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Resumo

A utilizacdo de esséncias em produtos alimenticios € um processo muito comum na
industria, seja para padronizar a matriz de sabores e aromas, aprimorar o flavor ou ainda
para transmitir uma assinatura do produto que o cliente estd consumindo. Desta maneira,
ter conhecimento de como o processo entrega o produto com esséncia aplicada é muito
importante. O presente trabalho tem como objetivo obter um estudo comparativo entre
dois processos de aplicacao de esséncia e homogeneizagao de material sélido granular: um
processo continuo, o processo padrao utilizado na empresa, e outro em batelada. Para isto,
duas misturas distintas foram utilizadas para a realizacdo do estudo, e foram analisadas a
umidade, concentracdo de esséncia e quantidade do veiculo da esséncia encontrado no
substrato. Para se obter as comparacoes, fez-se o uso de ferramentas estatisticas, como a
ANOVA, testes de comparacgdo de variancias (Levene) e de médias (Tukey). Com as analises
realizadas, foi possivel observar que o processo utilizado como padrdo entrega um produto
de qualidade inferior quando comparado ao processo em batelada no quesito impregnacao
de esséncia, além de ser um processamento que utiliza mais recursos energéticos e
matéria-prima. De forma geral, observou-se que nenhum tempo de processamento em
batelada apresentou equivaléncia estatistica para a incorporacdo de esséncia no substrato.
Agora, para a escolha do melhor tempo de batelada, com base em resultados de
correlagdes entre os resultados das analises, um tempo de 8 minutos de batelada para a
mistura premium e 12 minutos para a mistura de baixo custo foram os mais satisfatérios e

apresentam melhor incorporagao versus tempo de batelada.
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1 Introdugao

As esséncias estdo cada vez mais presentes em produtos alimenticios industrializados.
Os objetivos para sua utilizagdo sao varios, mas pode ser ressaltado a necessidade de
padronizar a matriz de sabores e aromas do produto, de aprimorar ou enfatizar um flavor
especifico, ou ainda, pode ser utilizado no intuito de transmitir uma assinatura
caracteristica daquele produto ao consumidor. Desta maneira é muito importante se ter

bem controlado e entendido os sistemas e processos que aplicam esséncias nos produtos.

O sistema em estudo é composto por dois processos distintos de aplicacdo de esséncia
e homogeneizacdo do material. Um deles é o processo continuo, que é o mais utilizado na
empresa e o mais dispendioso, pois a capacidade de produc¢do aliada a se obter um
processo em estado estacionario acarreta num maior uso de matéria prima que nem
sempre é totalmente utilizada na etapa seguinte de produgdo. O segundo processo é um
equipamento que opera em batelada, que tem capacidade menor de producdo, porém

atende a quantidade necessdria da maioria das etapas seguintes de producao.

Para a realizacdo deste estudo, foram escolhidas duas misturas e esséncias distintas
que abrangem os extremos de producdao quando ha aplicacdo de agentes flavorizantes.
Uma delas é considerada uma mistura Premium com esséncia mentolada, a outra, uma

mistura de baixo custo e esséncia mais leve, contendo vanilina.

Levando em consideracdao que ndao ha nenhum estudo que compara os dois tipos de
processamentos e que avaliem a incorporacdo de esséncias nos materiais granulares em
questdo, o presente trabalho tem o objetivo de avaliar a variancia do processo padrao
comparado com o processo em batelada, e avaliar também se as propriedades relacionadas
a incorporacgao de esséncias permanecem as mesmas. E por fim, por questdes econdmicas

e técnicas, se deseja identificar qual o melhor tempo de processamento em batelada.
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2 Revisao Bibliografica

Neste capitulo é apresentada uma revisdao da bibliografia relativa ao uso de esséncias e
o uso de misturares para incorporagao das esséncias em algum substrato, além de técnicas
estatisticas utilizadas para a avaliacdo e comparacdo de processos de incorporacao de

esséncias.

2.1 O uso de esséncias

N3o ha duvidas de que os produtos com sabor e cheiro agradaveis e estaveis sdo mais
facilmente aceitos pelos consumidores (ZHANG, Y. et al., 2013). Por esse motivo, a
utilizacao de esséncias ou de agentes flavorizantes é muito comum na industria alimenticia

como uma chave para a apreciacao do produto pelo consumidor.

As esséncias sdo uma mistura de varios tipos de aditivos e aromatizantes que sao
amplamente adicionados ou pulverizados sobre produtos para melhorar o sabor dos
alimentos, bem como proporcionar um aroma especial e estdvel (HOU et al., 2016).
Segundo Abdallah (2004), além de aprimorar o sabor, transmitir uma assinatura que é Unica
para um produto em particular, complementar o sabor e aroma natural do mesmo, a
aplicacdo de esséncias também é necessdria para gerar um balanceamento na matriz de
sabores, mantendo os lotes de produtos o mais uniformes possiveis quanto ao flavor final.
Os agentes flavorizantes sdo comumente chamados de aditivos, e em geral, devem

complementar e ndo dominar o sabor base do produto.

Os principais ingredientes presentes nos agentes flavorizantes sdo variaveis, sempre
dependendo do que é esperado para o produto final. Podem ser utilizados aromatizantes
quimicos, 6leos essenciais, componentes flavorizantes comerciais, extratos naturais ou
sintéticos, e possivelmente melhoradores, modificadores e pontencializadores de aromas

especiais (ABDALLAH, 2004).

E importante diferenciar o que é sabor, aroma e flavor, pois ainda que estes termos
sejam relacionados, ndo sdo exatamente termos intercambidveis. O bom entendimento
destas definicGes é importante para entender as sensac¢des envolvidas num experimento

sensorial de degustacdo de um alimento.
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O sabor é um sentido que apenas acontece na boca, também chamado de gosto. Esta
relacionada com a forma como a nossa lingua e boca interagem com o alimento ou a
bebida. A lingua humana possui dois tipos de receptores: um para o gosto, mais
apropriadamente chamado de paladar, e o toque, relacionado com a textura. A percep¢ao
do paladar é produzida por dois conjuntos de quimiorreceptores na boca. Receptores
neurais agrupados em cavidades dentro das papilas gustativas geram as percepcdes de
azedo, doce, salgado e amargo. As terminagdes nervosas livres em todo o interior da boca
e da lingua geram a percepc¢do da sensacdo bucal, como a adstringéncia, textura, toque,

viscosidade, calor, frio, entre outros (NIU et al., 2012).

O aroma é detectado pelo nariz, e pode ser descrito como odor. Os odores sdao
compostos organicos volateis que sdo identificados pelos receptores presentes no nariz.
Uma maneira de sentir o cheiro dos alimentos é através das narinas e o outro é através da
garganta pela cavidade retro-nasal. Os odores sdo detectados pelo cérebro pelo sistema
limbico, que também responsdvel pelas emogdes, comportamento, motivacdo e memérias
de longo prazo. Cheiros muitas vezes podem desencadear lembrancas de experiéncias

antigas que estdo particularmente ligadas a emocao.

Agora, o flavor é a impressdo geral que o alimento ou bebida tem sobre o degustador,
e é resultante da combinacdo de diferentes compostos volateis e ndo (DEIBLER; DELWICHE,
2004). A definigdo do termo flavor deve ser entendida como uma combinagao complexa
das sensacgdes olfativas, gustativas e trigeminal percebidas durante a prova do produto (ISO
5492:2008 — Sensory Analysis: Vocabulary). Sendo uma sensacdo fisioldgica da interacdo

do paladar e o olfato, ela é equivocadamente traduzida como sabor.

2.2 Misturadores

A mistura de materiais sélidos granulares é uma operacdo unitdria de inquestionavel
importancia, presente em inumeras aplica¢gdes industriais, como na produc¢ado de quimicos,
materiais de construgdo, plasticos, produtos farmacéuticos e alimenticios. Ha casos em que
€ realizado um processo simultdneo dentro do equipamento de mistura. Além de
homogeneizar, podem ocorrer processos de secagem, reacdes quimicas (BRIDGWATER,

2012) e aplica¢Oes de outros produtos.
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Algumas pessoas vém o processo de mistura como sendo uma operacao simples, pois
€ uma atividade realizada pelo homem desde tempos imemoraveis. Porém isto esta longe
de ser verdade (BRIDGWATER, 2012). De fato, é uma operacdo unitaria muito comum onde
particulas sdo processadas, e é realizada com o intuito de obter um produto de elevado
grau de homogeneidade, para controlar taxas de transferéncia de calor, transferéncia de

massa e de reacdes quimicas (AIT AISSA; DUCHESNE; RODRIGUE, 2010a).

Porém, o processo de mistura granular é um fenémeno complexo e muitos esforgos de
pesquisa foram realizados nos ultimos anos. No entanto, a maioria dos esforcos de
pesquisa se concentram em geometrias de misturadores e materiais idealizados
relativamente simples em comparacdo com os que realmente sdo utilizados na industria

(Kingston).

No caso dos cilindros rotativos, que apresentam uma geometria simples, existem
extensivos estudos feitos por um grande numero de pesquisadores, tanto
experimentalmente (AIT AISSA; DUCHESNE; RODRIGUE, 2010a, 2010b; HUANG, A. N.; KUO,
2012)quanto computacionalmente (CHAND et al., 2012; GUI; FAN; CEN, 2010). Estes
estudos tem provado ser benéficos no desenvolvimento de uma compreensdo tedrica dos
mecanismos de mistura, mas ainda hd incompatibilidades entre a pesquisa basica, que
envolve condi¢Ges idealizadas, com as necessidades praticas industriais (OTTINO;

KHAKHAR, 2001).

Antes de ser realizado uma mistura de diferentes tipos de particulas, existem trés tipos
de aspectos que devem ser cuidadosamente selecionados e controlados: tipo de
misturador e seu modo de funcionamento, a qualidade da mistura final desejada e o
mecanismo de processo de mistura, que dard origem ao estado de dispersdo desejado (AIT

AISSA; DUCHESNE; RODRIGUE, 2010a).

2.2.1 Microestruturas de misturas

Lacey (1954) prop0s dois tipos de microestruturas para definir a mistura granular: as
estruturas ordenadas e as aleatérias. Este tipo de classificacdo esta sujeito principalmente

da presenca ou ndo de interagcdes entre as particulas que formam a mistura.

Misturas ordenadas possuem as particulas distribuidas homogeneamente (LACEY,

1954). Ja as misturas aleatdrias sdo baseadas no principio de que a posicdo de cada
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particula é completamente aleatdria e relacionadas com as condigbes cadticas do
misturador (KAYE, 1997). Para Aissa (2010a), o objetivo final é sempre formar misturas de

melhor qualidade do que o caso aleatorio.

2.2.2 Mecanismos de mistura

Existem mecanismos de mistura que sdo frequentemente mencionados na literatura.
Estes mecanismos gerais de mistura sao: conveccao, difusao e cisalhamento (LACEY, 1954).
Estes sdo termos oriundos da mistura de liquidos, porém possuem diferencas em seus

significados (AIT AISSA; DUCHESNE; RODRIGUE, 2010a).

O mecanismo de convecc¢do surge a partir do movimento de particulas de aglomerados
gue se deslocam uma em relagdo a outra pela a¢ao do misturador. Com este movimento,
a homogeneidade espacial é melhorada e a area da superficie de contato entre os
componentes é melhorada (BRIDGWATER, 2012). De acordo com Venables e Wells (2001)

a mistura convectiva tem a capacidade de reduzir a escala de segregacao da mistura.

J4 0o mecanismo de difusdo é considerado comum processo que promove a mistura das
particulas no comprimento do misturador. O material passa um periodo de tempo em um
estado compactado. Em seguida, o material é distribuido sobre a superficie pela acdo do
misturador, resultando em um novo conjunto de contato particula-particula
(BRIDGWATER, 2012). A mistura difusora contribui para a reduzir a intensidade de
segregacdo (VENABLES; WELLS, 2001) e a auséncia deste mecanismo na mistura granular

impede uma homogeneizacdo completa numa escala microscdpica (KAYE, 1997).

Por fim, o mecanismo de cisalhamento surge com o mecanismo convectivo. Apds uma
massa do material ser submetido a conveccdo, ocorre a formacdo de zonas de
deslizamento onde o gradiente de velocidade é elevado. Fora destas zonas, corpos inteiros
de particulas se movimentam quase como blocos. Este mecanismo estd relacionado a uma
alta tensdo de corte que forma pd, e a mesma se estende por toda a area de contato entre

dois grupos de particulas e que quebra os aglomerados (BRIDGWATER, 2012).

Porém, ndo existe um mecanismo com base no gradiente de concentracdo numa escala
microscopica. As propriedade de fluidez de cada componente é que irdo determinar o
gradiente de concentracdo microscopico, tais como a densidade, que influencia o grau de

compactacdo, o tamanho e a geometria do material que influenciam o grau de mistura, a
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umidade que modifica as forcas de coeso, entre outros (AIT AISSA; DUCHESNE; RODRIGUE,
2010a).

2.2.3 Considerag¢des sobre outros fatores para escolha do misturador

Muitos outros fatores, além da qualidade da mistura, devem ser considerados na
selecdo, design e no tipo de operacdo do equipamento. Dentre eles é relevante ressaltar:
danos nas particulas durante a mistura, adicdo de pequena quantidade de liquido e

segregacao.

Danos nas particulas durante a mistura podem ou nao ser desejado. Estes danos podem
surgir pelo esmagamento ou por abrasdo da superficie, conduzindo a formacao de pé fino.
A adicdo de pequenas quantidades de liquido, como por exemplo esséncias, deve ser feita
na forma de uma pulverizacdo fina, de maneira tal que uma boa distribuicdo é alcancada.
Esta adicdo pode desenvolver forgas de coesao entre as particulas, e caso for aceitavel para

o produto, essas forcas combatem os efeitos de segregacdo (BRIDGWATER, 2012).

A segregacao surge pelas diferengas entre os tamanhos, formas e densidades das
particulas e pode ser reduzida ou ampliada pelas condi¢cdes de operagdao do misturador
(KINGSTON; HEINDEL, 2014). Essas diferencas causam percolacdo ou flutuabilidade, e tanto

podem competir ou complementar um ao outro (OTTINO; KHAKHAR, 2001).

2.2.4 Misturador tipo cilindro rotativo: Batelada versus Continuo

Os misturadores do tipo cilindro rotativo sao largamente utilizados nas industrias
devido a sua simplicidade e flexibilidade inerente, por poderem processar materiais tanto
da maneira continua quanto em batelada, porque as forcas exercidas nas particulas é baixa,
o que evita danos indevidos e por acomodar uma vasta gama de caracteristicas de materiais
(AIT AISSA; DUCHESNE; RODRIGUE, 2010a; BRIDGWATER, 2012). E a rotag¢do do cilindro
provoca tanto a mistura radial como a axial, sendo a primeira muito mais rapida

(PERNENKIL; COONEY, 2006).

Os misturadores de cilindro rotativo podem ser operados em batelada ou de forma
continua. Misturadores em batelada tem suas aplicacdes industriais voltadas para o
processamento de pequenos volumes de materiais. No entanto, altos volumes de producdo

sdo processados em misturadores continuos. A escolha entre um destes dois tipos de
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misturadores deverd ser feita com base na economia do processo alinhado com as

especificacdes de qualidade esperadas (PERNENKIL; COONEY, 2006).

Nos misturadores em batelada a composicdo/proporcdo da mistura é relativamente
facil de ser controlada com precisdo, pois cada componente tem sua massa determinada
antes de ser carregado no misturador. J4 nos equipamentos continuos, o controle preciso
das massas é importante para determinar a taxa de fluxo de cada componente para o
misturador, o que pode causar mais dificuldades ao processo (BRIDGWATER, 2012).
Pernenkil (2006) afirma que os sistemas eletronicos de pesagem continua estdo agora

suficientemente confidveis e precisos para materiais de ndo coesos.

2.3 Uso de ferramentas estatisticas para comparagao

A andlise estatistica de resultados obtidos em um determinado estudo é uma
ferramenta imprescindivel para a avaliacdo destes dados. Os métodos estatisticos sdo
utilizados para descrever e compreender a variabilidade de algum sistema ou processo. O
campo da estatistica trata de coletar, analisar e utilizar os dados para tomar decisoes,
resolver problemas e conceber produtos e processos. Deste modo, é importante para
qualquer engenheiro ter algum conhecimento de estatistica, pois muitos aspectos da
engenharia pratica envolvem trabalhar com dados, como na concepc¢do de novos produtos
e sistemas, melhoras em projetos existentes, projecdo, desenvolvimento e melhoramento

de processos de producdo (MONTGOMERY, DOUGLAS C., RUNGER, 2003).

Varios sdo os estudos encontrados em que ha a utilizacdo de ferramentas estatisticas.
Nas pesquisas com misturadores, encontra-se estudos com otimizacdo (BUKOVEC et al.,
2009; KINGSTON; HEINDEL, 2014), estudo da dinamica de fluxo (KAZEMZADEH et al., 2016)
efeitos da geometria e condi¢des de operacdo (NIAMNUY; DEVAHASTIN, 2005; PORTILLO;
IERAPETRITOU; MUZZIO, 2009), entre outros. Muitos deles utilizam como ferramenta

principal a analise de variancia (ANOVA).

2.3.1 ANOVA

A ANOVA (Analysis of variance) representa um conjunto de métodos estatisticos de
grande importancia para o estudo de dados experimentais. Ela permite verificar se ha

igualdade ou ndo entre as médias de dois grupos ou mais, de acordo com um determinado
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nivel de significancia, tornando possivel classificar os diferentes parametros utilizados no
estudo. E um método estatistico que indica as causas que explicam a variacdo de um
processo e os fatores com influéncia significativa. Assim, pode-se quantificar os principais

efeitos gerados pelos fatores influenciadores, bem como a interacdo entre os mesmos.

Os procedimentos de analise de variancia se aplicam a analise de engenharia industrial
e outros dados. Tanto a ANOVA, que é amplamente conhecida, como testes de comparacao
multipla, como o Teste de Tukey, simultaneamente testam a igualdade de todos os dados

(DRISCOLL, 1996).

2.3.2 Teste de comparag¢des multiplas — Teste de Tukey

Este teste foi proposto por Tukey (1953) e também é conhecido como teste de Tukey
da diferenca honestamente significativa (honestly significant difference — HSD) e teste de
Tukey da diferenca totalmente significativa (wholly significant difference — WSD). O
procedimento de Tukey faz comparacdoes de médias duas a duas e, para isso, utiliza a
amplitude da distribuicdo studentizada, que é um valor tabelado definido em funcao do

numero de graus de liberdade e do nivel de confianca.

Para tamanhos de amostras iguais, também chamados de dados balanceados, o teste
de Tukey define duas médias como sendo significativamente diferentes se o valor absoluto

de suas diferencas amostrais ultrapassar o TDS (Tukey Sgnificant Difference).

E um método relativamente mais exato que os demais testes de comparagdo mdltipla,
como por exemplo os testes de Duncan, Fisher, Bonferroni e Scheffe. Todos estes outros
procedimentos que resultam em intervalos de confianga com mesmo tamanho para todas
as diferencas em pares com significancia a, o teste de Tukey resulta em intervalos menores

(MONTGOMERY, DOUGLAS C., RUNGER, 2003).
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3 Materiais e Métodos

3.1 Processos e equipamentos
O presente trabalho teve o seu experimento realizado em uma unidade industrial,
utilizando dois processos distintos, mas que devem apresentar o mesmo resultado quanto

a incorporacao de esséncia.

O processo padrao (Figura 3.1) utilizado para a aplicacdo de esséncia e mistura de
adicdes consiste em uma linha de processamento continuo. Depois de seco, o material é
transportado via esteiras para uma balanga mestre, que ao registrar a quantidade de quilos
de lamina que passam, envia um sinal eletrénico que comanda a massa a ser adicionado
pelas balangas escravas das adi¢cdes. Este comando estd de acordo com a proporgao

estipulada em uma formulagdo que é posta no sistema pelo técnico de produgao.

Figura 3.1: Fluxograma simplificado do processo continuo de producdo

Esséncia

Silo Mistura
Final

Lamina BM Cilindro Misturador

Descarga

e aplicador de
o esséncia
Adigdes

O processo de homogeneizacdao continua no Cilindro Resfriador onde a esséncia é

aplicada, e este equipamento também tem a fungao de resfriar a lamina que sai quente do
secador e remover qualquer pd existente por um sistema de captacdo de pd. A taxa de

aplicacdo de esséncia é determinada pelo fluxo imposto pela balan¢ca mestre.

O material que sai do Cilindro Resfriador segue entdo para uma penultima
homogeneizagdo no Silo Mistura Final. A mistura é depositada no silo em diversas camadas
através do auxilio de outra esteira. Somente ao término do lote produzido, o produto pode
ser descarregado em caixas. A descarga ocorre em um dos lados do silo, que apresenta
garfos que fazem uma ultima mistura antes de cair em uma esteira e se dirigir a regido de

descarga.

Em contrapartida, o equipamento a ser avaliado é um cilindro que opera em batelada,

gue apenas faz a homogeneizacdo do produto e aplica a esséncia desejada. O processo
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comeca com a carga do equipamento que é manual, tanto de esséncia quanto de laminas
e adi¢bes. A proporcdao de cada material deve ser exata, pois ndo ha corre¢des de
formulacdo durante o processo. O tempo de batelada, tanto o tempo de mistura inicial,
tempo de aplicacdo de esséncia e homogeneizacdo final sdo registrados no software

equipamento e entdo se pode iniciar o processo.

Figura 3.2: Fluxograma simplificado do processo em batelada
Cilindro Misturador

Esséncia
: e aplicador de

esséncia
v Descarga

Ao término da batelada, o tambor para com sua abertura para baixo e todo material é

Lamina

Adicoes

descarregado em uma esteira que eleva o produto para ser descarregado em uma caixa

C48.

Ambos os misturadores acoplados com aplicador de esséncia possuem em seu interior
pinos que auxiliam a mistura do material. A seguir, é apresentado a Tabela 3.1 que

relaciona as principais caracteristicas dos dois processos.

Tabela 3.1: Parametros de processo

Processo Continuo Processo em Batelada
Rotagdes por minuto 12 rpm 7,3 rpm
Tipo de aplicacdo de esséncia Tipo leque Tipo leque
Pressdo de aplicacdo de esséncia 1,5 bar 0,4 bar
Fluxo de producdo 180 kg/h -
Capacidade - 30 kg

Tempo de residéncia Variavel Variavel
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3.2 Delineamento experimental

Serdo utilizados para este estudo dois tipos de mistura com esséncias especificas, a
mistura M0O1 e a mistura M02. A mistura MO1 corresponde a um blend Premium, com 60%
de lamina, 40% de adigdes e uma esséncia mentolada, levemente frutada e doce. A mistura
MO2 tem caracteristica de baixo custo, sendo composta de 55% de lamina, 45% de adigdes

e esséncia de baixa intensidade, levemente achocolatada e doce.

Estas duas misturas foram escolhidas em razdo da gama de produtos que a empresa
possui. Elas compreendem exatamente os dois extremos de processamento quando hj

aplicacdo de esséncias.

3.3 Experimento

O experimento foi realizado em uma unidade industrial em seis principais etapas,

descritas detalhadamente a seguir.

3.3.1 Etapa 1

Esta primeira etapa consiste no processamento padrdo de aproximadamente uma
tonelada de lamina realizado em dois processos de aproximadamente 500 kg cada. A
identificacdo para cada processo desta primeira etapa ja fez a distincdo para qual mistura
seria utilizado. O primeiro processo foi destinado a Mistura 1 (M01) e o segundo a Mistura
2 (M02). Estas duas etapas sdo necessarias devido a limitacdo da capacidade dos silos de
armazenagem entre cada linha de processamento. Como o trabalho avaliara duas misturas
distintas entre si, cada processo foi destinado para um tipo de mistura, mesmo sendo

teoricamente o mesmo produto.

Este processamento padrdo consiste, primeiramente, em condicionar as folhas secas
com vapor d’agua para uma umidade pré-estabelecida que facilite o corte da mesma em
um cpi (corte por polegada) estabelecido para o produto final. Depois de cortado, o
produto é seco via Secador Rotativo, com o objetivo de atingir uma umidade de 13,8%
(£0,5). O Secador Rotativo seca o material tanto pela aplicacdo de ar quente quanto pelo

contato com a superficie interna aquecida.

O material seco é encaminhado para um silo final onde espera a segregacdao em caixas

C48. Cada caixa tem capacidade de armazenamento de 50 kg de material cortado, sdo
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forradas com polisaco e ao término da carga sdo lacradas para manter a integridade do

produto.

Nesta etapa foi obtido para cada um dos processos seis caixas de 50 kg cada, que foram
devidamente identificadas e armazenadas em ambiente com umidade e temperatura
controlada, a espera de que os valores de umidade sejam analisados. A segregacdo do silo
para as caixas C48 é feita por esteiras transportadoras, e as amostras foram coletadas
diretamente nas caixas enquanto que o produto era descarregado. Foram realizadas trés
amostragens por caixa — inicio, meio e fim. Nesta etapa foram também coletadas as

amostras de umidade das adigdes.

3.3.2 Etapa 2

A partir dos resultados de umidade obtidos, foi realizada a corre¢do das quantidades
de cada componente da mistura — lamina, adicdes e esséncia — tanto para a Mistura 1,
guanto para a Mistura 2. A seguir é apresentado a Tabela 3.2 que relaciona as propor¢des
percentuais de cada componente para as misturas. Ja a Tabela 3.3 apresenta as quantidades

em quilograma para cada processo.

Tabela 3.2: Porcentagens de cada componente de misturas de estudo

Produto Composigao
Mistura 1 60% de lamina
“pPremium”  40% de adigdes
(M01) 2,4 % de esséncia pesada (mentol)*
Mistura2  55% de lamina
“Baixo custo” 459 de adicdes
(M02) 0,9 % de esséncia leve (vanilina)*
*0 percentual de esséncia utilizado é calculado sobre o total de laminas mais adicGes.

Tabela 3.3: Quantidades em quilograma de cada componente para cada mistura e para cada

processo

Tipo de mistura  Etapa do processo Lamina (kg) Adigoes (kg) Esséncia (kg)
Mistura 1 Processo padrdo (Etapa 3) 50,14 33,87 2,02
"Premium" Processo batelada (Etapa 4) 17,9 12,1 0,72
Mistura 2 Processo padrdo (Etapa 5) 50,26 40,74 0,82

"Baixo Custo" Processo batelada (Etapa 6) 17 13 0,27
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3.3.3 Etapa 3

Nesta etapa foi realizado o processo padrdo de mistura e aplicacdo de esséncia para a
Mistura 1, que para questdes de identificacdo de amostras foi denominada de Processo

Final MO1.

Para fins de avaliar a reprodutibilidade do processo e consequentemente se ter uma
estimativa da variancia deste, esta etapa foi repetida trés vezes, sem nenhuma variagao do

tipo de materiais utilizados, taxa de aplicacdo de esséncia e de adic¢des.

Os processos foram identificados como M01 Proc01, MO1 Proc02 e M01 Proc03, e cada
um teve um pouco mais do que 80 kg de produto final, que foram descarregadas em duas
caixas C48. Foram feitas duas amostragens em cada caixa para cada analise requerida, para

se obter resultados representativos para todas distribuicdo do produto final.

A amostragem foi realizada atentado ao nimero de amostras requeridas para que se
tivesse respaldo estatistico. Além disso, as coletas das mesmas foram distribuidas para que

fossem contempladas todas as etapas de descarga — inicio, meio e fim.

3.3.4 Etapa4

Esta etapa consiste no processamento da Mistura 1 (MO1) no equipamento a ser
avaliado nos trés tempos diferentes de processamento estabelecidos: 4, 8 e 12 minutos.
Espera-se verificar a influéncia, ou ndo, do tempo de homogeneizacdo da mistura e da
incorporacao da esséncia. E cada tempo de producao também foi executado trés vezes, a

fim de avaliar a varidncia do processo.

Os processos nos tempos diferentes foram realizados de maneira aleatéria, pois pode-
se dizer que processos aleatdrios oferecem uma certa protecdo contra o vicio do
experimento. Deste modo, a sequéncia dos tempos para execucdo do processo foi
determinada com o auxilio de um aplicativo de celular, o RandomS. Abaixo segue a Tabela

3.4 que identifica cada conjunto de amostras de acordo com o tempo de processamento.



14 Comparacdo da incorporacdo de esséncia em material sélido granular entre equipamentos
operados continuamente e em batelada

Tabela 3.4: Identificacdo das amostras da Etapa 4 com relagdo ao tempo de homogeneizagao

Tempo (min) Identificacao

8 MO1 MIX 01
4 MO01 MIX 02
12 MO1 MIX 03
8 MO01 MIX 04
12 MO1 MIX 05
4 MO01 MIX 06
12 MO1 MIX 07
8 MO01 MIX 08
4 MO1 MIX 09

E importante ressaltar que as Etapas 3 e 4 foram realizadas no mesmo dia para que

variagdes do ambiente nao afetem significativamente os resultados.

3.3.5 Etapa 5

Esta etapa se procedeu da mesma maneira que a Etapa 3, porém com a Mistura 2,
sendo a mesma identificada no final do processo como M02. Do mesmo modo, o processo
ocorreu em triplicata, sendo os mesmos identificados como M02 Proc01, M02 Proc02 e

MO2 Proc03.

3.3.6 Etapa 6

Novamente, como a Etapa 4, esta consiste em repetir o processo no equipamento em
batelada, porém com a Mistura 2 (M02). O mesmo procedimento de sorteio dos tempos
foirealizado, e a seguir é apresentado a ordem dos tempos juntamente com a identificacao

das amostras.

Tabela 3.5: Identificacdo das amostras da Etapa 5 com relagdo ao tempo de homogeneizacgdo

Tempo (min) Identificagdo

4 MO02 MIX 01
12 M02 MIX 02
4 MO02 MIX 03
4 M02 MIX 04
8 MO02 MIX 05
12 M02 MIX 06
8 MO02 MIX 07
8 M02 MIX 08

12 M02 MIX 09
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3.3.7 Amostragens

Cada etapa teve suas devidas precau¢fes tomadas quanto a amostragem, levando em
conta quantidade necessdria para cada analise, tipo de recipiente onde deveria ser
amostrado e como armazend-las até a realizagdo das andlises. O Apéndice A contém uma
tabela com as quantidades de amostras retiradas para casa andlise em cada etapa de

processamento.

3.4 Analises

Todas as analises foram realizadas pelos laboratérios da empresa, por colaboradores
treinados e habilitados para realizagdo dos mesmos. Os laboratdrios trabalham em
condicBes controladas estabelecidas na ISO 3402: temperatura de 22°C (+ 2°C) e umidade

de 60 (£ 5 UR). Na sequéncia serd descrita cada uma das analises.

3.4.1 Andlise de Umidade

A umidade para esta analise é definida como o percentual de perda de substancias
volateis quando determinada amostra passa por um processo de secagem em forno com
ar quente e temperatura regulada a 110°C durante 3 horas. Os resultados sdo até 3%
(absoluto) maiores que o teor real de umidade, isso é devido a perda de materiais organicos
volateis presentes no material. Porém essa diferenca varia de acordo com a origem da

matéria prima utilizada.

3.4.1.1 Procedimento da andlise de umidade

O procedimento realizado consiste em pesar 10 g £ 0,5 g do material em latinhas que
sdo posteriormente fechadas e colocadas em bandejas que sdo acopladas dentro do forno.
Juntamente com as amostras, sdao colocadas latinhas com material de referéncia, que
possuem valores de umidade ja estabelecidos anteriormente. Ao fechar o forno, deve ser
ligado a rotacdo e manter as amostras no interior do forno por 3 h + 2 min. A temperatura
do forno ndo pode variar mais que 110°C (x 0,5°C), e caso as temperaturas estiverem fora
deste intervalo, as amostras de referéncia devem ser avaliadas a fim de determinar se o

periodo em que a temperatura este fora destes critérios impactou os resultados.
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Apds o periodo de dentro do forno, as bandejas contendo amostras sdao imediatamente
retiradas do forno e colocadas em dessecador, onde permanecem |4 por 30 + 0,5 minutos

a fim de atingir uma temperatura abaixo de 50°C.

Depois de resfriadas, a massa de cada latinha é registrado para dar sequéncia aos

calculos para a determinagao de umidade.

3.4.1.2 Cdlculos de determinag¢do de umidade

O valor de umidade efetuado através do forno é expresso com precisdo de 0,1% e é

obtido por:

PU — PS

Umidade [%] = (m

)XlOO

onde Umidade [%] corresponde ao teor de umidade, PU a massa da latinha do material
Umido, PS a massa da latinha com material seco e PV a massa da latinha vazia, todos em

gramas.

3.4.2 Andlise de Mentol

O mentol é amplamente utilizado em farmacos, alimentos e cosméticos. Sua férmula e
massa molecular sdo CioH200 e 156,27 g/mol, respectivamente. A andlise deste
componente consiste na extracdo do mentol sob refluxo com solucdo extrativa contendo
padrdo interno (Anetol) e etanol como solvente. Os extratos sdo analisados em

cromatdgrafo a gas com detecgdo por ionizagao de chama.

3.4.2.1 Procedimento de determina¢do de mentol

Deve-se pesar 2,0 + 0,001 g da amostra para um baldo de destilacdo, juntamente com
50 mL de solugdo extrativa (concentragdo nominal de aproximadamente 0,20 mg/mL).
Ent3o o baldo é acoplado a um sistema que contem refrigeracdo com uma solugdo 30% v/v

de etilenoglicol em agua.

O conjunto é entdo colocado em refluxo brando por aproximadamente 30 minutos,
numa temperatura de aproximadamente 78°C para a ebulicdo do solvente. A contagem do

tempo é iniciada no inicio da ebulicdo.
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Transcorrido o tempo de extragao e resfriamento o equipamento, o extrato é entao
transferido para um vial de vidro, para posterior injecdao no cromatdgrafo. As condi¢des de

operagdo do equipamento sdo apresentadas no Anexo A.

3.4.2.2 Cdlculo para a determinagdo de mentol
O calculo para a concentragao de mentol na amostra em base Umida é dado por:

(Amentol

A - INTmentol) X Canetol X Vextrativa
anetol

Dmentol Xm

Cmentoimg =

Onde:
Apentor: area do mentol na amostra;
Agnetor: area do padrao interno na amostra;
Canetor: concentracdo de anetol na solugdo extrativa;
Dpentor: declividade da curva do mentol;
INT,entor: intercepto da curva do mentol;
Vextrativa: Volume utilizado na extragao (mL);

m: massa medida de amostra.

Ja a concentragao de mentol em base seca é dada por:

Cmentolﬂ x 100
_ g

Cmentol(%)BS - 100 = U

onde Cpentorms € @ concentragcdo de mentol em base umida e U a umidade, que é obtida
g

da mesma maneira que detalhado no item 3.4.1.1.

O resultado analitico de uma amostra é obtido pela média do numero de replicatas
definidas pelo projeto, que neste caso sdo duas. As replicatas sdo realizadas
preferencialmente em dias diferentes e quando possivel por analistas e/ou equipamentos

diferentes.
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3.4.3 Andlise de Vanilina

A vanilina, assim como o mentol, possui ampla aplicacdo industrial pois é umas das
substancias mais utilizadas para criar aromas artificiais. Sua férmula e massa molecular sdao
CgHsO03 e 152,13 g/mol, respectivamente. A andlise deste componente consiste na extragdo
da vanilina com solucdo extrativa contendo padrdo interno (Anetol) e etanol como
solvente. Os extratos sdo analisados em cromatégrafo a gas acoplado com

espectrofotometro de massa (GC-MS).

3.4.3.1 Procedimento de determinag¢do de Vanilina

Uma massa de 2,0 £ 0,001 g deve ser pesada em erlenmeyer juntamente com 50 ml de
solucdo extrativa contendo metanol (concentracdo nominal de aproximadamente 0,2
mg/mL). Este erlenmeyer passa 30 minutos em ultrassom para se obter a melhor extragdo
possivel. Posteriormente o extrato é filtrado e transferido para um vial de vidro, para

posterior injecdo no cromatografo.

Como a anadlise da determinacdo de vanilina quanto a sua concentra¢cdo ndo possui
nenhuma norma aprovada dentro da empresa, o resultado reportado é somente a area

relativa entre o pico do analito (a vanilina) e um padrao interno.

3.4.4 Andlise de Propilenoglicol

O propilenoglicol € um poliol amplamente utilizado nas industrias como umectante. A
metodologia de determinac¢ao do teor de propilenoglicol consiste em uma rapida extracao
do material, em ultrassom, com soluc¢do de padrao interno em metanol. A solucdo restante

é entdo injetada em cromatdgrafo gasoso com ioniza¢ao de chama.

Essa andlise é a mesma utilizada para a determinacdo de outros umectantes, como o
glicerol e o trietilenoglicol. Porém, nesta se¢do sera explicitado somente o umectante

utilizado no experimento.

Vale também ressaltar que o propilenoglicol foi utilizado como veiculo de transporte
da esséncia e ndo com a funcdo de umectante. Pois para este propdsito, o propilenoglicol

deve ser adicionado em outra etapa do processo e em maior quantidade.
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3.4.4.1 Procedimento da andlise de propilenoglicol

A amostra deve ser previamente moida em malha de 1 mm para garantir a
homogeneidade da amostra e também para facilitar a extragao. Depois de moida, é pesado
2g +0,001g da amostra em erlenmeyer de 125 mL, onde posteriormente é adicionado com

pipeta volumétrica calibrada, 25 mL de solugao extrativa.

A solucdo extrativa é feita através de um padrao interno de anetol diluida com metanol.

A concentragdo nominal da solugdo é de 40 mg/mL.

Para a extracao ser eficaz, ela é realizada em ultrassom por aproximadamente 30 min.
E apds o término da agitacdo, uma quantidade suficiente de extrato é filtrada com o auxilio
de uma seringa plastica conectada a uma membrana filtrante, diretamente para dentro do

vial adequado ao injetor.

As amostras entdo extraidas da maneira como citado acima sdo entdo injetadas
automaticamente no cromatografo. No Anexo B sdo apresentados os dados e condi¢cGes da

operacao cromatografica para este ensaio.

3.4.4.2 Cdlculos

O célculo realizado pelo programa Chemstation Agilent do cromatdgrafo para o analito

propilenoglicol é:

(Aanalito

A - INTanalito) X Canetol X Vext
anetol

Danalito Xm

Canalitomg =

Onde:
Agnaitito: area do analito na amostra;
Agnetor: area do padrdo interno na amostra;
Canetor: concentracao de anetol na solugdo extrativa;
Dganatito: declividade da curva do analito;
INT gnaiito: intercepto da curva do analito;
Vext: volume utilizado na extragao (mL);

m: massa medida de amostra.
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O resultado analitico de uma amostra é obtido pela média do numero de replicatas
definidas pelo projeto, que neste caso sao duas. As replicatas sdo realizadas
preferencialmente em dias diferentes e quando possivel por analistas e/ou equipamentos

diferentes.

3.4.5 Painel Sensorial no Painel Olfativo

Andlises quimicas podem apenas isolar componentes individuais e medi-los
precisamente, mas nem os mais modernos aparatos quimicos e analiticos conseguem
“sentir” as propriedades sensoriais ou qualidade de flavor de um produto. Por isso é de

suma importancia o uso de painéis sensoriais.

O procedimento no Painel Sensorial Olfativo foi realizado através de uma avaliagdo de
comparagao pareada (DPC — Descriptive Paired Comparison) baseada no consenso dos
avaliadores. A andlise sensorial DPC tem o objetivo de determinar a diferenca entre dois
produtos/amostras quanto a um especifico atributo, coma dogura, amargor, intensidade,

entre outros. A mesma foi realizada por nove painelistas treinados.

A andlise sensorial em painel consiste em apresentar duas amostras codificadas de
forma diferente a cada painelista, uma é a amostra controle, a outra a amostra teste. A
tarefa dos painelistas é determinar com mais alta ou mais baixa intensidade o atributo
sensorial previamente especificado. Desta maneira, a hipdtese sensorial testada foi a
auséncia ou muito baixa diferenca sensorial por compara¢ao pareada entre o processo

padrdo e os processos em batelada.

Primeiramente sera realizado a comparacdo dois a dois das amostras do processo
padrdo, para avaliar a variabilidade sensorial dentro do processo, sendo o mesmo
considerado o processo controle. A proxima etapa, entdo, consiste na comparag¢do do
processo controle versus as amostras do processo em batelada, chamadas de processo

teste.

A analise sensorial foi realizada em ambiente de 22°C e 60% de umidade relativa do ar,

em uma sala especifica para este tipo de procedimento. Cada painelista possui um boxe
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projetado sem portas, que oferece uma area particular para cada painelista. A ficha de

avaliagdao das amostras pode ser consultada no Anexo C.

3.5 Metodologia de Andlise Estatistica

Uma analise estatistica deve ser realizada para comparar os diversos tratamentos e
determinar quais sdao, eventualmente, melhores. Mas também ha a possibilidade de os
resultados serem tdo proximos, e entdo havera uma dificuldade em analisar se as suas
diferencgas sdo reais ou sdo inerentes ao processo. Desta maneira, para a comparagao dos
dois processos se fez a utilizacdo de métodos estatisticos de comparacdes multiplas para

analisar as diferencas obtidas nos dois processos.

3.5.1 ANOVA — Experimento de um fator

O uso da ANOVA (Analysis of Variance) de um fator permite avaliar o impacto que um
determinado fator provoca na caracteristica de interesse. Considerando as hipdteses para

o fator:

{ HO:O(1= e — O(a=0
Hia,20G=1, .., k)

O teste estatistico para a hipotese é entdo realizado, como resumido na Tabela 3.6.

Tabela 3.6: Tabela de Analise de Variancia (ANOVA)

Graus de Somados  Quadrados F P-Valor
Liberdade Quadrados Médios
M
Fator A k-1 5Qq QM, Fy= oM, P(Ferit > Fy)
QMg
Erro N -k SQg QMg
Total N-1 SQr
Sendo:

k: nimero de niveis dos fatores A;
n: numero de repeticdes dentro do fator;

N: numero observacgdes totais;
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Fye: valor tabelado, dado por Fiyitico = Fy x—1,n—k SENMO @ 0 nivel de significancia;

noyl y?
S = 2L

n n;
Y. = z Z Yij
=1 j=1
S0r=0 D -
i=1

SQg =S5Qr —5CQ4

_ SQa
QMA_k_l

_ SQp
OMs =N "%

Quando o p-valor for menor que 0,05 rejeitamos a hipdtese nula Ho e temos que seguir
para um método de comparag¢des multiplas das médias para obtermos mais repostas sobre
o sistema. Além de ser muito importante a avaliacdo da variancia de todas as repeticées de

cada nivel para a resposta do método de comparacdes seja mais correta.

3.5.2 Andlise de Varidncia — Teste de Levene

Para a comparacdo da variancia dos processos, foi realizado o teste de Levene.

Inicialmente devem ser apresentadas as hipdteses:

ol — 2 — 2
{ HO.O'1 —_ 0-2 —_ - O-k

H,: pelo menos um dos of diferente, sendoi=1,..,k

O teste de Levene (1960) consiste em fazer uma transformacdo dos dados originais e

aplicar a dados transformados o teste de ANOVA. A transformacdo proposta é:
zij = |xy; — %,
i=1.,kej=1,..,n

Onde:
z;j: dados apos a transformagdo;
x;j: dados originais;
X,: mediana do nivel i, para os dados originais.

Apds esta transformacgdo dos dados originais, é aplicado o teste da ANOVA, e é
avaliados a estatistica F. Caso F for significativa, rejeitamos a hipotese de igualdade das

variancia.
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e (u(z —2)%)
k—1

i=1

1 27i1(zij - Z_l.)z

_ koozy
Z, = —
=11

k n;
_ i=12j=1 Zij
I =—
i=1 T4

Sendo:

3.5.3 Meétodo de comparacbes multiplas — Teste de Tukey

Como ja dito no item 2.3.2, para amostras balanceadas, o teste de Tukey define duas
médias como sendo significativamente diferentes se o valor de absoluto de suas diferencas

for maior que o TDS. O mesmo é calculado como:

TDS = qq4(k,N — k) @

Onde:
q.: valor tabelado (obtido pela Tabela do Teste de Tukey, Anexo D)
a: nivel de significancia
k: numero de observacdes independentes (niveis)
N: nimero total de observacdes
n: numero de réplicas do nivel
MQR: média quadrada do residuo/erro

Assim, rejeita-se a igualdade da média de dois niveis se:

|vi —y;| > TDS

3.5.4 Método de comparacbes multiplas — Teste de Dunnett

Quando um controle esta presente em uma analise, as comparacdes de interesse
podem ser as comparac¢des de cada novo tratamento com o controle, e Dunnett (1955) foi
0 pioneiro neste conceito. Supondo que p;, ..., Hj—; sejam as medias dos novos

tratamentos, e y; a média do controle. As comparagdes multiplas serdo as diferengas entre
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a média de cada tratamento com a média do controle (u; — pj) parai =1,..,j—1,eas

hipdteses testadas sdo:

{Ho: Wi = W)
Hytpi # 1y

O teste de Dunnett é uma modificagdo do teste t usual, mas neste caso, a menor

diferenca significativa é dada por:

d=d,(k,N—k) |2 X Qnﬂ (dados balanceados)

d=d,(k,N— k)\/QME (nl + ni) (dados ndo balanceados)

J

Onde d,(k,N — k) é um valor tabelado proposto pelo préprio Dunnett (Anexo E), que

depende do numero de niveis (k) e dos graus de liberdade dos erros (N — k).

Sendo escolhido o nivel j o controle, rejeita-se a hipdtese nula se |37i - 37j| > d.
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4 Resultados

Os resultados estdao divididos entre os resultados obtidos estatisticamente pelas
respostas das analises de umidade, concentracdo de mentol, area relativa de vanilina e
concentracdo de propilenoglicol (4.1), e os resultados obtidos no painel sensorial olfativo

(4.2).

4.1 Resultados estatisticos

Os resultados que serdo a seguir apresentados foram obtidos através do programa
Action Stat. E para um melhor entendimento dos resultados apresentados a seguir, os

processos padrao e processos em batelada foram nomeados P1 e P2, respectivamente.

Primeiramente, foram realizadas andlises de equivaléncia entre as varidncias e as
médias para cada processo separadamente. Ou seja, uma para somente o processo padrao
P1 e outras para cada tempo de processamento em batelada P2. Nestas andlises, quando
observado que um dos processos nao era equivalente aos demais, os resultados do mesmo
eram excluidos para que na préoxima etapa, a etapa de comparacao entre os processos P1
e P2, fossem utilizados somente dados homogéneos. Todos estes resultados das analises

dentro de cada processo podem ser consultados nos Apéndices B—H .

4.1.1 Resultados de percentual de umidade

As comparacdes dentro dos grupos de processamento para a mistura M01 (Apéndice
B) mostram que, para uma significancia de 5%, as médias de umidade nao sao equivalentes
para o processamento continuo (P1), enquanto que para os trés processamentos em
batelada (P2) houve equivaléncia. Para se dar o prosseguimento nas analises estatisticas,
foi decidido ndo excluir nenhum resultado do processo P1, com a premissa de que eles
podem ndo ser estaticamente iguais, porém estdo dentro dos limites de umidade que sdo

aceitdveis para o processo (13,8 £ 0,5%).

A comparacdo dos processos entre si foi entdo realizada por teste de Dunnett, sendo a
referéncia o processo P1. Segundo os resultados obtidos estatisticamente, somente os

processos P2 8 e 12 minutos obtiveram equivaléncia. Porém, utilizando os critérios de
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especificacdo do processo, todas os processos sdo satisfatérios quanto ao resultado de

umidade, como pode ser visto na Figura 4.1.

Tabela 4.1: Comparacgao dos processos P1 e P2 para a mistura M01, com relagdo ao percentual de

umidade
Processo Umidade (%) Médias Agrupamento Desvio-padrao D.esvios
equivalentes equivalentes
P1 13,75 a 0,2141
P2 4 minutos 13,984 Nao b 0,1966 Sim
P2 8 minutos 13,896 Sim ab 0,1402 Sim
P2 12 minutos 13,75 Sim a 0,1373 Sim

Figura 4.1: Variabilidade dos processos quanto a umidade para a mistura M0O1

14.14
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Quanto a mistura M02 (Apéndice C), novamente ndo houve equivaléncia estatistica para
os trés processos padrdo, sendo que todas as médias estdao dentro dos limites especificados
para a umidade. Os resultados dos processos em batelada apresentaram equivaléncia para
todos os grupos de resultados. Entdo, da mesma maneira que realizado para a mistura

anterior, nenhum dado foi excluido para realizar o teste de Dunnett.

Como pode ser observado tanto na Tabela 4.2 e Figura 4.2, as médias dos processos P2
foram mais baixas em relacdo ao processo P1, resultando em uma ndo equivaléncia

estatistica para um nivel de significancia de 0,05 no teste de Dunnett. Outro fato a ser
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observado é que a variancia do processo P1 é maior, o que nao é desejavel. E mesmo que
as umidades estejam mais proximas do limite inferior, a maior parte das amostras estd com
a umidade dentro do especificado, o que ndo garante a equivaléncia estatistica, porém esta

dentro do esperado para o processo.

Tabela 4.2: Comparacao dos processos P1 e P2 para a mistura M02, com relacdo ao percentual de

umidade
Processo Umidade (%) Médias Agrupamento Desvio-padrao D.esvios
equivalentes equivalentes
P1 13,827 a 0,3943
P2 4 minutos 13,430 N3o b 0,0776 Sim
P2 8 minutos 13,351 Ndo b 0,1493 Sim
P2 12 minutos 13,508 N3o b 0,2049 Sim

Figura 4.2: Variabilidade dos processos quanto a umidade para a mistura M02
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4.1.2 Resultados de concentracéo de mentol

Como o mentol foi somente aplicado na mistura MO01, os resultados a seguir dizem
respeito apenas a esta mistura, e podem ser consultados no Apéndice D. Para a anadlise de
Dunnett foi necessario retirar um conjunto de amostras do processo P1, para se trabalhar
com dados mais homogéneos. Para o processo P2 8 minutos também houve o surgimento

de um agrupamento diferente, mas como os resultados foram julgados equivalentes
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qguanto a variabilidade natural do processo, o mesmo nao foi excluido para o teste de

Dunnett.

Depois de realizado o teste de comparacdes multiplas de Dunnett, como pode ser
observado na Tabela 4.3 e na Figura 4.3, a incorporacao da esséncia de mentol foi mais
elevada nos processos P2, e nenhum obteve equivaléncia estatistica quando comparada
com o processo P1. Uma causa para que isso tenha acontecido é o fato de que o material
sélido granular passa muito mais tempo em processamento quando operado de modo
continuo, pois depois de passar pelo cilindro aplicador de esséncia, segue para o silo
mistura final onde sé depois de cheio é realizada a descarga e a coleta das amostras,
processo que pode levar até 1 hora ou mais depois da aplicacdo. Durante todo este tempo
o mentol, que é um composto volatil, se perde para a atmosfera. Enquanto isso, para os
processos P2, o tempo em que o sélido passa entre a descarga do equipamento e a coleta
do material é muito pequena, cerca de 5 minutos no maximo. Outro fator que pode
influenciar em uma baixa aplicacdo de esséncia, é a presengca de um mecanismo de
exaustao presente no processo continuo que é utilizado no intuito de retirar p6. Como a
aplicacdo de esséncia é feita através de um spray em forma de leque, a exaustdo pode estar

captando ndo somente pd, mas esséncia também.

Um histérico de aplicacao de esséncia no processo P1 mostrava que aproximadamente
20% da esséncia aplicada ndo era incorporada no material, e era perdida tanto em processo
como por simples volatilizacao. A quantidade calculada para aplicagao na mistura MO1 era
de 13,1 mg/g de material, e pode ser observado que o processo continuo esta perdendo o
dobro de mentol (aproximadamente 40%) comparado ao valor histérico. J& para os
processos em batelada, para 4 minutos de processamento a perda foi de aproximadamente

10% e para 8 e 12 minutos aproximadamente 24 e 20% cada, respectivamente.

O fato de termos uma perda menor de mentol com 4 minutos, pode ser explicado pelo
menor tempo de manipulacio do material. E inevitdvel a perda de esséncia, pois os
mesmos sdo volateis. E pode ser observado que a perda fica estavel em aproximadamente
20% depois de 8 e 12 minutos de processamento, o que pode indicar que ao 4 minutos

ainda ha esséncia ndo incorporada do material e sim, fracamente presa na superficie.
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Tabela 4.3: Comparagao dos processos P1 e P2 para a mistura M01, com relagdo a concentragdo

de mentol
Processo Mentol (mg/g) eqt':?\f;:ea:tes Agrupamento Desvio-padrao eqt?it\elsa‘ll:;s:ces
P1 8,003125 a 0,5621701
P2 4 minutos 11,92375 Nao b 0,8731946 Sim
P2 8 minutos 9,919167 Nao o 0,7524047 Sim
P2 12 minutos 10,53375 Nao o 0,5551008 Sim

Figura 4.3: Variabilidade dos processos quanto a concentra¢do de mentol para a mistura M01

144

-
N
1

-
o
L

Concentragdo de mentol (mg/g)

P1 P2 04 P2 08 P2 12

Processo

4.1.3 Resultados de drea relativa de vanilina

A vanilina foi aplicada tanto na mistura M0O1 quanto na mistura M02, sendo nesta
segunda onde teve maior quantidade aplicada. Para a mistura MO1, os resultados das
comparagles entre cada processo (Apéndice E) mostrou que houve agrupamentos
diferentes de resultados para todos os processos, o que ocasionou a necessidade de se

excluir o agrupamento diferente para a realizacdo do teste de Dunnett.

Realizando o teste, observou-se novamente o mesmo comportamento encontrado na
analise de concentracdo e mentol. O processo P1 apresentou resultados muito inferiores
de aplicacao de vanilina, e nenhum processo P2 foi equivalente comparado ao controle.
Também, houve novamente uma aplicacdo de vanilina mais elevada com 4 minutos de

processamento em batelada e a perda ficou estdvel aos 8 e 12 minutos de batelada.
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Tabela 4.4: Comparagao dos processos P1 e P2 para a mistura M01, com relagdo a area relativa de

vanilina
Processo Vanilina Meédias Agrupamento Desvio-padrao Desvios
(Av/A) equivalentes equivalentes
P1 0,070275 a 0,003043
P2 4 minutos 0,520088 N3o b 0,021888 Sim
P2 8 minutos 0,422763 N3o c 0,021188 Sim
P2 12 minutos 0,432513 N3o C 0,024736 Sim

Figura 4.4: Variabilidade dos processos quanto a area relativa de vanilina para a mistura M01
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Quanto a mistura M02 (Apéndice F), os processos continuos ndo apresentaram

equivaléncia para nenhum dos conjuntos de resultados. Como critério de exclusdo, o

processo que obteve a média de area relativa mais destoantes das demais foi eliminado.

Nos processos em batelada, todos apresentaram um conjunto de amostras incompativel,

gue também foi eliminado para o processo seguinte.

Novamente, como esperado, o processo continuo apresentou uma média de area

relativa menor do que os processos em batelada. Ainda podemos ressaltar que houve

equivaléncia estatistica para a incorporacao da vanilina nos trés tempos de processamento.
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Tabela 4.5: Comparagao dos processos P1 e P2 para a mistura M02, com relagdo a drea relativa de

vanilina
Processo Vanilina Médias Agrupamento Desvio-padrao Desvios
(A/A) equivalentes equivalentes
P1 0,02534 a 0,00106
P2 4 minutos 0,06119 N3o b 0,00228 Sim
P2 8 minutos 0,06285 N3o b 0,00408 Sim
P2 12 minutos 0,06149 N3o b 0,00205 Sim

Figura 4.5: Variabilidade dos processos quanto a area relativa de vanilina para a mistura M02
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4.1.4 Resultados de concentracéo de propilenoglicol

Para a mistura MO1 (Apéndice G), somente um grupo de resultados foi excluido para
se realizar a comparagao de Dunnett e manter a homogeneidade dos demais resultados.
Na realizacdo do teste de Dunnett foi observado que dois tempos de processamento em
batelada obtiveram equivaléncia estatistica comparada com o processo padrao, que foram

os tempos de 8 e 12 minutos.

Quanto ao processo em si, ndo ha um parametro que exija a incorporacdo do
propilenoglicol no matéria, mas estas analises foram Uteis também para fazer calculos de
correlacdo entre a quantidade aplicada de esséncia com a quantidade de veiculo presente

no material. Estes resultados de correlagdes serao discutidos no item 4.1.5.
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Tabela 4.6: Comparagao dos processos P1 e P2 para a mistura MO1, com relagdo a concentragdo
de propilenoglicol

Propilenoglicol Médias . ~ Desvios
Processo . Agrupamento Desvio-padrao .
(mg/g) equivalentes equivalentes
P1 10,4175 a 2,670134
P2 4 minutos 13,4054 Nao b 1,340883 Sim
P2 8 minutos 11,2650 Sim a 1,813907 Sim
P2 12 minutos 11,3179 Sim a 2,133957 Sim

Figura 4.6: Variabilidade dos processos quanto a concentracao de propilenoglicol para a mistura
MO1
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Para a mistura M02 (Apéndice H), somente um conjunto de resultados do processo P2
12 minutos foi excluido para manter a homogeneidade no teste de Dunnett. E para esta
mistura, ndo foi obtida equivaléncia estatistica entre os processos P1 e P2, sendo a

concentracao de propilenoglicol menor no primeiro.

Tabela 4.7: Comparacgdo dos processos P1 e P2 para a mistura M0O1, com relagdo a concentragdo
de propilenoglicol

Propilenoglicol Médias . ~ Desvios
Processo . Agrupamento Desvio-padrao .
(mg/g) equivalentes equivalentes
P1 5,807083 a 1,183662
P2 4 minutos 7,672083 N3o b 1,274185 Sim
P2 8 minutos 7,377917 Nio b 0,64372 Sim
P2 12 minutos 7,719375 Nao b 0,225807 Sim
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Figura 4.7: Variabilidade dos processos quanto a concentragao de propilenoglicol para a mistura
MO02

Propilenoglicol (mg/g)

P1 P2 04 P2 08 P2 12
Processo

E importante ressaltar uma tendéncia observada em alguns resultados de incorporacdo
de esséncia e do veiculo propilenoglicol, mostrada na Figura 4.8. Acredita-se que
inicialmente ha um aumento da incorporacdo destes componentes, tendo seu valor mais
elevado no tempo de 4 minutos de batelada, mas ainda ha particulas levemente ligadas a
matriz sélida. Com a maior manipulacdo do material, chega-se a uma aparente estabilidade
de material aderido, por isso que a concentracdo destes componentes é semelhante nos

tempos de 8 e 12 minutos, onde ocorre essa aparente estabilidade.

Figura 4.8: Tendéncia observada nos resultados de incorporacdo de esséncia nos processos em
batelada
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4.1.5 Correlagbes entre os resultados

Foi realizado testes de correlacdo entre os resultados de concentracdo de mentol e drea
relativa de vanilina, concentragdo de mentol e propilenoglicol, e também area relativa de
vanilina e concentragdo de propilenoglicol, todos para a mistura MOl e somente a
correlacdo entre vanilina e propilenoglicol para mistura M02. O objetivo destes testes era
obter uma melhor estimativa de qual tempo de batelada é o mais satisfatério, e podem ser

consultados no Apéndice I.

Os resultados das correlagdes mostraram que para o tempo de 4 minutos, a correlagao
entre o mentol e a vanilina na mistura MO1 é positiva igual a 0,62. Para o tempo de 8
minutos, a correlacdo aumenta para 0,82, indicando que um aumento na incorporagao de
mentol é acompanhado por um aumento na incorporacdo da vanilina. Ja para o tempo de
12 minutos, a correlagdo é de 0,05, ou seja, ndo existe mais ligacdo significativa entre as
incorporagdes destas duas esséncias, provavelmente devido a uma estabilizagdo no
processo de impregnacdo das esséncias no material. J4 para o processo continuo, a
correlagdo é de 0,85, o que indica que o tempo de batelada que mais se assemelha ao

processo continuo é 8 minutos.

Para as correlagdbes entre mentol versus propilenoglicol e vanilina versus
propilenoglicol, os 8 minutos de batelada também apresentaram o melhor tempo na
analise das correlagdes, porém o processo continuo mostrou valores negativos de
correlagdes, o que mostra que este processo estd com uma relagdao inversamente

proporcional de aplicacdao de esséncia e aplicagdo do veiculo da mesma.

Para a mistura M02, somente foi realizada a correlacdo entre o veiculo da esséncia e a
esséncia vanilina. Os resultados mostraram que para a aplicagcdo de vanilina, somente o
processo em batelada de 12 minutos se assemelhou ao processo continuo, tendo uma
maior incorporacdo de vanilina e propilenoglicol juntas, podendo indicar que a

estabilizacdo da impregnacao é melhor nestas condigdes.
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4.2 Resultados do Painel Sensorial

Recapitulando, a hipdtese sensorial nula testada era a auséncia ou muito baixa

diferenca por comparagao pareada entre o processo padrdo e os processos em batelada.

4.2.1 Resultados do Painel Sensorial — Mistura 1

As amostras do processo padrdo foram avaliadas e devido a paridade sensorial entre
todas as amostras, todas foram consideradas como um unico controle. Depois de
determinado isto, as amostras controle foram avaliadas contra as amostras testes, e o

resultado destas comparagdes podem ser consultado no Apéndice |.

Foi contatado que todas as amostras teste apresentam paridade e/ou baixa diferenca
sensorial a partir da comparag¢ao pareada com o processo padrao. A percepgdo sensorial
de nivel de mentol levemente menor em algumas amostras pode ser considerada como
uma variacao normal inerente ao processo de aplicagdo, ndao deve ser considerada

relevante para reprovacao da tecnologia.

4.2.2 Resultados do Painel Sensorial — Mistura 2

Da mesma maneira que descrito no item 4.2.1, ndo houve diferencas sensoriais entre
as amostras do processo padrdo e todas foram consideradas como um Unico controle. Os
resultados das avaliagbes das amostras teste contra as amostras controle podem ser

consultados no Apéndice J.

Todas as amostras teste apresentaram paridade e/ou baixa diferenga sensorial quando
comparadas par a par com o processo padrdo. Os niveis de notas doces menores
encontrados em algumas amostras também podem ser considerados inerentes a variagao
de aplicacdo no processo e ndo deve ser considerado relevante para a reprovacdo do

mesmo.

Tendo em vista que os resultados obtidos analiticamente apresentaram maiores
concentracdes de esséncia no processo em batelada, ndo faz tanto sentido estes mesmos
terem resultados de niveis de notas de esséncia menores quando comparadas com o
processo continuo. O processo de andlise olfativas com humanos é mais suscetivel a erros
e possui uma variabilidade muito maior que uma andlise analitica de quantificacdo de
esséncia. Também podemos ressaltar que as diferencas encontradas no painel sensorial

olfativo sdo perceptiveis a um nivel que somente painelistas treinados conseguem
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distinguir, por este motivo que essas diferengas nao sao relevantes para a reprovagao dos
processos em batelada, e as analises do laboratério sdo as que pesam mais para as

conclusdes do trabalho.
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5 Conclusoes e Trabalhos Futuros

A conclusdo do estudo em questao pode ser dividido em duas partes, devido aos dois
tipos diferentes de misturas e esséncias utilizadas. A conclusao geral deste trabalho, com
base nas correlacdes realizadas, é que os produtos obtidos no processo em batelada sao
de qualidade superior quando comparados ao processo continuo, sendo 8 minutos o
melhor tempo de batelada para a aplicacdo da esséncia mentolada e 12 minutos para a
aplicacdo da esséncia com vanilina. Cabe ressaltar que o objetivo inicial era se obter um
processo em batelada que se assemelhasse estatisticamente com o processo continuo, e o
que foi possivel observar com as analises realizadas que avaliavam a incorporacdo das
esséncias é que nenhum tempo de batelada reportou resultados estatisticamente iguais ao

processo continuo, e foram sempre superiores.

O que mais ficou claro com este estudo é o fato de que o processo continuo ndo atender
as expectativas quanto aincorporacdo de esséncia, pois a perda é maior do que a esperada.
Com estes resultados, foi obtido mais argumentos que justificam a necessidade de um

investimento maior na troca dos equipamentos deste processo.

As conclusdes especificas sao listadas a seguir.

e Osresultados de umidade ndo mostraram uma equivaléncia estatistica, porém, todas
estdo dentro dos limites de especificagdo. Como a umidade ndao é um parametro que
pode ser manipulado controladamente (ndo hd aplicacdo de vapor d’agua nos
processos), ela foi realizada no intuito de averiguar se ha discrepancias nos resultados

pelo diferente modo como o material € manipulado, o que ndo foi observado.

e Para a mistura M0O1 que possui mentol como esséncia, a variabilidade dos processos
em batelada sdo iguais ou um pouco maiores que o0 processo continuo, mas a perda

de esséncia é menor e, consequentemente, a quantidade impregnada é maior.

e Os resultados de aplicacdo de vanilina, tanto para a mistura M01 e MO02
apresentaram também uma variabilidade maior de aplicacdo, mas a maior

guantidade de esséncia impregnada compensa esta variabilidade maior.

e As analises de concentracdao de propilenoglicol mostraram uma equivaléncia dos

processos em batelada dos tempos de 8 e 12 minutos com o processo continuo para
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a mistura M01, e nenhuma equivaléncia estatistica para a mistura M02, pois todas as

concentragdes foram maiores para os processos em batelada.

e Os resultados do Painel Sensorial ndo reprovaram nenhum processo em batelada, e
todos tiveram equivaléncia olfativa quando comparado ao processo continuo, tendo

diferencas perceptiveis apenas a pessoas altamente treinadas na avaliacdo sensorial.

e A guantidade maior de aplicacdo de esséncia nos processos em batelada é muito

interessante, pois como menos material é perdido, menor é o gasto com este insumo.

Como sugestGes para trabalhos futuros, podem ser realizados estudos conforme

apresentado a seguir.

e Realizagdo de analises de concentragao de teobromina nas amostras da mistura

MO02, pois é um composto presente na esséncia achocolatada aplicada.

o Realizagdo de estudos que avaliem as propriedades de mistura, como

granulometria e poder de enchimento.

e Avaliar se é possivel a instalacdo de um sistema de captacao de pd antes do
material entrar no cilindro de aplicacdo de esséncia no processo continuo, para
gue a exaustdo usada para retirada do po seja eliminada, pois a mesma pode
ser responsavel pela retirada de esséncia quando a mesma é aplicada no

material.
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7 Anexos

ANEXO A - Condi¢Ges cromatograficas para cromatégrafo Agilent 6890 para a

analise de mentol

Injetor
Temperatura do injetor 240°C
Modo de injecao Split
Razdo de split 20:1
Fluxo de split 40.1 mL/min
Fluxo total 44,6 mL/min
Gas Saver 15 mL/min @ 2 min
Gas Hélio
Volume de injecdo 1ul

Coluna Capilar

DB-Wax 30mx320umx0,25um

Modo Pressdo constante
Pressao 13,19 psi
Fluxo 2,0 mL/min
Velocidade média 39 cm/s
Temperatura maxima 250°C

Forno
Temperatura maxima 240°C
Temperatura inicial 140°C

140°C- 1 min

Programacdo do forno

Tempo de corrida

3°C/min - 155°C
120°C/min - 200°C - 1,5min
60°C/min - 220°C - 2 min
9,2 min

Detector FID

Temperatura do detector  270°C

Ha 30 mL/min
Ar 300 mL/min
Make up gas (N,) 30 mL/min
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ANEXO B — Condigdes cromatograficas para cromatdégrafo Agilent 6890 para a

anadlise de propilenoglicol

Coluna

Volume de injecao

Fluxo do injetor
Temperatura do injetor
Split pulsado

Razdo de Split

Gas Saver

Pressao Injetor
Temperatura inicial do forno

Programacdo do forno

Tempo de corrida
Velocidade média

Fluxo da coluna
Temperatura do detector
H2

Ar

Make up gas (N,)

Tempo de retengdo

DB-Wax 30mx32mmx0,5um
1puL

aprox. 46mL/min

220°C

20 psi/ 0,4 min

40:1

20 mL/min @ 2 min

7,39 psi

120°C

120°C- 1 min

10°C/min - 150°C - 5 min
20°C/min - 180°C - 24 min
50°C/min - 230°C - 1 min
36,5 min

23 cm/s

1,1 mL/min

260°C

30 mL/min

300 mL/min

30 mL/min
Propilenoglicol - 8,1 min
Anetol - 12,6 min
Triacetina - 18,7 min
Glicerol - 21,9 min
Trietilenoglicol - 33,2 min
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ANEXO C - Ficha de avaliagdao do Painel Sensorial Olfativo
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ANEXO D- Tabela para teste deTukey
| GL k niveis
ANk} 2| 3| 4| s| e 7/ 8| o9 10
| 0,05 | 3,64 46 | 522 | 567, 6,03| 6,33 6,58 6,8 6,99
° 0,01 57| 6,98 78| 842 | 891 | 932 | 9,67 | 9,97 10,24
| 0,05| 3,46 | 4,34 4,9 53| 5,63 59| 6,12 | 6,32 6,49
° 0,01| 524| 633, 703, 756 | 797 | 832| 8,61 8,87 9,1
| 0,05| 3,34 | 416 468 | 506 | 536 | 561 | 5,82 6 6,16
! 0,01 | 495| 592 654, 701| 737 | 7,68| 794 8,17 8,37
| 0,05| 3,26 | 4,04 453, 489 | 5,17 54 56| 577 5,92
° 0,01 | 4,75 | 5,64 6,2| 6,62 | 69| 7,24 7,47 | 7,68 7,86
| 0,05 32| 39| 441 | 4,76 502 | 524 | 543| 5,59 5,74
° 0,01 46| 543 | 596 | 635 666 | 691 | 7,13 | 7,33 7,49
| 0,05 3,15 3,88 | 433 465 491 5,12 53| 5,46 5,6
0 0,01 | 448 | 527, 577 6,14| 6,43 | 6,67 | 6,87 7,05 7,21
| 0,05| 3,11 | 3,82 426 457 | 4,82 | 5,03 52| 535 5,49
H 0,01 439 5,15 562 597 6,25| 6,48 | 6,67 6,84 6,99
| 0,05 | 3,08 | 3,77 42| 451 | 4,75| 495 | 512 | 5,27 5,39
2 0,01 4,32 5,05 55| 5,84 6,1 6,32 6,51| 6,67 6,81
| 0,05 3,06 3,73| 415 445 469 | 488 505 5,19 5,32
e 0,01 | 4,26 | 4,96 54| 573 598 | 6,19 | 6,37 | 6,53 6,67
| 0,05 | 3,03 3,7| 411 | 441 464 | 483 | 4,99| 5,13 5,25
H 0,01| 421| 489 532 563| 588| 6,08| 6,26 6,41 6,54
| 0,05| 3,00 | 3,67 408 437 | 459 | 4,78 | 494 5,08 5,2
o 0,01 | 417 | 484 | 525 | 5,56 58| 599 6,16 | 6,31 6,44
| 0,05 3| 365 405 433| 456 | 4,74 49| 5,03 5,15
0 0,01 | 4,13 | 479 519 | 549 | 572 | 592 | 6,08 6,22 6,35
| 0,05| 298| 3,63 4,02 43| 4,52 4,7 | 4,86 | 4,99 5,11
o 0,01 41| 4,74 | 514 | 543 566 | 585| 6,01 | 6,15 6,27
| 0,05| 297 | 3,61 4| 4,28 | 449 | 467 | 482 | 4,96 5,07
e 0,01 | 4,07 4,7 | 5,09 | 5,38 56| 579 594 | 6,08 6,2
| 19 0,05| 296 | 3,59 398 | 425| 447 | 465 | 4,79 | 492 5,04
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001 405 467 505 533 555 573 589| 602 6,14
| 005 | 295 358 396 423 445 462| 477 49 501
20 001 402 464 502 529 551 569| 58 597 609
| 005| 292 353 39 417 437 454 468 481 4,92
# 001 396 455 491 517 537 554| 569 581 592
| 0,05| 289 349 385 41| 43 446| 46 472 482
% 001| 389 445 48 505 524 54 554 565 576
| 0,05 | 286 344 379 404 423 439 452| 463 473
0 001| 382| 437 47| 493| 511 526 539 55 56
| 005 | 283 34| 374 398 416 431 444 455 465
°0 001 376  428| 459 482 499 513 525| 536 545
| 005 28| 336 368 392 41 424 436 447 456
120 001 37 42| 45 471 487 501| 512 521 53
| 0,05| 277 331 363 386 403 417| 429 439 447
> 001 3,64 412 44| 46| 476| 488 499 508 5

Fonte: Portal Action, disponivel em: <http://www.portalaction.com.br/anova/tabela-para-o-teste-de-
tukey>. Acesso em novembro de 2016.


http://www.portalaction.com.br/anova/tabela-para-o-teste-de-tukey
http://www.portalaction.com.br/anova/tabela-para-o-teste-de-tukey
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ANEXO E- Tabela para teste de Dunnett
| GL k niveis
ANk} 2 3 4 5 6 7 8 9 | 10
| 005, 257| 3,03| 329| 348 | 362 | 373 382 39| 397
° 0,01 | 403, 463| 498 | 522 | 541 | 556 | 5,69 58| 5,89
| 0,05| 245| 2,86 31| 326 339| 349 | 357, 364| 3,71
° 0,01 | 3,71 421 | 451 | 471 | 4,87 5 51 52| 5,28
| 0,05| 236, 2,75| 297 | 3,12 324| 333| 341 347 353
! 0,01 35| 395 421 | 439 | 453 464 | 4,74| 482 | 4,89
| 005| 231, 267| 288| 302, 313| 322| 3,29, 335| 341
° 0,01 3,36 3,77 4 4,17 4,29 4.4 4,48 4,56 4,62
| 0,05| 2,26, 261| 281 | 295 305| 3,14 32| 3,26 | 3,32
° 0,01 | 3,25, 363| 385| 401 412 | 4,22 43| 437 | 4,43
| 0,05| 2,23, 257| 2,76 | 289, 299| 3,07| 3,14 319 3,24
0 0,01 | 3,27, 353| 3,74| 3,88, 399 | 4,08 | 4,16 6 4,22 4,28
| 0,05 22 253| 2,72| 284 294 | 3,02| 3,08, 3,14 | 3,19
H 001 3,11| 345| 365| 3,79, 389 398| 405| 411 | 4,16
| 0,05 | 2,18 25| 268 281 29| 298| 3,04| 3,09| 3,14
2 0,01 3,05| 339| 358| 3,71 | 381 389 396 | 4,02| 4,07
| 0,05| 2,16 248 | 265 | 2,78| 287 | 294 3| 3,06 3,1
e 0,01| 3,00, 333| 352| 365, 374| 382| 3,89, 394 | 3,99
| 0,05| 2,14 246 | 263| 2,75 284 | 291| 297, 3,02| 3,07
H 0,01| 298, 329| 347| 359, 369| 376| 3,83 388| 393
| 0,05| 2,13, 244 | 261| 2,73, 282| 289 | 295 3| 3,04
o 001 29| 325| 343| 355, 364 3,71 3,78| 3,83| 3,88
| 0,05| 2,12 242 | 259 | 2,71 28| 287 292| 297| 3,02
0 0,01 | 292, 322| 3,39| 351 36| 367 373| 3,78| 3,83
| 0,05| 2,11 241 | 258| 269, 2,78 2,85 29| 295 3
o 0,01 29 319| 336 | 347, 356| 363| 369, 374| 3,79
| 0,05 2,1 24| 256 | 268| 2,76 | 2,83 2,89 | 294 298
e 0,01 288, 3,17| 3,33| 344 | 353 36| 366, 371 3,75
| 19 0,05| 209, 239| 255| 266, 275| 281| 287 292| 296
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001| 286 3,15| 3,31| 342 35| 357| 363| 368 3,72

| 005| 209| 238| 254| 265| 2,73 28| 2,86 29| 295
20 001 285| 3,13| 3,29 34| 348 | 355 36| 365| 3,69

| 005| 206, 235| 251| 261 27| 2,76| 281| 286 29
. 0,01 28| 3,07 | 322| 3,32 34| 347| 352| 357| 361

| 005| 204 | 232| 247| 258| 266 | 272| 277| 282 286
% 001 2,75, 301| 3,15| 325, 333| 339| 344 349 | 3,52

| 005| 202| 229| 244| 254 | 262| 268 | 2,73| 2,77 | 281
0 0,01 27| 295 309| 319| 326 | 332| 337| 341 3,44

| 0,05 2| 227 241 | 251 | 258 264 | 269, 2,73, 2,77
*0 0,01 | 2,66 29| 303| 312| 319| 325| 3,29| 333| 337

Fonte: Portal Action, disponivel em: <http://www.portalaction.com.br/anova/tabela-para-o-teste-de-

dunnett>. Acesso em novembro de 2016.


http://www.portalaction.com.br/anova/tabela-para-o-teste-de-dunnett
http://www.portalaction.com.br/anova/tabela-para-o-teste-de-dunnett
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8 Apéndice

APENDICE A — Amostragens por analise e por etapa de processamento

Umidade

Mentol

Triagem de
esséncias

Propilenoglicol

Painel
Sensorial

Adigcao 1
Adigdo 2
Adicao 3
Adigdo 4

Etapa 1:
Etapa 1:

MO01
M02

Etapa 3:
Etapa 3:
Etapa 3:

MO1 Proc 01
MO1 Proc 02
MO1 Proc 03

Etapa 4:
Etapa 4:
Etapa 4:
Etapa 4:
Etapa 4:
Etapa 4:
Etapa 4:
Etapa 4:
Etapa 4:

M01 MIX 01
MO01 MIX 02
M01 MIX 03
M01 MIX 04
MO01 MIX 05
MO01 MIX 06
M01 MIX 07
MO01 MIX 08
M01 MIX 09
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Etapa 5:
Etapa 5:
Etapa 5:

MO2 Proc 01
MO2 Proc 02

MO02 Proc 03

Etapa 6:
Etapa 6:
Etapa 6:
Etapa 6:
Etapa 6:
Etapa 6:
Etapa 6:
Etapa 6:
Etapa 6:

M02 MIX 01
M02 MIX 02
M02 MIX 03
M02 MIX 04
M02 MIX 05
M02 MIX 06
M02 MIX 07
M02 MIX 08
M02 MIX 09
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APENDICE B — Tabelas dos resultados das comparag¢des dentro dos processamentos

para a mistura M01, quanto a analise de porcentual de umidade

Processo Umidade (%) Agrupamento Desvio-padrao D-eswos
equivalentes
P101 13,8175 a 0,1666 Sim
P102 13,8875 ab 0,0499 Sim
P103 13,545 b 0,2249 Sim
Processo Umidade (%) Agrupamento Desvio-padrao D-eswos
equivalentes
P2 01 4 minutos 14,1025 a 0,1848 Sim
P2 02 4 minutos 14,0325 a 0,2142 Sim
P2 03 4 minutos 13,8175 a 0,0532 Sim
Processo Umidade (%) Agrupamento Desvio-padrao D_eswos
equivalentes
P2 01 8 minutos 13,9125 a 0,1924 Sim
P2 02 8 minutos 13,87 a 0,1615 Sim
P2 03 8 minutos 13,905 a 0,0874 Sim
Processo Umidade (%) Agrupamento Desvio-padrdo D.eswos
equivalentes
P2 01 12 minutos 13,4975 a 0,1666 Sim
P2 02 12 minutos 13,3775 a 0,0499 Sim
P2 03 12 minutos 13,6475 a 0,2249 Sim
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APENDICE C — Tabelas dos resultados das comparagdes dentro dos processamentos

para a mistura M02, quanto a anadlise de porcentual de umidade

Processo Umidade (%) Agrupamento Desvio-padrao D-eswos
equivalentes
P101 14,2675 a 0,2055 Sim
P1 02 13,8275 0,0873 Sim
P103 13,385 0,0332 Sim
Processo Umidade (%) Agrupamento Desvio-padrao D-eswos
equivalentes
P2 01 4 minutos 13,415 a 0,0465 Sim
P2 02 4 minutos 13,3925 a 0,075 Sim
P2 03 4 minutos 13,4824 a 0,0918 Sim
Processo Umidade (%) Agrupamento Desvio-padrao D.eswos
equivalentes
P2 01 8 minutos 13,37 a 0,1 Sim
P2 02 8 minutos 13,3225 a 0,1511 Sim
P2 03 8 minutos 13,36 a 0,2173 Sim
Processo Umidade (%) Agrupamento Desvio-padrao D.eswos
equivalentes
P2 01 12 minutos 13,4675 a 0,1517 Sim
P2 02 12 minutos 13,3775 a 0,1059 Sim
P2 03 12 minutos 13,6475 a 0,2661 Sim
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APENDICE D — Tabelas dos resultados das compara¢des dentro dos processamentos

para a mistura M01, quanto a analise de concentracdo de mentol

Desvios

Processo Mentol (mg/g) Agrupamento Desvio-padrio equivalentes
P101 5,725 b 0,6787 Sim
P102 8,06 0,5990 Sim
P103 7,94625 a 0,6083 Sim

. ~ Desvios

Processo Mentol (mg/g) Agrupamento Desvio-padrio equivalentes

P2 01 4 minutos 12,5825 a 0,9522 Sim
P2 02 4 minutos 11,545 a 0,6065 Sim
P2 03 4 minutos 11,6438 a 0,8043 Sim
. N Desvios
Processo Mentol (mg/g) Agrupamento Desvio-padrio equivalentes
P2 01 8 minutos 9,1925 a 0,4939 Sim
P2 02 8 minutos 9,7875 a 0,3150 Sim
P2 03 8 minutos 10,7775 0,1520 Sim
. N Desvios
Processo Mentol (mg/g) Agrupamento Desvio-padrdo equivalentes
P2 01 12 minutos 10,6625 a 0,2800 Sim
P2 02 12 minutos 10,6063 a 0,8033 Sim
P2 03 12 minutos 10,3325 a 0,5684 Sim
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APENDICE E - Tabelas dos resultados das comparag¢des dentro dos processamentos

para a mistura M01, quanto a analise de area relativa de vanilina

Processo Vanilina Agrupamento Desvio-padrao Desvios
(Av/A) equivalentes
P101 0,0487 b 0,0042 Sim
P102 0,0689 0,0016 Sim
P103 0,07168 a 0,0037 Sim
Processo Vanilina Agrupamento Desvio-padrao Desvios
(Av/A) equivalentes
P2 01 4 minutos 0,5271 a 0,0066 Sim
P2 02 4 minutos 0,4338 0,0417 Sim
P2 03 4 minutos 0,5131 0,0296 Sim
Processo \(I:?/'x:; Agrupamento Desvio-padrao eqt?i(\e/sa‘:::\stes
P2 01 8 minutos 0,4182 a 0,0312 Sim
P2 02 8 minutos 0,4273 a 0,0199 Sim
P2 03 8 minutos 0,5270 b 0,0083 Sim
Processo \(I:?/'L':; Agrupamento Desvio-padrao eqt?i(\elsa‘:::ﬂnstes
P2 01 12 minutos 0,4371 a 0,0208 Sim
P2 02 12 minutos 0,5184 0,0369 Sim
P2 03 12 minutos 0,4280 0,0251 Sim
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APENDICE F - Tabelas dos resultados das comparag¢des dentro dos processamentos

para a mistura M02, quanto a analise de area relativa de vanilina

Processo Vanilina Agrupamento Desvio-padrao Desvios
(Av/A) equivalentes
P101 0,0239 a 0,0009 Sim
P102 0,0268 0,0010 Sim
P103 0,0328 0,0016 Sim
Processo Vanilina Agrupamento Desvio-padrao Desvios
(Av/A) equivalentes
P2 01 4 minutos 0,0475 b 0,0074 Sim
P2 02 4 minutos 0,0630 0,0034 Sim
P2 03 4 minutos 0,0588 a 0,0032 Sim
Processo \(I,:?/I,IAI:? Agrupamento Desvio-padrao eqt?i(\el::::\stes
P2 01 8 minutos 0,0672 a 0,0069 Sim
P2 02 8 minutos 0,0583 a 0,0059 Sim
P2 03 8 minutos 0,0631 a 0,0036 Sim
Processo \(I:?/'L':; Agrupamento Desvio-padrao eqt?iisa‘:::ﬂnstes
P2 01 12 minutos 0,0762 b 0,0047 Sim
P2 02 12 minutos 0,0620 0,0052 Sim
P2 03 12 minutos 0,0610

a 0,0010 Sim
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APENDICE G - Tabelas dos resultados das comparag¢des dentro dos processamentos

para a mistura M01, quanto a concentracao de propilenoglicol

Processo Propilenoglicol Agrupamento Desvio-padrao D-esvios
(mg/g) equivalentes
P101 11,27 a 0,8870363 Sim
P1 02 10,36125 a 1,0625784 Sim
P103 9,62125 a 0,4658393 Sim
Processo Propilenoglicol Agrupamento Desvio-padrao D-esvios
(mg/g) equivalentes
P2 01 4 minutos 13,90375 a 1,570443 Sim
P2 02 4 minutos 12,91 a 1,536717 Sim
P2 03 4 minutos 13,4025 a 0,836954 Sim
Processo Propilenoglicol Agrupamento Desvio-padrao D.esvios
(mg/g) equivalentes
P2 01 8 minutos 11,395 a 0,5940118 Sim
P2 02 8 minutos 11,135 a 0,4415503 Sim
P2 03 8 minutos 13,6975 0,3843718 Sim
Processo Propilenoglicol Agrupamento Desvio-padrao D.esvios
(mg/g) equivalentes
P2 01 12 minutos 11,0525 a 1,110469 Sim
P2 02 12 minutos 11,31875 a 0,670104 Sim
P2 03 12 minutos 11,5825 a 0,992795 Sim
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APENDICE H — Tabelas dos resultados das comparagdes dentro dos processamentos

para a mistura M02, quanto a concentracao de propilenoglicol

Propilenoglicol

Desvios

Processo (mg/g) Agrupamento Desvio-padrao equivalentes
P101 4,68375 a 0,11919 Sim
P1 02 5,90375 ab 0,473627 Sim
P103 6,83375 b 1,341016 Sim
Processo Propilenoglicol Agrupamento Desvio-padrao D-esvios
(mg/g) equivalentes
P2 01 4 minutos 7,675 a 2,201526 Sim
P2 02 4 minutos 8,24625 a 0,377125 Sim
P2 03 4 minutos 7,095 a 0,283667 Sim
Processo Propilenoglicol Agrupamento Desvio-padrao D_esvios
(mg/g) equivalentes
P2 01 8 minutos 7,98875 a 0,472341 Sim
P2 02 8 minutos 6,74125 0,402459 Sim
P2 03 8 minutos 7,40375 ab 0,308960 Sim
Processo Propilenoglicol Agrupamento Desvio-padrao D.esvios
(mg/g) equivalentes
P2 01 12 minutos 9,6675 a 0,5606172 Sim
P2 02 12 minutos 7,6725 b 0,2992351 Sim
P2 03 12 minutos 7,76625 b 0,1535347 Sim
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APENDICE | — Correlagdes entre os resultados incorporagio de esséncia nas misturas

MO01 e MO02, respectivamente.

Mistura MO1:
Comparagao Tempo de batelada Correlagao

Continuo -0,28

~ . . 4 0,23

Incorporagdo de mentol X propilenoglicol g 0,7

12 0,18
Continuo -0,61

I aod ilina X il licol 4 0,52
ncorporag¢do de vanilina X propilenoglico g 0,91
12 -0,03

Continuo 0,85

~ . 4 0,62

Incorporacdo de mentol X vanilina
8 0,82
12 0,05
Mistura M02:
Comparacao Tempo de batelada Correlagao

Continuo 0,79

Incorporagdo de vanilina X propilenoglicol 4 0,23

8 0,35

12 0,83
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APENDICE J — Avaliagdo olfativa entre as amostras controle (processo padrdo) versus

amostras teste (processo em batelada) para a Mistura 1

Tempo de
A Amostras
Avaliagao . processamento Resultado
avaliadas .
do teste (min)
- Baixa diferenca sensorial na avaliagdo comparativa entre
Controle teste e controle. Amostra teste apresentando nivel de mentol
1 X 8 levemente mais baixo que o controle, porém nao
M01 MIX 01 significativo.
-> Conclusdo: aprovado
Controle . .
) « 4 - Sem diferenca sensorial entre as amostras
Conclusdo: aprovado
MO1 MIX 02 9 P
- Baixa diferenca sensorial na avaliagdo comparativa entre
Controle teste e controle. Amostra teste apresentando nivel de mentol
3 X 12 levemente mais baixo que o controle, porém nao
MO01 MIX 03 significativo.
- Conclusdo: aprovado
Controle -> Baixa diferenga sensorial na avaliagdo comparativa entre
4 y 8 teste e controle. Amostra teste apresentando nivel de notas
doces levemente acima do controle, porém nao significativo.
MO01 MIX 04 =
-> Conclusdo: aprovado
Controle . .
5 « 12 - Sem diferenca sensorial entre as amostras
Conclusdo: aprovado
MO1 MIX 05 9 P
Controle -> Baixa diferenga sensorial na avaliagdao comparativa entre
6 y 4 teste e controle. Amostra teste apresentando nivel de notas
doces levemente acima do controle, porém nao significativo.
MO01 MIX 06 ~
-> Conclusdo: aprovado
Controle . .
7 « 12 - Sem diferenca sensorial entre as amostras
Conclusdo: aprovado
MO1 MIX 07 9 P
Controle . .
3 « 3 - Sem diferenca sensorial entre as amostras
Conclusdo: aprovado
MO1 MIX 08 9 P
Controle . .
9 x 4 - Sem diferenca sensorial entre as amostras
Conclusdo: aprovado
MO1 MIX 09 9 P
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APENDICE K — Avaliag3o olfativa entre as amostras controle (processo padrio)

versus amostras teste (processo em batelada) para a Mistura 2

Tempo de
S Amostras
Avaliagao . processamento Resultado
avaliadas .
do teste (min)
Controle . .
1 « 4 - Sem diferenga sensorial entre as amostras
Conclusdo: aprovado
MO02 MIX 01 9 P
Controle -> Baixa diferencga sensorial na avaliagdo comparativa entre
) y 12 teste e controle. Amostra teste apresentando nivel de notas
doces levemente abaixo do controle, porém nao significativo.
MO02 MIX 02 ~
- Conclusao: aprovado
Controle . .
3 « 4 - Sem diferenca sensorial entre as amostras
Conclusdo: aprovado
M02 MIX 03 K P
Controle -> Baixa diferenga sensorial na avaliagdo comparativa entre
4 y 4 teste e controle. Amostra teste apresentando nivel de notas
doces levemente abaixo do controle, porém nao significativo.
MO02 MIX 04 ~
-> Conclusdo: aprovado
Controle - Baixa diferenca sensorial na avaliagdo comparativa entre
5 « 3 teste e controle. Amostra teste apresentando nivel de notas
doces levemente abaixo do controle, porém nao significativo.
MO02 MIX 05 ~
-> Conclusdo: aprovado
Controle -> Baixa diferenga sensorial na avaliagdo comparativa entre
6 y 12 teste e controle. Amostra teste apresentando nivel de notas
doces levemente abaixo do controle, porém nao significativo.
MO02 MIX 06 ~
-> Conclusdo: aprovado
Controle -> Baixa diferencga sensorial na avaliagdo comparativa entre
7 y 3 teste e controle. Amostra teste apresentando nivel de notas
doces levemente abaixo do controle, porém nao significativo.
MO02 MIX 07 ~
-> Conclusdo: aprovado
Controle —> Baixa diferenga sensorial na avaliagdo comparativa entre
3 y 3 teste e controle. Amostra teste apresentando nivel de notas
doces levemente abaixo do controle, porém nao significativo.
MO02 MIX 08 ~
- Conclusdo: aprovado
Controle -> Baixa diferencga sensorial na avaliagdao comparativa entre
9 y 12 teste e controle. Amostra teste apresentando nivel de notas
doces levemente abaixo do controle, porém ndo significativo.
MO02 MIX 09 P 8

—> Conclusdo: aprovado
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