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Resumo

Resumo

O presente trabalho teve como principal objectivo o desenvolvimento de metodologias
quimicas, fisicas e sensoriais num laboratério de andlise de alimentos. Inicialmente,
seleccionaram-se as metodologias a utilizar, de acordo com a legislacédo existente, e,

posteriormente, testaram-se em queijos caracteristicos da regido da Beira Interior.

Desta forma, foi possivel verificar se os métodos eram os adequados mas, também,
fazer uma breve caracterizacdo dos queijos e estabelecer as diferencas existentes

entre as trés marcas analisadas.

Os resultados obtidos demonstraram que os métodos sdo os adequados pois
apresentam uma elevada reprodutibilidade, avaliada pelos valores de desvio padrédo

bastante reduzidos.

No que diz respeito as marcas analisadas, verifica-se que séo bastante diferentes nos

parametros quimicos e fisicos, quando comparadas entre si.

A analise sensorial e a sua relagdo aos parametros obtidos instrumentalmente
demonstraram a necessidade de realizar este tipo de provas com um painel de
provadores treinado, para que possa ser possivel obter associa¢des coerentes.

Pela andlise multivariada aos parametros quimicos e sensoriais foi possivel concluir
que os gueijos nas trés marcas sdo bastante homogéneos entre si, pois constituem e

pertencem todos a mesma classe.

Palavras — chave: Metodologias analiticas; queijos da Beira Interior; composicao

fisico-quimica; compostos volateis; analise sensorial.




Abstract

Abstract

The main objective of the present work is the development of chemical, physical and
sensory methodologies in a food safety laboratory. The first step consisted in the
selection of the methodologies to be used, in accordance with existing legislation.

Subsequently, characteristic cheeses of the Beira Interior region were tested.

Accordingly, it was possible to verify the adequacy of the methodology used as well as
to make a brief characterisation of the cheeses and to establish the differences

between the three brands under analysis.

The results obtained have shown that the methods used were appropriate since they
feature a high reproducibility, confirmed by the very low standard deviation values

observed.

Regarding the trade brands analysed, we can conclude that, when compared, they
present very different chemical and physical parameters.

The sensory analysis and its relationship to the parameters instrumentally obtained
have shown the need to perform this type of tests with a panel of trained tasters, in
order to obtain consistent associations.

The multivariate analysis of the chemical and sensory parameters allows us to
conclude that the three brands of cheeses are quite homogeneous among themselves,

since they constitute and belong to the same class.

Keywords: analytical methodologies; “Beira Interior” cheese; main composition;

volatile compounds; sensory analysis.
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Extended abstract

Food security is an increasingly expanding area, because consumers show a greater
concern with the foodstuffs they purchase. Thus, producers, food manufacturing
industries and retailers have to ensure the food wholesomeness and safety, both in
chemical, physic and microbiological terms. This safety is maintained, through the
selection of high quality raw materials and the performance of periodic control tests. In
this context, the existence of food safety laboratories in those regions with a high

presence in the food sector is very relevant.

The main objective of the present work is the development of chemical, physical and

sensory methodologies in a food security laboratory.

The experimental work was developed in two phases: first, analytical methodologies
were selected, and then they were tested in typical cheeses of the region of Beira

Interior.

The analysis of the chemical parameters identified the cheeses as being low-acid (pH
values near 6), salty (chlorides content exceeding 2%) hard and fatty since they have
a moisture content below 51% and more than 40% fat, respectively. The heterogeneity
between cheese and brands is explained by the variations inherent to the raw materials
and the technological process, since methodologies feature a high reproducibility,

leading to relatively low standard deviations.

Volatile compounds have been identified by SPME-GS-MS and belong to different
chemical families, in particular, acids, alcohols, ketones, aldehydes, esters and

hydrocarbons, and may have different origins.

In the objective analysis of the color operated by the CIE L * a * b *system, it was
obtained that brand 2 is the more yellow (high b *) and brand 3 the clearest (value of L

* upper).

As to the parameters of the texture, determined by analysis in a texturometer,
significant differences between brands were found, being B3 the hardest associated

with its low fat content.

The sensory analysis and its relationship to the parameters obtained instrumentally
demonstrated the need to perform this type of evidence with a panel of trained, so that
it can be possible to obtain consistent associations. However, it was possible to obtain

consistent results in the case of the association of acidic taste with salty taste, pH with
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Extended abstract

the content of chlorides, sticky with the adhesiveness texture and buttery with the

gummy texture.,

With regard to multivariate analysis defined by sensory and chemical parameters, it
appears that the first two major components explain 83.28% of the total variability. The
variables that constitute the main components are pH, fat, buttery texture, taste
intensity, for factor 1, and the content of chlorides, spicy taste and sticky texture for
factor 2. This analysis, together with the Cluster analysis, has demonstrated that the
three brands of cheese are very similar, since they all belong to the same class, but
has also demonstrated the heterogeneity between the three brands of cheese under
analysis.

Thus, brand 1 has registered the highest values for the parameters pH; adhesiveness,
cohesiveness and elasticity; intensity of smell; fruity smell; foul smell and taste of stale;
intensity of taste; spicy taste; and sticky texture.

Brand 2 has got higher levels of chlorides and fat; a * and b * chromatic coordinates

and hue and saturation; color feature; rancid smell; salty taste; firm and grainy texture.

Brand 3 has got the highest levels for moisture content; lightness (L *); hardness,

chewiness and gumminess; smell of sour milk; acid taste; and buttery texture.

However, the analysis of the results allows us to conclude that the methodologies have
been properly developed because they present a good repeatability. In any case, it will

be important to make inter-laboratory tests in order to validate the methodologies.
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Objectivo

1. Objectivo

A presente dissertacdo de mestrado teve por base a proposta de um Laboratério,
vocacionado para a andlise de aguas, a querer principiar a prestacdo de servicos no
ramo alimentar. O objectivo inicial centrou-se no desenvolvimento de uma sala de
provas de analise sensorial e implementacado dos respectivos métodos, bem como, de
metodologias de analise fisico — quimica. No que respeita a sala de provas, foi
analisada uma proposta ja elaborada, a fim de detectar eventuais correccdes e
melhorias a realizar, de acordo com a ISO 8589. No que diz respeito aos métodos de
andlise sensorial a implementar, seleccionou-se o método mais adequado para uma
avaliacdo descritiva das propriedades sensoriais de um produto, a analise descritiva
guantitativa.

A seleccdo de metodologias teve por base legislagdo existente e documentos de
referéncia, nomeadamente, A.O.A.C, International Standard Methods e Normas
Portuguesas. Para verificar as metodologias mais adequadas ao pretendido pelo
laborat6rio e ir de encontro as necessidades dos clientes, optou-se por escolher um
produto alimentar caracteristico da regido com o proposito de as testar.

Neste sentido, este estudo teve como principal objectivo o desenvolvimento de
metodologias analiticas para queijos, tendo sido realizados ensaios fisicos, quimicos e

sensoriais em trés marcas de queijo de ovelha da Beira Interior.




Introducéo

2. Introducéao

A seguranca alimentar é uma darea cada vez mais em expansdo, devido aos
consumidores demonstrarem uma maior preocupacdo com o0s alimentos que
adquirem. Assim, os produtores, as industrias alimentares e transformadoras e os
retalhistas tém de assegurar a integridade e seguranca dos alimentos, tanto a nivel
quimico como microbiolégico. Esta seguranca € mantida, ndo s6 seleccionando
matérias—primas de qualidade mas, também, realizando analises de controlo
periddicas. Neste sentido, é importante a existéncia de laboratérios de seguranca

alimentar em regifes com elevada presenca do sector alimentar.

A regido da Beira Interior possui as condicdes necessarias para o desenvolvimento de
servicos em qualidade e seguranca alimentar, principalmente, laboratorios
especializados na analise de alimentos, uma vez ser uma zona com elevada produgao
e comercializacdo de diferentes produtos, nomeadamente, produtos carneos, lacteos e

fruticolas.

Os produtos lacteos, principalmente o0s queijos, sado bastante importantes no
desenvolvimento e reconhecimento desta regido e, por isso, 0s laboratérios
prestadores de servicos alimentares desenvolvem as suas metodologias,

essencialmente, para este tipo de produtos.

Em Portugal, a producdo de queijos de exceléncia, tanto de vaca como de ovelha,
cabra ou mistura, é consequéncia de um territdrio repleto de bons pastos. Embora ndo
seja um pais de clima propicio ao fabrico de uma grande variedade de queijos,
verificamos que em certas regides mais frias ainda se fabricam, artesanalmente,
alguns de grande qualidade. Dependendo da altura do ano, podem comer-se 0S

queijos frescos, amanteigados, de meia cura ou curados.

7

O queijo de ovelha é um dos preferidos pelos consumidores, sendo um produto
bastante caracteristico da regido beird, na qual se encontra a maior parte dos
rebanhos e dos produtores, sendo fabricados, principalmente, entre Novembro e

Marco.

Os queijos tradicionais da regido da Beira Interior tém uma grande importancia
socioecondmica, devido ao niumero muito significativo de pequenos produtores que 0s
fabricam, tendo sido implantadas novas unidades produtivas que tentam conciliar os

métodos tradicionais com as modernas tecnologias de fabrico (Reis et al., 2004).
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Estes queijos, devido as suas propriedades, caracterizam-se como curados, de pasta
semi-dura ou semi-mole, ligeiramente amarelados, com alguns olhos pequenos e sdo
obtidos por esgotamento lento da coalhada, apés coagulacao do leite cra de ovelha,
pela infusdo do cardo (Cynara cardunculus L.) (Reis et al., 2004).

Devido ao aumento do consumo destes produtos regionais, aliado ao interesse por
parte dos produtores em manterem a qualidade do produto, € necesséaria a
manutencédo da qualidade no processo de fabrico e no produto final, que s6 é possivel
se conhecermos os factores fisico-quimicos e microbiologicos que a determinam

(Machado, 2003; Reis et al., 2004).
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3. Enquadramento Teodrico

3.1 Producéo de queijo em Portugal

A industria de lacticinios representava, em 2005, cerca de 11 % do VABpm total
gerado pela industria agro-alimentar e bebidas. No subsector dos queijos, a industria
encontrava-se muito suprimida, coexistindo empresas de grandes e pequenas
dimensdes, muitas delas com fracos recursos tecnologicos e com baixo nivel de

diferenciagéo da producgéo (GPP, 2007).

O principal destino do leite recolhido € o leite de consumo, o leite fermentado e o

queijo, que apresentaram valores bastante estaveis, num periodo de 2001 a 2005

(figura 1).
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Figura 1 — Peso relativo dos produtos lacteos obtidos a partir do leite recolhido

Fonte: GPP, 2007

Em 2007, o sector dos lacticinios representava cerca de 11,5 % da producéo agricola
nacional, registando uma oferta crescente de leite e produtos lacteos, e uma melhoria
global da qualidade da matéria-prima e dos produtos transformados. No subsector do
gueijo, existia um numero muito significativo de empresas de média / pequena
dimenséo, com producdo média anual de 13,6 t, muitas das quais relacionadas com a
producdo de queijos de ovelha e cabra. Os leites de ovelha e de cabra s&o utilizados,
gquase integralmente, na producédo de queijo, quer em mistura com leite de vaca quer
em uso exclusivo, sendo 0 seu peso relativo significativo face ao volume total de queijo
produzido (figura 2) (GPP, 2007).
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Fonte: GPP, 2007

Segundo dados do INE, no ano 2008, a producdo total de queijo registou uma reducéo
de cerca de 3 %, face ao ano anterior, devido aos decréscimos da producdo de queijo
de vaca e ovelha. A produgdo destes queijos foi, aproximadamente, 4 % inferior,
correspondendo a 56 mil toneladas e 15 mil toneladas, respectivamente. Quanto ao
gueijo de mistura e de cabra, verificou-se um aumento do volume produzido, cerca de
5 mil e 1,6 mil toneladas (INE, 2009).

Dados de 2010, mostram um aumento na producédo de queijo, devido a aposta feita
pelos produtores na certificagdo da qualificacdo e valorizagdo no mercado dos
produtos tradicionais (figura 3).
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Figura 3 - Producéo de queijo (t) no periodo de 2006 a 2010

Fonte: INE, 2011
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Peso relativo dos tipos de queijo
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Figura 4 - Producéo de queijo, por tipo de queijo, no periodo de 2006 a 2010

Fonte: INE, 2011

De uma maneira geral, no periodo de 2006 a 2010, o queijo de vaca é o que apresenta
uma maior producdo, mas tem um decréscimo de, aproximadamente, 3 % que se
traduz no aumento da producéo de queijo de ovelha. Quanto aos queijos de cabra e
mistura, apresentam produc¢des inferiores as dos queijos de vaca e ovelha, mas sao

constantes no periodo considerado (figura 4).

No panorama Europeu, em 2007, Portugal estava integrado, assim como a grande
maioria dos restantes paises, no intervalo de produg&o de queijo até 2,1 mil toneladas,
sendo os maiores produtores a Franca e a Alemanha, com produc¢fes acima das 1300

mil toneladas (figura 5).
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Em Portugal, principalmente na Beira Interior, a designacdo de alguns produtos
alimentares, nomeadamente 0s queijos, estd directamente ligado a regido na qual é
produzido, bem como a forma como é produzido. Tem-se verificado um enorme
interesse em produtos tradicionais pela especificidade das suas caracteristicas
organolépticas (Reis et al., 2004).

3.2 Consumo de queijo em Portugal

De acordo com dados do INE, observa-se, desde 2006, uma diminuicdo do consumo
per capita de leite e produtos lacteos, tendo sido bastante expressiva no ano de 2010
(figura 6).
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Figura 6 - Consumo humano de leite e produtos lacteos per capita (kg/habitante) no periodo de
2004 a 2008

Fonte: INE, 2011

Analisando o consumo de leite e produtos lacteos, observa-se que o leite continua a
ser 0 género alimenticio com maior importancia no contexto do consumo per capita,
apresentado um peso relativo préximo dos 70 %. Quanto ao queijo, representa cerca
de 10 % do peso relativo do consumo de produtos lacteos, apresentando um valor
constante ao longo do tempo (figura 7).
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Figura 7 — Peso relativo do consumo de leite e produtos lacteos per capita (kg/habitante)

Fonte: INE, 2011

Quando comparado com o nivel do consumo na Unido Europeia, 0 consumo de queijo

tem estagnado nos ultimos anos, essencialmente, devido a mudanca de habitos

alimentares, por parte dos consumidores. No entanto, ainda existe alguma margem de

progressao para aumentar o seu consumo (GPP, 2007).

Portugal apresentava, em 2004, um consumo per capita semelhante aos do Reino

Unido e Irlanda, que sdo aqueles que tém um menor consumo de queijo, exibindo

valores inferiores a 10 kg/habitante (figura 8) (Nunes, 2009).
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3.3 Queijo

Entende-se por queijo o produto fresco ou curado, de consisténcia variavel, obtido por
coagulacéo e dessoracao do leite, ou do leite total ou parcialmente desnatado mesmo
que reconstituido, assim como da nata, do leitelho e a mistura de alguns ou de todos
estes produtos (incluindo lactosoro), com ou sem a adicdo de géneros alimenticios. E
classificado de acordo com: i) o leite utilizado (de vaca, ovelha ou cabra), ii) a cura, iiii)

a textura ou consisténcia e iv) teor de matéria gorda no residuo seco (NP 1589, 1983).

O fabrico de queijo € um processo complexo, uma vez que envolve muitas etapas e
varias modificagBes bioquimicas. Os principais processos de fabrico sdo a coagulacdo
e o dessoramento, a moldagem/prensagem, a salga e a maturagao/cura. Estes podem
variar em termos tecnol6gicos, permitindo obter uma enorme variedade de queijos
(Fox et al., 2000; Fernandes et al., 2001; Ventura, 2003; Walstra et al., 2006).

3.3.1 Coagulacao

Nesta etapa, procede-se a coagulagdo da caseina do leite, obtendo-se um gel sélido
vulgarmente designhado por coalhada, o qual aprisiona a gordura existente no leite. A
desnaturacdo da caseina é provocada pela actividade enzimatica, pelos acidos ou
pela conjugacdo de ambos. Para obtencdo da coalhada € necessério adicionar ao leite
um fermento ou cultura inicial de bactérias, o coalho (enzimas proteoliticas) e outros
aditivos. A seleccdo do tipo de culturas a usar é feita em funcéo do tipo de queijo
pretendido. Este processo é dependente da temperatura, do pH e do teor de célcio do
leite (Fox et al., 2000, 2004; Fernandes et al., 2001).

As culturas adicionadas tém como funcdo produzir acido lactico, a partir de lactose,
desnaturar as proteinas e, em alguns casos, produzir diéxido de carbono. A producdo
de acido lactico contribui para a diminuicdo do pH, que apresenta uma elevada
importancia na compressdo do coalho e na eliminacdo do soro. O pH resultante
influencia pardmetros como a consisténcia e maturacdo do queijo. Durante este
processo, sao também libertados sais de calcio e fosforo, que influenciam a firmeza ou
rigidez da coalhada (Fox et al., 2000, 2004; Fernandes et al., 2001).

Outra funcao importante das bactérias lacticas é a supressao de outras bactérias que
sobreviveram a pasteurizacdo. Na maioria dos casos, para obtencdo da coalhada, é
necessario a ac¢ado do coalho, cuja actividade enzimatica provoca a coagulacdo da

caseina. Sado ainda adicionados cloreto de célcio, para obter uma maior firmeza da
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coalhada, e di6xido de carbono, para diminuicdo do tempo de coagulacédo (Fox et al.,
2000, 2004; Fernandes et al., 2001).

Na acidificacdo biolégica, as bactérias desempenham func¢des importantes para o
inicio da maturag&o. No entanto, quando nos queijos a textura é mais importante que o

sabor, utiliza-se a acidificacdo quimica (Fox et al., 2000).

A relacéo entre tempo/velocidade, de produc¢do de acido, é fundamental para o fabrico
de queijos de boa qualidade. Esta producédo afecta varios aspectos do processo de
fabrico, nomeadamente, a actividade coagulante; a desnhaturacdo e retencdo do
coagulante, que influenciam a taxa de protedlise durante a maturacdo; a forca da
coalhada, que altera o rendimento do queijo; a estrutura do gel que, para além de
controlar a humidade e regular o crescimento bacteriolégico e a actividade enzimatica
nos queijos, influencia a taxa e o padrdo de maturacéo; e, por fim, a extensdo da
dissolucdo do fosfato de calcio, que modifica a susceptibilidade das caseinas a
protedlise durante a maturacao e afecta as propriedades reoldgicas do queijo (Fox et
al., 2000, 2004).

Independentemente da taxa de acidificacéo, o pH no final da coalhada, para a maioria
dos queijos, situa-se entre os valores 5,0 e 5,3 (Fox et al., 2000).

7

A operacdo de coagulagdo € realizada em cubas de ago inox, nas quais s&o
adicionadas os aditivos, a cultura e o coalho do leite aquecido a 30 °C (Fernandes et
al., 2001).

Quando a coalhada atinge o ponto, efectua-se o seu corte, obtendo-se pequenos
graos. Apds o corte, a mistura é agitada suavemente e o soro é escoado, ocorrendo o
dessoramento. Em seguida, procede-se ao aquecimento da coalhada para regulagéo

do tamanho e acidez (Fernandes et al., 2001).

Quando a coalhada é realizada num meio pouco 4cido tem maior capacidade de
retencdo do sal, relativamente a meios mais acidos. Isto ocorre, uma vez que a
coalhada em meio pouco acido contétm mais humidade que a coalhada acida e,
portanto, apresenta uma maior percentagem de agua libertada, resultando numa maior
perda de sal (Fox et al., 2000, 2004).

10
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3.3.2 Moldagem ou Prensagem

Apo6s o dessoramento, o coalho pode ser tratado de diferentes formas, podendo ser
transferido directamente para os moldes (queijo granular) ou, previamente, prensado e

cortados (queijo prato) (Fernandes et al., 2001).

A prensagem efectua-se com 0 objectivo de expulsar o restante soro, melhorar a
textura e dar forma ao queijo. A velocidade de prensagem deve ser gradual e aplicada
a cada tipo de queijo, a fim de nédo provocar bolsas de humidade (Fernandes et al.,
2001).

3.3.3 Salga

A adicdo de sal, geralmente 1 a 4 %, para além de funcionar como condimento
remove a humidade do queijo através do efeito osmoético. Existem varias maneiras de
se proceder a salga, quer adicionando o sal directamente ao coalho, por pulverizacao
apos a expulsdo do soro, quer submergindo os queijos em tanques com salmoura. O
sal adicionado contribui, para o sabor, durabilidade e consisténcia do queijo, assim

como, para a sua maturacéo (Fox et al., 2000; Fernandes et al., 2001).

3.3.4 Cura ou maturacao

Apesar de muitos queijos serem consumidos frescos, existem outros que sédo curados
durante um periodo compreendido entre 3 semanas a 2 anos. Geralmente, a duracéo
do periodo de maturacao € inversamente proporcional ao teor de humidade do queijo
(Fox et al., 2000, 2004).

Existem queijos que podem ser consumidos em qualquer um dos diferentes estagios
de maturacdo, de acordo com as preferéncias de sabor dos consumidores, bem como,
o preco do produto final. As mudancas que ocorrem durante a maturacdo e que
influenciam a formacéo do sabor, aroma e textura, sdo determinados pelo processo de
fabrico, isto é, pela composicdo (humidade, NaCl e pH), pelo nivel de actividade
coagulante e pelo inicio do processo de maturagéo (acidificacdo quimica ou biolégica)
(Fox et al., 2000, 2004).

Nesta etapa, 0 queijo € sujeito a um conjunto de transformacBes com origem em
processos microbioldgicos, fisicos e bioquimicos. Estas transformacfes afectam a

lactose, a proteina e a gordura, permitindo o desenvolvimento do sabor e da textura. O

11
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grau e a velocidade da fermentacdo da lactose sdo controlados para regular o
crescimento e actividade das bactérias lacticas. O grau de decomposi¢édo da caseina
também afecta a qualidade do queijo, particularmente, a sua consisténcia e sabor (Fox
et al., 2000, 2004; Fernandes et al., 2001).

As principais altera¢des bioquimicas envolvem a protedlise, a glucodlise e a lipdlise. No
entanto, podem ocorrer outras reac¢des como o catabolismo de compostos produzidos
nas reacgdes principais, que incluem a desaminagdo, a descarboxilagdo e a
desfosforalizagdo de aminoé&cidos ou, ainda, reac¢bes de esterificacdo (Fox et al.,
2000, 2004).

Durante a maturacdo do queijo, as reacgdes fisicas, quimicas e microbiolégicas, bem
como, O0S processos enzimaticos, conferem caracteristicas de textura e flavour
bastante particulares. Os compostos volateis do flavour constituem um dos critérios
mais importantes da qualidade do queijo para a aceitacdo do consumidor (Fox et al.,
2000, 2004; Canada, 2001; Walstra et al., 2006).

3.4 Alteracdes bioquimicas durante a maturacao

A protedlise e a lipGlise sdo dois processos primarios no amadurecimento do queijo,
com uma variedade de caracteristicas fisicas, quimicas, microbiologicas, mudancas de
textura e reologicas que ocorrem, geralmente, em condi¢cdes ambientais controladas
(Park, 2001).

3.4.1 Protedlise

A protedlise é o processo bioquimico mais importante da maturacdo e abrange um
conjunto de reaccdes mais complexo, comparativamente, com a lipélise e glicolise
(Steele et al., 1997).

A protedlise consiste na degradacdo das proteinas por enzimas proteoliticas,
principalmente as caseinas, do qual resultam péptidos e/ou aminoacidos livres. O
indice de concentracdo destes compostos pode variar e contribui para o sabor basico
do queijo (Walstra et al., 2006).

Os aminoacidos podem ser, posteriormente, convertidos em moléculas mais
pequenas, como amonia, acidos organicos, aminas, ésteres, compostos de baixo peso

molecular, enxofre, entre outros, que contribuem para o aroma de queijo curado. No

12
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entanto, alguns péptidos sdo amargos e, mesmo quando presentes em pequenas
concentragdes, causam um sabor amargo, sendo considerado um defeito. Contudo,
em concentracbes adequadas e devidamente compensada por outros compostos,
estes péptidos amargos podem contribuir positivamente para o sabor (Fox &
McSeeney, 1998, 2000; Culbertson et al., 2006).

Apesar da protedlise depender do tempo decorrido durante o processo de fabrico, bem
como, das condi¢cdes durante a maturacdo, o factor que diferencia a protedlise nas
diferentes variedades de queijo, para 0 mesmo tempo de maturacdo, € o tipo de
coalho empregue no fabrico. Quanto maior for o tempo de maturacdo, mais intensa € a

proteodlise (Canada, 2001).

A contribuicdo da protedlise nas caracteristicas finais do queijo verifica-se a quatro
niveis: (i) a formacdo de péptidos, com consequente alteracdo da textura; (i) a
producdo de aminoacidos, que funcionam como precursores para a formacao de
outros compostos; (iii) a libertagdo de componentes do sabor, que de outra forma eram
retidos na matriz proteica; e (iv) a libertacdo de amoniaco (Fox et al., 2000, 2004;
McSweeney & Sousa, 2000; Canada, 2001; Yvon & Rijnen., 2001; Walstra et al.,
2006).

A intensidade de degradacdo das proteinas e as quantidades dos compostos
resultantes sdo muito diferentes para os diferentes queijos, dependendo do tipo e
gquantidade de coalho, da cultura bacteriana utilizada, do teor de humidade, do pH, da
percentagem de sal e da temperatura de armazenamento (Culbertson et al., 2006).

A protedlise € a principal responséavel pelas propriedades de textura, como a dureza,
elasticidade, coesdo, adesividade, fracturabilidade e outras propriedades

emulsionantes (Fox et al., 2000).

Assim, tem havido um enorme interesse em caracterizar o padrdo e a extenséo da
protedlise, para servir como indice de maturacdo, qualidade e para quantificar e
caracterizar a contribuicdo de cada agente na protedlise do queijo (Fuquay et al.,
2011).

13
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3.4.2 Lipdlise

Uma das principais fun¢gfes da gordura do queijo, do ponto de vista tecnolégico bem
como de qualidade sensorial do produto, € a sua participacdo na formacédo de aromas,
determinada, principalmente, pelo conteddo em &cidos gordos livres. A composicdo
destes acidos nas diferentes variedades representa uma enorme variabilidade,
dependendo do leite e da tecnologia de fabrico utilizada, a qual vai ser determinante
para uma maior ou menor actividade lipolitica (Najera et al., 1993; Canada, 2001).

Por outro lado, é de salientar que a influéncia da gordura no aroma caracteristico dos
queijos é especifica das distintas variedades, dependendo da concentragéo e do perfil
de &cidos gordos livres durante a maturacao (Najera et al., 1993; Canada, 2001).

A lipolise é devida, principalmente, & acgéo de lipases do leite de natureza lipoproteica
mas, também, devido a actividade lipolitica microbiana. No entanto, a oxidacao lipidica
ndo ocorre de forma significativa no queijo, devido ao seu baixo potencial redox (Fox &
Wallace, 1997; Fox & McSweeney, 1998; Fox et al., 2000; McSweeney & Sousa,
2000).

Existem factores que influenciam a actividade lipolitica, nomeadamente, a qualidade
do leite, o seu grau de agitacdo e homogeneizacdo, o pH, a concentracdo de sal e o

tempo e temperatura de maturagéo (Najera et al., 1993; Canada, 2001).

A lipdlise extensa ocorre, essencialmente, em duas familias de queijos, italianos e
azuis, nas quais os acidos gordos e os produtos da sua degradag&o sao 0s principais
contribuintes para o seu sabor (Fox & McSweeney, 1998). A lipdlise de maior grau
ocorre durante a primeira semana da maturagéo, sob a ac¢éo das lipases do leite cru,
estabilizando pouco depois a um valor constante até ao final da maturagdo (Malcata,
1996; Canada, 2001). Estas lipases apresentam um pH éptimo de 6 a 8, mostrando
uma grande especificidade para triglicéridos de cadeia curta (Canada, 2001).

A lipdlise afecta as caracteristicas sensoriais do queijo, sobretudo quando se formam
acidos gordos livres os volateis de cadeia curta, que contribuem positivamente para o
seu sabor. Estes podem reagir de forma a produzir outros compostos, como as metil
cetonas, ésteres alifaticos e aromaticos, aldeidos, lactonas e &lcoois, que permitem
obter sabores caracteristicos de determinados queijos (Molimard & Spinnler 1996;
Canada, 2001; Fuquay et al., 2011).

No entanto, a lipolise € indesejavel na maioria dos queijos, porque um nivel de &cidos

gordos livres acima do desejavel sera considerado rancoso. As propor¢cdes destes
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acidos no queijo sdo semelhantes as do leite, pois séo libertados de forma inespecifica
(Fox et al., 2000).

3.4.3 Glucodlise

A primeira reaccdo que ocorre na glucoélise é a conversédo de lactose em lactato, por
intermédio da cultura de arranque, durante a coalhada ou nos primeiros estagios de
maturacdo. Nos casos em que a glucdlise ndo for concluida, utilizam-se bactérias
lacticas que contribuem para o metabolismo da lactose (Fox et al., 1999, 2000; Walstra
et al., 2006).

Cerca de 96 % da lactose do leite € removida no soro, em lactose ou lactato. A
concentracdo de lactose na coalhada depende, basicamente, do teor de humidade e
da extensado da fermentacéo, antes da moldagem. A fermentacdo da lactose residual &
dependente da percentagem de sal nha humidade na coalhada (S/M) (Fox et al., 1999,
2000).

Quando a razdo de S/M é baixa, a lactose residual é convertida em L-lactato. Em
niveis de S/M elevados, perto dos 6 %, a concentragdo de lactose diminui lentamente
e ocorrem ligeiras alterag6es no lactato. A qualidade do queijo Cheddar, por exemplo,
é fortemente influenciada pela fermentacdo da lactose residual, isto é, o pH diminui
ap6s a salga quando apresenta niveis S/M abaixo dos 5 %; em niveis de S/M
elevados, a actividade inicial diminui abruptamente, indicado por um alto nivel de
lactose residual e um pH elevado, acompanhado por uma diminuicdo acentuada na
sua qualidade (Fox et al., 1999, 2000).

Durante a maturacdo, o &cido lactico é importante no desenvolvimento do sabor,
especialmente de queijos jovens que carecem de compostos aromaticos. Este acido
influencia o pH do queijo e, consequentemente, a sua textura, uma vez que o pH
afecta a solubilidade do Cas(PO,), que, indirectamente, afecta a textura (Fox et al.,
1999, 2000; Walstra et al., 2006).

O &cido lactico €, também, necesséario como substrato para o crescimento microbiano
em muitos queijos, sendo o seu catabolismo fundamental para o desenvolvimento de
sabores e aromas (Fox et al., 1999, 2000; Walstra et al., 2006).
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Contudo, em comparacdo com outras alteracdes bioquimicas que ocorrem durante a
maturacdo, a conversdo de lactose em lactato pode ter pouca influéncia no
desenvolvimento de sabores. No entanto, apresenta uma elevada importancia na
regulagdo de outras reac¢Bes bioquimicas, uma vez que determina o pH do queijo
(Fox et al., 1999, 2000; Walstra et al., 2006).

3.5 Parametros analiticos do queijo

3.5.1 Paradmetros quimicos

Os principais factores que determinam a composicdo do queijo sdo as proporcdes
relativas de A&gua, gordura, proteinas e minerais, a hatureza e extensdo da

fermentagéo, sendo influenciadas pela tecnologia de fabrico (Fuquay et al., 2011).

3.5.1.1 Composicao quimica

A composicao bruta e o pH fornecem dados muito importantes relacionados com a
qualidade e, portanto, a medi¢do do pH e dos niveis de sal, humidade e gordura sao
bastante comuns e necessaria (McSweeney, 2007).

O pH é uma caracteristica importante durante o processo de producao o seu valor final
indica como decorreu o processo, e se ha ou ndo auséncia de defeitos, como uma
elevada acidez. Geralmente, o pH em queijos de ovelha esta entre os valores de 4,9 e
5,7 e 0 seu aumento ocorre, essencialmente, na maturacao mais longa, isto €, superior
a 45 dias (Canada, 2001). O pH é determinado pela relacao de acido lactico e a sua
capacidade tamp&o que é controlada, principalmente, pelos niveis de caseina e fosfato

de célcio (Fuquay et al., 2011).

O teor de NaCl é um parametro estatisticamente significativo para todas as
caracteristicas microbiolégicas e fisico-quimicas devido a sua capacidade de reduzir a
actividade da agua, a qual afecta o desenvolvimento microbiano (Canada, 2001).
Assim, o sal actua como conservante e contribui, directamente, para o sabor e

qualidade.

A adicdo de sal ndo modifica a composi¢cdo bruta dos queijos mas, em qualquer
variedade, ha uma relagdo inversa entre os niveis de sal e humidade; concentragdes
elevadas de sal séo associadas ao aumento dos niveis de gordura e proteina, devido

a perda de agua. Quando se relacionam os niveis de gordura e humidade, estes

16



Enquadramento Tedrico

apresentam uma proporcado inversa. As concentragdes de acido lactico e lactose e o
pH do queijo dependem da actividade da cultura starter e, consequentemente, do
conteudo de sal (Fox et al., 2000; McSweeney, 2007).

As variacbes na concentracdo de sal também sdo utilizadas para controlo da
maturacdo, a qual é retardada quando o sal estd presente em elevadas
concentragdes, uma vez que tem um efeito inibidor sobre as enzimas. As baixas
concentracdes de sal sdo inconvenientes, pois a actividade enzimatica é excessiva ou
desequilibrada, produzindo compostos de aromas indesejaveis, como a amargura (Fox
et al., 2000).

O sal, conjuntamente com o pH e o nivel de célcio, tem um grande efeito sobre o grau
de hidratacdo e agregacado da caseina e, naturalmente, nas propriedades reoldgicas e
texturais do queijo (McSweeney, 2007).

No que diz respeito ao teor de gordura, influéncia as caracteristicas estruturais e
reolégicas do queijo, mas também, participa na formacdo do seu aroma (Canada,
2001).

3.5.1.2 Perfil aromético

Nos lacticinios, as transforma¢Bes quimicas de compostos e a libertacdo de
metabolitos microbianos contribuem para o aroma, aparéncia e textura. A lactose, o
citrato, a gordura do leite e as proteinas sdo convertidas numa ampla gama de

compostos volateis e nao volateis (Singh et al., 2003; Nollet & Toldra, 2010).

O consumo de lacticinios esta fortemente relacionado com a estimulacéo dos sentidos
humanos, nomeadamente, o aroma e o0 sabor. No entanto, a classificagdo dos
compostos, com base na sua polaridade e/ou volatilidade, ndo é simples, devido a sua
complexidade. Para o consumidor, o aroma € desencadeado por misturas de
moléculas volateis altamente complexas, principalmente hidrofébicas e, geralmente,
ocorrem em concentracdes ao nivel do ppm e ppb (Gunasekaran & Ak, 2003; Nollet &
Toldra, 2010; Fuquay et al., 2011).
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Figura 9 - Formacéo de aromas nos produtos lacteos

Fonte: adaptado de Nollet et al., 2010

O sabor do queijo esta concentrado na fraccdo solivel em agua (péptidos,
aminodcidos, &cidos organicos, aminas, NaCl), enquanto o aroma esta concentrado,

principalmente, na fracgao volatil (Fox & McSweeney, 1998).

Como ja foi referido, o aroma do queijo pode ser formado por trés vias: a protedlise, a
lipdlise e a glucdlise (figura 9). Estes processos podem dar origem a determinados
compostos do sabor, podendo ocorrer outras reac¢des que produzem um ndamero
ainda maior de componentes de baixo peso molecular que sdo essenciais para o
aroma caracteristico do queijo. O flavour é, assim, composto por uma mistura de

componentes provenientes destas reaccdes (Singh et al., 2003; Nollet & Toldra, 2010).

Geralmente, os aromas derivam da lactose ou citrato (glucélise), bem como, do acido
lactico, acetaldeido e 2,3-butanediona, que sdo produzidos pela flora lactica. Os
lipidos sé@o outra fonte de uma ampla gama de aromas, por meio da lipélise ou pela
oxidacdo, que sdo propensos a causar rancidez hidrolitica e oxidativa,
respectivamente (Singh et al., 2003; Nollet & Toldra, 2010).

Os compostos que formam o sabor do leite vao originar outros sabores nos seus
derivados, por via da fermentacdo de lactose e conversédo de citrato, da degradacédo
de proteinas ou catabolismo de aminoacidos ou, ainda, pela degradacao de lipidos. Os
lacticinios fermentados apresentam uma variedade de perfis especificos complexos
para formacdo do flavour que pertencem a diferentes classes quimicas, tais como,
alcoois, aldeidos, cetonas, ésteres, lactonas, furanos, compostos contendo nitrogénio,

como também, pirazinas e compostos contendo enxofre, terpenos e seus derivados,

18



Enquadramento Tedrico

compostos aromaticos e acidos gordos livres (AGL) (Hugenholtz, 1993; Gunasekaran
& Ak, 2003; Singh et al., 2003; Nollet & Toldra, 2010).

A formacgdo do flavour, durante o fabrico do queijo inicia-se, imediatamente apds a
adicdo de culturas starter ao leite. As bactérias lacticas fermentam a lactose em acido
lactico este é o principal aroma de varios queijos. Inicialmente, a lactose € hidrolisada
produzindo glucose e galactose. O composto intermédio piruvato também pode ser
convertido em diversos compostos de aroma de cadeia curta, como o diacetil, acetona,
acetaldeido, etanol e acetato (Hugenholtz, 1993; Nollet & Toldra, 2010; Fuquay et al.,
2011).

Para além disso, outros microrganismos, como os heterofermentativos, apresentam a
capacidade de fermentar substratos ndo carbonatados, tais como o citrato, producao
de etanol a partir do acetaldeido, 1,2 — butanediol e diacetil, produzindo um sabor mais
amargo (Hugenholtz, 1993; Nollet & Toldra, 2010).

Os microrganismos nao starter também fermentam a lactose, produzindo uma
variedade de compostos, como o acido férmico, diéxido de carbono e hidrogénio. A
fermentacgdo butirica origina o 1-butanol, o acido butirico, a acetona, o 2-propanol e o
diéxido de carbono; na fermentacéo alcodlica forma-se o etanol e o diéxido de carbono
(Hugenholtz, 1993; Nollet & Toldra, 2010).

As matérias-primas importantes para a formagdo do aroma do queijo incluem os
compostos de baixo peso molecular, como o citrato e lactose, mas também as
proteinas de alto peso molecular a partir das quais muitos compostos do flavour sao
originarios (Fox et al., 2000, 2004; Walstra et al., 2006; Nollet & Toldra, 2010).

O processo porteolitico € iniciado pela conversado de caseina de grandes péptidos por
proteases. As bactérias lacticas produzem peptidases, capazes de degradar os
grandes péptidos em oligopéptidos menores e aminoacidos, que contribuem para o
sabor doce. Além disso, a conversdo dos aminoacidos desencadeia a formacao de
compostos do flavour resultando em varios alcoois, aldeidos, acidos, ésteres, aminas
e composto de enxofre (Fox et al.,, 2000, 2004; Singh et al., 2003; Nollet & Toldra,
2010).

Estudos realizados sobre os compostos responséveis pelo aroma caracteristico dos
queijos, demonstraram que a degradagdo de amino4cidos é um processo importante
para a sua formagdo. Os amino4cidos de cadeia ramificada (leucina, isoleucina e
valina), os aminoacidos aromaticos (fenilalanina, tirosina e triptofano) e a metionina

Sao 0s precursores principais destes compostos do aroma. Assim, a monitorizacdo da

19



Enquadramento Tedrico

degradacao dos amino&cidos, durante a maturacdo, permite o controlo da formagéo do
flavour (Singh et al., 2003; Walstra et al., 2006; Nollet & Toldra, 2010).

Os &cidos gordos provenientes dos aminoacidos de cadeia ramificada, contribuem
para os aromas a suado, ranco, fecal, putrido e semelhantes a ésteres. A conversao
dos aldeidos produz &lcoois, nhomeadamente, o 3-metilbutanol, 2-metilbutanol e 2-
metilpropanol, responséveis por aromas alcodlicos e frutados. A influéncia destes
aromas depende da proporgéo e concentracdo dos respectivos compostos na matriz
(Wallace & Fox, 1997; Thierry & Maillard., 2002; Nollet & Toldra, 2010).

A degradacdo de aminoacidos aromaticos origina compostos responsaveis pelo aroma
intenso de diferentes queijos. Estes compostos sdo o benzaldeido (odor semelhante a
améndoas amargas); fenilacetaldeido (floral, rosa, violeta); o feniletanol (floral, violeta,
odor a rosas); acetato de fenil (aroma a mel) e o fenil propanoato (floral). Os aromas
desagradaveis sdo, essencialmente, provenientes do indol, responsavel por aromas a
podre, fecais e a mofo (Wallace & Fox, 1997; Thierry & Maillard., 2002; Nollet & Toldr4,
2010).

Os acidos gordos livres sdo compostos que contribuem para o aroma por si s6 mas,
também, sdo precursores de reacgdes catabdlicas, produzindo outros compostos
aromaticos, tais como, metilcetonas, ésteres e tioésteres, lactonas, aldeidos e alcoois
secundérios. Do catabolismo dos AGL, as metilcetonas sdo 0s compostos mais
importantes para muitas variedades de queijos (Singh et al., 2003; Nollet & Toldra,
2010; Fuquay et al., 2011).

Os ésteres sdo produtos do catabolismo de acidos gordos e sdo formados por
reaccdes entre acidos gordos de cadeias curta e média com alcoois provenientes da
fermentac@o da lactose ou do catabolismo de aminoacidos (Fox et al., 2000, 2004;
Nollet & Toldra, 2010).

As lactonas estdo naturalmente presentes nos queijos, apesar de ndo serem
consideradas de grande relevancia para o seu aroma. Os aldeidos também estéo
presentes em muitos queijos, especialmente o n-nonanal. Sdo, também, considerados
compostos transitérios, que rapidamente se reduzem para oxidar alcoois primarios ou

acidos correspondentes (Nollet & Toldra, 2010; Fuquay et al., 2011).

O aroma caracteristico de um queijo é definido pelo equilibrio dos componentes,
sendo controlado por uma ampla gama de parédmetros, nomeadamente, a idade do
gueijo, a microflora e a reaccdes bioquimicas (Fox et al., 2000, 2004; Nollet & Toldra,
2010).
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Alguns estudos realizados mostram que, para identificar e/ou quantificar estes
compostos volateis, o método adequado é a cromatografia gasosa acoplada a
espectrometria de massa. O isolamento de compostos a partir da matriz do queijo é
feito por headspace — microextrac¢do em fase sélida (HS — SPME), uma vez que, em
comparagdo com outras técnicas, esta é isenta de solventes, tem um tempo de
preparacdo de amostra reduzido, apresenta alta sensibilidade e um risco limitado de
artefactos. Os analitos da amostra sao, assim, extraidos directamente da matriz e
concentram-se numa fibra revestida de silica que os adsorve (Frank et al., 2004; Pinho
et al., 2001, 2004; Ferreira et al., 2009).

No entanto, tém sido desenvolvidos uma série de métodos de isolamento de volateis
para melhorar a qualidade das andlises de sabor, mas nenhum dos métodos de
extraccdo comum €é capaz de reproduzir fielmente o perfil do aroma (Nollet & Toldra,
2010).

3.5.2 Parametros fisicos

3.5.2.1 Textura

7

A textura é uma propriedade extremamente complexa, constituida por diferentes
parametros interrelacionados entre si. Nos alimentos, os atributos de textura
desempenham um papel importante nas decisfes de compra e consumo, sendo um

dos atributos dominantes na preferéncia dos consumidores (Gunasekaran & Ak, 2003).

A Organizagdo Internacional de Normalizagdo (1SO, 1992) define textura como o
conjunto das propriedades reolégicas e atributos estruturais de uma alimento
percebidos por meios mecanicos, tacteis e, quando apropriados, 0s receptores

auditivos e visuais (Alvarenga, 2000; Gunasekaran & Ak, 2003).

A textura do queijo pode ser definida como um atributo sensorial composto, resultante
da combinacdo de propriedades fisicas, percebida pelo sentido da viséo, tacto e
audicdo. As propriedades do queijo que contribuem para a sua textura sédo divididas
em trés categorias: i) mecénicas, relacionadas com a reac¢do do produto a uma
pressdo, que compreendem a dureza, dimensdo, viscosidade, elasticidade e
aderéncia; ii) geométricas, relacionadas com a dimensdo, forma e arranjo das
particulas no queijo; e iii) de superficie, relacionadas com as sensagdes, tais como as
que sdo produzidas na cavidade bocal por dgua e/ou gorduras (Alvarenga, 2000; Fox
et al.; 2000; Gunasekaran & Ak, 2003).
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A textura do queijo depende da composi¢cao quimica e da for¢ca das interacgfes entre
0s elementos estruturais que compdem a sua micro e macroestrutura. As propriedades
fisicas sdo influenciadas pela composicdo inicial do leite, processo tecnoldgico e
condicbes de maturacdo. Os factores mais importantes na determinagdo das
propriedades fisicas sado as condi¢des das particulas de caseina no queijo, como as
interac¢cBes entre as moléculas e a quantidade de célcio associado a essas particulas,
e a extensdo da protedlise (Fox et al.,, 2000; Gunasekaran & Ak, 2003). Segundo
Lawrence et al. (1987), a textura de um queijo € determinada pelo seu pH e pela

relacdo caseina / humidade.

As caracteristicas de textura sofrem modificagfes significativas ao longo da maturagéo
por accdo de diversos factores, nomeadamente, o desenvolvimento e actividade
microbioldgica, perda de humidade, actividade enzimatica e difusdo do sal. A textura
do queijo &, por isso, o resultado da organizagdo estrutural dos seus componentes e
das alteragBes que estes sofrem durante a maturagéo (Eck, 1990; Fox et al., 2000;
Gunasekaran & Ak, 2003).

A textura do queijo modifica-se durante a maturagcdo, devido a diminuicao da a,,
redistribuicdo de sal e alteracdes do pH e pela producéo de acido lactico. A extenséo
da protedlise, a percentagem de agua, proteina, gordura e sal afectam a textura,

permitindo obter diferengas entre os diversos tipos de queijo (Fox et al., 2000).

O teor de humidade de um queijo, no inicio da maturacdo, depende sobretudo da
duracao e do processo de dessoramento, para além da temperatura de coagulacéo e
da forma como o sal é adicionado durante o fabrico. A varia¢do do teor de humidade,
ao longo da maturacdo, em funcdo dos factores de variagdo, tem sido interpretada de
um modo integrado relacionando o pH, o teor de sal, a temperatura e a higrometria na
sala de maturacdo. Estes parametros e o contetdo microbiano do queijo explicam a
intensidade da degradacdo da lactose, gordura e proteina, fendmenos degradativos

maioritariamente responsaveis pelos atributos sensoriais (Eck, 1990; Fox et al., 2000).

Um teor de humidade elevado (> 38 %) esta associado a uma pasta de queijo pouco
firme e a excessiva protedlise tendo, como consequéncia, a formagédo de compostos

de sabor e cheiro desagradavel (Fox et al., 2000).

A perda de humidade dos queijos por alteracbes de temperatura e/ou humidade
relativa nas camaras de cura é também uma das causas da alteracdo da sua textura
(Eck, 1990; Fox et al., 2000).
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De acordo com Lawrence et al. (1987) ocorrem duas fases distintas no
desenvolvimento da textura durante a maturacdo. A primeira decorre nos primeiros 7 a
14 dias, quando a textura elastica do queijo se converte, rapidamente, huma textura
lisa, e num produto mais homogéneo, devido a hidrélise de uma frac¢do da caseina.
Na segunda fase, o relativo abrandamento nas modificagfes texturais dos queijos é
determinado pela taxa de protedlise que, por sua vez, € condicionada, em grande

parte, pela razdo humidade/sal e actividade da agua (a.,).

A concentracao de sal é de grande importancia na maturacéo devido a sua influéncia
na actividade proteolitica das enzimas, na especificidade do coalho e no crescimento e
actividade das bactérias lacteas (Pinheiro, 2001).

A avaliacdo da textura pode ser efectuada recorrendo a métodos instrumentais,
utilizando testes reoldgicos, ou métodos sensoriais, nos quais se recorre a painéis de
provadores, definicdo de produtos de referéncia ou utilizacdo de padrdes (Ribeiro,
1998).

O teste de perfil de textura (TPA) é um teste imitativo, caracterizado por duas
penetracbes na amostra com uma pausa entre elas, simulando a accdo de duas
dentadas no alimento sendo, também, designado como o teste das duas dentadas
(“two bite test”) (Ribeiro, 1998; Machado, 2003).

Da interpretacdo grafica do TPA (figura 10), obtém-se parametros importantes sobre
as propriedades texturais dos alimentos, nomeadamente, a dureza, a adesividade, a
coesividade, a elasticidade, a mastigabilidade e a gomosidade (tabela 1) (Ribeiro,
1998; Alvarenga, 2000; Machado, 2003; Gunasekaran & Ak, 2003).

Tabela 1 - Descri¢do resumida dos parametros do TPA

Forca necesséria para obter uma dada deformacao

(expresso em Newton).

Trabalho necesséario para vencer as forcas de atraccao

Adesividade entre a superficie do alimento e as superficies com as quais

este entra em contacto (area 3, expresso em N.s).

Forca das ligagBes internas que definem a estrutura do

alimento (area 2 / area 1, adimensional).

Capacidade que uma amostra, apos deformagao, recupera

Elasticidade a sua condicao inicial quando retirada a forca aplicada

(disténcia 2 / distancia 1, adimensional).

E considerado um parametro secundario obtido a partir dos

pardmetros primarios: gomosidade = dureza x coesividade

E considerado um parametro secundario obtido a partir dos

Mastigabilidade parametros primérios: mastigabilidade = gomosidade x
elasticidade

Fonte: Ribeiro, 1998; Alvarenga, 2000; Machado, 2003; Nollet & Toldra, 2010

Dureza

Coesividade

Gomosidade
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Figura 10 - Representagdo grafica esquematica do teste TPA

Fonte: Sousa & Costa, 2008

O parametro mais importante da textura, no que diz respeito as preferéncias dos
consumidores, € a dureza. A dureza aumenta com o teor de proteina e pH mas
elevados teores de dgua provocam a sua diminuicdo, bem como, o aumento do teor
de sal no queijo (Ribeiro, 1998; Alvarenga, 2000; Machado, 2003; Nollet & Toldra,
2010).

Os estudos efectuados por Bryant et al. (1995) citado por Alvarenga (2000) em queijos
com diferentes niveis de gordura, mostraram que quando o teor de gordura diminui,
aumenta a dureza e a elasticidade, diminuindo a adesividade e a coesividade. Assim,
concluiu-se que a dureza aumenta com o aumento dos teores de sal e acidez e

diminui com o aumento do teor de gordura.

De uma maneira geral, os factores com maior importancia na textura do queijo sdo o

teor de proteinas, o teor em sal, o teor em agua, pH e o teor em lipidos (Jesus, 1994).

3.5.2.2 Cor

A cor é uma caracteristica muito importante dos alimentos funcionando,
principalmente, como o primeiro indice de qualidade. A cor dos produtos lacteos tem
origem, principalmente, em pigmentos lipossollveis, os carotenéides, obtidos a partir
da dieta animal, uma vez que os animais ndo os sintetizam (Fox & McSweeney, 1998;
Fox et al., 2000; Fuquay et al., 2011).
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Os carotendides, pigmentos secundarios envolvidos na fotossintese, sdo utilizados
como pré-vitamina A e armazenados nos tecidos animais, sendo a cor amarelada
dependente do teor absorvido de pigmentos. No caso das vacas, estes pigmentos
podem ser transferidos do tecido adiposo para o leite, permitindo que os seus produtos
sejam mais amarelos que os de cabra e ovelha, que sdo mais brancos. A cor
amarelada do queijo feito a partir do leite de vaca pode tornar, por isso, o produto

menos aceitavel (Fox & McSweeney, 1998; Fox et al., 2000; Fuquay et al., 2011).

Os carotendides no leite de vaca podem ser branqueados pelo tratamento com agua
oxigenada (H,O,) ou peroxido de benzoila (C14H100,) ou, ainda, pela clorofila ou 6xido
de titdnio (TiO,), embora ndo sejam préaticas permitidas em muitos paises (Fox &
McSweeney, 1998; Fox et al., 2000).

Quando, pelo contrario, os consumidores tém preferéncia por queijos mais
amarelados, as cores podem ser intensificadas pela adicao de carotendides sintéticos
ou naturais. O corante mais utilizado e adicionado em produtos lacteos é o urucum
(E160b) (Fox & McSweeney, 1998; Fox et al., 2000).

Na coalhada sao recuperados entre 800 e 950 g/kg dos carotendides do leite. Em
varios estudos realizados, ndo se observaram alteragBes consideraveis destes
pigmentos durante a maturacdo ou armazenamento. Também para distintas
temperaturas, niveis de acidificacdo e tempos de maturacdo, de acordo com as
tecnologias de fabrico utilizadas para obtencdo de diferentes queijos, a taxa de perda
de carotendides ndo variou com a tecnologia utilizada, indicando que sé@o pigmentos
bastante estaveis (Nollet & Toldra, 2010; Fuquay et al., 2011).

Os produtos lacteos sao expostos a luz natural ou artificial, durante o processamento,
distribuicdo, embalagem, bem como, ao nivel do retalho. A exposi¢édo a luz induz a
degradacdo de lipidos, proteinas e vitaminas, causando a mudanca de cor, que

prejudica a qualidade do produtos e a sua comercializacao (Nollet & Toldra, 2010).

A avaliagdo da cor instrumental no interior da pasta e da crosta de um queijo pode ser
feita utilizando o sistema de coordenadas L*a*b, definido pela “Comission
Internationale de L’éclairage” — “CIE 1976 L*a*b* Uniform Colour Space”. A
coordenada L* mede a luminosidade, oscilando entre O (para o negro) e 100 (para o
branco); a coordenada a* mede as tonalidades vermelha (valores positivos) e verde
(valores negativos) e a b* mede as tonalidades amarela (valores positivos) e azul

(valores negativos) (Alvarenga, 2000).
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1 1o

Figura 11 - Espago uniforme de cor L*a*b*

Fonte: Alvarenga, 2000

A partir dos parametros a* e b* € possivel calcular as coordenadas cromaticas c*

(saturacdo) e h° (tonalidade).A coordenada cromética c* é dada pela férmula:

[(o-Tereor |

A coordenada cromética h° é dada pela férmula:

[ h° = arctg (b* / a*) ]

3.6 Desenvolvimento de metodologias sensoriais para queijos

A analise sensorial € um estudo sistematico das respostas humanas as propriedades

fisico — quimicas dos alimentos. Este estudo compreende a definicdo e medida dos

atributos de um produto que sédo percebidos pelos sentidos e denominam-se de

caracteristicas sensoriais. Estas podem ser detectadas por um ou mais sentidos.

Tabela 2 - Relag&o entre os cinco sentidos e as propriedades sensoriais

Propriedade sensorial / sentido

Visao

Olfacto

Gosto

Tacto

Audicéao

Cor

X

Aparéncia

X

>

Odor

Aroma

X

Gosto

X

Sabor

Temperatura

Peso

X

Textura

X

XX | X X

Fonte: Canada, 2001

26



Enquadramento Tedrico

A cor € a Unica propriedade sensorial que pode ser medida instrumentalmente obtendo
um resultado mais fidvel do que quando avaliada pela visdo. O odor é a percepgao do
nariz as substancias volateis libertadas pelos alimentos, sendo um odor caracteristico

compostos por diferentes componentes (Canada, 2001; Clark et al., 2009).

O sabor é percebido pelas papilas gustativas da lingua, existindo quatro sabores
fundamentais: doce, acido, salgado e amargo. O sabor é dependente do tempo, uma
vez que ha uns que se percebem mais rapidamente que outros e podem apresentar

persisténcias diferentes (Canada, 2001; Clark et al., 2009).

O flavour esta directamente relacionado com os sentidos do gosto e do odor, tendo
uma grande importancia na avaliacdo sensorial, sendo o principal componente do
sabor. Esta propriedade consiste na percepcdo das substancias aromaticas de um
alimento, depois de este estar na boca (Canada, 2001; Clark et al., 2009).

A textura é a propriedade sensorial detectada pelos sentidos do tacto, viséo e audigéo,

e que se manifesta quando o alimento sofre uma deformacéao.

A analise sensorial em queijos tem como principais objectivos avaliar a sua qualidade,
caracterizar queijos durante o desenvolvimento do produto e testar a sua aceitacdo no
consumidor. No entanto, nem sempre as caracteristicas desejadas pelos
consumidores se correlacionam com as avaliadas pelos provadores treinados (Fox et
al., 2000; McSweeney, 2007).

Para determinar o perfil sensorial de um queijo, bem como, a influéncia de mudancas
individuais durante o processamento nas caracteristicas sensoriais, 0 método mais
adequado é o de andlise descritiva. Esta andlise consiste na quantificagdo e
intensidade de diferentes descritores, nomeadamente, a identificagdo de sabores,
aromas, texturas, entre outras qualidades (Hui, 1993; Fox et al., 2000; Drake, 2007,
McSweeney, 2007). No entanto, de acordo com Fox et al. (2004), os termos utilizados
para descrever as caracteristicas de textura, aparéncia e sabor foram definidos e
padronizados de forma objectiva, para que se utilizem termos semelhantes em
diferentes avaliacBes sensoriais, como se pode verificar na literatura do investigador

referido.

Esta andlise deve ser realizada por um painel de provadores apto para descrever as
caracteristicas do queijo e quantificar os atributos sensoriais de forma adequada,
sendo capazes de marcar individualmente a intensidade de cada caracteristica, numa
escala linear com um extremo inferior e outro superior. Para atingir um bom nivel de

objectividade e reprodutibilidade, é necessario um treino intensivo dos provadores com
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diversos tipos de queijos, isto €, sujeitos a diferentes processamentos, matérias —
primas, fases de maturagéo, entre outros. Desta forma, é possivel o desenvolvimento

de produtos inovadores (McSweeney, 2007).

A andlise sensorial torna-se mais eficaz quando se valida as relacbes entre as
propriedades sensoriais e quimicas, através de medi¢des instrumentais e preferéncia
dos consumidores. A determinacdo destas relagbes € uma das aplicagbes mais
importantes, uma vez que este conhecimento pode ser utilizado por investigadores, na
area da tecnologia, microbiologia e quimica. Por exemplo, ao ser conhecida a
composicao desejada pelos consumidores, 0 processo de fabrico pode ser optimizado

de forma a obter as caracteristicas pretendidas (Drake, 2007; Fuquay et al., 2011).

A técnica de cromatografia gasosa — olfactometria (GC-O) pode ser usada em
complementaridade da andlise sensorial, ao distinguir os compostos do aroma e

detectar os seus limiares de odor (Fuquay et al., 2011).

Recentemente, tém-se desenvolvido estudos para quantificar, analisar e interpretar as
preferéncias dos consumidores por determinados produtos, através da técnica do
mapa de preferéncia. Esta técnica permite obter uma discriminacdo entre produtos
comparaveis, com base nas diferencas sensoriais intrinsecas, e informacg6es sobre o

mercado e desenvolvimento de novos produtos (Drake, 2007; Fuquay et al., 2011).
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4. Desenvolvimento Experimental

Como ja foi referido, o presente trabalho teve como principal objectivo o
desenvolvimento de metodologias analiticas para queijos. Apds seleccdo e
implentacdo das metodologias analiticas fisicas, quimicas e sensoriais, estas foram

testadas em trés marcas de queijo de ovelha da Beira Interior.

4.1 Desenvolvimento de metodologias analiticas

4.1.1 Parametros quimicos

Para a determinacdo dos parametros quimicos dos queijos foram seleccionados
métodos normalizados, tais como, A.O.A.C, International Standard Methods e Normas
Portuguesas, e devidamente validados e reconhecidos pela comunidade laboratorial
nacional e/ou internacional (RELACRE, 2000). A utilizagdo de documentos de
referéncia permite, também, salvaguardar niveis de qualidade nos resultados obtidos
(Almeida & Pires, 2006).

Seguindo este principio e tendo em conta as caracteristicas a analisar nos queijos, 0s
métodos utilizados foram a AOAC 935.43 para a determinagéo do teor de cloretos (Cl),
a NP 3544:1987 na determinacdo da humidade (H) e a ISO 1444:1996 na
determinagéo do teor de gordura livre (G). Para medir o pH (pH) nos queijos, como
nao existe nenhum documento normalizado, utilizou-se o procedimento desenvolvido
pelo Instituto Adolfo Lutz, 2008.

No entanto, como existem diferentes tipos de queijo e as normas séo gerais para estas
matrizes, todos os métodos foram previamente testados e adaptados sempre que tal
se revelou necessario, como no caso da determinacdo de cloretos e gordura livre. Os
testes de adaptacdo dos métodos foram realizados com queijos de ovelha curado,

com propriedades semelhantes as dos queijos da Beira Interior.

4.1.1.1 Determinacgéo do pH

O valor de pH foi determinado por electrometria, segundo o procedimento
desenvolvido pelo Instituto Adolfo Lutz de 2008. Deste modo, pesou-se 10 g de
amostra para um copo de 250 ml e dilui-se em 100 ml de 4gua desionizada grau 1.

Procedeu-se a leitura do pH no medidor portatil de pH WTW, modelo Sentix 41. O
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equipamento foi previamente calibrado com padrdoes comerciais de marca MERK de

pH=4,pH=7,pH =10 e de pH = 6,88, para controlo de qualidade.

4.1.1.2 Determinacao do teor de cloretos

No que diz respeito a determinacao de cloretos, realizaram-se ensaios pelo método de
Volhard (AOAC 935.43, 2000) e pelo método de Mohr, adaptado de Nielson (2008).

Foram analisadas nove amostras (n = 9) e obtiveram-se os resultados apresentados

natabela 3.
Tabela 3 -Teor de cloretos (%) pelo método de Volhard e Mohr
Amostra  Método de Volhard (% W¢) Metodo de Mohr (%W
1 0,64 1,99
2 0,72 1,98
3 0,64 2,50
4 0,58 1,70
5 0,56 1,70
6 0,73 1,83
7 0,65 1,82
8 0,63 1,75
9 0,62 1,77

Efectuando uma andlise de variancia dos resultados, verificou-se que estas sao

significativamente diferentes (p < 0,01).

Portanto, para avaliar qual o método que apresentava o teor de cloretos mais ajustado,
recorreu-se a quantificacdo de cloretos por HPLC, no qual se obteve um valor médio
de 0,66 %. Assim, e como as médias obtidas pelo método de Volhard e por HPLC nédo
eram significativamente diferentes (p-value > 0,05), foi escolhido o0 método de Volhard
para 0s testes com queijos da Beira Interior e implementar no laboratério. Este
método consiste na titulacdo do ido prata (Ag*) em excesso com uma solucdo padrdo
de tiocianato, sendo o ponto final indicado pela formacdo de um complexo corado cor

de tijolo.

O teor de cloretos é obtido a partir da formula:

W¢ (% m/m)=c x 5,844 x (Vg — Va)
(m x 0,5)

em que Wc, é o teor de cloretos da amostra, expresso em cloreto de sédio (% m/m); ¢

€ a concentracdo de nitrato de prata (0,1 N); m € a massa da amostra (g); Vs € 0
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volume de tiocianato de potassio gasto na titulacdo do ensaio branco (ml) e VA 0

volume de tiocianato de potéssio gasto na titulagdo da amostra (ml).

4.1.1.3 Determinacao da humidade

O teor de humidade foi determinado por gravimetria, seguindo a NP 3544 de 1987. A
amostra foi seca numa estufa a 101+1 °C durante 4 h, com areia previamente tratada
com acido cloridrico. Posteriormente, foram feitas secagens sucessivas durante 1h30,
até que duas pesagens nao diferissem mais de 0,5 mg ou houvesse aumento de

massa.

O teor de humidade (W), expresso em % m/m, € obtido pela aplicagéo da formula:

(m1-my)

moy € a massa, em grama, da capsula com areia e vareta; m; € a massa, em grama, da
capsula com areia, vareta e toma da amostra; e m, € a massa, em grama, da capsula

com areia, vareta e toma da amostra apGs secagem.

4.1.1.4 Determinacao do teor de gordura livre

Na determinagdo do teor de gordura livre, foi necessario recorrer a uma ISO
(1444:1996) referente a carne e produtos carneos, pois o laboratério ndo possuia o
material necessario para seguir a 1ISO 1736:2004 Cheese and processed cheese
products — Determination of fat content — Gravimetric method (reference method).

Para verificar se o método referente a carne e produtos carneos (ISO 1444:1996)
permitia obter resultados aceitaveis, realizaram-se ensaios de extraccdo por Soxhlet
em nove amostras (n = 9). O teor de gordura livre obtido foi em média de 50 %,

estando contido no intervalo de valores presente no rétulo (45 — 60 % M.G.E.S.).

A andlise dos resultados permitiu concluir que a metodologia tratada se adequa ao

caso dos queijos.

Assim, a determinacéo do teor de gordura livre foi efectuada segundo a ISO 1444 de
1996, por extracgdo solido-liquido, num Soxtec Avanti 2050 de marca TECATOR. A
amostra utilizada foi o residuo seco, proveniente da determinacdo do teor de
humidade e o solvente foi o éter de petréleo. O residuo seco foi colocado no Soxtec,

durante 2 h. Depois da extraccdo, as capsulas com a gordura foram secas numa
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estufa a 103 + 2 °C durante 1 h, repetindo o processo de secagem até que as
pesagens sucessivas nao diferissem entre si mais de 1 % da massa da amostra. O

teor de gordura livre (W), expresso em % m/m, é dado pela formula:

Mo

[ W (% m/m) = (m,-my) X 100 ]

mo € a massa, em gramas, do residuo seco; m; é a massa, em gramas, da capsula

seca; e m, é a massa, em gramas, da capsula com gordura, apds secagem.

4.1.2 Andlise do perfil aromatico

Os compostos volateis foram analisados por cromatografia gasosa, hum cromatografo
HP6890, utilizando uma coluna capilar HP5-MS com 30 m de comprimento, 0,25 mm
de diametro e espessura de filme de 0,25 um, com um detector de massa Agilente
5973. Para a extraccdo e introducdo das amostras foi utilizado um amostrador
automatico CombiPal equipado com um médulo para a microextrac¢do em fase sélida
(SPME).

Para esta determinacdo, pesaram-se 3 g de amostra para viais de 20 ml (n = 9), que
foram colocados a 30 °C, durante 15 min, com o objectivo de estabilizar os compostos
volateis no headspace. Com a técnica de SPME os compostos volateis presentes nas
amostras fixam-se sobre um adsorvente especifico (fiora PDMS/DVB, de 65 um). A

adsorcao é realizada sem agitacao, durante 120 min (Frank et al., 2004).

Depois do processo concluido, a fibra foi inserida no injector do GC a 270 °C, durante
5 min em modo splitless, para ocorrer a dessor¢cdo dos compostos. As condigdes
experimentais foram: temperatura do forno 40 °C durante 5 min, seguindo-se uma
rampa de 4 °C/min até a temperatura de 190 °C, mantendo-se esta durante 5 min. Por
fim, a temperatura aumenta até aos 200 °C, com uma rampa de 5 °C/min,
permanecendo assim durante 5 min. Foi utilizado hélio como gés de arraste, com um
fluxo de 1 ml/min. As condi¢Bes foram estabelecidas com base em Frank et al., 2004,
Vitova et al., 2006 e Ferreira et al., 2009.

A identificacdo dos compostos efectuou-se através da comparagcdo dos espectros
obtidos experimentalmente e espectros de compostos ja identificados (Pérés et al.,
2001, Pinho et al., 2003), posteriormente, realizou-se a integracdo dos picos

identificados para obtencdo das areas correspondentes.
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Para a quantificacdo de alguns dos compostos identificados (acido hexandico, acido
octanoico, acido decandico, 2 — heptanona, etil butanoto e etil hexanoato), realizou-se

uma recta de calibracéo de concentracdes conhecidas entre 0,5 — 20 mg/I.

4.1.3 Parametros fisicos

4.1.3.1 Determinacdo da textura

Para a andlise de textura, como o laboratério ainda ndo possuia texturémetro os testes
foram realizados no ISA, tendo sido realizado um teste de analise do perfil de textura
(TPA) (Fragan et al, 2007). Foram analisadas nove amostras de queijo sem casca (n =
9) de cada marca, em forma de cubos, com 20 mm de lado. O texturémetro utilizado
foi o0 TA-XT Plus Texture Analyser (Stable Micro Systems, UK), com uma célula de
carga de 5 kg e uma sonda cilindrica de 9 mm. As amostras foram comprimidas
axialmente a 50 % da sua altura original, a uma velocidade de 1 mm/s e, entre cada

ciclo, com um tempo de repouso de 3 seg (Alvarenga, 2000).

A partir da curva obtida (forga vs tempo) foi possivel determinar a dureza, adesividade,

coesividade, elasticidade, mastigabilidade e gomosidade.

4.1.3.2 Determinacao objectiva da cor

Na determinacdo da cor, analisaram-se nove amostras de queijo sem casca (n = 9) de
cada marca e utilizou-se o colorimetro MINOLTA CR 300 para a medicdo dos
parametros CIE L*a*b. A coordenada L* traduz a variagdo da tonalidade claro/escuro,
variando entre O (escuro) e 100 (claro), a componente a* varia entre -60 (verde) e +60
(vermelho) e a componente b* varia entre -60 (azul) e +60 (amarelo) (Alvarenga,
2000).

A partir dos pardmetros a* e b* procedeu-se ao célculo das coordenadas cromaticas c*

(saturacao) e h° (tonalidade).
A coordenada cromética c* é dada pela férmula:
[ C* =+ (a*)" + (b*)° ]

A coordenada cromatica h° é dada pela formula:

[ h° = arctg (b* / a*) ]
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4.1.4 Anélise Sensorial

Atendendo a que um dos objectivos do presente trabalho era a implementacéo de uma
sala de provas e selec¢do/treino de um painel de provadores, o que nao foi possivel
em tempo util, procedeu-se a um primeiro rastreio utilizando um painel ndo treinado de

60 provadores, de idades compreendidas entre 0os 17 e os 59 anos.

A avaliagdo sensorial decorreu em duas sessdes. Em Lisboa, utlizou-se a sala
concebida para provas organolépticas do Instituto Superior de Agronomia. Na Covilha,
as provas foram realizadas numa sala improvisada, na qual se tentou reduzir os
interferentes que pudessem influenciar a avaliacdo dos provadores (luz, ruido, cheiro,

etc.).

A analise sensorial foi realizada de acordo com a ficha de prova apresentada no

Anexo 1, tendo por base o método de andlise descritiva.

As amostras de queijo foram codificadas de maneira uniforme, utilizando dois nimeros
e uma letra, escolhidos aleatoriamente. Colocou-se a disposi¢éo dos provadores agua

e maca, para efectuar a lavagem da boca e evitar a fadiga.

A cada provador foram apresentadas trés amostras, sendo solicitado que classificasse

numa escala de 0 - 5 atributos associados a cor, cheiro, gosto e textura.

Quanto a cor, o atributo correspondente era a cor caracteristica (CC); no cheiro, os
atributos eram a intensidade do cheiro (IC), cheiro a ran¢o (CR), cheiro a frutado (CF),
cheiro a lacteo (CL), cheiro a chulé (CCh); o gosto era avaliado pela intensidade do
gosto (IG), gosto salgado (GS), gosto acido (GA), gosto picante (GP), gosto a ranco
(GR); e a textura era analisada pela textura firme (TF), textura granulosa (TGran),

textura pegajosa (TP) e textura amanteigada (TA)

4.2 Estudo de Caso: aplicacdo das metodologias analiticas a

queijos da Beira Interior

4.2.1 Amostragem

Para o presente estudo foram seleccionadas trés marcas de queijo de ovelha curado
da regido da Beira Interior. Todas as amostras eram do mesmo lote e foram adquiridas

numa superficie comercial.
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Em cada caso, foram adquiridos trés queijos de aproximadamente 500 g e estudados
em diferentes planos de amostragem. No caso das andlises quimicas realizaram-se
dois ensaios de cada queijo em triplicado (n = 18) e nas determinac¢des dos compostos

volateis, textura e cor realizou-se um ensaio de cada queijo em triplicado (n = 9).

As amostras foram mantidas a temperaturas proximas de 4 °C até serem analisadas.
Antes de cada ensaio, removeu-se uma por¢ao superficial, correspondente a casca,
de aproximadamente 0,3 cm. A colheita das amostras foi feita por corte (figura 12)
(NP 4146, 1991).

TN
A
N

Figura 12 - Colheita de amostra

4.2.2 Tratamento estatistico dos resultados

Os resultados obtidos nos métodos desenvolvidos foram submetidos a uma analise de
variancia (ANOVA), utilizando o software Statistica V.7.0 (Statsoft, 2004).

No tratamento dos resultados, realizou-se um teste de Tukey a todos os parametros
guimicos e fisicos, para verificar a existéncia de diferencas significativas entre as

médias dos queijos da mesma marca e de diferentes marcas.

Com o objectivo de efectuar uma abordagem conjunta, procedeu-se a analise

multivariada de Cluster e uma analise de componentes principais.

Todos os testes foram feitos com um nivel de confianca de 95 %.
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5. Resultados e Discussao

5.1 Parametros Quimicos

Os resultados obtidos para a composicao bruta dos queijos sdo apresentados na
tabela 4.

Tabela 4 — Médias dos resultados dos parametros quimicas dos queijos

Teor de cloretos Teor de Teor de
- Cl (%) humidade - H (%) gordura - G (%)

pH

Marcal, queijol

VRN 558+004 188002 38,2+0,1 48804
My 1% 6282009 1,99+0,04 426+04 543+ 1,0
M 1% 5912005 1964002 40,4%0,4 505+ 1,1
M IOt 5822006 3042011 38,1405 552+ 0,8
M I 6042008 290£0,05 37,9402 53.6+25
Moy 1o 5852003 3,60+0,06 34,6+ 1,4 47,4%08
My 0T 5332002 235+0,03 36,7+1,1 41,4%21
My IO 5512005 240+0,03 463+05 39,1427
Marc?'\:jlégl;eijﬁ 554 + 0,03 2,42 + 0,08 42,7+0,4 372+21

Analisando os resultados, observa-se que os valores de pH variam entre 5,33 e 6,28, o
teor de cloretos entre 1,88 e 3,60 %, o teor de humidade apresenta valores entre 34,6
e 46,3 % e o teor de gordura varia entre 37,2 e 55,2 %. Estes valores estdo de acordo
com os obtidos por estudos efectuados anteriormente, considerando diferentes
variedades de queijos (Hort et al., 1997; Canada, 2001; Lawor et al., 2001).

5.1.1 Comparacao de resultados dos parametros quimicos entre queijos da

mesma marca

Os resultados foram sujeitos ao tratamento estatistico ANOVA, sendo analisados pela

comparacdo de médias a partir do teste de Tukey.

Através dos resultados obtidos, os queijos da marca 1 demonstram uma grande
heterogeneidade entre as amostras, uma vez que para trés dos quatro parametros sao

significativamente diferentes (p < 0,05), excepto quando se compara o teor de cloretos
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entre 0 M12 e M13, onde mostram ser queijos estatisticamente semelhantes (p > 0,05)
(anexo 111, tabela 7).
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Figura 13 - Comparac¢do do pH e teor de cloretos entre queijos da marca 1

Analisando o gréfico da figura 13, observa-se que as amostras diferem todas entre si

(p < 0,05), excepto 0 M12 e M13 para o teor de cloretos, como ja tinha sido referido.
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Figura 14 - Comparacéo do teor de humidade e gordura entre queijos da marca 1

Para os teores de humidade e gordura (figura 14), as amostras sdo diferentes entre si.

No entanto, para os diferentes parametros, os valores de desvio padrdo obtidos séo

37



Resultados e Discussao

baixos, significando que o0s métodos aplicados apresentam uma elevada

reprodutibilidade.

Os queijos da marca 2 também apresentam alguma heterogeneidade, uma vez que ha
amostras estatisticamente diferentes (p < 0,05) entre si (anexo Il.I, tabela 8).

6,5

6,0 a == a

55

5,0

4,5

4,0
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Figura 15 - Comparacéo do pH e teor de cloretos entre queijos da marca 2

No entanto, observando o grafico presente na figura 15, é possivel verificar que os
gueijos M21 e M23 sao significativamente semelhantes entre si (p > 0,05) para o pH.
Para o teor de cloretos, sdo todos estatisticamente diferentes (p < 0,05).
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Figura 16 - Comparacéo do teor de humidade e gordura entre queijos da marca 2
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Quanto aos teores de humidade e gordura (figura 16), os queijos M21 e M22 sao
estatisticamente semelhantes, uma vez que apresentam um p > 0,05 para ambos 0s
casos. O M23 néo apresenta qualquer tipo de semelhanca com os outros queijos (p <

0,05) em nenhum dos parametros em analise.

Contudo, os valores do desvio padrdo sdo baixos, o que representa grande
reprodutibilidade dos métodos.

Os queijos da marca 3 apresentam alguma homogeneidade entre as amostras,
principalmente, no teor de cloretos, no qual sdo todas estatisticamente semelhantes

entre si (p > 0,05) (anexo 1.1, tabela 9).
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Figura 17 - Comparacéo do pH e teor de cloretos entre queijos da marca 3

Como se pode verificar pelo grafico da figura 17, para o pH, o M31 é
significativamente diferente do M32 e M33 (p < 0,05), uma vez que estes sdo
estatisticamente semelhantes entre si (p > 0,05). Quanto ao teor de cloretos, como ja

foi referido, os queijos s&o todos estatisticamente semelhantes entre si (p > 0,05).

No que diz respeito ao teor de humidade, observando o grafico da figura 18, verifica-
se que os queijos sado todos estatisticamente diferentes entre si (p < 0,05). Analisando
o0 teor de gordura, o M31 é estatisticamente semelhante ao M32 (p > 0,05) e
significativamente diferente do M33 (p < 0,05). No entanto, o M32 e M33 séo

estatisticamente semelhantes entre si (p > 0,05).
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Figura 18 - Comparac¢édo do teor de humidade e gordura entre queijos da marca 3

Quanto aos desvios padrdo, apresentam valores pequenos, demonstrando uma

reprodutibilidade elevada das metodologias aplicadas.

De uma maneira geral, 0s queijos nas trés marcas apresentam alguma
heterogeneidade entre si. Esta pode ser explicada por variabilidades inerentes a
matéria — prima e processo tecnholdgico, uma vez que as metodologias desenvolvidas
apresentam uma elevada reprodutibilidade, pois os desvios padrdo obtidos séo

relativamente pequenos.

Quanto aos parametros analisados, verifica-se que sdo queijos pouco acidos (valores
de pH préximos de 6) e relativamente salgados (teor de cloretos superior a 2 %). De
acordo com a classificagdo disponivel em bibliografia (Belitz et al., 2009), sdo
considerados queijos duros e gordos, pois apresentam teores de humidade inferiores a

51 % e de gordura superior a 40 %, respectivamente.

5.1.2 Comparagédo de resultados dos pardmetros quimicos entre marcas

diferentes

5.1.2.1 Composigao quimica

Comparando as marcas analisadas, verifica-se alguma semelhanca em determinados

parametros.
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Figura 19 — Comparacao do pH e teor de cloretos entre marcas

Observando o grafico da figura 19, e de acordo com o anexo Il (tabela 10), as
marcas 1 e 2 sdo estatisticamente semelhantes (p > 0,05) para os valores de pH,
sendo significativamente diferentes (p < 0,05) quando comparadas, individualmente,
com a M3. No entanto, para o teor de sal, as amostras sdo significativamente

diferentes entre si (p < 0,05).
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Figura 20 - Comparacéo do teor de humidade e gordura entre marcas

Analisando o grafico da figura 20, em concordancia com o anexo |1l (tabela 10),
verifica-se que a M1 é estatisticamente semelhante (p > 0,05) a M3 para o teor de

humidade e a M2 para o teor de gordura. Comparando a M2 e a M3 sédo

significativamente diferentes (p < 0,05) para ambos os parametros.
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De uma maneira geral, apenas a M1 apresenta algumas semelhangcas com M2 e M3,
uma vez que estas, quando comparados entre si, sdo estatisticamente diferentes (p >
0,05).

Quanto aos parametros quimicos, a marca 1 é o que apresenta o maior valor de pH,
sendo que a M3 apresenta um pH mais acido, que pode ser devido a elevada
producado de acido lactico. Os valores de pH distintos indiciam que as marcas podem
ter sido sujeitas a tempos de cura diferentes (Canada, 2001).

Para o teor de cloretos, existem valores bastante distintos, sendo a M2 a marca mais
salgada, pois apresenta o maior valor. Esta diferenga entre marcas pode ser resultado
da aplicacdo de diferentes métodos de salga disponiveis, bem como, pela adicdo de
distintas quantidades de sal (Canada, 2001).

No que diz respeito aos teores de humidade e gordura, as trés marcas correspondem
a queijos duros (Wy < 51 %) e gordos (W > 40 %), sendo a M2 a que apresenta

menor teor de humidade e a M3 o menor teor de gordura.

O teor de humidade ¢é influenciado pelo sistema de cura (natural ou controlada) e pelo
periodo de maturagédo, sendo que a M2 pode ter sido sujeita a um maior tempo de

maturacdo, uma vez que apresenta o teor de humidade mais reduzido (Canada, 2001).

Quanto ao teor de gordura, a M3 apresenta um valor médio inferior aos valores de
referéncia (45 — 60 %), no entanto é semelhante aos obtidos em estudos realizados
anteriormente. Contudo, o menor teor de gordura pode estar associado a um teor de

humidade mais elevado.

Assim, como referido no ponto 3.5.1, verifica-se que quanto maior o teor de sal, menor

o teor de humidade e maior o teor de gordura, situagéo verificada pela M2.

5.1.2.2 Composigéao volatil

No que diz respeito ao perfil volatil, foram identificados 35 compostos pertencentes a
diferentes familias quimicas, nomeadamente, &cidos, alcoois, cetonas, aldeidos,
ésteres e hidrocarbonetos. As familias que apresentaram mais compostos

identificados foram a dos acidos (9), alcoois (7) e cetonas (8) (tabela 5).

De uma maneira geral, tendo em conta a variedade de compostos aromaticos ja
identificados em queijo (mais de 200), a maturacdo destes queijos pode ter sido curta,

uma vez que nas amostras foram identificados poucos compostos (Canada, 2001).
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Tabela 5 - Compostos volateis identificados nos queijos das diferentes marcas

Familias Compostos

Acido acético; Acido propandico; Acido 3-metilbutandico; Acido 2-
Acidos metil butandico; Acido Pentanoico; Acido hexanodico; Acido
octanoico; Acido nonandico; Acido decandico
1-butanol; 3-Metil-1-butanol; 2-Butanol-3-one; 2,3 — Butanodiol; 2-

Al i .
cools heptanol; 2-Etil-1-Hexanol; 1-Octeno-3-ol

Cetonas 2-Propanona; 2,3-Butanodiona; 2-Butanona; 1-Hidroxi-2-Propanona;

3-Hidroxi-2-Butanona; 2-Heptanona; 2- Octanona; 2- Nonanona
. 3-Metilbutanal; 2-Metilbutanal; Benzaldeido; Benzeneacetaldeide;

Aldeidos
Nonanal

Esteres Etil etanoato; Etil butanoato

Hidrocarbonetos 2,3-Dimetilbutano; Hexano; Etilbenzeno; Decano
Outros compostos Feniletanol

Os compostos identificados podem ter diferentes origens, de uma maneira geral, 0s
alcoois primarios sdo formados pela reducdo dos aldeidos e os secundérios resultam
da reducdo enzimatica das metil cetonas correspondentes. Neste sentido, 0 2 —
butanol provém da reducéo da 2 — butanona (Izco & Torre, 2000; Vitova et al., 2006;
Delgado et al., 2010).

Os acidos de cadeia linear (butandico, pentandico, hexanoico, heptandico, octandico e
decandico) resultam da actividade lipolitica das enzimas estereases e lipases, que

actuam durante a lipdlise (Vitova et al., 2006; Delgado et al., 2010).

O acido acético resulta de diferentes reaccdes pela acgdo de bactérias lacticas,
nomeadamente, pela fermentacdo do &cido lactico e da lactose. O &cido propandico
tem origem no metabolismo do lactato pela Propionibacterium sp. O &acido 3-
metilbutandico resulta da desaminacdo do aminoéacido leucina e, a partir da sua

oxidagdo, obtém-se o 3 — metilbutanal. (Izco & Torre, 2000; Delgado et al., 2010).

No que diz respeito aos ésteres, estes tém como principal origem a esterificacdo entre
os acidos gordos de cadeia média ou curta e os alcoois. Os aldeidos podem resultar
da B — oxidac&o dos AG insaturados ou da degradacdo dos aminoéacidos; enquanto 0s
hidrocarbonetos séo os produtos secundarios da auto-oxidacao lipidica (Vitova et al.,
2006).

Particularmente, a 2,3 — butanediona é formada pelo metabolismo da lactose e citrato,
devido a actividade das bactérias lacticas. Pela sua reducdo, obtém-se o 2,3 —
butanediol (Vitova et al., 2006).
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Dos compostos quantificados, verifica-se que as concentragfes entre marcas Sao

diferentes (tabela 6).

Tabela 6 - Quantificagdo dos compostos volateis nos queijos das diferentes marcas

Compostos M1 (mg/kg) M2 (mg/kg) M3 (mg/kg)
Etil Butanoato 0,83 <0,5(.q9.) <0,5(.q.)
2 — Heptanona 1,00 1,50 0,76

Acido Hexanoico 1,23 1,38 1,06
Acido Octandico 1,15 0,91 1,32
Acido Decandico 1,24 0,97 1,14

I.g — limite quantificavel

A marca 1 apresenta uma maior concentragdo de etil butanoato e de acido decandico.
O éster contribui para aromas como a doces e frutados, enquanto o acido se relaciona

com O aroma rangoso.

Os compostos presentes em maior concentragdo na marca 2 sao a 2 — heptanona e o
acido hexandico. Alguns dos aromas provenientes destes compostos sao,
essencialmente, frutados, florais e picantes, identificando, também, aromas a queijos

rochefort e de cabra.

A marca 3 tem uma concentragdo mais elevada para o &cido octandico, que pode

contribuir para o aparecimento de aromas a mofo, rango e caprinos.

De uma maneira geral, a marca 1 é a que tem maior quantidade de acidos gordos. As
diferentes concentragbes podem estar associadas a uma lipdlise mais intensa,
relativamente as outras marcas, a distintos perfis microbianos (afectam as
caracteristicas intrinsecas de lipases), a diferentes temperaturas de maturacdo, pH,

teores de sal e humidade (afectam a actividade das lipases) (Canada, 2001).

5.1.3 Analise de Cluster aos parametros quimicos

Os resultados obtidos foram submetidos a uma analise Cluster com o objectivo de
agrupar as amostras homogéneas em funcdo dos parametros quimicos, tendo por

base uma analise factorial. De acordo com esta andlise, as variaveis principais que

44



Resultados e Discussao

constituem os factores de agrupamento s&o o pH, teor de cloretos e teor de gordura,

uma vez que o teor de humidade é uma variavel suplementar (anexo lll, tabela 11).
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Figura 21 — Dendograma das amostras

O dendograma da figura 21 representa uma arvore hierarquica dos queijos das trés
marcas, agregados de acordo com o Complete-Linkage Method, tendo como critério
de agregacdo os parametros quimicos. A interpretacdo do dendograma é feita pela
distancia euclidiana (linkage distance), neste caso, considera-se que quanto maior for

a distancia que separa as classes, mais diferentes sdo as amostras.

Analisando a distancia euclidiana (anexo lll, tabela 12), verifica-se que os queijos mais
distantes sdo o M12 e o M33, pois apresentam uma maior distancia entre si (3,62),
significando que séo os queijos mais diferentes. No entanto as marcas 2 e 3 formam
classes que agrupam todos 0s seus queijos, sendo gque os mais semelhantes sdo os
M22 e M21 (0,79) e os M33 e M32 (0,30), que formam classes diferentes do M23 e do

M31, respectivamente.

Desta andlise, observa-se que 0s queijos das marcas 2 e 3 sdo mais homogéneos,

uma vez que formam classes de agrupamento entre si.
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5.2 Parametros fisicos

5.2.1 Comparagéo de parametros da cor entre marcas diferentes

Analisando os resultados do anexo IV.l, tabela 13, verifica-se que as marcas

apresentam algumas diferencas entre si.
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Figura 22 - Comparagéo dos parametros da cor entre marcas

A partir do grafico da figura 22, observa-se que apenas as marcas 1 e 3 apresentam
algumas semelhancas estatisticas entre si (p > 0,05), nomeadamente, para as
coordenadas a* e b* e para os parametros de saturacdo e tonalidade. Para o
parametro de luminosidade, as marcas séo todas estatisticamente diferentes (p <

0,05) o que se verifica, também, para a marca 2, quando comparada com as restantes.

Tendo em conta os valores obtidos, verifica-se que a M3 é a mais clara, pois o
parametro L* é superior. A M2 é a que tém uma componente mais amarela, uma vez

que tém o maior valor de b* (Bessa et al., 2006).

5.2.2 Comparagdo de parametros da textura entre marcas diferentes

No que diz respeito aos parametros da textura (anexo IV.II, tabela 14), as marcas sao

bastante diferentes entre si.
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Figura 23 - Comparacéo de propriedades da textura entre marcas

Analisando a figura 23, observa-se que as marcas sdo todas estatisticamente
diferentes (p < 0,05) nos parametros de dureza, mastigabilidade e gomosidade.

by

Quanto a coesividade e elasticidade, as marcas sdo todas significativamente
semelhantes (p > 0,05). No que diz respeito a adesividade, as marcas 1 e 3
apresentam as mesmas propriedades, ndo se verificando o0 mesmo com as restantes

comparacgdes de marcas.

De acordo com Alvarenga (2000), a dureza do queijo estd associada ao teor de
gordura. Assim, a elevada dureza da marca 3, quando comparada com as outras
marcas, estd associada ao seu teor de gordura mais baixo. Uma vez que a
mastigabilidade e gomosidade estédo directamente relacionadas com a dureza, a M3 é

a que apresenta estes parametros mais elevados.

5.3 Analise Sensorial

Os resultados obtidos da andlise sensorial foram submetidos a uma analise estatistica
descritiva para seleccionar os outliers em cada parametro avaliado, uma vez que 0s

provadores ndo eram treinados.
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Figura 24 — Resultados da andlise sensorial

Os atributos sensoriais avaliados podem ser agrupados em quatro classes: cor, cheiro,
gosto e textura.

A partir do grafico da figura 24 (anexo V, tabela 15), é possivel associar a cada
atributo de cada classe a marca que apresenta a classificagdo mais elevada e,
posteriormente, relacionar esta avaliacdo aos resultados obtidos instrumentalmente.
Esta relacdo tem como principal objectivo estabelecer se os provadores nao treinados

apresentam alguma sensibilidade para avaliar diferentes atributos.

A analise sensorial a “cor caracteristica” identifica a M2 com maior pontuacido. Na
determinacgdo instrumental, a mesma marca € a que apresenta a cor mais amarela,
sendo possivel associar positivamente a cor identificada sensorialmente com a

instrumental.

Em relacdo aos atributos de cheiro e gosto, verifica-se que a M1 apresenta a maior
pontuacdo em mais descritores destas classes, nomeadamente, intensidade do cheiro
(IC), cheiro a frutado (CF), cheiro a “chulé” (CCh), intensidade do gosto (IG), gosto
picante (GP) e gosto a rango (GR). A M2 tem uma avaliagdo mais elevada nos
descritores cheiro a ranco (CR) e gosto salgado (GS) enquanto a M3 tem os valores

mais elevados para o cheiro a lacteo (CL) e o gosto acido (GA).
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Estes atributos sensoriais sdo associados, em muitos estudos, a composi¢édo volatil.
No entanto, para complementar ainda mais esta andlise, utiliza-se a Gas
Chomatography — Olfactometry (GC-O) com o objectivo de identificar os limiares de
deteccdo dos diferentes compostos volateis, importante para definir a influéncia de
determinados compostos na percepcdo do flavour pelos provadores (Qian &
Reineccius, 2002; Zellner et al., 2008).

Por isso, neste estudo, seria necessario uma andlise mais exaustiva da composi¢ao
volatil para, desta forma, ser possivel perceber a relacao existente entre os descritores
de gosto e cheiro e os compostos volateis presentes no queijo. Esta andlise nao foi
concretizada no presente estudo, por se ter utilizado um ndmero reduzido de amostras
(n = 9) e padrdes (5). No entanto, estes padrdoes tém uma elevada relagdo com os
atributos sensoriais (Preininger et al., 1996; Hort et al., 1997; Bugaud et al., 2001,
Lawlor et al., 2001; Bellesia et al., 2003). E importante ter em conta que os descritores
sensoriais que caracterizam os compostos volateis apresentam elevada subjectividade
dependendo do painel de provadores, ndo sendo adequado utilizar descritores de

outros estudos para caracterizar estes queijos.

Contudo, é possivel avaliar a relacdo do atributo a “gosto acido” (GA) com o pH, na
qual se verifica a concordancia entre os resultados, uma vez que o0s provadores
identificaram a marca 3 como aquela que tinha o gosto mais acido, o qual se confirma
pelo seu menor valor de pH. O mesmo se verifica para o atributo do “gosto salgado”
(GS) com o teor de cloretos (Cl), no qual a avaliagdo dos provadores mostrou que a
marca 2 era a mais salgada. Este resultado foi de encontro ao obtido na determinagéo

do teor de cloretos (CI), no qual se obteve o teor de sal mais elevado para a M2.

Por outro lado, os parédmetros de textura avaliados sensorialmente podem ser
associados aos determinados instrumentalmente. Os resultados obtidos relativamente
a dureza (D), guando relacionados com os da textura firme (TF), foram opostos pois 0s
provadores avaliaram a M2 como sendo a mais firme e a M3 a menos firme no

entanto, instrumentalmente, verifica-se o contrario.

Quanto a coesividade (C), relacionada com a textura granulosa (TG), obtiveram-se os
mesmos resultados para a marca M3, com o menor valor em ambos os casos. No
caso da marca com os maiores valores destes parametros, a analise sensorial
identificou a M2 e a instrumental a M1, ndo se verificando conformidade entre as

analises.
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No que diz respeito a adesividade (A) e gomosidade (GO), associadas a textura
pegajosa (TP) e amanteigada (TA), respectivamente, 0s resultados obtidos foram

conformes em ambos os casos.

Analisando os resultados obtidos sensorial e instrumentalmente, conclui-se que a
principal razdo pela discrepancia de resultados é ter sido utilizado um painel de
provadores nao treinado.

5.4 Analise multivariada dos parametros quimicos e sensoriais

Os resultados obtidos foram submetidos a uma andlise factorial com o objectivo de
agrupar as variaveis em componentes principais. Desta forma, as duas primeiras

principais componentes justificam 83,28 % da variabilidade total.

O factor 1 explica 50,22 % da variabilidade e é composto pelas variaveis pH (pH), teor
de gordura (G), intensidade do gosto (IG), gosto salgado (GS) e textura amanteigada
(TA); o factor 2 explica 32,96 % da variabilidade e € composto pelas variaveis teor de
cloretos (Cl), gosto a picante (GP) e textura pegajosa (TP). Assim, o teor de humidade
(H), a cor caracteristica (CC), a intensidade do cheiro (IC), o cheiro a rango (CR), o
cheiro frutado (CF), o cheiro lacteo (CL), o cheiro a “chulé” (CCh), o gosto acido (GA),
0 gosto a rango (GR), a textura firme (TF) e a textura granulosa (TG) s&o considerados

variaveis suplementares (anexo VI, tabela 16).
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Analisando a figura 25, verifica-se que no factor 1 as variaveis que contribuem
positivamente para a variabilidade entre os queijos séo o pH (pH), o teor de gordura
livre (G), a intensidade do gosto (IG) e o gosto salgado (GS), entre as quais 0 G e 0
GS apresentam os maiores valores, 0,96 e 0,95 respectivamente. Quanto a textura
amanteiga (TA) contribui com carga negativa.

No factor 2, as variaveis apresentam valores bastante semelhantes, em que o gosto
picante (GP) e a textura pegajosa (TP) contribuem positivamente com 0,79 e 0,81,
respectivamente, e o teor de cloretos (Cl) contribui negativamente com 0,82.

De uma maneira geral, s6 a variavel quimica teor de gordura (G) se relaciona com 0s
atributos sensoriais gosto salgado (GS), gosto picante (GP) e intensidade do gosto

(IG), uma vez que se encontram todas no mesmo quadrante.

No que diz respeito as marcas, verifica-se que se encontram todas em quadrantes
diferentes, mas com as amostras correspondentes todas préximas entre si, mostrando
a homogeneidade entre amostras da mesma marca. A marca 1 esta relacionada
positivamente com as variaveis do factor 1 e negativamente com as do factor 2.
Quanto a marca 2, esta relacionada positivamente com as variaveis dos dois factores.
No que diz respeito a marca 3, a relacdo com as variaveis do factor 1 é negativa, mas
positiva com as do factor 2.

Quanto a relacdo entre as marcas e as variaveis, observa-se que o teor de cloretos
(C) e o pH (pH) sdo as que melhor explicam a variabilidade da marca 2. A
variabilidade da marca 1 é explicada pelo teor de gordura (G), gosto picante (GP),
gosto salgado (GS) e intensidade do gosto (IG). Quanto a marca 3, ndo € possivel

explicar a sua variabilidade pelos pardmetros analisados.

A homogeneidade entre as amostras é visivel a partir da analise de componentes

principais mas, também, pela analise de Cluster.

O dendograma da figura 26 representa uma arvore hierarquica dos queijos das trés
marcas, agregados de acordo com o Complete-Linkage Method, tendo como critério

de agregacao os parametros quimicos e sensoriais.
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Figura 26 - Dendograma das amostras atendendo aos parametros quimicos e sensoriais

Analisando a distancia euclidiana (anexo VI, tabela 17), verifica-se que 0s queijos mais
distantes sdo o M32 e o M13, pois apresentam uma maior distancia entre si (5,56),
significando que séo os queijos mais diferentes. No entanto, as distancias euclidianas
entre o M31 e o M13 (5,54) e 0 M31 e 0 M21 (5,53) sdo muito préximas da anterior, 0
gue significa que o grau de diferenga entre estes queijos é bastante semelhante ao

grau existente entre 0s queijos mencionados anteriormente.

s

Contudo, é possivel verificar que o0s queijos das trés marcas sao bastante
homogéneos, uma vez que pertencem todos a mesma classe. Neste sentido, pode-se
particularizar o caso do M33 que é bastante homogéneo quando comparado com o
M32 e com o M31, uma vez que as distancias euclidianas entre eles sdo bastante

pequenas, 1,51 e 1,54 respectivamente.
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6. Conclusdes

e O presente estudo permitiu seleccionar e implementar as metodologias
analiticas adequadas ao controlo analitico de alimentos, num laboratério que se
pretende que venha a trabalhar em seguranca alimentar. As metodologias foram
testadas, analisando trés marcas de queijos da Beira Interior, produto importante para

a economia desta regiao.
e Foram seleccionadas metodologias para o controlo:
o Fisico, quimico;
o Sensorial

¢ As metodologias seleccionadas foram testadas em queijos. A analise dos
resultados obtidos permite concluir:

o No que diz respeito aos parametros quimicos, as amostras das marcas
1 e 2 séo bastante heterogéneas entre si, sendo a marca 3 a que apresenta 0s queijos
mais homogéneos. Estas diferencas sdo explicadas por variaveis inerentes a matéria —
prima e processo tecnoldgico, uma vez que as metodologias utilizadas apresentam

elevada reprodutibilidade, pelos desvios padréo reduzidos.

o Na comparacdo entre marcas, verificou-se que a M1 apresenta
semelhangas com a M2 e M3, 0 que ndo acontece quando estas sdo comparadas
entre si. A M3 é a marca que apresenta 0s queijos com caracteristicas mais acidas
(pH = 5,46) e a M2 caracteristicas mais salgadas (W¢ = 3,18 %). Quanto aos teores
de humidade e gordura, as trés marcas correspondem a queijos duros (Wy < 51 %) e
gordos (Wg > 40 %).

o No que diz respeito ao perfil aromatico, foram identificados 35
compostos pertencentes a diferentes familias quimicas, nomeadamente, &cidos,
alcoois, cetonas, aldeidos, ésteres e hidrocarbonetos. Quanto a quantificacdo, as
amostras apresentaram concentracoes diferentes, sendo a M1 a que tem maior

guantidade de acidos gordos.

o) Da andlise de Cluster aos parametros quimicos, verificou-se que 0s
queijos das marcas 2 e 3 eram 0s mais homogéneos, uma vez que formavam classes
entre si. O M12 era 0 mais heterogéneo, quando comparado com queijos da mesma

marca ou com os de marca diferente, pois forma uma classe individual.
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o Na medicdo objectiva da cor, obteve-se que a M3 era a marca mais
clara, pois apresentava um valor de L* superior (97,55) e a M2 era a mais amarela,

uma vez que tém a maior coordenada croméatica b* (12,04).

o Quanto as propriedades da textura, as marcas sdo estatisticamente
diferentes (p < 0,05) nos parametros de dureza, mastigabilidade e gomosidade. No
entanto, a marca 3 apresenta os valores mais elevados destes parametros, pois tem o
teor de gordura mais baixo. A coesividade e a elasticidade s&o idénticas em todas as

marcas, e a adesividade é semelhante entre as marcas 1 e 3.

o) No que diz respeito a andlise sensorial, a relacdo entre a avaliagdo dos
provadores e os parametros obtidos instrumentalmente demonstrou a necessidade de
realizar este tipo de provas com um painel de provadores treinado, para que possa ser
possivel obter associacdes coerentes.

o Assim, os resultados obtidos da analise sensorial foram submetidos a
uma andlise estatistica descritiva para seleccionar os outliers em cada parametro
avaliado. Desta forma, foi possivel obter resultados concordantes no que respeita a
associacao do gosto acido com o pH, do gosto salgado com o teor de cloretos, da
textura pegajosa com a adesividade e da textura amanteigada com a gomosidade.

o Por fim, a analise multivariada dos parametros quimicos e sensoriais
permitiu agrupar as amostras homogéneas em funcdo destas caracteristicas. As
variaveis que constituem o0s principais componentes sdo o pH, teor de gordura,
intensidade do gosto, textura amanteigada, para o factor 1, e o teor de cloretos, gosto
picante e textura pegajosa, para o factor 2. As amostras da mesma marca
demonstraram ser bastante homogéneas, uma vez que se encontravam todas no
mesmo quadrante. Complementando estes resultados, a andlise de Cluster
demonstrou que 0s queijos nas trés marcas sdo bastante homogéneos, uma vez que

pertencem todos a mesma classe.

e A andlise dos resultados permite concluir que as metodologias foram

correctamente desenvolvidas pois apresentam boa repetibilidade.

e Numa segunda fase, sera importante efectuar ensaios interlaboratoriais para

validar as metodologias.
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ANEXO | - Ficha de prova sensorial para avaliacdo de queijo

Folha de Analise Sensorial de Queijo
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Anexos

ANEXO Il — Comparacao de resultados dos parametros quimicos entre queijos da mesma marca e entre marcas diferentes

Il.I - Comparacéo de resultados dos parametros quimicos entre queijos da mesma marca

Tabela 7 - Comparagdo de médias dos parametros quimicos entre queijos da marca 1

Parametro M11

pH 558+0,04 6,28+0,09 0,00 558+0,04 591+0,05 0,00 6,28+0,09 591+0,05 0,00

Cl (%) 1,88+0,02 199+0,04 000 1,88+0,02 1,96+002 000 199+0,04 196+0,02 0,35

H (%) 382+01 426+04 000 382+0,1 404+04 000 426+04 404+04 0,00

G (%) 48,8+04 543+10 0,00 488+04 505+11 002 543+10 505+11 0,00

Os valores sublinhados sao as amostras significativamente diferentes (p < 0,05)

Tabela 8 - Comparacgdo de médias dos parametros quimicos entre queijos da marca 2

Parametro M21 M22 p M21 M23 p M22 M23 p

pH 582+0,06 6,04+0,03 0,00 582+006 5,85+0,03 0,54 6,04+0,03 585+0,03 0,00

Cl (%) 3,04+0,11 290+0,05 0,02 3,04+0,11 3,60+0,06 0,00 290+0,05 3,60+0,06 0,00

H (%) 381+05 379+0,2 092 381+05 346+14 000 379+02 346+14 0,00

G (%) 552+08 536+25 0,24 552+08 474+08 000 536*+25 474+08 0,00

Os valores sublinhados sao as amostras significativamente diferentes (p < 0,05)
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Tabela 9 - Comparagdo de médias dos parametros quimicos entre queijos da marca 3

Parametro M31
pH 5,33+0,02 551+005 0,00 5,33+0,02 554+003 0,00 551+0,05 5,54+0,03 0,26
Cl (%) 2,35+0,03 2,40+0,03 0,30 2,35+0,03 2,42+0,08 0,11 2,40+0,03 2,42+0,08 0,80
H (%) 36,7+11 46,3+05 000 36,7+11 42,7+04 000 46,3+05 42,7+04 0,00
G (%) 414+21 391+27 0,22 414+21 372+21 002 391+27 37,221 0,37

Os valores sublinhados sao as amostras significativamente diferentes (p < 0,05)

Il.Il - Comparacéao dos resultados dos parametros quimicos entre marcas diferentes

Parametro

Tabela 10 - Comparacdo de médias dos parametros quimicos entre queijos de marcas diferentes

pH 592+0,30 590+0,11 096 5,92+030 546+0,10 0,00 590+0,11 5,46+0,10 0,00
Cl (%) 194+0,05 3,18+0,32 0,00 1,94+0,05 2,39+0,05 0,00 3,18+0,32 2,39+0,05 0,00
H (%) 404+19 369+18 0,00 404+19 419+41 0,27 369+18 419+41 0,00
G (%) 512+25 521+38 0,70 51,2+25 392+28 000 521+38 392+28 0,00

Os valores sublinhados s&o as amostras significativamente diferentes (p < 0,05)
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ANEXO IIl — Andlise de Cluster aos parametros quimicos

Tabela 11 - Andlise factorial dos principais componentes dos parametros quimicos

Variavel Factor 1 Factor 2
pH 0.78 0,54
Cl 0,47 -0,72
H -0,59 0,66
G 0,90 0,34

Expl. Var 1,99 1,36

Prop. Totl 0,50 0,34

Os valores sublinhados correspondem aos factores seleccionados (= | O,7| )

Tabela 12 - Distancias euclidianas entre queijos com base nos parametros quimicos

M11 0,00 2,49 1,14 2,37 2,45 3,14 1,60 1,71 1,95
M12 2,49 0,00 1,36 2,39 1,79 3,32 3,76 3,50 3,62
M13 1,14 1,36 0,00 2,01 1,75 2,90 2,45 2,29 2,45
M21 2,37 2,39 2,01 0,00 0,79 1,52 2,88 2,83 3,02
M22 2,45 1,79 1,75 0,79 0,00 1,66 3,13 2,92 3,06
M23 3,14 3,32 2,90 1,52 1,66 0,00 2,93 2,69 2,76
M31 1,60 3,76 2,45 2,88 3,13 2,93 0,00 0,69 0,94
M32 1,71 3,50 2,29 2,83 2,92 2,69 0,69 0,00 0,30
M33 1,95 3,62 2,45 3,02 3,06 2,76 0,94 0,30 0,00
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ANEXO IV — Comparacao de resultados dos parametros fisicos entre marcas diferentes

IV.l - COR

Tabela 13 - Comparacao de médias dos parametros da cor entre queijos de marcas diferentes

Parametro
a* -0,83+0,38 331+039 000 -083+038 -0,64+028 0,53 3,31+0,39 -0,64+0,28 0,00
b* 425+ 1,41 12,04+1,07 0,00 4,25+1,41 3,25+0,67 0,15 12,04+1,07 3,25+0,67 0,00
L* 95,19+2,06 8390+0,44 0,00 9519+206 9755+049 0,00 8390+0,44 9755+0,49 0,00
c* 4,33+ 1,45 1248+ 1,13 0,00 4,33+1,45 3,31+0,71 0,26 12,48+1,13 3,31+0,71 0,00
ho 100,67 + 2,59 105,33+0,82 0,00 100,67 +2,59 100,78+ 2,82 0,99 105,33+0,82 100,78+ 2,82 0,00

Os valores sublinhados séo as amostras significativamente diferentes (p < 0,05)
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IVl - TEXTURA

Tabela 14 - Comparacao de médias dos parametros de textura entre queijos de marcas diferentes

Parametro M1 M2 p M1 M3 p M2 M3 p
(D) Dureza (N) 1,34+0,28 0,98+0,16 0,04 1,34+0,28 2,58+0,34 0,00 0,98+0,16 2,58+0,34 0,00
(A) Adesividade (N.s) 0,15+0,03 0,07+0,05 0,00 0,15+0,03 0,12+0,03 0,12 0,07+0,05 0,12+0,03 0,01
(C) Coesividade (TU) 0,47+0,09 040+0,06 0,09 047+0,09 043+0,05 051 0,40+0,06 0,43+0,05 0,51
(E) Elasticidade (TU) 1,12+0,17 100x0,00 0,11 1,12%+0,17 1,11+0,21 0,9 1,00+£0,00 1,11+0,11 0,18
(MG) Mastigabilidade (N) 0,66 + 0,08 0,38 +0,05 0,00 0,66+0,08 1,11+0,12 0,00 0,38+0,05 1,11+0,12 0,00
(Go) Gomosidade (N)  0,77+0,17 0,38+0,05 0,00 0,77+0,17 1,23+0,22 0,00 0,38+0,05 1,23+0,22 0,00

Os valores sublinhados sao as amostras significativamente diferentes (p < 0,05)
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ANEXO V - Resultados da analise sensorial das diferentes marcas

Tabela 15 - Médias dos atributos sensoriais das diferentes marcas de queijo

Parametro M1 M2 M3

Cor caracteristica (CC) 284+064 359+050 2,30+0,73

Intensidade do cheiro (IC) 2,98+0,82 2,56+0,50 1,95+0,73

Cheiro aranco (CR) 1,24+0,44 150+0,88 0,67 0,49

Cheiro a frutado (CF) 1,30+ 0,47 0,97+0,76 1,00+ 0,00

Cheiro a lacteo (CL) 2,19+0,66 2,18+0,69 2,26+0,62

Cheiro a "chulé" (CCh) 1,80+0,89 1,44+051 148+0,51

Intensidade do gosto (IG) 3,56+0,85 3,27+0,71 2,57 +£0,50

Gosto salgado (GS) 293+£095 3,07+£0,73 1,63%0,66

Gosto acido (GA) 1,79+0,70 1,54+0,50 1,83+0,78

Gosto picante (GP) 242+1,07 1,10+0,31 1,00+£0,00

Gosto rangoso (GR) 1,25+0,45 1,00+0,00 1,00+0,63

Textura firme (TF) 240+£0,77 2,82+0,96 2,26 +0,69

Textura granulosa (TGran) 1,48+051 1,63+0,81 1,19+0,40

Textura pegajosa (TP) 205+0,80 143+0,61 2,00+0,89

Textura amanteigada (TA) 2,26+0,79 1,79+0,81 2,77 +0,68
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ANEXO VI — Andlise multivariada aos parametros quimicos e sensoriais

Tabela 16 - Andlise factorial aos principais componentes dos parametros quimicos e sensoriais

Variavel Factor 1 Factor 2

pH 0,81 0,14
Cl 0,24 -0,82
H -0,38 0,46
G 0,96 0,11

CcC 0,68 -0,22
IC 0,63 0,49

CR 0,64 0,20

CF -0,22 0,05

CL 0,00 -0,04

CCh 0,14 0,67

IG 0,75 0,47

GS 0,95 0,16

GA -0,38 0,45

GP 0,26 0,79

GR 0,22 0,34
TF 0,61 -0,08

TGran 0,55 -0,14

TP -0,44 0,81

TA -0,77 0,43

Expl. Var 6,29 3,74
Prop. Totl 0,33 0,20

Os valores sublinhados correspondem aos factores seleccionados (= | 0,7| )
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Tabela 17 - Distancias euclidianas entre queijos com base nos parametros quimicos e

M11
M12
M13
M21
M22
M23
M31
M32
M33

0,00

3,53
2,99
4,92
4,68
5,51
4,22
4,52
4,51

3,53
0,00
2,51
4,02
3,61
5,03
511
4,96
4,99

2,99
2,51
0,00
3,11
2,59
3,46
3,54
3,56
3,29

sensoriais

4,92
4,02
3,11
0,00
1,96
3,32
5,37
5,53
4,93

4,68
3,61
2,59
1,96
0,00
2,77
4,75
4,79
4,54

5,51
5,03
3,46
3,32
2,77
0,00
3,89
3,78
3,39

4,22
511
3,54
5,37
4,75
3,89
0,00
0,97
1,54

4,52
4,96
3,56
5,53
4,79
3,78
0,97
0,00
1,51

4,51
4,99
3,29
4,93
4,54
3,39
1,54
1,51
0,00
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