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Introducio

A estabilidade de produtos aromatizados pode ser afetada por transformagdes quimicas
ocorridas durante o armazenamento, com possiveis consequéncias sobre sua percepgao
quimiossensorial [1,2]. Esses produtos apresentam perfis quimicos complexos, constituidos por
centenas de compostos volateis e semivolateis; por isso, a avaliagdo isolada de algumas
substancias pode ndo representar adequadamente as alteragdes do produto [3]. A associagdo
entre cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas (GC-MS) e métodos
quimiométricos permite investigar o perfil quimico de maneira integrada [4,5]. Neste trabalho
foi aplicado o método Data-Driven Soft Independent Modelling of Class Analogy (DD-
SIMCA), uma abordagem de modelagem de classe que utiliza apenas amostras da classe de
interesse para estabelecer limites de aceitacdo [6]. O objetivo foi avaliar, em carater
exploratorio, se trés formulacdes de céapsulas aromatizadas submetidas a 15 semanas de
envelhecimento acelerado (T15) apresentam perfis quimicos compativeis com os das mesmas
formulacdes armazenadas na condi¢do controle.

Material e Métodos

Trés formulagdes de capsulas aromatizadas foram armazenadas durante 15 semanas em
duas condi¢des: controle (25 £2 °C; 60 + 5 % UR) e envelhecimento acelerado (50 =2 °C; 75
+ 5 % UR). Para cada formulagdo e condi¢do, foram analisadas trés réplicas independentes
(capsulas distintas, preparadas e extraidas separadamente). As capsulas foram rompidas e
homogeneizadas em Spex SamplePrep 2010 Geno/Grinder High-Throughput Homogenizer.
Em seguida, foram adicionados 5 mL de CHCI3/CH3OH contendo naftaleno-D8 como padrao
interno, e 1 mL do extrato foi transferido para vial e analisado por GC-MS.

As areas de 83 picos cromatograficos foram normalizadas pelo padrdo interno e
autoescaladas (centragem na média e divisdo pelo desvio-padrdo). Construiu-se um unico
modelo DD-SIMCA com as 9 amostras controle das trés formulacdes, uma vez que a classe de
interesse ¢ a condicdo de armazenamento, € ndo a formulacdo. O modelo empregou 3
componentes principais, o = 0,05, y = 0,01 e estimadores cldssicos [6]. O nimero de
componentes e a sensibilidade foram avaliados por validacdo cruzada de Procrustes com
particdo leave-one-out [7]. As amostras submetidas ao envelhecimento acelerado foram
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projetadas no modelo e classificadas como aceitas ou rejeitadas. Para as amostras rejeitadas,
calcularam-se as contribui¢des das variaveis as distancias de escore e ortogonal.

Resultados e Discussiao

Todas as amostras controle foram aceitas no treinamento e na validagao cruzada de
Procrustes (sensibilidade = 9/9 = 1,00; IC 95 % de Clopper—Pearson: 0,66—1,00), resultado
compativel com a sensibilidade esperada 1 — a = 0,95. As réplicas de cada formulagao
permaneceram préximas no espaco de escores. Na proje¢do das amostras envelhecidas, as
réplicas da formulagdo sem componentes mentolados foram aceitas (3/3), indicando
compatibilidade com a referéncia conjunta das trés formula¢des. As réplicas das duas
formulagdes mentoladas foram rejeitadas (6/6).

Nas amostras rejeitadas, as maiores contribuigdes para a rejeicdo corresponderam a
compostos associados ao perfil mentolado, cujas areas normalizadas foram inferiores a média
do controle; a identidade desses compostos ndo ¢ divulgada por confidencialidade. A rejei¢ao
indica incompatibilidade com a variabilidade da condi¢cdo controle ao nivel de significancia
adotado, mas ndo comprova, isoladamente, degradagdo quimica nem alteragdo sensorial. A
reducdo desses sinais pode resultar tanto de reacdes de degradagdo quanto de perdas por
volatiliza¢dao ou migragao, favorecidas pela temperatura de 50 °C. Os resultados restringem-se
a T15 e ndo permitem descrever a trajetoria temporal das alteragdes nem estimar a vida util;
estudos com multiplos tempos de armazenamento estdo em andamento.

Conclusoes

A combinacdo de GC-MS e DD-SIMCA permitiu definir um espago quimico de
referéncia para formulagdes armazenadas a 25 °C e 60 % UR e verificar sua compatibilidade
apds 15 semanas a 50 °C e 75 % UR. Uma formulacdo permaneceu compativel com a
referéncia, enquanto as duas formulacdes mentoladas foram rejeitadas, com maiores
contribuigdes de compostos associados ao perfil mentolado, que apresentaram sinal inferior ao
do controle. Por se tratar de uma avaliagdo exploratoria em um tnico tempo, os resultados nao
permitem atribuir a rejei¢do a um mecanismo de degradagdo especifico, inferir alteragdo
sensorial nem estimar a vida util.
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