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RESUMO

O efeito da adicdo de ingredientes prebidticos (inulina ou xylo-oligossacarideo, XOS,
2,59/100g) no Doce de leite (DL) foi avaliado quanto aos seguintes parametros de qualidade:
composi¢do quimica, indicadores térmicos (hidroximetilfurfural - HMF), perfil de textura
(TPA), parametros de cor, mobilidade de dgua (TD-NMR), perfil de acidos graxos e tamanho
de cristais (microscopia optica e modelo preditivo). Os DL apresentaram composicdo quimica
adequada e valor caldrico entre 253,10-316,47 kcal/g. Doces de leite integrais adicionados de
inulina foram mais coesos, enquanto doces de leite desnatados adicionados de inulina
apresentaram perfil de textura mais proximo ao produto integral (firmeza, coesividade,
adesividade e gomosidade), demonstrando a capacidade de substitui¢cdo de gordura da inulina.
Doces de leite com prebioticos apresentaram menor teor de HMF e coloragdo mais intensa, ndo
havendo impacto negativo no perfil de &cidos graxos e indices de saude. TD-NMR demonstrou
que inulina contribuiu para a diminuigdo de T1quando comparado ao XOS, resultando em uma
estrutura mais heterogénea. A adicao de prebiotico foi capaz de atrasar a formacao de cristais
ao longo do tempo da validade comercial. Conclui-se, entdo, que a adi¢do de inulina ou XOS
mostrou-se uma alternativa interessante a ser utilizada na formulacdo de doce de leite,
induzindo mudancas estruturais positivas, possibilitando a producdo de um doce de leite com

potencial funcional, sem descaracterizar os aspectos fisico-quimicos e de textura.

Palavras-chave: doce de leite, inulina, xilo-oligossacarideo, alimentos funcionais.
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ABSTRACT

The addition of prebiotic ingredients (inulin or xylooligosaccharide, XOS, 2.59/1009)
on the quality parameters of Dulce de Leche (DL) was evaluated. Gross composition,
hydroxymethylfurfural values, texture profile (TPA), color parameters, water mobility (TD-
NMR), fatty acid profile, crystal size (optical microscopy and predictive modeling) were
performed. DL samples exhibited an appropriate physicochemical composition and energy
value ranging from 253.10 to 316.47 kcal/g. The addition of inulin improved the cohesiveness
for full fat milk samples while XOS led to a firmer, adhesive, and gummy texture, regardless
of the fat content of the products. Regardless of the prebiotic ingredient, lower HMF values and
more intense optical parameters were observed, without negative impact on the fatty acid
profile. TD-NMR showed the inulin contributed to a decreased in T1 when compared to XOS,
resulting a more heterogeneous structure. Finally, the prebiotic addition was able to delay the
crystal along the storage time. Therefore, the addition of inulin or XOS to Dulce de Leche
formulations proved to be an interesting alternative, inducing positive structural changes,
which made it possible to produce a dulce de leche with functional potential, without detracting

the physical-chemical and texture aspects.

Key-words: dulce of leche, inulin, xylooligosaccharide, processing
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1 INTRODUCAO

O doce de leite é uma sobremesa tipica da América Latina e por se tratar de um dos
principais produtos lacteos comercializados na Argentina, Brasil, Paraguai, Uruguai e Chile,
desperta grande interesse das industrias e da comunidade cientifica. Trata-se de um produto
obtido através da reducdo do leite pela acdo do calor acrescido de sacarose (STEPHANIE et
al., 2019), produzido a pressdo normal ou reduzida (ZARPELON et al., 2016), podendo ser
adicionado de ingredientes opcionais, tais como creme, amido, cacau, chocolate, coco,
amendoim, cereais e/ou outros produtos alimenticios isolados ou misturados em uma proporcao
de 5% a 30% m/m do produto final (BRASIL, 1997). A cor e o sabor tipicos do doce de leite
sdo oriundos da Reacdo de Maillard, um conjunto de reagdes quimicas resultante do
processamento térmico utilizado (STEPHANIE et al., 2019).

Minas Gerais € 0 estado brasileiro responsavel pela metade da producéo de doce de leite
no pais, além de possuir 0 maior nimero de industrias de laticinios, contendo cerca de 34,4%
do total das empresas registradas (OLIVEIRA et al., 2017). Segundo dados divulgados pela
Agéncia Minas (2016), o estado mineiro € lider na exportagdo de doce de leite, tendo como
principais destinos Estados Unidos, Reino Unido, Angola e Bolivia, representando um volume
de exportacao equivalente a 106 mil dolares nos sete primeiros meses de 2016.

A procura por alimentos saudaveis, modificados nutricionalmente, como por exemplo,
os reduzidos em teor de gordura e adicionados de fibras (MORAIS, 2014; BIMBO et al., 2017),
aumentou significativamente nas ultimas décadas. Esse fato esta relacionado com o aumento
do conhecimento da ligagdo entre salde e habitos alimentares, bem como do risco de
desenvolvimento de doencas relacionadas a ma alimentacao, como desordens cardiovasculares
e obesidade, resultando no crescimento do interesse das pessoas pelos ingredientes dos
alimentos (AIDOO et al., 2016).

A presenga de um ingrediente que traz beneficio & sadde influencia na compra dos
consumidores que desejam realizar escolhas saudaveis, se predispondo, inclusive, em pagarem
um preco mais elevado por esse tipo de produto (BIMBO et al., 2017). Os consumidores
preferem ingerir o ingrediente funcional como parte integrante da formulagdo de um alimento,
em vez de ingeri-lo sozinho. Essa preferéncia tem norteado as pesquisas cientificas, bem como

o desenvolvimento de novas formulagdes pelas industrias (KONAR et al., 2016).
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Prebidticos podem fazer parte da formulagdo de um alimento, conferindo beneficios a
salde do consumidor, como modulagdo da microbiota intestinal (GIBSON et al., 2017). Além
disso, podem ser utilizados como substituto de gordura em derivados lacteos por conferirem
vantagens estruturais (STAFFOLO et al., 2004). Devido ao seu valor nutricional e pela sua
capacidade em promover mudancas sensoriais, prebioticos tem sido utilizados na reformulacéo
de alimentos (WANG, 2009).

Nesse sentido, as industrias de lacteos, em um cendrio cada vez mais competitivo, tém
buscado desenvolver novos produtos que atendam a atual demanda dos consumidores,
elaborando formulagdes que melhorem o valor nutricional e funcionalidade do alimento
(FERRAO et al., 2016). A fabricacéo de derivados lacteos funcionais é uma tendéncia para as
indUstrias desse segmento (FERRAO et al., 2016). A utilizacdo de fibras prebi6ticas como
inulina, oligofrutose e xilo-oligossacarideo tem sido considerada vantajosa, pois esses
componentes possuem a capacidade de conferir beneficios fisiol6gicos, tais como
fortalecimento do sistema imunolégico, diminuic¢do do risco de ocorréncia de doencas cronicas,
diminuicdo do risco de cancer, melhora da salde gastrointestinal, aumento da absorcao de
minerais, além de possuirem propriedades anti-inflamatérias (AL SHERAJI, 2013).
Adicionalmente, justificam-se por sua influéncia positiva sobre as caracteristicas sensoriais dos
produtos, como intensificacdo de aroma, sabor e melhorias na textura (CRUZ et al., 2010).

Diversos tipos de derivados lacteos ja foram desenvolvidos utilizando fibras prebidticas,
dentre eles: iogurte (COSTA et al., 2019), queijo (SPERANZA et al., 2018; FERRAO et al.,
2017), sorvete (BALTHAZAR et al., 2016), leite fermentado (BATISTA et al., 2017), e
proteina do soro do leite (whey protein) (GUIMARAES et al., 2018; SOUZA et al., 2019).

De acordo com o Relatério de Inteligéncia Setorial sobre o Doce de Leite (SEBRAE,
2015b), esse alimento tem sido objeto de modificacdes a fim de atender as novas necessidades
dos consumidores, ja existindo, por exemplo, as versdes light e diet, light funcional com café,
sem lactose, entre outros. Entretanto, ha escassos relatos na literatura sobre a elaboragdo de
doces de leite enriquecidos com fibras prebioticas.

A escolha do doce de leite como um produto a ser reformulado se fundamenta por ser
um alimento de grande comercializacao e boa aceitacdo entre os consumidores, conhecido por
seu sabor unico e singular (BIMBO et al., 2017). Dessa forma, além de existir a necessidade de
se criar alimentos que tragam beneficios a saude, a escolha de prebiético como ingrediente se
justifica por ele possibilitar melhorias tecnolédgicas ao doce de leite, sendo importante destacar

gue ndo ha estudos até o momento que avaliem o efeito simultdneo da reducdo de gordura e
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adicdo de prebioticos no doce de leite. A eliminacdo ou a reducdo de gordura em derivados
lacteos pode resultar em mudancas estruturais, como alteracdo de cor, sabor e, principalmente,
textura (GONZALES-TOMAS et al., 2007)

Um defeito sensorial e tecnoldgico de ocorréncia comum no doce de leite € a presenca
de “arenosidade”, formada pela precipitacdo da lactose (HOUGH et al., 1990), tornando um
desafio a manutencdo da textura fina caracteristica do produto (PERRONE et al, 2011). Isso
ocorre porque o doce de leite constitui uma solucdo supersaturada de lactose, podendo
precipitar-se apos o seu resfriamento (PERRONE et al., 2011). Com o objetivo de minimizar a
ocorréncia da cristalizagdo e a consequente “arenosidade”, a adigdo de prebioticos pode
contribuir positivamente para a melhoria desse problema, uma vez que possuem a capacidade
de se ligar a agua, aumentando a umidade do alimento, deixando-o menos saturado
(BALTHAZAR et al., 2016).

Dessa forma, o estudo em questdo teve como objetivo elaborar doces de leite
convencionais e light suplementadas com diferentes fibras prebidticas (inulina e xylo-

oligossacarideo), avaliando o efeito da adicao dessas fibras sobre seus parametros de qualidade.
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2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 DOCE DE LEITE

O doce de leite é um derivado lacteo tipico da América Latina, produzido e amplamente
consumido principalmente no Brasil e Argentina (FRANCISQUINI et al., 2016), sendo um
doce resultante da coc¢do do leite fluido com acucar até a obtencdo da concentracdo desejada,
produzido em condic¢des de pressdo normal ou reduzida. A sua composicao tipica é composta
por cerca de 70% de carboidrato, 6% de lipideos e 2% de minerais (RANALLI et al.., 2017b;
STEPHANIE et al., 2019), possuindo alto valor calérico (>300 kcal/g), devido aos valores
elevados de acgucar e gordura (RIBEIRO et al., 2009). Essa composi¢do centesimal deve estar
de acordo com o Regulamento Técnico para Fixacdo de Identidade e Qualidade do Doce de
Leite (BRASIL, 1997), que informa que o DL devera conter no méximo 30% de umidade, de 6
a 9% de matéria gorda, minimo de 5% de proteina e no maximo 2% de teor de cinzas.

O doce de leite pode ser consumido na forma de pasta, possuindo consisténcia cremosa,
textura uniforme e sem cristais perceptiveis (PERRONE et al., 2011). Este doce pastoso €
confeccionado com o objetivo de ser consumido puro ou para elaboragéo de outras sobremesas,
tais como sorvetes, alfajores, biscoitos (SILVA et al., 2015), tortas, rocamboles ¢ “canudinhos”
(PERRONE et al., 2011), tendo, portanto, dois grupos de consumidores: industrias alimenticias
e comércio/consumidores finais (GAZE et al., 2015a). Outra forma de apresentacao do doce de
leite é na forma de barra, em que o doce se apresenta cristalizado, fato esse justificado pelo alto
teor de sacarose e lactose, 0 que induz a cristalizacdo. Comumente este € consumido
diretamente como sobremesa, em forma de pedacos (PERRONE et al., 2011).

Sensorialmente o doce de leite é caracterizado por ter consisténcia cremosa e
homogénea, cor marrom, sabor tipico e sem cristais perceptiveis ao paladar (SILVA et al.,
2015). A textura do doce de leite, na sua forma pastosa, € um dos principais atributos apreciados
pelos consumidores (RANALLI et al., 2011), tornando-se de extrema importancia a
determinacdo dos seus parametros, ja que tem a capacidade de afetar a percepgéo e aceitacdo
dos consumidores (REZAEI et al., 2011). A textura é o resultado da interacéo entre carboidrato,
proteina e gordura, sendo essa interacdo que determina as propriedades reoldgicas e estruturais
do doce de leite. (RANALLI et al., 2011). Francisquini e sua equipe (2016) realizaram um

estudo envolvendo doze marcas comerciais de doce de leite e os resultados revelaram alta
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correlacdo entre atividade de 4gua, umidade e atributos reoldgicos (gomosidade, elasticidade,
dureza, adesividade e mastigabilidade).

A “arenosidade” é um dos defeitos mais comuns de ocorrer no doce de leite. (HOUGH
et al., 1990). Esse fato ocorre devido ao doce de leite constituir uma solucdo supersaturada de
lactose, a qual se cristaliza apds o seu resfriamento (PERRONE et al., 2011). Por esse motivo
a manutencdo da textura caracteristica do doce de leite representa um desafio a fabricacdo desse
produto (PERRONE et al., 2011). Vale destacar que a arenosidade limita a duracdo do prazo
comercial do doce de leite (GIMENEZ et al., 2008), além de ter efeito negativo sensorialmente
no doce, pois 0s consumidores tendem a rejeitd-lo (HOUGH et al., 1990; GIMENEZ et al.,
2008). A percepcdo dos cristais pelos consumidores esta relacionada a quantidade, ao tamanho
e, principalmente, a aglomeracdo desses cristais (GIMENEZ et al., 2008). Esses fatos ratificam
a importancia de se evitar a ocorréncia desse erro (GIMENEZ et al., 2008). A adigdo de
prebidticos pode contribuir para minimizar a cristalizacdo da lactose no doce de leite, ja que
possuem a capacidade de interagir com a &gua, aumentando a sua retencdo e consequentemente,
a umidade, contribuindo para deixar o doce menos saturado (BALTHAZAR et al., 2016). Silva
e sua equipe (2015) constataram que a adi¢cdo de amido no doce de leite diminuiu a formacao
de cristais de lactose, devido a capacidade de retencdo de 4gua do amido.

O bicarbonato de sodio pode fazer parte da formulagdo do doce de leite, como um
coadjuvante de tecnologia (BRASIL, 1997), a fim de favorecer e acelerar a Reac¢ao de Maillard,
um conjunto de rea¢Ges quimicas responsaveis em originar polimeros complexos de cor marrom
(PERRONE et al., 2011), além de outras alteracdes importantes em relacdo as caracteristicas
sensoriais proprias desse tipo de alimento, como sabor e textura (FRANCISQUINI et al., 2016).
O 5-Hidromiximetilfurfural (HMF) € um composto intermediério proveniente da Reacdo de
Maillard e indicador de intensidade de tratamento térmico. Apesar de essa reacdo ser
responsavel em conferir as caracteristicas sensoriais tipicas do doce de leite, ela pode ter efeito
nutricional negativo, pois pode diminuir a concentragdo de amino&cidos essenciais, como por
exemplo a da lisina (STEPHANI et al., 2019.). Alem da reducdo do valor nutritivo, esse
composto furénico também esta relacionado com outros efeitos negativos, como reducdo da
absorcéo e da digestibilidade de proteinas, inibicdo do crescimento celular, hipertrofia de 6rgéos
e diminuicdo das atividades enzimaticas (SHIBAO e BASTOS, 2011). Portanto, 0 HMF é um
indicador de tratamento térmico importante em ser mensurado.

A cor do doce de leite, assim como a textura, € um dos principais atributos apreciados

pelos consumidores (PENCI e MARIN, 2016) e possui a tendéncia de ser vermelho e amarelo,
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com predominancia do amarelo (SILVA et al., 2015). Como j& mencionado anteriormente, a
cor é originada através da Reacdo de Maillard, no entanto, os parametros de cor variam de
acordo com os ingredientes que constituem o doce, bem como a propor¢éo de cada um deles
(RANAL et al., 2011). A adicdo de amido tornou mais clara a cor do doce de leite (SILVA et
al., 2015). Em um estudo realizado por Balthazar e colaboradores (2016), foi constatado que a
adicdo de prebioticos como substituto de gordura em sorvete de leite de ovelha resultou em um
aumento da brancura e luminosidade do produto.

A presenca de gordura no doce de leite, assim como em todos os produtos lacteos,
desempenha papel importante nas suas propriedades reoldgicas, bem como nos aspectos
sensoriais, principalmente sabor e textura (GONZALEZ-TOMAS et al., 2008). Entretanto, o
consumo de gorduras saturadas tem sido relacionado com aumento no risco de desenvolvimento
de doencas cardiovasculares, diabetes tipo 2, cancer de prostata, entre outras, sendo sugerido
que o seu consumo seja limitado a 10% da energia diaria e que seja substituida por gorduras
ndo saturadas e carboidratos com fibras (SVENDSEN, ARNESEN e RETTERSTOL, 2017).
No entanto, a substituicdo da gordura por outros componentes em produtos alimenticios é um
desafio para as industrias, pois a gordura do leite desempenha funcdo importante no
desenvolvimento de textura, sabor e cor de produtos lacteos, sendo que a sua reducédo pode
causar alguns efeitos negativos como perda de sabor, de consisténcia ou falta de textura
(MCCARTHY, LOPETCHARAT e DRAKE, 2017). A diminui¢édo da gordura no doce leite
pode resultar em mudancas das suas propriedades fisico-quimicas, dos parametros de textura e
perfil de sabor (RANALLI et al., 2017a). Por esses motivos tém sido utilizados substitutos de
gordura como amido, celulose, pectina, inulina, goma xantana e goma carragena, pois séo
carboidratos com propriedades fisico-quimicas positivas, além de ndo terem os efeitos
negativos na salde da gordura saturada (BAYARRI et al. 2010). Os prebioticos tém sido
bastante utilizados como substituto de lipideos na formulacdo de alimentos com reducéo de
gordura, devido a sua propriedade gelificante (RANALLI et al.,2017b), além de poderem
conferir funcionalidade ao alimento.

Portanto, quanto aos lipideos, é importante verificar o efeito tanto da utilizacdo de
inulina e XOS como substitutos de gordura, como também verificar o efeito da utilizacdo desses
prebiodticos como ingrediente adicional ao doce de leite integral: 1) no perfil de textura; 2) nos
parametros de cor; 3) e no perfil de &cidos graxos e indicadores de salde: indices aterogénico
(Al, BATISTA et al., 2017), trombogénico (Tl, BATISTA et al., 2017), de &cidos graxos
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desejados (DFA, BARLOWSKA et al, 2018) e de 4cidos graxos saturados
hipercolesterolémicos (HSFA, BARLOWSKA et al., 2018).

A producdo de doce de leite no Brasil é formada basicamente por diversos pequenos
produtores, originando produtos com diferentes propriedades fisico-quimicas e sensoriais
(GAZE et al., 2015a), enquanto que na Argentina esse mesmo produto é fabricado em grandes
industrias em sistema de producdo continuo, resultando em produtos com um padrdo de
qualidade uniforme (OLIVEIRA et al., 2017). Os regulamentos brasileiros a respeito das
caracteristicas fisico-quimicas e microbioldgicas estdo de acordo com os outros paises do
Mercosul, objetivando-se padronizar e controlar a producdo do doce de leite (BRASIL, 1997).
Entretanto, ainda ha a necessidade de se padronizar os atributos sensoriais, como aparéncia,
textura e sabor, 0s quais sdo bastante heterogéneos entre uma marca brasileira e outra, fato esse
relacionado a ndo existéncia de um padréo estabelecido de tratamento térmico, bem como sua
formulagdo. (GAZE et al., 2015a,b)

Gaze e colaboradores (2015a) realizaram um estudo envolvendo sete diferentes marcas
comerciais brasileiras, com a finalidade de descobrir quais sdo os atributos sensoriais relevantes
no doce de leite que influenciam a aceitacdo dos consumidores, a fim de fornecer informacdes
para as industrias desse segmento. Os resultados desse estudo revelaram que o doce de leite
ideal deve reunir valores elevados para os seguintes principais atributos: sabor e aroma de
caramelo, sabor doce, cor, luminosidade; e valores baixos para: viscosidade, sabor enjoativo,
sabor de gordura e percepcdo de cristais. Nesse sentido, a utilizacdo de prebioticos na
formulacdo do doce de leite pode contribuir positivamente para as suas propriedades fisicas e

sensoriais, aléem de adicionar funcionalidade ao produto.

2.2 ALIMENTOS FUNCIONAIS

Atualmente, grande parte da populacdo tem buscado um alimento ndo somente pela
funcdo primordial no fornecimento de nutrientes essenciais, mas também pelo seu crescente
papel em promover o bem-estar fisico e mental (KAUR e SINGH, 2017). Os alimentos
denominados funcionais, além de serem responsaveis pela nutricdo basica, devem possuir
efeitos benéficos a salde, sejam eles metabolicos ou fisioldgicos. O seu consumo deve ser
comprovadamente seguro para 0 homem (ANIVSA, 2016), assim como ndo pode haver a
necessidade de acompanhamento médico (ANVISA, 1999). Dentre eles existem: (1) os

naturalmente funcionais, que sdo aqueles que possuem como constituinte da sua matriz
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alimentar o ingrediente funcional (KAUR e SINGH, 2017); (2) os que possuem um aumento
da concentracdo de um determinando ingrediente naturalmente presente, os fortificados; (3)
aqueles que foram acrescidos de macro ou micronutriente ndo presente originalmente na sua
matriz alimentar, os enriquecidos (KAUR e SINGH, 2017; ROBERFROID, 2000); (4) e os que
obtiveram modificacdo na sua formulacdo através da substituicdo de um componente
considerado prejudicial a satde (gordura saturada, por exemplo) por um ingrediente funcional
(fibras, por exemplo) (ROBERFROID, 2000). Vale destacar que nesta classe de alimento
funcional o segmento de produtos lacteos tem sido alvo para desenvolvimento de diversos
novos produtos, representando aproximadamente 43% do total de alimentos desenvolvidos
dentre os modificados nutricionalmente, além de ser considerado pelos consumidores uma
classe de alimentos com credibilidade para veicular ingredientes funcionais (BIMBO et al.,
2017).

O conceito de alimento funcional surgiu pela primeira vez na década de oitenta pelos
japoneses, quando o ministro da salde do Japdo decidiu regular o sistema de producdo de
alimentos que promoviam beneficios a salde. O objetivo dessa acdo era diminuir os gastos de
salde, além de promover a saude geral da populacdo (KAUR e SINGH, 2017).

Recentemente, houve um aumento do interesse de consumidores por alimentos
funcionais, segundo as industrias alimenticias e pesquisas cientificas. Esse fato esta relacionado
a diversos fatores, tais como, o conhecimento de que a alimentagao equilibrada esta relacionada
a manutencao e preservacao da saude (KAUR e SINGH, 2017). Além disso, o risco de doencas
crénicas, como obesidade e doencas cardiovasculares, tem levantado o interesse dos
consumidores pelos constituintes dos alimentos, valorizando aqueles que possuem ingredientes
funcionais na sua formula (KONAR et al., 2016).

Nesse contexto, identificar as propriedades fisico-quimicas do doce de leite proposto
nesse estudo pode facilitar o desenvolvimento de uma sobremesa lactea funcional, tornando
possivel o surgimento de um o doce de leite aliado as caracteristicas benéficas de ingredientes

funcionais com caracteristicas prebidticas.
2.2.1 Fibras Prebidticas

O conceito de prebidtico foi introduzido na comunidade cientifica por Gibson e
Roberfroid em 1995 em um artigo a respeito da modulagdo da microbiota intestinal atraves do
consumo de prebidtico (CHARAMPOPOULOS, RASTAL, 2012). A microbiota intestinal
possui um papel fundamental na manutencdo da salde das pessoas e aumentar a populacdo de
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bactérias do género Bifidobacterium e Lactobacillus promove efeitos benéficos a salde
(GIBSON e ROBERFROID, 1995). Essas bactérias utilizam principalmente oligossacarideos
como fonte energética e sdo consideradas, até 0 momento, como as principais em promover
beneficios a satde dos hospedeiros (ALSHERAJI, 2013).

Até recentemente, prebidtico era um ingrediente alimentar com propriedades funcionais,
sendo classificado com um carboidrato ndo digerivel pelo trato gastrointestinal de humanos,
afetando positivamente a microbiota normal residente no célon (KENEDY, 2015). Entretanto,
devido aos avancgos nos estudos sobre as microbiotas e os fatores que as influenciam, esse
conceito foi atualizado para uma maior abrangéncia de componentes, sendo classificado como
um substrato ndo digerivel que serve como nutriente para as bactérias benéficas residentes no
hospedeiro (GIBSON et al., 2017).

Gibson e seus colaboradores, através da Associacdo Cientifica Internacional de
Prebioticos e Probidticos, chegaram ao consenso de que prebidtico ndo se limita apenas a classe
de carboidrato, incluindo adicionalmente polifendis e lipideos acidos poli-insaturados ao
conceito. Verificaram também que o efeito do prebidtico ndo se limita as bactérias intestinais,
podendo influenciar qualquer microbiota extraintestinal residente no hospedeiro, como por
exemplo a da pele; e ainda, que para se obter os efeitos positivos dos prebidticos, estes ndo
precisam ser, necessariamente, administrados via oral, podendo ser aplicado diretamente no
sitio que se deseja obter resultados benéficos.

E importante destacar que o colon contém a microbiota mais diversa e abundante no
corpo humano, sendo atualmente reconhecido pela comunidade cientifica que a sua composicao
e interagdo constituem um fator importante para a satde. Esté claro também que a composi¢édo
das bactérias do célon esta relacionada aos alimentos ingeridos, podendo, portanto, ser alterada
através de mudancas na alimentacao. Isso tem tornado os prebidticos como um dos principais
ingredientes alimentares de modulacdo positiva dessa microbiota, estimulando-as de forma
seletiva o seu crescimento (KENEDY, 2015; COSTABILE et al., 2016).

De acordo com Charampopoulos e Rastal (2012), os prebi6ticos tém sido associados a
diversos beneficios a salde, tais como diminuicdo da gravidade e incidéncia de gastroenterites,
aumento da biodisponibilidade de minerais, principalmente do calcio, bem como a regulacéo
de desordens metabdlicas, como por exemplo, a obesidade. Diversos estudos, clinicos e
epidemiologicos, tém demonstrado relacdo entre alimentacdo e estado de saide, tendo sido

revelado que os alimentos funcionais possuem capacidades preventivas contra diversas
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doencas, como diabetes, desordens cardiovasculares, diminui¢do do risco de cancer, além de
melhorar a resposta imunoldgica (SAHIDI, 2004).

Os oligossacarideos ndo digeriveis sdo os prebidticos mais estudados até o momento,
além de serem os mais utilizados na elaboracdo de novos alimentos (CRUZ et al., 2010). Dentre
0s principais prebidticos, destacam-se a galacto-oligossacarideo (GOS), a fruto-
oligossacarideos (FOS), a lactulose e a inulina. Os produtos da fermentacao desses carboidratos
sdo acidos graxos de cadeia curta, como o acido acético, propibnico e butirico, os quais sdo
usados como fonte energética pela microbiota presente no trato intestinal, o que estimula o seu
desenvolvimento e crescimento. Esses carboidratos com caracteristicas funcionais podem ser
encontrados naturalmente em alimentos como a chicoria, aspargo, alho e cebola, por exemplo
(ALSHERAJI, 2013).

No entanto, para esses carboidratos ndo digeriveis serem considerados como prebidticos
é necessario que cheguem viaveis para a fermentacdo pelas bactérias no intestino, devendo,
portanto, resistir as acdes enzimaticas e ao ambiente &cido do trato gastrointestinal
(ALSHERAJI, 2013).

Devido a propriedade gelificante dos prebidticos, eles sdo comumente utilizados como
substituto de lipideos na formulagdo de alimentos com reducgdo de gordura (RANALLI et
al..,2017b), sem alterar negativamente a sua caracteristica sensorial (ALSHERAJI, 2013). O
uso de oligossacarideos em derivados lacteos ocasiona diversas mudancgas do ponto de vista
tecnologico e nas caracteristicas sensoriais do alimento (BALTHAZAR et al., 2016). O uso de
ingrediente funcional como substituto de gordura reforca as ligagbes entre 0s componentes ja
existentes do produto, aumentando a cremosidade e influenciando positivamente a sua textura
(CRUZ. et al., 2010)

Cardoso e colaboradores (2018) desenvolveram um doce de leite de cabra com reducdo
do ter de gordura, tendo sido empregado inulina (10%). Os resultados revelaram que o produto
desnatado adicionado de inulina apresentou pH e acidez titulavel semelhantes ao produto
integral e maior rendimento. Entretanto, apresentou alteracbes nos parédmetros de cor
(escurecimento e perda de cor amarela e vermelha) de forma semelhante ao produto desnatado
e promoveu aumento nos parametros de textura (firmeza, gomosidade, elasticidade e
adesividade).

Dessa forma, o desenvolvimento de um produto funcional é um processo complexo,
devendo vir acompanhado de investigagdes que determinem o efeito e impacto da reformulagéo

desses alimentos sobre o ponto de visto fisico-quimico e sensorial (CADENA et al., 2014).
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2.2.1.1 Inulina

A inulina é um oligossacarideo (KENAN e RESCONI, 2014), polimero de frutose,
amplamente distribuido na natureza na forma de estoque de carboidrato em vegetais, possuindo
um grau de polimerizacdo de 2 a 60 subunidades (AKALIN e ERIS, 2008). Esse oligossacarideo
¢ comumente encontrado em fontes naturais, como a chicoria, alcachofra aspargos, batata
yacon, alho, alho pord, cebola, alho e banana (SHOAIB et al., 2016; BORNET, 2008,
ROBERFROID, 2007)

Constitui um dos prebioticos mais estudados e utilizados em alimentos até 0 momento
(CRUZ et al., 2010; SAJILATA et al., 2006; WALIGORA-DUPRIET, 2006), devido aos seus
atributos tecnoldgicos e funcionais, pois além de ser uma fibra prebiotica, com baixo ter de
acucar e gordura (FRANCK, 2002), possui a capacidade de formar um gel, que altera a textura
do produto (TUNGLAND e MEYER, 2002). A adi¢éo de inulina altera positivamente a textura
de um produto, esse fato esta relacionado a capacidade de a inulina reforgar a interacdo entre
0s componentes existentes e, quando utilizado como substituo da gordura, é capaz de conferir
maciez e cremosidade ao produto (CRUZ et al., 2010). As moléculas de inulina ficam dispersas
nas micelas de caseina, assim como as de gordura, interferindo na matriz proteica e resultando
na formacao do gel (PASEEPHOL, 2008). Por esse motivo a inulina é amplamente utilizado
pelas industrias de alimentos como substituto de gordura. Ela ainda possui poder edulcorante
de aproximadamente 10% da sacarose. (SHOAIB et al., 2016) e valor caldrico de 1,5
calorias/grama de acucar, sendo, portanto, também utilizada como substituto do aclcar
(NYMAM, 2002).

O iogurte é o derivado lacteo mais estudado quanto ao efeito da adicdo da inulina e
demais prebidticos, tendo sido constatado resultados positivos. A inulina se mostrou eficaz
como substituta da gordura na producdo de iogurte, que apresentou valores de firmeza,
coesividade, gomosidade e adesividade similar ao do produto integral (PIMENTEL et al.,
2012). Em um estudo realizado por Oliveira e colaboradores (2011), a inulina foi capaz de
aumentar a firmeza em iogurtes elaborados com diferentes culturas de probidticos. logurtes
suplementados com inulina obtiveram preferéncia em relacdo ao grupo controle (ALGGEYER,
MILLER & LEE, 2010).

Desse modo, produtos lacteos funcionais tém sido desenvolvidos utilizando-se a inulina,
pois, além de inserir o seu efeito prebidtico no alimento, é capaz de reduzir o teor de aglcar e

de gordura na reformulacdo do produto original, sem alterar significativamente a aceitacéo
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pelos consumidores (ARCIA, COSTELL e TARREGA, 2011). Portanto, faltam estudos que

avaliem o efeito da adicdo da inulina em outros derivados lacteos, como no doce de leite.

2.2.1.2 Xylo-oligossacarideo

A xilo-oligossacarideo (XOS) é um prebidtico emergente, encontrado naturalmente em
frutas, vegetais, mel e leite (SINGH et al., 2015), sendo um pequeno carboidrato formado por
2 a 7 unidades de mondmero de xylose, unidas por ligagdes beta (JAIN et al., 2015).

A vantagem desse prebiotico em relacdo aos demais é que o seu custo de producdo é
mais barato (MILESSI et al., 2015), além de possuir a capacidade de ser estavel em altas
temperaturas (100°C) e a ampla faixa de variacao de pH (2-5 a 8) (JAIN et al., 2015; JAGTAP
et al., 2017). Por esse motivo, ele se mostrou vantajoso em relacéo a inulina na sua utilizacao
em alimentos processados, justamente devido a sua resisténcia a acidez e ao calor (SINGH et
al., 2015; VASQUEZ et al., 2000).

XOS tem o potencial para ser utilizado como substituto de gordura, assim como a
inulina, devido a sua capacidade em formar gel e de retencdo de agua em produtos lacteos
(SERDAROGLU et al., 2016). O uso de XOS na elaboracdo de requeijao cremoso aumentou a
viscosidade e elasticidade, além de aumentar o gosto salgado e acido (FERRAO et al., 2017).
A adicdo de XOS também aumentou a viscosidade na proteina do soro do leite (whey protein)
(SOUZA et al., 2019).

Esse pequeno carboidrato possui grande potencial para ser incorporado a diversos tipos
de alimentos, sendo necessario ainda investigar mais minuciosamente a sua aplicabilidade e os
efeitos da sua adicdo (AACHARY e PRAPULLA, 2010).
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Introducéo

Os consumidores estdo cada vez mais preocupados com a dieta e esperam
ingerir alimentos que, além de saborosos e atrativos, sejam seguros e saudaveis.
Procuram ainda, melhoria do bem-estar e da salde, o que pode ser conseguido por
meio da ingestdo de alimentos adicionados de componentes funcionais, como 0s
probiodticos e prebidticos (QIANG, YONGLIE & QIANBING, 2009), ou com teor
reduzido de acucar e/ou gordura (CARDOSO et al., 2018a,b). O produto pode ser
considerado light se apresentar uma reducdo superior a 25% em algum de seus
componentes, tais como: proteina, agucares, gorduras, colesterol ou valor energético
total, enquanto para ser considerado diet devera apresentar um teor maximo de 0,5%
do componente (BRASIL, 1998).

O doce de leite € um produto lacteo produzido a partir da desidratacdo do leite
fluido sob condicGes de temperatura e presséo que variam de acordo com o fabricante,
e pela adicdo de sacarose (GAZE et al., 2015). Esse produto apresenta alto contetudo
de acucar e gordura e alto valor caldrico (> 300 kcal/g). O desenvolvimento de doce
de leite light ou diet € muito complexo, pois a sacarose e a gordura sao responsaveis
pelo sabor, dogura, textura, aroma e cor do produto (RIBEIRO et al., 2009). Prebidticos
sdo substratos seletivamente utilizados por micro-organismos hospedeiros e que
conferem beneficio & satde do consumidor (GIBSON et al., 2017). Alguns desses
componentes, além do efeito prebidtico, podem ter atuacdo como substitutos de
acucar (RIBEIRO et al., 2009; CARDOSO et al., 2018a) ou gordura (CARDOSO et al.,
2018b) em doce de leite.

Probioticos sdo micro-organismos vivos que conferem efeito benéfico ao
individuo, quando administrados em quantidades adequadas (HILL et al., 2014). O
doce de leite € uma matriz de dificil inclusdo de culturas probidticas, principalmente
por possuir alta pressdo osmatica, alta concentracéo de agulcares, baixa atividade de
agua e por seu processo tecnoldgico prever uma etapa de concentracdo a altas
temperaturas (SUAREZ, 2013).

Reducdo de acgUcar
A obesidade e o sobrepeso vém aumentando no Brasil. O sobrepeso em

adultos passou de 51,1% em 2010 para 54,1% em 2014, enquanto a obesidade
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passou de 17,8% em 2010 para 20% em 2014. Estima-se que 7,3% das criancas
menores de cinco anos estdo acima do peso, sendo as meninas as mais afetadas,
7,7% (FAO, 2017). Com relacéo ao diabetes, o niUmero de brasileiros diagnosticados
com diabetes cresceu 61,8% nos ultimos 10 anos, passando de 5,5% da populacao
em 2006 para 8,9% em 2016 (AGENCIA BRASIL, 2017).

O consumo de alimentos com baixo teor de acucar tem aumentado como
consequéncia da maior consciéncia dos consumidores de que a ingestédo de grandes
guantidades dessas biomoléculas promove o risco de aparecimento de doencas, tais
como doencas coronarias, hipertensdo arterial, hipercolesterolemia, diabetes,
obesidade e alguns tipos de cancer (AKESOWAN & CHOONHAHIRUN, 2013). Ja os
produtos com exclusdo do acucar séo direcionados a individuos com restricdes de
ingestao destes componentes, principalmente os diabéticos (BRASIL, 1998).

A sacarose é o principal ingrediente utilizado na industria de alimentos para
promover o gosto doce, pode melhorar a consisténcia dos produtos e ndao apresenta
gosto amargo ou residual. Os substitutos de sacarose mais utilizados séo sacarina,
acessulfame-K, aspartame e sucralose, todos edulcorantes artificiais (TANDEL,
2011). Nos ultimos anos, houve aumento na demanda por produtos naturais e
saudaveis, direcionando o desenvolvimento de produtos com edulcorantes naturais
e/ou com ingredientes funcionais que tenham poder adocante, tais como o0s
prebioticos (MIELE et al., 2017).

Reducéo de gordura

O consumo de gorduras saturadas tem sido relacionado com aumento no risco
de desenvolvimento de doencas cardiovasculares, diabetes tipo 2, cancer de prostata,
entre outros. A sugestdo é que o consumo de gordura saturada seja limitado a 10%
da energia diaria e que este componente seja substituido por gorduras néo saturadas
e carboidratos néo refinados (SVENDSEN, ARNESEN & RETTERST@L, 2017).

No entanto, a substituicdo da gordura por outros componentes em produtos
alimenticios nao é facil. A gordura do leite tem importante papel no desenvolvimento
de textura, sabor e cor de produtos lacteos sendo que a sua reducdo pode causar
alguns defeitos como perda de sabor, de consisténcia ou falta de textura, levando as
indastrias a optarem pela utilizagdo de substitutos de gordura (MCCARTHY,
LOPETCHARAT & DRAKE, 2017).
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Prebidticos como substitutos de acUcar e gordura

Os prebidticos possuem baixo poder adocante, sendo comumente utilizados
em produtos diet em conjunto com outros edulcorantes (RIBEIRO et al., 2009) e, em
produtos light substituindo parcialmente a sacarose (CARDOSO et al., 2018a). Em
produtos diet, Litesse® e Lactitol® foram utilizados em conjunto com a sucralose em
doces de leite tradicionais (RIBEIRO et al., 2009), e a polidextrose foi utilizada em
conjunto com a sucralose em doces de leite com café (GUIMARAES et al., 2012). No
geral, a adicdo de Litesse® e Lactitol® resultou em produtos com composi¢cao
guimica, caracteristicas fisico-quimicas (pH e acidez titulavel) e aceitacdo sensorial
(aroma, sabor, docura e textura) similares as do produto com sacarose. Além disso,
melhorias na aceitacdo em alguns atributos (cor e impressao global) e na intencéo de
compra puderam ser observadas (RIBEIRO et al., 2009). A utilizacdo de polidextrose
promoveu aumento na umidade e no rendimento e redugdo nos teores de cinzas e
sélidos soltveis (GUIMARAES et al., 2012).

Em produtos light, a oligofrutose foi utilizada como substituto parcial da
sacarose (50%) em doces de leite de bufala (CARDOSO et al., 2018a). No geral, a
substituicdo resultou em produtos com composicdo quimica e caracteristicas fisico-
guimicas (pH e acidez titulavel) semelhantes ao do produto com sacarose, além de
maior rendimento (CARDOSO et al., 2018a). No entanto, alteracbes nos parametros
de cor (menor luminosidade) e textura (maior firmeza, gomosidade e adesividade)
puderam ser observados (CARDOSO et al., 2018a).

Componentes prebidticos podem ser utilizados como substitutos de gordura em
doces de leite. Como substituto parcial, foi encontrado um estudo empregando inulina
(10%) em doce de leite de cabra (CARDOSO et al., 2018b). No geral, o produto
desnatado adicionado de inulina apresentou caracteristicas fisico-quimicas (pH e
acidez titulavel) semelhantes ao produto integral e maior rendimento (CARDOSO et
al., 2018b). No entanto, apresentou alteragdes nos parametros de cor (escurecimento
e perda de cor amarela e vermelha) de forma semelhante ao produto desnatado e
promoveu aumento nos parametros de textura (firmeza, gomosidade, elasticidade e
adesividade) (CARDOSO et al., 2018b).

Probid6ticos

Probidticos sdo micro-organismos vivos que conferem efeito benéfico ao
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individuo, quando administrados em quantidades adequadas (HILL et al., 2014). O
principal desafio no desenvolvimento de produtos probioticos é fazer com que o micro-
organismo mantenha a sua viabilidade e funcionalidade durante o processamento e
vida util do produto e no organismo humano. Para exercer impacto benéfico a saude
do consumidor, as culturas probidticas devem estar vivas no produto durante todo o
prazo de validade (>10% UFC/mL) (DONKOR et al., 2007).

Estudos acerca da adicdo de culturas probiéticas a doce de leite ainda séo
escassos e indicam que sdo necessarias medidas de protecao as culturas probioticas,
como a microencapsulagao, para que contagens adequadas possam ser observadas
durante o processamento e vida Util do produto (SUAREZ, 2013, SIMEONI, 2015).
Suarez (2013) relatou que a adicédo de culturas probiédticas (L. casei TY947, L. reuteri
e Pediococcus acidilactici ITV26) a doces de leite de cabra apés a etapa de
concentracgéo (temperaturas de 30 a 70 °C) resultou em contagens iniciais adequadas
(> 108 ufc/g), ndo alteracdo da composicdo quimica ou caracteristicas fisico-quimicas,
e melhoria da aceitacdo sensorial (cor, aroma e sabor) dos produtos. No entanto,
contagens suficientes (> 10° ufc/g) das culturas probidticas foram observadas
somente até 7 dias de armazenamento a 25 °C e a adi¢do dos probiéticos resultou em
produtos mais maios do que os convencionais. Simeoni (2015) adicionou a cultura
probidtica Enterococcus faecium (na forma livre ou encapsulada em alginato de sodio
com sobrecamada de concentrado proteico de soro de leite) a doce de leite light com
inulina como substituto de gordura. O autor observou que a cultura probidtica sé era
resistente ao tratamento térmico (70 °C/30 min) e ao armazenamento (> 10’ UFC/g,
90 dias a 4 °C) quando estava na forma microencapsulada. A adicdo da cultura
probidtica ndo alterou o rendimento, composicdo quimica (exceto umidade),

coesividade e gomosidade, mas resultou em produtos menos duros e amarelos.

Concluséo

O doce de leite pode ser transformado em alimento funcional pela adicdo de
culturas probioticas e/ou componentes prebidticos Estudos envolvendo o doce de leite
funcional ainda sdo escassos e necessitando ser realizados pela industria de produtos

lacteos.
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Abstract

The addition of prebiotic ingredients (inulin or xylooligosaccharide, XOS, 2.5g/1009)
on the quality parameters of Dulce de Leche (DL) was evaluated. Gross composition,
hydroxymethylfurfural values, rheological tests (texture profile, TPA), color
parameters, water mobility (TD-NMR), fatty acid profile, crystal size (optical
microscopy and predictive modeling) were performed. DL samples exhibited an
appropriate physicochemical composition and energy value ranging from 253.10 to
316.47 kcal/g. The addition of inulin improved the cohesiveness for full fat milk
samples while XOS led to a firmer, adhesive, and gummy texture, regardless of the fat
content of the products. Regardless of the prebiotic ingredient, lower HMF values and
more intense optical parameters were observed, without negative impact on the fatty
acid profile.. TD-NMR showed the inulin contributed to a decreased in T1 when
compared to XOS, resulting a more heterogeneous structure. Finally, the prebiotic
addition was able to delay the crystal along the storage time. Therefore, the addition
of inulin or XOS to Dulce de Leche formulations proved to be an interesting alternative,
inducing positive structural changes and providing improved functionality.

Key-words: dulce of leche, inulin, xylooligosaccharide, processing
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1. Introduction

Dulce de Leche is one of the main dairy products marketed in various countries
such as Argentina, Brazil, Paraguay, Uruguay, and Chile, and is currently exported to
other countries, such as the United States and Spain (Francisquini et al., 2016, Ranalli,
Andrés & Califano, 2017a). It is defined as a product resulting from the cooking of milk
and sucrose under normal or reduced pressure until reaching the desired concentration
(Gaze et al., 2015a). Dulce de Leche is characterized by a homogeneous and creamy
consistency, light brown color, typical flavor, and absence of noticeable crystals in the
mouth (Silva et al., 2015). In addition, it has high nutritional value, once it is composed
of carbohydrates (<70%), proteins (> 6%), lipids (> 6%) and minerals (> 2%)
(Ranalli, Andrés & Califano, 2017b, Stephanie et al., 2019).

In the last decades, there is an increased demand for healthy and nutritionally
modified foods, such as those with reduced fat content or with the addition of
prebiotics (Bimbo et al., 2017). In addition, the fat reduction in Dulce de Leche can
lead to changes in the physicochemical characteristics, texture parameters, and flavor
profile (Ranalli et al., 2017a), thus new ingredients have been used as fat substitutes,
such as prebiotic components (Ranalli et al., 2017b).

Prebiotics are non-viable food components that confer health benefits to the
host and are associated with the modulation of the intestinal microbiota (Gibson et al.,
2017). Prebiotics can improve functional and nutritional properties, besides a positive
impact on the physicochemical and sensory characteristics of dairy products, such as
intensification of aroma and flavor and improvements in texture (Heydari et al., 2018).
Inulin-type fructans, galactooligosaccharides (GOS) and xylooligosaccharides (XOS)

are the main prebiotics used for the food industry (Fonteles & Rodrigues, 2018; Farias,
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Araljo, Neri-Neuma, & Pastore, 2020). The prebiotic can be obtained from plants or
agro-industrial waste, such as inulin-type fructans (extracted from chicory roots) or
XOS (produced from lignocellulosic materials) are preferred by consumers (Wilson &
Whelan, 2017, Souza et al., 2019), with recognized benefits on the human health (Neri-
Neuma & Pastore, 2020; Ahmed & Rashid, 2019).

Prebiotic components have been used in several dairy products, such as yogurts
(Costa et al., 2019), cheese (Speranza et al., 2018), ice cream (Balthazar et al., 2017)
and dairy beverages (Guimaraes et al., 2018). To the best of our knowledge, there are
no studies in which is evaluate the simultaneous fat reduction and addition of prebiotics
to Dulce de Leche. Therefore, the aim of the present study was to evaluate the effect
of the addition of prebiotic components (inulin or XOS) on the physicochemical
characteristics, texture profile, and fatty acid profile of Dulce de Leche made with
whole or skimmed milk.

2. Material and methods
2.1 Dulce de leche processing

Whole and skimmed UHT milk (Batavo®, Teutonia, Brazil), sugar (Uniao®, Rio
de Janeiro, Brazil), sodium bicarbonate (Synth®, Diadema, Brazil), inulin (SweetMix®,
Sorocaba, Brazil), and xylooligosaccharide (XOS) (SweetMix®, Sorocaba, Brazil) were
used in the experiments..

The Dulce de leche processing was performed as described by Silva et al. (2020)
at Food Processing Laboratory in Federal Institute of Rio de Janeiro. The titratable
acidity of milk was corrected for 13° Dornic through the addition of sodium bicarbonate.
Then, the Dulce de leche was processed in a Thermomix® apparatus with a capacity

of 1 kg of milk, equipped with a stirrer (3 rpm). For that, milk (1 kg), sucrose (0.120
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kg), and the prebiotic components (0.025 kg) were placed in the jacketed pot. Then,
the mixture was heated at 110 °C, with agitation until reaching the endpoint
(approximately 719 Brix). The cooking time was 1h 35 min. The product was cooled
(75-80 °C), packed in glass jars previously sterilized with UV light, and stored under
refrigeration (5 © C) until analysis (day 1).

Six Dulce de leche formulations were prepared, as follows: (W) Dulce de leche
made with whole milk; (WI) whole milk + inulin; (WX) whole milk + XOS; (S) skimmed
milk; (SI) skimmed milk + inulin; and (SX) skimmed milk + XOS. The amount of
prebiotics (2.59/100g) was based on the minimum value recommended per portion by
the Brazilian legislation (ANVISA, 2019) and previous studies involving the
consumption of prebiotic products (Finegold et al., 2014; Wilson &Whelan, 2017).
2.2 Gross composition, Optical parametersm, HMF values and Rheological assays

Gross composition (moisture, protein, ash, lipids, and carbohydrates) was
determined according to methodologies described by AOAC (2002). The energy value
was calculated based on the Atwater conversion factors, which are 4 kcal/g for protein,
4 kcal/g for carbohydrate, and 9 kcal/g for lipids (Merril & Watt, 1973).

The color coordinates L*, a*, and b* were determined using the CIE scale,
where L* represents the brightness, a* varies from green (-) to red (+) and b* from
blue (-) to yellow ( +), using the D65 illuminant and the 10° standard observer. The
hue angle (°h) and Chroma (C *) was also determined (Equations 1 and 2). The
measurements were performed using a portable colorimeter (CR-410, Konica Minolta

Sensing, Inc., Tokyo, Japan).
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h° = arctan(b*/a*) (Eq. 1)

C* = (a*)?+ (b*)? (Eq. 2)

The free hydroxymethylfurfural (HMF) levels were determined by
spectrophotometric analysis in acidified medium, as reported by Neves, Silva & Oliveira
(2016). For that, the samples were deproteinated with trichloroacetic acid, filtered,
and thiobarbituric acid (chromogenic reagent) was added, followed by absorbance
readings at 443 nm. The 5-hydroxymethylfurfural (pumol/kg) concentrations were
calculated using an analytical curve constructed with different standard concentrations
of 5-hydroxymethylfurfural versus absorbance (Neves et al., 2016).

The rheological analysis were covered by TPA profile (gumminess, hardness,
adhesiveness, and cohesiveness) being performed using a TA-XT plus texture analyzer
(Stable Micro Systems), with a P/36R cylindrical aluminum probe. The samples (20 mm
length) were compressed to 80% of the original height using a compression speed of
1.0 mms™ and 1N contact force.

2.3 Fatty acids profile

The fat extraction was performed as described by Florence et al. (2012). The
fatty acid profile was determined by gas chromatography (Agilent Technologies®
5975C), according to Silveira et al. (2019) with adaptations. The gas flow rates were
1.4 mL/min, 30 mL/min, 30 mL/min, and 300 mL/min for the carrier gas (Hy), auxiliary
gas (N2), Hz, and synthetic flame air, respectively. The sample split ratio was 1/80.
The detector and injector temperatures were 235 °C. The column temperature was
programmed at 65 °C for 4 min, followed by the first ramp of 16 °C/min until reaching

185 ©C, thus remaining for 12 min. A second ramp was programmed from 20 °C/min
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to 235 °C, remaining for 14 min. The peak areas were calculated using the Star
software (Varian). The injection volumes were 2 uL. The identification of fatty acids
was based on the comparison of retention times of standard methyl esters containing
linoleic acid geometric isomers c9t11 and t10c12 (189-19 and O-5626, Sigma, USA),
and on equivalent chain length (ECL). The atherogenic index (AI, Batista et al., 2017),
thrombogenic index (TI, Batista, et al., 2017), desired fatty acids (DFA, Barlowska et
al., 2018) and hypercholesterolemic saturated fatty acids (HSFA, Barlowska et al.,
2018) were also calculated.

2.4 Time-Domain Nuclear Magnetic Ressonance (TD-NMR)

The sequence of pulses SAFF was used in the analysis of the samples for rapid
obtaining (single-shot) of the signs of longitudinal relaxation of 'H (Cucinelli Neto et
al., 2019). About 2 grams of sample were left to stand for 10 minutes at T=20-25°C
in the equipment before each measurement for thermal stabilization
2.5 Predictive modéelling for crystal size

The crystals size was determined according to Ares & Gimenez (2008), by
capturing photographs of ten microscopic fields and measuring the diameter of ten
crystals in each field. This was performed with ImageTool for Windows version 3.00
software, measuring 100 crystals in triplicate. Based on the average measurement of
the size of four crystals for each formulation of Dulce de leche, diffuses were generated
comparing the skimmed and full-fat formulations, accompanied by standard deviation
during the storage time.

To evaluate the development of crystals over time, the reparametrized

Gompertz model (Ares & Giménez, 2008) was applied to adjust the experimental data,
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with the aid of the Solver supplement for Microsoft Excel., according to the equation
3.

£ = qCax@-0+1) (Eqg. 3)
where f is the size of the crystals, a is the value of f when t tends to infinity (maximum
crystal size), p is the crystallization rate and A is the induction time, associated with
the lag phase.
2.6 Statistical analysis

The experiment was performed using a completely randomized design, with
three repetitions, being the analyses performed in triplicate. Data were submitted to
Analysis of Variance (ANOVA) and Tukey's test (p <0.05) using the XLSTAT software
2019.1 for windows. The predictive model with obtained using the macro Solver in
Microsoft Excel for Windows.
3. Results and discussion
3.1 Gross composition

Table 1 shows the results of the physicochemical characterization of Dulce de
leche samples, which were (g/100 g): moisture (27.38-35.92), protein (6.37-7.06),
lipids (0.65-6.41), ash (1.44-1.79), carbohydrates (54.43-59.10) and energy value of
253.10-316.47 kcal/g, corroborating previous studies (Gaze et al., 2015b, Francisquini
et al., 2018). The fat reduction of Dulce de leche (formulation S) resulted in an increase
in moisture and ash contents and a decrease in carbohydrate and fat levels, as well as
a reduction in the energy value (p <0.05, formulation W), probably due the different
physicochemical composition of whole and skimmed milk (Pimentel, Garcia &

Prudencio, 2012).
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Concerning the Dulce de leche made with whole milk and the addition of XOS
(formulation WX), no changes were observed in the physicochemical composition (p>
0.05). In contrast, the addition of inulin (formulation WI) led to an increase in moisture
with a consequent decrease in carbohydrates and energy values (p <0.05). Inulin and
XOS are non-digestible oligosaccharides that have a high water absorption capacity
(Pimentel et al., 2012). Probably, the prebiotic components absorbed water during the
processing of whole Dulce de leche, while the addition of inulin contributed to the
maintenance of higher moisture levels in the products, with a consequent decrease in
the carbohydrate levels (Balthazar et al., 2017).

Dulce de leche manufactured with skimmed milk, the addition of prebiotic
components (formulations SI and SX) led to a decrease in moisture and fat levels and
an increase in carbohydrates and energy values (p <0.05). Inulin and XOS are non-
digestible oligosaccharides that contribute to the increase in total solids content due
to the presence of mono and disaccharides, with a consequent decrease in moisture
content and increase in carbohydrate levels (Costa et al., 2017). The use of prebiotics
as fat substitutes has been associated with a reduction of fat content in the products
(Menegas, Pimentel, Garcia & Prudencio, 2017).

Different effects of the prebiotic components were observed for the
physicochemical characterization of whole or skimmed milk samples. In fat-free
products, the water retention capacity of prebiotics, especially inulin, maintain the
moisture levels. In contrast, in low-fat products, prebiotics has the ability to increase
the total solids content, with a decrease in moisture, due to the interactions between
the protein matrix and the Dulce de leche components (Pimentel et al., 2012). The use

of skimmed milk in Dulce de leche formulations resulted in products with a fat content
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87% lower when compared to the full-fat product, and the subsequent addition of
inulin or XOS led to an additional 2.5% fat reduction.

Table 1. Chemical composition (g/100g) and caloric value (kcal/g) of the functional dulce de leche
formulations®

Parameter Formulations?
w W-I W-X S S-1 S-X
Moisture 27.62 £ 0.22¢ 29.96 + 0.27¢ 27.38 £ 0.52¢ 35.92 +£0.16@ 32.09 £ 0.23° 31.51 + 0.68°
Ash 1.44 £ 0.03> 1.50 + 0.03° 1.51 £+ 0.06° 1.79 £ 0.012 1.79 £ 0.012 1.77 £ 0.01°

Proteins 6.37 £ 0.12* 6.61 +£0.19° 6.65 +£0.06° 7.06 +£0.17% 6.87 £ 0.56* 6.97 £ 0.08°
Lipids 6.19 £ 0.082 6.30 £ 0.01° 6.31 £0.072 0.79£0.01®> 0.65+ 0.01° 0.65 + 0.01°
Carbohydrates 58.38 + 0.21* 55.63 + 0.27° 58.05 + 0.622 54.43 + 0.31° 58.60 + 0.32 59.10 + 0.68°
Caloric value  314.98 + 1.05% 305.63 + 1.01P 316.47 + 1.93% 253.10 + 0.60¢ 267.73 + 1.01¢ 270.13 + 2.68°

aMeans + standard deviation on the same line with different letters are significantly different (p < 0.05, n = 9).
bFormulations: W (full-fat dulce de leche); W-I (full-fat dulce de leche + inulin); W-X (full-fat dulce de leche +
X0S); S (skimmed dulce de leche); S-I (skimmed dulce de leche + inulin); S-X (skimmed dulce de leche + XOS);

3.2 Color measurements, HFM values

Table 2 shows the results of the color measurements of Dulce de leche
formulations. The Dulce de leche samples exhibited a caramel brown color (L* = 44.02-
47.00, a* = 12.62-13.96, and b* = 17.12-19.43), due to the browning induced by the
Maillard and caramelization reactions (Gaze et al.,, 2015b). The fat reduction
(formulation S) resulted in a decrease in both brightness (L*) and red color (a*) of
Dulce de leche (p <0.05, formulation W). Low-fat products are generally darker, due
to the lower brightness conferred by the presence of fat (Menegas et al., 2017).

The addition of inulin to Dulce de leche manufactured with whole milk
(formulation WI) resulted in more yellowish products, as there was an increase in b*
and h* parameters when compared to the product without the addition of prebiotics
(formulation W, p<0.05), while the addition of inulin to Dulce de /eche made with
skimmed milk (formulation SI) resulted in darker products (lower L* and h*, p <0.05).
The addition of XOS to the whole Dulce de leche (WX formulation) resulted in a more
intense brown color (higher a*, b*, and C* values) (p <0.05), while the addition of
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XOS to skimmed Dulce de leche (formulation SX) led to a more intense red color
(higher a* values) (p <0.05). The presence of mono and disaccharides in inulin and
XOS can favor the development of more intense coloring in Dulce de leche formulations
(Penci & Marin, 2016). Therefore, the addition of the prebiotic components has
changed the color parameters of the Dulce de leche formulations, leading to an
intensification of color. Gaze et al. (2015a) reported that consumers have a preference
for Dulce de leche with more intense coloring, thus suggesting a positive impact of the
addition of prebiotic components on the color of those products.

Concerning the texture parameters, the Dulce de leche samples exhibited
firmness values of 217.18-364.82 g sec, adhesiveness of 188.38-349.66 g sec, the
cohesiveness of 0.79-0.80, and gumminess of 177.38-326.80 g sec (Table 2). The fat
reduction (formulation S) led to an increase in firmness, adhesiveness, cohesiveness,
and gumminess of Dulce de leche (p <0.05, formulation W). Several authors have
reported that fat reduction can contribute to the formation of a stronger protein
network, once the protein matrix is more compact and has fewer spaces due to the
absence of fat, resulting in products with a higher apparent viscosity and,
consequently, firmer (Pimentel et al., 2012, Ferrdo et al., 2018).

The addition of inulin to Dulce de /eche made with whole milk (formulation WI)
resulted in more cohesive products (p <0.05). In the presence of fat and inulin, a
greater number of intermolecular interactions can occur between the Dulce de leche
components, leading to an increase in the cohesiveness of the products (Ferrao et al.,
2018). In addition, the ability of inulin to trap water can lead to increased moisture
(Table 1), which may have contributed to the higher viscosity, thus increasing

cohesiveness (Francisquini et al., 2016). In contrast, the addition of inulin to Dulce de
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leche made with skimmed milk (formulation SI) resulted in less firm, adhesive,
cohesive, and gummy products (p <0.05), making them more similar to the Dulce de
leche made with whole milk (formulation W). Inulin molecules may have been
dispersed among the ingredients, taking the place of fat globules, thus interfering with
the texture, resulting in a softer product (Pimentel et al., 2012). Thus, the present
study demonstrated the role of inulin as a fat substitute in Dulce de leche.

Concerning the addition of XOS to the Dulce de /eche made with whole milk
(formulation WX), a firmer, adhesive, and gummy texture was observed (p <0.05),
which was also observed for the Dulce de leche made with skimmed milk (formulation
SX), which also presented a cohesive texture (p<0.05). Therefore, regardless of the
fat content of the products, the XOS improved texture parameters. The presence of
XOS can lead to the formation of a stronger protein network, as this component can
complex with protein aggregates through hydrogen bonds or increase the product's
viscosity due to its water retention capacity (Souza et al., 2019). Higher gumminess,
adhesiveness, and firmness are undesirable characteristics in Dulce de leche for
cooking or confectionery purposes. In the case of direct consumption, the increase in
texture parameters is well accepted by consumers (Silva et al., 2015).

The Dulce de leche formulations of the present study showed HMF levels
ranging from 44.89 to 57.22 pmol kg! (Table 2), indicating the formation of
compounds related to milk heating, for all treatments. The Dulce de leche formulations
made with skimmed milk had higher HMF levels (57.22 umol/kg) when compared to
Dulce de leche made with whole milk (51.81 pmol/kg, p <0.05). The addition of
prebiotic components (inulin or XOS) led to a decrease in HMF levels (p <0.05),

suggesting that the use of prebiotics can result in a lower HMF concentration in Dulce
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de leche, regardless of the fat content of the products. One possible reason to this is

the capacity of the inulin and XOS

established chemical ligations with water,

decreasing the possibility of the occourence of Mailard reaction as the water is a

solvent for this reaction.

Table 2. Physical and chemical characteristics of the functional dulce de leche formulations?

Parameter FormulationsP
W W-I W-X S S-1 S-X
. + 0.15°
L* 46.46 + 0.112 47.00 £ 0.15 46.0 £ 0.27°¢ 45.48 + 0.89° 44.02 £ 0.729 45.81 + 0.29
. + 0.10°
2% 13.46 £+ 0.01b 13.53£0.10 13.96 £ 0.152 12.81 £0.249 12.62 £ 0.19¢9 13.11 + 0.18¢
b* 18.34 £ 0.23° 19.30 £ 0.26° 19.43 + 0.312 17.96+ 0.59b¢ 17.12 + 0.65¢ 17.95 + (.75
Cx 22.85 £ 0.30P¢ 23.56 + 0.273 23.93 £ 0.332 22.06% 0.629 21.28 + 0.649 22.24 + 0.71°¢
. + 0.18°
h 53.50 £ 0.08¢ >4.95 £ 0.18 54.29+ 0.15%¢ 54,48+ 0.40% 53.59 + 0.64¢ 53.83 £ (.79

Firmness (g sec)
Adhesiveness (g sec)
Cohesiveness
Gumminess (g sec)

HMF (umol/kg)

223.90+ 6.38¢
188.38+ 4.94¢
0.79 + 0.01¢
177.38+ 4.67¢

51.81+ 0.51°

217.18+ 3.18¢
198.05+5.69«

0.84 + 0.01

182.81+ 5.65¢

48.04+ 0.70°¢

321.70+10.17
b

291.47 +
5.06°

0.83 £ 0.02«

265.94 +
4.08°

45.40+ 0.45¢

321.48+14.55
b

309.22+15.18
b

0.87 £ 0.01°

278.05+12.72
b

57.22 £ 0.58°

259.92+ 8.00¢
228.75+14.13
C

0.82 £ 0.02¢
212.48+11.90
C

55.71 £ 0.55°

364.82+12.26
a

349.66+15.54
a

0.90 £ 0.01°
326.80+12.79
a

44,89+ 0.90¢

@Means * standard deviation on the same line with different letters are significantly different (p < 0.05, n = 9).
L* ranging from 0 (black) to 100 (white), a* ranging from red (+a*) to green (-a*) and b* ranging from yellow (+b*)

to blue (-b*).

bFormulations: W (full-fat dulce de leche); W-I (full-fat dulce de leche + inulin); W-X (full-fat dulce de leche +
XO0S); S (skimmed dulce de leche); S-I (skimmed dulce de leche + inulin); S-X (skimmed dulce de leche + XOS).

Hydroxymethylfurfural (HMF), in the chemical form of 5-hydroxymethylfurfural, is one

of the main intermediate products of the Maillard reaction and an indicator of the

intensity of thermal processing, being undesirable in some dairy products (Francisquini

et al., 2016) Therefore, the addition of prebiotics can reduce the formation of this by-

product of the Maillard reaction, which can preserve the nutritional value of Dulce de
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(Lee et al., 2019).

3.3 Fatty acids profile

Table 3. Fatty acid profile (g/100g of fat) of the functional dulce de leche formulations®

leche besides alleviate the with negative effects on consumers' health due to its

indirect mutagenicity, neoplastic transformation, nephrotoxicity, and allergic reactions

* Means + standard deviation on the same line with different letters are significantly different (p < 0.05, n
=9). Al = (C12:0 + 4C14:0 + C16:0)/[ZMUFA + ZPUFA(n-6) and (n-3)]; TI = (C14:0 + C16:0 + C18:0)/[0.5

Fatty acid profile

Formulations®

W W-I W-X S S S-X
Butanoic (C4:0) 561 +1.05% 4.19+0.03° 4.13+0.23° 0.81 +£0.30° 0.97 £0.04> 0.99 + 0.25"
Hexanoic (C6:0)  4.80 £0.73°  3.84+0.58° 4.09+0.20° 0.73+0.42° 0.86+0.08° 0.99 % 0.27
Octanoic (C8:0) 1.99 £ 0.112 1,56 £ 0.212 1.75+0.06° 0.36+0.19> 0.48 £0.13°  0.49 + 0.04
Decanic (C10:0) 5.70 + 0.74° 425+ 0.35° 5.16 £0.077 1.26 +£0.33° 1.26 +0.27°  1.56 + 0.28°
Dodecanoic(C12:0) 4.05+0.24° 2,70 +£0.13> 3.06 + 0.50® 0.92 + 0.25¢ 0.78 + 0.05¢  1.03 * 0.14¢
Myristic (C14:0) 12.49 + 1.21°  10.52+£0.20° 12.19+0.212 3.58 + 0.44> 3.50 +£0.37°  3.83 + 0.50°
Myristoleic (C14:1) 1.14+0.20°  1.32+0.05 1.48+0.13° 0.38+0.06° 0.41+0.03®> 0.31 + 0.02°
Palmitic (C16:0)  32.97 +3.89 24.71+0.83" 28.63+0.53* 8.98 +0.91° 8.11+0.91° 9.51 + 1.04
Palmitoleic (C16:1) 2.97 £0.11*  1.66 + 0.05> 1.60 + 0.03" 0.55 + 0.06° 0.65 + 0.07°  0.81 + 0.02°
Stearic (C18:0) 9.51 +£0.872 6.89 £ 0.59° 7.81 +0.31% 2,52 +£0.96° 2.21 +0.11¢ 2.41 +0.15¢
Oleic (C18:1) 28.04 + 0.372 26.41+0.722 28.43+0.072 7.17 £0.24> 8.36+0.73° 8.36 + 1.35"
Linoleic (C18:2) 1.46 £ 0.01° 1.69+0.01° 1.77 £0.21° 0.34+0.04° 0.52+0.05> 0.46 £ 0.01°
Al 1.45+0.13°  1.25+0.06° 1.35+0.04 1.59+0.15 1.30+0.23° 1.41 £ 0.36°
TI 1.83+0.19° 1,51 £0.10° 1.63+0.022 1.97+£0.25° 1.57+0.25% 1.71 £ 0.41°
DFA 69.69 + 1.30° 62.68 +0.86° 67.75+0.61® 17.78 +1.31¢ 19.98 + 1.47¢ 21.13 + 2.35¢
HSFA 49.50 + 5.34° 37.93+0.88° 43.88+1.24° 13.48 +1.61¢ 12.38 + 1.34° 14.37 £ 1.68°

X ZMUFA + 0.5 x ZPUFA(n-6) + 3 x ZPUFA(n- 3) + (n-3)/(n-6)]; DFA = MUFA + PUFA + C18:0; HSFA =
C12:0 + C14:0 + C16:0
**Formulations: W (full-fat dulce de leche); W-I (full-fat dulce de leche + inulin); W-X (full-fat dulce de
leche + XOS); S (skimmed dulce de leche); S-I (skimmed dulce de leche + inulin); S-X (skimmed dulce de

leche + XOS).
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The fatty acid profile of the Dulce de leche formulations is shown in Table 3.
The Dulce de leche showed higher saturated fatty acids (SFA) levels, represented by
palmitic (8.11-32.97g/100g), myristic (3.50-12.49 g/100g) and stearic acids (2.21-9.51
g/100g). The monounsaturated fatty acids (MUFA) levels ranged from 8.10 to 32.15
g/100g, with a higher concentration of oleic acid (7.17-28.43 g/100g). In addition,
linoleic acid (W6) was identified as polyunsaturated fatty acid (PUFA), with
concentrations ranging from 0.34 to 1.77g/100g. All Dulce de leche formulations
exhibited low AI (1.25-1.59) and TI (1.51-1.97), as well as intermediate HSFA (12.38-
49.50) and DFA (17.78-69.69) levels.

The reduction of fat content led to a decrease in all fatty acids of the Dulce de
leche formulations, with a consequent decrease in the health indexes (DFA and HSFA)
(p <0.05). The addition of inulin to the Dulce de leche formulation made with whole
milk (formulation WI) resulted in a decrease in saturated (dodecanoic, palmitic, and
stearic acids) and monounsaturated fatty acids (palmitoleic acid), with a consequent
decrease in DFA (p< 0.05). The addition of XOS to Dulce de leche formulation made
with whole milk (formulation WX) resulted in a product with lower palmitoleic acid
levels (p <0.05), with no impact on the health indexes (p> 0.05). In contrast, the
addition of inulin or XOS to the Dulce de leche made with skimmed milk (formulation
SI) did not affect the fatty acid profile or health indexes (p> 0.05). The present results
showed that the addition of prebiotics had no negative impact on the fatty acid profile
and health indexes of Dulce de leche formulations.

3.4  Time-Domain Nuclear Magnetic Ressonance (TD-NMR)
Figure 1 shows the spin-lattice signal decay and the longitudinal relaxation

domains distribution curves of Dulce of leche added with inulin and
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xylooligosaccharide. It can be observed the simultaneous removal of fat and the
addition of inulin in dulce of leche samples generated a more homogeneous system,
with narrower domains and lower decrease in the relaxation times, suggesting that the
presence of inulin promotes a formation of systems more organized than XOS. The
XOS had a significant effect in the molecular mobility of the samples causing a

formation of the systems with a heterogenous organization.
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Figure 1. Longitudinal Relaxations domains (T1, A) and Distribution curves of transverse relaxation
domains (T2,B) of TD-NMR of Dulce of leche added with inulin and xylooligosaccharide. W-I: full-fat
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dulce de leche + inulin. W-X: full-fat dulce de leche + XOS. S: skimmed dulce de leche. S-I: skimmed
dulce de leche + inulin. S-X: skimmed dulce de leche + XOS.

Those components when are added in dulce de leche promote a greater number
of interactions with other compounds, causing changes in the molecular mobility of
hydrogen populations, due to the changes in the collective movement of the protons
in the system formed. It is known that the T value for solid and semi-solid samples is
indirectly proportional to the mobility of the system. Thus, TD-NMR can help in
understanding the effect of addition of prebiotic ingredient in the dulce of leche
samples being interesting for the evaluation of low fat products.

3.5 Crystal Size and Predictive model

V‘.”

S S-XI

Figure 2. Typical lactose crystal at Dulce of Leche formulations at 60 days. W: full-fat dulce de leche.
W-I: full-fat dulce de leche + inulin. W-X: full-fat dulce de leche + XOS. S: skimmed dulce de leche. S-

I: skimmed dulce de leche + inulin. S-X: skimmed dulce de leche + XOS.

Figure 2 shows optical microscopy of the typical crystal of lactose in all DL
formulations at 60 days of storage time. Sandiness is one of the most common defects
observed in Dulce de leche, caused by the crystallization of lactose (Hough et al.,

1990), causing rejection to the consumer. The formation of crystals is inevitable, even
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if there is a reduction in the lactose content (Giménez et al., 2008). The formation of
lactose crystals occurs due to supersaturation in Dulce de leche, because in this
product the concentration of lactose is very high (10.4%, compared to about 4.7% in
milk). Thus, the concentration of lactose in Dulce de leche exceeds the value of
solubility in water, forming a super-saturated solution and causing the formation of
crystals. Still, it is known that high concentrations of sugar decrease the solubility of
lactose, further aggravating the problem, since the concentration of sugar in the

product is extremely high (Ares et al., 2008).
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Figure 3. Crystal size as a function of storage time in dulce de leche formulations. Vertical bars
correspond to 95% confidence intervals. A: full-fat formulations. B: skimmed formulations. W: full-fat
dulce de leche. W-I: full-fat dulce de leche + inulin. W-X: full-fat dulce de leche + XOS. S: skimmed
dulce de leche. S-I: skimmed dulce de leche + inulin. S-X: skimmed dulce de leche + XOS.

Figure 3 shows relation between the increase in the size of the crystals with
the storage time of Dulce de leche. Until the first ten days of storage, there was little
development of the crystals in all formulations. Among the full-fat formulations (figure

3A), the control (W) showed greater development of crystals, reaching an average of
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36 ym at the end of the 60-day period. The formulations with XOS (WX) and inulin
(WI) showed similar development (averages of 27 and 25 pm, respectively). In
skimmed formulations (figure 3B), there was a behavior similar to integral
formulations, with the control (S) presenting a larger size of crystals at the end of 60
days (mean of 37 um). In this case, however, the formulation with inulin (SI) showed
significantly larger crystals (32 pm) than the formulation with XOS (SX) (27 um). Thus,
all prebiotic formulations showed less development of crystals compared to controls,
with an average reduction of 25% in crystal size after 60 days of storage in full-fat
prebiotic DL formulations and 17% in skimmed prebiotic formulations.

Figure 4 shows mathematical parameters obtained when adjusting the Dulce
de leche formulations data to the reparameterized Gompertz model (Eg. 3). The data
adjusted relatively well to the model used, with low values of sum of squared residuals
(SSR). The control formulations (W and S) showed the highest rates of crystal
development (1.51 and 1.31 pm/day, respectively), indicating a final product of higher
sensory quality in prebiotic formulations. The integral formulations showed
considerably lower rates than the skimmed formulations, with W-I with less
development (0.87 pm/day), justified by the rheological properties obtained in this
study, where this formulation added with inulin showed higher viscosity.

In dulce de leche, the increase in viscosity does not prevent the development
of crystals; but prevents them from developing to the point of being noticeable to the
palate, as seen by the lower rate of development. An increase in viscosity was also
observed in formulations added with XOS, justifying the lower rates compared to
controls. However, in the S-I formulation the rate remained practically the same as in

the control. As it was described in the rheological findings, the inulin added to the
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skimmed DL formulation may have dispersed among the ingredients in substitution for
the fat, causing a decrease in viscosity and thus a higher rate of development of lactose
crystals.

The “a” values indicate the maximum crystal size that would be achieved,
predicted by mathematical modeling. Considering the average size of the crystals
measured in each formulation, the values were shown to be proportional to the
determined development rates. The values of A show the time required for a significant
development in the size of the crystals to occur at the beginning of the storage period.

In this case, there was no influence of the formulation.
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Figure 4. Crystal size as a function of time in dulce de leche formulations. Dotted lines and symbols
display measured data and data adjusted by the Gompertz model are displayed by full curve. W: full-
fat dulce de leche. W-I: full-fat dulce de leche + inulin. W-X: full-fat dulce de leche + XOS. S: skimmed

dulce de leche. S-I: skimmed dulce de leche + inulin. S-X: skimmed dulce de leche + XOS.
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Table 4. Kinetic parameters obtained by the reparameterized Gompertz model for lactose

crystal size .when adjusting the dulce de leche formulations

Formulation M (um/day) a (um) A (days) SSR
W 1.51 40.98 8.96 2.78

W-X 1.02 31.18 1.23 4.68

W-I 0.87 28.30 2.96 3.43

S 1.31 48.91 7.62 4.86

S-X 1.15 30.17 7.33 4.14

S-1 1.30 48.73 11.87 2.62

* Results are expressed by Mean * standard deviation. p: Maximum crystal growth rates. a:
Maximum crystal size.

A: induction time (lag). SSR: Sum of squared residuals. Formulations: W (full-fat dulce de leche);

W-I (full-fat dulce de leche + inulin); W-X (full-fat dulce de leche + XOS); S (skimmed dulce
de leche);

S-I (skimmed dulce de leche + inulin); S-X (skimmed dulce de leche + XOS)

4. Conclusion

Our findings showed that the use of inulin or XOS proved to be an interesting
alternative to dulce of leche processing, inducing positive structural changes and
providing functionality as well as produce a product with ingredients which recognized
impact the consumer “s health in a positive manner. Indeed, useful improvements are
obtained regards the rheological and color parameters besides similar fatty lipid
profiles. The predictive models presented as innovative approach to evaluate the
crystal size along the storage time, being observed the inclusion of these prebiotics
can delay this parameter, which can constitute to an alternative to decrease the
sandiness, which is a typical defect observed in dulce of leche.

Overall, our findings are of interest to the dairy industry, which aims to increase
the functionality of dairy products, without negatively impacting the intrisinc

parameters of the product.
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5 CONCLUSAO

Os resultados encontrados demonstraram que o doce de leite pode ser transformado em
um alimento potencialmente funcional pela adicdo de componentes prebiéticos. O uso de
inulina ou XOS se mostrou uma alternativa interessante ao processamento do doce de leite,
induzindo mudangas estruturais positivas, além de possuir ingredientes que reconhecidamente
impactam positivamente a satde do consumidor. Foram observadas melhorias em relacdo aos
parametros de textura, cor, HMF e formacéo de cristais de lactose, ndo causando impacto
negativo no perfil de acidos graxos. O modelo preditivo se mostrou como uma abordagem
inovadora para avaliar o tamanho do cristal ao longo do tempo de armazenamento, sendo
observado que a inclusdo desses prebioticos atrasaram esse parametro, constituindo uma
alternativa para diminuir a arenosidade, um defeito tipico observado no doce de leite. Dessa
forma, nossas descobertas sdo de interesse para a industria de laticinios, visando aumentar a
funcionalidade dos produtos lacteos, sem impactar negativamente 0s parametros intrinsecos do

produto.
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ANEXO — PATENTE

Foi peticionado ao Instituto Nacional da Propriedade Industrial um pedido de patente
dos doces de leite adicionados de fibras prebidticas, com o numero de processo: “BR 10 2019
0195576, pelo Instituto Federal de Educagdo Ciéncia e Tecnologia do Rio de Janeiro no dia

19/09/2019, conforme é possivel observar nas figuras 1 e 2.
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Figura 5. Primeira folha do pedido de Patente.
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Figura 6. Segunda folha do pedido de Patente.
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