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RESUMO

A microencapsulacdo é uma boa alternativa para a estabilidade e protecdo dos compostos volateis
presentes nos 0leos essenciais, pois 0s protege de condi¢bes ambientais adversas. O 6leo essencial de
orégano (OEO) apresenta propriedades antioxidantes e antimicrobianas, que lhe permite atuar como
conservante, além de ser uma boa alternativa para aplicacdo nos alimentos pelos beneficios de sabor
e aroma. A liberacdo controlada propicia as microparticulas de OEO serem liberadas em local ou
momento especifico, ampliando a area de aplicacdo desses ingredientes alimenticios. Este trabalho
tem como objetivo caracterizar a emulséo e respectivas microparticulas de OEO elaboradas com 25%
de goma arébica (GA) e 75% de amido modificado (AM) produzidas através da secagem por
atomizacdo, avaliar o perfil de liberacdo das microparticulas em um sistema modelo empregando a
metodologia de superficie de resposta, e avaliar o perfil cinético de liberacdo das microparticulas. A
emulsdo foi analisada quanto ao teor de solidos totais, viscosidade, potencial zeta e microscopia
Optica. As microparticulas foram caracterizadas quanto a atividade de 4gua, umidade, solubilidade,
molhabilidade, potencial zeta, morfologia e tamanho. Os efeitos da agitacdo e temperatura em um
sistema modelo foram avaliados no perfil de liberacdo do carvacrol (composto majoritario) presente
nas microparticulas através do mecanismo de difusdo, e a cinética de liberacdo das microparticulas
foi avaliada usando os modelos de ordem zero, primeira ordem, Higuchi e Korsmeyer-Peppas. A
emulsdo obteve viscosidade de 11,27 mPa.s, teor de sdlidos totais de 9,62% e potencial zeta de -2,73
mV. As gotas da emulsdo de dleo essencial de orégano, caracterizadas por microscopia optica,
apresentaram dispersdo, formato arredondado e tamanhos heterogéneos. As microparticulas
apresentaram valores médios de atividade de agua, umidade, solubilidade e tamanho iguais a, 0,13;
2,20%; 69,55% e 15,75um, respectivamente. A molhabilidade foi considerada elevada (19,50
minutos), e o potencial zeta, obteve valor igual a -9,09 mV. As micrografias mostraram
microparticulas esféricas, ocas, de superficie concava e rugosa, tamanhos variados e com tendéncia
aaglomeracdo. A eficiéncia da microencapsulacao obteve valor médio de 80,41%. A menor liberacédo
do carvacrol (37%) foi observada na temperatura de 10°C e agitacdo de 50 rpm. O principal
mecanismo de liberacdo, observado na cinética de liberacéo, foi a difusdo, e 0 modelo que melhor se
ajustou foi o de Korsmeyer-Peppas com valores de R? acima de 0,94 e 0,98, para as temperaturas de

25°C e 40°C, respectivamente.

Palavras-chave: Microencapsulagdo. Secagem por atomizacdo. Origanum vulgare. Liberacdo
controlada.






ABSTRACT

Microencapsulation is a good alternative for stability and protection of volatile compounds
present in essential oils, as it protects them from adverse environmental conditions. Oregano
essential oil (OEO) presents antioxidant and antimicrobial properties, which allows it to act as
a preservative, besides being a good alternative for application in foods by the benefits of flavor
and aroma. The controlled release facilitates the OEO microparticles to be released at a specific
time or place, expanding the area of application of these food ingredients. This work aims to
characterize the emulsion and its OEO microparticles prepared with 25% gum arabic (GA) and
75% modified starch (AM) produced by spray drying, to evaluate the microparticles release
profile in a model system using the response surface methodology, and to evaluate the Kinetic
microparticles release profile. The emulsion was analyzed for total solids content, viscosity,
zeta potential and optical microscopy. The microparticles were characterized for water activity,
moisture, solubility, wettability, zeta potential, morphology and size. The effects of agitation
and temperature in a model system were evaluated in the release profile of carvacrol (major
compound) present in the microparticles through the diffusion mechanism, and the
microparticle release kinetics was evaluated using zero order, first order, Higuchi and
Korsmeyer- Peppas models. The emulsion obtained 11.27 mPa.s of viscosity, 9.62% of total
solids content and -2.73 mV of zeta potential. Oregano essential oil emulsion droplets,
characterized by optical microscopy, presented dispersion, rounded shape and heterogeneous
sizes. The microparticles presented mean values of water activity, moisture, solubility and size
equal to 0.13; 2.20%; 69.55% and 15.75um, respectively. The wettability was considered high
(19.50 minutes), and the zeta potential obtained value equal to -9.09 mV. The micrographs
showed spherical, hollow, concave and rough surface microparticles, varied sizes and
agglomeration tendency. Microencapsulation efficiency obtained 80.41% mean value. The
lowest release of carvacrol (37%) was observed at 10 °C and agitation at 50 rpm. The main
release mechanism, observed in release kinetics, was diffusion, and the model that best fitted

was Korsmeyer-Peppas with R? values above 0.94 and 0.98, at 25 °C and 40 °C, respectively.

Keywords: Microencapsulation. Spray drying. Origanum vulgare. Controlled release.
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1 INTRODUCAO

O setor de alimentos é uma area ampla que tem experimentado, cada dia mais, 0
surgimento de novas tecnologias, visando trazer mais praticidade para a vida do consumidor
com produtos diferenciados e com forte apelo ao aspecto sensorial e nutricional.

Atualmente o perfil dos consumidores e os conceitos de qualidade tém se alterado,
levando as pessoas a preferirem alimentos mais saudaveis contendo ingredientes naturais. Esta
tendéncia tem feito com que os pesquisadores do setor de alimentos busquem alternativas para
substituir produtos sintéticos pelos naturais, que em geral tendem a ser mais seguros
(YANISHLIEVA; MARINOVA, 2001). Além disso, tem sido demonstrada a aplicacao de tais
produtos nos alimentos através do emprego de novas tecnologias, de forma a manter e/ou
realcar a qualidade sensorial dos alimentos.

Neste contexto, o desenvolvimento de novos produtos alimenticios enriquecidos
com compostos naturais ativos tem se tornado objeto de estudo e vem sendo bastante explorado
nas pesquisas do setor com o intuito de promover no alimento qualidade, prolongar sua vida de
prateleira, tornar seus sabores e aromas desejaveis, além de prevenir doencas, por meio do
consumo regular. Entre os compostos associados a esses beneficios se destacam os fenois,
importante classe de antioxidantes naturais, presentes apenas em materiais de origem vegetal
(ARTAJO et al., 2006), como 6leos essenciais (OE).

Os Oleos essenciais, que sdo compostos naturais volateis e complexos,
caracterizados por um forte odor, cuja sintese provem de plantas aromaticas geralmente
oriundas de paises quentes (ASENSIO et al., 2017; MACHADO; JUNIOR, 2011), tém
apresentado boa aceitacdo para aplicacdo em produtos alimenticios pelos beneficios que
oferecem, tais como conferir sabor e aroma agradaveis, e também propriedades antimicrobianas
e antioxidantes (BIZZO, 2009; MAJEED et al., 2015). Entre os tipos de 6leos essenciais
aplicados em alimentos se destaca o 6leo essencial de orégano (OEO).

O orégano (Origanum vulgare) é uma planta com origem nos paises mediterraneos,
utilizado como ingrediente alimenticio devido seu sabor agradavel, e cujo OE apresenta
propriedades antioxidantes e antimicrobianas (FIGIEL et al., 2010; MURIEL-GALET et al.,
2015; OLMEDO; NEPOTE; GROSSO, 2014), que sdo associadas aos seus componentes
majoritarios, carvacrol (CAR) e timol (JORGE; VERONEZI; RE, 2015), importantes
compostos fenolicos. O 6leo essencial de orégano é uma boa alternativa para aplicacdo nos
alimentos conferindo sabor e aroma agradaveis, além de conserva-los aumentando sua vida de
prateleira (BEIRAO-DA-COSTA et al., 2012; FIGIEL et al., 2010).
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Entretanto a aplicagdo dos OEs na sua forma convencional é limitada, pois ele
contém compostos volateis instaveis e frageis que precisam ser protegidos de fatores ambientais
externos como luz, oxigénio, calor e umidade (ASBAHANI et al., 2015; DESAI; PARK, 2005;
HIJO et al., 2015). Assim, a microencapsulacdo surge como uma boa alternativa para a
promover uma maior estabilidade e protecdo dos compostos instaveis presentes nos OEs e
garantir seu armazenamento por maior tempo (HIJO et al., 2015), pois permite que ingredientes
sensiveis a fatores externos estejam fisicamente aprisionados em uma matriz homogénea ou
heterogénea, visando sua protecdo (CALVO et al., 2011; COSTA et al., 2015-a, b; COSTA et
al., 2013; GHARSALLAOUI et al., 2007; HIJO et al., 2015). A microencapsulacdo consiste,
basicamente, no revestimento do ingrediente de interesse por uma membrana protetora, e pode
ser realizada através de métodos fisicos, quimicos e fisico-quimicos.

Como na industria de alimentos grande parte dos compostos que serdo encapsulados
sdo liquidos, frequentemente sdo empregados processos de secagem como 0 spray drying,
também conhecida por secagem por atomizacdo (EDRIS et al., 2016; FERNANDES et al.,
2014; RAY; RAYCHAUDHURI; CHAKRABORTY, 2016). Este método atua proporcionando
uma rapida evaporagdo da dgua do composto a ser microencapsulado e mantém uma baixa
temperatura nas particulas produzidas (RIGON; NORENA, 2016), de maneira a propiciar uma
maior retencdo da cor, sabor e nutrientes. Este método consiste no bombeamento do material
fluido para camara de secagem através de um sistema de atomizacao, removendo a umidade do
material, quebrando-o em pequenas goticulas e obtendo um pé seco (ROCHA; FAVARO-
TRINDADE; GROSSO, 2012), cuja qualidade depende das caracteristicas do fluido de
alimentacéo, do ar de secagem, do contato entre o ar quente e as goticulas na camara de secagem
e do tipo de equipamento utilizado (FERRARI; GERMER; AGUIRRE, 2012).

Em relacdo ao OEO, a microencapsulacdo propicia ao mesmo a capacidade de ser
empregado como ingrediente em diversos produtos alimenticios na forma de microparticulas
em po, e por meio de sua liberacdo de maneira controlada oferecer ao consumidor um produto
diferenciado, com uma maior vida de prateleira, sendo uma boa alternativa para a preservagédo
dos alimentos (COSTA et al., 2013), além de conferir vantajosas propriedades organolépticas.

A selecdo do material de parede, produto que cria a membrana protetora em torno
do ingrediente alimenticio, € muito importante para a eficiéncia da encapsulacéo e liberagédo
controlada, sendo os polimeros mais utlizados goma arabica, maltodextrina e amidos
modificados (KANAKDANDE; BHOSALE; SINGHAL, 2007).
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A liberacdo controlada é uma das grandes vantagens da microencapsulagéo, sendo
um método através do qual um ou mais materiais ativos se encontram disponiveis no local
desejado e numa taxa especifica. Assim, através da microencapsulacdo o ingrediente
alimenticio pode ficar separado do ambiente a que sera exposto, sendo liberado no local
determinado em um periodo dentro do esperado através de estimulos especificos de natureza
quimica e/ou fisica (SOBRINHO; FARIAS, 2012). Portanto, a liberacdo controlada favorece
a disponibilidade de micronutrientes e/ou compostos ativos encapsulados, amplia a area de
aplicacdo de ingredientes alimenticios, garante uma dosagem ideal melhorando a relagéo custo-
eficacia do produto (MOZAFARI et al., 2006), beneficiando o consumidor.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Avaliar o perfil de liberacéo do 6leo essencial de orégano microencapsulado através

do método de secagem por atomizacao.

2.2 Objetivos Especificos

Caracterizar as emuls@es de 6leo essencial de orégano através das analises quimicas e
fisicas: potencial zeta, viscosidade e porcentagem de solidos totais;

Analisar a microestrutura das emulsdes por microscopia éptica;

Produzir microparticulas de 6leo essencial de orégano utilizando goma arabica e amido
modificado como materiais de parede através do método de secagem por atomizacao;
Caracterizar as microparticulas por meio das andlises fisicas, quimicas e fisico-
quimicas: atividade de &gua, umidade, solubilidade, molhabilidade, potencial zeta e
tamanho;

Avaliar a eficiéncia da microencapsulacéo atraves de espectrofotometria;

Analisar a morfologia das microparticulas por microscopia eletrénica de varredura
(MEV);

Avaliar o mecanismo de liberacdo controlada do composto majoritario das
microcépsulas de 6leo essencial de orégano (carvacrol), e obter seu perfil cinético de

liberacdo em um sistema modelo.
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3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 Orégano e 0leo essencial de orégano

O orégano € uma planta pertencente a familia Lamiaceae, sendo encontradas
aproximadamente 3.500 espécies de plantas dessa familia, entre as quais a maioria sdo
aromaticas, incluindo o orégano (Origanum vulgare) (ALINKINA; MISHARINA;
FATKULLINA, 2013). Este é uma importante erva, rica em compostos fendlicos com forte
capacidade antioxidante e antibacteriana, sendo amplamente empregada para prolongar a vida
de prateleira de alimentos (FIGIEL et al., 2010). Seus beneficios estdo geralmente associados
aos seus dois principais componentes: timol e carvacrol (ALINKINA; MISHARINA,;
FATKULLINA, 2013; JORGE, VERONEZI; RE, 2015). O dleo essencial de orégano vem
sendo utilizado pelos mais variados ramos da industria, devido aos beneficios supracitados, com
destaque para o de alimentos, onde é empregado como ingrediente de sabor, aroma e como
conservante natural. Na Figura 1 € mostrado o aspecto da erva aromatica bem como o seu

produto formulado, o OEO.

Figura 1 — Orégano e éleo essencial de orégano.

Fonte: GOOGLE IMAGENS, 2017.

Os oleos essenciais séo liquidos aromaticos biosintetizados pelo metabolismo
secundario de diferentes partes das plantas como flores, ervas, folhas, brotos, frutas, galhos,
cascas, sementes, raizes e madeira (ASBAHANI et al., 2015; CABARKAPA; DURAGIC;
KOSTADINOVIC, 2016), e cuja extracdo pode ser feita atraves de diferentes métodos.
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A composicdo quimica dos Oleos essenciais € bastante complexa, sendo estes
formados por uma mistura de diversas classes de substancias incluindo, alcoois, terpenos,
ésteres, aldeidos, cetonas, fenois, éteres e outros compostos minoritarios que sdo
frequentemente utilizados na industria de alimentos como aromatizantes (BOTREL et al.,
2012). Esta propriedade sensorial estd associada, em especial, aos principais compostos
fendlicos dos OEs que sdo eugenol, timol e carvacrol, que também tém mostrado propriedades
antimicrobianas e antioxidantes (ALINKINA; MISHARINA; FATKULLINA, 2013;
TONGNUANCHAN; BENJAKUL, 2014).

De acordo com Arfa et al. (2007) e com Guarda et al. (2011), o carvacrol (2-metil-
5-(1-metiletil)-fenol), cuja formula estrutural € mostrada na Figura 2, € o composto majoritario
do OEO (50-86%), sendo um monoterpeno fendlico com um grupo hidroxila, e apresenta como
isdmero o timol (Figua 2) (CABAKARPA; DURAGIC; KOSTADINOVIC, 2016).

Figura 2 — Estrutura quimica do carvacrol (A) e timol (B).
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De acordo com a Federal Food and Drug Administration (FDA), o emprego do
carvacrol, presente no OEO, em alimentos é permitido e considerado como um ingrediente
seguro para consumo (SUNTRES; COCCIMIGLIO; ALIPOUR, 2015). Entre seus diversos
beneficios, o uso do carvacrol pode proporcionar ao alimento uma boa prote¢éo antimicrobiana,
além de conferir propriedades sensoriais aceitaveis (ARRIETA et al., 2014). Porém, a
instabilidade do carvacrol presente no 6leo essencial, propicia a sua degradacdo imediata que
pode ser através da oxidacdo, volatilizagdo, aquecimento e luz, caso ndo seja protegido de
fatores ambientais externos. Tal protecdo contra fatores de degradacdo pode conferir ao 6leo
essencial de orégano, uma maior duracdo da sua acdo e promover sua liberacdo de forma
controlada (ASBAHANI et al., 2015), uma alternativa viavel que garante a prote¢cdo e aumenta

a estabilidade dos OEs é a microencapsulacao.
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3.2 Microencapsulacéo

A microencapsulacédo é definida como um processo em que pequenas particulas ou
goticulas sdo rodeadas por um revestimento ou incorporadas em uma matriz homogénea ou
heterogénea, formando pequenas capsulas e assim promovendo uma barreira fisica entre a
substancia de interesse e os outros componentes do produto (ZHANG et al., 2015).

A tecnologia da microencapsula¢do vem ganhando destaque no setor alimenticio,
além de ter aplicacdo em outras areas como farmacéutica e de cosméticos (ETCHEPARE et al.,
2015), devido a promocdo de uma barreira fisica formada entre a substancia a ser protegida e
0s materiais de parede (ESTEVINHO et al., 2013).

Diversos ingredientes, aditivos e coadjuvantes da indUstria de alimentos podem ser
microencapsulados tais como acidulantes, agentes aromatizantes, adogantes, corantes, lipidios,
vitaminas, minerais, enzimas e microrganismos (DESAI; PARK, 2005). Esses ingredientes séo
denominados nucleo ou agente ativo e o revestimento é chamado material de parede, carreador
ou encapsulante (MADENE et al., 2006).

De acordo com Favaro-Trindade, Pinho e Rocha (2008) e Costa et al. (2015) a
microencapsulacao € aplicada na induastria de alimentos por motivos que véao além da protecéo,
como por exemplo na melhoria das propriedades do material encapsulado, mascarar
caracteristicas organolépticas indesejaveis como odor, cor e sabor, e transformacéo do estado
fisico das substancias de tal maneira a favorecer a manipulagdo; reduzir a volatilidade e perda
de substancias, e aumentar a conservacao e protecdo contra fatores ambientais adversos como
luz, umidade, calor e oxigénio.

Para 0 método de microencapsulacdo ser considerado 6timo e ter sua eficiéncia

comprovada varios fatores devem ser considerados, como explicitado na Tabela 1.
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Tabela 1 — Fatores que afetam a eficiéncia da microencapsulagéo.

Peso molecular
Volatilidade

Polaridade
Concentracéo
Tipo
Capacidade emulsificante
Capacidade de formar filme
Teor de solidos
Viscosidade
Tamanho da particula
Estabilidade
Método de emulsificagao
Temperatura de alimentacédo
Temperatura de entrada e saida de ar
Fluxo e umidade do ar
Tamanho da particula do p6

Tipo de material do ntcleo

Material de parede

Emulsao

Parémetros de secagem

Fonte: CAMPELO-FELIX (2014) e JAFARI et al. (2008). Adaptado.

A microencapsulacdo de OEs bem como de outros compostos ativos geralmente
ocorre em duas etapas: (1) preparacdo de uma emulsdo homogénea do composto volatil em uma
dispersdo aquosa do material de parede que também funciona como um emulsionante; (11) a
emulsdo é seca sob condicdes controladas, a fim de evitar perda de material por volatilizacéo
(NAZZARO et al., 2012).

Através da microencapsulacdo a substancia de interesse é transformada em
microparticulas que é classificada em relagdo ao tamanho e morfologia, dependendo do material
de parede e do método de microencapsulacdo empregado (BAKRY et al., 2015; ESTEVINHO
et al., 2013; NUNES et al., 2015). Na Tabela 2 sdo descritos os tamanhos das particulas, entre

0s quais o tamanho que pode ser obtido na microencapsulagéo.

Tabela 2 — Classificagdo de particulas com base no tamanho.

Denominagéo Tamanho
Nanoparticula <0.2pum
Microparticula 0.2-5.000 pm
Macroparticula > 5.000 pm

Fonte: SILVA et al., 2014.
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Com base na morfologia as microparticulas apresentam dois formatos:
microcépsula ou sistema reservatdrio e microesfera ou sistema matricial (SILVA et al., 2003).
A diferenca entre as morfologias é que na microcapsula o agente ativo se encontra na regido
central da particula, enquanto na microesfera o agente ativo pode estar disperso no material de
parede (ESTEVINHO et al., 2013; NUNES et al., 2015). “Contudo, o termo “encapsulagéo”
tem sido empregado em seu sentido mais amplo englobando tanto a formag&o de microcapsulas
como de microesferas” (NUNES et al., 2015, p. 134). As microparticulas podem apresentar
ainda estruturas mais complexas como microcapsulas de multiparedes e microesferas

multinucleares e multiparedes (NESTERENKO et al., 2013), conforme mostrado na Figura 3.

Figura 3 — Diferentes estruturas morfolégicas das microparticulas, (a) microcapsula, (b) microesfera, (c)
microcépsula multiparede e (d) microesfera multinuclear e multiparede.

@
\:| Agente ativo - Material de parede Material de parede

Fonte: NESTERENKO et al., (2013), p. 470. Adaptado.

Na producdo das microparticulas podem ser empregados diferentes métodos, cuja
escolha vai depender da substancia a ser microencapsulada, da aplicacdo da microparticula e
do mecanismo de liberagcdo controlada. Através da combinacdo do agente ativo e do material
de parede, os métodos de microencapsulacdo séo classificados como (BARRETO et al., 2015):
e Métodos fisicos: spray drying, spray cooling, recobrimento em leito fluidizado,
extrusdo centrifuga e pulverizacdo em banho térmico.
e Métodos quimicos: inclusdo molecular e polimerizacao interfacial;
e Métodos fisico-quimicos: coacervagdo, envolvimento lipossdmico e pulverizagcdo em
agente formador de reticulacéo.
Entre todos os métodos de microencapsulagédo o mais utilizado é a secagem por
atomizacdo devido a sua facilidade de operacdo e ao baixo custo beneficio quando comparado
aos demais métodos (CARMO; FERNANDES; BORGES, 2015).
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3.3 Microencapsulacéo por secagem por atomizagao

A secagem por atomizacdo, também conhecida por spray drying (SOUZA et al.,
2015), € uma técnica largamente utilizada na microencapsulacéo de ingredientes alimenticios
(FERNANDES; BORGES; BOTREL, 2013). Sua utilizacdo principiou no final do ano de 1950
e, desde entdo vem sendo utilizada com o intuito de proporcionar aos 6leos aromaticos protecdo
contra oxidacéo e/ou degradacdo, além de facilitar o0 manuseio dos produtos com a conversdo
de liquidos em p6 (DESAI; PARK, 2005).

No setor alimenticio a secagem por atomizacdo é utilizada na encapsulacédo de
diversos produtos tais como vitaminas, corantes, aromatizantes secos, gorduras e 0leos
aromaticos, compostos aromaticos, enzimas, entre outros (RAY; RAYCHAUDHURI;
CHAKRABORTY, 2016). O material a ser microencapsulado pode se encontrar na forma de
solugédo, emulsdo, suspensdo ou pasta (KESHANI et al., 2015). A Figura 4 mostra em A) a
imagem do equipamento spray dryer, utilizado na técnica de secagem por atomizacéo e em B)
de forma esquematizada as etapas necessarias ao processo de microencapsulacdo utilizando o

esquema descrito.

Figura 4 — A) Imagem do equipamento spray dryer utilizado na microencapsulacéo do 6leo essencial de
orégano, B) Esquema representativo da secagem por atomizacao no equipamento spray dryer.

(A)
Bico atomizador

Painel de controle

Bomba peristaltica

Cédmara de secagem

Ciclone

Recipiente coletor
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(B) Etapa 1

Atomizacio

Entrada de
ar aquecido

| | Atomjzador

Etapa 2
Ay Contacto spray — ar

e

Evaporacao

o solvente, Ciclone
Camara de
secagem
Solucdo
Suspensdo Particulas
Emulsdo @
.

t .:

Etapa 4
Separacao do produto

Fonte: EMPRESA LABMAQ DO BRASIL (A); RE, 1998. Adaptado (B).

As variaveis mais importantes deste método sdo a temperatura de entrada e saida
de ar do sistema, o fluxo de ar ou fluido de arraste, a distribuicdo da temperatura e umidade, o
tempo de permanéncia e a temperatura da cdmara. Estes parametros junto com as caracteristicas
do agente ativo e do material de parede determinam a eficiéncia da encapsulacdo (NUNES et
al., 2015).

A secagem por atomizacdo, quando comparada as outras técnicas, apresenta um
custo relativamente baixo, rapidez e eficiéncia (CAMPELO et al., 2018; DIAS et al., 2017).
Outras vantagens incluem a alta qualidade das microparticulas produzidas e o bom rendimento,
rapida solubilidade, tamanho pequeno das particulas e sua alta estabilidade (MADENE et al.,
2006), boa retencdo de compostos volateis (HUERTAS, 2010), além da possibilidade de
aplicagdo em escala industrial (AZEREDO, 2005).

J& as principais razfes que limitam a microencapsulacdo por secagem por
atomizacdo sdo a limitacdo na escolha dos materiais de parede (devem apresentar baixa
viscosidade em concentracGes relativamente altas, e boa solubilidade em &gua), ndo produz
microparticulas de tamanho uniforme, ndo € indicada para materiais sensiveis ao calor
(MADENE et al., 2006), as microparticulas por serem um pd fino necessitam de rapido
processamento, além da tendéncia a uma menor estabilidade oxidativa devido a alta temperatura
utilizada durante a atomizacdo (BAKRY et al., 2015).
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3.4 Material de parede

Os materiais de parede ou encapsulantes sdo substancias que formam uma pelicula
em torno do agente ativo conferindo-lhe caracteristicas desejaveis (SOBRINHO; FARIAS,
2012). Para que possam ter aplicacdo nos alimentos, estes materiais devem ser de grau
alimentar, biodegradaveis e capazes de formar uma barreira entre 0 agente ativo e 0 meio
(ZHANG et al., 2015).

A selecdo do material de parede é um requisito importante na microencapsulacao,
porque causa impacto direto na eficiéncia da microencapsulagdo, na estabilidade e na
adequacdo da microcdpsula (COSTA et al., 2015; GHARSALLAOUI et al., 2007).

O material de parede ideal deve apresentar algumas caracteristicas importantes, que
consistem em: apresentar baixa viscosidade em concentracdes elevadas e facil manipulagédo
durante o processo; ter baixa higroscopicidade, para facilitar a manipulagdo e evitar
aglomeracéo; ndo reagir com o agente ativo; possuir habilidade de selar e segurar o agente ativo
dentro da estrutura da capsula; liberar completamente o solvente ou outros materiais utilizados
durante o processo de encapsulacdo; proporcionar maxima protecdo ao agente ativo contra
condicdes adversas como luz, pH, oxigénio e ingredientes reativos; ter solubilidade em
solventes comumente utilizados; possuir propriedades desejadas de liberacdo do agente ativo;
ndo apresentar sabor desagradavel quando sua aplicacdo for de uso oral e ser econémico
(SANTOS; FERREIRA; GROSSO, 2001; SHAHIDI; HAN, 1993).

Desta forma, na escolha do material de parede alguns fatores devem ser levados em
consideracao, tais como fatores associados as propriedades fisicas e quimicas do agente ativo
(porosidade, solubilidade, entre outros), do material de parede (viscosidade, estabilidade,
propriedades mecanicas, transicdo vitrea, habilidade de formar filmes, etc), além da
compatibilidade entre o agente ativo e o material de parede, os mecanismos de controle e fatores
economicos (COSTA et al., 2015; REBELLO, 2009).

Uma ampla variedade de materiais de parede comestiveis pode ser utilizada no
processo de microencapsulacdo, conforme mostrado na Tabela 3. Estes materiais variam de
acordo com a finalidade, propiciando ampla aplicagdo na area de alimentos na qual podem ser
utilizados sozinho ou combinado, porém a combinacdo ideal ird depender da técnica de
microencapsulacdo aplicada (FERNANDES; CANDIDO; OLIVEIRA, 2012; OLIVEIRA,
PETROVICK, 2010).
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Tabela 3 — Materiais de parede utilizados na microencapsulagdo de ingredientes alimenticios.

Categoria Principais materiais

. Amido, maltodextrina, quitosana, dextrina, ciclodextrina, amido
Carboidratos

modificado
Celulose Carboximetilcelulose, metilcelulose
Gomas Goma arabica, goma gar, agar, carragena, alginato de sddio
Lipidios Cera, parafina, cera de abelha, diacilglicerol, 6leos, gorduras
Proteinas Gluten, gelatina, albumina, caseina, peptideos

Fonte: DESAI e PARK (2005), p. 1367. Adaptado.

Dentre os materiais de parede as gomas tém apresentado bastante aplicacdo na
microencapsulacao, e em especial a goma arabica que é considerada um material de parede por
exceléncia. O amido modificado, por sua vez, faz parte do grupo dos carboidratos, que séo os
materiais mais utilizados devido a habilidade de se ligarem a compostos de sabor, terem ampla
diversidade e baixo custo (REBELLO, 2009). O autor citado ressalta ainda que um fator
importante a ser considerado na microencapsulacdo de compostos de sabor é a estabilidade da
emulsdo, uma vez que estes compostos sdo geralmente insolUveis em agua. Assim, para atuar
como emulsificante um material de parede deve ter grupos hidrofilicos e hidrofébicos, pois
guanto maior sua capacidade emulsificante, melhor a retencdo de compostos.

Neste contexto a goma arabica (GA) e o amido modificado (AM) sdo dois
representantes dos materiais de parede que tém apresentado ampla aplicacdo nos métodos de

microencapsulacdo, em destaque a secagem por atomizacao.

3.4.1 Goma arabica

A goma arébica, também conhecida como goma acéacia (AZEREDO, 2005), é um
exsudato da arvore acécia, pertencente a familia Leguminosae, originaria de terras semiaridas
de paises africanos (SUBTIL et al., 2014).

A estrutura quimica da goma arabica é complexa, conforme mostrado na Figura 5,

sendo composta principalmente de glicoproteinas, polissacarideos, e sais de calcio, magnésio e
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potéssio. Sua cadeia polissacaridica é composta de ligagdes de D-galactose com ramificacoes
de L-ramnose, L-arabinose e &cido L-glicurénico (SUKHOTU et al., 2016). Além disso,
contem cerca de 2% de um componente proteico ligado covalentemente a esse arranjo
molecular, que exerce papel fundamental na determinacdo das propriedades emulsificantes da
goma (AZEREDO, 2005).

Figura 5 — Estrutura molecular da goma arabica
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Fonte: RUTZ, 2013.

A goma arabica é preferida sob as outras gomas por produzir emulsées estaveis com
a maioria dos 6leos numa larga gama de pH, e também por formar uma pelicula visivel na
interface do 6leo (GHARSALLAOUI et al., 2007). E considerada um dos materiais de parede
mais usados na secagem por atomizacdo, em especial na microencapsulacédo de 6leos e aromas
(TONON; GROSSO; HUBINGER, 2011), pois evita a perda de compostos volateis quando em
contato com a atmosfera (MADENE et al. (2006).

Entre as vantagens deste material se inclui alta solubilidade, baixa viscosidade, boas
propriedades emulsificantes, sabor suave e elevada estabilidade oxidativa. Suas propriedades
emulsificantes garantem uma boa capacidade de protecdo e conservagdo de muitos compostos
volateis durante o processo de secagem, mantendo sabores mais suaves (COSTA et al., 2015).
A goma arabica também evita a aderéncia de goticulas na cAmara de secagem, produzindo pés
livres (FERRARI et al., 2012), o que contribui para o rendimento do produto.

No entanto, a goma arabica tem apresentado algumas limitacfes que dificultam a
sua utilizacdo como ingrediente alimenticio, entre elas o custo elevado, a varia¢do na qualidade
das gomas e a oferta limitada (GHARSALLAQUI et al., 2007), visto que é produzida em
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regides sujeitas a variacdes climaticas e conflitos politicos (VASILE et al., 2016). Assim,
muitos pesquisadores tém buscado substituir a goma arabica total ou parcialmente (AZEREDO,
2005), utilizando materiais que irdo suprir suas limitacfes, tais como maltodextrina e amido
modificado, e a combinacdo de materiais de parede diferentes pode ser vantajosa por produzir

p6s com diferentes propriedades fisico-quimicas (PISHUT, 2012).

3.4.2 Amido modificado

O amido € a principal fonte de armazenamento de carboidratos em plantas, sendo
encontrado principalmente nas sementes, raizes, tubérculos, caules, folhas e frutas. Sua sintese
provem de amiloplastos como granulos com diferentes formas e tamanhos, em diferentes
plantas e 6rgdos (Al; JANE, 2015), e as fontes mais comuns de amido alimenticios sdo o milho,
trigo, arroz, tubérculos e raizes, especialmente a batata, batata doce e mandioca (WEBER,;
COLLARES-QUEIROZ; CHANG, 2009).

Estruturalmente, o amido é um homopolissacarideo composto por cadeias de
amilose e amilopectina (DENARDIN; SILVA, p. 946, 2009). De acordo com Quiroga (2015),
a proporcdo desses compostos varia permitindo ao mercado oferece trés tipos de amido:
modificado, resistente e pré-gelificado.

O amido modificado surgiu da necessidade de se oferecer um produto com maiores
aplicacdes alimentares e/ou industriais (CORRE; ANGELLIER-COUSSY, 2014). Sendo
assim, a modificacdo oferece algumas vantagens importantes como diminuir a retrogradacéo e
a tendéncia das pastas em formarem géis; aumentar a estabilidade das pastas ao resfriamento e
descongelamento; alterar a transparéncia dos géis e a adesividade; melhorar a textura das pastas
ou géis e a formacdo de filmes; adicionar grupamentos hidrofobicos e introduzir poder
emulsificante (SILVA et al., 2006).

As modificacGes no amido podem ocorrer através de métodos fisicos ou quimicos,
visando acentuar caracteristicas favoraveis, reduzir caracteristicas indesejaveis (como alta
viscosidade e susceptibilidade a retrogradacdo) ou adicionar novos atributos (CORRE;
ANGELLIER-COUSSY, 2014).

As mudancas fisicas que ocorrem no amido sdo, basicamente, por exposicdo a
radiacdo e emprego de calor. Ja as alteracGes quimicas surgem pelo emprego de reagentes

especificos que mudam a estrutura do amido, ou por a¢do enzimatica (SILVA et al., 2006).
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O amido e seus derivados (maltodextrina, B-ciclodextrinas e amido modificado)
possuem propriedades desejaveis que os tornam preferidos na encapsulagdo, tais como baixa
viscosidade, alto teor de solidos e boa solubilidade. Estes materiais apresentam, portanto, boa
aceitacdo na industria de alimentos com a finalidade de reter e proteger compostos volateis.
Além disso, podem agir como transportadores na encapsulacdo de aromas, substitutos de
gordura e como estabilizantes de emulsdo (MADENE et al., 2006). Entretanto, algumas
desvantagens do amido modificado sdo o gosto indesejavel e a ndo oferta de uma boa protecédo
contra a oxidagdo de aromatizantes (KRISHNAN; BHOSALE; SINGHAL, 2005).

Apesar das limitacfes, o amido modificado é uma boa op¢do como material de
parede devido sua capacidade de retencdo de compostos volateis. E dentre os diversos tipos de
amido existentes, 0 amido octenilsuccinato tem apresentado bons resultados nas pesquisas
como material de parede (FERNANDES; BORGES; BOTREL, 2014; HE et al., 2016).

O amido octenilsuccinato (Figura 6), comercialmente chamado por Capsul®
(ROCHA; FAVARO-TRINDADE; GROSSO, 2012), ¢ o amido de milho modificado
qguimicamente. Este amido, que € normalmente hidrofilico, através de uma reacdo de
esterificacdo reage com o acido octenilsuccinato anidro (OSA) ganhando um elemento
hidrofobico, sob a forma de grupos octenil, resultando em moléculas com caréter anfifilicas e
com ampla aplicagéo, particularmente como emulsificantes, encapsulantes, e na produgéo de
filmes, revestimento e gel (SWEEDMAN et al., 2013; ZHENG et al., 2017).

Figura 6 — Esquema do processo de modificagéo quimica do amido levando a formag&o do amido
octenilsuccinato.

Agua, NaOH

Fonte: SWEEDMAN et al., 2013. Adaptado.
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Portanto, o amido octenilsuccinato possui uma associacgao de polimeros hidrofilicos
e/ou hidrofébicos na sua molécula que o torna vantajoso e possibilita a sua utilizacdo em muitos

produtos farmacos e alimenticios na producédo de microparticulas (DALMORO et al., 2012).

3.5 Propriedades da emulsdo

A emulsdo consiste em dois liquidos imisciveis, com um dos liquidos sendo
disperso na forma de pequenas gotas no outro liquido, e produzida geralmente com aplicacao
de forca mecénica (GARCIA, 2013). De acordo com Carneiro (2011) como as propriedades da
emuls&o refletem diretamente na eficiéncia da microencapsulagéo, o preparo da emulséo deve
ocorrer de forma a resultar na minima quantidade de 6leo na superficie do pé e maxima retengéo
do agente ativo.

Diversas propriedades podem ser usadas na analise das emulsdes, sendo as mais
significativas de acordo com Jafari et al. (2008) o conteldo de sélidos totais, viscosidade,
estabilidade e tamanho da gota. Outras analises que podem ser aplicadas na caracterizacdo das
emulsdes sdo a analise do potencial zeta e microscopia optica.

Os solidos totais estdo entre os principais compostos associados a eficiéncia da
microencapsulacdo (NG et al., 2014; JAFARI et al., 2008), visto que desempenham importante
funcdo na retencdo de compostos volateis (JAFARI et al., 2008), influenciam nas propriedades
fisicas-quimicas da emulsdo e na estabilidade oxidativa das microcapsulas (NG et al., 2014).

A viscosidade desempenha papel importante na eficiéncia da encapsulacdo e
retencdo de 6leo (BAKRY et al., 2016), podendo afetar o tamanho das microparticulas bem
como a espessura da sua parede (SALVIM et al., 2015). Como conceito, a viscosidade pode ser
definida como a medida da resisténcia a deformacdo do fluido (NAVAS, 2006), e segundo
Battista et al. (2015) para que um liquido obtenha uma boa secagem por atomizacdo, sua
viscosidade deve ser inferior a 300 mPa.s, pois a alta viscosidade pode causar baixa retengédo
do agente ativo, devido a lenta formacdo das gotas, e gerar um maior tempo de exposi¢do
durante a atomizacdo (SALVIM et al., 2015). Vale ressaltar que a viscosidade é influenciada
por diversos fatores, entre eles a quantidade de sélidos, a distribui¢do do tamanho das particulas,
formato das particulas e varidveis do processo, como temperatura e pressdo (BRAGA et al.,
2013), tipo e quantidade do material do nucleo e método de homogeneizacado (JANISZEWSKA,;
JEDLINSKA; WITROWA-RAIJCHERT, 2015).
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O potencial zeta (3) indica a medida da carga elétrica na superficie da particula em
meio aquoso que determina a estabilidade (KASPAR; JAKUBEC; STEPANEK, 2013), sendo
medido pela forca de repulsdo eletrostatica entre as particulas. Valores de potencial zeta
variando de -30 a +30 mV indicam instabilidade, ja valores abaixo de -30 mV e acima de +30
mV indicam um aumento na estabilidade (KOSEGARTEN-CONDE; JIMENEZ-MUNGUIA,
2012). Estevinho et al. (2014) explicam que sistemas com potencial zeta relativamente pequeno
séo sistemas com tendéncia a aglomeracéo.

A microscopia optica das emuls@es avalia a estrutura fisica das gotas das emulsdes,
bem como seu impacto na protecdo do agente ativo contra os fatores ambientais externos como
luz, temperatura, entre outros (AUGUSTIN; SANGUANSRI; BODE, 2006; CARNEIRO,
2011).

3.6 Propriedades das microparticulas

A qualidade das microparticulas pode ser avaliada através de varias analises, entre
as quais destacam-se a atividade de agua, umidade, solubilidade molhabilidade, tamanho das
microparticulas (COSTA et al., 2013), além do potencial zeta (CAZADO; PINHO, 2016;
KASPAR; JAKUBEC; STEPANEK, 2013).

A é&gua é o elemento presente em maior quantidade nos alimentos (TONON, 2009).
Sua presenca pode ocorre por duas formas: agua combinada e agua livre (ou ndo ligada). A
agua combinada esta associada quimicamente a outras substancias, e € dificil de ser eliminada
(EMBRAPA, 2010), portanto ndo € utilizada como solvente e ndo favorece reacbes quimicas e
microbioldgicas. A agua livre, por sua vez, também conhecida por atividade de agua (Aa), é a
agua que favorece crescimento microbiano e reacdes que podem alterar o alimento, sendo
determinada por um medidor de atividade de agua, cujo valor variade 0 a1 (EMBRAPA, 2010).
A atividade de agua é uma das propriedades mais importantes para o0 processamento,
conservacao e armazenamento dos alimentos, quantificando o grau de ligagdo da agua no
produto, e consequentemente sua disponibilidade para agir como solvente, e participar de
transformagdes quimicas, bioquimicas e microbiologicas (DAMODARAN; PARKIN,
FENNEMA, 2010).

A umidade (U) é um pardmetro que estd relacionado a estabilidade das
microparticulas durante o armazenamento. Campelo-Félix (2014) destaca que conhecendo a

umidade do pd é possivel prever o comportamento das microparticulas quando armazenadas
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em locais com diferentes valores de umidade relativa (UR), e assim prever a absor¢do de agua
e 0s danos ao produto. Conforme Masters (1985) para um bom processo de secagem por
atomizacéo, as microparticulas ndo devem apresentar valor de umidade acima de 5%.

A solubilidade estd associada a capacidade das microparticulas manterem uma
mistura homogénea com a agua, gerando uma mistura estvel (VISSOTTO et al., 2006), ou
seja, a sua capacidade de reconstituir-se em &gua. Campelo-Félix (2014) ressalta que a
solubilidade € um dos pontos criticos considerados pela industria e consumidores como fator
de qualidade do produto, sendo esperado microparticulas com solubilizacéo rapida, gerando
uma solugio homogeénea, sem particulas sobrenadantes ou corpo de fundo. E considerada ainda,
segundo Camparino et al. (2012) o critério mais confidvel para se avaliar o comportamento do
p6 em solucdo aquosa.

A molhabilidade, também denominada umectabilidade, é caracterizada pela
susceptibilidade das particulas em serem penetradas pela dgua (VISSOTTO et al., 2006), e
depende de fatores como tamanho da particula, densidade, porosidade, carga da superficie da
particula (TATAR et al., 2014), tamanho e forma da particula, além da temperatura da 4gua de
reconstituicdo (VISSOTTO et al., 2006). Esta propriedade é medida pelo tempo que as
particulas levam para se ficarem completamente submersas, apds serem colocadas na superficie
de um liquido (TONON, 2009).

O tamanho das particulas, é de fundamental importancia quando se trata de
alimentos em po, pois influencia no tempo de reconstituicdo do produto, além dos processos de
embalagem e estocagem (CAMPELO-FELIX, 2014). Apresenta ainda importante influéncia
nas caracteristicas de sabor, cor e textura, que interferem na aceitacdo do produto final; além
de interferir nas propriedades de capacidade de reidratacao, solubilidade, dispersibilidade, entre
outros (TONON, 2009). Particulas pequenas tendem a ter menos umidade e sdo menos
susceptiveis a danos causados pelo calor, uma vez que a area superficial € maior e o tempo de
secagem menor; por outro lado particulas muito grandes estéo relacionadas a ma qualidade do
processo (BARBOSA-CANOVAS et al., 2005, BHANDARI, PATEL; CHEN, 2008;
CAMPELO-FELIX, 2014).

O estudo da morfologia na microencapsulacéo € relevante, pois segundo Tonon
(2009) esse parametro caracteriza o formato da microparticula e sua capacidade de proteger o
agente ativo, sendo que microparticulas com estruturas mais lisas conferem uma melhor

protecdo do agente ativo em comparagao a estruturas mais irregulares.
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3.7 Liberacéo controlada

A liberacdo controlada é uma tecnologia que pode ser empregada para aumentar a
eficiéncia dos diversos aditivos e ingredientes alimenticios. Inicialmente foi empregada na area
farmacéutica e posteriormente expandindo para outras areas, entre elas o setor alimenticio
(PEREIRA, 2007; POTHAKAMURY; BARBOSA-CANOVAS, 1995).

Como conceito a liberacdo controlada é definida como o método pelo qual um ou
mais agentes ativos podem ser liberados em um momento e local apropriado, sendo
considerada, portanto, uma propriedade extremamente importante nos processos de
encapsulacdo (SILVA et al., 2014). Segundo Dima et al. (2016) a microencapsulagéo e a
liberacdo controlada sdo aplicadas na industria de alimentos com o objetivo de assegurar a
manutencdo das caracteristicas nutritivas e sensoriais dos alimentos, além de prolongar o
periodo de armazenamento.

A partir das microparticulas uma série de mecanismos de liberacdo tém sido
propostos (Figura 7), com destaque aos mecanismos de dissolucdo, fratura, biodegradacéo e
difusdo (PEREIRA, 2007; SHAHIDI e HAN, 1993). Estes mecanismos geralmente dependem
da geometria da particula e do tipo de material de parede utilizado, e podem ser influenciados
pelo solvente, difusdo, degradacdo, fratura da particula, e ainda pela agdo da temperatura, pH e
solubilidade do meio (WHORTON, 1995).

Figura 7 — Mecanismo de Liberacéo controlada de ingredientes alimenticios.

For(;a interna

Forca externa ¥ X
Permeabilidade seletiva,

Pressdo, atrito, corte, etc. FRATURAMENTO
| expansao, etc
DISSOLUCAO «——— NUCLEO ——— DIFUSAO
ou FUSAO
BIODEGRADACAO
A y ¥ E
CONTROLADA POR:

Umidade, pH, temperatura, estrutura do encapsulante, etc.

Fonte: PEREIRA, 2007.
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O sistema monolitico matricial, caracteristico da secagem por atomizagdo, ¢
composto por dois tipos de matrizes que irdo influenciar a forma de liberagdo: hidrofilica e
hidrofobica (NOKHODCHI et al., 2012). No sistema matricial hidrofilico o agente ativo pode
ser liberado por difusdo, solvente e outros (PEZZINI; SILVA; FERRAZ, 2007) e a matriz
apresenta como materiais de parede carboidratos, gomas, celuloses e proteinas (HUERTAS,
2010). Ja no sistema matricial hidrofébico a liberacdo ocorre essencialmente por difuséo
(PEZZINI; SILVA; FERRAZ, 2007), e os materiais de parede podem ser ceras, lipidios e
glicerideos. (NICOLETTI; FRASSON, 2006).

Segundo Jacobs e Mason (1993) os polimeros séo especialmente adequados como
materiais de parede em sistemas de liberacdo controlada porque sua mobilidade pode ser
modificada, além disso, no geral, polimeros naturais tém pouca ou nenhuma toxicidade, e
apresentam diversidade de aplicacdes que incluem atuar como membrana, envelope ou matriz
no qual o ingrediente ativo é disperso ou dissolvido.

Na &rea alimenticia os mecanismos de liberacdo mais relevantes sdo por a¢do do
solvente ou por difusdo, sendo este ultimo considerado um dos mais relevantes (AZEREDO,
2005), um dos motivos pelos quais a difuséo foi escolhida como mecanismo de liberacdo neste
trabalho.

A difusdo consiste no deslocamento do agente ativo atraves da matriz, passando de
uma regido mais concentrada para uma de menor concentracdo (RODRIGUEZ et al., 2016), e
ocorre especialmente quando a microparticula esta intacta (SIVA et al., 2014), sendo controlada
pelas limitacGes da transferéncia de massa na camada entre a matriz polimerica € 0 meio.
Pothakamury e Barbosa-Candvas (1995) elegem alguns passos envolvidos na liberagdo do
agente ativo que variam se 0 agente ativo estiver disperso ou dissolvido na matriz: quando
disperso os passos incluem a dissolucdo na matriz, seguido da difusdo na superficie e por fim
ocorre o transporte da superficie da matriz. Caso o agente ativo esteja dissolvido 0s passos sdo
a difusdo do agente ativo da superficie da matriz, a seguir particdo do agente ativo entre a matriz
e 0 meio de eluigdo, terminando com o transporte para fora da superficie da matriz.

O transporte do agente ativo na difusdo depende da sua capacidade em atravessar a
membrana do material de parede que é porosa (RODRIGUEZ et al., 2016), isto é, da sua
solubilidade no sistema matricial (MATALANIS; JONES; MCCLEMENTS, 2011). Assim, a
difusividade depende ndo somente do agente ativo como também do tamanho, forma e da
disposi¢do do material de parede (SOBRINHO; FARIAS, 2012). Geralmente as moléculas

maiores tendem a uma difusividade inferior s menores (RODRIGUEZ et al., 2016). Segundo
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Aghbashlo et al. (2012) este fato estd associado ao peso das moléculas, pois quanto maior o
peso molecular menor seré a difusividade, o que reduz também a solubilidade no meio.

A difusdo também € influenciada pelo estado fisico do material de parede.
Geralmente materiais de parede no estado vitreo sdo mais impermeaveis comparados ao estado
ndo vitreo ou gomoso. Assim, a liberagdo do agente ativo normalmente ocorre durante a
transicdo do estado vitreo para o estado gomoso, ou seja, no estado de maior mobilidade das
moléculas (AZEREDO, 2005). Além da morfologia e do estado fisico do material de parede,
varios outros fatores podem influenciar o mecanismo de difusdo, como a temperatura e a
agitacao.

Mudangas na temperatura podem destruir a integridade do material de parede, e
assim, propiciar a liberacdo do agente ativo (SOBRINHO; FARIAS, 2012), além de afetar o
estado fisico e a taxa de liberacdo (AZEREDO, 2005). Existem dois conceitos diferentes para
a atuacdo da temperatura na liberacdo controlada. A liberacdo sensivel a temperatura, reservada
para materiais que se expandem ou colapsam quando a temperatura critica € atingida, e a outra
atuacdo ocorre quando a temperatura € ativada pela fusdo do material de parede devido a altas
temperaturas (SILVA et al., 2014).

A agitagdo, por sua vez, favorece a difusdo através do que se define ““ Teoria da
colisdo”. Esta teoria foi proposta por Max Trautz e Willian Lewias em 1916 e 1918, e estabelece
que para uma reacgdo ocorrer as particulas devem reagir entre si e colidirem (VARGAS, 2011).
Cabe salientar que quanto maior a velocidade de agitacdo do meio, mais rapido é a colisao entre

as microparticulas .

3.8 Cinética de Liberacéo

A ordem e o mecanismo de liberacdo das microparticulas podem ser descritos
através da cinética de liberacdo e avaliado na forma de diversos modelos matematicos
(ANSARIFAR et al., 2017; CAMPELO-FELIX et al., 2017; ZANDI et al., 2017). Em relacio
a difusdo os principais modelos aplicados se baseiam nas Leis de Fick, sendo os modelos de
Ordem Zero, Primeira Ordem, Higuchi e Korsmeyer e Peppas (LOPES; LOBO; COSTA, 2005;
MEHRNIA et al., 2017; YU; CAO, 2017), representadas, respectivamente, pelas Equacdes de
1,2,3e4.
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C = ko*t+Co (Equacéo 1)
C = Co*e®™ (Equacio 2)
C =k Vt+Co (Equagdo 3)
C = k*t"+Co (Equacdo 4)

Onde: C é a concentragdo (%) de CAR no tempo t (dias), CO é a concentra¢do inicial, k é a
constante cinética e n € o expoente de liberacdo, usado para caracterizar diferentes mecanismos
de liberacdo. Na liberacdo das microparticulas o valor de n indica os seguintes mecanismos de
liberagdo em sistema esférico: Caso I, para n < 0,43 o mecanismo de tranferencia de massa
ocorre de acordo com a lei de Fick, ou seja, a difusdo das moleculas segue um gradiente de
potencial quimico; quando 0,43 < n < 0,85 o sistema de liberacdo € anomalo (ou ndo Fickiano),
e a liberacdo ocorre por difusdo e relaxamento das cadeias do polimero; Caso 11, se n for igual
a 0,85 indica que a liberagdo é controlada pela molhabilidade; e o Super caso quando n > 0,85
no qual ocorre uma aceleracdo na liberacéo provocado pela erosdo ou mobilidade das cadeias
do polimero (CAMPELO et al., 2018).
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

O dleo essencial de orégano (Origanum vulgare L.) foi obtido da Empresa Laszlo
Aromatherapy Ltda. (Belo Horizonte, Brasil) utilizado como agente ativo. Como materiais de
parede foram empregados goma ardbica e amido modificado (Capsul®), cedidos pelas
empresas Metachem Industrial e Comércio Ltda., Sdo Paulo, Brasil e Ingredion Brasil -
Ingredientes Industriais Ltda. (Mogi, Brasil), respectivamente. Na andlise de liberacdo
controlada foram utilizados o padréo de carvacrol (Sigma-Aldrich, W224502), hexano P.A.
(NEON, CAS N° 110-54-3, PM: 86,18) e o 6leo mineral (Ideol) como sistema modelo. As

especificacbes dos materiais encontram-se nos anexos A, B e C.

4.2 Métodos

As analises deste estudo foram realizadas nos laboratorios de Biotecnologia,
Conservagdo de Alimentos e Matérias Primas Alimentares do curso de Engenharia de
Alimentos, no Instituto de Ciéncia e Tecnologia; no laboratério Multiusuario do curso de
Farmécia, Faculdade de Ciéncias Bioldgicas e da Saude; e laboratério de microscopia do
Faculdade de Medicina de Diamantina, localizados na Universidade Federal dos Vales do
Jequitinhonha e Mucuri.

A Figura 8 mostra de forma esquematizada o fluxograma das etapas de execucao
do presente trabalho, sendo os procedimentos usados nas mesmas descritos na sessoes

seguintes.
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Figura 8 — Diagrama de fluxo das etapas de execucdo do projeto.
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4.2.1 Preparo da emulséo

Os materiais de parede utilizados foram a goma arabica e amido modificado
Capsul® na proporcdo de 25% e 75%, respectivamente. Esta proporcdo foi obtida dos
resultados otimizados do estudo de Costa et al. (2013) e Hijo et al. (2015), os quais alcancaram,
respectivamente, maior retencdo de 6leo essencial de orégano e baixa atividade de agua das
microparticulas de 6leo essencial de orégano produzidas através da secagem por atomizacgéo

Inicialmente a goma arabica (24,9g) e o amido modificado (74,9g) foram hidratados
em agua deionizada por aproximadamente 12 horas sob refrigeracdo (10 a 12°C). Em seguida
0s materiais de parede foram dissolvidos em 1L de &gua deionizada a 60-70°C usando o
homogeneizador Turratec (Tecnal, TE 102) na velocidade de 20.000 rpm durante 30 minutos.

Apbs a dispersdo completa dos materiais de parede e sob temperatura proxima a 10

°C, 11,1 mL de oleo essencial de orégano foi adicionado até a obtencdo de uma emulséo
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completamente homogénea com rotagdo de 20.000 rpm durante 5 minutos. A emulsao de 6leo
essencial de orégano foi produzida em triplicata.

4.2.2 Caracterizacdo da emulséo de 6leo essencial de orégano

4.2.2.1 Sélidos totais

Os solidos totais foram determinados pelo método gravimétrico, atraves da secagem
da amostra em estufa a vacuo (Tecnal, modelo TE 395), a 55 °C, até peso constante (AOAC,
1998).

4.2.2.2 Viscosidade

A anélise da viscosidade da emulsdo de OEO foi feita com um redmetro rotacional
(LamyRheology, modelo RM 200, Franca), utilizando o sistema DIN (1ISO 3219) equipado com
o cilindro concéntrico 1 (32,54 mm) e proble 1 (30mm), indicados para emulsdo pouco viscosas
(LAMYRHEOLOGY, 2013). Este sistema foi definido apds a realizagdo de pré-testes. As
amostras foram analisadas a temperatura controlada de 25°C, e submetidas a uma rampa
crescente de taxa de deformacéo, com os seguintes parametros: taxa de deformacdo prévia de
500 s por 1 minuto, taxa de deformagcéo aplicada de 1000 a 1500 s por 1 minuto, seguido de

uma manutenc&o de 500 s por 1 minuto. O volume de emuls&o injetado foi de 27 mL.
4.2.2.3 Potencial Zeta

O potencial zeta da emulsdo foi analisado através da mobilidade eletroforética no
equipamento Zetasizer Nano-ZS (Malvern Instruments, UK). Aproximadamente 1mL da
emulsdo foi injetada em cubeta de poliestireno DTS1060C, para realizacdo da leitura no
equipamento. A emulséo foi analisada na forma concentrada.

4.2.2.4 Microscopia Optica da emulséo

A microestrutura das emulsdes foi analisada por microscopia 6ptica no microscépio

Nikon (Eclipse E200MV, Toquio, Japdo). Duas gotas das emulsdes na forma concentrada
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foram colocadas em laminas, cobertas com laminulas e visualizadas em lentes com aumento de
40x e 100x. Para melhor caracterizacdo das emulsdes foram colocadas as imagens capturadas

pelo programa TSView?7.

4.2.3 Microencapsulagéo por secagem por atomizacao

A emulsdo formada foi submetida a secagem atraves de um secador atomizador
(spray dryer) da marca LABMAQ do Brasil, modelo MSD 0.5 (Ribeirdo Preto, S&o Paulo,
Brasil), com bico duplo fluido de abertura 1,0 mm, localizado no laboratério de Farmécia
Industrial, Faculdade de Ciéncias Bioldgicas e da Salde, da Universidade Federal dos Vales do
Jequitinhonha e Mucuri. As condicdes de operacdo do secador atomizador foram: temperatura
de entrada do ar 120 + 3°C, vaz&o do ar de secagem regulada para 2.0 m* min, rotdmetro + 30
L min?, a taxa do fluxo de alimentacdo foi ajustada para 0,50 L h™ e a pressdo do ar do
compressor para o secador foi de 2 - 4 bar.

Apds o processamento 0s pds obtidos foram estocados sob refrigeracdo (4 a 7 °C),
em frascos de vidro protegidos da passagem de luz e permeacdo de gases, a fim de minimizar
possiveis alteracbes no material, tais como aglomeracdo, provocando absor¢do de agua e
oxidagéo.

4.2.4 Caracterizacao das microparticulas de 6leo essencial de orégano

4.2.4.1 Atividade de 4gua

A medicdo da atividade de agua foi feita através da leitura direta da amostra no

equipamento Aqualab (modelo 4TE, USA), a temperatura controlada de 25+0,5 °C.
4.2.4.2 Umidade
A determinacdo do teor de umidade das microparticulas foi feita pelo método

gravimétrico, a temperatura de 105 °C em estufa convencional (Ethik Technology, modelo 402-
5D), até a obtencédo de peso constante (AOAC, 2005).
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4.2.4.3 Solubilidade

A analise da solubilidade foi realizada de acordo com o método proposto por Cano-
Chauca et al. (2005) com modificacGes. Para a analise 25 ml de 4gua deionizada foi transferida
para um béquer e colocada para agitacdo a 2500 rpm, em um homogeneizador ultraturrax. Em
seguida 0,5 g do p6 foi adicionado cuidadosamente, e a agitagdo foi mantida por 5 min. A
solucéo foi transferida para um tubo e centrifugada a 2600 rpm por 5 min (centrifuga Thermo
Scientific, modelo 37.520, Alemanha). Uma aliquota de 20 mL do sobrenadante foi transferida
para uma placa de petri previamente pesada e submetida a secagem em estufa a 105 °C por 12
horas. O percentual de solubilidade foi calculado pela diferenca de massa entre o sobrenadante

seco em relacdo a quantidade de p6 adicionado inicialmente.

4.2.4.4 Molhabilidade

A molhabilidade foi determinada pelo método proposto por Fuchs et al. (2006).
1,000g de pé foi espalhado sobre 100 mL de agua deionizada a 20 °C, sem agitacdo. Esta
propriedade foi medida como o tempo requerido para as particulas de p6 sedimentarem, ou
afundarem e desaparecerem da superficie da agua.

4.2.4.5 Potencial Zeta

A andlise do potencial zeta das microparticulas ocorreu conforme descrito no item
4.2.3.3, de acordo com a metodologia de Tamnak et al. (2016) com modificacdes. 1,000g das
microparticulas foi disperso em 50 mL de agua deionizada, para promover a reconstitui¢do das

microparticulas a serem analisadas.

4.2.4.6 Morfologia das microparticulas

A morfologia das microparticulas foi avaliada através de um microscopico
eletronico de varredura (MEV), disponivel no Laboratério Multiusuario de Microscopia
Avangada (LAMMA), da UFVJM. Os pos foram fixados sobre uma fita adesiva dupla-face,
pré-fixada a um suporte (stub), sendo retirado o excesso apds a deposi¢do. Em seguida as

amostras foram revestidas com ouro em um metalizador (Quorum, modelo Q150 ES) e
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examinadas no microscopio eletrénico de varredura TESCAN (modelo VEGA LMH). O
microscopio foi operado a 30 kV com amplia¢des de 500, 1.000, 2.000 e 5.000 vezes.

4.2.4.7 Tamanho das microparticulas

O tamanho das microparticulas foi medido com o software auxiliar do microscopio
eletronico de varredura TESCAN (modelo VEGA LMH), operado conforme procedimento no
item 4.2.5.6. O programa mediu uma microparticula determinando a escala de tamanho nas
imagens. Através da escala de tamanho obtida foram selecionadas imagens e aferidos os
tamanhos, para se obter a média, com o auxilio do programa IMAGEJ.

4.2.5 Eficiéncia da microencapsulacao

A eficiéncia da microencapsulagdo (EM) foi avaliada determinando a porcentagem
de carvacrol (CAR) presente nas microparticulas de OEO. A andlise foi realizada de acordo
com a metodologia proposta por Delfiya et al. (2015) com modificac@es, aplicando para o

célculo da EM a Equacéo 5.

CT - CS

EM (%) = T

x 100 (5)

Onde: CT é a concentracdo total de carvacrol nas microparticulas e CS € a concentragdo de

carvacrol na superficie das micropariculas.

Para determinacdo da CT, 500 mg de microparticulas de OEO foram dispersadas
em 3 mL de uma mistura contendo hexano e agua destilada (2:1) sendo o sistema agitado com
0 auxilio de um agitador vortex (NorteCientifica, modelo NA 3600), por 1 minuto. A dispersédo
obtida foi centrifugada em centriguga SpinLab, modelo SL-4BVU a 3.000 rpm, por 10 min, o
que resultou numa separacdo de fases, onde os materiais de parede ficaram retidos na parte
inferir do tubo junto com a agua (fase polar), e na parte superior houve retencdo do CAR,
presente no OEO, a parte apolar do amido modificado, além do hexano (fase apolar). A fase
superior foi isolada com auxilio de uma pipeta e 0 CAR dissolvido no hexano foi quantificado
por espectofotometria de absor¢do UV utilizando um espectrofotdmetro UV visivel (Tecnal,
modelo UV-5100), sendo as leituras de absorbancias realizadas no comprimeno de onda de 280
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nm. A concentragdo total de CAR (mg L) foi obtida através da construgdo de uma curva padrao
e sua respectiva equacéo de regresséo linear.

O CAR da superficie foi extraido diretamente de 500 mg das microparticulas de
OEO com 3 mL de hexano homogeneizado em um agitador vortex por 30 segundos, seguido
de centrifugacéo a 3.000 rpm por 10 min. Apds ocorrer a separacdo das fases, a fase liquida
contendo o CAR foi coletada e medida sua absorbancia no comprimento de onda de 280 nm. A
concentracio do CAR (mg L) foi calculada com o auxilio da curva padrio e sua equacio de
regressao linear.

Para a elaboracdo do branco e da matriz que compds a curva padrédo foram utilizadas
microparticulas de um ensaio contendo apenas os materiais de parede e hexano (166 mg L™).
Tais materiais foram homogeneizados em agitador e posteriormente centrifugados, conforme
as condicdes supracitadas. Em seguida foi coletado o sobrenadante.

A curva padréo foi construida pelo método de adi¢do de padrédo. Para a construcao
dos pontos que comp0s a curva foram adicionadas quantidades fixas de 50 puL do pardréo de
carvacrol em hexano na concentracio de 0,008 mg L a matriz, e feitas as leituras das

absorbancias no comprimento de onda de 280 nm.

4.2.6 Planejamento experimental

O delineamento composto central rotacional (DCCR) foi empregado para realizar
os testes de liberacdo controlada do 6leo essencial de orégano microencapsulado através de um
fatorial 2 x 2 completo, com 3 pontos fatoriais (niveis £1), triplicata no ponto central (nivel 0)
e 4 pontos axiais (+1,41), totalizando 11 ensaios.

As variaveis independentes foram a temperatura e a agitacdo do meio de liberacéo
do CAR no sistema modelo, e a variavel dependente foi a concentracdo do carvacrol (CAR)
liberada no sistema modelo. O planejamento experimental com as variaveis reais e codificadas

€ mostrado na Tabela 4.
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Tabela 4 — Delineamento Composto Central Rotacional usado no ensaio de liberacdo controlada do 6leo
essencial de orégano microencapsulado, Diamantina-MG, 2016.

) Variaveis codificadas Variaveis reais
Ensaio Agitagdo Temperatura Agitagdo (rpm) Temperatura (°C)
1 -1 -1 15 14
2 1 -1 85 14
3 -1 1 15 36
4 1 1 85 36
5 -1,41 0 0 25
6 1,41 0 100 25
7 0 -1,41 50 10
8 0 1,41 50 40
9 0 0 50 25
10 0 0 50 25
11 0 0 50 25

Os dados experimentais obtidos foram analisados através da superficie de resposta
com emprego da equacdo polinomial de segunda ordem (Equacdo 6) (KHURI; CORNELL,
1996).

Y =B+ 2o Bixi + T o Bux? + Xt ?=i+1 Bij Xix; (6)

Em que Y é a variavel resposta (concentracdo de CAR liberado); xi e xj sdo as variaveis
independentes codificadas; B0 € constante; Bi ¢ o coeficiente linear; Pii € o coeficiente
quadratico; Bij € o coeficiente da interacdo e k € o nimero de fatores.

As andlises foram analisadas pelo programa Statistica, versdo 8.0 (StatSoft, Tulsa,
OK, EUA), utilizando-se o delineamento composto central rotacional. O pacote Statistica foi
utilizado para as andlises de regressdo e variancia (ANOVA), e as superficies de resposta foram
desenvolvidas através da equacdo polinomial quadratica obtida a partir da analise de regressao.

Os ensaios foram realizados visando avaliar o efeito da variavel dependente,
concentracdo de carvacrol liberado, e por meio da modelagem linear e quadratica, otimizar os
processo de liberacdo controlada por meio da metodologia de superficie de resposta (BARROS
NETO; SCARMINO; BRUNS, 1996; RODRIGUES; IEMMA, 2009).
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4.2.7 Liberagéo controlada

A influéncia das variaveis temperatura e agitacao foi avaliada no perfil de CAR
liberado no 6leo mineral (OM) empregado como sistema modelo (SM). A concentracdo do
CAR liberado no 6leo mineral foi quantificada por espectrofotometria, e a sua liberagdo foi
calculada através da Equacdo 7 (DELFIYA et al., 2014).

_ [CAR]liberado
CAR liberado (%) = [CAR]total x 100 (7)

Onde: CAR ¢ o carvacrol e [CAR] ¢ a concentracao de carvacrol.

Na analise espectrofotométrica 500 mg de microparticulas foram diluidas em 3 mL
de OM contidos em béqueres. Posteriormente, os sistemas foram cobertos e mantidos nas
condicdes de agitacdo do meio de 0; 15; 50; 85 e 100 rpm e temperaturas de 10;14; 25; 36 e 40
°C, conforme mostrado na Tabela 4 do planejamento experimental (item 4.2.6). As analises
foram realizadas em chapa de agitacdo magnética (Tecnal, modelo TE-0851), sem reposi¢édo do
solvente, até o tempo de agitacdo de 100 minutos, conforme otimizacdo obtida por Campelo-
Felix et al. (2017). Para cada ensaio, 2 mL da amostra foram transferidos para tubo tipo falcon,
adicionando-se 1 mL de hexano no mesmo. Em seguida a amostra foi agitada em um vortex
por 1 minuto e logo apds centrifugada a 3.000 rpm por 10 minutos. A absorbancia do CAR
liberado foi lida no comprimento de onda de 280 nm, e determinada sua concentra¢do com base
na curva padrdo e sua equacdo de regressdo linear.

A curva padrdo, obtida pelo método de adicéo de padrdo, e sua equacao de regressao
linear, utilizou o padrdo de CAR nas mesmas condi¢fes do item 4.2.5, distinguindo-se apenas
a matriz usada para a construcao da curva. Para produzir a matriz 500 mg das microparticulas,
contendo apenas 0s materiais de parede, foram diluidas em 3mL de OM. Tal dispersao foi
homogeneizada em agitador vortex por 1minuto e logo apds centrifugado a 3.000 rpm por 10
minutos. 1 mL do sobrenadante foi coletado e adicionado a 2 mL de hexano, que novamente
foi homogeneizado e cenrifugado. O sobrenadante coletado foi o branco e a matriz da curva
padrdo a qual foi adicionada para obtec¢do dos pontos da curva o padrdo de CAR. As leituras da

absorbancia foram realizadas no comprimento de onda de 280 nm.
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4.2.8 Cinética da liberacao

A cinética da liberacdo foi aplicada no sistema modelo 6leo mineral (OM) e
analisada nas temperauras de 10; 25 e 40°C, pelo tempo de 16 dias consecutivos. Inicialmente
8300 mg das microparticulas de OEO foram colocadas em 50 mL de OM, e mantidas em
imcubadora BOD (Thelga, modelo TF35-A, Joinville, Brasil), nas condi¢des de temperatura e
tempo supracitadas. Para a analise espectrofotometrica 3 mL da amostra foram coletados 100
minutos apds a montagem do experimento, considerado o tempo zero. Nos outros 15 dias
consecutivos a coleta da amostra foi feita apos 24 horas da coleta anterior.

Para cada leitura no espectrofotdmetro 2 mL da amostra coletada foi colocada em
tubo tipo falcon e adicionado 1 mL de hexano. A analise espectrofotométrica ocorreu conforme
0 item 4.2.7. A concentracdo obtida da liberacdo de CAR foi aplicada nos modelos matématicos

propostos para a difusdo (item 3.8).

4.2.9 Analise estatistica

Para a caracterizacdo da emulsdo e microparticulas de 6leo essencial de orégano
foram calculados a média e desvio padrdo. Os resultados da anélise de liberacdo controlada e
cinética de liberagdo foram analisados através do software Statistica, versdo 8.0 (StatSoft,
Tulsa, OK, EUA).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 Caracterizagdo da emulsao de 6leo essencial de orégano

Os resultados da caracterizacdo da emulsdo de OEO sdo apresentados na Tabela 5,
e discutidos nas sessdes seguintes.

Tabela 5 — Valores médios e desvio padrdo (n=3) de solidos totais, viscosidade e potencial zeta da emulséo de
6leo essencial de orégano.

Propriedades Valores médios
Sélidos totais (%) 9,62 + 0,03
Viscosidade (mPa.s) 11,27 £ 0,05
Potencial zeta (mV) -2,73+£0,10

5.1.1 Sélidos totais

Os sélidos sdo importantes parametros a serem analisados nas emulsdes, por
influenciarem na eficiéncia da microencapsulagdo. Azeredo (2005) relata que quanto maior o
teor de sélidos menor o tempo necessario para a formacao das microparticulas, o que favorece
a retencdo de compostos volateis, e Jafari et al. (2008) salientam que 0 aumento na concentracdo
dos sélidos até certo ponto € relevante para a obtencdo de uma viscosidade 6tima. A média e
desvio padrédo dos sélidos totais da emulsao foi 9,62 + 0,03%, conforme mostrado na Tabela 5.

Ng et al. (2014) avaliaram o efeito do contetido de s6lidos na emulsdo de 6leo de
semente de kenaf a ser microencapsulado, empregando como materiais de parede caseinato,
maltodextrina DE10 (MD — DE10) e lecitina, nas concentracdes de 20, 30 e 40%, e concluiram
gue quanto maior o teor de sélidos empregado maior o tamanho das microparticulas produzidas.

Rajabi et al. (2015) avaliaram o teor de s6lidos da emulséo na reten¢do do composto
bioativo saffron com os materiais de parede maltodextrina DE 20 (MA DEZ20), GA e gelatina.
Segundo estes o conteido de solidos (30 e 40%) teve um efeito positivo na eficiéncia da
microencapsulacdo, pois quanto maior o teor de solidos maior foi a retencdo do composto
saffron.

Costa (2013) determinou o teor de solidos totais do permeado de soro fermentado,
utilizado como agente ativo na secagem por atomizacao, para a producéo de bioaroma de queijo

suico, cujos materiais de parede foram maltodextrina e amido modificado CAPSUL, obtendo
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uma porcentagem de solidos de 5%, o que segundo a autora foi um valor determinante na
formulacéo da suspenséo a ser atomizada.

O percentual de sélidos obtido na emulsdo de OEO embora baixo pode ser
considerado um 6timo valor, sendo determinante para a eficiéncia da microencapsulagéo, por

gerar uma viscosidade favoravel a retengdo do carvacrol, composto majoritario do OEO.

5.1.2 Viscosidade

A andlise de viscosidade da emulsdo de OEO apresentou média e desvio padrao de
11,27 £ 0,05 mPa.s, conforme mostra a Tabela 5. Vale ressaltar que a viscosidade tem relacao
direta com o contetido de solidos totais, isto €, a uma mesma temperatura quanto menor o
contetido de solidos, menor a viscosidade ou vice-versa (TONON; GROSSO; HUBINGER,
2011). A baixa viscosidade encontrada neste estudo pode estar relacionada a baixa concentragdo
dos materiais de parede utilizados, e é desejavel na secagem por atomizacdo, por favorecer a
circulacdo da emulsdo, reduzindo o tempo de contato com o ar quente do equipamento e assim,
promover a secagem mais rapida das gotas, favorecendo a retencéo de volateis.

Apesar de ndo ter sido encontrado na literatura trabalhos que avaliaram a
viscosidade de emulsGes de OEO e demais constituintes, outros pesquisadores analisaram a
viscosidade de suas emulsdes, sendo apresentados alguns trabalhos a seguir.

Paramita, Furuta e Yoshii (2012) analisaram a viscosidade de suas emulsdes em
que o agente ativo foi uma mistura de d-Limoneno e triglicerideos de cadeia média com
concentragdes variadas do material de parede amido modificado Capsul®. A viscosidade foi
avaliada com 48, 50 e 60% do material de parede, e os valores encontrados foram 59,2 + 0,48,
17,5 + 0,53 e 37,2 + 2,45 mPa.s, respectivamente. Os autores concluiram que este parametro
influenciou o tamanho das microparticulas, onde emulsfes com alta viscosidade produziram
microparticulas de maior tamanho.

Luna-Guevara et al. (2017) analisaram a viscosidade de emulsGes de 6leo de
nogueira, amendoim e pecan empregando os materiais GA, MD DE10 e gelatina. A viscosidade
variou de 4,15 + 0.01 a 5,50 £ 0.00 mPa.s. De acordo com 0s autores a variagdo da viscosidade
pode ser influenciada pelo contetdo de sélidos e tipo de homogeneizagdo. Relataram ainda que
a viscosidade da emulsdo é importante quando se trata de secagem por atomizag&o, pois pode
afetar o tamanho e a espessura da matriz das particulas, e a viscosidade elevada aumenta o
tempo necessario para a formacdo das particulas e, como consequéncia forma particulas de

tamanhos maiores.
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5.1.3 Potencial zeta

O potencial zeta da emulsdo apresentou media e desvio padrdo de -2,73 £ 0,10 mV
(Tabela 5). O resultado obtido foi baixo e distante da faixa preconizada para estabilidade £30
mV (KASPAR; JAKUBEC; STEPANEK, 2013), indicando possivel instabilidade das
emulsdes e como consequéncia uma tendéncia a aglomeracao. Outros estudos de secagem por
atomizacdo também analisaram o potencial zeta de suas emulsdes (CARVALHO; SILVA;
HUNBIGER, 2014; JULIO et al., 2015; TAMNAK et al., 2016).

Noello et al. (2016) microencapsularam por secagem por atomizagao o 6leo de chia
com os materiais de parede proteina de soro concentrada (WPC), pectina, MD DE10 e Hi-Cap®
100 modificado quimicamente do amido octenil succinatoanidro (OSA). O potencial zeta da
emuls&o contendo o Hi-Cap® 100 e WPC foi de -6,87 mV. De acordo com 0s autores o valor
negativo na emulséo pode ser devido a inverséo de cargas, onde a carga negativa do Hi-Cap®
100 prevaleceu na emulsdo. O semelhante foi observado no presente trabalho, no qual foi
utilizado elevada concentracdo do amido modificado Capsul®, considerado um polimero
anionico (NILSSON; BERGENSTAHL, 2007), com carga negativa, podendo também estar
ocorrendo uma inversao de cargas, o que justifica o resultado negativo obtido ( -2,64). A medida
do potencial zeta depende das propriedades quimicas do polimero, de agentes estabilizantes e
do pH (ROSA et al., 2015).

Silva, Vieira e Hubinger (2014) aplicaram alta pressdao de homogeneizacdo em
emulsdes de oOleo de café verde produzidas com diferentes materiais de parede a serem
microencapsuladas, e concluiram que a alta pressdo aplicada reduziu o potencial zeta da
emulsdo de AM com MD (-20,3 mV) em comparacao a emulsdo de GA com MD (-26,0 mV).

5.1.4 Microscopia Optica

As imagens das gotas da emulsdo preparadas pela combinacdo de goma arabica,
amido modificado (Capsul®) e OEO, de diferentes regides da emulsdo, sdo apresentadas na
Figura 9, sendo em Al e A2 com ampliacdes de 40X e em B1 e B2 com ampliagdo de 100X.
As Figuras Al e A2 mostram imagens cuja emulsdo tem como caracteristicas gotas dispersas,
arredondadas, de tamanhos variados e tendéncia a aglomeragdo. Em relacéo as Figuras B1 e B2

é possivel visualizar o que provavelmente seja 0 OEO envolvido pelos materiais de parede.
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Figura 9 — Microscopia dptica da emulsdo obtida pela combinacéo dos materiais de parede goma arabica e
amido modificado Capsul® e do dleo essencial de orégano, visualizadas em diferentes regides da emulsdo com
lentes objetivas de aumento 40X (Al e A2) e 100X (Bl e B2).

De acordo com Silva, Vieira e Hubinger (2014) e McClements (2007) as gotas da
emulsdo influenciam as propriedades fisico-quimicas como reologia (viscosidade), estabilidade
(separacgéo gravitacional, floculagéo e coalescéncia), e também as propriedades opticas (leveza
e cor).

Garcia (2013) analisou por microscopia as gotas de suas emulsdes de 6leo essencial
de manjericdo com os materiais de parede GA, MD DE 10, isolado proteico de soja (IPS) e
concentrado proteico de soro de leite (CPS). Na emulsdo com goma arabica a autora observou
a presenca de gotas pequenas, individualizadas, mas também observou a presenca de gotas um
pouco maiores em menor proporcao.

Fernandes et al. (2016) produziram emulsdes de 6leo de gengibre a serem
microencapsuladas por secagem por atomizagdo com os materiais de parede GA, IN e MD, e
as micrografias mostraram que a emulsdo de GA com IN apresentou gotas de tamanhos variados
e mais dispersas quando comparado aos outros ensaios, enquanto a emulsdo de GA pura gerou

uma maior quantidade de gotas, também com diferentes tamanhos e mais aglomeradas.
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Carneiro (2011) verificou gotas dispersas e arredondadas na emulsdo de dleo de
linhaga com o0 amido modificado HiCap e MD. Na combinacédo de concentrado proteico de soro
de leite e MD as gotas ficaram aglomeradas e coalescentes. J& na combinacdo da MD com o
amido modificado Capsul® ou GA as gotas ficaram arredondadas e ndo dispersas.

Embora ndo foi encontrado analise de microscopia optica da emulsdo de OEO em
outros estudos, as microscopias obtidas no presente trabalho séo condizentes com as de outras
emulsdes a serem atomizadas, como as supracitadas, e indicam a provavel morfologia a ser
obtida apds a microencapsulacao, além de induzir que o agente ativo foi, de fato, revestido pelos

materiais de parede.

5.2 Caracterizacao das microparticulas de 6leo essencial de orégano

Os resultados das propriedades usadas para caracterizar as microparticulas de OEQ,

produzidas pelo método de secagem por atomizacdo sdo apresentados na Tabela 6.

Tabela 6 — Média e desvio padrao (n=3) das propriedades de caracterizagdo das microparticulas de 6leo
essencial de orégano produzidas por secagem por atomizagéo.

Propriedades Valores médios
Atividade de agua (Aa) 0,13+0,01
Umidade (%) 2,20+ 0,16
Solubilidade (%) 69,55+ 0,19
Molhabilidade (min) 19,50 £ 0,70
Potencial zeta (mV) -9,09+0,41
Tamanho (um) 15,75+ 3,94

5.2.1 Atividade de agua e Umidade

A atividade de agua (Aa) e umidade sdo parametros importantes para avaliar a
conservacdo do produto alimenticio. As meédias dos valores de Aa e umidade das
microparticulas deste estudo foram 0,13 + 0,01 e 2,20 + 0,16 %, respectivamente, conforme
mostrados na Tabela 6. Os resultados condizem com outros trabalhos de secagem por
atomizacdo de dleos e oOleos essenciais (BOTREL et al., 2012; CARVALHO; SILVA,
HUBINGER, 2014; NG et al., 2014).
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Costa et al. (2013) avaliaram a Aa e umidade de microparticulas de OEO cujos
materiais de parede foram GA, MA DE20 e AM, e conseguiram valores de Aa variando de 0,13
- 0,17% e umidade de 0,92 — 3,27%. Os autores observaram que o aumento da concentracéo de
GA gerou um aumento da Aa e umidade, e que microparticulas produzidas com alta
concentracdo de AM tiveram menor absor¢do de agua.

Os resultados da Aa e umidade apresentados na Tabela 6 se assemelham aos
resultados de Costa et al. (2013), e pode ser explicado pela estrutura quimica dos materiais de
parede usados. A GA tem um grande ndmero de grupos hidrofilicos na sua cadeia o que
favorece a absorcao de dgua do ambiente, por outro lado o0 AM tem poucos grupos hidrofilicos
e assim promove uma menor absor¢do de dgua (TONON et al., 2009). Como no presente
trabalho utilizou-se alta concentracdo de AM (75%) ja era esperada uma baixa Aa e umidade
nas microparticulas produzidas.

Uma Aa menor que 0,90 nas microparticulas, tal como a obtida no presente
trabalho, estd associada a superficie seca que atua como uma membrana semipermedavel
permitindo a perda continua de agua, mas retém de forma eficiente moléculas aromaticas (HIJO
et al., 2015).

Vale ressaltar, ainda, que valor de Aa proximo a 0,6 tem pouco ou nenhum
crescimento microbiano e Aa < 0,3 ndo permite o desenvolvimento de microrganismos
(EMBRAPA, 2010), o que contribui para uma melhor conservagdo e aumento da vida de
prateleira dos produtos alimenticios.

Bakry et al. (2016) microencapsularam por secagem por atomizacdo 6leo de atum
empregando como materiais de parede proteina isolada de soro, polissacarideo pullulan e
caborximetilcelulose (CMC), e encontraram valores de Aa de 0,14 - 0,21% e umidade de 1,15
- 1,89%. Segundo os autores, valores de Aa menores que 0,30 sdo normalmente considerados
para garantir a estabilidade.

Fazaeli et al. (2012) analisaram a Aa e umidade de microparticulas de suco de
amora preta microencapsulada com GA e MD. Os valores médios encontrados foram de 0,15 a
0,32 para Aa, e de 1,5 a 2,5% para umidade. Segundo aqueles autores os efeitos das variaveis
independentes como temperatura do ar de entrada, taxa do fluxo de ar, concentracdo dos
materiais de parede MD e GA afetam a Aa e umidade. Os mesmos autores encontraram em seus
resultados uma reducéo no teor de umidade ao elevarem a temperatura de entrada, justificado
pelo fato de que na alta temperatura de entrada a taxa de calor transferido para as particulas é

grande, o que promove uma elevada forga de secagem pela evaporagéo da umidade.



65

De acordo com o exposto, as microparticulas produzidas apresentaram bom valor
de atividade de agua e umidade, comparado com os resultados obtidos nas referéncias

mencionadas neste item.

5.2.2 Solubilidade

A solubilidade analisada nas microparticulas apresentou média e desvio padrdo de
69,55 £ 0,19 % (Tabela 6). Embora Campelo-Félix (2014) e Bhandari et al. (2008) citam que
valores 6timos de solubilidade para alimentos em p6 encontram-se na faixa de 92 - 99%, a
solubilidade das microparticulas produzidas neste estudo pode ser considerada de média a alta,
indicando uma boa solubilidade, considerada a natureza hidrofobica do nucleo. Fernandes,
Borges e Botrel (2014) em suas microparticulas de OE de alecrim alcancaram valores relativos
para solubilidade entre 41,85 - 47,72 %, também justificado pela natureza hidrofébica do OE
de alecrim. Naquele estudo o menor valor foi observado quando empregaram a combinacgéo
amido modificado e inulina. Fernandes et al. (2016) citam que a solubilidade ¢ um fator
decisivo para a qualidade dos produtos em po.

Campelo-Félix et al. (2017) microencapsularam Oleo essencial de liméo
empregando como materiais de parede isolado proteico de soro (IPS), IN e oligofrutose (OL),
e conseguiram valores de solubilidade em torno de 93%, sem diferenca significativa entre os
ensaios. Eles justificaram que o elevado valor de solubilidade obtido pode ser devido ao
processo ultrassénico empregado, que altera a estrutura das proteinas exibindo partes
hidrofilicas do aminoécido em agua.

Costa et al. (2013) também avaliaram a solubilidade de microparticulas de OEO,
cujos materiais de parede usados foram GA, MA DE20 e AM, e atingiram solubilidade na faixa
de 74,2 — 77,2 %, valores considerados elevados e justificados devido aos materiais de parede
empregados, sendo que o percentual foi menor quando houve combinacdo de GA e AM (73,6
%), justificado pela baixa solubilidade do AM em &gua fria. J& Cano-Chauca et al. (2005) cita
que varias pesquisas recomendam o uso da GA em processos de secagem por atomizacao

devido suas propriedades emulsificantes e alta solubilidade em agua.

5.2.3 Molhabilidade

A molhabilidade das microparticulas de OEO apresentou valor médio e desvio

padrdo de 19,50 + 0,70 min (1152 segundos), como apresentado na Tabela 6. O valor
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encontrado pode ser considerado um tempo de reconstituicdo elevado, visto que existem
estudos que consideram valores 6timos de molhabilidade para produtos em p6 com resultados
entre 10 a 60s (CAMPELO-FELIX et al., 2014; BHANDARI et al., 2008).

Os fatores que podem ter contribuido para o elevado tempo de molhabilidade séo o
tamanho das microparticulas e os materiais de parede usados. As microparticulas produzidas
apresentaram um tamanho reduzido, e este resultado pode ser evidenciado por Vissotto et al.
(2006) que obtiveram um aumento do tempo da molhabilidade devido as particulas pequenas
que apresentaram uma reducdo do espaco intersticial na sua estrutura, prejudicando a
penetracdo de agua. Particulas pequenas, normalmente, tém baixa molhabilidade devido a alta
tensdo superficial, que leva a formacdo de uma barreira viscosa na superficie do liquido
(CAMPELO-FELIX et al., 2017). A influéncia dos materiais de parede na molhabilidade pode
ser evidenciado por Fathi et al. (2014) os quais relataram que o amido modificado apresenta
maior hidrofobicidade devido as modificagcdes na sua estrutura, o que leva a reducdo na sua
capacidade de molhabilidade, e, consequente redu¢do na sua interacdo com a agua.

Dima et al. (2016) microencapsularam por secagem por atomizacdo o OE de
Coriandrum sativum L. com quitosana, alginato e IN e observaram que o0 tempo de
molhabilidade variou de 112 a 322s. Os autores observaram que a molhabilidade foi maior para
microparticulas de tamanho menor.

Fernandes, Borges e Botrel (2014) obtiveram um tempo de reidratagédo de
microparticulas de OE de alecrim usando a GA como material de parede na faixa de 155 a 488
segundos, e constataram que o tempo de instantaneizacdo foram maiores quando empregado
altas temperaturas e concentragfes do material de parede.

Costa et al. (2013) reportaram um tempo de molhabilidade de 11 a 22 minutos para
microparticulas de OEO, produzidas com GA, AM e MA DE20. Melhores resultados de
molhabilidade foram alcancados quando houve um aumento da concentracdo de GA,

provavelmente devido sua natureza hidrofilica.

5.2.4 Potencial zeta

O potencial zeta € um parametro empregado na avaliacdo da estabilidade de
emulsdes, e também considerado um fator importante na estabilidade de particulas
encapsuladas (ANSARIFAR et al., 2017). O valor da média e desvio padrdo do potencial zeta
analisado nas microparticulas de OEO foi -9,09 + 0,41 mV (Tabela 6).
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O potencial zeta das microparticulas em comparacdo ao das emulsdes apresentou
um aumento, porém esse valor ainda é baixo, e encontra-se fora da faixa definida para
estabilidade que é acima de +30 ou abaixo de -30 mV (KOSEGAREN-GODEN; JIMENZE-
MUNGUIA, 2012), importante para prevenir a aglomeracao entre as particulas.

Chen et al. (2017) microencapsularam R-caroteno usando como emulsificante
caseina na proporc¢do de 1%. O potencial zeta obtido nas microparticulas reconstituidas em agua
destilada foi -64,5 mV. Os autores associaram o resultado encontrado as condicGes de
homogeneizacdo e ao emulsificante utilizado, devido ao fato das gotas geradas apresentarem
alto potencial eletrostatico, sugerindo que as microparticulas teriam boa estabilidade contra
agregacdo devido a forte repulsdo eletrostatica.

Estevinho et al. (2014) microencapsularam a enzima 3-galoctosidase com goma
arabica, quitosana, quitosana modificada, alginato de célcio e alginato de sddio e os autores
observaram valores de potencial zeta menor para 0s ensaios que empregaram a GA (-28,4 e -
31,7 mV), com e sem a adi¢do da enzima, respectivamente. Ja os sistemas mais estaveis foram
conseguidos em microparticulas com alginato de sédio, -69,3 e -68,6 mV, para ensaios com e
sem adicdo de enzima, respectivamente. Porém aqueles autores constataram que ndo houve
diferenga significativa ao comparar o potencial zeta para 0 mesmo material, com e sem adicdo
da enzima, e concluiram que todos os valores obtidos estdo associados a estabilidade do sistema

coloidal.

5.2.5 Morfologia das microparticulas

A Figura 10 apresenta a micrografia das microparticulas de OEO visualizadas pela

microscopia eletrdnica de varredura (MEV).
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Figura 10 — Micrografias eletronicas de varredura das microparticulas de 6leo essencial de orégano produzidas
com 25% de goma arabica (GA) e 75% amido modificado (AM) Capsul®, com ampliagdes de 500, 1.000 e
2.000 vezes.

A morfologia externa (Figura 10) mostra que as microparticulas apresentaram

formato esferico, ocas e com superficie concava e rugoso, caracteristicas morfoldgicas
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provenientes da secagem por atomizacdo, resultado da rapida evaporacdo da agua durante a
secagem (FRASCARELI et al., 2012). Além disso a visualizagdo panoramica das
microparticulas mostra tamanhos variados e tendéncia a aglomeragdo, caracteristicas
relacionadas ao método de microencapsulacdo empregado e aos materiais de parede utilizados
(GHARSALLAOQUI et al., 2007).

Estruturas semelhantes foram obtidas por outros trabalhos de secagem por
atomizacdo que avaliaram a morfologia das suas microparticulas (BOTREL et al., 2012;
RIGON, NORENA, 2016).

Observando a Figura 11 pode-se inferir a possivel difusdo do OEO através dos
materiais de parede pelas superficies externas de algumas microparticulas. Este fato leva a
induzir que algumas microparticulas tiveram maior retencdo do 6leo na superficie, o que pode
estar relacionado a eficiéncia da microencapsulacéo.

A provavel difusdo do OEO na superficie externa da microparticula pode ser
evidenciada atraves das Figuras 11A e 11B que apresentam, respectivamente, as micrografias
das microparticulas com 6leo essencial de orégano e micrografias das microparticulas sem 6leo
essencial de orégano, a mesma observacao também foi realizada por Abedi et al. (2016). E bem
perceptivel a distribuicdo do que supostamente seja 0 OEO na superficie da microparticula
(Figura 11A) em comparagdo a Figura 11B, microparticulas sem adi¢cdo do OEO, com uma
superficie bastante lisa.

Figura 11 — Micrografias eletrdnicas de varredura de microparticulas com 6leo essencial de orégano (A) e
microparticulas sem 6leo essencial de orégano (B), com ampliag¢do de 5.000 vezes.
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E importante observar nas Figura 11A e 11B que as microparticulas ndo
apresentaram fissuras na superficie externa, indicando uma completa cobertura do agente ativo
pelos materiais de parede, o que € uma vantagem por levar a uma menor permeabilidade a gases,
e assim aumentar a protecdo e retencdo do agente ativo (SANTANA et al., 2016).

Abedi et al. (2016) microencapsularam o 6leo de Nigella sativa com MD e amido
octenilsuccinato de sédio e também conseguiram microparticulas de formato esférico, de
diferentes tamanhos e sem fissuras aparentes.

Fernandes et al. (2016) ao microencapsularem OE de gengibre com os materiais de
parede GA, MA DE10 e IN produziram microparticulas com formato esférico, de diferentes
tamanhos e sem fissuras aparentes. Os autores também observaram que as microparticulas
preparadas com IN tiveram alta proporc¢éo de formato esférico justificado pelo fato das matrizes
promoverem elasticidade durante a secagem. Observaram ainda que houve dentes na superficie
das microparticulas, o que acreditam que seja provavelmente devido ao encolhimento inicial
das particulas no estéagio inicial do processo de secagem.

Sanchez-Reinoso, Osorio e Herrera (2017) microencapsularam aroma de cacau com
AM e MD DE10 e constataram que as microparticulas com amido modificado apresentaram
forma semiesférica, lisas e com deformagfes na superficie, o que segundo os autores sao
caracteristicas desejaveis por favorecer uma boa retencdo do agente ativo e baixa

permeabilidade ao vapor de gua e gases.

5.2.6 Tamanho das microparticulas

A média e desvio padrdo do tamanho das microparticulas de OEO produzidas foi
de 15,75 + 3,94um (Tabela 6). Segundo Campelo-Félix (2014) alimentos em p6 devem
apresentar tamanho variando de 10 a 200um, o que mostra que as microparticulas produzidas
se encontram dentro da faixa adequada.

Trabalhos de microencapsulagdo associam o tamanho e a morfologia das
microparticulas com a viscosidade (EDRIS et al., 2016; JAFARI et al., 2008; RAJABI et al.,
2015). Segundo os autores acima, quanto mais viscosa a emulsdo maior sera o tamanho das
microparticulas produzidas. Esta propriedade tem relacdo com o teor de solidos totais, visto que
quanto maior o conteddo de sélidos maior sera a viscosidade da emulsdo a uma temperatura
constante (RAJABI et al., 2015). Ray, Raychaudhuri e Chakraborty (2016) também associam

o tamanho e a morfologia das microparticulas com a umidade e temperatura de secagem, e
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explicam que se a temperatura for muito baixa a 4gua ndo evapora rapidamente num tempo
curto, o pé continua tmido e reduz o rendimento; entretanto elevadas temperaturas de secagem
poderdo ocasionar fissuras nas microparticulas.

A comparacdo do tamanho das microparticulas com a eficiéncia, viscosidade e
morfologia, permite constatar que a mistura de GA e AM produziram emulsdes de baixa
viscosidade, o0 que durante a etapa de secagem levou a producao de microparticulas de tamanho
pequeno e com superficies sem fissuras, reduzindo a presenca do OEO na superficie das
microparticulas, garantindo um possivel aumento da eficiéncia no processo de
microencapsulacao por secagem por atomizagéo.

O tamanho das microparticulas também foi estudado em outros trabalhos como o
de Barroso et al. (2014) que produziram microparticulas de 6leo de linhaca com tamanhos
distribuidos entre 1,1-39,8um e, segundo o0s autores, esta faixa de tamanho obtido indicou que
0s parametros de homogeneizacao utilizados foram apropriados.

Beirdo-da-Costa et al. (2013) microencapsularam o OEO com inulina e produziram
microparticulas com tamanhos entre 6,3 a 9,2um. Os autores observaram gue o aumento da
concentracdo de inulina ocasionou aumento do tamanho das microparticulas.

Fernandes, Borges e Botrel (2014) obtiveram microparticulas de OE de alecrim
com diametro de 13,4 um formuladas com AM e 13,5 formuladas com GA e relataram que os
maiores tamanhos foram obtidos quando utilizaram somente AM e GA. Os autores relataram
ainda que o diametro das microparticulas produzidas no spray-dryer depende dos parametros
empregados na secagem por atomizacdo, das propriedades do material de parede, da
concentracéo e viscosidade.

Uekane et al. (2016) microencapsularam compostos de aroma sulfuroso com GA e
MD DE10 e verificaram microparticulas com tamanhos de 1,6-52,5 um, e relataram a
importancia de analisar o tamanho das microparticulas por ser uma propriedade que pode

influenciar o processamento e manuseio do produto, além de determinar sua vida de prateleira.

5.3 Eficiéncia da microencapsulacao

A eficiéncia da microencapsulacdo é uma das propriedades mais importantes a ser
avaliada, no que se refere a comprovar se a retencdo do agente ativo, dentro das microparticulas,
pelo material de parede foi eficiente. Mahdavi et al. (2016) explicam que o sucesso da

microencapsulacao esta vinculado a alta retencdo do agente ativo dentro da microparticula e



72

minima quantidade na sua superficie. Para a realizacdo da referida analise, inicialmente, foram
investigados os espectros de absor¢do do padrdo de carvacrol (CAR), do 6leo essencial de
orégano (OEOQO), do branco, do carvacrol total (CT) e do carvacrol na superficie das
microparticulas (CS), e mostrados na Figura 12.
Figura 12 — Perfil espectrofotométrico do padréo de carvacrol (CAR), do 6leo essencial de orégano (OEO), do
branco, do carvacrol total (CT) e carvacrol na superficie das microparticulas (CS), onde: A — mistura do padrédo

de CAR, GA, AM e hexano; B — mistura do OEO, GA, AM e hexano; C — mistura de GA, AM e hexano; D —
microparticulas de OEO e hexano (extracdo superficial); E — microparticulas de OEO e hexano (extracdo total).
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A concentracdo do CAR total e na superficie das microparticulas foi obtida atraves
da contrucdo de uma curva padrdo (método de adicdo de padrdo) (Figura 13) cuja faixa de

concentracio do padrdo de CAR variou de 0 a 40 mg L.
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Figura 13 — Curva do padrao de carvacrol usada para a analise de eficiéncia da microencapsulagéo.
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A partir da curva padréo (Figura 13) foi obtida uma equacéo de regressédo linear
(Equacéo 8) para calcular a concentragdo de CAR nas microparticulas, e posteriormente com o

auxilio da Equacdo 5 conforme item 4.2.5, foi determinada a eficiéncia da microencapsulacao.
Abs = 0,0281[CAR] - 0,0060  (R?=0,9921) (8)
Onde: Abs é a absorbancia e [CAR] é a concentracéo de carvacrol em mg L.

Jafari et al. (2008) relatam que para a microencapsulagéo ser considerada eficiente
0 p6 microencapsulado deve apresentar maxima retencdo do material no interior do nucleo e
minima na superficie da microparticula.

O resultado obtido neste trabalho (80,41 + 2,12%) mostra que a combinacdo dos
materiais amido modificado Capsul® e GA apresentou um elevado nivel de eficiéncia para as
microparticulas de 6leo essencial de orégano, o que era esperado e desejado, visto que esta
propriedade esté relacionada com a protegdo do 6leo e, consequentemente, do carvacrol, seu

composto majoritario. Cabe relatar que a alta eficiéncia obtida pode estar associada a fatores
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como a temperatura de secagem e 0s materiais de parede usados (GHARSALLAOUI et al.,
2007; PORRAS-SAAVEDRA et al., 2015; BOTREL et al., 2017).

No estudo de Costa et al. (2013) a microencapsulacdo do OEO com o0s materiais
GA, AM e MD, em diferentes proporc¢des, resultou numa eficiéncia de 85,3 — 93%. Foi
observado que a eficiéncia foi influenciada mais significativamente quando se empregou 100%
de GA. Segundo os autores, a combinacdo de GA e AM também influenciou de maneira
favoravel a eficiéncia da microencapsulacao.

Hijo et al. (2015) também microencapsularam o OEO com amido modificado
Capsul® e GA, na proporcao de 25:75 %, e obtiveram eficiéncia de 86,2%, considerado pelos
autores um nivel adequado para éleos em po.

Fernandes, Borges e Botrel (2014) ao microencapsularam o OE de alecrim com os
materiais GA, AM, MD e IN conseguiram valores de eficiéncia de 26,31 a 61,81%. Segundo
0s autores um dos parametros mais importantes nesta propriedade é a natureza do material de
parede, importante na retencdo dos compostos volateis. Estes relataram que os materiais de
parede devem ter propriedades adequadas como a de emulsificacdo, visto que a estabilidade
adquirida na emulsdo leva a uma maior eficiéncia e, portanto, uma menor perda de volateis.

Mahdavi et al. (2016) determinaram a eficiéncia da microencapsulagdo da
antocianina com os materiais de parede goma arabica, maltodextrina e gelatina. O resultado do
estudo mostrou que a eficiéncia foi dependente da combinacdo dos materiais de parede. A
melhor eficiéncia foi obtida pela combinacdo da goma ardbica com a maltodextrina
(aproximadamente 93%). Ao estudarem apenas maltodextrina e maltodextrina com gelatina
obiveram uma eficiéncia bem menor, o que segundo os autores foi devido a falta de propriedade
emulsificante e menor capacidade de formacéo de filmes desses dois materiais.

5.4 Liberacéo Controlada

O presente trabalho avaliou a liberagdo do carvacrol (CAR) no sistema modelo 6leo
mineral, compreendido como um sistema neutro. Isto possibilitou estudar a liberacdo sem as
possiveis interferéncias dos constituintes de um alimento, visto que o carvacrol é o composto
majoritario das microparticulas de OEO e o principal responsavel pelas suas diversas
propriedades.

A concentragdo do CAR liberado pelas microparticulas no sistema modelo

empregando-se 0 DCCR foi obtida com base na constru¢do de uma curva padrdo (método de
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adicéo de padrdo) (Figura 14) cuja faixa de concentracdo do padrdo de CAR variou de 0 a 35
mg L.

Figura 14 — Curva do padréo de carvacrol usada para a analise de liberacdo controlada e cinética de liberacéo.
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O célculo da concentracdo de CAR liberada pelas microparticulas foi feito através
da equacdo de regressao linear (Equacéo 9), posteriormente aplicado na Equacédo 7 descrita no

item 4.2.7, e apresentado como o resultado do DCCR (Tabela 7).

Abs = 0,022[CAR] - 0,028  (R? = 0,9903) (9)

Onde: Abs ¢ a absorbancia e [CAR] é a concentragdo de carvacrol em mg L.

O resultado do DCCR proposto para a analise de liberacdo controlada do carvacrol
é mostrado na Tabela 7, e na Tabela 8 sdo mostrados os coeficientes de regressdo da equacao
polinomial, os valores de F calculado e tabelado, e o coeficiente de determinacgdo (R?) para a
resposta liberacao de carvacrol (CAR) das microparticulas de 6leo essencial de orégano.

O modelo ajustado para a varidvel liberacdo de carvacrol apresentou baixo valor

residual, bom coeficiente de determinacio (R? = 87,94) e ajuste significativo. Para a referida
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resposta, o valor de F calculado foi maior que o F tabelado, o que implica que o modelo de

regressdo mostrou significancia a 95 % de confianca.

Tabela 7 — Resultado obtido do delineamento composto central rotacional para a liberacdo de carvacrol presente
nas microparticulas de 6leo essencial de orégano produzidas por secagem por atomizacao.

. Variaveis Resposta
Ensaio
Agitacdo (rpm) Temperatura (°C) Liberacdo CAR (%)
1 15 14 41
2 85 14 39
3 15 36 63
4 85 36 60
5 0 25 66
6 100 25 47
7 50 10 37
8 50 40 70
9 50 25 46
10 50 25 47
11 50 25 56

Tabela 8 — Coeficiente de regressdo de segunda ordem para a liberacdo de carvacrol (CAR) contido nas
microparticulas de 6leo essencial de orégano.

Coeficientes CAR (%)

Bo 37,56
i -0,28
B2 0,73*
P11 0,00
B2z 0,00
B2 0,00

F calculado 31,46

F tabelado 19,37
R? 87,94

*Significativo a 5% de probabilidade.

Pelos dados da Tabela 8, pode-se

observar que foi possivel obter modelo

estatisticamente significativo e preditivo ajustado aos dados liberagcdo de carvacrol, porém os

resultados da analise estatistica para a referida resposta indicaram que apenas a variavel

temperatura (termo linear) apresentou efeito significativo, a 5% de confiancga, o qual apresentou

valor positivo. Através dos dados experimentais, foi possivel verificar que a liberacdo de

carvacrol variou de 37-70% (Tabela 7). O menor valor de liberacdo foi obtido quando se

empregou um valor intermediario de agitacdo e menor temperatura, ja 0 maior percentual de
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liberacdo ocorreu quando aplicado também uma agitacdo intermediaria e a maior temperatura,
levando em consideracdo a faixa de valores reais das variaveis independentes apresentados na
Tabela 4.

Observou-se através do grafico de superficie de resposta gerado pelo modelo
(Figura 15) que a menor temperatura aplicada (10°C) e a agitacdo intermediaria (50 rpm)

promoveram uma menor liberacdo do composto majoritario carvacrol.

Figura 15 — Superficie de resposta para liberacao de carvacrol (%) das microparticulas de 6leo essencial de
orégano, em relacéo a variagao de temperatura (°C) e agitagdo (rpm).
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Embora neste estudo, através dos dados estatisticos, a agitacdo ndo tenha
influenciado na liberagdo, sabe-se que esta variavel pode favorecer a liberacdo de compostos, e
tal influéncia pode ser explicada pela Teoria da colisdo. De acordo com esta teoria para uma
reacdo ocorrer as particulas devem colidir entre si (VARGAS, 2011). Portanto, a agitacdo
aumenta a velocidade de colisdo entre as particulas, o que pode ser determinante no mecanismo
de difusdo (JIANG; HUANG; WANG, 2016). No presente trabalho, uma possivel explicacdo
para a agitacdo nao ter influenciado na liberacdo do CAR pode ser, provavelmente, pelo fato de

gue com o0 aumento da temperatura houve um aumento da energia cinética das microparticulas,
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0 que pode ter sido suficiente para ocorrer a difusdo do CAR, ou seja a agita¢do ndo influenciou
na liberacéo.

Asare-Ado et al. (2016) em seu estudo sobre liberacdo constataram gque o aumento
na liberacdo foi proporcional a taxa de agitacdo. Trata-se de um estudo de farmacos, onde 0s
autores avaliaram a liberacdo da hipromelose de comprimidos aplicando uma agitagédo
ascendente de 5 a 30 rpm e alcangaram uma liberag&o de 77% de hipromelose.

Em relacdo a varidvel temperatura, notou-se que esta varidavel influenciou
positivamente na liberagdo, conforme o resultado do DCCR (Tabela 7). A menor taxa de
liberagéo (37%) e maior taxa de liberacéo (70%) foram observadas nas temperaturas de 10°C e
40°C, respectivamente. O resultado obtido é condizente com o esperado, ou seja, a liberagdo
foi maior quando aplicado temperaturas mais elevadas, e a menor liberacdo foi obtida em
temperaturas mais baixas, visto que quanto maior a temperatura maior a agitacdo entre as
moléculas e, consequentemente, maior a difusividade. Bhandari et al. (1992) citam que
temperaturas excessivas podem ocasionar o rompimento das microparticulas, e com isso levar
a liberacdo de compostos volateis.

Pelos beneficios sensoriais que o carvacrol pode conferir aos produtos nos quais
sdo aplicados, somando-se ao fato de contribuir também para sua vida de prateleira, agregando
ainda mais o seu valor, seria desejavel que a liberacdo se processasse de forma mais lenta,
propiciando a sua atuagao por tempo prolongado. Assim, pensando nos fatores citados, acredita-
se que a exposicdo do carvacrol, e consequentemente das microparticulas de 6leo essencial de
orégano em temperaturas mais baixas seja 0 mais desejavel.

Campelo-Félix et al. (2017) estudaram a liberacdo do 6leo essencial de limédo de
microparticulas produzidas por secagem por atomizagdo, em alcool isopropilico, com trés
combinac¢des de materiais de parede sendo: isolado proteico de soja, isolado proteico de soja
com inulina e isolado proteico de soja com oligofrutose, em diferentes tempos e na temperatura
de 30°C. Os valores de liberagdo obtidos por aqueles autores foram 48; 21,9 e 31,8%, para 0s
materiais supracitados, respectivamente. Foi verificado ainda que o isolado proteico de soja
apresentou a maior taxa de liberacdo do composto bioativo encapsulado devido sua propriedade
estrutural que favorece uma rapida difusdo do 6leo através dos poros.

Goncalves, Estevinho e Rocha (2017) analisaram o perfil de liberacdo controlada
da vitamina A microencapsulada pela técnica de secagem por atomizacdo em 0leo de coco,
empregando como materiais de parede a goma arabica (GA) em diferentes concentragdes: 2; 5;

10; 15 e 20%, e a liberacdo foi analisada por espectrofotometria. Os autores concluiram que a
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liberacdo da vitamina A sofreu influéncia da concentracdo do material de parede utilizado,
sendo que na menor concentracdo de GA (2%) a liberacdo foi de 10,8%, e na maior
concentracdo de GA (20%) a liberacéo foi de 112,6%. Para as demais concentracdes analisadas
a porcentagem de liberacéo ficou na faixa intermediéria.

Estevinho et al. (2016) microencapsularam por secagem por atomizacdo as
vitaminas B12 e vitamina C com 0s materiais de parede quitosana, quitosana modificada e
alginato de sodio e determinaram por absorbancia a concentracdo das vitaminas liberadas em
agua deionizada pelas microparticulas em diferentes tempos. As microparticulas de vitamina
B12 com alginato tiveram liberacdo total (100%) no tempo de 120 minutos. Percentual de
liberacéo similar foi obtido para a vitamina C, com os materiais de parede alginato e quitosana
modificada. Os autores concluiram que a selecdo dos materiais de parede depende da aplicacdo
pretendida na liberacdo, isto €, se o desejavel € uma liberacao lenta ou rapida.

Delfiya et al. (2014) compararam o perfil de liberagdo da oleoresina de agafréo
microencapsulada em spray drier com a oleoresina extraida por solvente nos pHs 6,8 (simulado
do fluido intestinal), 7,4 (solucdo salina fosfatada) e 1,2 (simulado de fluido géastrico). O
resultado encontrado foi uma rapida liberacdo inicial em todas as solucGes, denominada efeito

burst, seguido pelo controle da liberag&o ao final de uma semana.

5.5 Cinética de liberacao

A cinética de liberacdo do carvacrol foi estudada no sistema modelo éleo mineral
(OM) para simular a liberacdo em processos alimenticios. A Tabela 9 mostra os valores dos
parametros ajustados para a liberacdo pelos modelos de ordem zero, primeira ordem, Higuchi

e Korsmeyer-Peppas.
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Tabela 9 — Parametros dos modelos cinéticos obtidos para a liberagéo controlada do carvacrol no sistema
modelo dleo mineral, as temperaturas de 10°C, 25°C e 40° C.

Temperatura Ordem zero Primeira ordem Higuchi Korsmeyer-Peppas
k R? k R? k R? k n R?

10°C 0,04 11,51 0 11,36 0,61 33,26 2,55 0 65,85

25°C 0,96 77,68 0 75,54 494 90,54 10,82 0,27 94,82

40°C 1,4 66,49 0 62,08 7,89 8251 29,59 0,13 98,02

Pelos dados da Tabela 9 o modelo que melhor se ajustou aos dados foi o de
Korsmeyer-Peppas nas temperaturas de 25°C e 40°C, visto que este modelo apresentou 0s
maiores valores de R?, acima de 0,94 e 0,98, respectivamente. Neste modelo a liberagio do
agente ativo ocorre pela difusdo e pelo relaxamento das cadeias do polimero (LOPES; LOBO;
COSTA, 2005). O coeficiente n esta relacionado ao mecanismo de liberacao, e como o valor de
n < 0,43 pode-se dizer que este mecanismo de liberacdo ocorreu de acordo com a lei de Fick
que é caracterizada pela difusdo do agente ativo através da matriz, no qual as moléculas se
difundem de acordo com um gradiente de potencial quimico (CAMPELO-FELIX et al., 2018).
Campelo-Félix et al. (2017) em seu estudo de cinética de liberacdo associaram a difusdo aos
carboidratos utilizados e, segundo aqueles autores quando em contato com um solvente os
carboidratos tendem a ter alta taxa de relaxamento das cadeias do polimero causado pela
adsorcdo do solvente na estrutura molecular e, com isso, ocorre a ruptura das microparticulas,
favorecendo, portanto, a difusdo. A mesma hipotese pode ser observada no presente trabalho,
visto que na producdo das microparticulas de 6leo essencial de orégano empregou-se um alto
percentual de amido modificado (75%), que é um carboidrato.

A Figura 16 exibe o perfil da cinética de liberagcdo do carvacrol contido nas
microparticulas de 6leo essencial de orégano, nas temperaturas controladas de 10°C; 25°C e

40°C, pelo periodo de 16 dias consecutivos.
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Figura 16 — Cinética de liberacdo do carvacrol das microparticulas de 6leo essencial de orégano nas
temperaturas controladas de 10°C, 25°C e 40°C.
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Pode-se observar através da Figura 16 duas fases cinéticas diferentes, sendo a
primeira fase caracterizada por uma rapida liberacdo do carvacrol, denominada de “Efeito
burst” (OLIVEIRA et al., 2017). Esse efeito é associado a rapida liberacdo do agente ativo
localizado proximo ou na superficie da microparticula (ALVIM; GROSSO, 2010). A segunda
fase pode ser observada nas temperaturas de 10°C, 25°C e 40°C, a partir dos tempos 3; 6 e 5
dias, respectivamente, onde o perfil de liberacdo do carvacrol se tornou constante. Varios
fatores podem ser considerados para explicar a liberacéo do agente ativo através da matriz, entre
eles a penetracdo do meio de liberacdo na matriz da microparticula, a espessura da parede, a
afinidade do agente ativo com o0s materiais de parede, a difusdo do agente ativo através da
matriz, além da molhabilidade e degradacdo dos materiais de parede (OLIVEIRA et al., 2017,
SANSDRAP; MOES, 1997). Devido ao fato da difusdo ser o mecanismo predominante na
cinética de liberacdo estudada, as temperaturas aplicadas, provavelmente, foram as
responsaveis por esta liberacdo, como discutido no item 5.4. A Figura 16 mostra que na
temperatura de 10°C, menor temperatura aplicada, a concentracdo liberada de carvacrol foi
menor quando comparado a maior temperatura, 40°C, cuja concentracao liberada de carvacrol

foi mais elevada. Nesse sentido, notou-se que temperaturas altas quando comparadas a
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temperaturas mais baixas, promoveram um aumento da difus&o, resultado semelhante foi obtido
por Beirdo-da-Costa et al. (2013).

Campelo-Félix et al. (2018) produziram microparticulas de 6leo essencial de liméo
com concentrado de proteina de soro e maltodextrina de diferentes dextroses e, 0s autores
estudaram a cinética de liberagdo das microparticulas produzidas nas temperaturas de 25°C e
45°C, através dos modelos matematicos de Korsmeyer-Peppas e Higuchi. O modelo que melhor
se ajustou a liberacdo foi o de Korsmeyer-Peppas por ter apresentado a menor liberacéo e o
maior valor de R?, 0,99. Ainda naquele estudo, para o parametro n a temperatura de 25°C
mostrou um mecanismo de liberacdo caracterizado por difuséo, ja na temperatura de 45°C a
liberacéo foi definida como anémala, causada pela molhabilidade.

Zandi et al. (2017) estudaram através de varios modelos matematicos a cinética de
liberacdo do cardamomao encapsulado com alginato e proteina de soro, nas temperaturas de 0°C;
20°C e 40°C, e determinaram o melhor modelo a partir do valor de R%. Os modelos matematicos
que melhor descreveram a cinética de liberacéo, foram o de Korsmeyer-Peppas e o de primeira
ordem, com valores de R? acima de 0,93. Aqueles autores determinaram ainda que 0 mecanismo
de difusdo foi o principal mecanismo de libera¢do, uma vez que o parametro n variou entre
0,1981 e 0,2993, nas situacdes estudadas.

Beirdo da Costa et al. (2013) microencapsularam 6leo de orégano com diferentes
concentragdes de inulina e determinaram o perfil cinético de liberagdo. Os autores constataram
também duas fases de liberacdo. A fase inicial de rapida liberacdo (efeito burst), seguido da
segunda fase, na qual a liberacdo do 6leo ficou constante.

Dima et al. (2016) analisaram a cinética de liberacdo do dleo essencial de
Coriandrum sativum L. microencapsulado por secagem por atomizagdo cujos materiais de
parede foram quitosana, alginato e inulina, nos pHs de 2,5 e 6,5. Foi reportado pelos autores o
efeito burst no inicio da liberacdo, associado, principalmente, ao maior contetdo de 6leo na
superficie das microparticulas. Para ambos os valores de pHs 0 modelo matematico que melhor
se ajustou foi o de primeira ordem. No entanto para o pH de 2,5 de acordo com o valor de n, a
liberacdo foi considerada um transporte ndo Fickiano, e no pH de 6,5 a liberacéo foi controlada

pela difuséo.
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6 CONCLUSAO

A emulsdo de oOleo essencial de orégano apresentou valores adequados de
viscosidade e de solidos totais para 0 método de secagem por atomizacgao, mas o potencial zeta
ficou fora da faixa para estabilidade. A microscopia Optica revelou gotas dispersas, formato
arredondado e tamanhos variados.

As microparticulas de 6leo essencial de orégano apresentaram baixa atividade de
adgua e umidade, valores considerados bons para prolongar a vida de prateleira das
microparticulas e retardar a acdo de microrganismos e reacdes de oxidacdo. A média da
solubilidade foi de 68% e o tamanho médio foi de 16,3um, considerados bons valores quando
se refere a alimentos em p6. O tempo de molhabilidade das microparticulas foi considerado
alto, proximo de 20 minutos, e o potencial zeta foi de -9,09 mV.

A morfologia das microparticulas de déleo essencial de orégano, em microscopia
eletrbnica de varredura, mostrou caracteristicas como formato esférico, ocas, de superficie
concava e rugosa, tamanhos variados e com tendéncia a aglomeragéo.

A eficiéncia da microencapsulacdo alcangou valor elevado, considerando o
processo de secagem por atomizacdo de 80,58%.

Na liberacdo controlada do carvacrol a variavel que apresentou maior influéncia foi
a temperatura. A menor concentragdo liberada foi observada quando aplicada a temperatura
mais baixa (10°C), em 6leo mineral, nas condi¢des estudadas.

Para a cinética de liberacdo o modelo que demonstrou melhor resultado foi o de
Korsmeyer-Peppas, e a difusdo foi o principal mecanismo de liberacéo.

Como perspectiva futura, propde-se aplicar o estudo da liberacdo controlada de
microparticulas em um produto alimenticio, controlando além das variaveis aplicadas outras
possiveis varidveis com a finalidade de obter melhores resultados, e que possibilitem a

aplicacdo da liberacdo controlada na industria de alimentos.
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ANEXO A

Especificacdo técnica do Oleo Essencial de Orégano

Teste Especificacao Resultados
Aspecto / Cor Liquido Amarelo Palido OK
Odor Caracteristico OK
Peso Especifico 25°C 0,9350 a 0,9600 0,9374
indice de Refracdo 20°C 1,5020 a 1,5120 1,5101
Rotagdo Optica 25°C -2.0000 a 3.0000 -0,24

Fonte: FARMACEUTICA LASZLO, 13 de margo de 2017.
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ANEXO B

Certificado de Analise Cromatogréafica do Oleo Essencial de Orégano

Universidade Federal de Minas Gerais 3
Instituto de Ciéncias Exatas U F
Departamento de Quimica / Colegiado de Extensdo

Telefax - (31) 3408-5724 - e-mail: nicleo@qui.ufmg.br

CERTIFICADO DE ANALISE QUIMICA

Composigao Quimica:

Solicitante: LASZLO AROMATERAPIA LTDA. CNPJ: 07.997.093/0001-10 Pico  Constituinte ID %
OLEO ESSENCIAL DE OREGANO N s 05
2 canfeno 11
Nome comercial: orégano 3 p-cimeno 40
Nomenclatura botanica: origanum vulgare 4 limoneno 14
Extragdo: destilagdo por amraste a vapor 5 1,8-cineol 07
Método de cultivo: convencional 6 felandreno 12
Parte da planta: folhas , 7 y-terpineno 32
Origem: Brasil S i 8 canfora 07
" 9 terpinen-4ol 08
10 a-terpineol 02
od | 11 timol 43
12 carvacrol 76,5
' 13 cariofileno 15

g ' {
o w b ol : i {
ol b4 I '
( Ll LJ_;LL“:& I T

l()_;»‘\\j,k\l)f'\, [ o - ~ .
Dra VanyFemaz L
Laboratdrio de Cromatografia 2 o Obs: Picos menores que 0,1% foram excluidos
Departamento de Quimica - UFMG O . . .
vanyferraz@ufmg br wwﬂ&:smdeNuResdugao.szog:foaGnHPm. a )
Belo Horizonte, 07/1272010 Coluna: BP1 30m x 0.25mm (HP). Temp.: Coluna: 50T (1min). 3°C /min, até 200C. Injetor: 200C

Split: 1/50. Detector FID: 220°C. Volume de injegdo: 1 ul (conc 1.0 % em cloroformio)

A

=

. Antdnio Carlos,5627-Campus-Pampulha-Belo Horizonte/MG-Brasil -Cep:31.270-301

Fonte: LASZLO.
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ANEXO C
Especificacbes Técnicas dos Materiais de Parede

Goma Arabica

Ficha de Especificacdo do Produto Goma Arébica

Natureza Sélido
Estado fisico Pedacos, granulos ou em po
Cor Branco, amarelado, rosa
Odor Caracteristico
pH 4 - 5 (solucédo a 25%)
Ponto de Ebulicéo Né&o disponivel
Presséo de vapor N&o disponivel
Densidade 1,2
Solubilidade Soltvel em agua

Fonte: METACHEM.
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Amido Modificado - CAPSUL®

Ficha de Especifica¢do do Produto Amido Modificado CAPSUL

Aspecto
Sabor
Odor

Umidade (%)
pH

Aplicacdes

Funcionalidade

P4 branco a amarelado
Brando
Passa
0
3-45
Encapsulacdo de agentes turvantes,

Encapsulagdo de aromas, vitaminas e
condimentos

Emulsédo 6leo e agua estavel, promove a
formac&o de filme e reduz perda de
ingredientes ativos volateis

Fonte: INGREDION.
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ANEXO D
Trabalhos Realizados Durante O Mestrado
Artigo Publicado

1. PEREIRA, K. C.; FERREIRA, D. C. M.; ALVARENGA, G. F.; PEREIRA, M. S. S;;
BARCELOS, M. C. S.; COSTA, J. M. G. da. Microencapsulacdo e liberacdo controlada por
difusdo de ingredientes alimenticios produzidos através da secagem por atomizagédo: Reviséo.
Brazilian Journal of Food Technology. 2018. No Prelo.

Artigo Submetido

1. PEREIRA, K. C.; BARCELOS, M. C. S.; ALVARENGA, G. F.; PEREIRA, M. S. S;;
FERREIRA, D. C. M.; COSTA, J. M. G. da. Stability of oregano essential oil emulsion for the
production of microparticles by spray drying. Journal of Food Processing Engineering.
Submetido em 20 dez. 2017.

Trabalhos Apresentados Em Eventos Cientificos

1. PEREIRA, K. C.; COSTA, J. M. G. da; SILVESTRE, A. P.; REIS, C. M.; CARDOSO, G.
P.; COSTA, V. G. da. Producdo de microcapsulas de 6leo essencial da Citronela pelo
método de secagem por atomizacdo. Resumo apresentado sob a forma de poster no il
Congresso Nacional de Alimentas e Nutricdo (CONAN) e VI Congresso Mineiro de
Alimentacdo e Nutrigdo (COMAN) na Universidade Federal de Ouro Preto, Ouro Preto, Minas
Gerais, 2017.

2. PEREIRA, K. C.; ALVARENGA, G. F.; BARCELOS, M. C. S.; PEREIRA, M. S. S;;
FERREIRA, D. C. M.; COSTA, J. M. G. da; JUNIOR, A. D. de. C.; AMARAL, T. N.
Comparacdo de sélidos sollveis e totais da emulsdo de 6leo essencial de orégano
produzidas por secagem por atomizacao. Resumo apresentado sob a forma de poster na V
Semana da Integracdo de Ensino, Pesquisa e Extensdo na Universidade Federal dos Vales do
Jequitinhonha e Mucuri, Diamantina, Minas Gerais, 2017.

3. PEREIRA, K. C.; SOARES, L. V.; VIEIRA, K. H.; MELO, R. de; LUPKI, F. B.; PEREIRA,
M. S. S.; COSTA, J. M. G. da; SOUZA, P. M. de. Avaliacdo fisico-quimica de leites
fermentados comercializados na cidade de Diamantina, Minas Gerais. Resumo apresentado
sob a forma de péster no Il Simpdsio de Engenharia de Alimentos da Universidade Federal de
Minas Gerais, Montes Claros, 2017.

4. SOARES, L. V.; PEREIRA, K. C.; VIEIRA, K. H.; LUPKI, F. B.; MELO, R. de; PEREIRA,
M. S. S.; SOUZA, P. M. de. Caracterizacao fisico-quimica de licores de jenipapo artesanais
da cidade de Diamantina. Resumo apresentado sob a forma de péster no Il Simposio de
Engenharia de Alimentos da Universidade Federal de Minas Gerais, Montes Claros, 2017.

5. MELO, R. de; VIEIRA, K. H.; SOARES, L. V.; PEREIRA, M. S. S.; PEREIRA, K. C;;
LIMA, F. R.; OLIVEIRA, C. D.; SOUZA, P. M. de. Composicédo centesimal das bananas
prata e nanica nos estagios inicial e final de maturacéo. Resumo apresentado sob a forma
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de pdster no 1l Simpdsio de Engenharia de Alimentos da Universidade Federal de Minas Gerais,
Montes Claros, 2017.

6. VIEIRA, K. H.; MELO, R. de; PEREIRA, M. S. S.; SOARES, L. V.; PEREIRA, K. C;
OLIVEIRA, C. D.; SILVA. K. de M.; SOUZA, P. M. de. Efeitos do processamento
ultravioleta de onda curta em propriedades especificas do suco de tomate. Resumo
apresentado sob a forma de pdster no 11 Simposio de Engenharia de Alimentos da Universidade
Federal de Minas Gerais, Montes Claros, 2017.

7. MELO, R. de; VIEIRA, K. H.; SOARES, L. V.; PEREIRA, M. S. S.; PEREIRA, K. C.;
LIMA, F.R.; OLIVEIRA, C. D.; SOUZA, P. M. de. Determinacéo da composic¢éo centesimal
de diferentes tipos de pitaya. Resumo apresentado sob a forma de péster no Il Simpésio de
Engenharia de Alimentos da Universidade Federal de Minas Gerais, Montes Claros, 2017.

8. LOPES, L.; PEREIRA, K. C.; COSTA, J. M. G. da. Evaluation of conservation methods
of pequi oil microparticles produced by lyophilization. Resumo apresentado sob a forma de
poster no XII Simposio Latino Americano de Ciéncia de Alimentos na Universidade Estadual
de Campinas, Campinas, 2017.



