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RESUMO

O estudo de particulas lipidicas esta se tornando bastante promissor na utilizacdo em diversas
areas, incluindo a alimenticia, atuando como carreadoras de compostos instaveis, tornando-as
alvo de inimeras pesquisas académica e industrial. Esta pesquisa teve como objetivo a
elaboracdo de particulas lipidicas a base de dleo de soja contendo &cido ascorbico (AA) por
aspersdo a temperatura ambiente, assim como avaliar a influéncia do processo e da
concentracdo das matérias-primas. Foram utilizados Oleo de soja totalmente hidrogenado
(OSTH) e oleo de soja refinado (OS) como material de parede, solu¢do aquosa de AA como
material ativo e lecitina de soja como emulsificante. Foi feito um Delineamento Composto
Central Rotacionado (DCCR) 22 fatorial, tendo como variaveis independentes a variacdo entre
as concentracdes de OSTH e OS e de AA e variaveis respostas o rendimento do processo, a
eficiéncia de encapsulacdo de AA, o potencial Zeta e 0 tamanho das particulas. A emulséo foi
atomizada em leito fluidizado (LabMag 3.0) e 0 bombeamento da amostra feito em bomba
peristaltica na velocidade de 120rpm. Além das varidveis respostas do planejamento
experimental, as particulas também foram avaliadas quanto a morfologia e espectroscopia de
absorcéo na regido do infravermelho (FT-IR). Os ensaios estudados apresentaram rendimentos
entre 63,63% a 72,04% e o seu percentual maximo obtido entre os ensaios com maior
concentracdo de solucdo de AA. O modelo matematico proposto no grafico de superficie de
resposta indica que a eficiéncia de encapsulacdo efetiva é inversamente proporcional ao
guadrado da solucdo de AA presente na particula. Essas apresentaram tamanhos entre
0,304pum a 0,538um e potencial Zeta entre -39mV e -53,1mV, demonstrando sua natureza
hidrofébica e estabilidade satisfatéria das mesmas. O conjunto dos resultados destas analises
fisicas convergiram para a obtencdo de uma particula tipo matriz com caracteristica densa e
formato esférico. Os espectros infravermelhos obtidos indicaram a presenca de grupos
funcionais caracteristicos das matérias-primas utilizadas e a ndo interacdo quimica entre as
mesmas. Desta forma, o estudo possibilitou a producéo e caracterizacdo de particulas lipidicas
através de uma forma inovadora de obtencdo desses encapsulados, sendo interessante estudos
futuros de aprimoramento da técnica assim como possiveis aplicacdes dessas particulas em

produtos alimenticios.

Palavras-chave: Encapsulag&o. Acido ascorbico. Composto bioativo. Leito fluidizado.



ABSTRACT

The study of lipidic particles is being promising in the use in several areas, including the food,
actuating the carriers of unstable compounds, becoming the target of online and industrial
researches. This research had a source of lipid particles based on soybean oil with ascorbic
acid (AA) by spraying at room temperature, as well as having an influence on the process of
production and processing of proteins. Fully hydrogenated soybean oil (OSTH) and refined
soybean oil (OS) as a wall material, agueous solution as an active material and soy lecithin as
an emulsifier. A rotational central composite (DCCR) 2 factorial design was proposed,
alternately between the OSTH and OS and AA combinations, and sometimes the process
efficiency, the effective encapsulation efficiency of AA (effective EE), the Zeta potential and
the mean diameter of the particles. The emulsion was atomized in a fluidized bed (LabMaqg
3.0) and the partitioning was done in a peristaltic pump at a speed of 120rpm. In addition, the
experimental tests of the experimental design were used to evaluate the morphology and
absorption spectroscopy in the infrared region (FT-IR). The returns obtained 63.63% to
72.04% and its maximum percentage among the tests with the highest concentration of AA
solution. The mathematical model presented a ribbon graph of which the encapsulation
efficiency is automatic and inversely proportional to the square of the AA solution present in
the particle. The average result was between 0.304pum to 0.538um and the Zeta potential
between -39mV and -53.1mV, demonstrating its hydrophobicity and satisfactory stability. The
set of embedded doses is converged to a matrix partition with dense characteristic and
spherical shape. The particulate patterns withdrawn indicated the presence of groups
characteristic of the raw materials used and not interfering between them. In this way, the
study allowed the production and characterization of lipid particles through an innovative

form of encapsulated datasets, being of interest in future studies to improve the technique.

Keywords: Encapsulation. Ascorbic acid. Bioactive compound. Fluidized bed.
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1 INTRODUCAO

A encapsulagdo de compostos bioativos vem sendo bastante estudada pela
possibilidade de protecdo a diversos fatores, como condi¢fes ambientais, de processo e
estocagem, bem como no prolongamento da atividade dessas matérias-primas funcionais
através de sua liberacdo gradual no produto aplicado (KUHN et al., 2013). O &cido ascorbico,
por exemplo, antioxidante utilizado como conservante alimentar, possui sua atividade
comprometida por possuir instabilidade oxidativa. A sua encapsulacdo se torna interessante
para manter por mais tempo sua capacidade antioxidante, prolongando assim a vida util do
produto adicionado (CONSOLLI et al., 2016).

Entre as varias técnicas que podem ser empregadas no processo de encapsulacéo,
destaca-se a aspersdo, sendo o processo dependente da composicdo quimica das matérias-
primas (SARTORI et al., 2016; CONSOLI et al., 2016). Quando se trata de particulas com
matriz polissacaridica, a encapsulacdo se da pela perda de 4gua do material através de seu
aquecimento na camara de secagem. Ja as particulas lipidicas utilizam-se de temperaturas de
refrigeracdo para sua elaboracao, pois o material € alimentado no equipamento préximo a sua
temperatura de fusdo e submetido a perda de calor. Com isso o rendimento do processo é
relativamente maior que a técnica de secagem, pois ndo ocorre perda de agua, além de ser
possivel encapsular materiais sensiveis ao calor e ao oxigénio e diminuir a higroscopicidade
de material ativo hidrofilico.

A adaptacdo do spray drier com a finalidade de resfriar o material na sua camara,
geralmente chamado de spray chilling ou spray congealing, é um dos equipamentos mais
utilizados para obtencdo de particulas lipidicas. Esse processo demanda um custo de energia
significativo por utilizar temperaturas em torno de 10°C para a elaboracdo das particulas.
Sendo assim, a utilizacdo de misturas lipidicas com baixo ponto de fusdo e cristalizacdo (em
torno de 80°C) permite que a solidificacdo dos mesmos ocorra a temperatura ambiente,
tornando o processo mais interessante do ponto de vista comercial tanto em relacdo a
economia de energia como na forma inovadora de obtencéo das particulas.

O 6leo de soja totalmente hidrogenado (OSTH) e o dleo de soja refinado (OS), por exemplo,
sdo constituidos de acidos graxos com temperaturas de fusdo e cristalizacdo relativamente
baixos, como o0 acido estearico (64°C a 69°C) e acido oleico (13°C a 14°C), podendo ser
utilizados para a formacédo de particulas lipidicas a temperatura ambiente. Alem disso, sdo de

facil obtencdo pela sua ampla comercializagdo no mercado nacional.
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A utilizacdo de componentes lipidicos como material de parede tem sido proposta
como uma alternativa de estabilizagdo de compostos bioativos de natureza hidrofilica
(SARTORI et al., 2016; CONSOLI et al., 2016). Com isso, torna-se possivel a adicdo dessas
particulas em materiais hidrofilicos sem que a mesma se dissolva no meio, perdendo sua funcao
de proteger o composto ativo. Com isso é possivel considerar que a encapsulacdo de acido
ascorbico em mistura de 6leo de soja refinado e seu derivado hidrogenado a temperatura
ambiente é bastante promissora, tanto do ponto de vista de otimizagdo do processo como do
ponto de vista comercial.

Diante do exposto, este trabalho teve como objetivo formular e caracterizar
particulas lipidicas por asperséo a temperatura ambiente a base de 6leo de soja contendo acido
ascorbico.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Formular particulas lipidicas a base de 6éleo de soja contendo &cido ascérbico

produzidas por aspersdo a temperatura ambiente e sua posterior caracterizagéo.

2.2 Objetivos especificos

Encapsular através de processo aspersao concorrente AA em uma mistura de
lipidios contendo OSTH/OS;

Avaliar a influéncia do processo e das diferentes concentracdes de OSTH, OS e
AA em relacdo ao rendimento, a eficiéncia de encapsulacdo de AA, ao didmetro médio das
particulas e ao potencial Zeta;

Caracterizar as particulas lipidicas quanto a morfologia e espectroscopia na regido
do infravermelho (FTIR).
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Encapsulacéo

3.1.1 Definicéo e classificacéo

A encapsulacdo pode ser definida como um processo de aprisionamento de um
composto ativo dentro de uma substancia protetora estavel produzindo encapsulados de
tamanhos e propriedades funcionais variados. A substancia encapsulada pode ser chamada de
nacleo, preenchimento, ativo interno ou de carga Gtil. A substancia que estd encapsulando €
muitas vezes chamada de revestimento, membrana, casca, capsula, material de suporte, fase
externa ou matriz (ANANDHARAMAKRISHNAN, 2015). Além disso, o encapsulamento é
definido como uma tecnologia de embalagens de sélidos, liquidos ou materiais gasosos em
pequenas cépsulas que liberam seu conteldo a taxas controladas durante periodos
prolongados e em condigdes especificas. As particulas produzidas tém normalmente didmetros
de alguns nandmetros a alguns milimetros (NEDOVIC et al., 2011).

Os primeiros estudos de encapsulacdo de alimentos foram realizados em 1960,
com a microencapsulacdo de 6leos essenciais para a prevencdo da oxidacdo e perda de
compostos volateis e para o controle da liberacdo do aroma (SANTOS, 2014). Esta técnica é
aplicavel a agricultura, em alimentos, em produtos farmacéuticos, na biotecnologia e na
industria téxtil. No que diz respeito aos produtos alimentares, a encapsulacdo encontrou
muitas aplicagdes para revestir corantes, sabores, vitaminas e outros ingredientes alimentares
sensiveis, a fim de aumentar a sua vida util (AZEREDO, 2005) e em filmes e revestimentos,
tornando essas embalagens ativas (NORONHA, 2014; KUHN, 2014).

A tecnologia de encapsulamento tem sido utilizada na industria alimenticia para
fornecer ingredientes liquidos e sélidos com uma barreira eficaz contra fatores ambientais
como oxigénio, luz, radicais livres, etc (RAY et al., 2016). Dentre esses ingredientes,
podemos incluir o fornecimento de compostos bioativos (antioxidantes, minerais, vitaminas,
carotenoides, fitoesterdis, etc) e de células vivas (probiéticos) em alimentos (NEDOVIC et
al., 2011).

De acordo com Zuidam e Shimoni (2010), os efeitos positivos da encapsulagao
em alimentos devem superar os efeitos negativos. Dentre as vantagens, podemos citar:

imobilidade do agente ativo no processamento de alimentos, melhor estabilidade do produto e
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durante o processamento, melhor seguranca (reduz a inflamabilidade de volateis sem
manipulacdo do 6leo volatil concentrado, por exemplo), criacdo de efeitos visiveis e de
textura (sinais visuais) e liberagcdo controlada dos componentes ativos. Todos esses parametros
devem superar os custos adicionais, a maior complexidade do processo produtivo e/ou da
cadeia de suprimentos e os desafios de estabilidade dos encapsulados durante o
processamento e o armazenamento do produto alimenticio.

As particulas podem ser classificadas de acordo com a forma em duas categorias:
capsulas e esferas (Figura 1). Na capsula (a), o recheio se encontra envolvido pelo material de
parede, onde atua como uma camada protetora, isolando a substancia ativa do meio externo.
Na esfera (b), as particulas sdo compostas por uma rede macromolecular ou lipidica onde o
ativo encontra-se disperso no material de parede e uma pequena fracdo do recheio fica
exposto na superficie (MAIA, 2013).

Figura 1- Comparag&o entre as particulas

Parede Ativo Ativo Matriz
" \ ’
, 00
O
OOOo 5
)
(a) (b)

a: capsula; b: esfera. Fonte: Maciel (2014).

Segundo Anandharamakrishnan (2015), as particulas sdo classificadas em trés

categorias:

a) Capsulas mononucleares: O nucleo estd contido dentro de uma membrana de
involucro definida, com o ndcleo ou parede ocupando 10-90% do volume da
capsula. Neste tipo, o nucleo é normalmente um liquido, e usualmente referido
como encapsulados de nucleo liquido;

b) Cépsulas polinucleares: Aqui, o involucro possui muitas unidades de nucleos
dentro dele. Este tipo de microencapsulacdo resulta especificamente quando uma
etapa de emulsificagdo precede o processo de microencapsulagéo;

c) Encapsulamento do tipo matriz: O nucleo é homogeneamente distribuido dentro

da casca. Este é o tipo mais comum de morfologia encapsulada.
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Figura 2- Classificacdo das particulas

Mononuclear Polinuclear Forma irregular Paredes multiplas Tipo matrix

OEEC

Fonte: Anandharamakrishnan (2015)

Como representado na Figura 2, os encapsulados também podem ser classificados
como mononuclear com paredes multiplas e as capsulas podem apresentar-se de forma
irregular (ndo esférica). Os encapsulados com paredes maltiplas sdo desenvolvidos com o

objetivo de alterar as caracteristicas de estabilidade e permeabilidade das capsulas.

3.1.2 Técnicas de encapsulacao

Os processos de encapsulamento sdo classificados em trés tipos: mecénico ou
fisico, quimicos e fisico-quimicos. Os métodos fisicos sdo constituidos pela emulsificacéo,
spray drying, spray chilling, leito fluidizado, extrusdo, centrifugacdo com multiplos orificios,
co-cristalizacdo e liofilizacdo. Os métodos quimicos sdo representados pela polimerizacédo
interfacial e inclusdo molecular, e os métodos fisico-quimicos estdo incluidos a coacervacéo
simples ou complexa e envolvimento de lipossomas (RIBEIRO, ARELLANO E GROSSO
2012).

Ultimamente sdo utilizados a combinacdo de dois tipos de processo, visando
conseguir uma encapsulacdo mais eficiente. Um exemplo cléssico consiste na combinacgéo da
emulsificacdo com a secagem por pulverizagdo, visando a obtencdo de microencapsulados de
compostos bioativos (ANANDHARAMAKRISHNAN, 2015). Microparticulas lipidicas
contendo acido ascorbico obtidas pela técnica de emulsificacdo em ultra-turrax seguida de
resfriamento em spray chilling foram desenvolvidas para aplicacdo em salsichas, visando a
substituicdo de aditivos (DE MATOS-JR et. al., 2017). Delfini (2016) utilizou a emulsificagédo
pela técnica de homogeneizagdo por rotor-estator e ultrassom seguida de secagem por spray
drying para encapsular 6leo de semente de maracuja. Frascareli (2012) encapsulou 6leo de
café em diferentes materiais de parede (maltodextrina, soro de leite e goma arabica) utilizando
a técnica de emulsificacdo por alta pressdo seguida de secagem por atomizagdo. Essas

técnicas permitem uma maior estabilidade das particulas formadas devido a secagem ou
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resfriamento delas, formando encapsulados de baixa umidade.

3.1.2.1 Emulsificacao

A emulsificacdo, em especial, tem precedido técnicas de secagem por
pulverizagdo em muitos estudos de encapsulacdo, com o objetivo de obter produtos mais
estaveis e com caracteristicas bioativas preservadas (FRASCARELI, 2012; DE MATOS-JR
et. al., 2017; DELFINI, 2016). A emulsificacdo é um método adequado de encapsulacdo de
bioativos lipofilicos que possuem solubilidade limitada em matrizes aquosas de alimentos. A
emulsdo é constituida de uma fase dispersa (nicleo) numa fase continua circundante (material
de parede), juntamente com agentes tensoativos ou emulsificantes. Com base na organizagéo
espacial relativa das fases lipofilica e hidrofilica, as emulsdes formadas podem ser 6leo-em-
agua, agua em o6leo ou emulsdes duplas. Os ingredientes lipofilicos, tais como carotenoides e
vitaminas lipossoltveis, sdo encapsulados dentro do nucleo hidrofobico das goticulas de
liguido, onde podem ser protegidos da degradacdo durante o armazenamento e depois
libertados. O tipo de emulsdo formado neste caso € uma emulsdo 6leo-em-agua. Por outro
lado, ingredientes hidrofilicos tais como polifendis sdo encapsulados em uma emulsao agua-
em-0leo ou em emulsdes duplas (ANANDHARAMAKRISHNAN, 2015).

A escolha do tipo de homogeneizador dependera das caracteristicas da matéria-
prima bem como do objetivo final na formacdo das particulas. Os homogeneizadores mais
utilizados sdo do tipo rotor-estator e homogeneizacdo por ultrassom. O primeiro utiliza-se do
choque mecanico da mistura com a parede do equipamento e da tensé@o de cisalhamento entre
o rotor e o estator para a formagdo da emulsdo. J& o ultimo utiliza do fenémeno da cavitacdo-
formacédo, crescimento e colapso de gases e bolhas de vapor devido a acdo intensa de ondas de
som na mistura para a formacdo de goticulas menores e sua consequente emulsificacdo
(DELFINI, 2016).

Na producdo de microparticulas lipidicas, a composi¢do quimica do emulsionante
ird interferir no tamanho da particula, na estabilidade e no perfil de liberacdo. A lecitina
hidrofébica com conteldo reduzido de fosfatidilcolina, por exemplo, é bastante utilizada
como emulsionante, possuindo um potencial de liberacdo prolongado para componentes
hidrofilicos (RIBEIRO, ARELLANO E GROSSO ,2012).

Peres et al. (2014) desenvolveu nanoparticulas lipidicas solidas de acido estearico

para encapsulacdo de farmacos hidrofilicos através da técnica de fusdo/dupla- emulsificacéo,
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obtendo particulas estaveis sem a necessidade da utilizacdo de solventes organicos.

Gomes (2016) utilizou a técnica de emulsificacdo para producdo de
microparticulas contendo &cido galico como material de recheio, éleo de soja como fase
oleosa (material de parede), monolaurato de polioxietileno de sorbitana (Tween 20) e
polirricinoleato de poliglicerol (PGPR) como surfactantes. A encapsulacdo mostrou-se
eficiente na protecdo oxidativa do composto bioativo, sendo utilizado emulsdes oléo/agua e
agua/oleo.

Cavalheiro et al. (2015) cita em sua revisdo a eficiéncia da técnica de
emulsificacdo para a encapsulacdo de probioticos devido a sua capacidade de producdo em
grande escala e a obtencdo de uma alta eficiéncia de encapsulacdo, formando particulas de

tamanho reduzido.

3.1.2.2 Spray Dryer

O spray dryer consiste em um equipamento que visa a transformacao de solugdes
liquidas em p6s de aspecto claro e poroso. E um método padrdo de producéo de leite e soro de
leite em po, café cremoso, queijo em pd, extrato de levedura desidratada, café e cha
instantaneos, proteina de soja isolada, enzimas, maltodextrinas, ovo em p6 e muitos outros
produtos em forma de p6 (BERK, 2013).

Na producéo de encapsulados, esta técnica pode ser definida como a pulverizacao
de emulsdes num meio de secagem a alta temperatura, resultando numa evaporacdo muito
rapida da agua, o que resulta numa rapida formacdo de crosta e num aprisionamento quase
instanténeo do  material do  ndcleo (GHARSALLAOUI et al, 2007
ANANDHARAMAKRISHNAN, 2015). Este processo possui diversas vantagens na producéo
de particulas por se tratar de um método econémico e flexivel, podendo ser utilizado véarios
tipos de matrizes, obtendo-se particulas de boa qualidade (ASSIS et al., 2012).

O processo de atomizacédo por spray dryer possui 3 fases durante a sua operagao:
pulverizacdo, secagem e evaporacdo. A Figura 3 mostra um esquema simplificado da
operacdo (MACIEL, 2014).
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Figura 3. Desenho esquematico de um spray dryer de escala laboratorial
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(A): entrada da solugdo ou suspensdo no atomizador; (B): entrada de ar no atomizador; (C): painel de controle;
(2): entrada do gés de secagem; (2): aquecimento do gas de secagem; (3): atomizacdo; (4): cAmara de secagem;
(5): ciclone; (6): coleta do produto seco; (7): saida do gas de secagem.

Fonte: Maciel (2014)
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A formacdo da emulsdo consiste na primeira fase da encapsulacdo, tendo por
objetivo principal reunir o material de recheio e 0 agente de encapsulacdo (parede) antes da
secagem para finalmente formar a particula (ANANDHARAMAKRISHNAN, 2015). No caso
de materiais de recheio sélidos, realiza-se a suspensdo com a mesma finalidade.

A etapa de pulverizacdo determina o tamanho, a qualidade, a homogeneidade e
uniformidade das particulas formadas. Podem ser utilizados dois tipos de pulverizadores: de
roda centrifuga e bicos de pulverizacdo de alta pressdo de fluido pulverizador ou bicos
hidraulicos (BARBOSA-CANOVAS et al., 2005). O uso do pulverizador tem como objetivo
produzir a maior superficie possivel de transferéncia de calor entre o ar e a solucdo
(DELFINI, 2016).

A secagem ocorre na cadmara de secagem, onde o liquido pulverizado entra em
contato com o ar quente, ocorrendo a transferéncia de calor do ar de secagem para a solugéo e
resultando na perda de 4gua do produto para o ar por diferenca de pressdo. A temperatura do
ar de entrada é normalmente condicionada por dois fatores: custo e faixa de temperatura que
pode ser seguramente empregada, sem causar danos ao produto ou perigos operacionais
(GHARSALLAOUI et al., 2007; FRASCARELLI, 2012).

As particulas secas sdo separadas do ar de secagem através de um coletor apés a
passagem da camara de secagem ou por utilizacdo de equipamentos acoplados ao spray dryer,

como ciclones (Figura 3), lavadores a seco e precipitadores eletrostaticos (MACIEL, 2014),
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permitindo maior eficiéncia na separacéo.

A répida evaporagdo e a baixa temperatura das particulas formadas possibilitam
que esse processo seja utilizado para formagao de particulas com material de recheio sensiveis
ao calor, como vitaminas e compostos bioativos em geral, sem afetar a qualidade do produto
final (FRASCARELLI, 2012).

A técnica de secagem por pulverizagdo geralmente € utilizada na formagdo de
encapsulados com matrizes polissacaridicas ou protéicas. De Souza et al. (2015) desenvolveu
microparticulas de acido ascorbico em galactomanana por esta técnica, obtendo particulas de
alta estabilidade e capacidade antioxidante preservada. Os probidticos B. animalis e L.
acidophilus foram encapsulados em uma mistura de materiais de parede contendo
maltodextrina, acetato ftalato de celulose, trehalose, futooligossacarideo e leite em p6 integral,
mostrando-se eficiente na protecdo dos micro-organismos contra condi¢fes gastrointestinai
simuladas (DA SILVA et al., 2015). Oliveira et al. (2013) avaliou a eficiéncia de encapsulacédo
de polpa de morango em maltodextrina e goma arabica na producdo de polpa de morango em
po, resultando em uma maior concentracdo de compostos bioativos as particulas com material
de parede composta por goma arabica. Gasparini (2016) formulou e caracterizou
microencapsulados de vitamina D3 em proteina de soro de leite pela técnica de secagem por
atomizacéo, sendo bem-sucedida a protecéo do ativo em baixas concentracdes.

Estudos recentes mostram que a técnica de secagem por pulverizacdo vai além da
formacédo de particulas com matrizes hidrofilicas. Na area farmacéutica utiliza-se essa técnica
para obter farmacos encapsulados em materiais de parede lipofilicos, como a fosfatidilcolina
de soja e seu derivado hidrogenado como materiais de parede e o farmaco ibuprofeno como
material de recheio (PERE, 2014). Segundo o0 mesmo autor, a vantagem da utilizacdo desse
método seria “a utilizacdo de lipidios com ponto de fus&o e cristalizacdo relativamente baixos,
permitindo a solidificacdo dos lipidios na matriz lipidica em temperatura ambiente, ndo sendo
necessario submeté-las a baixas temperaturas para a formacdo das microparticulas”. A
extensdo dessa técnica para produtos alimenticios torna-se possivel e vantajoso devido ao seu
baixo custo e pela formacdo de particulas com caracteristicas diferentes das usualmente

obtidas no mercado.

3.1.2.3 Spray Chilling

Esta técnica visa principalmente a producdo de microcdpsulas constituidas por
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lipidios como material de parede. Trata-se de um método semelhante ao spray dryer, podendo

ser utilizado o mesmo equipamento com algumas alteractes (FIGURA 4).

Figura 4. AdaptacOes da técnica de spray dryer para uso da técnica de spray chilling
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Fonte: Nosari (2015).

E importante a manutencdo da temperatura acima do ponto de fusdo do dleo nas
mangueiras até sua atomizacao, pois caso haja o resfriamento da solucdo no nebulizador, a
mesma se solidificara, entupindo o bico. A bomba 1 possui a fungdo de manter a temperatura
do atomizador e a bomba 2 é a responsavel pelo transporte do ativo juntamente com o veiculo
fundido até a sua atomizacdo na camara de resfriamento (FIGURA 4).

Na camara de resfriamento, ocorre a solidificacdo da mistura pela diminuicdo da
temperatura abaixo do seu ponto de fusdo. Diferentemente do spray dryer, onde as particulas
sdo produzidas pela evaporacdo do solvente na camara, esta técnica forma particulas pela
remoc¢do de calor na camara ocorrendo a fusdo das capsulas. Por esta razdo, as particulas
produzidas possuem aspecto denso e nao poroso (NOSARI, 2015).

Essa técnica possui algumas desvantagens, como baixa capacidade de
encapsulacgdo, possivel expulsdo do material de recheio devido ao rearranjo polimorfico dos
lipidios e da quantidade significativa do material de recheio na superficie da particula. Porém,
atualmente séo utilizadas misturas de lipidios sélidos e liquidos para amenizar a expulsdo do
ativo e melhorar as propriedades das microparticulas lipidicas sélidas (MLS). Essas novas
particulas lipidicas sdo denominadas de carreadores lipidicos nanoestruturados (NLC)
(FERNANDEZ, 2014).

Diversos trabalhos mostram a eficiéncia desta técnica na encapsulacéo de alguns
desses materiais. Leonel et al. (2010), desenvolveram MLS contendo acido estearico, acido
oleico e gordura vegetal hidrogenada como material e parede e glicose como material de
recheio pela técnica de spray chilling. Os resultados mostraram a eficiente encapsulagdo do
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ativo (78%) em todas as formulacdes analisadas, a liberacdo de apenas 10% de ativo no
intervalo de 120 minutos e uma baixa concentracdo de glicose na superficie. Consoli (2016)
encapsulou &cido gélico em oleo de soja totalmente hidrogenado e 6leo de soja refinado
utilizando técnica de spray chilling, apresentando altos valores de retencdo do material de
recheio (acima de 70%), resultando em particulas estaveis e com alta protecdo do composto
encapsulado. De Matos-Jr et. al. (2017) encapsulou &cido ascorbico em gordura
interesterificada pela técnica de spray chilling, sendo capaz de reter o recheio em torno de
70% no periodo de 60 dias, resultando em particulas de alta estabilidade e promovendo a

liberacdo controlada do recheio.

3.1.2.4 Leito Fluidizado

A encapsulacdo em leito fluidizado ocorre quando o material a ser encapsulado
(na forma de p0) é suspensa por uma corrente de ar quente ou fria, seguida da atomizagao do
material de parede em solucdo ou fundida (RIBEIRO, ARELLANO E GROSSO, 2012). O
leito de jorro, por exemplo, é um dos equipamentos que operam na forma de leito fluidizado,
porém com a diferenca de possuir um movimento ciclico mais homogéneo das particulas,
além de ser mais eficiente quando operado em temperaturas mais baixas e na secagem de
materiais de maior didametro (MATHUR & EPSTEIN, 1974).

Essa técnica € umas das poucas que permitem que a particula seja formada por
qualquer tipo de material de cobertura (polissacarideos, proteinas, lipidios, emulsificantes),
permitindo a producdo de particulas com caracteristicas diversas. A utilizacdo de gorduras
como material de parede nesta técnica possui a vantagem da ndo necessidade de solvente para
formacdo da particula, como no caso de materiais de base aquosa, reduzindo o tempo de
processo, além do menor custo devido a menor demanda de energia (AZEREDO, 2005).

Rosenkranz et al. (2008) combinaram as vantagens do leito fluidizado com fluido
supercritico para encapsulacdo de proteinas em parafina, sendo bem-sucedida com cargas de
parafina até 9,1/100gramas e rendimento até cerca de 100%, mostrando-se eficientes na
qualidade do produto final.

Coronel-Aguilera et al. (2015) aplicaram a técnica de leito fluidizado para
formagdo de particulas de -caroteno contendo hidroxipropilmetilcelulose como material de
parede previamente secas em spray drying, obtendo-se produtos com alta estabilidade térmica

e manutencdo da coloragdo caracteristica do bioativo.
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Benelli e Oliveira (2015) estudaram as propriedades fluidodindmicas e fisicas em
leito fluidizado constituidos de particulas adequadas para utilizagdo em processos de
encapsulacdo. Acucar cristal, pellets de aglcar, celulose microcristalina, arroz e farinha de
mandioca foram utilizados nos testes, indicando que as amostras apresentam caracteristicas
fisico-quimicas adequadas e bom comportamento fluidodindmico, ideais para serem

empregadas como material de recheio no processo de encapsulacdo em leito fluidizado.

3.1.3 Materiais de parede

A escolha do material de parede constitui um fator determinante na eficiéncia da
encapsulacdo. Deve-se levar em conta diversas caracteristicas a fim de se obter uma matriz
ideal, como possuir boas propriedades reoldgicas a altas concentracfes, facilidade de
manuseio durante a encapsulacdo, habilidade de dispersar, emulsificar o material ativo e
estabilizar a emulsdo obtida, ndo reagir com o material encapsulado, proporcionar maxima
protecdo do ativo, apresentar baixo custo, dentre outros (RIBEIRO, ARELLANO E
GROSSO, 2012; SARTORI,2016).

Os materiais de parede podem ser produzidos por moléculas de polissacarideos,
de proteinas, de moléculas lipidicas ou pela combinagdo de dois ou mais desses componentes.
Os carboidratos sdo os mais utilizados devido a sua ampla disponibilidade e baixo custo.
Além disso, a sua capacidade para formar solucGes de baixa viscosidade com maior
concentracdo de sélidos e boas caracteristicas de solubilidade, torna-os superiores entre 0s
agentes de encapsulacido (ANANDHARAMAKRISHNAN,2015). As proteinas possuem
propriedades anfifilicas, alto peso molecular e alta flexibilidade na sua cadeia, com a
capacidade de se auto associar e interagir com diferentes tipos de substancias, sendo bastante
utilizada como material de parede na elaboracdo de particulas. Os lipidios, por sua vez,
possuem lugar de destaque devido a sua capacidade em retardar a liberacdo de compostos
bioativos em ambientes imidos (ABBAS, 2012; SARTORI et al., 2016) devido ao seu carater
hidrofébico.

Os materiais de parede a base de lipidios sdo adi¢Ges recentes no campo da
encapsulacdo alimentar. O processo de encapsulacdo de componentes ativos em sistemas
lipidicos é conhecido como tecnologia de lipossomas (ANANDHARAMAKRISHNAN,
2015). Lipossomos séo estruturas constituidas por bicamadas lipidicas fechadas e continuas,

sendo capazes de formar capsulas e aprisionar particulas.
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3.1.3.1 Lipideos como material de parede

Os lipidios sao definidos como moléculas organicas apolares insollveis em agua e
solGveis em solventes organicos. Quimicamente sdo ésteres formados a partir de acidos
graxos, incluindo as ceras as quais sdo constituidas de acidos graxos e alcoois de cadeia longa.

Os &cidos graxos (AG) que constituem a molécula lipidica podem apresentar-se de
forma saturada ou insaturada. Os AG saturados possuem uma conformacdo linear e flexivel
devido as suas ligacdes simples, fazendo com que as moléculas fiqguem proximas umas as
outras, havendo maior interacdo. Os lipidios que possuem esses AG sdo geralmente
denominados de gorduras por se apresentarem na forma sélida & temperatura ambiente. Os
AG insaturados, por possuirem cadeias com ligacGes duplas, possuem dobramentos rigidos,
ndo permitindo um empacotamento eficiente das moléculas. Em virtude disso, esses lipidios
sdo denominados de Oleos, apresentando-se na fase liquida a temperatura ambiente e,
consequentemente, possuem menor ponto de fusdo do que as gorduras. A Tabela 1 mostra

alguns lipidios e suas caracteristicas (SARTORI et al., 2016).

Tabela 1- Caracteristicas dos acidos graxos comuns

N°de  Duplas Férmula Condensada Ponto de

Nome carbonos ligacdes fusdo (°C)
Léurico 12 0 CH3(CH2)10COOH 44
Miristico 14 0 CH3(CH2)12COOH 58
Palmitico 16 0 CH3(CH2)14COOH 63
Estedrico 18 0 CH3(CH.)16COOH 70
Oléico 18 1 CH3(CH2)7CH=CH(CH_2)7COOH (cis) 13
Linoléico 18 2 CH3(CH2)4CH=CHCH,CH=CH(CH)7COOH (todas cis) -5

CH3CH,CH=CHCH2;CH=CHCH2CH=CH(CH2)7COOH

Linolénico 18 3 (todas cis) -11
Araquidonico 20 4 CH3s(CH2)4(CH=CHCH2)4CH.CH2COOH (todas cis) -50

Fonte: Mc Murry et al. (2010)

Lipidios como fosfolipidios, triacilglicerois, ceras, &cidos graxos ou suas misturas
podem ser usados como material de parede para a producéo de particulas sélidas (SARTORI,
2016). Deve-se levar em consideragdo suas propriedades fisicas (solidas ou liquidas a
temperatura ambiente), sua polaridade (polar ou apolar) e sua estrutura (simples, complexos
ou derivados) (RIBEIRO, ARELLANO E GROSSO, 2012). Além dessas caracteristicas, as
particulas formadas sdo influenciadas pelo tipo e concentracdo dos surfactantes hidrofilicos e
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lipofilicos, pela escolha do método utilizado para sua formacdo e pela concentracdo do
material de recheio (SOUTO et al., 2011; NORONHA, 2014).

O polimorfismo é uma das propriedades dos lipidios que consiste na capacidade
da molécula de obter mais de uma forma cristalina. Essa propriedade faz com que os lipidios
possuam uma baixa eficiéncia de encapsulacdo, podendo expulsar o material de recheio
durante o armazenamento (RIBEIRO, ARELLANO E GROSSO, 2012; SARTORI, 2016).
Devido a essa e outras propriedades dos lipidios que prejudicam a formacdo das particulas,
foram realizadas novas formulacdes de particulas lipidicas, chamados carreadores lipidicos
nanoestruturados (NLC). Os NLCs sdo compostos por lipidios sélidos e liquidos, que séo
incompativeis em relacdo ao tamanho de cadeia e a insaturacdo dos acidos graxos que oS
compdem, causando imperfei¢des na sua forma e consequentemente melhorando a capacidade
de encapsulacdo do recheio e as suas propriedades de liberacdo do material encapsulado.

Os NLCs sdo caracterizados por 3 tipos: o primeiro tipo possui a finalidade apenas
de aumentar a imperfeicdo da capsula, sendo constituido de lipidios sélidos e uma pequena
quantidade de lipidios liquidos; o segundo tipo é constituido por uma maior quantidade de
lipidios liquidos, melhorando as propriedades de liberacdo do recheio e a sua maior
solubilidade, além da melhora na formacéo da particula e o terceiro e Gltimo tipo consiste de
uma mistura especial de lipidios, onde o lipideo s6lido possui nanocompartimentos de lipidios
liquidos, a fim de evitar a cristalizacdo durante o resfriamento (RIBEIRO, ARELLANO E
GROSSO, 2012).

Muitos métodos de formacdo de NLC sdo apontados na literatura, como
microemulsificacdo, emulsificacdo e evaporagdo de solvente, difusdo de solvente,
homogeneizacdo a alta pressdo, entre outros. Entretanto, 0 método mais viavel para uma
producdo em larga escala é o0 método de homogeneizagdo a alta pressdéo (NORONHA, 2014).
Esta técnica pode ser realizada de duas formas: a frio ou a quente. Em ambas as técnicas, o
material de recheio € misturado ao lipidio fundido em uma temperatura entre 5 a 10°C acima
do seu ponto de fusdo. Na homogeneizacdo a quente, o recheio € disperso na mesma
temperatura da matriz, sendo homogeneizado em homogeneizador de pistdo e posteriormente
resfriado a temperatura ambiente. No método a frio, o lipideo fundido contendo o recheio é
resfriado e adicionado do emulsificante frio, sendo posteriormente homogeneizado a frio,
necessitando de refrigeracdo no processo pois a cada ciclo homogeneizagcdo ocorre 0 aumento
de temperatura (RIBEIRO, ARELLANO E GROSSO, 2012).

Diversos trabalhos mostram a eficiéncia da utilizacao de lipidios na formulacgéo de
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particulas. Sartori (2016) produziu microparticulas com misturas de acidos graxos laurico e
oleico como material de parede e acido ascorbico como material de recheio, observando altos
valores de eficiéncia de encapsulacdo total e taxas satisfatorias de liberacdo do recheio (37%
em 2 horas). Fernandez (2014) mostrou a eficiéncia da encapsulacédo lipidica pelo uso de
lipidios sélidos e liquidos (cera de carnalba, acido linolénico e acido oleico; lecitina de soja-
surfactante) como matriz e solugdo de glicose e glicose solida como materiais de recheio pela
técnica de spray chilling. Pedroso (2012) encapsulou B. lactis e L. acidophilus em gordura
interesterificada de palma e améndoa de palma, mostrando-se eficientes na protecdo dos
probidticos ao fluido gastrico simulado e ao fluido intestinal simulado e apresentando-se

estaveis em 90 dias de armazenamento refrigerado.

3.1.4 Materiais de recheio

Existem diversos materiais que podem ser encapsulados, como acidos, bases,
6leos, sais, vitaminas, gases, aminoécidos, esséncias, corantes, antioxidantes, preservantes e
micro-organismos (FERNANDEZ, 2014). Dentre esses materiais, destacam-se 0s compostos
bioativos (antioxidantes, minerais, vitaminas, carotenoides, fitoesterois, etc). Eles sao
beneficiados na técnica de encapsulacdo, uma vez que retarda o processo de degradacéo até o
produto ser ativo no local desejado. Além disso, a encapsulacdo desses compostos pode
proporcionar barreiras entre o recheio e o ambiente e, assim, permitir a diferenciacdo do sabor
e aroma, mascarar o cheiro caracteristico, estabiliza-los e aumentar sua biodisponibilidade
(NEDOVIC et al., 2011).

3.1.4.1 Antioxidantes

Os antioxidantes sdo substancias capazes de retardar a oxidacdo de moléculas,
podendo ser classificados como primarios, secundarios ou de multipla acdo. Os antioxidantes
primarios tém a capacidade de se ligar com radicais livres, interrompendo ou atrasando a
etapa de iniciacdo ou interrompendo a etapa de propagacao da oxidagdo. Os secundarios agem
de diversas formas possiveis, diminuindo a oxidagdo, mas ndo transformam radicais livres em
produtos mais estaveis. Eles podem ser obtidos de forma natural, como os tocoferois, 0s
tocotrienodis, o acido ascorbico, o 4&cido citrico, os carotenoides e o0s antioxidantes

enzimaticos, ou de forma sintética como o butilhidroxianisol (BHA), o butilhidroxitolueno
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(BHT), a tec-butil-hidroquinona (TBHQ), o palmitato de ascorbil, o galato de propila (GP) e a
etoxiquina (SARTORI, 2016). Por se tratarem de compostos instaveis, a encapsulacdo
apresenta-se como uma alternativa viavel capaz de manter sua atividade em um maior periodo
de tempo devido a liberacdo controlada do ativo.

3.1.4.2 Acido ascérbico como material de recheio

O é&cido ascorbico é um composto bioativo utilizado como aditivo alimentar sendo
capaz de proteger as qualidades sensoriais e nutritivas dos alimentos. A sua utilizagdo como
antioxidante se deve a sua capacidade de doar atomos de hidrogénio, neutralizando radicais
livres (SARTORI, 2016). Trata-se de um composto totalmente seguro para o ser humano,
além de ser barato e bem aceito pelos consumidores, podendo aumentar teor de vitamina C
nos alimentos (FONTES, 2009). De acordo com a IUPAC, o &cido ascorbico (ou vitamina C)
é também chamado de 3-oxo-L-gulofuranolactona. A Figura 6 mostra a estrutura quimica da
molécula da vitamina C (DE SOUZA et al., 2015).

Figura 5- Estrutura do acido L-ascorbico

g OH

OH
HO OH

Fonte: De Souza et al. (2015).

O 4cido ascérbico é bastante utilizado em frutas, hortalicas e sucos, prevenindo o
escurecimento enzimatico e outras reacdes oxidativas. Ele atua sequestrando o cobre, grupo
prostético da polifenoloxidase, reduzindo quinonas de volta a fendis, antes de formarem
pigmentos escuros (FONTES, 2009).

A vitamina C possui a desvantagem de ser uma molécula bastante instavel, perdendo
sua fungdo em condicOes adversas de temperatura, pH e luz. A sua alta solubilidade em &gua e
sua capacidade de interacdo com ingredientes dos alimentos que a contem podem provocar
alteracdes indesejaveis na cor e no sabor do alimento (CHANG et al., 2010; SARTORI,
2016). Por estas razdes, a encapsulacdo desse composto se faz necessaria na manutencéo da

sua atividade e na sua maior aplicabilidade. A encapsulacdo da vitamina C, além de favorecer
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a reducdo da sua degradacdo durante o processamento e armazenamento, também evita sua
interagdo com outros componentes do alimento, bem como minimiza seu gosto acido e
propicia uma liberagédo controlada do ativo (DE MATOS-JR et. al, 2017).

Diversos estudos foram realizados com o intuito de encapsular o acido ascorbico
de forma mais eficiente. De Matos-Jr (2017) descreve um historico das tentativas de
encapsulacdo desse composto. Materiais de parede compostos por amido de arroz e goma
arébica (TRINDADE E GROSSO, 2000), maltodextrina e Capsul (FINOTELLI E ROCHA-
LEAO, 2005), concentrado proteico de ervilha (PIERUCCI et al.,2006) e monoesterato de
poliglicerol foram alguns utilizados visando a estabilidade do material de recheio. Esses
estudos mostram que a eficiéncia de encapsulacéo e a velocidade de liberagdo do recheio esta
diretamente relacionado ao material de parede utilizado. A utilizagdo de material lipidico na
encapsulacdo de materiais hidrofilicos, como o acido ascorbico, promove uma maior protecao
do ativo, tendo em vista que os materiais possuem diferentes solubilidades, fazendo com que
sua liberacdo se dé de forma mais lenta e, consequentemente, aumentando seu tempo de agédo

no alimento.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Material

Acido ascorbico (Sigma-Aldrich®), 6leo de soja totalmente hidrogenado (A.
Azevedo Oleos -Itupeva- SP), 6leo de soja refinado (Soya- comércio local) e lecitina de soja
em po6 foram utilizados como matéria-prima para elaboragdo das particulas. Todos o0s

reagentes utilizados nas andlises posteriores foram de grau analitico.

4.2 Métodos

4.2.1 Preparo da emulséo

Primeiramente, o tamanho dos cristais de acido ascérbico (AA) foi reduzido por
moagem em almofariz e posterior peneiramento (170 Mesh), a fim de melhorar sua disperséo
nos solventes e para que ndo houvesse o entupimento do bico atomizador durante o
processamento das particulas. A solucdo aquosa de AA 25% foi escolhida no intuito de
garantir uma total solubilidade dos cristais na &gua, tendo em vista que a solubilidade do AA
em solucdo aquosa € de 30g/L.

A mistura de lipidios foi aquecida a 80°C £5°C, pois nessa temperatura ocorre a
total fusdo do Oleo de soja totalmente hidrogenado (OSTH) sem alteracdo de suas
propriedades, visando também a manutencdo da atividade do AA por ndo esta sujeito a
aquecimento excessivo. Foi mantida a mistura sob agitacdo e temperatura constante em
agitador magnético, sendo posteriormente adicionados a lecitina de soja em p6 (12mg/g de
OSTH) e a solucdo de AA. A emulsdo foi agitada em ultraturrax (IKA®) a 7200 rpm por 90
segundos. Os parametros utilizados foram de acordo com metodologia proposta por De
Matos-Jr et al. (2017).

4.2.2 Elaboracéo das particulas lipidicas
ApoOs a homogeneizagdo, a emulsdo foi imediatamente atomizada em leito

fluidizado (LabMag FBD 3.0). O ar de fluidizagdo de 1,9 m3/min, a vazdo de ar comprimido

de 50L/min e a mistura alimentada no mesmo sentido do ar de fluidizagdo foram os
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parametros utilizados para a formacédo das particulas. A temperatura de operacdo de 25°C foi
decorrente da temperatura ambiente, onde a funcdo de aquecimento do equipamento
permaneceu desligada durante todo o processo. O bombeamento da amostra foi feito em
bomba peristaltica em velocidade de 120 rpm. A amostra foi continuamente aquecida, assim
como a mangueira e os bicos, utilizando soprador térmico (Black and Decker®) até o final da
operacdo, a fim de ndo ocorrer o resfriamento e a consequente solidificacdo da amostra e
entupimento das pecas do equipamento. As particulas formadas foram armazenadas em sacos
de aluminio, fechadas a vacuo e mantidas sob refrigeracdo (10+5°C) até a realizacdo das

analises.

4.2.3 Planejamento experimental

Os ensaios estudados foram elaborados através de um Delineamento Composto
Central Rotacional (DCCR) 22 fatorial composto por 4 pontos axiais e 2 repeticdes do ponto
central para estimativa do erro padrdo. Utilizou-se como variaveis independentes a relagéo
entre o 6leo de soja totalmente hidrogenado e 6leo de soja refinado (OSTH/QOS) e a solucéo de
AA (TABELA 2).

Tabela 2- Niveis das varidveis independentes obtido por DCCR.

Variaveis Niveis
independentes -1,41 -1 0 1 1,41
1
OSTH ?xsl (mm)" 57 3 4 567 6,72
~ YAY
SOMGROAACET 436 738 1468 2 2

'Proporcdo em massa de OSTH/OS na mistura (lipidio solido/lipidio liquido); 2Proporcéo da solugdo de AA na
mistura (lipidio liquido, s6lido e AA); OSTH: 6leo de soja totalmente hidrogenado; OS: Oleo de soja; AA: &cido
ascorbico.

Foi definido um valor fixo de 100 gramas para a elaboracdo da emulsdo de cada
formulagdo de particulas (TABELA 3). A quantidade de lecitina de soja ndo interferiu no
somatorio da composicdo centesimal devido a sua quantidade ser bastante reduzida em

relacdo as demais matérias-primas.
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Tabela 3- Composicao centesimal das matérias-primas utilizadas na elaboracao das particulas.

Niveis do planejamento

Matérias-primas -1,41 -1 0 1 1,41
OSTH (g) 69,80 69,48 68,26 66,31 65,28

0S (9) 25,84 23,16 17,06 11,69 9,72
Solucdo AA25% (g) 4,36 7,36 14,68 22,00 25,00
Lecitina de soja (g)* 0,83 0,83 0,82 0,79 0,78

Lvalor ndo incluido no somatdrio das matérias-primas. OSTH: 6leo de soja totalmente hidrogenado; OS: Oleo de
soja; AA: cido ascdrbico.
Fonte: elaborada pela autora.

A partir das concentragdes propostas no planejamento experimental, foram
produzidos 10 ensaios para elaboragédo das particulas lipidicas adicionadas de AA (TABELA
4).

Tabela 4- Ensaios para elaboracdo de particulas lipidicas adicionadas de AA.

Solucéo de
Ensaios O%;mg)s AA
(%)
F1 5,67 22
F2 3 22
F3 5,67 7,36
F4 3 7,36
F5 4 14,68
F6 4 14,68
F7 2,7 14,68
F8 6,72 14,68
F9 4 4,36
F10 4 25

OSTH: 6leo de soja totalmente hidrogenado; OS: Oleo de soja; AA: &cido ascorbico.
Fonte: elaborada pela autora

Como variadveis resposta foram utilizados os valores do rendimento global,
eficiéncia de encapsulacdo, diametro médio das particulas e potencial Zeta, sendo verificados
os efeitos referentes as concentracdes utilizadas no planejamento experimental e apresentadas
seus respectivos graficos de superficie de resposta quando esses efeitos se mostraram
significativos (p>0,1). Além das andlises referentes as variaveis resposta do planejamento

experimental, foram também realizadas analises de morfologia das particulas e FTIR.
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4.2.4 Rendimento global

O rendimento global do processo foi calculado pela razdo entre a massa de
amostra coletada (Mc) em todo o equipamento e pela massa inicial da emulsdao (Mi), de

acordo com a Equacao 1.

Rendimento global (%) = (Mc/Mi) *100 Equagéo 1

4.2.5 Acido ascorbico total (AA total)

Foram pesados aproximadamente 180 mg de amostra em um tubo de ensaio e
adicionados 10 mL de cloroférmio. As amostras foram misturadas em um agitador de tubos
tipo vortex (Phoenix Luferco AP56- Araraquara-SP) por 10 segundos com pausa de 10
minutos, duas vezes. Em seguida foram acrescentados 10 mL de &gua destilada em cada tubo,
sendo agitados por 1 minuto com pausa de 10 minutos, repetindo este passo por mais duas
vezes. As amostras foram entdo centrifugadas (Beckman Coulter Allegra 25-R-Séo Bernardo
do Campo-SP) a 10.000 rpm por 10 minutos e o sobrenadante foi analisado em relacdo ao
conteddo de 4cido ascérbico, utilizando método espectrofotométrico de acordo com
metodologia proposta por Pearson (1976). Os resultados foram expressos em mg/100mL de
amostra.

Para a obtencdo do AA total, foi calculada a razdo entre o conteudo de acido
ascorbico definido na analise (AA analise) e a concentragdo de AA que foi adicionada a
emulsdo na formulacdo das particulas (AA teorica), ambos em mg/100mL, de acordo com a

Equacéo 2.

AAtotal (%) = (AA anélise / AA tebrica) *100 Equacéo 2
4.2.6 Acido ascorbico superficial (AA superficial)

Foram pesados aproximadamente 250 mg da amostra em tubos de ensaio
adicionado de 10 mL de solugdo de Tween 80 (Dindmica, Diadema- SP) a 0,1%, sendo
agitadas por 5 minutos em Vortex (Labnet VVX-200) e posteriormente filtradas em papel de
filtro qualitativo (Unifil). Foi determinada a quantidade de vitamina C do filtrado através de
analise espectrofotometrica proposta pela metodologia de Pearson (1976), sendo os resultados

expressos em mg/100mL de amostra.
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Para a obtencdo do AA superficial, assim como o AA total, foi calculada a razéo
entre o contetdo de acido ascorbico definido na anélise (AA analise) e a concentracdo de AA
que foi adicionada a emulsdo na formulacdo das particulas (AA tedrica), ambos em

mg/100mL, de acordo com a Equacéo 3.

AA superficial (%) = AA analise/AA teérica*100 Equacéo 3

4.2.7 Eficiéncia de encapsulacéo efetiva (EE efetiva)

A EE efetiva foi calculada através da diferenca entre o AA total e 0 AA
superficial, detalhadas nos itens 4.2.5 e 4.2.6, respectivamente, de acordo com a Equagao 4.

EE efetiva (%) = AA total — AA superficial Equacéo 4

4.2.8 Diametro médio e Potencial zeta

A determinacdo do diametro médio de particulas foi feita por espectroscopia de
correlacdo de fétons (GOMES, 2011) e seu potencial Zeta atraveés de medidas de mobilidade
eletroforética a 25 °C. Ambas as analises foram realizadas utilizando o equipamento ZetaPlus
(Brook haven Instruments Company, EUA). As amostras foram previamente preparadas
pesando-se aproximadamente 50 mg de particula e adicionada 10 mL de a4gua miliQ, sendo
posteriormente homogeneizada em ultrassom (Unique) em 80% de poténcia por 2 minutos. Os

resultados foram analisados estatisticamente por analise de variancia.

4.2.9 Microscopia eletrénica de varredura

A morfologia das particulas foi analisada através do equipamento de microscopia
eletronica de varredura (Modelo Inspect S50 da marca FEI), sendo as amostras previamente
montadas com fita de carbono em suporte de aco e recobertas com ouro para a realizagdo da
analise. Foram analisadas imagens com aumento de 2000x, sendo avaliadas quanto as suas

caracteristicas fisicas visiveis.
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4.2.10 Espectroscopia de absor¢do na regido do infravermelho (FT-IR)

Primeiramente foram pesados cerca de 200 pg de amostra, misturada e prensada
junto com 250 mg de brometo de potassio anidro (KBr) até formar uma pastilha translucida.
Os espectros FT-IR foram analisados entre 4000 a 400 cm™, em uma resolugdo de 4 cm™,
através de um FT-IR espectrdmetro (Varian 660-IR). Os espectros foram apresentados na
forma de transmitancia (%) x nimero de onda (cm™). A andlise permitiu identificar

frequéncias caracteristicas das ligagdes quimicas das amostras pesquisadas.
4.2.11 Anélise estatistica
Os resultados foram avaliados estatisticamente por teste de variancia atraves do

software STATISTICA 16.1®. Foram consideradas significativas as diferencas entre as

médias no intervalo de 90 % de confianga (p<0,10).
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

O rendimento global do processo de elaboracdo das particulas lipidicas proposto

no planejamento experimental esta apresentado na Tabela 5.

Tabela 5- Rendimento obtido no processo de elaboragéo das particulas lipidicas adicionadas
de &cido ascorbico de acordo com o planejamento experimental

Ensaios OSTH/OS Solucéo de Rendimento

(m/m) AA (%) global (%)
F1 5,67 22 71,81
F2 3 22 70,48
F3 5,67 7,36 62,20
F4 3 7,36 60,28
F5 4 14,68 67,06
F6 4 14,68 63,63
F7 6,72 14,68 65,37
F8 4 14,68 66,13
F9 4 4,36 66,86
F10 5,67 25 72,04

OSTH: dleo de soja totalmente hidrogenado; OS: 6leo de soja; AA: &cido ascérbico
Fonte: elaborada pela autora.

As particulas apresentaram rendimentos entre 60,28% e 72,04%, sendo maiores
nas formulacdes F1 (71,81%), F2 (70,48%) e F10 (72,04%). Sartori et al. (2015) formularam
particulas lipidicas carreadoras de &cido ascorbico por spray chilling com rendimento
variando entre 62 e 72,1%, valores semelhantes a esse estudo. De Matos et al. (2017) também
formulou &cido ascorbico encapsulado em matriz lipidica, apresentando rendimento entre
81,4% e 84,4%. De acordo com os valores da literatura, foi possivel elaborar particulas
lipidicas com rendimento semelhante as formuladas por spray chilling, com a vantagem da
néo utilizacdo de temperatura de refrigeracdo no processamento.

O rendimento pode sofrer alteragcdes em fungdo dos pardmetros do processo e das
propriedades da emulsdo atomizada, além da adesdo do material nas vidrarias e nos
equipamentos no momento da elaboracdo e na suspensdo de particulas muito pequenas no ar,
podendo ser perdidas na contabilizacdo (FERNANDEZ, 2014). Os parametros do processo se
mantiveram constantes em todas as formulagdes estudadas, ndo colaborando com a variacéo
dos valores de rendimentos obtidos. Ja as outras variaveis mencionadas, provavelmente,

podem ter contribuido na perda de material no momento da atomizagdo, levando aos
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rendimentos apresentados.
A Figura 6 apresenta o diagrama de pareto do rendimento dos ensaios estudados,

no qual indica estatisticamente a influéncia do material ativo sob a variavel resposta estudada.

Figura 6- Diagrama de pareto do rendimento no encapsulamento da solugdo de AA
em mistura lipidica de OSTH e OS.

(2)8olugio AL 25% (L) - 3.49907
Solugio AA 25% (Q) 1,31933
(1) OSTHOS (L) /5665345
OSTH/OS (Q) -,223813
1Lby2L 1749151
p=0.1

AA: Acido ascorbico; OS: Oleo de soja refinado; OSTH: Oleo de soja totalmente hidrogenado; L:
Linear; Q: quadrético. Fonte: Programa Statistica 13.2 (2018)

Apenas o termo linear da varidvel AA foi estatisticamente significativo a 90% de
confianca (FIGURA 6), sendo os demais termos incorporados a falta de ajuste para o calculo

da anélise de variancia, apresentado na Tabela 6.

Tabela 6- Anélise de variéncia do rendimento no encapsulamento de solugdo de AAem
mistura lipidica de OSTH e OS.

FONTES DE Soma Grausde Quadrado R?
VARIACAO Quadréatica Liberdade Médio Fcalculado  Ftabelado (%)
Regresséo 91.02 1 91.02 14,31 3,46 0,64
Residuo 50,9 8 6,36
Falta de Ajuste 45,02 7 6,43 1,09 58,91
Erro puro 5,882 1 5,89
Total 141,92 9

AA: Acido ascorbico; OS: Oleo de soja refinado; OSTH: Oleo de soja totalmente hidrogenado. Fonte: elaborada
pela autora

Os valores apresentados no teste F (Fcaiculado 4 Vezes maior que 0 Fiabelado) bEM
como a variacdo explicada (R?= 0,64) indicaram que o modelo obtido foi adequado para
explicar o processo estudado (RODRIGUES & IEMMA, 2005). Dessa forma, o rendimento
pode ser predito pela quantidade de solucdo de AA atraves da Equacdo 5 proposta no grafico
da superficie de resposta, apresentada na Figura 7.



41

R (%)= 59,7831 + 0,46337 AA Equacéo 5

Onde R representa o rendimento global.

Figura 7 - Superficie de resposta do rendimento dos ensaios com variagao da concentracao
das misturas de OSTH/OS e solucdo de AA.

(%) TVYE4OTO OLNINIANTY

AA: Acido ascorbico; OS: Oleo de soja refinado; OSTH: Oleo de soja totalmente hidrogenado
Fonte: Programa Statistica 13.2 (2018)

Segundo a equacdo matematica do grafico de superficie de resposta (Equacéo 5),
0 maior rendimento situou-se na area de maior concentracdo de solucdo de AA. Esse aumento
pode estar relacionado com a maior quantidade de AA presente na formulagéo, tendo em vista
que quanto maior o volume de solugéo adicionada na emulsdo, maior a quantidade de cristais
de AA presente no sistema. A variacdo da mistura de lipidios, por sua vez, ndo alterou no
rendimento final do processo, ndo influenciando na variavel resposta estudada. Como o
comportamento do rendimento esta geralmente associado a parametros do processo, esse se
mantendo constante em todas as formulacdes estudadas, a concentracdo das matérias-primas
ndo gerou grande influéncia nessa varidvel, relacionando o seu aumento apenas pelo

acréscimo de conteudo de sélidos na emulséo aspergida a temperatura ambiente.
5.2 Eficiéncia de encapsula¢do do acido ascoérbico
Os resultados de acido ascorbico superficial (AA superficial), acido ascérbico

total (AA total) e eficiéncia de encapsulacdo efetiva (EE efetiva) relacionadas com as

variaveis independentes OSTH/OS estéo apresentados na Tabela 7.
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Tabela 7- AA superficial, AA total e EE efetiva obtidos no processo de elaboracdo das
particulas lipidicas adicionadas de AA com o planejamento experimental.

Solucéo AA AA EE
Ensaios O?;m;)s de A?A superficial total  efetiva
(%) (%) (%) (%)
F1 5,67 22 26,02 52,27 27,21
F2 3 22 25,06 56,61 23,75
F3 5,67 7,36 32,87 57,32 28,54
F4 3 7,36 28,79 74,04 39,65
F5 4 14,68 34,39 74,97 40,51
F6 4 14,68 34,47 74,53 40,1
F7 6,72 14,68 33,95 74,73 40,3
F8 4 14,68 34,44 55,55 33,11
F9 4 4,36 22,45 51,63 27,6
F10 5,67 25 24,04 52,27 27,21

OSTH: dleo de soja totalmente hidrogenado; OS: 6leo de soja; AA: &cido ascdrbico; EE: eficiéncia
de encapsulacéo. Fonte: elaborada pela autora.

Levando em consideracdo o tempo entre 0 processamento das particulas e a realizacéo
das andlises (90 dias, aproximadamente), os valores de EE efetiva sdo considerados
satisfatorios (23,75% a 40,51%), mostrando que a mistura dos lipidios utilizados foi capaz de
proteger 0 composto ativo por um periodo consideravel. Os valores encontrados na literatura
sdo maiores que os obtidos nesse estudo, variando entre 62% a 88% (SARTORI et al., 2015;
ALVIM et al.,2016; DE MATOS- JR et al., 2017). Entretanto, se considerarmos que a analise
dos estudos encontrados na literatura provavelmente tenha sido feita logo apos a obtencéo das
particulas, podemos dizer que a particula obtida em leito fluidizado a temperatura ambiente
conseguiu reter o composto ativo mesmo ap6s 3 meses de armazenamento refrigerado,
apresentando valores bem proximos aos encontrados.

Sartori et al. (2015) e Alvim et al. (2016) obtiveram EE efetiva na faixa de 84% e
97,8%, respectivamente. Ambos utilizaram temperaturas de refrigeracdo na obtencdo das
particulas. No estudo de estabilidade do AA presente na particula lipidica, Matos-Jr et al.
(2017) observou que as particulas armazenadas por 30 dias a 7°C possuiam valores de AA de
apenas 10 % do valor inicial, indicando que um maior tempo de armazenamento, mesmo que
em baixas temperaturas, altera a concentracdo de AA disponivel, diminuindo assim os valores
de EE efetiva.

Observou-se uma alta concentracdo de AA na superficie da particula em todos os
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ensaios estudados, apresentando maiores valores nas formulagcdes com maior concentracdo da
solugéo de AA (33,95% 34,44%- F5 a F8). Esses valores podem ser provenientes da perda de
material no momento da formulacdo da solugdo de AA e da estabilidade da emulséo formada,
fazendo com que a maior quantidade de solugédo gerasse influéncia na capacidade de retencéo
do material ativo na particula.

A variacdo da concentracdo de lipidios liquidos e sélidos geralmente tem influéncia
sobre a eficiéncia de encapsulagdo. A maior quantidade de lipidio liquido presente na mistura
gera uma desordem na estrutura da particula, resultando em um espaco maior para a
acomodacdo do material ativo, fazendo com que ele permaneca retido no interior da particula
e consequentemente diminuindo a sua concentra¢do na superficie (FERNANDEZ, 2014). A
quantidade de lipidio liquido utilizado nas formulacBes ndo foi suficiente para exercer
influéncia sobre a eficiéncia de encapsulacdo, tendo em vista que apenas a concentracdo de
AA teve valores significativos para a modificacdo do pardmetro estudado, como apresentado

na Figura 8.

Figura 8-Diagrama de pareto da EE efetiva no encapsulamento de solucdo de AA em mistura
lipidica de OSTH e OS.

Selugio AL 23% (Q) --3.?10

1LbyIL 1,540091
(2)%olupdio AX 25% (L) -1,29036
(1) OSTH/OS (L) -1.1449

OSTH/OS (Q) -, 83784

AA: Acido ascorbico; OS: Oleo de soja refinado; OSTH: Oleo de soja totalmente hidrogenado; L: Linear; Q:
guadratico. Fonte: Programa Statistica 13.2 (2018)

p=0,1

Como o modelo gerado por cada variavel dependente estudada (AA superficial,
AA total e EE efetiva), se comportou de forma semelhante, foram analisados apenas o0s
graficos de EE efetiva dos ensaios estudados, sendo apresentados a superficie de resposta do
AA superficial e AA total para fins de consulta (FIGURA 10).

O termo quadratico da solucdo de AA foi o Unico que exerceu influéncia na
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concentracdo de EE efetiva das particulas, sendo esta utilizada no calculo da analise de

variancia e na equacdo do grafico de superficie de resposta, apresentadas na Tabela 7 e Figura
9, respectivamente.

Tabela 8- Andlise de variancia da EE efetiva no encapsulamento de solucdo de AA em mistura
lipidica de OSTH/OS.

FONTES DE Soma Grausde Quadrado R?
VARIACAO Quad ratica Liberdade Médio Fcalculado Ftabelado (%)
Regresséo 219.28 1 219.28 9.42 3,36 0,55
Residuo 186.31 8 23,29
Falta Aj. 186.23 7 26,6 31,50 9,35
Erro puro 0,084 1 0,084
Total 405.59 9

AA: Acido ascorbico; 0S: Oleo de soja refinado; OSTH: Oleo de soja totalmente hidrogenado. Fonte: elaborada
pela autora

Dessa forma, a EE efetiva pode ser predita pela quantidade de solucéo de AA
através da Equacdo 6 proposta no grafico da superficie de resposta, apresentada na Figura 10.

EE efetiva (%)= 36,57-0,146 AA2 Equacéo 6

Figura 9 - Superficie de resposta da EE efetiva dos ensaios com variacdo da concentracdo
OSTH/OS e solucdo de AA.
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<35
<33
<31
<29
<27
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AA: Acido ascorbico; OS: Oleo de soja refinado; OSTH: Oleo de soja totalmente hidrogenado
Fonte: Programa Statistica 13.2 (2018

De acordo com o modelo matematico, a maior concentracdo de EE efetiva
encontrou-se na faixa de menor valor de solu¢do de AA presente no planejamento. A presenca
de &gua na emulsdo possivelmente pode ter prejudicado a capacidade de retencdo do material

de recheio pela mistura de lipidios, mesmo com a adic¢éo da lecitina de soja para a formacéo
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das micelas. O tamanho reduzido das particulas também pode ter contribuido com esses
valores, pois quanto maior a superficie de contato das particulas, maior a migracdo do
material ativo para a superficie, reduzindo assim os valores de EE efetiva das particulas.

Fernandez (2014) encapsulou glicose em mistura de cera de carnalba, acido
oleico e acido linolénico e obteve resultados de EE efetiva mais satisfatorios quanto o
material encapsulado estava em suspensdo nos lipidios (65,57%), apresentando valores
menores quando utilizado solucdo de glicose na formulacdo das particulas (51,78%), com a
justificativa de que o material na forma pura foi adicionado em quantidades maiores que a
solucéo de glicose. Matos et al. (2017) comparou a EE efetiva de acido ascorbico encapsulado
tanto em solucdo como em suspensdo em mistura de dleo de palma e seu derivado
hidrogenado, apresentando valores maiores quando o material ativo foi adicionado puro
(71%) do que na forma de solucdo (59,2%), argumentando que as particulas adicionadas de
acido ascorbico puro apresentaram tamanhos menores, fazendo com que a area de superficie
fosse maior e o material ativo migrasse pra superficie, diminuindo o valor da EE efetiva.

A adicdo de uma maior quantidade de emulsificante para que haja uma maior
interacdo dos materiais presentes na emulsdo e uma proporcao adequada de lipidios liquidos e
solidos que favoreca a retencdo do material de recheio da particula, diminuindo sua migracédo
a superficie da mesma, sdo algumas alternativas que podem melhorar ainda mais os valores de
EE efetiva, otimizando o processo de obtengdo das particulas a temperatura ambiente, ja que
os valores obtidos sdo semelhantes aos estudos de particulas lipidicas elaboradas em spray
chilling.

A Figura 10 apresenta as superficies de resposta de AA superficial e AA total, bem
como seus respectivos modelos matematicos. Como dito anteriormente, 0 comportamento dos
graficos dessas variaveis é semelhante ao apresentado pela EE efetiva, jA que através do

resultado delas é feito o calculo de EE efetiva.

Figura 10 - Superficie de resposta do AA superfical (A) e AA total (B) dos ensaios com
variacdo da concentragdo OSTH/OS e solucdo de AA

@ ®)

(sphepgsadnsyy

| [ | ]
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AA: Acido ascorbico; OS: Oleo de soja refinado; OSTH: Oleo de soja tofalmeﬁte hidrogenado. Fonte: Programa
Statistica 13.2 (2018).
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5.3 Diametro médio das particulas lipidicas

A Tabela 9 apresenta o planejamento experimental proposto do didmetro médio das particulas

lipidicas nos ensaios estudados.

Tabela 9- Valores de diametro médio obtidos no processo de elaboracdo das particulas
lipidicas com o planejamento experimental.

Ensaios OSTH/OS (m/m)  Solucdo AA (%) Diametro médio (um)

F1 5,67 22 0,4818
F2 3 22 0,5384
F3 5,67 7,36 0,30479
F4 3 7,36 0,40588
F5 4 14,68 0,42777
F6 4 14,68 0,36379
F7 6,72 14,68 0,32009
F8 4 14,68 0,37639
F9 4 4,36 0,48938
F10 5,67 25 0,43521

OSTH: 6leo de soja totalmente hidrogenado; OS: 6leo de soja; AA: Acido Ascdrbico/ Fonte: elaborado pela
autora.

A distribuicdo de tamanho das particulas € um fator importante na avaliacdo da
estabilidade e no controle da liberagcdo do composto encapsulado, observando-se que quanto
menor o seu tamanho maior a superficie de contato e consequentemente mais rapida sera a
liberacdo do ativo (NOSARI, 2012). Esse parametro pode ser influenciado pelas condi¢cfes do
processo, como o tamanho do orificio do bico atomizador, taxa de fluxo de ar, temperatura e
viscosidade da emulsdo, bem como a relacdo entre os mesmos (MUKAI-CORREA et. al.,
2004; ONAL & LANGDON, 2005; RIBEIRO, 2010).

Tendo em vista que os parametros do processo de todas as formulacGes estudadas
se mantiveram constantes, as concentracdes estudadas ndo foram capazes de alterar
significativamente o diametro médio das particulas, ndo sendo possiveis de ser explicados
através do planejamento experimental.

Guney et al.(2014) em seu estudo de encapsulagdo de AA em mistura de lipidios
para aplicacdo em células cancerigenas obtiveram resultados semelhantes, com valores entre
0,21um e 0,63um. De Matos-Jr et al. (2017) e Sartori et al. (2016), obtiveram microcapsulas
adicionadas de AA em spray chilling com tamanhos entre 72 a 76pum e 23um a 67um,
respectivamente. A metodologia de obtencdo destes resultados pode ter influenciado na

diferenga entre esses ultimos resultados mencionados e os apresentados nesse estudo, 0s quais
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utilizaram microscépio Otico e nesse estudo foi utilizado o equipamento Zetaplus. Além da
metodologia, o equipamento utilizado para a formulagdo das particulas provavelmente
também influenciou nos resultados obtidos.

Tanto os parametros do processo como o tipo de material de recheio e de parede
geram influéncia no tamanho da particula, dificultando a comparacdo entre trabalhos,
principalmente quando nédo se tem disponivel estudos semelhantes em leito fluidizado. Assim,
a diferenca entre o diametro médio entre particulas produzidas em spray chilling e em leito

fluidizado é justificavel pelo fato de cada equipamento possuir suas particularidades.

5.4 Potencial Zeta

O potencial Zeta permite a identificacdo da estabilidade das particulas, observada
pela forca de repulsdo das cargas elétricas presentes. Valores acima de |30|mV resultam em
boa estabilidade devido a repulséo entre as particulas, prevenindo sua agregacdo. Na Tabela
10 estdo presentes os valores de potencial Zeta dos ensaios estudados.

Tabela 10- Valores de potencial Zeta obtidos no processo de elaboracdo das particulas
lipidicas com o planejamento experimental.

OSTH/OS  Solucdode  Potencial Zeta

Ensaios (m/m) AA (mv)
F1 5,67 22 -47,3
F2 3 22 -39,0
F3 5,67 7,36 -45,1
F4 3 7,36 -24,5
F5 4 14,68 -43,0
F6 4 14,68 -43,6
F7 6,72 14,68 -53,1
F8 4 14,68 -52,01
F9 4 4,36 -45,0
F10 5,67 25 -48,3
OSTH: 6leo de soja totalmente hidrogenado; OS: 6leo de soja; AA: Acido ascdrbico. Fonte: elaborada
pela autora.

Observou-se que os valores de potencial Zeta das particulas avaliadas foram
acima de |30|mV, exceto a Formulagéo 4 (-24,5mV) o que certifica a estabilidade da maioria
das amostras . Seus valores negativos sdo provenientes principalmente do material de parede

de natureza hidrofobica, além dos fosfolipidios negativamente carregados presentes na
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lecitina de soja utilizada como surfactante. Carvalho (2013) também obteve valores negativos
e maiores em modulo que 30mV (-41,9mV +1,1) em nanoparticulas lipidicas solidas contendo
alfa-tocoferol.

A variacdo do potencial Zeta das particulas ndo pode ser explicado atraves do
planejamento experimental proposto nesse estudo, mostrando que a variacdo das
concentragfes das misturas de lipidios e de solucdo de AA ndo alterou significativamente o
parametro analisado.

De acordo com os resultados obtidos, foi constatado que a estabilidade nédo foi
afetada mesmo as particulas apresentando didmetros menores que 0s encontrados na
literatura, (ITEM 5.3) e a sua eficiéncia de encapsulacédo (ITEM 5.2) ter apresentado valores
relativamente baixos, indicando que o ajuste nas concentracfes das matérias-primas utilizadas
e no processo de aspersao poderia tornar esse método mais eficaz no encapsulamento de

solucdo de AA nas mesmas.

5.5 Microscopia eletronica de varredura

A andlise de microscopia eletrénica de varredura nos permite avaliar o formato, o
tamanho e o comportamento em relacdo a distribuicdo das particulas, mostrando se ha
uniformidade na sua morfologia e no seu didmetro. A Figura 11 apresenta todas as
formulagGes estudadas com aumento de 2000x.

Pela observacdo visual apresentada na Figura 11, a morfologia em todas as
formulagdes foi do tipo matriz, apresentando formato esférico e caracteristica densa (OKURO
et al. 2013; CONSOLI et al., 2016; DE MATOS-JR et. al., 2017).0 processo de resfriamento,
geralmente, confere essas caracteristicas as particulas lipidicas, o que ndo ocorre em
particulas obtidas por evaporacdo do solvente, que apresentam caracteristica 6ca. A
aglomeracdo das particulas apresentadas nas micrografias foi devida, provavelmente, a
presenca de recheio liquido e da adicdo de agua presente na solucdo de AA, assim como foi
observado por Fernandez (2014) no seu estudo de encapsulacao de solucdo de glicose em cera
de carnauba, acido oleico e lecitina de soja. As particulas apresentaram alguns furos em sua
superficie, o que pode ter facilitado a migracdo do material de recheio para sua superficie,

como apresentado na anélise de Eficiéncia de encapsulagéo (ITEM 5.2).
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Figura 11- Micrografia das particulas lipidicas com variacdo da concentragdo OSTH/OS e

solucéo de AA.

B B 1558

Resolucdo: 2000x; F1:5,670STH/OS e 22% solugdo AA 25%;F2: 30STH/OS e 22% solucdo AA 25%;;
F3:5,670STH/OS e 7,36% solucdo AA 25%; F4:30STH/OS e 7,36% solucdo AA 25%; F5 e F6:40STH/OS e
14,68% solugdo AA 25%; F8: 40STH/OS e 14,68% solugdo AA 25%; F9:40STH/OS e 4,36% solucdo AA 25%j;
F10: 5,670STH/OS e 25% solugdo AA 25%; OS: Oleo de soja refinado; OSTH: Oleo de soja totalmente
hidrogenado; AA: Acido ascorbico. Fonte: elaborada pela autora.

De Matos-Jr et al. (2017), em estudo de encapsulacéo de acido ascdrbico em 6leo

de palma observaram particulas de formato esférico, rugoso e densas. Consoli et al. (2016)
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observaram particulas apresentando furos em sua superficie, com formato esférico e
morfologia do tipo matriz na encapsulacdo de acido galico em mistura de OS e OSTH. Sartori
et al. (2016) produziram particulas de formato esférico com variacdo de tamanho na
encapsulacdo de acido ascérbico em mistura de acidos graxos laurico e oleico. Ambos os
trabalhos utilizaram a técnica de spray chiling para o processamento das particulas.

O presente estudo mostrou que a utilizacdo de aspersdo a temperatura ambiente na
formulagdo de particulas lipidicas ndo interferiu nas suas caracteristicas morfoldgicas,
indicando que esse processo pode ser utilizado com seguranca para encapsulacdo de materiais

ativos em carreadores lipidicos sem prejuizo nas caracteristicas fisicas das particulas.

5.6 Espectroscopia de absorcéo na regido do infravermelho (FT-IR)

Na Figura 12 estdo representadas as curvas dos espectros infravermelhos das diferentes

formulagOes estudadas.

Figura 12- Espectrograma das particulas com variacao da concentragdo OSTH/OS e solugéo
de AA.
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Comprimento de onda (1/cm)
F1: 5,67 OSTH/OS e 22% solugdo AA 25%;F2: 30STH/OS e 22% solucdo AA 25%;; F3:5,670STH/OS e 7,36%
solucdo AA 25%; F4:30STH/OS e 7,36% solucdo AA 25%; F5 e F6:40STH/OS e 14,68% solucdo AA 25%; F8:
40STH/OS e 14,68% solugdo AA 25%; F9:40STH/OS e 4,36% solugdo AA 25%; F10: 5,670STH/OS e 25%
solucdo AA 25%; OS: Oleo de soja refinado; OSTH: Oleo de soja totalmente hidrogenado; AA:Acido ascorbico.
Fonte: elaborado pela autora.

SIEEBEIAEE

N&o houve diferenca nas curvas apresentadas pelas 10 formulacgdes estudadas e
seus respectivos picos (FIGURA 12). Esses resultados eram esperados, pois ndo houve
modificacdo nas matérias-primas utilizadas na formulagdo das particulas. Como se trata de

uma analise qualitativa, as diferentes concentragcdes dos compostos quimicos nas formulagcdes
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ndo interferem nos resultados apresentados.

A Figura 13 apresenta as curvas dos espectros infravermelhos dos componentes
puros (&cidos graxos, AA) e das particulas. Como os espectros de todas as formulacdes de
particulas (F1 a F11) foram semelhantes, optou-se por apresentar apenas uma Gnica curva para
representacdo de todas elas, sendo escolhida a Formulacdo 10 por apresentar maior
quantidade de AA, facilitando a observacdo dos picos referentes ao material de recheio na
mistura de lipidios.

Figura 13- Curvas referentes ao espectro de infravermelho das particulas com e sem adicdo de

AA e do AA puro.
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Comprimento de onda (1/cm)

Particula com AA: F10: 5,670STH/OS e 25% solugdo AA 25%; OS: Oleo de soja refinado; OSTH: Oleo de soja
totalmente hidrogenado AA:Acido ascorbico. Fonte: elaborado pela autora.

Os picos caracteristicos obtidos na curva de AA foram obtidos na faixa entre
1000cm™ e 1750cm™ e entre 3300cm™ e 3500cm™. Esses picos sio referentes as ligagdes de
(C=0) e (O-H) presentes na molécula de vitamina C (DESAI e PARK, 2005; DE MATOS-JR,
et. al., 2017), discretamente representados na curva que representa todas as formulacdes,
indicando que o &cido ascdrbico se encontrou presente nas particulas, ndo havendo sua total
degradacdo. O grafico também indicou que houve apenas uma interacdo fisica entre as
moléculas, ndo alterando quimicamente 0s compostos e consequentemente preservando sua
atividade.

A curva referente as misturas de lipidios apresentam 3 picos bem definidos, sendo
o primeiro em torno de 1750 cm™ e os dois Gltimos entre 2750cm™ e 3000cm™. Esses picos

indicam a presenca de compostos carbonilados, mais precisamente (CHs3) e (CH>),
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caracterizando os compostos saturados e insaturados, respectivamente, presentes nas misturas
de lipidios solido e liquido. A presenca do pico proximo a 1250cm™ refere-se a presenca de
ésteres (DE MATOS-JR et al., 2017).

A utilizacdo de temperatura ambiente no processo de obtencdo de particulas
lipidicas adicionadas de solucdo de AA ndo interferiu no comportamento dos grupamentos
funcionais presentes nas matérias-primas, indicando que é possivel a utilizacdo da asperséo
nessa temperatura para a formacdo das particulas sem prejuizo em suas caracteristicas

quimicas.



53

6. CONCLUSAO

Considerando a proporcéo entre as matérias-primas utilizadas e os resultados das
andlises de rendimento e eficiéncia de encapsulacgdo, a formulacdo F5 (40OSTH/OS e 14,68%
de solucdo AA) apresentou resultados mais promissores, sendo a escolhida como a melhor
dentre as demais.

O estudo possibilitou a producéo e caracterizacdo de particulas lipidicas de uma
forma inovadora, revelando uma nova forma de obtencdo desses encapsulados. A utilizacdo da
temperatura ambiente torna o processo menos oneroso, possibilitando seu uso em escala
industrial com uma menor demanda de energia em relacdo a utilizacdo de temperatura de
resfriamento para a formacdo das mesmas.

Estudos futuros de aprimoramento da técnica e possiveis aplicagdes resultariam
em maiores valores de rendimento e de eficiéncia de encapsulagdo do material de recheio,
sendo uma alternativa interessante o estudo da vida util do produto para a observacao do seu

comportamento  em relacio a0  processo e as  variaveis  avaliadas.
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