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RESUMO

Diante da atual demanda por produtos naturais tanto na industria alimenticia, quanto na industria
farmacéutica e cosmética, a necessidade na busca por alternativas e pesquisas por desenvolvimento
de materiais ativos naturais tem aumentado. Existe ainda, a necessidade de reduzir a quantidade
de acucares adicionados nos alimentos, devido a nova regulamentacéo de rotulagem e com isso, é
notavel a importancia dos avancos tecnologicos no @mbito de eficiéncia nos resultados, baixo custo
e também no consideravel tempo de vida Gtil para materiais bioativos, como é o caso do 6leo
essencial de laranja. Esse 6leo é subproduto do suco de laranja, uma das frutas mais cultivadas no
mundo, tendo o Brasil como um dos maiores produtores e, bastante utilizada na inddstria, com
desafios como: a instabilidade devido a oxidacéo por temperatura, umidade, contato com 0 meio
externo, entre outros. Devido a essa problematica, esse estudo tem como principal objetivo
preservar o 6leo essencial de laranja utilizando a microencapsulacéo por secagem por atomizacao,
ou spray drying, onde foi inserido um composto encapsulante por meio de uma emulséo, que passa
por um processo de secagem instantaneo em temperatura constante, garantindo assim a
estabilidade do bioativo. Nesse estudo foram usados o amido modificado, a maltodextrina, a
pectina e o didxido de silicio, como materiais para encapsular o 6leo essencial de laranja, a fim de
reduzir a quantidade de acucares adicionados no processo. A avaliacdo da eficiéncia e da
estabilidade das microparticulas foram analisados por meio de medidas de umidade por
infravermelho, viscosidade, tamanho de particula por difracdo a laser, avaliacdo por proveta,
cromatografia gasosa por espectrometria de massas. A morfologia das particulas foi analisada por
microscopia eletronica de varredura e a espectroscopia na regido do infravermelho foi usada para
analisar a interacdo entre os agentes encapsulantes e o dleo essencial de laranja. Os resultados
obtidos mostraram que o tempo de homogeneizacdo da emulsdo € determinante para reduzir o
tamanho da particula e consequentemente aumentar a eficiéncia de encapsula¢do no equipamento
spray dryer. Além disso, a combinacédo de diferentes materiais de parede, os intitulados materiais
encapsulantes, afetam o comportamento da estabilidade de emulsdo, eficiéncia de encapsulacéo e
as caracteristicas sensoriais do pd. As imagens por microscopia eletrénica de varredura mostraram
particulas com formato de poliedros e 0s espectros de infravermelho indicaram que o 6leo essencial
estd presente para o sistema encapsulado com maltodextrina e amido modificado, corroborando
com os demais resultados. Ja os sistemas com dioxido de silicio e pectina ndo alcangaram todos
0s parametros desejados para producdo em escala industrial.

Palavras-chaves: Microencapsulacao, spray drying, 6leo essencial de laranja, material de parede.
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ABSTRACT

Given the current demand for natural products both in the food industry, the pharmaceutical and
cosmetics industry, the necessity to looking for alternatives and research for the development of
natural active materials has increased. There is also the need to reduce the amount of added sugars
in foods, due to the new labeling regulation and with that, the importance of the technological
advances of these materials in terms of efficiency in the results, low cost and also in the
considerable useful life for bioactive materials, such as orange essential oil, is remarkable. This
oil is a by-product of orange juice, one of the most cultivated fruits in the world, with Brazil as
one of the largest producers and widely used in the industry, with challenges such as: instability
due to oxidation by temperature, humidity, contact with the environment external, among others.
Due to this problem, this study has as main objective to preserve the orange essential oil using
microencapsulation by atomization drying, or spray drying, where an encapsulant is inserted
through an emulsion, which undergoes an instant drying process at temperature constant, thus
guaranteeing the stability of the bioactive. In this study, modified starch, maltodextrin, pectin and
silicon dioxide were used as encapsulating materials, in order to reduce the amount of added sugars
in the process. The evaluation of the efficiency and stability of the microparticles were analyzed
through measurements of infrared moisture, viscosity, particle size by laser diffraction, evaluation
by beaker, gas chromatography by mass spectrometry. Particle morphology was analyzed by
scanning electron microscopy and infrared spectroscopy was used to analyze the interaction
between encapsulating agents and orange essential oil. The results obtained showed that the
emulsion homogenization time is crucial to reduce the particle size and consequently increase the
encapsulation efficiency in the spray dryer equipment. Furthermore, the combination of different
wall materials, called encapsulating materials, affect the behavior of emulsion stability,
encapsulation efficiency and the sensory characteristics of the powder. Scanning electron
microscopy images showed polyhedron-shaped particles and infrared spectra indicated that the
essential oil is present for the encapsulated system with maltodextrin and modified starch,
corroborating the other results. The systems with silicon dioxide and pectin did not reach all the
desired parameters for production on an industrial scale.

Key-Words: Microencapsulation, spray drying, orange essential oil, wall material.



LISTA DE ILUSTRACOES

Figura 1 — Modelos de MICIOCAPSUIAS...........coveiiieiieeeie ittt sae e snees 15
Figura 2 — Funcionamento do Spray DIYiNG.........coveeiiieieiie i 17
Figura 3 — EStrutura da PECTING .........ccviiiieieiieie e 21
Figura 4 — Fotografia do equipamento SPray DIYINg ........ccccooeiiiirininieieiesese e 26
Figura 5 - Grafico de Volume (%) de Particula x Tamanho de Particula (um) para a formula 1: (a)
amostra a emulséo e (b) apds a emulséo passar pelo Spray Drying.........cocooveevieneneinenennenns 29
Figura 6 — Estabilidade da Emuls@o Antes e DepoiS de 24 N ........cccveevveeiveiiece e 31
Figura 7 — OEL encapsulado com Malto/Amido Mod. em duplicata (a) e avaliada pelo MEV (b)
....................................................................................................................................................... 32

Figura 8. Espectros de infravermelho, em diferentes intervalos de nimero de ondas, obtidos para
maltodextrina (M), amido modificado (MA), dleo essencial de laranja (OOE) e do 6leo de laranja
incorporado na mistura da maltodextrina com o amido modificado (OOE/MA/M)

....................................................................................................................................................... 33
Figura 9 — Cromatograma do Oleo Essencial de Laranja com zoom (a) e sem zoom (b)
....................................................................................................................................................... 34
Figura 10 — Espectro da Amostra com 0 d-lMONENO ..........coiiriiiiierieieie e 35

Figura 11 - Grafico de Volume (%) de Particula x Tamanho de Particula (um) para a férmula 1,
teste 2: (@) amostra a emulsdo e (b) apdés a emulsdo passar pelo Spray Drying.

....................................................................................................................................................... 36
Figura 12 — Estabilidade de Emulsdo em Proveta 1 e 2 (Realizado em duplicata) ...................... 38
Figura 13 — HidrataGao da PECTING ..........ccciiiiiiicee et 39
Figura 14 — EMUISA0 COM PECLING ......coviiiiiitiitiitieieeieeeee ettt 40
Figura 15 - Grafico de VVolume (%) de Particula x Tamanho de Particula (um) para a férmula 2:
(a) amostra a emulséo e (b) ap6s a emulsdo passar pelo Spray Drying ........cccceoeeevereenenennennes 41
Figura 16 — Oleo de Laranja Encapsulado com Pectina (a) e avaliado pelo MEV(D) .................. 43
Figura 17 - Grafico de VVolume (%) de Particula x Tamanho de Particula (um) para a formula 3:
(a) amostra a emulséo e (b) apds a emulsdo passar pelo Spray Drying ........ccccccevvveveevieiicvrenene 44
Figura 18 — Oleo de Laranja Encapsulado com Pectina e Dioxido de SiliCio ............ccceovveenenee. 46
Figura 19 - Gréafico de Volume (%) de Particula x Tamanho de Particula (um) para a formula 4:
(a) amostra a emulséo e (b) apds a emulsdo passar pelo Spray Drying ........ccccccevveveeveiieveenee 47

Figura 20 — Comparagdo dos OEL Encapsulado com Malto/Amido Mod. (a), Pectina (b),
Pectina/DiOXid0 08 SHHCIO (C) .evveveerieieieiiesie ittt 49



LISTA DE TABELAS

Tabela 1 — ComposSiGA0 das FOIMUIAS .......cccccveiieiiiiice e 23
Tabela 2 — Média dos Resultados de Tamanho de Particula para a amostra 1- emulséo ............ 30
Tabela 3 — Média dos Resultados de Tamanho de Particula do PO ..........ccceevvveeieiieciie e, 30
Tabela 4 — Média dos Resultados de Umidade por Infravermelho .........c.cccoevviiiiiiiciieiees 32
Tabela 5 — Média dos Resultados de Tamanho de Particula .............ccoeeveevieicieecie e, 36
Tabela 6 — Resultados de Tamanho de Particula do PO .........ccocoviiiiiiiiiccecc e 37
Tabela 7 — Média dos Resultados de Umidade por Infravermelho ..........cccooooiiiiiiiciiiicine 38
Tabela 8 — Média dos Resultados de Tamanho de Particula ............ccccocevveiiiiiiicce e, 41
Tabela 9 — Média dos Resultados de Tamanho de Particula do PG ...........cccoceevevieiiiicinenne, 42
Tabela 10 — Média dos Resultados de Umidade por Infravermelho ...........ccoovviiiiiciicinens 42
Tabela 11 — Média dos Resultados de Tamanho de Particula ............ccccooveevieicievic i, 44
Tabela 12 — Resultados de Tamanho de Particula do PO ..........ccccoevviiveeiiccce e 45
Tabela 13 — Média dos Resultados de Umidade por Infravermelho ...........ccooeveiiiiciieinens 45
Tabela 14 — Média dos Resultados de Tamanho de Particula ..........c.cccooeeviiieiicic e, 47
Tabela 15 — Média dos Resultados de Tamanho de Particula do PO ........ccccoovevieiiiiccecce, 48

Tabela 16 — Média dos Resultados de Umidade por Infravermelho ..o 48



SUMARIO

L. INTRODUGAOD ...ttt ettt ettt s s st en st s esesses s seensesanaans 12
2. OBUIETIVO ..ttt ettt ettt e be s bt e s at e st e s bt e b e e bt e bt e sbe e sateeateebeenbeesbeesaeeaa 13
3. REVISAO DA LITERATURA ..ottt sssas s sesas s s assasssassasssssssasasssssananes 14
3.1 Ole0 ESSENCIal A8 LATANJA.........ccveveeeceeeceeeeeeeeeeeeeeee ettt se s se s se s aesaesaes 14
3.2 Microencapsulac@o POr SPray DIYING ....c.cceceecieieieieeese ettt sre s reeanes 15
3.3 MaAterial de PArEUE........oueiieiiciiieiec ettt 19
3.3.1 Maltodextrina € Amido MOGITICAUOD. .......cc.erverieieieieirieserceee s 20
BLBL2 PECHINA. .ttt b e e h e bbb b bt a e neen e e nen 21
3.3.3 DIOXIAO A8 SHHCIO ...ttt sttt 22

B EIMUISED. ...ttt bbb bbbttt b e 22
4, MATERIAIS E METODOS .....ovieeieiieeeveeeeeeeeeee et sesaesae s sesas s s s s sssssssssssssesassessssesassnes 24
AL IMTBEETTAIS ...ttt ettt b bttt sttt e b e bt bt s bbb e et e st e bt e bt eb e e b e st e b et et eneeneebenbeebentens 24
4.2 IMIELOOOS ...ttt ettt h et bt b et s et s e b e st ek e e b etk e st e b et e b et e b et ebeebeneneenea 24
4.2.1 Avaliagio do Oleo Essencial de Laranja por GCMS .........c.cceveueeeevecuneeesereeseesesesessesesessssessnes 24
4.2.2 FOrmaga0 das EMUISOES. .....cc.eoveieieieieeries ettt sttt nnas 25
4.2.3 CaracterizaGao das EMUISTES .........cccveiririrenieieieeeieeiesie sttt sttt seennas 26
4.2.4 Microencapsulagdo por SPray AryiNg ......c.eoeeererieeeererenresieneeeeeeeese e sse et sre s e nnes 27
4.2.5 Caracterizacdo do material microencapsulado...........cecvveeeierieeieniceceseeeee e 28
4.2.6 Avaliacio Sensorial do Oleo Essencial de Laranja........c.cceveeveeueeeevceseeereeeesssessesessssssesseseesnes 29

5. RESULTADOS E DISCUSSOES ..ot s sesss s sesassssssssassssssssessessessesses 30
5.1 Sistema OEL/Amido Modificado/Maltodextring............cccceeveeeririnieinieinieinceeseeseeee 30
5.2 Novo Teste do sistema OEL/Amido Modificado/Maltodextring.............cccoeeevecinecinenineninrennn. 36
5.3 Sistema PECHINA/OEL ......c.coiiiiiiiiiiccce e 40
5.4 Sistema Pectina / DioXido de Silicio € OEL.........ccoeiiiiiininiieesiecreiee et 44
5.5 Novo teste de Pectina / DioXido de SiliCio @ OEL ........ccoeviiiriiinininieiriecreeeseereesee e 47
CONCLUSAO ..ottt 51

REFERENCIAS ..o e e e e e e et et et et et et et eteseseseseeesesseseeseeeseesesesesasssssassaseesasesesasesesesesesessssssasnsas 53



12

1. INTRODUCAO

Existe atualmente uma procura crescente por alimentos saudaveis e ainda, tem aumentado
0 numero de pessoas que buscam reduzir o contato com alimentos de origem animal ou
geneticamente modificado, principalmente aqueles que sdo submetidos a processos quimicos
(PARK, KIM, 2020). Diante desse cenario, torna-se importante a pesquisa em busca de alternativas
em produtos livres de componentes que possam ser prejudiciais aos seres humanos (CARNEIRO,
2011).

Pesquisas relatam ainda, a valoriza¢do e o aumento do consumo de produtos que possuem
0 “clean label”, que pode ser entendido com trés conceitos diferentes: relacionado ao cultivo e
manejo do alimento, considerando os organicos; em como foi a producao do alimento em relacao
a conservantes, aditivos, aromas naturais ou artificiais e por ltimo, os beneficios que o alimento
traz, em termos de qualidade, consciéncia ambiental e se é saudavel (ZAMBIANCO, 2020). A
ficha nutricional pode ainda, ressaltar a quantidade de carboidrato adicionado, surgindo uma
necessidade de reducdo desse componente.

E importante que haja a consciéncia dos fabricantes dessa tendéncia a fim de desenvolver
novos produtos com direcionamento de mercado pensando na estrutura socio cultural que o
alimento esta inserido. Pode-se considerar que no século passado houve a necessidade de otimizar
os alimentos, por meio do ultraprocessamento deles com o intuito de aumentar tempo de prateleira,
reduzir o desperdicio e avaliar mais assertivamente os nutrientes, mas globalmente a sociedade
esta criando diferentes possiblidades de alimentacéo, visando a sustentabilidade, habitos saudaveis
e utilizando frequentemente o termo “clean label” (ASIOLI et al, 2017).

Além disso, o consumo de alimentos ricos em antioxidantes pode reduzir o
desenvolvimento de doencas inflamatorias, cardiovasculares, hipertensdo, diabetes e cancer,
aumentando assim a demanda por compostos bioativos (CAMPO, 2018).

Com isso, o 6leo essencial de laranja € um composto extremamente utilizado em diversos
segmentos da industria, devido ao beneficio a salde humana, tanto no ambito alimenticio,
terapéutico, farmaco, quanto no ambito estético. Porém, pode sofrer rdpida oxidacdo com
intempéries, exposicdo a luz, umidade, entre outros (BIZZO, HOVELL, REZENDE, 2009).

Portanto, por meio desse estudo, foi avaliado a aplicacdo da pectina como escolha do

material de parede ou encapsulante, que pode trazer estabilidade ao 6leo essencial de laranja por
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meio da microencapsulacdo do bioativo, utilizando a técnica de secagem por atomizacdo. Com a
finalidade de proteger o composto de interesse e aumentar sua vida util, além disso, € um
componente que ndo é considerado um carboidrato e, portanto, reduziria significativamente esse
item na ficha nutricional dos produtos finais.

Existem estudos que estdo referenciados nesse trabalho e que comprovam a eficiéncia da
microencapsulacdo por spray dryer utilizando a maltodextrina e amido modificado. Com isso, 0s
resultados dos diferentes materiais de parede serdo comparados com os ja existentes, a fim de
compreender as principais diferencas, beneficios e possiveis desvantagens.

E importante que o material de parede tenha propriedades emulsificantes, a fim de garantir
a estabilidade da emulsdo e consequentemente a estabilidade do 6leo essencial de laranja durante
0 processo de secagem (HUBINGER, 2011).

Dessa forma, neste estudo foi possivel analisar as principais caracteristicas e materiais de
parede que determinam a eficiéncia da microencapsulacdo do p6 para o 6leo de laranja, além de

inserir a possibilidade de reducéo do carboidrato na ficha nutricional dos rétulos.

2. OBJETIVO

Este trabalho tem como objetivo geral a preservacdo do 6leo essencial de laranja, por meio da

microencapsulacdo por spray drying, utilizando diferentes combinaces de materiais de parede.

Obijetivos especificos:

- Determinar a composicao do 6leo essencial de laranja por meio da cromatografia a gas acoplada

a espectrometro de massa;

- Desenvolver e caracterizar as microparticulas das emulsdes formadas pelo éleo essencial de

laranja com diferentes materiais de parede;

- Avaliar as propriedades das emulsdes formadas como a estabilidade, viscosidade e tamanho das

particulas;
- Avaliar a influéncia dos diferentes materiais de parede na eficiéncia da microencapsulagéo;

- Avaliacéo sensorial do 6leo essencial de laranja;
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3. REVISAO DA LITERATURA

3.1 Oleo Essencial de Laranja

O oleo essencial de laranja é extraido da fruta citrica laranja, uma das frutas mais cultivadas
no mundo, sendo o Brasil um dos principais produtores (B1ZZO, HOVELL, REZENDE, 2009). O
setor emprega diretamente aproximadamente 400 mil pessoas, englobando 322 diferentes
municipios da cidade de S&o Paulo e 11 de Minas Gerais que gera US$ 1,5 bilhdo por ano,
correspondendo 53% do suco de laranja produzido no mundo e 80% do suco concentrado do
mercado internacional (ABECitrus, 2021).

Aproximadamente 70% da fruta cultivada € destinada para processamento e somente 30%
para consumo. Dentro dos 70% de processamento, € incluido a extracdo do oOleo essencial de
laranja, um subproduto do suco e que pode ser utilizado na industria alimenticia, fragrancias,
farmacéutica (B1ZZO, HOVELL, REZENDE, 2009), substancias para aplicacdo em industrias de
tintas, racdo animal, entre outros, além da extracdo do limoneno, terpenos, liquidos aromaticos e
farelo de polpa (ABECitrus, 2021).

O dleo essencial de laranja é constituido por compostos aromatizantes quimicamente
instaveis e com isso, é facilmente oxidado por exposicdo ao ar, umidade, temperatura e luz
(ASCHERI, MARQUEZ, MARTUCCI, 2003). Diante disso, surge a necessidade de tecnologias
que protejam esses compostos ativos a fim de preservar e aumentar a disponibilidade de utilizacédo
por meio da estabilidade do composto, permitindo o aumento do tempo de vida Util durante o
processamento e a estocagem (ABURTO, TAVARES, MARTUCCI,1998).

Além disso, ja foram identificados cerca de 220 compostos no éleo essencial de laranja,
contendo principalmente hidrocarbonetos terpénicos como o d-Limoneno. Porém, esse subproduto
ainda contém outros componentes em menor percentual, como o mirceno, valenceno, os aldeidos,
octanal, decanal, alcoois, linalol, ésteres como acetatos de nerila e octila e aproximadamente 1%
de compostos ndo volateis como os carotendides, tocoferais, flavondides, &cidos graxos e esterdis
(CARMONA, 2011).

O componente majoritario, d-Limoneno é utilizado como carga aromatica em alimentos
para sabores artificiais. E conhecido quimicamente por ser um enantiémero, e também, pode ser

referido como (+) limoneno ou d-limoneno, por desviar a luz polarizada no sentido horéario, onde
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d significa dextrogiro. O d-limoneno possui essa caracteristica por apresentar um carbono quiral,
e com isso ser constituido por isomeria dptica (MULLER, 2011).

Devido ao alto percentual desse composto no 6leo essencial de laranja, é importante
monitorar o seu processo de oxidacdo, que pode ser perceptivel na qualidade do produto, na anélise
sensorial e instrumental (FILHO, 1999).

Por se tratar de um Oleo essencial natural, existe grande variacdo em sua composic¢éo,
conforme a qualidade da fruta e do método de obtengéo dos subprodutos (CARMONA, 2011).

Os processos de extracdo mais comuns desse subproduto séo: destilagéo por arraste a vapor
e prensagem a frio. Sendo que a destilacdo é considerada arriscada devido a degradacdo das
propriedades do oOleo por meio da temperatura alta. JA& o processo de prensagem € bastante
utilizado, pois ndo oferece riscos para a qualidade do dleo. Esse método consiste em prensar a
casca da laranja, centrifugando o subproduto para separacdo do 6leo puro (MULLER, 2011).

Diante da aplicabilidade do 6leo essencial de laranja, existem alguns estudos a fim de
propor solucdes e mecanismos que protejam esse material ativo da oxidacdo que as condicGes
ambientais favorecem e, para a microencapsulacao desse componente, diferentes varidveis podem
influenciar na eficiéncia, tornando o estudo ainda mais atrativo e importante (ASCHERI,
MARQUEZ, MARTUCCI, 2003).

3.2 Microencapsulacéo por Spray Drying

E possivel identificar diferentes técnicas para a formac&o de microparticulas, além do spray
drying, como por exemplo: spray cooling, coacervacdo, extrusdo, extrusdo centrifuga,
recobrimento em leito fluidizado, lipossomas, complexagdo por inclusdo, nanoprecipitacdo. No
entanto, é importante considerar as caracteristicas que se deseja obter, assim como aplicacdo das
particulas (OLIVEIRA, 2015).

A microencapsulacao por spray drying ou técnica de secagem por atomizacao surgiu em
1930, com o objetivo de encapsular aromas e substancias bioativas. Essa técnica é considerada
eficiente em muitos casos e com baixa despesa operacional, baixo consumo de energia e rapida
secagem (ALVES, 2018), amplamente conhecida e aplicada em alimentos, apresenta capacidade
de produgéo em grande escala, variedade de microencapsulados, baixo custo (BIAZOTTO, 2019)
e alta reprodutibilidade (SILVA, et al, 2015).
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Além disso, a utilizacdo dessa técnica permite a reducado nos requerimentos de estocagem
e transporte, quando comparados a particulas liquidas ou em gel. O controle da formagéo de gotas,
proporcionado pela atomizagdo é considerado bastante importante nessa opera¢do (TEODORO,
2016) e, os beneficios sdo: eficiéncia na retengdo de volateis, facilidade de manuseio, transporte,
protecdo do material ativo, estabilidade final do produto e utilizacdo em formulacgdes (JUSTUS,
BENASSI, IDA, KUROZAWA, 2020).

As microcapsulas podem ser definidas como embalagens em microescala, compostas por
um polimero chamado material de parede, revestimento ou encapsulante e o material ativo
chamado de nucleo, fase interna ou recheio. O nucleo pode ser um aditivo alimentar ou um
farmaco. As microcapsulas devem apresentar tamanho entre 0,2 e 500 um, as nanocépsulas abaixo
de 0,2 um e as macrocapsulas acima de 500 um (CALEFFI, 2014) e pode se desfazer com
estimulos especificos (SILVA et al, 2015).

Embora o tamanho possa ter uma variacao aceitavel, o formato e modelo das microcapsulas
podem ser influenciadas por tecnologias de processo, desencadeando em subdivisdes de estrutura,
como demonstra a Figura 1. E possivel verificar que existem modelos com microesfera, simples

ou mononuclear, irregular, multiparede e polinuclear (CALEFFI, 2014).

Figura 1 — Modelos de Microcapsulas
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Esferas Irregularidades

Fonte: Adaptado de CALEFFI, 2014
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A aplicabilidade dessa técnica abrange as indudstrias farmacéuticas, cosmética, agroquimica
e alimenticia, utilizados como métodos fisicos, quimicos e fisico-quimicos e uma das vantagens
da microencapsulacgdo é a liberagcdo controlada pelo mecanismo de difusdo (PEREIRA et al, 2018).

Considerando a industria de alimentos, a microencapsulacdo tem sido uma tecnologia
bastante utilizada e estudada, pois possibilita melhor absor¢do de materiais hidrofilicos e
lipofilicos, reduzindo a volatilidade, reatividade e higroscopicidade com o meio. Essas vantagens
podem ainda, aumentar a estabilidade da particula, reduzindo a perda sensorial e de valor
nutricional do produto (AGIBERT, 2018) além de mascarar sabores, cores ou odores indesejaveis
(PEREIRA et al, 2018).

A secagem por atomizagdo consiste no revestimento de particulas sélidas, liquidas ou
gasosas, por um material de parede, formando assim as microcapsulas que revestem o material
ativo (ALVES, 2018).

A microencapsulacdo pode ser definida como uma tecnologia que incorpora um bioativo
sensivel em uma matriz sélida, conhecido como material de parede, ou até mesmo uma membrana
que envolve particulas de solido, goticulas de liquido ou de material gasoso. O objetivo é de
proteger o bioativo das condi¢des adversas do meio ambiente como luz, umidade, oxigénio e
outros compostos (AGIBERT, 2018).

Diante disso, quatro etapas cruciais devem ser consideradas: preparacdo de uma dispersao
ou emulsdo, homogeneizagdo da dispersdo, atomizacdo da emulsdo e desidratacdo das particulas
atomizadas (TEODORO, 2016). Deve-se considerar a estabilidade da emulsdo durante todo o
processo de secagem, onde o objetivo do atomizador é produzir a maior superficie possivel para
transferir calor entre o ar quente e a emulsdo, otimizando a transferéncia de massa e calor. Na
camara, onde ocorre a secagem das goticulas e a formacédo do po, a agua € transferida do produto
para 0 ar devido a diferenca da pressdo de vapor. A taxa de difusdo da &gua do ndcleo até a
superficie da particula é constante e igual a taxa de evaporacao na superficie (BIAZOTTO, 2019),
como resultado da diferenca entre as massas moleculares, essa redugdo é maior para substancias
volateis (RODRIGUES et al, 2011).

O contato das particulas com o ar quente ocorre devido a atomizacdo, em que a emulsao €
a alimentada na mesma direcdo da corrente de ar quente, ocorrendo instantaneamente a
evaporacdo. Essas particulas sdo expostas a temperaturas consideradas moderadas e, portanto,
limitando a possibilidade de degradacdo (MULLER, 2011).
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Apds esse processo, uma pelicula seca é formada em volta da particula e a secagem €
finalizada quando o ar e a particula alcancam a mesma temperatura (BIAZOTTO, 2019).

A qualidade do processo de microencapsulacao esta diretamente ligada aos parametros de
secagem do processo, como temperatura do ar de entrada e saida, temperatura da alimentacao,
vazdo do fluxo, umidade do ar, tamanho da particula (TEODORO, 2016), tempo de permanéncia
na camara (PEREIRA et al, 2018) e sua geometria (RODRIGUES et al, 2011).

A viscosidade da emulsdo, o teor de sélidos, a tensdo superficial, o fluxo de alimentacéo
sdo fatores que influenciam o tamanho de particula e, portanto, devem ser avaliados durante o
processo. Além disso, é importante considerar que o teor de sélidos deve ser o maximo possivel,
para melhor rendimento e aproveitamento do custo de operacdo, pois quando o teor de solidos é
baixo, existe 0 aumento da quantidade de &gua e consequente maior energia liberada para realizar
a secagem do material (OLIVEIRA, PETROVICK, 2010).

Ja a tensdo superficial esta relacionada com a energia liberada para formar as goticulas e,
pode ser adicionado tensoativos para reduzir esse parametro, assim como a viscosidade alta
também influencia no tamanho da formacdo de gotas (OLIVEIRA, PETROVICK, 2010).

Na figura 2 é possivel verificar o esquema da secagem por atomizagdo, que consiste em
uma operacao unitaria, no qual um produto liquido é atomizado em uma corrente de gas quente,

obtendo assim as microparticulas por secagem das gotas (ALVES, 2018).

Figura 2 — Funcionamento do Spray Drying

!
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Fonte: Elaborado pela Autora, software COCO



19

A tecnologia de Spray Dryer ou secagem por atomizacdo, € um método de
microencapsulacdo conhecido por estabilizar materiais hidrossoltveis, 6leos aditivos, aromas
entre outros diversos materiais considerados volateis, sensiveis ao calor (AGIBERT, 2018), 0 uso
de emulsificantes ou encapsulantes com propriedades emulsificantes auxiliam nas propriedades de
secagem, reduzindo as perdas e a rapida evaporacdo da agua durante a secagem, geralmente em
poucos segundos, faz com que o nucleo permaneca com temperatura menor de 100°C, aumentando
a retencdo dos volateis e ndo alterando as caracteristicas do bioativo (CARMONA, 2011).

No entanto, o fator que pode limitar a microencapsulagao por spray dryer é o nimero baixo
de materiais de parede disponiveis para a industria de alimentos devido a necessidade de
solubilidade em agua em nivel aceitavel, e o fato de produzir um po fino que precisa de rapido
processamento para evitar que haja aglomeracdo. Além disso, a estabilidade oxidativa pode ser
comprometida durante o processo de atomizacao pelas altas temperaturas (PEREIRA et al, 2018).

3.3 Material de Parede

A escolha do material de parede € decisiva para 0 sucesso da microencapsulacgéo,
basicamente precisa ser um biopolimero formador de filme, a partir da ampla variedade de
materiais naturais ou sintéticos (JAFARI, ASSADPOOR, BHANDARI, 2008), o material deve ter
propriedades emulsificantes, capacidade de formacédo do filme, baixa viscosidade, ndo ter sabor
(RODRIGUES et al, 2011) e é avaliado por meio da eficiéncia de encapsulacdo, estabilidade
durante o armazenamento, protecdo do material ativo e caracteristicas de superficie da
microparticula (CARNEIRO, 2011).

E desafiador encontrar um material de parede que atenda todos esses requisitos e por isso,
na préatica elas sdo utilizadas em combinacdo para apresentar todas as propriedades necessarias
para obter um bom resultado (JAFARI, ASSADPOOR, BHANDARI, 2008).

A selecdo desse material é por meio de andlises e propriedades fisico-quimicas, além da
capacidade de liberacdo do solvente ou outro material que possa ser utilizado durante a
encapsulacdo, apresentando boa disponibilidade e baixo custo (CARNEIRO, 2011), a influéncia
dos materiais de parede esté relacionada com a estabilidade oxidativa, distribui¢cdo de tamanho de

particula, baixa atividade de dgua e facil armazenamento (SANTOS et al, 2020).



20

Durante o processo de encapsulamento, a perda de volateis e de alguns sabores € inevitavel,
além das propriedades do material de parede, o0 peso molecular e a presséo de vapor dos compostos
também influenciam a retencdo durante a secagem. O peso molecular é o fator determinante para
a taxa de difusdo, quanto maior o peso molecular, maior a taxa de difuséo, as moléculas levardo
mais tempo para chegar a superficie da gota durante a secagem (JAFARI, ASSADPOOR,
BHANDARI, 2008).

A retencdo de volateis depende da polaridade do ndcleo, da solubilidade em &gua pois a
perda de volatil aumenta com a capacidade da fracdo da &gua para se difundir pela membrana
seletiva, até mesmo no final do processo de secagem (JAFARI, ASSADPOOR, BHANDARI,
2008).

Os compostos bioativos podem variar em forma, estrutura quimica e funcdo bioldgica,
porém por apresentarem caracteristicas naturais, podem fornecer beneficios a salde humana,
reduzir o risco de contrair doencas e ainda englobar grande parte do mercado devido ao alcance
de consumidor (CAMPO, 2018).

Para isso, pode ser utilizado biopolimeros, compostos bioativos que sdo naturalmente
sintetizados por organismos vivos e podem ser encontrados em diferentes formas na natureza,
como vitaminas, minerais, polifendis, acidos graxos, entre outros (CAMPO, 2018). As trés
principais classes de materiais de parede disponivel e adequado para essa aplicacdo sdo 0s
carboidratos, incluindo amidos modificados e hidrolisados, derivados de celulose, gomas e
dextrinas, proteinas do leite, incluindo soro, caseina e gelatina, e novos biopolimeros (JAFARI,
ASSADPOOR, BHANDARI, 2008).

3.3.1 Maltodextrina e Amido Modificado

A maltodextrina é produto de degradacdo enzimatica que forma por meio das ligacbes
glicosidicas do amido e, sdo expressas pelo valor da dextrose equivalente (DE), além de ser
considerada como agente carreador com alto peso molecular, é responsavel pela reducdo da
viscosidade dos materiais desidratados (SOARES, 2018)

Ja é bastante utilizada na industria pois, além do baixo custo, apresenta ainda baixa

higroscopicidade, que ajuda na redugdo da aglomeracéo de particulas, com efeito antioxidante,
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retencdo de volateis (ABURTO, TAVARES, MARTUCCI, 1998), ndo apresentam docgura e sao
considerados amidos hidrolisados por acao de acidos ou enzimas (CARNEIRO, 2011).

O grau de protecdo esté diretamente relacionado com o valor da dextrose equivalente (DE)
do amido hidrolisado, quanto maior a DE, menor ¢é a permeabilidade do oxigénio aos sistemas,
resultando no p6 com maior eficiéncia de encapsulamento (JAFARI, ASSADPOOR,
BHANDARI, 2008) e consequentemente, menor perdas dos volateis.

O amido modificado, é utilizado na industria para substituir as gomas naturais e, é
preparado por meio do tratamento do amido de milho com adi¢do de grupos lipofilicos, que
auxiliam na dissolucdo dos materiais com caracteristica de p6, melhorando propriedades de
retencdo de agua, resisténcia a altas temperaturas e espessamento. Esse material de parede foi
desenvolvido especialmente para processos de encapsulamento, por ter baixa viscosidade em
concentracdes de sdlidos e consideravel formacao de filme (SANTIAGO et al, 2016).

3.3.2 Pectina

A pectina é um polissacarideo anionico natural e ramificado, obtido da extracéo de frutas
citricas e da polpa da maca, com o intuito de reforcar a estrutura da celulose das paredes celulares
das planas (SAMPAIO, 2018), bastante utilizado na inddstria alimenticia devido a boa
solubilidade, baixo custo, disponibilidade de compra (COMUNIAN, 2017), sendo ndo téxico,
utilizado como espessante e estabilizante (SAMPAIO, 2018).

A pectina pode ser aplicada como material de parede em técnica de secagem por
atomizacdo e € considerada um bom material por ser degradavel pela microbiota e por facilitar a
liberagéo controlada dos compostos encapsulados (COMUNIAN, 2017).

No entanto, € importante avaliar a fonte de extracdo da pectina, que pode influenciar
diretamente em propriedades especificas, como grau de metoxilas, peso molecular, propriedades
protopectinas. Sua estrutura € composta por residuos de acido a-(1-4)-D-galacturénico, conectados
de forma linear, conforme Figura 3 (SAMPAIQ, 2018) e, contém quantidades de substituintes

metil-éster a variar conforme a fonte de extragdo ou preparagdo (CAMILO, 2007).



22

Figura 3 — Estrutura da Pectina
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Fonte: Elaborado pela Autora, software ACD/3D Viewer/CHEMSKET.

3.3.3 Di6xido de Silicio

O dioxido de silicio coloidal apresenta caracteristicas de um p6 branco, fino, hidrofilico e
baixa densidade (SOARES, 2018), é bastante utilizado em secagem por spray drying, pois
apresenta superficie com alto poder sorvente e, pode ser utilizado entre 10% e 20% de teor de
solidos, reduzindo significativamente a higroscopicidade e consequentemente a formacdo de
aglomerados (OLIVEIRA, PETROVICK, 2010).

Foi avaliado ainda, que o Didxido de Silicio apresentou rendimentos acima de 80% para
teor de sélidos de 30%, com melhores resultados em termos de caracteristicas tecnoldgicas,
estabilidade, menor tendéncia de aglomeracdo e atividade antioxidante (OLIVEIRA,
PETROVICK, 2010).

3.4 Emulsao

Apos a selecdo do material de parede adequado, este deve ser hidratado e adicionado ao
nacleo para formar uma emulsdo, geralmente em alta velocidade ou com alto cisalhamento
(JAFARI, ASSADPOOR, BHANDARI, 2008).

O processo de emulsificacao consiste na formacao de pequenas gotas por meio da dispersédo
do material do ndcleo com a solucdo encapsulante utilizando um homogeneizador, com o intuito
de melhorar a estabilidade das emulsdes e prevenir a coalescéncia. Pode ou ndo ser adicionado
agentes emulsificantes, a depender das propriedades de atividade interfacial do material de parede
(CARMONA, 2011).
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E importante pré-determinar o nivel de s6lidos para a composicéo e a estabilidade da gota
que atua como papel importante na formagdo do oOleo de superficie (PARAMITA, FURUTA,
YOSHII, 2012).

Para a eficiéncia da estabilidade da emulsdo, deve-se considerar a forte adsorcéo, a
cobertura total da superficie, isso é, saturacdo completa da interface, a formacdo de uma camada
espessa e a formacao de uma camada carregada estabilizante. Sendo que, a estabilidade da emulséo
é aquela que ndo tem alteraces na distribuicdo das gotas e no seu estado de agregacdo em um
tempo determinado de acompanhamento (CARMONA, 2011).

A instabilidade fisica é a alteracdo na distribuicdo das particulas ou na organizacéo
estrutural das moléculas, ja a instabilidade quimica é a alteracdo das moléculas. Com isso, 0s
fatores determinantes para manter a emulsdo estavel sdo: (i) agentes encapsulantes com boas
propriedades emulsificantes, pois previnem a coalescéncia das gotas por meio da reducédo da tensao
superficial, (ii) o tamanho das gotas da emulsdo que estd diretamente ligado a cor, aparéncia,
textura e reologia (CARMONA, 2011).

Para verificar a estabilidade da emulséo, pode ser avaliado as caracteristica fisico-quimicas,
como viscosidade, tamanho de particula e separacao da fase (AGIBERT, 2018).

O calculo da separacdo de fase da emulsdo pode ser realizado pela equacgdo (1), caso haja
a separacdao (TONON, PEDRO, GROSSO, HUBINGER, 2012):

% Separagao = % x 100 Equagéo (1)
0

Onde:
H1= altura da separacéo final

HO = altura inicial

A emulsdo ideal tem alta estabilidade em termos de floculacdo, coalescéncia ou separacéo
de fases, pequenos tamanhos de particulas, alto teor de solidos (aproximadamente 35%), baixa
viscosidade e proporcédo de solidos e fase oleosa adequada (AGIBERT, 2018).



24

4. MATERIAIS E METODOS
4.1. Materiais

Para este trabalho foram utilizados os seguintes compostos: Pectina (CP Kelco);
Maltodextrina (Cargil); Amido Modificado (Ingredion); Didxido de silicio (Junker); 6leo essencial

de laranja (Sucocitrico Cultrale LTDA); Acetona PA (Synth); 4gua ultra pura.

4.2 Métodos

A tabela 1 mostra as formulagGes com as composicdes e suas respectivas proporgoes.
Primeiramente foi pesado a &gua em um béquer, adicionando os materiais de parede para
hidratacdo. Apos esse processo, 0 Oleo essencial de laranja foi adicionado lentamente em um

homogeneizador, até que fosse todo incorporado.

Tabela 1 — Composicao das Formulas

, OEL
Formulas Materiais de Parede (g) Agua (g) ©
g
1 Amido Mod.: Maltodextrina - 500 100
100:300
2 Pectina - 6 894 100
3 Pectina:Di6xido de Silicio — 5:190 705 100
4 Pectina:Didxido de Silicio — 94
758
24:124

Fonte: Elaborado pela Autora (2023).

4.2.1 Avaliacio do Oleo Essencial de Laranja por GCMS

O Oleo essencial de laranja foi avaliado por cromatografia gasosa acoplada com
espectrometria de massas, que é uma técnica que consiste na separa¢cdo de compostos quimicos
volateis além de permitir a quantificacdo dos analitos em limites de deteccdo precisos, devido a

sensibilidade do equipamento. O processo de separacdo ocorre a uma determinada temperatura e



25

condicdo, que possam ser vaporizadas e encaminhadas por uma fase mével ou gés de arraste, ao
longo de uma coluna especifica, chamada de fase estacionaria, passando por um detector conectado
na saida, o qual emite um sinal elétrico que é registrado na forma de picos cromatogréaficos
(PENTEADO, MAGALHAES, MASINI, 2008).

A cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas consiste na volatilizacdo da
amostra operado em condic¢des de alto vacuo, seguido pela ionizagdo, que ocorre por impacto de
elétrons, dos compostos e na separacdo dos ions baseados na relagdo massa/carga (m/z) por meio
de um campo elétrico que posteriormente passard por um detector de ions, gerando o espectro de
fragmentacéo das moléculas (SILVA, 2018).

O GCMS utilizado é do fabricante Agilent Tecnologies (CG modelo 7890B - CN17463232
acoplado aum MS 5977B (US1743M025). O equipamento tem um amostrador PAL RSI 85 (CTC)
(CHO00422900) e utiliza o gas hélio como géas de arraste, ja no detector FID, utilizam-se os gases
hidrogénio para acender a chama, ar sintético e nitrogénio para make up. O sistema de
espectrédmetro de massa € dividido em fontes de ions por impacto de elétrons, quadrupolo e
detector (eletromultiplicadora), que estdo sob condigdes de véacuo. A coluna utilizada foi a
DBWAX (30 m x 250 pm x 0,25 pm), com volume de 1 pL de amostra injetado, diluido com cinco
gotas em etil éter para avaliacdo qualitativa de cada pico e da correspondente area por centro dos
componentes do 6leo.

O tempo de corrida foi de 80 minutos, com temperatura inicial do forno de 60°C, com
rampa de 3°C por minuto até alcangar 240°C, no modo split (40:1) e fluxo de 1,5 mLmin, sendo
0 Hélio utilizado como géas de arraste e 0 modo aquisi¢do sendo 0 SCAN.

Além disso, foi analisado o indice de refracdo do 6leo de laranja que foi importante para a

andlise de tamanho de particula realizado no equipamento Beckman Coulter.

4.2.2 Formacdo das Emulsdes

A partir da preparagéo do material de parede hidratado, foi adicionado o 6leo essencial de
laranja gradualmente, marcando 5 minutos ap6s a completa adi¢cdo, com o propdsito de formar a

emulsdo com o auxilio de um misturador de alto cisalhamento atuando a 8400 rpm.
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A formulacéo foi obtida com a seguinte composicédo: 10% do dleo essencial de laranja,
10% de amido modificado, 30% de maltodextrina e 50% de agua destilada para a Férmula 1,
mostrada na tabela 1.

As demais formulagcdes foram obtidas com a composicdo de 10% de 6leo essencial de
laranja e os demais materiais na proporc¢éo estabelecida na Tabela 1.

A mistura ocorreu em temperatura ambiente, como o auxilio de um homogeneizador com
velocidade de 2500 rpm durante 5 minutos.

Para o célculo do load, utiliza-se a equag&o (2):

Quantidade de Oleo adicionado .
Load (%) = Equacéo (2
( /0) Quantidade total de sélidos quac ( )

Para o célculo de solidos, utiliza-se a equacéo (3):

Quantidade de sélidos
Quantidade de s6lidos+Quantidade de Agua

Teor de Solidos (%) = Equacao (3)

4.2.3 Caracterizacdo das Emulsbes

As emulsbes foram avaliadas por meio da estabilidade, viscosidade e andlise de
distribuicdo de particula por difracéo a laser.

Para a analise de particula, é necessario inserir os dados de indice de refragdo do meio de
disperséo, que nesse caso é a agua e também, inserir o indice de refracéo da fase oleosa da emulséo,
0 Oleo de laranja. Para esse parametro, foi utilizado o refratbmetro Abbemat do fabricante Anton
Paar, no qual foi encontrado o valor de 1,3332 para a agua e 1,4515 para o 6leo de laranja.

Esses valores de indice de refracdo foram inseridos na metodologia do equipamento
Beckman Coulter, responsavel pela analise do tamanho de particula por difracdo a laser das
emulsdes.

Esta técnica de difracdo a laser consiste no espalhamento da luz incidente sobre a amostra
dispersa em um meio em movimento, correlacionando o tamanho da particula utilizando da
interacdo da difracéo, refracdo, reflexdo e absorcdo da luz no material. O indice de refracdo do

meio em que o material sera disperso é um dado importante no calculo matematico final e, isso
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ocorre devido aos detectores que medem a intensidade e o angulo da luz, convertendo o sinal nos

resultados de tamanho de particula (PAPINI, 2003).
Por isso, para anélise do tamanho de particula da emulsdo, foi utilizado o método de Mie

no equipamento.
A viscosidade foi analisada por meio do viscosimetro Brookfield, em temperatura

ambiente, utilizando o spindle L2 e a estabilidade foi avaliada numa proveta, em temperatura
ambiente, por 24 horas. Essas amostras foram analisadas por inspecdo visual para avaliagcdo da

alteracdo de cor, formacéo de anéis e sedimentac&o.

Todas as analises foram avaliadas em triplicatas.

4.2.4 Microencapsulacéo por spray drying

As microencapsulacdes das emulsdes foram realizadas por meio do equipamento spray
dryer do fabricante GEA, que tem como principio a secagem por atomizacao, conforme mostrado
na figura 4. O equipamento piloto tem capacidade para 1Kg de emulsdo por batelada, tem uma
bomba de alta pressdo do fabricante Lewa que trabalha entre 50 e 100bar de pressdo, temperatura

de entrada de 180°C e de saida de 80°C, com bico pulverizador.

Figura 4 — Fotografia do equipamento Spray Drying
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Fonte: Equipamento Spray Drying piloto da empresa Symrise Aromas e Fragrancias (2023).
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4.2.5 Caracterizacdo do material microencapsulado

A anédlise de eficiéncia de encapsulacdo foi avaliada em uma coluna cromatogréfica
DBWAX (30 m x 250 um x 0,25 um) com fase estacionaria de polietilenoglicol, em metodologia
HeadSpace, sendo a temperatura de encubacao de 80°C, e taxa de injecdo de fluxo de 200mL min
! com tempo de corrida de 35 minutos.

A temperatura inicial do forno foi de 40°C, com rampa de 3°C por minuto até alcancar
240°C, sendo o Hélio utilizado como gés de arraste e 0 modo aquisic¢éo sendo o SCAN.

A eficiéncia foi avaliada por meio do resultado encontrado do 6leo de laranja no

encapsulado com o valor teodrico adicionado na formulacéo, conforme equacéo (4):

Valor encontrado x 100

Eficiéncia (%) = Equacao (4)

Valor tedrico

A amostra encapsulada foi submetida a analise de umidade por balanca infravermelho,
tamanho de particula por difracdo a laser, em conjunto com os dados da eficiéncia de
microencapsulacdo calculado por GCMS.

A analise de tamanho de particula foi realizada pelo equipamento Beckman Coulter, e
quando o tamanho da particula for maior que o comprimento da luz, é recomendado 0 método de
Fraunhofer, que utiliza difracdo como fundamento para o calculo, ou seja, o angulo de
espalhamento é inversamente proporcional ao didmetro da particula, tornando mais assertivo para
particulas maiores que 1 um (PAPINI, 2003).

Ja a umidade por infravermelho tem o mesmo principio da termogravimetria, que
estabelece a relacdo da perda de massa conforme temperatura determinada (COMUNIAN, 2017),
porém ajustando a intensidade da radiacdo infravermelho para controle de temperatura durante a
analise até a perda de peso ser constante e, realiza-se o calculo em percentual (GARCIA-
AMOEDO, ALMEIDA-MURADIAN, 2002).

E a andlise de espectroscopia por infravermelho foi utilizada para avaliar a formacéo das
ligacGes quimicas em fungdo dos grupos funcionais presentes (SILVERSTEIN, BASSLER,
MORRILL, 1994). Os espectrometros da regido do infravermelho médio foram obtidos por meio
de um espectrémetro Vortex 70 (Bruker Instruments) com método de refletancia total atenuada e

uma faixa de varredura entre 4000-400 cm™ usando cristal de diamante.
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4.2.6 Avaliacdo Sensorial do Oleo Essencial de Laranja

A avaliacdo sensorial utilizada foi a descritiva e realizada por trés analistas especializados
em avaliacBes sensoriais, com a avaliacdo dos principais parametros caracteristicos ou notas
sensoriais, apresentadas no material, além de identificacdo de possiveis modificacbes das
caracteristicas tipicas do 6leo de laranja, em termos de aspectos, cor, sabor e odor.

O lote de amido modificado e maltodextrina foram considerados como padrdo para a

avaliacdo das demais combinagdes no quesito sabor e odor.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Sistema OEL/Amido Modificado/Maltodextrina

A amostra 1 foi preparada de acordo com a tabela 1 gerando um load de 20% e solidos
totais de 50%, conforme célculo descrito no item 4.2.2. Os resultados foram coletados para as
amostras de emulsdo e para a amostra em pd, ap6s a emulséo ser transformada em po pelo Spray
Drying.

Para realizar a analise de tamanho de particula da emulsdo, foram inseridos os dados dos
indices de refracdo do meio de disperséo e fase oleosa, conforme item 4.2.3. A analise de tamanho
de particulas por difracdo a laser para a emulsdo e para o0 p6 sdo mostradas na figura 5 e tabelas 2
e3.

Figura 5 - Grafico de Volume (%) de Particula x Tamanho de Particula (um) para a formula 1:

(a) amostra a emulséo e (b) apds a emulsao passar pelo Spray Drying.
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(@) (b)
Fonte: Elaborado pela Autora (2023).
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Tabela 2 — Média dos Resultados de Tamanho de Particula para a amostra 1- emulsdo

D10(um) D50(um) D90(um) D95(um) evio
Padrao(um)
OEL Emulséo
Amido Mod. + 0,471 1,750 5,872 9,071 3,253
Malto

Legenda: D10, D50, D90 e D95 séo os diametros que contém 10%. 50%, 90% e 95% do volume
total, respectivamente.
Fonte: Elaborado pela Autora (2023).

Percebe-se que ha um aumento no tamanho do didmetro da particula do p6 em relacao a
emulsdo, que ja € esperado devido o processo de tratamento térmico de secagem em que a emulsao
é submetida. No pé o 6leo de laranja ja estd microencapsulado pelo material de parede e, portanto,
0 volume ir4 aumentar considerando o didmetro do 6leo somado ao didametro do encapsulante.
Essa caracteristica pode ser avaliada tanto pelos dados numéricos das tabelas, quanto pela grandeza

nos graficos da Figura 5.

Tabela 3 — Média dos Resultados de Tamanho de Particula do P6

D10(um) D50(um) D90(um) sovIo
Padréao(um)
OEL P6
Amido Mod. + 13,64 32,255 74,077 26,27
Malto

Legenda: D10, D50 e D90 sdo os diametros que contém 10%. 50% e 90% do volume total,
respectivamente.
Fonte: Elaborado pela Autora (2022).

A figura 6 mostra a estabilidade da emulséo realizada por medidas de viscosidade. Nesta
figura pode-se observar que a viscosidade da emulséo foi de 155 centopoise (cP). O resultado
obtido esta dentro do esperado para uma emulsdo em Spray Dryer, que deve ser controlado

conforme capacidade da bomba em conduzir a emulsdo a cdmara de secagem.
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E importante que a emulsdo se mantenha estavel durante o periodo que esteja no processo
de microencapsulacdo no equipamento, para que nao haja separacédo de fase e consequentemente,

um material p6 heterogéneo.

Figura 6 — Estabilidade da Emulsdo Antes e Depois de 24 h.

o B —

Legenda: rotacdo 100 rpm.
Fonte: Tirado pela Autora (2023).

Parte desta emulsdo da amostra 1 foi para a secagem no Spray Drying, que é mostrado na
figura 7a, no qual foi realizado em duplicata e, na Figura 7b mostra a particula encapsulada e
avaliada por microscopia eletronica de varredura (MEV). E possivel perceber que a particula
encapsulada tem formato de uma esfera e, portanto, sugere que o 6leo foi encapsulado. Medidas

de umidade de infravermelho sdo mostradas na tabela 4.
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Figura 7 — OEL encapsulado com Malto/Amido Mod. em duplicata (a) e avaliada pelo
MEV (b)

2um EHT= BOOKY  Signel A= SE1

WD=75mm  Mag= 200KX sosar

Fonte: Elaborado pela Autora (2023).

Para a analise de umidade espera-se valores abaixo de 7%, condi¢do desejada pela industria

para posterior aplicacdo do aroma no produto final e, percebe-se que a média dos resultados estao
conforme expectativa.

Tabela 4 — Média dos Resultados de Umidade por Infravermelho
Umidade (%0)

OEL P6 Amido

3,77
Mod. + Malto

Fonte: Elaborado pela Autora (2022).

Os espectros de infravermelho foram obtidos para a maltodextrina (M), amido modificado
(MA), 6leo essencial de laranja (OOE) e do 6leo essencial de laranja incorporado na mistura da
maltodextrina com o0 amido modificado (OOE/MA/M) que pode ser visto na Figura 8. Para melhor
visualizagdo os espectros foram separados em dois graficos em diferentes intervalos do nimero de
onda: Figura 8-a de 3550 a 2600 cm™ e Figura 8-b de 1600 a 600 cm™.
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Figura 8. Espectros de infravermelho, em diferentes intervalos de nimero de ondas, obtidos para
maltodextrina (M), amido modificado (MA), dleo essencial de laranja (OOE) e do 6leo de laranja
incorporado na mistura da maltodextrina com o amido modificado (OOE/MA/M).
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Fonte: Elaborado pela autora (2023)

Os espectros de 6leo essencial de laranja/amido modificado/maltodextrina nestes graficos
foram similares aos precursores maltodextrina e amido modificado com o surgimento das bandas
2833, 912 e 888 cm ! caracteristicas do OEL. Estas bandas estdo relacionadas com o estiramento
C-H, com a vibracéo das ligagfes =C-H, =CH> e com a vibragéo da ligagdo =CH> (para fora do
plano vibracional) (ZAPATA, VILLA, CORREA, WILLIAMS, 2009), respectivamente. Estes
resultados sugerem que o 6leo de laranja foi encapsulado na matriz maltodextrina e amido

modificado.

Eficiéncia de encapsulacédo

A eficiéncia de encapsulacdo das amostras em po foi realizada conforme metodologia de
RISCH, S. J., REINECCIUS, G. A., 1988, por cromatografia gasosa com espectrofotometria de

massas, sendo o cromatograma representado pela Figura 9.
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Pode-se observar que 0 componente de maior concentracdo € o d-Limoneno, que representa

cerca de 95% da area e tem tempo de retencdo de aproximadamente 6 minutos.

Para essa avaliacdo foi utilizado o padréo interno 2-Nonanol (CAS 628-99-9), com tempo

de retencdo de aproximadamente 15,7 minutos, com o intuito de relacionar a &rea absoluta do

padrdo interno com concentracdo conhecida e a area absoluta do analito de interesse a fim de

quantificar a eficiéncia do encapsulamento.

Figura 9 — Cromatograma do Oleo Essencial de Laranja com zoom (a) e sem zoom (b)
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Na Figura 10 é possivel comparar os espectros da amostra com o do d-limoneno,
em que os fragmentos majoritarios sdo o0 68 e 93, respectivas relacdes massa/carga

caracteristicas do d-limoneno.

Figura 10 — Espectro da Amostra com o d-limoneno
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Fonte: Elaborado pela Autora (2023)

Baseado nos valores adicionados de Oleo de Laranja e nos resultados de area em %
encontrados no GCMS, foram comparados o valor esperado e o encontrado e como resultado foi
obtido em média 81% de eficiéncia de encapsulacao.

Com o intuito de aumentar a eficiéncia de encapsulacdo para acima de 90%, 0s mesmos
testes foram repetidos conforme proporcdo da Tabela 1, aumentando o tempo de homogeneizagéao
para 10 minutos apos dissolucdo completa do 6leo de laranja para reducgédo do tamanho de particula
da emuls&o. Os resultados deste novo teste sdo mostrados abaixo.

5.2 Novo Teste do sistema OEL/Amido Modificado/Maltodextrina

Os resultados do tamanho de particula para 0 novo teste sdo mostrados na tabela 5 e tabela 6,
assim como os graficos podem ser avaliados na Figura 11. Os resultados mostraram que o tamanho
de particula reduziu significativamente em relacdo aos resultados mostrados na figura 5-a e na
tabela 2.
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Os diametros a 90 e 95% foram reduzidos de 5,872 e 9,071um (Tabela 3) para 2,124 e
2,453um (Tabela 5), respectivamente, contribuindo para a reducdo do desvio padrdo e

consequentemente, para uma emulsdo mais estavel durante o processo de secagem.

Figura 11 - Gréfico de Volume (%) de Particula x Tamanho de Particula (um) para a formula 1,

teste 2: (a) amostra a emulsdo e (b) apos a emulsdo passar pelo Spray Drying.
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Fonte: Elaborado pela Autora (2023)

Tabela 5 — Média dos Resultados de Tamanho de Particula

D10(um) D50(um) D90(um) D95(um) SovIo
Padrao(um)
OEL Emulsao
Amido Mod. + 0,410 1,200 2,124 2,453 0,731
Malto

Legenda: D10, D50, D90 e D95 sé&o os didmetros que contém 10%. 50%, 90% e 95% do volume
total, respectivamente.
Fonte: Elaborado pela Autora (2023).
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De forma analoga foram realizadas medidas de tamanho de particulas para o p6 para o
novo teste. Os resultados sdo mostrados na figura 11-b e na tabela 6.

Assim como houve reducdo de tamanho de particula da emulséo, € possivel perceber que
houve reducéo de tamanho de particula do p6 comparando os resultados da Tabela 3 e Tabela 6.
Isso ocorre pois consequentemente a particula do OEL foi reduzida e por isso foi necessaria uma

microcapsula menor para envolvé-la.

Tabela 6 — Resultados de Tamanho de Particula do P6

D10(um) D50(um) D90(um) sovIo
Padréao(pum)
OEL P6
Amido Mod. + 12,017 25,342 53,055 18,11
Malto

Legenda: D10, D50 e D90 sdo os didmetros que contém 10%. 50% e 90% do volume total,

respectivamente.
Fonte: Elaborado pela Autora (2023).

O valor da viscosidade para este novo teste de 153 cP n&o obtendo diferengas significativas
entre 0 primeiro teste. Ja a estabilidade de emulsdo foi avaliada em proveta, em temperatura
ambiente e acompanhada por 24 horas, para verificacdo de formacdo de anel ou sedimentacdo.
Conforme pode ser visto pela Figura 12, ndo houve alteracdo na estrutura da emulsdo, apos o
intervalo de tempo estudado, mostrando que a emulsdo é estavel no intervalo de tempo e
temperatura determinado, para ambos os testes, realizados em duplicata (Proveta 1 e Proveta 2).
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Figura 12 — Estabilidade de Emulsdo em Proveta 1 e 2 (Realizado em duplicata)

Fonte: Elaborada pela Autora (2023).

Na Tabela 7 € possivel verificar a média dos resultados de umidade para esse novo teste,
que se mantém abaixo de 7%. Se comparado com a Tabela 4, percebe-se que ndo ha diferencas
significativas e os valores podem ser considerados similares, sem interferéncias para o produto
final.

Tabela 7 — Média dos Resultados de Umidade por Infravermelho
Umidade (%)

OEL P6 Amido
Mod. + Malto
Fonte: Elaborado pela Autora (2023).

3,01

Comparando os testes 1 e 2 para a formula 1, é possivel observar que o tempo de
homogeneizacdo da emulsdo é um fator decisivo para aumento da eficiéncia, contribuindo para

reducdo do tamanho de particula da emulséo e do tamanho de particula do p6.
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A analise de eficiéncia de encapsulacéo foi realizada em duplicata por GCMS, comparando
0 esperado e o encontrado e, obtendo a média de 90,23%, conforme valor atribuido para esse
segundo teste.

Dessa forma, conclui-se que o tamanho de particula da emulsdo interfere diretamente na
eficiéncia de encapsulacao do po.

O rendimento final, considerando o po6 seco, foi de 35% de produto, ou seja, 3509 de

material encapsulado, considerando a producédo de 1Kg explicado na Tabela 1.

5.3 Sistema Pectina/OEL

Para a producdo da formulacdo 2, percebeu-se que durante a hidratagdo da pectina (Figura
13), a viscosidade era consideravelmente diferente e poderia causar entupimento da bomba do
equipamento Spray Dryer, responsavel por conduzir a emulsdo até o bico dispersor de secagem.

Portanto o teor de sélidos foi reduzido drasticamente para 10,6%, conforme visto na Tabela 1.

Figura 13 — Hidratacdo da Pectina

4 -y
,\\ e/

T— A
Fonte: Elaborado pela Autora (2022).

Houve dificuldade durante a incorporagdo do 6leo de laranja na Pectina, e 0 tempo de
homogeneizagao contribui para o aumento da temperatura da mistura. Por esse motivo, o tempo
da homogeneizacao foi de 5 minutos.

Na Figura 14 é possivel ver a emulsdo com a pectina, que obteve 114 cP de viscosidade

final, considerado dentro dos valores ideais para secagem em spray dryier.
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Figura 14 — Emulsédo com Pectina

Fonte: Elaborado pela Autora (2023).

O resultado do tamanho de particula pode ser avaliado pela distribuicdo granulométrica da
Figura 15 e por meio dos resultados dos respectivos didmetros da Tabela 8, onde percebe-se que o
tempo de homogeneizag&o interferiu diretamente no tamanho de particula, além da dificuldade de
incorporacdo do 6leo de laranja na pectina.

A incorporacdo do OEL na Pectina foi um processo dificultado pela quantidade de pectina
adicionada, é possivel constatar que o teor de sélidos reduzido contribuiu para a
desproporcionalidade em quantidade adicionada do 6leo e consequentemente de envolvé-lo no

material de parede.
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Figura 15 - Gréafico de Volume (%) de Particula x Tamanho de Particula (um) para a formula 2:
(a) amostra a emulséo e (b) ap6s a emulséo passar pelo Spray Drying.
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Fonte: Elaborado pela autora (2023)

Tabela 8 — Média dos Resultados de Tamanho de Particula

Desvio
D10(um) D50(um) D90(um) D95(um) 3
Padrao(um)
OEL Emulséo
_ 3,668 6,619 11,540 12,875 3,013
Pectina

Legenda: D10, D50, D90 e D95 sdo os didmetros que contém 10%. 50%, 90% e 95% do volume
total, respectivamente.
Fonte: Elaborado pela Autora (2023).

O tamanho de particula do material encapsulado pode ser avaliado por meio da distribuicéo
de particulas da Figura 15b e dos dados dos respectivos didametros na Tabela 9. Pelo gréfico, é
possivel perceber uma grande variagdo nos resultados, com tendéncia para ser bimodal, devido as
diferencgas no tamanho de particula do didmetro que contém 10% do volume total, com os valores
de 90% do volume total.

Além disso, os resultados de tamanho de particula da Tabela 9 estdo relativamente maiores,

se comparado com a Tabela 2, sistema considerado como comparacao para esse teste.
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Tabela 9 — Média dos Resultados de Tamanho de Particula do P6

esvio
D10(um) D50(um) D90(um) .
Padréo(um)
OEL P6
) 17,435 63,165 573,75 263,05
Pectina

Legenda: D10, D50 e D90 sdo os didmetros que contém 10%. 50% e 90% do volume total,
respectivamente.
Fonte: Elaborado pela Autora (2023).

A estabilidade de emulsdo foi avaliada em proveta e ndo houve formacdo de anel ou
sedimentacdo durante as primeiras 24h.

Apds a encapsulacdo, foi realizada a analise de umidade por infravermelho, com a média
dos resultados obtidos na Tabela 10 e a amostra do pd encapsulado esta representado na Figura

16a, assim como a particula avaliada pelo MEV na Figura 16b.

Tabela 10 — Média dos Resultados de Umidade por Infravermelho
Umidade (%)
OEL Pectina 2,97
Fonte: Elaborado pela Autora (2023).

Os resultados de umidade foram similares aos resultados da férmula 1 e dentro do esperado
para a aplicacdo do produto final.

No entanto, a caracteristica do pd, quando comparada com a Figura 7a, esta com um tom
de amarelo mais forte, devido a proporcéo de teor de sélidos reduzida. Ja a formacéo da particula
avaliada pelo MEV, pode-se perceber que houve uma formacéao da capsula, no entanto de maneira

ndo uniforme e ndo homogénea.
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Figura 16 — Oleo de Laranja Encapsulado com Pectina (a) e avaliado pelo MEV/(b)

2pm EHT=800kv  SoneA=SEl o
WD=80mm Mgz 200KX it

Fonte: Elaborado pela Autora (2023).

A eficiéncia de encapsulacdo foi analisada em GCMS, com resultado de 73,12%.

Devido ao aumento da viscosidade causada pela Pectina, e consequentemente a reducéo no
teor de solidos, o rendimento do encapsulado final também caiu significativamente para 3,4%, ou
seja, 3,409 de encapsulado, ou seja, 10% do valor obtido na Férmula 1.

Embora o resultado de 73,12% ndo tenha atingido a expectativa de eficiéncia de 90%
desejado pela indlstria, pode ser considerado um valor interessante sob a perspectiva de
desenvolvimento para outros produtos na area de spray dryer. No entanto, o rendimento foi

significativamente baixo e ndo é interessante em termos de custo para producdo em larga escala.

5.4 Sistema Pectina / Dioxido de Silicio e OEL

Na Formula 3 foi adicionado o Didxido de Silicio como possivel material de parede, com
0 intuito de aumentar o rendimento utilizando a pectina em conjunto. Porém, ndo foi possivel
equalizar a quantidade de teor de solidos, se comparado com a Férmula 1, pois o dioxido de silicio
é agente secante, reduzindo a quantidade de 4gua e aumentando a viscosidade final.

O teor de solidos para essa formulacao foi de 29,5%.

Além disso, o tempo de homogeneizagdo foi de 5 minutos, devido a temperatura da
emulsdo ter subido para 35°C durante a agitacao.

Portanto, o tamanho de particula da emulsdo da Férmula 3 foi avaliada, a distribuicéo
granulométrica e os resultados dos didmetros estdo na Figura 17 ae b.

E possivel verificar que o tempo de homogeneizacio ndo foi suficiente para manter os

parametros da Férmula 1.
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Figura 17 - Grafico de Volume (%) de Particula x Tamanho de Particula (um) para a férmula 3:
(a) amostra a emulséo e (b) ap6s a emulséo passar pelo Spray Drying.
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Fonte: Elaborado pela autora (2023).
Na figura 17-a é possivel verificar a tendéncia para grafico bimodal e isso ocorreu pois
existem diferencas significativas entre o diametro a 10% e 90% do volume total, valores que

demonstram a heterogeneidade da emulsdo em termos de tamanho de particula.

Tabela 11 — Média dos Resultados de Tamanho de Particula

Desvio
D10(um) D50(um) D90(um) D95(um) 3
Padrao(um)
OEL Emulsao
_ o 0,542 1,58 55,695 95,845 32,71
Pectina/DioSi

Legenda: D10, D50, D90 e D95 sdo os diametros que contém 10%. 50%, 90% e 95% do volume
total, respectivamente.
Fonte: Elaborado pela Autora (2023)

Consequentemente, o grafico bimodal persistiu na Figura 17-b, pois as diferencas entre o

didmetro a 10% e 90% do volume total sdo altas, como visto na Tabela 12.
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Tabela 12 — Resultados de Tamanho de Particula do Pé

Desvio
D10(um) D50(um) D90(um) .
Padréo(um)
OEL P6
) o 5,353 19,815 38,945 17,18
Pectina/DioSi

Legenda: D10, D50 e D90 s&o os diametros que contém 10%. 50% e 90% do volume total,
respectivamente.
Fonte: Elaborado pela Autora (2023).

A viscosidade foi medida a 100 rpm e o resultado obtido foi de 120,6 cP, dentro do valor
necessario para secagem sem travamento da bomba, a estabilidade de emulsdo foi avaliada em
proveta e ndo houve formacéo de anel ou sedimentacdo durante as primeiras 24h.

Os resultados da umidade do p6 estdo descritos na Tabela 13 e 0 material encapsulado pode
ser visto na Figura 18. Pode-se observar que houve uma diferenca significativa no aspecto, a cor
do material final é a predominancia da caracteristica do dioxido de silicio quando comparado com
a Figura 7 e, que o teor de umidade esta maior quando comparado com as outras formulagdes,

porém ainda esta dentro do desejado de 7%.

Tabela 13 — Média dos Resultados de Umidade por Infravermelho
Umidade (%0)

OEL
Pectina/DioSi
Fonte: Elaborado pela Autora (2023)

4,89
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Figura 18 — Oleo de Laranja Encapsulado com Pectina e Didxido de Silicio

Fonte: Elaborado pela autora (2023).

A eficiéncia de encapsulacdo foi avaliada por GCMS e, os resultados obtidos em média foi
de 14,78%, ou seja, um valor bem abaixo do esperado, que pode ser comparado com a Figura 16
conter caracteristicas proximas ao dioxido de silicio e ndo do 6leo de laranja, que provavelmente
foi perdido ao longo do processo por meio do lavador de gases.

Além disso, embora o teor de sélidos tedrico corresponda a 29,5% do total da formulagéo,
o rendimento foi de 45g, ou seja 4,5% somente de encapsulado. Isso pode ter ocorrido pelo diéxido
de silicio ser um pé leve, com baixa densidade e, que foi perdido ao durante a homogeneizacao e

secagem.

5.5 Novo teste de Pectina / Diéxido de Silicio e OEL

Com o objetivo de aumentar a eficiéncia utilizando o diéxido de silicio, a Formula 4 foi
calculada com o percentual de Pectina maior, como pode ser avaliada na Tabela 1, resultado em
um teor de solidos de 24,2%.

No entanto, com o aumento do percentual de Pectina, houve aumento no tamanho de
particula da emulsdo, formando um grafico bimodal, conforme Figura 19, ou seja, uma parte da
emulsdo contém particulas maiores que 100 um, conforme dados da Tabela 14.

Quando comparado com a Formula 3, nas Tabela 11, é possivel verificar que houve

aumento no tamanho de particula para didmetro 90 e 95% do volume total.
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Figura 19 - Gréafico de Volume (%) de Particula x Tamanho de Particula (um) para a formula 4:
(a) amostra a emulséo e (b) ap6s a emulsdo passar pelo Spray Drying.
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Fonte: Elaborado pela autora (2023).

Tabela 14 — Média dos Resultados de Tamanho de Particula

esvio
D10(um) D50(um) D90(um) D95(um) 3
Padrao(um)
OEL Emulséo
0,571 1,50 86,935 121,26 42,64

Pectina/DioSi
Legenda: D10, D50, D90 e D95 sdo os didmetros que contém 10%. 50%, 90% e 95% do volume

total, respectivamente.
Fonte: Elaborado pela Autora (2023).

Consequentemente, o tamanho de particula do pé aumentou e gerou um grafico bimodal
na Figura 19-b, com particulas com didmetro a 10% do volume total menores e com diferengas
significativas quando comparado com o didmetro a 90% do volume total. Essa avaliagdo pode ser
vista na moda com caracteristica com base alargada na Figura 19-b e os resultados disponiveis na
Tabela 15.
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Tabela 15 — Média dos Resultados de Tamanho de Particula do P6

Desvio
D10(um) D50(um) D90(um) B
Padréao(um)
OEL Po6
] o 8,440 22,490 55,775 22,305
Pectina/DioSi

Legenda: D10, D50 e D90 sdo os diametros que contém 10%. 50% e 90% do volume total,
respectivamente.
Fonte: Elaborado pela Autora (2023)

A viscosidade encontrada foi de 152 cP, a estabilidade de emulsdo foi avaliada em proveta
e ndo houve formacdo de anel ou sedimentacao durante as primeiras 24h.

Com o aumento do percentual adicionado de pectina, percebeu-se que a umidade do
encapsulado foi reduzida, conforme a Tabela 16 e que se mantém dentro do esperado de 7%.

Pode-se concluir que a quantidade de didxido de silicio na formula é diretamente
proporcional com os valores de teor de umidade, porém ndo determinante para reprovacao do

material para esse parametro.

Tabela 16 — Média dos Resultados de Umidade por Infravermelho
Umidade (%0)

OEL
Pectina/DioSi
Fonte: Elaborado pela Autora (2023).

3,88

N&o houve alteracOes significativas na eficiéncia de encapsulagdo, com resultado
encontrado de 15,98%, isso porque o tamanho de particula da emulséo foi maior em comparacao
com as outras formulas. Ja o rendimento calculado e tedrico de 24,16% ndo foi atingido, foi obtido
somente 259 de produto pd, que corresponde a 2,5% de teor de sélidos.

Conclui-se que o Didxido de Silicio como material de parede para encapsulacdo de aromas

néo é eficiente, e ndo contribui para o rendimento compativel com producdo em escala industrial.
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Figura 20 — Comparacdao dos OEL Encapsulado com Malto/Amido Mod. (a), Pectina (b),
Pectina/Didxido de Silicio (c)

(a) (b) (©)
Fonte: Elaborador pela Autora (2023).

Embora os dados tenham mostrado que algumas formulac6es nao séo efetivas, os materiais
encapsulados foram submetidos a testes sensoriais de cor, odor e sabor, realizado por teste
triangular e, foi concluido por unanimidade dos analistas que, o 6leo de laranja encapsulado com
dioxido de silicio contém notas oxidativas, com menos impacto e frescor, com nota metalica
acentuada e ndo caracteristica de laranja.

Para identificar a nota olfativa, é realizado uma associacdo de componentes do 6leo
essencial de laranja, comparando por exemplo, o odor do limoneno, componente majoritario do
6leo essencial que confere odor de fruta citrica nova, com a nota oxidativa que confere odor de
degradacéo do perfil citrico, perdendo a caracteristica de fruta fresca.

E possivel verificar pela Figura 20-c que a cor com o didxido de silicio como material de
parede esta branca, obtendo mais um fator de que o 6leo de laranja ndo esté retido e essa avaliacao
é corroborada pelo resultado baixo da eficiéncia de encapsulamento.

Ja a Figura 20-b mostra que a quantidade de OEL foi alta para o teor de sélidos e, concluiu-
se que contém notas acentuadas de laranja quando comparado com a Figura 20-a., ou seja, ambas

as formulacgdes foram reprovadas no aspecto sensorial.
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CONCLUSAO

Inicialmente, foi realizado o teste com a maltodextrina e a amido modificado, que séo
materiais ja bastante utilizados na industria, € no primeiro teste, a eficiéncia de encapsulacéo obtida
foi de aproximadamente 81% sendo o esperado acima de 90%. Para aumentar a eficiéncia, a
literatura recomenda reduzir o tamanho de particula da emulsdo, portanto, 0 mesmo teste foi
repetido, aumentando o tempo de homogeneizacdo com adicéo lenta do 6leo de laranja na fase
aquosa.

Pode-se observar que com a redu¢do do tamanho do diametro médio da particula, houve o
aumento na eficiéncia de encapsulacéo para aproximadamente 90%, conforme o esperado.

Com isso, foram realizados testes sequenciais com a Pectina, e a combinacdo da Pectina
com o Dioxido de Silicio. Um fator agravante para esses testes foi o controle da viscosidade que
pode interferir diretamente na sucgcdo da bomba que leva a emulséo para a secagem e, a pectina
tem uma viscosidade maior que a maltodextrina e 0 amido modificado.

Embora o resultado de eficiéncia de encapsulacdo na formula 2, contendo somente Pectina,
tenha sido significativo, o rendimento da secagem do po foi consideravelmente baixo. Isso ocorreu,
pois para manter a viscosidade conforme o padrdo, foi necessério reduzir o teor de sélidos,
inviabilizando o processo industrial, que demandaria um excessivo uso de agua, impactando em
custo e na sustentabilidade.

Janas formulas 3 e 4 tanto a eficiéncia de encapsulacdo, quanto o rendimento foram baixos
e completamente descaracterizados na avaliacdo sensorial. Foi verificado que embora o teor de
solidos tenha aumentado com a incorporacdo do dioxido de silicio e a viscosidade tenha se
mantido, o rendimento obtido foi pequeno, devido as perdas do po, que tem baixa densidade,
durante a realizacdo da emulsao.

Além disso, o dioxido de silicio mostrou-se insuficiente para manter o aroma do 6leo de
laranja caracteristico em microcapsulas de p6 e com impacto no aumento de teor de umidade, ainda
que ndo o suficientemente significativo para reprovacdo nesse parametro.

Embora tenha sido identificado diferentes resultados no produto pd, as emulsdes das
formulagcbes se mantiveram estaveis durante 24 horas, sem separacdo de fase, formacéo de aneis
ou sedimentacdo. Essa caracteristica é relevante para garantir que haja estabilidade durante o

processo de secagem e uniformidade no produto seco.
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Foi possivel verificar, por meio dos resultados obtidos que, a composicao do 6leo de laranja
foi determinada e as emulsBes foram caracterizadas em termos de estabilidade, viscosidade e
tamanho de particula. Porém, somente a combinacdo de maltodextrina e amido modificado
atenderam todos os pardmetros necessarios e de preservacdo do 6leo essencial de laranja.

Esse estudo demonstrou que existem diferentes possibilidades para aplicacdo de materiais
de parede em secagem por spray drying, mas que é desafiador encontrar um material que se
encaixe em todos os requisitos da industria, como eficiéncia, rendimento, custo, sustentabilidade
além dos requisitos fisico-quimicos e sensoriais do produto final.

No entanto, é de extrema importancia encontrar alternativas para essa atividade, visto que
pode haver intercorréncias no mercado, como falta de matérias-primas devido o cenario pandémico
que presenciamos recentemente e que se estende aos dias atuais, além de diversificar as
possibilidades que garantem a qualidade do material encapsulado, aumento de vida util e

propriedades do 6leo essencial de laranja.
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