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IMPACTO POTENCIAL DESTA PESQUISA 

 

O impacto esperado desta pesquisa reside na importância de oferecer nutrientes 

de forma satisfatória às populações, especialmente àquelas que, por razões econômicas, 

sociais e/ou culturais, não os ingerem em quantidades adequadas. Entre esses nutrientes, 

destacam-se o ferro e as vitaminas A e D, focos deste trabalho. Ao utilizar a 

microencapsulação como forma de proteção desses compostos, viabilizando uma 

fortificação de alimentos oportuna, este estudo estabelece um importante precedente para 

o atendimento de necessidades nutricionais relevantes, tanto em âmbito regional quanto 

global. 

 

POTENTIAL IMPACT OF THIS RESEARCH 

 

The expected impact of this research lies in the importance of providing adequate 

nutrients to populations, especially those who, for economic, social, and/or cultural 

reasons, do not consume them in sufficient quantities. Among these nutrients, iron and 

vitamins A and D stand out and are the focus of this work. By using microencapsulation 

as a means of protecting these compounds, enabling timely food fortification, this study 

sets an important precedent for meeting relevant nutritional needs, both regionally and 

globally. 
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RESUMO 

As deficiências de micronutrientes causam vários problemas graves de saúde, sendo as 

de ferro, vitamina A e vitamina D algumas das mais importantes em termos de saúde 

pública nacional e mundial. A fortificação de alimentos é uma das estratégias utilizadas 

para a prevenção e combate às deficiências nutricionais. Por sua vez, a coencapsulação 

de micronutrientes pela secagem de emulsões utilizando spray dryer tem se mostrado 

eficiente em termos de formação de micropartículas estáveis e com boa retenção do 

material encapsulado. Assim, o objetivo deste trabalho foi obter micropartículas 

carreadoras de ferro, vitamina A e vitamina D, visando uma futura fortificação de 

alimentos. Para tal, duas emulsões foram produzidas: uma contendo ferro quelado como 

fonte do elemento ferro, além de retinol e colecalciferol (formas mais ativas das vitaminas 

A e D, respectivamente) e outra contendo sulfato ferroso como fonte de ferro, além de 

retinol, colecalciferol e ácido ascórbico. As duas formulações foram preparadas 

utilizando como material de parede o isolado proteico de soja e a maltodextrina DE 10. 

As emulsões foram secas em spray dryer de bancada. Depois de secas, as micropartículas 

foram analisadas quanto à umidade, atividade de água, distribuição do tamanho de 

partícula, características morfológicas, retenção dos nutrientes empregados, bem como à 

estabilidade ao longo de quatro meses. O pó produzido apresentou rendimento de 

secagem de 72 e 64% para a formulação com ferro quelado e sulfato ferroso, 

respectivamente. Para ambas as formulações, os resultados foram positivos em termos de 

estabilidade físico-química e microbiológica. A distribuição do tamanho de partícula 

apresentou parâmetros indicativos de homogeneidade no processo de produção das 

micropartículas por spray drying. Para as duas formulações, as partículas apresentaram 

formato esférico irregular, de superfície majoritariamente lisa, com grau de rugosidade 

leve, além de terem se aglomerado. A retenção do ferro foi de 45% para a formulação 

com ferro quelado e 22% para a formulação com sulfato ferroso. Para a formulação com 

ferro quelado, houve retenção em torno de 26% de retinol e 14% de colecalciferol. Para 

a formulação com sulfato ferroso, 36% do retinol foram retidos e a retenção de 

colecalciferol foi de 3%. A retenção de ácido ascórbico (na formulação com sulfato 

ferroso) foi de 15%. Concluindo, a coencapsulação de nutrientes é tarefa complexa, pois 

exige o contorno das limitações e fragilidades de cada componente, evitando a interação 

dos mesmos com o ambiente e entre eles próprios, com o objetivo de conservar sua 

estrutura e os benefícios da encapsulação. Embora não seja factível contemplar a 



 

 

totalidade dessas exigências, é possível otimizar a preservação dos compostos 

encapsulados, chegando-se a um balanço que viabilize a utilização das micropartículas 

de modo benéfico e vantajoso. 

Palavras-chave: fortificação, sulfato ferroso, ferro quelado, retinol, colecalciferol, 

emulsão, spray dryer, microencapsulação. 

  



 

 

ABSTRACT 

Micronutrients deficiency causes several important health problems, being iron, vitamin 

A and vitamin D deficiencies some of the most important ones in terms of national and 

global public health. Food fortification is one of the strategies used to prevent and combat 

nutritional deficiencies. In turn, co-encapsulation of micronutrients by the drying of 

emulsions using a spray dryer has proved to be efficient in terms of stable microparticles 

formation with good retention of the encapsulated material. This research aimed to obtain 

iron, vitamin A and vitamin D-carrying particles, evaluating them regarding retention, 

water activity, particle size, morphological characteristics, and stability, aiming for a 

future fortification of foods. In order to achieve this, soy protein isolate and maltodextrin 

DE 10 were utilized as wall materials, added in the two proposed formulations: the first, 

containing iron chelate as iron source and sunflower oil enriched with retinol and 

cholecalciferol, the most active forms of vitamin A and D, respectively; the second, 

containing iron sulfate as iron source and sunflower oil enriched with retinol and 

cholecalciferol, with ascorbic acid, which aids the bioavailability of ferrous sulfate (lower 

than the iron chelate). The emulsions were dried in a benchtop spray dryer. After drying, 

the particles were analyzed regarding moisture, water activity, particle size distribution, 

morphological characteristics, retention of nutrients and stability throughout four months. 

The produced powder presented yield of 72 and 64% for the formulation with iron chelate 

and ferrous sulfate, respectively. For both formulations, the results were good in terms of 

physical-chemical and microbiological stability. The particle size distribution presented 

parameters that indicated homogeneity in the microparticles production using spray 

drying. For both formulations, the particles showed irregular round shape, with surface 

predominantly smooth and light rugosity, showing also agglomeration for both cases. 

There was an iron retention of 45% for the formulation with iron chelate and 22% for the 

formulation with ferrous sulfate. For the formulation with iron chelate, there was a 

retention of around 26% for retinol and 14% for cholecalciferol. For the formulation with 

ferrous sulfate, 36% of the retinol were retained and the cholecalciferol retention was 3%. 

The ascorbic acid retention for the formulation with ferrous sulfate was 15%. In 

conclusion, nutrient co-encapsulation is a complex task, because it requires bypassing the 

fragilities and limitations of each component, avoiding its interaction with the 

environment and between themselves, in order to preserve their structure and the benefits 

of the encapsulation. Although it is not feasible to achieve the totality of these 



 

 

requirements, it is possible to optimize the conservation of the encapsulated compounds, 

reaching a balance that enables the utilization of the microparticles in a benefic and 

advantageous way. 

 

Keywords: fortification, ferrous sulfate, iron chelate, retinol, cholecalciferol, emulsion, 

spray dryer, microencapsulation. 
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1 INTRODUÇÃO 

As vitaminas e minerais são classificados como micronutrientes, moléculas e 

elementos dos quais o organismo necessita em pequenas quantidades para desempenhar 

suas funções adequadamente. A deficiência de micronutrientes pode causar problemas 

sérios de saúde, com redução do nível de energia do indivíduo, falta de clareza mental e 

diminuição de sua capacidade geral. Em casos mais severos, pode até mesmo representar 

uma ameaça à vida de uma pessoa ou grupo de pessoas sobre as quais o problema incida. 

As principais causas da deficiência de micronutrientes estão relacionadas à sua ingestão 

inadequada, má utilização pelo organismo ou aumento de sua perda. Tal privação pode 

ser evitada com a educação voltada à manutenção de uma alimentação saudável e práticas 

como a suplementação e fortificação de alimentos (OMS, 2022).  

Os quadros de deficiência de ferro, vitamina A e vitamina D são alguns dos mais 

importantes do ponto de vista da nutrição global. A deficiência de ferro é a mais difundida 

no mundo, apresentando-se como um desafio tanto nos países industrializados, quanto 

naqueles não-industrializados. A falta de ferro no organismo pode levar, por exemplo, ao 

desenvolvimento físico e cognitivo insatisfatório, perda de produtividade e diagnósticos 

de anemia, sendo esta última responsável, em formas mais severas, por quadros de 

mortalidade materna e infantil. Em relação à vitamina A, sua carência apresenta-se como 

a principal causa de cegueira evitável em crianças. Além disso, pode aumentar o risco de 

morte por infecções severas como doenças diarreicas e sarampo. Já a deficiência de 

vitamina D está associada a casos de raquitismo em crianças, problemas ósseos em 

adultos, e, em estudos mais recentes, a diagnósticos de câncer, doenças cardiovasculares, 

diabetes e depressão (OMS, 2021; Sizar et al., 2023). 

Para suprir a demanda por micronutrientes e encontrar soluções que permitam seu 

consumo em quantidades adequadas, diversas técnicas têm sido estudadas a fim de 

aumentar a disponibilidade de vitaminas e minerais. O mercado de suplementos de 

vitaminas e minerais é expressivo. Segundo a consultoria de mercado Future Market 

Insights (2025), o negócio apresenta valor aproximado de 61,8 bilhões em 2025 e deve 

crescer 5,4% nos próximos dez anos. Dados de importação de suplementos alimentares 

pelo Brasil, por exemplo, mostram a movimentação de 234 bilhões de dólares somente 

em importação de vitaminas (ABIAD, 2024). Ainda, a fortificação está entre as 

estratégias adotadas para aumentar o conteúdo de micronutrientes na dieta e diminuir suas 

deficiências ao aproveitar os produtos industrializados como veículos carreadores (Dary; 
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Guamuch-Castañeda; Mora, 2023). A fortificação, aliada a técnicas como a 

microencapsulação, pode exercer papel importante na entrega de micronutrientes a 

populações em estado de vulnerabilidade nutricional. 

A microencapsulação, técnica de aprisionamento de pequenas porções sólidas, 

líquidas ou gasosas (chamadas de núcleo) por um material polimérico (denominado 

material de parede), apresenta-se como uma alternativa que pode fornecer uma proteção 

satisfatória do material do núcleo (composto de interesse) em relação ao meio externo, 

melhorando suas características de solubilidade, liberação controlada, maior facilidade 

do manuseio do material presente no núcleo e aumento de biodisponibilidade (Abbasi et 

al., 2014; Assadpour; Jafari, 2019). 

Dessa forma, este projeto buscou aliar as estratégias de microencapsulação por 

secagem de emulsões em spray dryer, mais especificamente a coencapsulação dos 

nutrientes ferro, vitamina A e vitamina D, a uma futura fortificação de alimentos 

carreadores do pó produzido. Ao entregar, dentro de uma mesma micropartícula, os três 

micronutrientes mencionados, abre-se um importante precedente no atendimento a 

necessidades nutricionais importantes como as supramencionadas. 
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2 OBJETIVOS 

2.1 Objetivo geral 

Coencapsular ferro (ferro quelado e sulfato ferroso, separadamente), vitamina A 

(retinol) e vitamina D (colecalciferol) visando a futura fortificação de alimentos. 

2.2 Objetivos específicos 

Produzir dois tipos de micropartículas (ferro quelado + retinol + colecalciferol e 

sulfato ferroso + ácido ascórbico + retinol + colecalciferol) por meio de secagem em spray 

dryer de emulsões óleo em água (O/A). 

Caracterizar as micropartículas quanto à retenção dos nutrientes, umidade, 

atividade de água, distribuição do tamanho de partícula e características morfológicas. 

Avaliar a estabilidade das micropartículas ao longo de quatro meses em relação 

às características mencionadas. 
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3 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

3.1 Ferro 

O ferro é um nutriente essencial e desempenha funções importantes no organismo 

humano, tais como o transporte de oxigênio, síntese de DNA e metabolismo muscular. 

Existem dois tipos de ferro na dieta: ferro heme e ferro não-heme. O ferro heme, de boa 

absorção pelo organismo, é proveniente da hemoglobina e mioglobina e representa uma 

fração pequena da ingestão de ferro na dieta humana. O ferro não-heme, de absorção 

menor se comparada ao ferro heme, é inorgânico e provém de fontes vegetais, sendo este 

o ferro utilizado na fortificação de alimentos. Além disso, o principal elemento traço no 

organismo humano apresenta-se em duas formas de oxidação nos sistemas biológicos: 

ferrosa (Fe2+) e férrica (Fe3+). O estado ferroso é mais solúvel em água do que o 

correspondente férrico (López; Martos, 2004). O ferro heme tem como fontes principais 

as carnes, principalmente as vermelhas e as vísceras como o fígado. Já o ferro não heme 

se apresenta tanto na forma Fe3+, quanto Fe2+, e está presente em alimentos de origem 

vegetal (cereais, leguminosas, castanhas e vegetais como brócolis, couve e espinafre) e 

também de origem animal (Henriques, 2020; Marreiro et al. 2024). 

A anemia ferropriva, deficiência nutricional com maior prevalência ao redor do 

globo, tem como principal causa a deficiência de ferro. Esta doença afeta 33% de 

mulheres não-grávidas, 40% de gestantes e 42% de crianças em todo o mundo (OMS, 

2020a). No Brasil, os dados variam em decorrência de estudos isolados, porém estima-

se, por exemplo, que entre 40 e 50% das crianças menores de três anos apresentem 

diagnósticos de anemia ferropriva nas regiões Norte e Nordeste (Fiocruz, 2019). Mesmo 

na ausência de anemia, a deficiência de ferro pode ocasionar fadiga, diminuição de 

desempenho físico, baixa produtividade e desenvolvimento cerebral subótimo (OMS, 

2020b). 

 O Ministério da Saúde brasileiro, por meio da Agência Nacional de Vigilância 

Sanitária (ANVISA), estabelece diretrizes legais obrigatórias para o enriquecimento de 

alguns produtos alimentícios. Como exemplo, tem-se a adição de ferro e ácido fólico às 

farinhas de trigo e milho. Apesar disso, muitos produtos disponíveis no mercado ainda 

apresentam teor de ferro inadequado. Segundo o Relatório do Monitoramento da 

Fortificação de Farinhas de Trigo e Milho com Ferro e Ácido Fólico, um levantamento 

feito no ano de 2021 mostra que 23% das amostras de farinha analisadas estavam em 
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desacordo com o estabelecido pela Resolução RDC n. 604/2022, a qual preconiza que 

farinhas de trigo e milho enriquecidas devam conter entre quatro e nove miligramas de 

ferro por 100 gramas de farinha (BRASIL, 2022a; BRASIL, 2022b). Isso mostra a 

importância da elaboração de estratégias alternativas para disponibilização de ferro na 

dieta das populações. 

Em relação à interação do ferro com outros nutrientes, algumas vitaminas, como 

a vitamina A e a vitamina C, melhoram a biodisponibilidade do ferro, bem como atuam 

no combate a inibidores da absorção de ferro, como os polifenóis e o ácido fítico. Isso se 

dá pela habilidade destas vitaminas em reduzir o ferro de seu estado férrico ao estado 

ferroso (mais solúvel) e/ou pela possibilidade de formação de complexos solúveis com os 

íons férricos (Fidler et al., 2003; López; Martos, 2004). 

3.2 Vitamina A 

A vitamina A faz parte do grupo de vitaminas lipossolúveis e apresenta papel 

importante em variados processos biológicos, como por exemplo os relacionados à visão 

e à resposta imune. Por seu papel no sistema imunológico, a vitamina A é considerada, 

inclusive, como um anti-inflamatório. Além disso, a vitamina A atua no crescimento, 

manutenção da visão e integridade do tecido epitelial e mucosas (Ross et al., 2000; OMS, 

2009; Wirth et al., 2017; Huang et al., 2018). 

A vitamina A foi a primeira vitamina a ser identificada. O termo “vitamina A” 

aplica-se de modo genérico a uma série de moléculas: vitamina A pré-formada (chamada 

de all-trans-retinol ou seu acetato, palmitato ou outro éster natural, ou all-trans-retinal, 

sozinho ou ligado, que apresente atividade biológica de vitamina A) combinada com 

provitamina A (β-caroteno e outros carotenoides que podem ser metabolizados em all-

trans-retinal); ou apenas vitamina A pré-formada (retinol e/ou ésteres de retinol). A 

molécula básica e mais biologicamente ativa da vitamina A é o retinol, um álcool. O 

isômero com maior atividade biológica é o all-trans-vitamina A. Dois importantes 

metabólitos ativos da vitamina A são o retinaldeído (ou retinal) e o ácido retinóico (Figura 

1) (Shahidi; Janitha; Wanasundara, 1992; Dawson, 2000; Ramalho, 2024). 

A vitamina A é encontrada principalmente no fígado, geralmente na forma de 

ésteres ligados a ácidos graxos de cadeia longa. O retinol pode ser encontrado na forma 

de cristais amarelos solúveis em solventes orgânicos e lipídeos (Anosike, 1994; Berry 

Ottaway, 2010). Em relação às fontes vegetais, folhas verdes e vegetais amarelos e 
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alaranjados possuem carotenoides, como β-caroteno e β-criptoxantina, os quais podem 

ser convertidos em vitamina A por oxigenases presentes no organismo (Bates, 1995; 

Edem, 2008). 

A deficiência de vitamina A é um problema global de saúde pública, afetando 

principalmente crianças e mulheres grávidas. Em cenários de deficiência de vitamina A, 

efeitos como cegueira, crescimento inadequado e aumento do risco de doenças e 

mortalidade provenientes de infecções severas podem ocorrer (Wirth et al., 2017). 

Segundo Edem (2008), a vitamina A pode interagir com outros nutrientes ao longo 

das vias metabólicas no organismo, inclusive com o ferro. A vitamina A tem papel 

importante no recrutamento de ferro para o processo de hematopoese (formação e 

desenvolvimento de células sanguíneas), melhorando sua utilização e liberando este 

elemento das reservas do organismo. O retinol e/ou o ácido retinóico são necessários na 

síntese da proteína carreadora de ferro, transferrina (Muslimatun, 2001; Schmidt, 2001; 

Devlin, 2011). 
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Figura 1: Moléculas da família da vitamina A que possuem importância no organismo 

humano. 

 

Fonte: DAWSON (2000). 

 

3.3 Vitamina D 

A vitamina D, também pertencente ao grupo das vitaminas lipossolúveis, é 

essencial para a saúde óssea humana.  Além disso, estudos desenvolvidos nos últimos 

anos mostram que a vitamina D é também importante na prevenção de uma série de 

doenças, como a depressão e doenças autoimunes (Haq; Hasnain; Razzaque, 2020). 

A vitamina D apresenta-se em duas formas mais representativas: colecalciferol 

(vitamina D3) e ergocalciferol (vitamina D2) (Figura 2). O colecalciferol é a forma natural 

da vitamina D, produzida pela exposição do corpo humano à luz UV na faixa de 290-315 
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nm. Já o ergocalciferol é a forma sintética da vitamina, produzido por meio da irradiação 

do ergosterol, um esterol vegetal, e utilizado na fortificação de alimentos (Holick, 2017). 

 

 

Fonte: (Holick, 2017). 

 

A vitamina D pode ser obtida por meio da exposição ao sol ou por meio da 

alimentação. Estima-se que, em humanos, de 80 a 90% da vitamina D corpórea seja 

adquirida pela síntese cutânea e o restante pela ingestão de alimentos (Holick, 1999, 

citado por Giudici; Peters; Martini, 2018), uma vez que a quantidade de vitamina D é 

geralmente baixa nos alimentos e está presente em um grupo reduzido, como no fígado 

de bacalhau e gema de ovo, por exemplo. 

A deficiência/insuficiência de vitamina D acomete mais de um bilhão de 

indivíduos ao redor do mundo (Holick, 2017). Inicialmente, acreditava-se que países 

ensolarados e de menor latitude, como o Brasil, não apresentassem deficiência de 

vitamina D. No entanto, vários estudos locais mostraram a alta prevalência de deficiência 

de vitamina D na América Latina, em diferentes faixas etárias (Brito; Mujica, 2011, 

citados por Giudici; Peters; Martini, 2018). No Brasil, as prevalências de insuficiência e 

de deficiência de vitamina D são de 45,3% e 28,2%, respectivamente, sendo tal 

deficiência mais encontrada nas regiões Sul e Sudeste e a insuficiência mais observada 

nas regiões Sudeste e Nordeste do país (Pereira-Santos et al., 2019). Ainda, segundo estes 

autores, a prevalência encontrada de deficiência e insuficiência de vitamina D em crianças 

é de 23,0% e 44,0%, respectivamente. Para este grupo de indivíduos, o raquitismo 

apresenta-se como um dos principais problemas da falta de vitamina D. Já para os adultos, 

Figura 2: Estruturas moleculares do ergocalciferol (Vitamina D2) e 

colecalciferol (Vitamina D3). 
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os problemas ósseos são o principal ponto de atenção (Malacova et al., 2019). Ainda, para 

os idosos, a falta de vitamina D implica em vários efeitos, tanto na estrutura óssea, quanto 

em outras partes do corpo. Em idade mais avançada, a produção e metabolismo de 

vitamina D sofrem alterações, já que há, entre outros fatores, redução da exposição ao sol 

e diminuição da capacidade produtiva da pele (Giustina et. al, 2023). 

Assim, torna-se interessante realizar o processo de fortificação de alguns produtos 

alimentícios de modo a aumentar a ingestão de vitamina D pela população (MOULAS; 

VAIOU, 2018; LIPS et al., 2019). 

3.4 Ácido ascórbico 

O ácido ascórbico, L-ácido ascórbico ou vitamina C é uma vitamina hidrossolúvel 

natural. Atua como potente agente redutor e antioxidante, auxiliando no combate a 

bactérias infecciosas, em reações de desintoxicação e na formação de colágeno em tecidos 

fibrosos, dentes, ossos, pele, entre outros. Seu poder antioxidante relaciona-se ao fato de 

ajudar na remoção de espécies reativas de oxigênio, subprodutos de reações metabólicas 

do organismo humano. Esse nutriente pode ser encontrado em frutas cítricas e algumas 

outras frutas, bem como em vegetais verdes folhosos, não podendo ser produzido ou 

armazenado pelo corpo humano. Sua obtenção se dá, portanto, por meio da alimentação 

(Abbas et al., 2012; Fu et al., 2014). 

A molécula de ácido ascórbico (Figura 3) possui um anel de cinco membros, com 

dois carbonos quirais e quatro isômeros. De fórmula molecular C6H8O6, apresenta-se 

como um pó cristalino branco ou levemente amarelado. Outros compostos relacionados 

à vitamina C incluem o ácido D-isoascórbico e o ácido L-dehidroascórbico. O primeiro, 

com 5% de atividade de ácido ascórbico, não é normalmente encontrado na natureza 

(apenas em alguns microrganismos), mas pode ser um subproduto do ácido ascórbico 

sintético. O segundo é a forma oxidada do ácido ascórbico, possuindo 80% de atividade 

de ácido ascórbico. O mecanismo pelo qual o ácido ascórbico apresenta poder 

antioxidante reside na habilidade da molécula em doar átomos de hidrogênio e neutralizar 

radicais livres. Nesse processo, o ácido ascórbico é convertido em ácido 

dehidroascórbico, o qual pode se tornar novamente ativo ao receber novos átomos de 

hidrogênio do meio (Bendich, 1990; Davey et al., 2000; Ogiri et al., 2002). 
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Figura 3: Estrutura do ácido ascórbico. 

 

Fonte: Abbas et al. (2012). 

  

O ácido ascórbico é reconhecido como o mais poderoso melhorador da absorção 

de ferro no organismo humano. Isto porque ele age como um agente quelante, ligando-se 

ao ferro no pH ácido do estômago, transportando-o, assim, até o intestino. Essa ligação 

previne que o ferro se combine com outras moléculas, como fitatos, as quais tendem a se 

unir ao ferro em faixas de pH maiores (Siegenberg et al., 1991). Alguns autores sugerem, 

inclusive, que o complexo ácido ascórbico-ferro possa ser absorvido intacto no duodeno 

(Teucher; Olivares; Cori, 2004). Além disso, o ácido ascórbico é capaz de reduzir o ferro 

de sua forma férrica (Fe3+), menos solúvel e menos biodisponível, ao estado ferroso 

(Fe2+), mais solúvel e com maior biodisponibilidade (Sharp, 2007; Han, 2011). Segundo 

Teucher, Olivares e Cori (2004), o ferro e o ácido ascórbico devem ser consumidos juntos 

para que o aumento da absorção de ferro ocorra. Existem, ainda, evidências da atuação 

do ácido ascórbico como agente protetor da vitamina A, mais especificamente do β-

caroteno, tanto na forma líquida quanto na forma em pó. Entende-se que o referido ácido 

atue como antioxidante, protegendo os carotenoides da oxidação e aumentando sua 

manutenção no meio (Morais et al., 2002; Sánchez-Moreno et al., 2003). 

3.5 Deficiências de micronutrientes 

As deficiências de micronutrientes causam vários problemas graves de saúde. As 

deficiências de ferro, vitamina A e iodo são as mais importantes em termos de saúde 

pública global, representando uma grande ameaça à saúde e ao desenvolvimento das 

populações em todo o mundo, especialmente crianças e mulheres grávidas em países de 

baixa renda (OMS, 2021). A falta de ferro, ácido fólico e vitaminas A e B12 pode levar à 

anemia. A anemia é uma condição em que há redução do número de glóbulos vermelhos 
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ou da concentração de hemoglobina, causando fadiga, fraqueza, falta de ar e tontura, 

podendo ter impacto negativo no trabalho, educação e envolvimento na comunidade. 

Estima-se que 33% da população mundial sejam anêmicas, tendo a deficiência de ferro 

como causa principal, e que 42% das crianças em idade pré-escolar em todo o mundo 

tenham anemia ferropriva (OMS, 2020). Ainda em relação à vitamina A, sua deficiência 

é a principal causa de cegueira evitável em crianças e aumento do risco de doenças e 

morte por infecções graves, como diarreia e sarampo (OMS, 2022). 

A Organização Mundial da Saúde (OMS) trabalha com os Estados Membros e 

parceiros para prevenir deficiências de micronutrientes por meio de uma série de 

programas, seguindo a estratégia de nutrição da OMS 2016-2025. Esses programas 

incluem suplementação de ferro e ácido fólico, suplementação de vitamina A em altas 

doses, promoção da amamentação, fortificação de alimentos com micronutrientes e dietas 

saudáveis e diversificadas contendo alimentos naturalmente ricos em vitaminas e 

minerais. Ainda, a OMS colabora com os parceiros da Organização das Nações Unidas 

para disseminar a orientação global sobre a avaliação do status de micronutrientes e 

intervenções eficazes de micronutrientes. Essas diretrizes permitem que a OMS e outras 

agências respondam melhor às populações afetadas por emergências quando as 

deficiências de micronutrientes são mais comuns devido à insegurança alimentar crônica 

e grave (OMS, 2022). Apesar disso, cerca de 45% das mortes de crianças menores de 5 

anos estão relacionadas à desnutrição e isso ocorre principalmente em países de baixa e 

média renda (OMS, 2021). 

No Brasil a situação não é diferente. Apesar do avanço do excesso de peso na 

população e de suas complicações relacionadas, ainda persistem as deficiências de ferro 

e vitamina A. A Pesquisa Nacional de Demografia e Saúde da Criança e da Mulher, 

realizada em 2006, reafirmou que as deficiências de ferro e vitamina A persistiam como 

problemas de saúde pública no Brasil, uma vez que 20,9% e 17,4% das crianças 

apresentavam anemia ferropriva e hipovitaminose A, respectivamente (Brasil, 2009). 

Além disso, segundo Ramalho (2024), mesmo com medidas de controle de 

hipovitaminose A implementadas ao longo dos últimos anos no Brasil, por exemplo, 

ainda há consumo subótimo deste nutriente, bem como baixa concentração no leite 

materno, especialmente em mulheres de baixa renda. Em relação ao ferro, ainda não há 

um estudo nacional a respeito da prevalência e da incidência de anemia ferropriva 

considerado metodologicamente adequado, pois a maior parte dos estudos é de caráter 

regional, com ou sem amostras de conveniência e utilizam diferentes critérios 
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diagnósticos, levando a grande variação nos dados. Apesar disso, os estudos feitos 

estimam uma prevalência de anemia ferropriva em 40 a 50% das crianças estudadas, 

chegando a 53% nas regiões Norte e Nordeste, sendo sempre maior em crianças menores 

de três anos (SBP, 2018). De modo geral, estes estudos localizados mostram que o teor 

de ferro presente nas dietas encontra-se abaixo das recomendações de ingestão desse 

mineral em diferentes faixas etárias (Marreiro et. al, 2024). 

Em termos de disponibilidade de nutrientes em produtos já estabelecidos no 

mercado, encontram-se, na maioria dos casos, apenas produtos farmacêuticos destinados 

à suplementação de minerais e vitaminas de interesse. Há, portanto, relativa escassez de 

produtos alimentícios que possam suprir tal demanda. Nesse contexto, a fortificação está 

entre as estratégias utilizadas para aumentar a oferta de micronutrientes, tendo como 

veículos os alimentos industrializados (Dary; Guamuch-Castañeda; Mora, 2023). Quando 

aliada a técnicas como a microencapsulação, a fortificação pode exercer papel importante 

no aumento da disponibilidade de micronutrientes para grupos de pessoas que necessitem 

de maior qualidade nutricional. 

3.6 A microencapsulação 

A microencapsulação é uma tecnologia em que pequenos sólidos, líquidos ou 

partículas de gás (chamados de material do núcleo, ativos, preenchimento, fase interna ou 

carga útil) são revestidos ou aprisionados em um contínuo filme de material polimérico 

(chamado de agente encapsulante, material de parede, casca ou transportador), resultando 

em pequenas partículas (com dimensão entre poucos micrômetros e poucos milímetros). 

Tal tecnologia fornece uma proteção eficaz do material do núcleo em relação ao ambiente 

circundante, bem como otimização em termos de aumento de solubilidade, liberação 

controlada, maior facilidade do manuseio do material presente no núcleo e aumento de 

biodisponibilidade (Gonçalves; Estevinho; Rocha, 2016; Assadpour; Jafari, 2019). 

De maneira mais específica, a morfologia do produto da microencapsulação pode 

ser dividida em dois grupos: microcápsula, caracterizada por um sistema do tipo 

reservatório; e microesfera, caracterizada por uma estrutura monolítica (Figura 4). No 

sistema reservatório (microcápsula), o material encapsulado é totalmente rodeado pelo 

material de parede. Já no sistema monolítico (microesfera), o material encapsulado 

encontra-se disperso pela matriz formada pelo material de parede, podendo ser 
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encontrado também na superfície da micropartícula (Nunes et al., 2015; Ray; 

Raychaudhuri; Chakraborty, 2016). 

 

        Figura 4: Esquema de microesfera (a) e esquema de microcápsula (b). 

 

Fonte: Adaptado de Paulo e Santos (2017). 

(PAULO; SANTOS, 2017) 

A microencapsulação de variados compostos bioativos é vantajosa quando se trata 

da proteção dos mesmos contra condições adversas de processamento e armazenagem, 

tais como altas temperaturas, alta umidade, elevada concentração de oxigênio, pH e 

exposição a luz (Jafari, 2017). Além disso, a liberação controlada de compostos de 

interesse no organismo humano agrega valor aos produtos aos quais os ingredientes 

microencapsulados são adicionados (Ray; Raychaudhuri; Chakraborty, 2016; Sarabandi 

et al., 2018). 

De acordo com Kharel et al. (2021), a encapsulação de nutrientes como vitaminas 

lipossolúveis e o ferro, por exemplo, não só os protege contra a degradação, mas tem o 

potencial de melhorar sua biodisponibilidade por meio de liberação controlada e 

direcionada no trato gastrointestinal, além de aumentar a vida de prateleira do produto. 

Ademais, as cápsulas produzidas permitem sua incorporação em matrizes alimentares, 

provocando aumento de estabilidade térmica e mascaramento de sabores indesejáveis. 
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Os motivos que levam à encapsulação de ferro são: proteção do ferro de fatores 

ambientais adversos (exposição ao oxigênio, variações de pH etc.) e durante seu trajeto 

pelo trato gastrintestinal; mascarar o sabor metálico e reduzir as alterações de cor geradas 

pelo ferro quando incorporado em alimentos; reduzir o efeito catalisador do ferro sobre a 

oxidação lipídica; diminuir a precipitação do ferro no estômago; e mesclar diferentes 

formas de ferro (Durán et al., 2017). Quanto à vitamina A, os principais motivos para sua 

encapsulação são: melhorar sua solubilidade em água; diminuir sua instabilidade na 

presença de oxidantes, luz, calor, temperatura e umidade elevadas; e garantir sua liberação 

controlada, promovendo assim sua liberação no local desejado e otimizando sua absorção 

(Gonçalves et al., 2016). E, em relação à encapsulação da vitamina D, os objetivos são: 

superar a barreira de solubilidade entre a vitamina D e a matriz alimentar; proteger a 

vitamina D dos efeitos da umidade, oxidação, pH, temperatura e estresse mecânico; 

garantir uma melhor biodisponibilidade por meio de sua liberação controlada; e reduzir 

seus efeitos em determinados aspectos sensoriais dos alimentos, como aparência e sabor 

(Maurya et al., 2020). 

A coencapsulação, que é a encapsulação de mais de um componente em uma 

mesma partícula, tem-se mostrado viável no caso de nutrientes, mesmo quando 

compostos com diferentes polaridades são encapsulados. Foram encontrados alguns 

estudos com essa temática e diversos nutrientes até o momento. No que diz respeito aos 

nutrientes foco deste projeto, foram coencapsuladas vitaminas A e C (Liu et al., 2020), 

vitaminas D e B12 (Bajaj et al., 2021), vitamina C e quercetina (Ji et al., 2021), ferro e 

vitamina A (Kharel et al., 2021), ferro e vitaminas A, D e C, além de outros 

micronutrientes (Zhu et al., 2021), e vitaminas B2, A e E (Sun et al., 2022). Zhu et al. 

(2021) coencapsularam diversos micronutrientes e avaliaram in vitro suas 

digestibilidades, mas não suas biodisponibilidades. Os próprios autores concluem que ‘a 

digestão no corpo humano é um processo complexo que precisa ser mais estudado’. 

Ainda, o ferro foi utilizado somente na forma de sulfato ferroso, não sendo avaliadas 

diferentes formas do mineral, o que é extremamente relevante para a questão da 

biodisponibilidade. Por fim, as análises foram feitas nas micropartículas, não levando em 

consideração uma matriz alimentar, embora os autores discutam os benefícios da 

fortificação de alimentos em contraste à suplementação alimentar. 

A encapsulação de componentes pode ser obtida por meio de diversos métodos 

físicos, químicos e físico-químicos. O método mais utilizado em alimentos é a secagem 
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por atomização devido a seu baixo custo e altas taxas de produção (Ray; Raychaudhuri; 

Chakraborty, 2016). 

Os atuais métodos de encapsulação de compostos hidrofílicos se aplicam, 

também, a compostos hidrofóbicos. Dessa forma, a coencapsulação (encapsulação de 

mais de um composto em um único sistema) surge como uma técnica promissora no que 

diz respeito ao “carregamento” de nutrientes (Aditya; Espinosa; Norton, 2017; Ji et al., 

2021). 

3.6.1 Microencapsulação por spray drying 

O método de encapsulação por spray drying é comum e economicamente 

adequado, sendo utilizado para encapsular vitaminas, aromas, carotenoides, culturas 

microbianas, óleos, gorduras, entre outros. Até mesmo ingredientes sensíveis ao calor 

podem ser encapsulados pelo referido método, visto que sua etapa de secagem dura 

apenas alguns segundos. Além disso, o método é conveniente por reduzir produtos 

líquidos ao formato de pó, aumentando a estabilidade, diminuindo custos de 

armazenagem e transporte e facilitando sua utilização (Di Battista et al., 2017; Assadpour; 

Jafari, 2019).  

O spray dryer (Figura 5) é composto pelos seguintes elementos: reservatório de 

alimentação, bomba de alimentação, bico atomizador, aquecedor e fonte de gás de 

secagem, câmara de secagem, ciclone para separação das partículas secas e um exaustor 

provido de filtro para a saída do gás de secagem. Essencialmente, o material a ser seco 

(geralmente um líquido ou emulsão) é sugado pela bomba de alimentação e passa pelo 

bico atomizador, sendo pulverizado em pequenas gotículas, as quais entram na câmara de 

secagem. Ao mesmo tempo, a câmara recebe o ar de secagem (em paralelo ou em 

contracorrente à alimentação da amostra) o qual, em contato com o produto pulverizado, 

seca-o em poucos segundos, fazendo com que o mesmo seja depositado no fundo da 

câmara já como pó. As pequenas partículas obtidas são então sugadas por um ciclone 

conectado à saída de ar e depositadas em um pote coletor apropriado. Ao mesmo tempo, 

o ar é direcionado a um filtro para separação de partículas residuais e sai do sistema 

através de um exaustor (Jafari et al., 2008; Assadpour; Jafari, 2019). 

Entre os principais benefícios do uso do spray dryer no processo de 

microencapsulação estão a simplicidade do processo (tanto em relação à facilidade de 

manipulação de equipamentos quanto à maximização da escala produtiva), a 
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possibilidade de secagem de substâncias sensíveis ao calor, o desenvolvimento de 

partículas com liberação controlada de compostos bioativos, a alta eficiência de 

encapsulação e o aumento de vida de prateleira dos pós obtidos no processo (Assadpour; 

Jafari, 2019). 

 

Figura 5: Um spray dryer (a) Esquema de funcionamento do processo de secagem por 

spray drying (b). 

  

Fonte: Adaptado de Assadpour e Jafari (2019). 

 

Um dos maiores desafios durante a encapsulação por spray drying é a obtenção 

de um bom rendimento e eficiência de encapsulação (Assadpour; Jafari, 2019). Sendo 

assim, é importante avaliar tais parâmetros ao se trabalhar com esse tipo de secagem. 

3.6.2 Materiais de parede utilizados 

A escolha do material de parede que será parte da micropartícula é importante, já 

que ela influenciará diretamente na eficiência do processo de microencapsulação, na 

estabilidade e na adequação da micropartícula ou microesfera. No caso específico dos 

alimentos, o material de parede deve possuir grau alimentício, ser biodegradável e ter 

como característica a formação de uma barreira entre o composto encapsulado e o meio 

externo. Dentre os materiais mais utilizados encontram-se a goma arábica, os amidos 

modificados e as maltodextrinas (Costa et al., 2015; Zhang et al., 2015; Pereira et al., 

2018). Segundo Akhavan Mahdavi et al. (2016), estes materiais asseguram estabilidade 

do composto de interesse. Entretanto, Vargas-Muñoz e Kurozawa (2020) explicam que o 
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emprego de um único material não garante todos os benefícios requeridos para uma boa 

encapsulação, motivo pelo qual diversos estudos combinam materiais amiláceos e 

proteínas para melhorar as características dos pós produzidos e a proteção dos materiais 

bioativos encapsulados (Du et al., 2014; Moser; Souza; Nicoletti Telis, 2017). 

Atualmente, utiliza-se uma combinação de proteínas e materiais amiláceos como 

materiais de parede buscando-se o aumento das propriedades emulsificantes, 

solubilidade, efeito antioxidante e fluidez do pó produzido (Muzaffar; Kumar, 2016; 

Moser; Souza; Nicoletti Telis, 2017). 

3.6.2.1 Isolado proteico de soja 

O isolado proteico de soja (ou proteína isolada de soja), por ser um biopolímero 

natural com propriedades emulsificantes, apresenta algumas vantagens em relação aos 

sintéticos, sendo geralmente ser mais barato, ambientalmente mais vantajoso 

(biodegradável) e obtido por meio de técnicas mais simples de extração, as quais não 

envolvem compostos químicos complexos (Fayad et al., 2013).  

A proteína isolada de soja é obtida da farinha de soja desengordurada, subproduto 

da extração de óleo de soja, e contém cerca de 90% de proteína em base seca (Sui; Zhang; 

Jiang, 2021; Feng et al., 2023). A legislação brasileira define que, em base seca, a proteína 

isolada de soja deve conter no mínimo 88% de conteúdo proteico (g/100g) (Brasil, 2005). 

Os isolados proteicos de soja são obtidos pela remoção de polissacarídeos insolúveis em 

água, oligossacarídeos e outros compostos de baixo peso molecular. Flocos ou farinhas 

desengorduradas tratadas com mínimo calor e umidade são submetidos a tratamento com 

água e compostos alcalinos em pH de 7 a 8,5. Em seguida, o resíduo insolúvel contendo 

polissacarídeos insolúveis em água e proteína residual é separado. O extrato proteico tem, 

então, seu pH ajustado para 4,5, fazendo com que as proteínas se precipitem, separando-

as dos açúcares que ainda restavam no meio, por filtragem ou centrifugação. O 

precipitado é, então, lavado, neutralizado e seco (Onayemi; Lorenz, 1978; Singh et al., 

2008). Com seu alto teor de proteína (cerca de 90%), a proteína isolada de soja possui 

também boas aplicações tecnológicas devidas ao seu sabor neutro e capacidade 

emulsificante, ainda que sua solubilidade não seja tão alta quanto a das proteínas de 

origem animal (Pelegrine; Gasparetto, 2005; O′Flynn et al., 2021). Além disso, a proteína 

isolada de soja é um ótimo surfactante, o qual reduz a tensão interfacial entre água e óleo, 

melhorando a estabilidade da emulsão onde é aplicada (Qi et al., 2017). 
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Em sua estrutura, a proteína isolada de soja possui dois componentes majoritários, 

os quais representam mais de 80% do total da proteína. São eles a 7S β-conglicina e a 11S 

glicinina. A primeira é formada por três subunidades (um trímero): alfa, alfa’ e β, com 

peso molecular de 67, 71 e 50 kDa, respectivamente. Ela possui estrutura espacial 

bastante empacotada e baixa quantidade de pontes dissulfeto e sulfidrilas. A 11S 

glicinina, por sua vez, é formada por seis subunidades (um hexâmero), cada uma sendo 

subdividida em uma subunidade ácida (chamada de A, com 37-42 kDa) e uma subunidade 

básica (denominada B, com 17-20 kDa). Tais subunidades são unidas por uma ponte 

dissulfeto e também se encontram fortemente empacotadas (Huang et al., 2022; Zhao et 

al., 2022). 

A solubilidade da proteína isolada de soja é afetada por variáveis como dissolução, 

temperatura, força iônica e pH, sendo que no pH 4,6 apresenta a menor solubilidade 

(10%) por ser este seu ponto isoelétrico. Sendo uma proteína, a relação entre pH e 

solubilidade apresenta-se um formato de U, isto é, a proteína isolada de soja apresenta 

maior solubilidade em qualquer um dos lados do seu ponto isoelétrico, atingindo 

possivelmente sua maior solubilidade em pH 11 (Söderberg, 2013). Tal comportamento 

pode ser explicado pela dissociação da estrutura da β-conglicina e glicina em suas 

respectivas subunidades em ambientes altamente ácidos ou alcalinos, resultando em 

grande aumento de solubilidade (Peng et al., 2020). 

A funcionalidade das proteínas depende da configuração de suas moléculas. As 

proteínas de soja, por possuírem múltiplos grupos ligados às suas cadeias poliméricas, 

tais como grupos lipofílicos, polares, apolares, grupos carregados positiva e 

negativamente, podem associar-se a diferentes compostos, como por exemplo, água e 

óleo, atuando assim como um agente emulsificante. Além disso, tratamentos mecânicos 

como agitação podem até mesmo sobrepor-se à relação positiva existente entre as 

características clássicas de um surfactante e o comportamento das emulsões, otimizando 

a formação destas (Singh, 2008). 

A proteína isolada de soja possui propriedades tecnológicas interessantes do ponto 

de vista do processamento de alimentos, entre elas a emulsificação, formação de espuma, 

viscosidade e gelificação (Shao; Lin; Kao, 2016; Xu et al., 2020). Além disso, sob um 

aspecto industrial, é economicamente mais viável utilizar isolados proteicos de soja em 

detrimento das proteínas de origem animal (Nishinari et al., 2014). Mais especificamente, 

quando se trata do processo de secagem em spray dryer, ao ser submetida ao ar quente da 

câmara de secagem, a proteína migra para a interface ar-gotícula, formando-se assim um 
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filme proteico na superfície das partículas secas. Essa camada dificulta a adesão das 

partículas de pó dentro da câmara de secagem, aumentando, então, o rendimento do 

processo (Shi; Fang; Bhandari, 2013; Samborska; Gajek; Kaminska-Dworznicka, 2015). 

3.6.2.2 Maltodextrina 

As maltodextrinas são misturas de oligo e polissacarídeos obtidas por meio da 

hidrólise de amido de diferentes fontes botânicas, como milho, milho ceroso e batata, por 

exemplo. Essa hidrólise pode ser do tipo ácida ou alcalina, sendo que cada um destes 

processos resulta em maltodextrinas com características próprias em termos de estrutura 

da molécula e consequentes propriedades tecnológicas. Sua estrutura, formada por 

monômeros de glicose em números de três até cerca de vinte, apresenta ligações 

glicosídicas do tipo α-1,4 e α-1,6. As maltodextrinas são comercializadas em forma de 

pós brancos ou soluções concentradas. Na forma de pó, as maltodextrinas são facilmente 

dissolvidas em água (Kong et al., 2021; Tiefenbacher, 2017). 

Segundo Wilson e Shah (2007), os materiais encapsulantes usados no processo de 

microencapsulação devem possuir boa capacidade emulsionante, de formação de filme, 

além de baixa viscosidade. Além disso, o uso de hidrocoloides solúveis em água, como a 

maltodextrina, é comum. Este polissacarídeo age como uma “casca” durante a 

encapsulação, garantindo proteção aos compostos bioativos de interesse. Além disso, 

segundo estudos já conduzidos, ela é capaz de gerar partículas menores quando 

comparada a gomas e amidos durante o processo de spray drying, por conta de sua menor 

viscosidade (Fernandes; Borges; Botrel, 2014; Ravichandran et al., 2014). Uma menor 

viscosidade implica na produção de gotículas menores durante a secagem, gerando, 

assim, partículas também menores. Vitaminas lipossolúveis, por exemplo, são melhor 

protegidas em partículas de tamanho menor, já que partículas grandes acabam por 

romper-se mais facilmente, prejudicando o aprisionamento do material encapsulado 

(Jafari et al., 2008; Salvia-Trujillo et al., 2013).  

Considerando as deficiências nutricionais de ferro, vitamina A e vitamina D, a 

necessidade de combatê-las e a utilização já bastante difundida da técnica de 

microencapsulação por spray drying, este trabalho propôs a coencapsulação daqueles 

nutrientes, projetando a convergência entre a metodologia aqui empregada e a estratégia 

de fortificação de alimentos.  
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4 MATERIAL E MÉTODOS 

4.1 Material 

Os nutrientes foram adquiridos em farmácia de manipulação em São José do Rio 

Preto/SP, sendo: sulfato ferroso pó seco U.S.P. 40 (Canton, EUA), ferro glicinato quelado 

taste free (Albion Minerals, EUA), vitamina A na forma de acetato de retinol (Xiamen 

Kingdomway, China), vitamina D na forma de D3 - colecalciferol (SM Empreendimentos 

Farmacêuticos LTDA, origem China), vitamina C - ácido ascórbico (SM 

Empreendimentos Farmacêuticos LTDA, origem China). Os demais ingredientes, óleo de 

girassol (ADM do Brasil, Brasil), isolado proteico de soja (Ingredientes de Tovani 

Benzaquen, Brasil) e maltodextrina DE 10 (Get do Brasil, Brasil) foram adquiridos no 

comércio local ou diretamente com o fabricante. 

4.2 Métodos 

4.2.1 Preparo das emulsões para coencapsulação dos nutrientes e secagem por spray dryer 

Foram trabalhadas duas linhas de coencapsulação, sendo a diferença entre elas a 

forma de ferro a ser encapsulada, uma com ferro quelado e outra com sulfato ferroso: 

 

1) coencapsulação de ferro quelado + retinol + colecalciferol  

2) coencapsulação de sulfato ferroso + ácido ascórbico + retinol + colecalciferol  

 

A escolha do ferro quelado justifica-se por ser este um ferro de maior 

biodisponibilidade em relação ao sulfato ferroso, mas de custo mais elevado. Já a escolha 

do sulfato ferroso justifica-se por ainda ser este um composto de referência para 

programas governamentais de suplementação, sendo também de menor custo. Para 

compensar a menor biodisponibilidade do sulfato ferroso, ácido ascórbico também foi 

coencapsulado, pelo fato de ser este um composto que favorece a absorção do ferro não-

heme, no caso o sulfato ferroso, no intestino delgado. As escolhas do retinol e do 

colecalciferol (vitamina D3) foram feitas pelo fato de serem as formas mais ativas das 

vitaminas A e D no organismo humano, respectivamente, além de o retinol ser mais 

absorvível do que outras formas da vitamina A. Neste trabalho, “retinol” e “vitamina A” 
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serão tratados como sinônimos e serão intercambiáveis ao longo do texto, assim como 

“colecalciferol” e “vitamina D”; e “ácido ascórbico” e “vitamina C”. 

A definição das quantidades de nutrientes foi pensada e calculada levando-se em 

consideração o intuito de fortificar snacks expandidos, produto-alvo definido nas etapas 

de concepção do presente projeto. Os snacks seriam, futuramente, oferecidos a crianças 

em idade pré-escolar, público de atenção quando se trata de deficiências de 

micronutrientes, em especial de ferro. Entretanto, posteriormente, optou-se por 

generalizar a aplicação das formulações propostas para alimentos em geral, porém as 

quantidades de cada nutriente continuaram baseadas na fortificação de snacks, já que os 

testes (ver Apêndice A – Testes preliminares) já haviam sido conduzidos. Assim, os 

critérios utilizados foram: 1) fortificação de 25 g de snacks expandidos (porção 

recomendada segundo Brasil, 2020) com 10 mg de ferro, 600 µg de retinol, 5 µg de 

colecalciferol (quantidades referentes a 100% das recomendações para as faixas etárias 

de 4-8 anos e 9-13 anos e ambos os sexos segundo DRI, 2005) e 25 mg de ácido ascórbico 

(quantidade recomendada por OMS, 2004 para favorecer a absorção do ferro não heme); 

2) adição de 1 g de micropartícula a 25 g de snacks expandidos; 3) porcentagem real de 

cada nutriente na matéria-prima adquirida em farmácia de manipulação (por exemplo, em 

100 g de ferro quelado comprado como tal, a porcentagem de ferro é em torno de 20%, 

quantidade ainda que é variável e, dessa forma, atestada em laudo do fabricante). Os 

laudos com os percentuais dos nutrientes nas matérias-primas constam no ANEXO A e 

as quantidades dos nutrientes adicionadas estão na Tabela 1. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

31 

 

Tabela 1: Componentes das formulações com ferro quelado e com sulfato ferroso para o 

preparo das emulsões. 

 
Formulação com ferro 

quelado 

Formulação com sulfato 

ferroso 

Componente g %** g % 

Água 54,10 56,00 54,10 56,39 

Maltodextrina 34,10 35,30 34,10 35,55 

Óleo de girassol 5,00 5,18 5,00 5,21 

Ferro quelado* 2,50 2,59 - - 

Sulfato ferroso* - - 0,57 0,60 

Ácido ascórbico* - - 1,26 1,31 

Isolado proteico de soja 0,90 0,93 0,9 0,94 

Retinol* 0,19 0,20 0,19 0,20 

Colecalciferol* 0,00024 0,00025 0,00024 0,00025 

*
As quantidades de nutrientes adicionadas dizem respeito às matérias-primas, não à porcentagem real de 

cada nutriente na matéria-prima. 
**

A porcentagem diz respeito à soma total de todos os ingredientes. 
 

Para proceder com a coencapsulação, foram preparadas emulsões do tipo óleo em 

água (O/W) para posterior secagem por spray dryer, segundo metodologia proposta por 

Locali-Pereira et al. (2021), com alterações. A Tabela 1 mostra as quantidades dos 

componentes de cada uma das formulações e a Figura 6 mostra o esquema de preparo das 

emulsões. 

O isolado proteico de soja foi previamente dissolvido em água destilada. A 

solução foi agitada com agitador magnético pelo período de 3 h até completa dissolução. 

O pH da solução de proteína foi ajustado para 11 (adicionando-se ácido acético), durante 

a agitação, de modo a aumentar a solubilidade do isolado proteico de soja. Após a 

agitação, a solução foi mantida em repouso overnight. Em seguida, foi adicionada a fonte 

de ferro (ferro quelado ou sulfato ferroso com ácido ascórbico) e o pH final da solução 

de isolado proteico de soja foi ajustado para 7,0 (ver APÊNDICE A sobre testes 

preliminares). 
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Fonte: Autor (2023).

Figura 6: Esquema do preparo das emulsões a serem secas em spray dryer. 
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Na sequência, os nutrientes lipofílicos (retinol e colecalciferol) foram adicionados 

ao óleo de girassol e a mistura mantida sob agitação suave à temperatura ambiente e 

protegida da luz por 12 h para completa solubilização. Uma emulsão primária foi obtida 

pela adição do óleo de girassol fortificado à solução de isolado proteico de soja utilizando 

agitador Ultra Turrax® (T-25, IKA, Alemanha) a 18.000 rpm durante 4 min. Em seguida, 

à emulsão foi adicionada solução de maltodextrina, mantendo-se a rotação a 18.000 rpm 

por mais 10 min. Para a produção da emulsão final, a emulsão primária adicionada de 

maltrodextrina foi sonicada (240 W, 20 kHz) por 3 min com a utilização de ultrassom 

Sonic Ruptor 4000 (Omni International, USA), de modo a diminuir o tamanho das gotas 

de óleo. A sonda do ultrassom foi posicionada aproximadamente 1 cm abaixo da 

superfície da emulsão.  

As emulsões foram secas em um spray dryer provido de atomizador do tipo duplo-

fluido (B-290, Buchi, Suíça) equipado com bico atomizador de 0,7 mm de diâmetro. O 

sistema foi alimentado com as emulsões por uma bomba peristáltica. As condições 

operacionais para o spray dryer foram as seguintes: temperatura de entrada do ar de 

secagem de 140 °C, taxa de alimentação da emulsão de 2 mL/min, vazão de ar de 

atomização de 819 L/h e taxa de sucção do ar de secagem de 35 m3/h. A temperatura de 

saída da câmara de secagem foi monitorada e ficou em torno de 98 ºC. Após o término 

da secagem, as micropartículas foram coletadas e armazenadas em sacos de polietileno 

tereftalato (PET) metalizados do tipo stand up pouch para proteção da luz e mantidos em 

dessecador, à temperatura ambiente até o momento das análises. 

Foi realizada apenas uma repetição de todo o processo (preparo da emulsão e 

secagem) para cada tipo de ferro utilizado, uma vez que foi obtida a quantidade necessária 

de micropartículas para realização de todas as análises. 

4.2.2 Rendimento da secagem 

 O rendimento da secagem foi calculado dividindo-se a massa do pó obtido ao final 

da secagem pela massa dos componentes secos utilizados, expressando-se o resultado em 

porcentagem. 

 

Rendimento (%) = 
∑ componentes secos (g)

massa de pó obtida (g)
 x 100     

 



 

 

33 

 

4.2.3 Caracterização das micropartículas 

4.2.3.1 Umidade e atividade de água (aW) 

A umidade foi determinada gravimetricamente, por secagem de 1 g de pó em 

estufa de circulação forçada a 105 °C (AOAC, 2005). A atividade de água (aW), por sua 

vez, foi medida em um medidor de atividade de água a 25 °C. Ambas as análises foram 

realizadas em triplicata. 

4.2.3.2 Distribuição do tamanho de partícula 

A distribuição do tamanho de partícula foi determinada em triplicata, em 

instrumento de difração de luz laser (Malvern Mastersizer Hydro 2000MU). Uma 

pequena quantidade de pó foi dispersa em álcool etílico 99,5% com agitação. A 

distribuição do tamanho das partículas foi monitorada durante cada medição sucessiva 

até que as leituras se tornassem constantes (Gomes e Kurozawa, 2020). O diâmetro médio 

foi expresso como o diâmetro de Brouckere (D 4,3). Além disso, foi calculado o span, o 

qual corresponde à medida da largura da distribuição dos tamanhos das partículas, 

utilizando-se a fórmula: 

 

Span = 
D90−D10

D50
       

 

onde D10, D50 e D90 são, respectivamente, diâmetros a 10%, 50% e 90% do volume 

acumulado (Jafari; He; Bhandari, 2007). 

4.2.3.3 Características morfológicas 

As características morfológicas das micropartículas foram avaliadas por 

Microscópio Eletrônico de Varredura (MEV) com Detector de Energia Dispersiva de 

raios X, MEV/EDS Leo Electron Microscopy/Oxford, Modelo Leo 440i, Modelo do 

EDS: 6070, (Cambridge, Inglaterra), utilizando-se uma tensão de 10 kV, corrente de 50 

pA, detector SE, em aplicações de 2.000 e 5.000×. 
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4.2.3.4 Retenção de nutrientes 

A retenção de nutrientes foi determinada como o percentual de composto 

nutricional aprisionado nas micropartículas após o processo de revestimento em relação 

aos conteúdos adicionados na formulação da emulsão. Para isso, o conteúdo dos 

diferentes compostos de interesse foi determinado conforme os seguintes métodos: 

1) ferro por espectrometria de emissão óptica com plasma indutivamente acoplado 

(ICP OES) (González et al., 2017), com adaptações; 

2) retinol por cromatografia líquida de alta eficiência (HPLC), segundo Arnaud et 

al. (1991) adaptado por Teles et al. (2018); 

3) colecalciferol por HPLC, segundo Neyestani et al. (2007) e Olkowski et al. 

(2003), adaptados por Simões et al. (2016); 

4) ácido ascórbico por HPLC (Robitaille; Hoffer, 2016). 

Para o ferro, aproximadamente 500 mg de cada amostra foram digeridos 

utilizando seis mililitros de HNO3 (7 mol.L-1) e dois mililitros de H2O2 30% (v/v) em 

frascos PFA fechados. A curva de aquecimento do microondas foi realizada como segue: 

(i) 20 minutos para atingir 160 ºC; (ii) manutenção em 160 ºC por 20 minutos. A 

temperatura foi controlada por um sensor de temperatura interno. Depois da digestão, os 

frascos foram deixados em temperatura ambiente até o seu resfriamento e as soluções-

branco foram transferidas para um balão volumétrico de 14 mililitros, completando-se o 

volume com água deionizada. Posteriormente, as análises foram realizadas em 

espectrômetro de emissão óptica com plasma acoplado indutivamente (ICP OES) Thermo 

Scientific, modelo iCAP 6500 com vista axial, software Thermo iTeva Analyst versão 

1.2.0.30. As amostras foram diluídas em um fator de 10 e 100 vezes para as leituras no 

equipamento. A curva analítica foi preparada a partir de uma solução padrão de referência 

de Fe de 1000 mg/L (AccuStandard, New Haven, EUA), na faixa de concentração de 0,01 

a 2,0 mg/L em HNO3 1% v/v. A curva analítica apresentou um fator de correlação acima 

de 0,9999. Os parâmetros instrumentais utilizados foram: radiofrequência 40 MHz, 

potência de radiofrequência (RF) 1,15 kW, vazão do gás do plasma 12,0 L min-1, vazão 

do gás auxiliar 0,5 L min-1, vazão do gás de arraste 0,7 L min-1, tempo de estabilização 

10 s, tocha quartzo, vista axial, linha de emissão Fe 259,940 nm. A análise foi conduzida 

em triplicata. 
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Para as vitaminas A e D, 500 mg de amostra foram pesadas e adicionadas a um 

tubo de extração de 10 mL com tampa. Quatro mililitros de uma mistura solvente de 

acetona-clorofórmio (30:70) foram adicionados ao tubo, sendo este submetido a jato de 

N2, a fim de proteger as vitaminas da exposição ao ar, e selado. A mistura foi agitada em 

misturador do tipo vórtex por um minuto, seguido de repouso por 5 min e agitado 

novamente por 1 min. Após centrifugação a 4.000 rpm por 5 min, 1 mL do sobrenadante 

foi transferido para um tubo de 1,5 mL e evaporado sob nitrogênio para remoção do 

solvente. O resíduo foi dissolvido em 0,3 mL n-butanol antes da injeção no cromatógrafo 

(fase móvel: metanol a fluxo de 1,5 mL/min; comprimento de onda de detecção de 290 

nm; coluna Shim-pack C18 VP-ODS 250L x 4,6 (Shimadzu, Kyoto, Japan).  

Para análise da vitamina C, 500 mg de amostra foram dissolvidas em água pura 

(em banho com ultrassom a 60 ºC durante um ciclo de 30 min) e injetadas imediatamente 

no cromatógrafo. Após a sonicação, as amostras foram resfriadas a temperatura ambiente. 

Antes da análise cromatográfica, todas as amostras foram filtradas através de seringa com 

filtros de 0,45 µm e depositadas em tubos de vidro. A separação cromatográfica foi 

realizada em coluna Zorbax Eclipse XDB C18, 3,0 x 150 mm, com partículas de 5 µm 

(Agilente, Santa Clara, USA). O gradiente de eluição foi realizado com (A) água contendo 

0,1% de ácido trifluoroacético e (B) acetonitrila contendo 0,1% de ácido trifluoroacético, 

a um fluxo de 1,3 mL/min. As condições do gradiente foram: 0 min B 0%, 5 min B 3%, 

6 min B 15%, 10 min B 20%, 12 min B 0% e 12 min B 0 % para reequilíbrio. O forno da 

coluna foi mantido a 25 ºC. 

4.2.4 Análise da estabilidade das micropartículas 

Considerando que as micropartículas serão utilizadas para fortificar alimentos, a 

estabilidade das micropartículas foi avaliada durante quatro meses, nos tempos zero (logo 

após a obtenção das micropartículas no spray dryer), dois (apenas para as análises de 

umidade, atividade de água e retenção de vitaminas A, D e C) e quatro meses. Para isso, 

as micropartículas foram armazenadas em embalagem de polietileno tereftalato (PET) 

metalizado do tipo stand up pouch para proteção da luz, à temperatura ambiente e sem 

modificação de atmosfera, dentro de dessecador. As mesmas características descritas na 

seção 4.2.3 foram avaliadas. 

Salienta-se que a análise de distribuição do tamanho de partícula não foi realizada 

no tempo dois meses pela dificuldade logística e de custo do envio das amostras para o 
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local de análise. Para a análise de ferro, foi inicialmente considerado que os tempos zero 

e quatro meses também seriam suficientes para obter os dados necessários em termos de 

retenção, porém a primeira análise (tempo zero) foi feita pelo método de ICP OES, e 

segunda (tempo quatro meses) foi feita pelo método de espectrometria de absorção 

atômica por chama (FAAS), por questão do custo elevado por ICP OES. Assim, ficaria 

inviável a comparação dos resultados. Portanto, optou-se por apresentar apenas a análise 

inicial, visto que o elemento ferro contido nas amostras não seria perdido com a passagem 

do tempo. 

4.2.5 Análise dos dados 

As médias das características das micropartículas, quando analisadas no tempo 

zero, dois meses e quatro meses, foram comparadas por meio de análise de variância 

(ANOVA) seguida do teste de Tukey. Quando as análises foram realizadas apenas no 

tempo zero e quatro meses, as médias foram comparadas por meio do teste t de Student 

para amostras pareadas. Foi utilizado nível de significância de 5% em todas as análises e 

o programa Statistica 7.0 (StatSoft Inc., USA). 
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5 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

Por questão de fluidez, a caracterização e a estabilidade das micropartículas serão 

tratadas em conjunto nesta seção, principalmente devido às análises estatísticas. 

5.1 Rendimento da secagem 

 O rendimento de secagem foi de 72 e 64% para a formulação com ferro quelado 

e com sulfato ferroso, respectivamente. De acordo com Bhandari, Datta e Howes (2007), 

um rendimento maior que 50% é considerado ótimo para secagem em spray dryer. 

5.2 Caracterização das micropartículas 

5.2.1 Umidade e atividade de água (aW) 

 A Tabela 2 mostra os valores de umidade e atividade de água (aW) para os tempos 

zero, dois e quatro meses. Para a formulação com ferro quelado, houve um aumento de 

umidade ao longo dos tempos testados, variando de 4,7 a 5,0%. Já para a formulação com 

sulfato ferroso, a umidade apresentou aumento do tempo zero para o tempo de dois meses 

(de 4,9 para 5,7%), mas diminuição deste para o tempo de quatro meses, passando a 5,4%. 

Por esta ter sido uma oscilação pequena, sugere-se que seja fruto dos procedimentos 

operacionais da análise. 

 Em relação à aW houve, para a formulação com ferro quelado, diminuição do 

tempo zero (0,33) para o tempo de dois meses (0,31), mantendo-se esta formulação 

estável até o final do estudo. Isso indica que a umidade relativa no interior da embalagem 

manteve-se estável durante o período estudado. No caso da formulação com sulfato 

ferroso, houve aumento progressivo da atividade de água ao longo do período de 

armazenamento, partindo de 0,28 e terminando com 0,30. 

 Verifica-se que a variação de aW ao longo do tempo de estudo foi pequena. 

Alguma oscilação pode ocorrer devido à abertura da embalagem para coleta de amostras 

e variações discretas de temperatura, por exemplo. 
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Tabela 2:  Umidade e atividade de água das micropartículas com ferro quelado e com sulfato ferroso 

nos tempos zero (t0), dois meses (t2) e quatro meses (t4). 

  Umidade (%) Atividade de água 

Amostra t0 t2 t4 t0 t2 t4 

Ferro 

quelado 
4,7c (0,0) 4,9b (0,0) 5,0a (0,0) 0,33a (0,004)  0,31b (0,008) 0,31b (0,007) 

Sulfato 

ferroso 
4,9c (0,0) 5,7a (0,0) 5,4b (0,0) 0,28c (0,005) 0,29b (0,005) 0,30a (0,008) 

Média (desvio-padrão); n = 3. 

Letras diferentes na mesma linha indicam médias estatisticamente diferentes pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05).  
 

Os resultados encontrados evidenciam boa estabilidade em termos 

microbiológicos e físico-químicos, principalmente a estabilidade oxidativa. Segundo 

EMBRAPA (2010), o conteúdo de água (umidade) presente em alimentos é o principal 

fator relacionado à degradação do ponto de vista microbiológico e de alterações por 

reações químicas e enzimáticas. De maneira geral, quanto menor este conteúdo, melhor 

será a conservação do alimento. Não obstante, a atividade de água é um indicador 

complementar da estabilidade do alimento, visto que se trata de um atributo que mede a 

água disponível para as reações mencionadas. Usualmente, valores de aW abaixo de 0,83 

são considerados o patamar mínimo para crescimento de bactérias patogênicas (Sperber, 

1983). Além disso, para valores de aW < 0,3, atinge-se um estado chamado de zona de 

absorção primária, no qual há forte ligação das moléculas de água à matriz alimentar. Esta 

ligação impossibilita a utilização da água em reações, levando-as a terem velocidades 

próximas de zero, bem como ausência de desenvolvimento de microrganismos 

(EMBRAPA, 2010; Shishir; Chen, 2017).  

Além disso, atividade de água e umidade são determinantes em micropartículas 

produzidas por secagem em spray no que diz respeito, entre outros parâmetros, à 

estabilidade de armazenamento dos pós produzidos. Ao reduzir a umidade das partículas, 

é possível minimizar a aglomeração e formação de rachaduras, ocorrência indesejada no 

tocante à armazenagem tanto do pó, quanto do produto no qual ele possa ser adicionado. 

A manutenção do conteúdo de umidade em patamares menores do que 6% é, portanto, 

muito importante no armazenamento por longos períodos (Bajac et al., 2022).  

Nota-se que todos os resultados colhidos para atividade de água encontram-se 

muito próximos (formulação com ferro quelado, ~ 0,31) ou iguais (formulação com 
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sulfato ferroso, ~ 0,30) aos limiares mencionados acima, indicando a produção um pó 

estável em termos deste atributo, no qual o desenvolvimento de microrganismos e reações 

físico-químicas são bastante desfavorecidos. Aliado a isso, a umidade das amostras não 

ultrapassou os 6%, o que sugere que os pós produzidos poderiam ser armazenados por 

um período de, no mínimo, quatro meses. 

5.2.2 Distribuição do tamanho de partícula 

 A distribuição do tamanho de partícula é parâmetro vital nas mais diversas 

aplicações do pó em escala industrial (Oti; Offia-Olua; Ukom, 2024). Na mistura de 

ingredientes em pó para formulações alimentícias, um possível uso para as 

micropartículas produzidas neste trabalho, é importante avaliar o tamanho de partícula 

para garantir a produção satisfatória de alimentos com textura, sabor e qualidade 

desejáveis (Shenoy et al., 2015). 

O diâmetro de Brouckere (D[4,3]) é apresentado na Tabela 3. Ao longo dos quatro 

meses de ensaio, houve aumento de 92,26 µm no diâmetro das micropartículas com ferro 

quelado e diminuição de 10,46 µm no caso das partículas com sulfato ferroso. O referido 

aumento para a formulação com ferro quelado corrobora a formação de aglomerados de 

partículas para este pó, a ser abordada na Seção 5.2.3. 

 A Tabela 3 traz, ainda, o valor de span e a moda. O span corresponde à medida 

da largura da distribuição dos tamanhos das partículas, ou seja, quanto mais homogênea 

a distribuição, menor será o valor de span. A distribuição do tamanho de partícula dos 

pós analisados foi unimodal para ambas as amostras no tempo zero (Figura 7), com um 

pico em torno de 18 µm para a formulação com ferro quelado e um pico em torno de 40 

µm para a formulação com sulfato ferroso. A moda, importante parâmetro de análise da 

distribuição do tamanho de partícula, corresponde ao tamanho de partícula com maior 

frequência na distribuição, representada pelo ponto mais elevado do gráfico. Após quatro 

meses, a formulação com ferro quelado apresentou distribuição bimodal, com valores de 

30 e 275 µm, indicando, assim, predominância destes dois tamanhos de partícula. Esse 

comportamento sugere a formação de aglomerados de partículas para este pó (ver seção 

5.2.3). Para o mesmo tempo, a formulação com sulfato ferroso manteve o comportamento 

unimodal, porém sua moda diminuiu, passando a ter o valor em torno de 22 µm. 
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Tabela 3: Valores do diâmetro de Brouckere (D[4,3]), span e moda para a formulação com ferro 

quelado e formulação com sulfato ferroso nos tempos zero e quatro meses. 

 D (4,3) (µm)  Span  Moda (µm) 

Amostra t0 t4 
 

t0 t4  t0 t4 

Formulação 

com ferro 

quelado 

20,46b (3,29) 112,72a (4,22) 

 

2,39b (0,10) 6,68a (0,21)  

18 30 e 275 

Formulação 

com sulfato 

ferroso 

43,50a (0,93) 33,04b (1,45) 

 

1,22b (0,03) 3,20a (0,52)  

40 22 
Média (desvio-padrão); n = 3. 

Letras diferentes na mesma linha indicam médias estatisticamente diferentes pelo teste t de Student (p ≤ 0,05). 

 

 

 

Figura 7: Distribuição do tamanho de partícula para as formulações com ferro quelado 

(formulação 1) e com sulfato ferroso (formulação 2) nos tempos zero (t0) e quatro meses 

(t4). 

 

Fonte: Autor (2024). 

 

Para ambas as amostras, o intervalo de distribuição (span) no tempo inicial foi 

pequeno (2,39 e 1,22 µm para as formulações com ferro quelado e sulfato ferroso, 

respectivamente), aumentando para 6,68 para a formulação com ferro quelado e 3,20 para 

a formulação com sulfato ferroso após o armazenamento por quatro meses. Ainda que 

tenha havido leve aumento estatisticamente significativo para ambas as amostras, o 

intervalo manteve-se pequeno, o que indica homogeneidade no processo de produção das 
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micropartículas por spray drying. Este parâmetro está diretamente ligado à uniformidade 

na distribuição do tamanho de partícula (Gaudel et al., 2023). 

 Alguns autores encontraram relação positiva entre o tamanho de partícula e 

eficiência da encapsulação, reportando que quanto maior o tamanho de partícula, melhor 

a retenção do ingrediente ativo e menor a quantidade de óleo na superfície da 

micropartícula (Fang et al., 2019). Por outro lado, alguns autores não evidenciaram 

nenhum efeito do tamanho de partícula na retenção do óleo, atribuindo este efeito à 

alimentação do spray dryer com alto teor de sólidos, somente. Além disso, outros 

parâmetros, como o tamanho das gotículas na emulsão, também podem exercer efeito na 

retenção, concluindo que tamanho menores de gotículas na emulsão geram tamanhos 

maiores de micropartículas e, em consequência, maior proteção e controle da liberação 

do material do núcleo (Buffo, 2002). 

De acordo com Jafari et. al (2008), estudos encontraram um tamanho “ótimo” de 

partícula: tamanhos no intervalo de 2,4 a 6,40 µm exibiram boa retenção de óleo, variando 

entre 54,7 e 95,5%. Nota-se que ambas as formulações apresentaram tamanhos fora deste 

intervalo, o que pode explicar a perda de nutrientes explicada na Seção 5.3. 

5.2.3 Características morfológicas por microscopia eletrônica de varredura (MEV) 

 As Figuras 8 e 9 exibem, respectivamente, as imagens das micropartículas da 

formulação com ferro quelado e com sulfato ferroso. As partículas apresentam formato 

esférico irregular, de superfície majoritariamente lisa, porém com grau de rugosidade 

leve. As ranhuras superficiais nas micropartículas devem-se à desidratação do filme 

interfacial formado pela proteína e polissacarídeo durante a secagem e resfriamento das 

gotículas/partículas (Fang et al., 2019). As imagens não mostram, em sua maior parte, 

rachaduras. Sabe-se que a ausência de rachaduras é um fator que contribui para a 

preservação do material do núcleo nas micropartículas. As moléculas de proteína 

apresentam relativa flexibilidade pela sua capacidade de formação de filme na superfície 

da micropartícula, o que provoca encolhimento, mas também aumento da dureza na 

superfície de sua estrutura, sem provocar ruptura (Muzaffar; Kumar, 2016). As partículas 

parecem-se com aquelas observadas em outros trabalhos da mesma natureza (Locali 

Pereira; Gonçalves Cattelan; Nicoletti, 2019; Ravichandran et al., 2023). 

Além disso, é possível observar micropartículas consideravelmente aglomeradas. 

A aglomeração é um fenômeno relacionado, entre outros fatores, ao conteúdo de 
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maltrodextrina. Zhang e colaboradores (2024) reportaram que conteúdos de 

maltodextrina maiores do que 15% (b. s.) resultaram na formação de aglomerados e até 

mesmo flocos na secagem em spray dryer devido à alta higroscopicidade desse 

polissacarídeo. No presente trabalho, a utilização de cerca de 35% de maltodextrina pode 

ter contribuído para a formação dos aglomerados evidenciados. Além do conteúdo de 

maltrodextrina no material de parede, a umidade, o tamanho e formato das partículas 

influenciam em sua coesividade. Sabe-se que quanto menores as partículas, maior será 

sua área superficial por unidade de massa, aumentando, assim, o número de pontos de 

contato passíveis de interação e união entre elas. De maneira oposta, quanto maiores as 

cápsulas, menor será a quantidade de pontos de contato que possibilitariam a interação 

entre as estruturas, resultando em menor coesividade do pó produzido. Adicionalmente, 

superfícies rugosas e com dobras oferecem menor área de contato e, portanto, menor 

aglomeração quando comparadas a superfícies lisas e sem dobras (Muzaffar; Kumar, 

2016; Zhang et al., 2020). Neste trabalho, os tamanhos de partícula encontrados (para a 

formulação com ferro quelado, 18 µm no tempo zero e entre 30 e 275 µm no tempo quatro 

meses; e para a formulação com sulfato ferroso, 40 µm no tempo zero, passando a 22 µm 

após quatro meses) (Tabela 3) são semelhantes aos encontrados por Zhang e 

colaboradores (2020), os quais obtiveram seus maiores resultados de coesividade para 

formulações com pouca ou nenhuma quantidade de isolado proteico de soja. É importante 

lembrar que no presente estudo o percentual de isolado proteico de soja empregado foi de 

apenas 0,9% (em proporção, há maior quantidade de maltodextrina, portanto), conforme 

a Tabela 1 (~35% de maltodextrina). 

Assim, embora o índice de coesividade entre as partículas não tenha sido 

efetivamente medido no presente estudo, a aglomeração vista nas imagens pode ser 

consequência da quantidade de maltodextrina das formulações e tamanho das partículas 

produzidas, aliados à sua configuração morfológica, isto é, majoritariamente lisas e sem 

dobras. É importante notar que, após o armazenamento por quatro meses, foi observada 

a presença de algumas das micropartículas quebradas (Figura 10). Analisando as imagens 

é possível perceber, porém, que essas partículas aparecem de modo bastante pontual, 

sendo razoável assumir que, embora presentes, as partículas rompidas não 

comprometeriam a retenção dos nutrientes empregados neste trabalho. 
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Figura 8: Imagens obtidas por MEV (aumento de 2.000 e 5.000x) para a formulação com ferro 

quelado (F1). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fonte: Autor (2024). 
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Figura 9: Imagens obtidas por MEV (aumento de 2000 e 5000×) para a formulação com sulfato 

ferroso (F2). 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fonte: Autor (2024). 
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Figura 10: Algumas micropartículas rompidas após quatro meses. Formulação com ferro 

quelado (F1) e sulfato ferroso (F2), aumentos de 2.000 e 5.000× em MEV. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fonte: Autor (2024). 

Fonte: Autor (2024).  

Fonte: Autor (2024). 
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5.3 Retenção de nutrientes 

5.3.1. Ferro 

A Tabela 4 mostra a quantificação do ferro no tempo zero. Houve melhor retenção 

do ferro nas micropartículas com ferro quelado (45%) em relação às micropartículas com 

sulfato ferroso (23%). Nimbkar et al. (2023), em sua pesquisa de microencapsulação pelo 

método de spray drying, encontraram retenção variando de 80 a 90%. Sabe-se que a 

retenção se relaciona diretamente com o material de parede utilizado, bem como com as 

condições de secagem empregadas. Um resultado acima de 70% é esperado para qualquer 

composto quando se utiliza o método de secagem em questão (Buchi, 2019; Pratap-Singh; 

Leiva, 2021). 

A quantidade total de ferro foi avaliada somente no tempo zero, uma vez que o 

conteúdo deste micronutriente por grama de amostra não é passível de alteração em 

termos totais. Sabe-se que a habilidade do ferro em ganhar ou perder elétrons influencia 

sua solubilidade e consequente capacidade de absorção no intestino delgado. Em 

alimentos, o ferro encontra-se predominantemente em sua forma não-heme (Fe3+), 

presente, por exemplo, em produtos vegetais e alimentos fortificados. Trata-se da forma 

menos absorvível deste elemento. O ferro heme (Fe+2), por sua vez, é mais biodisponível, 

mas só pode ser encontrado em carnes e derivados, assim como em alimentos fortificados. 

Tratando-se de otimização da ingestão e absorção de ferro, é muito importante que se 

promova a manutenção do ferro neste estado (Baldelli et al., 2023). 

 

Tabela 4: Quantidade de ferro (tempo zero) na formulação com ferro quelado e com sulfato 

ferroso. 

 Quantidade. 

adicionada/esperada 

(mg de ferro/g de 

micropartícula) 

Concentração (mg de 

ferro/g de 

micropartícula) Retenção (%) 

 

Amostra 

Ferro quelado 10 4,50 (0,47) 45  

Sulfato ferroso 10 2,25 (0,50) 23  
Média (desvio-padrão); n = 3. 

  
 Nota-se que, embora a quantidade de ferro adicionada às emulsões seja a mesma 

para ambas as formulações, a retenção de ferro para a formulação com sulfato ferroso é 

praticamente a metade da retenção para a formulação com ferro quelado. É possível que, 

no momento da preparação da emulsão da formulação com sulfato ferroso, parte do 
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sulfato ferroso não tenha sido completamente dissolvida em água e tenha se depositado 

no fundo do béquer, tendo em vista a diferença de solubilidade entre este composto e o 

ferro quelado: 32,0 g/100 ml de água para o sulfato ferroso contra 59,0 g/100 de água 

para o ferro quelado (EPA, 2008; CETESB, s.d.). No entanto, sempre foi tentado 

aproveitar ao máximo o conteúdo residual no béquer. 

Conforme explicado na seção 4.2.3.4, o ferro foi analisado apenas no tempo zero 

por mudança do método inicialmente utilizado. Este método analisa a quantidade do 

átomo ferro, mas não distingue ferro ferroso (Fe2+) de ferro férrico (Fe3+). Ao longo do 

tempo, pode haver mudanças no estado de oxidação do ferro, mas não na quantidade total 

deste elemento, visto que o átomo ferro continua na amostra, independentemente de seu 

estado oxidativo. Portanto, pressupõe-se que a quantidade de ferro até os 4 meses seja a 

mesma. No entanto, o método de quantificação de ferro será modificado em estudos 

futuros, de forma a identificar os diferentes estados de oxidação ao longo do tempo. 

A quantificação utilizada neste trabalho (seção 4.2.4) não é capaz de avaliar o 

estado de oxidação do ferro empregado, tanto no caso do ferro quelado, quanto no caso 

do sulfato ferroso. 

5.3.2. Retinol e colecalciferol 

Considerando as quantidades de nutrientes empregados neste trabalho, as quais 

seguiram as recomendações apontadas no parágrafo final da seção 4.2.1, cada grama de 

micropartículas deveria conter, teoricamente, 600 µg retinol e 5 µg de colecalciferol. A 

quantidade de vitamina D empregada foi bastante reduzida após o processo de secagem 

em ambas as formulações: houve, ao longo de quatro meses, retenção de apenas 14 

(formulação com ferro quelado) e 3% (formulação com sulfato ferroso) do colecalciferol 

adicionado na emulsão. O resultado mais promissor relaciona-se ao retinol, o qual 

apresentou retenção de cerca de 26 (formulação com ferro quelado) e 36% (formulação 

com sulfato ferroso) ao longo do tempo de estudo (Tabela 5). 

Fatores como o tipo de embalagem, exposição a oxigênio, luz, umidade e 

temperatura podem afetar a estabilidade das vitaminas (Edelmann et al., 2016). A 

vitamina A apresenta boa estabilidade em atmosfera com nitrogênio e ambientes 

refrigerados sem a presença de luz. (Chávez-Servín; Castellote; López-Sabater, 2008). 

Além disso, Yang et al. (2022) encontraram resultados que apontam para uma 

estabilidade de vitamina A influenciada pela temperatura, isto é, quanto maior a 
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temperatura ao qual este nutriente é exposto, maior é sua degradação. Embora no presente 

trabalho não tenham sido empregadas temperaturas elevadas no preparo das emulsões, o 

calor ao qual as amostras foram submetidas, ainda que de modo breve, na entrada da 

câmara de secagem pode ter influenciado na perda deste nutriente. Outro fator que pode 

ter colaborado para a degradação foi a utilização do ultrassom no preparo das emulsões, 

método que, ainda que utilizado por tempo reduzido (3 min), pode ter colaborado em 

algum grau para a perda evidenciada. Ainda, a exposição da vitamina A à atmosfera 

durante o preparo das emulsões pode ter colaborado para o mesmo efeito. 

 Temova-Rakuša et al. (2021), em amplo estudo sobre a estabilidade da vitamina 

D3 em soluções aquosas, encontraram boa estabilidade desse nutriente em solventes 

orgânicos (provavelmente pela ausência de íons hidrônio e hidroxilas, participantes em 

hidrólises e catalisadores em reações de oxidação), porém instabilidade em meio aquoso. 

Em relação ao pH, os mesmos autores apontaram boa estabilidade para a vitamina D3 em 

pH acima de 5, apontando uma tendência de aumento da estabilidade conforme o aumento 

do pH. Tal tendência contradiz o comportamento usual para oxidação: menor estabilidade 

em pHs mais elevados. Quanto à influência de metais na degradação da vitamina D, houve 

rápida degradação independentemente dos íons testados (Fe2+, Cu e Cu2+), sendo os íons 

de ferro mais eficientes nesta degradação, o que pode justificar a perda evidenciada no 

presente trabalho, já que este elemento foi empregado e encontra-se distribuído por toda 

a micropartícula, envolvendo as porções hidrofóbicas da estrutura. 
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Tabela 5: Concentração das vitaminas A e D e retenção na formulação com ferro quelado e com sulfato ferroso. 

  Concentração (µg/g de micropartícula) 

    Retinol   Colecalciferol 

Amostra/Retenção 

Quantidade 

adicionada 

(µg/g) 

t0 t2 t4 

 

Quantidade 

adicionada 

(µg/g) 

t0 t2 t4 

Formulação com 

ferro quelado 
600 178 (5)a 166 (10)b 154 (7)c 

 
5 0,81 (0,01)a 0,74 (0,01)b 0,69 (0,01)b 

Retenção (%)  
30 28 26 

  
16 15 14 

          
Formulação com 

sulfato ferroso 
600 235 (10)a 215 (32)b 214 (3)b 

 
5 0,14 (0,01)a 0,13 (0,01)a 0,14 (0,01)a 

Retenção (%) 
  39 36 36     3 3 3 

Média (desvio-padrão); n = 3. 

Letras diferentes na mesma linha, para cada nutriente, indicam médias estatisticamente diferentes pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 
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Considerando apenas o tempo de armazenamento, isto é, a variação do conteúdo 

das vitaminas efetivamente retidas durante o período de estocagem, foram obtidos os 

resultados que seguem: para a formulação com ferro quelado, houve perda significativa 

(p ≤ 0,05) da quantidade de retinol ao longo dos quatro meses de armazenagem, embora 

numericamente essa diminuição tenha sido pouco expressiva, passando de 178 µg/g no 

tempo zero para 154 µg/g no tempo final (diminuindo, assim, a retenção de 30% para 

26%). Para a mesma formulação, houve diminuição da quantidade de colecalciferol entre 

os tempos zero e dois meses, não havendo diferença estatística em relação ao tempo de 

quatro meses. 

No caso da formulação com sulfato ferroso, a perda de retinol foi significativa ao 

se comparar o tempo zero e dois meses e o tempo zero e quatro meses, isto é, para o nível 

de significância testado, houve perda desse nutriente desde o momento pós-produção até 

dois meses de armazenamento, não havendo diferença estatística entre dois meses e o 

final do estudo. Para o colecalciferol, não houve diminuição da quantidade retida 

considerando todo o período do teste (quatro meses). 

É interessante observar que a quantidade de colecalciferol resultante da análise 

cromatográfica difere bastante entre as formulações com ferro quelado e com sulfato 

ferroso. Como a quantidade desta vitamina é muito pequena, torna-se consideravelmente 

difícil, no momento da pesagem, retirar a porção desejada de seu recipiente de 

armazenamento. Adicionalmente, superada esta etapa, com a pesagem da quantidade 

correta na balança analítica, o momento da transferência deste ingrediente para 

incorporação à emulsão pode ter sido crítico em termos de perda mecânica deste nutriente. 

Ainda assim, nota-se que, para ambas as formulações, houve, de maneira geral, 

pouca perda de colecalciferol ao longo do tempo, ou seja, houve boa preservação desta 

vitamina durante o armazenamento, uma das principais metas deste estudo. 

5.3.3. Ácido ascórbico 

 A quantidade retida de ácido ascórbico na formulação com sulfato ferroso foi de 

cerca de 15%, não havendo diferença estatística entre a quantidade deste nutriente desde 

o momento da produção do pó fortificado até o final dos quatro meses de estudo (Tabela 

6). 
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 Tabela 6: Quantidade de ácido ascórbico (mg/g de micropartícula) e retenção na 

formulação com sulfato ferroso 

  Concentração (mg/g de micropartícula) 

 

Quantidade adicionada 

(mg/g de 

micropartícula) 
t0 t2 

t4 

Formulação com 

sulfato ferroso 25 3,70a (0,27) 4,05a (0,12) 3,85a (0,20) 

Retenção (%) 15 16 15 
Média (desvio-padrão); n = 3. 

Letras diferentes na mesma linha indicam médias estatisticamente diferentes pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 

 

A vitamina C, além de ser uma das mais sensíveis ao calor, é instável na presença 

de oxigênio e agentes como luz, pH (mais bem conservada em faixas ácidas de pH) e a 

presença de íons metálicos podem influenciar sua degradação. Sua estrutura é facilmente 

modificável quando exposta a ambientes desfavoráveis em termos dos elementos citados 

(Yan et al., 2021; Burch, 2011). Alguns estudos sugerem que a simples adição de vitamina 

C à emulsão a ser seca não basta para a proteção deste nutriente, apontando para a 

necessidade de incorporação de outros materiais na fase aquosa, tais como gomas e 

polímeros em gel (Comunian et al., 2022; Abbas et al., 2012). Sameh et al. (2012) 

evidenciaram a migração de vitamina C para a superfície das micropartículas, mesmo na 

secagem de emulsões de camada dupla. Em adição, Tian Xiang e Li (2021) ao 

empregarem, por exemplo, goma xantana em suas emulsões, conseguiram proteger 

ingredientes hidrofílicos na estrutura da micropartícula por eles produzida. No presente 

trabalho, o emprego de vitamina C sem a adição de agentes protetores pode ter impactado 

sua perda, deixando as moléculas deste nutriente expostas aos fatores de degradação 

previamente mencionados. 

5.3.4. Quantidade de pó a ser adicionada em alimentos e limitações do estudo 

Considerando a quantidade de ferro retida neste estudo, para alcançar a 

recomendação diária desejada, seria necessário adicionar cerca de 2 g de pó da 

formulação com ferro quelado e 4 g da formulação com sulfato ferroso a cada porção de 

25 g de snacks expandidos, considerando os objetivos iniciais deste estudo (seção 4.2.1). 

Com estas quantidades, para a formulação com ferro quelado, obter-se-iam 57 e 31% da 

quantidade recomendada para as vitaminas A e D, respectivamente. Para a formulação 

com sulfato ferroso, obter-se-iam 159, 12 e 68% das quantidades recomendadas para as 

vitaminas A, D e C, respectivamente. 
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Em relação à quantidade de vitamina A retida, para alcançar a recomendação 

diária, seriam necessários 3,9 g de pó da formulação com ferro quelado e 2,8 g de pó da 

formulação com sulfato ferroso. Neste cenário, e em relação aos demais nutrientes, seriam 

obtidos para a formulação com ferro quelado 175 e 54% das quantidades de ferro e 

vitamina D, respectivamente; e, no caso da formulação com sulfato ferroso, seriam 

obtidos 8% (vitamina D), 43% (vitamina C) e 63% (ferro) da recomendação indicada. 

Colocando a vitamina D como referência, e considerando sua retenção neste 

estudo, seriam necessários 7,2 g de pó da formulação com ferro quelado e 35,7 g da 

formulação com sulfato ferroso. Assim, em relação ao restante dos nutrientes, seriam 

obtidos para a formulação com ferro quelado, respectivamente, 326 e 186% das 

quantidades recomendadas de ferro e vitamina A; para a formulação com sulfato ferroso, 

seriam obtidos 804, 1276 e 550% das quantidades recomendadas de ferro, vitamina A e 

vitamina C, respectivamente. 

Para obter a quantidade desejada de nutrientes, a emulsão que alimentou a câmara 

de secagem deveria conter cerca de 4× mais retinol e de cerca de 6 a 50× mais 

colecalciferol, considerando os resultados para a formulação com ferro quelado e sulfato 

ferroso, respectivamente. Em termos de custos, e levando em conta somente a importância 

dispendida com essa matéria prima, esses dados significariam um incremento pequeno 

por grama de micropartícula produzida. Isso porque o ingrediente crítico para a produção 

do pó fortificado seria o colecalciferol, o qual, embora possua preço cerca de 40× 

superior, é utilizado em pequena quantidade comparado à quantidade empregada de 

vitamina A, impactando minimamente o custo do pó produzido. 

Vale lembrar que, considerando a fonte de ferro, a formulação com ferro quelado 

apresenta custo mais elevado do que a formulação com sulfato ferroso. Isso porque, por 

si só, o ferro quelado em pó tem maior custo em comparação com o sulfato ferroso em 

pó (preço por grama cerca de 60× mais caro). Aliado a esse fato, para que seja atingida a 

recomendação diária deste mineral, é necessária a adição de maior quantidade do pó de 

ferro quelado do que de sulfato ferroso, pois o percentual do elemento ferro naquele é de 

cerca de apenas 20%, enquanto neste ultrapassa os 90% (ver ANEXO 1). 

É possível perceber, assim que, apesar de resultados positivos em termos de 

atividade de água, umidade, homogeneidade do processo de secagem e morfologia das 

micropartículas, a perda dos nutrientes adicionados pode apresentar-se como fator 

impeditivo para a coencapsulação aqui proposta. As evidências apontam para uma 

necessidade de melhorias no preparo das emulsões que alimentarão o spray dryer, visto 
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que as diminuições mais notáveis da quantidade de nutrientes tomam lugar entre o 

momento da adição destes ingredientes à emulsão e sua respectiva secagem. Sugere-se 

que a quantificação de todos os nutrientes seja realizada não só no pó fortificado, mas 

também durante a produção das emulsões e, possivelmente, nas matérias-primas 

utilizadas, viabilizando o rastreio de pontos críticos de perda ou degradação, 

principalmente das vitaminas. No caso do ferro a análise de seu estado de oxidação 

também é sugerida, uma vez que este pode ser parâmetro crítico na absorção do elemento 

ao ingerir-se o produto no qual o pó fortificado possa vir a ser aplicado. É interessante, 

também, avaliar a possibilidade de adição de agentes protetores dos componentes 

hidrofílicos da partícula, como as gomas, por exemplo. 
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6 CONCLUSÕES  

O rendimento da secagem mostrou resultados dentro do esperado. Os resultados 

das análises de atividade de água e umidade encontram-se dentro dos parâmetros de 

prevenção às reações físico-químicas e do crescimento microbiológico, o que indica 

estabilidade de ambas as formulações quando se trata destes atributos. O tamanho de 

partícula avaliado indicou homogeneidade no processo de secagem para ambas as 

formulações. Para a formulação com ferro quelado, houve aumento do diâmetro das 

partículas ao longo dos quatro meses de armazenamento, fato que pode ser explicado pela 

formação de aglomerados. A microscopia eletrônica de varredura corrobora essa 

possibilidade. Notou-se, porém, a formação de aglomerados também para a formulação 

com sulfato ferroso. Além disso, sob o microscópio eletrônico de varredura, as 

micropartículas apresentaram, de modo geral, aparência lisa, com pouca rugosidade. 

Adicionalmente, não apresentaram, em sua maioria, ruptura mesmo após quatro meses de 

armazenamento. Em relação à retenção, houve perda expressiva de colecalciferol e a 

retenção máxima dos nutrientes foi de 45% para o ferro presente no ferro quelado. 

Durante a produção da emulsão, fatores como exposição à luz e oxigênio ambientes 

podem ter contribuído para a degradação deste componente. Além disso, pode ter havido 

perda mecânica, já que a quantidade utilizada torna difícil a pesagem deste nutriente. Ao 

longo do tempo, as micropartículas apresentaram, de modo geral, pouca ou nenhuma 

perda significativa dos nutrientes. Esta preservação, porém, pode não ser capaz de 

compensar a perda de vitaminas quando comparamos a quantidade adicionada na emulsão 

ao teor quantificado no pó. Concluindo, a coencapsulação de nutrientes é tarefa complexa, 

pois exige que as fragilidades de cada componente adicionado sejam identificadas e 

contornadas. Ao se trabalhar com elementos de naturezas tão diversas (no caso deste 

estudo, o ferro, um elemento hidrofílico e passível de oxidação, junto das vitaminas A e 

D, componentes hidrofóbicos e sensíveis a elementos como luz, oxigênio e temperatura 

elevada), o desafio torna-se ainda maior, visto que a estrutura da micropartícula produzida 

deve ser capaz de protegê-los da interação com ambiente e da interação entre eles, sem 

perder de vista a liberação controlada, uma das características mais valiosas dos métodos 

de encapsulação de nutrientes. Por óbvio, não é possível contemplar todas as exigências 

de manutenção dos ingredientes utilizados. Ainda assim, é importante ter em vista que 

ajustes podem ser feitos para otimizar sua preservação, chegando-se a um balanço que 

viabilize a utilização das micropartículas de modo benéfico e vantajoso.  
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APÊNDICE A – TESTES PRELIMINARES 

Foram realizados testes preliminares com o intuito de avaliar o comportamento 

dos componentes, em termos visuais, das duas formulações propostas (Quadro 1A) 

durante a formação de suas respectivas emulsões. 

A.1 MATERIAL E MÉTODOS 

A.1.1 Correção de pH 

Os testes preliminares foram iniciados com a investigação da necessidade de 

correção do pH (ajuste para 7,0) da solução de isolado proteico de soja após a adição da 

fonte de ferro. Salienta-se que um abaixamento de pH se faz necessário para a formulação 

com ferro quelado, já que, ao ser adicionado o ferro, a solução apresenta pH em torno de 

7,8. A formulação com sulfato ferroso, por outro lado, necessita de aumento de pH devido 

à presença de ácido ascórbico, o qual diminui substancialmente o pH (para próximo de 

3,2) ao ser adicionado ao meio. 

 Para tal investigação, cada formulação subdividiu-se em duas variações: com e 

sem correção do pH (para 7,0) da solução de isolado proteico de soja após a adição da 

fonte de ferro. Assim, quatro versões de emulsões foram produzidas, sendo: 

 

a) F1 (ferro quelado + retinol + colecalciferol) com ajuste de pH para 7,0; 

b) F1 (ferro quelado + retinol + colecalciferol) sem ajuste de pH (~7,8); 

c) F2 (sulfato ferroso + ácido ascórbico + retinol + colecalciferol) com ajuste de pH 

para 7,0; 

d) F2 (sulfato ferroso + ácido ascórbico + retinol + colecalciferol) sem ajuste de pH 

(~3,2). 

 

A investigação do efeito do pH nas formulações, mais especificamente na solução 

de isolado proteico de soja após a adição de ferro, fez-se necessária pelo aparecimento de 

grumos no momento da adição de ácido acético para abaixamento do pH (no caso da 

formulação com ferro quelado) ou no momento da adição de sulfato ferroso + ácido 

ascórbico (no caso da formulação com sulfato ferroso). A Tabela A1 mostra a quantidade 

e porcentagem de cada componente adicionado na emulsão. 
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Tabela A1: Componentes de F1 (a – com ajuste de pH e b – sem ajuste de pH) e F2 (c – 

com ajuste de pH e d – sem ajuste de pH). 

  F1 (a, b) F2 (c, d) 

Componente Qtde. (g) Percentual (%) Qtde. (g) Percentual (%) 

Água 54,10 56,00 54,10 56,39 

Maltodextrina 34,10 35,30 34,10 35,55 

Óleo de girassol 5,00 5,18 5,00 5,21 

Ferro quelado 2,50 2,59 - - 

Sulfato ferroso - - 0,57 0,60 

Ácido ascórbico - - 1,26 1,31 

Isolado proteico de soja 0,90 0,93 0,9 0,94 

Retinol 0,19 0,20 0,19 0,20 

Colecalciferol 0,00024 0,00025 0,00024 0,00025 

 

A.1.2 Microscopia óptica das emulsões 

Com o intuito de levantar informações sobre a formação adequada das emulsões 

testadas, o tamanho das gotas de óleo em cada formulação foi investigado capturando-se 

imagens das amostras de cada emulsão preparada. As imagens das emulsões foram feitas 

logo após seu preparo. Para a avaliação e captura das imagens foi utilizado um 

microscópio óptico (Olympus, CX31), com lente objetiva de aumento de 100x e câmera 

digital (Olympus, SC30) acoplada. Os diâmetros de 300 gotas de óleo foram medidos a 

partir das imagens, aleatoriamente, com o auxílio do software Image-Pro Plus 6.0. Para 

determinar o tamanho médio das gotas foi feita uma média aritmética simples das 

medições realizadas nas gotas para cada formulação investigada na seção A.1.1. 
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A.2 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

A.2.1 Correção de pH 

A avaliação das emulsões com e sem correção de pH foi motivada pela percepção 

da presença de grumos ao adicionar-se ácido acético (formulação com ferro quelado) ou 

ácido ascórbico (formulação com sulfato ferroso) à solução de isolado proteico de soja. 

A Figura A1 mostra a adição de ácido acético (formulação com ferro quelado) à solução 

de proteína e consequente formação de grumos na solução, porém o mesmo efeito foi 

notado para a formulação com sulfato ferroso (a qual contém ácido ascórbico) no 

momento da adição do ácido à solução de isolado proteico de soja. A diferença é que, 

para esta, o abaixamento do pH não se fez necessário, já que, ao inserir o ácido ascórbico 

no sistema, o pH caiu de 11 para cerca de 3,2. A correção de pH (para 7,0), portanto, foi 

feita adicionando-se solução de NaOH (3M). A Figura A1b traz a aderência de grumos à 

parede do béquer após agitação inicial leve. 

 

 

Fonte: Autor (2023). 

 

Notou-se, porém, que, após agitação, os grumos se desfazem, tornando a solução 

em questão aparentemente homogênea (Figura A1c). Segundo Damodaran e Paraf (2017), 

ao afastar-se do ponto isoelétrico, as proteínas passam a apresentar carga, fazendo com 

que haja repulsão eletrostática e hidratação iônica com consequente aumento da 

solubilidade. É possível que a formação inicial de grumos tenha se dado pela aproximação 

do pH do meio do ponto isoelétrico do isolado proteico de soja (em torno de 4,0 (Freitas; 

Albano; Telis, 2017) na região onde foi inserido o ácido. Ao proceder-se com a agitação, 

houve uma melhora na distribuição dos ácidos, homogeneizando o pH da solução e, 

a b c 

Figura A1: F1 - formação de grumos ao adicionar-se ácido acético à solução de 

isolado protéico de soja (a) grumos na parede do béquer (b) solução já sem grumos 

após completa agitação (pH 7,0) (c). 
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consequentemente ocorrendo o afastamento do ponto isoelétrico da proteína de soja, 

desfazendo, assim, os grumos. 

Solucionada a questão da formação de grumos na solução de isolado proteico de 

soja, prosseguiu-se com a adição do restante dos componentes das formulações, de modo 

a produzir as emulsões e avaliar o aspecto final das mesmas. A Figura A2 mostra as 

emulsões finais das quatro variações estudadas (formulação com ferro quelado com 

correção de pH (a), formulação com ferro quelado sem correção de pH (b), formulação 

com sulfato ferroso com correção de pH (c) e formulação com sulfato ferroso sem 

correção de pH (d)). 

Nota-se que, visualmente, as emulsões da formulação com ferro quelado (a e b, 

F1) apresentaram o mesmo aspecto. Além disso, seu pH final foi semelhante (7,2 para a 

emulsão a e 7,4 para a emulsão b). Já para a formulação com sulfato ferroso (F2), o pH 

impactou substancialmente a coloração da emulsão: a emulsão na qual se corrigiu o pH 

(aumentando-o para 7,0) apresentou uma coloração roxo escuro (c1 e c2), enquanto a 

emulsão sem correção de pH apresentou coloração esbranquiçada e pH 3,4 (d1 e d2). 

Além disso, a emulsão d parece não ter ficado tão homogênea quanto a primeira, 

apresentando pequenos grumos ao final da sonicação. 

 

 

a1 

c1 d1 

b1 a2 b2 

c2 d2 

Figura A2: Visão lateral do béquer (F1 com correção de pH (a1); F1 sem correção 

de pH (b1); F2 com correção de pH (c1); F2 sem correção de pH (d1)) e visão 

superior do béquer (F1 com correção de pH (a2); F1 sem correção de pH (b2); F2 

com correção de pH (c2); F2 sem correção de pH (d2)). 

Fonte: Autor (2023). 
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A.2.2 Microscopia óptica das emulsões 

A Figura A3 apresenta as imagens obtidas na microscopia óptica das emulsões e 

traz os tamanhos de gotícula das emulsões avaliadas. 

 

Fonte: Autor (2023). 

 

Para as quatro variações, é possível perceber que há formação da emulsão com 

tamanho de gotículas razoável, fator que não impediria a etapa subsequente de secagem 

em spray dryer. Diversas publicações mostram tamanhos de gotas de óleo em uma faixa 

ampla, de 3 até mais de 100 µm, dependendo do equipamento utilizado (Muruganandam 

1,73 +- 

0,27 μm 

4,44 +- 

1,07 μm 

3,84 +- 

0,83 μm 

a b 

c d 

2,08 ± 0,33 μm 

4,44 ± 1,07 μm 3,84 ± 0,83 μm  

1,73 ± 0,27 μm 

Figura A3: Tamanhos de gotícula de F1 com correção de pH (a), F1 sem correção de pH (b), F2 com correção de 

pH (c), F2 sem correção de pH (d).  
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et al., 2018; Zhang et al., 2021; Locali-Pereira, 2020; Zhai et al., 2022), para produção de 

emulsões. 

As variações com ferro quelado não apresentaram diferença expressiva, tanto 

visualmente (como visto na seção 5.1), quanto na microscopia óptica. Dessa forma, 

optou-se por manter a metodologia proposta por Locali-Pereira et al. (2021), a qual prevê 

a etapa de correção do pH de 11 para 7 na solução de isolado proteico de soja. Segundo 

(Jiang; Wang; Xiong, 2018) as proteínas provenientes de leguminosas em geral são 

geralmente pouco solúveis em água, o que prejudica suas propriedades tecnológicas, 

como a emulsificante. Para que as propriedades funcionais das proteínas sejam 

melhoradas, são necessários tratamentos, como por exemplo o tratamento com ácidos ou 

álcalis. Proteínas globulares, como as da soja, ao receber este tipo de tratamento, 

aumentam a repulsão intramolecular devido ao acúmulo de cargas de sua estrutura, 

tornando-se mais flexíveis (Goto; Fink, 1989). Estes ajustes de força iônica tanto dentro 

quanto entre as moléculas podem otimizar as propriedades funcionais das proteínas 

(Jiang; Xiong, 2013). Mais especificamente, uma suspensão proteica submetida a 

condições altamente ácidas ou alcalinas faz com que as proteínas se descobrem. Se 

mantida nestas condições por certo período e então submetida a condições de 

neutralidade, a estrutura proteica pode aumentar de forma substancial sua solubilidade, 

bem como suas propriedades emulsificantes. Isso ocorre porque, ao afastar a proteína de 

seu ponto isoelétrico, o complexo proteico se separa em suas subunidades constituintes, 

as quais são mais solúveis em água. Após o tratamento alcalino, já em pH próximo da 

neutralidade (entre 6 e 7), a solubilidade do isolado proteico de soja aumenta em duas 

vezes e meia. Este efeito é mais pronunciado em soluções com baixas concentrações de 

sais. Neste processo, redes proteicas unidas por pontes dissulfeto são formadas, tendo, 

estes, papel importante na estabilidade de emulsões óleo em água (Jiang; Xiong; Chen, 

2011). 

A metodologia proposta por Locali-Pereira et al. (2021) também foi mantida para 

a formulação com sulfato ferroso (com sulfato ferroso), visto que a emulsão se apresentou 

visualmente mais homogênea com a correção do pH, como descrito por aqueles autores. 

Além disso, Temova Rakuša et al. (2021) encontraram boa estabilidade da 

vitamina D3 em valores de pH > 5 em soluções aquosas. Por outro lado, os mesmos 

autores apontam que seu trabalho contradiz publicações que apontam menor estabilidade 

em pHs alcalinos (Combs; Mclung, 2022; Eitenmiller; Ye; Landen, 2008; Fanali et al., 

2017).  
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Dessa forma, o pH próximo de 7 pareceu ser uma boa alternativa quando se avalia 

a possibilidade de manutenção das vitaminas adicionadas como nutrientes neste trabalho, 

tornando as formulações promissoras quanto à estabilidade dos mesmos. 

  



 

 

78 

 

ANEXO 1 – LAUDOS TÉCNICOS 

Este Anexo apresenta os laudos técnicos do fabricante dos seguintes materiais utilizados 

na execução deste projeto: ferro quelado (Laudo 1), sulfato ferroso (Laudo 2), retinol 

(Laudo 3), colecalciferol (Laudo 4) e ácido ascórbico (Laudo 5). 

 



Laudo 1 - Ferro quelado





Laudo 2 - Sulfato ferroso



Laudo 3 - Retinol





Laudo 4 - Colecalciferol





Laudo 5 - Ácido ascórbico
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