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RESUMO

A microencapsulacdo do 6leo de buriti pode ser capaz de protegé-lo e promover
a sua liberacéo controlada. Por isso, este projeto investigou a formacdo de complexos
eletrostaticos entre gelatina e alginato de sddio como um possivel sistema para
microencapsular 6leo de buriti por coacervacdo complexa. Oleo de buriti foi
homogeneizado em solucédo de gelatina a 15000 rpm por 3 minutos, misturado a solugéo
de alginato de sodio e o pH de coacervacdo ajustado em 3,5 + 0,1. Nessa etapa foi
testada a influéncia da frequéncia de agitacdo durante a mistura da emulséo
6leo/gelatina com a solucdo de alginato e também a influéncia da concentracdo dos
componentes de formacgdo das microcapsulas. Os coacervados obtidos foram decantados
por 24 horas, resfriados e entdo congelados a -40 °C e liofilizados A morfologia das
particulas foi analisada em microscéopio otico e eletrénico de varredura (MEV), e a
concentracdo de Oleo de buriti presente externamente foi determinada através da
extracdo com acetona e quantificada em espectrofotdmetro. As analises em microscopio
oOtico demostraram que houve a complexacéo e a formacdo das microcapsulas. Analises
de MEV mostraram o formato irregular e a estrutura continua dos coacervados, 0s quais
apresentaram boa retencdo de 6leo de buriti (<80%). Foi observado que a frequéncia de
agitacdo tem grande influéncia no tamanho das microcapsulas e que seu tamanho
influencia diretamente no comportamento reoldgico das suspensdes de capsulas obtidas

ap6s a coacervagao.

Palavras chave: carotenoides, encapsulacdo, tamanho de particulas, agitacéo,

reologia, suspensoes.
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ABSTRACT

The microencapsulation of buriti oil may be able to protect it and promote its
controlled release. Therefore, this project investigated the formation of electrostatic
complexes between gelatin and sodium alginate as a possible system for
microencapsulating buriti oil by complex coacervation. Buriti oil was homogenized in
gelatin solution at 15000 rpm for 3 minutes, mixed to a sodium alginate solution and
coacervation pH was adjusted to 3.5 = 0.1. At this stage the influence of stirring speed
during blending of oil/gelatin emulsion with alginate solution, as well as the effect of
concentration of the microcapsule-forming components were evaluated. The obtained
coacervates were decanted for 24 hours, cooled and then frozen at -40 °C, and
Iyophilized. The morphology of the particles was analyzed by optical and scanning
electron microscopy (SEM). The concentration of buriti oil present in the external
surface of microcapsules was extracted with acetone and quantified in a
spectrophotometer. Optical microscopy analysis showed that there was complexation
and formation of the microcapsules. SEM analyzes showed the irregular shape and
continuous structure of the coacervates, which had good retention of buriti oil (<80%).
It was observed that the agitation speed has a large influence on the size of the
microcapsules, and that particle size directly affected the rheological behavior of the

microcapsule suspensions obtained after coacervation.

Key words: carotenoids, encapsulation, particle size, stirring, rheology,

suspensions.
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1. INTRODUCAO

A valorizacdo econdmica de alguns 0leos vegetais extraidos de frutos passa pelo
melhoramento tecnoldgico da cadeia produtiva de cultivo, incluindo melhorias na
metodologia de extracdo dos 6leos e a caracterizacdo de suas propriedades, o que pode
contribuir para desenvolver o interesse industrial por esses 6leos. A producdo brasileira
total de Gleos vegetais € de apenas 5% da producdo mundial, mesmo com o Brasil
apresentando vérias plantas oleaginosas nativas, grande &rea para plantio, além de
condicBes climéticas favoraveis ao cultivo (CARVALHO, 2011).

Uma alternativa promissora para 0 aumento na producdo brasileira de 6leo
vegetal encontra-se no buritizeiro (Mauritia flexuosa L.f.), conhecida como “arvore da
vida”, uma vez que pode ser aproveitada por inteiro. Segundo Cantu-Jungles et al.
(2015), as fibras séo utilizadas para artesanato, o caule e o fruto sdo consumidos para
alimentacéo, e o fruto ainda desprende um 0leo utilizado na industria alimenticia e
farmacéutica. O 0Oleo extraido da polpa/casca do fruto de buriti € composto basicamente
de tocoferois, carotenoides (principalmente [-caroteno), 4&cidos graxos com
predominancia do oleico e palmitico, e antioxidantes. Constitui uma das principais
fontes de provitamina A encontrada na biodiversidade brasileira (BITAR;
ALCANTARA, 2015).

Segundo Ribeiro (2008), o B-caroteno apresenta varios beneficios a salde,
atuando contra radicais livres que mediam diferentes tipos de danos celulares que, por
sua vez, tém implicacdo no desenvolvimento de varias doencas degenerativas, como
cancer, doencas cardiovasculares, catarata e degeneracdo macular. Ao mesmo tempo, a
vitamina A € um nutriente essencial para 0 homem e a sua deficiéncia, além de provocar
alteracdes oculares (xeroftalmia e cegueira nutricional), pode causar retardo de
crescimento e aumento da susceptibilidade a infeccdes (RAMALHO et al., 2001). As
funcbes apresentadas por esses compostos bioativos aumentam o interesse pela
incorporacdo de componentes das fracdes insaponificaveis em produtos de consumo,
como alimentos, cosméticos ou suplementos alimentares. Ha que se considerar, ainda,
que além dos beneficios nutricionais, o 0leo de buriti apresenta potencial para uso como
corante natural nesse tipo de produto.

A microencapsulacdo é uma técnica que pode ser utilizada com o intuito de
proteger 0s compostos bioativos presentes em 6Oleos ou extratos vegetais dos efeitos
deletérios da exposicdo ao meio ambiente, incluindo a volatilidade e facilidade de

oxidacdo na presenca da luz, ar, umidade e temperaturas elevadas. Pode também

1



facilitar a incorporagdo de compostos liquidos em sistemas secos, ou ser aplicada para
retardar a liberacdo de compostos no sistema digestivo pela formacdo de um invélucro
insolavel no pH éacido do estémago.

Sabe-se também que a microencapsulacdo aumenta a amplitude de aplicacdo dos
6leos vegetais, potencializando seu uso em produtos téxteis, agrotdxicos, produtos
farmacéuticos e cosméticos. O uso de Oleos vegetais na sua forma convencional
geralmente € limitado para essas aplicacles, ja que os compostos de interesse dos
mesmos podem ser muito afetados pelas condicfes e técnicas de aplicacdo. A protecdo
proporcionada pela parede polimérica evita que ocorram alteracbes quimicas e/ou
organolépticas durante armazenamento prolongado (LEIMANN, 2008).

A coacervacdo complexa é uma técnica de microencapsulacdo baseada na
interacdo associativa entre polimeros que apresentam cargas opostas, usualmente uma
proteina e um polissacarideo. Nesse processo, 0 material a ser encapsulado, na maioria
das vezes um composto lipofilico, € inicialmente emulsionado na mistura dos
biopolimeros. Na sequéncia, as condi¢fes da emulséo (pH, forca ibnica, ou temperatura)
sdo alteradas no sentido de promover a interacdo entre os polimeros, formando os
coacervados. Estes se depositam na superficie das gotas emulsionadas, constituindo
uma camada protetora e dando origem as microcapsulas (GOUIN, 2004; SCHMITT;
TURGEON, 2011).

Gelatina e goma ardbica foram os primeiros materiais utilizados para
coacervacdo complexa, sendo provavelmente o sistema de coacervacdo mais estudado e
melhor compreendido. Porém, apesar de a goma aradbica ser um material largamente
utilizado na encapsulacdo de compostos lipofilicos, seu custo relativamente alto e
flutuacGes em sua disponibilidade comercial tém motivado pesquisas sobre materiais
encapsulantes alternativos (MADENE et al., 2006). Por outro lado, a gelatina, obtida
pela hidrélise do colageno, é uma proteina abundante no Brasil, além de ser
biocompativel, biodegradavel e soluvel na temperatura corporal, representando um
material ideal para aplicacBes em alimentos e medicamentos. Um atributo adicional da
gelatina, importante para a coacervacdo complexa, é o seu carater anfotero, isto €, ela é
carregada positivamente abaixo de seu ponto isoelétrico, o que permite a complexacao
com polissacarideos aniénicos em baixos valores de pH (XIAO et al., 2014).

O alginato é um polissacarideo anidnico largamente utilizado na industria e,
quando em baixos pH’s apresenta cargas negativas, sendo capaz de interagir com a

gelatina. Por outro lado, existem poucos trabalhos sobre a coacervagdo complexa entre
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gelatina e alginato (DEVI; KAKATI, 2013; JOSEPH; VENKATARAM, 1995). Marfil
(2014) avaliou o desempenho da coacervacdo complexa de gelatina/alginato para a
microencapsulacdo de 6leo de palma e concluiu que séo necessarios estudos adicionais
para investigar os efeitos de varidveis de processo, incluindo o tipo de acido utilizado
para o ajuste do pH, o efeito da frequéncia de agitacdo durante a coacervagdao, bem
como do uso de surfactantes e agentes reticulantes sobre a morfologia e as propriedades
funcionais das microcapsulas produzidas.

Um dos problemas apresentados pela técnica, segundo Mehnert e Mader (2001),
é a elevada quantidade de &gua necessaria no meio de coacervacgdo, que pode chegar a
uma solucdo com 90 % de agua. Isso acarreta em uma baixa quantidade de particulas
obtidas e compromete a produtividade do processo. Outra desvantagem da coacervagao,
é que ela s6 ocorre em uma determinada faixa de concentracdo de seus materiais de
parede, sendo assim, 0 aumento da concentracdo pode interferir negativamente (SILVA
et al., 2014).

Nesse contexto, este trabalho estudou a microencapsulacédo do 6leo de buriti em
matriz de alginato e gelatina utilizando o método de coacervacdo complexa. Avaliou-se
o efeito da frequéncia de agitacdo e da concentracdo dos componentes das
microcapsulas sobre a eficiéncia de encapsulacdo e sobre o tamanho, morfologia das
microcapsulas e reologia de suspensdes obtidas apds a coacervacdo. As capsulas
produzidas poderdo ter aplicacbes para uso como corante natural ou para o
desenvolvimento de alimentos funcionais, uma vez que se espera a protecdo dos
compostos bioativos presentes no 6leo de buriti, bem como sua liberacdo em condicbes

especificas.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Microencapsulacéo

Nos ultimos anos tem havido uma demanda crescente por produtos sob o
rotulo de “naturais”, desenvolvendo grande valor estratégico para os seus possiveis usos
econdmicos em diversos segmentos industriais. Tal tendéncia cria, no mundo, um
mercado consumidor cada vez mais adepto ao “consumo verde”, isto ¢, dos produtos
elaborados com base em ativos naturais desenvolvidos pela industria de cosméticos,
alimentos, dentre outras. (MIGUEL, 2011).

Segundo MIGUEL (2012) outro motivo pela busca de produtos com o carater
natural € devido ao desenvolvimento de novos valores emergentes na nossa sociedade,
que buscam de maneira geral uma melhor qualidade de vida, aliada a beleza, ao bem-
estar e ao prazer, criando a expectativa de que esses anseios poderiam ser obtidos a
partir de produtos com ingredientes naturais. Com o aumento da demanda por esse tipo
de produtos, grandes empresas ja investem no “marketing ambiental”, criando produtos
mais sofisticados e com o apelo de serem mais saudaveis.

Novos nichos de mercado criam competitividade industrial, que em busca de
aperfeicoamento de seus produtos investem em novos métodos, instrumentos ou
processos elaborados a partir da pesquisa cientifica. No dominio da tecnologia a
microencapsulacdo se destaca devido as novas necessidades que a industria de
alimentos apresenta quanto a propriedades cada vez mais complexas nas formulacGes
(ROCHA, 2009; SANTOS, 2003).

A microencapsulacdo pode ser definida como uma técnica que consiste no
revestimento por uma fina camada polimérica de materiais sélidos, liquidos ou gasosos,
originando uma microparticula. As industrias alimenticia, farmacéutica e quimica vém
utilizando a microcencapsulacdo com o intuito de proteger o material encapsulado das
condicBes adversas do meio em que sdo expostas, criando maior estabilidade,
prolongando a vida til, e permitindo sua liberacdo em local e quantidade propicia para
atender as mais diversas necessidades destes segmentos (THIES, 1997; 2007)

O conceito de microcapsula surgiu da idealizacdo do modelo celular, onde o
nacleo encontra-se envolvido por uma membrana semipermeavel, que atua de forma
simultanea tanto para protecdo contra agentes do meio externo, quanto na liberagédo

controlada a partir de determinado estimulo. A microcapsula trabalha de maneira
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semelhante, geralmente um material polimérico que atua como um filme protetor,
isolando a substéncia ativa, evitando o efeito de sua exposi¢do inadequada (SUAVE,
2006).

Na industria alimenticia, o material a ser encapsulado pode ser o alimento, ou
apenas fracbes de compostos extraidos ou produzidos de forma sintética, como
compostos bioativos, aromas, pigmentos, entre outros (THIES, 2007). O
desenvolvimento da microencapsulacdo na industria de alimentos revela o crescente
potencial de aplicacdo para materiais como Gleos naturais, enzimas, micro-organismos,
vitaminas, sais, aminoécidos, 6leos essenciais e corantes.

Segundo Azeredo (2005), os principais objetivos da microencapsulagdo em
alimentos incluem envolver um liquido em sélido, de modo a facilitar sua manipulacéo,
suprimir ou atenuar aromas indesejaveis, reduzir a volatilidade e a reatividade, além de
aumentar a estabilidade destes em condi¢des ambientais adversas, como na presenca de
luz, oxigénio, temperatura e pH extremos.

A escolha do metodo para a microencapsulacdo depende de fatores
econémicos, das condigdes de processamento as quais o material encapsulado deve
resistir sem liberar seu contetdo, da funcionalidade que o material ativo deve fornecer
ao produto final, do mecanismo de liberacdo do recheio, do tamanho de particula
desejado, das propriedades do agente encapsulado e do material de parede, e da
aplicabilidade como ingrediente em alimentos e mecanismos de liberacdo
(MASCARENHAS, 2010; ROCHA, 2009).

Diferentes técnicas tém sido empregadas na elaboracdo de microparticulas,
tais como: spray drying, spray cooling, coacervacao, extrusdo, extrusdo centrifuga,
recobrimento em leito fluidizado, lipossomas, complexacdo por inclusdo e
nanoprecipitacdo (GOUIN, 2004).

A escolha do metodo para a microencapsulacdo depende de fatores
econémicos, das condicdes de processamento as quais o material encapsulado deve
resistir sem liberar seu contetdo, da funcionalidade que o material ativo deve fornecer
ao produto final, do mecanismo de liberacdo do recheio, do tamanho de particula
desejado, das propriedades do agente encapsulado e do material de parede, e da
aplicabilidade como ingrediente em alimentos e mecanismos de liberacdo (ARANHA,
2015; MULLER, 2011). No Quadro 1 so apresentadas as principais etapas envolvidas

nos diferentes métodos de encapsulacao.



Quadro 1. Métodos e suas respectivas etapas de encapsulagio.

Processo de encapsulagdo

Principais etapas na encapsulagdo

Spray Drying

I- Preparagéo da emulséo;
Il — Homogeneizagdo do material ativo na emulséo;
I11 — Atomizagédo da emuls&o;
IV — Desidratagdo da emulsdo atomizada.

Spray Cooling/Spray
Chilling/Spray Drying

| — Preparacgdo da emulséo;
Il — Homogeneizagdo da emulséo;
Il — Atomizagdo da emuls&o.

Leito Fluidizado

| — Preparacdo da solucdo de recobrimento;
Il — Fluidizacao das particulas do ativo;
I11 — Recobrimento das particulas do nucleo.

Extrusao

| — Preparacdo da solucao fundida de recobrimento;
Il — Disperséo do material ativo na solucéo fundida;

1l — Resfriamento da mistura.

Liofilizacdo/Freeze Drying

| — Mistura do material ativo em uma solucéo de
recobrimento;
Il — Resfriamento da solucéo;

I11 — Secagem a vacuo da solugédo congelada.

Coacervacéo

| — Formacdo de trés fases quimicas imisciveis;
I1 — Deposicdo do coacervado;

I11 — Solidificacdo do coacervado.

Inclusdo Molecular

Preparacao de complexos pela mistura, moagem ou

spray drying.

Fonte: adaptado de Gouin (2004); Desai; Park (2005); Madene et al. (2006).

2.2. Coacervacgdo complexa

Um dos primeiros e mais importantes métodos de microencapsulacdo € a
coacervacdo, um fendbmeno coloidal referente a uma separacdo de fases, em que uma
fase liquida rica em um coloide separa-se de uma solugdo macromolecular, como
resultado de uma reducdo da solubilidade por meios quimicos ou fisicos (ex: alteracéo

de temperatura ou de pH, adicdo de uma solugdo idnica concentrada, entre outros). A
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nova fase, rica em coloides, apresenta-se na forma de goticulas liquidas que acabam por
coalescer, formando uma camada que se deposita para formar a parede da capsula. A
etapa final é o endurecimento da parede e o isolamento das capsulas (AZEREDO,
2005).

A microencapsulacdo por coacervagdo complexa tem sido utilizada em diversos
segmentos na industria, entre eles farmacéutico, alimenticio, quimico e cosmético, a fim
de promover a liberacdo controlada de vérios tipos de materiais de recheio, como
aromas, medicamentos e tintas, com uma ampla variedade de aplicagdes (ALVIM;
GROSSO, 2010).

A coacervacdo pode ser simples ou complexa. No sistema simples emprega-
se apenas uma substancia como agente encapsulante, enquanto que na coacervagao
complexa, dois polimeros de cargas opostas formam um complexo insolivel e as
microcapsulas sdo formadas pela interagdo i6nica entre os polimeros. O ingrediente a
ser encapsulado pode estar na mistura de polimeros que ira ser coacervada, em uma das
fases poliméricas ou pode ser adicionado antes ou depois da separacdo de fases. Nos
dois casos deve-se manter a agitacao continuamente (ONWULATA, 2013).

De forma geral, o processo de microencapsulacdo por coacervacao segue as
seguintes etapas (AZEREDO, 2005; SILVA et al., 2003):

* Dispersao do agente ativo a ser encapsulado em uma solugédo do polimero;

* Indugdo da coacervagado, formando particulas de coacervado;

* Deposigao das particulas de coacervado em torno dos nucleos contendo o
principio ativo;

* Coalescéncia das particulas de coacervado para formar uma camada
polimérica;

* Endurecimento da camada polimérica por meio da difusdo do solvente,
adicdo de um agente reticulante ou mudanca de temperatura.

Finalmente, as microcapsulas obtidas sdo separadas do sistema por centrifugacéo
ou filtracdo. A Figura 1 representa as etapas do processo de microencapsulacdo por

coacervagéo.



Figura 1. Representacdo esquematica das etapas do processo de microencapsulagdo por
coacervacdo (Adaptado de MULLER, 2011).

n

1 2 3 4
Agente Ativo © Goticulas de Coacervado Camada Polimérica Camada Polimérica Endurecida

Geralmente, o material a ser encapsulado por coacervacdo deve ser
compativel com o polimero encapsulante e ser insoldvel (ou pouco soltvel) no meio de
coacervacdo (SUAVE et al., 2006).

A técnica de coacervacdo complexa é muito utilizada para a producdo de
microcapsulas de compostos lipofilicos. A coacervagdo complexa é uma técnica de
microencapsulacdo baseada na interacdo associativa entre polimeros que apresentam
cargas opostas, usualmente uma proteina e um polissacarideo. Nesse processo, 0
material a ser encapsulado é inicialmente emulsionado na mistura dos biopolimeros. Na
sequéncia, as condi¢cdes da emulsdo (pH, forca ibnica, ou temperatura) sdo alteradas no
sentido de promover a interacdo entre os polimeros, formando os coacervados. Estes se
depositam na superficie das gotas emulsionadas, constituindo uma camada protetora e
dando origem as microcapsulas (THIES, 1996; 2007; GOUIN, 2004; SCHMITT;
TURGEON, 2011).

Algumas vantagens da coacervacdo complexa sdo as condi¢es brandas de
processo e a variedade de biopolimeros como possiveis materiais de parede (gelatina,
albumina, goma arabica, celulose, alginato, caseinato, carragena, amido, pectina).
Entretanto, ainda é uma técnica com muitas informacGes ndo comprovadas sobre o
mecanismo e sistemas de liberacdo de hidrofébicos. O entendimento da interacdo de um
sistema contendo biopolimeros do tipo polissacarideo e proteina € de fundamental
importancia para a compreensdo dos efeitos na producdo de microcapsulas por
coacervacdo complexa e propriedades das microcapsulas, ja que este par de
biopolimeros é o mais utilizado como material de parede quando se usa essa técnica
(SCHMITT et al., 1998).



Dependendo da razdo de mistura entre os compostos poliméricos, da densidade
de carga e da forca ionica da solucdo, o tamanho e a estabilidade/solubilidade dos
complexos podem ser alterados. Somente sob certas condic¢des (correta proporcao entre
os biopolimeros e pH 6timo) é que ocorre agregacdo das particulas levando a
precipitagdo dos complexos insoliveis (SCHMITT; TURGEON, 2011). Portanto, é
necessario preparar esses complexos sob condigdes apropriadas.

Segundo Jegati e Taverdet (2000), as caracteristicas das particulas dependem
das condi¢cbes de processo durante a encapsulagcdo, como a natureza e a concentragdo
dos polimeros e do agente ativo, agente reticulante e/ou agente surfactante, pH. No
entanto, um dos pardmetros de processo mais importantes é a frequéncia de agitacdo
durante a dispersdao do agente ativo na solucdo aquosa polimérica, visto que tal agitacao
influencia no tamanho das goticulas do agente ativo e consequentemente no tamanho
das microparticulas.

Tendo em vista a importancia da agitacdo das particulas, se faz
imprescindivel o estudo das propriedades fisicas do fluido, como densidade (p) e
viscosidade (u), alem das caracteristicas do agitador, como frequéncia rotacional do
impulsor (N) e das variaveis geometricas do sistema: didmetro do agitador (D),
didmetro do tanque, altura do agitador desde a base do tanque, altura do liquido, largura
dos defletores, além do tipo de agitador, com a sua caracteristica altura das pas.

Para que se estenda o tempo de estocagem das microcapsulas viabilizando a
incorporacdo das mesmas em produtos desidratados, as microparticulas coacervadas
podem ser secas. Para isso podem ser utilizados métodos de secagem como liofilizacao,
secagem em estufa, remocdo de agua por solventes e secagem em condi¢cdes ambientes.
Um problema desses métodos é que a maioria ndo permite a obtencdo de particulas
individualizadas, interferindo no tamanho do produto final e nas propriedades de
liberacdo do recheio (THIES, 1996).

2.3. Sistema gelatina/alginato

Segundo Fujiwara et al. (2013), a escolha do material encapsulante € baseada em
trés fatores: aplicacdo, seguranca e economia. Materiais biocompativeis e/ou
biodegradaveis sdo preferidos para a produgdo de microparticulas utilizadas em

medicamentos, alimentos e pesticidas.



A eficiéncia da encapsulacdo é particularmente dependente do desempenho do
agente encapsulante, o qual deve proteger o componente ativo da oxidagéo, da luz, da
umidade e do contato com outras substancias no armazenamento, prolongando o tempo
de vida de prateleira. Tal encapsulante também deve prevenir a perda dos componentes
volateis encapsulados. Um agente encapsulante que geralmente consegue cumprir essas
fungdes apresenta propriedades emulsificantes, forma facilmente a matriz envolvente,
tem baixa viscosidade em altas concentracbes de soOlidos e apresenta baixa
higroscopicidade, é econémico, de sabor agradavel e de facil obtencdo (MARFIL,
2014).

Um UGnico material encapsulante, por si s6, ndao abrange todas essas
propriedades, por isso, utilizam-se combinagGes de materiais encapsulantes. No caso da
coacervacdo complexa, o uso de uma combinagdo de polimeros € intrinseco a tecnica,

uma vez que esta se baseia na formacdo de complexos entre 0s mesmos.

2.3.1. Gelatina

A gelatina ¢ uma proteina soliuvel em agua, que apresenta importantes
propriedades tecnoldgicas, como a gelificacdo, estabilizacdo, texturizacao,
emulsificacdo, a adesividade, a sedimentacdo, e a capacidade de encapsulamento. Por
isso, a mesma é amplamente difundida na inddstria alimentar, farmacéutica e cosmética.
Na industria de alimentos, a gelatina tem variedade de aplicacdo, incluindo a formacéo
de gel em geleias, formacdo de espuma e estabilizacdo de sorvete, estabilizacdo de
emulsdo em produtos de carne, estabilizacdo no iogurte, etc. (DURAK et al., 2016).

Gelatina é um material natural extraido de peles, 0ssos e tecidos conjuntivos de
animais. As propriedades funcionais da gelatina estdo estreitamente relacionadas com a
sua composicdo de aminoacidos e distribuicdo de massa molar. Além disso, 0s
aminodacidos (prolina e hidroxiprolina) sdo reconhecidos por desempenhar um papel-
chave na reestruturacdo da gelatina durante a gelificacdo. Gelatina com maiores teores
de aminoacidos exibem melhores propriedades viscoelasticas, que sdo positivas em
relacdo a capacidade de formacdo de gel (CHENA et al., 2015).

Segundo Marfil (2014), as gelatinas podem ser utilizadas na microencapsulacao
por coacervagdo por apresentarem um carater anfotero, ou seja, apresentam-se
negativamente carregadas acima de seu ponto isoelétrico e positivamente abaixo dele.

Seu ponto isoelétrico é dependente do processo obtencdo. A gelatina obtida a partir da
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hidrélise 4cida apresenta ponto isoelétrico na faixa alcalina, em torno de 7,0 a 9,4,
enquanto que a obtida por hidrolise alcalina apresenta ponto isoelétrico &cido na faixa
de4,5a5,3.

2.3.2. Alginato

Os alginatos sdo polissacaridos obtidos a partir de algas marinhas. Eles séo
compostos de B-D-acido manurdnico e acido a-L-gulurdnico. Os alginatos tém a
capacidade de formar géis uniformes, transparentes, insoliveis em agua e termo-
irreversiveis a temperatura ambiente, através de ligacbes cruzadas di- ou tri-valentes
(COMAPOSADA et al., 2015).

Por ser um polimero natural, de baixo custo, facil obtencdo, atoxico e
biodegradavel, o alginato é amplamente utilizado como material encapsulante, néo
necessitando de solventes orgénicos e nem altas temperaturas para a formacédo das
particulas (FUJIWARA et al., 2010).

Quando utilizado como material de parede na microencapsulacao, a viscosidade
e a concentracdo da solucéo de alginato empregada estdo diretamente relacionadas com
0 tamanho das microparticulas, visto que em baixas concentracGes ocorre a reducédo do
tamanho das particulas. Entretanto, concentracfes reduzidas diminuem também a
resisténcia mecanica e a estabilidade das microparticulas em condi¢cdes gastrointestinais
(MARFIL, 2014).

2.4. Oleo de buriti

O buriti € considerado um dos simbolos do Cerrado e a sua arvore, o buritizeiro,
é utilizada para diferentes finalidades, por isso é conhecida como a “arvore da vida”,
desempenhando papel fundamental na manutengdo das nascentes e cursos d’dgua e
sendo essencial para o equilibrio do ecossistema. E uma palmeira majestosa que, no
Cerrado, habita as veredas onde o solo é encharcado (SAMPAIO; CARRAZZA, 2012).

Segundo Cordeiro et al. (2015) a arvore inteira tem multiplos usos, e por isso,
apresenta um elevado potencial econdmico. As fibras sdo utilizadas para a producéo de
produtos artesanais regionais, o caule e os frutos podem ser consumidos, e os frutos
apresentam outra vantagem que é a liberacdo de um Oleo aproveitado na industria

alimenticia e farmacéutica. No ramo da pesquisa cientifica o buriti vem sendo objeto de
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estudos referentes a sua composicdo quimica que pode variar de acordo com o solo onde
0 mesmo € nativo.

O 6leo extraido do buriti é rico em lipideos. Além de fonte de energia, 0s
lipideos também possuem grande importancia para a industria, sendo utilizados na
producdo de &cidos graxos, glicerina, lubrificantes, carburantes, biodiesel, entre outras
aplicacbes (REDA; CARNEIRO, 2007). O 6leo extraido do fruto de buriti & composto
basicamente por tocoferdis, carotenoides (p-caroteno), &cidos graxos com
predominancia do oleico e palmitico, e antioxidantes. O 6leo de buriti também é
considerado a principal fonte de pro-vitamina A encontrada na biodiversidade brasileira,
sendo 20 vezes mais rica em vitamina A do que a cenoura, um alimento que é fonte
reconhecida desta vitamina (SAMPAIO, 2012; CANTU-JUNGLES et al., 2015). O alto
valor de provitamina A relaciona-se aos elevados teores de [3-caroteno encontrados no
fruto do buriti. Também séo encontradas na polpa do fruto vitaminas do complexo B
(B1, B2 e PP). Além de serem convertidos em vitamina A, alguns carotenoides estéo
associados a reducdo do risco de cancer e de outras doencas crénico-degenerativas,
devido a capacidade de sequestrar as formas altamente reativas de moléculas de
oxigénio e desativar estruturas de radicais livres (BITAR; ALCANTARA, 2015).

O dleo de buriti € comumente utilizado para o tratamento de queimaduras e
também como um vermifugo potente. Essas propriedades séo atribuidas principalmente
a grande presenca dos carotenoides e tocoferdis, compostos principais do dleo
(KOOLENA et al., 2013). Outra caracteristica marcante da composi¢éo quimica do dleo
do buriti é a presenca da alta concentracdo de &cidos graxos insaturados, o que confere
a esse 0leo semelhanca com o azeite de oliva (Olea europaea) e com o 0leo de abacate
(Persea americana) (CARVALHO, 2011).

Mesmo apresentando grande valor nutricional e econémico o cultivo e producdo
comercial do fruto ainda sdo muito pequenos, sendo grande parte da sua obtencdo
realizada por extrativismo. De acordo com pesquisa de mercado realizada por Galdino
(2007) existe uma caréncia de informagdes sobre a comercializacdo de produtos
derivados de buriti no mercado nacional e internacional. No entanto, estima-se que a
regido norte e nordeste apresentem potencial para producéo de 70 mil toneladas por ano.
Devido a abundancia desde fruto, se faz importante, a investigacdo de meios e técnicas
de utilizacdo do fruto e do 6leo presente no mesmo. Sendo assim, a microencapsulagao
do 6leo de buriti aparece como alternativa para a ampliagdo da producéo e consumo do

mesmo.
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2.5. Suspensoes

As suspensdes sdo sistemas multifasicos, nos quais existe uma fase solida
dispersa em meio liquido. Nesses sistemas pode ou ndo ocorrer contato ou a interacéo
entre as particulas. A formacdo das suspensdes depende do tipo de estrutura, da
composi¢do quimica das fases, do tamanho e formato de particulas, dos efeitos de
superficie e/ou da presenca de aditivos (SATO, 2009).

Particulas sélidas suspensas em liquidos podem incluir uma vasta gama de
processos, desde sucos com suspensdes brandas até dispersdes pesadas, tais como pastas
utilizadas para pigmentacbes (MCDONOUGH, 1992). No entanto, para que uma
dispersdo possa ser alimentada em um processo unitario € preciso conhecer suas
caracteristicas, visto que cada processo necessita de suspensdes especificas. Segundo

McCabe et al. (1993), as dispersdes sao classificadas em quatro niveis, sendo eles:

i) Suspensédo quase completa com filetagem

A maior parte do solido é suspensa no liquido, com alguma fracdo de
particulas aglomeradas na periferia ou fundo. Uma pequena quantidade de solidos
parada pode ser permissivel em algumas operacdes unitarias, desde que as aglomeragdes

ndo aumentem e ndo grudem nas paredes e fundo do tanque.

i) Movimento completo das particulas

Todas as particulas sdo suspensas ou estdo se movendo ao longo do tanque.
As particulas que se encontram no fundo tém um coeficiente de transferéncia de massa
muito menor do que as particulas em suspensdo, o que pode afetar o desempenho da

suspensao.

iii) SuspensBes completas

Todas as particulas sdo suspensas e tendem a nao ficar no fundo por mais de 1
ou 2 segundos. Quando esta condicdo é atingida, havera pequenas concentracfes de
solidos e regiGes aonde possa conter apenas o liquido. O gradiente de concentracdo de
solidos tera um pequeno efeito sobre o rendimento da suspensdo, podendo ser

diminuido com o aumento na velocidade do agitador.
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Iv) Suspensdo uniforme

A velocidade do agitador € consideravelmente superior as utilizadas nas
suspensdes completas, ndo existem mais por¢Ges onde sé exista liquido no tanque, no
entanto, podem ainda existir gradientes de concentracao verticais, particularmente se 0s

solidos tiverem uma grande distribuicéo de tamanho.

2.5.1. Agitacdo de suspensdes

As suspensdes de sdlidos sdo provavelmente a aplicagdes mais comuns quando
se trata de tecnologia de misturas. Em se tratando de sélidos suspensos, mais importante
que conhecer somente o fluido, é necessario conhecer as caracteristicas das particulas e
a velocidade que o agitador emprega na suspensdo. Sempre considerando que essa
velocidade deva ser maior que a velocidade terminal dos sélidos, evitando a decantacdo
das particulas para o fundo do tanque (MCDONOUGH, 1992).

De acordo com McDonough (1992), algumas consideragdes sobre a suspensao
devem ser feitas para a escolha de um agitador que forneca a suspenséo adequada para a
proxima operacgdo unitaria do processo, sendo elas:

- tipo de dispersao;

- concentracdo de cada uma das fases;

- viscosidade do liquido e da disperséo requerida;

- distribuicdo do tamanho de particula;

- densidade das duas fases;

- tempo de agitacdo minimo para a formacao da dispersao.

Com essas consideraces é possivel determinar quais melhores condicdes de

processo e configuracdo do sistema de agitacdo para se alcancar a dispersdo desejada.

2.4.2. Reologia de suspensoes

Em geral, as propriedades reoldgicas de uma suspensdo sdo dependentes de
fatores como viscosidade da fase continua, concentracdo de sélidos, densidade, forma,
tamanho e distribui¢do de tamanhos das particulas e grau de estabilidade da suspensé&o.

As variaveis que atuam num sistema de particulas em suspensdo sdo muito

diversificadas, podendo ser varidveis hidrodindmicas, devido a presenca do fluido, e até
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mesmo resultantes de fendmenos interfaciais, relacionadas a carga na superficie das
particulas e a presenga ou ndao de compostos quimicos ou ions em solucdo, podendo
todos atuar de maneira simultanea no sistema (FERREIRA et al., 2005).

Segundo Gomes (2004), as particulas em suspensdo atuam como uma barreira
ao escoamento do fluido ao seu redor, o qual deixa de se deslocar através de laminas
paralelas e passa a formar linhas de fluxo curvadas que contornam a particula, como

apresentado na Figura 2.

Figura 2. Desenho esquematico indicando o efeito da presenca de uma particula sobre
as linhas de fluxo de um fluido.
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Segundo os autores Cruz (1996) e Gomes (2004), em suspensdes com baixas
concentragdes de solidos (< 5% em volume), os principais fatores que afetam a
viscosidade da suspenséo sao:

- concentracao volumétrica de solidos;

- caracteristicas das particulas, como pureza, tamanho e forma;

- caracteristicas do meio liquido (viscosidade, densidade, etc.)

- temperatura;

A Figura 3 representa o0 comportamento reoldégico comumente observado em
fluidos e suspensbes. A curva (b) representa o comportamento de suspensdes
newtonianas, que apresentam uma relacdo constante entre a taxa de deformacdo e a
tensdo de cisalhamento. A curva (c) representa materiais com comportamento
pseudoplastico, enquanto que a curva (a) representa suspensdes com comportamento
dilatante. A curva (d) ilustra o comportamento reol6gico de uma suspensdo newtoniana
que apresenta tensdo inicial de escoamento. Mesmo ndo estando ilustradas, as
suspensdes podem também apresentar comportamento pseudopléstico ou dilatante com
tensdo inicial de escoamento (BIRD, 2002; CHHABRA; RICHARDSON, 1999).
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Figura 3. Comportamento reoldgico de fluidos.
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3. OBJETIVOS

O objetivo principal deste projeto é avaliar o processo de microencapsulacdo de
6leo de buriti pelo processo de coacervagdo complexa utilizando o par gelatina/alginato
de sadio.

Obijetivos especificos:

- avaliacdo dos efeitos da frequéncia de agitacdo e das propriedades fisicas do
meio de coacervacdo sobre a formacao das microcapsulas;

- avaliacdo da concentracdo dos materiais de parede no meio de coacervagédo
sobre a formacéo das microcapsulas;

- estudo reoldgico das suspensbes de particulas obtidas no processo de
coacervagéo;

- determinacéo da eficiéncia de encapsulacdo das microcapsulas obtidas;

- caracterizacdo das microcapsulas obtidas.
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4. MATERIAIS E METODOS

4.1. Materiais

O 06leo de Buriti (Amazon Oil, Brasil) foi microencapsulado por coacervacdo
complexa utilizando gelatina alcalina extraida de pele bovina, tipo B, com bloom 240
(Gelita, Brasil) e alginato de sodio (Danisco, Brasil). O ajuste do pH de coacervacéo foi
realizado com &cido acético a 99,7% (Dynamica, Brasil). As solucBes foram preparadas
utilizando &gua purificada por sistema Milli-Q 3 (Millipore, Milford, EUA).

4.2. Métodos

4.2.1. Preparo das microcapsulas por coacervacao complexa

O preparo das microcéapsulas foi baseado na metodologia descrita por Marfil
(2014). Inicialmente o Oleo de buriti foi adicionado a solucdo de gelatina e
homogeneizado em dispersor ultraturrax (IKA, modelo T25, Alemanha) a 15000 rpm
durante 5 minutos. A emulsdo resultante foi aquecida a 50 £ 3 °C, para total
solubilizacdo da gelatina. Em seguida, foi transferida para um vaso de agitacdo (béquer
de 600 mL) contendo solucdo de alginato de sodio na mesma condicdo de temperatura
(50 £ 3 °C). O pH utilizado para coacervacdo (3,5 = 0,01) foi o que melhor se
enquadrou para a producdo de microcapsulas de 6leo de palma com o par gelatina e
alginato de sddio, nos estudos realizados por Marfil (2014), e para o ajuste do pH de
cacervacdo foi utilizado acido acético, com o auxilio de um pHmetro digital (Tecnal,
modelo 3 MP, Brasil). A coacervacdo foi realizada usando um agitador mecénico
(Marconi, modelo MA 261, Brasil), com o qual foi possivel investigar a influéncia da
frequéncia de agitacdo, para a qual foram adotados os valores de 600, 950, 1300, 1650 e
2000 rpm, frequéncia de agitacdo do agitador mecanico foi aferida a partir de um
ciclocomputador (modelo CC-VL520, Cateye, Japdo), em triplicata. O sistema de
agitacdo € apresentado pela Figura 5, e é composto por uma hélice de agitacdo com
0,051 m e béquer com diametro do 0,086 m. A temperatura da solucdo foi mantida a 50
+ 3 °C durante todo o processo. A solucdo foi entdo imersa em banho de gelo com
agitacdo constante para seu resfriamento lento até 10 £ 2 °C, sendo coberta com papel

aluminio para protecdo contra a luz e armazenada, por 24 horas, em um refrigerador
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(Consul, modelo 280, Brasil) a 5 °C para a sedimentagdo completa das particulas.
Posteriormente a sedimentacéo o excesso de agua foi eliminado, e os coacervados foram
dispostos em bandejas de aluminio e levadas ao congelamento em ultra freezer (Liobrés,
modelo FV 500, Brasil) a -40° C por 24 horas. A secagem foi realizada por liofilizacéo.
As amostras permaneceram no liofilizador (Liobrés, modelo L101, Brasil) por
aproximadamente trés dias consecutivos. Posteriormente, as amostras foram maceradas
em almofariz, protegidas da iluminacdo e armazenadas em dessecador para realizacao
dos ensaios.

A Figura 4 representa o fluxograma de producdo das microcapsulas. A Tabela 1
apresenta todas as formulacGes e velocidades testadas no trabalho.

Figura 4. Fluxograma para a producdo de microcapsulas de Oleo de buriti por
coacervagdo complexa.

Gelatina + Oleo de Buriti Alginato

Aquecimento Aquecimento

Emulsificacao

Variacao de
frequéncia de
Ajuste de pH agitacao

Resfriamento Lento

Precipitagdao das Microcapsulas

Congelamento

Liofilizacao
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Tabela 1. FormulacGes e condigcdes de processo para a coacervacdo complexa.

Frequéncia de

Cadigo da Gelatina Alginato Oleo de buriti o
Agitacdo
Amostra (9/100 g) (9/100 g) (9/100 g) (RPM)
3G1A600 3 1 2 600
3G1A950 3 1 2 950
3G1A1300 3 1 2 1300
3G1A1650 3 1 2 1650
3G1A2000 3 1 2 2000
6G2A600 6 2 4 600
6G2A950 6 2 4 950
6G2A1300 6 2 4 1300
6G2A1650 6 2 4 1650
6G2A2000 6 2 4 2000

4.2.2. Reologia de suspensdes

As suspensdes de particulas obtidas apos cada um dos ensaios de coacervagédo
foram analisadas em densimetro (Anton Paar, modelo DMA 4500M), em triplicata, e
em redmetro (TA Instruments, modelo AR 2000ex), com probe de cilindros
conceéntricos ().

As medidas reologicas foram obtidas variando a taxa de deformacédo de 1 a 300
s, determinados de acordo com a Equacdo 1 (STEFFE, 1996), pela qual se pode
estimar a taxa de deformacdo aplicada no sistema pelo agitador mecanico através de
uma correlacdo entre os diametros da hélice de agitacdo e o tamanho do recipiente
utilizado para a coacervacdo, na temperatura de 25 °C. O sistema de obtencdo de
particulas é apresentado na Figura 5. Para a modelagem das curvas de escoamento
(reogramas) obtidas, foram testados os modelos de Newton (eq. 2), Lei da Poténcia (eq.
3), Bingham (eq. 4) e Herschel-Bulkley, (eq. 5).

y=— (1)
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T= Uy 2

T=ky" €))
T =T+ Ugy 4)
T=7Ty+ ky_py" (5)

onde T é a tensdo de cisalhamento em Pa, ¥ a taxa de deformagdo em s, ua

viscosidade em Pa.s, k o indice de consisténcia em Pa.s", n o indice de comportamento
do fluido, 1o a tensdo de cisalhamento inicial em Pa, ug a viscosidade de Bingham em

Pa.s e ky.g 0 indice de consisténcia de Herschel-Bulkley em Pa.s".

Figura 5. Sistema e hélice de agitacdo para obtencdo de microcapsulas de 6leo de
buriti por coacervagao complexa.
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4.2.3. Densidade

Foram realizadas medidas de densidade das suspens@es obtidas para o calculo do
nimero de Reynolds durante a producdo das microcapsulas. A densidade foi
determinada para as dispersdes citadas no item 4.2.2. As analises foram realizadas em
densimetro eletrénico (Anton Paar, modelo DMA 4500M, Austrélia), com temperatura
controlada de 25 °C. A Figura 6 representa a leitura da densidade de agua destilada
realizada pelo equipamento.

Figura 6. Leitura de agua destilada realizada com o densimetro.

iperatura da dens dade

20,17 <

4.2.4. Estudo do efeito da frequéncia de agitacdo durante a coacervacio

complexa

O efeito dos diferentes niveis de agitacdo sobre o rendimento foi correlacionado
ao nivel de precipitacdo, medido por meio do volume de particulas decantadas,
enquanto o efeito da agitacdo sobre a qualidade das capsulas produzidas foi investigado

por meio da analise morfoldgica.

4.2 5. Caracterizacdo morfolégica

4.2.5.1. Microscopia Gtica

A morfologia das cdpsulas foi avaliada em duas etapas do processo de obtencéo:

apos a coacervagdo, a liofilizacdo e a reidratacdo. As amostras foram coletadas e
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depositadas em laminas e foram realizadas leituras das particulas em microscépio 6tico
acoplado com camera fotogréfica digital de 8,1 megapixels (Sony Cyber-Shot, DSC-
W150, Brasil).

4.2.5.2. Microscopia eletronica de varredura

Essa analise foi realizada apenas nas particulas liofilizadas. As amostras foram
dispostas em porta amostra sobre fita de carbono, metalizadas com uma camada de ouro
e paladio em metalizador (Polaron SC7620, Reino Unido) e analisadas em microscopio
eletronico de varredura (SEM Electron Microscopy Ltd, Magellan 400L XHR, EUA)
utilizando voltagem de 2,0 kV. Tais andlises foram realizadas no Laboratério de
Caracterizagdo Estrutural (LCE) da Universidade Federal de Sdo Carlos (UFSCar).

4.2.5.3. Reidratacdo das particulas secas por liofilizacao

Para a reidratacdo das particulas secas por liofilizacdo foram coletadas 0,2 g de
cada ensaio realizado, que foram adicionados em tubos de ensaios contendo 50 mL de
agua destilada e agitados por 5 minutos em agitacdo continua utilizando agitador

mecanico de tubos.

4.2.5.4. Tamanho das particulas apds a coacervacao

A distribuicdo de tamanho das particulas foi determinada a partir de imagens
obtidas pelo microscépio 6tico (Olympus, modelo CX31RTSF, Japdo). Para a leitura o
excesso de agua foi retirado e as particulas foram analisadas utilizando o software de
analise de imagens CellSens 1.11 (Olympus, Japdo). A Figura 7 ilustra uma imagem da
leitura de tamanho das particulas com o software aplicado. Para cada tratamento foram
feitas trés laminas, sendo 100 particulas de cada lamina analisadas individualmente. Os

dados recolhidos foram tratados estatisticamente.
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Figura 7. Analise do tamanho de particulas pelo software CellSens 1.11.

Tal analise determinou a area média das particulas (A) e a partir da Equacao 6,

foi possivel determinar o diametro equivalente medio das particulas (De).

. = [ ©)

onde D. € 0 didmetro equivalente da particula em um e A ¢ a area da particula obtida

pelo software em pm?.

As dispersdes obtidas foram estudadas com base em seus histogramas e através
da sua mediana. A mediana € definida como o ponto no qual metade da populacédo
reside acima e metade da populacédo reside abaixo, sendo considerado o valor médio da
populacdo em questdo e denominado de Ds. Outro parametro de analise é o Span, que é

um indicativo da amplitude da distribuicdo de tamanho, representado pela Equacédo 7.

Dgg—p
Span = —

(7)

50

onde Dig, Dsp € Dgy sd0 0s diametros correspondentes a 10, 50 e 90% dos volumes

cumulativos, respectivamente.
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4.2.5.5. Distribui¢do de tamanho das particulas liofilizadas

A distribuicdo de tamanho das particulas liofilizadas foi determinada em um
analisador de distribuicdo de tamanho por difracdo de laser LA-950V2 (HORIBA,
Japdo) utilizando etanol anidro (PA) como meio de dispersdo. As particulas foram
previamente dispersas em etanol em agitador mecénico durante um minuto e tratadas
num banho de ultrassom (modelo USC-1400A, Unique, Brasil) durante 30 segundos. Os
resultados foram expressos em termos de tamanho médio de particula, e o diametro
equivalente (D) das particulas, foi calculado por meio da Equacéo 6. As distribuicdes
obtidas também foram analisadas pela técnica apresentada no item 4.2.5.3.

4.2.6. Eficiéncia de encapsulacdo

A eficiéncia de encapsulacdo dos carotenoides presentes no Oleo de buriti foi
calculada como a razdo entre o teor de carotenoides totais presentes nas microcapsulas
(EC) e a quantidade total de carotenoides presentes no 6leo utilizado na formulacéo
(TC), de acordo com a Equacdo 8. O rompimento das microcapsulas foi realizado

utilizando uma solucéo de citrato de sodio a 3%.

%EE = £C x100 ®)
TC

O oleo foi quantificado por extracdo com acetona e a concentracdo de
carotenoides foi determinada por espectrometria de acordo com Rodriguez-Amaya e
Kimura (2004). Os carotenoides presentes em aproximadamente 0,7 g de microcapsulas
foram extraidos com acetona utilizando homogeneizador ultraturrax (IKA, modelo T25,
Alemanha). O homogeneizado foi filtrado sob vacuo em funil com placa de vidro
sinterizado (porosidade G2) e as extragdes continuaram até o residuo parecer
desprovido de cor. O extrato foi adicionado a um funil separador contendo
aproximadamente 10 mL de éter de petroleo, seguido por 400 mL de &gua destilada e,
apos separacdo de fases, a fase inferior contendo agua e acetona foi descartada. A fase
etérea restante foi lavada cinco vezes para remocdo completa da acetona. O extrato

resultante foi transferido para um baldo volumétrico de 25 mL e, apds ajuste do volume,
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a absorbancia do extrato foi lida em espectrofotdmetro (SP-22, Biospectro, Brasil) a 450
nm.

4.2.7. Analise de cor
A andlise de cor foi realizada utilizando um colorimetro Konica Minolta (CR-S,
Konica Minolta, Japdo). As coordenadas de cor (CIE L *, a * e b *) foram medidas com

iluminante D65 e angulo de observacdo de 10°. O croma (C *) e o angulo de matiz (h)
foram calculados de acordo com as Equacdes 8 e 9.

ct =) + (o) ®)
b*
h =arctg (;] 9)

4.2.8. Obtencao de espectros de infravermelho

Foi utilizado o espectrofotdmetro FTIR Perkin-Elmer (Spectrum Two IR, EUA)
ligado a um atenuador de reflectancia total (FTIR-ATR). Os materiais encapsulantes
puros e capsulas foram colocados no cristal de ZnSe e uma pressdo de 75 psi foi
aplicada. Foram obtidas varreduras na faixa de 4000 a 650 cm™, com resolugdo de 4

cm™ . Os dados foram analisados com o auxilio do software Spectrum One.

4.2.9. Analise de dados

Os ensaios foram repetidos trés vezes em sequéncia e as analises foram
realizadas em triplicata. Os valores das determinacGes analiticas foram submetidos a
analise de variancia (ANOVA) e comparacdes de médias pelo teste de Tukey (p <0,05)

utilizando o software Minitab 16.1.1.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. Caracterizacdo morfoldgica

5.1.1. Microscopia 6tica

As Figuras 8 e 9 apresentam as capsulas obtidas em diferentes concentracGes de
6leo e materiais de parede e em diferentes frequéncias de agitacdo, apos a coacervacao,
apos a liofilizacdo e ap6s a reidratacdo. As figuras sao distribuidas em grupos, sendo
que o grupo 1 representa as microcapsulas ap0s a coacervagdo, o grupo 2 ap0s a
liofilizacdo e, finalmente, o grupo 3 representando as microcapsulas apos a reidratacéo.
As imagens de microscopia Otica demostraram que 0s tratamentos resultaram na
formacdo das capsulas.

A coacervacdo complexa de gelatina e alginato de sddio mostrou ser um
processo viavel para a producéo de microcapsulas de 6leo de buriti, embora o tamanho e
a morfologia das microparticulas tenham sido altamente dependentes das condicfes
hidrodinamicas durante a formacdo do coacervado. Apesar das microcapsulas serem
multinucleadas e de formato irregular, com a frequéncia de agitacdo adequada foi
possivel obter particulas individuais, que se transformaram em po apos liofilizacéo.
Apos a reidratacao, as microcapsulas puderam ser dispersas e recuperaram a sua forma
(Figuras 8 e 9, grupo 3). Observou-se adicionalmente, que as particulas reidrataram-se
em intervalos de tempo inferiores a 10 segundos. Devi e Kakati (2013) relataram que 0s
coacervados ndo aglomerados produzidos com gelatina e alginato de sédio s6 podiam
ser obtidos usando certa quantidade de reticulante. No presente trabalho, evitou-se a
utilizacdo de agentes de reticulacdo, tendo em conta que a maior parte dos agentes de
reticulacdo disponiveis ndo sdo permitidos para utilizacdo em alimentos, enquanto
outros apresentam um custo elevado (REDDY el al., 2009; TAVAKOLIPOUR, et al.,
2015). Saravanan e Rao (2010) observaram grandes diferencas morfologicas entre as
microcapsulas de gelatina-alginato produzidas por coacervacdo complexa, dependendo

do tipo de material do nucleo.
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Figura 8. Microscopia 6tica das microcapsulas de éleo de buriti obtidas por coacervagdo
complexa na concentracdo alginato:gelatina 1:3 g/100 g, em diferentes frequéncias de
agitacdo: A 600 rpm; B 950 rpm; C 1300 rpm; D 1650 rpm; E 2000 rpm, nos trés
diferentes grupos, grupo 1 apds a coacervagao, grupo 2 apds a liofilizacdo e grupo 3 ap6s a
reidratacao.
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Figura 9. Microscopia Gtica das microcapsulas de dleo de buriti obtidas por coacervagdo
complexa na concentracdo alginato:gelatina 2:6 g/100 g, em diferentes frequéncias de
agitagdo: A 600 rpm; B 950 rpm; C 1300 rpm; D 1650 rpm; E 2000 rpm, nos trés diferentes
grupos, grupo 1 ap6s a coacervacao, grupo 2 apoés a liofilizagdo e grupo 3 ap0s a reidratacao.
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5.1.2. Microscopia eletrdnica de varredura

As Figuras 10 e 11 apresentam as imagens de microscopia eletrbnica de
varredura (MEV) de todos os ensaios realizados no presente trabalho. Todas as
particulas obtidas apresentaram caracteristicas similares, com uma superficie rugosa e
tendéncia ao formato de uma elipse, no entanto, ndo apresentaram fissuras e/ou poros, o
que pode indicar que o 6leo de buriti foi totalmente coberto pelos materiais de parede
utilizados na coacervagdo complexa.
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Figura 10. MEV de microcépsulas de 6leo de buriti obtidas por coacervacdo complexa na
concentracéo alginato:gelatina 1:3 g/100 g.
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Figura 11. MEV de microcépsulas de 6leo de buriti obtidas por coacervagdo complexa na
concentracéo alginato:gelatina 2:6 g/100 g.
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5.1.3. Distribuicdo do tamanho médio das particulas

O tamanho médio das particulas e a distribuicdo de tamanhos de particula sdo de
maxima importancia quando a intencdo é a incorporacdao do ingrediente no alimento,
uma vez que as particulas grandes podem afetar os atributos de textura do produto final.
Quando se analisa o tamanho de particulas pequenas ou pds, a utilizacdo de uma
distribuicdo de tamanhos ¢ muito importante para que agregados ou aglomerados ndo
sejam interpretados como particulas individuais (GERMAN, 1996).

As Figuras 12 e 13 apresentam as distribuicdes de didmetro equivalente das
particulas obtidas ap6s a coacervacdo e analisadas por microscopia ética, enquanto que,
as Figuras 14 e 15 apresentam as distribuicdes de diametro equivalente das particulas
liofilizadas, obtidas pela analise de difracdo de laser. Os histogramas das distribuicdes

séo apresentados no Anexo 1.

Figura 12. Dispersdes dos diametros das microcapsulas umidas de Oleo de buriti
obtidas por coacervacdo complexa na concentracdo alginato:gelatina 1:3 g/100 g em

funcéo das diferentes frequéncias de agitacéo.
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Figura 13. Dispersdes dos diametros das microcapsulas umidas de 6leo de buriti
obtidas por coacervagdo complexa na concentracdo alginato:gelatina 2:6 g/100 g g em
funcéo das diferentes frequéncias de agitacéo.
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Figura 14. Dispersdes dos diametros das microcapsulas de 6leo de buriti liofilizadas
obtidas por coacervacao complexa na concentracdo alginato:gelatina 1:3 g/100 g g em

funcéo das diferentes frequéncias de agitacéo.
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Figura 15. Dispersdes dos diametros das microcdpsulas de 6leo de buriti liofilizadas
obtidas por coacervacdo complexa na concentracdo alginato:gelatina 2:6 g/100 g em
funcéo das diferentes frequéncias de agitacéo.
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Através das dispersdes correspondentes a cada populacdo de particulas, foi
possivel determinar os valores D1g, Dso, Dgo € 0 Span (Tabelas 2 e 3). Constata-se que
tanto os didametros equivalentes quanto os valores de Dso expressam a mesma tendéncia
e que ambos foram afetados pela frequéncia de agitacdo e pela concentragdo dos

materiais de formacéo das microcapsulas.
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Tabela 2. Valores de didmetro equivalente das microcapsulas umidas, Dio, Dso, Dgo €

Span.
Diametro
Amostra Equivalente P10 D0 D0 Span
médio (um) (Hm) (Hm) (Hm)

3G1A600  175,29+40,47° 130 170 230 0,59

3G1A950  155,53+32,35° 120 150 200 0,53
3G1A1300 145,87+29,54° 120 140 180 0,43
3G1A1650 107,13+24,40° 90 110 140 0,45
3G1A2000  85,62+18,98" 65 85 110 0,53

6G2A600  176,94+50,68" 120 160 240 0,75

6G2A950 153,21+47,81° 100 140 220 0,86
6G2A1300 148,53+36,80° 110 140 200 0,64
6G2A1650  126,38+30,01" 90 120 160 0,58
6G2A2000 102,11+26,93%" 70 100 140 0,70

Tabela 3. Valores de diametro equivalente das microcapsulas obtidas apés a

liofilizag&o, D1o, Dsg, Dgo € Span.

Diametro
Amostra Equivalente P10 D0 Do Span
médio (um) (Hm) (Lm) (Hm)
3G1A600  21,72+54,95 14 22 33 0,86
3G1A950  16,54+23,84° 10 17 27 1,00
3G1A1300  13,65+6,92% 9 14 20 0,79
3G1A1650 14,57+15,68° 9 15 21 0,80
3G1A2000  14,09+7,25% 8 14 22 1,00
6G2A600  24,94+63,17° 10 20 38 1,40
6G2A950  21,42+68,57" 9 19 32 1,21
6G2A1300 17,97+39,79° 8 15 27 1,27
6G2A1650 13,68+33,12% 7 11 21 1,27
6G2A2000  12,97+2,92° 7 12 18 0,92
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Analisando os valores de span é possivel observar uma tendéncia de aumento
com 0 aumento da concentragdo, tanto para as particulas Umidas apds a coacervagao,
quanto para as particulas analisadas ap6s a lifiolizacdo. Tal indicio é confirmado quando
sdo analisadas as dispersdes, que nas maiores concentragdes apresentam curvas com
maiores amplitudes.

Comparando as duas técnicas de analise, é claramente observado que a técnica
de espalhamento de luz obteve dispersdes com maiores amplitudes e consequentemente
maiores valores de span. Isso pode ser explicado por varios fatores: segundo Papini
(2003), particulas ndo esféricas sdo medidas em todas as orientacdes, causando um
alargamento na distribuicdo de tamanhos de particulas (como visto nas Figuras 8 € 9), e
particulas com a superficie muito rugosa (como visto nas Figuras 10 e 11) tendem a
apresentar um aumento na faixa fina da distribui¢do. Outro fator inerente a técnica é a
possivel leitura de aglomerados, o que ndo ocorre quando se analisa o tamanho das
particulas por microscopia Otica. No entanto, a técnica de microscopia considera uma

amostragem menor, podendo ndo representar toda a populacéo de particulas.

5.1.3.1. Diametro equivalente das particulas

Como ilustrado nas Figuras 8 e 9, 0 aumento da frequéncia de agitacao levou a
uma diminuicdo do tamanho de particula, assim como a reducdo dos desvios padrdo no
didmetro equivalente, indicando um tamanho de particula mais uniforme (Tabelas 2 e
3), tanto para as particulas obtidas apds a coacervacdo (Umidas) quanto apds a
liofilizagdo. De acordo com Jegati e Taverdet (2000), o aumento da frequéncia de
agitacdo gera um aumento na turbuléncia do sistema que provoca a desintegracdo de
materiais de parede, formando coacervados menores e, assim, particulas menores. Este
efeito foi observado em todos os ensaios. Comparando o tamanho das particulas imidas
ap0s a coacervacao e apos a liofilizacdo o previsto ocorreu, ja que, como a liofilizacao é
uma técnica de secagem, a diminuicdo de tamanho das particulas é esperada, e isso €
observado tanto nas Figuras 8 e 9 quanto nas Tabelas 2 e 3. Analisando somente a
concentracdo dos materiais constituintes das particulas, o0 aumento de sua concentracédo

ocasionou um aumento no diametro equivalente.
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5.2. Comportamento reoldgico das suspensdes de particulas

Para a elaboragdo dos reogramas, inicialmente empregou-se a Equagdo (1)
(STEFFE, 1996) para estimar a taxa de deformacéo aplicada pelo agitador mecénico
durante a formacgdo das microcapsulas. Para os valores de didmetro de hélice de 0,051 m
e didmetro do béquer 0,086 m, as taxas de deformacdo resultantes em funcdo da
frequéncia de agitacdo obtidas através do medidor de frequéncia, sdo apresentadas na
Tabela 2. Observa-se que as taxas de deformacéo se encontram na faixa de 90 a 306 s™
e, dessa forma, as curvas de escoamento foram determinadas nessa mesma faixa de

taxas de deformagao.

Tabela 4. Valores de taxa de deformacéo (1/s) calculados a partir da Equagdo (1)
(STEFFE, 1996).

frequéncia de agitacao 3 )
) ] Taxa de deformagé&o obtida
empregada pelo agitador ~ Velocidade angular (rad/s)
pela equacado (1) (1/s)

(rpm)
600 62,33 + 0,38 90,83
950 99,24 + 0,46 144,61
1300 136,41 + 0,43 198,77
1650 172,25 + 0,37 250,99
2000 209,91 + 0,37 305,87

Os reogramas sdo apresentados nas Figuras 16 a 20, onde sdo comparados de
acordo com a concentracdo dos polimeros e em frequéncia constante de agitacdo

durante a producédo de microcapsulas.
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Figura 16. Reograma das suspensdes de microcapsulas obtidas na frequéncia de
agitacdo de 600 RPM.
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Figura 17. Reograma das suspensGes de microcapsulas obtidas na frequéncia de
agitacdo de 950 RPM.
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Figura 18. Reograma das suspensdes de microcapsulas obtidas na frequéncia de
agitacdo de 1300 RPM.
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Figura 19. Reograma das suspensGes de microcapsulas obtidas na frequéncia de
agitacdo de 1650 RPM.
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Figura 20. Reograma das suspensdes de microcapsulas obtidas na frequéncia de
agitacdo de 2000 RPM.
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Com base nos reogramas, observa-se um aumento gradual na tensdo de
cisalhamento em relacdo ao aumento da taxa de deformacéo; tal comportamento é
caracteristico de fluidos dilatantes. No entanto, a analise global dos reogramas, por si s6
ndo permite caracterizar completamente o0 comportamento reolégico de cada uma das
amostras. Para essa caracterizacdo foram testados quatro diferentes modelos, Newton,
Bingham, Lei da Poténcia e Herschel-Bulkley. O modelo que melhor se ajustou aos
reogramas foi o de Herschel-Bulkley e os valores dos parametros sédo apresentados na
Tabela 5. Observa-se que, para todas as solucdes, 0 modelo apresentou alto indice de
correlagdo (R® > 0,994).
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Tabela 5. Pardmetros do modelo de Hershel-Bulkley ajustados aos reogramas das

suspensoes.
Amostra 10 (MPa) k (mPa-s") n r?
3G1A600 3,48 0,71 1,10 0,999
3G1A950 7,14 0,78 1,17 0,999
3G1A1300 5,45 0,48 1,18 0,998
3G1A1650 0,56 0,25 1,39 0,991
3G1A2000 0,99 0,27 1,31 0,996
6G2A600 13,28 0,21 1,40 0,999
6G2A950 19,26 0,05 1,64 0,994
6G2A1300 7,14 0,90 1,18 0,996
6G2A1650 27,26 0,07 1,14 0,999
6G2A2000 21,72 0,03 1,70 0,998

O meio de coacervacdo consiste num sistema disperso, no qual goticulas de 6leo,
polimeros de parede e particulas de coacervado sdo suspensas numa fase aquosa. O
aumento da concentracdo de material na parede e o correspondente aumento da fracao
de 6leo afetaram o comportamento reolégico do sistema. O indice de comportamento, n,
indicou comportamento dilatante (n > 1), confirmando o que foi observado nos
reogramas. A tensdo inicial e n aumentaram com o0 aumento da concentracdo da
suspensao. Esse comportamento pode ser atribuido a uma maior concentracdo da fase
dispersa e tamanho e forma diferentes das microparticulas de coacervado, uma vez que
o aumento das forcas de cisalhamento depende das propriedades da fase dispersa e €
governado por interacdes hidrodinamicas (SINAKI, 2016).

Com os parametros obtidos pelo ajuste do modelo de Herschel-Bulkley foi

possivel calcular os valores de viscosidade aparente, através da Equacéo 8.
—_ o s (n—1
Hap = S + KH—BV(n ) (8)

onde Mg € a viscosidade aparente em kg/m.s, To é a tensdo de cisalhamento inicial em
Pa, 7 a taxa de deformacéio em s™, n o indice de comportamento do fluido e kyg 0

indice de consisténcia de Herschel-Bulkley em Pa.s".
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5.2.1. Efeito _da frequéncia de agitacdo e da concentracdo de materiais de

parede na viscosidade aparente das suspensdes de particulas

As Figuras 21 a 25 representam os gréaficos de viscosidade aparente em funcéao
da taxa de deformacdo das suspensdes obtidas nas frequéncias de agitacdo 600, 950,
1300, 1650 e 2000 rpm, respectivamente.

Figura 21. Viscosidade aparente em funcdo da taxa de deformacdo da suspensdo de
particulas obtida com agitacdo de 600 RPM.
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Figura 22. Gréafico de viscosidade aparente em funcdo da taxa de deformacdo da

suspensdo de particulas obtida com agitacéo de 950 RPM.
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Figura 23. Gréafico de viscosidade aparente em funcdo da taxa de deformacdo da
suspensdo de particulas obtida com agitagdo de 1300 RPM.

3,5
s
€ 3
o
225
()]
E »
< [ . - u
& 1,5
=i tll-ll' S ¢+ ¢
s 1 oo ¢
o *?
20,5
8

o

0 50 100 150 200 250
Taxa de deformag3o (1/s)

4 3G1A1300 W6G2A1300

Figura 24. Gréafico de viscosidade aparente em funcdo da taxa de deformacdo da

suspensdo de particulas obtida com agitacdo de 1650 RPM.
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Figura 25. Gréafico de viscosidade aparente em funcdo da taxa de deformacdo da
suspensdo de particulas obtida com agitagdo de 2000 RPM.
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Os resultados encontrados indicaram que a viscosidade depende da forma e
distribuicdo de tamanho das particulas, os quais sdo dependentes da frequéncia e
concentracdes dos polimeros utilizados. Verificou-se, por meio dos experimentos que a
viscosidade aumentou com o aumento do tamanho da particula. O mesmo foi observado
por Vazques (2003) no estudo de suspensdes de suco de goiaba.

Outro fator observado € a relacdo entre a frequéncia de agitacdo e viscosidade
aparente, onde o aumento da primeira causa uma diminuicdo da segunda. Tal
caracteristica também foi observada por Miranda et al. (2012), em pesquisa sobre a
influéncia da agitacdo em polpas de graviola.

Analisando os graficos é possivel identificar que o aumento da concentracdo de
particulas ocasiona o aumento da viscosidade da suspensdo, e nos casos de
concentracbes maiores, 0 aparecimento de uma tensdo inicial, como esperado,
considerando que, como descrito por Sato (2009), a concentracdo e o tamanho das

particulas influencia diretamente no valor viscosidade da suspenséo.
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5.2.2. Densidade

A Tabela 6 apresenta os valores da densidade (p, g/cm®) para as dipersdes de
microcapsulas de dleo de buriti. Todas as dispersdes e emulsdes, exceto a 3G1A950,
apresentaram valores de densidade acima da densidade da &gua pura, 995 kg/m?3 a 25°C.
As dispersdes que apresentaram maiores concentragdes de materiais constituintes das

microcépsulas apresentaram maiores valores de densidade.

Tabela 6. Densidade (g/cm?3) para as dispersoes e emulsdes.

Amostra Densidade (g/cm®)
3G1A600 1,003 £0,12
3G1A950 0,997 £ 0,02
3G1A1300 1,006 + 0,35
3G1A1650 1,003 + 0,40
3G1A2000 1,002 + 0,25
6G2A600 1,007 £ 0,15
6G2A950 1,007 £ 0,52
6G2A1300 1,004 + 0,37
6G2A1650 1,006 = 0,19
6G2A2000 1,004 £ 0,16

5.2.3. Efeito do nimero de Reynolds no tamanho da particula

Com os valores obtidos para densidade (Tabela 6) e viscosidade aparente
(Tabela 4) foi possivel calcular o nimero de Reynolds generalizado para agitacéo.

Segundo Menegalli et al. (2015), o nimero de Reynolds para agitadores é definido pela

Equacéo 9.
Re = £N2° (9)
Hap

onde Re é o numero de Reynolds de agitacdo, N o nimero de revolugGes por segundo,

D o diametro da hélice do agitador em m, pap @ Viscosidade aparente em kg/m.s.
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Substituindo a Equacdo 8 em 9, obtem-se temos o numero de Reynolds
generalizado de agitacdo para o modelo de Herschel-Bulkley, representado pela
Equacéo 10.

pND?
Re =g
HE (Fe+ky_pN™=D)

(10)
onde p é a densidade em kg/m®, N o niimero de revoluces por segundo, D o diametro
da hélice em m, 10 a tensdo inicial em Pa, n o indice de comportamento do fluido e kn.g

o indice de consisténcia de Herschel-Bulkley em Pa.s".

Os resultados sdo apresentados na Tabela 7. A viscosidade utilizada para o
calculo do numero de Reynolds foi calculada através dos valores de taxa de deformacao
empregadas durante a coacervacdo (Tabela 4). Os valores de Reynolds mostraram-se
satisfatorios para a formacgdo das microcapsulas pois, de acordo com Jegati e Taverdet
(2000), os valores minimos para o favorecimento da coacervagcdo Sdo superiores a
10000. Houve uma clara correlacdo entre o numero de Reynolds e o tamanho de
particula, independentemente da concentracdo de materiais de parede na suspensao, com
uma diminuicdo no tamanho médio de particula com aumento do nimero de Reynolds
(Figuras 26 e 27).

Todos os ensaios de coacervacdo foram realizados com numero de Reynolds
superior a 10000, que é o limite entre fluxo laminar e turbulento em vasos agitados
(GABELLE e al., 2013). Lemetter et al. (2009) observaram que 0 aumento do nimero
de Reynolds levou a um menor tamanho de particula em coacervacdo complexa usando
gelatina e goma arébica e afirmaram que esse adimensional seria o parametro indicado a
considerar para 0 aumento de escala no processo de coacervacdo. Os dados obtidos
sugerem que acima de certo valor do nimero de Reynolds (> 70000) ha uma tendéncia
de estabilizacdo no tamanho médio de particulas. Essa tendéncia de estabilizacdo
também foi observada por Castillo et al. (1992) ao estudar a encapsulacdo de células
biocatalisadoras inteiras em pérolas de gel, embora os seus ensaios fossem realizados
em regime laminar (Re <180).

Por outro lado, a frequéncia de agitacdo crescente afetou a taxa de cisalhamento

(Equacdo 1) e, devido ao comportamento do meio de coacervacdo, esse aumento
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também afetou a viscosidade aparente. Todas essas influéncias no comportamento do
escoamento podem ser levadas em conta através do calculo do nimero de Reynolds
(Equagéo 10), que aumentou com a frequéncia de agitagdo crescente, mas diminuiu com
0 aumento da concentracdo do meio de coacervacdo devido as viscosidades aparentes

mais elevadas.

Tabela 7. Valores de Reynolds generalizado apds a coacervagao.

Amostra Viscosidade Aparente Reynolds
(mPa.s) (Re)

3G1A600 0,77 32648
3G1A950 1,14 66873
3G1A1300 0,77 70778
3G1A1650 1,12 73795
3G1A2000 1,07 77635
6G2A600 1,89 13338
6G2A950 3,51 34928
6G2A1300 1,33 41009
6G2A1650 1,10 62842
6G2A2000 1,11 75433

48



Figura 26. Diametro equivalente das particulas produzidas com (m) 3:1 g/100 g

gelatina:alginato e (®) 6:2 g/100 g gelatina:alginato, apds a coacervacao em funcéo do

namero de Reynolds.
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Figura 27. Diametro equivalente das particulas produzidas com (m) 3:1 ¢/100 g

gelatina:alginato e (®) 6:2 g/100 g gelatina:alginato, apds a liofilizagdo em funcéo do

namero de Reynolds.
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5.3. Eficiéncia de encapsulacéo

A Figura 28 apresenta o0 pd resultante das microcapsulas antes e apds o

rompimento e extragdo do Gleo presente interna e externamente.

Figura 28. Coloragdo final das microcapsulas antes (A) e apés (B) a extragdo do 6leo
de buriti.

Os valores de eficiéncia de encapsulacdo (% EE) das microcapsulas de dleo de
buriti sdo apresentados na Tabela 8. Os valores de eficiéncia ndo foram afetados pelas
condicdes de processamento e foram ligeiramente acima de 80%. A microencapsulacao
por coacervacdo pode resultar em altos valores de eficiéncia de encapsulamento, tais
como 96% encontrados por Alvim e Grosso (2010). Qv et al. (2011) obtiveram valores
em torno de 85% para a eficiéncia de encapsulacdo da luteina. Por outro lado, Santos et
al. (2015) relataram menores valores de eficiéncia de encapsulacdo para coacervagdo
complexa de uma dupla emulsdo de xilitol (variando de 31 a 72%), enquanto que
Zuanon et al. (2013) obtiveram valores na faixa de 49 a 73% para curcumina
encapsulada em coacervados de gelatina e goma arabica. Levando em conta a
coacervacdo complexa entre gelatina e alginato, Saravanan e Rao (2010) observaram

que a eficiéncia de encapsulacdo dependia muito do tipo de material do nucleo.
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Tabela 8. Valores de eficiéncia de encapsulagdo (%EE) para as diferentes

microcapsulas.

Amostra %EE
3G1A600 81,74+0,63°
3G1A950 81,36+0,82°

3G1A1300 81,15+1,43°
3G1A1650 81,24+0,24°
3G1A2000 80,71+0,49°
6G2A600 81,17+1,142
6G2A950 81,28+1,062
6G2A1300 81,08+0,442
6G2A1650 80,62+1,472
6G2A2000 80,94+1,632

5.4. Analise dos parametros de cor

De acordo com a Tabela 9, os parametros de cor das microcapsulas foram
influenciados pelas condicdes de processamento durante a coacervacdo. O 6leo de Buriti
tem uma cor laranja-avermelhada e isto é refletido pelos valores do angulo de
tonalidade das capsulas (h =~ 80), que estdo localizados na regido de amarelo intenso. O
croma variando de 54 a 63 indica que todas as amostras apresentaram alta saturacdo de
cor. Além disso, os valores de luminosidade (L*) aumentaram com o aumento da
frequéncia de agitacdo, mostrando que particulas menores apresentavam uma cor

amarela mais viva, provavelmente devido a menor espessura da parede da capsula.
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Tabela 9. Luminosidade (L *), angulo hue (h) e croma (C *) das microcapsulas de 6leo

de buriti
Sample Code L c H
3G1A600 79,26+0,35 55,98+0,85' 80,12+0,09°
3G1A950 78,48+0,22" 54,88+0,63" 80,57+0,24
3G1A1300 77,57+0,34° 55,85+0,38¢ 80,24+0,23"
3G1A1650 75,68+0,62% 61,89+0,88" 79,55+0,23°
3G1A2000 74,30+0,49° 62,48+0,31% 78,84+0,21%
6G2A600 75,31+0,50° 61,84+0,48" 78,830,09%
6G2A950 76,31+0,50° 60,49+0,55" 78,90+0,05"
6G2A1300 74,66+0,54" 59,57+0,23° 78,76x0,05%
6G2A1650 73,40+0,39" 61,21+0,42% 78,60+0,11°
6G2A2000 72,73+0,14' 62,90+0,47° 78,64+0,06°
5.5. FTIR

Os espectros infravermelhos de alginato, gelatina e 6leo de buriti sdo mostrados
na Figura 29, em comparacdo com 0 espectro de microcapsulas produzidas com 3:1
g/100 g de gelatina:alginato a 600 rpm. Os espectros das diferentes formulacbes de
microcapsulas apresentaram caracteristicas semelhantes, com picos variando apenas em
intensidade, o que pode ser atribuido a concentracdo de compostos utilizados na sua
formulacéo.

No espectro de alginato é possivel identificar uma banda com um valor de
comprimento de onda de 1609 cm™, valores préximos aos encontrados por Abruzzo
(2013), que indicam o grupo C = O. No espectro de gelatina é possivel observar a banda
caracteristica do grupo amida, no comprimento de onda de 15450 cm™, préximo
aquelas encontradas por Yakimets (2005). Os picos caracteristicos em 2928 e 2858 cm™
de Gleo buriti foram identificados em todas as microcapsulas, indicando a sua presenca
nas particulas.

De acordo com Saravanan e Rao (2010) e Santos (2015), durante a coacervagéo
complexa os grupos carboxila no polissacarido e os grupos amino da proteina interagem

formando o grupo amida, que aparece na analise FTIR com um comprimento de onda
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de cerca de 1650 cm™, o que pode ser observado no espectro das microcapsulas
mostrado na Figura 29. Devi e Kakati (2013) também observaram a presenca de grupos
amida em microparticulas carregadas com &cido ascérbico produzidas por coacervagao
complexa de gelatina-alginato.

Figura 29. Espectros de FTIR a amostra codificada como 3G1A600 (3:1 g/100 g de
gelatina:alginato a 600 rpm) e gelatina pura, alginato e dleo de buriti.
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6. CONCLUSOES

O par gelatina/alginato de sodio demonstrou resultados positivos para a
formacdo de microcapsulas de dleo de buriti por coacervacdo complexa.

A frequéncia de agitacdo para a producdo das microcapsulas teve grande
influéncia no tamanho das mesmas, sendo que a elevacdo da frequéncia de agitacdo
resultou em menores tamanhos de microcapsulas, que variaram de 176,94 a 85,62 um
para as particulas apds a coacervacao e de 24,94 a 12,97 um para particulas apos a
liofilizag&o.

A frequéncia de agitacdo também teve influéncia direta na viscosidade aparente
das suspensdes de particulas obtidas apds a coacervacdo, sendo que as maiores
frequéncias de agitacdo diminuiram as viscosidades aparentes das amostras.

O aumento da concentracdo dos polimeros formadores das microcapsulas
resultou em maiores tamanhos de microcapsulas e maiores valores de viscosidade
aparente.

Em geral, as microcapsulas exibiram superficies rugosas e auséncia de fissuras e
poros, sugerindo uma cobertura completa do recheio.

Os valores de eficiéncia de encapsulacdo do Oleo de buriti se apresentaram

similares para todos os ensaios realizados, com valores proximos a 80%.
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