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RESUMO - A microencapsulagédo tem sido usada na industria de alimentos para fornecer
materiais estaveis. As antocianinas possuem alto potencial antioxidante, entretanto séo
fotodegradaveis. Os desafios sao direcionados a busca de técnicas que facam com que este
potencial permaneca ativo e biodisponivel. Este trabalho tem como objetivo propor a
técnica de polimerizacdo interfacial para encapsular as antocianinas presentes no extrato
do jambo vermelho. Um planejamento experimental do t‘irfatﬁrial foi realizado a fim

de definir as melhores condicbes do processo. Foram definidas as condi¢cdes ideais de
temperatura e agitagdo do sistema. As microparticulas obtidas foram caracterizadas
guanto ao tamanho, morfologia e carga superficial. Os resultados obtidos, tal como
didametro de particula de 5,94 micrémetros e potencial Zeta de +7,03 mV, mostraram que
a técnica utilizada para obtencéo destas microparticulas foi satisfatoria e possui potencial
para aplicacao na industria de alimentos.

1. INTRODUCAO

Nas ultimas décadas existe uma atencdo direcionada para alimentos com propriedades
funcionais importantes, o que tem impulsionado a industria alimenticia a produzir alimentos com
esse potencial. Entre os compostos com propriedades funcionais, encontram-se os antioxidantes,
dentre eles as antocianinas (pigmentos naturais, parcialmente hidrossollveis), as quais ajudam a
proteger o organismo humano contra o estresse oxidativo que estd associado a um aumento da
incidéncia de cancer e outras doencas degenerativas (Scalbert & Williamson, 2000 apud Moreira,
2007). As antocianinas estdo presentes em varios produtos hortifrutigranjeiros. O jambo, objeto
deste trabalho, é um deles. Apesar disso, seu uso como aditivo alimenticio ainda esté restrito em
funcdo de limitagbes como sazonalidade e a baixa estabilidade apresentada em algumas
condicdes de processamento como temperatura, luz e oxigénio (Stringheta, 1991).

Os desafios estdo, portanto, direcionados na busca de técnicas que facam com que este
potencial antioxidante das antocianinas permaneca ativo e biodisponivel ndo s6 apos
processamento e armazenamento, mas, também, que possa ser usado como veiculo para a
liberacdo de bioativos e micronutrientes em condi¢des e niveis adequados.
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Dentro deste contexto, situam-se as técnicas de microencapsulacdo. Na industria de
alimentos, a microencapsulacéo é utilizada para fornecer ingredientes liquidos e sélidos estaveis,
para preservar odores, fragrancias, compostos bioativos, proteger os ingredientes encapsulados
contra oxidacdo quimica ou de fatores do ambiente, dentre outros. Em algumas técnicas, a
capsula pode ser projetada para liberar lentamente o produto com o passar do tempo ou até que
determinada condicdo fisico-quimica seja alcancada (Thies, 1995). Por isso, as microcapsulas
possuem um forte valor agregado com propriedades variadas e dificeis de controlar todas ao
mesmo tempo.

A polimerizacado interfacial, técnica utilizada neste trabalho, € um método quimico de
microencapsulagdo utilizado para encapsular substancias que tém em sua molécula uma parte
hidrofilica e uma parte hidrofébica, caso das antocianinas. Ela é formada por uma etapa de
emulsificacdo seguida de uma etapa reativa. As reacbes ocorrem normalmente a temperatura
ambiente.

Estudos anteriores mostraram que o extrato do corante do jambo (fruto de casca
avermelhada e polpa branca abundante na regido nordeste, contendo uma Unica grande semente
de formato esférico em seu interior) possui uma atividade antioxidante superior a 85% e 0s
resultados obtidos para a composicao de fendlicos totais na casca indicam a possibilidade de sua
utilizacdo como fonte de antioxidantes naturais. (Azevedo, 2010).

Este trabalho teve como objetivo principal propor uma técnica de microencapsulagao para
preservar e armazenar por mais tempo as antocianinas presentes no extrato do corante do jambo
vermelho.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

Quitosana micronizada de baixa massa molar (material de parede), - Sigma-Aldrich;
Tween 80 — Oxiteno, Span 80 - Sigma-Aldrich, Isocianato (MDI) (agente reticulante) - Sigma-
Aldrich; Oleo de soja comercial, extrato do corante do jambo, antoci@yaradin-3-glucoside
Sigma- Aldrich, membranas de didlise, tampéo fosfato padronizado - Sigma-Aldrich, acido
acetico glacial, acetona, etanol, agua destilada.

2.2 Métodos

2.2.1 Preparacdo das microcapsulaspreparacdo das microcapsulas envolve duas etapas: a)
Obtencao da microcapsula em “branco” ou “vazia”; b) Insercao do ativo dentro da microcapsula
obtida. O método empregado para a obtencdo das microcapsulas foi a polimerizacdo interfacial
precedida por uma etapa de emulsificacdo e evaporacao do solvente. O processo foi realizado em
batelada sob agitacdo continua e com controle da temperatura. Todos os experimentos foram
feitos em triplicata. A polimerizacéo interfacial utiliza uma solu¢cdo aquosa e outra organica
preparadas isoladamente e, em seguida, misturadas com agitacdo mecanica intensa para garantir a
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formacdo das microcapsulas por meio da existéncia de uma fase hidrofilica (solu¢cdo aquosa) e
uma hidrofébica (solugdo organica). Apos a obtencdo desta microcapsula vazia, a fase seguinte
do processo consiste em inserir 0 ativo no interior da mesma e caracteriza-la.

O planejamento experimental utilizado neste trabalho foi do fipor2le K é o niimero
de variaveis independentes: quantidade de quitosana, quantidade de 6leo e quantidade de
isocianato (MDI). O diametro da particula foi escolhido como variavel resposta por ser um dos
fatores mais relevantes quando se quer delinear o uso em alimentos.

Com base no planejamento experimental proposto, foram realizados 8 ensaios com trés
repeticdes no ponto central (ensaios 9, 10 e 11). As variaveis independentes, em dois niveis,
foram arranjadas segundo as 8 combinacdes previstas pelo planejamento experimental e no nivel
médio correspondente ao ponto central. A matriz experimental baseada no planejamento fatorial
encontra-se ilustrada na Tabela 1.

Tabela 1. - Planejamento experimental 2— matriz experimental e variavel resposta

Ensaio | Quitosana () Oleo (mL) Isocianato (g) | Diametro médio um)
1 -1 -1 -1 4,15
2 -1 -1 1 52,06
3 -1 1 -1 150,40
4 -1 1 1 19,66
5 1 -1 -1 5,94
6 1 -1 1 22,63
7 1 1 -1 7,11
8 1 1 1 16,19
9 0 0 0 16,73

10 0 0 0 23,36
11 0 0 0 14,61

Com base em experimentos preliminares, foram definidos os niveis das variaveis
independentes, apresentados na Tabela 2.

Tabela 2 -. Niveis das varidveis independentes

-1 0 1

Quitosana (em gramps 0,5 0,75 1
Oleo de soja (em mililitros) 1,5 2,5 3,5
Isocianato (MDI) (em gramas) 0,1 0,25 0,4

Estes ensaios foram realizados sem adicdo do material a ser encapsulado, pretendendo-se
a partir da analise estatistica dos resultados para a variavel resposta, encontrar as condi¢cdes que
promovam a obtencédo de particulas com menor diametro.
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Uma solucéo hidrofilica e outra hidrofébica foram preparadas, mantendo-se para cada
experimento as quantidades de quitosana, 6leo de soja e isocianato definidas na matriz
experimental. Para a solu¢do aquosa, utilizaram-se os seguintes materiais: Quitosana, Tween 80,
Agua destilada, Acido Acético. Para a solucéo oleosa, utilizou-se: Span 80, Isocianato , Oleo de
soja, Acetona. Para cada ensaio realizado, as duas fases sdo misturadas no reator sob agitacéo e
aquecimento controlados. A andlise estatistica foi realizada usasdftware STATISTICA
(Statsoftware, USA). Em seguida foram realizados ensaios em triplicata com estas condicdes
adicionando-se como principio ativo, o extrato de jambo ou o padrdo de antocianina.

2.2.2 Caracterizacao das microparticulas:

Tamanho médio e distribuicdo de tamanBodistribuicdo granulométrica das microparticulas
obtidas foi determinada em aparelho Malvern Mastersizer/E (Malvern Instruments, Inglaterra). O
tamanho médio das particulas foi expresso com o didmetro médio de Sagter (D

Morfologia: A andlise morfolégica das microparticulas foi realizada utilizando Microscopia
Eletrénica de Varredura (MEV) e microscopia Optica.

Potencial ZetaO Potencial Zeta € uma medida da estabilidade de uma dispersdo. Quanto mais
elevado seu valor numérico, mais estavel € a dispersdo. Neste trabalho as microcapsulas foram
dispersas em agua deionizada a pH 6,0 e a carga superficial foi meditesgrodoppler
anemometro usando o Zetamaster (Malvern, UK).

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Ensaios Preliminares e Planejamento Experimental

A partir da analise estatistica dos resultados avaliou-se a influéncia das variaveis
independentes na obtencdo das microparticulas, bem como se propés um modelo que
representasse o diametro médio em fungéo destas variaveis e das interacdes entre as mesmas. Os
resultados do planejamento experimental se encontram na Tabela 1.

Estes dados foram submetidos a uma regresséo linear utilizando o Statistica 7.0, onde foi
possivel calcular os efeitos de cada variavel (Tabela 3).

Tabela 3 - Fatores e niveis para as variaveis codificadas definidas

-1 0 1

Quitosana (g) 0,5 0,75 1
Oleo de soja (mL) 1,5 2,5 3,5
Isocianato (MDI) (g) 0,1 0,25 0,4

A variavel quantidade de quitosana foi a estatisticamente mais significativa para um nivel
de 95% de confianca. Isto pode ser constatado através do grafico de Pareto (Figura 1).
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Figura: 1 - Gréfico de Pareto

Com a regressao dos dados, obteve-se um modelo matematico para o calculo do didametro da
particula (Equacéo 1):

Diametro= 302582 218000* quitosana+ 13%725*oleo— 71325* Isocianato— 148900* quitosana* oleo

+13570* quitosana* isocianato— 232825* oleo* isocianato+ 213800* quitosana* isocianato* oleo

1)

O coeficiente de correlacdo® Rjustado para o modelo apresentado pela Equacéo 1 foi de
0,96366, 0 que demonstra uma regressao satisfatoria.

3.2-Tamanho médio e distribuicdo de tamanho

Foram realizadas analises de tamanho médio e distribuicdo de tamanho para todos os
ensaios de microparticulas de quitosana sem a incorporagédo do ativo. O ensaio 5 apresentou a
melhor condi¢do operacional e portanto, todos os resultados abaixo apresentados referem-se a
este ensaio. A Figura 2 apresenta o resultado da distribuicdo de tamanho e indice de dispersao
para estas condicoes.
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Figura 2 - Tamanho médio e distribuicdo de tamanho das microparticulas de
guitosana/MDI (ensaio 5)
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Os valores encontrados (5,9@0, 5,868im e 6,019m) sdo satisfatérios para este trabalho, pois
apresentam diametro compativel com o utilizado na industria de alimentos e sédo superiores aos
encontrados na literatura (300nm e 600nm), que também utilizaram quitosana como material de
parede (Alvarez-Romaet al,, 2001; Alvarez-Romast al, 2004; Olvera-Martinegt al., 2005;
Jiménezt al., 2004; Vernat al., 2003) .

3.3-Morfologia

A microscopia otica foi utilizada para verificar a formagdo de microparticulas em
suspensdo durante os ensaios. As Figuras 3a e 3b mostram a dispersdo das microparticulas em
formacdo sem e com incidéncia direta de feixe de luz de fibra éptica respectivamente. Quando as
particulas estdo formadas ndo permitem a penetracdo da luz, apresentando-se solidas.

(a)Microparticulas sem qupolarizada (b)Microparticulas sob luz polarizada
Figura 3 - Microscopia otica das microparticulas de quitosana/MDI (100x)

A microscopia eletrbnica de varredura mostra a morfologia das particulas vazias e das
particulas contendo o extrato de jambo encapsulado (Figura 4).

SETB0%.

Microparticulas contendo extrato de jambo (1000x) Microparticulas contendo extrato de jambo (2500x)
Figura 4 - Microscopia eletrénica de varredura das particulas com o sem extrato de jambo.
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Como observado nas fotos da Figura 4, as micropsicuem formato
predominantemente arredondado e pouco variavel, com granulometria compativel com a que foi
determinada por granulometria laser. Além disso, apresentam morfologia semelhante quando se
comparam as particulas vazias com as que tém o extrato microencapsulado.

3.4-Potencial Zeta

O potencial Zeta das microparticulas vazias foi determinado através da média de quinze
repeticdes sendo (Figura 5). Observa-se que as particulas tém carga superficial positiva, da ordem
de + 7,03 mV (amostra do ensaio 5). O potencial Zeta positivo encontrado na superficie das
particulas é devido as caracteristicas catidnicas das cadeias de quitosana em pH baixo. Com um
aumento na quantidade de quitosana, ha um excesso de ignsiHelacdo aos grupamentos
COO o0 que resulta em microparticulas com valores maiores de potencial Zeta, tal qual
estabeleceu Aouada, (2009). Conclui-se entdo que a emulséo formada neste trabalho é estavel.

-150 -100 £ 0 Frequéncia (Hz) 100 150 200 250

Zeta Potertial (1w}

Figura 5 - Potencial Zeta das microparticulas vazias

4. CONCLUSOES

Este trabalho teve como objetivo principal propor uma técnica de microencapsulagéo para
preservar e armazenar por mais tempo as antocianinas presentes no extrato do jambo vermelho.

Foram obtidas microcapsulas vazias de quitosana e microcapsulas contendo o corante do
extrato do jambo utilizando a técnica de polimerizacéo interfacial.

A morfologia obtida indicou predominantemente caracteristica esférica com pouca
variacdo, o que indica boa reprodutibilidade do trabalho, aplicavel em maior escala. A obtencéo
das microcapsulas com tamanhos diferentes foi satisfatéria para posterior aplicacdo em diferentes
areas, principalmente na industria de alimentos.

Area temaética: Engenharia e Tecnologia de Alimentos 7



(BEQ 19 a 22 de outubro de 2014

Congresso Brasileiro de Florianopolis/SC

Engenharia Quimica

O diametro obtido com as condi¢cfes ideais de ensaio apresentou-se satisfatorio para a
industria de alimentos, que em geral, utiliza particulas da ordem de 2uan]l@@pendendo da
aplicacdo. O potencial Zeta apontou que as emulsfes com e sem 0 extrato sdo estaveis, 0 que
favorece boa vida de prateleira.

A microencapsulacdo das antocianinas do corante do extrato do jambo pode ser portanto,
de grande utilidade para a industria alimenticia por ser ainda pouco explorada.
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