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RESUMO GERAL

O tomate apresenta alto valor nutricional além ser uma fruta rica em vitaminas e compostos
fenolicos, e de possuir compostos bioativos, como os carotenoides. O carotenoide mais
expressivo no tomate € o licopeno, que é caracterizado dentro da classe dos antioxidantes e,
assim, apresenta varios beneficios a saude humana, como a prevencdo de canceres. As
caracteristicas quimicas dos carotenoides os tornam suscetiveis a oxidagdo na presenca de luz
e temperatura. Assim, a utilizacdo a microencapsulacdo do suco de tomate seguida da
secagem, resulta em particulas mais estaveis 0 que ocasiona a prote¢cdo dos compostos do
tomate. O presente trabalho teve como objetivos desenvolver microparticulas de alginato,
contendo suco de tomate, por meio da técnica de gelificagdo ibnica. Além disso,
maltodextrina e inulina foram utilizadas como materiais carreadores na formulacdo das
microesferas. As microparticulas foram ainda estabilizadas por meio de secagem por
liofilizacdo e estufa com circulacdo de ar. Na primeira etapa, por meio do desenvolvimento
das microesferas por gelificacdo i0Gnica foram verificadas as contribui¢cbes dos materiais de
parede utilizados na protecdo dos compostos bioativos do tomate durante o processo de
microencapsulacdo e armazenamento em diferentes temperaturas. Na presenca de
maltodextrina e inulina valores maiores de eficiéncia de encapsulacdo foram obtidos. A
estabilidade do carotenoide licopeno com adicdo de outros polimeros foi superior em relacao
a utilizacdo somente do alginato. A estabilidade foi influenciada pelas temperaturas de
armazenamento, sendo maior degradacdo da coloracdo e do licopeno quando aumentada a
temperatura. No desenvolvimento da segunda etapa, foi realizada a estabilizacdo das
microesferas produzidas por meio de secagem em estufa com circulagdo de ar e liofilizacéo
em conjunto com a maltodextrina como material carreador, em diferentes concentracdes.
Verificou-se que o processo de liofilizagdo se mostrou mais eficiente na retencdo dos
carotenoides. A adi¢do de maltodextrina influenciou de forma significativa as caracteristicas
dos materiais. As microesferas secas por lifilizacdo apresentaram maior retencdo da
coloracdo. Além disso, menores teores de absor¢cdo de umidade foram obtidos na presenca de
maltodextrina em todas as concentracGes. Dessa forma, a microencapsulacdo do suco de
tomate por gelificacdo idnica, seguida pela secagem, resulta na protecdo de seus compostos
ativos, tais como o licopeno. O desenvolvimento de microparticulas contendo suco de tomate
apresenta potencial de utilizacdo na formulacdo de alimentos inovadores e com caracteristicas
funcionais.

Palavras-chave: Microencapsulacdo. Licopeno. Alginato. Inulina. Maltodextrina.Secagem.



GENERAL ABSTRACT
GENERAL ABSTRACT

The tomato has high nutritional value besides being a fruit rich in vitamins and phenolic
compounds, and possessing bioactive compounds, as the carotenoids. The most expressive
carotenoid in tomatoes is lycopene, which is characterized within the class of antioxidants and
thus presents several benefits to human health, such as cancer prevention. The chemical
characteristics of carotenoids make them susceptible to oxidation in the presence of light and
temperature. Thus, microencapsulation of tomato juice followed by drying results in more
stable particles and more protection to the tomato compounds. The present work had as
objective to develop alginate microparticles, containing tomato juice, through ionic gelation
technique. In addition, maltodextrin and inulin were used as carrier materials in the
microsphere formulation. The microparticles were further stabilized by freeze-drying and air
circulating oven. In the first stage, through the development of the microspheres by ionic
gelation, the contributions of the wall materials used to protect tomato bioactive compounds
the microencapsulation process and storage at different temperatures were verified. In
presence of maltodextrin and inulin, higher values of encapsulation efficiency were obtained.
The stability of the carotenoid lycopene in presence of other polymers was superior in relation
to the use of only alginate. Stability was influenced by storage temperatures, where higher
coloring and lycopene degradation when temperature increased. In the development of the
second stage, the stabilization of the microspheres by means of drying in an air circulation
oven and freeze-drying together with maltodextrin as carrier material in different
concentrations was carried out. It was verified that freeze-drying process was more efficient
in the retention of the carotenoids. The addition of maltodextrin significantly influenced the
characteristics of the materials. The freeze-dried microspheres presented higher retention of
staining. In addition, lower moisture absorption levels were obtained in the presence of
maltodextrin at all concentrations. Thus, the microencapsulation of tomato juice by ionic
gelation, followed by drying, results in protection of its active compounds, such as lycopene.
The development of microparticles containing tomato juice has potential for use in the
formulation of innovative foods with functional characteristics.

Keywords: Microencapsulation. Lycopene. Alginate. Inulin. Maltodextrin. Drying.

Keywords: Microencapsulation; Lycopene; Alginate; Inulin; Maltodextrin, Drying.



LISTA DE FIGURAS

PRIMEIRA PARTE

Figura1-  Estrutura molecular do HCOPENO. ........cccveiiiiiiiieiice e 16
Figura2 -  Estrutura molecular do B-caroteno € do o-Caroten0...........cceeveveriereencrieninennnas 17
Figura3 -  TipoS de MICrOPArtiCUIAS. .......coveeriiieirieiieiee e 19

Figura 4 - Diferentes estagios de preparacdo de capsulas de alginato pelo método de
0elificacao I0NICA EXEEINA. ......cveiveeie et 21
Figura5- Estrutura bésica (A) e conformacéo da cadeia (B) do alginato de sodio............. 23

Figura6- Modelo ‘caixa de ovo’ para formagao de gel de alginato com ions de célcio. ....24

Figura7 - Estufa com circulacdo de ar sobre as bandejas. ..........c.cccvevveveeieiieieese s 27
Figura8 -  Estrutura primaria da maltodeXtring. ...........ccccoveveiiieieeie e 30
Figura9 -  Estrutura molecular INUIING. ... 31
SEGUNDA PARTE

ARTIGO 1

Figura 1 - Valores médios e desvios padrao da eficiéncia de encapsulacdo obtidos para as
diferentes formulacdes de materiais de parede. ..........ccccocveveiiieieere e 50
Figura 2 - Micrografias obtidas para microesferas contendo suco de tomate. Al = Alginato
de s6dio em solucdo aquosa, A2= Alginato de s6dio, AM1 = Alginato de sédio e
maltodextrina em solucdo aquosa, AM2 = Alginato de sédio e Maltodextrina e
All = Alginato de sddio e Inulina em solucdo aquosa, Al2 = Alginato de sodio e
T ] - OSSR 52
Figura3 - Valores médios e desvios padrdo do teor de licopeno nas microesferas submetidas
a diferentes temperaturas de estocagem produzidas pela utilizacdo de diferentes
materiais de parede, a0 1ongo dO tEMPO........ccceeiiiiiiiieieccceee e 55
Figura 4 - Valores médios e desvios padrdo do teor de variacdo da coloracdo (delta E),
cromaticidade (C*) e saturacdo (h°) nas microesferas submetidas a diferentes
temperaturas produzidas pela utilizacdo de diferentes materiais de parede, ao
ongo do tempo de eSTOCAGEM.. .....ccvieiiecie e 58
ARTIGO 1



Figura 1- Retencdo de carotenoides (% de microesferas) em relacdo aos diferentes métodos de
110721 [ 1 0 PR PRSPPI 72

Figura 2- Microesferas secas obtidas pelos diferentes métodos de secagens e concentracdes de
LA E Y CS] AT T PSPPSRI 74
Figura 3- Distribuicdo do tamanho de particulas das microesferas produzidas nas diferentes
secagens
Figura 4- Curva cinética de ganho de umidade em relacdo ao tempo (25°C e 75%UR) e e
valores de

NIGrOSCOPICIAATE. ...ttt 80



LISTA DE TABELAS

SEGUNDA PARTE

ARTIGO 1

Tabelal- Composicdo das solugdes de suco de tomate para obtencdo microesferas via
QEHTICAGAD TONICA. ... vt 45

Tabela2 - Medias e desvio padrdo da umidade das microesferas............cccovvevveivevverieennnn, 49

Tabela3- Meédias e desvios padrdo para o didmetro médio do tamanho das particulas
(d(3,2)) diametro de Sauter e (d(4,3)) diametro médio de Brouckere................. 54

Tabela 4 - indice de retengdo licopeno nas temperaturas 15°C, 25°C e 35°C, para 0s
tratamentos A (Alginato), AM (Alginato e Maltodextrina) e Al (Alginato e
INUIINA). 1.ttt e e e e reene e 56

ARTIGO 2

Tabelal-  Médias e desvio padrdo da umidade das microesferas SeCas. ........c.ccocvevrvrrnnne. 71

Tabela2 - Parametros obtidos da analise de cor em relacdo aos diferentes métodos de
<0210 [T SRR 75

Tabela3- Médias e desvios padrdo para diametro medio do tamanho das particulas (D3 )
didmetro de Sauter (D43) diametro médio de Brouckere e a homogeneidade

deSCIita PEIO SPAN. .. s 78



SUMARIO

L INTRODUGAO ..ottt sttt es st n s 13
2 REFERENCIAL TEORICO ...ttt sttt 15
2.1 Tomate € SEUS COMPONENTES ....eeiuiiieiiiieiiieesieeesitee s ste e sire et e et e et e et e e st e e s nnb e e s nnbeesnnneas 15
PV Tl o= g0 To 1 ] - Vo Lo OSSPSR 17
2.2.1 Microencapsulacao por gelificaco IONICA ........c.evviiveevierieeeeceee e 20
W A [0 T (ol (=Yoo Lo T RSP RS 23
2.3 Estabilizaco das miCropartiCulas. ..........ccoeoeiiiiiiiiie e s 25
2.3.1 AQENLES TELICUIANTES ...ttt ettt te et et e e et e s be e b e steesaesbesanentesreensenes 25
2.3.2 PrOCESS0S U SECAGEBIMN....evietiiteetesteeteestesteetestesreestesteetesteeseebesseessesseessessesssessesteessensesssensesseenseses 26
2.4 MALEITAIS CAITEAUOIES. ... eeuveiteeieeseeeteesteeseesteesteeseesteesteaseesteesteeseeaseesseaseesseesseeneeareenseeneenneeneen 29
2.4. 1 MAITOGBXEIING ...ttt ettt a st s b s bt e s e e e e e e st sbestesbestensenseneeneenenseas 30
2.4.2 INUIINA .ttt sttt ettt a e st e s be b et e s et e st e st eneebe et e e bentensenteneeneeneeneas 31
3 CONSIDERACGOES GERAIS.......cooeeeeeeeeeee e ee e 33
REFERENCIAS ...ttt 34
SEGUNDA PARTE - ARTIGOS ... .ottt 41
ARTIGO 1 Estabilidade de microesferas contendo suco de tomate microencapsulado por

gelificacao 10Nica assiStida POr SPIaY .......ccooviirieieiieie et 42
L INTRODUGAO ...ttt st s s st ss st es s sn e 42
2 MATERIAIS E METODOS..........ouieiieeiieiesee et sseses s tsss s ss s sensesesssnessnaansnsnansens 44
P Y 1T T USSP 44
2.2 Delineamento eXperimental......... ..o s 44
2.3 ODLENGAD SUCO TOMALE......eiueieeteite ettt bbbttt enes 45
2.4 Producao das MICIOESTEIAS ........cc.ciiiiiiieiic ettt 45
2.5 Caracterizacao das MICIOESTEIAS. .......ceiviiee et 46
T80 11 1 T - o L= SRS 46
2.5.2 Eficiéncia de encapSUIACAD ...........coiiiiiiieie s 46
2.5.3 TEOI & CAIOLENOIAES ......evevitiieieieitei ettt ettt sttt sttt et be sttt be st e b et e e et eneebeas 46
2.6 Morfologia e diametro das MIiCrOESTEIaS .........cceiveiiiieiie e 47
2.7 Estabilidade durante armazenamento ..........cocooveiieieiieiee e 48
2.8 ANALISE T8 CO ...ttt e te e et e be e s e sreesteenaeeseennaenaenneenes 48
2.9 ANALISES ESTALISTICAS .. .euveeveeieieieeie et e e ste et e et e ste e este e esreenseenaeereenteenaenneenen 48

S RESULTADOS E DISCUSSAD ..ottt ee e es e es et es e eereaes e 49



3.1 CaracterizaGio das MICIOBSTEIAS. ......cc.oiuiiiiiiiiieeei e 49

0 0 R 1 o - Vo OO OO TSP S USRS SRRO 49
3.1.2 Eficiéncia de encapSUIACAD. ........cuecvieeeriecieeece ettt sttt 50
3.2 Morfologia e tamanho das MICIrOESTEraS. ..........ccieiiiiiiiiiee s 51
3.3 Estabilidade do licopeno presente nas MIiCrOeSTeras. .........ccovvvvrieiieresieesiese e 54
4 CONCLUSOES ..ottt 59
REFERENCIAS ..ottt 61
ARTIGO 2 Influéncia de métodos de secagens e teor de agente carreador nas caracteristicas

de microesferas contendo suco de tomate obtidas por gelificagdo ionica..................... 64
L INTRODUGAOD . ...ttt sttt sttt s st en sttt en s 64
2 MATERIAL E METODOS........cooieieieieieeiesesesie s tesesses s sesssss s sessssss s snssssnsnansens 66
P AV (=T T USSP 66
2.2 Delineamento eXperimental............ccoiiiiioiiiieee s 67
2.3 Obtencdo microesferas por gelificacao I0NICaA..........cccuevveviiiiiicie e 67
2.4 Secagem em estufa com Circulagdo de ar...........cccveveeiieiieve e 67
2.5 LIOTIHZAGAD ...t 68
2.6 CaracterizaGio MICIOBSTEIAS SECAS. .. ...cviiereiirierie ettt sb e 68
pZL G T8 A 1030 = Vo TP 68
2.6.2 TEOI & CArOLENOIAES ......eveeititeieiet ettt ettt sttt sttt ettt ae st sb e bbb e b e e e e eneeneas 68
W A N - TS (- oo USRI 69
2.8 Distribuicado do tamanho de partiCula............c.cceoveiiie i 69
2.9 HIgroSCOPICIAAUE .....veeuieeeie ettt ettt et e e e e ste e re e be e e eneenas 70
2.10 ANALISES ESTALISTICAS ...vvevveveeieiiesie ettt ettt et renreeneanes 70
3 RESULTADOS E DISCUSSAO .....cooriiiiiiiieisisiieississss s 70
3. L TEOr A8 UMITAUE ..ottt bttt ettt st re e enes 70
3.2 TEOr A8 CArOEBNOIUES. ... eviveieieieeieeie ettt r e e s s e et e be st besbeereenes 71
3.3 ANALISE 08 COIOTAGAD. ... vttt sttt ettt ne e 73
3.4 Distribuic@o do tamanho de partiCula ... 77
3.5 HIQroSCOPICIAAUR .....ovveeiie ittt ettt be e e e e e s raeane e 80
4 CONCLUSAD. ..ottt 82

REFERENCIAS ..o e et et e e e et e et e e et e e e e e et e e s e e e e e e e e e e e es e e seeseeeanans 83



PRIMEIRA PARTE



13

1 INTRODUCAO

O tomate (Solanum lycopersicum) é uma fruta economicamente importante que
apresenta grande consumo na forma in natura e processada. E um produto rico em
componentes tais como agucar, vitaminas e carotenoides, sendo também reconhecido como
um alimento funcional.

Os carotenoides presentes no tomate ndo sdo apenas micronutrientes, sdo agentes
responsaveis por sua coloracdo. O licopeno destaca-se como principal composto ativo do
tomate, o qual é responsavel pela coloracdo vermelha, além de apresentar beneficios a satde
como a prevencdo de diversas doengas. O alto teor de licopeno no tomate atrai a atencdo dos
consumidores, justificando a sua aplicacdo em diversos produtos alimenticios.

Os carotenoides, por suas caracteristicas quimicas, como a presenca de ligacbes
insaturadas € suscetivel a oxidacdo na presenca de luz e calor, levando a perdas durante o
processamento e armazenamento. Desta forma, precisam ser protegidos desses danos, sendo a
microencapsulacdo de compostos bioativos uma alternativa para aumentar sua estabilidade
durante o processamento e aplicacao tecnologica.

A microencapsulagdo tem como principal objetivo proteger os componentes ativos de
agentes externos tais como luz, temperatura e oxigénio. Dentre as diversas técnicas de
microencapsulacdo destaca-se o processo de gelificacdo idnica que é simples e de baixo custo.
A gelificacdo ibnica permite obter capsulas de diferentes formas e tamanhos. Este método
resulta na formacdo instantdnea de microesferas que encapsulam e protegem 0s compostos
ativos dentro de uma rede tridimensional oferecendo estabilidade. Apds o processo de
gelificacdo ibnica, as microparticulas precisam ser estabilizadas e a remocao de 4gua por meio
de processos de secagem é uma alternativa viavel. A producdo de microesferas por spray
proporciona a formacdo de goticulas com diametro menor, quando em comparacdo aos
métodos convencionais, como a utilizacdo de seringas, por exemplo, Além disso, amplia a
possibilidade de producdo em escala industrial, tornando-se um diferencial na producdo de
microesferas por gelificacdo i6nica.

A utilizacdo da técnica de microencapsulacdo via gelificacdo i6nica e complementagédo
através de processos de estabilizacdo, permite a obtencdo de microparticulas com
caracteristicas estaveis. Além disso, a disponibilizacdo de microparticulas estaveis contendo
altas concentracfes de carotenoides, permite o desenvolvimento de formulacfes alimenticias

inovadoras que possam prover compostos funcionais aos consumidores. A aplicacdo destas
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microparticulas atende a uma gama produtos na inddstria de alimentos, seja para uso em
produtos com caracteristicas solidas ou liquidas.

Com base no exposto, este trabalho teve como objetivos produzir microparticulas por
spray contendo suco de tomate, microencapsuladas pelo método de gelificacdo idnica e
estabilizadas via secagem em estufa, com circulacdo de ar e liofilizagdo e; avaliar as
caracteristicas fisico-quimicas e de estabilidade das microparticulas produzidas.
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2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 Tomate e seus componentes

O tomate (Solanum lycopersicum) é uma fruta que apresenta uma producdo expressiva
sendo cultivado e consumido em todo o mundo (CONSORTIUM, 2012). Sua utilizagéo
ocorre de duas maneiras, como fruta fresca ou processada através de produtos como sumo de
tomate, concentrado de tomate, molho de tomate, dentre outros (BELOVIC et al., 2016). O
processamento deste vegetal é feito com o intuito de conservar, reduzir perdas dos principais
constituintes e estender o seu periodo de armazenamento (WU et al., 2015).

O tomate é considerado um alimento funcional e é o segundo vegetal mais importante
no mundo (AZABOU et al., 2016). A composicdo nutricional do tomate, em termos de
macronutrientes, possui grande quantidade de &gua (94%), de glicidios (4%) e em menor
quantidade, lipidos (0,3%), sendo o acido linoleico e os &cidos graxos polinsaturados os que
se encontram em maior proporcdo. Embora o tomate ndo possua um elevado teor de
macronutrientes, possui grandes quantidades de vitaminas e sais minerais e € uma excelente
fonte de acido ascorbico e também de potéssio (LIEDL et al., 2013).

Por outro lado, o tomate é um fruto rico em compostos bioativos que contribuem para
o seu valor nutricional e para a promocéo da satde, visto que possui compostos antioxidantes,
como carotenoides (licopeno, a-caroteno, luteina, -caroteno), vitaminas (vitamina E e C) e
compostos fendlicos (&cido caféico e quercetina), (LUTEROTTI et al., 2015), sendo o
licopeno o principal carotenoide presente no tomate (ZU et al., 2014).

O aumento do consumo de tomate tem sido associado com a diminuigdo do risco de
certos tipos de canceres, o que € diretamente relacionado com o licopeno (COOPERSTONE;
FRANCIS; SCHWARTZ, 2016). O licopeno é um composto funcional importante que esta
presente principalmente no tomate, e seus produtos e tém recebido grande interesse nos
ultimos anos, devido a sua funcdo na prevencdo de doencas crdnicas, como aterosclerose,
cancer de pele e cancer de prostata (XUE et al., 2013). Esta associagdo tem levado a diversas
pesquisas relacionadas ao licopeno.

O licopeno fica aprisionado em estruturas complexas no interior do tecido do tomate,
por isso, geralmente tem sido liberado a partir das matrizes de tomate apds a ingestdo dos
alimentos. Portanto, a microestrutura do tecido do tomate desempenha um papel importante
na determinacdo da biodisponibilidade de licopeno (SALVIA-TRUJILLO; MCCLEMENTS,
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2016). No entanto, existem também outros fatores que influenciam na biodisponibilidade do
licopeno em produtos de tomate. O processamento de alimentos, muitas vezes tem um
impacto positivo sobre a biodisponibilidade de carotenoides, devido a sua capacidade de
alterar a estrutura do tecido do fruto (TIBACK et al., 2009).

O licopeno é um carotenoide primario com cadeia aberta insaturada (FIGURA 1),
natureza lipofilica e ponto de fusio elevado. E muito sensivel em relagio ao oxigénio, sendo
suscetivel a oxidacdo durante o armazenamento (ZHU et al., 2016). A oxidacdo e a
isomerizacdo sdo as principais formas de degradacao do licopeno. A estabilidade do licopeno
é afetada por diferentes fatores, tais como calor, luz, certas rea¢bes quimicas e outras
condi¢des ambientais. A perda total de licopeno pode variar dependendo da temperatura e dos

métodos de aquecimento, bem como da presenca luz (MONTA et al., 2016).

Figura 1- Estrutura molecular do licopeno.

Fonte: Almanza et al. (2016).

Apesar de sua instabilidade, o licopeno é amplamente usado como um suplemento
funcional para alimentos, racdes, nutracéuticos e produtos farmacéuticos, e como um aditivo
em cosméticos (CHEN; ZHONG, 2015).

Outros carotenoides presentes no tomate sdo 0 B-caroteno e o a-caroteno (FIGURA 2),
sendo pigmentos lipossoluveis. Eles ndo séo sintetizados pelo organismo humano e também
sdo frequentemente consumidos na dieta. Sdo considerados os carotenoides mais abudantes
nos alimentos em geral, caracterizados como composto de coloragdo laranja, que podem ser
encontrados em muitas frutas e vegetais, incluindo abdboras, mangas, cenouras, tomates,
cenouras e espinafres (RODRIGUEZ-AMAYA, 2001).

O consumo destes carotenoides é importante para a manuten¢do da satde humana e do
bem-estar, porque sdo enzimaticamente convertidos em retinol (vitamina A) no intestino
humano, sendo assim, percusores, e constituindo a fonte mais comum e segura de vitamina A
(GUL et al., 2015). Alem da sua fungédo pro-vitamina A, o [-caroteno tem outras atividades
que podem contribuir para a saude humana, como a capacidade de exibir atividade
antioxidante (CHEN et al. 2017).
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No entanto, a aplicacdo destes carotenoides em muitos alimentos funcionais é
atualmente limitada, devido a sua fraca dispersabilidade em &gua, baixa estabilidade quimica,
e as suas estruturas (CHEN; ZHONG, 2015).

Figura 2 - Estrutura molecular do B-caroteno e do a-caroteno.

ff-caroteno

d-caroteno
Fonte: Rodriguez-Amaya (2001).

Por conseguinte, é benéfico encapsular o licopeno, ou produtos que contenham este
carotenoide em teores considerdveis, para uso comercial em formulacdes alimenticias
funcionais. A microencapsulacdo tem sido amplamente utilizada para aprisionar compostos
bioativos em um material de parede, e para conferir protecdo contra a oxidacao e degradacao
durante o armazenamento de alimentos que possuem compostos bioativos instaveis (XUE et
al., 2013). Com a devida protecdo, o licopeno se torna mais estavel, podendo ser incorporado
de forma mais segura em matrizes alimentares. Além disso, a microencapsulacdo pode ser
usada para controlar a liberagdo dos componentes funcionais quando ingeridos no corpo (LI et
al., 2015), potencialmente tornando-os mais biodisponiveis.

2.2 Microencapsulacao

A microencapsulacdo pode ser considerada um processo de aprisionamento de um
ingrediente ativo qualquer dentro de um material de revestimento, a fim de ser protegido
contra fatores externos, tais como a luz, elevada concentragcdo de oxigénio, calor e umidade,
evitando a evaporacdo de compostos volateis, mascarando sabores e odores desagradaveis,
garantindo uma liberagéo controlada, além de permitir o desenvolvimento de produtos de alto
valor agregado (COMUNIAN; FAVARO-TRINDADE, 2016).
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Pode ser considerada uma técnica versatil, que permite sua aplicacdo em diversas
areas, tais como farmacéutica, alimenticia, agricola, cosmética, sistemas de fixacdo de tintas
automotivas e fotocopiadoras, dentre outras (LEE; KIM, 2011). Desde o seu primeiro relato
na década de 30, e sua aplicacdo na década de 50, a microencapsulacdo evoluiu muito, e
houve uma grande expansao nas areas de aplicacdo, principalmente no segmento da inddstria
de alimentos (DESAI; PARK, 2005).

Para a industria de alimentos essa tecnologia tem sido bastante utilizada, uma vez que
facilita a aplicacdo de ingredientes instaveis, além de melhorar o processamento e a textura
dos ingredientes devido a uma menor higroscopicidade, aumento da solubilidade e capacidade
de dispersdo em diferentes tipos de materiais (COMUNIAN; FAVARO-TRINDADE,
2016). Alem disso, existe a possibilidade de controle da liberacdo no local de acdo dos
compostos de interesse.

Materiais encapsulados sdo geralmente referidos como material do nucleo, ingrediente
ativo, fase interna ou carga. S8 os compostos considerados sensiveis na presenca de alguns
fatores. Séo de interesse para a industria de alimentos, porém, por suas caracteristicas de
sensibilidade, necessitam de protecdo, sendo esta alcancada pela microencapsulacdo. Ja os
materiais encapsulantes sdo denominados como material de parede, fase externa, e sdo oS
responsaveis pela protecdo dos agentes ativos e formando as microparticulas ou matrizes
(KAUSHIK et al., 2015).

Para a escolha da técnica a utilizar, é necessario analisar alguns pontos do processo: o
destino de aplicacdo, o tamanho de particula desejada, os mecanismos de liberacdo e as
propriedades fisico-quimicas do material usado como o agente de encapsulagdo e do nicleo
(FAVARO-TRINDADE et al., 2008). Além disso, no caso de um ingrediente alimentar, o
custo e a seguranca do material de parede, bem como o método, também devem ser
considerados na selecéo da técnica escolhida (COMUNIAN; FAVARO-TRINDADE, 2016).

Existem diferentes desafios na formulacdo de compostos alimentares
encapsulados. Um deles é a escolha de materiais a serem utilizados no processo de
microencapsulacdo. Existem muitos tipos de polimeros que ndo podem ser aplicados em
produtos alimenticios, o que limita a utilizagdo de varios compostos. Além disso, a economia
e as preocupacdes de comercializacdo de alimentos devem ser consideradas (COUPLAND;
JULIS, 2014). No entanto, mesmo com varios desafios mencionados, a técnica de
encapsulacdo tem sido cada vez mais explorada, obtendo excelentes resultados na obtencdo de

ingredientes com recurso funcional.
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Os produtos finais obtidos por meio da microencapsulacdo séo particulas pequenas
(entre alguns micrémetros e alguns milimetros) e que proporcionam uma protecdo eficaz do
material do ndcleo em relagdo ao ambiente circundante (COMUNIAN et al., 2013). A
morfologia tipica destas microparticulas pode variar entre a forma simples ou irregular, com
um ou mais agentes encapsulantes (com ou sem agregados), mono ou multi-nlcleo e da
matriz (ESTEVINHO; ROCHA, 2016).

Segundo Marsanasco (2015) e Favaro-Trindade et al. (2008), existem varias técnicas
que tém sido utilizadas ou, pelo menos, estudadas, para microencapsulacdo de diferentes
ingredientes alimenticios, as quais séo classificadas em trés diferentes métodos:

a) Métodos fisicos: secagem por atomizacdo, aspersao e ventilacdo / refrigeracdo /
congelamento, leito fluidizado, fluidos supercriticos e revestimento por pulverizacao,
gelificacdo ibnica externa, extrusdo com centrifuga;

b) Métodos quimicos: polimerizacéao, inclusdo molecular;

c) Metodos fisico-quimicos: gelificagdo ibnica interna, coacervacdo complexa,
lipossomas, micelas, emulsdes, processo com matrizes lipidicas nanoestruturados, e a
evaporacdo do solvente;

As particulas produzidas por métodos de encapsulacdo sdo conhecidas como
microcdpsulas ou microesferas, representadas na Figura 3. Ambas as estruturas
(microcapsulas e microesferas) sdo muito importantes para aplicacdes préaticas e podem ter
utilidades ou funcionalidades semelhantes ou diferentes. A liberacdo controlada do material
ativo, por exemplo, depende da localizacdo do composto dentro das microcapsulas e/ou
microesferas (COMUNIAN; FAVARO-TRINDADE, 2016), além de fatores externos e do
meio de aplicacéo.

Figura 3 - Tipos de microparticulas.
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Fonte: Pimentel et al. (2007).
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As microcépsulas sdo particulas tipo reservatério, onde o nucleo é cercado por uma
parede protetora e podem ter um ou mais nucleos. Lipossomas, coacervagdo complexa,
revestimento por pulverizagdo e de inclusdo molecular sdo exemplos de técnicas de
encapsulacao que produzem microcapsulas (XIAO, 2014). Microesferas sdo particulas do tipo
matriz, isto é, sdo estruturas onde o composto bioativo é espalhado por todo o volume da
particula, incluindo na sua superficie, sendo exemplos de técnicas que produzem este tipo de

estrutura a gelificacdo idnica e a secagem por spray (SUAVE, 2006).

2.2.1 Microencapsulacao por gelificagéo ionica

A gelificacdo ibnica € uma técnica utilizada para microencapsulacdo de compostos
sensiveis, dada a sua simplicidade e versatilidade (BENAVIDES et al., 2016). E um método
fisico-quimico com base em interacBes iOnicas entre compostos de cargas opostas
(SARAVANAN; RAIO, 2010). A produgdo de microesferas sem a utilizagdo de solventes
organicos torna a técnica crescente e promissora, especialmente para microencapsulacao de
farmacos e compostos ativos termossensiveis de interesse da indudstria de alimentos (PATIL
et. al, 2010).

A formagéo das microesferas por gelificacdo i6nica baseia-se sobre a capacidade de
varios polissacarideos, tais como pectina, alginato de sdédio e carragena, em formar gel na
presenca de ions polivalentes. O processo consiste basicamente no gotejamento ou aspersao
de uma solucdo de polissacarideo aniénico sobre uma solucdo catidnica, em concentracfes
apropriadas (AGUILAR et al., 2015). Com a microencapsulacdo por gelificagcdo ionica,
estruturas tridimensionais sdo formadas com um elevado teor de agua e sdo responsaveis pela
protecdo do composto ativo (NAZARENO et al., 2016).

Existem dois tipos de gelificacdo idnica: a interna e a externa. A gelifica¢do idnica
interna produz particulas por meio da adicdo de sais de célcio insoliveis em uma solucdo
polimérica contendo material de nucleo, com posterior dispersdo desta mistura em uma fase
oleosa contendo surfactante. Para que a gelificacdo ocorra, adiciona-se uma solucdo &cida
para a reducdo do pH, a fim de liberar os ions calcio, permitindo sua complexa¢do com o0s
grupos carboxilicos do alginato. Ja a gelificacdo idGnica externa € uma técnica onde particulas
sdo produzidas pelo gotejamento de uma solucdo polimérica, geralmente negativamente
carregada, em uma solucdo catidnica, normalmente contendo célcio, com a gelificacdo

ocorrendo através difusdo de cations para dentro da solucdo de hidrocoloide (SCHOUBBEN
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et al., 2010). O método de gelificacdo externa além de simples, ndo necessita a utilizacdo de
solventes organicos, apresentando grande potencial para a aplicagdo nas &reas farmacéuticas,
biomédicas e alimenticia (PATIL et al., 2010).

O contato de gotas de uma solucdo de alginato de sddio na presenca dos ions de
calcio, por exemplo, resulta na formacéo instantanea de estruturas de hidrogéis insollveis em
agua, como pode ser visto na Figura 4. O composto ativo fica uniformemente disperso por
toda a matriz de protecdo (BENAVIDES et al., 2016). A interacdo de ions multivalentes com
grupos carboxilicos das cadeias poliméricas resulta na formacdo de gel insoltvel, tornando
possivel obter microesferas de diferentes formas e tamanhos (NAZARENO et al., 2016). Em
alguns casos é necessario ainda, uma etapa de estabilizacdo das microesferas que pode ser
obtida por retificacdo, obtida pela formacéo de liga¢cdes cruzadas (cross-linking) na matriz, ou

ainda por reducao do teor de umidade.

Figura 4 - Diferentes estagios de preparacdo de capsulas de alginato pelo método de
gelificagdo ibnica externa.
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Fonte: Adaptado de Holkem, Franco e Ragagnin (2015).

Um dos pontos centrais da utilizacdo da técnica de gelificagdo i6nica é a formacdo das

gotas que serdo dispersas na solucdo contendo os ions polivalentes. Esta etapa é totalmente
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responsavel pelo tamanho e forma das microcapsulas e, consequentemente, irdo direcionar a
sua aplicacdo. Particulas de gelificacdo i6nica podem ser preparadas por trés sistemas
distintos, dependendo do tamanho desejado da particula, podendo ser produzidas por
extrusao, atomizacao por ar comprimido e por pulverizacéo eletrostatica.

No processo de extrusao, a solu¢do, com o material de parede e o material de nucleo, é
extrusada em uma solucdo ibnica por meio de uma agulha, com ou sem velocidade
controlada, que resulta em goticulas com didmetros considerados grandes. Recentemente,
tem-se utilizado um pulverizador eletrostatico para a producdo e, neste caso, 0 principio
basico do equipamento é o uso de uma forca eletrostatica para puxar gotas de uma agulha para
um banho i6nico. A formacdo das goticulas resultante da aspersdo através de bicos
conceéntricos de pulverizacdo promove a formacdo de um jato de liquido contendo o material
de nucleo rodeado pela solucdo do material de parede, que se move através da quebra do ar
formando gotas pequenas que caem na solucéo idnica, dando forma as microesferas.

A producdo das goticulas via aspersdo pode ser considerada um diferencial, pois
proporciona a possibilidade de se produzir microesferas com caracteristicas distintas. A
realizacdo da gelificacdo ibnica através desse processo apresenta as principais vantagens de
obtencdo de goticulas com didmetros inferiores em comparacdo ao método convencional
como a extrusdo, além da maior agilidade de processamento para formacdo das goticulas
podendo assim, o método de gelificacdo idnica ser utilizado em escala em industrial para
producdo de microesferas ricas em compostos bioativos.

A gelificacdo idnica apresenta vantagens por ndo necessitar de temperatura controlada
e solventes organicos, caracterizando-a como um método brando (PATIL et al., 2010).
Apresenta-se como uma excelente técnica para encapsular emulsdes e, neste sentido, propicia
a encapsulacdo tanto de compostos hidrofilicos como de hidrofébicos (GUZEY;
MCCLEMENTS, 2007).

Entretanto, apresenta algumas limitacdes, principalmente pelo método convencional,
uma vez que se constitui de uma matriz de gel porosa podendo inviabilizar a protecdo
desejada ou a liberacdo controlada do composto encapsulado, onde o didmetro das
microesferas tem influéncia diretamente. Além disso, estudos relatam que podem existir
problemas na transposicdo da técnica para a escala industrial (BUREY; BHANDARI,
HONES, 2012). Esses problemas vém sendo solucionados com o desenvolvimento e

utilizagdo de novos equipamentos.
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2.2.2 Alginato de sodio

O alginato tem sido utilizado no campo farmacéutico e de alimentos, atuando nos
processos de microencapsulacdo (ZIA et al.,, 2015). O alginato é um polissacarideo
hidrossoltvel de ocorréncia natural encontrado em algumas bactérias e nas paredes celulares e
intracelulares de algas marrons, principalmente Laminaria hyperborea, Ascophyllum nodosum
e Macrocystis pyrifera. Possui cadeias lineares hidrossoluveis, se apresenta na forma de po, é
insipido, inodoro e possui coloracdo branca palida ou marrom amarelado (SILVA;
ANDRADE, 2012).

Quanto a caracteristica quimica, os alginatos apresentam quatro locais reativos para
contribuicdo em reacdes quimicas. Sdo polimeros lineares ndo ramificados, formados por
ligagdes B-(1 — 4) ligada ao D-4cido manurénico (estrutura M ) e por ligagcdes a-(1 — 4)
ligada ao acido L-gulurdnico (estrutura G) (FIGURA 5) (ZIA et al., 2015). Os alginatos sdo
comercialmente disponiveis como sais de sodio, potassio, ou de aménio, e sdo produzidos em
variedade de tamanhos (BUREY; BHANDARI; HOWES, 2012).

Figura 5 - Estrutura basica (A) e conformacdo da cadeia (B) do alginato de sédio.

L4 .
A O 0
L]
OH
O -
]

(AL
" D-decido
manurénico
¥ OO
(G)
L. dcidasz
guluronicos
B
000
HO
H
00C HO
el

Fonte: Adaptado de Burey, Bhandari e Howes (2012).



24

A capacidade de gelificacdo de um polimero esta relacionada com a sua composicao
(COMUNIAN; FAVARO-TRINDADE, 2016). Devido ao alginato de sodio apresentar cargas
em sua estrutura, este polimero tem sido utilizado como materiais de parede em técnicas de
encapsulacdo. Além do alginato de sodio apresentar boas propriedades como material de
parede, ele ainda tem caracteristicas semelhantes a pectina, que também pode ser aplicada no
método de gelificagdo idnica.

Em contato com ions metalicos, como o cloreto de célcio, proporciona uma ligacéo
entre cadeias lineares, onde é formado um gel insolavel em forma de esfera (SOUZA,
ZAMORA; ZAWDZI, 2008). Para formar as microparticulas, a solugdo de alginato de sodio é
gotejada em uma solugdo contendo cations multivalentes (geralmente de Ca*?, sob a forma de
CaCly). As goticulas formam esferas de gel instantaneamente e aprisionam o composto de
interesse em uma estrutura tridimensional formada apos a troca de ions de sodio a partir dos
acidos gulurénico com cétions divalentes. Isso resulta em uma associacdo de cadeias que
constitui o chamado ‘modelo caixa-ovo’, conforme apresentado na (FIGURA 6) (ZIA et al.,
2015).

Figura 6 - Modelo ‘caixa de ovo’ para formagdo de gel de alginato com ions de calcio.

Fonte: Clarck, Chen e Lin (1987).

O uso do alginato como material encapsulante € muito importante, por ser um
polimero natural de relativo baixo custo, de facil obtencdo, biocompativel, atoxico e
biodegradavel, que ndo necessita utilizacdo de solventes organicos e nem condi¢des rigorosas
de temperatura para a formacao das particulas (FUJIWARA et al., 2013).

No processo de microencapsulacdo, o tamanho das microparticulas obtidas com o
alginato como material de parede esta diretamente relacionado com a concentragdo e a
viscosidade da solugdo de alginato empregada, observando-se que baixas concentragdes

favorecem a reducdo do tamanho das particulas. Entretanto, concentracfes reduzidas
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diminuem também a resisténcia mecénica e a estabilidade das microparticulas (SACCHETIN
etal., 2010).

2.3 Estabilizacdo das microparticulas

2.3.1 Agentes reticulantes

O polimero alginato de sodio apresenta uma caracteristica importante para a
formacdo praticamente instantanea de hidrogéis (FERNANDES; MOURA; AOVADA, 2017).
Quando inseridos em meio contendo fons bi ou trivalentes (Ca?*, Ba’*, Fe**, Fe**, AI*"), ha
uma espontaneidade na formacdo de hidrogéis devido a forte interacdo entre alginato-ions
reticuladores (ZHOU et al., 2015). Géis normalmente apresentam estrutura de rede, formada
pelas interagdes quimicas ou fisicas entre cadeias poliméricas (MANSUR; SADAHIRA;
SOUZA, 2008). Géis sdo geralmente produzidos a partir de reacBes quimicas, na presenca de
agentes reticulantes.

O processo de reticulagdo consiste na formacdo de ligacGes entre as cadeias de
polimeros. Normalmente, a formagdo da estrutura reticulada ocorre a partir da acdo de um
agente reticulante sobre o polimero em solugdo. A reticulacdo possibilita melhorar as
propriedades do hidrogel como resisténcia mecanica, coesao, rigidez, de barreiras a vapores,
dentre outras. Além disso, a incorporacdo de materiais compativeis a matriz dos hidrogéis
pode melhorar as propriedades, principalmente de sor¢do e dessor¢do dos hidrogéis
(TURBIANI; KIECKBUSCH, 2011).

Reticulantes sdo moléculas de peso molecular muito menor que o peso molecular da
cadeia principal entre duas ligacdes cruzadas consecutivas e normalmente apresentam, no
minimo, dois grupos funcionais reativos que permitam a formacdo de ponte entre cadeias
poliméricas. Os hidrogéis reticulados séo cadeias poliméricas interconectadas pelo reticulante
conduzindo a uma formagdo de rede tridimensional. As propriedades dos hidrogéis
reticulados dependem, principalmente, da sua densidade de ligagdes cruzadas, notadamente da
concentracdo do agente reticulante em relagdo a unidade de repeticdo do polimero. Exige-se
um numero critico de ligacGes cruzadas por cadeia para permitir a formacao da rede (COSTA,
MANSUR, 2013).

O glutaraldeido (GA) é um agente reticulante normalmente usado na formacdo de

redes de polipeptidios e proteinas devido a reatividade dos grupos aldeidos, que prontamente
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formam bases de Schiff com os grupos amino das proteinas. E também usado como agente
reticulante de alguns polissacarideos, tais como a heparina, o acido hialurdnico e a quitosana.
A reticulacdo da quitosana com GA a torna mais resistente do ponto de vista fisico, quimico e
microbiologico (BEPPU et al., 1999). O processo de reticulacdo reduz significativamente a
solubilidade em &gua dos hidrogéis.

Reticulantes, como o formaldeido, tém sido largamente utilizados para induzir
modificagdes em proteinas e polissacarideos, com o intuito de aumentar a resisténcia dos
hidrogéis. Exemplos incluem a reticulacdo da quitosana via formacdo de N-metileno-
quitosana; reticulagdo da blenda alginato de sodio e hidroxietilcelulose com glutaraldeido em
meio &cido seguido de um segundo processo de reticulagdo com uréia-formaldeido e &cido
sulfurico; reticulacdo de colageno e proteina de semente de algoddo; modificaces em filmes
de gelatina (LIMA; LARISSA; SOLDI, 2017).

Na formacdo de hidrogéis a transglutaminase também atua como agente reticulante,
formando ligacdes cruzadas no interior das cadeias de gelatina por meio da modificagdo
enzimatica, sendo um meio alternativo para melhorar a resisténcia mecanica da estrutura
polimérica, alterando a funcionalidade através da permeabilidade ao vapor de agua e
diminuicdo da solubilidade (CARVALHO; GROSSO, 2016). O aumento da forca do hidrogel
de gelatina submetido a acdo da enzima depende da ordem e intensidade com que esta forma
as ligacOes cruzadas. Fatores como temperatura de reacdo ou incubacgdo sdo determinantes no
grau de reticulacdo (CARVALHO; GROSSO, 2014).

Os reagentes envolvidos e o grau de reticulacdo definem as propriedades fisico-
quimicas dos hidrogéis. A estrutura quimica e o grau de reticulacdo dos polimeros afetam o
inchamento. Comparando hidrogéis com graus de reticulagdo distintos, observa-se que quanto
maior € o grau de reticulacdo, menor é o inchamento (FERNANDES et al., 2017). E ainda,
guanto maior € o grau de reticulacdo, maior € a quantidade de agente reticulante incorporado
ao polimero, permitindo obter quase sempre maior resisténcia mecanica (HASSAS; PEPPAS,
2012).

2.3.2 Processos de secagem
A microencapsulacéo via gelificagdo idnica apresenta como principal inconveniente a

aquisicdo de microesferas com alto de teor de umidade. O alto contetido de 4&gua em produtos

é o principal fator causador de deterioracdo por microrganismos e alteracGes por reacles
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quimicas e enzimaticas. A secagem é uma etapa de processamento que tem como finalidade
retirar parte da agua presente nos alimentos. E definida como um processo simultaneo de
transferéncia de calor e massa (umidade) entre o produto e ar de secagem. A utilizacdo da
secagem na complementacdo do processo de obtencdo de microparticulas via gelificacdo
ibnica, apresenta como principais vantagens o aumento da vida util, facilidade no transporte e
comercializacdo, e redugdo de perdas pds-processamento.

O tipo de secador mais simples é o secador de bandeja, ou estufa de secagem. Consiste
de uma camara de isolamento térmico apropriado e com sistemas de aquecimento e ventilacao
do ar circulante sobre as bandejas ou através das bandejas (FELLOWS, 2006) (FIGURA 7).
Essas bandejas podem ter fundo inteirico ou telado com a circulagdo do ar, controlada de
modo que o escoamento se faca através das bandejas e dos solidos nelas contidos
(CHAUHAN; KUMAR, 2017). As bandejas contendo o produto se situam no interior de uma
estufa, onde ocorre a secagem pela exposicdo ao ar quente. O ar circula sobre a superficie do
produto a uma velocidade relativamente alta para aumentar a eficacia da transmissao de calor
e da transferéncia da massa (FELLOWS, 2006).

Figura 7 - Estufa com circulacdo de ar sobre as bandejas.
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A distancia entre uma bandeja e outra, a dimensdo das bandejas e a quantidade de
material a ser colocada, dependem do tipo de produto a ser desidratado. A velocidade do ar
aquecido pode variar conforme o seu sentido de movimentacdo em relacdo as bandejas.
Velocidades mais baixas podem ser empregadas sem prejuizo ao processo de desidratagdo
quando o ar quente atravessa a camada de produto disposta sobre a bandeja (CHAUHAN;
KUMAR, 2017). A velocidade de secagem de um produto através de estufas com ventilagédo

forcada depende das caracteristicas do produto a ser secado e das propriedades
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termodinamicas do escoamento de ar de secagem. Em geral, produtos pequenos apresentam
maiores velocidades de secagem do que os produtos maiores (LOURENCO; FINZER, 2013).

A transferéncia de calor em estufas ocorre por meio da convecgdo, através da troca de
calor entre um fluido e um solido. Assim, o ar aquecido por uma fonte de energia, transfere
calor para a superficie sélida do produto a ser seco. O gradiente de temperatura entre esta
superficie aquecida e o centro do material provoca, entdo, a troca de calor entre estas duas
regides, agora por conducéo térmica (LOURENCO; FINZER, 2013). No processo de secagem
o ar sofre um aquecimento com umidade absoluta constante permitindo a reducdo da umidade
relativa do ar de secagem. Quando o ar aquecido atravessa a camada de produto umido ele
sofre um processo de resfriamento e de umidificagdo a entalpia constante. Neste processo,
existe transferéncia de calor para o produto e a transferéncia de massa de vapor d’agua para o
ar (LOURENGCO; FINZER, 2013).

A liofilizagdo é outro processo de secagem comumente utilizado. E considerado um
processo de condensacdo a baixa pressdo, de baixa temperatura, amplamente utilizado para
remocao de solventes por sublimacdo (GANGULY et al., 2013). Atualmente a liofilizacdo é
amplamente utilizada na industria farmacéutica e alimentar para a obtencao de produtos secos
(MORAIS et al., 2016). Melhores caracteristicas de estabilidade sdo observadas em produtos
liofilizados (HANSEN et al., 2015).

A liofilizacdo € eficaz para melhorar a estabilidade e permite melhor e mais facil
manuseio do produto final. Em virtude dos processos acontecerem a baixa temperatura, eles
apresentam menor risco para produtos termossensiveis. Logo, a liofilizacdo é usada para
amostras sensiveis ao calor que ndo podem ser processadas usando outros processos que
envolvem altas temperaturas (GEIDOBLER; WINTER, 2013).Porém, a técnica de
liofilizacdo é um método lento e caro, uma vez que o ciclo pode ser longo, o0 que requer um
alto consumo de energia (GANGULY et al., 2013).

O primeiro passo do processo de liofilizacdo é o congelamento, em que as amostras
sdo expostas a uma temperatura suficiente para que elas se tornem sélidas. Pode ser obtido
usando nitrogénio liquido, em um congelador separado ou no préprio congelador-secador. As
mudancas nas propriedades fisicas causadas pela formacéo de cristais de gelo podem causar a
agregacdo das goticulas nos sistemas emulsionados (ARMANDO; HERRMANN;
HAKANSSON, 2017).

A taxa de congelamento é um parametro que deve ser otimizado, uma vez que

diferentes taxas resultam na formacdo de diferentes tipos de cristais de gelo. O congelamento
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rdpido leva a cristais de gelo pequenos e numerosos, a area superficial desses cristais
influenciara nas etapas adicionais de liofilizacdo (INGVARSSON et al., 2011). Além disso,
este procedimento pode eliminar a camada formada na superficie superior do liofilizado que
dificulta a transferéncia de vapor de agua durante o passo de secagem primaria (CHEN et al.,
2010).

Ap0s o congelamento das amostras, o ciclo de liofilizagdo passa para o proximo passo,
a secagem primaria. Este passo permite a sublimacdo do gelo, impulsionado por baixas
pressdes e temperatura (MORAIS et al., 2016). A pressao desempenha um papel importante
durante esta fase, uma vez que é a for¢a motriz para o transporte do vapor de agua. Portanto, a
pressdo da camara inferior leva a uma sublimacdo de gelo mais rapida (INGVARSSON et al.,
2011). Durante a secagem secundaria, a dgua residual é removida por desorcdo da fase de
soluto. O objetivo deste passo € reduzir o teor de umidade para um nivel 6timo de
estabilidade, ja que mesmo ap6s a sublimacdo durante a secagem primaria, o produto ainda
contém 10-35% de agua ligada (GANGULY et al., 2013).

Um alimento liofilizado aceitavel deve possuir as mesmas propriedades fisicas e
qguimicas que a matéria inicial antes de ser submetido ao processo como umidade aceitavel e
estabilidade em longo prazo. Para conseguir isso, é importante analisar todos os parametros
que possam influenciar cuidadosamente o produto final congelado (ALVES et al., 2010). O
processo de liofilizacdo é afetado por muitos parametros relacionados ao produto, ao
recipiente, ao equipamento e ao processo. A natureza e a forma do recipiente em que as
amostras sdo colocadas, também influenciam as condicGes do processo. Sdo desejados e
preferidos recipientes com uma grande area de superficie de contato e baixa espessura para
obter a sublimagdo méaxima (MORAIS et al., 2016). Finalmente, diferentes modelos de
liofilizador produzem diferentes qualidades de produtos secos, pois alguns equipamentos nao
podem controlar os parametros para cada passo e alguns ndo podem congelar-secar amostras
contendo solventes organicos (PEDROZA-ISLAS; CALDER, 2017).

2.4 Materiais carreadores

A utilizacdo de agentes carreadores apresenta como principal objetivo a protecdo das
particulas durante as secagens, onde ajuda a preservar 0S Compostos sensiveis juntamente com
0s materiais de parede, além de evitar perdas durante o processo de secagem, como aderéncia

das particulas entre si ou até mesmo nos equipamentos. Pode promover um melhor manuseio
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do produto final obtido, conferindo maior protecéo contra a adsor¢do de umidade do ambiente
e tornando-o menos higroscopico. A composicdo do agente carreador é o principal
determinante das propriedades funcionais da microparticulas e de como ela pode ser usada
para melhorar o desempenho de um ingrediente em particular (GHARSALLAOUI et al.,
2007).

Os carreadores também sdo utilizados para protecdo contra os efeitos ambientais
(oxigénio, luz, umidade etc.), facilitando assim, sua manipulacdo e aceitabilidade em geral
(GARG et al., 2006). Geralmente sdo usados polimeros, que podem ser naturais ou sintéticos
(AZEREDO, 2005). Existem hidrocoloides industrialmente importantes para uso na producdo
de particulas com maior estabilidade, como exemplo, maltodextrinas e inulina (BUREY et al.,
2012).

2.4.1 Maltodextrina

A maltodextrina € um polimero baseado em sacarideo contendo D unidades ligadas
por ligagdes glicosidicas de glicose a-1, 4 ou a-l, 6 (FIGURA 8), é produzida pela hidrolise
enzimatica ou acida parcial do amido (QIU et al., 2017). Geralmente, apresenta uma elevada
solubilidade em agua, baixa viscosidade e de baixo custo (LACERDA et al., 2016), sendo
caracterizada como um p6 de coloracdo branca e inodoro, sendo denominado um carboidrato.

As estruturas séo classificadas de acordo com o grau de hidrolise denominada de
dextrose equivalente (DE) onde sdo consideradas maltodextrinas estruturas com dextrose
equivalente menor que 20 (MAHDAVI et al., 2016).

Figura 8 - Estrutura primaria da maltodextrina.
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As maltodextrinas de diferentes valores de DE sdo geralmente utilizadas como
material de parede oferecendo vantagens como agente encapsulante tais como custo
relativamente baixo, de aroma e sabor neutro, de baixa viscosidade, concentracfes altas de
solidos e uma boa protecao contra a oxidacdo. No entanto, um fator limitante deste material é
sua baixa capacidade de emulsificante (CARNEIRO et al., 2013). Este material tem a
capacidade de formar uma cobertura para os agentes de nucleo, que encapsulam aromas,

sabores e compostos bioativos minimizando a exposi¢do ao oxigénio.

2.4.2 Inulina

A inulina € um carboidrato considerado prebiotico, é extraido geralmente da raiz de
chicoria, mas pode ser obtido através de outras fontes como a alcachofra, aspargo, alho e
cebola (KEVEN et al., 2016). Denominada como fibra dietética por apresentar cadeias longas
sendo util para aplicacdo nas industrias alimenticias e farmacéuticas (MENSINK et al., 2015).

E classificada como oligossacarideo ou polissacarideo e pertencente ao grupo de
carboidratos dos frutanos. E composta estruturalmente de subgrupos p-D-frutosil ligados por
ligagdes glicosidicas entre si por (2—1) e a molécula normalmente termina com um (12)
ligados ao grupo a-D—glicosil (FIGURA 9). O comprimento das cadeias de frutose varia de 2
a 60 mondmeros. Inulinas contendo no méximo 10 unidades de frutose sdo também referidas
como a oligofrutose (MARA; ALVAREZ-SABATEL, 2015).

Figura 9 - Estrutura molecular Inulina.
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O uso de inulina depende do seu grau de polimerizagdo (DP), tempo de colheita,
tempo/temperatura de armazenamento e as condigdes de crescimento (MARA; ALVAREZ-
SABATEL, 2015). Consequentemente, o grau de polimerizacdo da inulina determina as
caracteristicas fisico-quimicas, como morfologia, solubilidade, reologia, caracteristicas
térmicas e propriedades fisicas, a estabilidade quimica (MENSINK et al., 2015).

Dentre os exemplos de aplicacfes € utilizada como adocgante de baixo teor calorico,
como substancia que proporciona uma dispersdo sélida para aumentar a velocidade de
dissolucdo, como um agente para formar gel e para aumentar a viscosidade de solucdes e
como fibra ndo digerivel (KEVEN et al., 2016). Inulina apresenta também a capacidade de
alterar a composicao da flora intestinal apés um periodo de alimentacdo curta com base em

resultados de estudos in vitro e em seres humanos (MENSINK et al., 2015).
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3 CONSIDERACOES GERAIS

A tecnologia de microencapsulacdo de compostos ativos oferece a industria, a
oportunidade de enriquecimentos dos alimentos e desenvolvimento de novas linhas produtos
com a manutencdo ou enriquecimento das propriedades funcionais desejadas. As
microcépsulas estabilizadas obtidas nas técnicas de microencapsulacdo apresentam como
vantagem, facilidade de armazenamento e transporte, maior protecdo contra fatores externos e
consequentemente, maiores estabilidade.

As técnicas de gelificacdo ibnica e as técnicas de estabilizacdo por meio de
secagem em estufa com circulacdo de ar e a liofilizagdo, ja sdo conhecidas quando se refere a
microencapsulacdo de compostos ativos como o licopeno, contudo, estudos utilizando a
complementacdo destas tecnologias para a obtencdo de microcapsulas com caracteristicas
mais estaveis ainda sdo escassos.

Por isso, é importante o0 conhecimento e a avaliacdo das caracteristicas quimicas,
fisicas e fisico-quimicas das microparticulas obtidas por meio da complementacdo das
técnicas de gelificacdo idnica e as técnicas de estabilizacdo por secagem em estufa com
circulacdo de ar e liofilizacdo, determinando propriedades que tém grande importancia, como
estabilidade, eficiéncia de encapsulacédo e capacidade de retencao.
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ARTIGO 1 Estabilidade de microesferas contendo suco de tomate microencapsulado
por gelificacédo ibnica assistida por spray

RESUMO

Os tomates sdo alimentos que contém niveis considerdveis de carotenoides que
potencialmente trazem beneficios a saude, porém, apresentam ligacOes insaturadas altamente
suscetiveis a oxidacdo. A microencapsulacdo por gelificacdo ibnica do suco de tomate pode
contribuir para garantir e aumentar a protecdo destes compostos bioativos. Este estudo teve o
objetivo avaliar a combinacdo dos materiais de carreadores inulina e maltodextrina
juntamente com o alginato de sédio, na obtencdo de microesferas de suco de tomate
produzidas por spray. Foram determinados valores de umidade, eficiéncia de encapsulacao,
tamanho da particula, sendo também avaliada a estabilidade quanto ao teor de carotenoides
expresso pelo licopeno e coloracdo das microesferas. O estudo foi conduzido ao longo do
tempo e em diferentes temperaturas de acondicionamento. Obteve-se hidrogéis com eficiéncia
de encapsulacdo entre 89,52 e 97,05%, sendo maior para o tratamento na presenca de inulina.
A adicdo de inulina e maltodextrina proporcionou tamanhos de particula maiores quando
comparado as particulas contendo somente alginato (363,8 um). A temperatura influenciou a
estabilidade das microesferas onde se observou maior manutencdo dos carotenoides em
temperatura mais baixa. O tratamento que ofereceu melhor protecdo ao longo do tempo foi a
combinacdo alginato e inulina. Através dos presentes resultados € possivel concluir que é
possivel a producdo de microesferas de alginato contendo suco de tomate, assistidas por
spray, com caracteristicas eficientes de retencdo e protecdo de carotenoides.

Palavras-chave: Alginato de sodio. Maltodextrina. Inulina. Licopeno.

1 INTRODUCAO

O tomate e seus derivados como o suco, molhos e sumos sdo fontes notdveis de
vitamina C (&cido ascorbico) e carotenoides para a alimentacao de seres humanos (ESTEBAN
et al., 2016). Os carotenoides sdo fitoquimicos solliveis em compostos hidrofébicos, e na
maioria das vezes sdo responsaveis pela cor vermelha, laranja e amarela de frutas e vegetais.
O grande interesse por estes compostos é decorrente dos beneficios a saide (MUTSOKOTI et
al., 2017). E necessario uma absorcdo suficiente de carotenoides na dieta para que este
apresente beneficios a satde (JAYATHUNGE et al., 2017).

O principal carotenoide presente no tomate é o licopeno, apresentando maiores niveis
dentre os carotenoides totais (POOJARY; PASSAMONTI, 2015). O licopeno é um pigmento
vermelho brilhante, onde sua concentracdo na pele do tomate € cinco vezes maior que na

polpa (LUENGO et al., 2014). O consumo de licopeno tem sido associado a redugdo de
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doengas cardiovasculares, doengas musculares degenerativas e prevencdo de canceres de
pulmao e prostata (PAL; OBEROI; SOGI, 2017). Portanto, existe o interesse em aumentar o
consumo do tomate ou ainda disponibilizar seus carotenoides de forma estavel para consumo
(JAYATHUNGE et al., 2017).

As ligacBes duplas conjugadas presente na estrutura do licopeno sdo as responsaveis
pela coloracdo caracteristica dos frutos de tomate maduros e por sua atividade antioxidante
(NAWONG et al., 2017). Entretanto, devido as suas caracteristicas quimicas, os carotenoides
sdo susceptiveis a oxidacdo durante o processamento e armazenamento, particularmente na
presenca de oxigénio e temperatura relativamente alta, o que ocorre devido ao alto niamero de
ligacGes duplas (ALMANZA et al., 2016). A microencapsulacéo é utilizada, principalmente,
por conferir maior estabilidade e protecdo de compostos sensiveis, bem como em aplicacdes
na indastria de alimentos, incluindo a liberacdo controlada de compostos bioativos
(OTALORA, 2016).

Um dos métodos comumente utilizados para microencapsulacao € a gelificacdo ibnica,
um método quimico simples utilizado para obter géis (AGUILAR, 2015). Baseado na
interacdo i6nica de compostos de cargas opostas, uma solucdo de polissacarideo aniénico é
gotejada sobre uma solucdo idnica em concentragcdes apropriadas, tornando possivel obter
géis (BENAVIDES et al., 2016). Esse processo € altamente utilizado para microencapsular
compostos bioativos, com o objetivo de oferecer protecio (OTALORA, 2016).

As matrizes e microesferas de géis podem ser produzidas por polissacarideos, dentre
eles, 0 mais comumente utilizado € o alginato de soédio (AGUILAR, 2015). O alginato de
sodio e formado pelos acidos urénicos B-D manurénicos residuo (M) e a- L gulurdnicos
residuo (G), em que as unidades G formam ligacBes cruzadas com ions divalentes, para
produzir géis formando o modelo ‘caixa de ovo’ (MARTINSEN; STORR®; SKJARK-
BRAK, 1992). Outros polissacarideos podem ainda ser adicionados em conjunto a matriz do
alginato para melhorar as propriedades de protecdo dos compostos encapsulados, reduzindo,
por exemplo, a porosidade das microesferas.

A utilizacdo de maltodextrina em processos de microencapsulacdo, como na
gelificacdo ibnica, evidencia um maior rendimento de obtencdo de microesferas quando
comparada a utilizacdo somente do polimero alginato de sodio (NAWONG et al., 2016).
Outro material de parede interessante € a inulina, sendo um fruto oligossacarideo obtido
comercialmente a partir de raizes de chicoria (Cichorium intybus), Dahlia (Dahlia pinuata) e

alcachofra de Jerusalém (Helianthus tuberosus) (LUO et al., 2017). A inulina é classificada
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como fibra solvel sendo considerado como um carboidrato de reserva. A inulina apresenta
natureza prebiotica, por isso, tem atraido o interesse devido a seus beneficios (VALERO-
CASES; FURTOS, 2015).

Desse modo, a preparacao de microesferas por meio de gelificacdo idnica, tem sido
amplamente avaliada, porém, estudos relativos a forma de obtengdo destas microesferas e a
adicdo de agentes complementares a matriz, sdo necessarios. A utilizagdo de equipamentos
que produzam particulas de tamanhos reduzidos tais como por spray, pode ser considerada
como inovadora. O objetivo deste estudo foi produzir microesferas de suco de tomate por
gelificacdo ibnica externa assistida por spray e avaliar as propriedades de encapsulacéo e
eficiéncia de retencdo. Além disso, foi avaliada a estabilidade dos carotenoides do suco de
tomate microencapsulados ao longo do tempo, em diferentes temperaturas de armazenamento,
por meio da avaliacdo do teor de carotenoides e coloracdo. Foram estudas trés formulacdes de
matrizes em conjunto com o alginato de sodio (A) utilizando-se a maltodextrina (AM) e a
inulina (Al), para avaliar o efeito de possiveis interacGes entre os materiais de parede na

estabilidade dos carotenoides.

2 MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

O tomate longa vida cultivar Carmem, foi obtido no comércio local da cidade de
Lavras, Minas Gerais, Brasil. O alginato de sédio (Protonal® RF6650, FMC Biopolymer,
Canadd), a maltodextrina (DE 12-20, Cassava, Rio Grande do Sul, Brasil), a inulina (grau de
polimerizacdo > 7, Frutafit®, Sensus, Roosendaal, Holanda) foram utilizados como materiais

de parede ou agentes carreadores.

2.2 Delineamento experimental

Os experimentos foram realizados em delineamento inteiramente casualizado com trés
repeticdes, conforme expresso na Tabela 1. Foi avaliada a influéncia de trés diferentes
formulacGes de material de parede nas propriedades das microparticulas produzidas, onde as
composigdes e as concentracdes das solucdes foram determinadas a partir de pre-testes

realizados, a fim de definir os melhores pardmetros para a obtencdo das microesferas.
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Tabela 1- Composicdo das solucdes de suco de tomate para obtencdo microesferas via
gelificacdo ibnica.
Tratamento Material de parede
(9.100mL de solucéo)

Alginato de Sédio  Maltodextrina Inulina

1 15 - 5
2 15 5 -
3 15 - 5

2.3 Obtencéo suco tomate

Para obtencdo do suco os tomates foram lavados, sanitizados e as sementes retiradas e
descartadas. Posteriormente, o suco foi obtido em processador de alimentos Juice Philips
Walita. Antes da utilizagcdo do suco de tomate no processo de microencapsulacéo, levou-se a
suspensdo em sonicador (Branson, Danbury, Estados Unidos), durante 2 minutos a 200 W de

poténcia para homogeneizacao.

2.4 Produgéo das microesferas

O alginato de sodio foi dissolvido no suco de tomate. Apos dissolucdo total foi
adicionada a maltodextrina ou a inulina. As solugdes de suco de tomate contendo os materiais
de paredes foram submetidas ao banho ultrassdnico (Unique, modelo US 2800, S&o Paulo,
Brasil) durante 20 minutos para a retirada de ar ocluso. Apds, as solugdes foram atomizadas
em equipamento de spray (modelo MSD 1.0; Labmag do Brasil, Rio Preto, Brasil), com bico
pressurizado duplo fluido, alimentado por uma bomba peristaltica a uma vazédo de 0,7 L/h,
determinada por pré-testes realizados anteriormente, a uma vazdo de ar de 30 L.min™,
conforme recomendado pelo fabricante. As goticulas formadas, assim que atomizadas,
entraram em contato com uma solucdo de cloreto de calcio, com concentracdo 1,5 g/100 mL,
a uma distancia de 15 centimetros. As particulas foram mantidas nesta solu¢do por 20
minutos, a fim de garantir a formacdo da estrutura do hidrogel, seguido de decantacdo e

lavagem das microparticulas com agua destilada.
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2.5 Caracterizagdo das microesferas
2.5.1 Umidade

O teor de umidade das microesferas contendo suco de tomate foi determinado pelo
método Association Official Analytical Chemists (AOAC 2007), onde se registrou a
porcentagem da perda de peso em estufa a 105°C até atingir peso constante, e o teor umidade
obtido.

2.5.2 Eficiéncia de encapsulacéo

A eficiéncia de encapsulacdo (%) foi determinada relacionando-se o teor de
carotenoides presentes na microesfera depois da microencapsulacgdo por gelificagdo idnica, em
funcgéo do teor de carotenoides na solucéo inicial de suco de tomate, conforme Equacéo 1.

0 ) )
E_ A:)Caroten.mdes M icroesferas 100 (1)
% Carotenoides Suco de Tomate

2.5.3 Teor de carotenoides

As andlises foram realizadas em ambiente meia luz e com frascos recobertos. Para
determinacdo dos carotenoides 0,3g de amostra (suco de tomate, microesferas no tempo de
armazenamento) foi diluida em 3 mL de tampéo fosfato resfriado com intuito de facilitar a
liberacdo dos carotenoides das estruturas do tomate e das microesferas. A solugdo foi
transferida para um tubo de centrifuga recoberto com papel aluminio com 3 mL de solucdo
acetona:alcool etilico (1:1). Seguido de uma centrifugacdo a 1850 x g por 5 minutos. Foram
realizadas 4 lavagens com a mesma solucdo acetona:alcool etilico, sendo o sobrenadante
transferido para um frasco com adicdo de 10 mL de &gua destilada e 5 mL de éter de petréleo.
O sobrenadante foi transferido para um baldo volumétrico recoberto e o volume completado
com éter de petroleo.

A leitura foi realizada em espectrofotémetro (Bel Photonics do Brasil, Piracicaba, Sdo
Paulo, Brasil), utilizando-se o comprimento de onda, para o licopeno (470 nm). Os resultados

foram obtidos conforme a Equacéo 2.
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Abs.V (mL). 10° @
Carotenoide (mg/g) = Alcm M(g).10

Abs = Absorbancia espectrofotdmetro; V (mL) = Volume da diluicdo (mL); A'cm=
Coeficiente de absortividade molar do carotenoide em éter de pétroleo (3450 — licopeno); M =
Peso da amostra (g).

2.6 Morfologia e diametro das microesferas

A andlise da morfologia das microesferas foi avaliada por meio de observacdo em
microscopio estereoscopio RZ UWF 10X (Meiji Tecno, Japdo). O diametro médio das
particulas foi determinado e expresso por ds 3 (didmetro médio de Brouckere) e ds, (didmetro
médio de Sauter), sendo calculados pelas respectivas Equacdes 3 e 4, ap0s a avaliacdo de 200
microesferas, em pelo menos trés imagens obtidas pelo microscépio de cada tratamento, com

0 auxilio do programa Axion Vision®.

Zni .di4

4 - (3)

@9 >'n .d°
Zni .di3

g = )
(3.2) Zn_ .d_Z

onde di é o didametro das microesferas (um) e ni € nimero de microesferas de didmetro
di.
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2.7 Estabilidade durante armazenamento

A efetividade dos materiais de parede em reter e proteger os carotenoides
presentes nas microesferas de tomate foi determinada ao longo do armazenamento. As
microesferas foram dispostas em frascos ambar fechados mantidos em BOD nas temperaturas
de 15 °C, 25 °C e 35 °C, durante o periodo de doze dias. As analises da concentracdo de
carotenoides (conforme descrito anteriormente) e coloracdo foram realizadas para determinar
a estabilidade do pigmento ao longo da estocagem. O indice de retencdo do licopeno durante
0 tempo de andlise de estabilidade foi determinado de acordo com diferenga da concentracao
de licopeno no tempo inicial (ug/g) pela concentracdo de licopeno (pg/g) durante os tempos

de analises.

2.8 Analise de cor

A analise de cor foi realizada utilizando-se um colorimetro (marca Konica Minolta,
modelo CM 5, pais). O instrumento foi padronizado contra superficie branca e preta antes das
medic¢des. As medidas de cor foram realizadas em triplicadas para cada amostra. Os atributos
de cor das amostras foram expressos com a determinacdo dos parametros delta E, C* e °h,
sendo , C* o croma e °h o angulo da tonalidade. A alteracdo de cor nas amostras durante o

armazenamento foi expressa como diferenca de cor total (AE) de acordo com a Equacéo 5.

AE = JAL? + Aa™ + Ab™ (5)

Onde AL*, Aa* e Ab* representam as diferencas entre os valores L*, a* e b*,
respectivamente, das amostras nos diferentes tempos de armazenamento e a amostra de

referéncia (tempo 0).
2.9 Andlises estatisticas

Os resultados foram avaliados por meio de analise de variancia utilizando-se 0s
softwares Sisvar versdo 5.6 (FERREIRA, 2014) e Microsoft Excel 2010. As diferencas entre
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os valores médios obtidos foram examinadas por meio de teste de Tukey em nivel de 5% de
probalidade (p<0,05).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Caracterizagao das microesferas

3.1.1 Umidade

Os resultados obtidos para umidade das microesferas estdo apresentados na Tabela 2.
A umidade das microesferas variou de 93,4% a 96,56% e 0 suco de tomate puro obteve o
valor de 97,93%. A abordagem de microesferas preparadas por gelificacdo i6nica com a
utilizacdo de sucos e extratos resulta em microesferas com alta umidade, o que pode ser
explicado pelo fato da agua ficar retida dentro da rede tridimensional do hidrogel
(BELSCAK-CVITANOVIC et al., 2011). No processo de encapsulacdo utilizando-se alginato
e sais de célcio, o gel formado tem a capacidade de reter os componentes de interesse
juntamente com a agua presente na solucdo, desta forma, os valores de umidade das
microesferas tendem a se manter semelhantes ao da solucdo que as originou. Valores de
umidade semelhantes foram obtidos em outros estudos como a microencapsulacdo de
compostos bioativos de frutas pela técnica gelificacdo idnica externa utilizando o material
alginato de sédio (95%) (CVITANOVIC et al., 2016) e a microencapsulacdo do pigmento
betalaina via gelificacdo iénica (97%) (OTALORA et al., 2016).

Tabela 2 - Médias e desvio padrdo da umidade das microesferas.

Tratamentos Umidade (%)
A (1) 93,4+0,42°
AM (2) 95,67+0,47"
Al (3) 96,56+0,3"

2> \/alores com letras diferentes na mesma coluna diferem entre si significativamente (p<0,05). A =
Alginato de sddio, AM = Alginato de sodio e maltodextrina e Al = Alginato de sodio e inulina.
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As amostras adicionadas de maltodextrina e inulina (2 e 3) juntamente ao alginato
apresentaram diferenga significativa (p<0,05) no valor de umidade quando comparadas as
microesferas de alginato de sodio puro, sendo observado o aumento da umidade das
microesferas com a adi¢do de maltodextrina e inulina. Esse fato pode ser explicado por causa
das diferentes densidades presentes na rede das microesferas formadas, o que influéncia
diretamente na afinidade da 4gua com os polimeros. Os valores de umidade encontrados para
os diferentes tratamentos das microesferas apresentaram-se em uma faixa considerada alta,
sendo préxima a umidade do suco de tomate, comumente obtida para esta técnica de
encapsulagdo. No entanto, ndo é favoravel para garantir uma vida atil extensa, sendo

necessarios processos subsequentes que garantam a estabilidade destas microesferas.
3.1.2 Eficiéncia de encapsulacdo

A eficiéncia de encapsulacdo é dada como uma relagdo entre a quantidade percentual
de carotenoides encapsulado na microesfera e os carotenoides presentes na solucao inicial de
suco, sendo assim, um indicador de qualidade essencial na obtencdo de microesferas e € um
pardmetro que deve ser maximizado. A Figura 1 exibe os valores de eficiéncia de
encapsulamento (capacidade de retencdo) para o carotenoide licopeno obtidas na producéo

das microesferas.

Figura 1 - Valores médios e desvios padrdo da eficiéncia de encapsulacdo obtidos para as
diferentes formulacdes de materiais de parede.

Al b

Materiais de parede

S0.00 91.00 92.00 93.00 94.00 95.00 96.00 97.00

Retencdo Licopeno

%P\ etras diferentes indicam diferenca significativa entre os valores com p <0,05.
A = Alginato de s6dio, AM = Alginato de sédio e Maltodextrina e Al = Alginato de sodio e Inulina.
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Os valores de eficiéncia de encapsulamento para o licopeno variaram de 89,52% e
97,05%, onde o tratamento contendo alginato e inulina (Al) mostrou diferenca significativa
dos demais tratamentos (p<0,05), apresentando o maior valor de eficiéncia de encapsulacgéo.
As propriedades do material de parede sdo de suma importancia para altas eficiéncias de
encapsulagdo. A adicdo da inulina como material de parede, além de auxiliar no aumento de
eficiéncia de encapsulacdo, pode agregar valor ao produto, por ser um prebidtico,
manifestando assim beneficios a satde do consumidor (FERNANDES; BORGES; BOTREL,
2014). Em um estudo semelhante (ISAILOVIC et al., 2012), microencapsularam, pela técnica
de gelificacdo idnica, compostos antioxidantes em matrizes de alginato de sodio e inulina, e
obtiveram niveis de eficiéncias de retencdo melhores na presenca da inulina (73,8%),
indicando que esse tipo de microesferas apresenta maior capacidade de encapsulamento. A
elaboracdo de microesferas na presenca de outros agentes carreadores juntamente com o
alginato de s6dio aumenta significativamente os niveis de retencdo de compostos bioativos,
tais como os carotenoides. Esse fator pode ser explicado pela redugdo do tamanho e nimero
de poros no hidrogel de alginato na presenca de outros materiais poliméricos, sendo assim
conseguindo uma maior prevencdo de perdas dos compostos encapsulados (ISAILOVIC et al.,
2012).

Outra explicacdo para niveis maiores de eficiéncia de encapsulamento do licopeno
pelos tratamentos com incorporacdo de inulina pode ser a reducdo da difusividade efetiva
através da microestrutura de hidrogel de alginato. Os materiais de parede inulina podem ter
agido como uma barreira sélida que obstruiu o transporte difusional do interior da microesfera
para a superficie (CVITANOVIC et al., 2016). Outra explicacao inclui as possiveis interagdes
dos polissacarideos com os carotenoides que permitiram o aprisionamento quimico dentro da
matriz encapsulante (BENAVIDES et al., 2016).

3.2 Morfologia e tamanho das microesferas

Os resultados obtidos indicaram que a formagdo das microesferas por meio de
gotejamento utilizando bico spray e, consequente gelificacdo externa em solucdo de calcio,
pode ser alcangada com a formagao de microesferas em maior ou menor tamanho e em formas
diferentes de acordo com a composi¢do do material de parede.

As micrografias obtidas por meio de microscopio estereoscopio revelaram as
caracteristicas estruturais das microesferas bem como sua superficie (FIGURA 2). As

microesferas exibiram superficies muito preservadas sem evidéncias de rachaduras. Dessa
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forma, a técnica de gelificacdo idnica assistida por spray apresenta-se de forma satisfatoria e

eficiente na obtencdo das microesferas, sendo morfologicamente aceitaveis.

Figura 2 - Micrografias obtidas para microesferas contendo suco de tomate. A1l = Alginato de
sodio em solucdo aquosa, A2= Alginato de sodio, AM1 = Alginato de sodio e
maltodextrina em solucdo aquosa, AM2 = Alginato de sddio e Maltodextrina e

All = Alginato de sodio e Inulina em solugdo aquosa, Al2 = Alginato de sodio e
inulina.
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As superficies das microesferas visualmente ndo diferiram entre si com base no tipo de
material de parede (combinagdo) utilizado, apresentando assim, caracteristicas gerais bem
semelhantes. Apresentaram forma esférica com ampla distribui¢cdo do suco de tomate em sua
matriz independente da formulacdo, tendo a sua estrutura fisica conservada quando colocada
em solucdo aquosa. As microesferas do tratamento contendo inulina apresentaram uma
incidéncia maior de particulas esféricas possivelmente devido a esta matriz ter apresentado
maior capacidade de protecdo do colapso do hidrogel, reduzindo assim a ocorréncia de formas
irregulares (ISAILOVIC et al., 2012).

O tamanho médio das microesferas foi avaliado pela determinacdo dos didmetros
Sauter d(s2) que representa a média dos didmetros de esferas de area superficial igual a das
particulas reais, e ¢ mais sensivel a presenca de particulas finas na distribuicdo de tamanhos. E
pelo didmetro médio de Brouckere d(s3), que por sua vez, representa a média dos didmetros
de esferas de volume igual a das particulas reais, e € mais sensivel a presenca de particulas
grandes na distribuigdo de tamanhos (MALVERN, 2012).

O tamanho das particulas relatado atingiu valor médio de 560,76 pm (d(s2)) e 612,29
UM (d(43)), onde para os diametros analisados de todos os tratamentos apresentaram
diferencas significativas (p<0,05). Os resultados estdo expressos na Tabela 3. Verificou-se
que o tamanho das microesferas foi influenciado, em fungdo do tipo de matriz encapsulante
podendo-se observar um aumento considerdvel no tamanho do hidrogel quando se utilizou
inulina (3) e maltodextrina (2).

Dentre os métodos possiveis de microencapsulacdo por gelificacdo ibnica, a técnica
assistida por spray torna-se inovadora, pois € eficiente na protecdo dos compostos e em
comparacdo aos métodos comumente empregados na gelificacdo idnica, resulta em
microesferas de didmetros menores. Microesferas de alginato de calcio com tamanho superior
a 1 milimetro podem causar alteracdo na textura nos alimentos em que forem aplicados e, por
sua vez, pequenas esferas, de tamanho inferior a 100 micrdmetros, ndo protegem
significativamente os compostos sensiveis (MENEZES et al., 2013). Assim, particulas de
tamanho intermediario apresentam maior estabilidade durante o processamento e
armazenamento, maior facilidade de transporte, além de permitir uma gama maior de

possibilidades de aplicagéo e enriquecimento de alimentos com compostos bioativos.
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Tabela 3 - Médias e desvios padrdo para o diametro médio do tamanho das particulas (d(3,2))
diametro de Sauter e (d(4,3)) diametro médio de Brouckere.

Tratamentos d(3,2) (um) d(4,3) (um)
A (1) 363,83%+0,89 434,37°+0,45
AM (2) 627,44°+0,63 654,13"+0,79
Al (3) 691,00°+1,03 748,36°+0,46

2P\/alores com letras diferentes na mesma coluna diferem entre si significativamente (p<0,05).
A= Alginato de s6dio, AM = Alginato de sodio e maltodextrina, Al = Alginato de sodio e inulina.

O maior diametro das microesferas obtidas pela incorporagdo de outros materiais de
parede, juntamente com o alginato de sodio, pode ser explicado com base no processo de
gotejamento na solucdo de cloreto de célcio e no momento de formacdo das microesferas.
Para que a queda da gota ocorra, é necessario uma massa minima capaz de quebrar a tenséo
superficial da solucdo de cloreto (BENAVIDES et al.,, 2016). O tamanho das cépsulas
formadas depende da viscosidade da mistura, do diametro do orificio de gotejamento e da
distancia entre sua saida e a solucdo de endurecimento. De acordo com Fernandes, Borges e
Botrel (2014), quanto maior a viscosidade da solucdo utilizada para alimentacdo, maiores
serdo as gotas formadas em processos de spray. A combinacdo de materiais de parede resulta
no aumento da viscosidade e, consequentemente, na formacdo de gotas e microesferas com
didmetro maior. Comunian et al. (2017) microencapsularam, por gelificacdo idnica, 6leo de
echium utilizando alginato de sodio e quercentina, e também obtiveram tamanho médio de

particulas menor para tratamentos sem a combinacdo dos materiais.

3.3 Estabilidade do licopeno presente nas microesferas

A estabilidade das microesferas ao longo do tempo foi determinada em funcgéo da
retencdo do teor dos carotenoides (expresso em licopeno) presentes nas microesferas, quando
submetidas a diferentes temperaturas de estocagem de 15 °C, 25 °C e 35 °C. Os resultados

estdo apresentados na Figura 3.
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Figura 3 - Valores médios e desvios padrdo do teor de licopeno nas microesferas submetidas
a diferentes temperaturas de estocagem produzidas pela utilizacdo de diferentes

materiais de parede, ao longo do tempo de estocagem.
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Os resultados para o licopeno evidenciam claramente que a retencdo durante a
armazenagem teve influéncia do tipo de material carreador, sendo observado que a protecéo
do licopeno foi aumentada com a utilizacdo da combinacdo de inulina ao alginato de sodio
(Al). Este tratamento foi o mais eficaz na protecdo do licopeno e mostrou comportamento
mais constante durante ao longo do armazenamento. A inulina tem atraido a atencdo das
indUstrias alimenticias por apresentar beneficios a salde, sendo considerada uma fibra
dietética e possui efeitos prebioticos, além de ser um material de parede util a ser aplicado em
diferentes técnicas de microencapsulacdo (LACERDA et al., 2016). A exposicdo das
microesferas a diferentes temperaturas apresentou influéncia significativa na retencdo de
licopeno, como pode ser visto na Tabela 4. As melhores condi¢des de armazenamento foram a
temperatura de 15 °C e 25 °C, onde ndo apresentaram diferenca estatistica entre si,
apresentando os maiores indices de retencdo para o licopeno. O aumento da temperatura
reduziu a protecdo do pigmento, por outro lado, as microesferas contendo inulina mantiverem
maior valor de indice de retencdo, mesmo quando submetidas a temperatura de 35 °C. As
microesferas acondicionadas a temperatura de 35°C produzidas usando alginato (A) e alginato
e maltodextrina (AM) diferiram-se significativamente (p<0,05) em relacdo a amostra formada

por alginato e inulina (Al). A matriz de alginato é muito higroscépica, um fator critico que
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afeta a estabilidade durante o armazenamento em certas temperaturas (BENAVIDES et al.,

2016).

Tabela 4 - indice de retengdo licopeno nas temperaturas 15°C, 25°C e 35°C, para 0s
tratamentos A (Alginato), AM (Alginato e Maltodextrina) e Al (Alginato e

Tempolnu“na'll)'.ratamento Temperatura Temperatura Temperatura
15°C (%) 25°C (%) 35°C (%)
1 A 94,83% 40,78 93,71 4056  90,63*" +0,89
1 AM 95,80 ** +0,67 9424*4+0,34  80,62%° +2,34
1 Al 97,6 0,81 95,19**+0,78  83,00%® +1,23
2 A 94,47 * £0,63 93,78*4+0,68  77,65°°+0,99
2 AM 95,50 %" 0,71 9421*4+0,65  79,28°° +0,67
2 Al 97,11** £0,56 93,194 +0,45 82,93 0,56
3 A 94,43* £0,89 91,02*4+0,24  76,26"° +0,34
3 AM 94,59 % +0,83 94,14* £0,72 78,46 £0,29
3 Al 96,98 ** 0,99 93,15 #0,33  82,92* +0,45
4 A 92,56 ** 1,04 90,28*4#0,45  74,50°° 1,78
4 AM 93,69%4 +2,21 91,28*440,68  75,49"° 0,99
4 Al 96,344 +2,45 92,23*44052  76,71*4 40,78

2*\/alores com letras diferentes na mesma coluna diferem entre si significativamente (p<0,05), dentre
a mesma temperatura. “® Valores com letras diferentes diferem entre si significativamente (p<0,05). A
= Alginato de s6dio, AM = Alginato de sodio e maltodextrina, Al = Alginato de s6dio e inulina.

Por meio da avaliacdo do efeito da temperatura na retencdo dos carotenoides verifica-
se que maior estabilidade foi observada a 15 °C e 25 °C. Estes resultados confirmam o efeito
que a temperatura exerce sobre os pigmentos. Esse comportamento e atribuido a degradagéo
devido a caracteristica de termossensibilidade dos carotenoides. Os carotenoides sdo
suscetiveis a oxidagdo durante o processamento e armazenamento, particularmente se o
oxigénio também estiver presente (PELISSARI et al., 2015). A microencapsulacdo por
gelificagdo i6nica em matriz de alginato, em combinag&o com a inulina e maltodextrina, foi

usada com o intuito de proteger os pigmentos da oxidacao. Estes resultados demonstram que a
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técnica proposta pode ser utilizada para aumentar a estabilidade de outros compostos
sensiveis. Isso pode ser explicado pelo fato de que a matriz de alginato protege, até certo
nivel, os carotenoides da degradacdo térmica e bloqueia o ataque de oxigénio (CALVO,;
BUSCH; SANTAGAPITA, 2017).

Lin et al. (2017) estudaram a estabilidade da astaxantina encapsulada sob diferentes
condi¢Bes de armazenamento e verificaram que a temperatura é o fator mais influente na
degradacéo da astaxantina. A analise de estabilidade mostrou que astaxantina encapsulada em
microesferas de alginato, juntamente com o Tween 20, foi significativamente maior do que
controle (somente alginato de sodio). Otalora et al. (2016), obtiveram os mesmos resultados
na microencapsulacdo de betalaina por gelificacdo idnica, onde os niveis do pigmento
diminuiram com o aumento da temperatura de armazenamento. Calvo, Busch e Santagapita,
(2017) analisaram a estabilidade do licopeno presente em toranjas e concluiram que a
composicao das microesferas afeta fortemente a liberacao e estabilidade do licopeno.

A estabilidade das microesferas também foi avaliada pela verificacdo da variagdo
da coloragdo das microesferas durante o tempo de armazenamento nas diferentes temperaturas

15°C, 25 °C e 35 °C. Os resultados estao apresentados na Figura 4.
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Figura 4- Valores médios e desvios padréo para o indice de variacdo da coloracao (delta E), cromaticidade (C*) e saturacéo (h°) nas microesferas
submetidas a diferentes temperaturas de estocagem produzidas pela utilizacdo de diferentes materiais de parede, ao longo do tempo de
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A cor é outro parametro que esta relacionado diretamente ao teor de carotenoides em
tomates, uma vez que um aumento na cor média indica a maior concentracdo dos carotenoides
(pigmento colorido-vermelho) (PELISSARI et al., 2015). As microesferas armazenadas em
temperatura de 15 °C apresentaram menores variagdes de cor, evidenciado pelos valores de
AE, quando comparada as microesferas armazenadas em outras temperaturas. A combinacao
do tratamento Al contribuiu para a obtencdo de microesferas mais estaveis durante o tempo de
armazenamento, apresentando menor variagdo do pardmetro AE. A cromaticidade define a
intensidade e o grau de saturacdo. Os valores do pardmetro croma (C*) também foram
afetados pela temperatura de acondicionamento das microesferas. Onde na temperatura de 35
°C ocorreu a maior varia¢do e um decaimento do valor C* ao final do armazenamento. Todos
os tratamentos analisados apresentaram comportamentos semelhantes, sendo que esse
desempenho foi notado nas trés temperaturas. Sob as condi¢des de acondicionamento de 25
°C e 35 °C o parametro angulo da cor (angulo de Hue (h°) ou angulo de tonalidade) das
microesferas das trés amostras apresentaram comportamento semelhantes com algumas
variagdes a 15 °C. Em todos os tratamentos observados sob as trés condic¢des, o valor do
angulo da cor foi mantido préximo a 40. Valores de h° entre 0° e 90° caracterizam cores
variando de vermelho a amarelo (ALVES et al., 2008).

Apesar das analises de coloracdo das microesferas serem uma medida indireta de
degradacdo, estas complementam os resultados da estabilidade dos carotenoides. O processo
de degradacdo dos carotenoides microencapsulados estd relacionado principalmente a
permeabilidade do oxigénio, as matrizes de protecdo e a temperatura de estocagem, estes
fatores favorecem as reacbes oxidativas que levam a perda da cor dos pigmentos
microencapsulados (PELISSARI et al., 2015).

4 CONCLUSOES

O presente estudo evidenciou o efeito significativo do tipo de material de parede na
protecdo de carotenoides de tomate encapsulados por gelificacdo i6nica assistida por spray. A
incorporagdo de maltodextrina e inulina ao alginato nas formulagcbes da matriz afetou
positivamente as caracteristicas do hidrogel. Obteve-se valores maiores de tamanho de
particula e eficiéncia de encapsulagdo quando na ocorréncia da combinacdo dos materiais de

parede. A estabilidade do pigmento também foi influenciada em funcéo do tipo de formulacéo
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do material de parede e da temperatura de estocagem. Considerou-se como combinacéo ideal
para a estabilidade, aquela na presenca de inulina, que além de poder trazer potenciais
beneficios a saude mostrou-se um excelente material de parede juntamente com o alginato na
técnica gelificacdo ionica. Os resultados deste trabalho podem ser utilizados como ponto de
partida para obter microesferas de alginato com alta capacidade de retencéo de carotenoides, e
ainda, com consequente liberagcdo dos compostos bioativos.
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ARTIGO 2 Influéncia de métodos de secagens e teor de agente carreador nas
caracteristicas de microesferas contendo suco de tomate obtidas por
gelificacdo idnica

RESUMO

A microencapsulacao pela técnica de gelificacdo idnica é indicada para compostos bioativos,
uma vez que é considerada um método simples e brando. Porém, as microesferas obtidas
apresentam estrutura porosa e alto teor de agua, sendo importante a realizacdo de etapas que
garantam maior estabilidade. Com isso, 0 objetivo deste estudo foi obter microesferas
contendo suco de tomate via gelificacdo ibnica, produzidas com auxilio de bico spray e,
avaliar o processo de secagem (estufa com circulacdo de ar e liofilizacdo) utilizando
maltodextrina em diferentes concentracfes (0%, 5%, 10% e 15%) como material carreador.
Foram avaliadas propriedades como retencdo de licopeno, pardmetros de coloracdo,
higroscopicidade e distribuicdo do tamanho de particula. A presenca da maltodextrina
influenciou de forma positiva a retengdo, onde foi observado aumento da retencdo de
carotenoides com o aumento da concentracdo deste agente carreador. O método de secagem
também teve influéncia significativa, sendo verificada maior protecdo do licopeno quando
utilizado o processo de liofilizacdo. A coloracdo também foi influenciada pela concentracao
do material de parede, onde pds de coloragdo mais intensa foram obtidos na auséncia de
maltodextrina e estabilizados por secagem em estufa. A higroscopicidade das microesferas
secas foi maior quando produzidas na auséncia do material de parede para ambos os métodos
de secagem. A distribuicdo no tamanho das particulas foi influenciada pelo teor de material
carreador e pela técnica de secagem. Particulas liofilizadas em presenca de maiores
concentracdes de maltodextrina resultaram em particulas de tamanho maior, podendo ainda,
estar correlacionado com a maior protecdo dos carotenoides durante as secagens. Com a
secagem das microesferas € possivel obter materiais com caracteristicas mais estaveis,
facilitando o transporte e armazenamento, e aplicacbes em formulacbes alimenticias
inovadoras.

Palavras-chave: Maltodextrina. Secagem em estufa. Liofilizag&o. Alginato. Licopeno.

1 INTRODUCAO

O tomate é um fruto rico em compostos como os carotenoides, que auxiliam na
protecdo a saude. Pode ser considerado um dos principais componentes da dieta de humanos,
sendo consumido na forma fresca ou processado (COYAGO-CRUZ et al., 2017). O tomate
também contém fibras, agucares, minerais, compostos fendlicos, vitamina C e tocoferois
(FIGAS et al., 2015).

Os carotenoides sdo um grupo de isoprenoides altamente solGveis em lipideos e
contribuem para qualidade nutricional e coloracdo vermelha, laranja e amarela dos frutos

(ZHOU et al., 2015). Mais de 600 carotenoides diferentes ja foram descritos, dos quais o
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licopeno é o mais significativos no tomate (JAIN et al., 2016). Esse composto apresenta
efeitos preventivos contra doengas importantes como cancer, arteriosclerose e doencas
cardiovasculares (JAIN et al., 2015). O licopeno tem sido amplamente estudado devido as
suas propriedades antioxidantes (JAIN et al.,, 2016). No entanto, a bioatividade dos
carotenoides € restrita pela sua estabilidade, principalmente pela degradacdo oxidativa durante
0 armazenamento e a biodisponibilidade da matriz de alimentos e, portanto, precisa ser
protegida durante o processamento (FERNANDEZ-GARCIA et al., 2017).

A microencapsulacdo de carotenoides € um método viavel para garantir protecdo e
assim aumentar a estabilidade durante o armazenamento, e em alguns casos, aumentar a
bioacessibilidade por liberacdo controlada (RASCON et al., 2011). A encapsulacgéo através da
interacdo entre os diferentes materiais da parede pode ser alcancada por diferentes métodos,
como por exemplo, a gelificacdo idnica (RUTZ et al., 2016). A gelificacdo ibnica externa €
um processo simples usado para obter géis, onde uma solucdo de polissacarideos aniénicos é
gotejada sobre uma solugéo idGnica em concentragdes apropriadas, possibilitando a obtengéo
de geéis de estruturas reticuladas e tridimensionais com alto teor de agua (AGUILAR et al.,
2015). O processo €é altamente recomendado para microencapsulacdo de compostos bioativos
(BENAVIDES et al., 2016). O alginato de sodio € o principal material utilizado no processo
de microencapsulagdo por gelificacdo iénica. E um biopolimero anidnico natural, extraido de
algas marrons, composto por duas estruturas monoméricas: 1,4-8-D-manurénicos (M) e 1,4-a-
L-gulurénicos (G) (BENAVIDES et al., 2016), e sendo um polimero ndo toxico (PAQUES et
al., 2014).

Embora a gelificacdo idnica seja uma técnica simples e rapida, os géis obtidos sdo
porosos, 0 que pode acelerar a permeacdo de oxigénio através da matriz ou permitir a
liberacdo de compostos ativos, além de apresentar alta umidade (CALVO et al., 2017). Para
contornar estas limitacbes e melhorar a funcionalidade das microesferas sob a formacdo de
pelicula, propde-se a utilizacdo de métodos de secagens complementares como a secagem em
estufa com circulagéo de ar e a liofilizagéo, por exemplo.

O processo de secagem influéncia na modificacdo da atividade biolégica e nas
estruturas fisicas dos produtos secos, dependendo das condi¢bes do processo tais como
temperatura e velocidade do ar de secagem (RODOVALHO et al., 2015). A utilizacdo de
agentes carreadores, tais como a maltodextrina, auxilia na protecdo dos compostos bioativos
durante as secagens, além de maximizar o processo de secagem evitando perdas do material

durante o processo.
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A secagem em estufa com circulacdo de ar forcado é um dos principais processos que
auxilia na manutengdo da qualidade de alimentos, considerada um método convencional
(RODOVALHO et al., 2015) e mais simples. Este processo estd ligado a transferéncia de
calor e massa, que consiste na remocdo da umidade excessiva contida no interior do produto
por meio de evaporacdo, causada por convecgéo forcada de ar aquecido (GONCALVES et al.,
2016). Outra técnica de secagem é a liofilizacdo, a qual é dividida em trés estdgios. O
primeiro estagio é o congelamento da amostra, onde a dgua congelada pode se sublimar; a
segunda fase € representada basicamente pelo processo de sublimacdo da agua. Apos o
processo de sublimacdo, ocorre a terceira etapa que € descrita pela dessor¢do da agua no
material seco (secagem secundaria) (RAMSAK et al., 2017). Como o processo de liofilizacio
¢ controlado e ocorre a temperaturas relativamente baixas, a qualidade do alimento é
preservada tornando-o mais estavel (FIORAMONTI; RUBIOLO; SANTIAGO, 2017).

A combinacdo das técnicas de gelificacdo ibnica e secagem da origem a um produto
versatil, possibilitando uma gama maior de aplicacdes no mercado, ampliando o periodo de
comercializacdo do produto, facilitando o armazenamento e o transporte e garantindo a
qualidade e a estabilizacdo do componente biativo, necessarias para uso como insumo na
indUstria de alimentos (PESSOA et al., 2011). Portanto, este estudo teve como objetivo
desenvolver e caracterizar microesferas contendo suco de tomate via gelificagdo i0nicas
produzidas com auxilio de spray, e estabilizadas por meio dos processos de secagem via
estufa com circulacdo de ar e liofilizacdo, utilizando-se maltodextrina em diferentes

concentracdes como material carreador.

2 MATERIAL E METODOS

2.1 Materiais

O tomate longa vida cultivar Carmem, foi obtido no comércio local da cidade de
Lavras, Minas Gerais, Brasil. O alginato de Sodio (Protonal® RF 6650) foi utilizado como
material de parede na gelificagdo idnica e o cloreto de calcio di-hidrato (CaCl , .2H ; O)
(Sigma-Aldrich) como agente de reticulagdo. A maltodextrina (DE 12-20, Cassava, Rio
Grande do Sul, Brasil), foi utilizada como material carreador durante a secagem.
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2.2 Delineamento experimental

Os experimentos foram conduzidos em delineamento inteiramente casualizado em
esquema fatorial, com trés repeticoes, tendo como fatores avaliados o teor de maltodextrina
em quatro niveis (0%, 5%, 10% e 15%) (%m/m) e o tipo de secagem em dois niveis (estufa

com circulacdo de ar e liofilizacao).

2.3 Obtencdo microesferas por gelificagdo idnica

As microesferas contendo suco de tomate foram produzidas pelo método de
gelificacdo idnica externa pela formacdo da matriz de alginato de célcio. O alginato de sédio
foi dissolvido no suco de tomate com auxilio de agitacdo magnética. A solucdo de suco de
tomate contendo o material de parede passou ainda por banho ultrassénico (Unique, modelo
US 2800, Brasil) durante 20 minutos para a retirada de ar ocluso. Apds, as solugdes foram
atomizadas com bico pressurizado duplo fluido (modelo MSD 1.0; Labmaqg do Brasil, Rio
Preto, Brasil) com ajuda de uma bomba peristéltica, a uma vazao de 0,7 L/h, vazdo de ar de
30 L.min™. As goticulas formadas, assim que atomizadas, entraram em contato com uma
solugdo de cloreto de célcio a uma distancia de 15 centimetros. As particulas foram mantidas
na solucdo de cloreto de célcio durante 20 minutos, a fim de ocorrer a formacao das paredes
do hidrogel, seguindo com a decantacdo e lavagem com &gua destilada das microesferas do
suco de tomate. Adicionou-se o0 agente carreador maltodextrina diluido em &gua destilada em
diferentes concentracdes a suspensdao de microesferas, conforme Tabela 1, para a posterior

realizacdo do processo de estabilizacdo por secagem.
2.4 Secagem em estufa com circulagéo de ar
O processo de secagem das microesferas com ar circulado foi realizado durante 20

horas com temperatura de secagem de 65 °C até atingir a umidade de equilibrio. As amostras

secas foram entdo moidas e peneiradas em peneira Mesh 100.
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2.5 Liofilizagéo

As suspensdes das microesferas de tomate foram congeladas em um super congelador
e levadas para a camara de vacuo do liofilizador (Liobras Model L108, Séo Carlos, Brasil). O
tempo médio para liofilizar as amostras foi de 7 dias a -50 °C, com presséo de vacuo de 0,98
mbar. As amostras liofilizadas foram entdo moidas e peneiradas em peneira Mesh 100.

2.6 Caracterizacdo microesferas secas
2.6.1 Umidade

O teor de umidade das microesferas secas contendo suco de tomate foi determinado
pelo método AOAC (2007), onde se registrou a porcentagem da perda de peso em estufa a
105°C até atingir peso constante, e o teor umidade obtido.

2.6.2 Teor de carotenoides

As andlises foram realizadas em ambiente meia luz e com frascos recobertos. Para
determinacdo dos carotenoides 0,3g de amostra (microesferas antes das secagens e
microesferas secas) foi diluida em 3 mL de tampao fosfato resfriado com intuito de facilitar a
liberacdo dos carotenoides das estruturas do tomate e das microesferas. A solucdo foi
transferida para um tubo de centrifuga recoberto com papel aluminio com 3 mL de solucéo
acetona:alcool etilico (1:1). Seguido de uma centrifugacdo a 3300 rpm por 5 minutos. Foram
realizadas 4 lavagens com a mesma solucdo acetona:alcool etilico, sendo o sobrenadante
transferido para um frasco com adicdo de 10 mL de &gua destilada e 5 mL de éter de petréleo.
O sobrenadante foi transferido para um baldo volumétrico recoberto e o volume completado
com éter de petroleo.

A leitura foi realizada em espectrofotémetro (Bel Photonics do Brasil, Piracicaba, Sdo
Paulo, Brasil), utilizando-se o comprimento de onda, para o licopeno — 470nm. Os resultados
foram expressos pela Equacdo 1. Os carotenoides foram expressos separadamente, onde os
carotenoides totais das microesferas estdo representados como licopeno.

Abs.V (mL).10° (1)

Carotenoide (mg/g) = A*cm.M(g).10
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Abs = Absorbancia espectrofotémetro; V (mL) = Volume da diluicdo (mL); A'cm=
Coeficiente de absortividade molar do carotenoide em éter de pétroleo (3450 — licopeno); M =
Peso da amostra (g).

O teor dos carotenoides foi determinada relacionando a quantidade de carotenoides
nas microesferas depois das secagens em estufa com circulacéo de ar e liofilizacdo, em funcéo
do teor inicial de carotenoides nas microesferas por gelificacdo ibnica, expressos pela

Equacéo 2.

B %Carotenoides Microesferas Secas 100 (2)
%Carotenoides M icroesferas antes Secagens

2.7 Analise de cor

A analise de cor foi realizada utilizando um Colorimetro (marca Konica Minolta,
modelo CM 5, Japdo). O instrumento foi padronizado contra superficies branca e preta antes
das medicGes. As medidas de cor foram realizadas em triplicadas para cada amostra. Os
atributos de cor das amostras foram expressos com a determinacdo dos parametros L*

luminosidade, C* croma e h° tonalidade.
2.8 Distribuicdo do tamanho de particula

A distribuicdo do tamanho de particula foi determinada usando um instrumento de
difracdo de luz laser (Mastersizer 3000, modelo Hydro 3000 MU, Malvern Instruments,
Malvern, Reino Unido). Uma pequena amostra de p6 foi suspensa em agua destilada sob
agitacdo e a distribuicéo de tamanho de particula foi determinada. O didmetro médio d 4,3) foi
medido. O pardmetro que informa a heterogeneidade da distribuicdo de tamanho (span) foi

calculado a partir de Equacdo 3.

d -d ) ©

0,9) 0,1)

Span =

0.5)
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Onde d(o,9), d(o5) € d(o,1) S80 0s diametros equivalentes em 90%, 50% e 10% de volume

acumulado.

2.9 Higroscopicidade

A higroscopicidade das microesferas secas foi determinada segundo método descrito
por Cai e Corke (2000). Aproximadamente 1 g do material seco foi colocado em um
recipiente e disposto em dessecadores contendo solucdo saturada de NaCl, que corresponde a
75% de umidade ar, e acondicionado em BOD a 25°C. Durante 14 dias a amostra foi pesada e
a gquantidade de massa de agua adsorvida foi determinada e expressa em g de agua/100g de

produto.

2.10 Anélises estatisticas

A andlise estatistica dos valores dos parametros fisico-quimicos das microesferas
foi realizada utilizando os softwares Statistica (ver. 8, Stat Soft. Inc., Tulsa, EUA) e o
Microsoft Excel 2010. As diferencas entre os valores médios obtidos foram examinadas por
meio de teste de Tukey em nivel de 5% de probalidade (p<0,05).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Teor de umidade

O teor de umidade é uma propriedade importante de pds secos e granulados que esta
relacionado a eficiéncia de secagem e desempenha um papel importante na determinacdo da
fluidez e armazenamento de particulas. Os resultados obtidos para umidade das microesferas
secas estdo apresentados na Tabela 2. A umidade das microesferas secas em estufa com
circulacdo variou de 1,60% a 3,74%, sendo que para os materiais liofilizados obtiveram-se
teores de umidade de 1,33% a 3,24%.



71

Tabela 1- Médias e desvio padrdo da umidade das microesferas secas.
Tratamentos Umidade

(%)

Estufa Liofilizacéo

0% maltodextrina 3,74+0,22*%  3,24+1,34%
5% Maltodextrina ~ 2,43+0,37"  2,33+0,34""
10% Maltodextrina ~ 2,30+0,67°*  2,10+0,23"*

15% Maltodextrina 1,600,894  1,33+0,35°"

abe\Médias seguidas por letras diferentes diferem entre si significativamente (p<0,05). Sendo que letras
mindsculas se referem a diferenca entre médias para um mesmo método de secagem e letras
maiusculas refere-se a diferenga entre médias para um mesmo teor de maltodextrina.

A adicdo de maltodextrina resultou na reducdo da umidade das amostras secas em
ambos 0s processos de secagens, 0 aumento da concentracdo do material carreador foi
proporcional a reducdo da umidade. A maior perda de dgua durante as secagens na presenca
de maltodextrina pode estar atribuida a maior quantidade de solidos presentes na suspenséo de
microesferas inicial. Resultados semelhantes foram observados por Oliveira, Costa e Afonso
(2014), onde a utilizagdo de maltodextrina resultou na diminuigdo do teor de umidade de
polpas de cajés liofilizadas. Tonon, Freitas e Hubinger (2015) confirmaram que a presenca de
maltodextrina durante a secagem de alimentos ocasiona reducdo da umidade.

As técnicas de secagens ndo influenciaram significativamente (p>0,05) no teor de
umidade final. As secagens das microesferas juntamente com o material carreador realizada
em estufa com circulacéo e por meio da liofilizacdo, apresentaram-se eficientes na reducédo do
teor de umidade das amostras, sendo os valores obtidos considerados baixos e assim 0s pds

obtidos pelas técnicas de secagens podem ser considerados seguros.

3.2 Teor de carotenoides

Os resultados de retengdo dos carotenoides obtidos pela utilizagdo dos diferentes
métodos de secagens em estufa e por liofilizacdo, com diferentes teores de maltodextrina sao
mostrado na Figura 1. A retengéo de carotenoides foi influenciada de forma significativa pelo
teor de maltodextrina. Para as microesferas secas por meio da técnica de liofilizacdo a

retencdo de licopeno foi maior na presenca de 15% do material carreador, os demais



72

tratamentos ndo se diferiram significativamente. Por outro lado, o uso da secagem com
circulacdo de ar favoreceu menor retengdo de carotenoides na auséncia do material carreador,
sendo os demais tratamentos, significativamente iguais.

Os materiais de parede ou carreadores sdo obstaculos fisicos que podem diminuir 0s
efeitos do calor, umidade, oxigénio e luz, assim o aumento da sua concentragcdo ocasiona
maior protecdo de compostos bioativos durante o processo de secagem (KHAZAEI et al.,
2014). A maltodextrina oferece excelente protecdo aos materiais encapsulados além de
apresentar a vantagem de ter custo baixo (FERNANDES; BORGES; BOTREL, 2014).

Figura 1- Retencdo de carotenoides (% de microesferas) em relacdo aos diferentes métodos de
secagem.
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Os métodos de secagens utilizados para a estabilizacdo das microesferas apresentaram
diferenga entre si (p<0,05) para os valores de retencéo de carotenoides. O uso da secagem em
estufa com circulacdo de ar provocou maiores perdas de licopeno quando comparado aos
tratamentos liofilizados, em qualquer teor de maltodextrina utilizado (FIGURAL). Os
resultados indicam que o processo de secagem influencia de forma significativamente na
maior ou menor protecdo de compostos sensiveis como o licopeno. Além disso, os teores de
agentes carreadores devem ser definidos também em funcdo do processo utilizado.

A oxidacdo desempenha um papel importante na degradacdo dos carotenoides. O
oxigénio pode ficar preso dentro da matriz durante a secagem, podendo contribuir para a
oxidagdo primaria dos carotenoides. Compostos como carotenoides s&o liberados de dentro
das células quando sdo submetidos ao aquecimento brando e sofrem degradacdo com o
aumento do tempo de exposicao ao calor e também de altas temperaturas (RUTZ et al., 2016).
Além disso, essas moléculas podem sofrer oxidacdo sendo rapidamente transformadas em
outros compostos (KHAZAE et al., 2014). Ja o processo de liofilizagcdo permite remocdo do
conteddo de &gua conservando as demais qualidades fisico-quimicas dos alimentos. A
liofilizacdo é um processo de desidratacdo de produtos em condicBes especificas de pressdo e
temperatura. Como € uma técnica realizada a baixa temperatura e auséncia do ar atmosférico,
permite que as propriedades quimicas e sensoriais praticamente ndo se alterem (MORAIS et
al., 2016).

Menezes et al. (2016), estudaram o p6 da acerola verde (Malphigia Emarginata D.C.)
obtido em estufa por circulacdo de ar e por liofilizacdo determinando as concentracfes da
vitamina C e de carotenoides. Obtiveram resultados semelhantes, onde ocorreu maior
protecdo durante a liofilizacdo e, consequentemente, teores maiores tanto para a vitamina C
guanto para os carotenoides foram alcancados. Sogi et al. (2015), determinaram compostos
fenolicos absolutos, carotenoides e propriedades antioxidantes de cubos de manga por
diferentes técnicas de secagem onde a liofilizacdo foi a mais eficiente na protecdo dos
compostos bioativos.

3.3 Andlise de coloracao
Os resultados da analise de coloracdo das microesferas secas obtidas pelos diferentes

métodos de secagens e teores de material carreador estdo expressos na Tabela 2 e na figura 2.

A coloracdo pode estar relacionada & presenca de carotenoides e, consequentemente, a
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alteracdo nos parametros de cor pode indicar maior ou menor estabilidade dos carotenoides
(PELISSARI et al., 2015). Na liofilizagdo, as microesferas obtidas na presenca de
maltodextrina foram aquelas que apresentaram maior luminosidade (L*), indicando que o
produto ficou mais claro, ndo apresentando diferenca significativa (p>0,05) entre os teores do
material carreador. J& 0 p6 que apresentou menor valor de luminosidade foi o controle sem a
presenca de maltodextrina, apresentando diferenca estatistica dos demais tratamentos
(p<0,05).

Figura 2- Microesferas secas obtidas pelos diferentes métodos de secagens e concentracdes de
materiais.

Fonte do autor (2017).



Tabela 2 - Pardmetros obtidos da analise de cor em relacdo os diferentes métodos de secagens.

Tratamentos L* Cc* °h
Estufa Liofilizacéo Estufa Liofilizacéo Estufa Liofilizacéo
Controle 33,4420,47" 48,29+ 1,55%° | 35,69+0,66"  35,66+0,3" | 37,02+1,28""  33,14+0,55""
5% Maltodextrina | 50,66+3,33"*  68,17+0,6® | 28,17+2,4"*  27,21+0,91°* | 33,14#31**  37,23+1,28"
10% Maltodextrina | 53,8+ 0,62  69,52+0,76" | 26,23+0,69" 24,04+0,25"* | 33,23+3,01**  37,86%0,34*
15% Maltodextrina | 58,71+0,25%*  71,28+0,79"® | 26,25+0,92**  19,66+0,62* | 36,17+1,19**  35,89+0,81*

ab¢ Médias seguidas de letras diferentes diferem entre si significativamente (p<0.05)

Maltodextrina para um mesmo método de secagem e letras maitsculas refere-se a diferentes métodos de secagens para uma mesma formulagéo.
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. Sendo que letras minasculas se referem a diferentes proporcdes de
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Os resultados obtidos para a secagem realizada em estufa apresentaram
comportamento semelhante a liofilizacdo, onde p6 com maior luminosidade foi o com a
presenca de 15% de material carreador diferindo estatisticamente (p<0,05) dos demais, e onde
0 produto mais escuro e com menor luminosidade foi aquele proveniente do tratamento
controle. Os métodos de secagens apresentaram interferéncia na luminosidade das amostras,
onde se verificou diferenga entre si (p<0,05) sendo que materiais menos luminosos foram
obtidos na secagem em estufa.

Em relacdo a cromaticidade que define a intensidade e o grau de saturacdo. Foi
possivel notar comportamentos semelhantes quando submetido a ambas as técnicas de
secagens, ndo apresentando diferenca entre si (p>0,05). Por outro lado, a presenca do material
carreador modificou os valores de cromaticidade dos pos significativamente. Os tratamentos
que apresentaram menores valores foram os produtos secos na presenca de maltodextrina. O
tratamento com coloragdo menos intensa e com menor saturacdo de cor foi obtido quando
submetido a secagem por liofilizacdo. As amostras que apresentaram maiores valores para 0
parametro de cromaticidade foram os controles tanto da secagem em estufa como na
liofilizacdo, e assim, apresentaram diferenca estatistica das demais amostras (p<0,05). Dessa
forma, os p6s com maiores intensidades de cor foram os produzidos sem adicdo de
maltodextrina

Outro parametro avaliado foi o angulo da cor, angulo de tonalidade ou angulo de Hue
(h°). Em todas as concentracdes dos dois métodos de secagens utilizados ndo houve diferenca
significativa (p>0,05) em relacdo ao angulo da cor, apresentando valores bem semelhantes.

Estes resultados sdo consistentes com relatérios anteriores sobre as mudancas de cor
de materiais ricos em carotenoides secos como tomates, cenouras e mangas. Os resultados
sugerem que o uso de métodos de secagem influencia na qualidade final da cor. O
escurecimento das microesferas secas obtidas pelo suco de tomate pode ser devido a
degradacdo dos carotenoides, o que modifica a cor tipica do tomate (HEREDIA et al., 2010).
Esse fator ndo foi observado, onde os tratamentos controles obtiveram menores niveis de
retencdo dos carotenoides. Deve ser considerado ainda, o escurecimento causado pela reacdo
de Maillard, que ocorre quando ha aquecimento de aglUcares em presenca de proteina
(MUTSOKOTI et al. , 2017).

Samoticha, Wojdylo e Lech (2016), analisaram a estabilidade de antocianinas
presentes em chokeberry através da coloracdo em diferentes métodos de secagens. Verificou-

Se que com O aumento do tempo e as temperaturas, 0s valores dos parémetros aumentaram
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também. Assim, observou-se a intensificacdo e aumento da contribuigdo da cor roxa durante a
secagem. A secagem em estufa apresentou varios efeitos sobre a coloragdo das frutas, e
resultou na maior intensidade da cor em relacdo as frutas liofilizadas. Darvishi et al. (2017),

concluiram que a liofilizacdo € uma técnica eficiente na protecao da coloracao de frutas.

3.4 Distribuicéo do tamanho de particula

O tamanho médio das particulas e a distribuicdo do tamanho sdo propriedades
revelantes na determinacdo do grau de interacdo entre particulas em si e entre as particulas e o
liguido circundante, uma vez que o tamanho de particula pode afetar a fluidez,
compressibilidade e tendéncia de segregacdo do pé (BRETERNIT et al., 2017).

Analisando os didametros médios das particulas; (D3 ) didmetro de Sauter e o diametro
médio de Brouckere (D,3), apresentados na Tabela 3, pode-se observar que, com relagao as
técnicas de secagens, houve diferenca significativa entre os valores, onde, de forma geral,
menores particulas foram obtidas pela secagem em estufa com circulacéo de ar. Os tamanhos
das microesferas secas em ambos os métodos variou de acordo com a presenca e a
concentracdo do material carredor. A presenca de maltodextrina resultou em pds com
distribuicdo de tamanho maior onde foi proporcional o aumento da concentracdo do material
carreador com o aumento do tamanho do material seco. As menores particulas foram
resultantes dos tratamentos controles em ambas as técnicas de secagens, diferindo-se
estatisticamente das demais amostras (p<0,05), sendo as maiores particulas obtidas pelos

tratamentos com 15% de material carreador.



Tabela 3 - Médias e desvios padrédo para diametro medio do tamanho das particulas (D3,2) diametro de Sauter, (D4,3) diametro médio de

Brouckere e a homogeneidade descrita pelo span.

Tratamentos

Controle

5% Maltodextrina

10% Maltodextrina

15% Maltodextrina

D3 2(um) D43 (Um)

Estufa Liofizacao Estufa Liofizacéo Estufa Liofizacéo
62,240,76”* 82,4 +0,89% | 190,2+0,89"* 202,8+0,78°° | 2,51 +0,34 2,02 +0,18
70,2 +0,34"  89,6+0,88°® | 235,8+0,63" 209,4+0,81°E 2.4 40,22 2,2 40,99

71,74+0,67""  123,6+1,56® | 246,8+0,6°* 310,4+1,23® | 2214045 1,95 +0,79
72,4+0,63"*  1254+0,34°®® | 258,840,565 314,2+0,25°® | 2,63 +0,56 2,42 +0,45
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2b¢ Médias seguidas de letras diferentes diferem entre si significativamente (p<0.05). Sendo que letras mindsculas se referem a diferentes proporcdes de

Maltodextrina para um mesmo método de secagem e letras maitsculas refere-se a diferentes métodos de secagens para uma mesma formulag&o.



79

A Figura 2 ilustra as curvas de distribuicdo do tamanho das particulas obtidas para
todos os tratamentos. A analise do perfil de distribuicdo do tamanho de particulas das
microesferas, em ambas as secagens, demonstra uma distribuicdo monomodal, sugerindo uma
distribuicdo uniforme de particulas. O span que estabelece o espalhamento das particulas foi
menor que 2,65 para as amostras secas em estufa e menor que 2,45 para o material liofilizado,
indicando uma boa homogeneidade na distribuicdo do tamanho das amostras (FERNANDES;
BORGES; BOTREL, 2014).

Figura 3 - Distribuicdo do tamanho de particulas das microesferas produzidas nas diferentes secagens.
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Verifica-se que o tamanho das microesferas secas em ambas as técnicas de secagens
foi influenciado pela presenca de maltodextrina em todas as concentra¢des, onde se obteve
maiores tamanhos para estes tratamentos. Dentre os diferentes tipos de secagens, as amostras
liofilizadas apresentaram maiores diametros. Por ser formada por particulas de menor

tamanho, esta faixa apresenta maior area superficial, o que significa mais sitios de adsor¢do
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disponiveis. O aumento da massa também promoveu um aumento na eficiéncia do processo
(MEDEIROS et al., 2013).

3.5 Higroscopicidade

O conhecimento sobre o comportamento higroscopico de produtos secos em relacdo
a absorcédo de agua é um fator essencial, uma vez que a presenca de agua pode influenciar na
oxidagio dos compostos e na aglomeragdo dos pés. E importante nos projetos dos sistemas de
secagens, manuseio, armazenagem, embalagem e transporte e na modelagem da longevidade
dos alimentos (SILVA et al., 2015). Os valores de higroscopicidade dos pds, ao longo do
tempo de estocagem, obtidos pela secagem em estufa com circulacdo de ar forcado e

liofilizados sdo expressos pela Figura 3.

Figura 4 - Curva cinética de ganho de umidade em relacdo ao tempo (25°C e 75%UR) e
valores da higroscopicidade.
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Pode-se observar que em ambos os métodos de secagem o0s tratamentos com a
utilizacdo da maltodextrina produziram pds menos higroscopicos, sendo que o aumento da
concentracdo do material carreador promoveu reducdo da higroscopicidade das amostras,
mais evidente para as microesferas secas em liofilizador. Os menores niveis de absor¢édo de
agua foram obtidos pela utilizagdo da concentracdo 15% de maltodextrina, sendo a maior
concentracdo dentre os tratamentos, onde se observa uma absorcdo de 17,28 g.100™" para p6s
secos em estufa e 16,55 g.100 para os materiais liofilizados, ap6s 14 dias. O maior teor de
umidade para o alginato puro pode ser atribuido a maior interacdo da adgua em torno dos
constituintes do polimero (- COO", Na*), que sdo os monomeros que formam os acidos que
formam o alginato de sodio (XIAO; LIM; TONG, 2012). Com a presenca da maltodextrina, a
interacdo pode ser menor, diminuindo absorcdo de agua, por apresentar menor namero de
grupos hidrofilicos.

A absorcdo de &gua esta diretamente correlacionada com a estrutura quimica e
caracteristicas dos materiais. Este comportamento se deve ao fato de a maltodextrina ser um
material de baixa higroscopicidade e confirma a eficiéncia do seu uso como agente carreador
no sentido de reduzir a higroscopicidade dos produtos desidratados. A adicdo de
maltodextrina nos tratamentos de secagens pode ter reduzido a influéncia dos compostos do
tomate como os agUcares simples e os &cidos organicos, sendo que estes constituintes
apresentam caracteristicas de serem altamente higroscépicos. O aumento da concentracdo de
maltodextrina resulta em um pd menos higroscépico, 0 que aumenta a estabilidade
(FERRARI; GERMER; AGUIRRE; 2012).

E possivel concluir que os pds que mais absorveram agua foram os tratamentos
controles de ambas as técnicas de secagens, onde os valores de absorcdo foram 30,4 g.100 e
26,55 9.100™* respectivamente, para secagem em estufa e para a liofilizacdo, aos 14 dias de
estocagem. Em ambos os tratamentos controles foi possivel observar a aglomeracdo dos pds
em funcdo de se tornarem pegajosos com o tempo, esse fato é resultante principalmente do
aumento da umidade do material, que também ocasiona o abaixamento da temperatura de
transicdo vitrea (Tg), sendo que essa condigdo é indesejavel para materiais secos. O aumento
da umidade leva consequentemente & diminuicdo da Tg, e as caracteristicas dos materiais
podem ser alteradas. Materiais que apresentam valores de Tg mais altos sdo mais estaveis
durante o armazenamento (FERNANDES et al., 2014).

XIAO; LIM; TONG (2012) observaram o mesmo comportamento para filmes

desenvolvidos a partir do alginato de sédio. SANTOS et al. (2015), estudaram o
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comportamento do alginato de sodio, juntamente com outros materiais de parede na
microencapsulacdo de xilitol por coacervacdo complexa, e concluiram que a adicdo de

maltodextrina resulta na diminuicdo da absorcdo de agua.

4 CONCLUSAO

A adicdo da maltodextrina nas secagens das microesferas contendo suco de tomate
apresentou efeito significativo e relevante. Foram observados maiores teores de carotenoides
nas concentragdes mais elevadas do material carreador. Além disso, a adsor¢do de &gua pelas
microesferas foi alterada e reduzida na presenca de maltodextrina. As microesferas secas
tenderam a adsorver menos agua com a maltodextrina em sua formulacao, ao longo do tempo
de estocagem.

As particulas secas obtidas de ambos 0s processos de secagem apresentaram
caracteristicas relevantes, sendo que o processo de liofilizagdo promoveu melhor retencéo de
carotenoides, visto que esse € um processo de secagem que permite remocao do contetdo de
agua livre do produto, sem grandes elevacdes de temperatura e, consequentemente, com
menor interferéncia nas qualidades fisico-quimicas do produto.

Diante dos resultados obtidos pode-se concluir que ambos 0s processos de
secagem podem ser aplicados para a estabilizacdo de microesferas de alginato contendo suco
de tomate, no entanto, recomenda-se 0 uso de materiais carreadores no processo de secagem,
como no caso da maltodextrina. A disponibilizacdo deste produto, em forma estavel, pode
assim, aumentar a gama de aplicacdo de microparticulas ricas em carotenoides como

ingredientes para formulagdes alimenticias.
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