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Resumo

As ciclodextrinas (CDs) sdo oligossacarideos ciclicos, constituidos por unidades de glicose 1,4-ligadas,
e sdo denominadas alfa (o)) (6 unidades), beta (B) (7 unidades) e gama (y)-ciclodextrinas (8 unidades).
Estas macromoléculas, que podem ser representadas como anéis hidrofobicos e grupos hidroxila prima-
rios, podem encapsular uma grande variedade de compostos. Estes complexos de inclusio sdo de espe-
cial interesse devido as suas propriedades antimicrobianas de grande interesse em aplicagdes envolvendo
embalagens biomédicas e alimentares. Complexos de inclusdo com atividade antimicrobiana podem ser
incorporados em filmes biopoliméricos. Neste estudo, o complexo de inclus@o entre a -ciclodextrina e
o0 6leo de alho foram sintetizados pelo método de solucdo. Em seguida, todas as amostras foram caracte-
rizadas por espectroscopia de infravermelho. Os espectros de infravermelhos indicam a interagéo entre
B-ciclodextrina e acido alho. Em etapas futuras do projeto, estes complexos de inclusdo com atividade
antimicrobiana serdo incorporados em filmes de zeina para revestimento de queijo coalho.
Palavras-chave: complexo de inclusdo; dleo de alho; caracterizagido; FTIR
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REPARATION AND CHARACTERIZATIONS OF INCLUSION COMPLEX OF GARLIC OIL
WITH B-CYCLODEXTRIN

Abstract

Cyclodextrins (CDs) are cyclic oligosaccharides consisting of 1,4-linked glucose units, and are
named alpha (a) (6 units) , beta (B) (7 units) and gamma (y)-cyclodextrins (8 units). These macromol-
ecules, which can be spatially represented as a hydrophobic rings and primary hydroxyl groups, can
encapsulate a large variety of compounds due to the hydrophobic character of their internal cavity. These
inclusion complex are of special interest in this context because of their antimicrobial properties which
are useful for medical and food packaging applications. Antimicrobial inclusion complex can be loading
into biopolymers films. In this study, inclusion complex were synthetized by solution method. Then, all
samples were characterized by infrared spectroscopy. Infrared spectra indicate the interaction between
B-cyclodextrin and garlic acid. In the next steps, these antimicrobial inclusion complexes were loading
into zein films for cheese packaging applications.
Keywords: inclusion complex; garlic oil; characterization; FTIR

1 INTRODUCAO

Normalmente as ciclodextrinas (CDs) constituem uma nova classe de excipientes farmacéuticos
usadas para alterar as propriedades fisico-quimicas e bioldgicas indesejaveis de certos farmacos através
da complexac@o dos mesmos com as CDs. A caracteristica mais importante das CDs ¢ a sua habilidade
de formar complexos de inclus@o com diversas moléculas. No geral, as ciclodextrinas podem apresentar
trés diferentes tipos de estruturas (Figura 1) constituidas por seis, sete ou oito unidades de glicose, de-
nominadas, respectivamente, a, B e y — ciclodextrin (Qian,2008).
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Figura 1. Estrutura quimica das ciclodextrinas

Devido a sua cavidade hidrofobica as ciclodextrinas podem complexar distintos compostos
numa estequiometria usual de 1:1 mols. A reacdo de complexagao facilita a solubilizagdo de substancias
lipossoluveis sem perca de sua atividade biologica. Em solucéo, a molécula hdspede vai estar localizada,
integral ou parcialmente dentro da cavidade da ciclodextrina, estando o complexo solvatado ou rodeado
por moléculas do solvente, geralmente a agua(Qian,2009). As moléculas incluidas normalmente ficam
orientadas de modo que se alcance o0 maximo contato entre a parte hidrofobica da molécula héspede e
a cavidade da ciclodextrina de natureza apolar. Varias técnicas de preparagido foram desenvolvidas para
formagdo de complexos de inclusdo com CDs. Destacam-se os processos de liofilizagdo e atomizagio,
por possibilitar a obten¢do de complexos em estado sélido com elevada eficiéncia de complexagdo
em escala industrial(Singh,2012). A utilizagdo de novas técnicas de encapsulamento de moléculas que
favorecam a interagdo entre seus componentes, como variagdes nos procedimentos das técnicas mais
tradicionais, t€m sido pesquisadas.

As ferramentas disponiveis para caracterizagdo destes sistemas complexos vem sendo amplia-
das, possibilitando sua compreensio e controle. Neste sentido, técnicas de observacéo indireta dos feno-
menos de encapsulamento, como os tradicionais diagramas de solubilidade de fases, s3o complementa-
das pela introducdo de métodos de RMN, difracdo de raios X e a analise térmica(Qian,2009).

Os avangos na tecnologia industrial permitem produzir complexos entre CDs e produtos natu-
rais com elevado grau de rendimento. Apesar disso, o carater heterogéneo destas CDs contribui para sua
elevada solubilidade aquosa e ndo constitui um fator que limite sua utilizag¢ao industrial (Qian,2008).

Estudos recentes demonstram a possibilidade de utilizar essas substancias em diversas aplica-
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¢oes biomédicas, como veiculos para entrega de farmacos e agentes biologicos, tendo como propdsito a
liberagdo sustentada do principio ativo. Adicionalmente, através da inclusdo, os compostos podem ficar
protegidos contra oxidago, degradagdo pela luz, calor e elevada volatilidade a temperatura ambiente
(Singh,2012).

2 MATERIAIS E METODOS

2.1 MATERIAIS

O dleo de alho e a B-ciclodextrina empregados neste trabalho foram adquiridos da Sigma-Al-
drich. Os solventes utilizados na obtengao dos filmes serfio: agua destilada e alcool etilico PA (FMaia).

2.2 METODOS

2.2.1 Formacao dos Complexos 6leo de alho/B-ciclodextrina

O procedimento de prepara¢do mais habitual consiste na solubilizacdo da CD em agua e poste-
rior adigdo do composto ativo em excesso. A ciclodextrina foi dissolvida em 30 ml de agua destilada,
a 55°C por 30 min sob forte agitacdo magnética. Em seguida foi adicionado o 6leo de alho (0,465 ml,
d=1,073 g/ml) para produzir uma razao molar entre hospede e hospedeiro de 1:1 (m/m). A mistura foi
agitada a 55°C durante 4 h. O produto foi congelado a -4°C e liofilizado para obtengdo do complexo de
incluso no estado solido.

2.2.2 Caracterizacio dos Complexos 6leo de alho/p-ciclodextrina

Apds a produgio, os complexos de inclusdo foram caracterizados através da técnica de espec-
troscopia de infravermelho (FTIR) com o intuito de avaliar o grau de eficiéncia da reacdo de complexa-
¢do. Além disso foi investigado a atividade antimicrobiana do complexo frente a Staphylococcus aureus
através de ensaios padronizados de difusdo em agar.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

O espectro de infravermelho para o dleo de alho se encontra na Figura 2.
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Figura 2. Espectro de Infravermelho do dleo de alho

O espectro do 6leo de alho consiste de uma banda de absor¢do do estiramento assimétrico
da ligagdo dupla no grupamento quimico =CH, (3080cm™) e do estiramento simétrico do grupamento
=CH, (2977cm™) e do estiramento dos grupamentos ~CH, (2904cm™). O pico por volta de 1630cm™ é
atribuido a vibragdo da ligagdo dupla C=C no grupamento alil. Os picos por volta de 1420 ¢ 1400cm’!
podem ser atribuidos ao estiramento CH,. Os picos por volta de 920cm™ sdo atribuidos a vibragdo do es-
tiramento do grupamento C-S-C. Adicionalmente o espectro de infravermelho apresenta picos na regido
entre 800 ¢ 700cm™! que estdo associados ao estiramento da ligagdo S-C.

Os experimentos de difusdo em agar para avaliagdo da atividade antimicrobiana foram realiza-
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dos baseados na Norma M2-A8 do Manual Clinical and Laboratory Standards Institute (CLSI)/NCCLS
de 2003. Para tanto foi utilizado o microrganismo Gram-positivo Staphylococcus aureus (ATCC 13565).
Na fase preliminar dos experimentos foi constatado que o 6leo de alho, assim como o complexo, apre-
sentou agdo antimicrobiana contra 0 microorganismo investigado.

4 CONCLUSAO

Neste trabalho foi produzido com sucesso o complexo de inclusdo B-ciclodextrina/éleo. Anali-
ses espectroscopicas possibilitaram avaliar a eficiéncia da reagdo de complexagio e ensaios de avaliacdo
microbiolodgica identificaram a agdo antimicrobiana dos complexos contra S. aureus.
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Resumo

Filmes comestiveis foram preparados a partir de varias propor¢des de K-carragenana, L-carragenana €
alginato, segundo um delineamento de misturas (centroide simplex). A K-carragenana foi o componente
que mais contribuiu para a barreira a umidade e as propriedades mecanicas (exceto a elongacdo), en-
quanto a -carragenana prejudicou tais propriedades. O alginate melhorou a uniformidade e transparén-
cia dos filmes, enquanto a presenga de 1-carragenana promoveu a formagio de agregados e prejudicou
a transparéncia.

Palavras-chave: Biopolimeros; Filmes comestiveis; Galactanas sulfatadas.

EVALUATION OF EDIBLE FILMS FROM MIXTURES OF k-CARRAGEENAN, -CARRA-
GEENAN, AND ALGINATE

Abstract

Edible films have been prepared with different proportions of K-carrageenan, t-carrageenan and algi-
nate, according to a simplex-centroid mixture design. k-carrageenan was the component which most
contributed to moisture barrier and overall tensile properties (except elongation), while -carrageenan
mostly impaired those properties. Alginate enhanced film uniformity and transparency, while -carra-
geenan provided a high density of clusters and, accordingly, the highest effect on opacity.

Keywords: Biopolymers; Edible films; Sulfated galactans.
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