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RESUMO

A microencapsulacdo por coacervacdo complexa € uma alternativa para minimizar a
degradacdo de Oleos vegetais. O dleo de canola apresenta elevados niveis de acidos graxos
monoinsaturados, 0s quais podem ajudar na diminuicdo do colesterol total do sangue,
atuando, principalmente, na reducdo de colesterol ruim. O objetivo do presente estudo foi
otimizar as condicdes de formacdo de microcapsulas de 6leo de canola utilizando como
material de parede amido de mandioca modificado e extrato de soja. As microcapsulas foram
formadas utilizando a técnica de coacervacdo complexa e inicialmente, foram preparadas
diluicbes das solucOes de extrato de soja (ES) e amido modificado anibnico (AA) em
proporcoes de 1:100 mL (v/v), na faixa de pH de 2,5 a 6,0. A partir dos resultados da anélise
do potencial zeta foi estimada a propor¢do de cada biopolimero para a formacdo da
microcdpsula a base de extrato de soja (catidnico)/amido de mandioca (anibnico). A
quantidade de oleo a ser utilizada também foi otimizada. Posteriormente, as microparticulas
foram secas em estufa e em liofilizador. As microparticulas foram caracterizadas quanto ao
rendimento, solubilidade, eficiéncia de encapsulamento, liberacdo controlada do 6leo e
intumescimento. O tamanho e a morfologia foram analisados por microscopia Optica.
Melhores resultados foram encontrados para os tratamentos submetidos a secagem por
liofilizacdo que apresentaram eficiéncia de encapsulamento do 6leo de canola de 92,22% (pH
4/1g de 6leo) e 85,95% (pH 5- 0,5 g de 6leo), tamanho de particulas variando entre 2,38 um
(pH 5 - 0,5g de 6leo) e 2,88 um (pH 4 — 0,59 de 6leo) capacidade de intumescimento em 24h
variando de 43,80% (pH 5,0 — 1g de 6leo ) e 42,73% (pH 5,0 — 0,59 de 6leo) e baixa
solubilidade nas amostras secas por liofilizacdo. Essas apresentaram ainda melhor estabilidade
térmica e sofreram degradacdo em temperatura maior que aquelas secas em estufa. O estudo
demonstrou a melhor condicdo encontrada para microencapsular o 6leo de canola comercial,

utilizando extrato de soja e amido de mandioca modificada.

Palavras-chaves: Polimero cati6nico. Polimero aniénico. Alimento. Encapsulamento



ABSTRACT

Microencapsulation by complex coacervation is an alternative to minimize degradation of
vegetal oil. Canola oil has high levels of monounsaturated fats, which can reduce total blood
cholesterol, mainly in reducing bad cholesterol. The objective of the present study was to
optimize the conditions for the formation of canola oil microcapsules using modified cassava
starch and soybean extract as wall material. The microcapsules were formed using the
complex coacervation technique and initially, dilutions of soy extract (ES) and anionic
modified starch (AA) solutions were prepared in proportions of 1:100 mL (v/v), in the pH
range of 2.5 to 6.0. Based on the results of the zeta potential analysis, the proportion of each
biopolymer for the formation of the microcapsule based on soy extract (cationic)/cassava
starch (anionic) was estimated. The amount of oil to be used has also been optimised.
Subsequently, the microparticles were dried in an oven and in a lyophilizer. The
microparticles were identified for yield, solubility, encapsulation efficiency, controlled oil
release and swelling. Size and morphology were analyzed by light microscopy. Better results
were found for treatments treated with freeze-drying which demonstrated canola oil
encapsulation efficiency of 92.22% (pH 4/1g of oil) and 85.95% (pH 5- 0.5 g of oil) , particle
size varying between 2.38 um (pH 5 — 0.5g of oil) and 2.88 um (pH 4 — 0.5g of oil) swelling
capacity in 24h ranging from 43.80% (pH 5, 0 — 1g of oil) and 42.73% (pH 5.0 — 0.5g of oil)
and low solubility. These showed even better thermal stability and protected at a higher
temperature than those dried in an oven. In this study, the best condition to microencapsulate

commercial canola oil was found using soy extract and modified cassava starch.

Keywords: Cationic polymer. Anionic polymer. Food. Encapsulation.
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1 INTRODUCAO

O oleo de canola € produzido a partir das sementes de variedades de espécies
Brassica nabus e Brassica campestris da familia das cruciferas, pertencentes ao género
Brassica. Contém em torno de 7% de &cidos graxos saturados, e apresentam elevados niveis
de acidos graxos monoinsaturados, principalmente o acido oléico (18:1, ®-9), além disso, é
uma das maiores fontes de acido linolénico (18:3, ®-3), vitamina E, polifendis, B-caroteno
(O“BRIEN, 1998).

Com a finalidade de evitar perdas nas propriedades bioativas do 6leo, mascarar
odores e sabores, evitar ou retardar a ocorréncia da oxidac&o lipidica, tecnologias podem ser
usadas para este fim. O microencapsulameto € uma delas, onde o composto ativo é revestido
por um agente encapsulante, isolando o principio ativo de materiais indesejaveis. Entre as
técnicas de microencapsulagdo a coacervagdo complexa é descrita por Zhang et al. (2012)
como a separacao de fases da solucéo inicial, e a deposicéo dos coacervados recém-formados
em torno do ingrediente ativo suspenso ou emulsionado no mesmo meio de reacdo. Essa é
utilizada por apresentar vantagens como boa eficiéncia de encapsulamento e propriedades de
liberacdo controlada baseadas em estresse mecénico, temperatura, forca ionica e pH
(EGHBAL; CHOUDHARY, 2018).

A coacervacdo complexa é considerada uma tecnologia promissora devido as
possibilidade de alta eficiéncia de encapsulacédo (até 99%) e de liberacdo controlada (GOUIN,
2004). Santos et al. (2015) utilizou a coacervacdo complexa para produzir e caracterizar
microcapsulas de xilitol, e obteve eficiéncia de encapsulacdo entre 31% a 71%, sendo maior
nos tratamentos com maiores concentracfes de polimeros (matriz encapsulante), além da
liberacdo de mais de 70% de xilitol microencapsulado em saliva artificial que ocorreu dentro
de 20 min. Yang et al. (2015) em seu estudo objetivou melhorar a estabilidade do 6leo de
sementes de papoula pela técnica de coacervacdo complexa utilizando goma arabica e gelatina
como agente encapsulante onde obteve eficiéncia de encapsulamento (EE) de 76,8% e
capacidade de carga (CL) de 18,2% .

A escolha do agente encapsulante mais adequado influéncia nas propriedades
fisicas e quimicas das microcapsulas obtidas (COSTA, 2013). O agente encapsulante ideal
deve apresentar baixa viscosidade e ser de facil manipulacdo; possuir baixa higroscopicidade;
ndo ser reativo com o material a ser encapsulado; proporcionar protecdo ao material ativo
contra condigdes adversas, tais como luz e pH (FERREIRA E GROSSO, 2000; SUAVE ET

AL. 2006). No presente estudo, os agentes encapsulantes que foram utilizados sdo amido de
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mandioca modificado de carater aniénico e extrato de soja de carater catibnico, ambos
comerciais. A modificacdo é realizada para que o amido adquira caracteristicas de
gelatinizacdo, diminua a tendéncia em formacdo de géis; aumente a estabilidade ao
resfriamento e descongelamento; e introduza poder emulsificante (SILVA et al., 2006).
Diferentemente do amido modificado, o extrato de soja comercial precisa de um preparo para
favorecer a sua solubilidade e a sua caracteristica catiénica. Lokuruka (2011) afirmou que o
tratamento térmico e as abordagens a base de solvente usadas para extracdo de proteinas
podem influenciar a solubilidade pela desnaturacdo de proteinas e exposicdo de residuos de
amino&cidos hidrofdbicos.

Desta forma o presente estudo propGe a microencapsulacéo do 6leo de canola por
coacervacdo complexa, utilizando extrato de soja e amido de mandioca modificando, dando
foco aos agentes encapsulantes utilizados, a fim de produzir microcapsulas com boa
capacidade de liberacdo controlada, eficiéncia de encapsulamento e estabilidade térmica, que

sejam capaz de proteger o 6leo de canola e os bioativos nele presentes.
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2 OBJETIVOS

2.1 Geral

Formar microparticulas de 6leo de canola, pelo método da coacervagdo complexa, tendo
como material de parede amido de mandioca modificado (aniGnico) e extrato de soja

(catidnico), para possiveis aplicacfes na industria alimenticia.

2.2 Especificos

a) Formar microcapsulas de 6leo de canola, com uso de amido de mandioca
modificado e extrato de soja.

b) Awvaliar a influéncia da secagem por liofilizagdo e em estufa sobre as carateristicas
de solubilidade, intumescimento, rendimento e eficiéncia das microcapsulas.

c) Caracterizar as microcapsulas obtidas por espectroscopia de infravermelho,
microscopia optica e analise termogravimétrica.

d) Avaliar a capacidade de protecdo do material de parede das microcapsulas de éleo
de canola frente a temperaturas de cocgao.
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3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 Oleo de canola

Os 0leos vegetais pertencem a classe dos lipideos de natureza fixa (ndo volatil),
proveniente de plantas oleaginosas e sdo ricos em acidos graxos insaturados (CATARINA,
2021). Podendo ser extraidos de diversas partes das plantas, como raizes, caule, polpa, flores,
folhas e sementes, a composicao quimica dos 6leos vegetais € rica em compostos bioativos de
grande importancia com aplica¢do em diversas areas como na industria alimenticia. O Brasil é
lider na exportacdo de sementes oleaginosas e ocupa a segunda posi¢do entre 0s maiores
produtores do mundo, e em termos de variedades € o maior produtor mundial de dleos
vegetais (VIEIRA, 2021). Os efeitos fitoterapicos dos éleos vegetais sdo reconhecidos, mas
poucos estudos tém sido realizados com o intuito de manter a estabilidade do éleo de canola e
prolongar os efeitos de seus componentes, e a técnica de encapsulamento vem proporcionar
essa estabilidade (COSTA et al., 2020).

A canola é um termo internacional usado para designar sementes geneticamente
modificadas, dleo, e farinhas que sio derivadas de cultivares de colza. E uma plantada familia
das cruciferas, mesma familia do repolho e das couves, pertencente ao género Brassica. A
partir da década de 60, as espécies Brassica nabus e Brassica campestris passaram por
melhoramento genético, a fim de eliminar o &cido er(cico de sua composi¢cao por ser um
composto toxico, assim se transformaram em canola, podendo-se extrair o 6leo ideal para
consumo (MORETTO; FETT, 1998). Na figura 1 é possivel observar uma imagem da espécie
Brassica napus L. var. oleifera. No Brasil a canola de primavera é a mais cultivada, e sua
composicao possui em torno de 24% a 27% de proteina e de 34% a 40% de 6leo (BACKES,
2011).
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Figura 1 - Imagem de uma planta de Brassica napus L.var. oleifera

Fonte: Arena LTDA, plantacéo de Brassica napus L. var. oleifera em Holambra-SP.

O Oleo de canola é considerado um dos 6leos mais saudaveis, pois apresentam
altas quantidades de Omega-3, que reduz triglicérides e controla arteriosclerose; vitamina E
(Figura 2), gorduras monoinsaturadas (regulador do colesterol), polifendis, p-caroteno, além
de ter o menor teor de gordura saturada entre outros tipos de dleo vegetal, atribuindo a ele
propriedades como antioxidante, anti-inflamatdria, antibacteriana, anticancer e antiviral
(BACKES, 2011; RUIZ et al., 2017). Além disso, apresentam elevados niveis de acidos
graxos monoinsaturados, principalmente, o acido oleico (18:1, ®-9), representado na figura 3,
acidos graxos totais, onde esses acidos tém eficacia na reducdo do nivel de colesterol
plasmatico, além de ser uma das maiores fontes de acido linolénico (18:3, ®-3) (BACKES,
2011).

Figura 2 - Estrutura molecular da vitamina E

HO CHj

Vitamina E (alfa - tocoferois)
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Fonte: Elaborada pela autora.
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Figura 3 - Estrutura molecular dos &cidos oleico e linolénico

HsC o
3 \ /
Acido oléico (18:1. ®-9) O H
O

HBC/\/\/\/\/\/\/\/\)J\OH

Acido linolénico (18:3, ®-3)

Fonte: Elaborada pela autora.

O 4acido linolénico (®-3) € importante para manter sob condi¢cdes normais, as
membranas celulares, as funcOes cerebrais e a transmissdao de impulsos nervosos. Sua
excelente composicdo em acidos graxos faz com que o 6leo de canola seja uma alternativa
viavel para as pessoas interessadas em uma dieta saudavel. Na tabela 1 é possivel identificar o
percentual e tipos de gordura e acidos graxos presentes no 6leo de canola (BACKES, 2011).

Os tocoferdis também presentes no 6leo de canola desempenham um papel
importante como antioxidante, contribuindo para a prevencdo de doencas neurodegenerativas,

aterosclerose, inflamacéo cronica, cancer e envelhecimento precoce (GUINAZ et al., 2009).

Tabela 1 - Contetido de gorduras e acidos graxos de 6leo de canola.

Gorduras (%) Acidos Graxos (%)
Saturadas - 8,4 Palmitico -5,0
Monoinsaturadas- 63,6 Oleico - 62,2
Poli-insaturadas- 28,0 Linoleico - 21,4
Omega 3 - 6,2

Fonte: Scherr e Ribeiro (2010)

A presenca de saturacdes torna os 6leos susceptiveis a ocorréncia da oxidacao
lipidica, que afeta negativamente caracteristicas sensoriais importantes, como cor, aroma,
sabor e textura. Além disso, diminui o valor nutricional do produto devido a degradacdo de
vitaminas e 4&cidos graxos essenciais. Essa oxidacdo ocorre rapidamente durante o
processamento ou fritura, causando a degradag@o dos acidos graxos mono e poli insaturados

(HECK et al., 2021). Além disso, também produzem compostos toxicos, que estdo


https://www.fciencias.com/2014
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relacionados com o desenvolvimento de diversas doengas como aterosclerose e céncer
(ANJUM et al., 2013).

Devido ao seu perfil lipidico favoravel o 6leo de canola é usado para reformular
produtos de carne substituindo a gordura suina (BAEK et al., 2016). Backes et al. (2013)
utilizaram dleo de canola emulsificado em salame italiano, e observaram que apds a
emulsificacdo ndo houve mudancgas nas caracteristicas fisico-quimicas (pH, perda de peso,

oxidacdo de cor e lipidios) e atributos sensoriais.

5.2 Amidos e modificacoes

O amido é um polissacarideo composto por cadeias de amilose e amilopectina
(Figura 4). A amilose € insoluvel em agua o que torna o amido insolavel, a amilopectina é
soltvel, o que permite que o amido intumesca na fase aquosa para produzir suspensées que
podem ser utilizadas para produzir filmes biodegradaveis (Silva, 2016). As fontes mais

comuns de amido alimenticio sdo o milho, a batata, o trigo, a mandioca e 0 arroz.

Figura 4 - Formula estrutural do amido
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Fonte: Silva, 2016 adaptado de TESTER; KARKALAS (2002).

O amido de mandioca (Manihot esculenta Crantz) mais especificamente, também
conhecido como fécula, passa por processo de producdo onde consiste nas etapas de lavagem

e descascamento das raizes, ralacdo para a desintegracdo das células e liberacdo dos granulos
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de amido, separacdo das fibras e do material soltvel, e finalmente, secagem. O amido de
mandioca tem uma vasta aplica¢do na industria, onde o material pode ser utilizado em massas
de pdes de queijo e produtos carneos curados. Quando modificados, sdo empregados como
agentes encapsulantes de compostos volateis, substitutos de gordura em produtos de
panificacdo e lacteos, agente emulsificante em molhos para saladas, e na elaboragéo de balas e
doce de leites (APLEVICZ, 2006; LOKSUWAN, 2007; ANTHERO, 2014).

O uso do amido como agente encapsulante € explicado por apresentar
caracteristicas como custo, disponibilidade, atributos funcionais, propriedades mecéanicas
(flexibilidade, tensdo), propriedades opticas (brilno e opacidade), efeito de barreira contra
fluxo de gases, resisténcia estrutural a agua e microrganismos, além da aceitabilidade
sensorial (FALGUERA et al., 2011). Entretanto, apresenta sensibilidade a agua, devido ao
seu carater hidrofilo e suas propriedades mecéanicas serem mais fracas em comparacdo aos
polimeros sintéticos convencionais, além de ndo possuirem outras propriedades que os tornam
ideais para aplicacGes em produtos alimentares (DIAS et al., 2010; SINGH et al., 2016). De
acordo com a revista Food Ingredients (2015) os amidos possuem caracteristicas que 0s
tornam pouco praticos para trabalhar, suportam mal as imposi¢cdes tecnologicas de
determinados processos industriais, como a exposicao de amplas faixas de temperaturas, pH e
cisalhamento. A viscosidade também € afetada durante a exposicdo a altas temperaturas,
sendo extremamente dificil o controle a nivel industrial. Com isso, se faz necessarias
modificacdes no amido para incrementar ou inibir suas caracteristicas originais e adequa-lo as
aplicacdes especificas.

Essas modificagcbes do amido promovem espessamento, melhora a retencdo e a
sensacdo ao paladar e ao brilho, aumenta estabilidade, promove gelificacdo, dispersa ou
confere opacidade (FOOD INGREDIENTS, 2015). Sem modificacdo ocorreria hidratacéo,
intumescimento rapido, e perda da viscosidade. Os amidos modificados sdo essenciais a
indUstria de alimentos de congelados e de alimentos processados, como molhos e caldos
enlatados. Consegue-se um melhor controle e maior flexibilidade em trabalhar formulagdes,
processos e, ainda, prolongar a vida util do produto, podendo ser utilizados tanto para
estabilizar emulsdes quanto para formar filmes resistentes a 6leos (FOOD INGREDIENTS,
2015).

Tais modificagbes podem ser feitas utilizando alguns métodos quimicos e fisicos
como a reticulacdo, e nesse estudo, daremos destaque para as modifica¢cbes quimicas
anionicas e cationicas. Segundo Howard &Jowsey (1989), a modificacdo catidnica do amido

promove caracteristicas como, alta dispersibilidade e aderéncia a diversas aplicagdes. Para
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realizar tal modificagcdo, o amido recebe a aplicagdo de 3-cloro 2-hidroxipropiltrimetilaménio
(LERMEN et al., 2017). Nos grupos anibnicos, a finalidade é de bloquear a associacao
molecular atraveés da repulsdo idnica, e 0 resultado desse processo € um amido estabilizado,
aumentando a solubilidade e viscosidade, suportando diversos ciclos de congelamento e
descongelamento. Na tabela 2 é possivel observar o uso do amido como material de parede na
protecdo de determinadas substancias.

Tabela 2 - Uso de amido como material de parede por diferentes autores.

Material de parede Material Método de Autores
encapsulado encapsulamento

aMltodextrina e amido modificado  Extrato de beterraba Spray drying Zuanon, (2016)

Amido modificado e concentrado Oleo de linhaca Liofilizacdo Perrechilet al.,

de proteina de arroz (2021)

Amido modificado e Oleo de Farelo de Spray drying Maia et al., (2020)

maltodextrina Arroz

Amido de amaranto carboximetil Betacaroteno Coacervacao Constantino et al.,

e lactoferrina complexa (2023)

Quitosana e amido modificado Oleo de algas Coacervagao Hongyanet al.,
complexa (2022)

Fonte: Elaborada pela autora

5.3 Proteina de soja

A soja pertence a familia das Fagéaceas, é uma semente oleaginosa, sua origem é
do nordeste da Asia, principalmente ao longo do rio Amarelo na China. Sua evolugéo
comegou a partir do cruzamento de espécies selvagens que foram domesticadas por cientistas
da China antiga (EMBRAPA, 2016). Sua composi¢do quimica apresenta componentes como,
proteinas, carboidratos, lipidios, minerais e vitaminas. Destacam-se as proteinas da soja que
entre esse nutriente do reino vegetal é a que tém um melhor balanco de amino&cidos
essenciais, e qualidade comparavel as proteinas de origem animal (PEREIRA et, al. 2009). A
maior parte das proteinas da soja estd armazenada nos cotilédones, sob a forma de corpos

proteicos (SAIDU, 2005). A maioria delas sdo globulinas (= 70%), que sdo em sua maior
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parte glicinina (11S) e B conglicinina (parcela 7S da globulina) (MALHOTRA, 2004).
Apresentam alto teor de lisina, caracterizando-as com maior valor nutricional que outras
proteinas vegetais destinadas a alimentacdo humana (SAIDU, 2005), podendo ser utilizada
como extrato, concentrado e isolado proteico de soja.

Proteina isolada de soja (SPI) se encontra na forma de um p6 de coloragdo creme
e sabor suave. Com mais de 90% de proteinas em peso seco, a SPI é a forma mais refinada
entre os derivados proteicos mais comuns, e comparada com as demais proteinas (do trigo, do
leite, dos ovos e da carne), contém maiores quantidades dos aminoacidos anabolicos, como a
arginina e a glutamina (AKESOWAN, 2008). E produzida a partir dos flocos de soja, através
de um processo que utiliza extracdo aquosa e aquecimento minimo e separado dos demais
componentes ndo-proteicos através de um processo de purificagdo em etapas baseado em sua
solubilidade em solucéo alcalina (pH 8.0). Em geral, uma farinha desengordurada é preparada
através de uma solugdo alcalina (pH 8.0). SPI (proteina isolada de soja) sdo usados
principalmente na formulacdo de produtos de panificacdo e confeitaria, produtos cérneos
emulsionados e embutidos, e formulacGes de produtos lacteos como iogurtes e substitutivos
de lacteos e farinhas (MORAIS et al., 1996). Possui caracteristicas que ha torna viavel, como
uma fonte barata e renovavel, além de sua capacidade emulsificante, formadora de filme, e
caracteristicas nutricionais benéficas (CHEN et al., 2006; ORTIZ et al., 2009).

Os concentrados proteicos vegetais estdo se destacando nas industrias de
alimentos, isso se deve ao aumento de uma necessidade apresentada pelos consumidores por
tecnologias “verdes” e pela pratica de dietas restritivas (MALIK; SAINI, 2018; TANSAZ et
al, 2018). As caracteristicas das proteinas da soja podem ser alteradas pelo pH do meio, ou
por tratamentos térmicos, concentracdo de sais e outros ingredientes (6leos e carboidratos, por
exemplo) e pela porcentagem no nucleo ativo na mistura inicial. Varios autores relataram o
uso das proteinas de soja como material encapsulante (ORTIZ et al, 2009). A mistura de
proteinas de soja com carboidratos tem demonstrado melhor protecdo ao nucleo, maior
estabilidade oxidativa e melhores condigdes de secagem (NESTERENKO et al, 2013). Na
tabela 3 é possivel observar o uso de isolado e concentrado proteico de soja no
encapsulamento de diferentes substancias. Aplicacdes de extrato de soja em processos de

encapsulacdo ndo foram encontradas na literatura.
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Tabela 3 - Uso de isolado e concentrado proteico de soja no encapsulamento de

diferentes materiais

Material de parede  Material Meétodo utilizado Autores

encapsulado

Maltodextrina e Oleo de linhaca Spray drying Carneiro, (2011)
concentrado proteico

de soja

Concentrado proteico Alginato Gelificacéo ibnica Silverio, (2018)

de soja

Isolados de proteina Antocianinas de Spray drying Li-Hua et al. (2022)
de soja e pectina mirtilo

Isolados de proteina Curcumina Spray drying Fei-Pinget al. (2022)
de soja

Fonte: Elaborada pela autora

5.3.1 Tratamento quimico em proteinas vegetais

Alguns derivados da soja como proteinas isolada, texturizadas, concentrados e
extratos, sdo amplamente empregados como fonte proteica, atuam, também, como
melhoradores tecnolégicos, realcando a textura e a maciez e agindo como emulsionante em
salsichas e hamburgueres (EMPRAPA, 2016). Entretanto, um fator limitante da sua utilizacéo
¢ sua inerente baixa solubilidade (MALHOTRA, 2004). A solubilidade é influenciada por
fatores, como temperatura de dissolucdo, pH e forga ionica (LEE, 2003). Lokuruka (2011)
afirmou que o tratamento térmico e as abordagens a base de solvente usadas para extragao de
proteinas podem influenciar a solubilidade pela desnaturacdo de proteinas e exposicdo de
residuos de aminoacidos hidrofdbicos.

A obtencdo de isolados, concentrados e extratos de proteinas vegetais, incluem a
sua solubilizacdo em meio alcalino e permite diferentes conformacdes estruturais e
propriedades funcionais das proteinas (Aluko; Yada, 1965). Além de possuirem
preponderdncia de espécies carregadas negativamente devido a ionizacdo dos grupos
carboxila e desprotonacdo dos grupos amina, a mudanca de pH aumenta a interacdo proteina-
solvente. A repulsdo eletrostatica resultante entre as proteinas com cargas semelhantes as

mantém separadas e estimula sua interagdo com o solvente, aumentando assim a solubilidade



21

da proteina possibilitando o uso da proteina como material de parede (Kinsella; Phillips,
1989; Lawal, 2004).

O tratamento térmico e alteracdo de pH das solug@es, fixa o pH de uma proteina
em valores extremos, como pH 2 ou pH 12, para a desnaturacdo da proteina (Jiang et al.,
2010, Lee et al., 2016, Yildiz et al., 2017). Estudos relataram que as proteinas globulares
presentes na soja podem ser parcialmente desnaturadas a valores extremos de pH,
principalmente em niveis baixos de pH. Esta estrutura dindmica é especificada como a
estrutura do “globulo fundido” (Goto et al., 1989; Goto et al., 1990).

O ponto isoelétrico também é fator preponderante para 0 uso da proteina de soja
como material encapsulante. A proteina de soja apresenta ponto isoelétrico em pH 4,5 a 5,0
(Soderber, 2013). Em pH acima do ponto isoelétrico, as proteinas de soja estdo suscetiveis a
protonagdo do grupo amida e a disponibilidade do grupo carboxilico (COO —), aumentando
assim, a atracdo eletrostatica com outros ions para que ocorra a neutralizacdo de carga e

formagé&o de coacervados.

3.4 Microencapsulacéo

A microencapsulagdo consiste basicamente em isolar do meio externo uma
determinada substancia (composto ativo), através de um revestimento por uma fina camada
polimérica (material de parede). O composto bioativo pode ser um liquido ou um gas,
podendo ser aromas, pigmentos, acidulantes, nutrientes, enzimas, conservantes. Ja o material
de parede necessita ser seguro para saide humana, ser formador de filme, emulsificante, de
facil secagem e facil dissolucdo, resistir as condi¢bes &cidas do estbmago e os sucos biliares
do intestino delgado e ser economicamente viavel (ASSUNCAO, 2014; MENDES, 2017;
KENT; DOHERTY, 2014; NAZZARO et al., 2012).

Empregada no processo de liberacdo do contetdo de forma controlada e sob
condic@es especificas, a microencapsulacdo possui vantagens como proteger o composto ativo
da degradacdo por diminuir seu contato com o restante da formulagdo; oferecer maior
resisténcia, estabilidade e protecdo contra oxidagdo e fotodegradacdo; mascarar sabores e
odores desagradaveis do principio ativo; aumentar seu tempo de agdo, separar
incompatibilidades, proteger os compostos bioativos, da exposicdo externa, que inclui
volatilidade, tornando-se uma opgdo na garantia da estabilidade e eficacia para os Oleos
vegetais (PASQUALIM et al., 2017, ROJAS, 2018; LEMOS 2017; VERGALLO, 2020).
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Esse procedimento pode retardar ou até mesmo inibir oxidacéo lipidica dos 6leos
vegetais que pode ocorrer durante o processamento e armazenamento. Outra vantagem da
microencapsulacao é mascarar odores indesejaveis e melhorar a biodisponibilidade dos acidos
graxos ® -3 (FOOD INGREDIENTS BRASIL, 2014). A escolha do material de parede se faz
importante para a obtencdo de uma alta eficiéncia de encapsulagdo, biodisponibilidade e
estabilidade de armazenamento, retencéo da atividade biologica (SAMBORSKA et al., 2021).
Atualmente, quase todo material que necessita ser protegido, isolado de outros compostos, ou
até mesmo, ter sua liberacdo controlada, pode ser encapsulado. De acordo com a literatura, 0s
agentes encapsulantes mais comumente utilizados na encapsulacdo de compostos bioativos
para aplicacdo em alimentos sdo goma arabica, amido modificado e amido hidrolisado.

Acosta (2020) retratou que a fracdo de amaranto enriquecida com amido
apresentou alta potencial tecnolégico como agente encapsulante e suas proteinas nativas
serviram como um bom estabilizante emulsificante. Krishnanet al. (2005) utilizaram a
microencapsulacdo por pulverizacdo usando misturas binarias e ternarias de goma arébica,
maltodextrina e amido modificado como materiais de parede, do 6leo de cardamomo, onde
observou uma boa protecdo do composto ativo.

A adicdo de 6leo de canola e de 6leo encapsulado de linhaga resultou em salames
de vida-de-prateleira semelhante ao controle em termos de oxidacéo lipidica (HECK, 2017).
Tais estudos demonstraram que a degradacdo oxidativa pode ser controlada, a partir do uso
das microcapsulas, assim a técnica de microencapsulamento pode ser utilizada na formulacao
de alimentos enriquecidos nutricionalmente com éleo vegetal.

Além do papel de protecdo contra 0 meio, os 6leos encapsulados sdo protegidos
durante a mastigacéo, e condi¢Oes adversas do estbmago proporcionando uma maior protecao
aos compostos bioativos presentes em sua composicdo (BAHRAMI et al., 2019). As
microcapsulas de 6leo vegetal sdo obtidas através da formacao de uma emulsdo do 6leo com o
material de parede, que pode ser proteinas, polissacarideos, carboidratos, lipideos,
copolimeros e outros emulsificantes com baixo peso molecular (GARG et al., 2006;
JIMENEZ-COLMENERO, 2007).

Outro fator importante para este processo € a escolha do método de preparagdo de
microcapsulas. Um fator importante sabera ser considerado é o tamanho da cépsula para o
fim desejado. As capsulas que possuem tamanho em um intervalo de 100 nm a 1000 nm sdo
classificadas como microcapsulas, e as que possuem tamanho entre 1nm e 100 nm sdo
classificadas como nanocapsulas (COMUNIAN et al., 2016).Dentre as técnicas aplicadas para

a obtencdo de microcapsula mais encontradas na literatura, podemos citar como exemplo:
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métodos fisicos: o spray drying (secagem em atomizacdo), méetodo quimico: polimerizacéo
interfacial e método fisico-quimico: a coacervagdo simples ou complexa (Freire, 2018).

3.5 Coacervacao complexa

A coacervagdo complexa é um fenbmeno de separacdo de fase liquido-liquido,
usada para a producdo de microcapsulas de compostos lipofilicos, onde ha interacdo entre
polimeros que apresentam cargas opostas, segundo as condi¢Ges de pH, forca ibnica, ou
temperatura. Apos o preparo da emulsdo ocorre a interacdo entre os polimeros, formando os
coacervados. Estes se depositam na superficie das gotas emulsionadas, constituindo uma
camada protetora e dando origem as microcapsulas (SCHMITT; TURGEON, 2011; Silva et
al., 2017). O processo de microencapsulacdo por coacervacao (Figura 5) segue as seguintes
etapas (AZEREDO, 2005; SILVA et al., 2003):

1. Dispersédo do agente ativo a ser encapsulado em uma solugdo do polimero;

2. Inducdo da coacervacao, formando particulas de coacervado;

3. Deposicdo das particulas de coacervado em torno dos nucleos contendo o

principio ativo;

4. Aderéncia das particulas de coacervado para formar uma camada polimérica;

5. Endurecimento da camada polimérica por meio da difusdo do solvente;

6. Finalmente, as microcapsulas obtidas sdo separadas do sistema por

centrifugacdo ou filtracao.

Figura 5 - Representacdo esquematica das etapas do processo de microencapsulacao por

coacervacao

1 2 3 4 5

Agente Ativo © Goticulas de Coacervado Camada Polimérica Camada Polimérica Endurecida

Fonte: Lemos, (2017) adaptado de Muller, (2011).
Na literatura, atualmente, ndo ha trabalhos utilizando a juncao de isolado proteico

de soja e amido modificado como matriz encapsulante utilizando o método de coacervagéo

complexa. Silva et al. (2017) retratam que 0 método de coacervacdo complexa é recomendado
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para encapsulacdo de substancias lipofilicas e possui a grande vantagem de néo utilizar altas
temperaturas. Esse método pode ser empregado no encapsulamento de éleos aromaticos, 6leos
de peixe, vitaminas, conservantes e enzimas. Os mesmos autores relataram que o método €
eficiente devido as possibilidades de liberacdo controlada com base em estresse mecanico,
temperatura ou liberacdo modulada. De acordo com Jegéti e Taverdet (2000), durante o
processo de coacervagdo as caracteristicas das microparticulas vao depender da natureza e da
concentracdo dos polimeros e do agente ativo, do agente reticulante e/ou agente surfactante,
do pH, e da frequéncia de agitacdo durante o processo. Lemos (2017) destacou que essa
agitacdo influencia no tamanho das goticulas do agente ativo e consequentemente no tamanho
das microparticulas, além de que a eficiéncia da encapsulagdo depende do desempenho do
agente encapsulante, com relacdo a protecdo do componente ativo de fatores extrinsecos.

As vantagens de utilizar a coacervacdo complexa sdo as possibilidades de variacao
de biopolimeros como possiveis materiais de parede (gelatina, aloumina, goma arabica,
celulose, alginato, caseinato, carragena, amido, pectina) (LEMOS, 2017). O uso da
microencapsulacdo do 6leo de canola por coacervacdo complexa se faz importante, pois
impede a degradacdo térmica de acidos graxos poli-insaturados e aumenta a estabilidade
durante o processamento térmico (LOBATO et al., 2021, LEMOS, 2017).
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4 ARTIGO

4.1 Artigo 1
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ABSTRACT

RESUMO

Microcépsulas de 6leo de canola (composto ativo) usando matriz de amido modificado e
extrato de soja foi produzido via coacervacdao complexa a fim de proteger o éleo de fatores
extrinsecos. A presenca de instauracfes torna os 6leos susceptiveis a ocorréncia da oxidacao
lipidica que afeta negativamente caracteristicas sensoriais importantes, como por exemplo, a
cor, 0 aroma, o sabor e a textura. Concentracdo de 0leo no interior das microcapsulas e pH
foram otimizados para a formacdo das particulas. Ao final, duas condicbes de secagem
(liofilizag&o e estufa) foram avaliadas neste trabalho. As microcapsulas foram caracterizadas
por analise de solubilidade, eficiéncia de encapsulamento, espectroscopia de absor¢do no

infravermelho, analise térmica e morfologia. O rendimento de microcapsulas formadas em
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pH5,0 foi de 50,56% e 46,00% para microcdpsulas secas por liofilizacdo e estufa,
respectivamente. A eficiéncia de encapsulamento do 6leo de canola foi de 92,22% (pH 4/1g
de 6leo) e 85,95% (pH 5- 0,5 g de dleo), ambos secos por liofilizagédo, e tamanho de particulas
variando de 2,38 um (pH 5 — 0,5¢g de 6leo) e 2,88 um (pH 4 — 0,59 de 6leo). Os métodos de
secagem influenciaram na integridade das particulas indicando a secagem por liofilizagcdo
como o método mais adequado. Microcapsulas secas por liofilizacdo apresentaram menor
solubilidade, variando de 18,9% (1g/pH 4,0) a 20,9% (0,5g9/pH 4,0), e menor capacidade de
intumescimento. Essas microcapsulas podem ser usadas em futuras aplicacfes que envolvam

aquecimento de 75°C por 24h.

Palavras-chaves: microencapsulacdo, coacervacado complexa, 6leo de canola.
1 INTRODUCAO

O oleo de canola € rico em compostos bioativos, como &cidos graxos insaturados,
vitamina E, B-(caroteno), acido linolénico (18:3, ®-3), acido oleico (18:1, ®-9), vitamina E
(tocoferol), polifendis, atribuindo ao Oleo propriedades antioxidante, anti-inflamatoria,
antibacteriana e antiviral (BACKES, 2011; RUIZ et al., 2017). Este 6leo por ser rico em
acidos graxos insaturados poderia ser adicionado a alimentos, tais como pao, suco de frutas,
leite, iogurte e carne, como uma forma de enriquecé-los. Estudos tém sido realizados
utilizando a coacervacao complexa como forma de producdo de microcapsulas de éleos para o
enriquecimento nutricional de alimentos. Goncalves et al. (2017) encapsularam o 6leo de
tominho em gelatina e goma aradbica (material de parede) para producdo de bolo. Heck et al.
(2019) encapsularam 6leos de chia e linhaca em carragena e polissorbato (material de parede)
para producdo de hamburgueres. Silva et al. (2022) encapsularam com sucesso 6leo de pequi
em goma de caju/quitosana e goma de caju/gelatina (material de parede) para aplicacdo em
iogurte.

Oleos com elevado percentual de insaturacdes estdo sujeitos a oxidaco durante o seu
periodo de armazenamento ou a outros tipos de reacdo quando presentes em uma formulacdo
alimenticia. Desta forma, quando o objetivo é preservar as suas caracteristicas funcionais e
guimicas, o uso de métodos de processamento que busquem garantir a sua estabilidade e
preservar sua composic¢do podem ser adotados. Além disso, a dificuldade de trabalhar com o
oleo diretamente em uma base alimenticia hidrossoluvel poderia dificultar a sua aplicagdo em
alguns alimentos. Uma das formas de superar estas dificuldades seria por meio do uso de
técnicas de microencapsulamento seguindo principios quimicos, fisicos e fisico-quimicos
(JONES; MCCLEMENTS, 2010).
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A coacervagdo complexa € uma das técnicas que utiliza a interagdo entre dois
polimeros de cargas elétricas opostas, onde um complexo entre esses polimeros é formado ao
redor de outro material disperso (ntcleo) (ALVIM, 2005; ZUANON et al., 2013). O agente
encapsulante torna-se entdo uma embalagem natural, conferindo protecdo a danos causados
pelo ambiente e assegurando estabilidade ao produto encapsulado (NAZZARO et al, 2012).
Tal tecnologia € considerada promissora pela reacdo acontecer a temperatura ambiente, sem 0
uso de solvente organicos e as possibilidades de se conseguir alta eficiéncia de encapsulacéo e
de liberacdo controlada (GOUIN, 2004).

No processo de encapsulamento, o agente encapsulante exerce um papel importante
para a preservacao das caracteristicas quimicas e bioldgicas do composto encapsulado.
Caracteristicas, como baixo custo, atoxicidade e estabilidade sdo importantes para a escolha
da matriz a depender da técnica de encapsulamento. No presente trabalho, dois biopolimeros
de origem vegetal, extrato de soja e amido de mandioca modificado foram escolhidos. O uso
de amido modificado tem as vantagens de facilidade de obtengdo, baixo custo, possui
atributos funcionais, propriedades mecanicas (flexibilidade, tenséo), propriedades Opticas
(brilho e opacidade), efeito de barreira contra fluxo de gases, resisténcia estrutural a agua e
microrganismos, promove gelificacdo, dispersa ou confere opacidade, além da aceitabilidade
sensorial (FALGUERA et al., 2011; FOOD INGREDIENTS, 2015). Por sua vez, o extrato de
soja, é facilmente encontrado em lojas comerciais, de baixo custo, possui elevada capacidade
emulsificante e consideravel teor proteico. Embora seja possivel encontrar varios trabalhos
utilizando diferentes técnicas de encapsulacdo com isolados ou concentrados de soja no
encapsulamento de bioativos (Guo-Yan Li et al. 2021; Oliveira et al., 2019), 0 mesmo néo
acontece com o extrato de soja. Pelo nosso conhecimento, esta é a primeira vez que amido de
mandioca modificado e extrato de soja sdo utilizados para microencapsulacdo de um bioativo
usando coacervacdo complexa.

Este trabalho teve o objetivo de produzir microcapsulas de 6leo de canola utilizando
matriz de amido modificado de carater anidnico e extrato de soja de carater catibnico, como
alternativa de enriguecimento com acidos graxos insaturados para alimentos plant-based. Ao
final, as particulas foram secas por estufa e liofilizacao e caracterizadas quanto ao tamanho,
morfologia e outros aspectos tecnologicos. As microcapsulas produzidas podem ser Uteis
futuramente para aplicagGes diversas, contribuindo para uma melhor distribui¢cdo do oleo em

uma base hidrossolvel e manutengdo das suas propriedades bioativas.
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2. MATERIAL E METODOS
2.1 MATERIAL

O 6leo de canola foi obtido no mercado local, na regido de Fortaleza/CE, Brasil. O amido
modificado aniénico (Superion 3050) foi cedido pela empresa Horizonte® Amidos (Tabela
4). Proteina de soja (Tabela 5) foi adquirida em mercado local.
Tabela 4. Especificacbes Técnicas do amido modificado aniénico (Superion 3050) fornecido

pelo fabricante.

Minimo Maximo
Umidade (%0) 10,0 14,0
pH 5,0 7,0
DS (mol/mol) 0,030 0,050

*DS - grau de substituicdo

Tabela 5. Especificacdes técnicas do extrato de soja fornecida pelo fabricante.

Quantidade por porcéo (%)

Proteina 2,0
Carboidratos 20,40
Gorduras Totais 3,0

2.2 PREPARO DAS MATRIZES ENCAPSULANTES
2.2.1 Preparo do extrato de soja

Inicialmente, foi preparada uma solucéo de extrato de soja com concentra¢do 10% m/v
(solucdo padréo), ajustando o pH da solucdo para 11 (NaOH — 40% v/v), e aquecida a 65°C
por 10 min. Em seguida, a solucdo padrdo foi diluida para 5% (v/v), em agitacdo por 3 h
(temperatura ambiente), seguida de aquecimento por 20 min a 70°C e agitacdo por 24h
(OLIVEIRA et al., 2018).

2.2.2 Preparo da solugdo de amido anidnico
Uma solucdo de Amido modificado ani6nico 2% (m/v) foi aquecida em banho maria a
70 °C por 3 h e agitacdo por 24 h (OLIVEIRA et al., 2018).
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2.3 DETERMINA(;AO DA MATRIZ ENCAPSULANTE

Inicialmente, foram preparadas diluicdes das solugdes de extrato de soja (ES) e de
amido aniénico (AA) em propor¢des de 1:100 mL (v/v), na faixa de pH de 2,5 a 6,0. A partir
dos resultados da analise do potencial zeta, em cada faixa de pH, foi estimada a proporc¢éo de
cada biopolimero para que ocorresse a neutralidade das cargas. As medidas de potencial
zeta das solugdes de extrato de soja e amido de mandioca modificado foram realizadas em
triplicata a temperatura ambiente utilizando o instrumento de espalhamento de luz laser

Malvern 3000 Zetasizer NanoZS, (Malverne Instruments, UK).

2.4 AVALIACAO DO PROCESSO DE COACERVACAO

Para o processo de coacervacao, as emulsdes foram preparadas a partir das propor¢oes
de extrato de soja (ES) e amido anibnicas (AA) e estimadas considerando as cargas
determinadas na analise de potencial zeta. A quantidade de 6leo de canola utilizada para
formacdo das microcapsulas foi 0,5 g e 1 g considerando um volume de 100mL. As solugdes
de cada biopolimero foram preparadas separadamente e a quantidade de 6leo foi adicionada a
solucdo de AA. As solucdes de ES e AA foram levadas para agitacdo no ultraturrax 10000
rpm durante 3 min, em seguida foram adicionadas a 400 mL de &gua destilada. A solucéo
final foi ajustada nos pH 4 e 5 e deixadas a 8°C por 24 h para a precipitagdo dos coacervados.

Ao final, as microparticulas foram centrifugadas a 15.303x g, por 10 min a 25°C,
retirando-se o excesso de agua e secas em estufa com circulacdo de ar (SOLAB SL 102) a
temperatura de 105°C por 5 h ou por liofilizacdo (Liotop K1005), congelando-se previamente

a amostra em ultrafreezer por 24h.

2.5 CARACTERIZACAO DAS MICROCAPSULAS
2.5.1 Analise de Rendimento

Apbs a formacdo dos coacervados com e sem Oleo de canola, as amostras foram
centrifugadas (10000 rpm por 10 min a 25 °C) e secas. O rendimento foi calculado a partir da
equacdo 1, onde R é o rendimento em porcentagem, Mf é o valor em gramas da massa seca e

MO é o valor em gramas da massa inicial.
R =" x100 Equacédo 1
MO
2.5.2 Analise de Tamanho de particula

Os tamanhos médios da particula também foram analisados através da microscopia Otica,

com o auxilio do programa de analises de imagens de dominio publico ImageJ(U.S.
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NationallInstitutesof Health, Bethesda, Maryland, US), acessivel em http://imagej.nih.gov/ij/.
Nesse caso, foram escolhidos trés campos diferentes da imagem e de cada campo foi realizada
a determinacdo de tamanhos de 50 microparticulas(SCHNEIDER; RASBAND; ELICEIRI,
2012).

2.5.3 Eficiéncia de encapsulamento
Para a determinacao da eficiéncia de encapsulamento das microcapsulas foi seguido a
equacdo2. As quantidades de dleo total e superficial presentes na mistura foram quantificadas

por espectrofotometria UV-Vis a 450 nm (comprimento padrédo do 6leo de canola).

(6leo total—-odleo superficial)

EE (%) = x 100 equacdo 2

6leo inicial
2.5.3.1 Determinac&o do 6leo superficial

A quantidade de oOleo presente na superficie das microcapsulas foi avaliada por
espectrofotometria, seguindo 0 método proposto por Higuita (2013) (equacao 3). Em um tubo
de ensaio foram adicionados 0,1 g de microcépsulas secas por estufa e por liofilizagdo e10 mL
de hexano, seguido de agitagdo por aproximadamente 1 minuto. Em seguida as amostras

foram filtradas e analisadas por espectrofotometria a 450 nm.

ONE (quantidade de 6leo ndo encapsulado)

0S % (bleo superficial) = x 100 equacéo 3

01 (6leo inicial)
2.5.3.2 Determinacdo do 6leo total

O Oleo total foi determinado segundo o método de Bligh-Dyer, com modificacdes
(CECCHI, 2003) (equacéo 4). Pesou-se 0,1 g das microcapsulas secas e adicionou-se 10 mL
de cloroférmio, 20 mL de metanol e 8mL de agua destilada. A mistura foi homogeneizada por
30 minutos. Em seguida foram adicionados 10 mL de cloroférmio e 10 mL da solucéo de
sulfato de sddio a 1,5%, e colocada em agitacdo por mais 2 minutos. O material foi transferido
para um funil de separacdo e deixado em repouso até completa separacdo das fases. Apds a
separacao foram recolhidos, aproximadamente, 15 mL da fase orgénica, e adicionado 1 g de
sulfato de sodio, e a seguir filtrado. Uma aliquota de 1mL foi transferida para um baldo
volumétrico de 10 mL, completado com hexano. A mistura foi quantificada por leitura em

espectrofotdbmetro do tipo UV-Vis, a 450 nm.

OE (quantidade de 6leo encapsulado)

QT % (6leo total) =

x 100 equacao 4

0I (quantidade de 6leo inicial)
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2.5.4 Solubilidade

A solubilidade das amostras secas por estufa e liofilizagdo foi determinada pelo método
proposto por Cano-Chaucaet al. (2005), com algumas modificacbes. Em erlermeyers foram
pesados 0,25 g das amostras e adicionados 25 mL de &gua destilada. As solucbes foram
agitadas durante um minuto e centrifugadas a 4276,4 x g por 5 min a 25°C. Em seguida foram
retiradas aliquotas de 15 mL do sobrenadante e colocadas em placas de Petri previamente
pesadas, e secas em estufa de circulacdo de ar a 105°C durante 5h. A solubilidade foi
calculada pelas diferencas de massas final e inicial, sendo expressas em percentual de

solubilidade.

2.5.5 Liberacdo controlada do 6leo de canola

Foi avaliada a liberacdo do Oleo de canola em diferentes valores de pH, através da
metodologia descrita por Comunian et al. (2016), com algumas modificacbes. Apds a
formagé&o dos coacervados foi realizado o ajuste dos valores de pH, nos valores de: 2, 3, 4, 5,
6,7, 8¢9, e agitacdo por 2 minutos.

As amostras foram transferidas para erlenmeyers, e adicionados 50 mL de hexano, com
agitacdo por 1 minuto. Posteriormente, a amostra foi centrifugada a 15.303xg por 10 min a
25°C, para a completa separacdo de fases. A fase orgénica contendo o hexano foi isolada e
rotoevaporada para a quantificacdo do 6leo liberado. A quantificacdo dos resultados foi feita
por espectrofotometria UV-Vis (MODLEO) a 450 nm.

2.5.6 Analise morfol6gica das microcapsulas
Os coacervados foram analisados em microscépio 6ptico (MET) Zeiss. As amostras das
microcapsulas secas por liofilizacdo e estufa foram preparadas sobre laminulas de vidro e

levadas para observacdo no microscopio optico.

2.6. ANALISE ESPECTROSCOICA DE INFRAVERMELHO

As amostras das microparticulas foram analisadas por espectroscopia de infravermelho
com transformada de Fourier utilizando um sensor de refletdncia total atenuada em um
espectrometro (FTLA 2000- 102, ABB-BOMEN, EUA). A varredura foi realizada na faixa de
comprimento de onda de 400-4000 cm, resolucéo de 4 cm™.
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2.7 ANALISE TERMICA DAS MICROPARTICULAS
Para avaliar resisténcia a temperatura das microparticulas foi seguida a metodologia de
Heck (2017). Cerca de 0,5 g microcapsulas foram aquecidas a 75 °C em uma faixa de tempo
(24h/15min/5min). Na sequéncia, as microcapsulas foram analisadas em microscopio optico
para verificar sua integridade.
As microcdpsulas foram analisadas por termogravimétrica (TGA) utilizando um
Perkin Elmer STA 6000, 25 — 300°C como faixa de temperatura, vazdo de nitrogénio a 50

mL/min, 10°C como taxa de aquecimento.

2.8 ANALISE ESTATISTICA
Analise de variancia dos dados que seguiram um delineamento fatorial foi realizada com
trés repeticdes usando o programa Statistica 14.0.0.15 (Tibco®). Na comparacdo das médias

utilizou-se o teste de Tukey ao nivel de 5% de significancia.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 DETERMINACAO DA CONCENTRACAO DAS MATRIZES ENCAPSULANTES

Durante o preparo da solucdo de extrato de soja, a alcaliniza¢do da solucdo é importante
para promover a solubilidade devido a alteragdes nas conformacgdes estruturais das proteinas
(Aluko&Yada, 1995). As proteinas quando expostas a tratamento alcalino sofrem
desnaturacdo, desdobramento e exposicdo de grupos reativos dos polipeptidios (Valenzuela,
2013). Sendo assim, a alcalinizacdo do extrato de soja para que ocorra a formacdo do
complexo com o amido modificado anidnico.

Por meio da analise de potencial zeta nas amostras de extrato de soja e amido de
mandioca modificado (tabela 6) foi possivel estimar as concentracdes das matrizes
encapsulantes para a formacdo dos coacervados sem o 6leo de canola. Observando as cargas
dos biopolimeros individualmente, duas condi¢cdes de formacdo das microcapsulas foram
selecionadas (pH 4 e 5). Nessas condic¢des foi verificada a possibilidade de formagdo dos
complexos dos biopolimeros haja vista as cargas negativas do amido e positiva do extrato de

soja.
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Tabela 6. Potenciais zeta (mV) das solugdes de amido de mandioca modificado (2% m/v) e
extrato de soja (5% m/v) na faixa de pH de 2 a 6.

Amostra pH Potencial Zeta(mv)
Amido modificado 2,0 - 5,57
Amido modificado 3,0 - 6,45
Amido modificado 4,0 -9,91
Amido modificado 5,0 -12,8
Amido modificado 6,0 -12,01

Extrato de Soja 2,0 -29,8
Extrato de Soja 3,0 22,8
Extrato de Soja 4,0 13,0
Extrato de Soja 50 10,3
Extrato de Soja 6,0 - 25,43

Fonte: Prépria autora AJEITRAR TABELA
A proporcdo estimada de biopolimeros ES/AA foi de 1:1 (m/v) em pH 4,0 e 2:1 m/v)

em pH 5,0. Na tabela 7 pode-se observar os valores de potencial zeta obtidos apds a deposi¢édo
dos coacervados nestas condi¢Ges. Quanto mais proximo de zero for o valor do zeta mais
propicia estara a solugdo a formacéo dos coacervados e sua precipitagdo (Figura 6) Ambas as
proporcbes 1:1 e 2:1 em pH 4,0 e 5,0 apresentaram valores de potencial zeta préximos
(Tabela 7). No geral, as proteinas vegetais possuem uma carga positiva abaixo do seu ponto
isoelétrico, enquanto os polissacarideos aniénicos sdo carregados negativamente acima de seu
pKa. A interacdo entre esses dois biopolimeros em pH abaixo do ponto isoelétrico da proteina
e acima do pKa do polissacarideo conduz a formacdo de complexos eletrostaticos solUveis ou

insolUveis.

Tabela 7. Potencial Zeta de solu¢do aquosa contendo osap6s a formacdo dos coacervados de

amido e mandioca modificado e extrato de proteina sde sojaem pH 4 e 5

Tratamentos pH Potencial Zeta (mV)
ES + AA (1:1 m/iv) 4,0 - 0,66
ES + AA (2:1 m/v) 5,0 - 0,60

ES (extrato de soja), AA (amido modificado), Fonte: Prdpria autora.
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Figura 6. Imagem representativa da precipitacdo dos coacervados de amido modificado e
extrato de soja contendo 6leo de canola.

8.2 FORMACAO DAS MICROCAPSULAS COM OLEO DE CANOLA

A influéncia da concentracdo de 6leo de canola (0,5 e 1g) e do processo de secagem foi
avaliada sobre o rendimento final das particulas (Tabela 8). Analisando-se os rendimentos dos
encapsulados, verificou-se que os maiores valores encontrados foram em pH 5. Os menores
rendimentos foram nas seguintes condicdes a) pH 4 com 0,5 e 1g de 6leo e secos por

liofilizacdo e estufa, respectivamente; b) pH 5 com 1g e secagem em estufa.

Tabela 8. Rendimentos de microparticulas de 6leo de canola, secas por liofilizagdo e estufa.

pH Quantidade Processo de Rendimento
de 6leo Secagem
4,0 0,59 Estufa 33,81% (b,c)
4,0 0,59 Liofilizada 24,19% (a,b)
4,0 19 Estufa 14,45% (a)
4,0 19 Liofilizada 34,64% (b,c)
5,0 0,59 Estufa 50,56% (b,c)
5,0 0,59 Liofilizada 36,78% (c)
5,0 19 Estufa 12,40% (a)
5,0 19 Liofilizada 46,00% (b,c)

Médias seguidas da mesma letra ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey ao nivel de 5% de

probabilidade de erro. Fonte: Propria autora.

A secagem por liofilizagdo é vantajosa na conservacao dos compostos bioativos sensiveis

a elevacgdo da temperatura (MALACRIDA e MOTTA, 2005), enquanto a secagem em estufa,
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embora seja de menor custo, representa um risco a perda de propriedades funcionais de
bioativo.

3.3 CARACTERIZACAO DAS MICROCAPSULAS
3.3.1 Analise de Tamanho de Particula

Os tamanhos das microcépsulas obtidos ap6s o processo de coacervacao variaram de 2,38
pum a 2,90 um (Tabela 9). As particulas utilizadas na aplicacdo na industria de alimentos
geralmente sdo inferiores a 100 um, tendo como objetivo evitar a percep¢do sensorial na boca
(KAUSHIK et al., 2015). Analisando os resultados, as microparticulas apresentaram um
tamanho adequado para uso na industria de alimentos. Na literatura sdo encontrados varios
estudos relacionando o tamanho de particula ao tempo e velocidade de agitacdo das solucdes
poliméricas, viscosidade, a quantidade do recheio e polimeros, pH, a taxa de resfriamento e a
secagem (FAVARO-TRINDADE, PINHO E ROCHA, 2008; SILVA, 2016). Silva et al.
(2017) produziram microcépsulas de goma de cajueiro e quitosana contendo 6leo de pequi
com tamanho de 4.81 + 0.47 um e 2.72 £ 0.65 um, sendo resultados préximos aos
encontrados no presente estudo. Nori et al. (2011) obtiveram tamanhos com variacdo de 20 a
30 wm, para microcapsulas de propolis com proteina isolada de soja e pectina. Silva et al.
(2017) destacaram que a analise de microscopia Optica pode ser mais adequada que outras
técnicas para analisar o tamanho de microcapsulas, considerando que podem ocorrer em
solucdo precipitacdo de coacervados e aglomeracdo de particulas, além de perturbacdes

involuntarias que podem dificultar a medicdo dos tamanhos.

Tabela 9. Tamanho de particula dos coacervados Umidos de extrato de soja, amido de
mandioca modificado, com 6leo de canola submetidos ao tratamento de pH 4,0 e 5,0.

Tratamentos Tamanho (um) £ DP

ES + AA +0,5 g de 6leo (pH 4,0) 2,59+0,5
ES + AA + 0,5 g de 6leo (pH 5,0) 2,53+0,6
ES + AA + 1g de 6leo (pH 4,0) 2,61+0,12

ES + AA + 1g de 6leo (pH 5,0) 2,38+0,51

Médias + DP (Desvio Padrdo) dos testes realizados em 3replicatas. ES (extrato de soja), AA (amido modificado).

Fonte: Prépria autora
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3.3.2 Eficiéncia de encapsulamento (EE)

Est4 anélise é importante para avaliar a eficiéncia do processo de encapsulagéo do 6leo,
em outras palavras, avaliar a porcentagem de 0leo retido no interior das capsulas. Altos
valores de EE indicam expressiva quantidade do composto ativo no interior das
microcépsulas. Nos tratamentos utilizados pode-se observar que no geral, amostras secas por
liofilizacdo com diferentes quantidades de Oleo e variagdo de pH (4 e 5) apresentaram um
maior valor de EE (Tabela 10). Os melhores resultados encontrados, com valores variando de
70,33 a 92,22%, estdo de acordo com outros trabalhos da literatura. Ciftci e Temelli (2016)
destacaram a eficiéncia de encapsulacdo de 91,9% para 6leo essencial de horteld utilizando
particulas lipidicas de 6leo de canola hidrogenado. Rojas (2018) relatou a eficiéncia de cerca
de 99% para microparticulas de acido estearico contendo 6leo de chia, utilizando o método de
homogeneizacdo a quente. Mendanha et al. (2009) obtiveram eficiéncia de encapsulamento
variando de 91,62% a 78,8% para microcapsulas de acido ascdrbico obtidas por coacervacao
complexa usando proteina isolada de soja (SPI)/pectina.

Tabela 10. Eficiéncia de encapsulamento de microparticulas de 6leo de canola usando matriz
de extrato de soja e amido de mandioca modificado formadas em diferentes pH e submetidas
a secagem por liofilizacdo e estufa.

EE% - média + DP

Tratamentos Meétodo de pH
secagem
ES+ AA + 0,59 de dleo Estufa 4,0 24,00 + 7,20 (b)
ES+ AA+ 0,5¢g de bleo Estufa 5,0 72,59 +0,20 (a)
ES+ AA+ 0,59 de 6leo Liofilizacdo 4,0 85,95+ 4,19 (a)
ES+ AA+ 0,5¢g de bleo Liofilizacéo 5,0 83,93+ 3,03 (a)
ES+ AA+ 1g de 6leo Estufa 4,0 49,52 + 5,16 (c,d)

ES+ AA+ 1g de Oleo Estufa 5,0 43,99 + 0,13 (b,c)
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ES+ AA+ 1g de 6leo Liofilizacdo 4,0 92,22 £ 0,96 (a)

ES+ AA+ 1g de 6leo Liofilizacdo 5,0 70,33 £ 0,22 (d,a)

ES (extrato de soja), AA (amido modificado). Médias £ DP (Desvio Padrdo) dos testes realizados em 3
replicatas, EE% (eficiéncia de encapsulamento). Médias seguidas da mesma letra ndo diferem estatisticamente

pelo teste de Tukey ao nivel de 5% de probabilidade de erro Fonte: Propria autora.

3.3.4 Solubilidade

A solubilidade das microcdpsulas submetidas a dois tipos secagem foram avaliadas. A
solubilidade é a quantidade maxima que uma substancia pode se dissolver em um liquido
(ALEXANDRE et al., 2019).A baixa solubilidade dos tratamentos é importante para a
obtencdo de microcapsulas estaveis em meio aquoso, com propriedades favoraveis a liberacao
controlada (COMUNIAN, 2013).

Comparando o efeito da secagem na solubilidade das amostras pode-se observar que 0s
tratamentos submetidos a secagem por liofilizacdo apresentam uma menor solubilidade
,variando de 18,9% a 32,6% com diferentes quantidades de 6leo e pH (Tabela 11) Valores
inferiores foram encontrados por Mendanha et al. (2009) que obtiveram valores de
solubilidade de 3,71% a 7,68% para microcapsulas obtidas por coacervacdo complexa, de
proteina isolada de soja (SPI)/pectina e acido ascérbico. Alexandre et al. (2019) produziram
microcapsulas obtidas por coacervacdo complexa de goma de cajueiro, gelatina e 6leo pequi e

obtiveram solubilidade variando de 1,08 a 4,82%.

Tabela 11. Solubilidade das microcapsulas de amido modificado e extrato de soja submetidas

a secagem em estufa e liofilizados produzidas em diferentes pH e quantidade de dleo.

Solubilidade (%)

Tratamentos Secagem pH Meédias + DP
ES+ AA/1g de Liofilizacdo 5,0 32,6+ 0,7 (a,b)
oleo

ES+ AA/1g de Liofilizacdo 4,0 18,9+ 2,1 (a)
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6leo
ES+ AA/lg de Estufa 5,0 68,6 + 4,5 (e,b)
6leo
ES+AA/1g de Estufa 4,0 57,3+ 3,1(c)
oleo
ES+AA/0,5g de Liofilizacao 5,0 25,4 + 4,05 (a,b)
6leo
ES+AA/0,5g de Liofilizacao 4,0 20,9+ 2,6 (a,b)
oleo
ES+AA/0,5g de Estufa 5,0 46,7 £5,7 (c,d,e)
oleo
ES+AA/0,5g de Estufa 4,0 36,8+ 0,5 (d)
6leo

ES (extrato de soja), AA (amido modificado). Médias + DP (Desvio Padrdo) dos testes realizados em 3
replicatas. Médias seguidas da mesma letra ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey ao nivel de 5% de

probabilidade de erro. Fonte: Prdpria autora.

3.3.6 Caracteristicas das microcapsulas por microscopia optica

As micrografias Oticas obtidas demonstram uma agregacéo das particulas independentes
da presenca de 6leo e do método de secagem utilizado (figura 7). As imagens mostram
particulas aglomeradas com formas irregulares, sem rachaduras evidentes, sendo um bom
indicativo de que o material ativo estava protegido. Anélises semelhantes foram realizados
por Noriet al. (2011) e Mendanha et al. (2009) que produziram microcapsulas com parametros
bem parecidos com o do presente estudo, utilizando o método de coacervacdo complexa e
secagem por liofilizacdo, onde foi possivel verificar que o tamanho das microcapsulas era
irregular e muitas delas exibiam uma forma arredondada. Fujiwara (2012) ao testar uma

formulacdo com microcépsulas de amido utilizando a técnica de gelificacdo idnica e secagem
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por liofilizagdo verificou-se que as microparticulas apresentaram formato esférico e

observaram forte influéncia da liofilizagdo na estrutura das microparticulas.

Figura 7. Imagens obtidas por Microscopia Otica (MO) de microparticulas coacervadas e pH
5 (a): 1 g de dleo secas por liofilizacdo; (b): 1 g de 6leo secas por estufa. Imagens obtidas por
Microscopia Otica (MO) de microparticulas coacervadas (c): sem 6leo secas por liofilizagao;

(d): sem Oleo secas por estufa.

Fonte: Propria autora.

3.3.5 Liberacdo controlada do 6leo de canola

A analise de liberacdo em faixa de pH de 2 a 9 foi feita para os tratamentos submetidos a
secagem por liofilizacdo e formadas a partir de 1 g de 6leo de canola em pH 4 e 5 (Tabela 12).
A secagem por liofilizacdo foi avaliada neste estudo, pois obteve melhores resultados de
rendimento, eficiéncia de encapsulamento e solubilidade. N&o foi encontrada diferenca
significativa entre os diferentes tratamentos, mostrando que as microcapsulas apresentam um

comportamento homogéneo frente a faixa de pH estudada.
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Tabela 12. Liberacdo em faixa de pH de 2 a 9 de particulas de 6leo de usando matriz de
extrato de soja e amido de mandioca modificado secas por liofilizacdo . Amostra 1 (pH 4,0 —

1 g de 6leo) e , Amostra 2 (pH 5,0 — 1 g de 6leo).

Amostra 1 Amostra 2
pH 2 31,8+3,6 26,8 +5,8
pH 3 32,3+3,3 20,1+3/1
pH 4 29,1+29 259+5,0
pH 5 259+26 27,159
pH 6 25,8+2,6 30,6 £ 6,6
pH 7 27,5+ 2,7 27,4+59
pH 8 25,8+39 25,3+5;8
pH 9 28,7+2,8 28,2+6,1

Médias + DP (Desvio Padrdo) dos testes realizados em 3 replicatas.

O pH do meio em que as particulas estdo inseridas pode interferir no complexo
formado. As forcas de atracdo do tipo eletrostatica podem ser rompidas pela simples mudanca
do pH do meio (Comunian et al., 2016). A depender da matriz usada, 0s coacervados possuem
diferentes comportamentos frente a diferentes pH. Ao contrario dos resultados encontrados
neste trabalho outros autores encontraram diferentes comportamentos das particulas frente ao
pH. Silva (2016) analisou os resultados de goma de cajueiro e quitosana e verificou que em
pH 7 ocorreu 10% de liberacdo do 6leo, e em pH 5 ocorreu maior liberacdo do 6leo de pequi.
Comunian et al. (2016) obtiveram resultados de maior liberacdde acido ascorbico em pH
baixo, préximo a 2 e menor liberagdo em pH préximo de 8, utilizando como material de

parede goma de cajueiro/gelatina.

3.4. ANALISE ESPECTROSCOPICA DE INFRAVERMELHO

No espectro FTIR do extrato de soja de soja, observou-se trés picos caracteristicos de
proteinas: a banda amida | em 1634 cm™?, que estd associada ao grupo carbonila, a banda
amida Il em 1534 cm™, que corresponde a deformagéo angular de N-H, e a banda amida 111
em 1234 cm™, que esta relacionada ao alongamento de C-N e a deformacio angular de N-H
(FERREIRA et al., 2021) (Figura 8). O pico em 3278 cm™ esta relacionado com as vibragdes
de tragdo de O-H e N—H. Os picos em 2850 e 2920cm ! estdo relacionados a vibracio de

tragdo C-H.O pico em 1620cm ™ esta relacionado a vibragdo de tragdo C-O do grupo amida e
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0 pico em 1540 esté relacionado a vibragdo de tracdo do grupo N—H do grupo amida. O pico
em 1025cm™! esta relacionado a vibragdo de tragdo C-O e o pico em 1240cm™! esta
relacionado a vibracgéo de tracdo C—N (ASADZADEH AND PIRSA, 2020).

Figura 8. Espectros FTIR de extrato de soja, amido modificado e microparticulas de Extrato
de Soja/Amido de mandioca modificado/ Oleo de canola (secas por liofilizagdo e secas por

estufa).
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Fonte: Propria autora

O espectro do amido modicado neste trabalho teve um perfil proximo do amido nativo
conforme descrito na literatura (PLATA-OVIEDO, 1998). A ampla faixa localizada na regido
de 3450 cm™ corresponde a vibragdo dos grupos hidroxilas O-H (DIOP et al., 2011). Os picos
encontrados na regido de 2930 cm™ e 1641 cm™ sdo atribuidos a vibragdo de alongamento C-
H e a agua (H20) fortemente ligada no amido, respectivamente. O pico localizado em 1157
cm? refere-se a posicdo de alongamento de C-O-C. Os picos distinguidos em 1080 cm™ e
1018 cm* referem-se a posigdo de alongamento da ligagdo C-O (DIOP et al., 2011; ZUO et
al., 2013). As bandas localizadas em 930 cm™ e 763 cm™ indicam que o polimero esta
formado por unidades de a-D-glicopiranose (PLATA-OVIEDO, 1998).

As microparticulas secas por liofilizacdo (ML) e secas por estufa (MSE) apresentaram
alguns picos com intensidades diferentes, quando comparados ao material puro (soja e

amido). Um leve aumento na intensidade do pico em 1642 cm-1 e seu deslocamento para


https://onlinelibrary.wiley.com/action/doSearch?ContribAuthorRaw=Asadzadeh%2C+Farrokh
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1635 cm- 1 foram observados. Este pico em 1630 cm-1 pode ser atribuido a vibragdo de
estiramento C-N e corresponde aos produtos da reacdo de Maillard, que é causada pelo
aquecimento induzida pelas interacdes entre proteina e amido. Assim, o pico em 1630 cm-1
indica interacdo entre proteinas e amido, 0 processo de aquecimento € evidenciado durante o
processo de secagem em estufa (OCHOA-YEPES et al., 2019).

A banda observada na faixa de 3500-3000 cm- 1 esta relacionada ao alongamento de OH
e NH, que permite a formacdo de pontes de hidrogénio. Os espectros FTIR de todas as
amostras mostraram este pico. Para as amostras de soja e MSE, a banda observada na faixa de
3500-3000 cm —1 foi estreitando o que € caracteristico de mais ligagdes NH, indicando a
presenca de proteina. Para as amostras de amido e ML, observou-se um pico mais
arredondado, o que indica que mais grupos OH estdo presentes, caracteristico em amido
(GARRIDO et al., 2016).

3.5 AVALIACAO TERMICA DAS MICROPARTICULAS

De forma a conhecer o comportamento das amostras para uma aplicacdo futura com etapa
de coccdo, as amostras foram submetidas a temperatura de 75 °C e sua integridade foram
avaliadas ao final do processo. Segundo a legislacdo brasileira (Portaria 2619, de 06 de
dezembro de 2011) na etapa de coccdo os alimentos devem atingir no minimo 74°C no seu
centro geométrico ou combinagdes de tempo e temperatura como 65°C por 15 minutos ou
70°C por 2 minutos.

Os tratamentos escolhidos para analise foram ES+AM — 1g de dleo, pH 5,0, secos por
liofilizagdo e estufa, nos tempos de cocgdo (75°C) de 5 minutos, 15 minutos e 24 h. Nos
tempos de 5 e 15 minutos ndo houve grandes alteracfes na morfologia das microcapsulas ap6s
aquecimento (figura 9 e 10). Porém, ap6s 24 h, é possivel observar uma diferenca na
morfologia das microcapsulas, e a presenca do 6leo fora delas no tratamento submetido a

secagem em estufa, indicando que houve liberacéo do 6leo (Figura 11).

Figura 9. Microcépsulas de 6leo de canola e matriz de extrato de soja e amido de mandioca
modificado, aquecidas a 75 °C por 5 minutos, (a) secagem por liofilizagdo, (b) secagem por

estufa.



Fonte: Propria autora.
Figura 10. Microcéapsulas de 6leo de canola e matriz de extrato de soja e amido de mandioca
modificado. Aquecidas a 75 °C por 15 min, (a) secagem por liofilizacdo, (b) secagem por

estufa.

200 pm

Figura 11. Microcépsulas de amido modificado, extrato de soja e amido modificado, aquecido
a 75 °C por 24 h, (a) secagem por liofilizacdo, (b) secagem por estufa. A seta indica liberacdo

de 6leo para o meio. Fonte: Propria autora.
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A anélise termogravimétrica (TGA) é usada para investigar a estabilidade térmica, a
decomposicgéo, desidratacdo e oxidacdo de materiais (XIAO et al., 2014). A TGA mede as
variaces da massa de uma amostra em funcdo da temperatura e do tempo durante o
aquecimento (TENGKU-ROZAINA, BIRCH, 2019).

A Figura 12 indica a perda de massa dos microencapsulados, onde na amostra 1
(microcapsulas secas por estufa) a perda de massa do material ocorreu no pico de temperatura
a 200°C, e a amostra 2(microcapsulas secas por liofilizacdo) a perda de massa ocorreu no pico
de temperatura a 300°C, indicando que as microcapsulas secas por liofilizacdo apresentaram
melhor estabilidade térmica e sofrem degradacdo em maior temperatura.

Autores corroboram com os resultados encontrados no presente estudo. Nesterenkoet al.
(2012) realizaram analises termogravimétricas em proteina isolada de soja e perceberam
reducdo de massa a partir de 200°C. Comportamento também observado por Guerrero et al.
(2010), para isolado proteico de soja puro, com reducdo na faixa de 200 a 400°C. Além de ter
sido possivel observar que as microcapsulas estudadas pelos autores apresentaram

temperatura de degradacédo na faixa entre 300 a 550°C.

Figura 12. Perda de massa (%) das microcapsulas de 6leo de canola com matriz de extrato de
soja e amido de mandioca modificado em pH5 secas por estufa (amostra 1) e secas por
liofilizag&o (amostra 2).
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Na figura 13 ¢ possivel observar a temperatura de degradacao de cada microencapsulado.
O pico maximo apresentado em ambas as condi¢Ges é atribuido a degradacdo da rede

polimérica. Os picos 66,15 a 281,65 da amostra 1 (microcapsulas secas por estufa) podem ser
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relacionados a perda de &gua residual nas amostras. As microcapsulas secas por estufa
(amostra 1) apresentaram maior instabilidade frente a temperatura de degradacdo, sendo
possivel identificar dois picos a 338,62 °C e 382,14 °C, enquanto as microcapsulas secas por
liofilizacdo se mostraram mais estaveis por apresentarem apenas um pico que indica

temperatura de degradacéo a 399,64°C.

Figura 13. Temperatura de degradacdo das microcapsulas secas por estufa (amostra 1) e secas
por liofilizacdo (amostra 2).
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Autores realizaram a analise termogravimétrica e obtiveram resultados referente a
temperatura de degradacdo de suas microcapsulas, onde Fayad (2010) produziu
Microcapsulas de isolado proteico de soja e éleo de Copaiba, pelo método de coacervacdo, e
obteve temperatura de degradacgdo de 322 °C. Felix et al. (2015) produziram microcépsulas de
6leo essencial de canela que utilizando goma arabica, maltodextrina e isolado proteico de soro
de leite como material de parede, utilizando o método de Spray Dryer, pode-se prever que a

temperatura maxima no qual as microcapsulas podem ser submetidas é de 200°C.

CONCLUSAO

Foram obtidas com sucesso microparticulas de amido modificado e extrato de soja
por coacervagdo complexa. Melhores condicOes de caracteristicas tecnoldgicas foram obtidas
para particulas de amido modificado e extrato de soja usando a proporcdo de 2:1 em pH5 e
secos por liofilizagdo. Os tamanhos de particulas obtidos inferiores a (100 um) sdo desejaveis

sob o ponto de vista sensorial. O baixo percentual de solubilidade encontrado indica a
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formacdo de microcapsulas estaveis em meio aquoso, oque poderia favorecer uma liberacéo
controlada do 6leo de canola ao longo do tempo. Apesar de este trabalho ter avaliado um
tempo de 24horas de liberagcdo, as microparticulas apresentaram baixa liberacdo controlada
mesmo variando o pH de 2 a 9. Um tempo maior de avaliacdo do aspecto de liberagcdo poderia
ser avaliado futuramente. Os resultados de analise térmica indicaram que a matriz
encapsulante possibilita sua aplicagdo em produtos que passardo pela etapa de cocgéo, e

suporta temperaturas elevadas, apresentando melhor estabilidade.
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6 CONCLUSAO

Neste trabalho foi possivel obter microparticulas de 6leo de canola usando amido
de mandioca modificado e extrato de soja por coacervacdo complexa. A secagem das
microparticulas por liofilizagdo apresentou-se como a melhor forma de desidratacdo. A
melhor condicgéo para a formagdo dos coacervados foi utilizando a proporgdo de 2:1 (amido/
extrato de soja, m/m) em pH 5. A maior quantidade de 6leo de canola testada, 1g, pode ser
adotada para a microencapsulacdo do 6leo usando esta técnica. As microcapsulas obtidas
apresentaram tamanhos de particulas desejaveis sob o ponto de vista sensorial, ndo sendo
perceptiveis ao paladar. As particulas apresentaram baixo percentual de solubilidade, alta
eficiéncia de encapsulacdo e baixa liberacdo do 6leo mesmo variando o pH de 2 a 9. As

microcapsulas também apresentaram boa estabilidade frente a elevadas temperaturas..
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