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RESUMO

O residuo agroindustrial de seriguela € rico em compostos fendlicos, substancias
com propriedade antioxidante, entretanto, frente a sensibilidade destas
substancias se faz necessario empregar tecnologia com vistas a promover sua
estabilidade e biodisponibilidade, possibilitando sua utilizagdo em alimentos e/ou
em embalagens. Assim, com o objetivo de avaliar a viabilidade da
microencapsulagdo por atomizagdo do extrato do residuo agroindustrial de
seriguela, as condi¢cdes de processo referentes a temperatura de entrada e
concentracdo de maltodextrina (10 DE) foram investigadas. O extrato
hidroetandlico foi obtido a partir do residuo seco, e para definir as melhores
condicdes de microencapsulacgédo foi aplicado o planejamento fatorial 22, com trés
pontos centrais, tendo como variaveis independentes a concentracdo de
maltodextrina (10%; 15%; 20%) e a temperatura de entrada (100°C; 120°C;
140°C), mantendo-se constante a vazao do ar de secagem de 28m?3/h e a taxa de
alimentacdo de 0,60mL/min. O teor de umidade, atividade de &gua,
higroscopicidade, densidade aparente, solubilidade, teor de fendlicos totais,
atividade antioxidante e eficiéncia da encapsulacdo foram as variaveis
dependentes. O perfil de fendlicos do extrato, antes e apds a microencapsulacao,
foi determinado por cromatografia de alta performance. A temperatura e a
concentracdo de maltodextrina exerceram influéncia significativa (p<0,05) sobre a
umidade, densidade aparente e teor de fendlicos totais, ndo exercendo influéncia
sobre os demais parametros estudados. Microencapsulados com menor teor de
umidade foi visto ao empregar maltodextrina na concentracdo entre 15 a 20%. A
solubilidade se mostrou acima de 80%, independente da temperatura de entrada
e concentracdo de maltodextrina. O teor de fendlicos totais, particularmente,
sofreu influéncia significativa da concentracdo de maltodextrina e pouca influéncia
da temperatura de entrada. O acido galico, p-cumarico e siringico, foram os
compostos majoritarios presentes no extrato hidroetandlico, havendo alteracdo no
perfil qualitativo e quantitativo dos fendlicos do microencapsulado. Assim, a
maltodextrina 10 DE usada como agente encapsulante ndo foi eficiente para
promover a estabilidade dos compostos fendlicos, evidenciando-se a necessidade
de estudos que objetivem a otimizac&o do processo.

Palavras-chave: Atomizacdo; Microparticula; Frutas Tropicais; Fendlicos;

Atividade antioxidante.
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ABSTRACT

The agroindustrial residue of seriguela is rich in phenolic compounds, substances
with antioxidant properties, however, in view of the sensitivity of these substances,
it is necessary to employ technology with a view to promoting its stability and
bioavailability, allowing its use in food and / or packaging. Thus, in order to
evaluate the viability of the microencapsulation by atomization of the seriguela
agroindustrial residue extract, the process conditions related to the entry
temperature and maltodextrin concentration (10 DE) were investigated. The
hydroethanolic extract was obtained from the dry residue and, to define the best
microencapsulation conditions, the factorial design 22 was applied with three
central points, with the concentration of maltodextrin (10%, 15%, 20%) as the
independent variables. (100°C, 120°C, 140°C), the drying air flow rate of 28m?3/h
and the feed rate of 0.60mL/min were kept constant. Moisture content, water
activity, hygroscopicity, apparent density, solubility, total phenolic content,
antioxidant activity and encapsulation efficiency were the dependent variables.
The phenolic profile of the extract, before and after the microencapsulation, was
determined by high performance chromatography. The temperature and the
concentration of maltodextrin exerted significant influence (p <0.05) on moisture,
apparent density and total phenolic content, without influencing the other
parameters studied. Microencapsulated with lower moisture content was observed
when using maltodextrin in the concentration between 15 to 20%. The solubility
was above 80%, regardless of the inlet temperature and maltodextrin
concentration. Total phenolic content, in particular, was significantly influenced by
the concentration of maltodextrin and little influence of the inlet temperature.
Galician, p-coumaric and syringogenic acids were the major compounds present in
the hydroethanolic extract, and there was a change in the qualitative and
guantitative profile of the microencapsulated phenolics, thus, the 10 DE
maltodextrin used as an encapsulating agent was not efficient to promote the
stability of the compounds phenolics, in this way, it is evident the need of studies
that aim at the optimization of the process.

Keywords: Atomization; Microparticle; Tropical Fruit; Phenolic; Antioxidant
activity.
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1. INTRODUCAO

O Brasil, no ambito da fruticultura, € considerado o terceiro maior produtor
mundial de frutas, com 43 milhdes de toneladas ao ano (IBRAF, 2010). Dentre as
espécies frutiferas brasileiras, destacam-se as que pertencem a familia
Anacardiaceae, conhecidas por apresentarem elevado valor econdmico, a
exemplo da Spondia purpurea L., serigueleira (NADIA et al., 2007). Contudo,
dados mostram que o pais também lidera no ranking de perdas, com
aproximadamente 7 milhdes de toneladas de frutas descartadas por ano (ECOD,
2013).

A seriguela é uma fruta de polpa doce-acidulada, bastante saborosa
(LORENZI, 2006), cuja forma de exploracao, no Brasil, é extrativista, encontra-se
mais concentrada nas regifes nordestinas, semiaridas do agreste e sertdo e, em
menor proporgao, nas regides da zona da mata (LIRA JUNIOR et al., 2010). Essa
fruta apresenta grande potencial de comercializacdo no Brasil (MALDONADO-
ASTUDILLO et al., 2014), devido a sua qualidade nutricional e sensorial, além de
ser bastante utilizada no processamento de polpa concentrada e outros produtos
alimenticios (FREIRE, 2001), gerando grande producao de residuos.

O mercado de frutas frescas, sucos e polpas vém crescendo cada vez
mais, devido a alta demanda pelos consumidores (SOUSA et al., 2011), todavia,
com o aumento do processamento das frutas ha uma maior geracdo de residuos
agroindustriais, constituidos de restos de polpas, cascas e caro¢os das frutas.
Estes residuos, por sua vez, podem ser utilizados para desenvolver novos
produtos alimenticios ou para aumentar o valor nutricional de diversas
preparacdes culinarias, uma vez que sao ricos em diversos nutrientes, como:
minerais, fibras e compostos bioativos, bastante conhecidos por seus beneficios a
saude (ABUD, 2009). Vale destacar que muitos compostos bioativos exibem acgéo
antioxidante, como os fendlicos, e sdo encontrados majoritariamente em partes
nao comestiveis da planta, como sementes e cascas (BABBAR et al., 2011).
Desta forma, o reaproveitamento dos residuos agroindustriais além de propiciar
melhor valor nutricional aos alimentos e trazer beneficios a saude do consumidor

decorrentes da acdo dos bioativos pode, também, reduzir o impacto ambiental,



13

pois grandes volumes de residuos de frutas produzidos pela industria, muitas
vezes sao eliminados em locais inadequados (SOUSA; CORREIA, 2010).

De acordo com a Organizacdo para Alimentacdo e a Agricultura,
aproximadamente um terco das partes comestiveis dos alimentos produzidos para
o consumo € desperdicado mundialmente, representando cerca de 1,3 bilhdes de
toneladas por ano (GUSTAVSSON et al., 2011). Esse dado néo reflete apenas os
residuos do processamento de alimentos como um todo, mas também o
“desperdicio de alimento”, pois sao residuos de grande carga organica, derivados,
geralmente, da transformacdo de matéria-prima para géneros alimenticios
(GUSTAVSSON et al., 2011). A elevada quantidade de residuos desperdicados
em todo o mundo pode ser diminuida com as tecnologias existentes, estas
prometem recuperacédo, reciclagem e sustentabilidade de ingredientes de alto
valor, agregando-os a cadeia alimentar (GALANAKIS, 2013).

Dentre as tecnologias destaca-se a microencapsulacdo, processo pelo
qual uma substancia (agente ativo), no estado solido, liquido ou gasoso, é
aprisionada dentro de pequenas capsulas, de tamanho variado (KRISHNA;
JYOTHIKA, 2015). Essa técnica por proteger moléculas sensiveis a luz, calor,
umidade ou oxidacdo (AIZPURUA-OLAIZOLA et al., 2016), além de melhorar a
biodisponibilidade e estabilidade das moléculas e dos produtos (DUBE et al.,
2010), torna-se bastante interessante para aplicacdo em extratos contendo
compostos fendlicos e/ou outros compostos bioativos. Entretanto, a eficiéncia da
protecdo destes compostos se deve ao agente encapsulante empregado no
processo. Dentre as substancias utilizadas na encapsulacdo de compostos
fendlicos, destaca-se a maltodextrina como um dos mais utilizados (JAFARI et al.,
2008). Esse amido hidrolisado apresenta baixo custo, baixa viscosidade em
solugdes aquosas, elevada solubilidade em agua (>75%), e capacidade de formar
uma pelicula de revestimento no material encapsulado, minimizando o contato
deste com o oxigénio (POURASHOURI et al., 2014).

Diversas técnicas estao disponiveis para obtencéao de
microencapsulados, como a atomizacao, por leito fluidizado, por coacervacéo e
por liofilizagdo (DAVIDOV-PARDOET al., 2013). Dentre as quais, a atomizagao
mostrou ser uma tecnologia efetiva na protecdo de compostos fendélicos (TOLUN

et al., 2016). Assim, devido a relevancia da microencapsulacdo de compostos
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bioativos, especialmente aqueles presentes em residuos de frutas, para posterior
aplicacdo em alimentos, esse trabalho teve como objetivo definir as condigbes de
processo que melhor preserve o teor de compostos fendlicos e a atividade
antioxidante do extrato hidroetandlico do residuo de seriguela submetido a

microencapsulagéo por atomizacao.
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2. PROBLEMA DE PESQUISA E HIPOTESE

Considerando que o residuo agroindustrial proveniente do processamento
de frutas ainda contém teores significantes de compostos bioativos, muitos dos
quais com propriedade antioxidante, e que o seu descarte inadequado promove
impacto ambiental, é importante o uso de tecnologias que possibilitem o
reaproveitamento desse material, como fonte de compostos bioativos. Dentre as
tecnologias, a microencapsulagdo por atomizacao tem se mostrado uma técnica
interessante por preservar moléculas sensiveis, a exemplo dos compostos
fendlicos. Entretanto, se faz necessario responder 0s seguintes questionamentos:
“Existe viabilidade em encapsular o extrato de residuo de seriguela com a
finalidade de emprega-lo em alimentos e/ou embalagens para alimentos?” “Quais
as condicdes de processo que permitem obter extrato de residuo de seriguela
microencapsulado com elevado teor de compostos fendlicos e alta capacidade

antioxidante?” Quais as caracteristicas fisicas do microencapsulado obtido?”.

Hipoteses:
A microencapsulacdo é uma técnica viavel a ser aplicada ao extrato do
residuo de seriguela visando preservar o seu teor de compostos fendlicos e sua

propriedade antioxidante;

A temperatura e a concentracdo de maltodextrina sdo variaveis do
processo que influenciam o teor de fendlicos, a acdo antioxidante e as
caracteristicas  fisico-quimicas do extrato do residuo de seriguela

microencapsulado.
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3. REVISAO DA LITERATURA

O Brasil ocupa a terceira posicdo na producdo de frutas em todo o
mundo, tendo em seu mercado interno diversas industrias de sucos com grande
potencial (FILHO; FRANCO, 2015). No ano de 2013 foram produzidas 43,6
milhdes de toneladas de sucos de frutas, estima-se que a industria do
processamento consumiu 23,8 milhdes de toneladas do total de frutas produzidas
(IBRAF, 2015).

Grandes volumes de residuos solidos gerados pela industria de
alimentos, geralmente, decorrem da fabricacdo de sucos, produtos minimamente
processados, geleias, dentre outros produtos (LIMA et al., 2014). Esses residuos,
constituidos por cascas, polpas, sementes e bagacos, sdo gerados em diferentes
etapas do processo industrial e, usualmente sao descartados (AJILA et al., 2007).
A auséncia de valor comercial dos residuos agroindustriais € a possivel causa de
sua nao utilizacdo ou reciclagem (SOONG; BARLOW, 2004).

O bagaco constitui cerca de 20-25% do peso das frutas e, a depender da
fruta, a producao de residuos pode chegar até a 50% da matéria-prima. Residuos
produzidos a partir de extracdo de suco correspondem a aproximadamente 40%
do peso da fruta (HENRIQUE et al., 2013). Sendo assim, aproximadamente 90%
dos residuos das frutas transforma-se em toneladas de dejetos (VIEIRA et al.,
2009). O descarte desses residuos diretamente no solo pode causar sério
problema ambiental, uma vez que apresenta elevada quantidade de agua e
acucares fermentaveis, propiciando enorme producdo de gas carbbnico durante
sua degradacdo, além de proporcionar uma fermentacdo ndo controlada
(PARAMAN et al., 2015). Dos Santos et al. (2015) mencionam que residuos de
seriguela gerados pelo despolpamento da fruta para fins industriais, também vém
acarretando diversos problemas ambientais, uma vez que grande parte desse
residuo é disposto diretamente ao ambiente. Vale mencionar que com 0 intenso
crescimento populacional a producéo de residuos agroindustriais é cada vez mais
crescente, 0 que intensifica mais ainda o problema da formacdo e descarte
desses residuos (FIGUEIREDO et al., 2009).

Os residuos agroindustriais podem ser utilizados de distintas maneiras,

todavia, a maior parte desses materiais, comercializada a baixo custo, é destinada
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ao enriquecimento de racdes animais (MAPA, 2015). Porém, considerando que
este material detém elevado teor de fibras, vitaminas, minerais e de compostos
bioativos, com destaque para os compostos fendlicos, evidencia-se a sua
subutilizagdo (SILVA et al., 2017; FILHO; FRANCO, 2015; LOPEZ-MARCOS et
al., 2015), agravando, ainda mais, um dos maiores problemas do Brasil na
atualidade, que € o desperdicio de alimento (HENRIQUE et al., 2013).

Estudos mostram que elevado teor de compostos fenolicos bem como
sua acao antioxidante estdo presentes nos residuos gerados do processamento
de frutas, chegando, em muitos casos, ser superior aos encontrados na polpa da
fruta, sugerindo, assim, a utilizacdo desses residuos como fontes de ingredientes
funcionais (TARAZONA-DIAZ; AGUAYO, 2013; AYALA-ZAVALA et al., 2011).
Desta forma, evidencia-se que substancias com propriedade antioxidante, como
compostos fendlicos e vitamina C, estdo principalmente concentradas na pele,
nas cascas e nas sementes de frutas, logo, o aproveitamento dos residuos
agroindustriais pode ser bastante interessante para enriquecer diversos
alimentos, (FERREIRA et al., 2015; PINELI et al., 2015), além de auxiliar na
preservacao ambiental e contribuir para as questbes financeiras e econdomicas
(FILHO; FRANCO, 2015).

3.1. Seriguela (Spondias purpurea L.)

A seriguela (Spondias purpurea L.), também conhecida como jocote,
ciriguela ou ameixa espanhola, é uma fruta pertencente a familia Anacardiaceae,
que compreende mais de 70 géneros e mais de 600 espécies (WANNAN, 2006).
A serigueleira € nativa de regides tropicais, subtropicais e temperadas, apresenta
um crescimento espontaneo e é considerada bem adepta a solos pobres (ALIA-
TEJACAL et al.,, 2012). A fruta seriguela é bastante consumida na regido do
Nordeste brasileiro (AUGUSTO; CRISTIANINI; IBARZ, 2012), regido que
apresenta clima bastante favoravel ao seu cultivo, cuja producédo e
processamento representam atividades econOmicas importantes tanto para a
comercializacao local, quanto para o mercado nacional e internacional (TIBURSKI
etal., 2011).
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A seriguela podendo atingir até 5,5 cm de comprimento e 12-28g é
caracterizada drupa oval, lisa e brilhante, de coloracdo amarela, laranja ou
avermelhada (Figura 1) (ENGELS et al., 2012). A fruta apresenta textura que varia
de calcario a cremoso e suculento, endocarpo que envolve as sementes mal
formadas fibroso e lignificado (OMENA et al., 2012). O sabor, que pode ser
amargo ou doce &cido, e aroma sédo critérios importantes de qualidade da fruta
(CEVA-ANTUNES et al.,, 2006). Dentre os diversos compostos aromaticos
responsaveis pelo aroma caracteristico dessa fruta estdo varios alcodis, ésteres,

aldeidos, cetonas e hidrocarbonetos terpénicos (BICAS et al., 2011).

Figura 1. Frutos de seriguela em diferentes fases de maturacéao

Fonte: Google.

A seriguela é consumida madura, com ou sem sal, com ou sem a pele,
crua, cozida, seca, em sobremesas, como conserva ou como bebida (PIMENTA-
BARRIOS; RAMIREZ-HERNANDEZ, 2003). A fruta é muito apreciada e
comercializada, tendo um crescente valor econdémico no mercado (FERREIRA et
al., 2015). Seriguelas, no estadio maduro, provenientes do Nordeste brasileiro,
apresentam em média, em relacdo ao peso da fruta, 70,22% de polpa, 13,80% de
casca e 15,61% de semente (EMBRAPA, 2001). Entretanto, vale mencionar que
esses percentuais podem variar, uma vez que sofrem influéncia das condicfes
edafoclimaticas (HARRIS, 1997).

Em relacdo as propriedades de saude, diversos estudos vém mostrando a
aplicacdo e beneficio da seriguela no tratamento de diarreia, Ulceras, inchago e
doencas parasitarias (MILLER; SCHAAL, 2005; ENGELS et al., 2012; GACHET et
al., 2010). Além disso, o extrato dessas frutas tem mostrado uma atividade
antibacteriana (GACHET et al., 2010). Quanto as caracteristicas nutricionais, a
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seriguela é apontada como boa fonte de vitaminas do complexo B (B1, B2, B3),
vitamina C e minerais (célcio, potassio, ferro e fésforo) (VIDIGAL et al., 2011).
Apresenta, também, elevada quantidade de compostos bioativos, como taninos,
flavonoides e acidos fendlicos (OMENA et al., 2012), que Ihes confere potencial
bioldgico, nutricional (SILVA, 2012) e antioxidante (RUFINO et al., 2010).

A polpa de diferentes genoétipos de seriguela contém quantidade
significante de compostos fendlicos (351,30 a 862,31 mgEAG.100g™) (SILVA et
al., 2012). Em funcao da presenca desses compostos, estudos demonstram que a
seriguela apresenta elevada capacidade de sequestrar o radical 2,2-difenil-1-
picrilhidrazil (DPPH) (ALMEIDA et al., 2011; SILVA et al., 2012; GREGORIS et al.,
2013). No entanto, o extrato bruto da casca dessa fruta também apresenta
consideravel concentracdo de compostos fendlicos, com atividade antioxidante e
fotoprotetora capaz de combater os efeitos nocivos das espécies reativas ao
oxigénio (ROS) e de absorver os raios ultravioleta (UV) (SILVA et al., 2016).

Devido a sua elevada perecibilidade, grande parte da producdo da
seriguela é destinada a elaboracdo de produtos como sucos, sorvetes, doces,
polpas congeladas, molhos e geleias (BAUTISTA-BANOS et al., 2000; INFANTE
et al., 2013). Aproximadamente 40% da producdo da seriguela é descartada como
residuo agroindustrial, composto por restos de polpa, sementes e cascas
(HENRIQUE et al.,, 2013). No entanto, conforme Silva (2014), esse residuo
agroindustrial possui forte potencial antioxidante, com possibilidade de utilizacao
para extracdo de compostos ativos, como fendlicos, a serem incorporados em
diversos setores da industria de alimentos e de embalagens. Logo, ha a
necessidade de se realizar uma investigacdo cientifica e tecnolégica que
possibilite o emprego desse residuo de forma segura, econémica e eficiente
(SOUSA et al., 2011).

3.2. Compostos Bioativos

Os compostos bioativos, também conhecidos como fitoquimicos, s&o
representados por diversas familias de moléculas, como flavondis, glucosinolatos,
acidos fendlicos, isoflavonas, flavonas, carotenoides e fitoestrégenos
(SEPTEMBRE-MALATERRE; REMIZE; POUCHERET, 2017). Esses compostos
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sdo considerados metabdlitos secundarios, ou seja, ndo sdo essenciais para o
metabolismo basico das plantas (RENARD, 2018), todavia, apresentam inUmeras
funcdes nos vegetais, muitos agem como compostos de defesa contra herbivoros
e patogenos, enquanto outros tém funcdo como atrativos de polinizadores ou
dispersores de frutos, na protecdo contra a radiagao ultravioleta, no suporte
mecanico ou reduzindo o crescimento de plantas competidoras adjacentes (TAIZ,
ZEIGER, 2009). Esses compostos, ainda, sdo responsaveis pela cor, odor e sabor
caracteristicos das frutas (MIGLIO et al., 2008), e seu conteudo varia de acordo
com o grau de maturacdo, o tipo, a variedade, as condicbes ambientais e as
condicdes de processamento e armazenamento dos frutos (BJORKMAN et al.,
2011).

Além de promover diversos beneficios as plantas, os compostos bioativos
também sdo importantes a salde humana, apresentando funcdo antioxidante,
anti-inflamatoria, antibacteriana e imunomoduladora (HSIEH et al., 2015; IMM,;
KIM; IMM, 2014; KRIS-ETHERTON et al., 2002). A propriedade antioxidante
desses compostos permite que eles atuem como agentes doadores ou redutores
de elétrons, sendo assim, eles possuem a capacidade de eliminar os radicais
livres, finalizando a cadeia oxidativa (CAN-CAUICH et al., 2017) e,
consequentemente, auxiliam no combate a doencas como diabetes, hipertensao,
obesidade, céancer, doencas degenerativas neuronais e cardiovasculares
(CUEVAS et al., 2013; GODOS et al., 2017; RODRIGUEZ-PEREZ; SEGURA-
CARRETERO; DEL MAR CONTRERAS, 2017; RECHARLA et al., 2017).

Dentre os grupos dos compostos bioativos, os compostos fendélicos, com
mais de oito mil estruturas distribuidas em todo o reino vegetal, destacam-se
devido a grande capacidade antioxidante, e por serem abundantes na dieta,
(CAN-CAUICH et al.,, 2017; BRAVO, 1998). Esses compostos podem ser
encontrados principalmente em frutas, legumes, bebidas (vinho, cha, café, suco
de fruta), cereais, leguminosas e oleaginosas (BRAT et al., 2016). O efeito
biolégico dessas substancias esta diretamente relacionado a sua estrutura
quimica, constituida por um ou mais grupos fenol e pelo menos uma hidroxila
(OH) (MOLLER; LOFT, 2006; MONTEIRO et al., 2007). Nas frutas, o potencial

fendlico sofre influéncia de fatores internos, como estado fisiolégico do fruto,
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gendtipo e posicdo do fruto na arvore, e de fatores externos, como condi¢cdes
climaticas (DRAGOVIC-UZELAC et al., 2007).

Os compostos fendlicos sdo pequenas moléculas que podem estar
presentes tanto na forma livre (aglicona), como ligada a aculcares (glicosideos)
e/ou a proteinas em diversas partes da planta (comestiveis e ndo comestiveis),
como nas sementes, frutos, folhas, casca, caule e raiz (MAKITA et al., 2016; GAN
et al., 2017). Em funcdo de sua estrutura quimica se classificam em dois grupos
principais: os flavonoides e os néo flavonoides. O grupo dos flavonoides possui
uma estrutura basica composta por um nucleo flavano, que consiste em quinze
atomos de carbono distribuidos em trés anéis (C6-C3-C6), e engloba moléculas
como antocianinas, flavonais, flavonas e flavanonas (SHINWARI; RAO, 2018). O
grupo dos nao flavonoides, por sua vez, se classifica conforme o nimero de
carbonos que apresentam, e sao subdivididos em fendis simples, acidos
hidroxibenzéicos e hidroxicinAmicos, taninos hidrolisaveis, acetofenonas,
benzofenonas, xantonas, estilbenos e lignanas (ANDRES-LACUEVA et al., 2010;
CROZIER et al., 2009).

Apesar de todos os beneficios dos compostos bioativos a saude humana,
a sua alta instabilidade a luz, calor, umidade e ao oxigénio limita sua utilizacao
pela indastria alimenticia, bem como sua funcionalidade (ARIYARATHNA,
KARUNARATNE, 2015). Assim, é bastante importante lancar mao de tecnologias

gue aumentem a estabilidade desses compostos e preservem sua funcionalidade.

3.3. Microencapsulacéo

A tecnologia de microencapsulacéo teve inicio no ano de 1950, com a
patente de Green e Schleicher relativa a producdo de cdpsulas contendo corantes
a serem aplicadas em papel para fins de copia (GHOSH, 2006; GREEN, 1956).
Essa tecnologia € descrita como processo de revestimento de pequenas
particulas liquidas, solidas ou gasosas (LIU; XU; WANG, 2012; CHRANIOTI et al.,
2015; DOMIAN et al., 2015) ou de incorporacao destas particulas em uma matriz
homogénea ou heterogénea (REZENDE; NOGUEIRA; NARAIN, 2018).
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A microencapsulagédo é uma técnica bastante usada na area farmacéutica
e de alimentos (PAULO; SANTOS, 2017). Na area farmacéutica, a
microencapsulacédo esta focada na busca de novos sistemas de distribuicdo de
medicamentos, objetivando o aumento da vida util do medicamento, a reducéo
dos efeitos colaterais nos usuarios dos medicamentos, a melhora da adeséo dos
pacientes e a possivel liberagdo controlada e sustentada de compostos
(AGNIHOTRI et al., 2012). Na area de alimentos, por sua vez, a técnica é
empregada visando a protecdo de compostos instaveis presentes em diversos
produtos. Essa tecnologia propicia, portanto, barreira entre 0 composto ativo e o
meio, promovendo a estabilidade da substancia bioativa, uma vez que reduz o
processo de degradacdo, mantendo sua propriedade funcional, bem como
aumentando de sua biodisponibilidade (PAULO; SANTOS, 2017; SHAHIDI et al.
1993; FANG; BHANDARI, 2010).

Portanto, a microencapsulacdo protege as substéncias encapsuladas
contra as condicBes adversas do ambiente externo, como da presenca de luz,
calor, umidade, radiacdo e oxigénio (SAENZ et al., 2009; GONCALVES;
ESTEVINHO; ROCHA, 2016), além de permitir a liberacdo controlada, por
periodos prolongados de tempo, dessas substancias aprisionadas (BANSODE et
al., 2010; KAUR et al., 2013; SHAHIDI et al., 1993). Essa liberacdo do material
contido nas microcapsulas se da por estimulos causados por varios fatores, como
pH, temperatura, presséo, difusao e degradagcéo (AZEREDO, 2005).

As microcépsulas sao, portanto, constituidas por uma camada externa,
denominada parede, membrana, revestimento ou casca e por um nucleo, material
encapsulado, que também recebe o nome de preenchimento ou fase interna
(AGNIHOTRI et al., 2012; UMER et al., 2011; DUBEY et al., 2009). O ndcleo é
totalmente envolvido pelo revestimento dando origem as microcipsulas que
segundo o seu tamanho sao classificadas em macro (> 5000 pm), micro (1,0-5000
pum) e nano (<1,0 um) (JAFARI et al., 2008).

Diversas técnicas estdo disponiveis para obtencdo de microencapsulgéo,
como a secagem por atomizacdo, por leito fluidizado, por coacervacdo e por
liofilizacdo (DAVIDOV-PARDO et al., 2013). Dependendo da técnica empregada
no processo de microencapsulacdo, bem como, do tipo de material de

revestimento e do nucleo, as microcapsulas assumem diferentes morfologias.
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Dentre as formas, frequentemente surge a microcapsula mononuclear, constituida
por um unico nucleo envolvido pelo material de parede; e microcapsula contendo
varios nucleos integrados ao revestimento (VILA et al., 2015; JYOTHI;
SEETHADEVI, 2012; UMER et al.,, 2011, PERES, 2011; FANG; BHANDARI,
2010; DUBEY et al., 2009).

Como material de revestimento, pode-se usar maltodextrina, amido,
quitosana, gelatina, proteinas do soro do leite, caseina, proteinas de soja, mono e
diglicerideos, acido estearico, goma arabica, celulose, sacarose e ciclodextrina
(BORA et al.,, 2018), de forma isolada ou combinando mais de um destes
materiais. Todavia, a escolha do material de revestimento apropriado é
fundamental para garantir a liberacdo segura e controlada do material do nucleo,
bem como a protecdo eficaz da substancia encapsulada (BORA et al., 2018).
Dentre as caracteristicas a serem consideradas na escolha do agente
encapsulante esta o custo, a capacidade de formar filmes, a higroscopicidade, o
teor de sdlidos, a viscosidade e a biodegradabilidade (MADENE et al., 2006;
BORA et al, 2018). Além disso, as caracteristicas fisico-quimicas da
microcdpsula dependerdo do material de revestimento utilizado no processo
(MAHDAVI et al., 2016).

A maltodextrina € um dos agentes encapsulantes mais utilizados no
processo de microencapsulacdo, especialmente para sucos e extratos de frutas
(TONON; BRABET; HUBINGER, 2008). Este material de revestimento é
largamente empregado no processo por apresentar como propriedade,
capacidade de formacdo de filme, resisténcia a aglomeracdo, barreira ao
oxigénio, suavidade, baixa densidade a granel (BORA et al., 2018). A alta
solubilidade em &gua € outra propriedade importante, especialmente para ser
empregada na microencapsulacédo de alimentos liquidos (GHARSALLAQUI et al.,
2007). A eficacia da maltodextrina como agente encapsulante de extratos
vegetais contendo compostos bioativos, como compostos fendlicos e
antocianinas, é demonstrada em diversos estudos (NUNES et al., 2015; MEDINA-
TORRES et al., 2016; SANTOS et al., 2017).

A adicdo da maltodextrina a proteina isolada do soro de leite melhorou as
propriedades fisicas das microcdpsulas obtidas, como molhabilidade e densidade,

no microencapsulamento por atomizacéo de 6leo de abacate, sugerindo que esse
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carboidrato pode ser adicionado a outros agentes encapsulantes, obtendo, assim,
pés com melhores propriedades e qualidades (BAE; LEE, 2008).

Tengse et al. (2017) utilizaram maltodextrina como agente encapsulante
no processo de atomizacdo de extrato de cha verde e as microcapsulas obtidas
apresentaram elevado teor de polifendis e atividade antioxidante, 72,91% de
polifendis livres e 57,81mg/g de matéria, expressa como equivalente de é&cido
galico, com 0,92 de equivaléncia. Em outro estudo, também, utilizando extrato de
chéa verde, Pasrija et al. (2015) observaram que a maltodextrina apresentou maior
eficiéncia de encapsulacédo, com maior velocidade de secagem e maior retencao
de polifendis, além de gerar capsulas com menor teor de umidade e menor
aglomeracdo, quando comparada a outros agentes encapsulantes como [-
ciclodextrina e a associacao de maltodextrina e -ciclodextrina.

Ao comparar maltodextrina com quitosana-alginato no processo de
microencapsulagao de B-caroteno, notou-se que o pé envolvido por maltodextrina
apresentou maior teor de B-caroteno na superficie (39,5% contra 10% visto no po
envolvido por quitosana-alginato (DONHOWE et al., 2015). Movahhed; Mohebbi
(2016), também, relataram a eficiéncia da utlizagdo de maltodextrina como
agente carreador na microencapsulacdo de suco de cenoura e aipo, nesse
estudo, a concentracdo de maltodextrina no processo influenciou nos aspectos de
umidade, atividade de agua, higroscopicidade, tamanho da particula e teor de B-
caroteno.

Além desses estudos, ha a aplicacdo de maltodextrina na
microencapsulacédo por atomizacao de diversos outros alimentos, como polpa de
acai (Tonon et al. 2009), suco misto fermentado de cenoura e melancia (MESTRY
et al., 2011), meldo (SOLVAL et al., 2012), roma (CAM,; I'C;ER; ERDOGAN, 2013),
bagaco de azeitona (PAINI et al., 2015), infusdo de louro (MEDINA-TORRES et
al.,, 2016), extrato de erva mate (NUNES et al.,, 2015) e extrato de gengibre
(SIMON-BROWN et al.,, 2016), enfatizando a importancia da utilizacdo da

maltodextrina como agente encapsulante.
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3.4. Microencapsulacéo por Atomizacéo (Spray Drying)

Dentre as diversas técnicas de microencapsulacdo, a atomizacao (spray
drying) mostrou ser uma tecnologia efetiva na protecdo de compostos fendlicos
(TOLUN et al., 2016). Esta técnica vem sendo largamente utilizada pela industria
de alimentos em decorréncia de sua eficiéncia, possibilidade de producao
continua, simplicidade, facilidade de operacao e devido a capacidade de produzir
sistemas particulados que possuem diversos compostos (GHARSALLAOUI et al.,
2007; SOSNIK; SEREMETA, 2015; PEANPARKDEE, IWAMOTO; YAMAUCHI,
2016). A atomizacao, também, é considerada econémica e mantém a qualidade
das substancias encapsuladas devido a sua elevada velocidade de desidratacdo
(SHISHIR; CHEN, 2017). O tempo de contato com a matéria-prima relativamente
baixo durante essa técnica possibilita preservar os nutrientes e compostos
bioativos mais sensiveis, bem como os atributos de qualidade dos alimentos
relacionados a cor e ao sabor (RODRIGUEZ-HERNANDEZ et al., 2005). Além
disso, os produtos obtidos apresentam maior estabilidade frente a degradacao
microbioldgica, oxidativa e enzimatica, tendo em vista o baixo valor de atividade
de &gua e de umidade do produto atomizado (SHISHIR; CHEN, 2017).

As particulas produzidas utilizando esse método contém o nucleo, que é a
substancia encapsulada, dentro de uma matriz polimérica, material de parede.
(SINGH; VAN DEN MOOTER, 2016). A principal vantagem dessas particulas é a
facil reconstituicdo, o que se mostra bastante interessante para aplicacbes em
alimentos liquidos e pastosos, bem como em pdés instantaneos (SOUZA et al.,
2018).

A primeira patente da microencaosulagéo por atomizacao ocorreu ha mais
de 140 anos, cujo método foi descrito como um processo para atomizar e
dessecar substancias fluidas e soélidas. Assim, esse processo foi criado para
limitar a umidade e evitar a mudanga quimica destrutiva de produtos (PERCY,
1872). Inicialmente, a atomizagdo foi mais utilizada na inddstria alimentar e
quimica, todavia, seu uso e aplicacdo se estenderam rapidamente para as areas
de cosmeéticos, tecidos e eletronica (SINGH; VAN DEN MOOTER, 2016). Na area
farmacéutica, por sua vez, a primeira aplicacdo da atomizacédo foi para obtencéo

de ingrediente farmacéutico ativo puro, e posteriormente, passou a ser utilizada
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para obtencdo de particulas de liberagcdo controlada, microcapsulas,
nanoparticulas e lipossomas (PARIKH, 2009). Com essa técnica obtém-se, ainda,
dispersdes sdlidas e sistemas de distribuicdo autoemulsificantes (DAVIS, 2017).

O processo da microencapsulacdo por atomizacdo consiste em trés
etapas sequenciais: a atomizagdo da amostra do alimento em suspenséo, a
secagem de goticulas liquidas e a recuperacdo do pé (SHISHIR; CHEN, 2017).
Inicialmente, a suspensao € pulverizada dentro da camara de secagem, cujas
goticulas entram em contato com uma corrente controlada de ar quente que
promove a evaporacdo de liquidos, obtendo-se o material seco, finalizando o
processo com a recuperacdo do produto em forma de p6d (SINGH; VAN DEN
MOOTER, 2016). O tempo de processo € bastante variavel e depende das
condi¢cBes do processo como, também, das dimensbes do equipamento, todavia,
geralmente esse tempo se mostra em torno de milissegundos (SINGH; VAN DEN
MOOTER, 2016). As propriedades do produto final dependem do desempenho e
do design do atomizador, destacando-se como fatores importantes para a
atomizacao a temperatura de secagem, a taxa de fluxo do ar de secagem, a taxa
de fluxo de alimentacgéo, a velocidade do atomizador e a concentracdo do agente
carreador ou encapsulante (FAZAELI et al., 2012; MURALI et al., 2015; PHISUT,
2012; TONON, BRABET; HUBINGER, 2008).

Em relacdo a taxa de fluxo elevada implica no uso de maior quantidade
de energia pelo equipamento para propiciar a evaporagdo da umidade das gotas
de alimentacdo, além de promover menor rendimento do processo e umidade
mais elevada do p6 gerado, uma vez que o tempo de interacdo entre a amostra e
o ar quente nao foi adequado (HONG; CHOI, 2007; SHISHIR; CHEN, 2017). A
taxa de ar de secagem, também, influencia a eficiéncia do processo uma vez que
esta relacionada a quantidade de energia necessaria para evaporar a umidade do
produto. Quando essa taxa de ar de secagem se encontra elevada, o tempo de
secagem, consequentemente, € reduzido, gerando uma secagem insuficiente e
um maior teor de umidade no produto seco (SHISHIR; CHEN, 2017).

A pressdo do atomizador influencia as propriedades fisicas do produto
final da secagem. Jumah et al. (2000), mostraram que uma pressdo do
atomizador mais alta, em torno de 1,0 a 2,5 Bar, tende a aumentar a area de

superficie durante a atomizagéo, produzindo particulas em tamanho menor e
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melhorando o processo de microencapsulacdo. Todavia, Jumah et al. (2000)
ressaltam que o0 uso da pressao excessivamente alta promove desperdicio de
energia sem reducédo adicional no tamanho das particulas.

O tipo adequado e a velocidade correta do atomizador, também, séo
essenciais para a secagem eficiente. Dentre os atomizadores mais utilizados
estdo o atomizador giratorio, o de bocais hidraulicos e o0s pneumaticos. Em
relacdo a velocidade do atomizador, o percentual de rendimento da atomizacéo &
reduzido com o uso de baixa velocidade, o que ndo é interessante para o
processo (SHISHIR; CHEN, 2017). A temperatura de entrada e saida séo fatores
que influenciam a umidade final do produto seco, o tamanho e a morfologia das
particulas do p6. Além disso, a temperatura de entrada, ainda, facilita o processo
de secagem, pois temperaturas mais elevadas tendem a reduzir a tensao
superficial e a viscosidade, propiciando a formacdo das goticulas (OLIVEIRA,
PETROVICK, 2010).

A escolha do agente carreador que participard do processo de secagem
nao € considerada menos importante que os demais fatores. O teor de umidade, a
densidade e a granulometria do p6 sao significativamente afetados pelo agente
carreador (TONON; BRABET; HUBINGER, 2008). O teor de umidade é um dos
fatores de maior importancia, pois se mostra diretamente relacionado com a
estabilidade durante o acondicionamento e armazenamento do produto (SAHIN-
NADEEM et al., 2013; SINIJA; MISHRA, 2008).

Como a temperatura de entrada e a concentragcdo do agente carreador
sdo parametros importantes para a secagem por atomizacdo (SHISHIR; CHEN,
2017), uma vez que influenciam na umidade final do produto, na morfologia, no
tamanho das particulas e no rendimento do processo, se faz necessario
desenvolver estudos para melhor defini-los, objetivando obter o produto final da
secagem com as melhores caracteristicas possiveis (VEHRING, 2007; KEMP et
al., 2016; SOSNIK; SEREMETA, 2015). Observa-se no Quadro 1 que dentre as
varias condicbes de secagem aplicadas a diferentes extratos vegetais,
temperatura de secagem entre 90 e 160°C propiciou a producéo de encapsulados

com maior teor de fendlicos totais e com maior capacidade antioxidante.
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Quadro 1. Microencapsulamento de extrato vegetais utilizando diversas
condi¢des de processo.

Torres (2016)

louro

10mL/min
Temperaturas: 140;
160 e 180°C
Pressao fixa: 6,5bar
Maltodextrina fixa: 10%

fendlicos totais e
DPPH (EC50):

160°C e 8mL/min

AUTORES EXTRATO COMPARACOES MELHORES RESULTADOS
REALIZADAS CONDICOES OBTIDOS
Paini et al. Extrato Temperaturas: 130°C Temperatura: Eficiéncia de
(2015) hidroetandlico de com 160°C 130°C encapsulacdo=
bagaco de 76,0 £3,3%
azeitona Maltodextrina: 10% Maltodextrina: 10%
(100g/L extrato) com Maior teor de
50% (500g/L extrato) fendlicos: 39,5
. Taxa de fluxo: 4,9 mg CAE / g do
Taxas de fluxo: 5L/min 10mL/min pé (4cido caféico)
e 10mL/min
Simon-Brown Extrato de Maltodextrina e goma Sem diferenca Teor de fendlicos
et al. (2016) gengibre ardbica (ambas com significativa entre do extrato fresco:
concentracéo de 19%) 0s agentes 7,74 + 0,64 mg
encapsulantes para GAE/ g
Temperatura: 160°C o contetdo de
fendlicos totais Teor de fendlicos
do extrato
microencapsulado:
2.2+0.2mgde
acido galico/ g
Os agentes
encapsulantes
nessas condicdes
nao evitaram a
perda dos
fendlicos do
extrato
Medina- Extrato aquoso de Fluxo: 8mL/min e Para teor de Teor de fendlicos

totais: 20,22 +
0,30 mg GAE /g
do louro

EC50:1,3+0,1
mg/mL de DPPH

Pressao: 6,5 bar

antioxidante:
temperaturas de
160 e 180°C; taxa
de alimentacéo de
10 mL/min

Krishnaiah; Extrato de noni Temperaturas: 90; 100; Melhor teor de Teor de fendlicos:
Sarbatly; 120 e 140°C fendlicos totais e 54mg GAE/g por
Nithyanandam Agente carreador: DPPH: particula seca +
(2012) maltodextrina 5% (1:1; 0.006
1:2; 1:3; 1:4); Temperatura de
carragena 1% (1:1; 1:2; 90°C. DPPH: 28.36% +
1:4; 1:6) 0.80
Taxa de alimentacao: Maltodextrina na
315ml/h relagéo 1:2
Taxa de ar: 60m3/h
Pressdo: 1.1bar
Santiago- InfusBes de Taxa de alimentacéo: Para melhor Teor fendlicos
Adame et al. canela 8mL/min e 10mL/min protecdo de totais (mg GAE/Q)
(2015) compostos
Temperaturas: 140; fendlicos e melhor ECso (Mmg/ mL
160 e 180°C atividade DPPH); com taxa

de 10mL/min:
180°C = 20.17;
3,35; 160°C =
16,39; 3.65;
140°C = 19.60;
5,96
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O processo de microencapsulacao por atomizagdo mostra-se eficiente na
protecdo de compostos bioativos de extratos vegetais. Wang et al. (2016) ao
atomizar ch4 verde (Camellia sinensis L.) constataram que os polifenois contidos
no produto apresentaram boa estabilidade e acdo antioxidante, demonstrando,
assim, que a atomizacdo pode ser uma técnica adequada de armazenar e aplicar
polifendis na industria de alimentos. Péra cacto (Opuntia spp.) submetida a
atomizacao, também, apresentou a betalaina e polifenois preservados bem como
a acdo antioxidante (SAENZ et al., 2009). Fernandes, Candido e Oliveira (2012)
ao avaliarem a influéncia da atomizacdo na acao antifingica de extratos secos de
alecrim pimenta encapsulados (Lippia sidoides) observaram que esse método de
microencapsulacdo manteve a atividade antifungica da erva, além de causar
poucas alteracdes em suas propriedades fisico-quimicas. Desta forma, sugeriram
a utilizacdo do extrato de alecrim pimenta microencapsulado em produtos
alimenticios, farmacéuticos e cosméticos. Wang et al. (2017), empregando a
microencapsulacéo por atomizacdo em 6leo de semente de pimenta evidenciaram
boa estabilidade e viscosidade relativamente baixa no material microencapsulado.

Assim, nota-se que a microencapsulacdo por atomizacdo € uma boa
estratégia para proteger substancias sensiveis em diversos alimentos. Desta
forma, a microencapsulacdo do extrato do residuo de seriguela com vistas a
proteger os compostos fendlicos e sua acdo antioxidante torna-se interessante,
especialmente por possibilitar a utilizacdo desse residuo da agroindustria,
agregando valor a este material. Consequentemente, o microencapsulado podera
ser aplicado na industria alimenticia e de embalagem, como uma maneira de
reaproveitar as substancias presentes neste residuo que seriam anteriormente

descartadas.
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5. RESULTADOS

ARTIGO: MICROENCAPSULAMENTO POR ATOMIZACAO DO EXTRATO DO
RESIDUO DE SERIGUELA E SUA CARACTERIZACAO
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RESUMO

Com o objetivo de averiguar a viabilidade da microencapsulacédo por atomizacao
do extrato do residuo agroindustrial de seriguela, as condicbes de processo
referentes a temperatura de secagem e concentracdo de maltodextrina (10 DE)
foram investigadas. O residuo agroindustrial de seriguela foi submetido a
secagem e, em seguida, ao processo de extracdo para a obtencdo do extrato
hidroetanélico. Um planejamento fatorial 22, com trés pontos centrais, foi aplicado
para definir as melhores condicbes de processo, tendo como variaveis
independentes a concentracdo de maltodextrina (10%; 15%; 20%) e a
temperatura de secagem (100°C; 120°C; 140°C), mantendo-se constante a vazao
do ar de secagem de 28ms3/h e a taxa de alimentacdo de 0,60mL/min. O teor de
umidade, atividade de agua, higroscopicidade, densidade aparente, solubilidade,
teor de fendlicos totais, atividade antioxidante e eficiéncia da encapsulacéo foram
as variaveis dependentes. O perfil fendlico do extrato, antes e apds a
microencapsulacdo foi definido por Cromatografia de Alta Performance. A
temperatura e a concentracdo de maltodextrina exerceram influéncia significativa
(p<0,05) sobre a umidade, densidade aparente e teor de fendlicos totais. Os
valores de atividade de agua e umidade foram inferiores a 0,21 e 7,27%,
respectivamente. A solubilidade do extrato microencapsulado se mostrou superior
a 80%, independente da concentracdo de maltodextrina e temperatura de
entrada. O &cido galico, p-cumarico e siringico, foram os compostos majoritarios
presentes no extrato hidroetandlico antes e ap6s o0 processo de
microencapsulagcéo. No entanto, a alteracéo no perfil qualitativo e quantitativo dos
fendlicos do microencapsulado foi constatada, indicando que o processo de
microencapsulacdo, empregando a maltodextrina 10 DE como agente
encapsulante nas condi¢cdes estudadas, ndo foi eficiente em promover a
estabilidade dos compostos fendlicos. Desta forma, evidencia-se a necessidade
de estudos que visem a otimizacdo do processo.

Palavras-chave: Atomizacdo; Microparticula; Frutas Tropicais; Fendlicos;
Atividade antioxidante.
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ABSTRACT

In order to investigate the feasibility of microencapsulation by atomization of the
seriguela agroindustrial residue extract, the process conditions related to drying
temperature and maltodextrin concentration (10 DE) were investigated. The
agroindustrial residue of seriguela was submitted to drying and then to the
extraction process to obtain the hydroethanolic extract. A factorial design 22, with
three central points, was applied to define the best process conditions, having as
independent variables the concentration of maltodextrin (10%, 15%, 20%) and the
drying temperature (100°C, 120°C; 140°C), maintaining the flow rate of the drying
air of 28ms3/h and the feed rate of 0.60mL/min constant. Moisture content, water
activity, hygroscopicity, apparent density, solubility, total phenolic content,
antioxidant activity and encapsulation efficiency were the dependent variables.
The phenolic profile of the extract, before and after the microencapsulation was
defined by High Performance Chromatography. The temperature and the
concentration of maltodextrin exerted significant influence (p <0.05) on the
humidity, apparent density and total phenol content. The water and moisture
activity values were lower than 0.21 and 7.27%, respectively. The solubility of the
microencapsulated extract was higher than 80%, independent of the maltodextrin
concentration and the inlet temperature. Gallic, p-coumaric and syringogenic acid
were the major compounds present in the hydroethanolic extract before and after
the microencapsulation process. However, the change in the qualitative and
quantitative profile of the microencapsulated phenolics was observed, indicating
that the microencapsulation process, using maltodextrin 10 DE as an
encapsulating agent under the applied conditions, was not efficient in promoting
the stability of the phenolic compounds.
In this way, it is evident the need of studies that aim at the optimization of the
process.

Keywords: Atomization; Microparticle; Tropical Fruit; Phenolic; Antioxidant
activity.
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5.1. INTRODUCAO

A seriguela (Spondia purpurea L.), fruta bastante consumida e com forte
comercializacdo no Brasil (MALDONADO-ASTUDILLO et al., 2014), é rica em
nutrientes, como vitaminas do complexo B e vitamina C, carotenoides e minerais,
com destaque para calcio, ferro, potassio e fosforo (VIDIGAL et al., 2011). Essa
fruta de sabor agridoce e aroma caracteristico (CEVA-ANTUNES et al., 2006) é
consumida in natura e processada, principalmente, para a fabricacao de sorvetes,
polpa congelada, doces, sucos, geleias e molhos (BAUTISTA-BANOS et al.,
2000; INFANTE et al., 2013). O processamento da seriguela pela industria
alimenticia gera elevada quantidade de residuo agroindustrial, constituido de
restos de polpa, cascas e sementes (HENRIQUE et al.,, 2013). A maior parte
deste residuo é descartada de maneira inadequada, causando problema
ambiental, e parte é utilizada para enriquecimento de racdo animal (DOS
SANTOS et al., 2015; MAPA, 2015).

Os residuos agroindustriais, também, apresentam quantidades
consideraveis de compostos bioativos. Estudos demonstram que no residuo de
seriguela hd uma elevada concentracdo de compostos fendlicos com expressiva
acdo antioxidante (SILVA et al.,, 2014; SILVA et al., 2016). Em virtude desta
propriedade antioxidante, os polifendis estdo associados a reducdo do estresse
oxidativo uma vez que sdo capazes de retardar a velocidade das reacdes de
oxidacao, responsaveis pelas alterac6es indesejaveis nos alimentos, bem como
em reduzir a incidéncia de doencas cronico-degenerativas, causadas pelos
radicais livres (AGUIAR et al., 2016). Sendo assim, os residuos agroindustriais
constituem matéria prima importante para obtencao de antioxidantes naturais com
perspectiva de aplica-los em alimentos. Entretanto, esses compostos apresentam
estrutura molecular que os tornam susceptiveis a acdo da luz, umidade, calor e
oxigénio (ARIYARATHNA; KARUNARATNE, 2015). Desta forma, a aplicacdo
destes compostos em alimentos, sem, contudo, alterar de forma significativa sua
propriedade antioxidante € um grande desafio para a industria.

Neste contexto, a microencapsulacédo, definida como um processo de
revestimento de particulas solida, liquida ou gasosa com material denominado

encapsulante ou de parede, € uma técnica que protege substancias sensiveis
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mantendo, assim, a sua estabilidade (PAULO; SANTOS, 2017). A
microencapsulacdo por atomizacdo € bastante utilizada por ser simples,
econbmica e eficaz na protecdo de compostos sensiveis, como 0S compostos
fendlicos, bem como nos atributos relacionados a cor e ao sabor dos alimentos
(SHISHIR; CHEN, 2017; RODRIGUEZ-HERNANDEZ et al.,, 2005; SOSNIK;
SEREMETA, 2015; PEANPARKDEE; IWAMOTO; YAMAUCHI, 2016). Desta
forma, o material de parede deve ter estabilidade térmica e mecéanica de modo a
propiciar protecdo ao material encapsulado.

Os carboidratos em decorréncia de sua diversidade e propriedade de
formacdo de filmes s&o bastante utilizados como material de parede. A
maltodextrina, obtida a partir da hidrélise do amido, € amplamente empregada
como agente encapsulante, pois também apresenta, dentre outras caracteristicas,
alta solubilidade em &gua e baixa viscosidade, mesmo em altas concentracfes
(BORA et al., 2018; AKDENIZ, et al, 2018, GHARSALLAOUI et al., 2007). Sendo
assim, este trabalho teve por objetivo estudar a viabilidade da microencapsulacao
por atomizacdo do extrato hidroetandlico do residuo de seriguela, utilizando

maltodextrina como agente encapsulante.

5.2. MATERIAL E METODOS

Preparo das Amostras

O residuo de seriguela (casca, engaco e partes da semente) foi cedido
por uma industria produtora de polpa congelada de fruta, localizada na cidade de
Recife/PE. O material foi coletado diretamente da linha de producédo e,
imediatamente transportado para o Laboratério de Analises Fisico-quimicas de
Alimentos do Departamento de Ciéncias Domésticas da Universidade Federal
Rural de Pernambuco. No laboratério, o residuo foi submetido a secagem a 50°C,
em estufa com circulacédo de ar (NA 035/5 - Marconi), até atingir a umidade igual
ou inferior a 10%, e em seguida triturado em moinho multiuso (TE 631/2 - Tecnal).
A farinha obtida, ap6s ser peneirada (500 Mesh), foi acondicionada em sacos de
polietileno de alta densidade, envolvidos em papel aluminio, e armazenada sob

congelamento (-18°C) até o desenvolvimento dos experimentos.
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Obtencéo do Extrato Hidroetandlico

Para a obtencdo do extrato hidroetandlico, 20g da farinha de
seriguela foram misturadas a 100 mL a solucdo de etanol: agua (60: 40 v/v) e
submetidas a agitacdo de 400rpm, em agitador mecéanico digital (TE 039/1 —
Tecnal), & temperatura ambiente (25°C), por 30min. Em seguida, a mistura foi
centrifugada a 4000rpm, por 15 minutos em centrifuga a 15°C (CT-6000 R-
CIENTEC). O residuo de centrifugacao foi ressuspendido em 100 mL da solucdo
de etanol: agua (60: 40 v/v) e submetido a nova etapa de extracdo e a
centrifugagéo, nas condi¢cdes acima descritas. Os sobrenadantes coletados foram
reunidos, e o volume final aferido para 100 mL (com agua destilada) e, em
seguida, armazenado sob congelamento (-18°C) até o desenvolvimento dos

experimentos.

Determinacgéo de Fendlicos Totais do Extrato

O extrato hidroetandélico foi submetido a determinacao do teor de fendlicos
totais, por método espectrofotométrico, com espectro de absorcdo registrado no
comprimento de onda de 725nm, utilizando o reagente Folin-Ciocalteau (Merk) e
curva de padrédo de &cido galico (10 a 120 pug/mL, R? = 0,9997). (WETTASINGHE;
SHAHIDI, 1999). Os resultados foram expressos em pg em equivalente de acido

galico por mL do extrato (ug EAG.mL™1).

Ensaio da Atividade Antioxidante do Extrato

O extrato hidroetandlico foi avaliado quanto a sua capacidade de
sequestrar o radical 1,1-difenil-2-picrilhidrazina (DPPH), segundo o método
descrito por Brand-Williams et al., (1995), modificado por Sanchez-Moreno,
Larrauri e Sausa-Calixto (1998). Aliquotas do extrato (0,1mL) foram adicionados a
solugdo de DPPHe em metanol (0,1M) e a absorbancia registrada em
espectrofotometro (Shumadzu UV-1650PC) a 517nm até a reacao atingir o plato.
A capacidade de sequestrar o radical DPPH — expressa em percentual, foi
calculada em relacdo ao controle (sem antioxidante), segundo a expressao
abaixo:

% sequestro = Absorbancia do controle — Absorbéncia da amostra X 100
Absorbancia do controle
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Microencapsulacao do extrato

Para melhor definir as condigbes experimentais da microencapsulacdo do
extrato hidroetandlico do residuo de seriguela foi aplicado um planejamento
fatorial 22 com trés pontos centrais, tendo como varidveis independentes a
concentracéo de maltodextrina 10 DE (10; 15; 20%) e a temperatura de secagem
(100; 120; 140°C), conforme a matriz de planejamento apresentada na Tabela 1.
As variaveis dependentes foram teor de fendlicos totais, atividade antioxidante,
eficiéncia de encapsulacdo, umidade, atividade de agua, solubilidade, densidade
aparente e higroscopicidade. A Equacdo de Ajuste utilizada no Planejamento

Experimental encontra-se abaixo:

y=Bo + Bix1 + B2X2

Tabela 1. Matriz do delineamento fatorial 22 - niveis codificados e decodificados das
variaveis independentes, para a microencapsulagdo de extratos hidroetanodlico do residuo

agroindustrial de seriguela.

Variaveis independentes

Ensaios o Concentragao
Temperatura (°C) maltodextrina (%)

1 -1 (100) -1 (10)
2 +1 (140) -1 (10)
3 -1 (100) +1 (20)
4 +1 (140) +1 (20)
5 0 (120) 0 (15)
6 0 (120) 0 (15)
7 0 (120) 0 (15)

Obedecendo a matriz do delineamento fatorial, 0 agente encapsulante,
maltodextrina 10 DE, foi adicionado ao extrato hidroetanolico do residuo de
seriguela, e a mistura submetida a agitacdo de 400rpm, em agitador mecanico
digital (TE — 039/1 — Tecnal), por 10 min em temperatura ambiente (25°C). A
disperséo foi submetida ao processo de microencapsulacao utilizando mini spray
dryer, modelo LM (MSD® 1.0), que operou em diferentes temperaturas (100°C a
140°C), mantendo-se constante a vazdo do ar de secagem de 28m?3/h, vazéao de

alimentacdo de 0,60mL/min e a presséo de 6,0 Bar. Apos a microencapsulacdo, o
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material foi acondicionado em vidros, envolvidos por papel de aluminio e
armazenado sob congelamento (-18°C) até ser submetido as seguintes

determinacdes analiticas:

1- Umidade
A determinacdo da umidade foi realizada utilizando balanca de

infravermelho MARTE®, modelo ID50, a temperatura de 105°C, por 30 minutos.

2- Atividade de Agua
A atividade de agua foi medida através do analisador de atividade de agua
AQUA LAB®, modelo 4TE (AOAC, 1980).

3- Higroscopicidade
O microencapsulado (1,5g) foi colocado a 25°C em um dessecador
hermético contendo uma solucdo saturada de NaCl (UR 75,3%). Apds 1 semana,
a mostra foi pesada e a higroscopicidade expressa como grama de umidade
adsorvida por 100g de pé (CAIl; CORKE, 2000).

4- Solubilidade

A solubilidade foi determinada de acordo com a metodologia descrita por
Cano-Chauca et al. (2005), onde 1g da amostra foi diluido em 100 mL de agua
destilada. Em seguida, a mistura foi agitada em agitador magnético (FISATOM,
modelo 752) por 5 minutos, e a solucdo aquosa centrifugada a 3000 rpm por 5
minutos em centrifuga (Cientec, modelo CT-6000R). Uma aliquota de 25 mL do
sobrenadante foi colocada em placa de Petri, esterilizada e previamente pesada,
que foi levada a estufa com circulacdo de ar (Marconi, modelo MA-035) a 105°C,
por 5 horas, até peso constante. Considerando o0 peso das amostras, a

solubilidade foi calculada empregando a seguinte expressdo matematica:

% de solubilidade= Peso final da placa com a amostra X 100
Peso inicial da placa com a amostra
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5- Densidade aparente
A densidade aparente (g/cm?®) dos microencapsulados foi determinada
segundo o método descrito por Kim e Morr (1996). Para a determinagcdo desta
medida foi considerado o volume ocupado por 2g de microencapsulado em uma
proveta graduada de 10 mL, que foi batida sobre a bancada durante 3 minutos,
em uma taxa de 60 batidas por minuto.

6- Teor Total de Fendlicos (TTF)

Para determinagdo do teor total de fendlicos do microencapsulado, 100
mg do microencapsulado foram solubilizadas em 1 mL da solucdo etanol: &cido
acético: agua destilada (50:8:42 v/v). A mistura foi agitada em vortex por 1 min, e
filtrada em microfiltro de 0,45 um. O teor de fendlicos foi determinado por método
espectrométrico, com espectro de absor¢do registrado no comprimento de onda
de 725nm, utilizando o reagente de Folin-Ciocalteau (Merk) e curva padrdo de
acido galico (WETTASINGHE; SHAHIDI, 1999). Os resultados foram expressos

em pg em equivalente de acido galico por g microcapsulas (ug EAG.g?).

7- Teor de fendlicos totais na superficie da microcapsula (TFS)

Determinado segundo procedimento descrito por Saénz et al (2009). 100 mg
do microencapsulado foram solubilizados em 1 mL de etanol: metanol (1:1 v/v),
levemente agitado por 5 min e filtrado em microfiltro de 0,45 pum. O teor de
fenolicos foi determinado utilizando o reagente de Folin-Ciocalteau (Merk) e curva
padrédo de acido galico (WETTASINGHE; SHAHIDI, 1999).

8- Eficiéncia do Encapsulamento (EE): foi calculada considerando a equagao
descrita MAHDAVI, et al. (2016).

EE (%) = TTFE — TFS x 100
TTE
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9- Ensaio da Atividade Antioxidante
Para avaliar a capacidade antioxidante (sequestro do radical DPPH),
30mg do microencapsulado foram solubilizadas em 3mL da solucéo etanol: acido
acético: agua destilada (50:8:42 v/v), e a mistura agitada em vOrtex por 1 min. A
amostra (0,1mL) foi adicionada a solugdo de DPPH< em metanol (0,1M) e a
absorbancia registrada em espectrofotdmetro (Shumadzu UV — 1650PC) a 517nm
segundo o método descrito por Brand-Williams et al., (1995), modificado por

Sanchez-Moreno, Larrauri e Sausa-Calixto (1998).

10- Delineamento do Perfil Fendlico do extrato e do microencapsulado

O extrato hidroetandlico foi submetido ao delineamento do perfil fendlico
por cromatografia liquida de alta eficiéncia. Uma aliquota do extrato (20uL) foi
injetada no HPLC Ultimate 3000 Dionex®, equipado com degaseficador, bomba
quaternaria (Waters 600E), amostrador automatico, forno, detector de absorcéo
molecular UV/Vis e software Chromeleon. A analise cromatogréfica foi realizada
utilizando coluna Acclaim® 120 Dionex C-18, 250mm x 4,6mm X 5um (SHIMPACK
CLC-0ODS), com temperatura de 35°C; como fase mével a mistura acido férmico:
acetonitrila: 4gua ultra pura (0,5:12,5:87 — solvente A) e a mistura acido férmico:
acetonitrila: agua ultra pura (10:50:40 - solvente B), em gradiente de
concentracdo obtido variando a proporcao do solvente B no solvente A, como
segue: 0-10 min, 100 a 90% A; 10-30 min, 90 a 60% A; 30-40 min, 60 a 40% A;
55min, 40% A, com taxa de fluxo de 0,6mL. mint a 220nm, 280nm, 306nm e
368nm. Os compostos fendlicos foram identificados com base no seu tempo de
retencdo e propriedade espectral, e quantificados por curva padrédo de cada
composto (TOLUN; ALTINTAS; ARTIK, 2016).

O microencapsulado obtido segundo as melhores condi¢cdes de processo
apontadas no planejamento fatorial foi submetido a analise cromatografica, que
seguiu 0 mesmo procedimento acima descrito para o extrato hidroetandlico, com
0 acréscimo de uma etapa prévia, onde 1g do encapsulado em pé foi dissolvido
em 10mL do solvente (acido acético: etanol: gua — 50:8:42 v/v), e filtrado em

microfiltro de 0,45um anteriormente a inje¢cdo na amostra no HPLC.
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Analise estatistica

Todas as determinagcbes foram efetuadas em triplicata e os dados
submetidos a analise de regressdo, ANOVA, ao nivel de 5% de probabilidade, e
os graficos de pareto e de contorno foram gerados utilizando o programa

estatistico “Statistic - for Windows” (versao 7, StatSoft, Inc., Tulsa, USA).
5.3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O extrato hidroetandlico do residuo agroindustrial de seriguela apresentou
teor de fendlicos totais de 1.250,58 + 21,61ug EAG/mL e capacidade de
sequestro do radical DPPH de 81,82 + 1,36%. A acdo antioxidante foi superior a
relatada por Silva et al. (2012) para o extrato do residuo de seriguela (70%).
Portanto, o extrato hidroetandélico apresenta teor de fendlicos e acao antioxidante
frente ao radical DPPH bastante expressiva, tornando-o interessante para ser
submetido & microencapsulagéo.

Os dados relativos a atividade de agua e umidade do microencapsulado
do extrato de seriguela obtido empregando diferentes concentracées de
maltodextrina 10 DE (10 a 20%) e temperatura de secagem (100 a 140°C)
encontram-se na Tabela 2. O grafico de contorno demonstra que ha uma
tendéncia de obter microencapsulados com menor atividade de agua
empregando no processo temperatura em torno de 140°C e concentracdo de

maltodextrina de 20% (Figura 2a).

Tabela 2: Atividade de agua (aw) e umidade do microenpacsulado do extrato de

seriguela.
Variaveis independentes Umidade
Ensaios Temperatura Concentracao Aw (%)
(°C) maltodextrina (%)
1 -1 (100) -1 (10) 0,21 7,27
2 +1 (140) -1 (10) 0,16 6,66
3 -1 (100) +1 (20) 0,16 5,43
4 +1 (140) +1 (20) 0,15 6,56
5 0 (120) 0 (15) 0,20 6,56
6 0 (120) 0 (15) 0,16 6,25
7 0 (120) 0 (15) 0,21 6,86
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Analisando a Figura 2b verifica-se que o percentual de maltodextrina pura
teve maior influéncia sobre a umidade, onde a maior concentracdo de
maltodextrina gerou menor umidade, como pode ser verificado no Ensaio 3
(Tabela 2). O Ensaio 6 veio logo em seguida, com o menor valor de umidade,
apresentando 15% de maltodextrina a 120°C, o que refitica a Figura 2b pelo efeito
significativo da interagéo entre a temperatura e a concentra¢ao de maltodextrina.

N&o obstante a variacdo dos teores de umidade (5,43 a 7,27%) e de
atividade de agua (0,15 a 0,21), os valores de todos o0s ensaios encontram-se
dentro dos citados por outros autores para produtos atomizados (SAHIN-
NADEEM et al., 2013; SINIJA; MISHRA, 2008; NEGRAO-MURAKAMI et al.,
2016).

Tolun, Altinkas e Artik (2016) empregando temperatura de 120 a 180°C no
processo de atomizacdo de polifendis extraidos do bagaco da uva, utilizando
maltodextrina (17-20 DE e 4-7 DE), obtiveram microencapsulado com umidade
superior a 5,1%. Medina-Torres et al. (2016) relatam que a umidade da infusdo da
folha de louro atomizada variou de 1,85 a 4,24%, no processo foi utlizado 10% de

maltodextrina e a temperatura de secagem variou de 140 a 180°C.

Figura 2. Influéncia da temperatura e concentracdo de maltodetrina 10 DE sobre a
Atividade de agua e Umidade do Extrato de Residuo de Seriguela Microencapsulado -

Diagrama de Paretto e Grafico de Contorno.
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Umidade (%) ( (R*= 0.900. p<0.05) Umidade (%)
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Em relacdo a atividade de &agua, nota-se que em todos 0s ensaios 0S
valores foram menores que 0,30 (Tabela 2), o que confere menor risco de
proliferacdo de microrganismos no extrato microencapsulado (ETHUR; ZANATTA,;
SCHLABITZ, 2010). A umidade e atividade de 4gua sdo parametros bastantes
importantes, uma vez que influenciam a estabilidade do produto durante seu
acondicionamento e armazenamento (SAHIN-NADEEM et al.,, 2013; SINIJA;
MISHRA, 2008; NEGRAO-MURAKAMI et al., 2016).

A baixa atividade de agua e umidade do extrato de seriguela
microencapsulado, possivelmente, foi favorecida pelo uso da maltodextrina como
material de parede (Tabela 2). Movahhed e Mohebbi (2016) e Boonchu et al.
(2015) ao microencapsular, respectivamente, extrato de cenoura e aipo, e
compostos bioativos de uva tinta, ressaltam que a maltodextrina, usada como
agente encapsulante, tem a capacidade de propiciar a obtencdo de
microencapsulados com baixa atividade de agua e umidade. Kha et al. (2010)
relatam que a umidade do produto final tende a ser menor quando se aumenta a
concentragdo de maltodextrina, pois com esse aumento, eleva-se a matéria solida
na solucdo de alimentacdo, causando reducdo da umidade total do produto final,
como foi visto no presente estudo.

Na Tabela 3 observa-se os valores da ANOVA para as analises de
atividade de agua e teor de umidade dos microencapsulasos, onde nota-se que a
atividade de agua nao foi significativa e preditiva, diferente do teor de umidade

gue apresentou valores preditivos e significativos.
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Tabela 3: Valores da analise ANOVA da Atividade de Agua e da Umidade do
Extrato do Residuo de Seriguela Microencapsulado.

Soma Grau de Média F-valor R2 p-valor
Quadratica Liberdade Quadratica

Atividade de agua

Regresséao 0,002 3 0,0007 1,00 0,5732 <0,05
Residuo 0,002 3 0,0007
Total 0,004 6
Umidade
Regresséo 1,766 3 0,589 9,062 0,9001 <0,05
Residuo 0,196 3 0,065
Total 1,962 6
F3:3.005 = 9,28

A solubilidade do extrato microencapsulado, independente da
concentracdo de maltodextrina e da temperatura de secagem, se mostrou
superior a 80% (Tabela 4) e, nenhuma dessas varidaveis estudadas mostrou
influéncia sobre a solubilidade (Figura 3a). O extrato de seriguela
microencapsulado apresentou solubilidade proxima a relatada por Paini et al.
(2015) para compostos fenodlicos do bagaco de azeitona microencapsulados,
utilizando maltodextrina como agente encapsulante (79 a 87%). A maltodextrina
por ser um agente encapsulante bastante solivel em agua (SILVA et al., 2018),
possivelmente favoreceu a solubilidade do extrato microencapsulado. Entretanto,
valores de solubilidade inferiores foram relatados por Kha et al. (2010) para o
extrato de fruta Gac (Momordica cochinchinensis) microencapsulado com
maltodextrina (37 e 38%). Por outro lado, Silva et al. (2018) utilizando goma de
caju e maltodextrina como agentes carreadores na microencapsulacédo do extrato
do cha verde obtiveram solubilidade que variou entre 63,0% e 72,66%. Esses
autores relatam que o maior percentual de solubilidade ocorreu no
microencapsulado em que a maltodextrina encontrava-se em maior proporgao
guando relacionada a goma de caju (20:10). Dentre os fatores que podem estar
relacionados com essas diferencas de solubilidade entre os produtos, a
quantidade de substancias lipossoluveis presentes na matéria-prima poderia ser
apontada, uma vez que o0 aumento de compostos lipossolluveis no extrato reduz a
solubilidade do p6 em agua (KHA et al., 2010).
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Tabela 4: Solubilidade, higroscopicidade e densidade aparente do extrato de seriguela

microencapsulado.

Variaveis independentes Solubilidad Hi icidad Densidade
Ensaios Temperatura Concentracao olubridade Igroscopicidade aparente
. (%) (9/1009)
(°C) maltodextrina (%) (g/mL)
1 -1 (100) -1 (10) 87,34 12,27 0,46
2 +1 (140) -1 (10) 86,91 17,04 0,17
3 -1 (100) +1 (20) 87,59 13,07 0,46
4 +1 (140) +1 (20) 84,43 11,38 0,09
5 0 (120) 0 (15) 86,04 14,53 0,42
6 0 (120) 0 (15) 86,36 12,98 0,44
7 0 (120) 0 (15) 87,84 11,88 0,41

A higroscopicidade do extrato de seriguela microencapsulado (Tabela 4)
ficou préximo ao valor encontrado por Negrdo-Murakami et al. (2016) ao
microencapsular extrato de erva mate com maltodextrina 10 DE (17,05%).
Segundo estes autores, a higroscopicidade é influenciada pelo tipo de
maltodextrina, uma vez que utilizando maltodextrina com 10,2; 15,2 e 18,6 DE
obtiveram produtos com 17,05%; 18,69% e 19,10% de higroscopicidade,
respectivamente. Carvalho et al. (2016), também, observaram que a
higroscopicidade é influenciada pelo tipo de maltodextrina. A microencapsulacéo
de extrato da polpa de jucara (Euterpe edulis Martius) usando maltodextrina 30
DE gerou produto com maiores valores de higroscopicidade (15,40 + 0,10 %)
guando comparado com microencapsulado que empregou maltodextrina 10 DE e
20 DE (12,12 +£ 0,15 % e 13,65+ 0,05 %, respectivamente).

De acordo com Cai e Corke (2000), a maltodextrina com menor peso
molecular contém cadeias mais curtas e maior quantidade de grupos hidrofilicos,
permitindo a formacdo de microencapsulados mais higroscopicos. Logo, a
adsorcdo de agua pelas microparticulas pode ser associada com o numero de
grupos hidrofilicos na estrutura de cada agente carreador. O niumero maior de
grupos hidrofilicos presentes na maltodextrina 20 e 30 DE propicia maior
capacidadade de adsorcao de umidade no ambiente, enquanto a maltodextrina 10
DE, com menor grau de hidrélise, possui menor numero de grupos hidrofilicos.
Desta forma, a higroscopicidade do extrato microencapsulado de seriguela
encontra-se dentro da faixa de valores relatados por outros autores (NEGRAO-
MURAKAMI et al.,2016; CARVALHO et al., 2016), confirmando a eficacia de seu

uso no processo de microencapsulacao.
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Assim como ocorreu com a solubilidade, a higroscopicidade do extrato de
seriguela microencapsulado n&o sofreu influéncia significativa da temperatura de
secagem nem da concentracdo de maltodextrina (Figura 3b). Analisando o
Grafico de Contorno evidencia-se que o emprego de temperaturas entre 120 e
140°C, e concentragdo de maltodextrina de 15 e 20% tende a gerar
microencapsulados com menor higroscopicidade.

A densidade aparente do extrato de residuo de seriguela
microencapsulado atingiu 0os menores valores ao empregar temperatura mais
elevada (140°C), visto nos Ensaios 2 e 4 (Tabela 4). Nas temperaturas de 100 e
120°C o microencapsulado atingiu valores de densidade aparente proximos dos
valores relatados por Gagneten et al. (2019) para extratos de framboesa, groselha
e sabugueiro microencapsulados, utilizando maltodextrina 12 DE a 20% (0,42 +
0,02; 0,38 £ 0,04 e 0,38 = 0,02, respectivamente). Segundo Caliskan e Dirin
(2013), alta temperatura de secagem promove taxa de evaporacdo mais rapida,
gerando produtos mais porosos e fragmentados, com menor densidade. Produtos
com menor densidade significa maior volume ocupado e maior tamanho de
particula de amostras de pd, o que consequentemente diminui a coesao e
aumenta a fluidez, caracteristica considerada desejavel (BHUSARI; MUZAFFAR,;
KUMAR, 2014).

Figura 3. Influéncia da temperatura e concentragdo de maltodextrina 10 DE sobre a
Solubilidade, Higroscopicidade e Densidade Aparente do Extrato de Residuo de
Seriguela Microencapsulado — Diagrama de Paretto e Grafico de Contorno.

Solubilidade (%) (R3= 0.769, p<0,05) (a ) Solubilidade (%)

St

(1)Temperatura(L)

(%)

1 LbyZL

Maltodextrina (%

(2)maltodextrina(L)

AAAKAMARAAY

Efeito estimado (valor absoluto) Temperatura (°C)



66

Higroscopicidade (100 g') (R’= 0,835, p<0,05) Higroscopicidade (100g™)
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De acordo com Shrestha et al. (2007) e Adamopoulus (2008) a densidade
também sofre influéncia da concentracdo de maltodextrina, pois, segundo esses
autores, utilizar a maltodextrina como agente encapsulante na secagem por
atomizacdo pode induzir acumulacao e aprisionamento de ar dentro da particula,
tornando-os menos densos e porosos. Todavia, no presente estudo, a
temperatura foi a Unica variavel que mostrou influenciar de forma significativa
(p<0,05) a densidade aparente do microencapsulado de seriguela (Figura 3). O
Gréfico de Contorno demonstra que menores valores de densidade aparente
tendem a ser obtidos com o emprego de temperaturas entre 120 e 140°C.

A Tabela 5 mostra os valores da ANOVA das analises de solubilidade,
higroscpocipidade e densidade aparente dos microencapsulados. Os valores
mostrados nesta Tabela indicam que essas analises ndo se mostraram preditivas

nem significativas.
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Tabela 5: Valores da analise ANOVA da Solubilidade, Higroscopicidade e
Densidade Aparente do Extrato do Residuo de Seriguela Microencapsulado.

Soma Grau de Média F-valor R? p-valor
Quadrética  Liberdade Quadratica
Solubilidade
Regressédo 6,328 3 2,109 3,332 0,7692 <0,05
Residuo 1,899 3 0,633
Total 8,227 6
Higroscopicidade
Regresséao 18,710 3 6,237 5,046 0,8345 <0,05
Residuo 3,709 3 1,236
Total 22,419 6
Densidade Aparente

Regressédo 0,113 3 0,038 4,333 0,7901
Residuo 0,029 3 0,009
Total 0,142 6
F3:3.005 = 9,28

Os compostos fendlicos presentes no extrato hidroetandlico de seriguela
sdo substancias propensas a oxidacdo quando submetidos a temperaturas
elevadas, todavia, no processo de atomizacao, essas moléculas sdo expostas a
temperaturas elevadas por poucos segundos, 0 que minimiza a sua degradacao
(CAM; ICER; ERDOGAN, 2014). Na Tabela 6 evidencia-se que, independente das
condi¢cdes de processo, 0 extrato de seriguela microencapsulado ainda detém
guantidades bastante expressivas destes fitoquimicos. O maior teor de fendlicos
totais foi obtido com o emprego de temperatura de 100°C e 10% de maltodextrina
(Ensaio 1), e a andlise dos dados demonstra que houve uma maior influéncia da
concentracdo de maltodextrina e pouca influéncia da temperatura de secagem
sobre o teor de compostos fendlicos no microencapsulado de seriguela (Figura
4a).

Medina-Torres  (2016) obtiveram extrato aquoso de louro
microencapsulado com teor de fendlicos totais mais elevados (10.240 a 20.220 ug
GAE/g), tendo a maltodextrina a 10% como agente encapsulante e empregando
temperatura de 140 a 180°C. Krishnainah, Sarbatly e Nithyanandam (2012), em
microencapsulado de noni (Morinda citrofolia) utilizando maltodextrina em
diferentes propor¢bes (1:1; 1:2; 1:3; 1:4, proporgdo mL do extrato e peso em

gramas da maltodextrina) e temperaturas de secagem de 90, 100, 120 e 140°C
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também obtiveram microencapsulados com teor de fendlicos totais superiores ao
do presente estudo (21.000 ug GAE/g a 54.000 ug GAE/qg).

Na Figura 4a, observa-se no Grafico de Contorno que todas as
temperaturas utilizadas, quando associadas a concentracdo de maltoextrina de 10
a 15% mostraram maior tendéncia de obter maiores teores de fendlicos totais.
Este dado corrobora com os dados de Paini et al. (2015) que obtiveram melhor
resultado de teor de fendlicos totais (39.500ug CAE/g) na microencapsulagao do
extrato hidroetandlico de bagaco de azeitona com maltodextrina na concentracao
de 10%.

A protecdo dos compostos fenélicos também ocorre em funcao do tipo de
material encapsulante usado no processo. A maltodextrina se mostra bastante
eficaz no processo de microencapsulacdo. Robert et al. (2010) comparou a
maltodextrina com proteina de soja isolada no encapsulamento de fendlicos e
antocianinas de suco de roma e observaram que a maltodextrina proporcionou
maiores efeitos protetores dessas substancias. Santos et al. (2017) também
relataram a eficiéncia da maltodextrina como agente encapsulante no
microencapsulamento de antocianinas do extrato do residuo de amora preta.
Aliakbarian et al. (2018) ao microencapsular o extrato do bagaco de azeitona,
constataram que a maltodextrina usada como agente encapsulante também
promoveu protecdo dos compostos fendlicos nas microcapsulas, mantendo

atividade antioxidante e a estabilidade desses compostos.

Tabela 6: Teor de fendlicos totais, capacidade de sequestro do radical DPPH e Eficiéncia

de Encapsulagéo (EE) do extrato de seriguela microencapsulado.

Variaveis independentes Fendlicos
Ensaios Temperatura Concent(agéo totais D(Iz /E))H (IE /IOE)
(°C) maltodextrina (%) (ng/g)
1 -1 (100) -1 (10) 8.301,32 28,56 76,75
2 +1 (140) -1 (10) 7.957,83 28,42 93,20
3 -1 (100) +1 (20) 5.188,40 13,05 97,35
4 +1 (140) +1 (20) 2.467,53 8,72 93,77
5 0 (120) 0 (15) 6.668,78 27,96 94,95
6 0 (120) 0 (15) 6.395,54 28,59 96,80
7 0 (120) 0 (15) 6.565,86 29,33 97,43

A acdo antioxidante do extrato de seriguela microencapsulado,

independente da condicdo de processo, foi inferior & exibida pelo extrato
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hidroetandlico de seriguela (81,82%) e, de acordo com o Géfico de Contorno,
nota-se que nenhuma das variaveis estudadas influenciou de forma significativa a
acao antioxidante do extrato microencapsulado. Segundo Medina-Torres (2016), €
comum o impacto de temperaturas do processo de atomizacdo, superiores a
65°C, sobre a acdo antioxidante. Em seu estudo, a infusédo de folha de louro
apresentava EC50 de 0,45mg/mL, e apds a atomizacgdo, utilizando maltodextrina
e temperaturas de 140°C e 180°C, o microencapsulado atingiu EC50 de 1,3 a 3,1
mg/mL. Considerando que o menor valor de EC50 corresponde a maior agao
antioxidante, evidencia-se, reducdo da acdo antioxidante em decorréncia da
temperatura do processo.

Figura 4. Influéncia da temperatura e concentragdo de maltodextrina 10 DE sobre o Teor
Total de Fendlicos, DPPH e Eficiéncia do Encapsulamento do Extrato de Residuo de

Seriguela Microencapsulado — Diagrama de Paretto e Gréafico de Contorno.
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EE (%)

Eficiéncia do encapsulamento (%) (R*= 0,785, p<0,05)

(2)maltodextrina(L)

1Lby2L

Maltodextrina (%)

(1)Temperatura(L) |

> 100

N 100 120 140 <8
Efcito estimado (valor absoluto) <76

Temperatura ( °C)

O microencapsulado com concentracdo de maltodextrina de 20%
apresentou a menor acdo antioxidante, porém ao utilizar 10 e 15% de
maltodextrina, independente da temperatura de entrada, a agao antioxidante ficou
em torno de 28% (Tabela 6). A analise dos dados demonstra que a temperatura e
a concentracdo de maltodextrina ndo influenciam de forma significativa a acao
antioxidante. No entanto, é possivel observar que na faixa de temperatura de 100
a 140°C a acdo antioxidante tende a melhorar a0 empregar no processo
concentracdo de maltodextrina de até 15% (Figura 4b).

Tolun et al. (2016) relatam acdo antioxidante entre 17,2 a 23,2% para
microencapsulados de polifendis do bagaco da uva, obtidos com 10% de
maltodextrina 4-7 DE e temperatura entre 120 a 180°C. Segundo estes autores,
maltodextrina com maior valor de DE é mais sensivel a elevada temperatura, em
decorréncia do menor tamanho da cadeia e menor peso molecular. A acédo
antioxidante do extrato de noni microencapsulado ficou entre 5,44% e 28,36%,
cujo menor valor foi conseguido empregando a temperatura de 140°C
(KRISHNAINAH; SARBATLY, NITHYANANDAM, 2012), semelhante ao
encontrado neste estudo.

Em relagcdo a eficiéncia de encapsulamento, nota-se que todos os
ensaios, com excessao do ensaio 1, que utilizou 10% de concentracdo de
maltodextrina e temperatura de 100°C, apresentaram eficiéncia de
encapsulamento superior a 90%. Saénz et al. (2009) encontraram uma eficiéncia
de encapsulamento entre 39 e 75% no microencapsulamento de palma utilizando
maltodextrina, valores inferiores aos obtidos na microencapsulagéo do extrato de

seriguela.
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Robert et al. (2010) relatam que a proteina isolada de soja como agente
encapsulante exibe maior eficiéncia de encapsulamento de compostos fendlicos
do extrato de roma (82,9%) do que a maltodextrina (71%). Saikia; Mahnot e
Maahanta (2015) evidenciaram que a eficiéncia de encapsulamento é diretamente
proporcional a concentracdo de maltodextrina usada como agente encapsulante,
uma vez que ao microencapsular o extrato de carambola, empregando
maltodextrina nas concentracdes de 10%; 15% e 20% obtiveram valores de
eficiéncia de encapsulamento igual a 62,99%, 74,10% e 79,07%,
respectivamente.

Na Figura 4c constata-se que a concentracdo de maltodextrina e a
temperatura de secagem nao influenciaram de forma siganificativa a eficiéncia de
encapsulamento. Entretanto, observa-se maior eficiéncia de encapsulamento
tende a ser atingida na microencapsulacdo quando a concentracdo de
maltodextrina € superior a 15% (Figura 4c).

Os dados obtidos permitem constatar que as variaveis estudadas
(temperatura e concentracdo de maltodextrina) exercem influéncia significativa
(p<0,05) sobre a umidade, densidade aparente e teor de fendlicos totais. Sendo
assim, os microencapsulados obtidos aplicando no processo temperaturas de
100°C a 120°C com 10% a 15% de maltodextrina apresentam menor umidade,
menor densidade aparente e maior teor de fendlicos totais. Nestas condicdes de
processo, a acao antioxidante, embora néo tenha sofrido influéncia significativa
das variaveis estudadas, também foi favorecida.

Em relacdo ao teste da ANOVA para as analises de teor de fendlicos
torais, atividade antioxidante e eficiéncia do encapsulamento, nota-se que apenas

o teor de fendlicos se mostrou preditivo e significativo, como mostra a Tabela 7.
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Tabela 7; Valores da analise ANOVA do Teor de Fendlicos totais, Atividade
Antioxidante e Eficiéncia do Encapsulamento do Extrato do Residuo de Seriguela
Microencapsulado.

Soma Grau de Média F-valor R2 p-valor
Quadratica Liberdade Quadratica
Teor de Fendlicos
Regressdo 22264408 3 7421469,33 38,08 0,9744 <0,05
Residuo 584601 3 194867
Total 22.849.009 6
DPPH
Regresséao 319,321 3 106,440 2,315 0,6984 <0,05
Residuo 137,926 3 45,975
Total 457,247 6
EE

Regresséao 253,756 3 84,585 3,751 0,7895
Residuo 67,653 3 22,551
Total 321,409 6
F3:3:0,0s = 9,28

Perfil fendlico do extrato hidroetandlico e do microencapsulado

No extrato hidroetandlico do residuo de seriguela encontra-se o acido
galico, seguido pelo p-cumarico e siringico, como compostos majoritarios. A
quercetina e o0 resveratrol também estdo presentes, porém em menor
concentracdo (Tabela 8). Considerando o teor de fendlicos totais do extrato
hidroetandlico do residuo de seriguela, possivelmente outros compostos fendlicos
devem fazer parte deste perfil, os quais ndo foram identificados e quantificados
neste estudo em decorréncia da ndo disponibilidade de padrdes.

Os mesmos compostos fendlicos identificados no extrato hidroetandlico
do residuo, com excessdo do resveratrol, porém em concentracdes diferentes
foram encontrados na seriguela in natura por Dutra et al. (2017). Estes autores
relatam que além do &cido galico (13,32 mg.100gt), acido siringico (17,37
mg.100g7?), acido p-cumarico (217,8 mg.100g?) e quercetina (59,92 mg.100g),
também encontram-se presente nesta fruta o acido p-hidroxobenzoico (391,25
mg.100g?), acido gentisico (762,73 mg.100') e acido protocatectico (147,77
mg.100g?), entrte outros. Na polpa congelada da fruta, Dutra et al. (2017)
constataram o mesmo perfil qualitativo dos fendlicos da fruta fresca, entretanto

observaram alteracdo na concentracdo de alguns compostos. Segundo 0s
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autores, o processamento para obtencao da polpa congelada pode ter favorecido
a extracdo de compostos que se encontravam ligados a parede celular bem como
ter propiciado a sua degradacéao, resultando, respectivamente, no aumento e na
reducado de alguns compostos fendlicos.

De acordo com Saikia; Mahnot; Mahanata (2016) € comum essa variagao
de compostos fendlicos entre as frutas e entre as partes de uma fruta. O acido
galico € um dos compostos fendélicos usualmente presente, o qual € responsavel
por grande parte da acdo antioxidante das frutas. Além disso, fatores como o
estagio da maturacdo do fruto, solo, tempo de colheita e outros parametros
ambientais tendem a influenciar o perfil fendlico (GARCIA-HERRERA et al.,
2016).

Tabela 8: Perfil fendlico do extrato hidroetanélico e do microencapsulado do residuo de
seriguela.

Composto fendlico Extrato hidroetandlico  Microencapsulado
_ (mg.100g™) (mg.100g™)
Acido galico 100,12 5,14

Acido p-cumérico 30,24 0,44
Acido siringico 13,93 5,63
Quercetina 11,59 0,08

Resveratrol (trans-) 3,38 -

Acido caféico - 0,08
Acido ferulico - 0,08
Miricetina - 0,02

Na Tabela 8, evidencia-se que houve uma alteracdo do perfil qualitativo e
guantitativo de fendlicos do microencapsulado quando comparado com o perfil do
extrato hidroetandélico. Observa-se que no microencapsulado houve reducdo na
concentracdo dos compostos bem como a presenca do acido caféico, acido
fertlico e da miricetina. Portanto, € possivel inferir que o processo de
microencapsulgéo, empregando a maltodextrina como agente encapsulante, nao
foi eficiente em promover estabilidade dos compostos fendlicos. Este dado vai de
encontro ao relatado por Garcia-Ruiz et al. (2017) que ao microencapsular
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maracuja por atomizacdo, utilizando maltodextrina como agente encapsulante,
costataram que o processo propiciou a estabilidade dos compostos bioativos.

Por outro lado, Tolun; Altinkas e Artik (2016) evidenciaram alteracdo no
perfil fendlico do microencapsulado do residuo de uva, em funcdo do agente
encapsulante e da temperatura de secagem. O uso da maltodextrina juntamente
com a goma arabica (8:2), promoveu maior protecdo aos compostos fendlicos
frente a temperatura de processo, do que a maltodextrina isolada como agente
encapsulante. Segundo os autores, isto se deve a propriedade da goma arabica
em formar uma matriz com maltodextrina capaz de proteger os compostos
fendlicos contra o calor. Tolun; Altinkas e Artik (2016) também mencionam que o
tamanho e a estrutura molecular de cada composto proporcionam caracteristica

singular, causando incluéncia em sua resisténcia as condices de processo.

5.4. CONCLUSAO

A temperatura de entrada e a concentracdo de maltodextrina 10 DE tem
influéncia significativa sobre a umidade, densidade e teor de fendlicos totais do
microencapsulado do residuo de seriguela, sem, contudo, exercer efeito sobre os
demais parametros estudados (atividade de agua, solubilidade, higroscopicidade,
eficiéncia de encapsulamento e acdo antioxidante).

A maltodextrina 10 DE, usada como agente encapsulante nas condi¢cdes
do estudo, ndo se mostrou eficaz na protecdo dos compostos fendlicos, tendo em
vista a reducdo no perfil qualitativo e quantitativo como também na acéo
antioxidante. Desta forma, evidencia-se a necessidade de efetuar estudos visando

a otimizacao do processo.
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