UNIVERSIDADE FEDERAL DE PERNAMBUCO
CENTRO ACADEMICO DE VITORIA
CURSO DE GRADUACAO EM NUTRICAO

ARALI DA COSTA GOMES

ENCAPSULAMENTO DE BIXINA POR SPRAY-DRYING: uma Aplicacio para a
Industria de Alimentos.

Vitoria de Santo Antao

2016



ARALI DA COSTA GOMES

ENCAPSULAMENTO DE BIXINA POR SPRAY-DRYING: uma Aplicacio para a
Industria de Alimentos.

Trabalho de Conclusdo de Curso apresentado
ao Colegiado do Curso de Graduagdao em
Nutri¢ao do Centro Académico de Vitéria da
Universidade Federal de Pernambuco em
cumprimento a requisito parcial para
obtencdo do grau de Bacharel em Nutricao,
sob orientacdo da Professora Dra. Christine
Lamenha Luna Finkler.

Vitoria de Santo Antdo

2016



Catalogacao na fonte
Sistema de Bibliotecas da UFPE - Biblioteca Setorial do CAV
Bibliotecaria Jaciane Freire Santana - CRB-4/2018

G633e  Gomes, Arali da Costa.
Encapsulamento de bixina por spray-drying: uma Aplicacao para a Industria
de Alimentos /Arali da Costa Gomes.- Vitoria de Santo Antao, 2016.
61 folhas: il.: color.; tab.

Orientadora: Christine Lamenha Luna Finkler.

TCC (Graduacao)- Universidade Federal de Pernambuco. CAV, Bacharelado
em Nutricao, 2016.

Inclui bibliografia.

1. Tecnologia de alimentos. 2. Corante natural - alimento. I. Finkler,
Christine Lamenha Luna (Orientadora). Il. Titulo.

664.5 CDD (23.ed.) BIBCAV/UFPE-101/2016




Folha de Aprovacao

Arali da Costa Gomes

ENCAPSULAMENTO DE BIXINA POR SPRAY-DRYING: uma Aplicacdo para a
Industria de Alimentos.

Data: 18/07/2016

Banca Examinadora:

Prof. Dra. Christine Lamenha Luna Finkler (Orientadora)

Universidade Federal de Pernambuco

Prof. Dra. Zelyta Pinheiro de Faro

Universidade Federal de Pernambuco

Prof. Dra. Carmem Lygia Burgos Ambrosio

Universidade Federal de Pernambuco



Dedicado a Deus, minha familia e amigos.



AGRADECIMENTOS

Agradeco primeiramente a Deus, senhor e dono de tudo por me permitir chegar até aqui.

Aos meus pais ¢ familiares que me apoiaram por todo amor, carinho e atengdo. Sem vocés

essa caminhada teria sido mais longa e ardua.

As pessoas com as quais convivi esses quatro anos, vocés tem papel essencial, pois quando

pensei em desistir vocés estavam sempre ao meu lado.

A orientadora Prof. Dra. Christine Lamenha Luna Finkler, pela oportunidade e confianca,

constante incentivo, dedicacao e auxilio na realizagao deste trabalho.

Aos colegas do laboratorio de Bioprocessos do CAV pela ajuda e paciéncia durante a

realizacdo dos experimentos.

A Universidade Federal de Pernambuco pela oportunidade de realizacdo da graduagdo e por

tudo que me proporcionou e aos professores pelos ensinamentos valiosos.

A todos que, de uma forma ou de outra, contribuiram para a realizagao deste trabalho.



“A tarefa ndo € tanto ver aquilo que ninguém viu, mas pensar o que ninguém ainda pensou

sobre aquilo que todo mundo vé.” (Arthur Schopenhauer)



RESUMO

A bixina ¢ o principal carotenoide encontrado na por¢ao externa das sementes de Bixa
orellana L., popularmente conhecida como urucum. Os extratos das sementes sao amplamente
utilizados como condimentos e no preparo de “medicamentos” caseiros. Industrialmente sdo
empregados em formulagdes farmacéuticas, cosméticas e em alimentos como corante natural
em substituicao aos aditivos quimicos. Os carotenoides sdo uma extensa classe de compostos
que apresentam baixa estabilidade molecular devido a sua estrutura quimica com duplas
ligagdes conjugadas, deixando-a instavel a diversas condi¢des ambientais como: temperatura
e presenca ou auséncia de luz e oxigénio, limitando assim o seu uso em potencial. A
microencapsulagdo ¢ uma técnica utilizada para estabilizacdo de corantes naturais e permite
uma melhor incorporagdo desses produtos nos alimentos, pois além de proteger o nucleo
encobrindo-o com um agente encapsulante ou parede, converte materiais liquidos para forma
solida ou em pod facilitando o seu manuseio e resolvendo problemas de solubilidade e
instabilidade desses compostos. Uma das técnicas mais empregadas para a encapsulacdo de
corantes ¢ a de spray drying. O objetivo deste trabalho foi encapsular a bixina pela técnica de
spray drying utilizando-se goma arabica como agente encapsulante. Inicialmente, as sementes
de urucum foram caracterizadas em termos de sua composi¢do fisico-quimica.
Posteriormente, a bixina foi extraida das sementes empregando-se um método de lavagens
sucessivas com solventes orginicos e depois purificada por cristalizagdo. O composto foi
entdo microencapsulado por spray drying empregando-se goma ardbica como polimero
encapsulante. Depois de formadas, as microesferas de bixina foram submetidas a analises
espectrofotométricas para a quantificacdo da bixina total (BT) e de superficie (BS), sendo
avaliada a solubilidade em comparacdo aos cristais puros € o aspecto microestrutural das
microcapsulas. As sementes de urucum apresentaram teores de cinzas, proteinas, lipideos e
umidade de 4,29; 8,98; 1,69 e 11,67 %, respectivamente, sendo obtido um rendimento da
extracdo de bixina de 2,17 %. O processo de encapsulagdo mostrou-se viavel, apresentando
uma eficiéncia média de 94,79 %. A analise microscopica do pd microencapsulado permitiu
constatar um formato e tamanho irregular das microesferas formadas. O teste de solubilidade
demonstrou que a bixina encapsulada ¢ soluvel em agua, ao contrario do que foi observado

com os cristais de bixina, que foram considerados insoluveis em agua.

Palavras-chave: Bixina. Urucum. Microencapsulagdo. Spray drying.



Abstract

Bixin is the main carotenoid found in Bixa orellana L. seeds, popularly known as “urucum”.
Seed extracts are widely used as condiments and preparing homemade drugs. Bixin is applied
industrially in pharmaceutical formulations, cosmetic and food as a natural dye to replace the
chemical additives. Carotenoids are compounds which have low molecular stability due to
their chemical structure with conjugated double bonds making them unstable to various
environmental conditions such as humidity, temperature and presence or absence of light or
oxygen, thereby limiting its potential use. Microencapsulation is used to stabilize natural dyes
and allowing their better incorporation in food. This technique protects the core material by
using an encapsulating agent and converts liquid materials for solid or powder forms, making
materials handling easier and solving problems of solubility and instability of these
compounds. One of the most used techniques for dye encapsulating is spray drying. The aim
of this study was to encapsulate bixin by spray drying technique using gum Arabic as
encapsulating agent. Initially, urucum seeds were characterized in terms of their physical and
chemical composition. Subsequently, bixin was extracted using a method of successive
washings with organic solvents and then purified by crystallization. The compound was then
microencapsulated by spray drying employing gum arabic as the encapsulating polymer. Once
formed, microspheres of bixin were analyzed by spectrophotometry to quantify the total bixin
(TB) and surface bixin (SB), being evaluated the solubility as compared to pure crystals and
microstructural appearance of the microcapsules. Urucum seeds showed ash, proteins, lipids
and moisture content of 4.3, 8.9, 1.7 and 11.6 %, respectively, with a bixin extraction yield of
2.17 %. The encapsulation process was feasible, with an average efficiency of 94.79 %.
Microscopic analysis of microencapsulated powder revealed a format and irregular size of the
microspheres formed. Solubility test showed that the encapsulated bixin is soluble in water,

while bixin crystals were considered water insoluble.

Key Words: Bixin. Urucum. Microencapsulation. Spray drying.
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1. INTRODUCAO

A bixina ¢ um composto bioativo com fun¢do de pigmento e que ¢ sintetizado por uma
planta terrestre, comumente chamada de urucum, que possui nome cientifico de Bixa orellana
L., nativa da América tropical (OLIVEIRA, 2005; AZZA et al., 2015). A semente dessa
planta apresenta um pericarpo rico em bixina, que ¢ um diapocarotendide de éster
dicarboxilico monometil com configuracao cis,1,8 e solivel em solventes organicos. Este
pigmento ¢ predominante nas sementes, conferindo-as a cor vermelha, e pode ser extraido e

utilizado em alimentos (AZZA et al.,2015; BOUVIER, DOGBO, CAMARA, 2003).

Os carotenoides sao metabolitos secundarios do metabolismo dos lipideos, sendo a
bixina um deles, que desempenham papéis essenciais em plantas e sdo também elementos
relevantes do ponto de vista nutricional (SILVA et al., 2010; KOKIAS, GORDON, 2003 523-
529 p.). Esses compostos também apresentam consideravel importancia na satde humana,
sendo essenciais para a visao (TAO et al., 2015;TAO et al., 2016; OLIVEIRA, 2005). Sob o
aspecto medicinal as sementes de urucum apresentam as seguintes caracteristicas:
expectorante; acdo estomacal; laxativo; cardiotonico; hipotensor e antibidtico; agindo como
anti-inflamatorio para as contusdes e cicatrizante para feridas, apresentando, ainda, emprego
interno nas bronquites e externo nas queimaduras (ANSELMO, 2008; SOUZA, 2001;
SANTOS et al., 2014; CAPELLA, 2016).

Além disso, sdo largamente utilizadas como ingredientes alimentares devido ao seu
potencial antioxidante (UEMOJO, JURO, PASTORE, 2007; SOUZA et al., 2016 p.1). Do
ponto de vista industrial, as sementes sdo utilizadas para a extra¢do da bixina, a qual ¢ muito
utilizada pelas industrias de alimentos como foto protetor, € em cosméticos como um aditivo

natural na forma de corante (ROJAS, CALLACNA, ARNARIZ, 2015).

Devido a essas propriedades, € crescente o interesse das industrias em isolar a bixina a
partir de substratos biologicos para o uso como produtos nutracéuticos e aplicagdes

relacionadas, principalmente em produtos alimentares.

A grande quantidade de insaturagdes presentes na estrutura molecular da bixina nao
apenas contribui para a sua caracteristica colorida (absorve radiacdo na regido do visivel), mas
também para a instabilidade desse composto diante da degradacdo pela luz e pelo calor

(JOHNSON, 1995 apud. SUBAGAIO, MORITA, 2001 p. 183).
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Uma das alternativas usadas para melhorar a estabilidade dos carotenoides ¢ a técnica
de microencapsulacdo, que aprisiona um ingrediente sensivel dentro de um material de

revestimento mais resistente (BARBOSA, BORSARELLI e MERCADANTE, 2005 p.

989). A industria de alimentos aplica a microencapsulagdo por um grande nimero de razdes,
tais como a estabilizagdo das substancias ativas, para promover a liberacdo controlada dessas
substancias e para mascarar gosto e cheiro desagradaveis de alguns alimentos. Hoje diferentes
técnicas sao empregadas para a microencapsulacao de aditivos alimentares, incluindo
aromatizantes, conservantes, agentes de fermentagdo, vitaminas e minerais (ASHADY, 1993

apud. KOLANOWSKI et al., 2006 p.335).

O aprisionamento, ou mais especificamente, o encapsulamento de ingredientes
sensiveis dentro de uma pelicula continua ou revestimento podem protegé-los de fatores
ambientais, tais como umidade, ar ou luz (ONWULATA, KONSTANCE, HOLSINGER,
1998 apud KRITHIKA ef al., 2014). A liberacdo controlada de ingredientes alimentares no
lugar certo e no momento certo ¢ uma funcionalidade chave e altamente necessaria do ponto
de vista econdmico para as industrias (VENKATESAN, MANAVALAN e VALLIAPPAN,
2009 p. 26).

A crescente demanda pela procura de produtos com menos ingredientes sintéticos tém
estimulado a producdo e utilizagdo de corantes naturais pelas industrias de alimentos como
substitutos de corantes artificiais. Isto tem incentivado o desenvolvimento de novas pesquisas
que investiguem formas de conserva¢do desses pigmentos, dada a sua alta instabilidade
quimica (AZEREDO, 2005; AZZA et al., 2015). Uma das alternativas ¢ o emprego da

microencapsulagdo pela técnica de spray drying.
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2. OBJETIVOS

2.1 Geral

Realizar a encapsulagdo de bixina extraidas das sementes de urucum pela técnica de

spray drying utilizando goma ardbica como agente encapsulante.

2.2 Especificos

- Determinar a composi¢ao centesimal das sementes de urucum (lipideos; proteinas; umidade

e cinzas);
- Extrair a bixina a partir da semente de urucum;
- Microencapsular a bixina em goma ardbica;

- Avaliar parametros espectrofotométricos do microencapsulado: concentragao de bixina total,

concentragdo de bixina ndo microencapsulada, solidos soluveis totais e turbidez;
- Avaliar a solubilidade da bixina encapsulada e de cristais de bixina em agua,;

- Avaliar o aspecto microestrutural das microcapsulas.
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3. JUSTIFICATIVA

A adi¢ao de substancias quimicas como aromatizantes, antiespumantes, antioxidantes,
flavorizantes e outros aditivos na composi¢do de formulagdes industriais ocorre com
frequéncia nos processos produtivos. A busca por uma alimenta¢do cada vez mais saudavel
faz com que as industrias produtoras de alimentos optem por alternativas mais benéficas a
saude nos métodos de conservacao dos seus produtos.

Devido a isso, existe atualmente nessas industrias uma forte tendéncia pela
substitui¢do de corantes ¢ complementos sintéticos por produtos naturais, por serem estes
considerados seguros € menos susceptiveis a efeitos adversos e ocorréncia de danos a satde.
Os corantes obtidos do urucum destacam-se neste cenario por apresentarem uma ampla
aplicagdo. Ademais, em comparagdo com outros corantes naturais, seus extratos sao
relativamente baratos, aumentando assim a sua relevancia comercial.

Fatores como temperatura, luz, atividade de 4gua, presenca de metais,
fotossensibilizantes, pro-oxidantes e antioxidantes podem afetar significativamente a
qualidade dos alimentos durante o processamento e armazenamento, levando a uma série de
mudangas indesejaveis, como a diminui¢do da qualidade nutricional, riscos a saide e perdas
econdmicas. Além disso, a oxidagdo dos carotenoides pode ser refor¢ada por fotodegradacao,
degradacdo térmica, e auto-oxidagdo, podendo causar perda da qualidade (altera¢des na cor e
formagdo de ranc¢o). Estas altera¢des podem ser minimizadas em alimentos enriquecidos com

antioxidantes naturais microencapsulados.

A inclusdo de antioxidantes na alimentacdo ¢ de grande importancia e o consumo e
esta relacionado com a diminui¢do do risco do desenvolvimento de doencas associadas ao
acimulo de radicais livres. Contribuem com a reducao da auto-oxidagdo celular, ja que atuam
como antioxidantes também no organismo humano; agem como protetores prevenindo o
desenvolvimento de canceres ¢ de doengas cronicas nao transmissiveis além da reducao da

degeneracao celular relacionada ao envelhecimento.

Portanto, ¢ crucial o estudo e o desenvolvimento de um microencapsulado de bixina,
tanto do ponto de vista industrial quanto nutricional, de forma a ser obtido um produto com

boa estabilidade e que mantenha suas caracteristicas ao ser incorporado em alimentos.
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4. REVISAO DA LITERATURA

4.1 Urucum (Bixa orellana L.)

O urucum (Bixa orellana L.) ¢ uma planta que possui ciclo de vida perene, pertencente
a familia das Bixaceae ¢ que ¢ comumente encontrada na regido Norte do Brasil (TAYLOR,
2002 apud OLIVEIRA, 2005, p.19). E uma planta nativa da Floresta Tropical da América
Central e do Sul (FELICISSIMO et al, 2004, p.1810-1814, apud SILVA, 2013, p. 22). Essa
planta vem sendo amplamente utilizada para fins desde comerciais, devido a sua capacidade
de colorir, quanto medicinais (VALERIO, 2012; OLEGARIO, SANTOS; 2014). Dentre as
propriedades farmacoldgicas existentes, pode-se citar: antibacteriana e fingica, antioxidante,
diurética, anti-inflamatoria, hipoglicémica, hepatoprotetora e anti-hipertensiva (MORALIS et

al, 2012; GARCIA et al, 2012; WALESKA et al, 2009; SANTOS et al, 2014).

Bixa orellana L. (Figura 1) é considerada uma fonte importante de corantes naturais
para as industrias alimenticia, farmacéutica e té€xtil, sendo o Brasil um dos maiores produtores
e exportadores; esse corante ¢ extraido do pericarpo (tegumento que envolve a semente do
urucum) (MANTOVANI et al, 2013, p.355; VALERIO, 2012). No ano de 2012 a produgdo
foi de 12.043 toneladas, tendo como principais regides produtoras as regides Norte, Nordeste
e Centro-Oeste (IBGE, 2012). Na culinaria regional, ¢ comum o uso do urucum, que tem a
denominacdo popular de “colorau”; o seu consumo ¢ estimado em 20 a 25 mil toneladas/ano

em todo o pais (ANSELMO, MATA e RODRIGUES, 2008, p.1889).

A bixina € o pigmento natural do urucum e estd contida no revestimento externo da
propria semente (LIMA et al, 2001, p.196-200, apud TAHAM, CABRAL, BARROZO, 2014
p.1). Segundo LIMA et al (2010, p.70), a partir da bixina sdo obtidos os demais pigmentos,
como a norbixina (lipossoliivel) e o sal da norbixina (hidrossoluvel). A Figura 2 mostra a
estrutura molecular dos carotenoides bixina e norbixina.

A bixina ¢ o carotenoide responsavel pela coloragdo “vermelho intenso” presente nos
graos, além de ser o pigmento presente em maior concentracdo nas sementes do urucum,
sendo a principal substancia responsavel pelas caracteristicas destas (PACHECO, 2014,
MANTOVANI et al, 2013, FONTANA et al, 2000). Na semente bruta, a concentragdo desse

carotenoide pode chegar a até 5,0 %, porém como existem as diferentes variedades de graos,



18

estes podem apresentar teores as vezes inferiores a 2,0 %; o valor comercial da semente ¢
baseado no percentual de bixina (OLIVEIRA, 2005; CARVALHO et al, 2010).

Figura 1 — Ilustracdes do urucum

94 ) i

A: fruto verde; B: cachopa com frutos maduros; C: em floracdo; D: fruto aberto com sementes

expostas. Fonte: Oliveira, 2005 p. 24.

Figura 2 - Estrutura molecular dos carotenoides bixina e norbixina

all-methyl-trans-bixin

Fonte: Lyng, Passos, Fontana, 2005.
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4.2 Carotenoides

Os carotenoides sdo um grande grupo de pigmentos presentes na natureza (presentes
nas frutas e hortalicas e responsaveis pela coloragao do amarelo ao vermelho), com mais de
700 estruturas caracterizadas, sendo identificados em organismos fotossintetizantes € nao
fotossintetizantes, plantas superiores, algas, fungos, bactérias e em alguns animais. Suas
moléculas podem ser compostas apenas por carbono e hidrogénio ou ainda podem conter
atomos de oxigénio (FRASER ¢ BRAMLEY, 2004 apud UENOJO, JUNIOR, PASTORE,
2007; CHAUDHRY, et al. 2003).

De acordo com SCHWARTZ, 2003 apud OLIVEIRA (2005, p.15) o urucum possui
muitos compostos bioativos que sdo provenientes do metabolismo secundario das plantas,
entre eles destacam-se os compostos fenolicos e os carotenoides. No organismo humano, os
carotenoides atuam na prevencdo de doengas cronicas nao transmissiveis, redug¢dao da
degeneracdo celular relacionada ao envelhecimento e na reducdo do desenvolvimento de
canceres (MORALIS, 2006; MATIOLI, RODRIGUEZ-AMAYA, 2003; SOUZA, 2001). Estes
compostos estdo relacionados com as propriedades funcionais das sementes, entre elas a
atividade antioxidante, responsavel pela prote¢ao a oxidacao celular (LIMA et al, 2003, p.21-
26, apud MOREIRA, 2013, p. 32).

Os carotenoides sdo uma extensa classe estrutural de compostos caracterizados pela
presenca de uma cadeia poliénica conjugada. As variagdes estruturais encontram-se na
extremidade da cadeia, podendo apresentar anéis ou termina¢do poliénica, sendo a bixina o
principal deles (cerca de 80 % dos carotenoides totais presentes nas sementes de urucum). A
grande estrutura de duplas ligacdes conjugadas presentes nos grupamentos cromoforos da
cadeia de hidrocarboneto ¢ a responsavel pela baixa estabilidade dessa molécula, sendo esta
influenciada por fatores como: presenca/auséncia de oxigénio, altas temperaturas e luz
(PRESTON e RICKARD, 1980 apud MERCADANTE e PFRANDER, 2001;
MONTENEGRO, et al. 2004 p. 62 e OLIVEIRA, 2005).

Além dos carotenoides, os flavonoides de alguns corantes naturais t€ém apresentado
propriedades farmacologicas que sdo benéficas na preveng@o dos processos de aterosclerose e
das doencas cardiovasculares, como também outras desordens do metabolismo lipidico e nos

processos de cicatrizacdo (POMPELLA, 1997, p. 289-297, apud MOREIRA, 2013, p.18).
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4.3 Microencapsula¢iao dos Carotenoides

Uma das alternativas usadas para melhorar a estabilidade dos carotenoides ¢ a técnica
de microencapsulagcdo (RUNTZ, 2013). Esta técnica, segundo SIMATOS e MULTON, 1985,
p.661-679, consiste em um processo de empacotamento de particulas, como por exemplo:
compostos de sabor, pigmentos, acidulantes, nutrientes, enzimas e conservantes em capsulas
comestiveis. Ainda pode-se definir como o aprisionamento de um ingrediente sensivel dentro
de um material de revestimento (mais resistente). A estrutura formada em torno do
microencapsulado ¢ chamada de parede, o material exterior, que d4 a sua forma de
microcapsula, ¢ chamado agente de encapsulacdo, enquanto o ingrediente interno constitui o
material ativo (RUTZ, 2013 p. 24-25; AZEREDO, 2005).

A tecnologia de microencapsulacdo tem sido utilizada na indudstria de alimentos ha
mais de 60 anos para o revestimento de particulas solidas, goticulas de liquido ou de materiais
gasosos, formando microcépsulas, que liberam seus contetidos a taxas controladas no ambito
de condigdes especificas. As microcapsulas (Figura 3) podem ter o tamanho variando entre
fragdes de um micron até varios milimetros e apresentando-se em diferentes formas,
dependendo dos materiais e métodos utilizados na sua preparacdo. A microencapsulagao de
corantes se destina a protegé-los contra a oxidagdo, fornecendo um aumento vida de
prateleira, que permite uma solubilizagdo mais eficiente e incorporagdo em alimentos

(BARBOSA, 2005; AZEREDO, 2005; FAVARO-TRINDADE, PINHO e ROCHA, 2008).

Figura 3 — Modelos de microcéapsulas
ﬁm O B) O{cy
orp} 9 (E) o (F)

Modelos: (A): matriz (microsfera); (B): microcapsula simples; (C): simples, irregular; (D): duas paredes; (E):

varios nticleos; (F): agrupamento de microcapsulas. Fonte: Azeredo, 2005 p.89
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O objetivo principal desse processo ¢ proteger o material contido na cépsula de
condi¢des adversas, contribuindo assim para a reducdo de sua instabilidade. Isto ocorre
devido a capacidade que as microcapsulas ou microesferas possuem de reduzir a taxa de
evaporacao e de transferéncia de material do nicleo para o ambiente. Além disso, modificam
as caracteristicas fisicas do material, facilitando seu manuseio e propiciando a liberagdo do
material encapsulado de maneira controlada (SCHROOYEN, VAN DER MEER e DE
KRUIJF, 2001; FANGA e BHANDARIA, 2010).

A principal diferenca entre as microcapsulas e as microesferas esta no fato de que nas
microesferas uma pequena fragdo do material encapsulado permanece exposta na superficie, o
que ndo ocorre nas microcapsulas. As microcapsulas podem ter ainda mais de um nucleo, ou
varias paredes para um mesmo nucleo (AZEREDO, 2005; KRITHIKA, 2014).

As varias propriedades das microcapsulas podem ser alteradas para se adequar a
aplicacdes especificas que incluem composi¢do, mecanismo de liberagdo, tamanho das
particulas e a forma fisica final. A arquitetura de microcépsulas ¢ geralmente dividida em
varias classificagoes. A classificagdo de encapsulamento mais simples consiste numa estrutura
de particula unica, em que uma esfera esta rodeada por uma parede ou membrana de
espessura uniforme. E também possivel conceber microcapsulas que tém varios ntcleos
distintos dentro da mesma ou, mais comumente, um grande nimero de particulas de nucleo
embebidas numa matriz continua do material da parede. Este tipo de concepg¢do ¢ chamado de
estrutura agregada (DESAI e PARK, 2012; GIRO-PALOMA et al., 2016; AZAGHESWARI;
PADMA e PRIYA, 2015).

Diversas técnicas tém sido empregadas na elaboracdo de microcapsulas, tais como:
coacervagdo, extrusdo, extrusdo centrifuga, recobrimento em leito fluidizado, lipossomas,
spray drying, spray cooling, e complexacdo por inclusio (AZEREDO, 2005; FAVARO-
TRINDADE, PINHO e ROCHA, 2008; MENDES, 2012; SOUZA, 2012; ALVES, 2014).

4.4 Técnica de Microencapsula¢io por Spray-Drying

O spray drying é uma tecnologia bem conhecida na industria alimentar. A sua
utilizacdo em escala industrial data de 1920, e os primeiros itens produzidos através deste
processo foram leite e sabao em po. Depois disso, seu uso foi disseminado em todo o meio
industrial, com uma ampla aplicacdo nas industrias de alimentos, farmacéutica e quimica.

Essa técnica de secagem € a mais habitualmente utilizada na industria de alimentos devido a
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sua relacdo custo-eficacia, facil disponibilidade de equipamentos e por ser uma técnica de
baixo custo (BARROS e STRINGHETA, 2006; MARCO et al., 2013; SILVEIRA et al.,
2013; COSTA et al., 2015).

Nos ultimos anos, o emprego desta técnica, tem sido ampliada devido ao aumento da
demanda da industria de alimentos por propriedades cada vez mais complexas nas
formulagdes dos seus produtos, que muitas vezes, sO6 podem ser conferidas através da
microencapsulagdo. Este processo ¢ rentavel, flexivel e produz particulas de boa qualidade.
Desse modo, o conceito de liberagao controlada tem sido cada vez mais solicitado
(SANGUANSRI e AUGUSTIN, 2006; UBBINK e KRUGER, 2006; GOUIN, 2004; AHN et
al., 2008).

O encapsulamento por spray drying envolve a dispersdo do material de interesse num
revestimento de substancia liquefeita para a pulverizagdo ou introdugdo da mistura numa
camara de secagem, ocorrendo a rapida solidificacdo do revestimento e a microencapsulacao
do material. Sendo assim, a solidificagdao do revestimento ¢ efetuada por rapida evaporacao (a
uma temperatura entre 180° - 230°) de um solvente no qual o material de revestimento ¢
dissolvido a fim de aumentar a estabilidade do produto encapsulado (VENKATESAN,
MANAVALAN e K.VALLIAPPAN, 2009; COSTA, 2013, p. 21; NUNES, 2015; GAVA,
2002, p.183 — 194).

A Figura 4 mostra, de forma esquematica, o processo de secagem por spray drying. O
método consiste basicamente na atomizacao de uma mistura solido-fluido que ¢ submetida a
um fluxo de ar quente (co-corrente, contracorrente ou misto) na camara de secagem,
promovendo assim a evaporagdo do solvente e levando a formacdo de um produto seco
(SOUZA, 2003). As particulas solidas secas sdo entdo separadas por um ciclone e recolhidas
na forma de um po.

O equipamento possui um sistema de bombeamento, por onde a suspensao ¢ aspirada
até a regido A, onde hd um sistema de aquecimento do ar de entrada. Localizado na regido B
existe um bocal (bico atomizador), que possui saida para a suspensdo e o ar. A atomizacdo ¢
iniciada quando a suspensao, sob efeito da compressao do gés, entra pelo pequeno orificio do
bico atomizador, formando pequenas goticulas Este representa um dos pontos criticos do
processo, ja que o tamanho da gota formada determina o tamanho da particula. A atomizacao
¢ realizada usando-se um sistema centrifugo ou de alta pressdo, e as goticulas atomizadas
imediatamente entram em contato com um fluxo de ar quente na camara de secagem (C),

transformando-se em particulas so6lidas. Pela formagdo de um sistema de succdo o gés
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movimenta-se de forma circular, formando um movimento de ciclone que encaminha as
particulas secas para o recipiente coletor (D).

Figura 4 — Diagrama esquematico do funcionamento de um spray dryer.

Abcirarsdos

Exsusiio
-

Bl

A: sistema de aquecimento do ar de entrada; B: bico atomizador; C: camara de secagem; D:
ciclone e recipiente coletor. Fonte: Adaptado de Pessoa, Junior e Kilikian (2005).

A producdo de particulas por spray drying envolve a formacdo de uma emulsdo que
contém como materiais as estruturas que formardo a parede e o nucleo, seguido pela
atomizagdo da emulsdo numa camara de secagem com circulagdo de ar quente. Um dos passos
fundamentais na encapsulacdo de Oleos e sabores por secagem por pulverizacdo ¢ a
preparagdo da emulsdo, que desempenha um papel importante no teor de 6leo de superficie
presente no pd final encapsulado (DESAIL; PARK, 2012; JAFARI et al., 2008;
GHARSALLAOUI et al., 2007).

Os parametros importantes a serem considerados na formacdo da emulsdo sdo:
concentracdo de solidos totais, viscosidade, estabilidade, tamanho das gotas € o método de
emulsificagdo que sera utilizado. Se a emulsdo ¢ suficientemente estdvel e apresenta
condi¢des Otimas de viscosidade e de tamanho das gotas, o processo de encapsulacdo pode ter
a sua eficiéncia aumentada desde que seja feita a escolha certa da secagem pelos parametros
de atomizagdo, incluindo as temperaturas de entrada e de saida do ar, condigdes de
atomizacdo, vazao de entrada da suspensdo, qualidade do ar de secagem e a sua umidade

(JAFARI et al., 2008; FRASCARELI, ef al. 2012; HIGUITA, 2013).
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4.5 Estabilidade para Incorporar em Alimentos

As razdes para a microencapsulacao sdo incontaveis. Na industria de alimentos esse
procedimento € utilizado com o objetivo de revestir um ou mais ingredientes ou aditivos por
um agente encapsulante de natureza comestivel, modificando e melhorando as propriedades e
a aparéncia de algumas substiancias. Outras finalidades sdo: aumentar o tempo de
armazenamento das substancias a encapsular; melhorar a solubilidade da substancia
encapsulada e a sua incorporacdo em sistemas secos; diminuir as interagdes da substancia
encapsulada em relagdo aos fatores ambientais, impedindo perdas sensoriais e nutricionais;
mascarar substancias com sabores indesejaveis; permitir que a liberagdo da substancia
encapsulada seja modificada, ocorrendo de forma lenta ou a partir de determinado estimulo;
reduzir a velocidade de evaporagdo de substancias volateis além de aumentar o tempo de
armazenamento das substincias a encapsular (AZEREDO, 2005; ANAL; SHAH, 2007;
KUANG, OLIVEIRA ¢ CREAN, 2010; BURGAIN et al., 2011).

A eficiéncia da microencapsulagdo foi testada por diferentes técnicas e pode-se
observar: quantificacdo do encapsulado antioxidante relativamente ao material de
revestimento; prote¢do do antioxidante ao meio ambiente; estabilidade do encapsulado
antioxidante por um longo periodo de tempo; liberacdio do antioxidante sob condi¢des
especificas. Este processo € particularmente adequado para a encapsulacdo de antioxidantes
naturais que serdo utilizados em alimentos, produtos farmacéuticos, cosméticos e industrias

(KANDASWAMI e MIDDLETON, 1994; DURANTE, et al., 2012).

Em suma, esses aditivos sdo encapsulados para que a sua vida util seja aumentada,
reduzindo a volatilidade e a degradacao oxidativa. Vantagens adicionais incluem a facilidade

de incorporacdo em misturas em pé e consisténcia melhorada (SOUZA, 2000).
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5. MATERIAL E METODOS

As sementes de urucum (Bixa orellana L.) utilizadas para a elaboracdo deste trabalho
foram obtidas na zona rural da cidade de Gléria de Goitd (PE-Brasil) e foram estocadas no
Laboratorio de Bioprocessos da Universidade Federal de Pernambuco (Centro Académico de
Vitdria). O presente trabalho serd estruturado com base na metodologia (adaptada) segundo
estudo feito por VENKADESWARAN et al, 2014 ¢ BARBOSA, BORSARELLI,
MERCADANTE, 2005.

5.1 Caracterizacio das Sementes

Antes do processo as sementes para o processo de encapsulagdo, estas foram
submetidas a uma etapa “pré-analitica”, que consistiu na realiza¢do de testes bromatologicos
visando a obten¢do da composi¢do centesimal das sementes. A caracterizagdo fisico-quimica
foi feita de acordo com ZENEBON; PASCUET e TIGLEA, 2008 dentro dos aspectos da

analise de alimentos nos seguintes parametros: cinzas; proteinas; lipideos e umidade.

5.2 Extracao da Bixina

5.2.1 Retirada das Impurezas

O processo de extracdo da bixina foi realizado segundo RIOS e MERCADANTE,
2004. Para a obtencdo de um extrato de bixina com menor teor de impurezas, fez-se
necessaria a lavagem das sementes como etapa anterior a extracdo propriamente dita (Figura
5). O objetivo dessa etapa consiste em remover os compostos indesejaveis que afetam a
pureza do produto final, sendo na maioria das vezes constituidos por: lipideos e compostos
polares.

Primeiramente, as sementes foram pesadas em balanga analitica Shimadzu AUY?220
(Peso inicial, PI = 65,2250 g). O processo de retirada desses agentes interferentes consiste em
lavagens sucessivas das sementes de urucum. Inicialmente, foi realizada uma lavagem com
260 mL de uma solu¢do de hexano/metanol (1:1) por 15 min e sob agitacdo. Repetiu-se a

operagdo e, em seguida, lavou-se duas vezes as sementes secas obtidas na etapa anterior com
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130 mL de acetato de etila por 15 min sob agitacdo. Apos a purificagcdo, os solventes
utilizados foram descartados e o extrato seco foi obtido por meio de secagem em exaustor (T

< 30°C) por 24 horas.

Figura 5 — Fluxograma do processo de retirada de impurezas das sementes

) Lavagem com solucdo de
Sementes in natra

£ %

hexano/metanol 1:1 (2x)

Descarte do Solvente Sementes lavadas Lavagem 'Imm acetado de
etila (2x)
Descarte do Solvente Sementes

|

Secagem a T< 30°C

!

Sementes secas

5.2.2 Obtencao dos Cristais de Bixina

Esta etapa consiste em promover a purificagdo do extrato de bixina por meio da
cristalizagdo (Figura 6). As sementes secas contendo os pigmentos foram lavadas com 72 mL
de diclorometano, sendo adicionado lentamente 287 mL de etanol absoluto (gerando assim
uma propor¢dao em volume de 1:4). Em seguida, levada para banho de gelo por 5 minutos,
cuja temperatura (0,8 °C) foi verificada utilizando-se termometro Inconterm L-216/05 e
posteriormente congelada (- 0,7 °C) em refrigerador combinado (Whirlpool S. A. Consul

CRD 45/220) em overnight.
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Posteriormente, a mistura foi filtrada e lavada com 260 mL de etanol absoluto ¢ seca
em exaustor a temperatura ambiente de 25 °C por 24 h. Deste modo, pdde-se verificar a
formagdo dos cristais de bixina, sendo estes coletados e pesados em balanga analitica para

obteng¢do do peso final (PF = 1,4148 g).

Figura 6 — Fluxograma do processo de cristalizagdo da bixina
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l
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O rendimento (R) da extracdo (em percentual) ¢ dado pela relagdo entre a quantidade
de bixina em po6 produzida ao final da extragdo e a quantidade de sementes utilizadas

(Equacao 1).
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peso dos cristais

Rendimento = X 100% (1)

peso das sementes

5.3 Encapsulacio por Spray Drying

5.3.1 Preparacao da Suspensao

Inicialmente, uma massa de 0,05 g de cristais de bixina (BX) foi dissolvida em 20 mL
de etanol absoluto. Esta solugdo foi adicionada a uma solugao aquosa de goma arabica (GA)
(180 mL de 4agua e 60 g de GA), previamente preparada sob agitacdo a 60 °C e resfriada a 30
°C, de forma a ser obtida uma solu¢do contendo 30 % do polissacarideo. A solugdo foi agitada
vigorosamente em agitador magnético Tecnal TE-0851 por 30 min e utilizada para o processo

de encapsulagao por spray drying (BARBOSA, BORSARELLI, MERCADANTE, 2005).

Apds o preparo da suspensdo, foram realizadas medidas de solidos soluveis totais
(SST) e a turbidimetria (TB). Para a analise de SST foram colocadas 3 a 4 gotas da solugdo
em refratdmetro Hanna HI 96801, sendo realizada a leitura na escala de °Brix. A turbidez foi
determinada por meio da leitura de absorbancia (A) em espectrofotdmetro UV-VIS (Thermo
scientific Genesys 10S) a um comprimento de onda de 550 nm. As medigdes foram feitas
utilizando agua destilada como o branco. Todos os experimentos foram realizados em

triplicata.

5.3.2 Microencapsulacdo por Spray Dryer

A microencapsulagdo foi realizada no equipamento mini spray dryer (SD-Basic)
(LabPlant™ SD-Basic) (Figura 7). O equipamento dispde de um sistema de atomizacao,
soprador, aquecedor, camara principal de 215 mm x 500 mm e ciclone. Possui uma
capacidade de evaporacdo de dgua de até 1 L/h, com temperatura maxima de entrada de 200
°C e circulagdo de ar seco de 70 m*/h.

Durante o procedimento de secagem por pulverizagdo a amostra foi mantida sob lenta
agitacdo, sendo bombeada para o secador a uma vazao de 30 mL/min. A temperatura de
entrada do ar (TE) foi ajustada para 150 °C, a temperatura final de saida do ar (TS) foi 114
°C, a pressdao de ar foi 4,9 bar e o bico de aspersdo tinha um diametro de 1,5 mm. As

particulas em pd produzidas foram separadas da corrente gasosa, sendo coletadas em um
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recipiente de vidro hermeticamente fechado e guardadas em dessecador com silica para nao

absorver umidade do ar ambiente.

Figura 7 — Secador mini spray dryer (SD-Basic)

8D-Basic Laboratory Scale Spray Dryer

Fonte: Manual do equipamento

5.4 Métodos analiticos

5.4.1 Anédlises Espectrofotométricas

Inicialmente, foi elaborada uma curva padrao de bixina em diclorometano a uma faixa
de concentragdo de 5 x 10° a 3 x 10* g/mL empregando-se espectrofotdmetro UV-VIS
(Thermo scientific, Genesys 10S). As leituras de absorbancia foram realizadas a 470 nm,

tendo o diclorometano como o “branco” da analise.

a) Determinacao da Bixina Total (BT)
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Para a determinagdo da concentracdo total de bixina nas microcapsulas, preparou-se
uma solu¢do contendo 0,02 g do microencapsulado em 10 mL de dgua destilada estéril. A
solucdo foi agitada por 1 min em agitador tipo vortex (Phoenix AP56). Em seguida,
adicionou-se 20 mL de agua destilada, 10 mL de diclorometano ¢ 10 mL de metanol. A
adi¢ao de metanol foi necessaria para romper as microcapsulas formadas com GA. O método
empregado nesta etapa foi adaptado de BARBOSA, BORSARELLI, MERCADANTE (2005).
A bixina, dissolvida em diclorometano, foi quantificada em espectrofotometro UV-VIS
(Thermo scientific, Genesys 10S) a 470 nm e empregando uma absortividade molar (¢) de

2.826 (STRINGHETA ef al. 1999; SILVA; NACHTIGALL e STRINGHETA, 2010).

b) Determinac¢do da Bixina de Superficie (BS)

A bixina da superficie das microcapsulas (bixina nao encapsulada) foi determinada por
extragdo direta de 0,02 g de microcépsulas com 5 mL de diclorometano. A mistura foi agitada
em vortex durante 30 segundos e em seguida centrifugada (centrifuga Marconi®) a 2000 rpm
durante 15 min. Ap0s a centrifugacdo obervou-se a formag¢ao de uma mistura com duas fases.
Apos a separagao das fases, a fase liquida contendo a bixina foi recolhida e filtrada em
membrana Millipore (0,22 pm). A bixina, dissolvida em diclorometano, foi quantificada
como descrito anteriormente. O método empregado nesta etapa foi adaptado de BARBOSA,

BORSARELLI, MERCADANTE (2005).

O célculo da eficiéncia da microencapsulagio (EM) (NAMEE, RIORDAN,
SULLIVAN, 2001) ¢ dado pela relacao entra a quantidade de bixina total (BT) e a bixina da
superficie (BS), de acordo com a Equagao 2:

BT-BS
EM = —=x100% (2)

5.4.1. Teste de Solubilidade em Agua

O teste de solubilidade em 4gua do microencapsulado de bixina (MB) foi realizado de
acordo com SANTOS, 2003. O p¢ foi colocado em agua numa proporcao de 0,4 % m /v (0,02
g em 5 mL). A mistura foi agitada suavemente em vortex até a sua solubilizagdo. O mesmo

procedimento foi realizado com os cristais de bixina ndo microencapsulados (NE). O po foi
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considerado solivel quando o tempo de solubilizacdo ndo foi maior do que 5 min. Esta

determinagdo foi realizada em triplicata.

5.4.2 Anélise Microscopica

Os cristais de bixina e o material microencapsulado foram analisados
microscopicamente pela técnica de microscopia d6tica (MO), através de microscopio Optico
(Primostar, Zeiss), com aumento final de 400x, acoplado a uma camera digital (Axiocam,

Zeiss).
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6. RESULTADOS

A Tabela 1 mostra a composicao centesimal das sementes de bixina.

Tabela 1 — Caracterizagdo fisico-quimica das sementes de urucum

Componente Concentracio média = dp' (%)
Cinzas 429 +0,24
Proteinas 8,98 £0,37
Lipideos 1,69 £0,23
Umidade 11,67 £ 0,26

dp' — desvio padrio

O rendimento da extragdo de bixina a partir das sementes de urucum foi de 2,17 %.

A Figura 8 mostra a curva padrdo de bixina e a regressdo linear dos resultados de

absorbancia versus concentragao de bixina.

Figura 8 - Curva padrdo (concentrag¢do x absorbancia) de bixina
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R?: coeficiente de correlagdo linear

A Tabela 2 mostra os resultados das andlises espectrofotométricas da bixina total
(BT), bixina nao microencapsulada ou de superficie (BS), solidos soluveis totais (STT) e
turbidez (TB). Com base nos resultados obtidos, a eficiéncia média de microencapsulagdo foi

de 94,79 %.
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Tabela 2 — Andlises espectrofotométricas da bixina total (BT), bixina ndo microencapsulada

ou de superficie (BS), soélidos soluveis totais (STT) e turbidez (TB)

Componente Valor médio + dp1 (%)
BT 0,173 £0,010
BS 0,009 + 0,002
SST 0,243 + 0,090
TB 1,048 £ 0,018

dp' — desvio padrio

A Figura 9 mostra as imagens obtidas a partir da andlise microscopica das

microcéapsulas de bixina e dos cristais de bixina nao encapsulados.

Figura 9 — Fotomicrografia da bixina encapsulada em goma arabica (A) e ndo

microencapsulada (B) em aumento de 400x

B

Em relagdo aos resultados do teste de solubilidade em &agua, o microencapsulado
apresentou melhor relagdo  solubilidade/tempo. As amostras contendo bixina
microencapsulada quando colocadas em agua e submetidas a agitacdo ja se apresentavam
dissolvidas no primeiro minuto (T1), o que ndo aconteceu com a amostra de bixina nao
encapsulada, que mesmo depois do quinto minuto (T5) ndo foi observada a completa
dissolugdo da amostra.

A Figura 10 mostra a imagem comparativa do teste de solubilidade em agua dos

cristais de bixina ndo encapsulados (A) e encapsulados em goma ardbica (B).
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Figura 10 — Imagem do teste de solubilidade em dgua dos cristais de bixina encapsulados em

goma arabica (A) e ndo encapsulados (B)
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7. DISCUSSAO

7.1 Caracterizac¢ao Fisico-quimica das Sementes de Urucum

O resultado da andlise de cinzas neste trabalho (4,29 + 0,24) ¢ similar ao estudo
publicado por TAHAM, SILVA ¢ BARROZO (2015), que observaram o valor médio de
cinzas presentes nas sementes de urucum de 4,32 %. Por outro lado, MORAIS (2006),
PEREIRA et al. (2009) e TONANI et al. (2000) obtiveram resultados de 5,05 %, 6,32 % ¢ 6,2
%, respectivamente.

No que se refere ao teor de proteinas, em estudos publicados por WURTS,
TORREBLANCA (1983) apud CARLOS, 2001; TONAMI et al. (2000); ANSELMO,
MOTA, RODRIGUES (2008) e BRESSANI et al. (1983) apud LUIGGI (2015), ¢ relatado
que as sementes de Bixa orella L. possuem alto teor de proteinas, variando de 13 a 17 %. Em
trabalho de avaliacdo da qualidade bioldgica das proteinas presentes nas sementes de urucum,
VALERIO et al. (2015) encontraram um valor médio de 11,5 %.

PEDROSA, CIRNE e NETO (1999), ao estudarem as sementes com o objetivo de
avaliar os efeitos do tempo e do periodo de armazenagem sobre os teores de bixina e proteina,
encontraram um teor médio de proteina de 12,67 %, estando este valor acima da média
comumente observada, que geralmente ¢ de 10 a 12 %. Dessa forma, o resultado do teor de
proteinas encontrado no presente estudo (8,98 + 0,37) encontra-se abaixo da média dos
valores encontrados na literatura.

A quantidade de lipideos encontrada no presente trabalho foi de 1,69 % + 0,23 %.
CARVALHO (2010) estudou a concentracao de lipideos em 34 diferentes variagdes genéticas
do urucum e encontrou teores que oscilaram de 1,97 a 3,98 %. BOGDAN (2012), em estudo
sobre a estabilidade e aplicagdo das sementes de urucum, obteve um teor de lipidios variando
de 2,36 a 3,31 %.

Em relagdo ao teor de umidade, LEMOS (2008) obteve valores de umidade entre: 5,58
e 6,06 % ao caracterizar cinco genotipos diferentes de urucuzeiro. Em estudo realizado por
CUSTODIO et al. (2002), os resultados encontrados foram de 4,34 a 6,06%. Ja segundo
NETO et al. (2012), que realizaram um estudo com 19 amostras de urucum do Instituto
Agrondémico de Pindorama em Sao Paulo, constataram valores de umidade que variavam de
2,86 a 8,56 %. O resultado de umidade percentual média obtido neste trabalho (11,67 + 0,26)

foi superior aos relatados na literatura.
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A composicao fisico-quimica dos vegetais ¢ influenciada por varidveis que incluem:
procedéncia das sementes, fatores ambientais (temperatura, luz, umidade do ar, forma de
conservagao/armazenamento), instabilidade apresentada por alguns componentes, erros de
métodos analiticos, podendo assim ser explicada a variacao dos resultados obtidos quando
comparados aos da literatura (COSTA e CHAVES, 2005; ANSELMO, MATA e
RODRIGUES, 2008).

Além disso, as condi¢des de pds-colheita e de processamento afetam a quantidade de
bixina presente nos graos; outro fator que influencia a variabilidade do urucum produzido no
Brasil ¢ a existéncia de cultivares com caracteristicas distintas, diferenciadas pelo porte da
planta, periodo de producdo, forma e cor dos frutos e teor de pigmento (BALIANE, 1982
apud PRELA-PANTANO, 2009; REBOUCAS ¢ SAO JOSE, 1996 apud SILVA, 2008).

7.2 Rendimento do Processo de Extracao da Bixina

O rendimento do processo de extracao da bixina das sementes de urucum ¢é fator
determinante para a viabilidade econdmica do emprego deste carotenoide na industria. De
acordo com OLIVEIRA (2005), as técnicas de extragdo em sua maioria visam a producao de
um concentrado bruto, no qual a bixina, maior responsavel pela cor, encontra-se em baixa
concentracdo. Ainda segundo o autor, a otimizacao do processo de extracao ¢ de fundamental
importancia e visa ndo s6 aumentar o rendimento como também minimizar a contaminagao
com subprodutos de decomposigao.

ALVES (2002) encontrou um rendimento de extracdo 4,86 %. Ja PRENTICE-
HERNANDEZ (1992) e SHUHAMA et al. (2003) obtiveram como resultados 4,33 ¢ 4 %,
respectivamente. COSTA e CHAVES (2005), em estudo comparativo sobre o rendimento de
extracdo de bixina e estudando seis diferentes solventes, constataram um percentual de
rendimento médio que variou de 0,22 a 6,16 %, a depender do solvente utilizado. Neste
trabalho, foi obtido um rendimento de extracao de 2,17 %.

Ap0s a colheita e principalmente durante o armazenamento, os graos de urucum ficam
expostos a alguns fatores ambientais, como teor de umidade, atividade de dgua, temperaturas
elevadas, exposicdo ao ar e alta umidade relativa do ambiente. Variacdes nesses fatores
também acabam interferindo no rendimento da produgdo dos pigmentos (CORREA et al.,
1991). O teor desses compostos presentes nas sementes de urucum oscila de acordo com a

variedade da cultura, do solo, do clima e dos tratos culturais, podendo ser encontradas
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sementes com menos de 1 % e outras até com 6 % de bixina (CARVALHO; HEIN, 1989 apud
JUNIOR, B. D. e RIBANI, R. H, 2015). Dessa forma, pode-se dizer que o valor aqui

apresentado esta dentro dos valores encontrados na literatura.

7.3 Analises Espectrofotométricas

Considerando-se o intervalo de linearidade entre os valores de absorbancia e de
concentragdo de bixina, verificou-se uma boa correlacio dos dados, sendo obtido um
coeficiente de correlagcdo (R?) de 0,916. No entanto, o uso da curva de calibragdao obtida neste
estudo fica limitado para valores de absorbancia proximos de zero. Para a quantificagao do
teor de bixina a partir das absorbancias medidas no presente trabalho, foi utilizada a lei de
Lambert Beer (A = ¢ b ¢), onde b ¢ o caminho 6tico (1 cm) e ¢ € a concentracdo do analito.
Dessa forma, a concentragao de bixina total (absorbancia média de 0,173 = 0,010) equivale a
uma concentragio de 6,12 x 10” g/mL, ou 61,2 pg/mL, ou ainda 0,0612 mg/mL.

Em estudo publicado por TOCCHINI e MERCADANTE (2001), que determinaram a
quantidade de bixina presente nos colorificos por cromatografia, o limite de deteccdo foi de
0,018 pg/mL. Ainda nesse estudo, os resultados de bixina encontrados foram de 154 a 354
mg/100g. Sendo assim, como a sensibilidade da cromatografia é maior quando comparada ao
método utilizado por este estudo, pode-se dizer que neste trabalho a analise em
espectrofotometro detecta e confirma a presenga de bixina total, fazendo desta metodologia
um parametro valido de avaliagdo do microencapsulado. Esta metodologia também foi
empregada no trabalho de BARBOSA, BORSARELLI, MERCADANTE (2005).

As dificuldades na comparagdo entre os resultados do teor de bixina de diferentes
procedéncias e variedades podem estar relacionadas a falta de uniformidade dos métodos de
analise. As metodologias usadas variam desde a utilizacdo de diferentes solucdes para
extracdo dos pigmentos até o uso inadequado de coeficientes de absor¢do para quantificagdo
(CARVALHO et al., 2010).

No que diz respeito a quantificagdo da bixina presente da superficie das microcapsulas
(bixina ndo encapsulada - BS), o resultado médio obtido foi de 0,009A o que confirma a sua
presenca, mesmo que em pequena quantidade, no exterior das microcapsulas. O mesmo foi
observado por BARBOSA (2009). O resultado do presente estudo para o teor de bixina nao
encapsulada foi de 3,18 x 10 g/mL.
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A eficiéncia da microencapsulacio (EM) ¢ uma propriedade influenciada pelas
condi¢cdes de secagem, design e tipo de spray-dryer utilizado na microencapsulacao.
BARBOSA et al. (2005), SHU et al. (2006) e RODRIGUEZ-HUEZO et al., (2004) reportam
valores de rendimentos de microencapsulacao de 86, 82,2 e 87,5 %, respectivamente.
BARBOSA (2009), em trabalho sobre a obtengdo e aplicagdo das microcapsulas de bixina,
observou um rendimento médio de 89 % para o microencapsulado de GA com maltodextrina
na proporcao de 1:1, acima da média encontrada pelos demais autores.

No presente trabalho, o rendimento apds microencapsulacdo foi de 94,79 %. Este
resultado € similar ao observado em outro estudo de carotenoides encapsulados utilizando a
técnica de spray dryer (NUNES e MERCADANTE, 2007), que encontraram uma eficiéncia

de encapsulacdo de 94 a 96 % ao encapsular licopeno em GA.

7.4 Analise Microscépica

A microscopia Optica empregada neste trabalho ¢ um processo de visualizagdo de
imagens de qualidade inferior quando comparada com a técnica mais usada, a microscopia de
varredura (MEV). Segundo SANTANA (2013), MEV ¢ a técnica mais adequada para a
analise da microestrutura de produtos em po6. Através dessa técnica podemos observar as
alteragdes nas microestruturas das capsulas que estdo diretamente relacionadas a eficiéncia do
método de encapsulagdao, como também as suas caracteristicas morfoldgicas, possibilitando a
observagdo de fissuras ou poros. A presenca de fissuras e/ou rachaduras na superficie das
microesferas pode comprometer a protecdo oferecida ao material no interior das cépsulas
(PARIZE, 2003; PRIETO e BUITRAGO, 2014; PEREIRA, 2007).

Segundo JUNIOR (2012) e FAZAELI et al. (2012), a eficiéncia do processo de
encapsulacdo e a qualidade do encapsulado sofrem influéncias de elementos como: dominio
da técnica, condi¢des de operacdo do spray drying (por exemplo: a temperatura do ar de
circulagdo) e do tipo de agente encapsulante utilizado; que sdo consideradas adequadas
quando se obtém, apds a secagem, particulas que ndo tenham sofrido expansao e rachaduras
em sua estrutura. Portanto, uma boa esfericidade e auséncia de cavidades indicam a formagao
de um filme continuo na parede externa das microparticulas e podem justificar a maior
eficiéncia de encapsulacdo (LEIMANN, 2008).

De acordo com ERSUS, YURGADEL (2007); TONTON et al. (2009),
FERNANDES, CANDIDO, OLIVEIRA (2012) e ZARDO (2014) as microcapsulas
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produzidas por spray drying, quando visualizadas por MEV, apresentam formato esférico e a
presenca de reentrancias na superficie das microparticulas que ¢ geralmente atribuido a
contragdo das particulas durante o processo secagem e resfriamento.

Tanto a bixina em p6 quanto as microesferas de GA foram analisadas através de
microscopia oOptica (Figura 9). De acordo com OLIVEIRA (2005), os cristais de bixina se
apresentam de forma amorfa. A andlise microscopica através da MO das particulas do po
microencapsulado permitiu constatar um formato e tamanho irregular das microesferas
formadas; esta morfologia também foi observada por REIS (2013) em microcapsulas de
curcuma usando GA como material de parede. O aspecto amorfo das mirocapsulas também
foi observado por FANG e BHANDARI (2010) ao encapsular limoneno em sistema de goma
arabica-gelatina e sacarose.

A estrutura interna de uma microcapsula pode ser classificada de varias formas, sendo
a principal diferenca entre a forma cristalina ou amorfa. Enquanto os cristais se caracterizam
pela repeticdo espacial, tridimensional dos 4&tomos ou moléculas que os constituem, as formas
amorfas apresentam uma conformacao estrutural na qual as moléculas ou os atomos estao
distribuidos aleatoriamente tal como num liquido. Deste modo, as formas amorfas
normalmente possuem solubilidade e velocidade de dissolucdo superior as formas cristalinas

(NETZ e ORTEGA, 2002 apud LANDIN, 2008, p. 29).

7.5 Teste de Solubilidade em Agua

A bixina, por ser um carotenoide, possui caracteristica lipossolavel (VILAR, 2015;
MORAES, 2006) sendo, portanto, soluvel em solventes organicos e em solugdes lipidicas, e
praticamente insoluvel em agua (ANDRADE, 2015). OLIVEIRA (2005), em seu estudo sobre
caracterizacdo das sementes de urucum e extracao da bixina, realizou testes de solubilidade de
cristais de bixina em diferentes solventes quimicos (etanol, acetona, metanol, cloroférmio,
acetato de etila e éter etilico), e observou a baixa solubilidade dos mesmos em todos os
solventes.

Os resultados de solubilidade em dgua aqui encontrados (Figura 10) assemelham-se
aos relatados por BARBOSA, BOSARELI e MERCADANTE (2005). Esses autores, ao
avaliarem a solubilidade da bixina encapsulada e ndo encapsulada em 4gua, constataram que
as microcapsulas que possuiam GA como material de parede apresentaram boa solubilidade

(64 segundos), enquanto os cristais puros foram considerados insoluveis. ZARDO (2014), ao
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avaliar a solubilidade das microesferas de antocianinas em GA, constatou valores médios de
95,7 € 69,5 % a depender da temperatura de atomizagao.

Outro estudo que também demonstrou a solubilidade do microencapsulado em
comparagio com o cristal do carotenoide foi realizado por SANTOS; FAVARO-TRINDADE
e GROSSO (2005); que avaliaram microcapsulas de paprica em oleoresina utilizando GA
como material de parede. A secagem por atomizagdo foi bem sucedida, gerando pds de facil
solubilizacao e de grande importancia para a induastria alimenticia, sendo uma alternativa para
proteger esses compostos de fatores que provocam a oxidagao.

A goma arabica ¢ considerada um excelente material de parede devido a sua alta
solubilidade, baixa viscosidade, boas propriedades emulsificantes, sabor suave e grande

estabilidade oxidativa conferida ao nicleo (COUTINHO, 2007).
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8. CONCLUSOES

O processo de atomizagdo por spray drying dos cristais de bixina em goma arabica
apresentou eficiéncia significativa na produgdo das microcapsulas (sugeridos pelos resultados
obtidos na avaliagdo espectrofotométrica do microencapsulado que confirmou a existéncia da
bixina no interior das microesferas). Ao levarmos em consideragdo a instabilidade do
carotenoide de bixina, a microencapsulacao, demonstra ser um caminho importante para a sua
utilizacao nas industrias alimenticias; o que também ficou claro apos a realizagao do teste de
solubilidade, pois quando comparada com a bixina ndo microencapsulada, as microcapsulas
de bixina apresentaram melhor solubilidade, dentro dessa perspectiva torna-se mais viavel a
sua incorporagdo em alimentos, constituindo-se assim de uma oOtima alternativa em

substitui¢do aos aditivos quimicos.
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