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NOMENCLATURA

b.u. = base umida

d, = densidade da amostra [ g/mi ]
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GRAS = generally recognized as safe
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M.~ Massa do erlenmeyer com amostra seca g ]
m,, = massa do erlenmeyer vazio [ g ]

m.&.v, = microscopio eietronico de varredura

my,= massa da fase oleosa destilada [ g |

mh/m= miliNewtons/metro

m.0. = microscépio dptico

Mosupe = Massa de 6leo retido na superficie da microcapsula [ g ]
m,, = massa de oleo total tedrico [ g ]

m,, = picndémetro com amostra [ g |

Mg = massa do papel filtro [ g ]

My = Massa do papel filtro com amostra seca[ g |

m,, = massa do picnometro com tolueno [ g |

My, = Picnémetro com tolueno e amostra [g ]

m,, = massa do picndmetro vazio [ g |

m,, = massa do tolueno deslocado [ g |

Pa.s = Pascal x seg.

Fosupe = INCiCE de retencdo de Oleo na superficie da microcapsula [ adimensional ]
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Feime = indice de retencio de dleo no interior da microcapsula [ adimensional |
v, = volume da amostra { mi ]

vy, = volume da fase oleosa destilada [ mi ]

v = volume do tolueno deslocado [ mi ]

X = fracdo de massa de dleo na emulsdo



RESUMO

No presente trabalho foi feita a microencapsutacio do 6leo essencial de laranja através
da secagem por atomizacdo. Foi utilizado um material de parede constituido de trés
agentes encapsulantes: goma arabica, maltodexirina e amido de mitho modificado
(Capsul), de modo a aproveitar as vantagens que cada um deles oferece e sua

influéncia no indice de retencao do 6leo essencial de laranja.

Foram preparadas trés formulacbes com diferentes concentracfes de goma arabica e
Capsul, mantendo constante as concentracbes da maltodexirina & do dleo, para a
cbservagao da influéncia dos dois primeiros componentes na retencio do éleo durante

& secagem.

As temperaturas do ar de secagem foram de 180°C, 200°C e 220°C para avaliar sua

influéncia sobre a retencao dos compostos arométicos do dleo essencial de laranja.



SUMMARY

Microencapsulation of orange essential oil by spray drying was realized in the present
work, For this purpose a wall material was composed with three encapsulating agents:
arabic gum, maltodextrin and Capsul. The goal was to profit the advantages that each

one of these agents offer, and its influence over retention index of orange essential oil.

In order to accomplish this objective was prepared three formulations with different
arabic gum and Capsul concentrations, maintaining constants the maltodexirin and oil
concertrations, and observing the influence the two first components in the oil retention

during spray drying.

The emuiisions were dried with three differents drying temperatures, 180°C, 200°C and

220°C, and then evaluated its influence over essential orange oil flavour compounds

retention.

Xi



1. INTRODUGAO

Na atualidade existe a preocupacao das industrias de aromas de proteger seus
produtos do meio ambiente, entre 08 quais 03 6leos essenciais, que 880 substancias
quimicamente instaveis, de volatilidade elevada, faceis de oxidar na presenga da luz,
ar, umidade e temperaturas elevadas, dificultando a sua 'ccnsewagéo. Por isto ha
interesse na investigacdo da microencapsulacéo de oleos essenciais aromaticos, ou
outros compostos com componentes volateis naturais, com a finalidade de substituir

os aromas artificiais, muitas vezes utilizados na industnializacao de alimentos.

A microencapsulacdo & um processo de empacotamento em miniatura de
materiais solidos, liquidos ou gasosos (DZIEZAK, 1988). A microencapsulagéo é
utilizada por diversas razoes: estabilizar o material encapsulado e controlar a liberagao

do material ativo ou ndcleo.

Existem diversas técnicas de microencapsulag@o que sdo  usadas
comerciaimente, secagem por atomizagdo, em leito fluidizado, por resfriamento,

extrusdo, extrusdo centrifuga, separagdo por suspensao rotacional e coacervagao.

As microcapsulas sdo formadas do material de parede ou encapsulante e do
material ativo ou nicleo. O didmetro das microcdosulas pode ser desde unidades de
micra até varios milimetros, apresentando diversos formatos, dependendo dos

materiais e métodos usados para a sua obtencao.

O processo de microencapsulacdo por atomizacéo, de forma geral envolve as
seguintes etapas:
1. Escolha de ,um material de parede adsguado ao material a encapsular
2. Preparacdo da emulsdo constituida do material parede e do nucleo
3. Hcmogeneiza‘g:éo da emulséo |
4

Secagem por atomizacéo da emulsdo



No presente trabalho, utilizou-se como material de parede uma composigéo dos
agentes encapsulantes: goma arébica, maltodextrina e Capsul. O material ativo foi o

Gleo essencial de laranja.

O objetivo do presente trabalho foi estudar a composicéo dos frés agentes
encapsulantes antes mencionados para o encapsuiamento do dleo essencial de
laranja, de forma a observar a influéncia que cada um destes agentes oferece, para a

obtencdo de niveis de retencio aceitaveis.

Sabe-se que cada agente encapsuiante fem a suas vaniagens e desvantagens
para o recobrimento de compostos aromaticos. Por um lado, a2 mallodextrina é
conveniente quanto ac custo comparada com a goma ardbica e o Capsul, além de
oferecer baixa higroscopicidade (evita a aglomeracéo das particulas de pd no produto)
e ter efeito antioxidante (KENYON & ANDERSON, 1988). Por oufro lado, a goma
arabica oferece baixa viscosidade em solucbes aguosas, boa estabilidade nas
emulsdes, boa retencéo dos compostos volateis e também protegao efetiva contra a
oxidacdo (REINECCIUS, 1891). Por sua vez, o amido modificado de mitho, Capsul,
oferece excelentes propriedades de retencéo dos volateis, boas propriedades de
estabilizagdo da emulséo e baixa viscosidade ainda que em elevadas concentracdes
(KING ef 2f, 1978). Nesse sentido, a utilizacdo desses trés agentes encapsulantes

parece interessante pelo fato de reunir as boas qualidades de cada um e com baixo

cusio.

O fator de maior influéncia na retengée dos compostos volateis é a
concentracdo de solidos na emulséo, como foi estudado por REINECCIUS & COULTER
(1869), MENTING ef al (1970) e RULKENS & THIJSSEN (1972). Em aigumas
pesquisas foram utilizadas concentragdes até de 80% de sdélidos, BHANDARI et al.
(1992), RULKENS & THIJSSEN (1972) e SHAHIDI & HAN (1993) recomendam a
utiizacdo de concentracbes maiores que 45% mas de forma a manter baixa
viscosidade da emuisdo (menor que 0,5 Pa.s). Neste trabalho utilizou-se 46% de
concentracdo de sdiidos, estando a maltodexirina em maior proporgdo e a goma

arabica e o Capsul em proporgdes refativamente baixas,

2



A refacdo encapsulante/Ole recomendada por diversos autores (LEAHY ef a/,
1983; GLICKSMAN, 1969) (citados por SANKARIKUTTY ef 4/, 1988} é no maximo 4/1
porque proporgdes maiores de Gleo resultam em baixas retengfes. N&o foi de interesse
para o presente trabalho estudar o efeito da proporgéo do 6leo sobre a sua retengéo.
Para que a quanfidade de dleo nao interfirisse na retencéo e também por razdes

gcondmicas, utilizou-se uma relacdo constante de encapsulante/dleo de 8/1.

Finalmente, as temperaturas de secagem freqiientemente utilizadas (CHANG
ef al., 1988; ANKER & REINECCIUS, 1988; RISCH & REINECCIUS, 1988; RULKENS
& THIJSSEN, 1972; BANGS & REINECCIUS, 1881) s80 de 180 a 250°C para o ar de
entrada e de 80 a 100°C para ¢ ar de saida. Além disso a experiéncia adquirida na
planta piloto do DEA/FEA/UNICAMP recomenda o uso das {emperaturas antes
indicadas, raz&o pela qual foram escolhidas as temperaturas de 180 a 220°C para o ar

de entrada e de 90°C para o ar de saida.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.4  Histdrico

A microencapsulacdo dos mais diversos composios ndo & um processo novo,
pois trabalhos pioneiros foram realizados pela National Cash Register Co. na década
de 30 e utilizados comerciaimente pela primeira vez em 1954 com o langamento do
papel carbono (JACKSON, 1991; SHAHIDI & HAN, 1993). Nessa aplicacéo a tinta foi
encapsulada por meio do processo quimico de coacervagio, obtendo-se microcapsulas
com didmetros menores que 20 um, as guais eram depositadas em camadas finas no
verso da folha de papel e que quando rompidas pela pressdo de uma caneta liberavam

a tinta.

Na década de 40 a Nafional Research Corp. (Boston, Mass.) realizou pesquisas
extensivas em microencapsulacdo, obtendo patentes sobre o recobrimento de
compostos com metais mediante um processo a vacuo, Estas pesquisas serviram de
base para iniciar, em 1955, trabalhos de microencapsulagio de particulas abrasivas
utilizando agentes umectantes. Qutras pesquisas sobre microencapsulacao foram
desenvolvidas pelo Southwest Research Instifute em 1850 (San Anfonio, Texas),
empregando processos mecanicos para encapsular liquidos ou sélidos com um
material envolvente que solidificava na temperatura ambiente, desenvolvendo

equipamentos para a produgdo de capsulas de gasolina com diametros menores que

5 um (DZIEZAK, 1988).

£m 1950, Dale E. Wurster, desenvolveu pesquisas sobre o recobrimento de
tabletes e pilulas para uso farmacéutico. O processo consistia na atomizagao do
material encapsulante sobre as particulas que eram suspensas numa coluna de ar
{técnica de suspensdo em ar). Esse principio € empregado em sistemas comerciais de
secagem em leito fluidizado (JACKSON, 1991},



Na industria de alimentos a microencapsulagdo tem sido utilizada para o
recobrimento de aromas e corantes, visando principalmente a retencéo dos
componentes volateis. Existem varios métodos de encapsulamento, os guais tem sido
amplamente estudados (DZIEZAK, 1988; SHAHIDI & HAN, 1983).

A retencéo dos volateis durante o processo de secagem é afetado por diversos
fatores. Uma das primeiras pesquisas realizadas por REY (1962), citado por MENTING
& HOOGSTAD (1967) e MENTING ef a/. (1970), que utilizou uma solucao modelo de
glicina 100 g/t em cloreto de sodio com acetona, indicou que uma concentracdo inicial

de solidos maior do que 50% promovia alta retengéo dos componentes volateis.

Um trabatho muito citado por MENTING & HOOGSTAD (1967); REINECCIUS
& COULTER (1969) € o de SIVETZ & FOOTE (1963) que demostraram que a
concentracéo dos sdlidos dissolvidos € o fator de maior influéncia na retengéo do
aroma do extrato de café, durante a secagem. Os autores tambem observaram que a
baixa temperatura do ar de sscagem (menor gue 204°C) favorece a retengéo dos
componentes volateis, Foi apresentada uma correlacéo entre o didmetro dos gicbulos

de dleo na emulséo e a retengéo dos volateis.

THIJSSEN (1965) e BRODKS (1965), citados por MENTING & HOOGSTAD
(1967), explicaram a alta retengéo de aromas na secagem por atomizagéo de solugbes
concentradas, supondo que durante a secagem forma-se rapidamente uma pelicula ao
redor das goticulas. Essa pelicula age como uma membrana seletiva, permitindo a

passagem do vapor de agua e retendo a maicria das substancias organicas volateis.

BROOKS (1965), citado por RULKENS & THIJSSEN (1972) e BANGS &
REINECCIUS (1981), aponta a retencéo de 40% de caprilato de etila pela solugéo
aquosa de goma ardbica a 20%. Também mostrou que a elevagio da temperatura do
ar de secagem entre 110 e 210°C aumentava a retencéo, mantendo constante a
temperatura do ar de saida do secador a 80°C. Além disso estudou a dependéncia da

retencdo com o didmetro dos globulos na emuisao.



Em 1867, MENTING & HOOGSTAD apresentaram um estudo sobre 0 aumento
da retencaéo de volateis, com o aumento da concentrag@o de solidos na emulsao,
baseando-se na diminuigdo dos coeficientes de difusdo da agua e dos componentes
volateis com o aumento do contetdo de sdlidos. Foram utilizadas soclugbes de
maltodextrinas, as quais resultavam em maior retengdo dos voldteis. Os autores
mostraram ainda gue a retenco dos volateis era favoravelmente influenciada pela

diminuicdo da umidade relativa do ar de secagem.

THIJSSEN & RULKENS (19868), citados por MENTING ef af. (1970), RULKENS
& THIJSSEN (1972) e BANGS & REINECCIUS (1981), postularam a idéia de que a
perda de componentes volateis durante a secagem depende de sua volatilidade
relativa e de seu coeficiente de difusao através da camada de material envolvente.
Estes pesquisadores mostraram a alta retencao de voldteis organicos pela difusividade
seletiva da agua em solucbes aquosas de sdlidos organicos com baixa concentragio
de agua; a difusividade dos compostos orgénicos voldteis, presentes em baixa
concentracdo, diminui mais rapidamente com o aumenioc de sua concentragao do que
a difusividade da dgua presente. Abaixo da concentragdo critica da agua o sistema
torna-se completamente impermedével aos voldteis organicos. Esse conteudo critico de
umidade é dependente do tamanho molecular do componente volatil, da natureza dos

sbiidos dissolvidos e da temperatura de secagem.

REINECCIUS & COULTER (1969) demostraram que & possivel conseguir aita
retencéc de compostos voldteis, operando sob condigbes controladas de secagem.
Estudaram o efeito da concentracéo inicial de solidos dissolvidos em leite e o efeito da
temperatura do ar de secagem, ambos sobre a retengéo de acetoina, acetona e
diacetil. Observaram que ¢ aumento na retengéo dos mesmos acompanhava o aumento
da concentracdo dos s6lidos na emulsdo. Contrariamente aos resultados de BROOKS

(1965), observaram o decréscimo da retengdo dos volateis com o aumento da

temperatura do ar de secagem.

MENTING ef al (1970), de forma similar que THIJSSEN & RULKENS (1968),

tentaram estimar a perda de volateis pela variacdo do seu coeficiente de difuséo e da
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concentracio de agua. A teoria fol testada com solucéo aquosa de acetona, mostrando
que com alta concentragdo de agua a velocidade de perda dos componentes volateis
depende principalmente da volatilidade dos componentes. No entanto com baixa

concentracdo de agua, o coeficiente de difusdo dos componentes volateis torna-se um

fator determinante.

Na microencapsulacéo, a tentativa de explicar o fendmeno da retengéo dos
componentes volateis durante a secagem por atomizagdo, THIJSSEN (1971) citado por
BOMBEN ef a/. (1973), BANGS & REINECCIUS {1981), elaborou a teoria da “difuséo
seletiva’, No ano seguinte, RULKENS & THIJSSEN (1972) confirmaram a redug&o no
mecanismo de difuséo, que origina o aumento da retengéo de aromas, em secagem por
atomizacio. Os autores mostraram que a retengéo dos volateis € independente da
volatilidade relativa dos componentes e esté determinada pelo coeficiente de difuséo
dos mesmos nas goticulas atomizadas. Observaram também que a retencao aumenta
com o aumento da concentracéo inicial dos solidos dissolvidos e gue a temperatura
Gtima do ar de secagem para a obtencdo da maxima reteng@o aumenta com a
concentracdo desses solidos. Sob baixas concentracbes iniciais a retengéo nao varia
com a temperatura do ar de secagem. Didmetros maiores das goticulas resultam em

aumento da retencéo dos volateis.

Entretanto, BOMBEN ef &/, (1973) observaram que a dependéncia da retengao
dos voléteis em relacdo ao coeficiente de difusdo, mencicnado no paragrafo anterior,

cumpre-se apenas quando a concentragio dos componentes volatels € baixa,

A microencapsulacéo obtida com a secagem por atomizagéo tem sido um dos
métodos de recobrimento mais utilizados na industria de alimentos por ser um processo
econdmico e faciimente adaptavel, produzindo microcépsulas de boa qualidade
(SHAHIDI & HAN, 1993). O processo basicamente envolve quatro etapas: preparagdo
da dispersao ou emulsdo, homogeneizacio da emulséo, atomizagdo e desidratagdo

das goticuias atomizadas.

Na preparagio da disperséo, as pesquisas da literatura demonstraram que a
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concentracao de solidos iniciais € um dos fatores mais importantes para a retencao dos
componentes volatels durante a microencapsulacdo por atomizacao (REINECCIUS,
1991). Viu-se também que ha uma concentracdo ofima de sdlidos a qual é inica para
cada material encapsulante (REINECCIUS & BANGS, 1985) (citado por SHAHIDI &
HAN, 1883).

EMBERGER (1981) (citado por SHAHIDI & HAN, 1993) determinou que
concentracHes elevadas dos compostos aromaticos na emuisao geralmente resultam

em alta perda dos volateis durante o processo de secagem.

No que se refere a homogeneizacdo, RISCH & REINECCIUS (1988) observaram
um relacionamento direto entre o grau de homogeneizagao da emulséo e a retencao

do oleo essencial de laranja durante a secagem.

Os pardmetros de atomizacgdo afetam significativamente a distribuic&o do
didmetro das particulas resultantes. Muitas pesquisas indicaram que diametros grandes
de goticulas atomizadas influilam positivamente na retenc&o dos aromas, no entanto,

REINECCIUS & COULTER (1969) ndo verificaram esse efeito na retengfo dos volateis.

CHANG ef al. (1888), indicaram que ha um didmetro otimo das goticulas para

a retencao dos volateis.

Parte desta controvérsia foi esciarecida por BOMBEN et af. (1673}, mostrando
que a influéncia do didmetro das goticulas é insignificante quando s@o usadas altas

concentragdes de sdlidos na emulséo.

Na secagem, o processo de evaporacéo da agua do material encapsulante em
solidificac&o € muito rapido, fazendo com que a temperatura do nucieo da particula
mantenha-se abaixo de 100°C, apesar das temperaturas do ar de secagem serem mais
elevadas. Mesmo assim pode ocorrer a volatilizacdo de alguns componentes volateis

do nicleo com baixo ponto de ebulicdo (TAYLOR, 1983 citado por SHAHIDI & HAN,
1993).



2.2 Emuisdo

Praticamente todos os alimentos contém ou séo formados por dispersdes (ou
emulsGes) de seus componentes em agua, formando sistemas monofasicos (solugbes
verdadeiras) ou sistemas polifasicos {suspensfes). Nas solugBes verdadeiras as
particulas do soluto possuem didmetros inferiores a 0,01 um. Nas suspensdes, quando
as particulas dispersas possuem didmetros entre 0,01 e 1 um., formam as dispersées
coloidais. Quando o didmetro das particulas sestiver acima de 1 ym leremos as
suspensdes (BOBBIO & BOBBIO, 1984),

A definico classica descreve uma emulsao como um sistema de duas fases de
liquidos imisciveis. Qs materiais imisciveis geralmente s8o: dgua, dleo ou gordura. Um
liquido e disperso em outro, na forma de pequenos globulos e chama-se de fase
dispersa, descontinua ou interna. O liguido envolvente constitui a fase continua ou

externa (LYNCH & GRIFFIN, 1974).

As emuisdes podem ser divididas em dois tipos principais (GLICKSMAN, 1982):
1. Aquelas nas quais as goticulas de dleo estao dispersas completamente em
meio aquoso, sdo chamadas de emulsdes dleo/agua (ofa). Essas emulsdes

s30 seluveis em agua.
2. Aquelas nas guais as goticulas de agua estao dispersas completamente em

meio oleoso ou gorduroso, séo chamadas de emulsbes agua/dleo (alo).

Essas emulsGes sdo soliveis em dleo.

Ambos os tipos podem ter consisténcia variavel.

Nesta pesquisa a emulsdo utilizada & do tipo dleo/agua, onde a fase dispersa
{constitul o nUcleo da particula) € o dleo essencial de laranja e a fase externa {(constitui

o material de parede ou encapsulante da particula) € uma mistura de carboidratos

dissolvidos em agua.



2.2.1 Propriedades

As propriedades de uma emulsdo dependem principaimente das propriedades
da fase externa e da proporgéo desta em relaco a fase interna. As propriedades das

emulsbes, principalmente as que intervém com fins de recobrimento, séo :

2.2.1.1 Aparéncia

A aparéncia depende dos componentes utilizados, da sua coloragdo, da
diferenca do indice de refracdo e do didmetro dos glébulos da fase dispersa. A
opacidade, gue reflete estabilidade, pode ser obtida se o didmetro dos gidbulos esta
entre 0,5 até & um e quando exista uma diferenga significativa do indice de refragéo.
A coloragao da fase continua € determinanie para a coloracao da emulsdo. Valores
elevados de transparéncia (e baixos de opacidade) na emuisdo obtem-se quando o
didmetro dos gldbulos € reduzido (da ordem de poucos nandmetros) ou quando os
indices de refragcBo das duas fases s&o idénticos (LYNCH & GRIFFIN, 1974;
REINECCIUS, 1981).

2.2.1.2 Dispersabilidade

A dispersabilidade de uma emuisdo depende de seu tipo. Se a fase externa é
agua, a emuisdo pode ser dispersa ou diluida em agua ou solventes aquosos. Se a
fase externa & Oleo, ela pode ser dispersa ou diluida em materiais oleosos., A
dispersabilidade € uma propriedade Gtil na determinacao do tipo de emulsdo. O tipo de
emuisdo mais comum encontrado nas aplicacdes da industria de alimentos € do tipo
dleofagua (LYNCH & GRIFFIN, 1974).

2.2.1.3 Viscosidade

A viscosidade de uma emulsao habitualmente depende da viscosidade da fase
externa, da relacio volumétrica enire as fases, do didmetro dos gidbulos dispersos e

do tipo e concentracdo do emulsificante. Geraimente o valor da viscosidade de uma
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emuls&o aproxima-se ao da fase externa, quando essa constitui 0 seu volume maior,
Aumentando a concentracdo da fase interna, aumenta-se 0 valor da viscosidade da
emulsdo e quando o volume da fase interna é maior do que a da fase externa, o valor
da viscosidade aparente aumenta significativamente, devido ao crescimento dos
gidbuios na emulsdo. Teoricamente, somente 74% do volume total da emuiso pode
ser ocupada pela fase interna, isto se os gldbulos tiverem forma esférica uniforme.
Quando o volume da fase interna € muitc alto, os gidbulos desta tornam-se muito
distorcidos e a viscosidade da emulsfo é fortemente afetada pelo didmetro e carga
elétrica dos gldbulos. Quando o didmetro dos gldbulos é aumentado, também ha

pequeno aumento do valor da viscosidade da emuisao (GLICKSMAN, 1982),

2.2.1.4 Diametro dos giébulos

Se o didmetro dos gldbulos da emulséo ndo € uniforme, habituaimente usa-se
o diametro de maior frequéncia como didmetro de gliébulo da emulséo. Uma emulsdo
éleo em agua é chamada fina quando ¢ didmetro dos glébulos é pequeno e é chamada
espessa guando o didmetro dos globulos é grande. O diametro dos gldbulos depende
do tipo & quantidade do emulsificante, do grau de homogeneizacéo e da ordem em que
sdo adicionados o0s componentes. Habitualmente uma emulséo tem boa estabilidade
quando ela é fina e apresenta didmetro uniforme dos gidbulos (REINECCIUS &
COULTER, 1969; LYNCH & GRIFFIN, 1974).

2.2.1.5 Estabilidade

A estabilidade de uma emuls&o pode ser observada pela manutencio da sua
aparéncia original, viscosidade e odor, sob condigbes de transporte e armazenamento,
Uma emuls@o tem estabilidade fraca, exceto para a cor & o odor, devido a coalescéncia
dos globulos dispersos, cuja velocidade depende do tipo e concentragéo do
emulsificants, da viscosidade da emulséo e suas fases componentes, do didmetro dos
glébulos dispersos, da carga nas particulas e das condicdes de armazenamento as
quais & submetida a emuisdo (REINECCIUS, 1991; GLICKSMAN, 1982).
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2.2.1.6 TensOes superficial e interfacial

Na interface existente entre um liquido e um gés, ou de dois liquidos imisciveis,
forma-se uma pelicula ou camada diferenciada sobre o liquido, devido a atragéo das
moléculas sob a superficie. A formacéo dessa pelicula pode entender-se melhor em
termos de "energia de superficie” ou trabalho por unidade de area necessaria para
levar as moléculas até a superficie (STREETER & WYLIE, 1979). A unidade desta
energia é mN/m, onde mN significa mili-Newtons e m significa metros. Este conceito,

aplica-se tanto para a tensdo superficial quanto para a interfacial.

O principal efeito das caracteristicas das interfaces na formagéo de dispersies
& a tenséo interfacial, que é a barreira a vencer para a homogeneizagéo das fases. Um
valor alto da tenséo interfacial dos componentes impede a sua homogeneizac&o, pois

indica a resisténcia ao aumento da superficie total de contato entre as fases (BOBBIO

& BOBBIO, 1984).

O valor da tensdo superficial da emulsdo afeta as propriedades do produto seco.
Valores de tensdo superficial reduzidos produzirdo, na atomizagdo, goticulas de
diametro pequeno e as de didmetro grande secar&o com formagéo de crateras
resultando baixa densidade do pé. Jé as goticulas de didmetros pequenocs secaréo ate

niveis mais baixos de umidade, resulftando um pd com densidade mais elevada

(MASTERS, 1972).

2.2.2 Material de parede {(m.p.}

O primeiro passo no processo de encapsulamento de um produto com finalidade
alimenticia, & a escolha do material de parede adequado. As substéncias
encapsulantes, que s@c basicamente materiais formadores de pelicula, podem
selecionar-se de uma ampla variedade de polimeros naturais ou sintéticos,
dependendo do material a ser encapsulado e das carateristicas desejadas nas
microcapsulas produzidas. O ponto chave para uma otima encapsulagéo,

particularmente de gorduras e aromas, depende do desempenho do agente
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encapsulante. Portanto, as fungbes procuradas do encapsulante sdo:

1. Proteger o componente ativo ou niicleo da oxidaggo, da luz, da umidade e
do contato com outras substancias no armazenamento, e, prolongar o tempo
de prateleira,

2. Prevenir a perda dos componentes volateis encapsulados.

3. Obter um produto final como um pd com escoamento livre, de facil manuseio

e incorporacao nos alimentos secos (KING ef al., 1876).

Para corresponder a estas funcGes, um agente encapsulante deve ter boas
propriedades emulsificantes; formar faciimente pelicula envolvente; ter baixa
viscosidade em altas concentragdes de sélidos (menor que 0,5 Pa.s em concentragdes
majores que 45%); apresentar baixa higroscopicidade; facil reconstituicae do
componente encapsulado; e, ser econdmico, de sabor leve e de facil obtencio.
Geralmente utilizam-se, como agentes encapsulantes, hidrocoloides de grau alimentar
tais como: gelatinas, gormas vegetais, amidos modificados, dextrinas ou proteinas que
nao gelificam (SHARIDI & HAN, 1993; KING ef al., 1976).

Os materiais encapsulantes ndo englobam todas estas propriedades por isso,

na pratica utilizam-se combinagbes de materiais encapsulantes e/ou modificadores.

2.2.2.1 Goma Arabica

A goma arabica ou goma acécia, & um exudado da seiva da arvore do género
Acacia. E a mais antiga das gomas (2650 A.C.). Antigamente foi utilizada como
bandagem em mumificacdo e mais recentemente como adesivo nos selos postais. Tem
sua origem principal no Suddo, Africa. A goma arébica & definida pela JECFA (Joint
FAO/WHO Expert Commitiee on Food Additives) como “exudado seco obtido dos talos
e ramos da Acécia do Senegal ou espécies relativas (Fam. Leguminosae)” (FAQ, 1986)
{citado por OSMAN ef al., 1893).

O p6 da goma arabica tem coloraglo branca ligeiramente amarelada, inodoro

e insipido. As especificacbes sdo: total de cinzas menor que 4%; acidos insollveis
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menor que 0,5%,; agua e residuos insoluveis menor que 1%, e, 12% de umidade.
Quimicamente & considerada um sal de pouca acidez, formado por um polissacarideo
complexo contendo célcio, magnésio e ions potassio. £ um polimero natural que
consiste principaimente de acido D-glucurdnico, L-ranose, D-galactose e L-arabinose,
com aproximadamente 5% de proteinas responsaveis pela propriedade de
emulsificacdo. O nucleo da goma esta formado principaimente por (1:3)-B-D-galactano
e vérias cadeias laterais de galactopiranosido, unidas mediante ligacbes R-{1+8) que
por sua vez podem conter L-arabinose (BOBBIO & BOBBIO, 1985; ROBINSON, 1991),

A estrutura da cadeia principal de goma arabica apresenta-se na figura 1.

HO
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\s///{)

R=(D-galactose, L -arabinose, L-ranose)

O CHZOR

FIGURA 1. Estrutura da cadeia principal da goma arabica
(ROBINSON, 1991)

A goma arabica € muito solivel e pode ser utilizada para aumentar a
concentracio de sélidos nos produtos. Por outro lado, a viscosidade das solugbes que
contém até 40% de goma arabica é baixa, pelo que pode misturar-se faciimente com
grandes quantidades de outras substancias insollveis, atuando como bom

estabilizador nas emulstes (ROBINSON, 1981).
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A solucso de goma ardbica tem comportamento reclégico de fluido newtoniano
até concentractes de 40% e para concentragbes maiores exibe comportamento de

fiuido pseudopléstico, denotado pelo decréscimo da viscosidade (ARAUJO, 19686).

Tradicionalmente a goma arabica tem sido escolhida para o processo de
encapsulamento com atomizagdo. A sua baixa viscosidade em solugdes aquosas,
propriedade Unica, torna-a interessante. Outras gomas formam solugbes com
viscosidade elevada para concentragdes baixas, até de 1%, impossibilitando © seu uso
na atomizacio (REINECCIUS, 1981).

Apesar dos amidos modificados serem superiores a tradicional goma arébica,
no que se refere & estabilidade, ésta forma emulsbes aquosas razoavelimente estéveis
com Gleos essenciais. Comparada com as maltodextrinas, a goma arabica oferece
maior retengéo de aromas durante a secagem e perda muito pequena de aromas

durante o armazenamento com umidades menores que o nivel de monocamada

molecular de dgua (SHAHID! & HAN, 1893).
3 2.2.2 Maltodextrinas e amidos hidrolisados

A FDA (Food and Drug Administration) define a maltodextrina ( (CeH,;06),
H,0) como um polimero sacarideo nutritivo, formado de unidades D-glicose unidas
principalmente por ligagbes %-(1+4) e com dextrose equivalente (DE) menor que 20, E
preparada na forma de po branco ou solugbes concentradas pela hidrdlise parcial do
amido de mitho com acidos efou enzimas. A maltodextrina geralmente & reconhecida
como insumo alimentar seguro para o consumo humano (GRAS). Por sua vez, 0s
stlidos de xaropes de mithe { (CgH,,0s), H;0) s&o definidos pela FDA como xaropes

de glicose secos, nas quais a dextrose equivalente & maior ou igual a 20 (KENYON &

ANDERSON, 1988).

Devido ao fato das maltodextrinas e dos sdlidos de xarope de milho serem muito
relacionados em termos de propriedades e aplicabilidade no encapsulamento de

componentes alimenticios, estes serdo discutidos juntos.
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Ja gue muitas das substancias ativas (especialmente os aromas) sdo insoluveis
em solucOes aquosas, a estabilidade de uma emuiséo € vista como uma consideragéo
importante na selec@o de encapsulantes. As maltodextrinas e solidos de xarope de
mitho, ndo oferecem acao de estabilizaglo dos componentes insollveis em agua, além
disso, também ndo oferecem boa retencdo dos componentes volateis durante o
processo de secagem por atomizacdo (valores de retengéo entre 65 e 80%). A
capacidade de reteng@io muda significativamente com diferentes valores de DE. A
razdo da baixa retencéo pelo uso destes dois agentes encapsulantes deve-se a sua
pequena capacidade de formagao de pelicula. A matriz de encapsulagio seca deve
formar uma pelicula ao redor das goticulas do material ativo e rete-lo durante a
operacdo de secagem. Devido ao fato das maltodextrinas e dos solidos de xarope de
milho ndo possuirem propriedades emulsificantes, produzem emulsOes espessas, as

quais resultam em baixa retengdo da substéncias aromaticas durante a secagem

(REINECCIUS, 1891).

A protecBo das substincias ativas contra a oxidacdc por parte das
maltodextrinas e dos solidos de xarope de milho varia bastante, tendo uma
dependéncia forte com o valor de DE. A maltodexirina com DE alto & muito estavel e
pode garantir um tempo de armazenamento de muitos anos, sem precisar de
antioxidantes. Fssa protecio proporcionada pela maltodexirina com elevado valor DE
deve-se & menor permeabilidade ao oxigénio do ar. E necessario ter em conta também
que a presenca de glicose no material encapsulante tem efeito consideravel nas
propriedades antioxidantes (ANANDARAMAN & REINECCIUS, 1986; SHARIDI & HAN,

1993).
2.2.2.3 Capsul e amidos modificados

Como ja foi mencionado, as maltodextrinas e em geral os amidos ndo oferecem
boas propriedades emulsificantes. Para a emulsificacio dos dieos essenciais, &
necesséaria a presenca de grupos lipofilicos e grupos hidrofilicos nos emulsificantes.
Os amidos contém apenas os grupos hidrofilicos, razéo pela qual para seu uso no

encapsulamento foram alterados quimicamente, na sua estrutura, incorporando grupos
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lipofilicos. O componente lipofilico escothido foi o octeny! succinate. A FDA aprovou a
adicdo deste componente até o grau de 0,02 de substituicdo, o qual é pegueno,
resultando um produto que difere bastante do amido ndo modificado. Os amidos
modificados proporcionam excelente retengio de volateis durante a secagem por
atomizac8o, podendo ser usados em alta concentracdo (em comparacdo com a goma
arabica) e ddo melhor estabilidade na emuisdo. Em numerosos estudos foi
demonstrada a excelente retencio de volateis, quando se utiliza um amido modificado

como agente encapsulante (REINECCIUS, 1991).

A viscosidade das solucbes de urn amido modificado é substancialmente menor
que a da goma arabica e portanto & possivel usar altos niveis de concentracio de
sélidos na emulsdo. A concentracdo de sdlidos, com goma arabica, geralmente €
limitada a 35%, no entanto, com um amido modificado € possivel usar concentractes
de sdlidos de até 50% a qual reduz a perda de volateis favorecendo o desempenho do
secado por atomizacdo {SHAHIDI & HAN, 1993}

Os amidos modificados s&o excelentes também para garantir a estabilidade das
emulsdes possibilitando a obtencéo de gidbuios de pe@ueno didmetro. TRUBIANO &
LACOURSE (1988) compararam o diametro de gidbulos de emulsdes preparadas com
varios materiais de parede. As emulsbes preparadas com goma arabica deram em
média globulos com didmetro de 3 um, as dexirinas de 2 a 10 ym ¢ os amidos

madificados, didmetros menores que 2 ym.

As emulstes feitas com amidos modificados s&o fisicamente mais estaveis que
aquelas preparadas com goma arabica. A figura 2 mostra as curvas que relacionam a
centrifugacéo e a absorbancia de emuisfes preparadas com xarope de milho, goma

arabica e amido modificado. Quanto maior a absorbéancia methor seré a estabilidade

da emuisdo (REINECCIUS, 1991).

17



1 300 —&——  Amido mogfiicado
oS Gouna ArAbica
0, 80T 6\ —4— Xarope de milho
—_— \\"'\
© -
= 8.
g 060+ *. T
« \\\‘x b —a
Qo + - —
g ; \”xa\mw e
2 040+ ~ —e
e S
< b B LY S ”
0,20+ T
] B T &
0,0 g P
0 5 10 15 20 30

Tempo de centrifugacao [min]

FIGURA 2. Estabilidade de emulsbes preparadas com trés tipos de encapsulantes

A desvantagem principal do uso dos amidos modificados é a auséncia de
protecdo conira a oxidacdo do material encapsulado durante o armazenamento.
(REINECCIUS, 1991) observou que existe oxidag8o rapida dos Oleos essenciais de
laranja encapsulados com amidos modificados. Contrariamente a isto, os estudos dos
terpencs do oleo essencial de laranja, realizados por TRUBIANO & LACOURSE (1988),
indicam que 0s amidos modificados proporcionam igual ou melhor protecéo a oxidagao

do que a goma arabica ou dextrinas.

O Capsul é um amido modificado de mitho, resultado das pesquisas da National
Starch and Chemical Corporation na procura de material substitutc para a goma
arabica. Como ia foi mencionado o Capsul tem capacidade de formar emulsdes finas,
proporcionando boa estabilidade para as mesmas e também capacidade de formagao
de pelicula envolvente. Tudo isto, faz com que o Capsul seja particularmente (il na
maximizacao da retencdo de materiais ativos no nicleo e a minimizac&o da retengdo

destes na superficie das microcapsulas na secagem por atomizagdo (KING ef al,
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19786).

2.2.3 Nuclec

A grande maioria dos compostos aromaticos utilizados na industria alimentar
estdo sob forma liguida e sdo mantidos a temperatura ambiente; a maioria dos
componentes volateis nessas condigbes sdo sensiveis ao ar e & radiagio (térmica e
luminosa), além disso séo liquidos oleosos e lipofilicos dificeis de manusear. Portanto,
o recobrimento desses compostos com a microencapsulacdo proporciona protegdo aos
componentes volateis contra a oxidagdo, a umidade, combinagdo com outras
substancias e diminuigdo de sua volatilidade (DZIEZAK, 1888). A microencapsulagac
tornou-se um procedimento atrativo para transformar liquidos aromaticos em pos

estaveis, faceis de manusear e incorporar em produtos alimenticios secos.

A encapsulagéo de éleos citricos, oleo de folhas odoriferas, dleos de alho e
cebola, olecresinas e especiarias em geral, sdo exemplos muito comuns. Os Oleos
citricos sdo muito susceptiveis a oxidagio devido aos segmentos ndo saturados na sua
esfrutura mono-sesquiterpenoide (JACKSON & LEE, 1991). Os dleos citricos
encapsulados com secagem por atomizacéo, utilizando por exemplo maitodextrina
como agente encapsulante s8o muito mais estdveis do que o Oleo liquido
{ANANDARAMAN & REINECCIUS, 1086).

2.2.3.1 Oleo essencial de laranja

As essérncias citricas naturais s&o componentes aromaticos obtidos durante a
concentracéo dos sucos citricos. Esses componentes aromaticos separam-se em uma
fase aquosa (conhecida como o "aroma”) e em outra olecsa (chamada de "dleo
essencial"). O 6leo essencial & a camada oleosa que € separada durante a coleta da
esséncia aquosa da laranja (JOHNSON & VORA, 1983).

Os 6Gleos essenciais e o5 Gleos da casca de laranja contém alguns dos

componentes arométicos volateis presentes no suco de laranja fresco (MOSHONS &
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SHAW, 1986).

TABELA 1. Principais componentes do 6leo essencial de laranja

Componente Concentracio
Etanol 0,1 %
Acetato de Ltila 50 ppm
Acetal 20 ppm
Hexanai 200 ppm
Butirato de Etila 0,1%
Trans-2-hexenal 50 ppm
Alfa pineno 0,4 %
Sabineno 0,4 %
Mirceno 1,8%
Octanal 0.5%
d-lfimoneno 93,6 %
Linalool 0,5 %
Decanal 0.6 %
Neral 02%
Geranial 0,1 %
Valenceno 1.7 %

(JOHNSON & VORA, 1983)

A composicao guantitativa e qualitativa do oleo essencial de laranja esta na
tabela 1. Entre os compostos mais importantes na contribuigdo do aroma no dleo
essencial de laranja, estdo: acetato de etila, acetal, butirato de etila, hexanal,
trans-2-hexenal, octanal, decanal, neral e geranial. O componente de maior
concentracda do Glec essencial de laranja & o d-imonenc (93,6%) e dos
sesquiterpenos é o valenceno (1,7%). A diferenca da concentragéo elevada do
valenceno no éleo essencial de laranja comparado com ¢ 6leo de laranja espremido a

baixas temperaturas, & significativa. Ja que o 6leoc essencial de laranja € um dleo
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destilado, € mais susceptivel a oxidacdo do gue o dleo de laranja espremido, portanto

precisa de cuidados especiais no armazenamento e manuseio (JOHNSON & VORA,
1983).

2.2.4 Preparagdo da emulsdo

Uma vez feita a selecdo do material de parede, que pode ser constituido de
apenas um agente encapsulante ou uma mistura, emprega-se uma determinada
concentracéo de sdlidos na emuisdo adequada para cada material de parede; as
pesquisas tém demonstrado que este fator é um dos mais importantes na retengéo dos
aromaticos na secagem por atomizacdo (REINECCIUS, 1981). A elevacdo da
concentragéo de solidos até a saturacdo da solugio inicial do material de parede,
beneficia a retengdo de aromaticos, dimimuindo o tempo de secagem e formando uma
pelicula superficial homogénea ao redor das goticuias, A partir do instante em que o
material de parede da superficie da goticula atinge 10% de umidade, as moléculas dos
compostos aromaticos ndo conseguem se difundir através desta pelicula, no entanto
o restante das moléculas da agua continuam a se difundir através da pelicula

(BOMBEN et a/., 1973; MENTING et al,, 1970,

A alta concentracéo de sdlidos na emulséo significa que a membrana
semipermeavel mencionada se forme rapidamente, favorecendo a retengéo dos
compostos aromaticos. As pesquisas tém mostrado que ha uma étima concentragéo de

salidos na alimentac@o do secador e que é Unica para cada material encapsuiante

(REINECCIUS, 1988},

E tipica a utilizagdo de concentracdo de até 20% de compostos aromaticos,
sendo desfavordveis maiores concentracbes pois resultam em perdas inaceitaveis dos
compostos volateis (SHAHIDI & HAN, 1993).

Os agentes emulsificantes adicionados & emuisdo tém a fungéo de reduzir sua
tensdo interfacial e permitir a formacéo de uma area interfacial ampliada necessitando

menor energia para a agitagio. O agente emulsificante contribui para a estabilidade
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da emulséo e para a formacio de uma pelicula rigida ou semi-rigida com solubilidade
parcial para ambas as fases da emulsdo, formando uma ligacao de conexao, e,
finalmente contribue para a formagdo de uma camada dupla de carga elélrica na

interface gue inibira a coalescéncia dos glébulos (GLICKSMAN, 1982).

De acordo com GLICKSMAN (1982) alguns fatores contribuem para a variagdo
do valor da viscosidade da emulsdo:
Para diminuir a viscosidade:

1. Elevar a proporgéc da fase continua ou externa.

2. Diminuir a viscosidade da fase continua ou externa.
Para aumentar a viscosidade:

1. Adicionar espessantes {gomas) a fase continua ou externa.

2. Aumentar a proporcao da fase descontinua ou interna.

3. Reduzir o tamanho dos gldbulos da emulsao.

2.2.5 Homogeneizagao

A homogeneizacéo consiste na ruptura da continuidade das fases e serve para
testar o poder e a eficiéncia de emulsificagéo do hidrocoldide. A ruptura pode ser

realizada com centrifugacdo a altas velocidades (GLICKSMAN, 1882).

RISCH & REINECCIUS {1988) observaram que existe um relacionamento direto
entre o grau de homogeneizagéo da emuiséo e a retengao do Gleo essencial da casca

da laranja, utilizando secagem por gtomizagéo.

Em resumo, os fatores que influenciam e controlam a estabilidade da emulsao

s&0 apresentadas na tabela 2.
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TABELA 2. Fatores que afetam a estabilidade da emulsao

Fator influéncia na estabilidade

Diferenca de densidade entre as Favoravel uma diferenga minima
fases

Coesao da fase interna Favoravel uma natureza coesiva minima
Porcentagem de sélidos na Favoravel baixa porcentagem da fase
emuisdo interna

Exposicao a temperaturas Desfavoraveis temperaturas elevadas
extremas ou baixas

Diametro dos gidbulos da fase Favoravel didmetros pequenos
interna

Viscosidade da fase extermna Favoravel alta viscosidade
Distribuicéo do diametro dos Favoravel didmetro uniforme

gidbuios na fase interna

Tensao interfacial entre as fases Favoravel valores baixos

{WOLF & MEYER,1961) (citado por GLICKSMAN, 1982)
2.3 Microencapsulacio de aromas por atomizacao

A secagem por atomizagdo € um dos processos mais utilizados para o
encapsulamento de aromas. Sua popularidade & histérica por ser o primeiro método de
secagem a ser usado na industria de compostos aromaticos encapsulados e
principalmente pelas vantagens que oferece. Dentre as vantagens temos:
disponibilidade de equipamento, baixo custo de processo, emprege de ampia variedade
de agentes encapsulantes, boa retengo dos componentes volateis e boa estabilidade
no produto final (REINECCIUS, 1988).

Existem diferentes tipos de secadores por atomizagdo que podem ser utilizados
no encapsulamento de compostos aromaticos os quais diferem em tamanho, forma e
tipo de atomizacdo. A atomizagio geralmente € realizada por meio de um bocal de

pressdo ou por meio de um disco rotativo (figura 3). Também & usado em algumas
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aplicagBes o bocal de fluido duplo, mas a sua utilizagdo é restrita. Os atomizadores de
disco rotativo tém a vantagem de operar com liquidos de maior consisténcia, tambem
com liquidos abrasivos, enquanto que o bocal de pressdo é mais utilizado na producao

de particulas de po de diametros maiores e é de operacio menos flexivel (KNEULE,

1976).
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FIGURA 3. Diagrama esquematico de um secador por atomizago com disco
centrifugo (MASTERS, 1872 )

Aproximadamente 80% da indlstria utiliza atomizadores de disco rotativo. A
maioria dos secadores por atomizagdo sdo projetados de forma que o liquido a secar
& 0 escoamento do ar tenham a mesma direcio (sistema concorrente), de tal modo que
o produto seco ndo figue exposto a temperaturas elevadas, permitindo a secagem de
substancias termolabeis. Nos secadores com modelo de escoamento concorrente os

compostos aromaticos ndo atingem a temperatura do ar de saida e sdo mantidos pouco
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acima da temperatura de bulbo Gmido desse ar; a temperatura de saida do produto do
secador fica geraimente de 35 a 40°C abaixo da temperatura de saida do ar de
secagem (MARSHALL, 1954),

O modelo da camara de secagem costuma ser de base cénica ou de base
horizontal lisa. Nos secadores do primeiro tipo, o pd é recolhido da base por meio de
um descarregador rotatério pneumdatico, o qual funciona como um limpador a vacuo.
Os secadores do segundo tipo mantém o produto mais aquecido do que os do tipo

conico, podendo afetar 0s materiais termolabeis (REINECCIUS, 1988).

A agua é o componente de maior concentracdo na alimentaggo do secador.
Durante a operacdo de secagem pelo menos 90% da 4gua € evaporada, porém os
componentes volateis (por exemplo, diacetil, elilacetato, etilbutirato, etc.) s8o quase
completamente retidos ao contrario do que se poderia supor, isto se as condigtes de
secagem forem adequadas. A razdo desta retencdo dos volateis tem sido motivo de
diversos estudos (MENTING & HOOGSTAD, 1867; RULKENS & THIJSSEN, 1869,
MENTING ef al., 1970; RULKENS & THIJSSEN, 1972). Essa evaporagéo deve-se ao
fato de que uma goticula atomizada ao entrar em contato com o ar quente, a agua da
sua superficie evapora-se rapidamente. Quando a umidade atinge uma porcentagem
entre 7 e 23%, a superficie da goticula deixa de ser permeavel para muitos compostos
arométicos, porém permanece ainda permedvel para as moléculas da agua
relativamente pequenas. Portanto, essa superficie praticamente seca age como uma

mermbrana semipermeavel, permitindo a difusdo da dgua, mas com retencao eficiente

das molécuias dos aromas.

MENTING et &/, (1970) mostraram que na faixa de umidade de 40 a 100%, os
coeficientes de difusdo da agua e dos compostos arométicos diferiam em um fator
menor que 10, no entanto, quando o conteudo da umidade & menor que 7%, as
constantes de difus&o eram muito diferenciadas (no estudo em questao, a acetona
mostrou urn coeficiente de difusdo 300 vezes menor do gue da agua). Como os valores
dos coeficientes de difusdo dos compostos volateis sdo muito pequenocs, sua migragéo

através da superficie da particula fica reduzida.
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2.4 Fatores que influem na microencapsulacao

A perda dos compostos aromaticos durante a secagem de produtos alimenticios
& determinante para a aceitagéo do produto pelo consumidor & pode ser considerado
um aspecto crucial na operagao de secagem. A secagem por atomizagéo, que envolve
processos de transferéncia de calor ¢ de massa, é uma operacéo complexa e de dificil

modelamento matemético em termos de perdas dos compostos volateis (BANGS &
REINECCIUS, 1981}

Por isto, em varias pesquisas RULKENS & THIJSSEN (1969), MENTING ef al
(1970) tentaram estimar a perda dos compostos aromaticos determinando o0s
coeficientes de difusdo dos mesmos e relacionando-os com a retengéo. A teoria de
THIJSSEN (1965) citado por BANGS & REINECCIUS (1981) que trata da difuséo

seletiva & a mais aceita para a explicacao desta relagéo.

Deve-se considerar os diversos fatores que influenciam a secagem de produtos
alimenticios, como:
- Concentragdo de solidos na alimentagéo do atomizador

- Peso molecular
- Volatilidade e concentracdo dos compostos aromaticos na alimentacéo

- Tipo e peso molecular do encapsulante utilizado

- Viscosidade e temperatura da alimentag&o

- Velocidade e temperatura do ar de secagem

- Diametro dos gldbuios na emulséo |

_ Diametro das goticulas atomizadas (ROSENBERG, 1950).

2.4.1 Concentragio dos sdlidos na emulsdo
A concentracdo dos solidos na alimentagdo do atomizador é o fator principal na

retencao dos compostos volateis (REINECCIUS & COULTER, 1969; MENTING ef &/,
1970: RULKENS & THIJSSEN, 1972). O tempo de formagdo da membrana
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semipermeavel na superficie da goticula é reduzido pela alta concentragéo dos solidos

na emulsao; a dependéncia sobre a retengio dos compostos aromaticos & mostrada

na figura 4.
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FIGURA 4. Efeito da concentracéo dos sdlidos dissolvidos na retengdo de acetona para
diferentes temperaturas do ar de secagem (temperatura de alimentacao: 85°C)
(RULKENS & THIJSSEN 1972)

LEAHY (1983}, citado por REINECCIUS (1988), observou que o contetido de
solidos na emuls@o € mais importante na reteng&o dos compostos aromaticos do que
o tipo de encapsulante utilizado. Embora, estudos anteriores sugerissem a utilizago
de alta concentraggo de sélidos {a maior possivel), trabathos recentes mostraram que
existe uma concentraco de solidos otima (LEAHY, 1983; REINECCIUS & BANGS,
1982, citados por REINECCIUS, 1988), a qual ocorre desde que a relagio
encapsulante/composto aromdtico seja constante. E possivel ¢ bombeamento e
atomizacdo de uma emulsdo cuja concentracfo de sélidos é tal que a sua solubilidade

& excedida, mas isto contribui para uma retencdo menor dos compaostos aromaticos
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{figura 5). Pode-se observar que cada material encapsulante tem uma concentracéo

de solidos Stima para a retencéo de aromaticos, baseada na sua solubilidade.
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FIGURA 5. Otimizagdo da concentragio de sdlidos para a retencdo de volateis
(REINECCIUS, 1988).

2.4.2 Peso molecular e volatilidade dos compostos aromaticos

BOMBEM ef al. (1973) evidenciaram a infiuéncia tanto do peso molecular quanto
da volatilidade dos compostos arométicos sobre a retencg8o destes Gitimos. O peso
motecuiar & uma representacdo do didmetro molecular, o qual é realmente o fator
principal gue determina a difus8o dos volateis, portanto, as moléculas dos aromaticos
com diadmetro molecular grande, difundem-se lentamente nio conseguindo atingir
rapidamente a superficie da goticula em secagem. Além disto, a superficie da goticuia
torna-se impermeavel rapidamente durante a secagem para as moléculas em gquestio.

Por outro lado, a retencdo dos componentes volateis dos compostos aromaticos
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depende da sua volatilidade, isto &, enguanto a superficie da goticula mantem-se
semipermeavel os componentes de didmetro molecular pequeno (mais volateis)
perdem-se em maior quantidade do que agueles de didmetro molecular grande &

volatilidade menor (figura 6)

e

90,00 e
80,00 T -
70,00+ A

60,00 e

Retencao [%]

50,00 /

40,00+~

30,00 °
102 116 130 144 150

Peso Molecular [mol/g]

FIGURA 6. Efeito do peso molecular dos volateis na sua retencéo
(REINECCIUS, 1988)

2.4.3 Tipo e peso molecular do encapsulante

Apesar da concentracio de sdélidos da emulsdo ter influéncia inquestionavel
sobre a retencdo dos compostos aromaticos, ¢ tipo de encapsulante tem influéneia
indireta, pois as solucdes de alguns materiais de parede s&o muito viscosas para
concentracdes de sdlidos reiativamente baixas (REINECCIUS & COULTER, 1869},
porém um conteldo de solidos baixo acarreta retengbes pobres. O tipo de

encapsulante pode ter um efeito direto sobre a retencdo de aromaticos, pois alguns
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tipos de encapsulantes s&o bons emulsificadores e bons formadores de pelicuta, dando

desta maneira retengdes melhores do que aqueles que n&o tém essas propriedades.
2.4.4 Concentragdo dos compostos aromaticos

Geralmente a utilizac8o de altas concentracbes dos compostos aromaticos
resuitam em retencdes baixas. Por isto muitas emuisbes sao secadas mantendo a
proporcdce da concentracdo de solidos/concentragdo de aromaticos de 4/1
(REINECCIUS & COULTER, 1969, RULKENS & THIJSSEN, 1872). Uma das poucas
exceches a este limite € a patente apresentada por BRENER &t a/. (19786) (citado por
SHAHIDI & HAN, 1983), que utilizou uma combinagéo de polissacarideos (goma
arabica, derivados de amidos & amidos dextrinisados e hidrolisados) e compostos de
lactoses, monoesteres ¢ acetais para formar um encapsulante que permanece plastico
durante a secagem; com isto a concentracdo de compostos aromaticos pode ser

elevada até 75%.
2.4.5 Viscosidade da emulséo

A viscosidade da emulsdo tem influéncia sobre a reten¢io dos componentes
volateis, influenciando as correntes de movimentac@o das goticulas atomizadas. Se a
viscosidade for baixa, pode ocorrer uma mistura interna na goticula durante a secagem,
retardando desta maneira a formacéo da pelicula superficial semipermeavel e como
conseqlencia ocorreréc grandes perdas dos volateis. Portante, para a mesma
concentragdo de sélidos na emulsdo, ter-se-a maior retengdo dos compostos volateis

se a viscosidade for alta (menor que o limite pratico de 0,5 Pa.s} (ROSENBERG, 1990,
BHANDARI ef a/., 1992),

2.4.6 Velocidade do ar de secagem

Sabe-se que alta velocidade do ar na camara de secagem favorece a retengéo
dos compostos aromaticos devido a maior taxa de transferéncia de calor e massa. Este

fator depende do projeto do secador e ndo pode ser alterado em grau significativo
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(RULKENS & THIJSSEN, 1972).
2.4.7 Temperaturas do ar de entrada e de saida

REINECCIUS & COULTER (1969), BOMBEN ef al. (1973), RULKENS &
THIJSSEN (1972) e ANKER & REINECCIUS (1988) estudaram a influncia das
temperaturas do ar de entrada e do ar de saida do secador. E desejavel a utilizagéo da
temperatura de entrada a mais alta possivel para promover a rapida formagéo da
membrana semipermeavel na superficie da goticula, desde gue ndo haja formacéoe de
bolhas de vapor (superaquecimento da goticula). As temperaturas na faixa de 160 a
240°C dao tima retencao dos compostos aromaticos na secagem por atomizagao
(REINECCIUS & COULTER, 1969; BOMBEN ef al, 1973; RULKENS & THIJSSEN,
1972) e temperaturas acima de 210°C provocam um decréscimo na retencdo dos
compostos volateis por alguns materiais de parede. Essa diminuicéo devida a altas
temperaturas é ocasionada pelo aparecimento de bolhas de vapor no interior da
goticula durante a secagem e que provocam a formacéo de particulas com paredes

finas e portanto retencdo baixa dos compostos volaieis. Esse efeito de borbuihamento

depende principaimente do tipo de material de parede.

Por outro lado, REINECCIUS & COULTER (1969) mostraram gue a retengdo dos
compostos volateis aumenta com o aumento da temperatura do ar de saida. Isto
provavelmente deve-se ao fato de que altas temperaturas do ar de saida (para
temperaturas do ar de entrada constantes), resultam em secagem mais rapida com
maior retencéo dos compostos voléteis. Em contrapartida, as altas temperaturas do ar
de saida podem alterar alguns aromas como os de suco de frutas naturais, tomate,
queijo, etc. em detrimento da qualidade do produto final. Por isto, na pratica utilizam-se

geralmente temperaturas de saida do secador na faixa de 80 a 90°C.

2.4.8 Temperatura da emulsac

RULKENS & THIJSSEN (1972) e BOMBEN ef a/. (1973) estudaram o efeito da

retencdo de volateis com a temperatura da alimentagao ao atomizador. SWVETZ &
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FOQOTE (1963) (citado por REINECCIUS, 1888) observaram que o resfriamento prévio
da alimentagao (extrato de cafe com 30% de solidos), favoreceu notavelmente ¢ aroma
do produto seco. Este resfriamento aumentou o valor da viscosidade da alimentacio,
afetando as correntes de circulagdo e o didmetro das goticulas atomizadas, bem como

a volatilidade e difusividade dos compostos aromaticos.

RULKENS & THIJSSEN (1972) ndo concordam com essas observacdes e
postulam que a temperatura da emuisdo deve ser elevada, de tal forma que a

alimentacio tenha altas concentragfes de sdlidos aumentando a retencac dos

compostos volateis.
2.4.9 Diametro dos glébulos na emulsao

(RISCH & REINECCIUS, 1988) citam as vantagens de utilizar emuisdes com
diametro pequeno dos giobulos. A vantagem principal € que possibilitam boa retencéo
de dleos citricos. Uma segunda vantagem & a obtencdo de particulas com menor
contetdo de dleo na sua superficie {retencdo superficial) e resisténcia a oxidacdo. Uma

terceira vantagem é a obtenc&o de emulsfes mais estaveis.
2.4.10 Diametro das goticuias atomizadas

O papel que desempenha o diametro das goticulas atomizadas na reteng@o dos
compostos volateis é controvertido. Por um lado, BOUDREAU ef al. (1966) e RULKENS

& THIJSSEN {1972) citam que goticulas de didmetros grandes influem positivamente
na retencéo dos compostos aromaticos, mas REINECCIUS & COULTER (1968) ndo

consideraram o efeito do diadmetro das goticulas sobre a retenc¢do de voiadteis. Ainda,
CHANG ef al. (1988) encontraram um didmetro de goticula 6timo para conseguir uma

retencao maxima de oleo de laranja.

BOMBEN ef al (1973) esclareceram o fato, mostrando que o diametro das
goticulas néo tém efeito sobre a retengdo de volateis, desde que sejam utilizadas altas

concentracdes de sdlidos na alimentacéo. Apesar da possibilidade de ndo existir uma
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dependéncia da retencdo de voléteis com o didmetro das goticulas, é desejavel
produzir particutas de diametro grande, o que facilitara a reconstituicdo do produto. As
particulas pequenas tendem a dispersar-se pouco, especialmente em agua fria e
formam camadas duras na superficie do liquido umectante. Para se obter particulas
grandes deve-se escolher cuidadosamente as condigfes de secagem, ou seja, alta
viscosidade ¢ alta concentracio de sblidos da alimentagdo, baixa pressdo na camara
de secagem, orificios grandes se usado o bocal de presséo, baixa velocidade do disco
se usado o atomizador rotativo, ou recorrer a técnicas de agiomerag@o para as

particulas de pequeno didmetro.

2.5 Caracterizacéo do produto final

A caracterizacéo das microcdpsulas obtidas apds o processo de secagem, pode
ser realizada por métodos quimicos, fisicos, fisico-quimicos e sensoriais {SHAHIDI &
HAN, 1993). As microcépsulas podem ser esféricas, oblongas ou de forma irregular;
isoladas ou aglomeradas; ¢, ter uma ou varias camadas na parede (JACKSON & LEE,
1991). Dentre as caracteristicas mais importantes das microcapsulas temos: retencéo
dos voléteis na superficie e no interior da microcépsula, retencéo total (superficial mais

interna), tempo de armazenamento, estrutura e diametro.
2.5.1 Retencéo superficial e interma do Sleo

Durarnte o processo de secagem por atomizagéo, uma quantidade {(geralmente
pequena) dos compostos volateis atravessam a membrana semipermeavel (BOMBEN
et al, 1973). Quando a camada superficial (casca) das microcapsuias é formada, uma
parcela desses compostos volateis fica retida na sua estrutura. O volume maior dos

compostos aromaticos fica retido no interior das microcapsulas e depende fortemente

dos fatores citados no item 2.4.

Existem dois métodos para a determinacoc do contetido dos compostos volateis

na superficie da microcapsula. O primeiro método consiste na dissolugdo de uma
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amostra em eter de petroleo ou hexano, determinando-se a quantidade de volateis pela
diferenca de peso da amostra inicial e o peso da amostra lavada com o solvente. Apés
isto, a mistura é fiitrada e o residuc seco em estufa por um tempo adequado
(SANKARIKUTTY ef a/, 1988; TRUBIANO & LACOURSE, 1988). O segundoc método
de Soxhlet (RISCH & REINECCIUS, 1988; ANKER & REINECCIUS, 1988; CHANG ef
al., 1988), consiste na extracéo dos compostos volateis da superficie da microcapsula

por meio do solvente pentanc e depois a realizacéo de analise cromatografica.

A determinagio da retencdo dos compostos aromaticos no interior das
microcapsulas pode realizar-se por diversos métodos. O primeiro método, de Clevenger
{ANKER & REINECCIUS, 1988, SANKARIKUTTY ef a/, 1988) consiste na
hidrodestilaco por algumas horas da amostra misturada com agua deionizada e entéo
determinar & quantidade de volateis que s@o coletados por um condensador com
esfriamento, O segundo método baseado também na hidrodestilacéo, € especifico para
bleos essenciais (AFNOR, 1983) e consiste em: dastilago do produto em suspensdo
aquosa, recuperacac do destilade dentro de um fubo graduado contendo uma
quantidade de xileno para fixar o 0leo essencial, separacio por decantacéo das fases
organica e aquosa, e leitura do volume total da fase orgénica. Apds a deducéo do
voiume de xileno, calcula-se o teor em bleos essenciais. O terceiro método chamado
HPLC (High Perfornance Liquid Chromatograph) consiste na utilizacdo de cromatografia
liquida (CROCKER & PRITCHETT, 1978).

2.5.2 Tempo de armazenamento

ANKER & REINECCIUS (1988} e WESTING ef al. {1988) mostraram que o éleo
essencial de laranja encapsulado tem um tempo de armazenamento da ordem de
algumas semanas. Para aumentar esse tempo 0s compostos aromaticos encapsulados

devern ser protegidos pela adi¢do de agentes antioxidantes na emulsdo ou no produto

final.

ANANDARAMAN & REINECCIUS (1986) citam que existe uma forte
dependéncia do nivel de DE das maitodextrinas sobre o efeifo protetor do dleo

34



essencial de laranja encapsulado contra a oxidag@o. Os autores utilizaram amidos com
diversos niveis de DE, observando que para encapsulantes com valores elevados de
DE obtem-se melhor protecdo (figura 7), provavelmente pelo fato do material

encapsulante proporcionar um meio altamente reduzido.
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FIGURA 7. Tempo de armazenamento do dleo essencial de laranja em fung@o do
DE do agente encapsulante (REINECCIUS, 1988).

Possivelmente o fator determinante do tempo de armazenamento dos compostos
aromdticos encapsulados seja a porosidade da parede das particulas secas (ANKER
& REINECCIUS, 1988 RISCH & REINECCIUS, 1988). Os autores ndo apresentaram
dados a respeito, mas verificaram que produtos que tinham as mesmas concentragées

de dleo essencial & as mesmas densidades absolutas apresentaram diferentes tempos

de armazenamento.
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2.5.3 Estrutura das microcapsulas

A protegéo que oferece o material de parede ao material ativo do nucleo da
microcapsula, depende das propriedades internas e externas da estrutura da
microcapsula e da distribuigdo do material ativo interno. Esses fatores podem ser
estudados por diversos métodos de microscopia, particularmente a técnica SEM
{Scanning Electron Microscopy) ou de microscopia eletrdnica de varredura (mev) que
apresenta boa profundidade de campo e suficiente resolucéo (ROSENBERG et al,
18835), tendo potencial para mostrar os mecanismos de formagio das microcapsulas
& 0s efeitos das bolhas de vapor de agua. Além das técnicas para exame da estrutura

externa das microcapsulas, 0s autores desenvolveram uma técnica que permite estudar

tambeéem a sua estrutura interna,



3. MATERIAL E METODOS

3.1 Material

Na preparacéoc das emulsdes foram utilizadas dois tipos de goma arabica cujas
especificactes estdo logo abaixo: a primeira na forma de pd apresentou uma cor
creme, alta solubilidade e baixo conteGdo de residuos celuldsicos; a segunda na forma

de fragmentos grandes, cor creme e alto contetdo de residuos celuidsicos.

A maitodexirina apreseniou caracteristicas similares, pd brance, de facil
dissolugao e com dextrose equivalente 20. Por sua vez, o Capsul, na forma de pb cor

creme, umidade de 5%, solugdo com pH=3 de dissolucio baixa a temperatura

ambiente.

O material a encapsular, 0 dleo essencial de laranja, apresentou as seguintes

caracteristicas:
Aspecto: Liquido castanho escuro, com odor caracteristico.

Propriedades fisico-quimicas:

indice de refracio a 25°C : 1,474 5 1,484
Densidade a 25°C : 0,872 a2 0,882 g/ml
indice de peroxido : maximo 20
Aldeido (Cy,) : 7.029,0%

O produto recolhido apds o processc de secagem foi armazenado em

recipientes escuros ao abrigo da luz e da umidade,

Nas analises realizadas utilizaram-se diversos reagentes, assim, na
determinagic da densidade do produto utilizou-se tolueno com densidade de
0,866g/mi. Na determinacio do 6leo retido nas microcapsulas utilizou-se hexano, acido

sulfurico {concentrado e solucdo 10%) e agua destilada.
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3.2 Equipamentos

Na preparacéo da emulséo utilizaram-se os seguintes equipamentos:
- Banho maria com termostato
- Agitador de hélice
- Homogeneizador ULTRATURRAX , velocidade 20000 rpm

Na caracterizag@io da emulsdo utilizaram-se os equipamentaos:
Viscosidade:
- Viscosimetro BROOKFIELD Factor Finder (Brookfield Enginnering Laborafories, inc.)
com preciséo de +/- 1% e reproducibilidade de 0,2% na escala total de leitura.
- Crondmetro
Estabilidade:
- Espectrofotdmetro (MICRONAL B382)
- Centrifuga com controle de velocidade
Diametro dos glébuios:
- Microscopio Optico (JENAMED VARIANT Carl - Zeiss)
pH:
- pHmetro (TE-802 DIGIMED)
Tensdes superficial e interfacial:
- Tensidmetro KRUSS K12 com preciséo de 0,1 mg (KRUSS, 19982)

- Banho maria com circulagéo de agua.

A secagem foi realizada usando o secador de atomizacdo NIRQ ATOMIZER
(COPENHAGEN) com disco rotativo para planta piloto .

Na caracterizagdo do produte utilizou-se:
Umidade:
~ Estufa com termostato e circulacéo de ar
- Dessecadores

- Balanca analitica

38



Densidade:

- Picndmetro de 25 mi, munido de termbémetro
Retengéao de éleo:

- Estufa com termostato e circulagéo de ar

- Destilador de vidro

Estrutura das microcapsulas:

- Microscopio 6ptico (VJENAMED VARIANT Carl - Zeiss)
- Microscopio eletrénico de varredura (JEOL T 300 )

- Cémara fotogréafica

3.3 WMétodos

A figura 8 mostra o fiuxograma do processo de obtenc@o das microsapsulas de

Sleo essencial de laranja utilizado no presente trabalho.

3.3.1 Teste preliminar

Com a finalidade de obter uma idéia sobre o desempenho da metodologia
empregada para o encapsulamento do 6leo essencial de laranja e obter uma primeira
aproximagdo da retencao deste, fez-se um feste preliminar, cujos dados foram
utitizados como ponto de partida para o planejamento experimental. Tambem foi
necessaric executar o teste preliminar para fazer a escolha dos equipamentos

adequados e adquirir experiéncia no seu manuseio.

O obijetivo principal do presente trabatho, como mencionado anteriormente, fol
compor um material de parede que aproveitasse as propriedades favoraveis dos
agentes encapsulanies (goma arabica, maltodexirina e Capsul) de forma a obter um
produto com indices de retencdo, propriedades antioxidantes e niveis de
higroscopicidade que apresente vantagens sobre um material de parede composto

apenas de um agente encapsulante.
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FIGURA 8. Fluxograma para a obtenc@o das microcapsulas de oleo essencial
de laranja.

As propriedades antes mencionadas poderiam ser reunidas apenas com o uso
de goma arabica e Capsul, porém, como um dos fatores de maior influéncia na
retencdo de volateis & a concentragdo de solidos, a utilizagéo destes dois
encapsulantes acarretaria em custos maiores na produg@o. Devido a isto, a utilizagao
da mattodextrina seria favoravel pelo fato de oferecer propriedades antioxidantes, baixa

higroscopicidade e baixo custo.

Na tabela 3 s@o apresentadas as proporgbes dos agentes encapsulantes
utifizados no material de parede, do oleo essencial de laranja e da quantidade de agua
utilizada para o teste preliminar. A preparagdo da emuisdo, seguiu a metodologia
apresentada em SANKARIKUTTY ef al. (1988), BHANDARI ef a/. (1992). Primeiramente
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foram hidratados separadamente os trés agentes encapsulantes e em seguida
dissolvidos em agua deionizada. A goma arébica empregada, por estar na forma de
fragmentos grandes, teve um tratamento prévio para a eliminacdo de residuos
celuldsicos. Em seguida, acrescentou-se o dleo essencial de faranja e a mistura foi
homogeneizada. Foram medidas na emulséo, a viscosidade aparente, didmetro dos

gidbuios e tensdes superficial e interfacial.

TABELA 3. Formulacgéo para o teste preliminar

Componente Porcentagem
Maltodextrina 36
Goma arabica 5
Capsul 5
Oleo essencial de laranja 10
Agua 44

Na secagem da emulsdo as temperaturas do ar de entrada foram 180, 200,

220°C e a temperatura do ar de saida foi 90°C.

O produto obtido foi caracterizado pela densidade, conteldo de umidade,

retenc@o de Gleo tanto na superficie quanto no interior das microcépsulas e didmetro

das particulas do po.

Os resuitados obtidos com as andlises deste teste preliminar encontram-se nas

tabelas A1 e A2 do apéndice 2.
3.3.2 Planejamentc experimental

Apos o teste preliminar foram feitas frés formulacdes para estudar o efeito das
concentragoes de goma arabica e de Capsul, mantendo constante as concentracdes
de maltodextrina (36%), da agua (44%) e do dleo essencial de laranja (10%). As

concentragbes de goma arabica, Capsul, maltodexirina, agua e dleo essencial de
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laranja para as trés formuiagbes apresentam-se na tabela 4.

TABELA 4. Formulagbes utilizadas para a microencapsulagdo

do dleoc essencial de laranja

Conceniragio
Formulacdo Capsul gomaarabica maltodextrina  Agua Oleo essencial
No, [%] %] [%] [%] de laranja
[%]
5 36 44 10
2 0 10 36 44 10
10 0 36 44 10

3.3.3 Preparacdo da emulséo

O procedimento utilizado para a preparagdo da emulsdo foi 0 seguinte :

Dissolugdo do Capsul em dgua deionizada a 82°C.

H

¥

3.3.4 Determinagéo das propriedades da emuisao

33414 Viscosidade

Centrifugagéo da goma arabica a 2500 rpm por 30 min.

Mistura dos componentes do material de parede com a adicéo final do &leo.

Hidratag&o da maltodexirina e da goma arédbica por 24 hrs.

Dissolucio da goma arébica em agua deionizada a 80-70°C.

Homogeneizac&o da emulsao cerca de 20 min, com velocidade de 20000 rpm.

A viscosidade da emuisio foi medida no viscosimetro Brookfield As medidas

foram realizadas considerando que a precisdo aumenta quando a deflexo do ponteiro

esta mais proxima da escala total de leitura. A haste (spindle) utiizada foi o LV1.



As medidas foram realizadas, apés homogeneizacdo, a velocidades de rotagéo
de 0,3 até 60 rpm. Como a temperatura da emulsdo alimentada ac secador foi de 25°C,
a viscosidade foi medida nessa temperatura. Os resultados s8o apresentados na tabela
5.

3.3.4.2 Estabiiidade

O método consistiu em centrifugar a emulsdo com velocidade de 2400 rom e
medindo a absorbéncia a temperatura de 25 °C. Estas medidas foram realizadas, apds
homogeneizagdo, em intervalos de 5 min. até completar 30 min. Na realidade, mediu-se
a absorbancia relativa devido a ndo existéncia de padrbes para as emulsbes em
estudo, obtendo-se valores indiretamente pela medida da turbidez. Os resultados séo

mostrados na figura 9.
3.3.4.3 Didmetro dos gidbulos

O diametro dos giébulos da emuis@o foi medido, apds homogeneizagio, com
microscopio optice {(m.o.) com objetiva de imersao (100x). Para a medida, a emuisdo

foi difuida com 15 partes de emulsao / 1 parte de agua. Os resultados encontram-se na

tabela 5.
3.3.4.4 pH

0 pH de cada formulacdo da emulsdo foi medido, apds homogeneizacao, e 0s

resultados estéo na tabeia 5.
3.34.5 Tensdes superficial e interfacial

A tensdo superficial (interface emulsdo/ar) medida apds homogeneizacdo e a
tensao interfacial (interface encapsulante/éleo) medida antes da mistura do material
parede e o oleo, foram medidas com o tensidmetro KRUSS. As amostras de emulsdo

foram aquecidas em banho maria em 25°C a 50°C em bequeres de 6,65 ¢cm de didmetro
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e 3,75 cm de altura. O método de medida das tensdes superficial e interfacial foi o do
anel (apéndice 1). Existem duas direcdes de medida para a tenséo interfacial e para
0 nosso caso escolheu-se a diregdo push, na qual o anel de medida se desioca da fase
dleo a fase encapsulante. A escolha foi feita supondo que durante o processo de
secagem os globulos de bleo nas goticulas exercem uma forga sobre o encapsulante

na tentativa de difundir-se pela camada semipermeével.

A variac@o dos valores das tensdes interfacial e superficial com a temperatura

é mostrado na figuras 13 e 14, respectivamente.

3.3.8 Processo de microencapsulacio

As amostras das emulsfes de cada formulagdo foram alimentadas ao secador.
As temperaturas de secagem do ar de entrada foram 180, 200 e 220°C para cada
formulagfo, mantendo constante a temperatura de 90°C para o ar de saida. O produto
recolhido na forma de pd foi armazenado em recipientes escuros para resguarda-los

da luz & umidade e serem utilizados na caracterizacdo do produto.

3.3.6 Caracterizacéo do produto

A etapa final da microencapsulagdo do dleo essencial de laranja foi a
determinacéo da umidade, densidade, retencéo de bleo e caracterizaciio da estrutura
das microcapsulas. Como foi mencionado no planejamento experimental, foram obtidos
nove (9) diferentes amostras de pd, trés de cada formulagdo. As anélises realizadas
envolveram pesagens, destilacdo, extracdo e microscopia optica e de varredura.

Procederam-se todas as medidas em triplicata.

Os resultados da caracterizagfo do produto encontram-se nas tabelas 6, 7 e 8

para as formulacbes 1, 2 e 3, respectivamente.



3.3.6.1 Umidade

O contetdo de umidade das amostras de pé foi determinado em estufa com
circulacdo de ar na temperatura de 105°C por 5 horas. Ap6s a secagem as amostras
foram colocadas em dessecadores e pesadas novamente em balanca analitica,
determinando por diferenca de peso o contelido de umidade segundo o método

recomendado por BHANDARI ef al (1992).

3.3.6.2 Densidade

A densidade das particulas fol determinada pelo método do picndmetro usando

tolueno (BHANDARI et a/., 1992) consistente em:

1. Pesar um picnémetro vazio (m,,).
2. Encher de tolueno o picnémetro e pesa-lo (m,,). Densidade do tolueno 0,866 g/mi

a 25 °C {dy.

3. Esvaziar, lavar e secar o picnémetro.

4. Colocar uma amostra de aproximadamente 5g (m,} no picnémetro e fazer a
pesagem {m,,).

5. Completar o picndmetro com tolueno (m,,).

6. Calcular a massa do tolueno deslocado,

m o=m ~[{m

td”pt pra mpa)+ mp\r}

7. Sabendo que o volume da amostra (v,) & igual ao volume do tolueno deslocado {v,,),

calcular:

8. Calcular a densidade da amostra,
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3.3.6.3 Retengdo do dleo na superficie e no interior da microcéapsula

Os procedimentos para a determinacfo da retencéo do dlec essencial de

laranja na superficie e no interior das microcapsulas foram (SANKARIKUTTY ef afii.,
1988; ANKER & REINECCHJS, 1988):

10.
11.

Pesar um erlenmeyer vazio (m,,) @ papel filtro (m).
Acrescentar uma amostra de aproximadamente 25 g (m,,} e pesar tudo junto (m,,).

Calcular a massa da amostra inicial "seca” (m,, ), substraindo a porcentagem de

umidade.
Caicular a massa tedrica de oleo total (superficial + interno} retido na

microcapsula (m,) como:

m .. .{porcentagem de dlec na emulsdo)

m -
2t {eAlidos totals na emulsdo congiderando o dleoc)

Acrescentar 30 mi de hexano, lavando levemente durante 10 min da superficie das
microcapsulas.

Separar o hexano por filtrac@o. Notamos que fica amostra lavada tanio no papel
filiro como no erlenmeyer,

Secar o solido retido no papel de filtro ¢ o residuo do erlenmeyer em estufa &
105°C por & horas.

Resfriar as amaostras em dessecador por uma hora

Pesar as amostras do papel filtro (m,;} & do erlenmeyer (m,,,).

{m

pras +meas *mev +‘mpf}

=M -
o, enpe ea

Calcular @ massa de dleo retido na superficie,

Calcular o indice de retengéo de 6leo na superficie,

{m L100)

3. Sl

ro.suﬁpe" m
att
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12. Calcular a massa da amostra sem 6leo na superficie,

w , =i
&. 0.8 maus o, Supe

13. Colocar a amostra sem oleo na superficie em bal&o de 500 ml com 200 mi de dgua
destilada e 3 ml de acido sulfirico concentrado.

14, Destilar, recothendo o destilado em proveta de 250 mi, a qual contém 20 ml de
acido sulfdrico {(ao 10%).

15. Medir o volume da fase oleosa (v;,).

16. Calcular a massa da fase oleosa,

vfc

mfo:' ' =
densidade do &leo

17. Calcular o indice de reteng@o de dlec no interior da microcéapsula,

mfo.loi)

o.inte”
mcact

Ir

Os resuitados s&o apresentados nas tabelas 6,7 e 8.
3.3.6.4 Caracterizacéo superficial e didmetro das microcapsulas

A estrutura e diadmetro das microcapsulas foram observadas ao microscapio
eletrénico de varredura (m.e.v.). O didmeiro das microcdpsuias também foi medido ao
microscopio optico (m.0.), no qual foram fotografadas as amostras com ampliacbes de
400 a 1.000 vezes. Por outro lado, as amosfras utilizadas para o m.e.v, foram
colocadas em dessecadores durante varios dias, metalizadas com ouro em alio vacuo
(sputfering), observadas e fotografadas com aceleracio de 10 kilovolts. Os fatores de

ampliag@o utilizados foram 500, 750 e 1500 vezes.
Os valores dos didmetros das microcapsuias estéo nas tabelas 6, 7 e 8.

As figuras de n® 15 a n® 20 mostram os valores dos didmetros e as estruturas

das microcapsulas obtidas nas trés formulacbes.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Matérias Primas

As caracteristicas estruturais das matérias primas foram as seguintes:

- O Capsul conservou a estrutura granular e cristalina original do amido de mitho
apresentando a cruz de malfa sob luz polarizada ao m.o. Mostrou fissuras na regido
do hilo mas sempre manteve-se reconhecivel como granulo de amido.

- A goma arabica apresentou-se ao m.o. como um pd, ndo tendo as particulas formas
ou dimensdes predominantes.

- A maltodextrina apresentou também particulas irregulares quanto & forma e,
possivelmente as porgbes de maltose apresentaram-se como cristais aciculares e
quebrados

- Apbs a preparacio das emulsbes a forma original de cada matéria prima foi
modificada porque todas as irés apresentaram embebicéo pelo dleo de laranja.
Apds a secagem por atomizacao ocorreu a formagdo de uma nova estrutura, a

microcapsula como veremos nos itens a seguir.

4.2 Emulsao

As emulsbes preparadas para as trés formulacBes apresentaram o seguinte
aspecto; amarelo verde para as formulagdes 1 e 2 e amarelo claro para a emuiséo 3.
As emuisGes que continham goma arabica por serem diferentes da que foi utilizada no

teste preliminar, apreseniaram porcentagem baixa de resios celulésicos.

4.2.1 Viscosidade, pH e densidade

0Os resultados da viscosidade para as emuisbes das irés formuiagbes
apresentam-se na tabela 5, Observa-se que o0s valores de viscosidade s&0 baixos,

menores que 500x10°Pa.s sendo adequados para o bombeamento ao atomizador. isto
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se explica ao fato de gue o encapsulante tem fragdo volumetrica maior do que a do
6leo, determinando a viscosidade da emuisdo. A relacdo volumétrica sélidos/dleo nas
frés formulaches € 82/18. Nas formulacdes 1 e 3, onde tem-se a combinacgao
maltodextrina/Capsul, observa-se que a viscosidade é mais alta do que na formulagéo
2, na qual houve a combinagdo de goma arabica/maitodextrina. Poder-se-ta pensar que
a relativa maior viscosidade aparente da formuiacdo 3, devido a uniformidade no
didmetro de seus gidbulos, influenciaria na formacdo das goticulas atomizadas
produzindo microcapsulas com rachaduras, porém isto ndo aconteceu, como mostram

as fotografias das figuras 17 e 20.

As medidas do pH e da densidade estdo também na tabela 5 As trés
formulacbes apresentaram pH=4, com variagdes muito pequenas. A formulagio 1

mosiroy a8 maior densidade.

TABELA 5. Caracteristicas das emulses para as trés formulagbes {a 25°C)

Formuiagéo Viscosidade pH Densidade Di&dmetro dos
x10° Pa.s} [g/mi] gidbuios [um]

1 84.8+0.87 4,02 1,50 0,5-80

2 4, 31+1.97 4,43 1,14 0,56-50

3 150.846.23 3,49 1,16 0,5-1,0

4.2.2 Estabilidade

As curvas de estabilidade e tempo de centrifugagdo para as trés formulagbes
estdo na figura 9. A curva da formulag@o 3 mostra gue a absorbancia e praticamente
constante para diferentes tempos de centrifugacdo, indicando estabilidade da emulsao,
que pode ser atribuida a presenca do Capsul. Ja as formulagGes 1 e 2 atingiram o
mesmo nivel de absorbancia apés um certo periodo de centrifugacado (15min para a

formutacdo 1 e 30min para a 2), provavelmente pela influéncia da goma arabica,
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mantendo-se estaveis apds este intervalo de tempo. Esse nivel de absorbancia
supbe-se foi conseguido mais rapidamente na formulagdo 1 pela presenca do Capsul.
As fotografias das figuras 10, 11 e 12 mostram a distribuicio dos gidbulos para as
formulacbes 1, 2 e 3, respectivamente. As emulsbes das formulagbes 1 e 2
apresentaram dispers@o e homogeneizagao razoaveis, sendo que a formulacado 2
apresentou coalescéncia e distribuicdo do didmetro dos gldbulos heterogénea.

Finalmente, a emulsio da formulacdo 3 mostrou uma elevada dispersabilidade ¢ boa

homogeneizaglo.
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FIGURA 9. Curvas de estabilidade das emuisbes para as trés formulagtes (a 25 °C).
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FIGURA 10. Emulsdo da formulagéo 1 fotografada apés 20 min de homogeneizagéo.

FIGURA 11. Emulsdo da formulagéo 2 fotografada ap6s 25 min de homogeneizagéao.

FIGURA 12. Emuls&o da formulagao 3 fotografada ap6s 20 min de homogeneizagéo
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4.2.3 Diametro dos gidbulos

Na tabela 5 s&o apresentados os valores dos diametros dos glébulos das
emulsbes para as trés formulagdes, cujos valores indicam que as mesmas podem ser
classificadas como disperstes coloidais ou suspensdes. Observa-se que as irés
emulsbes tém distribugSes de diametros dos gidbulos gue concordam com o grau de
estabilidade mosirado no item anterior. As distribuices das formulagbes 1 e 2
mostraram-se mais dispersas peila influéncia de seus relativos valores elevados de
tensdo interfacial (vide fig. 13), 08 quais devem-se possivelmente a presenca de goma
arabica. As trés formulacdes, embora com distintos diametros de globulas, ainda sio

considerados de pequeno valor, A formuiag@o 3, em particular, mostrou os menores

valores.
4.2.4 Tensoes interfacial e superficial

A figura 13 mostra a variacéo das tensdes interfaciais com a variagao da
temperatura. A formuiacéo 2 apresentou valores elevados de tensdo interfacial
interferinde com a completa homogeneizagdo da emulsdo, resultando uma distribuicéo
do didmetro dos globulos ndo homogénea, com coalescéncia dos mesmos (vide fig.
10}, 0 que provaveimente deva-se a presenca da goma arabica. Pela mesma razéo,
resultados similares foram obtidos para a formuiaggo 1 no gue se refere a distribuicao
de didmetro dos gldbuics e coalescéneia (vide fig. 11), embora a tensao interfacial
tenha menor valor., Os valores relativamente baixos da tensao interfacial e em
consequéncia a homogeneizacao adequada {vide fig. 12)da formulagdo 3, mostram a

influéncia do Capsul,

As curvas de variacdo da tensio superficial com respeito a temperatura para as
trés formulacdes encontram-se na figura 14. Em geral os valores apresentados sao
similares nas trés formuwlacdes para a faixa de temperatura de 25 a 50°C, com ligeiras
diferencas. Das curvas observadas supde-se o comportamento da tensao superficial
mantenha-se similar para as frés formulacdes, até a temperatura da emuisdo atinga as

temperaturas de secagem (180, 200 e 220°C). Efetivamente isto pdde ser corroborado
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pelos valores, tambéem similares, da densidade das microcapsulas {vide tabelas 6, 7

e 8},
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FIGURA 13. Curvas de tenséo interfacial com a variagéo da temperatura para as
trés formulagbes.
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FIGURA 14 Curvas de tensao superficial com a variagao da temperatura para as
trés formulactes.
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4.3 Produto

Os produtos finais, apds a secagem por atomizacdo, apresentaram
caracteristicas de aparéncia similares, sem macroagiomerados e coloragéo
ligeiramente amarela para as trés formulagBes. Examinados ac m.o. a semeihanca das
trés formulacBes era evidente. Os produtos resuitantes eram, quantc a forma,
totaimente distintos das materias primas das formulacfes. As novas estruturas
formadas apresentaram-se aproximadamente esféricas (globosas), as quais sdo

mostradas nas figuras 15 a 20.

4.3.1 Diadmetro das microcapsuias

Nas tabelas 6, 7 e 8 foram resumidos os valores relativos dos didmetros das
microcapsulas, medidas tanto no m.o. guanto no m.e.v. Para todas as formulactes a
alta concenirac&o de solidos iniciais influenciou o didmetro das microcapsulas, com
valores na faixa de 1,5 a 34,8 um, ja obtidos por CHANG ef a/. (1988).

Pode-se observar na tabela 8 gue o diametro das microcapsulas da formulagao
3, é ligeiramente menor do que as outras duas formulagbes, o que deve-se em parte
a presenca do Capsul o qual proporcionou uma emuisio com glébulos de pequeno
digmetro (emuisdo estavel), embora a viscosidade desta formulagdo seja a mais
elevada. Didmetros das microcapsulas;
Formulagdo 1
2,2 < Didmetro (um) < 34,8
Formulagéo 2
1,5 < Diametro (um) < 29,7
Formulagdo 3
1,8 < Digmetro {ym) < 22,8
Nas formulacGes 1 e 2 a viscosidade influiu mais do que a estabilidade das
emulsdes determinada pelo digmetro dos gldbulos, a qual foi similar nos dois casos,

portanto apresentaram valores maiores do diametro das microcapsulas.
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4.3.2 Umidade

Em todos os casos obtiveram-se valores relativamente baixos de umidade (vide
tabelas €, 7 e 8). Na formulagdio 1 o contetido de dgua nas microcapsulas diminuiu com
a temperatura de secagem, obtendo-se o menor valor para a temperatura de 220°C. Ja
nas outras formulagBes n&o observou-se clara dependéncia entre a temperatura de

secagem e o valor da umidade das microcapsulas.
4.3.3 Densidade

Para as formulagfes 1 e 3 pode-se observar que hé dependéncia da densidade
do produto com a temperatura do ar de entrada. Para temperaturas baixas os valores
da densidade foram mais elevados, com variacéo de 4,2% da temperatura de 180 a
220°C (para a formulagéo 1) & uma variacdo de 12% para a formulacdo 3. Para a
formulagéo 2 na temperatura de 200°C obteve-se o maior valor da densidade.

Como mencionado anteriormente as curvas de tenséo superficial, para as trés
formulagbes, tiveram comportamento similar com a variagéo da temperatura, portanto

& sua influéncia na densidade do pé foi pouco significativa.

Pode-se notar que a densidade do produto obtido, para as trés formulacses, teve
relag@o inversa proporcional & viscosidade das emulsdes, confirmando de que o
tamanho das goticulas atomizadas dependem desta varidvel. Assim para a formulacdo
2 que teve a menor viscosidade (vide tabelas 5, 6, 7 e 8), obteveram-se valores

maiores de densidade do que nas formulacdes 1 e 3.

O grau de estabilidade das emulsbes, para as trés formulagdes, influenciu
inversamente a densidade do produto. Isto é, para a formulagéo 3 que mostrou a
meihor estabilidade resuftou uma densidade menor do pé. A formulagéo 2 cujo grau de
estabilidade foi o médio, dentre as trés formulacdes, mostrou também valores de

densidade intermediarios em relacéo as outras formulacdes.
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4.2.4 Retencio superficial do éleo

Na formulagéo 3 ocorreu a menor retengéo de 6leo na superficie da casca das
microcapsulas (vide tabela 8), a qual mostrou didmetro de gldbulos na emuls3o
pequenos, provavelmente devido a presenca do Capsul. Observa-se também que nao
ha uma dependéncia clara da reteng8o superficial de dleo com a variacdo da

temperatura de secagem; o menor valor foi obtido a temperatura de secagem de 220°C.

A formulacéo 1 tambem ndo apresenta clara refagio da retengdo superficial do
dleo com a temperatura de secagem, observando-se elevados niveis de retencgio
principaimente para as temperaturas de 180°C e 220°C. Na formulacéo 2 observa-se
que na maior temperatura menor retengdo, obtendo-se elevados indices para 180 e
200°C. Esses valores de retencdo para ambas as formulagfes resultaram da grande
variag&o de diametro dos gldbulos nas emulsdes e possivelmente devido & presenca

da goma arabica.
4.3.5 Retencdo interna do éleo

A adigdo do Capsul nas formulaces foi determinante para obter bons indices
de retencdo de Gleo no interior das microcapsulas. A formulagiic 3 teve a maior
concentragao de Capsul e portanto o maior valor de retencéo (91,44% em média),
coma observa-se na tabela 8. A formulagéo 1 com concentrac&o de Capsul menor do
que na formulacado 3, obteve-se valores intermediarios de retengéo, em média 84,26%
(vide tabela 6). Ja na formulagdo 2, a qual ndo teve Capsul, resultou em valores baixos

de retencao (vide tabela 7), em media 72 62%.

Os valores de retengéo interna obtidos estio em concordéncia também com o
diametro de gidbulos e portanto com o nivel de estabilidade mostrado pelas emulsdes,
isto €, para a formulacao 3 com elevado nivel de estabilidade obteve-se o maior valor
de retencéo e para a formulacdo 2 que mostrou baixa estabilidade obteve-se baixas
retencdes. As trés formulagbes ndo mostraram depéndencia bem definida com a

temperatura do ar de secagem.



4.3.6 Estrutura das microcapsulas

As fotografias 15, 16 e 17 firadas no m.o. mostram as estruturas das
microcapsulas dos pés obtidos das trés formulagbes para cada uma das temperaturas
de secagem. Da mesma forma as estruturas obtidas em m.e.v. estio nas fotografias 18,

19 e 20 para as formulacghes 1, 2 e 3, respectivamente.

Nas fotografias da figura 15 {formulacao 1) as microcapsuias tém diametros
variavers e tendem a agrupar-se. As fotografias da figura 16 mosiram que a formulagso
2 mesmo com auséncia do Capsul, forma microcapsulas muito semsihanies &
formulagae 1. A agregacdo das particulas sobre a superficie das microcdpsulas
maiores esta bem demonstrada na figura 16¢. Na formulagéo 3 (fotografias da figura
173, as microcapsulas estio pouco aglomeradas e as deformacdes superficiais séo
menores, destacando-se microcapsulas esféricas e compactas. Para as trés

formulactes, os trés tratamentos térmicos ndo modificaram a forma das microcapsulas,

As microcapulas da formulacao 1 {figura 18a-18f) apresentaram maior variagcao
nos seus didmetros provavelmente devido a presenga de entumescimentos,
predominando  as microcapsulas com superficie rugosa. Entretanto algumas
microcapsulas quando atingem conformac8o esférica (figura 18c, C) quebram-se no
manuseio e demonstram possuir parede porosa (figura 18d, D). Para as particulas
obtidas com a temperatura de secagem de 180°C o entumescimento & acentuado,
entretanto nas particulas obtidas com a temperatura de 200°C observa-se menor grau

de entumescimento, ja nas particulas obtidas a 220°C observam-se microcapsulas com

grau de entumescimento maior.

Na formuiacio 2 (figura 18a-19f) a maioria das microcépsulas apresentam-se
com entumescimentos, enrugameantos e orificios ou crateras resulfantes da formagéao
de bolhas de vapor no interior da microcapsula, durante a secagem. Os indices de
retencdo superficial de oleo diminuiram com a elevacgio da temperatura de secagem
(tabela 7); observando-se as paredes das microcapsulas fica evidenciado que na

temperatura de 220°C as paredes mostram formas mais definidas e com deformagoes

61



menores. Em particular observa-se que as cascas das microcapsulas com a
temperatura de secagem de 200°C apresentam numero maior de orificios e a retengao

de éleo também foi menor (tabela 7).

As microcapsulas da formulacdo 3 (figura 20a-20f) apresentaram
entumescimentos em menor grau e rugosidades mais leves na sua superficie, com
formas mais definidas, globosas e compactas com a presenca minima de rachaduras
e orificios. A retenc&o de 6leo interno nas microcdpsulas obtidas a 180 e 220°C sé&o
similares (tabela 8), porém as retengies superficiais entre essas temperaturas diferem
em 42,7%, o que pode ser corroborado observando gue as particulas obtidas a 220°C
apresentam aglomeragBes que praticamente néc sd@o observadas a 180°C. As
microcapsulas obtidas a 200°C apresentaram os melhores indices de retengdo intermna
e superficial de dleo e isto comprova-se com as observagbes das figuras 20c e 20d, as

quais mostram pouco entumescimento e no apresentando outras deformagbes.

Em geral, os resultados obtidos mostram que a formulagéo 1
{maltodextrina/goma arabica/Capsul) e a formulagdo 3 {maltodextrina/Capsul) d&o
como resuitado microcapsulas com cascas melhor formadas, e maior retencéo de dleo.
No entanto na formulacdo 2 (maltodextrina/goma arabica) resultaram microcapsulas

com formas heterogéneas, deformadas & com menor retengdo interna de dleo.

As microcapsulas de todas as formulacbes mostraram mesma velocidade de

embebicdo e demonstraram gue as suas esiruturas resultaram da interac@o da mistura

maltodexirina efou goma arabica efou Capsul.



10 pm
_0
a. 180°C

4

b. 200°C

c. 220°C
FIGURA 15. Microcapsulas mostradas em m.o. da formulagéo 1 a diferentes
temperaturas de secagem. a. 180°C, b. 200°C e c. 220°C.
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)

c. 220°C
FIGURA 16. Microcdpsulas mostradas em m.o. da formulagéo 2 a diferentes
temperaturas de secagem. a. 180°C, b. 200°C e c. 220°C.
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b. 200°C

c. 220°C
FIGURA 17. Microcapsulas mostradas em m.o. da formulagdo 3 a diferentes
temperaturas de secagem. a. 180°C, b. 200°C e c. 220°C.

65



e, f.
FIGURA 18. Microcapsulas da formulagdo 1 mostradas em m.e.v. nas trés temperaturas
de secagem: a. e b. 180°C, c. e d. 200°C, e. e f. 220°C.
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FIGURA 19. Microcédpsulas da formu'lag

temperaturas de secagem: a. e b. 180°C
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FIGURA 20. Microcapsulas da formulagéo 3 mostradas em m.e.v. nas trés temperaturas
de secagem. a.eb. 180°C, c.ed. 200°C, e. ef. 220°C.
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5. OBSERVAGOES E CONCLUSOES

1. A microencapsulagao por atomizagio do dleo essencial de laranja € um processo
complexo e depende de varios fatores tanto na preparagio da emulséo quanto na
secagem por atomizacdo. Assim a escolha do tipo e concentragao do encapsulante
e homogeneizagao, na preparaco da emulsio, sdo determinantes. A temperatura
do ar de secagem, o didmetro das goticulas atomizadas e algumas caracteristicas

da emuisdo como viscosidade e tensdo superficial, séo determinantes na secagem.

2. A formulago com encapsulante maltodextrina/Capsul apresentou 0s meihores
indices de retengdo de dleo essencial de laranja, apesar da emulsdo apresentar
valores elevados de viscosidade o qual provocaria a formacio de particulas
grandes e portanto a diminuicdo da retengao, porém isto ndo aconteceu devido a

estabilidade da emulséo.

3. A combinacio de encapsulantes maltodextrina, goma arabica e Capsul apresentouy
menor retencao de dleo que a combinagio maltodextrina/C apsul. Isto poderia levar
& conclus3o de excluir a goma arébica da formulagéo, porém a sua presenca seria

necessaria devido ao seu efeito antioxidante, sendo preciso ofimizar a sua

conceniragdo.

4. De forma geral a estrutura das microcapsulas para as irés formulactes estudadas
néo apresentou maior diferenca, observando-se uma nova estrutura produto da

interacdo das estruturas originiais dos agentes encapsultantes.

5. £m todas as formulactes estudadas observou-se nas microcapsulas algum gray

de porosidade, 0 que provavelmente deva-se a presenga de alta concentracéo de

maltodextrina.
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5.1

Sugestdes

Neste trabalho foi estudada o comporiamento da composigéo maltodextring, goma
arabica e Capsul como material parede, porém ndo foram encontradas proporgdes
otimas para cada encapsulante. Propde-se a otimizacdc das proporches de
maltodextrina, Capsul e goma arabica segundo a formulacdo 1. Para uma melhor
avahaco da protegdo confra a oxidacio pelo material de parede proposto, devera
também ser estudado o fempo de armazenamento do produto obtido.
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APENDICES

Apéndice 1. Medida das tensdes superficial e interfacial (método do

anel)

Para a medida das tensdes superficial e interfacial, procede-se da seguinte

maneira:

Fixacdo do anel na unidade de medida.

Programacao da unidade de processamento (tipo de tensao a medir & numero de
medidas).

Colocacéo do bequer contendo a amostra.

Caso seja a tensdo superficial

4.
5,
6.

Introdugdo manual do anel, até 1 - 3 mm abaixo da interface emuiso/ar

Inicio da medida.
O tensidmetro automaticamente deslocard o anel até a interface emulséo/ar e

proporcinard a medida.

Caso seja a tensdo interfacial,

tipo pulf

4. Colocacio do 6lec no bequer.

5. Imercéo do anel de 2 a 3 mm.

6. Inicio da calibragao.

7. Retirada do 6leo.

8. Limpeza do bequer. Limpeza do anel com agua deicnizada e secagem no fogo
direto.

8. Colocacéo do encapsulanie no bequer.

10. Imersdo do anel no encapsuiante e colocagéo do oleo.

11, Inicio da medida.

12,

O tensiémetro automaticamente deslocara o anel até a interface encapsulante/dleo
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e proporcionara a medida.

tipo push .

4. Colocacdo no bequer do encapsulante obtendo uma aitura de 6 a 10 mm.

5 Cobertura com o dleo obtendo uma altura de 1 cm. acima da interface, tendo o
cuidado de ndo misturar ambas as fases.

&,  Imersdo do anel até 2 mm. acima da interface.

Inicio da medida.
O tensidmetro automaticamente deslocaré o anel até a interface encapsulante/Glec

e proporcionara a medida.
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Apéndice 2. Resultados do teste preliminar

A emulsdo preparada mostrou as seguintes caracteristicas: viscosidade 87,75
cps a 25°C; pH 3,97, didmetro médio dos glGbulos 2uum; nao apresentou separagio de
fases. As medidas das tensdes superficial e interfacial em fungéo da temperatura sao

mostrados na tabela At.

TABELA A1. Tensdes superficial e interfacial para a emulséo do teste preliminar

Temperatura Tensao superficial * Tensdo interfacial
[°C] [ mN/m 1 [ mN/m ]
20 41,115 4,330
25 40,400 4 490
30 42,170 4,595
40 43,955 4,550
50 45225 4,795

" as medidas foram realizadas em duplicata

As caracteristicas do produto final estdo na tabela A2, Observa-se que oS
indices de retencdo do leo essencial de laranja no interior das microcapsulas s&o
satisfatorios e os niveis de retencdo do éleo na superficie s&o baixos. As particulas de

pd, para as trés temperaturas de secagem, n&oc mostraram aglomeragao.
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