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 “A melhor de todas as coisas é aprender. O dinheiro pode ser perdido ou 

roubado, a saúde e forca podem falhar, mas o que você dedicou à sua mente 

é seu para sempre. Tentar e falhar é, pelo menos, aprender. Não chegar a 

tentar é sofrer a inestimável perda do que poderia ter sido” 
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“Quem sabe concentrar-se numa coisa e 

insistir nela como único objetivo, obtém, 

ao fim e ao cabo, a capacidade de fazer 

qualquer coisa” 

(Mahatma Gandhi) 

 

 

"Você ganha forças, coragem e confiança 

a cada experiência em que você enfrenta 

o medo. Você tem que fazer exatamente 

aquilo que acha que não consegue."  

(Eleanor Roosevelt) 
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RESUMO 

 

 

Apesar da facilidade da produção e da possibilidade de fabricação em escala industrial, as 

micropartículas lipídicas apresentam desvantagens como a baixa capacidade de encapsula-

ção e a possibilidade de expulsão do material de recheio durante o armazenamento.  

Foram propostas micropartículas lipídicas contendo lipídios sólidos e líquidos como mate-

riais de parede com o objetivo de minimizar a expulsão do material de recheio. Desta forma 

o presente trabalho teve como finalidade estudar a formação de microcápsulas lipídicas 

produzidas pelo processo Spray Cooling, compostas por misturas, em diferentes proporções 

de ácido oleico, linolênico e cera de carnaúba como matriz, lecitina de soja como surfactan-

te e solução de glicose e glicose sólida como materiais de recheio. O objetivo foi aumentar 

a eficiência de encapsulação, avaliando e verificando o efeito da composição e estrutura da 

matriz lipídica, testando o comportamento da partícula com a inclusão de um novo compo-

nente na matriz lipídica como é a cera de carnaúba. Nas micropartículas foram avaliadas a 

morfologia de superfície e microestrutura por microscopia eletrônica de varredura, tamanho 

e distribuição de partícula, quantidade de glicose superficial (não encapsulada), eficiência 

de encapsulação e comportamento de liberação do recheio em solução aquosa. As micro-

partículas apresentaram formas esféricas com paredes rugosas, os diâmetros médios situa-

ram-se numa faixa de 36 e 58 µm. Os resultados de eficiência de encapsulação nas misturas 

com a glicose em solução encontraram-se numa faixa de 52 a 62%, e nas misturas contendo 

o recheio sólido os valores de eficiência de encapsulação situaram-se numa faixa de 54 a 

66%. As maiores quantidades de glicose superficial foram encontradas nas formulações nas 

quais foram adicionadas quantidades de recheio sólido. A liberação do recheio foi avaliada 

a cada 30 minutos durante 2 horas, observando-se que nos primeiros 30 minutos, as formu-

lações que continham a glicose sólida apresentaram valores acima de 86% (efeito burst), 

enquanto que a liberação do recheio nas misturas contendo a glicose em solução apresentou 

valores de 22 a 72%. Ao término desse período, nestas misturas foi observado que a libera-

ção de recheio ocorreu progressivamente. A utilização da matriz lipídica nas formulações 
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parece responsável pelos resultados, considerando que a adição do lipídio liquido à cera de 

carnaúba foi um fator determinante na modificação da cristalização da mistura lipídica pro-

porcionando uma melhoria na eficiência de encapsulação destas partículas. 

 

 

Palavras–chave: Micropartículas lipídicas; Cera de carnaúba; Spray Cooling; Liberação 

controlada. 
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ABSTRACT 

 The manufacturing and large scale production of micro particles is easy; however 

these products show some disadvantages such as poor encapsulation and deficient core ma-

terial expulsion during storage. To avoid this problem the use of nanostructured lipids have 

been proposed with the purpose of minimizing the expulsion of core material. This work 

was conducted to study the formation of lipid microcapsules, produced during spray cool-

ing, from mixtures which contained different proportions of: oleic acid and carnauba wax 

as matrices, soybean lecithin as a surfactant and glucose solution and solid glucose as core 

materials. The objective of this study was to increase the efficiency of encapsulation by 

assessing and verifying the effect of composition and structure of the lipid matrix. The per-

formance was evaluated with the addition of a new compound, carnauba wax, in the lipid 

matrix. In the micro particles the following variables were assessed: superficial morphology 

and microstructure by electron microscopy, size and particle distribution, amount of super-

ficial glucose (not encapsulated), efficiency of encapsulation and performance of releasing 

core material in an aqueous solution. The micro particles showed spherical shapes with 

rough walls, the average diameters varied from 36 and 58 µm. Results of encapsulation 

efficiency were from 52 - 62% for mixtures of glucose solution and from 54 - 66% for mix-

tures with solid core. More superficial glucose quantities were found in formulations in 

which solid cores were added. Core releasing was assessed every 30 minutes during 2 

hours; during the first 30 minutes, the formulations containing solid glucose showed values 

> 86% (burst effect) while the releasing of core material from mixtures containing glucose 

solution varied from 22-72% where the release increased progressively during this time. 

The use of a lipid matrix in the formulations may be responsible for these results because 

the addition of a liquid lipid (AO) to carnauba wax was a crucial factor in the crystallization 

modification of the lipid mixture providing reasonable encapsulation efficiency. 

Keywords: Lipid micro particles, carnauba wax, spray cooling; controlled release. 
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1. INTRODUÇÃO 

 

 

A tendência mundial está orientada à necessidade de que os alimentos sejam forne-

cidos aos consumidores como fonte de bem-estar e de saúde, essa perspectiva requer mu-

danças no desenvolvimento de novos produtos, aplicando-se métodos inovadores enfocados 

no controle da bioacessibilidade dos componentes ativos, e a microencapsulação é um meio 

efetivo de se alcançar tais objetivos (SANGUANSRI e AUGUSTIN, 2006). O estudo dessa 

tecnologia vem desde os anos 30 e foi aplicada pela primeira vez em 1954, num papel de 

cópia sem carbono (DZIEZAK, 1988). Na área de alimentos os estudos foram iniciados nos 

anos 60, pelo Instituto de Pesquisas Southwest (EUA), microencapsulando óleos essenciais 

para prevenir a oxidação e a perda de substâncias voláteis e controlar a liberação do aroma. 

A microencapsulação é uma técnica de empacotamento com finas coberturas poli-

méricas aplicáveis em sólidos, gotículas de líquidos ou material gasoso, formando pequenas 

partículas denominadas microcápsulas, que podem liberar seu conteúdo sob velocidade e 

condições específicas (TODD, 1970). Por sua vez, ARSHADY (1993) descreveu as micro-

cápsulas como embalagens extremamente pequenas, compostas por um polímero como 

material de parede e um material ativo chamado de recheio. Apresenta como objetivos re-

duzir as interações do recheio com fatores ambientais adversos, transformar sabores líqui-

dos em pó, melhorar o tempo de retenção dos nutrientes em alimentos e permitir uma libe-

ração modulada do recheio, estabilidade durante a armazenagem e em algumas aplicações, 

mascarar compostos de sabor indesejável (DEPYPERE, 2005; PSZCZOLA, 1998; REI-

NECCIUS, 1995)  

O emprego de partículas lipídicas como matriz de substâncias ativas tem sido pro-

postas como uma alternativa pela habilidade que apresentam de formarem uma variedade 

de estados morfológicos como emulsões, lipossomas e micropartículas sólidas (SIEK-

MANN & WESTESEN, 1992; MULLER et al, 2000), apresentando grande flexibilidade 

com respeito ao empacotamento e tamanho das partículas. 



Introdução  
 

2 
 

Apesar da importância dos lipídios para o transporte de bioativos, estes apresentam al-

gumas desvantagens como a baixa capacidade de encapsulação e a instabilidade na retenção 

do recheio durante a armazenagem devido ao caráter polimórfico dos lipídios que pode 

produzir um alto grau de estruturação da parede da partícula através da cristalização lipídi-

ca e da conseqüente expulsão do recheio. Estudos de literatura observam que alguns tensoa-

tivos podem melhorar a eficiência de encapsulação e a utilização de diferentes tipos de lipí-

dios conjuntamente podem dificultar a cristalização e a expulsão do recheio. 

Na produção de micropartículas lipídicas por Spray Cooling, a massa do lipídio fundido 

junto com o material de recheio, é atomizada formando gotas que rapidamente solidificam-

se em contato como o frio (MAGEE & OLSON, 1981a; 1981b). Na técnica Spray Cooling, 

os lipídios são usados como materiais de parede, para encapsular compostos hidrofílicos ou 

hidrofóbicos, os quais mantem-se acima da temperatura do ponto de fusão (45-85°C), com 

o recheio a ser emulsionado, solubilizado ou suspenso no material lipídico liquefeito e em 

seguida pulverizado em uma câmara fria (ar frio ou N2 liquido) com uma temperatura mais 

baixa do que a do ponto de fusão dos lipídios. As desvantagens desta técnica incluem a 

baixa capacidade de encapsulação, a possibilidade de que parte do recheio seja localizada 

na superfície da partícula, e a possibilidade de expulsão do recheio devido ao rearranjo ca-

racterístico polimórfico dos materiais de lipídios, além do significativo encapsulamento de 

alto conteúdo de água no caso de emulsões (MEHNERT & MÄDER, 2001; MÜLLER et 

al., 2002a, b). 

A cristalização ocorre com mais intensidade quando moléculas de lipídios muito seme-

lhantes são usados, com longas e perfeitas cadeias carbônicas. A inclusão de um lipídio 

líquido modifica a cinética de cristalização, alterando a organização da rede cristalina com 

o objetivo de aumentar a capacidade de encapsulação e diminuir a expulsão do recheio 

(MÜLLER et al., 2002a). Durante a cristalização, o espaço disponível para a acomodação 

do recheio será reduzido, o que também pode causar a expulsão do mesmo. Estas desvanta-

gens levaram ao desenvolvimento de uma nova forma de partículas lipídicas chamados car-

readores lipídicos nanoestruturados (NLC), que são produzidos por uma mistura de lipídios 

sólidos e líquidos incompatíveis que produzem matrizes lipídicas menos ordenadas, resul-
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tando em uma maior capacidade de encapsulamento e um melhor controle da liberação 

(MÜLLER et al., 2002a). 

Diferentes pesquisas analisaram a incorporação de lecitina na matriz lipídica para me-

lhorar e aumentar a incorporação do recheio e concluíram que a incorporação do recheio 

aumentou linearmente com o aumento da concentração de lecitina presente até uma deter-

minada porcentagem, e este efeito foi atribuído à formação de micelas no meio da matriz 

lipídica, o que permitiu incorporação adicional do recheio (SCHUBERT et al., 2006). 

GOUIN et al. (2004), afirmaram que pela propriedade de liberação controlada, a 

microencapsulação deixa de ser apenas mais um método de agregação de substâncias a uma 

formulação alimentícia, pois a liberação ajuda a evitar a utilização inefetiva e a perda de 

compostos durante o processamento onde os ingredientes ativos são liberados a razões con-

troladas em períodos de tempo prolongados (SAVOLAINEN et al., 2002). 

Neste contexto este trabalho teve como objetivo produzir micropartículas lipídicas sóli-

das, preparadas pelo processo Spray Cooling, compostas por cera de carnaúba, ácido oleico 

e ácido linolênico como material de parede, lecitina de soja como tensoativo e solução de 

glicose e glicose sólida como material de recheio. Sendo que, com o ácido linolênico como 

parte da parede, não se atingiu o objetivo do trabalho quanto à produção das micropartícu-

las, já que não apresentou as características favoráveis após a realização os testes de produ-

ção das mesmas. As micropartículas lipídicas produzidas foram analisadas com relação à 

morfologia de superfície, tamanho de partícula, eficiência de encapsulação, glicose superfi-

cial e perfil de liberação do recheio em solução aquosa. 



 Objetivos 
 

4 
 

2. OBJETIVOS 

 

2.1. Objetivo Geral 

 

Estudar a produção de micropartículas lipídicas sólidas, preparadas por Spray Coo-

ling, constituídas por cera de carnaúba/ácido oleico e cera de carnaúba/ácido linolênico 

como material de parede, lecitina de soja como tensoativo e solução de glicose e glicose 

sólida como material de recheio. 

 

2.2. Objetivos Específicos 

 

2.2.1. Preparar as misturas lipídicas contendo a cera de carnaúba (sólido), ácido oleico e 

ácido linolênico (lipídios líquidos). 

2.2.2. Determinar as condições de processo na produção de micropartículas lipídicas (MpL) 

com recheio hidrofílico pelo método Spray Cooling.  

2.2.3. Determinar as características morfológicas e de distribuição de tamanho das micro-

partículas lipídicas. 

2.2.4. Determinar a porcentagem de glicose superficial, eficiência de encapsulação total e 

efetiva e a liberação porcentual do recheio, liberado em duas horas. 

2.2.5. Determinar o comportamento do recheio hidrofílico (líquido e sólido) e o efeito da 

adição da cera de carnaúba na matriz lipídica, relacionado à eficiência de encapsulação e 

liberação do recheio. 

 

 



 Revisão Bibliográfica 

5 
 

3. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

 

3.1. Microencapsulação 

 

3.1.1. Definição 

 
Microencapsulação é definida como um processo no qual uma membrana envolve 

pequenas partículas de sólido, líquido ou gás com o objetivo de proteger o material encap-

sulado de condições adversas do meio, tais como luz, umidade, oxigênio e interações com 

outros compostos, estabilizando o produto e promovendo a liberação controlada em condi-

ções específicas (SHAHIDI et al., 1993). 

O tamanho das micropartículas pode variar de poucos nanômetros chamados assim 

de nanopartícula, a muitos milímetros chamados assim de micropartícula, a microcápsula 

pode ter diferentes formas tais como esféricas, retangulares ou irregulares, monolíticas ou 

podem formar um conglomerado (DZIEZAK, 1988; JACKSON & LEE, 1991; NORI, 

1996); podem também ser mononucleadas, na qual o recheio é envolvido por uma única 

camada de parede ou multinucleadas na qual o recheio é distribuído por toda a extensão da 

matriz (THIES, 1995). 

O modelo mais bem sucedido de microencapsulação é observado nas células vivas, 

nas quais uma membrana natural protege os componentes celulares, e exerce uma função 

importante no metabolismo, controlando seletivamente a entrada e saída de substâncias das 

células que, de maneira similar, tem uma parede que isola o material ativo e controla a libe-

ração sob estímulo específico. Portanto, o propósito da microencapsulação é proteger seu 

conteúdo do ambiente que pode ser destrutivo, permitindo trocas pela membrana (JIZO-

MOTO et al., 1993).  
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3.1.2. Vantagens e desvantagens 

 

A encapsulação pode ser usada com vários propósitos além da função de proteção 

do material encapsulado, quais sejam: (GOODWIN & SOMERVILLE, 1974; SHAHIDI & 

HAN, 1993; RÉ, 1998):  

• Conversão de substâncias líquidas ou gasosas em pós, permitindo sua melhor utili-

zação em sistemas desidratados. 

• Mascarar propriedades indesejáveis do material encapsulado como sabor, odor, 

pH, propriedades catalíticas, dentre outras; 

• Permitir mecanismos de liberação controlada das substâncias encapsuladas para 

fins específicos nos produtos onde está veiculada.  

• Reduzir a toxicidade do material encapsulado. 

• Separar compostos da formulação que são incompatíveis ou reativos. 

Essas vantagens permitem que os produtos microencapsulados tenham melhor po-

tencial de uso, tanto pela minimização na perda de suas características desejáveis (sejam 

estas nutricionais, sensoriais ou químicas) quanto pelo controle de sua ação no alimento, 

pela possibilidade de uma liberação controlada. A possibilidade de controle na taxa de libe-

ração do material de recheio das cápsulas é uma das mais exploradas funções dessa tecno-

logia e está diretamente relacionada com características da parede formada como: estrutura 

química, espessura, tamanho, porosidade e solubilidade (FANGER, 1974). Por sua vez, 

essas características determinam a permeabilidade e a difusividade do recheio pela parede. 

As características funcionais das cápsulas produzidas dependem além do material de parede 

escolhido, das características do material de recheio, do método empregado na produção 

das microcápsulas e do meio onde serão utilizadas.  

Existem algumas potentes limitações, como a capacidade limitada de eficiência de 

encapsulação, a possibilidade de expulsão do recheio durante o armazenamento e adicio-

nalmente pode ocorrer incorporação de alto conteúdo de água na dispersão. (MEHNERT & 

MÄDER, 2001; MÜLLER et al, 2002a; MÜLLER et al, 2002b; HEURTAULT et al, 2003; 

WISSING et al, 2004). 
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3.1.3. Cronologia e Aplicação 

 
O estudo da tecnologia de encapsulação começou nos anos 30 e foi aplicada pela 

primeira vez em 1954, num papel de cópia sem carbono, onde o papel recebia uma fina 

camada de micropartículas que se rompia com a pressão da ponta do lápis e liberava uma 

tinta incolor que, em contato com um reagente, tornava-se colorida e idêntica ao original 

(DZIEZAK, 1988). Na área de alimentos os estudos foram iniciados nos anos 60, pelo Ins-

tituto de Pesquisas Southwest (EUA), microencapsulando óleos essenciais para prevenir a 

oxidação e a perda de substâncias voláteis e controlar a liberação do aroma. 

A microencapsulação não é um processo novo, mas sua aplicação em alimentos 

processados industrialmente é recente. No passado a encapsulação de ingredientes alimen-

tícios representava elevação de custos e os técnicos não sabiam como lidar com o ingredi-

ente encapsulado. Em função disto, este processo foi desacreditado e quase abandonado. 

Entretanto, gradualmente mostrou ser uma tecnologia de sucesso e atualmente gera 30% 

dos negócios anuais no setor de aditivos. É basicamente uma tecnologia transferida de pro-

dutos farmacêuticos para produtos alimentícios que só obteve credibilidade comercial 

quando foi aplicado sal encapsulado nos hamburgers da linha dos McLean Deluxe Ham-

burgers da empresa McDonald's, o que resultou na melhoria da aceitabilidade dos mesmos 

(DUXBURY & SWIENTEK, 1992).   

 Nos últimos anos os estudos e os aperfeiçoamentos dessa técnica permitiram a am-

pliação do seu uso para a indústria de alimentos, farmacêutica, aromas e sabores, tintas, 

química, agrícola, dentre outras (FANGER, 1974; POTHAKAMURY et al, 1995; RÉ 

1998; WIELAND-BERGHAUSENS et al, 2002).  

Na indústria de alimentos, a microencapsulação esta trazendo grandes benefícios no 

campo nutricional através da fortificação/suplementação de alimentos ou suplementação 

com medicamentos procurando-se prevenir as deficiências de vitaminas e minerais nos ali-

mentos entre outras aplicações (JACKSON & LEE, 1991). 

 A Tabela 1 mostra diversos trabalhos publicados nos últimos anos sobre o uso de 

vários polímeros em microencapsulação de substâncias por diversas técnicas. 
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Tabela 1 – Trabalhos recentes sobre microencapsulação. 

Material de parede Recheio 
Mét. de encapsula-

ção 
Autores 

Isolado proteico de soja Óleo de peixe 
Gelificação térmica 

e/ou enzimática 
Cho et al., 2003 

Blenda de polímeros Oleoresina de páprica Spray Dryer 
Rodriguez-Huezo 

et al., 2004 

Gelatina + G. Arábica Óleos 
Coacervação comple-

xa 
Lamprecht et al., 

2000,2001 

Caseína Fármacos Coacervação simples 
Santinho et al., 

1999 

Goma Arábica Óleos essenciais Spray Dryer Bertolini, 2001 

Prot. De soro de leite Fármacos 
Dupla emulsificação e 

enrijecimento por 
calor 

Lee & Rosen-
berg, 2000 

Amido Óleo de peixe Spray Dryer Cardoso, 2000 

Lipídios (ponto de fusão > temp. 
Ambiente 

Total o parcialmente 
solúveis em água 

Spray Chilling 
Langdon et al., 

1998,2004, 2005 

Alginato, goma gelatina e pectina Óleo e proteínas Gelificação iônica 
Mukai-Corrêa et 

al., 2004, 2005 
Leite desnatado reconstituído (LDR), 

inulina, oligofrutose e oligofrutose 
enriquecida com inulina 

Bifidobacterium BB-12 Spray drying 

Fritzen-Freire et 
al. (2012) 

 

Gordura interesterificadas com palma 
e óleo de palmiste 

Bifidobacterium lactis e 
Lactobacillus acidophi-

lus 
Spray Chilling 

Pedroso et al. 
(2012) 

Ácido esteárico e gordura vegetal fitosteróis Spray Chilling 

ALVIM, Izabela 
Dutra et al. 

(2013) 

    

 
 

3.1.4. Microencapsulação no setor alimentício. 

 

A aplicação mais conhecida da encapsulação em alimentos é a proteção de compos-

tos de aroma, que podem ser perdidos por evaporação, oxidação ou interações com outros 

compostos. Uma grande preocupação é que os compostos de aroma sejam liberados de 

forma rápida e efetiva apenas quando o alimento entrar em contato com a boca, do contra-
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rio a encapsulação não teria sentido. Assim, são utilizados matérias de parede bastante hi-

drossolúveis, como amido e dextrinas (ARSHADY, 1993). 

Entre os produtos alimentícios que são encapsulados podem-se incluir: ácidos, ba-

ses, aminoácidos, corantes, enzimas, microrganismos, óleos essenciais, gorduras, vitaminas 

e minerais, sais, açúcares e gases (JACKSON & LEE, 1991). 

A encapsulação protegeu e aumentou a estabilidade das vitaminas em alguns extre-

mos de umidade e de temperatura, permitiu à liberação controlada no trato intestinal, me-

lhorou suas propriedades e retardou a perda da cor e a rancidez oxidativa na produção dos 

aromas encapsulados. No caso de proteção entérica foram usados materiais hidrofóbicos, 

como ceras, embora muitos derivados de celulose e proteínas com ligações cruzadas pos-

sam também promover liberação entérica (JANOVSKY, 1993; TRINDADE & GROSSO, 

2000). 

DZIEAK (1988a) reportou que a encapsulação de acidulantes como o ácido ascórbi-

co, cítrico, fumárico e lático foi realizada para evitar que os mesmos fossem dissolvidos em 

condições específicas de temperatura e a dos aromatizantes foi realizada com a finalidade 

de aumentar significativamente sua vida de prateleira. A dos agentes de fermentação, para 

que os mesmos tivessem um espectro maior de aplicações, principalmente em pizzas, onde, 

estando encapsulados, evitavam o endurecimento da massa e em salgadinhos extrusados 

aumentavam o escoamento da massa; a dos adoçantes foi realizada objetivando diminuir a 

higroscopicidade; a de vitaminas e minerais, para que pudessem ser incorporados aos ali-

mentos com a finalidade de fortificação dos mesmos (LABELL 1993). 

DUXBURY & SWIENTEK (1992), reportaram que nos USA, 100% da granola em 

barra é fortificada através da incorporação de minerais e vitaminas encapsulados atendendo 

às recomendações de uma dieta balanceada.  

HELGUERA (2000) fez referência à utilização de especiarias encapsuladas para 

conferir aroma e cor de produto caseiro (recém produzido) ao produto assado industrializa-

do, tais como pães e bolos.  

GIESE (1993) reportou a aplicação de condimentos, aromatizantes, corantes e in-

gredientes nutritivos encapsulados, contidos em saches feitos de filmes comestíveis, que se 

dissolvem instantaneamente em macarrões e sopas de preparo rápido.   
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Microrganismos têm sido microencapsulados para protegê-los contra a presença de 

oxigênio (KIM et al., 1988), contra as baixas temperaturas de congelamento (SHEU et al., 

1993), contra o efeito bactericida do suco gástrico e outros meios ácidos (RAO et al., 1989; 

FÁVARO-TRINDADE & GROSSO, 2000; FÁVARO-TRINDADE & GROSSO, 2002; 

HANSEN et al., 2002).  

A encapsulação de ácidos orgânicos utilizados como conservantes em panificação, 

como o ácido sórbico, evita uma queda prematura do pH, que poderia comprometer o cres-

cimento das leveduras. A liberação desses ácidos, por outro lado é requerida durante a esto-

cagem, quando sua ação contra o crescimento de fungos é necessária. 

Uma aplicação de crescente interesse industrial é a produção de sucos de frutas en-

capsulados em pó. Os sucos de frutas são produtos de alta demanda no mercado mundial, e 

sua produção sob a forma de pós tem sido muito visada. A alta higroscopicidade e a nature-

za termoplástica desses pós acarretam problemas como adesão às paredes do secador, a-

glomeração, o que pode ser controlado pela utilização de encapsulantes. No caso de malto-

dextrinas, as de menores valores de DE são mais adequadas, já que são menos higroscópi-

cas. DIB TÁXI et al. (2003) observou que a estabilidade de suco de camu-camu microen-

capsulado por atomização foi bem superior à do produto liofilizado sem encapsulante, to-

mado como referência. A Tabela 2 mostra as diferentes áreas de investigação no setor da 

microencapsulação de alimentos. 

 

Tabela 2  – Instituições sobre encapsulação de aditivos alimentícios.  

INSTITUIÇÃO PESQUISADOR TIPO DE ATIVIDADE AREA DE INVESTIGAÇÃO 

ENITIAA (França) Dr. Poncelet Escola de Engenharia Engenharia da encapsulação  

ATO B.V (Holanda) 
M.H. Vinger-
hoeds 

Centro de Investigação 
Aplicação em processos de alimen-
tos, extrusão 

Universidade de Birmin-
gham (UK) 

Dr. Z. Zhang Centro de Investigação 
Formulação de microcápsulas e sua 
caracterização 

VTT Biotchnol (Finlandia) Dr. P. Forssell Centro de Investigação 
Matrizes de encapsulação a base do 
amido 

UPV/EHU LEIA Fundation 
(Espanha) 

Prof. J.L. Pedraz 
Fundação de Investiga-
ção 

Aplicações em alimentos 
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INSTITUIÇÃO PESQUISADOR TIPO DE ATIVIDADE AREA DE INVESTIGAÇÃO 

GeniaLab Bio Technologie 
(Alemanha) 

Dr. Ulrich Jahnz Centro de Investigação 
Tecnologia e materiais de encapsu-
lação 

CERTH/CPERIMPRE 
(Grécia) 

Prof. Kostas 
Kiparissides 

Instituto de Pesquisa Liberação controlada de aditivos 

ITZ - Bremerhaven (Ale-
manha) 

Dr. C. Maehr 
Centro de transferência 
de Tecnologia 

Desenho de produto e de processos,  
secagem por aspersão 

Università di Perugia (Itália) 
Prof. C. Nas-
truzzi 

Universidade Liberação controlada 

Food reserarch and devel-
opment center (Canadá) 

Ph. D. Edward 
Fainworth 

Centro de Investigação Nutracéuticos, alimentos saudáveis 

Memorial University of 
Newfoundland (Canadá) 

Dr. Shahidi 
Fereidoon 

Universidade Aplicações em produtos comerciais 

Southwest Research Insti-
tute (USA) 

Ph. D. Niraj 
Vasishtha 

Centro de Investigação Novas técnicas, extrusão 

Eastern regional Research 
Center (USA) 

Dr. Charles 
Onwulata 

Centro de Investigação 
Aplicação de produtos, derivados 
lácteos. 

University of Rutgers (U-
SA) 

Ph. D. King Universidade Aplicação com hidrocoloides 

University of Minnesota 
Dr. G.A. Rei-
neccius 

Departamento de Ciên-
cia, Alimentos e Nutri-
ção 

Encapsulação de sabores, principal-
mente técnica de secagem por asper-
são. 

Universidade de Campinas 
(Brasil) 

Dr. Carlos F. R. 
Grosso 

Universidade Microencapsulação de alimentos 

Universidad Autónoma 
Metropolitana (México) 

Dr. Eduardo 
Jaime Vernon 
Carter 

Universidade 
Formulação, estruturação e estudo 
da estabilidade de sistemas dispersos 
alimentícios. 

 
Adaptado de KAPUSNIAK (2006). 
 
 
 
 

3.1.5. Métodos para produção de Micropartículas. 

 

Segundo ARSHADY (1993) e NORI (1996), os pontos críticos da microencapsula-

ção são: a composição correta entre o material encapsulante e o núcleo, a palatabilidade do 
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alimento que contém o ingrediente encapsulado, a escolha correta do material de parede da 

microcápsula (suas características físico-químicas, solubilidade, cristalinidade, capacidade 

de formação de filme e propriedades de barreira), o tamanho desejado da microcápsula, a 

sensibilidade do material encapsulado, o custo de operação, a aplicabilidade para produtos 

alimentícios e o mecanismo de liberação do material ativo. Porém, na prática, na maioria 

das vezes o critério decisivo na escolha é o custo do material de parede, que na encapsula-

ção de óleos essenciais pode chegar até 95% do preço do produto final.  

A escolha do método depende das propriedades do ativo (especialmente a solubili-

dade) e do tipo de partícula procurada, além da finalidade (morfologia, estabilidade, meca-

nismo de liberação) e das circunstâncias envolvidas na produção do produto. 

Varias técnicas (Tabela 3) são utilizadas para encapsular princípios ativos podendo 

ser divididas em métodos:  

1. Físicos: Spray drying, spray cooling, spray chilling, leito fluidizado, extrusão, 

centrifugação com múltiplos orifícios, co-cristalização, liofilização. 

2. Químicos: Inclusão molecular e polimerização interfacial. 

3. Físico-químicos: Coacervação simples ou complexa, separação por fase orgânica, 

envolvimento lipossômico, pulverização em agente formador de reticulação (JACKSON & 

LEE, 1991). 

O processo físico envolve a combinação de recheio e material de parede por meios 

mecânicos em um ambiente em que o recobrimento do recheio pelo material de parede está 

favorecido (JACKSON & LEE, 1991), ao contrário do que acontece nos métodos químicos, 

nos quais existem forças químicas envolvidas. 

 

 

 

Tabela 3 – Métodos de encapsulação.  

Métodos de encapsulação Materiais encapsuláveis Faixa de tamanho (µm) 

 Métodos físicos   

  Extrusão estacionária Líquido/sólido/gás 1000 - 6000 

  Bocal submerso Líquido/sólido/gás 700 - 6000 

  Extrusão centrifuga Líquido/sólido/gás 125 - 3000 
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  Bocal vibrante Líquido/sólido/gás 500 - 2000 

  Spray drying Líquido/sólido 5 - 150 

  Disco rotativo Líquido/sólido 5 - 1000 

  Pan coating Sólido > 500 

  Suspensão por ar Sólido 50 - 10000 

  Spray chilling e spray cooling Líquido/sólido 20 - 200 

  Leito fluizado Sólido > 100 

  Co-cristalização Sólido/liquido - 

  Liofilização Líquido - 

 Métodos Químicos   

  Polimerização interfacial Líquido/sólido 1 - 500 

  Inclusão molecular Líquido 5 - 500 

  Polimerização in situ Líquido/sólido 1 - 500 

 Métodos físico-químicos   

  Coacervação simples Líquido/sólido 20 - 500 

  Coacervação complexa Líquido/sólido 1 - 500 

  Lipossomas Líquido/sólido 0,02 - 3 

  

  

Lipoesferas (partículas sólido-liquido 
e carregadores lipídicos nano-
estruturados) 

Líquido/sólido 0,02 - 10 

  Evaporação do solvente Líquido/sólido 1 - 5000 
 

Adaptado de SHAHIDI e HAN (1993); DESAI e PARK (2005); MADENE et al., (2006). 

 

3.1.6 Formação das Cápsulas 

 
De modo geral a formação das cápsulas acontece em três etapas: 1) a preparação de 

uma suspensão ou solução com o material de parede e recheio seguido de homogeneização 

em geral produzindo uma emulsão; 2) deposição de material de parede ao redor do recheio; 

3) fixação ou solidificação da estrutura da parede, que pode ser feita por aquecimento, liga-

ções cruzadas ou retirada do solvente (BAKAN, 1973). Elas apresentam diferentes formas, 

conforme mostrado na Figura 1, entre esféricas, retangulares ou irregulares, monolíticas ou 

podem formar um conglomerado (DZIEZAK et al., 1988). 
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Figura 1 – Alguns modelos de microcápsulas. (A): matriz (microesfera); (B): microcápsula simples; (C): 
simples, irregular; (D): duas paredes; (E): Vários núcleos; (F): agrupamentos de microcápsulas 

 

3.1.7 Materiais de Parede 

 
O material de parede é usado para cobrir, dar forma à cápsula, reter o recheio e per-

mitir a sua liberação quando desejado. Sua escolha está relacionada com as propriedades 

físicas e químicas do recheio, dos processos utilizados para formar as microcápsulas e das 

propriedades desejadas nas microcápsulas (JAKSON & LEE, 1991; NORI, 1996). Funda-

mentalmente, o material de parede não deve reagir com o recheio e nem ser solúvel neste, 

sendo que os dois muitas vezes têm polaridades opostas, ou seja, recheios de características 

apolares são microencapsulados por materiais de parede polares e vice-versa (JACKSON & 

LEE, 1991; SHAHIDI & HAN, 1993). 

Segundo RÉ (1998) e CARDOSO (2000), o material de parede deve apresentar as 

seguintes características tecnológicas: 1) Boa propriedade emulsificante e de formação de 

filme; 2) Baixa viscosidade, mesmo em soluções com alta concentração de sólidos; 3) Bai-

xa higroscopicidade e boas propriedades de secagem; 4) Estabilidade, ausência de sabores 

desagradáveis, e boa proteção ao recheio. Polímeros diversos como gomas, carboidratos, 

celuloses, lipídios, proteínas e alguns materiais inorgânicos (silicatos, argilas) apresentam 

as características supracitadas e são muito utilizados na microencapsulação de substâncias 
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(JAKSON & LEE, 1991; CARDOSO, 2000). Alguns materiais de parede utilizados na pro-

dução de micropartículas são apresentados na Tabela 4. 

O material de parede representa de 1 a 70% do peso da microcápsula, com uma es-

pessura de até 200 �m, a espessura pode ser manipulada de modo a promover alteração na 

permeabilidade e estabilidade da microcápsula (BAKAN, 1973 e SPARKS, 1981). A es-

pessura da parede pode ser controlada para alterar a permeabilidade e estabilidade das mi-

crocápsulas. O conteúdo das microcápsulas pode ser liberado através de métodos mecâni-

cos, como por exemplo, a mastigação, fusão por exposição ao calor ou solubilização quan-

do colocados em solventes (JACKSON & LEE, 1991). 

No desenvolvimento de sistemas de microcápsulas com liberação controlada, o 

grande desafio é a manutenção da integridade da parede que controla a saída do material. 

Isso exige, em muitos casos, que o material usado na confecção da parede seja insolúvel ou 

parcialmente solúvel. Várias proteínas, devido às suas propriedades físico-químicas e con-

seqüentes propriedades funcionais, como formação de gel e emulsificação, oferecem uma 

boa opção de material de cobertura (LEE & ROSENBERG, 2000). 

Os agentes encapsulantes goma arábica e α-ciclodextrina tornaram as microcápsulas 

de aroma de pêra estáveis ao tratamento térmico (TOBITSUKA et al.,2006). A vanilina 

encapsulada com β-ciclodextrina por liofilização se tornou mais solúvel em água e mais 

protegida contra oxidação (KARATHANOS et al., 2007). 

 

Tabela 4 – Tipos de material de parede. 

Classes de material de reco-
brimento  

Tipos específicos de recobrimento 

Gomas Goma arábica, agar, alginato de sodio, carrangenina 

Carboidratos 
Amidos, maltodextrinas, sacarose, xarope de milho, ciclodextri-

nas 

Celulose 
Carboximetilcelulose, metilcelulose, etil celulose, nitrocelulose, 

acetilcelulose 

Lipídios 
Cera, parafina, triestearina, acido esteárico, monogliceridos, di-

gliceridos, cera de abelha, óleos, gorduras 
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Classes de material de reco-
brimento  Tipos específicos de recobrimento 

Materiais inorgânicos Sulfato de cálcio, silicato 

Proteínas Gluteina, caseína, gelatina, albumina. 

 
Adaptado de KAPUSNIAK & TOMASIK (2006). 
 
 

3.1.7.1 Lipídios 

 

Lipídios consistem de um amplo grupo de compostos solúveis em solventes orgâni-

cos e pouco solúveis ou insolúveis em água. Ésteres de glicerol com ácidos graxos, que 

perfazem 99% dos lipídios de plantas e animais, têm tradicionalmente sido chamados de 

óleos e gorduras, distinção que é baseada apenas no fato do material ser líquido ou sólido a 

temperatura ambiente. O estado físico do lipídio pode variar de líquido a fluido viscoso e de 

um sólido plástico a sólido flexível, e a organização da cadeia carbônica influencia forte-

mente o ponto de fusão, a estabilidade, a estrutura e a permeabilidade lipídica (DUNCAN, 

1984; TIMMS, 1984). Existem várias classes de lipídios, conforme mostrado na Tabela 5. 

Os ácidos graxos são caracterizados pela longa cadeia de átomos de carbono (ge-

ralmente de 12 a 22 átomos de carbono) com uma carboxila ao final. Podem apresentar 

cadeia saturada, insaturada, ramificada e oxigênio. Podem ser saturados de cadeia pequena 

e média (C4 – C14). As cadeias de C20 – C30 estão presentes frequentemente em ceras. Os 

ácidos graxos insaturados apresentam tamanho de cadeia de C10 – C30 e podem ter até seis 

duplas ligações, sendo C16, C18 e C22 mais comuns. Mais de 1000 ácidos graxos naturais 

foram identificados, mas somente cerca de 30 estão presentes em óleos e gorduras (GUNS-

TONE, 2003). 

Os fosfolipídios, lipídios que contém o ácido fosfórico na composição, possuem 

uma cabeça polar e duas cadeias hidrocarbônicas. Estes compostos diferem um do outro em 

tamanho, forma e polaridade da parte polar. As duas cadeias carbônicas variam, mas geral-

mente uma é saturada e a outra insaturada, esta última localizada preferencialmente na po-

sição 2 do glicerol (DUNCAN, 1984; NAWAR, 1996). 
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O uso de lipídios para a liberação prolongada de medicamentos é bem difundida na 

indústria farmacêutica. A tecnologia desenvolveu-se a partir da produção de micropartícu-

las lipídicas por spray cooling (ELDEM et al., 1991a). Houve quebra de continuidade de 

produção por diferentes motivos e a técnica reapareceu no mercado através do uso de ho-

mogeneizador por alta pressão ou por precipitação de uma micro-emulsão (MULLER & 

LUCKS, 1996., GASCO, 1993). 

Os lipídios que contêm alto teor de ácidos graxos insaturados têm sido microencap-

sulados visando diminuir a susceptibilidade à oxidação. A encapsulação de lipídios em a-

midos de batata, tapioca e milho, foi bem sucedida, não havendo interação entre o encapsu-

lado e o material de parede (KAPUSNIAK e TOMASIK, 2006). 

Na microencapsulação de ácido linoleico conjugado, o agente encapsulante com o 

qual se obteve melhor morfologia das microcápsulas, menor degradação, menor oxidação 

do ácido e, maior eficiência de encapsulação, foi a proteína concentrada de soro de leite, em 

comparação com a goma arábica e blenda de proteína concentrada de soro de leite e malto-

dextrina (JIMENEZ et al., 2006). 

 

Tabela 5– Classificação dos lipídios. 

Classe Subclasse Descrição 

Lipídios simples Acilgliceróis Glicerol + ácidos graxos 

 
Ceras 

Cadeia longa de álcool + cadeia 

longa de ácido graxo 

Lipídios compostos Glicerofosfolipídios 

Glicerol + ácido graxo + fosfato + 

outro grupo geralmente contendo 

nitrogênio 

 Esfingomielinas 
Esfingosina + ácido graxo + fosfa-

to + colina 

 Cerebrosídios 
Esfingosina + ácido graxo + açú-

car simples 

 Gangliosídios 
Esfingosina + ácido graxo + car-

boidrato complexo 

Lipídios derivados Compostos que não se enquadram Carotenóides, esteróides, vitami-
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Classe Subclasse Descrição 

nas classificações de simples nem 

compostos 

nas lipossolúveis 

Adaptado de NAWAR (1996). 

 

3.1.7.1.1 Produção de partículas lipídicas sólidas por Spray Cooling. 

 
O spray cooling é um processo físico rápido, não utilizam solventes, é reprodutível, 

de baixo valor de produção e de fácil ajuste de tamanho de partícula (ALBERTINI et al, 

2008). É semelhante ao spray drying, pois em ambos há uma dispersão/emulsão do recheio 

no material liquefeito e aplicação de condições controladas tais como temperatura, agitação 

e tempo, na fase de emulsão para a produção das micropartículas. Para a produção das par-

tículas a diferença está na temperatura, no spray drying é alta, e no spray cooling a câmara 

é resfriada (ELDEM et al, 1991a). 

O material do recheio é misturado à matriz fundida e atomizado por bicos dentro de 

uma câmara, onde as micropartículas se solidificam rapidamente ao entrar em contato como 

ar frio ou N2 liquido na câmara em temperaturas abaixo do ponto de solidificação da gordu-

ra ou cera fundida. O rendimento do processo spray cooling depende da eficiência da ato-

mização da mistura fundida, que pode ser pulverizada por diferentes diâmetros do bico a-

tomizador, também é importante a viscosidade da mistura fundida. As distribuições homo-

gêneas das partículas dependem de sua alimentação e a pressão utilizada no spray. Durante 

todo o processo de produção deve se manter a temperatura para evitar o polimorfismo em 

gorduras, o que irá afetar no perfil de liberação do material encapsulado. Diferentes taxas 

de resfriamento aplicadas podem resultar em cristalização da matriz em diferentes formas 

polimórficas. Especialmente taxas rápidas de resfriamento cristalizam muitos triacilglicé-

rois na sua forma α, assim depois esses lipídios podem se transformar em suas estruturas 

polimórficas mais estáveis (ELDEM et al., 1991b; EMAS et al., 2000). 

No spray cooling são usados como matriz, lipídios com pontos de fusão que podem 

variar de 45ºC a 122ºC, incluindo triacilglicerois, diacilglicerois, monoacilglicerois, ácidos 
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graxos livres e ceras naturais (TAYLOR, 1983; DZIEZAK, 1988; JACKSON & LEE, 

1991).  

Este processo é o menos custoso e é usado para encapsular sais orgânicos e inorgâ-

nicos, ingredientes de textura, flavours, para melhorar estabilidade em altas temperaturas e 

obter liberação modulada em ambientes aquosos. É usado também na conversão de ingredi-

entes líquidos hidrofílicos em pós (GOUIN, 2004). As partículas assim produzidas podem 

ser aplicadas em produtos de forno, misturas de sopa com alto teor de lipídios e outros ali-

mentos gordurosos (TAYLOR, 1983). As partículas produzidas por spray cooling podem 

conter quantidades de recheio não encapsulado, que se ligam à parte externa da matriz lipí-

dica. Isto pode produzir uma elevada liberação inicial de recheio, seguida de uma liberação 

que pode ser por força osmótica, difusão, mesmo que pequena, do recheio pela matriz, rup-

turas mecânicas e também por fusão dos lipídios formadores da matriz (GOUIN, 2004). 

NORI (1996) microencapsulou ácido cítrico utilizando o processo spray cooling e 

gorduras de diferentes pontos de fusão como agentes encapsulantes. Embora não tenha sido 

realizada uma avaliação sensorial com um painel de provadores, as microcápsulas obtidas 

foram consideradas eficientes na substituição da cultura starter, em salame. 

WEGMULLER et al, (2006) desenvolveram microcápsulas pelo método de spray 

cooling, contendo ferro, iodo e vitamina A para fortificação de sal, utilizando óleo hidroge-

nado de palma como agente encapsulante. As microcápsulas obtidas eram altamente está-

veis e não foram detectadas diferenças sensoriais. 

Matrizes com lipídios sólidos são usadas há anos, principalmente na indústria far-

macêutica (MÜLLER et al, 2002a). No início dos anos 90, uma nova forma de matriz lipí-

dica surgiu produzida por homogeneização a alta pressão ou usando a técnica de precipita-

ção de microemulsão, e foram chamadas de nanopartículas lipídicas sólidas (SLN), uma 

vez que são usados apenas lipídios sólidos a temperatura ambiente (MÜLLER et al, 2002a). 

A SLN combinava as vantagens de outros sistemas carreadores, como estabilidade física, 

proteção a recheios sensíveis contra degradação, modulação da liberação e excelente tole-

rabilidade enquanto ao mesmo tempo minimizava alguns problemas (MEHNERT & 

MÄDER, 2001; WISSING et al, 2004). A SLN, na área farmacêutica, teve desenvolvimen-

to para aplicação por várias rotas, incluindo parenteral, oral, dérmica, ocular, pulmonar e 
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retal (WISSING et al, 2004). SLN são partículas feitas a partir de lipídios sólidos a tempe-

ratura ambiente, ou seja, podem ser usados triglicerois altamente purificados, misturas de 

glicerois, ácidos graxos, esteróides e ceras (MEHNERT & MÄDER, 2001; WISSING et al, 

2004). 

Posteriormente estas partículas sofreram algumas modificações e foram produzidos 

mais dois tipos de matrizes lipídicas, os carreadores lipídicos nanoestruturados (NLC) e as 

partículas lipídicas conjugadas com recheio (LCD), que vieram superar as desvantagens 

apresentadas pelas SLN (WISSING et al, 2004). 

 Além dos lipídios e do recheio, as partículas também possuem tensoativos (molécu-

las lipídicas como fosfolipídios ou também polímeros anfifílicos ou sais biliares), usados 

para auxiliar em sua estabilidade (HEURTAULT et al, 2003; WISSING et al, 2004). 

O recheio pode ser incorporado entre as cadeias de ácidos graxos, entre as camadas 

lipídicas ou ainda nas imperfeições da matriz. Dependendo da composição da formulação, 

da razão lipídio/recheio, de suas solubilidades e dos parâmetros de produção, o recheio po-

de estar localizado no interior das partículas, na parte externa da parede ou também disper-

so em toda a matriz lipídica (MÜLLER et al, 2002b ; WISSING et al, 2004). 

SLN, assim como lipossomas, micelas, nanoemulsões e microemulsões, têm uma 

série de vantagens sobre outras tecnologias, pois são preparadas com compostos que são 

bem tolerados, não apresentam toxicidade aguda ou crônica, é uma técnica com baixo custo 

de produção, podem ser encapsulados compostos hidrofílicos ou hidrofóbicos, as partículas 

apresentam liberação modulada e excelente estabilidade física e a produção em grande es-

cala é possível. Contudo, há algumas potentes limitações, quais sejam: capacidade limitada 

de eficiência de encapsulação, expulsão do recheio durante o armazenamento e alto conteú-

do de água na dispersão (MEHNERT & MÄDER, 2001; MÜLLER et al, 2002a; MÜLLER 

et al, 2002b; HEURTAULT et al, 2003; WISSING et al, 2004). 

A expulsão do recheio durante o armazenamento pode ser explicada pelo polimor-

fismo dos lipídios. Estes passam de uma formação menos ordenada para uma com mais 

ordem, mais perfeita, aumentando a quantidade de cristais lipídicos e assim diminuindo os 

espaços disponíveis para a acomodação do recheio, levando-o a expulsão. Este mesmo fe-

nômeno limita a eficiência de encapsulação, pelo mesmo motivo, pois uma estrutura crista-
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lina com poucas imperfeições não pode acomodar grandes quantidades de recheio. A crista-

lização dos lipídios ocorre com mais intensidade quando são usadas moléculas lipídicas 

quimicamente idênticas e espacialmente compatíveis, com cadeias carbônicas longas e per-

feitas, como no caso das SLN, onde são usados apenas lipídios sólidos (MÜLLER et al, 

2002a; MÜLLER et al, 2002b; HEURTAULT et al, 2003; WISSING et al, 2004). Polimor-

fismo é uma das mais importantes alterações físicas que afeta a estabilidade das nanopartí-

culas lipídicas, pois lipídeos que sofrem esta mudança têm propriedades físico-químicas 

diferentes como ponto de fusão e solubilidade (HEURTAULT et al, 2003). 

Estas desvantagens levaram ao desenvolvimento de uma nova forma de 

nanopartículas lipídicas, chamadas de carreadores lipídicos nanoestruturados (NLC), que 

são produzidas por uma mistura de lipídios sólidos e líquidos, com cadeias carbônicas 

espacialmente incompatíveis, diferentes, que formam pequenas micelas espalhadas no 

interior da matriz sólida, dando às nanopartículas melhores eficiências de encapsulação e 

propriedades de liberação (MÜLLER, et al, 2002a; MÜLLER et al, 2002b; JORES et al, 

2004). Como são usadas misturas de lipídios sólidos e líquidos, as cadeias de ácidos graxos 

são incompatíveis espacialmente, gerando maiores imperfeições nos cristais lipídicos, e 

também retardando a transformação lipídica para formas mais estáveis, assim aumentando a 

capacidade de encapsulação (pela presença dos lipídios líquidos) e as propriedades de 

liberação (pela modulação da matriz sólida). Com a mistura lipídica de sólidos e líquidos o 

produto final é sólido, mas não cristalino (JENNING & GOHLA, 2001; MÜLLER et al, 

2002a; MÜLLER et al, 2002b; JORES et al, 2004; WISSING et al, 2004). 

Existem três tipos de NLC: no primeiro tipo, são misturados lipídios com cadeias 

carbônicas espacialmente diferentes, o que leva a maior imperfeição na matriz lipídica e, 

assim, maiores espaços para acomodação do recheio. Maiores eficiências de encapsulação 

são conseguidas, assim, pela mistura de lipídios sólidos e pequenas quantidades de lipídios 

líquidos, apenas o suficiente para aumentar as imperfeições da matriz lipídica (MÜLLER et 

al, 2002b; WISSING et al, 2004). 

No segundo tipo, é usada uma grande quantidade de lipídio líquido, e o recheio, que, 

em geral, tem solubilidade maior em lipídios líquidos, fica mais disperso, e, após a solidifi-

cação da emulsão, fica encapsulado por este e o lipídio sólido, por sua vez, encapsula as 
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micelas de lipídio líquido/recheio. Esta estrutura permite uma maior capacidade de encap-

sulação, pois são formadas várias micelas de lipídio líquido/recheio, e também permite me-

lhores propriedades de liberação, principalmente uma liberação mais prolongada. Tais mi-

celas não podem ser criadas por mecanismos químicos, elas são geradas pelo processo de 

separação de fases durante a produção das partículas (MÜLLER et al, 2002a; MÜLLER et 

al, 2002b; WISSING et al, 2004). 

Finalmente no último tipo, misturas especiais de lipídios são usadas para evitar a 

cristalização dos lipídios após o resfriamento, uma vez que estas misturas produzem partí-

culas sólidas, porém não cristalinas (MÜLLER et al, 2002b; WISSING et al, 2004). 

Apesar de estudos revelarem que o lipídio líquido ficaria no interior do lipídio sóli-

do e por seus numerosos defeitos na estrutura cristalina a incorporação do recheio seria 

facilitada (JENNING & GOHLA, 2000), dados de difração de raios-X, DSC e ressonância 

magnética nuclear indicaram que a distribuição dos lipídios líquidos dentro da matriz não é 

provável porque os lipídios sólidos apenas tolerariam pequenos defeitos em seus cristais, e 

então o lipídio líquido seria expulso durante o processo de cristalização (JORES et al, 

2003).  

SLN são úteis para a incorporação de recheios lipofílicos e em baixas quantidades. 

Para superar esta limitação, foi desenvolvida mais uma geração de nanopartículas, as nano-

partículas lipídicas conjugadas com recheio (LCD), que podem encapsular mais de 33% de 

recheio. Em sua produção, o lipídio e o recheio, insolúveis entre si, são preparados pela 

formação de um sal ou por uma ligação covalente (por exemplo, de éster ou éter). Na for-

mação do sal, um recheio livre (básico) e um ácido graxo são dissolvidos em um solvente 

adequado, que é evaporado, depois, sob baixa pressão. Na ligação covalente, o recheio (um 

sal) e o lipídio, na forma de álcool graxo, reagem na presença de um catalisador, e o produ-

to é então purificado por recristalização. Este produto obtido é então processado com tenso-

ativo para formação das nanopartículas usando a homogeneização a alta pressão. Com LCD 

também podem ser encapsulados recheios hidrofílicos com grande eficiência (WISSING et 

al., 2004). 
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3.1.7.1.2 Cristalização 

 

A formação de um sólido a partir de uma emulsão ou de um lipídio fundido é um 

processo complicado no qual, moléculas devem primeiro entrar em contato, se orientarem e 

então interagirem para formar estruturas altamente ordenadas, conhecidas como núcleos, 

este processo pode ser estimulado por agitação da substância. A nucleação pode ser homo-

gênea (ou espontânea), que não acontece em condições usuais, ou pode ser heterogênea, 

que é induzida na superfície, dando orientação e ordem ao sistema (LARSSON, 1993; 

NAWAR, 1996).  

Como nas reações químicas, existe uma barreira de energia para iniciar o processo, 

e quanto mais complexa e estável é a forma polimórfica da molécula, mais difícil será a 

nucleação. Na forma α a nucleação se dará em maior quantidade e com núcleos de pequeno 

tamanho, enquanto na forma β este processo será em pequeno número com grandes núcleos 

(NAWAR, 1996; MARANGONI, 2002). 

No estado cristalino, átomos e moléculas assumem posições rígidas formando repe-

tições das unidades celulares, altamente organizadas, em padrão tridimensional. O resultado 

desta organização tridimensional no espaço é conhecido como blocos estruturais. Esta rede 

de pontos se entrelaça nas propriedades simétricas do cristal, com os pontos unidos, uma 

série de unidades celulares é produzida, formando um cristal completo. Existem sete dife-

rentes formas destas unidades, incluindo: formas triclínica, monoclínica, ortorrômbica, te-

tragonal, trigonal, hexagonal e cúbica (LARSSON, 1993; SUN, 2004). 

 Formas polimórficas são fases cristalinas de uma mesma composição química que 

diferem entre elas mesmas na estrutura pela inclinação da ligação química ou pela variação 

de organização da cadeia carbônica, mas apresentam fases líquidas idênticas sob fusão. 

Cada forma polimórfica é caracterizada por propriedades específicas, como espaçamento 

observado por Raios-X, volume específico e ponto de fusão. Muitos fatores determinam a 

forma polimórfica assumida, como pureza, temperatura, razão de resfriamento, presença de 

núcleos de cristalização e tipo de solvente (LARSSON, 1993; NAWAR, 1996). 

Dependendo da estabilidade da molécula, a transformação de uma forma polimórfi-

ca em outra pode acontecer no estado sólido, sem fusão. Em compostos com longas cadei-
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as, o polimorfismo é associado com diferentes formas de organização das cadeias carbôni-

cas ou com diferentes ângulos de inclinação (NAWAR, 1996; MARANGONI, 2002). 

Ácidos graxos ocorrem em um de três tipos polimórficos básicos, designados α 

(forma hexagonal), β’ (forma ortorrômbica) e β (forma triclínica). Α forma α é a menos 

estável e com menor ponto de fusão, e a forma β é a mais estável e apresenta o maior ponto 

de fusão. Transformações das formas α para β’ para β acontecem nesta ordem e são irrever-

síveis. O ponto de fusão da forma β é mais ou menos 10ºC acima do valor apresentado pela 

forma α, e a estabilidade desta última aumenta com o tamanho da cadeia carbônica apresen-

tada pelo ácido graxo. Toda a organização das cadeias dos ácidos graxos pode ser determi-

nada por medidas de difração de raios-X (TIMMS, 1984; LARSSON, 1993; JORES et al, 

2003). 

 Um lipídio pode cristalizar em diferentes formas polimórficas quando são aplicados, 

nele já fundidos diferentes razões de resfriamento. Por exemplo, em razões de resfriamento 

rápido, o lipídio fica preferencialmente na forma instável α, e quando o resfriamento é lento 

a tendência é o aparecimento da forma β (ELDEM et al, 1991a). 

Uma composição mais complexa de lipídios aumenta o número de defeitos na estru-

tura, levando a uma organização menos estável e menor empacotamento das cadeias carbô-

nicas. Isto leva ao fato de não haver, modificação polimórfica para a forma β. É uma alter-

nativa para o controle das alterações que ocorrem na organização lipídica (OLLIVON, 

2005). 

 A inclusão de alguns tipos de tensoativos como lecitina e monoacilgliceróis, pode 

ser usada para controlar a viscosidade do meio, e assim prevenir ou retardar a transição 

polimórfica de lipídios para formas mais estáveis. Alguns tensoativos têm a habilidade de 

se incorporarem no interior dos cristais, eles se comportam como parte desta estrutura e 

conservam a forma α. Podem ainda interferir nos processos de solidificação e fusão sem 

que nenhuma alteração seja detectada na organização dos cristais (ELDEM et al, 1991a). 

 Quando uma mistura complexa de triacilgliceróis no estado líquido é resfriada, mo-

léculas com maior ponto de fusão terão a tendência de se unirem para formarem cristais. O 

processo é complexo, os cristais vão estar em equilíbrio com o óleo ao redor, e quando a 



 Revisão Bibliográfica 

25 
 

proporção da parte cristalina se exceder em mais ou menos 10% um material semi-sólido é 

obtido; a parte líquida, então, é imobilizada pela matriz cristalina (LARSSON, 1993). 

 Quando os lipídios estão no estado líquido, as forças intermoleculares estão enfra-

quecidas e as moléculas adquirem liberdade de movimento e assumem um estado de desor-

dem. Adicionalmente, fases com propriedades intermediárias entre estados cristalinos e 

líquidos ocorrem, e estas fases são chamadas de cristais líquidos. Isto ocorre com compos-

tos anfifílicos, uma vez que, sob aquecimento, um triacilglicerol, por exemplo, têm suas 

ligações entre as cadeias carbônicas (apolares) desfeitas mais rapidamente do que as liga-

ções entre as cabeças polares. Cristais assim formados são ditos termotrópicos. Na presença 

de água, por outro lado, a temperaturas acima do ponto de fusão, a cadeia carbônica do tria-

cilglicerol passa a um estado de desordem e a água penetra entre os grupos polares; cristais 

formados desta maneira são chamados liotrópicos. Para que um ou outro cristal seja forma-

do, fatores como concentração e estrutura química do composto, conteúdo de água, tempe-

ratura e presença de outros componentes na mistura, precisam ser levados em conta (NA-

WAR, 1996). 

SHI et al (2005) estudaram misturas de sistemas lipídicos contendo classes de lipí-

dios de alto (C16 a C18) a baixo ponto de fusão (C10). Estas misturas foram cristalizadas e 

obtidas imagens por microscopia para analises de morfologia do cristal e microestrutura. 

Dependendo das diferentes densidades de empacotamento de cristal e pontes de ligação, 

foram identificados dois sistemas diferentes, em termos de microestrutura do tipo móvei e 

imóvel, no qual a mobilidade relativa dos componentes microestruturais tinha diferentes 

níveis. Estes níveis de mobilidade levaram a diferentes respostas reológicas. 

 

3.1.7.1.3 Acido oleico 

 
O ácido oleico, denominado também ácido cis-9-octadecenoico, é um ácido graxo 

insaturado, de cadeia longa, denominado ômega 9, possui uma dupla ligação na sua estrutu-

ra, conforme apresentado na Figura 2, e a sua fórmula química é C18H34O2. É obtido a partir 

da hidrólise da gordura animal e de certos vegetais onde, após a separação da glicerina, ele 
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é submetido a uma destilação sob alto vácuo e separado por cristalização fracionada da es-

tearina, através do abaixamento da temperatura. Para obter um ácido oleico altamente puro 

é preciso que seja bidestilada e fracionada até chegar à concentração acima de 95% (JO-

RES, 2003). 

É um líquido oleoso, com odor a manteiga, com uma cor característica amarelo e vi-

ra acastanhado quando entra em contato com o oxigênio do ar. É insolúvel em água, solúvel 

em benzeno, álcool, éter e outros dissolventes orgânicos. Mediante hidrogenação o ácido 

oleico converte-se em ácido esteárico (saturado). Solidifica-se quando resfriado e liquefaz-

se a 14 °C, o seu isômero trans (ácido elaídico) é sólido e liquefaz-se a 51°C; podendo ser 

obtido aquecendo o ácido oleico, com a presença de um catalisador (JORES, 2004). 

 

Figura 2 – Estrutura esquematizada do ácido oleico. 

 

3.1.7.1.4 Acido linolênico 

 
 O ácido linolênico denominado também cis,cis,cis-9-12-15-

octadecatrienoico, é um ácido graxo essencial omega-3 (isómero α) ou ómega-6 (isómero 

γ), formado por uma cadeia de 18 átomos de carbono com três duplas ligações nas posições 

9, 12 e 15. Devido ao elevado número de insaturações que apresenta, trata-se de um ácido 

graxo facilmente oxidável. A reatividade de um ácido graxo insaturado é consequência da 

posição e o número de ligações duplas aumenta com a distancia ao longo da cadeia. 
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Para a comercialização de óleos ricos neste ácido graxo, muitas vezes é adicionado antioxi-

dante, como vitamina E, polifenóis. A sua estrutura química mostra-se na Figura 3 (JORES, 

2004). 

 

 

 

Figura 3 – Estrutura química do acido linolênico. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

3.1.7.1.5 Cera de Carnaúba 
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Figura 4 – Palmeira produtora da cera da carnaúba: Copernica Cerifera e a cera processada em escamas. 

 

A cera é extraída das folhas da palma da carnaúba, uma planta natural do nordeste 

do Brasil. Apresenta-se em forma de escamas duras, de cor amarela-marrom, conforme 

ilustrado na Figura 4, e a sua composição química está apresentada na Tabela 6. É obtida 

coletando-se as folhas da palma de carnaúba, batendo-as para a extração da cera, passando 

pela refinação e branqueamento. O ponto de fusão é de 78° a 85°C, sendo o mais alto entre 

as ceras naturais além de ser extremamente dura. Sua estrutura básica mostra-se na Figura 

5. 

 

Figura 5 – Estrutura química da cera de carnaúba. 

 

É insolúvel em água, álcool etílico, solúvel em xileno a temperatura elevada.  

A cera é um insumo valioso que entra na composição de diversos produtos industri-

ais como cosméticos, cápsulas de remédios, componentes eletrônicos, produtos alimentí-

cios, ceras polidoras e revestimentos (EMAS, 2000). 

Tem aplicação em embalagens de alimentos, é utilizada também na conservação de 

frutas, formando uma película protetora que impede a ação oxidante do oxigênio e evita a 

perda de água com a evaporação. Estudos demonstram que a aplicação dessa proteção em 

tomates, mangas, pode prolongar o seu tempo de vida útil, melhorando também sua apre-

sentação por realçar o brilho em relação a uma fruta ou vegetal que não recebeu essa apli-

cação (PARROQUIA, 2002). 

 

Tabela 6 – Composição da cera de carnaúba. 

Componentes Porcentagens (%) 
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Componentes Porcentagens (%) 

Ésteres de ácidos graxos 80 - 85 

Alcoóis graxos 10 - 15 

Ácidos 3 - 6 

Hidrocarbonetos 1 - 3 

Dioles esterificados graxos 20 

Ácidos graxos hidroxilados 6 

Ácido cinámico 10 

Adaptado de PARROQUIA et al. (2002). 

 

3.1.8 Tensoativos 

 
 Tensoativos são adicionados na produção das microcápsulas em situações onde o 

material de parede e o recheio, apresentam polaridades opostas, visando melhorar a incor-

poração do recheio. Os tensoativos são substâncias anfifílicas caracterizadas por possuírem 

duas regiões estruturais; uma região apolar (hidrofóbica) constituída, por uma cadeia car-

bônica extensa, e uma região polar (hidrofílica), constituída por grupos iônicos ou não iôni-

cos. Estes compostos são absorvidos nas interfaces ar-água, óleo-água ou sólido-líquido, 

mudando as propriedades entre duas fases imiscíveis. Em função da presença de grupos 

hidrofílicos e hidrofóbicos na mesma molécula, os tensoativos atuam em dois meios distin-

tos: polar – com afinidade pela porção ou cabeça polar e, não polar – com afinidade pela 

porção o cauda apolar. A formação de um filme molecular, ordenado nas interfaces, reduz a 

tensão interfacial e superficial, sendo responsável pelas propriedades únicas dos tensoativos 

(MANIASSO, 2001). 

Os tensoativos apresentam duas propriedades fundamentais, a capacidade de absor-

ção nas interfaces e a tendência de associação para formarem estruturas organizadas (POR-
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TER, 1991), e são classificados em função da carga da região hidrofílica como: aniônicos, 

catiônicos, não iônicos ou neutros e zwitteriônicos. Um tensoativo, devido à dupla caracte-

rística de afinidade presente na molécula, tende a se concentrar na interface de um sistema. 

A molécula com a parte hidrófila orienta-se voltada para água, e a parte hidrófoba orienta-

se voltada para o ar ou outra substância que tenha pouca afinidade com a água. Esta carac-

terística de orientação da molécula é a principal diferença dos tensoativos em relação a ou-

tros solutos, como os sais inorgânicos que tendem a se distribuir igualmente por toda a so-

lução (NOVAES DOS REIS, 2007). 

A medida da afinidade de um tensoativo para óleo ou água pode ser identificada a-

través do HLB (Balanço Hidrofílico/Hidrofóbico), valor que pode ser calculado ou deter-

minado experimentalmente. Tensoativos com HLB de 3-6 são considerados tensoativos 

hidrofóbicos e são melhores em emulsões água em óleo, já tensoativos com HLB de 8-18 

são hidrofílicos e são mais usados em emulsões óleo em água. A Tabela 7 mostra as faixas 

de HLB requerido para vários sistemas (BECHER, 1957). 

A adição de tensoativos à água tende a saturar todas as interfaces, de modo que a 

partir de uma concentração denominada concentração micelar crítica (CMC) há a saturação 

do meio e a formação de micelas. A micela é a forma que o tensoativo assume para melho-

rar a estabilidade na solução colocando, voltadas para o mesmo lado, as cadeias hidrófobas; 

e voltadas para a água, às cadeias hidrófilas (NOVAES DOS REIS, 2007). 

A formação e estabilização da emulsão ocorrem em três estágios: no primeiro há a 

aproximação das moléculas de tensoativo na interface óleo/água; no segundo há uma mistu-

ra das moléculas na interface e no terceiro, acontece a estabilização interfacial, com forma-

ção de filme (VILLAMAGNA et al, 1995).  

A escolha do tensoativo depende dos compostos usados na produção das micropar-

tículas e também da aplicação do produto final. 
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Figura 6 – Comparação proporcional dos tensoativos de alto e baixo HLB. 

 

A representação  na Figura 6  mostra proporcionalmente, os tamanhos da cadeia hidrófoba 

e hidrófila. Num tensoativo de alto HLB há uma molécula, por exemplo, mais etoxilada 

(maior cadeia hidrófila) do que em um tensoativo de baixo HLB. 

 

Tabela 7 – Faixa de HLB e aplicações. 

Faixa de HLB Aplicação 

4 – 6 Emulsionante A/O 

7 – 9 Umectante 

8 – 18 Emulsionante O/A 

13 – 15 Detergentes 

10 – 18 Solubilizantes 

 

Adaptado de KOGA et al., (2000). 

HLB > 6 – maior solubilidade em água, tensoativo é mais hidrófilo (emulsões O/A). 

HLB < 6 – menor solubilidade em água, tensoativo é mais lipofílico (emulsões A/O). 

 

Os tensoativos têm grande importância na estabilidade das micropartículas lipídicas, 

além da escolha apropriada do material lipídico, sua composição afeta o tamanho da partí-

cula, a estabilidade física durante a estocagem e também o perfil de liberação. Os tensoati-

vos mais usados incluem: sais biliares, polisorbatos (triestearato de sorbitana, trioleato de 

sorbitana), lecitina e fosfolipídios em geral. (MAGEE JR. & OLSON, 1981a; SIEKMANN 

& WESTESEN, 1992; SCHUWARZ et al, 1994; MEHNERT & MÄDER, 2001; 

FRIEDRICH & MÜLLER-GOYMANN, 2003; HEURTAULT et al., 2003). 
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3.1.8.1 Lecitina de soja 

 

Figura 7 – Estrutura química da lecitina; R = Cadeia de ácido graxo. 

 
A lecitina comercial é uma mistura de diglicerídios, predominantemente de ácido 

esteárico, palmítico e oleico, que são ligados com éster colina no ácido fosfórico (VILLA-

MAGNA et al, 1995), a sua composição pode ser observada na Tabela 8, e a sua estrutura 

química pode ser observada na Figura 7. É encontrada em todos os organismos vivos, tanto 

de plantas e animais, com uma presença significativa nas membranas das células no tecido 

nervoso, pulmão e baço. Lecitina é produzida naturalmente pelo fígado e pode ser obtido a 

partir de alguns alimentos, tais como a soja e a gema de ovo.  

A lecitina de soja e uma complexa mistura de fosfolipídios (ca.51%), lipídeos natu-

rais, ácidos graxos livres (38%), glicolipídios (ca.7%), carboidratos (ca.3%) e 1% de água. 

Lecitina de soja comercial contem 18% de fosfatidilcolina (PC), 15% de fosfatidil etanola-

mina (PE), 11% de fosfatidil inositol (PI), 9% de lipídios polares e 12% de esteróis glicosí-

dios (GARTI e YANO, 2001). 

Comparada com outros tensoativos, à lecitina, têm sido atribuídos menores efeitos 

de ligação, de ação como tensoativo, por causa da sua baixa mobilidade, de seu alto peso 

molecular e da sua estrutura molecular, energeticamente estável (VILLAMAGNA et al, 

1995). A lecitina é estável sob condições normais de armazenamento, tendo controlado 

após 8-9 anos originam apenas alterações insignificantes no percentual de insolúvel em 

acetona (GARTI e YANO, 2001).  

Em relação ao uso de emulsificantes, em biscoitos diversas pesquisas foram efetua-

das e demonstrou-se que é possível reduzir o teor de gordura total de uma formulação em 
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15-20% através do uso de 0,75% de emulsificante. As características de complexação des-

ses compostos com o amido e proteína são as responsáveis por melhorias na laminação da 

massa, textura e expansão do biscoito (KLEIN, 2008). A lecitina hidrofóbica com conteúdo 

reduzido de fosfatidilcolina (PC) pode atuar como emulsificante em sistemas A/O (JO-

HANSSON et al, 1995) e que estes sistemas também apresentam potencial em perfil de 

liberação prolongado para componentes hidrofílicos (BJERREGAARD et al, 2001). 

 

Tabela 8 – Composição geralmente admitida para a lecitina de soja. 

 

Ingredientes 
Lecitina de soja 

fluida 
Lecitina de soja 

pura 
Fosfolipídios como insolúvel em aceto-
na,% 63 97 

Óleo de soja,% 36 2 

Umidade,% 1 1 

Gordura,% 93 90 

Kcal/kg 7600 7000 

Ácidos graxos, g/100 g de gordura 68 54 

Composição em ácidos graxos dos ácidos graxos totais  

Ácido esteárico,% 5 5 

Ácido palmítico,% 16 20 

Ácido oleico,% 18 9 

Ácido linoleico,% 54 59 

Ácido linolênico,% 7 7 

Principais fosfolipídios   

Fosfatidil colina (PC),% 14 23 

Fosfatidil Etanolamina (PE),% 12 20 

Fosfatidil Inositol (PI),% 9 14 

Ácido fosfatídico (PA),% 5 8 

Colina,% 2.1 3.1 

Inositol,% 1.8 3.4 

Adaptado de LI & PEISKER, 2005 
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3.1.9 Material de Recheio 

 
Na micropartícula, a parte interna é chamada de recheio, e em função de sua distri-

buição a microencapsulação pode produzir dois tipos básicos de estruturas, conforme mos-

trado a Figura 8a, é do tipo reservatório e apresenta uma partícula mononucleada com uma 

quantidade de recheio envolvida por uma película de parede. A Figura 8b, mostra uma es-

trutura do tipo esponja ou matriz, apresentando uma partícula multinucleada, na qual o re-

cheio se distribui ao longo da matriz (DUTRA, 2004). 

Entre os materiais que podem ser encapsulados, para aplicação na indústria alimen-

tícia, incluem-se ácidos, bases, óleos, vitaminas, sais, gases, aminoácidos, óleos e essências, 

corantes, antioxidantes, preservantes e microorganismos (DESAI e PARK, 2005). Tem sido 

encapsuladas solução de glicose, bacto-peptona e enzimas produtoras de flavour na matura-

ção de queijos (MAGEE e OLSON, 1981b). 

A microencapsulação de acido ascórbico em goma arábica e grânulos porosos de 

amido não resultaram em uma maior estabilidade da cor característica do produto cárneo 

curado em relação ao produto elaborado com ácido ascórbico livre, embora o processo de 

microencapsulação tenha sido bem sucedido (TRINDADE, 1998; TRINDADE e GROSSO, 

2000). 

Os aromatizantes e óleos essências são encapsulados com a finalidade de aumentar a 

vida de prateleira, uma vez que a encapsulação pode prevenir a oxidação, a volatilização e a 

aglomeração destes, além de possibilitar a liberação controlada e a conversão de aromati-

zantes líquidos em sólidos (DZIEZAK, 1998; BRANNON-PEPPAS, 1993; BERTOLINI et 

al.,2001). 

Os edulcorantes são microencapsulados objetivando diminuir a higroscopicidade 

(DZIEZAK, 1988), aumentar a fluidez, a resistência a altas temperaturas e prolongar a sen-

sação de doçura (JACKSON e LEE, 1991). 

A encapsulação protegeu e aumentou a estabilidade das vitaminas em alguns extre-

mos de umidade e de temperatura, além disso, permitiu a liberação controlada no trato in-

testinal (JANOVSKY, 1993). 
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Figura 8– Diagrama de representação do conteúdo do recheio: (A) microcápsula simples; (B) matriz microes-

fera. 

 

3.1.9.1 Glicose 

 

Figura 9 – Estrutura química da glicose. 

 
No metabolismo a glicose é uma das principais fontes de energia e fornece 4 calori-

as de energia por grama. A sua fórmula química é C6H12O6 (Figura 9) e a Tabela 9 mostra 

algumas propriedades da glicose. A molécula é uma aldohexose (aldeído pentahidroxilado) 

e um monossacarídeo.  

A glicose líquida (xarope de glicose) como a dextrose (glicose em pó) se obtém a 

partir da hidrólise enzimática do amido de cereais (geralmente trigo ou milho) e é encontra-

do em mel e frutas (JACKSON e LEE, 1991). 

VOGEL (2010) menciona que o índice de refração de uma solução de açúcar (30%) 

é de 1.38, enquanto em uma solução de açúcar (80%) é de 1.49. 
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Tabela 9 – Algumas propriedades da glicose. 

PROPRIEDADES 

Fórmula molecular C6H12O6 

Massa molar 180.16 g/mol 

Aparência Cristalina 

Densidade 1, 5620 g.cm-3 

Ponto de fusão 146°C 

Solubilidade em água 470 g.l-1 a 20°C 

Solubilidade em metanol 0, 037 M 

Solubilidade em etanol 0, 006 M 

Solubilidade em tetrahidrofurano 0, 016 M 
 

Adaptado de VOGEL (2010). 

 

3.2 Liberação do Recheio 

 
 A encapsulação permite que o núcleo seja isolado do ambiente externo até que a li-

beração seja conseguida. A liberação no local e no momento adequado é uma propriedade 

de extrema importância nos processos de encapsulação, melhorando a efetividade e redu-

zindo as doses requeridas de aditivos e ampliando o espectro de aplicações de compostos de 

interesse (GOUIN, 2004). 

Os mecanismos de liberação controlada dos materiais ativos microencapsulados, va-

riam de acordo com: a natureza do agente encapsulante, variação de temperatura e de pH, 

solubilidade do meio, biodegradação, difusão, ruptura mecânica, permeabilidade seletiva e 

gradiente de concentração existente em relação ao meio de liberação (BAKAN, 1973; 
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BRANNON-PEPPAS, 1993). Além disso, outras variáveis influenciam a liberação, tais 

como: volatilidade do núcleo (DE ROOS, 2000), proporção entre o núcleo e encapsulante 

(ZINUTTI, et al.,1994), tamanho das partículas (SEVGI, 1994) e grau de viscosidade do 

polímero encapsulante (DASHEVSKY e ZESSIN, 1997). 

 Em geral, o tipo e geometria das partículas do núcleo e, principalmente, do material 

encapsulante determinam o mecanismo de liberação do núcleo. A maioria dos compostos 

usados como encapsulantes são carboidratos, tipicamente hidrofílicos e amorfos, capazes de 

formar uma estrutura vítrea por meio da remoção de água (KAREL e LANGER, 1988). Os 

processos que utilizam encapsulantes hidrofílicos resultam geralmente em liberação mais 

rápida do núcleo, enquanto o uso de gorduras ou ceras como materiais encapsulantes ten-

dem a retardar a liberação (WHORTON, 1995). 

 Os mecanismos de controle envolvidos incluem a liberação controlada por difusão, 

liberação ativada por degradação, liberação ativada por solvente, liberação controlada por 

pH, liberação ativada por temperatura, liberação ativada por pressão. Embora sejam apre-

sentados separadamente, na prática é comum uma combinação de mecanismos (POTHA-

KAMURY et al., 1995). 

 A maioria dos encapsulantes libera o núcleo rapidamente após hidratação, as matri-

zes podem ser modificadas para liberar o núcleo em um determinado momento (AZERE-

DO, 2005). A liberação pode ocorrer subitamente ou, alternativamente pode ser controlada 

por mudanças nos parâmetros no processo que regulam o tamanho das partículas, o volume 

ou diâmetro dos poros ou a área de superfície da cápsula, variações na composição, modifi-

cações químicas (como ligações cruzadas) ou adição de grupos funcionais podem ser tam-

bém usadas para controlar a liberação (WHORTON, 1995). 

A liberação do material encapsulado segue uma série de etapas: absorção de solven-

te (muitas vezes a água) pela cápsula, dissolução ou erosão da parede, dissolução do re-

cheio, permeação do recheio pela parede, difusão do recheio no solvente. A liberação de 

compostos das micropartículas pode ser representada por uma cinética de ordem zero, de 

primeira ordem ou em função da raiz quadrada do tempo (HEGER, 2001). 

A liberação pode ocorrer de diferentes formas, podendo-se representar quatro mode-

los teóricos de liberação: a) o primeiro considera a existência de um mecanismo de disparo 
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pela presença de uma força externa ou fatores como luz, calor, pH e degradações químicas 

da microcápsula; b) o segundo mecanismo assume que a parede da cápsula atua como re-

servatório, supondo-se que a taxa de liberação é constante; c) o terceiro modelo pressupõe a 

migração através da parede, mas considera um efeito adicional de liberação ocasionado por 

pequenos rompimentos na estrutura da microcápsula; d) o quarto modelo considera a pare-

de como uma membrana semipermeável, seletiva a diferentes massas moleculares (THIES, 

1995). 
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4. MATERIAL E MÉTODOS 

 

4.1. Material 

 

Ácido oléico (Synth, São Paulo, Brasil); Ácido linolênico (Synth, São Paulo, Bra-

sil); Cera de carnaúba (Chemco, Campinas, Brasil); Lecitina de soja (E322, Caramuru, São 

Simão, GO); D-glicose anidra (Synth, São Paulo, Brasil); Kit Enzimático para determina-

ção de glicose (Laborlab, São Paulo, Brasil); Tween 80 – Monooleato de sorbitana etoxila-

do (Synth, São Paulo, Brasil); Clorofórmio (F. Maia, São Paulo, Brasil).  

 

4.2. Metodologia 

4.2.1. Produção das Micropartículas. 

4.2.1.1. Formulação das misturas lipídicas 

 
 Foram formados dois grupos de misturas lipídicas binárias (Tabela 10), sendo o 

material de parede: cera de carnaúba com lipídios insaturados (ácido oleico e ácido linolê-

nico), na qual o ácido oleico e linolênico foram utilizados como fonte de lipídio líquido nas 

formulações e a cera de carnaúba usada como ajustador da temperatura de melting, baseada 

no principio que a matriz da partícula obtida deverá ser mantida no estado sólido. As pro-

porções testadas para a mistura composta com a cera de carnaúba/ácido oleico foram: 1:1, 

1:2, 1:3, 1:4, onde na proporção 1:4 (20% de carnaúba e 80% de ácido oleico) atingiu o 

ponto de amolecimento procurado. 

No caso da mistura composta com a cera de carnaúba/ácido linolênico, as propor-

ções testadas foram: 1:1, 1:2, 1:3, 1:4 e assim em diante avaliando, até atingir o ponto de 

amolecimento procurado,  encontrando-se na proporção 1:25 (3,8% de carnaúba e 96,2% de 

ácido linolênico). As misturas foram selecionadas com base nos pontos de fusão apropria-
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dos para a produção das micropartículas, pelo processo spray cooling, conforme a faixa de 

ponto de fusão entre 50-60 °C. 

 

Tabela 10 –  Misturas lipídicas cujos pontos de amolecimento foram analisados. 

Mistura 

lipídica 
Cera de Carnaúba (%) Ácido Oleico (%) Ácido Linolênico (%) 

1 50 50 - 

2 33,3 66,6 - 

3 25 75 - 

4 20 80 - 

5 50 - 50 

6 33,3 - 66,7 

7 25 - 75 

8 20 - 80 

9 3,8 - 96,2 

 

4.2.1.2. Determinação das condições de preparação da emulsão 

 
Foram selecionadas para avaliação das condições de preparação da emulsão, as mis-

turas dos dois grupos de acordo com a faixa de ponto de fusão, com aspecto e consistência 

adequados à produção das micropartículas (Tabela 10). A partir da mistura lipídica 4 (cera 

de carnaúba e ácido oleico),  e a mistura lipídica 9 (cera de carnaúba e ácido linolênico), 

foram preparadas as emulsões água em óleo com a solução de glicose a 50%, na proporção 

de lipídio/solução de glicose de 75/25 e 5% de lecitina de soja como surfactante (HLB=4,0) 

p/p em relação à quantidade de lipídio total utilizada. Os parâmetros acima foram fixados 

tendo como referencia o trabalho de LEONEL (2008), conforme seleção do melhor resulta-

do dos estudos propostos pela autora. 

Cada mistura de lipídios e lecitina de soja foram  pesadas e aquecidas a 70°C até a 

fusão completa (aquecendo-se a 10°C acima do ponto de fusão da mistura lipídica). Acres-
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centou-se a solução de glicose e esta emulsão foi homogeneizada em Ultraturrax IKA T 18 

Basic (Rio de Janeiro, Brasil) por um tempo de 5 minutos a 10.000 rpm, mantendo o siste-

ma em banho-maria na mesma temperatura. 

A estabilidade das emulsões foi observada visualmente por 30 minutos numa prove-

ta em banho-maria na mesma temperatura do sistema, em quanto à formação de duas fases 

distintas entre os líquidos de polaridades opostas, e também foi observada a formação (pre-

sença e quantidade) de bolhas de ar em cada emulsão.  

As analises foram feitas em triplicata. Emulsões totalmente estáveis foram quantifi-

cadas como 100% de estabilidade e aquelas que se desfizeram completamente no tempo de 

observação foram denominadas 0% de estabilidade. A escala graduada da proveta foi utili-

zada para conversão em porcentagem de estabilidade. 

 

4.2.1.3. Produção de micropartículas lipídicas (MpL) por Spray Cooling. 

 

Para a produção das micropartículas lipídicas foram selecionadas duas misturas lipí-

dicas binárias que, na avaliação do ponto de amolecimento, apresentaram as maiores tem-

peraturas de melting. Para a produção das microcápsulas foram preparadas emulsões água 

em óleo, usando como material de parede, a mistura lipídica composta pela cera de carnaú-

ba-ácido oleico (proporção 1:4), e cera de carnaúba-ácido linolênico (proporção 1:25), uti-

lizou-se estas misturas lipídicas, com a adição de uma solução de glicose a 50% (75%/25%) 

e lecitina de soja como surfactante (5%, definida peso/peso em relação à quantidade lipídi-

ca presente), bem como velocidade (10000  rpm) e o tempo de agitação (5 minutos), parâ-

metros fixados conforme seleção do melhor resultado dos estudos propostos por LEONEL 

(2008). 

A mistura lipídica composta pela cera de carnaúba-ácido linolênico como material 

de parede foi processada no Spray Cooling, com o objetivo de confirmar após a pulveriza-

ção, se a formulação apresentava as características mínimas exigidas para ser considerada 

uma microcápsula estável, já que esta formulação, na avaliação da preparação da emulsão 

apresentou formação de bolhas de ar. 
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Baseado no estudo proposto por LEONEL (2008), após a pulverização no Spray 

Cooling, foi selecionada a formulação que apresentou boas microcápsulas, mantendo a sua 

característica de pó fluido a temperatura ambiente. Tendo em vista esse requerimento, a 

proporção lipídio/solução de glicose variou de acordo com o planejamento experimental, 

apresentado na Tabela 11, avaliando-se também  porcentagens de mistura lipídica/solução 

de glicose de 85/15  e 95/5,  com a adição da mesma quantidade de lecitina de soja como 

tensoativo e mantendo constante a solução de glicose 50% como material de recheio. 

Este trabalho permite uma comparação em quanto à eficiência de encapsulação e 

perfis de liberação de recheio, entre dois tipos de recheios (líquido e sólido) na produção 

das micropartículas lipídicas. Nas formulações contendo o recheio sólido conforme Tabela 

12, utilizaram-se as mesmas porcentagens de mistura lipídica/glicose de 75/25, 85/15 e 

95/5, adicionando a glicose sólida previamente peneirada numa peneira (abertura média, 

250 microns), nos seguintes pesos 25g,15g e 5g respectivamente. 

 

Tabela 11  – Composição das formulações analisadas com o recheio líquido (%). 

 

Formulações 
Proporção lipí-

dio/solução de glicose 

Concentração da 

solução de glicose 

(%) 

g de glicose/100g de mi-

cropartículas 

F1 75/25 50 12,5 

F3 85/15 50 7,5 

F5 95/5 50 2,5 

 
F1 � 75/25 (mistura lipídica/solução de glicose a 50%) + 5% de lecitina. 
F3 � 85/15 (mistura lipídica/solução de glicose a 50%) + 5% de lecitina. 
F5 � 95/5 (mistura lipídica/solução de glicose a 50%) + 5% de lecitina. 
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Tabela 12 – Composição das formulações analisadas com o recheio sólido (%). 
 

Formulações 
Proporção lipídio/ 

glicose sólida 
Glicose sólida (g) 

g de glicose/100g de mi-

cropartículas 

F2 75/25 25 25 

F4 85/15 15 15 

F6 95/5 5 5 

 
. F2 � 75/25 (mistura lipídica/glicose sólida) + 5% de lecitina. 
  F4 � 85/15 (mistura lipídica/glicose sólida) + 5% de lecitina. 
  F6 � 95/5 (mistura lipídica/glicose sólida) + 5% de lecitina. 

 

As micropartículas foram produzidas a nível laboratorial, conforme esquema do S-

pray Cooling apresentado na Figura 10. 

Os lipídios e a lecitina de soja foram  pesados e aquecidos a 10°C acima do ponto de 

fusão da mistura lipídica e após a total fusão, foi acrescentada a solução de glicose ou a 

glicose sólida. Esta emulsão,  mantida a esta temperatura em banho-maría, foi  homogenei-

zada em Ultraturrax Ika T18 Basic (Rio de Janeiro, Brasil) por cinco minutos a 10000 rpm, 

em seguida foi adicionada no tanque com aquecimento e mantida à mesma temperatura do 

sistema durante a pulverização. A válvula foi aberta e a emulsão adicionada ao atomizador 

duplo fluído de diâmetro de 0,7 mm (Labmaq – SP, Brasil) aquecido também a 70°C e 

pressão de ar de 0.25 MPa, sendo atomizada numa câmara resfriada a 10°C (Ultratorac, 

LKB-Bromma, Alemanha).  

As amostras obtidas da mistura lipídica cera de carnaúba- ácido linolênico como 

material de parede foram descartadas; enquanto que as microcápsulas obtidas da mistura 

lipídica cera de carnaúba- ácido oleico como material de parede, foram armazenadas em 

recipientes fechados a temperatura de 4ºC. Nas partículas produzidas foi quantificada a 

glicose superficial, a eficiência de encapsulação total e efetiva, a liberação do recheio em 

duas horas, e também foi efetuada a caracterização  morfológica, a distribuição de tamanho 

e a medida do diâmetro médio das micropartículas, imediatamente após a sua produção. 
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Figura 10 – Esquema do Spray Cooling para a produção das micropartículas. 

 
 

4.2.2. Métodos analíticos 

4.2.2.1. Ponto de fusão “Slipping Point” 

 

O ponto de fusão das misturas de lipídios foi determinado pelo método do tubo capi-

lar aberto, de acordo com a metodologia oficial da American Oil Chemists´ Society, método 

Cc 3-25 da AOCS (2009). As amostras em triplicata foram acondicionadas em tubos na 

temperatura de 4°C a 10°C, deixadas por 16h e retiradas para serem imersas em banho de 

água sob agitação constante e aquecimento de 1°C.min-1 

 

Banho de óleo 

Banho de água 

Atomizador duplo fluido (Ø = 0,7mm) 

Câmara fría (T = 10°C)  

Tanque com aquecimento 
Emulsão 
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4.2.2.2. Determinação de glicose 

 

As quantidades de glicose presentes nas amostras estudadas foram determinadas pe-

lo método enzimático, com leitura num espectrofotômetro Beckman DU-70 (CA, USA) 

com comprimento de onda de 505 nm, segundo HENRY et al (1974). A quantificação da 

glicose foi obtida através da equação de uma curva padrão, com uma faixa de 150-950 uL, 

construída previamente utilizando o referido método e o Kit Enzimático-Laborlab para a 

determinação de glicose. Todas as análises foram realizadas em triplicata. 

 

4.2.2.3. Determinação da eficiência de encapsulação 

4.2.2.3.1. Determinação da eficiência de encapsulação total (EET) 

 
A eficiência de encapsulação total das microcápsulas foi determinada segundo a me-

todologia, de MASCHKE et al, (2007), ajustando as massas das amostras de cada formula-

ção, com o objetivo de que as leituras das absorbâncias ficassem dentro da curva padrão da 

glicose. Nas formulações: F1, F3, F5, F6, foram pesadas 0,1g de amostra, na formulação F2 

pesou-se 0,02g de amostra, e na formulação F4 pesou-se 0,04g de amostra, em seguida foi 

acrescentado 12,4 mL de clorofórmio e agitando num super mixer Cole-Parmer por 10 se-

gundos e com repouso de 10 minutos, por duas vezes; após o descanso, foram acrescenta-

dos 12,4 mL de água destilada e agitou-se novamente no super mixer por 1 minuto com 

repouso de 10 minutos, repetindo-se este passo por mais duas vezes; após o descanso, os 

tubos foram centrifugados em centrífuga Sorvall Instruments RC-5C (USA) por 10 minutos 

a 15000 rpm,. Ao final, foram retiradas alíquotas de 20µL da parte aquosa da mistura e foi 

determinada a concentração da quantidade de glicose presente, segundo HENRY, R. J.; 

CANNON, D. C.; WILKEMAN, J., (1974). 
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4.2.2.3.2. Determinação de glicose superficial (GS) 

 

Foi determinada a quantidade de glicose presente segundo HENRY et al, (1974), a-

justando as massas das amostras de cada formulação, com o propósito de que as leituras das 

absorbâncias ficaram dentro da curva padrão. Nas formulações: F1, F3, F5, F6 foram pesa-

das 0,2g de micropartículas em tubo de ensaio com tampa, na formulação F2 pesou-se 

0,05g de amostra, e na formulação F4 pesou-se 0,07g de amostra, em seguida foi adiciona-

da 10 mL da solução de Tween 80 a 0,1%. Os tubos foram agitados num agitador rotativo 

de tubos Phoenix AP-22 (São Paulo, Brasil) por 5 minutos, e este conteúdo foi filtrado em 

papel filtro. Nas alíquotas deste filtrado foi determinada a quantidade de glicose. 

 

4.2.2.3.3. Determinação da eficiência de encapsulação efetiva (EEE) 

 

A eficiência de encapsulação efetiva foi calculada subtraindo-se a quantidade de 

glicose superficial (GS), da quantidade total de glicose determinada por grama de amostra 

(EET). O valor obtido foi comparado à quantidade inicialmente pesada para a produção das 

micropartículas. O quociente expresso em porcentagem representa o valor da eficiência de 

encapsulação efetiva, conforme demonstrado na equação abaixo. 

 

EEE (%) =          EET – GS         x 100 

        g de glicose pesada 

 

4.2.2.4. Determinação da distribuição de tamanho e diâmetro médio das micropartícu-

las 

 

As micropartículas foram avaliadas quanto ao tamanho médio e a distribuição de 

tamanho, as amostras de cada formulação foram suspensas em solução de Tween, deixan-

do-o por 2 minutos para estabilização e observadas em microscópio ótico Nikon Eclipse 
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E800 (Tokyo, Japan). Foram coletadas imagens, através do programa Image Pro Plus 4.0, 

utilizando-se lente optovar de 1,25x e objetiva 12,5x/0,25∞/-A, e realizadas medidas de 

diâmetro médio de 500 partículas, com auxílio deste mesmo programa. 

As médias, desvio padrão e os histogramas destas medidas foram feitos com auxílio 

do programa Microcal Origin 8.0 (Microcal Software, Inc., MA, USA). 

 

4.2.2.5. Morfologia das micropartículas 

 

Para observação da morfologia por microscopia eletrônica de varredura, as amostras 

foram fixadas em stubs de alumínio com uma fita de cobre dupla face e cobertas com uma 

fina camada de ouro em sputter Baltzer (Baltec SCD50, Áustria) com corrente de 40 mA 

por 180 segundos. As imagens foram feitas em microscópio eletrônico de varredura Jeol 

JMS-T300 (Tokyo, Japan), com aceleração de voltagem de 10 kV e aumentos de 150x, 

300x, 500x, 750x e 1000x. 

 

4.2.2.6. Avaliação da liberação do recheio 

 

 A porcentagem de recheio liberado foi determinada em duas horas nos intervalos de 

tempo 0, 30, 60, 90 e 120 minutos. Nas formulações F1 e F3 foram pesadas 0,1g de micro-

partículas lipídicas, na formulação F2 foi pesada 0,02g de micropartículas, na formulação 

F4 foi pesada 0,05g de micropartículas, e nas formulações F5 e F6 foram pesadas 0,2g de 

micropartículas, em tubo de ensaio com tampa, em seguida foram adicionadas 10 mL de 

solução de Tween 80 a 0,1%. Os tubos foram colocados sob agitação em agitador rotativo 

de tubos Phoenix AP-22 (São Paulo, Brasil) e, em cada intervalo de tempo, a solução foi 

filtrada em papel filtro e nas alíquotas destes filtrados foi determinada a quantidade de gli-

cose presente, segundo HENRY, R. J.; CANNON, D. C.; WILKEMAN, J., (1974). 
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4.3 Análise estatística 

 

As diferenças entre os valores de médias para os perfis de liberação de glicose em 

micropartículas lipídicas foram avaliadas por analise de ANOVA e teste de TUKEY a 5% 

de significância, com o auxílio do software Statistica 6.0 for Windows (STATSOFT, 

INC.,1995). 
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

5.1. Determinação do ponto de amolecimento “Slipping Point” 

 

Foi escolhida para a formação do material de parede, a cera de carnaúba por ser só-

lida a temperatura ambiente e dois lipídios líquidos a temperatura ambiente: ácido linolêni-

co e, o ácido oleico por ser um lipídio que apresenta estabilidade oxidativa superior quanto 

aos outros lipídios líquidos, o que conferiria maior segurança às microcápsulas obtidas. 

De acordo com os resultados apresentados na Tabela 13, observa-se que os grupos 

que apresentaram uma faixa razoável de ponto de fusão nas misturas binárias foram, a mis-

tura 4 composto pela cera de carnaúba e ácido oleico, apresentando um  ponto de fusão de 

58,3°C, e a mistura 9 composto pela cera de carnaúba e ácido linolênico apresentando um 

ponto de fusão de 60,6°C é por isso que foram escolhidas por ter atingido o ponto de amo-

lecimento adequado  para a realização do estudo das melhores condições para o preparo e a 

estabilidade das emulsões, anterior à produção das micropartículas. As duas misturas foram 

utilizadas para testar a produção das micropartículas. 

 As demais proporções das misturas binarias foram descartadas, por apresentarem 

um ponto de amolecimento alto e, portanto não poderiam  ser usadas na formação da matriz 

da mistura lipídica adequada para a produção das micropartículas lipídicas, por apresenta-

rem uma viscosidade alta a 70°C  semelhante a um creme, o que poderia limitar sua utiliza-

ção no processo no Spray Cooling. 

 

 

 
 
 

 

Tabela 13 – Temperatura de amolecimento das misturas testadas, e ponto de fusão ótimo 
das  misturas binárias selecionadas  para a produção das micropartículas lipídicas. 
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Mistura lipí-
dica 

Cera de Carnaú-
ba (%) 

Ácido Ole-
ico (%) 

Ácido Linolênico 
(%) 

Temperatura de amole-
cimento (ºC) ± desvio 

padrão 
1 50 50 - 73,7 ± 0,3 
2 33,3 66,6 - 72,0 ± 0,5 
3 25 75 - 70,3 ± 0,3 

4 20 80 - 58,3 ± 0,7 
5 50 - 50 79,2 ± 0,3 
6 33,3 - 66,7 77,5 ± 0,4 
7 25 - 75 77,3 ± 0,3 
8 20 - 80 76,2 ± 0,3 

9 3,8 - 96,2 60,6 ± 0,9 
 
*Mistura lipídica  4 e 9, selecionadas como as melhores frações. 
  

5.2. Preparo e estabilidade das emulsões 

 
Nesta etapa foram preparadas as emulsões com as misturas do material de parede 

selecionadas  na Tabela 10, conforme  item 4.2.1.2 (matérias e métodos) e observadas as 

estabilidades durante 30 minutos a 70°C,  tomando como referência o processo utilizado 

por LEONEL (2008), onde a autora identificou que a emulsão com 5% de lecitina e agita-

ção por 5 minutos a 10000 rpm apresentou a melhor condição quanto a estabilidade da e-

mulsão, bem como viscosidades ideais para processamento no equipamento Spray Cooling 

e a produção de micropartículas com aspecto não aglomerado e sem adesão a temperatura 

ambiente. 

KNOTH, A.; SCHERZA, I.; MUSCHIOLIK, G. (2005) estudou  emulsões água em 

óleo (30:70) preparadas com lecitina com baixo teor de fosfatidilcolina como emulsificante 

em óleo de girassol, variando-se a fase aquosa com a adição de caseinato de sódio, proteína 

isolada do soro, gelatina e ou goma xantana  investigando-se o tamanho de partícula, bem 

como estabilidade da emulsão. Emulsões mais estáveis e de tamanho menor de partícula 

foram obtidas com adição da proteína isolada do soro em água. 

A mistura lipídica 4 composta pela cera de carnaúba e ácido oleico, numa proporção 

1:4, nesta proporção atingiu o ponto de amolecimento requerido para as condições de pro-
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cessamento no Spray Cooling, apresentou  uma emulsão completamente estável e sem pre-

sença de bolhas de ar,  o que não aconteceu com a mistura lipídica 9 composta pela cera de 

carnaúba e ácido linolênico, numa proporção 1:25, nesta proporção atingiu o ponto de amo-

lecimento requerido para as condições de processamento no Spray Cooling, apresentou  

uma emulsão menos estável ao longo do tempo, com alta viscosidade a 70°C semelhante a 

um creme e formação de bolhas de ar, o que poderia influir negativamente na produção das 

micropartículas lipídicas, mais mesmo assim obtendo estes resultados, se optou por  proces-

sar no equipamento Spray Cooling para observar o comportamento como micropartículas a 

temperatura ambiente. 

A emulsão preparada com a mistura lipídica cera de carnaúba e ácido oleico e de-

mais condições determinadas segundo Leonel (2008) apresentaram boa estabilidade sendo 

então considerada adequada para continuidade do trabalho, na etapa de produção das mi-

cropartículas lipídicas (Tabela 11 e Tabela 12). 

 

5.3. Etapa 1 – Caracterização das micropartículas lipídicas 

 

5.3.1. Produção das micropartículas 

 
Analisando-se as micropartículas produzidas com as duas misturas lipídicas binárias 

escolhidas, observou-se que, durante a produção da mistura cera de carnaúba/ácido linolê-

nico após a pulverização as micropartículas apresentaram-se visualmente muito aglomera-

das, com aspecto instável, não suportaram ficar expostas por muito tempo à temperatura de 

ambiente, começando a se derreter e por tanto foram reprovadas e sem condições de conti-

nuar a avaliação, com as posteriores analises desta pesquisa. 

Este comportamento não foi observado na mistura lipídica contendo cera de carnaú-

ba/ácido oléico, e, portanto, somente as micropartículas produzidas com esta mistura lipídi-

ca, tanto como com  recheio de glicose sólida ou solução de glicose de acordo com a Tabela 

11 e Tabela 12, foram analisadas quanto à quantidade de recheio superficial, eficiência de 

encapsulação, liberação do recheio e caracterização morfológica. Pode-se afirmar que esta 
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mistura lipídica de cera de carnaúba/acido oleico, apresentou excelente estabilidade a tem-

peratura 4°C (pouca aglomeração), após 30 dias. Durante o processamento das micropartí-

culas tomou-se cuidado com as temperaturas das amostras e do banho de água do atomiza-

dor que foram ajustadas devido à altura da câmara fria, com a finalidade de evitar que as 

cápsulas aderissem ao coletor. Devido à composição da mistura lipídica da parede, durante 

o processo, as cápsulas desprenderam um cheiro muito forte atribuído à cera de carnaúba 

durante o processamento, mas mesmo assim obtiveram microcápsulas adequadas. 

 

5.3.2. Determinação de glicose superficial e eficiência de encapsulação efetiva 

 
A Tabela 14 apresenta as porcentagens de glicose superficial e de eficiência de en-

capsulação efetiva determinadas nas formulações estudadas. Os resultados mostraram que a 

melhor eficiência de encapsulação foi obtida na formulação 4 (proporção lipídio/glicose 

sólida 85/15), e a menor foi obtida na formulação 5 (solução de glicose 50%, proporção 

lipídio/solução de glicose 95/5 recheio líquido), na qual foi incluída a menor quantidade de 

glicose (5%). Baseado nos resultados pode-se observar que na mistura lipídica/recheio, na 

proporção 75%/25%/5% de lecitina, tanto na encapsulação do recheio hidrofílico líquido 

como sólido, apresentaram resultados de eficiência de encapsulação próximos, mais quando 

diminuiu a quantidade de recheio notaram-se diferenças entre as formulações liquidas e 

sólidas, sendo que as sólidas apresentaram maior porcentagem de eficiência de encapsula-

ção, este comportamento pode ter sido devido ao fato da quantidade de recheio colocada na 

emulsão (expressa em base seca de sólidos) foi maior e influenciou fortemente na capaci-

dade de encapsulação da formulação em relação às formulações contendo os recheios líqui-

dos. 

Todas as formulações apresentaram eficiências de encapsulação efetiva razoável, 

variando de 51 a 65%. Estes resultados indicam que a mistura contendo um ácido graxo 

líquido, nas condições de temperatura dos experimentos, contribuiu para formar uma mi-

cropartícula estável frente às diferentes proporções entre mistura lipídica e solução de gli-

cose utilizada. Pode-se concluir que a presença de ácido oleico a temperatura ambiente po-
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de ter auxiliado na retenção do recheio por dificultar a organização cristalina e a alteração 

polimórfica, resultando em maior espaço para a acomodação do recheio. Este lipídeo pode 

também ter produzido pequenas micelas com o recheio, distribuídas no interior da matriz 

sólida. (JENNING et al, 2000b; MÜLLER et al, 2002a; MÜLLER et al, 2002b; SCHU-

BERT & MÜLLER-GOYMANN, 2005); e por tanto; CHAMBI et al, (2008); e os maiores 

teores de glicose não encapsulada foram encontradas nas formulações com maiores teores 

de recheio. 

As porcentagens de glicose superficial nas formulações contendo o recheio líquido 

foram baixas, variando de 1,88 a 7,04%, e adicionalmente essas formulações apresentaram 

valores de eficiência de encapsulação razoáveis. Podendo- se afirmar que alguma quantida-

de do recheio foi perdida durante o preparo da emulsão por se tratar de glicose em solução, 

e a retenção da glicose fica condicionada à estabilidade da emulsão, e também durante o 

processamento da produção das micropartículas lipídicas no spray cooling. Nas formula-

ções contendo o recheio sólido as porcentagens de glicose superficial foram maiores, vari-

ando de 20 a 35%, este comportamento esta associado à presença de cristais de glicose 

grandes demais para serem microencapsulados nas amostras produzidas com esse ativo na 

forma sólida. Esses cristais podem ter ficado pendurados para fora das partículas e podem 

ter sido facilmente dissolvidos pelo solvente na análise, pois não estão protegidos adequa-

damente pela matriz lipídica. Também pode se dever à quantidade pesada inicialmente ex-

pressa em base seca de sólidos. CHAMBI et al (2008) avaliaram a encapsulação de solução 

de caseína e glicose em duas diferentes matrizes lipídicas: ácidos esteárico/ácido oleico e 

ácido esteárico/ácido láurico; observando que a primeira matriz foi muito mais eficiente na 

retenção da glicose, enquanto que a segunda matriz reteve melhor a caseína e seu hidrolisa-

do. Posteriormente, LEONEL (2008) obteve valores de eficiência de encapsulação superio-

res a 70% em todos os experimentos, e as maiores quantidades de glicose não encapsulada 

foram encontradas nas formulações nas quais foram adicionadas maiores quantidades de 

recheio. RIBEIRO, M (2009) obteve o melhor resultado de eficiência de encapsulação na 

sua mistura de ácido esteárico e ácido oleico acima de 75%; e o menor resultado foi de 9% 

nas misturas do álcool cetoestearílico. RODRIGUEZ et al. (1999) desenvolveu um novo 

atomizador ultrasônico para o processo spray congealing formulando micropartículas com 
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acido esteárico, óleo de mamona hidrogenado, behenato de glicerila e cera de carnaúba 

como matrizes lipídicas de teofilina e fenbufen como recheio. A menor eficiência de encap-

sulação foi obtida com o acido esteárico e a melhor eficiência com a cera de carnaúba. Ma-

trizes lipídicas compostas por triacilgliceróis de cadeia média encapsulando isoflavonas 

apresentaram eficiências de encapsulação variando de 57 a 70%, sendo que este aumento 

acompanhou um simultâneo aumento da proporção de lipídio em relação à quantidade de 

recheio no meio (JEON et al, 2005), resultados semelhantes de encapsulação foram obtidos 

nesta pesquisa. Matrizes lipídicas compostas por ácido esteárico e diferentes quantidades de 

ácido oleico indicaram que a eficiência de encapsulação aumentou de 47 para 70% quando 

a concentração de oleico no meio passou de 0 para 30%. Isto foi justificado pelo maior grau 

de distúrbio nos cristais lipídicos, aumentando as imperfeições e assim criando mais espaço 

para a acomodação do recheio dentro da matriz lipídica (HU et al, 2005). Do mesmo modo 

o acido oléico aumento as imperfeições nos cristais lipídicos da cera de carnaúba fornecen-

do melhor capacidade de encapsulação. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Tabela 14 – Quantidade de glicose superficial (%) e eficiência de encapsulação efetiva (%) 
determinadas um dia após a produção. 

 

Formulações Glicose superficial (%) Eficiência de encapsulação efetiva 
(%) 



Resultados e discussão 

55 
 

F1 - 75/25 RL 1,88 ± 0,01f 62,13 ± 1,74b 

F2 – 75/25 RS 34,63 ± 0,70a 61,99 ± 0,39b 

F3 – 85/15 RL 7,04 ± 0,27d 58,26 ± 0,30c 

F4 – 85/15 RS 20,64 ± 0,42c 65,57 ± 0,51a 

F5 – 95/5 RL 3,73 ± 0,35e 51,78 ± 1,53d 

F6 – 95/5 RS 32,76 ± 1,31b 54,14 ± 1,28d 

Letras iguais, na mesma coluna, não apresentam diferença estatística a p<0,05 

F1 � Formulação 1 (solução de glicose 50%, proporção lipídio/solução de glicose 75/25 recheio líquido).  

F2 � Formulação 2 (proporção lipídio/glicose sólida 75/25).  

F3 � Formulação 3 (solução de glicose 50%, proporção lipídio/solução de glicose 85/15 recheio líquido).  

F4 � Formulação 4 (proporção lipídio/glicose sólida 85/15). 

F5 � Formulação 5 (solução de glicose 50%, proporção lipídio/solução de glicose 95/5 recheio líquido).  

F6 � Formulação 6 (proporção lipídio/glicose sólida 95/5). 5% de lecitina em todas as formulações.  

 

5.3.3. Avaliação da liberação do recheio em meio aquoso. 

 
Avaliou-se a liberação do recheio a cada 30 minutos durante 2 horas (Figura 11 e 

Tabela 15), observou-se que nos primeiros 30 minutos, as formulações que contém a glico-

se sólida apresentaram valores acima de 86% de liberação, isto se deve a que uma parte 

considerável de recheio encontrava-se na superfície e, portanto facilmente liberável para o 

meio aquoso onde as partículas foram colocadas acarretando liberação com acentuado efei-

to “burst”.JENNING & GOHLA (2001), determinaram que um fator que alterou a libera-

ção do recheio foi o tamanho da partícula e estes dados são mostrados neste trabalho a pos-

teriori. Outro fator que alterou a liberação do recheio foi a forma física da glicose, que sóli-

da contém uma fração de cristais que podem ser maiores até que as partículas produzidas. 

Considera-se também um fator determinante que a quantidade de glicose sólida utilizada 

inicialmente (que foi maior que nas formulações contendo o recheio liquido) superou a ca-

pacidade de incorporação adequada do recheio na matriz. O aumento da quantidade de ma-

terial de recheio acima da capacidade de retenção do material de parede pode provocar uma 

liberação acentuada do material encapsulado, indicando que parte do recheio se encontra na 
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superfície da partícula, sendo facilmente removido na liberação. CHAMBI et al, (2008) 

avaliaram a encapsulação de solução de glicose em duas diferentes matrizes lipídicas, neste 

estudo foi encontrado um valor de T50, tempo necessário para a liberação de 50% de re-

cheio, 4,3 vezes maior na mistura esteárico/oléico em relação ao uso da mistura esteári-

co/láurico na produção das micropartículas. Estes resultados indicaram que a mistura con-

tendo um ácido graxo em estado líquido nas condições de temperatura dos experimentos 

contribuiu para formar uma partícula mais estável frente a variações na concentração de 

tensoativo ou quando diferentes proporções entre mistura lipídica e solução de glicose fo-

ram usadas. LEONEL (2008) obteve resultados de liberação de recheio em 120 minutos, de 

até 30%, a autora menciona que um fator determinante nos resultados obtidos foi a quanti-

dade de glicose presente no recheio, uma vez que as formulações contendo a solução de 

glicose mais concentrada apresentaram maiores quantidades liberadas inicialmente (efeito 

burst) e também no final do experimento, enquanto aquelas com solução de glicose menos 

concentrada apresentaram as menores liberações e mais bem moduladas entre todas as for-

mulações testadas, resultados semelhantes obteve-se nesta pesquisa. Por outro lado, RI-

BEIRO, M (2009), avaliou a liberação de recheio a cada 30 minutos por 2 horas, obtendo 

valores de 28 a 89% ao término deste  período para as misturas do ácido esteárico e óleo de 

soja totalmente hidrogenado, observando-se nestas misturas que a liberação do recheio foi 

inversamente proporcional à quantidade de ácido oléico na mistura lipídica. Nas misturas 

do álcool cetoestearílico a liberação foi próxima de 100%, resultados semelhantes aos obti-

dos no presente trabalho. Na liberação de compostos solúveis em água, encapsulados em 

partículas compostas de cera de carnaúba ou óleo vegetal com lecitina como tensoativo em 

meio aquoso com ou sem a presença de um sal, observou-se liberação mais rápida nas par-

tículas com óleo vegetal em relação às partículas onde a cera foi utilizada como material de 

parede. Uma alternativa proposta foi a mistura destes dois materiais para a produção da 

matriz lipídica, ou seja, um lipídio líquido e outro sólido, o que melhoraria a liberação do 

recheio porque estes dois materiais tornariam as partículas menos rígidas em relação às 

produzidas com apenas cera, mas mais firmes do que com apenas a presença do óleo vege-

tal (MELLEMA et al, 2006). RODRIGUEZ et al. (1999) observaram que no estudo de par-

tículas de cera de carnaúba ou ácido esteárico contendo dois tipos de recheios, um hidrofíli-
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co e outro hidrofóbico, observou-se que o perfil de liberação sofreu influência tanto da na-

tureza da matriz lipídica quanto da característica de polaridade do recheio. Comparando a 

liberação do mesmo recheio nas duas matrizes, um aumento significante ocorreu na matriz 

de ácido esteárico em relação à de cera de carnaúba, independente da natureza do recheio, 

sendo este comportamento atribuído às diferentes hidrofobicidades das duas matrizes lipí-

dicas utilizadas. Em relação aos dois recheios testados, tanto na matriz de cera de carnaúba 

quanto na de ácido esteárico, a liberação do recheio hidrofílico foi maior do que a do re-

cheio hidrofóbico, em decorrência de suas diferentes solubilidades em água. 

 A Figura 11 e a Tabela 15 mostram o perfil de liberação de glicose das micropartí-

culas contendo a glicose em solução durante 120 minutos em água, apresentou valores de 

22 a 72% ao término deste período. Nestas misturas foi observado que a liberação de re-

cheio foi modulada se realizando progressivamente. DUNCAN (1984) menciona que a do-

bra forçada que ocorre na cadeia hidrocarbônica causada pela insaturação do ácido oléico, 

altera substancialmente a densidade na qual essas cadeias podem ser empacotadas, este 

efeito associado a possível estabilidade da emulsão solução de glicose em óleo, favorecen-

do a permanência do recheio no interior do material lipídico, parece ter contribuído para 

tornar a partícula mais estável, produzindo assim, uma liberação mais lenta e progressiva da 

glicose. MÜLLER et al. (2002a), mencionam que quando é usada uma grande quantidade 

de lipídio líquido, e um recheio que tem solubilidade maior em lipídios líquidos, fica mais 

disperso, e, após a solidificação da emulsão, fica encapsulado por este e o lipídio sólido, 

por sua vez, encapsula as micelas de lipídio líquido/recheio. Esta estrutura permite melho-

res propriedades de liberação mais prolongada.  

HU et al (2005) explicam que durante o resfriamento o ácido esteárico, com ponto 

de fusão mais alto, poderia cristalizar primeiro, permitindo que o lipídio líquido ficasse 

mais livre ou pouco incorporado, localizando-se assim na parte mais externa das partículas 

e produzindo um enriquecimento do recheio próximo a superfície e portanto com maior 

facilidade de liberação; um efeito semelhante poderia ocorrer na cera de carnaúba que tem 

o ponto de fusão bem alto. 
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Figura 11 – Liberação do recheio (média ± desvio padrão) em solução aquosa, em 120 minutos, analisada 
pós-produção  

F1 � Formulação 1 (solução de glicose 50%, proporção lipídio/solução de glicose 75/25 recheio líquido).  

F2 � Formulação 2 (proporção lipídio/glicose sólida 75/25).  

F3 � Formulação 3 (solução de glicose 50%, proporção lipídio/solução de glicose 85/15 recheio líquido).  

F4 � Formulação 4 (proporção lipídio/glicose sólida 85/15). 

F5 � Formulação 5 (solução de glicose 50%, proporção lipídio/solução de glicose 95/5 recheio líquido).  

F6 � Formulação 6 (proporção lipídio/glicose sólida 95/5). 5% de lecitina em todas as formulações.  

 

 

 

 

Tabela 15 – Liberação do recheio (média ± desvio padrão) em solução aquosa, em 120 
minutos, analisada pós-produção. 

Liberação de recheio 
Formulações 

30'  60'  90'  120' 

F1 - 75/25 RL 22,29 ± 1,59c  31,44 ± 2,09c  40,48 ± 1,71c  61,92 ± 3,26c 
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F2 – 75/25 RS 86,19 ± 1,88a  90,97 ± 2,02a  94,02 ± 1,76a  97,28 ± 2,04a 

F3 – 85/15 RL 34,71 ± 2,77d  50,03 ± 1,42b  64,21 ± 2,41b  72,44 ± 3,00b 

F4 – 85/15 RS 88,27 ± 2,50a  92,81 ± 1,63a  95,36 ± 1,11a  97,37 ± 1,45a 

F5 – 95/5 RL 23,64 ± 1,16c  29,93 ± 1,59c  36,34 ± 2,08c  48,54 ± 3,51d 

F6 – 95/5 RS 90,36 ± 2,88a  92,50 ± 2,55a  94,63 ± 2,09a  96,61 ± 1,71a 

 
F1 � Formulação 1 (solução de glicose 50%, proporção lipídio/solução de glicose 75/25 recheio líquido).  

F2 � Formulação 2 (proporção lipídio/glicose sólida 75/25).  

F3 � Formulação 3 (solução de glicose 50%, proporção lipídio/solução de glicose 85/15 recheio líquido).  

F4 � Formulação 4 (proporção lipídio/glicose sólida 85/15). 

F5 � Formulação 5 (solução de glicose 50%, proporção lipídio/solução de glicose 95/5 recheio líquido).  

F6 � Formulação 6 (proporção lipídio/glicose sólida 95/5). 5% de lecitina em todas as formulações.  
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5.3.4. Caracterização das micropartículas 

5.3.4.1. Distribuição de tamanho e diâmetro médio das micropartículas 

 

Foram observadas diferenças nos diâmetros médios entre as micropartículas anali-

sadas, tanto com  recheio líquido como com o recheio sólido. Esta diferença pode ter sido 

decorrente ao conteúdo do recheio, quanto à concentração de sólidos das solu-

ções/suspensões a serem aspergidas, do material de parede utilizado e da temperatura de 

entrada no Spray Cooling durante o processamento das cápsulas. Neste trabalho observou-

se que o tamanho de partícula diminuía com o aumento da quantidade de recheio, devido à 

adição de sólidos nas formulações que contém a glicose sólida (Tabela 16). A distribuição 

de tamanho das micropartículas (Figuras 12 – 17) apresentaram distribuição unimodal para 

todas as formulações estudadas.  

 A Figura 12 mostra o histograma das micropartículas lipídicas da formulação 1 con-

tendo o recheio líquido. A distribuição do tamanho de partícula apresentou uma extensa 

faixa compreendida entre 14 e 117 µm, com a maioria das partículas entre 30 – 70 µm. A 

Tabela 16 mostra que o valor de diâmetro médio encontrado foi 58,76 µm. 

A Figura 13 mostra o histograma das micropartículas lipídicas da formulação 2 con-

tendo o recheio sólido. A distribuição do tamanho de partícula apresentou uma extensa fai-

xa compreendida entre 10 e 109 µm, com a maioria das partículas entre 20 – 50 µm. A Ta-

bela 16 mostra que o valor de diâmetro médio encontrado foi 36,07 µm. 

A Figura 14 mostra o histograma das micropartículas lipídicas da formulação 3 con-

tendo o recheio líquido. A distribuição do tamanho de partícula apresentou uma extensa 

faixa compreendida entre 12 e 99 µm, com a maioria das partículas entre 40 – 70 µm. A 

Tabela 16 mostra que o valor de diâmetro médio encontrado foi 53,36 µm. 

A Figura 15 mostra o histograma das micropartículas lipídicas da formulação 4 con-

tendo o recheio sólido. A distribuição do tamanho de partícula apresentou uma extensa fai-

xa compreendida entre 12 e 100 µm, com a maioria das partículas entre 20 – 70 µm. A Ta-

bela 16 mostra que o valor de diâmetro médio encontrado foi 51,69 µm. 

A Figura 16 mostra o histograma das micropartículas lipídicas da formulação 5 con-

tendo o recheio líquido. A distribuição do tamanho de partícula apresentou uma extensa 
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faixa compreendida entre 12 e 97 µm, com a maioria das partículas entre 20 – 60 µm. A 

Tabela 16 mostra que o valor de diâmetro médio encontrado foi 46,14 µm. 

A Figura 17 mostra o histograma das micropartículas lipídicas da formulação 6 con-

tendo o recheio sólido. A distribuição do tamanho de partícula apresentou uma extensa fai-

xa compreendida entre 17 e 99 µm, com a maioria das partículas entre 20 – 50 µm. A Tabe-

la 16 mostra que o valor de diâmetro médio encontrado foi 38,28 µm. 

RIBEIRO, M (2009) menciona que o tamanho da partícula pode ser manipulado pe-

la variação do tamanho do orifício do bico pulverizador, pela taxa de fluxo de ar e da solu-

ção a ser pulverizada, e pela relação entre os mesmos. 

RODRIGUEZ et al (1999) num estudo realizado em partículas contendo cera de 

carnaúba ou ácido esteárico e dois recheios, um hidrofílico e outro hidrofóbico, observarem 

que independente do recheio usado, o tamanho médio da partícula diminuía com o aumento 

da quantidade de recheio encapsulado. Os autores justificaram a diminuição pelo aumento 

do tempo e da energia no processo de produção por causa do aumento do peso da emulsão, 

e isto consequentemente implicaria em maior fragmentação final e menor tamanho médio 

das micropartículas, resultados similares obtiveram-se nesta pesquisa. 

ALBERTINI et al (2008) produziram micropartículas com hidrocloreto de profeno-

na e vitamina E em excipientes lipofílicos (cera de carnaúba, álcool estearilico e álcool ce-

toestearilico), hidrofílicos (PEG 400) e lecitina de soja. A faixa de tamanho de partícula 

obtida foi de 75 – 150 µm. 

ILIC et al (2009) estudaram a influência de vários parâmetros, na obtenção de ta-

manho de partículas, utilizando o processo de microencapsulação Spray Cooling. Ao variar 

a pressão de atomização e a velocidade de alimentação do líquido, reportaram que o tama-

nho de partícula obtido foi mediano, oscilando de 58 a 278 µm, e que o rendimento total do 

processo foi de 81 a 96%. Com o aumento da velocidade de alimentação de líquido, encon-

traram tamanho de micropartícula maiores, e com o aumento da pressão de atomização en-

contraram tamanho de micropartículas menores.  
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Tabela 16 – Diâmetro médio das micropartículas (media ± desvio padrão). 

Formulações  Diâmetro médio (µm) 

F1 - 75/25 RL 58,76 ± 23,97 

F2 – 75/25 RS 36,07 ± 19,12 

F3 – 85/15 RL 53,36 ± 19,75 

F4 – 85/15 RS 51,69 ± 22,22 

F5 – 95/5 RL 46,14 ± 17,89 

F6 – 95/5 RS 38,28 ± 13,25 

 

F1 � Formulação 1 (solução de glicose 50%, proporção lipídio/solução de glicose 75/25 recheio líquido).  

F2 � Formulação 2 (proporção lipídio/glicose sólida 75/25).  

F3 � Formulação 3 (solução de glicose 50%, proporção lipídio/solução de glicose 85/15 recheio líquido).  

F4 � Formulação 4 (proporção lipídio/glicose sólida 85/15). 

F5 � Formulação 5 (solução de glicose 50%, proporção lipídio/solução de glicose 95/5 recheio líquido).  

F6 � Formulação 6 (proporção lipídio/glicose sólida 95/5). 5% de lecitina em todas as formulações.  

 

. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 12 – Distribuição de tamanho: F1 (solução de glicose 50%, proporção lipídio/solução de glicose 75/25 
recheio liquido) 
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Figura 13 – Distribuição de tamanho: F2 (proporção lipídio/glicose sólida 75/25).  

 

Figura 14 – Distribuição de tamanho: F3 (solução de glicose 50%, proporção lipídio/solução de glicose 85/15 
recheio liquido).  
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Figura 15 – Distribuição de tamanho: F4 (proporção lipídio/glicose sólida 85/15).  

 

 

Figura 16– Distribuição de tamanho: F5 (solução de glicose 50%, proporção lipídio/solução de glicose 95/5 
recheio liquido). 
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Figura 17 – Distribuição de tamanho: F6 (proporção lipídio/glicose sólida 95/5). 

 

5.3.4.2. Morfologia das micropartículas 

 
Inicialmente, na caracterização das micropartículas, o método empregado foi o da 

microscopia ótica, por ser um método simples e rápido, que forneceu as primeiras diretrizes 

sob o processo de encapsulação.  

As Figuras 18 – 23 apresentam as imagens das micropartículas lipídicas das diferen-

tes formulações e todas mostraram forma esférica.  As formulações contendo o recheio lí-

quido apresentavam partículas aglomeradas, enquanto às formulações contendo o recheio 

sólido apresentavam partículas mais soltas e melhor definidas. 

CHAMBI et al. (2008) estudaram micropartículas lipídicas contendo como recheio 

compostos de diferentes massas molares solúveis em água e obtiveram partículas esféricas 

como tamanhos variáveis. 

RIBEIRO, M (2009) afirma que a mistura lipídica/solução de glicose 40% na pro-

porção 75%/25%/5% de lecitina de soja (HLB 4,7) é uma boa proporção para encapsular 

um recheio hidrofílico. ELDEM (1991a) verificou que a adição de lecitina melhora a mor-

fologia de superfície da micropartícula, modificando a tensão superficial. Variações nos 
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parâmetros do processamento tais como temperatura e tipo de atomizador podem acarretar 

mudanças na morfologia das cápsulas que por sua vez podem interferir nas importantes 

características do produto final e na estabilidade das microcápsulas (ROSENBERG et al., 

1988). 

 

 
 
 

Figura 18 – Imagens obtidas por microscopia ótica das micropartículas lipídicas. F1 (solução de glicose 50%, 
proporção lipídio/solução de glicose 75/25). Aumento 12,5.  

 

 
  

Figura 19 – Imagens obtidas por microscopia óptica das micropartículas lipídicas. F2 (proporção lipí-
dio/glicose sólida 75/25). Aumento 12,5.  
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Figura 20 – Imagens obtidas por microscopia óptica das micropartículas lipídicas. F3 (solução de glicose 
50%, proporção lipídio/solução de glicose 85/15). Aumento 12,5.  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 21-  Imagens obtidas por microscopia óptica das micropartículas lipídicas. F4 (proporção lipí-
dio/glicose sólida 85/15). Aumento 12,5.  
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Figura 22 – Imagens obtidas por microscopia óptica das micropartículas lipídicas. F5 (solução de glicose 
50%, proporção lipídio/solução de glicose 95/5). Aumento 12,5.  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 23 – Imagens obtidas por microscopia óptica das micropartículas lipídicas. F6 (proporção lipí-
dio/glicose sólida 95/5). Aumento 12,5.  
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5.3.4.3 Microscopia Eletrônica de Varredura das micropartículas 

 
As imagens das micropartículas obtidas por microscopia eletrônica de varredura 

(MEV) das seis formulações estudadas estão apresentadas nas Figuras 24 a 29. Todas as 

formulações apresentam  micropartículas com grande variação de tamanhos, confirmando 

os resultados observados na determinação do tamanho médio e distribuição de tamanho, 

obtidos por microscopia ótica; observando-se parede com  rugosidade acentuada, devido à 

presença do acido oleico, que é maior que a cera de carnaúba em todas as formulações, co-

mo observado anteriormente por RIBEIRO, M (2009) em sua pesquisa, que quanto menor a 

proporção do ácido oleico, a superfície tornava-se mais lisa. Também se observou superfí-

cies contínuas e com pequenos furos os quais estão localizados somente na superfície da 

partícula, formas irregulares, não lisas. JORES et al. (2004) atribui as formas irregulares à 

presença do lipídio liquido que pode estar formando pequenas micelas no meio da matriz 

sólida. Além disso, é importante mencionar que as amostras obtidas das formulações con-

tendo o recheio sólido apresentaram imagens de partículas mais aspergidas e soltas, en-

quanto que as micropartículas contendo o recheio líquido apresentaram-se relativamente 

aglomeradas. 

Na Figura 29, as imagens mostram a particularidade de que o tamanho da partícula 

diminuiu em relação às demais, devido principalmente ao aumento na proporção de materi-

al de parede na formulação e também a variação das condições de processo de produção 

das micropartículas. 
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Figura 24- Imagens captadas por microscopia eletrônica de varredura da formulação F1 (solução de glicose 
50%, proporção lipídio/solução de glicose 75/25): (A) aumento de 150x, barra 100; (B) aumento de 350x, 
barra 100; (C) aumento de 500x, barra 10; (D) aumento de 1000x, barra 10. 
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Figura 25 - Imagens captadas por microscopia eletrônica de varredura da formulação F2 (glicose sólida, 
proporção lipídio/ glicose sólida 75/25): (A) aumento de 150x, barra 100; (B) aumento de 350x, barra 100; 
(C) aumento de 500x, barra 10; (D) aumento de 1000x, barra 10. 
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Figura 26 - Imagens captadas por microscopia eletrônica de varredura da formulação F3 (solução de glicose 
50%, proporção lipídio/solução de glicose 85/15): (A) aumento de 150x, barra 100; (B) aumento de 350x, 
barra 100; (C) aumento de 500x, barra 10; (D) aumento de 1000x, barra 10. 
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Figura 27 - Imagens captadas por microscopia eletrônica de varredura da formulação F4 (glicose sólida, 
proporção lipídio/ glicose sólida 85/15): (A) aumento de 150x, barra 100; (B) aumento de 350x, barra 100; 
(C) aumento de 500x, barra 10; (D) aumento de 1000x, barra 10. 
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Figura 28 - Imagens captadas por microscopia eletrônica de varredura da formulação F5 (solução de glicose 
50%, proporção lipídio/solução de glicose 95/5): (A) aumento de 150x, barra 100; (B) aumento de 350x, barra 
100; (C) aumento de 500x, barra 10; (D) aumento de 1000x, barra 10. 
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Figura 29 - Imagens captadas por microscopia eletrônica de varredura da formulação F6 (glicose sólida, 
proporção lipídio/ glicose sólida 95/5): (A) aumento de 150x, barra 100; (B) aumento de 350x, barra 100; (C) 
aumento de 500x, barra 10; (D) aumento de 1000x, barra 10. 

 

ROSENBERG et al (1988), precursores importantes da avaliação morfológica das 

microcápsulas após um longo trabalho sobre a microestrutura de cápsulas, oriundas do pro-

cessamento por atomização, concluíram que a microestrutura determina características do 

produto como, densidade, porosidade, e volatilidade do material retido, sendo uma análise 

fundamental para a avaliação e caracterização das cápsulas.  

A rugosidade observada nas microcápsulas pode ser produzida pela presença da cera 

de carnaúba devido a suas características, efeito semelhante de rugosidade foi observado 

num estudo avaliando o ácido esteárico como material de parede realizado por outros auto-

res (RODRIGUEZ et al, 1999; SAVOLAINEN et al, 2002). 

 Por outro lado RIBEIRO, M (2009) estudou micropartículas formadas por matrizes 

lipídicas contendo ácido esteárico, óleo de soja totalmente hidrogenada, ácido oléico e ál-

A B

C D
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cool cetoestearílico, lecitina de soja como tensoativo e solução de glicose como recheio 

produzido por spray cooling, as partículas apresentaram uma morfologia com superfícies 

rugosa, esférica, contínua e com pequenos furos, semelhante aos resultados obtidos nesta 

pesquisa. 

 Do mesmo modo LEONEL (2008) estudou micropartículas de lipídios preparadas 

por spray cooling compostas por ácidos graxos (esteárico e oléico) e gordura vegetal hidro-

genada como matriz, lecitina de soja como tensoativo e solução de glicose como material 

de recheio, as partículas apresentaram as mesmas características morfológicas observadas 

no presente trabalho. 
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6. CONCLUSÕES 

 

As micropartículas lipídicas estudadas nesta pesquisa, apresentaram bons resultados 

de eficiência de encapsulação, apesar de ter presentado a cera de carnaúba dificuldades no 

manuseio durante o processo no spray cooling, principalmente à hora de ajustar os parâme-

tros para este material de parede. Em quanto ao controle de liberação, só foi bom para o 

composto hidrofílico liquido utilizado como recheio, pois com o recheio sólido quase todo 

o conteúdo foi liberado em 2 horas.  

A distribuição do tamanho de partícula, das micropartículas lipídicas das formula-

ções contendo o recheio líquido, variou de 12 a 117 µm, com a maioria das partículas entre 

20 – 70 µm e diâmetro médio de 46 – 58 µm, enquanto que a distribuição do tamanho de 

partícula nas formulações contendo o recheio sólido, variou de 10 a 109 µm, com a maioria 

das partículas entre 20 – 70 µm e diâmetro médio de 36 – 52 µm. 

Na morfologia e microestrutura observou-se uma forma esférica, com rugosidade 

acentuada e considerável quantidade de recheio. As formulações contendo o recheio líquido 

apresentavam partículas aglomeradas, enquanto as formulações contendo o recheio sólido 

apresentavam partículas mais soltas e melhor definidas.  

Em todas as formulações foi possível a encapsulação do recheio hidrofílico, tanto de 

glicose em solução como glicose sólida e os resultados apresentaram razoáveis eficiências 

de encapsulação efetiva.  A adição do ácido oléico à cera de carnaúba foi um fator determi-

nante na modificação da cristalização da mistura lipídica proporcionando uma eficiência de 

encapsulação variando de 50 a 65%. Maiores quantidades de glicose superficial foram ob-

servadas nas formulações com recheio sólido, onde maiores quantidades de recheio esta-

vam presentes na composição das micropartículas, variando de 20 a 34%, enquanto que nas 

formulações com recheio líquido houve quantidades menores, variando de 2 a 7%. 

A liberação de recheio nas formulações com o recheio líquido foi avaliada por duas 

horas em meio aquoso e apresentaram valores de 22 a 72%.  Nas formulações com o re-

cheio solido, as curvas apresentaram liberação inicial alta (efeito burst) com maior valor de 

86%, nos primeiros 30 minutos. Os resultados indicam que o mais provável foi a presença 

de cristais na superfície das micropartículas devido a problemas no processo como sedi-

mentação no atomizador e tamanho de cristais de glicose. 
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A correta escolha da matriz lipídica nas formulações parece responsável pelos resul-

tados, considerando que a adição do lipídio liquido (ácido oleico) à cera de carnaúba foi um 

fator determinante na modificação da cristalização da mistura lipídica proporcionando uma 

eficiência de encapsulação razoável. 
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Figura 30 – Liberação de recheio: F1 � Formulação 1 (solução de glicose 50% proporção lipídio/solução de 
glicose 95/5 recheio líquido). 

 

 
Figura 31 – Liberação de recheio: F2 � Formulação 2 (proporção lipídio/glicose sólida 95/5). 
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Figura 32 – Liberação de recheio: F3 � Formulação 3 (solução de glicose 50% proporção lipídio/solução de 
glicose 75/25 recheio líquido). 

 

  
Figura 33 – Liberação de recheio: F4 � Formulação 4 (proporção lipídio/glicose sólida 75/25). 
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Figura 34  – Liberação de recheio: F5 � Formulação 5 (solução de glicose 50% proporção lipídio/solução de 
glicose 85/15 recheio líquido). 

 

 
Figura 35 – Liberação de recheio: F6 � Formulação 6 (proporção lipídio/glicose sólida 85/15). 


