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“A melhor de todas as coisas é aprender. O dinheiro pode ser perdido ou
roubado, a satde e forca podem falhar, mas o que vocé dedicou a sua mente
é seu para sempre. Tentar e falhar é, pelo menos, aprender. Nao chegar a

tentar é sofrer a inestimdvel perda do que poderia ter sido”

“Quem sabe concentrar-se numa coisa e
insistir nela como tinico objetivo, obtém,
ao fim e ao cabo, a capacidade de fazer

qualquer coisa”
(Mahatma Gandhi)

""Vocé ganha forcas, coragem e confianga
a cada experiéncia em que vocé enfrenta
o medo. Vocé tem que fazer exatamente

aquilo que acha que ndo consegue.'’

(Eleanor Roosevelt)
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Resumo

RESUMO

Apesar da facilidade da producdo e da possibilidade de fabricagdo em escala industrial, as
microparticulas lipidicas apresentam desvantagens como a baixa capacidade de encapsula-
¢do e a possibilidade de expulsdo do material de recheio durante o armazenamento.

Foram propostas microparticulas lipidicas contendo lipidios sélidos e liquidos como mate-
riais de parede com o objetivo de minimizar a expulsdo do material de recheio. Desta forma
o presente trabalho teve como finalidade estudar a formacdo de microcdpsulas lipidicas
produzidas pelo processo Spray Cooling, compostas por misturas, em diferentes propor¢des
de 4cido oleico, linolénico e cera de carnaiba como matriz, lecitina de soja como surfactan-
te e solucdo de glicose e glicose s6lida como materiais de recheio. O objetivo foi aumentar
a eficiéncia de encapsulacdo, avaliando e verificando o efeito da composi¢do e estrutura da
matriz lipidica, testando o comportamento da particula com a inclusdo de um novo compo-
nente na matriz lipidica como € a cera de carnatiba. Nas microparticulas foram avaliadas a
morfologia de superficie e microestrutura por microscopia eletronica de varredura, tamanho
e distribui¢do de particula, quantidade de glicose superficial (ndo encapsulada), eficiéncia
de encapsulacdo e comportamento de liberacdo do recheio em solucdo aquosa. As micro-
particulas apresentaram formas esféricas com paredes rugosas, os diametros médios situa-
ram-se numa faixa de 36 e 58 um. Os resultados de eficiéncia de encapsulacido nas misturas
com a glicose em solug@o encontraram-se numa faixa de 52 a 62%, e nas misturas contendo
o recheio s6lido os valores de efici€éncia de encapsulacdo situaram-se numa faixa de 54 a
66%. As maiores quantidades de glicose superficial foram encontradas nas formulag¢des nas
quais foram adicionadas quantidades de recheio s6lido. A liberagcdo do recheio foi avaliada
a cada 30 minutos durante 2 horas, observando-se que nos primeiros 30 minutos, as formu-
lagdes que continham a glicose sélida apresentaram valores acima de 86% (efeito burst),
enquanto que a liberacao do recheio nas misturas contendo a glicose em solucdo apresentou
valores de 22 a 72%. Ao término desse periodo, nestas misturas foi observado que a libera-

¢do de recheio ocorreu progressivamente. A utilizagdo da matriz lipidica nas formulacdes
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Resumo

parece responsdvel pelos resultados, considerando que a adi¢@o do lipidio liquido a cera de
carnauba foi um fator determinante na modificag¢do da cristalizacdo da mistura lipidica pro-

porcionando uma melhoria na eficiéncia de encapsulacio destas particulas.

Palavras—chave: Microparticulas lipidicas; Cera de carnatiba; Spray Cooling; Liberacao

controlada.
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Abstract

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 um. 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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Introducdo

1. INTRODUCAO

A tendéncia mundial estd orientada a necessidade de que os alimentos sejam forne-
cidos aos consumidores como fonte de bem-estar e de saide, essa perspectiva requer mu-
dangas no desenvolvimento de novos produtos, aplicando-se métodos inovadores enfocados
no controle da bioacessibilidade dos componentes ativos, e a microencapsulacido € um meio
efetivo de se alcancar 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
cOpia sem carbono (DZIEZAK, 1988). Na drea de alimentos os estudos foram iniciados nos
anos 60, pelo Instituto de Pesquisas Southwest (EUA), microencapsulando 6leos essenciais
para prevenir a oxidagd@o e a perda de substancias voléteis e controlar a liberacdo do aroma.

A microencapsulacdo é uma técnica de empacotamento com finas coberturas poli-
méricas aplicdveis em solidos, goticulas de liquidos ou material gasoso, formando pequenas
particulas denominadas microcdpsulas, que podem liberar seu conteido sob velocidade e
condicdes especificas (TODD, 1970). Por sua vez, ARSHADY (1993) descreveu as micro-
cépsulas como embalagens extremamente pequenas, compostas por um polimero como
material de parede e um material ativo chamado de recheio. Apresenta como objetivos re-
duzir as intera¢des do recheio com fatores ambientais adversos, transformar sabores liqui-
dos em p6, melhorar o tempo de retencdo dos nutrientes em alimentos e permitir uma libe-
racdo modulada do recheio, estabilidade durante a armazenagem e em algumas aplicagdes,
mascarar compostos de sabor indesejavel (DEPYPERE, 2005; PSZCZOLA, 1998; REI-
NECCIUS, 1995)

O emprego de particulas lipidicas como matriz de substancias ativas tem sido pro-
postas como uma alternativa pela habilidade que apresentam de formarem uma variedade
de estados morfoldgicos como emulsdes, lipossomas e microparticulas sélidas (SIEK-
MANN & WESTESEN, 1992; MULLER et al, 2000), apresentando grande flexibilidade

com respeito ao empacotamento e tamanho das particulas.
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Apesar da importincia dos lipidios para o transporte de bioativos, estes apresentam al-
gumas desvantagens como a baixa capacidade de encapsulacdo e a instabilidade na retengao
do recheio durante a armazenagem devido ao cardter polimoérfico dos lipidios que pode
produzir um alto grau de estruturacio da parede da particula através da cristalizacao lipidi-
ca e da conseqiiente expulsdo do recheio. Estudos de literatura observam que alguns tensoa-
tivos podem melhorar a eficiéncia de encapsulacdo e a utilizacdo de diferentes tipos de lipi-
dios conjuntamente podem dificultar a cristalizacio e a expuls@o do recheio.

Na produ¢do de microparticulas lipidicas por Spray Cooling, a massa do lipidio fundido
junto com o material de recheio, ¢ atomizada formando gotas que rapidamente solidificam-
se em contato como o frio (MAGEE & OLSON, 1981a; 1981b). Na técnica Spray Cooling,
os lipidios sdo usados como materiais de parede, para encapsular compostos hidrofilicos ou
hidrofébicos, 0s quais mantem-se acima da temperatura do ponto de fusdo (45-85°C), com
o recheio a ser emulsionado, solubilizado ou suspenso no material lipidico liquefeito e em
seguida pulverizado em uma camara fria (ar frio ou N, liquido) com uma temperatura mais
baixa do que a do ponto de fusdo dos lipidios. As desvantagens desta técnica incluem a
baixa capacidade de encapsulacdo, a possibilidade de que parte do recheio seja localizada
na superficie da particula, e a possibilidade de expulsdo do recheio devido ao rearranjo ca-
racteristico polimoérfico dos materiais de lipidios, além do significativo encapsulamento de
alto contetiido de 4gua no caso de emulsdes (MEHNERT & MADER, 2001; MULLER et
al., 2002a, b).

A cristalizagdo ocorre com mais intensidade quando moléculas de lipidios muito seme-
lhantes sdo usados, com longas e perfeitas cadeias carbonicas. A inclusdo de um lipidio
liquido modifica a cinética de cristalizagdo, alterando a organiza¢@o da rede cristalina com
0 objetivo de aumentar a capacidade de encapsulagdo e diminuir a expulsdo do recheio
(MULLER et al., 2002a). Durante a cristalizacdo, o espaco disponivel para a acomodagio
do recheio sera reduzido, o que também pode causar a expuls@do do mesmo. Estas desvanta-
gens levaram ao desenvolvimento de uma nova forma de particulas lipidicas chamados car-
readores lipidicos nanoestruturados (NLC), que sdo produzidos por uma mistura de lipidios

s6lidos e liquidos incompativeis que produzem matrizes lipidicas menos ordenadas, resul-
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tando em uma maior capacidade de encapsulamento e um melhor controle da liberagdao
(MULLER et al., 2002a).

Diferentes pesquisas analisaram a incorporacio de lecitina na matriz lipidica para me-
lhorar e aumentar a incorporacdo do recheio e concluiram que a incorporacdo do recheio
aumentou linearmente com o aumento da concentracdo de lecitina presente até uma deter-
minada porcentagem, e este efeito foi atribuido a formagao de micelas no meio da matriz
lipidica, o que permitiu incorporagdo adicional do recheio (SCHUBERT et al., 2006).

GOUIN et al. (2004), afirmaram que pela propriedade de liberacdo controlada, a
microencapsulacdo deixa de ser apenas mais um método de agregacdo de substancias a uma
formulacdo alimenticia, pois a liberagdo ajuda a evitar a utilizagdo inefetiva e a perda de
compostos durante o processamento onde os ingredientes ativos sdo liberados a razdes con-
troladas em periodos de tempo prolongados (SAVOLAINEN et al., 2002).

Neste contexto este trabalho teve como objetivo produzir microparticulas lipidicas soli-
das, preparadas pelo processo Spray Cooling, compostas por cera de carnatiba, dcido oleico
e dcido linolénico como material de parede, lecitina de soja como tensoativo e solucdo de
glicose e glicose solida como material de recheio. Sendo que, com o 4cido linolénico como
parte da parede, ndo se atingiu o objetivo do trabalho quanto a producdo das microparticu-
las, j4 que ndo apresentou as caracteristicas favordveis apds a realizag@o os testes de produ-
¢do das mesmas. As microparticulas lipidicas produzidas foram analisadas com relagcdo a
morfologia de superficie, tamanho de particula, eficiéncia de encapsulacdo, glicose superfi-

cial e perfil de liberacdo do recheio em solucdo aquosa.
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2. OBJETIVOS

2.1. Objetivo Geral

Estudar a produ¢do de microparticulas lipidicas sélidas, preparadas por Spray Coo-
ling, constituidas por cera de carnatiba/dcido oleico e cera de carnauba/dcido linolénico
como material de parede, lecitina de soja como tensoativo e solucdo de glicose e glicose

sélida como material de recheio.

2.2. Objetivos Especificos

2.2.1. Preparar as misturas lipidicas contendo a cera de carnatiba (sélido), 4cido oleico e
acido linolénico (lipidios liquidos).

2.2.2. Determinar as condi¢des de processo na producdo de microparticulas lipidicas (MpL)
com recheio hidrofilico pelo método Spray Cooling.

2.2.3. Determinar as caracteristicas morfoldgicas e de distribui¢do de tamanho das micro-
particulas lipidicas.

2.2.4. Determinar a porcentagem de glicose superficial, eficiéncia de encapsulagdo total e
efetiva e a liberagdo porcentual do recheio, liberado em duas horas.

2.2.5. Determinar o comportamento do recheio hidrofilico (liquido e sélido) e o efeito da
adicdo da cera de carnadba na matriz lipidica, relacionado a eficiéncia de encapsulacdo e

liberagdo do recheio.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. Microencapsulac¢io

3.1.1. Definicao

Microencapsulagdo € definida como um processo no qual uma membrana envolve
pequenas particulas de sélido, liquido ou gds com o objetivo de proteger o material encap-
sulado de condi¢des adversas do meio, tais como luz, umidade, oxigénio e interacdes com
outros compostos, estabilizando o produto e promovendo a libera¢do controlada em condi-
coes especificas (SHAHIDI et al., 1993).

O tamanho das microparticulas pode variar de poucos nandmetros chamados a