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RESUMO 

 

No Brasil, o manjericão (Ocimum basilicum L.) é utilizado tanto in natura como 
para processamento industrial, visando a obtenção do óleo essencial, que possui 
como principais compostos aromáticos o linalol, 1,8-cineol (ou eucaliptol) e a 
cânfora. O objetivo neste trabalho foi microencapsular o óleo essencial de 
manjericão, através da secagem por atomização em spray-dryer, visando a 
proteção dos compostos aromáticos. Para isso, uma combinação de materiais de 
parede foi utilizada: goma arábica, maltodextrina (MD) + isolado proteico de soja 
(IPS) e maltodextrina + concentrado proteico de soro de leite (CPS). Numa 
primeira etapa foi realizado um planejamento experimental para o material de 
parede goma arábica (30% de sólidos) visando avaliar o efeito das variáveis (%) 
óleo:sólidos totais (10 – 25 %) e pressão de homogeneização (0 – 100 MPa) nas 
propriedades das emulsões e partículas obtidas. Na segunda etapa do trabalho 
foram produzidas emulsões e partículas com todos os materiais de parede, 
utilizando-se 10% de óleo em relação aos sólidos totais e pressões de 
homogeneização de 0 e 50 MPa, condições estas estabelecidas a partir dos 
resultados obtidos na primeira etapa do projeto. As partículas resultantes de 
emulsões homogeneizadas a 50 MPa apresentaram maior retenção de óleo, 
menor teor de óleo superficial e, consequentemente, maior eficiência de 
encapsulação, independentemente do material de parede utilizado, evidenciando o 
efeito positivo da homogeneização a alta pressão. Dentre os três compostos 
aromáticos avaliados, o linalol foi o retido em maior concentração, mostrando sua 
maior estabilidade quando comparado com o eucaliptol e a cânfora. Com base nos 
resultados obtidos nesta segunda etapa e também avaliando a questão econômica 
(custo dos materiais de parede), os materiais de parede goma arábica, MD:IPS 
(75:25) e MD:CPS (75:25) foram selecionados para a terceira etapa do trabalho. 
Avaliou-se a estabilidade das micropartículas ao serem armazenadas por 60 dias 
em potes herméticos à 25 ºC e 50 ºC e em umidade relativa de 50%, a 25 ºC. 
Concluiu-se que a microencapsulação de óleo essencial de manjericão é indicada 
quando a finalidade é o uso deste óleo em produtos nos quais há dificuldade de 
incorporação de materiais líquidos ou em produtos a serem armazenados em 
ambiente com elevada umidade relativa.  

Palavras-chave: óleo essencial de manjericão, microencapsulação, spray-drying, 

morfologia, estabilidade.  
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ABSTRACT 

 

In Brazil, the basil (Ocimum basilicum L.) is used both fresh and for processing in 
order to obtain the essential oil, which has as main aromatic compounds linalool, 
1,8-cineol (or eucalyptol) and camphor. The objective of this study was to 
microencapsulate basil essential oil by spray-drying, seeking the protection of 
aromatic compounds. For this, tree wall materials were studied: gum Arabic, 
maltodextrin (MD) + protein, that could be either soy protein isolate (SPI) or whey 
protein concentrated (WPC). In a first step an experimental design was used to 
evaluate the effect of the variables oil:total solids rate (10 – 25 %) and 
homogenization pressure (0 – 100 MPa), on emulsions and particles, using gum 
Arabic (30% solids) as wall material. On the second stage of the study, emulsions 
and particles were produced with all the wall materials, using 10% oil in relation to 
total solids content and emulsions homogenization pressures of 0 and 50 MPa, 
conditions established based on the results obtained in the first stage of this study. 
The particles obtained from emulsions homogenized at 50 MPa had higher oil 
retention, low surface oil, and hence higher encapsulation efficiency regardless of 
the wall material used, showing the positive effect of high pressure 
homogenization. Among the three compounds evaluated, linalool was retained in 
higher concentrations, indicating its higher stability when compared with eucalyptol 
and camphor. Based on the results obtained in this second stage and also 
evaluating the economic issue (wall materials costs), the wall materials gum 
Arabic, MD: IPS (75:25) and MD: CPS (75:25) were selected for the third stage of 
the study. The stability of the particles stored for 60 days at airtight recipients at 25 
ºC and 50 ºC and at relative humidity of 50%, at 25ºC was evaluated. It was 
concluded that the microencapsulation of Basil essential oil is suitable when the 
purpose is the use of this oil in products in which the incorporation of liquid 
materials is difficult or products to be stored in an environment with high relative 
humidity. 
 
Keywords: basil essential oil, microencapsulation, spray-drying, morphology; 

stability. 
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1. Introdução  

 

O manjericão (Ocimum basilicum L.) é uma planta aromática, medicinal e 

destaca-se por apresentar substâncias de interesse para as indústrias alimentícia, 

farmacêutica e cosmética. Além do uso in natura, o manjericão é muito utilizado 

para a obtenção de óleo essencial, importante na indústria de perfumaria e na 

aromatização de alimentos e bebidas (SOUZA et al., 2011; MAROTTI et al.,1996). 

O óleo essencial de manjericão apresenta atividade antimicrobiana e 

propriedades inseticidas e repelentes. Assim como outros óleos essenciais, ele é 

utilizado na produção de aromas, em produtos de confeitaria e condimentados 

como molhos picantes, catchup, massas de tomate, molhos para saladas, picles e 

alguns vinagres, além de carnes condimentadas e salsichas (SCANAVINI, 2006; 

MONTES-BELMONT e CARVAJAL, 1998; UMERIE et al.,1998).  

A variedade, bem como o local de cultivo do manjericão, estão entre os 

fatores responsáveis por variações na composição do óleo essencial extraído. 

Alguns cultivares se destacam pela elevada concentração de linalol, um composto 

que por muito tempo foi extraído do óleo do Pau Rosa, madeira encontrada na 

Floresta Amazônica e ameaçada de extinção. O linalol não é apenas um composto 

aromático, mas também é o precursor de outros compostos, como acetato de 

linalil, frequentemente utilizado para conferir fragrâncias doces aos perfumes 

(SOUZA et al., 2011; ZELLNER et al., 2006). 

A folha de manjericão não pode ser conservada por longos períodos após a 

colheita. De forma semelhante, o seu óleo essencial pode sofrer variações na sua 

composição com o passar do tempo (LANGE e CAMERON, 1994, 1997). Para 

limitar a degradação de aroma ou perda durante o processamento ou 

armazenamento, uma alternativa é a microencapsulação do óleo essencial antes 

de sua utilização em alimentos e bebidas (MADENE et al., 2006).  
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A microencapsulação é um processo no qual um determinado material é 

envolto por uma cobertura ou fica dissolvido em uma matriz. Diferentes métodos 

têm sido propostos para a microencapsulação de alimentos e ingredientes, sendo 

a secagem por atomização (spray-drying) uma das técnicas mais empregadas, 

devido à grande disponibilidade de equipamentos, baixo custo do processo, boa 

retenção dos compostos voláteis e estabilidade do produto final (DESAI e PARK, 

2005; REINECCIUS, 1989). Ultimamente, as atenções têm se voltado 

principalmente para a melhora da eficiência de encapsulação e a extensão da vida 

útil dos produtos, visando, no caso dos óleos essenciais, uma redução da 

oxidação e da perda de voláteis. 

A escolha do agente carreador, também chamando de agente encapsulante 

ou material de parede, é um fator importante, uma vez que o tipo de material 

utilizado irá influenciar tanto na estabilidade da emulsão antes da secagem, 

quanto na capacidade de proteção do produto em pó. A goma arábica é 

reconhecidamente um eficiente agente encapsulante, mas apresenta como 

desvantagens o custo elevado, a baixa disponibilidade e qualidade variável. A 

maltodextrina, embora apresente características de um bom agente encapsulante, 

não possui propriedade emulsificante. A adição de proteínas à maltodextrina tem 

como objetivo produzir um material de parede com propriedade emulsificante.  

Um fator determinante da eficiência de encapsulação, bem como da 

estabilidade do pó obtido, é a estabilidade da emulsão formada. Uma emulsão 

consiste em dois líquidos imiscíveis, sendo que um dos líquidos fica disperso na 

forma de pequenas gotas no outro líquido. Fatores como teor de sólidos, 

viscosidade e tamanho da gota da emulsão podem afetar a sua estabilidade. 

Emulsões não estáveis perdem mais voláteis já que, ao serem atomizados, estes 

materiais não estão emulsificados e assim, sua volatilização ocorre mais 

facilmente (McCLEMENTS, 2007).  

Agentes ativos aromáticos, como os presentes no óleo essencial de 

manjericão, são normalmente instáveis, voláteis e sensíveis à luz, umidade, 
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temperatura e oxigênio e, por isso, o processamento pode ocasionar degradação 

e a perda dos aromas ou das propriedades que estes compostos possam vir a ter 

(LEIMANN et al., 2009; TEIXEIRA et al., 2004). Desta forma, é interessante 

estudar as emulsões e o processo de microencapsulação por spray-drying para 

obtenção de óleo essencial de manjericão em pó, bem como avaliar a estabilidade 

do produto obtido quando armazenado em diferentes temperaturas e umidades 

relativas. 
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2. Objetivos 

O objetivo principal deste trabalho foi avaliar a utilização de diferentes 

materiais de parede na microencapsulação, em spray-dryer, de óleo essencial de 

manjericão.  

Os objetivos específicos foram: 

- Verificar, através de planejamento experimental, a influência da 

porcentagem de óleo em relação aos sólidos totais (% óleo/sólidos) e da 

pressão de homogeneização na estabilidade, tamanho de gota, viscosidade 

e retenção de óleo da emulsão e na retenção de óleo e perda por 

dessecação das micropartículas a base de goma arábica. Nos pontos 

axiais, avaliar o diâmetro médio e a morfologia das partículas; 

- Observar a influência dos materiais de parede (goma arábica, MD:IPS, 

MD:CPS e CPS) e da homogeneização a alta pressão na estabilidade, 

diâmetro médio, distribuição do tamanho de gotas e viscosidade das 

emulsões produzidas e na perda por dessecação, densidade aparente, 

higroscopicidade, diâmetro médio e distribuição de tamanho, retenção de 

óleo, óleo superficial e eficiência de encapsulação das micropartículas 

produzidas; 

- Avaliar a retenção de voláteis (linalol, eucaliptol e cânfora) do óleo 

encapsulado;  

- Estudar a estabilidade à estocagem das micropartículas, em relação à cor, 

diâmetro médio e distribuição do tamanho, retenção de óleo, óleo 

superficial, eficiência de encapsulação, retenção de voláteis e morfologia, 

quando estas foram armazenadas por 60 dias a 25 ºC e 50 ºC em potes 

herméticos e a 25 ºC em um ambiente com umidade relativa de 50%.  
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3. Revisão Bibliográfica 

3.1. Óleos essenciais 

O Brasil tem lugar de destaque na produção de óleos essenciais, ao lado da 

Índia, China e Indonésia, que são considerados os quatro grandes produtores 

mundiais. A posição do Brasil deve-se aos óleos essenciais de frutas cítricas, que 

são subprodutos da indústria de sucos. Outro óleo produzido em grande volume 

no Brasil é o de eucalipto, um subproduto da indústria madeireira. No passado, o 

país teve destaque como exportador de óleo essencial de pau-rosa (árvore em 

extinção), sassafrás e menta. Nos dois últimos casos, passou à condição de 

importador (BIZZO et al., 2009). 

Óleos essenciais são líquidos aromáticos, voláteis, de cor límpida 

(raramente coloridos), lipofílicos e normalmente solúveis em solventes orgânicos. 

São de ocorrência natural e resultantes do metabolismo secundário das plantas 

aromáticas. A extração destes compostos pode ser feita por hidrodestilação ou 

destilação por arraste a vapor (técnicas mais comuns), e também por microondas 

e com dióxido de carbono, sob condições líquidas ou supercríticas, 

respectivamente.   

Produzidos em células especiais, normalmente localizadas nas folhas e 

caules, os óleos essenciais comumente estão concentrados em regiões 

específicas como folha, fruto, semente, galhos, erva, madeiras, raiz ou casca. A 

natureza e a proporção relativa de cada composto varia em função da espécie das 

plantas, região da planta de onde foi extraído, fatores agrícolas como clima, 

condições do solo, período de colheita, tratamento pós colheita, além da técnica 

utilizada para extração (BIZZO et al., 2009; BAKKALI et al., 2008; OUSSALAH et 

al., 2006; ADAMIEC e KALEMBA, 2006; BURT, 2004; REINECCIUS, 1999).  

Os óleos essenciais também podem ser chamados de óleos voláteis, óleos 

etéreos ou essências. Estas denominações são atribuídas em função de algumas 
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de suas características, como serem líquidos e de aparência oleosa à temperatura 

ambiente (daí a designação de óleo), a sua volatilidade, o que os diferencia dos 

óleos fixos (designação de voláteis), aroma agradável e intenso (denominação de 

essências), solubilidade em solventes orgânicos apolares como o éter 

(denominação de óleo etéreos). Em água, os óleos essenciais apresentam 

solubilidade limitada, mas suficiente para aromatizar as soluções aquosas, que 

são chamadas de hidrolatos (MARTINS, 2010; BRUNETON, 2001) 

Os compostos químicos presentes nos óleos essenciais podem ser 

classificados como: terpenos, derivados oxigenados dos terpenos, compostos 

aromáticos com estrutura benzênica e compostos contendo nitrogênio ou enxofre. 

O grupo dos derivados oxigenados dos terpenos, formado por álcoois, aldeídos, 

cetonas e ésteres, é o principal responsável pelo odor e flavour característico dos 

óleos essenciais (REINECCIUS, 1999).  

Estudos têm demonstrado que a utilização de tecnologias, como a 

microencapsulação, pode resultar em uma maior estabilidade e retenção dos 

compostos aromáticos dos óleos essenciais (MADENE et al., 2006; LIU et al., 

2001; BHANDARI et al., 1999). Este processo não só protege contra perdas e 

mudanças químicas durante a produção e o armazenamento do produto, como 

também favorece a produção de aroma na forma de pó. As principais vantagens 

resultantes da microencapsulação incluem o aumento na facilidade de 

incorporação deste em produtos sólidos e também a possibilidade de obter, 

durante o consumo, a liberação controlada do material encapsulado (ADAMIEC e 

KALEMBA, 2006). 

 

3.1.1. Óleo essencial de manjericão 

Ocimum basilicum L., conhecido como manjericão, é uma erva aromática, 

pertencente à família Lamiaceae. Tradicionalmente é utilizado em alimentos como 

flavorizante, graças ao sabor característico que suas folhas conferem aos 
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alimentos; na medicina popular, como erva medicinal para tratamento de dores de 

cabeça, tosse, diarreia, constipação e mau funcionamento dos rins; e nas 

indústrias farmacêuticas e de perfumaria (HUSSAIN et al., 2008; SIMON et al., 

1999). As diferentes espécies ou variedades de manjericão podem ser 

classificadas em função dos aromas: doce, limão, cinamato ou canela, cânfora, 

anis e cravo e também a partir de características morfológicas da planta como: 

porte, tamanho e coloração das folhas (PRAVUSCHI et al., 2007). 

O manjericão é uma planta de colheita anual ou perene, dependendo do 

local e do manejo em que é cultivado e está presente em diversas regiões do 

mundo. No caso do Nordeste do Brasil há condições climáticas que permitem que 

esta planta seja cultivada como planta perene, podendo-se realizar vários cortes 

por ano (BLANK et al., 2005). Na Europa, ou em regiões de clima mais frio, o 

manjericão se comporta como uma cultura anual, sendo então realizado apenas 

um corte por ano (SANTOS et al., 2005).  

A extração do óleo essencial de manjericão é normalmente realizada por 

hidrodestilação ou destilação por arraste a vapor das folhas e/ou ápice com 

inflorescências. O teor de óleo essencial bem como sua composição são variáveis 

e dependentes da cor da folha e flores, aroma, origem das plantas, genótipo, 

região da planta de onde é extraído (folhas ou flores), metodologia de extração, 

espécie, região geográfica de cultivo e período do ano nos quais são realizadas as 

podas. Blank et al. (2005) estudaram 51 espécies de Ocimum basilicum e 

verificaram grande variação, não só em termos de teor de óleo essencial (0,202 - 

2,537 ml/100g de biomassa), como também de rendimento de óleo essencial 

(1,103 – 30,082 l/ha). Da Silva et al. (2005) reportaram um rendimento de óleo 

essencial (em relação ao peso dos ramos) de 1,06% a 2,23%, para manjericão 

cultivado em Viçosa/MG/Brasil, enquanto Hussain et al. (2008) observaram um 

rendimento de extração de 0,5% a 0,8%, para manjericão cultivado no Paquistão.  

No mercado internacional, o óleo de manjericão é muito valorizado em 

função da alta concentração de linalol (SOARES et al., 2007). Durante muitos 
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anos, a principal fonte natural do linalol foi o pau-rosa (Aniba rosaeodora), uma 

árvore da flora amazônica, que, em função de ter sido utilizada de modo não 

sustentável e em larga escala para extração do óleo essencial, foi incluída pelo 

IBAMA na lista de espécies ameaçadas de extinção (PRAVUSCHI et al., 2007). 

O risco eminente da extinção do pau-rosa e os sérios impactos causados 

pela sua extração levaram à busca de fontes alternativas de linalol, entre elas o 

óleo do manjericão que, além dos benefícios ecológicos, traz também benefícios 

sociais, como a geração de emprego e renda ao pequeno agricultor (PRAVUSCHI 

et al., 2010). Segundo Blank et al. (2005), o manjericão tem grande potencial 

agronômico para extração de linalol, pelo teor de óleo apresentado e por ser uma 

planta de ciclo curto. É uma possibilidade concreta de ganhos para os pequenos 

produtores pelo fato de ser uma planta de fácil manejo, baixo custo e curto período 

de maturação, já que, enquanto o pau-rosa tem um período de maturação de 25 

anos para o corte, o manjericão começa a produzir cerca de um ano após a 

semeadura (JORNAL DA CIÊNCIA, 2002; MAROTTI et al., 1996). O linalol é um 

composto utilizado pela indústria alimentícia como aromatizante e pela indústria de 

perfumes na fixação de fragrâncias, como a do mundialmente conhecido perfume 

Chanel n° 5. 

O óleo essencial de manjericão possui constituintes biologicamente ativos e 

seu uso potencial como agente antifúngico, antimicrobiano e antioxidante tem sido 

objeto de estudo nos últimos anos (ABDOLLAHI et al., 2011; DAMBOLENA et al., 

2010; HUSSAIN et al., 2008; POLITEO et al., 2007; DUARTE et al., 2007). 

Também tem-se avaliado sua utilização como agente antimicrobiano em 

embalagens ativas (antimicrobianas) (SUPPAKUL et al., 2003). De acordo com 

Baratta et al. (1998), o óleo essencial de manjericão possui alta atividade 

antibacteriana contra A. calcoacetica e S. aureus e baixa atividade antioxidante 

(quando comparado com óleo essencial de orégano). É mais susceptível à 

oxidação, devido à ausência de antioxidantes naturais e por ser rico em terpenos, 

que por sua vez, são instáveis e reagem com oxigênio. Portanto, cuidados durante 
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o armazenamento e manipulação deste produto, como armazenamento em locais 

escuros e recipientes herméticos devem ser tomados (JOHNSON e VORA, 1983).  

 

3.1.1.1. Voláteis do óleo essencial de manjericão 

O aroma do óleo essencial de manjericão é formado por uma mistura 

altamente complexa de componentes voláteis com diferentes naturezas, funções 

químicas, quantidades, intensidades e threshold (menor concentração de um 

estímulo, no caso o aroma, para que ele possa ser detectado). A composição em 

termos de voláteis do óleo essencial de manjericão varia em razão do cultivar, 

local de cultivo e práticas agrícolas.  

No presente trabalho, o óleo essencial utilizado possuía diversos 

compostos, sendo que os três presentes em maior quantidade no óleo bruto eram: 

linalol (39,2%), eucaliptol (20,3%), e cânfora (11,7%). Estes compostos 

apresentam funções químicas álcool, éter e cetona, respectivamente.  

O linalol é um ingrediente de aroma utilizado em diversos produtos. É 

encontrado em fragrâncias utilizadas em cosméticos, artigos de decoração, 

perfumes finos, shampoos, sabonetes e outros produtos de higiene pessoal, bem 

como em produtos não cosméticos, como produtos de limpeza e detergentes 

(LETIZIA et al., 2003). 

Linalol, também conhecido como 3,7-Dimetil-1,6-octadien-3-ol (Figura 3.1) é 

um líquido transparente, com odor floral agradável. Este composto, de fórmula 

molecular C10H180, possui peso molecular de 154,25 Da e as seguintes 

características físico químicas: temperatura de ebulição 198-200 ºC, índice de 

refração 1,461-1,465 e densidade específica 0,858-0,867 (densidade do 

linalol/densidade da água). É descrito como um líquido combustível, com 

inflamabilidade à 78 ºC (CHEMSPIDER, 2012; FAO, 2012). De acordo com a FAO 

(2012), o linalol é um composto solúvel em óleos e propilenoglicol e insolúvel em 
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glicerol e água. Embora exista em sua estrutura uma hidroxila, região polar, a 

insolubilidade desta molécula em água é consequência da longa cadeia de 

carbonos que resulta em uma grande região apolar. 

 

Figura 3.1. Estrutura química do linalol (Fonte: Chemspider, 2012).  

 

O eucaliptol é o principal constituinte de óleos essenciais de eucalipto e 

alecrim. É comumente empregado na indústria farmacêutica na formulação de 

remédios, como descongestionantes, e na aromaterapia. Também é utilizado no 

tratamento de bronquite, sinusite e reumatismo (SANTOS e RAO, 2000). 

O eucaliptol, também chamado de 1,8-cineol ou 1,3,3-Trimetil-2-

oxabiciclo[2.2.2]octano, é um monoterpeno oxigenado, que possui fórmula 

molecular (C10H18O) e peso molecular (154,25 Da) iguais aos do linalol (Figura 

3.2). É um líquido incolor, inflamável (inflamabilidade à 49 ºC) e possui 

temperatura de ebulição de 176-177 ºC, densidade específica  de 0,92 (densidade 

do eucaloptol/densidade da água), índice de refração na faixa de 1,454-1,460. É 

um composto insolúvel em água e solúvel em óleos e etanol (CHEMSPIDER, 

2012; FAO, 2012). 
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Figura 3.2. Estrutura química do eucaliptol (Fonte: ChemSpider, 2012).  

 

Com fórmula molecular C10H16O e peso molecular 152,24 Da (Figura 3.3), a 

cânfora é um sólido translúcido, de cor variando de branca a cinza, com densidade 

específica de 0,990 (densidade da cânfora/densidade da água), temperatura de 

liquefação e de sublimação de 175-180 ºC e 204 ºC, respectivamente 

(CHEMSPIDER, 2012; FAO, 2012). É solúvel em óleos (1:1), água (1:1000) e 

etanol (1:1).  

 

Figura 3.3. Estrutura química da cânfora (Fonte: ChemSpider, 2012).  

 

Os compostos voláteis, mesmo quando dentro das células das plantas, 

podem ser perdidos quando submetidos a variações de temperatura. De acordo 

com trabalho realizado por Calin-Sánchez et al. (2012), o óleo essencial de 

manjericão extraído de folhas, galhos e troncos in natura e o extraído de folhas, 
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galhos e troncos submetidos a diferentes processos de secagem apresentou 

variações no teor de compostos voláteis. Segundo os autores, uma redução 

significativa no teor de metileugenol, eugenol, eucaliptol e linalol, principais 

compostos voláteis da variedade do manjericão utilizada, ocorreu independente do 

método de secagem do material utilizado – secagem por convecção (40, 50 e 60 

ºC), microondas acoplado a um sistema de vácuo e estes dois métodos 

combinados.  

 

3.2. Microencapsulação 

A microencapsulação é um processo no qual pequenas partículas ou gotas 

de um ingrediente ativo são envolvidas por uma cobertura (Figura 3.4 a), ou 

mescladas em matrizes homogêneas ou heterogêneas (Figura 3.4 b). O material 

envolvido é chamado de material de recheio, ativo ou microencapsulado e o 

material da cobertura é conhecido por material de parede ou agente encapsulante 

(GHARSALLAOUI et al., 2007). 

 

Figura 3.4. Exemplos de micropartículas (Fonte: JAFARI et al., 2008). 

 

(b) (a) 
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O tamanho de uma partícula pode variar de alguns milímetros até < 1 µm, 

podendo ser classificada em nano (< 0,2 �m), micro (0,2 a 5000 �m), ou 

macropartículas (> 5000 �m) (RÉ, 1998). 

Dentre as razões para se encapsular materiais estão: converter materiais 

líquidos em sólidos; proteger materiais higroscópicos do ganho de umidade; 

manter a estabilidade de materiais voláteis ou que são sensíveis ao calor, luz e 

oxidação, evitar ou retardar a produção de off-flavours em razão da degradação 

dos compostos e permitir a liberação controlada de uma determinada substância. 

Além disso, a encapsulação promove uma barreira física entre o material 

encapsulado e os outros componentes do produto, evitando assim interações 

indesejáveis entre os diferentes ingredientes de um sistema (JAFARI et al., 2008; 

GHARSALLAOUI et al., 2007; KRISHNAN et al, 2005).  

Atualmente, existem diferentes tipos de aplicações para micropartículas 

utilizadas em alimentos, tais como óleos alimentícios encapsulados. Grande parte 

dos óleos essenciais empregados na indústria de alimentos está na forma líquida 

à temperatura ambiente, de modo que os processos de fabricação e estocagem, 

bem como os materiais de embalagem, podem causar modificações no aroma 

global, através da redução da intensidade do composto de aroma ou a produção 

de componentes off-flavour. Os óleos essenciais formam sistemas muito 

complexos, sendo que alguns são mais estáveis em carboidratos, que são 

solúveis em água, enquanto outros são mais estáveis em bases lipídicas 

(MADENE et al., 2006). Assim, a conversão de óleos essenciais líquidos para a 

forma de pó representa uma importante aplicação da microencapsulação na 

indústria, uma vez que permite a mudança da dosagem líquida para a 

conveniência do uso de um material sólido, e protege os componentes voláteis 

e/ou funcionais, que com baixa volatilidade e menor oxidação podem ser usados 

para variadas finalidades (JAFARI et al., 2008). 

Na literatura existem estudos sobre as propriedades dos óleos essenciais, 

antes e depois do processo de microencapsulação. Leimann et al. (2009) 
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verificaram que a atividade antimicrobiana de óleo essencial de limão 

microencapsulado foi igual à do óleo puro, indicando a manutenção desta 

propriedade após o processo de encapsulação. De forma semelhante, Fernandes 

et al. (2008), estudando a microencapsulação do óleo essencial de Lippia 

sidoides, verificaram que a utilização de diferentes materiais de parede não 

influenciou a atividade antimicrobiana do produto. 

Compostos microencapsulados podem ser obtidos por técnicas como 

secagem em leito fluidizado, extrusão, co-cristalização, spray-drying, spray-

cooling, separação rotacional de suspensões, geleificação iônica e coacervação 

complexa (PRATA et al., 2008; VAIDYA, 2006). De acordo com o processo de 

microencapsulação utilizado, as matrizes podem apresentar formatos diferentes 

(filmes, esferas, partículas irregulares), diferentes estruturas (porosas ou 

compactas) que irão influenciar a difusão dos compostos encapsulados no meio 

(MADENE et al., 2006). 

 

3.3. Secagem por atomização 

 A secagem por atomização ou spray-drying é o processo de 

microencapsulação mais utilizado na indústria alimentícia, principalmente na 

produção de aditivos alimentares e flavours secos e estáveis (DESAI e PARK, 

2005). O processo é econômico, já que apresenta custos de produção menores 

que a maior parte dos outros métodos de encapsulação, é flexível, permitindo 

variações na matriz de encapsulação, e produz partículas de boa qualidade, com 

boa retenção de voláteis e boa estabilidade do produto final. Além disso, é um 

método de operação simples, possui boa disponibilidade de equipamentos e 

permite produção em larga escala (TEIXEIRA et al., 2004, DESAI e PARK, 2005; 

MORTENSON e REINECCIUS, 2008).  

Na secagem em spray-dryer ocorrem basicamente 3 etapas: (1) 

atomização, (2) desidratação e (3) recolhimento do pó. Nesta técnica, conforme 
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mostrado na Figura 3.5, o líquido (solução, emulsão ou dispersão) é atomizado e 

pulverizado por um bico atomizador em um meio quente e seco (1). Ao entrar em 

contato com o ar quente circulando na câmara de secagem, a água das gotas é 

evaporada (2) e então pequenas partículas sólidas, com características 

específicas, são formadas e recolhidas (3) (FERNANDES et al., 2008; AMERI e 

MAA, 2006). 

 

 

Figura 3.5. Modelo de spray-dryer de bancada (Fonte: AMERI e MAA, 2006). 

As etapas do processo de encapsulação por spray-drying estão 

apresentadas na Figura 3.6. O primeiro passo é a hidratação do material de 

parede, seguida da dispersão do material de recheio na solução. Caso o material 

de recheio seja oleoso, é desejável que uma emulsão fina e estável do material 

ativo na solução contendo o material de parede seja formada. A emulsão formada 

é então atomizada em uma câmara contendo ar quente e a evaporação do 

(1) 

(2) 

(3) 
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solvente, normalmente água, resulta na formação de micropartículas 

(GHARSALLAOUI et al., 2007). No caso se emulsões preparadas em 

homogeneizador de alta pressão, a pressão de homogeneização deve ser 

suficiente para reduzir o tamanho das partículas, mas não deve ser tão grande de 

forma a favorecer a recoalescência e/ou alterar a estrutura dos materiais, como 

por exemplo, as proteínas. Por este motivo o estudo de diferentes pressões de 

homogeneização é interessante, já que nem sempre a maior pressão produzirá 

emulsões com características desejadas (HUYNTH et al., 2008).  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.6. Etapas do processo de microencapsulação de óleo essencial por 

spray-drying. 

 

Material de parede 

Hidratação 

Óleo essencial 

Emulsão 

Secagem em 

 Spray-dryer 

Óleo essencial 

encapsulado (pó) 

Dispersão do óleo 

essencial no material 

de parede hidratado 
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O sucesso da microencapsulação realizada por secagem por atomização 

está no alto nível de retenção do material encapsulado durante o processamento e 

o armazenamento (RÉ, 1998). Entretanto, a retenção de voláteis está relacionada 

também a fatores como natureza e condições de processo da microencapsulação, 

propriedades do material de parede e do composto volátil como peso molecular, 

funcionalidade química, polaridade e volatilidade relativa (MADENE et al., 2006; 

REINECCIUS, 2004). 

De acordo com Liu et al. (2001), um fator importante na retenção de voláteis 

é a estabilidade da emulsão formada antes da secagem. Durante a 

microencapsulação por spray-drying de d-limoneno, observou-se quase 100% de 

retenção do aroma, independente da composição da emulsão. No caso do 

etilbutirato, a concentração de maltodextrina, bem como o tipo de emulsificante, 

influenciaram o nível de retenção do composto. Esta diferença de retenção foi 

atribuída a diferenças na estabilidade das emulsões: enquanto as emulsões de d-

limoneno eram muito estáveis, a estabilidade das emulsões de etilbutirato variava 

em função da composição da mistura. 

 

3.4. Agentes microencapsulantes 

No processo de microencapsulação para alimentos, a escolha do material 

de parede depende de vários fatores como aplicações do produto, natureza do 

material a ser encapsulado, do processo de encapsulação, fatores econômicos e 

se o material de parede é aprovado pela Food and Drug Administration (FDA/EUA) 

ou pelo European Food Safety Authority (Europa) (AMRITA et al., 1999). No Brasil, 

a Agência Nacional de Vigilância Sanitária (ANVISA) é quem regulamenta a 

utilização de qualquer ingrediente em sistemas alimentícios. Recentemente, a 

ANVISA lançou um guia para comprovação da segurança de alimentos e 

ingredientes, no qual se fala da necessidade da comprovação pré-mercado da 

segurança de uso de novos ingredientes para consumo humano (ANVISA, 2013). 
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Dentre as limitações da microencapsulação por spray-drying estão o 

número de materiais de parede disponíveis e o custo destes. Do ponto de vista 

técnico, a escolha do material de parede é uma etapa crítica, já que irá influenciar 

as propriedades da emulsão antes da secagem, retenção dos voláteis durante a 

secagem e vida útil do pó após a secagem (JAFARI et al., 2008; DESAI e PARK, 

2005). 

Como quase todos os processos de spray-drying na indústria alimentícia 

são de base aquosa, o material de parede deve ser, pelo menos, parcialmente 

solúvel em água. Em adição à solubilidade, o material deve possuir boas 

propriedades de emulsão/estabilização, capacidade de formar filme e ser capaz de 

formar soluções pouco viscosas, mesmo quando em altas concentrações. Além 

disso, o material de parede não deve reagir com o composto ativo, deve ser 

facilmente manipulado e proteger o ingrediente ativo de fatores externos Para 

algumas aplicações específicas, é desejável ainda que ele apresente 

comportamento de redispersão, de modo a liberar o composto ativo no momento e 

local desejado (DESAI e PARK, 2005; GOUIN, 2004; SHAHIDI e HAN, 1993; 

REINECCIUS, 1988).  

Dentre os materiais de parede existentes, os comumente utilizados são os 

carboidratos, como amidos hidrolisados, modificados, celulose, gomas e 

ciclodextrinas; lipídeos e proteínas, como gelatina, proteínas do leite e da soja 

(VAIDYA et al., 2006; JAFARI et al., 2008). Conforme mostrado na Tabela 3.1. 

cada grupo de materiais possui vantagens e desvantagens, e por esta razão, os 

materiais de parede podem ser formados pela mistura de diferentes compostos 

(MADENE et al., 2006). 
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Tabela 3.1. Vantagens e desvantagens de alguns materiais de parede utilizados na microencapsulação por spray-dryer.  

Fonte: JAFARI et al. (2008) 

Materiais de parede Exemplos Vantagens Desvantagens 

Carboidratos 

Amidos 

hidrolisados 
Maltodextrina 

Boa barreira ao oxigênio, baixo 

custo; apresenta baixa 

viscosidade mesmo em altas 

concentrações. 

Ausência de propriedade 

emulsificante. 

Amidos 

modificados 
Capsul, Hi-CAp 

Boa propriedade emulsificante; 

baixo custo. 

Variações na qualidade; em 

função de questões regulatórias, 

não pode ser utilizados em alguns 

países. 

Gomas 
Goma arábica, 

goma mesquita 

Boa propriedade emulsificante; 

muito bom para reter voláteis. 

Qualidade variável; preço varia em 

função da disponibilidade; pode 

conter impurezas. 

Ciclodextrinas 

 
α, β, γ ciclodextrinas 

Muito bom para reter voláteis; 

ótima barreira ao oxigênio. 
Relativamente caro. 

Proteínas 

Proteínas do 

leite 

Concentrado proteico 

do soro de leite 

Muito bom para reter voláteis; 

capacidade emulsificante. 

Potencial alérgico; dependente do 

pH; custo elevado. 

Proteínas da 

soja 
Isolado proteico de soja 

Muito bom para reter voláteis; 

capacidade emulsificante. 

Soluções muito viscosas, mesmo 

quando em baixa concentração; 

dependente do pH, custo elevado. 
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Dentre as diversas gomas, a goma arábica é muito utilizada para 

encapsular compostos lipofílicos por possuir excelente propriedade emulsificante e 

capacidade de formar filme. Esta característica emulsificante da goma arábica é 

dada pela presença de aproximadamente 2% de proteína em sua estrutura. No 

entanto, o alto custo, a pouca disponibilidade e variações na qualidade estão 

restringindo a utilização desta goma como agente encapsulante e forçando os 

pesquisadores a procurar materiais alternativos (GHARSALLAOUI et al., 2007; 

DICKINSON, 2003). 

 Carboidratos, em geral, são considerados bons agentes encapsulantes. As 

maltodextrinas são formadas pela hidrólise parcial, por ácidos ou enzimas, do 

amido de milho e estão disponíveis em diferentes graus de dextrose equivalente 

(DE), que indicam o nível de hidrólise do polímero de amido. A maltodextrina 

apresenta como vantagens boa relação custo/efetividade, capacidade de formar 

soluções concentradas com baixa viscosidade, boa solubilidade, além de ser 

insípida e inodora. Entretanto, não possui propriedade emulsificante e, por este 

motivo, deve ser utilizada juntamente com outros materiais que possuam esta 

propriedade, como proteínas ou a própria goma arábica (GHARSALLAOUI et al., 

2007; MADENE et al., 2006).  

As proteínas são consideradas bons agentes emulsificantes em razão de 

sua propriedade anfifílica (molécula com sítios hidrofílicos e hidrofóbicos), o que 

as permite interagir tanto com a água como com o óleo formando micelas (JIN et 

al., 2013). Elas apresentam diferentes grupos químicos, habilidade de auto 

associação e interação com diferentes tipos de substâncias e alto peso molecular. 

Em função disso, as proteínas possuem propriedades funcionais como 

solubilidade, capacidade de emulsificação e propriedades de formação de filme e, 

portanto, são indicadas para serem utilizadas como material de parede nos 

processos de microencapsulação (MADENE et al., 2006). Uma desvantagem de 

algumas proteínas, como o isolado proteico da soja, é a formação de soluções 

com elevada viscosidade, mesmo quando em baixas concentrações. 
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 Proteínas de soja apresentam diversas propriedades funcionais, incluindo 

capacidade de reter água, emulsificar, estabilizar e modificar textura. O isolado 

proteico de soja é composto majoritariamente por proteínas globulinas 7S 

(conglicinina, peso molecular (PM) = 70 kDa) e 11 S (glicinina, PM = 350 kDa 

(NESTERENKO et al., 2013, JIN et al., 2013). O concentrado proteico de soro 

possui como principais proteínas a β-lactoglobulina (PM = 18,4 - 36,9 kDa) e a α-

lactoglobulina (PM = 14,2 kDa). A β-lactoglobulina é também uma proteína 

globular que tem habilidade de adsorver na interface óleo-água, reduzindo a 

tensão interfacial. Esta proteína se desdobra na interface óleo-água, formando 

associações intermoleculares tanto por interações hidrofóbicas como por ligações 

S-S. A α-lactoglobulina também apresenta capacidade emulsificante, estabilizante 

e participa juntamente com a β-lactoglobulina nas interações S-S (BOUAOUINA et 

al., 2006). 

Uma preocupação que se poderia ter ao utilizar proteínas no processo de 

microencapsulação por spray-dryer seria a desnaturação térmica (pela perda de 

moléculas de água requeridas para formar as ligações de hidrogênio que 

estabilizam a estrutura da molécula), que pode alterar a estrutura secundária de 

algumas proteínas, inativando-as irreversivelmente. No entanto, de acordo com 

Ameri e Maa (2006) nos estágios iniciais da secagem, a superfície das gotas 

permanece saturada (100% umidade relativa) e por isso a temperatura atingida 

pela gota é a temperatura de bulbo úmido, que é significativamente menor que a 

temperatura do ar de secagem. Com o avanço no processo de secagem, a 

temperatura da gota tende a aumentar, já que grande parte da água foi evaporada 

e a difusão da água (do interior da gota para o ambiente) não é suficiente para 

manter saturada a superfície das gotas. Entretanto, em função da retirada da 

umidade restante, a temperatura do ar que envolve a gota é reduzida, fenômeno 

que evita a desnaturação das proteínas. Embora a desnaturação térmica não seja 

muito observada na secagem em spray-dryer, recomenda-se utilizar temperaturas 

de secagem não muito elevadas a fim de se evitar o stress térmico da proteína. 
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Para que um material seja adequado para encapsular compostos lipofílicos, 

ele deve possuir alta atividade emulsificante, alta estabilidade, uma tendência a 

formar matriz fina e densa durante a secagem e não deve permitir a separação 

lipídeo/emulsão durante a desidratação. Com base na habilidade de formar matriz 

densa, polímeros como maltodextrina, goma arábica e proteínas são indicados 

para serem utilizados como agentes encapsulantes de materiais lipídicos, como 

óleos essenciais (JAFARI et al., 2008, REINECCIUS, 2004, MATSUNO e 

ADACHI, 1993).  

Bhandari et al. (1999) avaliaram a eficiência de encapsulação de óleo de 

limão com β-ciclodextrina e observaram que não houveram diferenças na retenção 

de voláteis dos pós obtidos pela secagem a vácuo ou por spray-dryer. Charve e 

Reineccius (2009) estudaram a microencapsulação de óleos essenciais com goma 

arábica, amido modificado, isolado proteico de soro, de soja e caseinato de sódio. 

Os autores observaram que a goma arábica (94%), o amido modificado (88%) e a 

proteína isolada de soro (87%) foram, dentre os materiais de parede utilizados, os 

que apresentaram maior retenção de flavours. Observaram ainda que os materiais 

de parede proteicos efetivamente limitaram a oxidação do limoneno. 

 

3.5. Emulsão 

 Uma emulsão consiste em dois líquidos imiscíveis, com um dos líquidos 

sendo disperso na forma de pequenas gotas no outro líquido. Na indústria de 

alimentos, os dois líquidos imiscíveis são normalmente óleo e água, mas isso não 

é uma regra geral, já que se pode ter, por exemplo, emulsões água em água 

(McCLEMENTS, 2007). As emulsões podem ser classificadas em função da 

distribuição das diferentes fases: emulsão óleo em água, quando se tem gotas de 

óleo dispersas na fase continua, água (ex. maionese, leite, molhos para salada, 

etc.); e emulsão água em óleo, quando gotas de água são dispersas em uma fase 

oleosa (ex. margarina, manteiga, etc.).  



 Revisão Bibliográfica 

23 

 

A emulsão pode ser produzida em uma ou duas etapas. Da primeira etapa, 

na qual o objetivo é a dispersão de uma fase na outra, tem-se a formação da 

emulsão primária, com gotas de diâmetro grande. Em seguida, pode-se realizar 

uma segunda etapa, visando a redução do tamanho de gota da emulsão primária. 

As duas etapas geralmente ocorrem com a aplicação de energia mecânica 

(JAFARI et al., 2008; McCLEMENTS, 2007).  

No processo de microencapsulação de óleos essenciais e flavours, algumas 

propriedades da emulsão como estabilidade, teor de sólidos, viscosidade, 

diâmetro de gota devem ser observados. Primeiramente, deve-se verificar se a 

emulsão é ou não estável. Emulsões não estáveis perdem mais voláteis já que, ao 

serem atomizados, estes materiais não estão emulsificados e assim, sua 

volatilização ocorre mais facilmente. 

O tamanho de gota da emulsão influencia a retenção e estabilidade dos 

flavours encapsulados. No estudo realizado por Soottitantawat et al. (2003), 

emulsões com maiores tamanho de gota resultaram na produção de partículas 

com menor retenção de d-limoneno e maior teor de óleo superficial, para todos os 

materiais de parede utilizados (goma arábica/maltodextrina, polissacarídeo solúvel 

de soja/maltodextrina e hi-cap/maltodextrina). De acordo com os autores, quando 

gotas grandes de uma emulsão passam pelo atomizador, em função da alta 

velocidade e turbulência, elas são divididas em gotas menores e, algumas destas 

são quebradas, resultando na evaporação do material de recheio. A mesma 

explicação é válida para a obtenção de maior concentração de óleo superficial. 

Um dos fatores mais importantes para retenção de voláteis durante a 

secagem por atomização é o teor de sólidos na emulsão. O teor de sólidos ideal 

varia em função do material de parede, já que, quando em solução, cada um 

possui solubilidade e viscosidade diferentes. Elevados teores de sólidos 

aumentam a retenção de voláteis por reduzir o tempo necessário para se formar 

uma membrana semipermeável na superfície da partícula, durante o processo de 

secagem. Entretanto, o teor de sólidos não deve ser alto o suficiente para exceder 
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a solubilidade do material de parede. Embora seja possível atomizar soluções com 

elevado teor de sólidos, o material não solubilizado não irá ter ação encapsulante 

efetiva e menor retenção de voláteis é observada no processo de secagem. Além 

disso, elevados teores de sólidos podem resultar em soluções com viscosidade 

elevada, o que, além de elevar o tempo necessário para formação da partícula no 

spray-dryer, pode resultar na produção de partículas com tamanho e formato 

indesejáveis, comprometendo assim o processo de atomização (REINECCIUS, 

2004). 

 Huynh et al. (2008) estudaram o teor de sólidos na emulsão (20, 30 e 40%) 

para produção de micropartículas de maltodextrina/amido modificado e 

maltodextrina/isolado proteico de soro contendo óleo essencial de limão. Os 

autores observaram que, utilizando um teor de sólidos de 40%, foi possível 

maximizar a retenção de óleo e minimizar o teor de óleo superficial, independente 

do material de parede utilizado, comprovando que o teor de sólidos na emulsão 

tem efeito significativo no processo. Fernandes et al. (2008) estudaram 

concentrações de 30, 40, 50 e 60% de sólidos na emulsão e observaram que 50% 

foi a mais eficiente em reter os voláteis de Lippia sidoides, encapsulado com 

maltodextrina:goma arábica, na proporção de 3:2 (m/m). Charve e Reineccius 

(2009) realizaram um interessante estudo no qual avaliaram 5 diferentes materiais 

de parede em uma concentração de sólidos de 10% e estes mesmos materiais em 

uma viscosidade fixa de 0,25 Pa.s e concentração de sólidos variável, mas 

sempre superior a 10%. Para todos os materiais estudados a retenção de voláteis 

foi significativamente maior quando maiores concentrações iniciais de sólidos 

foram utilizadas. 

A viscosidade da emulsão é outro fator importante na retenção dos voláteis, 

já que influencia a movimentação das moléculas na emulsão e o tempo de 

formação e secagem das gotas. Se a viscosidade é muito baixa, correntes são 

formadas na emulsão, dificultando a formação da camada semipermeável na 

superfície das gotas, permitindo maior perda de voláteis. Entretanto, aumentar 

muito a viscosidade também pode resultar em maior perda de voláteis, já que a 
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desidratação da gota vai ser mais demorada. Portanto, o ideal é se achar uma 

viscosidade ótima para cada material de parede (REINECCIUS, 2004). 

 

3.5.1. Agentes emulsificantes 

Em função da imiscibilidade das fases, as emulsões são sistemas instáveis. 

De forma a dar estabilidade às emulsões, substâncias devem ser incorporadas ao 

sistema, de modo a impedir coalescência destas gotas e, consequentemente, a 

separação das fases da emulsão (DESRUMAUX e MARCAND, 2002). Estas 

substâncias podem ser emulsificantes ou modificadores de textura. O 

emulsificante precisa ter uma característica anfifílica, ou seja, em sua estrutura é 

preciso ter uma região polar e outra apolar. Eles atuam na superfície das gotas, 

formando uma cobertura, impedindo que uma gota se agregue à outra (exemplo: 

algumas proteínas, polissacarídeos, fosfolipídios, surfactantes pequenos, etc). Os 

modificadores de textura agem aumentando a viscosidade ou formando um gel na 

fase contínua (exemplos: amidos, celulose, pectina, alginato, carragena, gelatina 

etc.). Para emulsões cuja finalidade seja sua utilização no processo de 

microencapsulação por atomização, o foco é no estudo dos agentes 

emulsificantes.  

Para um polímero ser efetivo como um agente emulsificante, ele precisa ter 

a capacidade de diminuir, de forma substancial e rápida, a tensão na interface 

óleo/água. De maneira geral, quanto menor a tensão superficial, mais facilmente 

as gotas podem se quebrar durante o processo de homogeneização (DICKINSON, 

2003; WALSTRA e SMULDERS, 1998).  

3.5.2. Homogeneização a alta pressão 

O processo de conversão de óleo e água em uma emulsão ou a redução no 

tamanho das gotas de uma emulsão primária é chamado de homogeneização. A 

homogeneização é normalmente alcançada pela aplicação de intensa agitação 
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mecânica na mistura líquida, utilizando equipamentos conhecidos como 

homogeneizadores, como por exemplo, microfluidizadores, homogeneizadores 

ultrasônicos, misturador de alto cisalhamento, válvula de alta pressão, etc. 

A utilização de um homogeneizador a alta pressão tem como principal 

objetivo a redução no tamanho das gotas das emulsões. Os equipamentos 

disponíveis no mercado apresentam diferenças de design e funcionalidade e a 

escolha deste equipamento pode ser feita com base no volume, viscosidade e 

fases da emulsão, tipo e concentração do agente emulsificante, questões 

relacionadas à temperatura, diâmetro médio e distribuição do tamanho de gotas. 

Após a escolha do equipamento, condições operacionais como taxa de 

escoamento, pressão e temperatura devem ser otimizados de forma a obter a 

emulsão com as características desejadas (JAFARI et al., 2008).  

De acordo com Qian e McClements (2011), o tamanho mínimo das gotas de 

uma emulsão produzida utilizando alta pressão de homogeneização depende do 

tipo do homogeneizador, das condições operacionais (intensidade da energia, 

tempo e temperatura), composição da amostra (tipo de óleo, emulsificante e suas 

concentrações relativas) e das propriedades físico-químicas das fases (tensão 

interfacial e viscosidade). 

O princípio da homogeneização a alta pressão é simples: uma emulsão 

primária, produzida por um agitador operando em alta velocidade, é forçada, sob 

pressão, a passar por uma válvula estreita. A quebra das gotas da fase dispersa é 

resultante da combinação de intenso cisalhamento, cavitação e condições de 

escoamento turbulento na válvula (DESRUMAUX e MARCAND, 2002; FLOURY et 

al., 2000).  

Durante o processo, as etapas de deformação da gota, absorção e 

espalhamento do emulsificante e colisão entre as gotas recém-formadas ocorrem 

em escala de milisegundos. Para manter bem pequenas as gotas recém-

formadas, o tempo necessário para colisão entre elas deve ser alto quando 
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comparado ao tempo necessário para o emulsificante ser absorvido na interface e 

formar uma cobertura (DICKINSON, 2003). Se o tempo necessário para absorção 

dos emulsificantes for maior que o tempo da colisão entre as gotas, a interface 

não estará totalmente coberta e a recoalescência pode ocorrer, resultando no 

aumento do diâmetro das gotas da emulsão. No caso especifico do estudo de 

diferentes pressões de homogeneização, isto significa que mesmo que a energia 

fornecida pelo processo durante a homogeneização tenha aumentado, as 

emulsões obtidas poderão ter tamanhos de gota maiores que o esperado ou 

mesmo que emulsões produzidas sob menor pressão. Este fenômeno é chamado 

de “over processing” e já foi reportado em alguns trabalhos que estudaram a 

homogeneização a alta pressão (JAFARI et al., 2008; OLSON et al., 2004; MARIE 

et al., 2002; DESRUMAUX e MARCAND, 2002).  

Em suma, o diâmetro médio da emulsão é resultado de um equilíbrio entre 

quebra e recoalescência. Gotas recém-formadas tendem a recoalescerem por 

serem termodinamicamente instáveis e pela cobertura incompleta da interface das 

gotas pelos agentes emulsificantes (JAFARI et al., 2008; FLOURY et al., 2004).  

A obtenção de uma emulsão estável é essencial para microencapsular 

óleos e flavours, já que a falta de estabilidade pode resultar em separação de 

fases, o que ocasiona a não encapsulação do óleo e a perda dos compostos 

voláteis durante a secagem. O processo de homogeneização a alta pressão tem 

sido amplamente estudado com o objetivo de se obter emulsões com menor 

diâmetro médio de gotas e, consequentemente, mais estáveis 

(SOOTTITANTAWAT et al., 2003). 

Desrumaux e Marcand (2002), por calorimetria diferencial de varredura, 

mostraram que o processo de emulsificação com pressão ultra alta (300 MPa), 

provavelmente afetou a conformação da proteína de soro de leite, resultando na 

sua desnaturação e afetando então sua propriedade emulsificante. Os autores 

reportaram uma pressão ótima de trabalho de aproximadamente 100 MPa, na qual 

o diâmetro médio das gotas da emulsão apresentou valor mínimo. Utilizando 
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metilcelulose como agente emulsificante, Floury et al. (2003) reportaram a 

ocorrência de degradação na cadeia da molécula e formação de polímeros com 

peso molecular significativamente menores, ao se trabalhar com pressões acima 

de 100 MPa. Segundo este autores, o ideal é a utilização de pressões de 

homogeneização menores que 150 MPa para produzir emulsões com tamanho 

submicro, sem a ocorrência do “over processing”. Resultado semelhante foi 

reportado por Schulz e Daniels (2000), que encontraram uma pressão ótima de 

trabalho de 90 MPa. Neste trabalho, estudou-se o efeito da pressão de 

homogeneização no tamanho de gota de emulsões de triglicerídeos de cadeia 

média estabilizados por hidroximetilcelulose, visando sua utilização em produtos 

oftalmológicos. Segundo os autores, para esta emulsão em estudo, a utilização de 

pressões de homogeneização de 50 MPa resultou em uma dispersão insuficiente 

das gotas, enquanto que a utilização de 160 MPa resultou em “over processing”. 

Por outro lado, alguns pesquisadores dizem que a utilização de pressões de 

homogeneização mais altas pode facilitar a absorção das proteínas na interface 

das gotas, por modificar sua estrutura tridimensional, resultando na produção de 

emulsões com menor diâmetro de gota. Perrier-Cornet et al. (2005) provaram que, 

em pressões acima de 200 MPa, a taxa de absorção das proteínas de soro de 

leite na interface aumentou significativamente, resultando em uma emulsão com 

menor diâmetro. Bouaouina et al. (2006) mostraram que o processo de alta 

pressão não afetou a conformação das proteínas de soro, e sim aumentou suas 

propriedades de estabilização em função do aumento da exposição dos sítios 

hidrofóbicos. 
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3.6. Retenção de voláteis e estabilidade das partículas produzidas por 

secagem por atomização 

 

 A retenção de voláteis, bem como a estabilidade das partículas ao 

armazenamento, estão ligados, dentre outras coisas, à retenção de óleo e ao teor 

de óleo superficial. A retenção de óleo é dada pela quantidade de óleo que se 

encontra na partícula, após o processo de encapsulação, em relação à sua 

quantidade inicial. Com base neste dado pode-se, por exemplo, tomar decisões 

alterando as características do processo de secagem de modo a favorecer a maior 

retenção do óleo. O teor de óleo superficial é a quantidade de óleo que está 

localizada na parte externa da partícula. Esta resposta é muito importante já que a 

baixa estabilidade da partícula, em razão da alta perda de material volátil ou 

rápida oxidação, pode ser resultante do alto teor de óleo superficial. A partir destes 

dois parâmetros (retenção de óleo e óleo superficial) calcula-se a eficiência de 

encapsulação, que é a quantidade de óleo que está efetivamente encapsulada, ou 

seja, dentro da partícula. 

 Diversos estudos referentes à microencapsulação de compostos voláteis 

por secagem em spray-dryer estão disponíveis na literatura. Os resultados variam 

em função das características dos materiais que estão sendo encapsulados, dos 

materiais de parede utilizados, bem como dos parâmetros do processo 

empregados. 

 Um estudo bem completo, considerando parâmetros do processo como 

temperatura de entrada, teor de sólidos totais, razão maltodextrina/goma arábica e 

razão material de parede/material de recheio foi realizado por Fernandes et al. 

(2008). A retenção de óleo essencial de Lippia sidoides aumentou (49-52%), ao se 

trabalhar com 30, 40 e 50% de sólidos totais. No entanto, ao se utilizar 60% de 

sólidos totais, uma redução na retenção de óleo de 52 para 47% foi observada. 

Segundo os autores, o teor de sólidos afeta a viscosidade da emulsão e esta 

viscosidade pode influenciar correntes de circulação nas gotas formadas, 
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permitindo uma maior ou menor rapidez na formação de uma membrana semi-

permeável ao redor das gotas nos instantes iniciais da secagem. Ao se comparar 

a retenção de óleo para diferentes concentrações de maltodextrina/goma arábica, 

verificou-se que maior retenção de óleo foi obtida quando goma arábica foi 

utilizada pura. A ausência de capacidade emulsificante de maltodextrina foi o que 

afetou os resultados, já que ao se aumentar a concentração de goma arábica e 

reduzir a de maltodextrina, se aumenta a capacidade emulsificante do material de 

parede, o que para encapsulação de materiais hidrofóbicos é fundamental. Estes 

resultados obtidos para o óleo se reproduziram quando se avaliou apenas a 

retenção de timol, o composto volátil presente em maior concentração neste óleo 

essencial. 

 Diversos materiais de parede têm sido estudados, visando uma maior 

retenção de compostos voláteis. Jafari et al. (2007) estudaram a eficiência dos 

materiais de parede para microencapsulação de D-limoneno e verificou que Hi-

Cap + maltodextrina apresentou maior retenção (86,2%) quando comparado ao 

concentrado proteico de soro + maltodextrina (76,3%).  

Baranauskiene et al. (2007) pesquisaram a eficiência de encapsulação de 

oito diferentes materiais de parede (Hi-Cap, N-lok, Capsul, Encapsul, Cristal tex e 

3 tipos de Ciemcap) para microencapsulação de óleo essencial de menta. 

Segundo os autores, as matrizes derivadas de amido hidrolisado (Encapsul e 

Cristal tex) foram as que apresentaram menor eficiência de encapsulação (39,15 e 

60,19%, respectivamente), já que estes materiais apresentam baixa propriedade 

emulsificante, e por este motivo apresentam baixa retenção de compostos 

hidrofóbicos. Neste mesmo trabalho foi apresentado um estudo sobre a 

estabilidade por 100 horas de partículas carreando o óleo essencial de menta com 

estes oito materiais de parede. Dentre os materiais em estudo, foi possível 

verificar a existência de dois grupos distintos: aqueles que permitem uma rápida 

liberação do material encapsulado (Encapsul e Cristal tex) e aqueles que 

apresentam como característica uma liberação mais lenta (Ciemcap e Capsul). A 
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utilização de um material ou outro vai variar em função das características físico-

químicas das partículas obtidas e também da aplicação do material encapsulado. 

 Soottitantawat et al. (2005b) estudaram a retenção de l-mentol no processo 

de microencapsulação por spray-dryer e verificaram que a retenção deste volátil 

aumentou (de 35% para 95%) com o aumento no teor de sólidos (de 10% para 

40%) e diminuiu com o aumento na concentração inicial do composto volátil (de 10 

para 30%). A estabilidade de partículas contendo l-mentol microencapsulado com 

goma arábica, capsul, Hi-Cap 100, quando armazenadas a 43 °C, em diferentes 

umidades relativas (UR), também foi estudada. Ao se armazenar as 

micropartículas em umidades relativas de 8%, 33% e 51%, o material de parede 

goma arábica foi o que apresentou maior retenção de voláteis (> 98%), durante os 

20 dias de armazenamento. No entanto, quando aumentou a UR para 75% e 83%, 

esta retenção caiu drasticamente para 50% e 0%, respectivamente, ao fim do 

armazenamento. De acordo com os autores, o aumento da umidade relativa 

resultou em uma mudança na estrutura da matriz encapsuladora. Em baixas aw a 

matriz está no estado vítreo e a maior retenção de voláteis observada é em razão 

da baixa mobilidade das moléculas de voláteis nesta matriz. Quando a estrutura 

da partícula é danificada pela absorção de água do meio, a mobilidade das 

moléculas aumenta, reduzindo a retenção dos voláteis. Embora os demais 

materiais de parede tenham apresentado menor retenção de voláteis em ambiente 

de UR menor, eles foram mais estáveis no ambiente com a maior UR (83%), 

apresentando retenções ao fim do armazenamento na ordem de 80% e 60% para 

Capsul e Hi-cap 100, respectivamente. 

De forma semelhante, Charve e Reineccius (2009) verificaram um aumento 

significativo na retenção de compostos aromáticos (hexanal, limoneno, citral e 

cinemaldeído) ao se aumentar o teor de sólidos totais na emulsão. Neste trabalho, 

foram estudados dois teores de sólidos totais para cada material de parede: um 

menor, 10%, e um maior, que foi diferente para cada material, já que o objetivo foi 

não foi trabalhar com teores de sólidos totais iguais, mas sim com emulsões com 

viscosidade final igual (0,25 Pa.s). Embora a retenção inicial de voláteis tenha sido 
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maior ao se utilizar teor de sólidos totais maiores para todos os materiais de 

parede estudados, esta variável não influenciou a retenção de voláteis durante o 

armazenamento de partículas produzidas com matrizes proteicas (IPS e CPS) e a 

perda de voláteis foi similar para os dois teores de sólidos totais estudados. Os 

materiais de parede amido modificado, CPS e IPS apresentaram boa retenção de 

voláteis durante o processo de secagem; no entanto, eles apresentaram baixa 

retenção dos voláteis durante o armazenamento por 28 dias. Isto demonstra a 

importância do estudo de estabilidade das partículas, para verificar a retenção dos 

compostos de interesse, não apenas após o processo de secagem, mas também 

durante o armazenamento em condições pré-estabelecidas. 

Bertolini et al. (2001) estudaram a estabilidade de 5 monoterpenos 

(limoneno, β-mirceno, β-pireno, linalol e citral) encapsulados com goma arábica e 

armazenados por 33 dias à 50 ºC. Os autores não verificaram diferenças na 

quantidade de monoterpenos antes e depois do processo de microencapsulação. 

Uma redução na concentração destes monoterpenos ocorreu durante os 33 dias 

de armazenamento. Uma pequena redução foi observada para o β-pireno (15,1%) 

e o citral (29,1%), quando comparada à redução verificada para limoneno (47,4%), 

β-mirceno (65,8%) e para o linalol (75%). Para todas as amostras (exceto para o 

β-pireno), verificou-se uma aceleração notória na perda dos compostos 

microencapsulados após 19 dias de armazenamento. A alta perda de linalol foi 

atribuída à desidratação deste composto devido à presença de grupos hidroxilas 

na goma arábica e subsequente oxidação, produzindo óxido de linalol.  
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4. Material e Métodos 

4.1. Material 

4.1.1. Matéria-prima 

O óleo essencial de manjericão utilizado neste trabalho foi extraído através 

de destilação por arraste a vapor das folhas de manjericão. Ele foi adquirido da 

empresa Linax Extração de Óleos Essenciais (Votuporanga, Brasil) e suas 

especificações técnicas estão apresentadas no Anexo A. Em alguns ensaios 

preliminares também se utilizou óleo de soja comercial Soya (Bungue, Brasil), 

adquirido em supermercado local. 

4.1.2. Agentes microencapsulantes 

Para o processo de microencapsulação foram utilizados os seguintes 

materiais de parede: goma arábica (GA), doado pela empresa Colloides Naturels 

Brasil (São Paulo, Brasil), maltodextrina (MD) Mor-Rex 1910, com dextrose 

equivalente (DE) 10, doado pela empresa Corn Products (Mogi Mirim, Brasil), 

isolado proteico de soja (IPS) (92,5% de proteína), produzido pela empresa Solae, 

mas doado pela empresa Tovani (São Paulo, Brasil) e concentrado proteico de 

soro de leite (CPS) (80% de proteína), doado pela empresa Alibra (Campinas, 

Brasil). As especificações técnicas destes materiais estão apresentadas no Anexo 

B. 

 

4.2. Métodos 

Este trabalho foi dividido em três etapas, conforme apresentado no 

esquema da Figura 4.1. Cada etapa está descrita em um subtópico deste item, 

assim como as metodologias que foram utilizadas em cada uma delas. Embora 

algumas análises tenham sido realizadas em mais de uma etapa, a metodologia  
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MP: material de parede; PH: potes herméticos; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: 
concentrado proteico de soro de leite. 
 
Figura 4.1. Esquema geral das etapas, condições experimentais e objetivos deste 

trabalho. 

 

Etapa 1: Planejamento experimental 

Condições: MP: Goma Arábica; 

Teor de óleo/sólidos: 10 a 25%; 

Pressão de homogeneização: 0-100 MPa 

Objetivo: definir os parâmetros % óleo em relação aos sólidos e pressão de 

homogeneização, que serão utilizados nas etapas subsequentes deste trabalho. 

Etapa 2: Caracterização das emulsões e micropartículas produzidas a partir dos 

diferentes materiais de parede. 

Condições: MP: Goma Arábica (100); MD:IPS (75:25); MD:CPS (75:25; 50:50; 

25:75; 100) 

Teor de óleo/sólidos: 10%; 

Pressões de homogeneização: 0 e 50 MPa 

Objetivo: Selecionar materiais de parede para o estudo da estabilidade das 

micropartículas à temperatura e à umidade. 

Etapa 3: Estabilidade das micropartículas ao armazenamento em diferentes 

temperaturas e umidades relativas 

Condições: MP: Goma Arábica (100); MD:IPS (75:25); MD:CPS (75:25) 

Teor de óleo/sólidos: 10%; 

Pressões de homogeneização: 0 e 50 MPa 

Estabilidade: 60 dias 

Armazenamento: 25 ºC, UR = 50%; 25 ºC, PH; 50 ºC, PH 

Objetivo: Selecionar, dentre os estudados, o melhor material de parede para 

microencapsulação de óleo essencial de manjericão. 
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analítica utilizada pode ter sido diferente, em razão da disponibilidade dos 

equipamentos e também de amostra. 

 

4.2.1. Etapa 1: Planejamento experimental 

Um delineamento composto central rotacional (DCCR) completo 22, 

incluindo 4 pontos axiais e 3 pontos centrais, totalizando 11 ensaios, foi realizado. 

A equação 4.1 foi utilizada para ajustar os dados obtidos. 

 

2112
2

222
2

11122110 xx  + x  + x  + x  + x  +   =y ββββββ  (4.1) 

 

onde y é a resposta, βn são coeficientes da regressão e x1, e x2 são as variáveis 

independentes codificadas (concentração de óleo em relação aos sólidos totais e 

pressão de homogeneização, respectivamente).  

Nesta primeira etapa, a goma arábica foi o único material de parede 

estudado. O objetivo desta etapa do projeto não foi otimizar variáveis, mas sim 

conhecer, dentro dos intervalos estudados, o efeito do processo e das variáveis 

independentes: % do óleo em relação aos sólidos totais (10 a 25%, m/m) e 

pressão de homogeneização das emulsões (0 a 100 MPa) (Tabelas 4.1 e 4.2). As 

respostas avaliadas para emulsão foram estabilidade, retenção de óleo, diâmetro 

médio das gotas (D32) e viscosidade. Já para as micropartículas, avaliou-se a 

retenção de óleo e a perda por dessecação, além de diâmetro médio e morfologia, 

sendo que estas duas últimas análises foram realizadas apenas nos pontos 

centrais e axiais. 
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Tabela 4.1 Níveis das variáveis independentes que foram utilizados no 

planejamento experimental.  

Variáveis Código - 1,41 - 1 0 + 1 + 1,41 

Óleo/Sólidos (%) x1 10 12 17,5 23 25 
Pressão de 

homogeneização (MPa) 
x2 0 15 50 85 100 

 

 

Tabela 4.2. Variáveis analisadas e níveis de cada variável estudada. 

Ensaios Óleo/Sólidos (%) Pressão de Homogeneização (MPa) 

1 12 (-1) 15 (-1) 

2 23 (1) 15 (-1) 

3 12 (-1) 85 (1) 

4 23 (1) 85 (1) 

5 10 (-1,41) 50 (0) 

6 25 (+1,41) 50 (0) 

7 17,5 (0) 0 (-1,41) 

8 17,5 (0) 100 (+1,41) 

9 17,5 (0) 50 (0) 

10 17,5 (0) 50 (0) 

11 17,5 (0) 50 (0) 

 

4.2.1.1. Formação das emulsões 

 A concentração de sólidos totais (material de parede + óleo essencial de 

manjericão) nas emulsões foi fixada em 30% (PARAMITA et al., 2010; 

MORTENSON e REINECCIUS., 2008; BARANAUSKIENÉ et al., 2007; ADAMIEC 
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e KALEMBA, 2006; SOOTTITANTAWAT et al., 2005b). O material de parede foi 

adicionado em água destilada a 40 ºC e a mistura foi mantida sob agitação, até 

sua completa dissolução. A fim de aumentar a hidratação do material de parede, 

as diferentes soluções foram mantidas a 5 ºC até o dia seguinte, quando óleo foi 

adicionado (as soluções foram deixadas aproximadamente 20 min à temperatura 

ambiente para climatização antes da adição do óleo). Para a formação das 

emulsões, o processo de homogeneização foi dividido em duas etapas: criação de 

uma emulsão a partir de dois líquidos não miscíveis, chamada de 

homogeneização primária, e a redução do tamanho das gotas em uma emulsão já 

existente, chamada de homogeneização secundária. As emulsões primárias foram 

formadas misturando-se a solução contendo o material de parede e o óleo 

essencial de manjericão, utilizando um homogeneizador Ultra-Turrax DI 18 basic 

(Ika, Wilmington, EUA) operando a 14.000 rpm, durante 5 minutos. Em seguida, a 

emulsão secundária foi formada utilizando um homogeneizador a alta pressão 

Panda 2K NS1001L (Niro Soavi, Parma, Itália) de dois estágios. A pressão no 

primeiro estágio variou de 10 a 95 MPa e no segundo estágio, ficou fixa em 5 

MPa, ou seja, a pressão aplicada a emulsão variou de 15 a 100 MPa, de acordo 

com o planejamento experimental (Tabela 4.2). No ensaio 7, para o qual o pressão 

de homogeneização deveria ser de 0 MPa, não se utilizou o homogeneizador a 

alta pressão, sendo então formada apenas a emulsão primária. 

 

4.2.1.2. Caracterização das emulsões 

Avaliação da estabilidade 

Imediatamente após o preparo das emulsões, alíquotas de 10 mL de cada 

amostra foram transferidas para provetas graduadas de 25 mL (diâmetro de 15,5 

mm e altura de 16,5 mm), que foram seladas e deixadas sobre a bancada à 

temperatura ambiente por 24 h. A avaliação da estabilidade foi feita observando-

se a ocorrência ou não da separação de fase das emulsões, 4 h e 24 h após o 

processo de emulsificação (FRASCARELI et al., 2012). 
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Diâmetro médio das gotas 

A microestrutura das emulsões foi avaliada através de microscopia ótica, 

após o processo de homogeneização. Para isso, alíquotas das amostras foram 

colocadas em lâminas, cobertas com lamínulas e observadas em um microscópio 

ótico Jenaval (Carl Zeiss, Oberkochen, Alemanha). A captação de imagens foi 

feita por uma câmera digital, controlada pelo programa EDN-2 Microscopy Image 

Processing System, utilizando-se uma objetiva de 100 x com optovar (lente 

auxiliar) de 1,25 x. Após a captura das imagens, o diâmetro de 500 gotas de cada 

amostra foi medido utilizando-se o software Image J 1.36b 

(http://rsb.info.nih.gov/ij/). Considerando as gotas da emulsão perfeitamente 

esféricas, o diâmetro médio superficial das gotas (Diâmetro médio de Sauter - D32) 

foi calculado utilizando-se a equação 4.2, onde zi é o número de gotas com 

diâmetro di. 
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Comportamento reológico 

Os ensaios foram realizados em um reômetro de tensão controlada 

(Physica MCR301, Anton Paar, Graz, Áustria), em duplicata, utilizando-se a 

geometria de placas paralelas de 75 mm de diâmetro, temperatura controlada de 

25 ºC e “gap” de 0,2 mm. As emulsões foram avaliadas logo após o seu preparo. A 

medida da viscosidade foi realizada através da determinação das curvas de 

escoamento. Visando eliminar possíveis efeitos de tixotropia, três curvas foram 

obtidas por amostra, sendo a primeira a uma taxa de deformação crescente de 0 a 

300 s-1 (subida 1), a segunda com taxa de deformação descrescente de 300 a 0 s-

1 (descida) e a terceira, a uma taxa de deformação crescente de 0 a 300 s-1 
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(subida 2). As curvas de escoamento avaliadas foram as correspondentes à 

subida 2. Os reogramas obtidos foram ajustados de acordo com o modelo para 

fluido Newtoniano (equação 4.3). A viscosidade (�) das emulsões foi calculada a 

partir da relação entre tensão (σ) e taxa de deformação (γ) obtidas:  

 

 γµσ ⋅=  (4.3) 

onde a viscosidade é dada em Pa.s; a tensão em Pa e taxa de deformação em 1 

s-1.  

 

Retenção de óleo na emulsão 

A retenção de óleo na emulsão foi determinada pelo método descrito por 

Anandaraman e Reineccius (1987), modificado. Utilizou-se o aparato mostrado na 

Figura 4.2, composto de banho de refrigeração, manta aquecedora, Clevenger e 

condensador. Em um balão volumétrico de 500 mL, de fundo redondo, 7 g da 

emulsão foram dissolvidas em 150 mL de água destilada. A destilação foi 

realizada em um Clevenger, acoplado a um condensador, por 40 minutos. Foram 

adicionados 0,5 mL de óleo de silicone, para evitar a formação de espuma. A 

retenção de óleo foi determinada pela equação 4.4.  

 

( )
100  (%) óleo de Retenção x

Óleo

xÓleo

inicial

destilado ρ
=  (4.4) 

 

 

 O óleo destilado (Óleodestilado) foi obtido por leitura direta na região graduada 

do Clevenger (mL) e multiplicado pela densidade (ρ) do óleo essencial de 

manjericão (0,898 g cm-3). A quantidade de óleo inicial (Óleoinicial) foi medida em 

gramas (g). 
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Figura 4.2. Aparato utilizado para avaliação de retenção de óleo 

 

4.2.1.3. Secagem em spray-dryer 

A secagem por atomização foi realizada em um secador laboratorial (MSD 

1,0 – Labmaq, Ribeirão Preto, Brasil) com bico atomizador do tipo duplo fluido, 

com orifício de 1,2 mm de diâmetro (Figura 4.3). A alimentação foi realizada 

através de uma bomba peristáltica. A vazão do ar de secagem foi de 36 m3 h-1, a 

pressão do ar comprimido de 0,4 MPa e a vazão do ar comprimido de 2,4 m3 h-1.  

Ensaios preliminares foram realizados visando a determinação da 

temperatura do ar de secagem (170 ºC) e a vazão de alimentação (7x10-4 m3 h-1). 

O pó produzido foi coletado em um ciclone de aço inoxidável, com 80 mm de 

diâmetro e um diâmetro de corte (Dc) de 4,48 �m. O diâmetro de corte é definido 

como sendo o tamanho da partícula para a qual o ciclone possui um rendimento 

de 50%, ou seja, partículas com diâmetro maiores que o diâmetro de corte, são 
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coletadas com eficiência superior a 50%. O Dc foi estimado pela equação 4.5, que 

representa uma relação semi-empirica para ciclones modelo Lapple, proposta por 

Lapple (1951).  

 

)(2

9

gpie

ar
c VN

w
D

ρρπ

µ

−
=  

(4.5) 

As variáveis da equação são: µar, viscosidade do ar (kg m-1 s-1); w, largura 

de entrada do ciclone (0,024 m), Ne, número de voltas no ciclone, que para 

ciclones do modelo Lapple  são 6; Vi,  velocidade de entrada do  ar no ciclone  (m 

s-1); ρp, densidade das partículas (kg m-3) e ρg, densidade do ar (kg m-3). 

 

Figura 4.3. Spray-dryer utilizado neste trabalho 

 



 Material e Métodos 

42 

 

4.2.1.4. Caracterização das micropartículas 

Retenção de óleo nas micropartículas 

A quantidade de óleo nas micropartículas foi determinada pelo método 

descrito por Anandaraman e Reneiccius (1987), modificado. Em um balão 

volumétrico de 500 mL de fundo redondo, cinco gramas de micropartículas foram 

dissolvidas em 150 mL de água destilada. A destilação foi realizada em um 

Clevenger, acoplado a condensador, por 40 minutos. Foram adicionados 0,5 mL 

de um agente antiespumante Samy (Cajamar, Brasil). A retenção de óleo foi 

determinada pela equação 4.4. O óleo destilado foi obtido por leitura direta na 

região graduada do Clevenger e multiplicado pela densidade do óleo essencial de 

manjericão (0,898 g cm-3).  

 

Perda por dessecação 

A perda por dessecação (umidade) das micropartículas foi determinada 

gravimetricamente, de acordo com metodologia proposta pela A.O.A.C. (2006), 

modificada. Aproximadamente 2 gramas de pó foram pesados em pesafiltro e 

colocados em estufa à 105 °C por 3 horas. As amostr as foram analisadas em 

triplicata (ADAMIEC e KALEMBRA, 2006). 

 

Diâmetro médio das micropartículas 

O diâmetro médio das micropartículas foi determinado em um analisador de 

tamanho de partículas por difração a laser (Laser Scattering Spectrometer 

Mastersizer S, modelo MAM 5005 – Malvern Instruments Ltda., Reino Unido), 

disponível no Laboratório de Recursos Analíticos e de Calibração (Faculdade de 

Engenharia Química – UNICAMP).  O diâmetro médio foi determinado baseando-

se no diâmetro médio de uma esfera de mesmo volume (diâmetro de De 
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Brouckere D43 - equação 4.6). Para esta análise, uma pequena quantidade da 

amostra foi dispersa em álcool etílico (99,5 %) e submetida a 5 leituras.  

 

∑

∑

=

==
n

i
ii

i

n

i
i

dz

dz

D

1

3

4

1
43  

(4.6) 

Onde: zi é o número de partículas de diâmetro di. 

 

Morfologia 

 O estudo da morfologia das partículas foi realizado através da 

microscopia eletrônica de varredura (MEV), no Laboratório de Recursos Analíticos 

e de Calibração (Faculdade de Engenharia Química – UNICAMP). As amostras 

foram fixadas em porta espécimens metálicos (stubs), com uma fita adesiva de 

dupla face condutora convencional. Em seguida, foram metalizadas com uma liga 

de ouro/paládio, em um metalizador Sputter Coater Polaron SC7620 (Uckfield, 

U.K.), a uma taxa de recobrimento de 0,51 Å/s, por 180 segundos, com corrente 

de 3-5 mA, 1 Volt e 2x10-2 Pa. As amostras foram então observadas em um 

microscópio eletrônico de varredura com detector  de energia dispersiva de raios X 

LEO440i (LEICA Electron Microscopy Ltd., Cambridge, U.K.), operando com 10 

kV. A aquisição das imagens foi realizada pelo LEO software, versão 3.01. 

 
 
 

4.2.2. Etapa 2: Caracterização das emulsões e micropartículas dos diferentes 

materiais de parede 

Com base nos resultados obtidos no planejamento experimental, outra 

etapa de estudo foi iniciada. O objetivo desta etapa foi verificar o efeito da 
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utilização dos diferentes materiais de parede goma arábica, maltodextrina (MD) + 

isolado proteico de soja (IPS), maltodextrina + concentrado proteico de soro (CPS) 

nas propriedades das emulsões e das micropartículas produzidas.  

Foram preparadas emulsões de goma arábica, MD:IPS (25:75, 50:50, 

75:25, 0:100) e MD:CPS (25:75, 50:50, 75:25, 0:100) com 30% de sólidos totais e 

10% de óleo em relação aos sólidos. Todos estes tratamentos foram estudados 

sem e com homogeneização a alta pressão (50 MPa). Estas condições foram 

definidas na etapa 1 deste trabalho. 

 

4.2.2.1. Formação da emulsão 

Um primeiro teste foi realizado a fim de verificar a capacidade de todos os 

materiais de parede, nas concentrações estabelecidas, de formar uma emulsão 

que pudesse ser homogeneizada e atomizada. Nas condições nas quais houve 

formação de emulsão fluida, as viscosidades foram avaliadas, já que não é 

possível secar no spray-dryer emulsões muito viscosas. Excepcionalmente para 

estes ensaios preliminares, o material de recheio utilizado foi óleo de soja. 

Considerando que o mesmo óleo foi utilizado para os testes de todos os materiais 

de parede, pode-se dizer que, com base nos objetivos desta etapa, a sua 

utilização (ao invés do óleo essencial de manjericão) não influenciou no resultado 

final. As emulsões foram preparadas conforme descrito no item 4.2.1.1. 

 

4.2.2.2. Caracterização das emulsões 

 

Estabilidade 

A estabilidade das emulsões foi avaliada conforme descrito no item 4.2.1.2. 
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Diâmetro médio e distribuição de tamanho da gotas 

O diâmetro médio e a distribuição do tamanho das gotas das emulsões 

foram determinados em um analisador de tamanho de partículas por difração a 

laser (Laser Scattering Spectrometer Mastersizer, modelo 2000 S – Malvern 

Instruments Ltda., Reino Unido). Para esta análise, uma pequena quantidade de 

amostra (suficiente para manter o nível de obscuração do sistema entre 5 e 15) foi 

dispersa em água destilada e submetida a 3 leituras. 

 

Comportamento reológico 

O comportamento reológico das emulsões foi avaliado conforme descrito no 

item 4.2.1.2. 

 

Microscopia 

A microestrutura das emulsões foi observada em um microscópio óptico 

modelo Axio Scope.A1 (Carl Zeiss MicroImaging GmbH, Alemanha), utilizando 

uma lente objetiva com aumento de 100x para avaliação qualitativa. As imagens 

obtidas no microscópio foram analisadas utilizando o software AxioVision Rel. 4.8 

(Carl Zeiss MicroImaging GmbH, Alemanha). 

 

4.2.2.3. Secagem em spray-dryer 

A secagem por atomização foi realizada conforme descrito no item 4.2.1.3. 

As emulsões produzidas foram atomizadas nas condições: temperatura do ar de 

secagem (170 ºC) e a vazão de alimentação (7x10-4 m3 h-1). 
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4.2.2.4. Caracterização das micropartículas 

 

Perda por dessecação 

A perda por dessecação (umidade) dos pós foi determinado conforme 

descrito no item 4.2.1.4. 

 

Densidade aparente 

A determinação da densidade aparente foi realizada de acordo com o 

método descrito por Beristain et al. (2001), com algumas modificações. Dois 

gramas de pó foram colocados em uma proveta graduada de 10 mL e foi feita a 

compactação dos pós, batendo-se a proveta por 2 minutos sobre a bancada, 

utilizando uma altura de queda de 10 cm. A densidade aparente foi calculada, a 

partir do volume de amostra obtido após a compactação e foi expressa em kg m-3. 

 

Higroscopicidade 

A higroscopicidade foi determinada de acordo com a metodologia proposta 

por Cai e Corke (2000), com algumas modificações. Um grama de pó, em 

triplicata, foi acondicionado em um recipiente hermético contendo uma solução 

saturada de NaCl (umidade relativa de 75,3%). Após 7 dias, as amostras foram 

pesadas e a higroscopicidade expressa em g de água absorvida por 100 g de 

sólidos. 

Diâmetro médio e distribuição de tamanho das micropartículas 

O diâmetro médio das micropartículas foi determinado em um analisador de 

tamanho de partículas por difração a laser (Laser Scattering Spectrometer 
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Mastersizer, modelo 2000 S – Malvern Instruments Ltda., Reino Unido). O 

diâmetro médio foi determinado baseando-se no diâmetro médio de uma esfera de 

mesmo volume (diâmetro de De Brouckere D43). Para esta análise, uma pequena 

quantidade da amostra foi dispersa em álcool etílico (99,5%) e submetida a 3 

leituras. 

 

Retenção de óleo nas micropartículas 

A quantidade de óleo total das microcápsulas foi determinada conforme 

descrito no item 4.2.1.4. 

 

Teor de óleo superficial e eficiência de microencapsulação 

 A quantidade de óleo não encapsulado presente na superfície das 

microcápsulas foi determinada através do método descrito por Bhandari et al. 

(1999). Vinte mililitros de hexano foram adicionados a 1,5 g de pó em um frasco 

com tampa, que foi agitado manualmente, por dez minutos, à temperatura 

ambiente, para extração do óleo livre. A mistura foi passada através de um filtro de 

papel Whatman número 1 e o solvente + óleo não encapsulado foram coletados 

em vidrarias previamente taradas. A borra coletada no filtro foi “lavada” três vezes 

com 10 mL de hexano. Após a evaporação do excesso de solvente na capela de 

exaustão, as vidrarias contendo o óleo superficial foram colocadas na estufa a 

vácuo, a 40 ºC por 5 minutos, e em seguida, pesadas. A quantidade de óleo não 

microencapsulado, ou óleo superficial, foi determinada pela massa de óleo 

presente na placa.  

A eficiência de microencapsulação foi calculada considerando o teor de 

óleo superficial, o óleo retido nas partículas (volume de óleo destilado * densidade 

do óleo) e o teor de óleo inicial (equação 4.7), 
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100
Óleo

)Óleo - (Óleo
  (%) ãoencapsulaç de Eficiência

inicial

lsuperficiadestilado x=                (4.7) 

onde: Óleodestilado é volume de óleo lido no Clevenger (mL) x densidade do óleo de 

manjericão (g cm-3); Óleosuperficial é a quantidade de óleo extraído da superfície das 

partículas (g), Óleoinicial é a quantidade de óleo inicialmente adicionado a emulsão 

(g). 

 

Retenção de voláteis 

A retenção de voláteis do óleo essencial de manjericão foi avaliada com 

base nos três compostos presentes em maior concentração no óleo: linalol, 

eucaliptol e cânfora. O óleo essencial de manjericão in natura bem como o óleo 

obtido na avaliação de retenção de óleo nas micropartículas foram analisados a 

fim de se avaliar a retenção de voláteis, realizada de acordo com método Kovatz 

(ADAMS, 1995). Os óleos foram avaliados em um cromatógrafo gasoso 

(Shimadzu, CG 17A, Kyoto, Japão) com detector por ionização de chamas (CG-

FID), equipado com coluna capilar de sílica DB-5 (30 m x 0,25 mm x 0,25 �m; 

J&W Scientific, Folson, EUA). O gás de arraste utilizado foi hélio (2,6 mL min-1; 

99,99%, White Martins, Brasil), split 1:10 mL min-1, injeção de 1 �L da amostra 

diluída em acetato de etila (99,9% pureza, J.T.Baker). A temperatura do injetor e 

do detector foram 220 ºC e 240 ºC, respectivamente. A coluna foi aquecida de 60 

ºC - 180 ºC a uma taxa de 3 ºC min-1 e de 180 ºC a 300 ºC, a 10 ºC min-1. Estas 

análises foram realizadas em duplicata. 

Os compostos puros linalol (95-97% de pureza, d = 0,87 g cm-3, 

SigmaAldrich), eucaliptol (99,7% de pureza, d = 0,924 g ml-1, SigmaAldrich) e 

cânfora (97% pureza, SigmaAldrich) também foram injetados no CG-FID em 

diversas diluições. A identificação destes compostos no cromatograma do óleo foi 
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feita através da comparação dos tempos de retenção e a quantificação foi 

realizada com base na curva de calibração, construída para cada composto puro. 

 

4.2.3. Etapa 3: Estabilidade das micropartículas contendo óleo essencial de 

manjericão ao armazenamento, em diferentes temperaturas e umidades relativas 

Nesta etapa foi realizado o estudo de estabilidade das micropartículas 

contendo óleo essencial de manjericão em três diferentes condições de 

armazenamento: potes herméticos à 25 ºC, potes herméticos à 50 ºC e potes 

abertos em ambiente à 50% de umidade relativa e 25 ºC. Incubadoras tipo BOD, 

com controle de temperatura e umidade relativa, foram utilizadas para o 

acondicionamento das amostras durante os 60 dias de armazenamento. 

Pequenos potes foram utilizados para o armazenamento das micropartículas, 

sendo estes retirados das BOD´s para análise nos dias 1, 10, 20, 30, 40, 50 e 60. 

As micropartículas foram produzidas com 30% de sólidos, 10% de óleo/sólidos e 

com os materiais de parede goma arábica, MD:IPS (75:25) e MD:CPS (75:25), não 

homogeneizados e homogeneizados a alta pressão (50 MPa). Novas partículas 

foram produzidas para estas condições de estudo selecionadas.  

 

4.2.3.1. Secagem em spray-dryer 

A secagem por atomização foi realizada conforme descrito no item 4.2.1.3. 

As emulsões produzidas foram atomizadas nas condições: temperatura do ar de 

secagem (170 ºC) e a vazão de alimentação (7x10-4 m3 h-1). 
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4.2.3.2. Caracterização das micropartículas 

 

Diâmetro médio e distribuição de tamanho das micropartículas 

O diâmetro médio das micropartículas foi determinado conforme descrito no 

item 4.2.1.4. 

 

Cor 

Considerando a composição dos materiais de parede e também as 

condições de armazenamento dos pós, existia a possibilidade de ocorrência de 

escurecimento não enzimático em razão da reação de Maillard. Sendo assim, a 

cor das amostras foi determinada em espectrofotômetro de bancada ScanVis, 

marca Hunter Lab (Riston, Virginia, EUA). As coordenadas da escala CIELab (L*, 

a*, b*) foram medidas utilizando-se como sistema referência o módulo de 

Reflectância Especular Excluída (RSEX), com o iluminante D65 e um ângulo de 

observação de 10º. As medições de coloração foram realizadas em termos das 

coordenadas L* (luminosidade: L* = 0 preto e L* = 100 branco), a* (+a*=vermelho 

e -a* = verde) e b* (+b*=amarelo e –b*=azul). Com o objetivo de verificar a 

interação entre as coordenadas a* e b*, a coordenada cilindra croma (C*) foi 

calculada a partir da equação 4.8. Para leitura, as amostras foram colocadas em 

cubeta de quartzo. O resultado de cada amostra foi gerado pela média de 6 

leituras, resultantes da triplicata, com leitura nos dois lados da cubeta.  

 

22 *b  *a  *C +=  (4.8) 
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Retenção de óleo nas micropartículas 

A quantidade de óleo nas micropartículas foi determinada pelo método 

descrito por Anandaraman e Reneiccius (1987), modificado. Três gramas de 

micropartículas foram dissolvidas em 150 mL de água destilada, em um balão 

volumétrico de 500 mL de fundo redondo. A destilação foi realizada em um 

Clevenger, acoplado a condensador, por 40 minutos. Foram adicionados 0,5mL do 

agente antiespumante Samy (Cajamar, Brasil). A retenção de óleo foi determinada 

pela equação 4.4. O óleo destilado foi obtido por leitura direta na região graduada 

do Clevenger e multiplicado pela densidade do óleo essencial de manjericão 

(0,898 g cm-3).  

 

Teor de óleo superficial e eficiência de microencapsulação 

 A quantidade de óleo não encapsulado presente na superfície das 

microcápsulas e a eficiência de microencapsulação foram determinadas conforme 

descrito no item 4.2.2.4.  

 

Retenção de voláteis 

A retenção de voláteis foi determinada conforme descrito no item 4.2.2.4. 

De forma a comparar a retenção de voláteis de óleo não encapsulado com 

o óleo encapsulado, 3 ml de óleo foram colocados em pequenos potes, e 

armazenados nas mesmas condições das micropartículas, também por 60 dias. 
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Morfologia 

A morfologia das micropartículas foi observada conforme descrito no item 

4.2.1.4. 

 

4.2.4. Análise Estatística 

Para avaliação dos dados obtidos no planejamento experimental (primeira 

etapa), o software Statistica 5.5 (Statsoft, Tulsa, EUA) foi utilizado. Após a 

obtenção e avaliação dos coeficientes dos modelos obtidos, foi realizada uma 

análise de variância (ANOVA), que consiste na avaliação do coeficientes de 

determinação (R2) e do teste F, verificando se o modelo apresenta um ajuste 

adequado aos dados experimentais. 

Os demais resultados obtidos foram avaliados estatisticamente por análise 

de variância (ANOVA), aplicando o teste de Tukey, ao nível de 5% de 

significância, com o auxílio do software Statistica 5.5 (Statsoft, Tulsa, EUA). 
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5. Resultados e Discussão 

5.1. Planejamento Experimental 

Um delineamento composto central rotacional (DCCR), de 11 ensaios, foi 

utilizado para avaliar o efeito da porcentagem de óleo em relação aos sólidos 

totais e da pressão de homogeneização sobre a estabilidade, diâmetro médio das 

gotas, viscosidade e retenção de óleo na emulsão e retenção de óleo e perda por 

dessecação das micropartículas (Tabela 5.1), quando se utilizou apenas a goma 

arábica como agente encapsulante. 

 Através do DCCR, foi observada a influência das variáveis independentes 

pela avaliação dos efeitos, do erro padrão e da significância estatística (p-valor). 

Os valores dos efeitos estimados indicam quanto cada fator influencia na resposta 

estudada, sendo que quanto maior seu valor, maior é a sua influência. O sinal do 

efeito indica se o aumento da variável independente favorece ou não o aumento 

da variável dependente. O “p-valor” está relacionado ao nível de significância da 

variável independente sobre a variável dependente (resposta). Neste estudo, foi 

escolhido como intervalo de confiança, o valor de 95%, ou seja, um “p-valor” 

inferior a 0,05 significa que a variável é estatisticamente significativa. Após a 

eliminação dos fatores não-significativos, verificou-se a significância da regressão 

e da falta de ajuste a um nível de confiança de 95%, através de uma Análise de 

Variância (ANOVA), utilizando o teste F para o planejamento estudado.  

 Para que o modelo obtido seja considerado preditivo, além de um R2 

elevado, o Fcalculado da regressão em relação aos resíduos deve ser maior que o 

Ftabelado, indicando que a variação é explicada pela regressão e não pelos 

resíduos. Além disso, o Fcalculado da falta de ajuste deve ser menor que o Ftabelado, já 

que um Fcalculado elevado indica uma falta de ajuste dos dados obtidos. Entretanto, 

o Fcalculado da falta de ajuste pode ser maior que o Ftabelado, quando o erro puro, que 
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Tabela 5.1. Valores das respostas óleo na emulsão, tamanho de gota, viscosidade, óleo na partícula e perda por 
dessecação obtidas em cada ensaio do planejamento experimental. 

Ensaios 

Variáveis Independentes Variáveis Dependentes 

Óleo/sólidos 
(%) 

Pressão de 
Homogeneização 

(MPa) 

Emulsão Micropartículas 

Retenção de 
óleo (%) 

Diâmetro 
médio ( m) 

Viscosidade 
(x 102 Pa.s) 

Retenção de 
óleo (%) 

Perda por 
dessecação 

b.u. (%) 
1 12 (-1) 15 (-1) 98,81 ± 1,6 1,56 ± 0,45 7,37 ± 0,09 76,31 ± 4,2 0,34 ± 0,04 

2 23 (1) 15 (-1) 92,21 ± 0,4 1,56 ± 0,53 7,12 ± 0,28 65,00 ± 2,4 1,26 ± 0,04 

3 12 (-1) 85 (1) 97,70 ± 9,7 1,12 ± 0,28 9,18 ± 0,64 89,01 ± 0,1 0,79 ± 0,09 

4 23 (1) 85 (1) 99,80 ± 1,8 1,36 ± 0,36 6,60 ± 0,09 62,34± 6,2 1,32 ± 0,03 

5 10 (-1,41) 50 (0) 99,75 ± 1,7 1,04 ± 0,35 8,69 ± 0,47 91,36 ± 0,4 1,99 ± 0,15 

6 25 (+1,41) 50 (0) 99,61 ± 1,4 1,16 ± 0,34 7,18 ± 0,02 58,25 ± 0,8 1,44 ±  0,13 

7 17,5 (0) 0 (-1,41) 96,57 ± 0,1 2,47 ± 0,67 11,36 ± 0,36 56,90 ± 7,9 0,86 ± 0,08 

8 17,5 (0) 100 (+1,41) 95,27 ± 1,1 1,07 ± 0,25 6,18 ± 0,21 79,43 ± 3,0 1,03 ± 0,06 

9 17,5 (0) 50 (0) 96,02 ± 0,6 1,02 ± 0,31 7,45 ± 0,26 73,33 ± 0,2 2,03 ± 0,06 

10 17,5 (0) 50 (0) 96,36 ± 0,8 1,08 ± 0,27 8,15 ± 0,02 81,44 ± 3,0 1,34 ± 0,10 

11 17,5 (0) 50 (0) 96,46 ± 0,3 1,20 ± 0,35 7,31 ± 0,04 75.95 ± 3,0 0,98 ± 0,06 

*b.u.: Base úmida 
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é obtido a partir dos pontos centrais, é muito inferior à falta de ajuste, indicando 

uma alta repetibilidade dos dados.  Neste caso, deve-se calcular e avaliar o desvio 

relativo entre os dados experimentais e os dados preditos pelo modelo.   

A seguir, estão a análise e discussão dos resultados apresentados na 

Tabela 5.1.  

 

5.1.1 Emulsão 

Avaliação da estabilidade 

A estabilidade das emulsões foi avaliada 4 h e 24 h após a emulsificação. 

Todas as emulsões registraram boa estabilidade, ou seja, não apresentaram 

separação de fase nos tempos avaliados. Para a microencapsulação de óleos é 

necessário que a emulsão formada seja estável durante todo o processo. A falta 

de estabilidade leva a uma separação de fase da emulsão, o que ocasiona a não 

encapsulação do óleo, na secagem por atomização. Neste trabalho, o tempo gasto 

entre o preparo da emulsão e o fim da atomização levou em torno de 2 horas. 

Portanto, todas as emulsões atenderam ao requisito de estabilidade.   

Retenção de óleo na emulsão 

Os resultados para retenção de óleo na emulsão, bem como os valores da 

análise estatística destes dados experimentais estão apresentados nas Tabelas 

5.1 e 5.2, respectivamente. Verifica-se que o único parâmetro que afeta 

significativamente a retenção de óleo na emulsão, ao nível de 95% de confiança, é 

a interação % óleo × pressão de homogeneização. Embora o termo quadrático da 

% óleo em relação aos sólidos não tenha sido significativo a 95% de confiança, ele 

é estatisticamente significativo em um limite de confiança de 93,51%. 

Considerando os possíveis erros inerentes à análise, este limite foi considerando 

confiável e essa variável não foi descartada da análise estatística.  
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Tabela 5.2. Efeito estimado, erro, valor de t e grau de significância estatística (p), 

para cada fator no modelo codificado para retenção de óleo na emulsão. 

Fatores Efeito Estimado Erro Padrão t (5) p-valor 

Média 96,3 0,89 107,88 1,3E-09 

% Óleo (L) -1,2 1,09 -1,07 0,332035 

% Óleo (Q) 3,8 1,30 2,36 0,064976 

Pressão (L) 1,7 1,09 1,06 0,336653 

Pressão (Q) -0,8 1,31 -0,54 0,610888 

%Óleo x Pressão 4,3 1,55 2,81 0,037536 

Em negrito: fatores significativos a p ≤ 0,05. 

 

Após eliminar os fatores não significativos, foi realizada a análise de 

variância (ANOVA) utilizando o teste F, a fim de verificar a significância da 

regressão e da falta de ajuste (Tabela 5.3). 

Fazendo avaliação da ANOVA, verifica-se a existência de fatores que 

impedem a obtenção de um modelo preditivo e consequentemente das superfícies 

de resposta, como R2 = 0,6616. Assim, o modelo matemático obtido não pode ser 

considerado preditivo já que explica apenas 66,16% da variação dos dados 

observados. Analisando os dados obtidos para esta resposta, é possível notar 

variações muito pequenas entre eles, já que são valores muito próximos uns dos 

outros. Quando isto acontece é difícil a obtenção de um modelo matemático que 

descreva com precisão a variação dos resultados.  
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Tabela 5.3. Análise de variância do modelo ajustado para retenção de óleo na 

emulsão. 

Fatores 
Soma 

Quadrática 

Graus de 

Liberdade 

Média 

quadrática 
Fcalculado Ftabelado* 

Regressão 35,40 2 17,70 7,82 4,46 

Resíduo: 18,10 8 2,26   

   Falta de ajuste 17,99574 6 3,00 55,37 19,33 

   Erro puro 0,108328 2 0,05   

Total 53,49933 10    

R2 0,6616     

* p ≤ 0,05. 

 

Embora o Fcalculado seja maior que Ftabelado, para os resíduos não se pode 

dizer que exista uma falta de ajuste do modelo analisando apenas este fator, já 

que os desvios relativos entre os dados preditos e os dados reais são muito baixos 

(Tabela 5.4). A explicação para o Fcalculado maior que Ftabelado é a soma quadrática 

do erro puro, que é muito baixa. Este parâmetro é obtido apenas a partir da 

variação entre os resultados dos pontos centrais e, embora o valor baixo do erro 

puro indique uma boa repetitividade das análises e dos processos, quando ele é 

muito baixo em relação ao valor da falta de ajuste obtêm-se um valor muito alto de 

Fcalculado, indicando uma “falsa” falta de ajuste do modelo. 

Quando se trabalha com óleos não voláteis considera-se que a quantidade 

de óleo inicialmente adicionado à emulsão é a mesma presente nas partículas 

após o processo de atomização. No entanto, quando se trabalha com óleos 

voláteis, é importante verificar a quantidade de óleo presente em cada etapa do 

processo, já que a perda deste material por volatilização é comum. O que se 

verifica no presente trabalho é que a ocorrência de perda de óleo essencial de 

manjericão na etapa de produção da emulsão e, portanto, a necessidade de 

aumento nos cuidados na manipulação da amostra. Esta perda pode ser em razão 

dos processos de formação da emulsão (ultra turrax e homogeneização a alta 
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pressão), como pode ser em razão da perda de compostos em razão da pressão 

de vapor do ambiente. 

 

Tabela 5.4. Desvio relativo entre os dados reais e os preditos pelo modelo 
para a resposta retenção de óleo na emulsão. 

Óleo/sólidos 

(%) 

Pressão de 

Homogeneização 

(MPa) 

Óleo 

emulsão 

(real) 

Óleo 

emulsão 

(predito pelo 

modelo) 

Desvio 

Desvio 

Relativo 

(%) 

-1 -1 98,81 99,76 -0,96 -0,97 

1 -1 92,21 95,42 -3,21 -3,48 

-1 1 97,70 95,42 2,28 2,33 

1 1 99,80 99,76 0,03 0,03 

-1,41 0 99,75 99,22 0,54 0,54 

1,41 0 99,61 99,22 0,40 0,40 

0 -1,41 96,57 95,95 0,62 0,64 

0 1,41 95,27 95,95 -0,68 -0,72 

0 0 96,02 95,95 0,07 0,07 

0 0 96,36 95,95 0,41 0,43 

0 0 96,46 95,95 0,51 0,53 

 

Diâmetro médio das gotas 

Os efeitos dos fatores lineares, quadráticos e a interação destes na 

resposta diâmetro médio das gotas podem ser observados na Tabela 5.5.  

Pelos dados obtidos, verifica-se que a variável pressão (P) afeta 

significativamente, ao nível de 95% de confiança, a resposta diâmetro médio das 

gotas. O fator linear da pressão tem efeito negativo na resposta, ou seja, um 

aumento na pressão reduz o tamanho das gotas. O fator quadrático é indicativo da 

presença de uma concavidade na superfície de resposta resultante destes dados 
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e, o valor positivo indica que é uma concavidade voltada para cima, ou seja, o 

gráfico possui um ponto de mínimo.  

Tabela 5.5. Efeito estimado, erro, valor de t e grau de significância estatística (p), 

para cada fator no modelo codificado para diâmetro médio das gotas. 

Fatores Efeito Estimado Erro Padrão t (5) p-valor 

Média 1,096814 0,128146 8,559110053 0,0003586 

% Óleo (L) 0,102605 0,157182 0,652781198 0,5427161 

% Óleo (Q) -0,01542 0,187559 -0,08219858 0,9376779 

Pressão (L) -0,65545 0,157182 -4,17001479 0,0087389 

Pressão (Q) 0,658593 0,187559 3,511399053 0,0170751 

%Óleo x Pressão 0,12 0,221958 0,540643861 0,6119577 

Em negrito: fatores significativos a p ≤ 0,05. 

Após a eliminação dos fatores não significativos, verificou-se a significância 

da regressão e da falta de ajuste, a um nível de confiança de 95%. Foi realizada 

uma Análise de Variância, utilizando-se o teste F, para o planejamento estudado 

(Tabela 5.6). O valor de R2 obtido mostra que a regressão explica 84,43% das 

variações dos resultados, indicando que o modelo matemático obtido pelo 

programa estatístico (Eq. 5.1) é preditivo. 

2P 0,33  0,33P - 1,09  gotas das médio Diâmetro +=                              (Eq. 5.1) 

 

onde P é a pressão de homogeneização codificada. 

 

A Figura 5.1 apresenta a superfície de resposta e curva de contorno, ambas 

construídas a partir do modelo obtido. Verifica-se que o diâmetro médio das gotas 

não varia com a concentração inicial de óleo. É possível observar uma diminuição 

no diâmetro das gotas à medida que a pressão de homogeneização aumenta de 0 

a 65 MPa. Isso ocorre provavelmente em função do aumento de energia aplicada 
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na emulsão, que resulta na quebra de suas gotas. Quando pressões entre 65 até 

100 MPa são utilizadas, verifica-se um aumento no diâmetro médio das gotas.  

 

Tabela 5.6. Análise de variância do modelo ajustado para diâmetro médio das 

gotas. 

 
Soma 

Quadrática 

Graus de 

Liberdade 

Média 

quadrática 
Fcalculado Ftabelado 

Regressão 1,53 2 0,76 21,69 4,46 

Resíduo: 0,28 8 0,04   

Falta de ajuste 0,26 6 0,04 5,11 19,33 

Erro puro 0,017 2 0,01   

Total 1,8116 10    

R2 0,8443     

* p ≤ 0,05. 

Um comportamento similar relacionado a mudanças no diâmetro médio de 

partículas resultantes de variações na pressão de homogeneização foi observado 

por Huynh et al (2008), que estudaram a microencapsulação de óleo essencial de 

limão e Desrumaux e Marcand (2002), que estudaram o efeito da pressão na 

estabilidade de emulsões contendo óleo de girassol. Este fenômeno no qual o 

tamanho da gota aumenta com o aumento da pressão é chamado de “over 

processing” e pode ser atribuído ao aumento no movimento Browniano, e 

consequente coalescência das gotas,  e também a uma redução na eficiência dos 

emulsificantes (JAFARI et al., 2008; HUYNH et al., 2008). 

 



 Resultados e Discussão 

61 

 

    

Figura 5.1. Superfície de resposta e curva de contorno para a resposta diâmetro 

médio das gotas. 

 

A tendência esperada seria que o diâmetro das gotas diminuísse com o 

aumento da energia aplicada à emulsão pela alta pressão de homogeneização. 

Entretanto, gotas recém quebradas são termodinamicamente instáveis tanto 

devido aos movimentos Brownianos como também devido a alta turbulência à qual 

a emulsão é submetida dentro do equipamento. Ainda, parte da energia gerada no 

processo de homogeneização a alta pressão é liberada na forma de calor; quanto 

maior a pressão utilizada, maior é a incorporação de energia, na forma de calor, 

pelo sistema. Este aumento na energia resulta no aumento do movimento 

Browniano, aumentando assim a probabilidade de colisões e coalescência entre 

as gotas recém quebradas, formando então gotas de maior diâmetro 

(DESRUMAUX e MARCAND, 2002). Outra explicação para o aumento no 

diâmetro das gotas pode ser o aumento de área interfacial destas (com a quebra 

das gotas, ocorre um aumento no número de gotas e, portanto, aumenta a área 

interfacial). A ação emulsificante dos materiais de parede pode não ser suficiente 

para cobrir toda a área interfacial, deixando então partes hidrofóbicas expostas, o 

que pode resultar em coalescência das gotas, formando gotas de maiores 

diâmetros. Este fenômeno é também chamado de limite de esgotamento 

(SCHULZ e DANIELS, 2000; HUYNH et al, 2008). Outra explicação é que o 

aumento na pressão de homogeneização aumenta o atrito entre a emulsão e as 
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paredes do homogeneizador. Parte desta energia gerada pelo atrito passa para a 

emulsão na forma de calor, aumentado então sua temperatura. Alguns tipos de 

emulsificantes podem perder sua função quando submetidos a temperaturas 

acima de uma temperatura crítica (no caso das proteínas, temperaturas acima da 

temperatura de desnaturação), resultando então na formação de emulsões com 

gotas de maior diâmetro (FLOURY et al., 2000). No caso da emulsão formada 

neste trabalho, o aumento do tamanho de gota é provavelmente resultante da 

instabilidade termodinâmica das gotas após a homogeneização a alta pressão, o 

que acarreta o aumento das colisões e, consequentemente, a coalescência das 

gotas. 

 

Viscosidade 

Os resultados da análise estatística aplicada aos dados experimentais de 

viscosidade estão apresentados na Tabela 5.7. Os valores dos efeitos dos fatores 

lineares, quadráticos e a interação destes na resposta viscosidade assim como o 

erro padrão, o coeficiente t e o p-valor podem ser observados.  

Nenhum fator teve efeito significativo na resposta viscosidade (p ≥ 0,05), o 

que significa que, dentro da faixa estudada, alterações na quantidade inicial de 

óleo e na pressão de homogeneização não afetam a viscosidade da emulsão. 

Uma explicação para isso pode ser a baixa viscosidade de emulsões elaboradas a 

partir de goma arábica. 

Uma informação importante que se observa nos dados apresentados nesta 

tabela 5.7 é que para quase todos os fatores, o erro padrão é maior que o efeito 

estimado dos fatores na resposta que está sendo avaliada. Portanto, não se pode 

dizer se o efeito observado é efeito mesmo ou se é resultando do erro padrão. 
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Tabela 5.7. Efeito estimado, erro, valor de t e grau de significância estatística (p), 

para cada fator no modelo codificado para viscosidade da emulsão. 

Fatores Efeito Estimado Erro Padrão t (5) p-valor 

Média 0,076358 0,008559 8,92139 0,000295 

% Óleo (L) -0,01243 0,010498 -1,18427 0,289528 

% Óleo (Q) -0,00097 0,012527 -0,07777 0,941025 

Pressão (L) -0,01508 0,010498 -1,4361 0,210461 

Pressão (Q) 0,007436 0,012527 0,593589 0,578619 

%Óleo x Pressão -0,01166 0,014825 -0,78653 0,46718 

Em negrito: fatores significativos a p ≤ 0,05. 

Considerando-se que não foram verificados efeitos das variáveis 

estudadas, não é possível obter um modelo preditivo e superfície de resposta para 

viscosidade. 

Mudanças físicas na emulsão podem acontecer como resultado da 

utilização de homogeneização à alta pressão. De acordo com Floury et al. (2000), 

a passagem da emulsão em um homogeneizador a alta pressão reduz a 

viscosidade da emulsão até um valor limite. Isto significa que emulsões pouco 

viscosas, como é o caso das emulsões obtidas a partir de goma arábica, ao 

passar por um homogeneizador a alta pressão, sofrerão uma menor variação na 

sua viscosidade, quando comparada com as variações sofridas por emulsões mais 

viscosas. 

 

5.1.2. Micropartículas 

Retenção de óleo na partícula 

Os valores dos efeitos dos fatores lineares, quadráticos e a interação 

destes na resposta retenção de óleo na partícula, assim como o erro padrão, o 

coeficiente t e o p-valor podem ser observados na Tabela 5.8.  
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Pelos dados obtidos, verifica-se que as variáveis lineares % óleo/sólidos (O) 

e pressão de homogeneização (P) afetam significativamente, ao nível de 95% de 

confiança, a resposta retenção de óleo na partícula. O fator linear da % 

óleo/sólidos tem efeito negativo na resposta, ou seja, um aumento na 

concentração inicial de óleo reduz a retenção de óleo na partícula, enquanto que o 

fator linear da pressão tem efeito positivo, com seu aumento resultando no 

aumento da retenção de óleo nas partículas. 

 

Tabela 5.8. Efeito estimado, erro, valor de t e grau de significância estatística (p), 

para cada fator no modelo codificado para retenção de óleo na partícula. 

Fatores Efeito Estimado Erro Padrão t (4) p-valor 

Média 76,9034 2,7092 28,3857 0,0000 

% Óleo (L) -21,2286 3,3231 -6,3882 0,0014 

% Óleo (Q) -1,2536 3,9653 -0,3161 0,7647 

Pressão (L) 10,4858 3,3231 3,1554 0,0252 

Pressão (Q) -7,9293 3,9653 -1,9997 0,1020 

%Óleo x Pressão -7,6801 4,6926 -1,6366 0,1626 

Em negrito: fatores significativos a p ≤ 0,05. 

Após a eliminação dos fatores não significativos, verificou-se a significância 

da regressão e da falta de ajuste, a um nível de confiança de 95%. Foi realizada 

uma Análise de Variância, utilizando-se o teste F, para o planejamento estudado 

(Tabela 5.9). O valor de R2 obtido mostra que a regressão explica 81,19% das 

variações dos resultados, indicando que o modelo matemático obtido (Eq. 5.2) é 

preditivo. 

P 5,24  O 10,61 - 73,57  (%) partículas nas óleo de  Retenção +=           (Eq. 5.2) 

onde O é a % de óleo em relação aos sólidos totais codificado e P é a pressão de 

homogeneização codificada.  
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Tabela 5.9. Análise de variância do modelo ajustado para retenção de óleo na 

partícula. 

Fatores 
Soma 

Quadrática 

Graus de 

Liberdade 

Média 

quadrática 
Fcalculado Ftabelado 

Regressão 1097,74 2 548,87 16,97 4,46 

Resíduo: 258,75 8 32,34   

Falta de ajuste 224,51 6 37,42 2,19 19,33 

Erro puro 34,24 2 17,12   

Total 1356,49 10    

R2 0,81203     

* p ≤ 0,05. 

A superfície de resposta e curva de contorno, ambas construídas a partir do 

modelo obtido para retenção de óleo na partícula, estão apresentadas na Figura 

5.2. É possível verificar que a retenção de óleo na partícula aumenta com o 

aumento da pressão de homogeneização e diminui com o aumento na 

concentração inicial de óleo. Uma alta concentração inicial de óleo resulta em uma 

menor retenção de óleo na partícula, já que maiores quantidades de material 

volátil podem ficar mais próximas à superfície das gotas, sendo mais fácil serem 

perdidas quando em contato com o ar de secagem. Além disso, como a 

concentração de óleo é calculada com base no teor de sólidos totais, o aumento 

na concentração inicial de óleo implica em uma redução na quantidade de material 

de parede, que pode não ser suficiente para cobrir todas as gotas da emulsão, 

favorecendo a perda de compostos voláteis. De forma semelhante, Bertolini et al. 

(2001) verificaram maior retenção de monoterpenos ao se utilizar 10% de material 

de recheio ao invés de 20 e 30%. 
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Figura 5.2. Superfície de resposta e curva de contorno para a resposta retenção 

de óleo na partícula. 

O aumento na retenção de óleo na partícula resultante do aumento na 

pressão de homogeneização pode estar relacionado à redução no diâmetro das 

gotas da emulsão (Item 5.1.1). Resultados similares foram obtidos por 

Soottitantawat et al. (2005a), que estudaram a microencapsulação de d-limoneno 

por spray-drying. Os autores observaram que quando emulsões com gotas de 

menor tamanho foram utilizadas, uma maior retenção de óleo foi alcançada, 

quando comparado aos resultados obtidos utilizando-se emulsões com gotas de 

maior tamanho. A perda do material volátil durante a atomização parece ser mais 

fácil quando se utiliza emulsões com maiores tamanhos de gota 

(SOOTTITANTAWAT et al., 2003).  

 

Perda por dessecação 

Os valores dos efeitos dos fatores lineares, quadráticos e a interação 

destes na resposta perda por dessecação da partícula, assim como o erro padrão, 

o coeficiente t e o p-valor podem ser observados na Tabela 5.10.  

Nenhum fator teve efeito significativo na resposta perda por dessecação (p 

≥ 0,05), o que significa que, dentro da faixa estudada, alterações na quantidade 
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inicial de óleo e na pressão de homogeneização não afetaram a perda por 

dessecação das micropartículas. Uma explicação para isso pode ser a baixa 

umidade das micropartículas elaboradas a partir de goma arábica e também pelas 

condições operacionais do spray-dryer (temperatura e vazão de alimentação) 

terem sido mantidas constantes. 

Tabela 5.10. Efeito estimado, erro, valor de t e grau de significância estatística (p), 

para cada fator no modelo codificado para perda por dessecação. 

Fatores Efeito Estimado Erro Padrão t (5) p-valor 

Média 1,453296 0,318096 4,568735 0,006009 

% Óleo (L) 0,167626 0,390172 0,429620 0,685357 

% Óleo (Q) 0,058799 0,465577 0,126292 0,904422 

Pressão (L) 0,189053 0,390172 0,484537 0,648485 

Pressão (Q) -0,713033 0,465577 -1,531505 0,186210 

%Óleo x Pressão -0,190976 0,550965 -0,346622 0,742986 

Em negrito: fatores significativos a p ≤ 0,05. 

Assim como ocorreu na resposta viscosidade, para quase todos os fatores 

o erro padrão é maior que o efeito estimado dos fatores na resposta que está 

sendo avaliada, no caso, perda por dessecação. Portanto, não se pode dizer se o 

efeito observado é efeito mesmo ou se é resultado do erro padrão.  

Considerando-se que não foram verificados efeitos das variáveis 

estudadas, dentro do intervalo analisado, não foi possível obter um modelo 

preditivo e superfície de resposta para a reposta perda por dessecação. 

Normalmente, faz-se um planejamento experimental visando a otimização 

de variáveis. Para isso, é necessário validar os modelos obtidos, realizando novos 

experimentos nos pontos considerados ótimos. Como o objetivo da realização 

deste planejamento experimental não foi otimizar um processo e sim conhecer o 

comportamento do material de parede junto ao óleo essencial e dos limites das 
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variáveis estudadas para que outros estudos fossem realizados, a otimização das 

variáveis e a validação dos modelos obtidos não foram realizados. 

 

Diâmetro médio das micropartículas 

O diâmetro das partículas contendo óleo essencial de manjericão 

encapsuladas com goma arábica foi expresso como diâmetro médio de Brouckere 

(D43), que representa o diâmetro de uma esfera com volume equivalente. Os 

diâmetros obtidos para as partículas produzidas a partir de emulsões com 

diferente concentração inicial de óleo e homogeneizadas em diferentes pressões 

estão apresentados nas Tabelas 5.11 e 5.12, respectivamente. Os resultados 

apresentados são referentes aos pontos axiais e centrais do planejamento 

experimental realizado. Dados de diâmetro médio de gota, viscosidade e retenção 

de óleo na partícula, correspondentes ao teor de óleo/sólidos e pressão de 

homogeneização em questão, foram copiados da Tabela 5.1 e novamente 

apresentados na tabela 5.11 apenas para facilitar a visualização de tendências e 

das possíveis correlações com o diâmetro médio das partículas.  

Mantendo-se a pressão de homogeneização constante em 50 MPa, verifica-

se uma redução significativa no diâmetro médio das partículas, à medida que a 

porcentagem de óleo em relação aos sólidos totais aumenta (Tabela 5.11). De 

acordo com Finney et al. (2002), o tamanho de partícula é dependente das 

propriedades físicas da emulsão, temperatura de secagem e dos parâmetros 

operacionais escolhidos para atomização como tipo de atomizador, vazão, 

pressão.  

No presente trabalho, as partículas com maior diâmetro médio 

apresentaram maior retenção de voláteis e foram produzidas a partir de emulsões 

com menor diâmetro de gota e maior viscosidade. Soottitantawat et al. (2005a) 

reportaram que partículas de maior tamanho resultam em maior estabilidade à 

oxidação e menor perda do flavour encapsulado durante o armazenamento, 
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apenas se a emulsão inicial tiver pequeno tamanho de gota. Segundo os autores, 

não é possível tirar conclusões a respeito da retenção de flavour, avaliando 

apenas o tamanho de partícula. De forma semelhante, Jafari et al. (2008) 

reportaram que a influência do tamanho de partícula na eficiência de 

encapsulação de flavours e óleos essenciais ainda não é clara. 

 

Tabela 5.11. Efeito da porcentagem de óleo/sólidos no diâmetro médio das 

partículas. 

Pressão de homogeneização constante (50 MPa) 

Teor de 

óleo/sólidos totais 

(%) 

Diâmetro médio 

das partículas (�m) 

Diâmetro 

médio de gota* 

(�m) 

Viscosidade 

(x 102 Pa.s)* 
Retenção de 

óleo (%)* 

10 15,56 ± 0,3 a 1,04 ± 0,4 8,69 ± 0,5 91,36 ± 0,4 

17,5 14,34 ± 0,1 b 1,02 ± 0,3 7,45 ± 0,3 73,33 ± 0,2 

25 12,89 ± 0,2 c 1,16 ± 0,3 7,18 ± 0,1 58,25 ± 0,8 

           p ≤ 0,05.  *Dados apresentados na Tabela 5.1. 

Ao se variar a pressão de homogeneização de 0 – 100 MPa, e manter a 

porcentagem de óleo em relação aos sólidos totais constante, verifica-se a 

formação de partículas com diâmetro médio muito próximos (Tabela 5.12). 

Soottitantawat et al. (2005a), estudando a encapsulação de óleo essencial de d-

limoneno com goma arábica, também obtiveram partículas de diâmetro 

semelhantes, resultantes de emulsões que foram homogeneizadas a 0 e 83 MPa.  

Ao contrário do que foi observado nos dados da Tabela 5.11, emulsões com 

menor diâmetro de gota geraram partículas com menor diâmetro, mas com maior 

retenção de óleo. Neste sentido, podemos concluir que o diâmetro médio da gota 

e não da partícula tem influência direta na retenção de óleo. Isso significa que as 

características das emulsões produzidas com a finalidade de encapsular materiais 

voláteis devem ser amplamente estudadas. 
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Tabela 5.12. Efeito da pressão de homogeneização das emulsões no tamanho de 

partículas. 

Relação óleo/sólidos constante (17,5%) 

Pressão de 

Homogeneização 

(MPa) 

Diâmetro médio 

das partículas 

(�m) 

Diâmetro médio 

de gota (�m)* 

Viscosidade 

(x 102 Pa.s)* 
Retenção de 

óleo (%)* 

0 14,92 ± 0,3 a 2,47 ± 0, 7 11,36 ± 0,4 56,90 ± 7,8  

50 14,34 ± 0,1 b 1,02 ± 0,3 7,45 ± 0,3 73,33 ± 0,2 

100 14,37 ± 0,3 b 1,07 ± 0,3 6,18 ± 0,2 79,43 ± 3,0 

    p ≤ 0,05. *Dados apresentados na Tabela 5.1. 

 

Morfologia 

A morfologia das micropartículas foi avaliada por microscopia eletrônica de 

varredura (MEV). Esta técnica permite visualizar a estrutura externa (Figura 5.3) e 

interna (Figura 5.4) das micropartículas e avaliar a integridade e porosidade das 

mesmas.  

Pelas imagens da estrutura externa, pode-se dizer que as micropartículas 

apresentam formato esférico, característico de micropartículas produzidas por 

spray-dryer, e superfície rugosa, resultante do encolhimento das gotas durante as 

etapas iniciais da secagem (ROSENBERG et al., 1990). De acordo com Ré 

(1998), é desejável que partículas esféricas sejam formadas por apresentarem 

maior fluidez, menor razão superfície/volume, e por isso favorecer a retenção de 

aroma, e maior densidade aparente, consequência de um melhor 

“empacotamento” do material de recheio.  
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Figura 5.3. Morfologia das micropartículas de goma arábica contendo óleo 

essencial de manjericão. 

 

 
a) 10% óleo/sólidos, 50 MPa, aumento de 2000 vezes 

 
b) 10% óleo/sólidos, 50 MPa, aumento de 5000 vezes 

 
c) 25% óleo/sólidos, 50 MPa, aumento de 2000 vezes 

 
d) 25% óleo/sólidos, 50 MPa, aumento de 5000 vezes 

 
e) 17,5% óleo/sólidos, 0 MPa, aumento de 2000 vezes 

 
f) 17,5% óleo/sólidos, 0 MPa, aumento de 5000 vezes 
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Figura 5.3 (cont). Morfologia das micropartículas de goma arábica contendo óleo 

essencial de manjericão. 

 

Além disso, de acordo com Rosenberg et al. (1985) a superfície rugosa tem 

efeito negativo nas propriedades de escoamento e, portanto, materiais de parede 

que reduzam ou eliminem esta característica devem ser preferidos. 

Micropartículas com morfologia semelhante à obtida no presente trabalho foram 

também obtidas por Soottitantawat et al. (2005 a e b) e Fernandes et al. (2008), na 

microencapsulação de d-limoneno, l-mentol e óleo essencial de Lippia sidoides, 

respectivamente. 

 

g) 17,5% óleo/sólidos, 100 MPa, aumento de 2000 
vezes 

 

h) 17,5 % óleo/sólidos, 100 MPa, aumento de 5000 
vezes 

 

i) 17,5 % óleo/sólidos, 50 MPa, aumento de 2000 
vezes 

 

j) 17,50% óleo/sólidos, 50 MPa, aumento de 5000 
vezes 
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Ameri e Maa (2006) reportaram que o formato e a morfologia das partículas 

secas em spray-dryer utilizando fluxo co-corrente são determinados por dois 

fatores: a taxa de evaporação do solvente e a composição da emulsão. A taxa de 

evaporação do solvente determina a qualidade da partícula, já que a secagem 

muito rápida produz partículas deformadas ou rompidas, enquanto que a secagem 

lenta produz partículas com umidade alta e pegajosas. A composição da emulsão 

define o formato da partícula. No início da secagem, ocorre a formação de um 

filme ao redor da gota atomizada. Este filme irá dificultar a difusão da água para 

fora e fazer com que a pressão de vapor no interior da gota aumente. Em uma 

determinada pressão crítica, pode acontecer a ruptura do filme, o que resulta na 

deformação da partícula. Certamente, a extensão de tais obstáculos na difusão e 

a pressão de vapor suportada serão ditadas pelas propriedades do filme tais como 

flexibilidade, força mecânica e porosidade. 

É possível verificar um aumento na incidência de furos na superfície das 

microcápsulas à medida que o teor de óleo inicial aumenta (Figuras 5.3 b, d, j). 

Percebe-se que nas micropartículas com menor teor de óleo essencial (10%), a 

superfície externa é íntegra e que as gotas de óleo essencial encontram-se 

dispersas na parte interior da partícula. Devido à alta retenção do óleo (~ 95%), 

esta característica da superfície das microcápsulas pode ser um indicativo de boa 

retenção dos voláteis. Entretanto, nas micropartículas produzidas com maior teor 

de óleo (17,5% e 25%), verifica-se maior incidência de furos na superfície, o que 

favorece a perda de material de recheio. Isto explica a menor retenção de óleo, 

quando comparado às micropartículas com menor teor inicial de óleo (Figura 5.2), 

e provavelmente resultará em uma menor retenção de voláteis. 

As rachaduras ou furos que podem ser observadas em algumas 

micropartículas provavelmente ocorreram nos estágios finais da secagem e 

podem ser resultantes da baixa propriedade viscoelástica do material de parede 

(JAFARI et al., 2007). Estes furos podem também ser indicativos da eficiência da 

capacidade emulsificante do material de parede, a uma dada condição de 

homogeneização (Figura 5.3 f, h, j). Para uma mesma concentração de óleo inicial 
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(17,5%), verificou-se que a incidência de furos diminuiu com o aumento da 

pressão de homogeneização. Pode-se dizer que, em baixas pressões de 

homogeneização, este material de parede não foi capaz de emulsionar de forma 

efetiva o material de recheio, deixando-o suscetível à evaporação. Além disso, 

altas pressões de homogeneização reduzem o tamanho das gotas da emulsão, 

dificultando assim a evaporação do material encapsulação. 

 O interior das micropartículas pode ser visto nas imagens apresentadas na 

Figura 5.4. Percebe-se que o interior das partículas é um vazio (região oca), que 

ocupa a maior parte da partícula e que o óleo essencial encontra-se disperso, em 

forma de pequenas gotas, no material de parede (Figura 5.4 a, b, c, d). Estas 

observações estão de acordo com o apresentado por Jafari et al., (2008), com 

relação à morfologia de micropartículas obtidas por spray-dryer. Soottitantawat et 

al. (2003) apresentaram imagens semelhantes do interior e da parede de 

micropartículas de l-mentol. 

A razão para a formação deste vazio pode estar relacionada a efeitos 

resultantes das etapas de atomização e secagem. Um dos motivos pode ser a 

dessorção, durante a secagem, dos gases presentes na emulsão e posterior 

expansão destes gases ou a formação de uma bolha de vapor dentro da partícula, 

após a formação da superfície sólida, ou mesmo resultante da incorporação de ar 

dentro da gota da emulsão, durante a atomização (ROSENBERG et al., 1985). 
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a) 10% óleo/sólidos, 50 MPa, aumento de 5000 vezes 

 

b) 25% óleo/sólidos, 50 MPa, aumento de 5000 vezes 

 

c) 17,5 % óleo/sólidos, 100 MPa, aumento de 5000 
vezes  

 

d) 17,5% óleo/sólidos, 50 MPa, aumento de 5000 
vezes 

Figura 5.4. Interior das micropartículas de goma arábica encapsulando óleo 

essencial de manjericão, contendo 30%  de sólidos. 

 

El-Sayed et al. (1990) descreveram os 3 principais estágios da formação 

das partículas por spray-drying. De acordo com os autores, no estágio 1, a gota 

atomizada encolhe uniformemente, mantendo o formato esférico e não existe a 

presença do vazio interno. A temperatura inicial é de bulbo úmido e, a medida em 

que ela sobe, ocorre a formação de uma “pele” externa à gota. No fim deste 

estágio, a superficie externa já exibe dentes e rugosidades e o volume da gota é 

50% menor que o volume inicial. No estágio 2, com a continuação do aumento da 

temperatura (agora atingindo a temperatura de ebulição da água),a água presente 

no interior da partícula forma bolhas de vapor, que inflam a partícula, por difusão 



 Resultados e Discussão 

76 

 

saem da mesma, e a partícula sofre um encolhimento. Este ciclo de inflar/encolher 

se repete várias vezes, até a redução significativa da umidade e formação da 

parede da partícula bem estruturada. No estágio 3,  uma vez que a partícula ja 

perdeu quase toda sua umidade, ela se torna um “balão encapsulando vapor”, 

com a temperatura próxima da temperatura do ar de secagem (como esta etapa 

ocorre no fim da câmara de secagem, a temperatura do ar é bem inferior à inicial).  

Isso acontece pela presença da parede da partícula, que, agora mais estruturada, 

permite uma menor difusividade, dificultando a saída do vapor restante. Pouca 

umidade é perdida nesta etapa e a partícula atinge então sua morfologia final. Nas 

partículas em que existe o vazio interno, este provavelmente é formado na etapa 2 

e consolidado na etapa 3. 

 

5.1.3. Conclusões da 1º etapa 

Com base nos resultados obtidos, definiram-se então parâmetros que foram 

utilizados nas etapas subsequentes deste estudo: 10% de óleo inicial em relação 

aos sólidos totais e pressões de homogeneização de 0 e 50 MPa. 

A porcentagem de óleo em relação aos sólidos totais foi escolhida 

pensando em maximizar a retenção de óleo nas micropartículas. A escolha das 

duas condições de pressão foi feita pensando em se trabalhar com condições que 

gerassem resultados bem distintos e que então fosse possível avaliar a 

importância desta variável para os demais materiais de parede e também na 

estabilidade das partículas. Quando se trabalhou sem a homogeneização a alta 

pressão, emulsões com gotas maiores e níveis de retenção de óleo relativamente 

altos foram obtidos. A utilização pressões em torno de 50 MPa, resultou na 

formação de emulsões com menores tamanho de gota e níveis de retenção de 

óleo maiores do que quando não se utilizou alta pressão de homogeneização. 

Embora a utilização de pressões acima de 50 MPa tenha resultado em uma maior 

retenção de óleo na partícula, esta condição não foi escolhida para estudo, já que 

a formação de gotas de maior diâmetro médio pode estar relacionada a uma 
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instabilidade da emulsão (isso em nível microscópico, já que macroscopicamente, 

através do ensaio de estabilidade, não foi verificada esta instabilidade), e, no caso 

de secagem por spray-drying, é desejável que a emulsão seja estável.  
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5.2. Comparação entre os materiais de parede goma arábica e maltodextrina 

(MD) adicionada de isolado proteico de soja (IPS) ou concentrado proteico 

de soro (CPS), utilizados como material encapsulante do óleo essencial de 

manjericão. 

O material de parede goma arábica é reconhecidamente o material mais 

eficiente para encapsulação de óleos, em função de sua excelente propriedade 

emulsificante. Entretanto, problemas como alta variabilidade e custo, indicam a 

necessidade de pesquisa de novos materiais de parede. Por isso, condições 

experimentais obtidas para a goma arábica foram utilizadas no estudo dos demais 

materiais de parede, permitindo assim uma comparação entre eles. 

 

5.2.1. Teste dos materiais de parede 

Primeiramente, foram preparadas emulsões de goma arábica, MD:IPS 

(75:25, 50:50, 25:75, 0:100) e MD:CPS (75:25, 50:50, 25:75, 0:100) nas condições 

estabelecidas na etapa anterior, ou seja, 10% de óleo em relação aos sólidos 

totais (30%) e homogeneizadas sem e com alta pressão a 50 MPa.  

 Não foi possível formar emulsões fluidas quando se utilizou o material de 

parede MD:IPS nas proporções 25:75 e 0:100 (Figura 5.5), já que a alta 

concentração da proteína IPS resultou na produção de emulsões muito viscosas. 

Nestes dois tratamentos, as emulsões formadas não apresentaram característica 

de escoamento, o que dificulta ou mesmo impossibilita a passagem pelo 

homogeneizador e bombeamento no spray-dryer. Na proporção de 50:50, a 

emulsão formada se tornou muito viscosa após a passagem em homogeneizador 

a alta pressão (AP), utilizando 50 MPa de pressão, não sendo possível bombeá-la 

para câmara de secagem do spray-dryer. Para o material de parede MD:CPS, 

verificou-se a formação de emulsões muito fluidas em todas as condições 

estudadas. 
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Figura 5.5. Emulsões de maltodextrina + IPS e de maltodextrina + CPS, nas 

diferentes concentrações estudadas de materiais de parede, após serem 

homogeneizadas com alta pressão (50 MPa). 

Para os tratamentos goma arábica, MD:IPS (75:25) e MD:CPS (75:25, 

50:50, 25:75, 0:100), condições nas quais se verificou a formação de emulsão 

fluida, mediu-se a viscosidade da emulsão antes e depois de se utilizar alta 

pressão (AP) (Tabela 5.13). Verificou-se que para todas as condições, exceto 

MD:IPS (75:25), a viscosidade da emulsão diminuiu com a aplicação de AP. A 

emulsão MD:IPS (50:50), após ser tratada com homogeneização a alta pressão, 

ficou visualmente mais viscosa que a emulsão inicial. Sua viscosidade não foi 

medida já que o que se tinha não era mais uma emulsão fluida e sim uma pasta. 

Pode-se dizer então que a utilização da AP em emulsões contendo IPS resulta em 

um aumento na viscosidade das emulsões.  

Tabela 5.13. Viscosidade das emulsões a base de maltodextrina e proteínas. 

 
Viscosidade (x 102 Pa.s) 

Sem alta pressão Com alta pressão 
 (50 MPa) 

Goma 6,68 ±0,12 6,60 ± 0,08 

MD:IPS (75:25) 6,81 ± 0,55 7,82 ± 0,03 

MD:CPS (75:25) 1,52 ± 0,02 1,23 ± 0,2 

MD:CPS (50:50) 2,49 ± 0,10 1,74 ±0,04 

MD:CPS (25:75) 1,87 ± 0,02 1,43 ± 0,03 

CPS (100) 7,78 ± 0,25 2,65 ± 0,05 
MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: concentrado proteico de soro 
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Floury et al. (2002) também observaram um aumento na viscosidade de 

emulsões contendo IPS, com o aumento da pressão de homogeneização e 

atribuiram esse aumento a interações intermoleculares resultantes da atração 

entre moléculas adjacentes desnaturadas. 

 

5.2.2. Emulsões 

5.2.2.1. Estabilidade e pH das emulsões  

De forma semelhante à primeira etapa deste trabalho, a estabilidade das 

emulsões a base de goma arábica, MD:IPS (75:25), MD:CPS (75:25; 50:50; 25:75) 

e CPS, tendo como material de recheio óleo essencial de manjericão, foi avaliada 

4 h e 24 h após o processo de emulsificação.  

Nenhuma emulsão avaliada apresentou separação de fase, ou seja, todas 

foram estáveis no período avaliado. Em emulsões do tipo óleo em água (como é o 

caso da emulsão estudada), em função da diferença de densidade entre os 

componentes, existe uma tendência do óleo migrar e se acumular na superfície da 

emulsão. Este processo, chamado de cremeação, resulta na separação de fases 

da emulsão e é um dos mecanismos mais comuns de instabilidade observados em 

sistemas alimentícios (McCLEMENTS, 2007).  

No processo de microencapsulação de óleos é essencial que a emulsão 

formada seja estável durante todo o processo. A separação de fase da emulsão 

pode resultar na não encapsulação do óleo, podendo este ser perdido durante a 

secagem por atomização. Neste trabalho, o tempo gasto entre o preparo da 

emulsão e o fim da atomização levou no máximo 4 horas, sendo por isso definido 

este tempo de análise. Todas as emulsões atenderam ao requisito da estabilidade.  

O pH das emulsões em estudo variou de 4,78 a 6,68, sendo que a emulsão 

a base de goma arábica foi a que apresentou o menor pH e a de MD:IPS, a que 

apresentou maior pH, independente da condição de homogeneização (Tabela 
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5.14). Emulsões a base de CPS puro (CPS 100) apresentam pH significativamente 

maiores do que quando esta proteína é utilizada juntamente com a maltodextrina. 

Comparando-se as duas proteínas em estudo, verifica-se que emulsões a base de 

CPS são mais ácidas.  

A estabilidade das emulsões contendo IPS e CPS está diretamente ligada 

ao pH da solução, já que quando a solução está em pH próximo ao ponto 

isoelétrico (PI) destas proteínas, existe uma redução na repulsão eletrostática 

entre estas moléculas, permitindo assim que as gotas de óleo se aproximem e 

coalesçam (CHAROEN et al., 2011). Tanto para as proteínas da soja como do 

soro, o ponto isoelétrico está entre os pHs 4 e 6. Portanto, pode-se considerar que 

as emulsões a base de IPS e CPS utilizadas neste trabalho estão em um pH que 

favorece a atividade emulsificante das proteínas.  

 

Tabela 5.14. pH das diferentes emulsões produzidas. 

 
pH 

Sem AP Com AP 

Goma 4,78 ± 0,03aA 4,78 ± 0,03aA 

MD:IPS (75:25) 6,68 ± 0,02aB 6,68 ± 0,01aB 

MD:CPS (75:25) 6,44 ± 0,01aC 6,45 ± 0,03aCD 

MD:CPS (50:50) 6,43 ± 0,01aC 6,42 ± 0,01aC 

MD:CPS (25:75) 6,45 ± 0,02aC 6,48 ± 0,02aD 

CPS (100) 6,50 ± 0,02aD 6,53 ± 0,01aE 

AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: 
concentrado proteico de soro 
Médias avaliadas pelo teste de Tukey. Médias com a mesma letra minúscula, para o mesmo 
material de parede, são estatisticamente iguais (p ≥ 0,05). Médias com a mesma letra maiúscula, 
para uma mesma condição de homogeneização, são estatisticamente iguais (p ≤ 0,05). 
 

As emulsões a base de goma arábica possuem pouca dependência do pH, 

já que apresentam estabilidade semelhante em pH entre 3 e 8. Isso porque, ao 

contrário das emulsões a base de IPS e CPS, para as quais a estabilização se dá 

por repulsão eletrostática, a estabilização da emulsão a base de goma arábica se 
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dá majoritariamente por repulsão estérica. Repulsão estérica é consequência da 

interação física de substâncias poliméricas de cadeia longa. Uma característica 

das emulsões a base de goma arábica é a cobertura das gotas de óleo por uma 

camada relativamente grossa de moléculas deste polissacarídeo. Neste caso, as 

moléculas dispersas na interface óleo/água se interpenetram, impedindo assim a 

coalescência das gotas de óleo. Não se pode deixar de considerar que a goma 

arábica possui alguma carga negativa e que portanto existe uma pequena 

contribuição eletrostática para estabilização destas emulsões (CHAROEN et al., 

2011; 2012). 
 

5.2.2.2. Comportamento Reológico 

O comportamento reológico das emulsões foi avaliado através das curvas 

de escoamento a 25 °C (Figura 5.6). Estas curvas fo ram medidas em duplicata, 

utilizando-se uma nova amostra a cada ensaio. 

Pelo formato das curvas “tensão versus deformação” obtidas e pelos 

valores de R2 (todos superiores à 0,997), considerou-se todas as emulsões 

“fluidos Newtonianos” e, por este motivo, todos os dados foram ajustados apenas 

pelo modelo Newtoniano. Embora a amostra MD:IPS (75:25) AP apresente a 

tendência de um fluido pseudoplástico, ela também foi considerada um fluido 

newtoniano, já que se ajustou bem a este modelo (R2 = 0,997). O valor de R2 

reporta como o modelo se ajusta aos dados experimentais, e por isso, quando se 

obtêm valores muito altos, pode-se concluir que houve um bom ajuste entre o 

modelo e os dados experimentais. 
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Figura 5.6. Curvas de escoamento (tensão versus taxa de deformação) para 

todas as emulsões estudadas. 

 

A Figura 5.7 apresenta as curvas de “viscosidade versus a taxa de 

deformação”. Com exceção das emulsões MD:IPS e MD:IPS AP, todas as outras 

apresentaram viscosidades praticamente constantes, para as taxas de 

deformação estudadas. Para a emulsão de MD:IPS e MD:IPS AP, a viscosidade 

ficou constante nas taxas de deformação superiores à 70 s-1 e 150 s-1, 

respectivamente. Segundo Campanella et al. (1995) quando a viscosidade atinge 

um valor constante a altas taxas de deformação é porque não existem mais gotas 

floculadas, ou seja, todas as gotas estão individualizadas ou porque o número de 

flocos de gotas se mantêm constante já que a sua taxa de formação é igual à taxa 

de rompimento. 
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Figura 5.7. Curva de viscosidade versus taxa de deformação para as diferentes 

emulsões estudadas. 

 

Mudanças físicas na emulsão podem acontecer como resultado da 

utilização de homogeneização a alta pressão. No entanto, para as emulsões a 

base de MD:CPS, independente da condição de homogeneização e da proporção 

entre MD e CPS, foram obtidas curvas de viscosidade praticamente sobrepostas, 

indicando que a composição e a utilização de homogeneização a alta pressão não 

afetaram ou afetaram muito pouco a viscosidade das emulsões. Resultado 

semelhante foi encontrado para emulsão a base de goma arábica. De acordo com 

Floury et al. (2000), a passagem da emulsão em um homogeneizador a alta 

pressão, reduz a viscosidade da emulsão até um valor limite. Isto significa que 

emulsões naturalmente pouco viscosas não terão ou terão uma redução muito 

pequena na viscosidade. 
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Ao contrário do que foi observado nos demais tratamentos, a viscosidade 

da emulsão a base de MD:IPS aumentou com a utilização da alta pressão, o que 

de acordo com Kuhn e Cunha (2012), pode estar relacionado com a formação de 

agregados proteicos resultantes da alta pressão de homogeneização.  

Embora, no geral, a tendência dos valores de viscosidade obtidos nesta 

etapa em relação aos obtidos no ensaio preliminar para definição dos materiais de 

parede (Tabela 5.13) tenha se mantido, alguns valores apresentaram-se 

diferentes. Isso significa que o material de recheio, em função de suas 

propriedades, tem efeito nas propriedades da emulsão. 

 

5.2.2.3. Diâmetro médio e distribuição de tamanho da gota 

 O diâmetro médio das gotas das emulsões estudadas variou de 0,71 a 

23,36 �m (Tabela 5.15). A utilização de alta pressão de homogeneização reduziu 

significativamente (p ≤ 0,05) o tamanho das gotas de todas as emulsões, exceto 

da MD:CPS (25:75). A utilização de diferentes materiais de parede também 

resultou em efeito significativo no tamanho das gotas da emulsão. O menor 

tamanho de gota foi obtido nas emulsões a base de goma arábica, para as duas 

condições de homogeneização estudadas (0 e 50 MPa). 

Independentemente da condição de homogeneização, as emulsões a base 

de MD:IPS (75:25) foram as que apresentaram maior diâmetro médio. Este 

resultado pode ser tanto uma característica própria do conjugado utilizado como 

material de parede, como estar relacionado a aspectos como viscosidade da 

emulsão e comportamento da proteína em solução. Também pode ser um 

indicativo de que o IPS, na concentração utilizada, não está sendo eficiente como 

agente emulsificante. 
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Tabela 5.15. Tamanho de gota das diferentes emulsões produzidas. 

 
Diâmetro médio de Sauter D3,2 (�m) 

Sem AP Com AP 

Goma 0,85±0,03 aA 0,71±0,02 bA 

MD:IPS (75:25) 23,36±0,86 aB 11,03±0,96 bB 

MD:CPS (75:25) 1,22±0,03 aCE 1,06±0,03 bC 

MD:CPS (50:50) 1,25±0,01 aC 1,14±0,01 bD 

MD:CPS (25:75) 1,39±0,04 aD 1,35±0,06 aE 

CPS (100) 1,17±0,02 aE 1,06±0,01 bC 

AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: 
concentrado proteico de soro 
Médias avaliadas pelo teste de Tukey. Médias com a mesma letra minúscula, para o mesmo 
material de parede, são estatisticamente iguais (p ≥ 0,05). Médias com a mesma letra maiúscula, 
para uma mesma condição de homogeneização, são estatisticamente iguais (p ≤ 0,05). 

 

Segundo Qian e McClements (2011), emulsões viscosas são, normalmente, 

mais difíceis de ter seu diâmetro reduzido com a homogeneização a alta pressão, 

já que o tempo de residência no equipamento é muito curto e muitas vezes inferior 

ao tempo necessário para deformar e romper as gotas. Com relação à proteína, 

em função de sua concentração, ela pode estar formando camadas ao redor das 

gotas de óleo, o que além de aumentar diâmetro médio da gota, dificulta a sua 

quebra pelo processo de alta pressão. Além disso, a presença da proteína na 

superfície das gotas pode aumentar a hidrofobicidade superficial, resultando na 

floculação entre as gotas. Outra possível explicação para o elevado diâmetro 

médio obtido é que, em função da elevada concentração e de uma possível 

dificuldade de adsorção da proteína na interface óleo/água, agregados proteicos 

podem estar sendo formados na fase contínua. Na Figura 5.8, ao se observar a 

distribuição de tamanho de gota para o material de parede MD:IPS (75:25) (Figura 

5.8 d), verifica-se uma faixa de distribuição muito larga, ao contrário do que se 

observa para os demais materiais de parede, que apresentam picos bem 
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definidos. Sendo assim, é mesmo possível que dentro desta faixa estejam 

presentes além de gotas, gotas + camadas de proteínas e agregados proteicos.  

Os efeitos da alta pressão hidrostática nas proteínas estão primeiramente 

relacionados à ruptura das interações não covalentes, levando à ruptura das 

estruturas quaternárias e terciárias das proteínas globulares, fato que pode 

resultar no aumento da viscosidade das emulsões e também na formação de 

agregados proteicos. Por outro lado, o desdobramento parcial das proteínas, pode 

levar à exposição do grupo sulfidril (-SH). Pelas reações sulfidril – dissulfeto entre 

as proteínas presentes na interface óleo/água da emulsão, ocorre um aumento na 

viscoelasticidade do filme proteico que envolve a gota, explicando então a maior 

estabilidade de emulsões submetidas à alta pressão de homogeneização (KUHN e 

CUNHA, 2012; SINGH e SARKAR, 2011; BOUAOUINA et al., 2006). 

Valores de diâmetro médio de gota muito próximos aos obtidos no presente 

trabalho, para emulsões a base de goma arábica, de MD:CPS (2:1) e de CPS 

foram reportados por Akhtar e Dickinson (2007). Também se observou que o 

diâmetro médio das gotas da emulsão a base de MD:IPS (2:1) foi muito maior que 

os obtidos para emulsões a base de IPS, CPS e MD:CPS (2:1). A emulsão a base 

de MD:CPS (2:1) foi a que apresentou melhor estabilidade à estocagem, uma vez 

que foi capaz de manter as gotas em tamanho pequeno por 21 dias. Segundo os 

autores, a boa retenção de tamanho das pequenas gotas indica que o conjugado 

MD:CPS (2:1), nas condições estudadas, é um estabilizador altamente eficiente de 

emulsões de óleos. Além disso, comparando-se as duas proteínas (IPS e CPS), 

justifica-se a utilização da CPS, não apenas por ser mais barata que a IPS, mas 

também por ser uma proteína eficiente para produção de conjugados 

emulsificantes. 

A avaliação do tamanho da gota da emulsão, pelo fato desta estar 

diretamente ligada à difusão molecular, é de grande importância. Gotas com maior 

tamanho apresentam menor relação área/volume, o que pode resultar em uma 

melhor retenção de voláteis. Entretanto, gotas maiores levam um maior tempo 
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para a formação do filme ao redor da gota no início da secagem, o que pode 

resultar em uma maior perda de voláteis. Em geral, os compostos voláteis têm 

maior retenção quando em emulsão de menores tamanhos de gota 

(BARANAUSKIENE et al., 2007). 

A análise da distribuição de tamanho de gotas das emulsões foi realizada 

para as emulsões produzidas com os diferentes materiais de parede estudados e 

para as duas condições de pressão de homogeneização utilizadas, como pode ser 

visto na Figura 5.8. 

Na Figura 5.8a é possível avaliar, comparativamente, a distribuição de 

tamanho de gotas para as emulsões que foram homogeneizadas sem utilizar altas 

pressões e na figura 5.8b, a distribuição de tamanho das gotas das emulsões 

homogeneizadas a 50 MPa. Verifica-se que as emulsões a base de goma arábica 

e MD:IPS (75:25) apresentaram distribuição unimodal, ou seja, apresentam um 

pico representativo da amostra avaliada. No entanto, observa-se que o pico 

formado pelas emulsões a base de goma arábica é mais estreito e mais alto, 

indicando uma maior uniformidade das gotas. A formação de um pico com base 

larga, como observado para emulsão de MD:IPS indica presença de gotas em 

uma faixa muito grande de tamanho. Todas as emulsões a base de MD:CPS 

apresentaram distribuição bimodal, ou seja, com dois picos, tendo primeiro um 

pico maior, seguido por um menor. O segundo pico observado pode ser resultante 

do processo de coalescência das gotas da emulsão (KUHN e CUNHA, 2012; 

FLOURY et al., 2000). 
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Figura 5.8. Distribuição de tamanho das gotas das diferentes emulsões: (a) 

emulsões produzidas sem aplicação de AP; (b) com aplicação de 50 MPa de 

pressão; (c, d, e, f, g, h) variação na distribuição de tamanho das gotas para cada 

material de parede, com e sem aplicação da AP. 
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As Figuras 5.8 c, d, e, f, g e h apresentam a distribuição de tamanho de 

gota comparativa entre emulsões de mesmo material de parede, mas condições 

diferentes de homogeneização. Para todas as amostras, verifica-se que o perfil de 

distribuição é semelhante, antes e depois da aplicação da homogeneização com 

alta pressão. Nas emulsões a base de goma arábica verificou-se uma redução do 

maior pico e formação de um segundo, o que pode ser um indicativo de 

aglomeração (coalescência ou floculação) das gotas após a homogeneização a 

alta pressão. Nas emulsões a base de MD:CPS, observou-se um deslocamento 

para esquerda do segundo pico. Isso indica uma melhora na uniformidade do 

tamanho das gotas após a homogeneização a alta pressão, já que reduz a faixa 

de tamanho das gotas.  

Jafari et al. (2007), estudando emulsões de MD:CPS, tendo d-limoneno 

como composto encapsulado, obtiveram perfis de distribuição de tamanho de 

gotas semelhantes aos obtidos para as emulsões a base de MD:CPS utilizadas 

neste trabalho. Considerando que a utilização de altas pressões de 

homogeneização pode resultar em mudanças na estrutura e reologia de emulsões 

estabilizadas com proteínas, pode-se dizer que, tanto para o diâmetro médio de 

Sauter (D3,2) como para a distribuição de tamanho de gota, as mudanças 

observadas não foram drásticas (FLOURY et al., 2000).  

 

5.2.2.4. Microscopia 

 A observação das emulsões no microscópio teve como objetivo explicar o 

fato das gotas da emulsão MD:IPS apresentarem diâmetros médios maiores que 

as demais emulsões. Sendo assim, emulsões de goma arábica, MD:IPS (75:25) e 

MD:CPS (75:25), sem e com aplicação de alta pressão, foram observas no 

microscópio. As demais amostras de MD:CPS não foram observadas já que elas 

apresentaram diâmetro pequeno e comportamento similar ao da emulsão MD:CPS 

(75:25). 
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As imagens obtidas por microscopia estão apresentadas na Figura 5.9. O 

que se observa é que as emulsões a base de goma Arábica e MD:CPS 

apresentam gotas pequenas, individualizadas e, pontualmente, verifica-se a 

presença de gotas um pouco maiores.  

Já na emulsão de MD:IPS, o que se observa é a presença de alguns 

grumos, além das gotas, tanto para a emulsão não homogeneizada, como para 

emulsão homogeneizada. Isso explica não só o grande diâmetro médio (Tabela 

5.15), como também a ampla faixa de distribuição de tamanho de partícula (Figura 

5.8), observados para esta emulsão. Não é possível verificar a partir destas 

microscopias a natureza destes grumos. Não se pode concluir se estes grumos 

são várias gotas envoltas pelo IPS ou se são apenas partículas de IPS que não se 

dissolveram bem na solução. Uma hipótese é que o elevado peso molecular do 

IPS bem como sua reduzida solubilização tenham dificultado a completa 

hidratação do material. 

Verifica-se também que as gotas das emulsões de MD:IPS sem e com AP 

não são tão maiores do que as demais amostras. O mastersizer está na verdade 

dando um “falso” resultado para estas amostras, já que o que esta sendo lido pelo 

equipamento são agregados de proteína (grumos) ou gotas floculadas e não gotas 

das emulsões.  
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AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: 
concentrado proteico de soro 

Figura 5.9. Aspecto das gotas das emulsões de goma arábica, MD:IPS e MD:CPS 

sem e com a aplicação de alta pressão. 
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5.2.3. Micropartículas 

5.2.3.1. Perda por dessecação e densidade aparente 

 

A perda por dessecação das partículas dos diferentes materiais de parede 

contendo óleo essencial de manjericão encapsulado variou de 0,6 a 2,72 g/100 g 

de amostra (Figura 5.10). Verifica-se que, com exceção da condição MD:CPS 

(50:50), todas as demais micropartículas produzidas sem homogeneização a alta 

pressão apresentaram perda por dessecação significativamente superior às 

produzidas com a utilização de alta pressão ( p ≤ 0,05). A homogeneização à alta 

pressão resultou em uma melhor emulsificação do material ativo, produzindo gotas 

de menor diâmetro, facilitando então a saída de água durante a secagem.  

 AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: 
concentrado proteico de soro 
Médias avaliadas pelo teste de Tukey. Médias com a mesma letra minúscula, para o mesmo 
material de parede, são estatisticamente iguais (p ≥ 0,05). Médias com a mesma letra maiúscula, 
para uma mesma condição de homogeneização, são estatisticamente iguais (p ≤ 0,05). 

Figura 5.10. Perda por dessecação das micropartículas (b.u.) produzidas a partir 

de emulsão sem e com a aplicação de alta pressão. 
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A baixa perda por dessecação (umidade) observada pode ser resultante da 

elevada temperatura de secagem utilizada (170 °C). Paramita et al. (2010) 

utilizaram temperaturas de secagem de 120 °C e 150 °C e obtiveram partículas de 

d-limoneno encapsulado com goma arábica e maltodextrina com umidades de 4,6-

4,9% e 2,4 e 4,4%, respectivamente. Tonon et al. (2008) obtiveram partículas de 

polpa de açai encapsuladas com maltodextrina com umidades na faixa de 0,64-

2,89%. Foi observada forte influência da temperatura de secagem na umidade das 

partículas. Segundo os autores, a utilização de elevadas temperaturas de 

secagem produz uma elevada diferença de temperatura, entre a temperatura de 

secagem e a temperatura da emulsão, o que favorece a evaporação da água, 

resultando então na produção de pós com baixas umidades. 

O tipo de material de parede, bem como a relação de seus componentes, 

influenciou significativamente (p ≤ 0,05) na densidade da micropartícula (Tabela 

5.16). De uma forma geral, a aplicação de alta pressão de homogeneização não 

resultou em variações significativas nesta resposta. Partículas produzidas com 

goma arábica e MD:IPS apresentaram densidades estatisticamente (p ≤ 0,05) 

superiores. Dentre as micropartículas produzidas com MD:CPS sem aplicação de 

alta pressão, verificou-se que a densidade diminuiu significativamente com o 

aumento na concentração de proteína. Já para as partículas produzidas com 

homogeneização a alta pressão, a utilização de concentrações de CPS a partir de 

50%, resultou em partículas com densidade significativamente menor que às 

obtidas com os demais materiais de parede, sem, no entanto apresentar 

diferenças significativas entre elas. 
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Tabela 5.16. Densidade aparente das micropartículas produzidas a partir de 
emulsão com e sem a aplicação de homogeneização a alta pressão. 

 
Densidade aparente (kg m-3) 

Sem AP Com AP 

Goma 513,7 ± 7,2 aA 505,8 ± 6,3 aA 

MD:IPS (75:25) 509,9 ± 0,5 aAB 581,4 ± 42,6aB 

MD:CPS (75:25) 469,8 ± 20,5 aB 493,7 ± 6,1 aA 

MD:CPS (50:50) 432,7 ± 4,7 aC 401,7 ± 0,8 bC 

MD:CPS (25:75) 404,4 ± 4,7 aD 396,2 ± 8,1 aC 

CPS (100) 387,8 ± 5,5 aE 390,6 ± 8,7 aC 

AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: 
concentrado proteico de soro 
Médias avaliadas pelo teste de Tukey. Médias com a mesma letra minúscula, para o mesmo 
material de parede, são estatisticamente iguais (p ≥ 0,05). Médias com a mesma letra maiúscula, 
para uma mesma condição de homogeneização, são estatisticamente iguais (p ≤ 0,05). 
 

Bae e Lee (2008), estudando a microencapsulação de óleo de abacate com 

MD:CPS em diferentes concentrações, obtiveram valores de densidade aparente 

inferiores ao do presente trabalho. Além disso, observaram que a densidade 

aparente das partículas aumentava com o aumento na concentração de 

maltodextrina, ao contrario do observado neste trabalho. De acordo com estes 

autores, a densidade aparente é afetada pela composição química, tamanho e 

umidade das partículas. Portanto, as possíveis causas para estas diferenças 

observadas são: utilização de menor concentração inicial de sólidos solúveis 

(foram utilizados 20%) e utilização de diferente material encapsulante em diferente 

concentração inicial (50% em relação aos sólidos), que, por ter diferente 

densidade pode alterar a densidade da partícula. 

A densidade aparente é uma medida importante de se avaliar quando se 

considera o empacotamento, embalagem e transporte do material, já que este 

valor nos diz quanto material, por peso, irá caber em uma embalagem com 

determinado volume. Além disso, a densidade aparente é um parâmetro 

importante no caso de produtos que envolvam de mistura de pós, já que ela 
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poderá influenciar a eficiência da mistura e a distribuição das micropartículas no 

produto. A densidade aparente é influenciada, dentre outras coisas, pela 

geometria e tamanho da partícula. Mantendo-se constante todas as outras 

variáveis, partículas esféricas terão uma melhor organização ao serem 

empacotadas e irão apresentar maiores valores de densidade aparente (FINNEY 

et al., 2002; REINECCIUS, 2001). De acordo com Cai e Corke (2000), baixas 

densidades aparentes podem ser resultantes da presença de ar dentro da 

partícula. Consequentemente, estas partículas terão maior probabilidade de 

degradação oxidativa e menor estabilidade na estocagem.  

 

5.2.3.2. Higroscopicidade 

Na Tabela 5.17 estão apresentados os dados de higroscopicidade, tanto 

para o materiais de parede, como para as diferentes micropartículas formadas. 

Não foram observadas diferenças estatisticamente significativas (p ≥ 0,05), na 

higroscopicidade dos materiais de parede, que variou de 9,13 a 10,46 g/100 g de 

material. Nas micropartículas, a higroscopicidade variou de 12,49 – 16,43 g/100 g 

de pó para as produzidas sem homogeneização a alta pressão e de 10,97 – 19,77 

g/100 g de pó para as produzidas com homogeneização a alta pressão da 

emulsão (Tabela 5.18).  

Verifica-se que microcápsulas produzidas com goma arábica possuem 

higroscopicidade significativamente maior que as demais (p ≤ 0,05), independente 

da condição de homogeneização das emulsões. Nas mesmas condições utilizadas 

neste trabalho (30% sólidos e 10% óleo/sólidos), Frascareli et al. (2012) 

reportaram valores similares de higroscopicidade para micropartículas de óleo de 

café encapsulado com goma arábica.  
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Tabela 5.17. Higroscopicidade das microcápsulas e de seus respectivos materiais 
de parede. 

 Higroscopicidade (g/100g de material) 

Goma arábica 9,36 ± 0,36a 

MD  10,43 ± 0,75a 

IPS  10,26 ± 0,71a 

CPS 9,13 ± 0,90a 

 
Micropartículas 

Sem AP Com AP 

Goma arábica 16,46 ± 0,17 aA 19,77 ± 1,11 bA 

MD:IPS (75:25) 12,52 ± 0,13 aB 12,87 ± 0,15 aB 

MD:CPS (75:25) 12,55 ± 0,16 aBC 11,78 ± 0,07 bC 

MD:CPS (50:50) 12,30 ± 0,08 aB 12,47 ± 0,12 aD 

MD:CPS (25:75) 12,83 ± 0,10 aC 10,97 ±0,16 bE 

CPS (100) 12,49 ± 0,16 aB 11,77 ± 0,13 bC 

AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: 
concentrado proteico de soro. 
Médias avaliadas pelo teste de Tukey. Médias com a mesma letra minúscula, para o mesmo 
material de parede, são estatisticamente iguais (p ≥ 0,05). Médias com a mesma letra maiúscula, 
para uma mesma condição de homogeneização, são estatisticamente iguais (p ≤ 0,05). 

 

Micropartículas produzidas com 75% de maltodextrina e 25% de IPS ou 

CPS apresentaram valores muito próximos de higroscopicidade para partículas 

produzidas sem homogeneização, indicando que a natureza da proteína não 

afetou a higroscopicidade. Para as partículas produzidas com MD e CPS, não foi 

possível estabelecer uma relação direta entre a higroscopicidade das 

microcápsulas e a concentração de maltodextrina; podendo-se apenas concluir 

que esta combinação dos materiais de parede resultou em partículas com baixa 

higroscopicidade. Uma das vantagens da maltodextrina como material de parede é 

a sua baixa higroscopicidade. Tonon et al. (2008) e Comunian et al. (2011) 

reportaram que um aumento na concentração de maltodextrina em relação ao 
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material de recheio, quando este for hidrofílico, pode resultar na redução da 

higroscopicidade das micropartículas. 

É desejável que as partículas possuam baixa higroscopicidade já que o 

ganho de umidade pode resultar em mudanças nas propriedades de escoamento 

em função de mudanças na estrutura, como rompimento e aglomeração das 

micropartículas, além de mudanças visuais, já que podem ocorrer mudanças na 

cor do pó. De acordo com Cai e Corke (2000), uma maior degradação do material 

encapsulado pode estar relacionada à alta higroscopicidade do material de parede 

formador da partícula.  

 

5.2.3.3. Diâmetro médio e distribuição de tamanho das micropartículas 

O diâmetro médio das partículas variou de 9,25 a 21,27 �m e de 13,76-

29,04 �m para os pós produzidos a partir de emulsões homogeneizadas sem alta 

pressão e com alta pressão, respectivamente (Tabela 5.18). De forma semelhante 

ao que foi observado para as gotas da emulsão, o material de parede MD:IPS foi o 

que apresentou partículas com maior diâmetro médio. Não se observou nenhuma 

tendência de variação no diâmetro das partículas em função das variações nas 

concentrações de MD e CPS. Para os tratamentos MD:CPS (75:25), MD:CPS 

(50:50) e MD:CPS (25:75) a pressão de homogeneização não afetou o tamanho 

de partícula. Para as demais concentrações estudadas, as partículas resultantes 

de emulsões homogeneizadas a alta pressão apresentaram diâmetros 

significativamente maiores. 

O diâmetro médio das partículas é influenciado por diversos fatores como 

propriedades físicas das emulsões (viscosidade e concentração de sólidos), 

variáveis operacionais do processo de atomização bem como pela temperatura do 

sistema de secagem. Ao contrário da tendência que existe de que emulsões com 

menores tamanhos de gota resultam em partículas com melhores eficiências de 

encapsulação, não existe uma correlação comprovada entre o tamanho das 
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partículas e suas propriedades (estabilidade, retenção de óleo, eficiência de 

encapsulação, dentre outras) e nem entre o diâmetro das gotas e das partículas 

(JAFARI et  al., 2008). 

 

Tabela 5.18. Diâmetro médio das partículas produzidas a partir das diferentes 
emulsões. 

   
Diâmetro médio das partículas – D43 (�m) 

Sem AP Com AP 

Goma 14,03 ± 1,57 aA 25,26 ± 3,69 bA 

MD:IPS (75:25) 21,27 ± 5,89 aA 29,04 ± 2,12 aB 

MD:CPS (75:25) 9,25 ± 0,31 aB 28,09 ± 2,28 bAB 

MD:CPS (50:50) 14,41 ± 0,63 aA 13,76 ± 0,87 aC 

MD:CPS (25:75) 15,65 ± 0,72 aA 15,14 ± 0,59 aC 

CPS (100) 15,47 ± 1,16 aA 21,02 ± 0,96 bD 

AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: 
concentrado proteico de soro 
Médias avaliadas pelo teste de Tukey. Médias com a mesma letra minúscula, para o mesmo 
material de parede, são estatisticamente iguais (p ≥ 0,05). Médias com a mesma letra maiúscula, 
para uma mesma condição de homogeneização, são estatisticamente iguais (p ≤ 0,05). 

 

As curvas de distribuição de tamanho de partículas para as micropartículas 

de diferentes materiais de parede encapsulando óleo essencial de manjericão 

estão apresentadas na Figura 5.11. Em função das diferentes características dos 

materiais de parede foram observadas variações nas curvas de distribuição de 

tamanho de partículas.  

Para todos os tratamentos, foi observada uma distribuição unimodal, ou 

seja, apresenta um pico representativo da amostra, acompanhando de um 

“ombro”. Um fato interessante observado foi o deslocamento para a direita de 

todas as curvas de distribuição de partículas, para o caso das partículas 

produzidas a partir de emulsões homogeneizadas a 50 MPa. Este deslocamento
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Figura 5.11. Distribuição de tamanho de partícula (a) comparação entre todas as 

partículas produzidas sem aplicação de AP na emulsão; (b) com aplicação de AP 

(50 MPa) na emulsão; (c, d, e, f, g, h) variação na distribuição de tamanho de 

partícula, pelo efeito da aplicação da AP (50 MPa) nas emulsões. 

 (e)  (f) 

 (g)  (h) 

 (c)  (d) 

 (a)  (b) 
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indica um aumento no volume das partículas com maior diâmetro médio. De 

acordo com Jafari et al. (2008), em alguns casos é desejável a produção de 

partículas grandes de modo a facilitar a hidratação do material encapsulado. 

Partículas pequenas tendem a se dispersar muito pouco, especialmente em água 

fria, formando grumos na superfície do líquido. 

 

5.2.3.4. Retenção de óleo, óleo superficial e eficiência de encapsulação 

 Na figura 5.12 estão apresentados os resultados de retenção de óleo e óleo 

superficial para as partículas contendo óleo essencial de manjericão encapsulado. 

Para todos os materiais de parede, verificou-se um aumento significativo (p ≤ 0,05) 

na retenção de óleo e uma diminuição no teor de óleo superficial com a utilização 

de homogeneização a alta pressão. 

 Observa-se que as partículas de MD:IPS, que apresentaram maior tamanho 

de gota (D32), apresentam baixa retenção de óleo, tanto nas partículas produzidas 

com emulsão sem alta pressão como nas que foram submetidas à alta pressão. 

Entretanto, não é possível estabelecer uma relação precisa entre tamanho de gota 

da emulsão e retenção de óleo. Isso pode estar acontecendo pelo fato do diâmetro 

médio das gotas ter sido muito próximo para todos os materiais de parede 

estudadas, exceto para MD:IPS. 

Partículas produzidas com goma arábica não foram as mais eficientes na 

retenção de óleo. Entretanto, estas apresentaram baixa concentração de óleo 

superficial, o que pode ser uma característica favorável do ponto de vista de 

estabilidade e vida útil do material encapsulado. Dentre as partículas produzidas 

com MD:CPS, verificou-se que sem a aplicação de alta pressão, as partículas com 

menor concentração (MD:CPS 75:25 e MD:CPS 50:50) de proteína retiveram mais 

óleo e apresentaram menor concentração de óleo superficial. Partículas 

produzidas com 100% de CPS, independente da condição de homogeneização, 
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apresentaram a menor retenção de óleo e a maior concentração de óleo 

superficial. 
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AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: 
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Figura 5.12. Retenção de óleo e teor de óleo superficial das partículas de óleo 

essencial de manjericão microencapsulado. 

 

Os resultados obtidos estão de acordo com os reportados por Young et al. 

(1993 a e b), que estudaram a microencapsulação de gordura anidra de leite 

(manteiga desidratada) com CPS, MD:CPS e CPS:Lactose. Os autores 

observaram que a utilização de CPS em combinação foi mais eficiente na 

retenção da gordura, do que quando utilizada sozinha. Segundo os autores, em 

face da alta hidrofobicidade das proteínas do soro de leite, ao se aumentar a 

hidrofilicidade do sistema, com a substituição parcial da proteína por maltodextrina 

ou lactose, evita-se de forma eficiente a migração dos compostos hidrofóbicos do 
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material de recheio para a superfície ou para fora das partículas. Isso permite 

compreender a razão da baixa retenção de óleo e a elevada concentração de óleo 

superficial nas partículas com maior concentração de CPS. 

A presença de óleo superficial influencia adversamente as propriedades 

físicas dos pós, como escoamento, densidade aparente e dispersibilidade, e pode 

acelerar o processo de oxidação lipidica e reduzir a estabilidade (BAE e LEE, 

2008).   

 Um parâmetro de qualidade muito importante do processo de 

microencapsulação de óleos por spray-drying é eficiência de encapsulação, que é 

a porcentagem de óleo efetivamente encapsulado em relação ao inicial (Tabela 

5.19). No cálculo da eficiência de encapsulação apenas o que foi efetivamente 

encapsulado é considerado e, portanto, o que foi perdido por evaporação e 

também o óleo presente na superfície das partículas são subtraidos do óleo inicial. 

Para todos os materiais de parede, observou-se um aumento expressivo na 

eficiência de encapsulação com a homogeneização das emulsões utilizando alta 

pressão (50 MPa). 

 

Tabela 5.19. Eficiência de encapsulação de óleo essencial de manjericão. 

 
Eficiência de Encapsulação (%) 

Sem AP Com AP 

Goma 74,69 88,21 

MD:IPS (75:25) 71,10 85,08 

MD:CPS (75:25) 70,64 96,79 

MD:CPS (50:50) 82,55 87,96 

MD:CPS (25:75) 66,49 90,25 

MD:CPS (0:100) 60,79 81,72 

AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: 
concentrado proteico de soro 
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De forma semelhante, Bylaite et al. (2001) observaram uma maior eficiência 

de encapsulação (85,88; 83,05 e 81,75%) de óleo essencial de cominho (Carum 

carvi L.) quando CPS foi utilizado juntamente com maltodextrinas, do que quando 

foi utilizado sozinho (78,81%). Kim e Morr (1996) encapsularam óleo essencial de 

laranja usando como material de parede goma arábica e CPS, verificando que a 

eficiência de encapsulação foi maior para proteína do soro de leite (99,3%) do que 

para a goma arábica (96,3%). A eficiência de encapsulação de óleo de abacate 

encapsulado com Malto:CPS e CPS puro foi inferior (45-66%) à do presente 

trabalho, muito provavelmente em função do elevado teor de óleo superficial 

observado pelos autores (BAE e LEE, 2008).  

Valores de eficiência de encapsulação próximos foram obtidos por 

Baranauskiene et al. (2006), ao encapsular com CPS os óleos essenciais de 

orégano (73,2%), citronela (81%) e manjerona (76,4%), sem utilização de altas 

pressões de homogeneização. Estes mesmos autores obtiveram diferentes teores 

de óleo superficial para orégano (1,4%), citronela (15,2%) e manjerona (22,1%). 

De forma semelhante a este trabalho, os autores não conseguiram relacionar a 

eficiência de encapsulação ao diâmetro médio das gotas da emulsão. Isso leva a 

concluir que a composição química e as características do material de recheio 

podem apresentar maior efeito em parâmetros como eficiência de encapsulação e 

óleo superficial do que o diâmetro médio de gota e viscosidade da emulsão.  

 

5.2.3.5. Retenção de voláteis 

Dos três compostos avaliados, o linalol é o que está presente em maior 

concentração no óleo de manjericão e também o que foi retido em maior 

porcentagem. A retenção de linalol variou de 84,80 a 94,46% e de 81,44 a 92,97% 

para amostras não tratadas e tratadas com homogeneização a alta pressão, 

respectivamente (Tabela 5.20). Após a realização da avaliação estatística, 
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verificou-se que a retenção de voláteis não apresentou diferenças significativas 

entre os materiais de parede que não sofreram homogeneização a alta pressão. 

Entre os materiais tratados com alta pressão não se pode dizer que a goma 

apresentou a maior retenção já que, estatisticamente, sua retenção não 

apresentou diferença dos materiais MD:IPS (75:25) e MD:CPS (75:25). Não é 

possível observar nenhuma tendência em termos de retenção de voláteis quando 

a concentração de CPS é alterada, para ambas as condições de homogeneização. 

Para as condições MD:IPS (75:25) e MD:CPS (75:25) verifica-se, estatisticamente, 

a mesma eficiência de retenção, indicando que as duas proteínas em estudo não 

interferem na retenção de linalol. 

 

Tabela 5.20. Retenção de linalol no óleo essencial de manjericão encapsulado e 

teor de linalol nas micropartículas. 

 
Retenção de linalol (%)* Teor de linalol (%) 

Sem AP Com AP Sem AP Com AP 

Goma 94,5 ± 0,8aA 93,0 ± 1,1aA 27,66 32,15 

MD:IPS (75:25) 91,8 ± 4,2aA 86,5 ± 5,9aABC 25,60 28,86 

MD:CPS (75:25) 90,9 ± 6,9aA 83,0 ± 4,8aABC 25,16 31,48 

MD:CPS (50:50) 84,8 ± 5,6aA 81,4 ± 1,0aB 27,44 28,08 

MD:CPS (25:75) 93,9 ± 0,6aA 88,0 ± 0,4bC 24,47 31,13 

MD:CPS (0:100) 89,6 ± 1,6aA 84,6 ± 1,4aBC 21,35 27,08 

*Tempo de retenção: 12,9; Teor inicial de linalol no óleo essencial de manjericão: 39,2% 
AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: 
concentrado proteico de soro 
Médias avaliadas pelo teste de Tukey. Médias com a mesma letra minúscula, para o mesmo 
material de parede, são estatisticamente iguais (p ≥ 0,05). Médias com a mesma letra maiúscula, 
para uma mesma condição de homogeneização, são estatisticamente iguais (p ≤ 0,05). 
 

Para saber o quanto de cada composto volátil está realmente presente nas 

partículas, deve-se levar em consideração além da retenção de voláteis, a 

eficiência de encapsulação ou o teor de óleo retido. Embora o material de parede 

MD:IPS (75:25) esteja entre os que mais retiveram linalol, não se pode dizer que 

suas partículas estão entre as que mais retém este composto, já que a eficiência 
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de encapsulação (ou a retenção de óleo) deste material é baixa, quando 

comparada aos outros materiais. Por isso, foi realizado um cálculo para saber 

quanto de linalol realmente se tem nas diferentes partículas e para isso levou-se 

em consideração: a eficiência de encapsulação de cada material de parede, o teor 

inicial de linalol e a retenção deste composto. Estes dados também estão 

apresentados na Tabela 5.20. Embora no Anexo A estejam contidas as 

concentrações de linalol (39,6%), eucaliptol (25,7%) e cânfora (12,7%) do óleo 

essencial de manjericão, este foi novamente analisado nas mesmas condições de 

análise do óleo encapsulado. Possivelmente em razão da diferença de 

equipamentos, colunas, metodologias e até em razão do tempo de 

armazenamento da amostra, obteve-se para os principais voláteis, valores de 

concentrações um pouco diferentes: linalol (39,2%), eucaliptol (20,3%) e cânfora 

(11,7%). Então, em todos os cálculos deste trabalho, foram utilizadas estas 

concentrações iniciais de voláteis para o óleo essencial de manjericão. 

Através dos dados apresentados na Tabela 5.20 é possível ver uma 

variação na quantidade de linalol retida pelas partículas dos diferentes materiais 

de parede. Verifica-se que a quantidade de linalol encapsulado é maior nas 

partículas originárias de emulsões homogeneizadas a alta pressão e que, 

independente da condição de homogeneização, a goma arábica foi o material de 

parede mais eficiente em reter este composto. Também verificou-se uma redução 

no teor de linalol na partícula, quando comparado com o presente no óleo livre 

inicial. Isso ocorreu predominantemente em razão da perda de óleo e também, em 

menor escala, pela perda de voláteis durante o processo de microencapsulação 

Bertolini et al. (2001), estudando a retenção de monoterpenos após a 

microencapsulação destes utilizando goma arábica como material de parede, 

obtiveram retenções de linalol variando de 44 a 66%, bem inferiores às obtidas no 

presente trabalhando. De acordo com os autores, a alta polaridade e, 

consequentemente, a maior solubilidade desde composto no meio aquoso, resulta 

na maior capacidade de difusão através da matriz, durante o processo de 

secagem, incorrendo em maiores perdas destes compostos. Neste mesmo 
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trabalho, o linalol foi encapsulado em sua forma pura, enquanto que no presente 

trabalho, ele era um dos compostos presentes no óleo de manjericão. Esta 

diferença nos resultados pode estar relacionada a diferenças na composição do 

material de recheio, que pode impactar na diversidade das ligações 

intermoleculares, afetando a estabilidade do material no meio.  

Com relação ao eucaliptol, verifica-se que a retenção foi bem inferior à 

observada para o linalol, variando de 52,95 a 68,23% e 61,07 a 79,67% para as 

condições não tratadas e tratadas com homogeneização a alta pressão, 

respectivamente (Tabela 5.21). Não é possível observar nenhuma tendência em 

termos de retenção de voláteis quando a concentração de CPS é alterada. Com 

relação às duas proteínas em estudo, quando elas estão na mesma concentração, 

não se verifica, estatisticamente, diferença na eficiência de retenção. Pode-se 

dizer que a condição de homogeneização não interfere na retenção de eucaliptol, 

já que para nenhum tratamento foi observada diferença estatística entre amostras 

que foram tratadas e não foram tratadas com homogeneização a alta pressão. De 

forma semelhante ao que foi observado para o linalol, quando a eficiência de 

encapsulação é considerada nos diferentes tratamentos, verifica-se que amostras 

homogeneizadas a alta pressão apresentam maior porcentagem de eucaliptol, 

pelo falto de reterem maior quantidade de óleo que as partículas que não foram 

homogeneizadas a alta pressão. 

 A retenção média da cânfora, para os diferentes materiais de parede, ficou 

acima da retenção de eucaliptol, mas abaixo da retenção do linalol (Tabela 5.22). 

Pequenas variações na retenção da canfora são observadas, independente do 

material de parede e da condição de homogeneização. De forma semelhante ao 

observado para os outros dois compostos voláteis em estudo, não é possível 

observar nenhuma tendência em termos de retenção de voláteis quando a 

concentração de CPS é alterada. Entre os tratamentos MD:IPS (75:25) e MD:CPS 

(75:25) não foram observadas variações significativas em termos de eficiência de 

retenção, indicando que a natureza da proteína não interferiu nesta variável. 
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Tabela 5.21. Retenção de eucaliptol no óleo essencial de manjericão encapsulado 

e teor de eucalipto nas micropartículas. 

 
Retenção de eucaliptol (%*) Teor de eucaliptol (%) 

Sem AP Com AP Sem AP Com AP 

Goma 68,2 ± 0,8aA 79,7 ± 5,9aA 10,35 14,27 

MD:IPS (75:25) 53,0 ± 17,1aAB 54,9 ± 11,1aAB 7,64 9,48 

MD:CPS (75:25) 60,5 ± 10,9aAB 64,7 ± 5,7aAB 8,67 12,70 

MD:CPS (50:50) 61,9 ± 1,7aB 61,1 ± 2,0aB 10,38 10,90 

MD:CPS (25:75) 64,8 ± 12,6aAB 65,4 ± 1,0aB 8,75 11,97 

MD:CPS (0:100) 61,1 ± 4,38aAB 62,1 ± 3,5aB 7,54 10,31 

*Tempo de retenção: 10,3; Teor inicial de eucaliptol no óleo essencial de manjericão: 20,3 
AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: 
concentrado proteico de soro 
Médias avaliadas pelo teste de Tukey. Médias com a mesma letra minúscula, para o mesmo 
material de parede, são estatisticamente iguais (p ≥ 0,05). Médias com a mesma letra maiúscula, 
para uma mesma condição de homogeneização, são estatisticamente iguais (p ≤ 0,05). 
 
 

Tabela 5.22. Retenção de cânfora no óleo essencial de manjericão encapsulado e 

teor de cânfora nas micropartículas. 

 
Retenção de cânfora (%)* Teor de cânfora (%) 

Sem AP Com AP Sem AP Com AP 

Goma 82,1 ± 0,6aA 85,6 ± 0,8bA 7,17 8,84 

MD:IPS (75:25) 83,5 ± 5,1aAB 78,3 ± 4,0aABC 6,95 7,80 

MD:CPS (75:25) 81,8 ± 5,2aAB 76,8 ± 5,2aABC 6,76 8,70 

MD:CPS (50:50) 78,4 ± 4,2aA 75,5 ± 0,6aB 7,57 7,77 

MD:CPS (25:75) 84,6 ± 1,0aB 81,4 ± 0,5aC 6,58 8,60 

MD:CPS (0:100) 82,2 ± 0,5aA 79,9 ± 2,5bABC 5,85 7,64 

*Tempo de retenção: 14,8; Teor inicial de cânfora no óleo essencial de manjericão: 11,7 
AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: 
concentrado proteico de soro 
Médias avaliadas pelo teste de Tukey. Médias com a mesma letra minúscula, para o mesmo 
material de parede, são estatisticamente iguais (p ≥ 0,05). Médias com a mesma letra maiúscula, 
para uma mesma condição de homogeneização, são estatisticamente iguais (p ≤ 0,05). 
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Conforme realizado para os demais voláteis em estudo, o teor de cânfora 

presente na partícula em função tanto da eficiência de encapsulação como na 

retenção da cânfora, foi calculado. Como a concentração deste composto é baixa, 

não se verificam diferenças tão expressivas no teor final de cânfora como as 

observadas para os demais compostos, entre amostras tratadas e não tratadas 

com homogeneização a alta pressão. Verificou-se uma redução no teor de cânfora 

na partícula em relação ao óleo puro. De forma semelhante ao que foi comentado 

para os demais voláteis, esta redução se deu em razão da perda de óleo e 

também deste volátil, durante o processo de encapsulação. 

Avaliando quimicamente estes três compostos, é possível explicar as 

diferenças observadas na retenção dos compostos. As forças entre as moléculas 

governam as propriedades físicas da matéria e contribuem para explicar as 

diferenças entre as substâncias. A volatilidade de uma substância depende, dentre 

outras coisas, da sua pressão de vapor, que por sua vez, depende da facilidade 

que as moléculas do líquido encontram para escapar das forças que as mantêm 

juntas (ATKINS e JONES, 2007). De modo bem generalista, no sistema em estudo 

tem-se atuando forças intermoleculares, do tipo dipolo induzido (Van der Walls) e 

dipolo permanente (ligação de hidrogênio). As interações do tipo de Van der Walls 

são resultantes de forças de atração ou repulsão que se formam em razão da 

presença de dipolos formados momentaneamente nas moléculas. São interações 

fracas, mas muito dinâmicas, ou seja, são formadas e quebradas constantemente. 

Já as interações do tipo ligação de hidrogênio, ocorrem quando o hidrogênio está 

ligado a um átomo muito eletronegativo como fluor, oxigênio ou nitrogênio, e se 

caracteriza por ser uma interação mais forte e mais estável, quando comparada à 

interação do tipo Van der Walls.  

O linalol e o eucaliptol possuem a mesma fórmula química mas, no entanto, 

possuem temperatura de ebulição, distribuição espacial e funções químicas 

diferentes, sendo o primeiro um álcool e o outro, um éter (Figura 5.13 a e b). Em 
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termos de distribuição espacial, verifica-se que a molécula do linalol é linear, 

alongada e, em um plano tridimensional, apresenta geometria aproximadamente 

cilíndrica. Moléculas alongadas apresentam maior área superficial e, portanto, 

suas cargas parciais instantâneas (ou dipolos) são capazes de realizar um maior 

número de interações com as moléculas adjacentes, resultando em uma interação 

mais forte. Por outro lado, as cargas parciais instantâneas de moléculas de 

geometria esferoidais, como o eucaliptol, não possuem interações muito fortes, já 

que o contato entre as moléculas é limitado a uma região muito pequena. Além 

disso, o linalol possui uma hidroxila (-OH) em sua molécula, que pode formar 

fortes interações intermoleculares do tipo ligações de hidrogênio. Estes dois 

fatores contribuem para a menor volatilidade e, consequentemente, maior 

retenção do linalol quando comparado ao eucaliptol (ATKINS e JONES, 2007).   

 Embora a fórmula molecular da cânfora não seja igual a do linalol e do 

eucaliptol, ela é bem parecida, diferindo apenas em 2 átomos de hidrogênio 

(Figura 5.13 c). Fazendo uma comparação relacionada à distribuição espacial das 

moléculas, percebe-se que a cânfora, assim como o eucaliptol, possui uma 

estrutura mais fechada, no plano tridimensional se assemelha a uma esfera, tendo 

então menor área superficial para fazer interações com outras moléculas (Figura 

5.13). Isso explica sua menor retenção quando comparada ao linalol. Comparando 

a cânfora com o eucaliptol, verifica-se que, embora a distribuição espacial das 

moléculas seja similar, a cânfora é uma cetona (C=O), enquanto que o eucaliptol é 

um eter (C-O-C). A dupla ligação da cetona faz com o que o oxigênio fique 

carregado negativamente (dipolo permanente) e seja capaz de formar interações 

do tipo ligações de hidrogênio com outras moléculas, que são interações mais 

fortes que as do tipo Van der Walls, realizadas pelo eucaliptol. Por este motivo, as 

moléculas de cânfora estão mais fortemente ligadas, sendo então esta molécula 

menos volátil que o eucaliptol, o que explica então sua maior retenção (ATKINS e 

JONES, 2007). 
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Figura 5.13. Estruturas químicas: (a) linalol, (b) eucaliptol e (c) cânfora. (Fonte: 

ChemSpider, 2012). 

 

5.2.4. Conclusões da 2º etapa 

Nesta etapa, todas as emulsões, independentemente do material de parede 

e da condição de homogeneização, foram estáveis. De um modo geral, a 

homogeneização a alta pressão resultou na redução de tamanho de gota de todas 

as emulsões, independente do material de parede e da concentração de proteína. 

Com relação à distribuição de tamanho de gota das emulsões formadas, apenas 

as emulsões a base de goma arábica apresentaram distribuição unimodal. Na 

distribuição das demais emulsões foram observados dois picos, sendo que o 

segundo pode estar relacionado à coalescência das gotas. 

As emulsões de goma arábica e MD:IPS apresentaram maior viscosidade e 

comportamento distinto quando submetidas à alta pressão de homogeneização: 

uma redução e um aumento na viscosidade em função da utilização da 

homogeneização foi observado para as emulsões de goma arábica e MD:IPS, 

respectivamente. Nas emulsões de MD:CPS e CPS, verificou-se menor 

viscosidade, com curvas praticamente sobrepostas, independente da condição de 

homogeneização. 

(a) (b) (c) 
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Após a secagem por atomização, as partículas de MD:CPS foram as que 

apresentaram menor perda por dessecação e também menor densidade relativa. 

De um modo geral, a pressão de homogeneização favoreceu a redução da 

umidade das partículas, mas não teve efeito significativo na densidade aparente.  

Não foi observada uma relação direta entre o tamanho de gota e o tamanho 

das partículas com a retenção de óleo, teor de óleo superficial e eficiência de 

encapsulação.  

Nas partículas resultantes de emulsões homogeneizadas a 50 MPa 

verificou-se um aumento expressivo na retenção de óleo, na redução do óleo 

superficial, e consequentemente, na eficiência de encapsulação, para todos os 

materiais de parede utilizados, deixando claro o efeito positivo da 

homogeneização a alta pressão nestas variáveis.  

 Dentre os materiais estudados, a goma arábica apresentou um bom 

desempenho, independente da condição de homogeneização, com boa retenção 

de óleo e com teor de óleo superficial relativamente baixo. As partículas de 

MD:IPS (75:25) e MD:CPS (0:100), dentre as estudadas, foram as que 

apresentaram pior desempenho, com menor eficiência de encapsulação. Todas as 

partículas de MD:CPS, apresentaram bons resultados de retenção de óleo, óleo 

superficial e eficiência de encapsulação.  

Dos três voláteis analisados, o linalol é o que se apresenta em maior 

concentração e também o que, em termos de porcentagem, foi o que apresentou 

maior retenção. Embora tenham sido observadas algumas diferenças estatísticas 

na retenção de voláteis entre os materiais de parede estudados, não se pode dizer 

que houve algum que se destacou em evitar a perda dos voláteis. Em relação à 

homogeneização a alta pressão, pode-se dizer que, no geral, ela não tem 

influência na maior ou menor retenção de voláteis. 

Com base nas características da partícula, é possível dizer que, para 

encapsulação de óleo essencial de manjericão, nas condições utilizadas neste 
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trabalho, o material de parede MD:CPS, principalmente nas proporções 75:25 e 

50:50, é mais eficiente que a goma arábica, sendo então uma opção vantajosa 

para a substituição desse último material. 
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5.3. Estabilidade das micropartículas contendo óleo essencial de manjericão 

ao armazenamento em diferentes temperaturas e umidades relativas 

 

Nesta etapa foi realizado o estudo de estabilidade das micropartículas 

contendo óleo essencial de manjericão, quando armazenadas em três condições: 

potes herméticos à 25 ºC, potes herméticos à 50 ºC e potes abertos em ambiente 

à 50% de umidade relativa e 25 ºC. As duas temperaturas de trabalho bem como 

as condições de armazenamento foram escolhidas pensando em se trabalhar com 

uma condição real de armazenamento (25 ºC; potes herméticos) e com outra 

condição pouco provável de ser utilizada (50 ºC, UR = 50%), mas que, no entanto, 

permitira verificar claramente o efeito da temperatura e também da umidade 

relativa neste sistema. O armazenamento a 50 % UR foi escolhido com base no 

gráfico de velocidade de reação x UR, apresentado por Fennema (1996). Nesta 

umidade relativa, o escurecimento não enzimático está próximo de sua taxa 

máxima, assim como a oxidação não enzimática. Optou-se por não trabalhar com 

a umidade relativa na qual teria-se o máximo de escurecimento e oxidação não 

enzimáticos, para evitar que as partículas se desfizessem (ou se solubilizassem), 

antes do fim do período de estudo, em razão da alta umidade relativa do 

ambiente. 

Com base nos resultados obtidos até aqui, os materiais de parede 

escolhidos para este estudo foram: goma arábica, MD:IPS (75:25) e MD:CPS 

(75:25), não homogeneizados e homogeneizados a alta pressão. Os parâmetros 

de qualidade avaliados foram cor, diâmetro médio e distribuição de tamanho, 

retenção de óleo, óleo superficial, eficiência de encapsulação, retenção de voláteis 

e morfologia. Para avaliação de cor e retenção de voláteis, o óleo essencial de 

manjericão armazenado em pote hermético a 5 ºC foi utilizado como amostra 

controle. O óleo também foi armazenado por 60 dias, em potes herméticos, nas 

temperaturas de 25 ºC e 50 ºC, e em umidade relativa de 50%, à 25 ºC. 
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A goma arábica foi escolhida por ser reconhecidamente o melhor material 

de parede para microencapsulação de óleos essenciais por spray-drying, e, 

portanto, ser o material de comparação em termos de eficiência. Dentre os 

materiais a base de CPS, escolheu-se estudar a estabilidade do MD:CPS (75:25). 

Esta escolha foi feita em termos econômicos já que, com base no desempenho do 

material, esta condição apresentou desempenho muito similar à MD:CPS (50:50). 

Entre as duas condições não foram observadas diferenças significativas na 

retenção de óleo e na retenção de linalol (composto de interesse). Considerando 

que, além de eficiência, o material precisa ter valor competitivo, optou-se por 

estudar, entre estas duas condições, a de menor custo: valor de mercado da 

maltodextrina (R$ 2,40/kg - cotação realizada em 07/2012, na Corn Products) é 

inferior ao da proteína de soro (U$ 18,00/kg – cotação realizada em 01/2012, na 

Alibra). O MD:IPS (75:25) foi escolhido por ter a mesma quantidade de proteína 

que MD:CPS (75:25), o que permite que seja realizada uma comparação, em 

termos de eficiência, entre estas duas proteínas. Além disso, esta condição foi a 

que, juntamente com a CPS (100) apresentou piores resultados. No entanto, não 

se sabe se realmente se trata de um material de parede de baixa eficiência ou se 

apenas não é eficiente em reter compostos voláteis durante o processo de 

produção das partículas, mas possui boa estabilidade à temperatura, alta umidade 

relativa ou mesmo à estocagem.  

 

5.3.1. Cor  

 Diferenças na cor dos pós foram avaliadas com base em 3 coordenadas: L* 

- luminosidade, que varia de 0 (preto) - a 100 (branco); a*, que varia de vermelho 

(+) a verde (-) e b*, que varia de amarelo (+) a azul(-). As coordenadas a* e b* 

foram utilizadas no cálculo do croma (C*), que indica saturação ou intensidade da 

cor.  

 Independentemente do tempo de armazenamento, todas as amostras 

apresentaram valores muito próximos de L*, na ordem de 90, indicando que os 
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pós são de cor branca. Com relação ao a*, verificam-se valores negativos para 

amostras de goma e goma AP e para as demais amostras, valores positivos. Uma 

tendência de aumento ao valor absoluto de a* ao longo do armazenamento nas 

amostras armazenadas a 50 ºC foi verificado. Já para as amostras armazenadas à 

25 ºC, embora algumas alterações no módulo de a* tenham sido observadas ao 

longo do armazenamento, não se verificou uma tendência desta coordenada para 

nenhum dos materiais de parede. A ordem de grandeza dos resultados obtidos 

para esta coordenada foi muito baixa, sendo observadas variações de - 0,38 a - 

0,21 para amostras a base de goma, e de 0 a 1,19 para demais amostras. Embora 

as coordenadas L* e a* tenham sido obtidas, elas não serão apresentadas em 

gráficos ou tabelas, em função da pouca variabilidade destes dados e da pequena 

ordem de grandeza, no caso do a*.  

 Os resultados obtidos para a coordenada b* estão apresentados na Figura 

5.14. Alterações neste parâmetro das micropartículas produzidas a partir de 

diferentes materiais de parede podem ser observadas. A utilização de 

homogeneização a alta pressão não teve influência estatística nesta resposta. A 

goma arábica não apresentou grandes variações na coordenada b* durante o 

armazenamento, indicando uma tendência de manutenção da cor, independente 

da temperatura de armazenamento e da umidade relativa. Os materiais MD:IPS e 

MD:CPS não apresentaram grandes variações em b* quando armazenados à 

temperatura de 25 ºC, tanto em potes herméticos como em UR = 50%. No 

entanto, quando armazenados na temperatura de 50 ºC, verificou-se um 

"amarelamento", ou seja, um escurecimento progressivo dos pós, que resultou em 

um aumento significativo (p ≤ 0,05) na coordenada b*. Comparando-se as 

proteínas IPS e CPS em estudo, verifica-se que a combinação MD:IPS, produziu 

pós ligeiramente mais amarelados (na prática, mais escuros) e com maior 

aumento de b* ao longo do armazenamento à 50 ºC que a combinação MD:CPS. 
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AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: 

concentrado proteico de soro. 

Figura 5.14. Variação do b* ao longo do armazenamento das micropartículas de 

(a) goma arábica, (b) MD:IPS (75:25), (c) MD:CPS (75:25). 
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Considerando a composição dos pós, bem como as condições de 

armazenamento que apresentaram este “amarelamento” (MD:IPS e MD:CPS), 

pode-se dizer que se trata de um escurecimento não enzimático, resultante da 

reação de Maillard, que é uma reação química que ocorre entre o grupo amina de 

um composto (ex. aminoácidos, proteína) com o grupo carbonila de outro 

composto (ex. carboidrato), quando estes estão juntos em um sistema e são 

submetidos a alta temperatura.  

O escurecimento não enzimático é amplamente estudado em sistemas 

alimentícios, já que ele influencia a qualidade final do produto em termos de cor, 

qualidade nutricional e sabor. É importante saber da ocorrência desta reação 

química já que, dependendo da aplicação final deste produto, pode-se não desejar 

a presença de partículas escuras. Outro ponto importante é que a reação de 

Maillard pode gerar produtos de sabor agradável (como no pão e na carne), mas 

também pode produzir off flavours.   

Quando se considera a microencapsulação de compostos voláteis com 

materiais contendo proteína, é importante determinar se o sistema vai ser estável 

durante o armazenamento. Caso o escurecimento não-enzimático ocorra, a cor 

dos pós vai ser afetada e mudanças no perfil de voláteis podem acontecer. A 

coordenada b* também foi utilizada por Charve e Reineccius (2009) para 

avaliação do escurecimento não enzimático de flavours encapsulados com 

diferentes materiais de parede. O escurecimento não enzimático observado pelos 

autores foi resultante da interação entre a proteína do material de parede e o 

grupo carbonila presente no óleo essencial, resultando em grande perda dos 

voláteis em função desta reação química. Ao contrário do observado no presente 

trabalho, os autores reportaram que partículas a base de CPS apresentaram maior 

escurecimento que partículas a base de IPS, após 28 dias armazenadas à 40 ºC. 

Eles relacionaram a intensidade do escurecimento ao conteúdo de lisina presente 

nas proteínas: 9,6% e 6,4% nos materiais CPS e IPS, respectivamente. De forma 

semelhante ao presente trabalho, partículas a base de goma arábica não 
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apresentaram escurecimento, provavelmente em razão do seu baixo conteúdo de 

lisina (0,06%). 

Com relação ao croma, como este é um parâmetro resultante da interação 

das coordenadas a* e b*, e como a ordem de grandeza do a* é de 40-50 vezes 

menor que a do b*, os resultados do croma foram, na grande maioria dos pontos, 

semelhantes aos resultados de b*. Quando alguma alteração foi observada, esta 

era de no máximo 0,01. Assim, estes resultados não são mostrados. 

Foram feitos registros do óleo livre (Tabela 5.23), bem como das 

micropartículas (Tabela 5.24), através de imagens fotográficas, nas diferentes 

condições de armazenamento. A amostra controle apresentada na Tabela 5.23 

refere-se ao óleo essencial de manjericão armazenado à 5 ºC, durante os 60 dias 

de armazenamento. 

Com relação ao óleo não encapsulado (óleo puro), verificou-se que, ao 

armazená-lo a 25 ºC, em uma UR = 50%, o óleo evaporava. Após 30 dias de 

armazenamento, só existia no recipiente de armazenamento um resíduo de cor 

amarelo escuro, fato que inclusive impossibilitou a coleta de amostra para 

realização das análises de retenção de voláteis. Com base nisso, pode-se dizer 

que, caso a utilização do óleo seja em algum produto/sistema exposto à elevada 

umidade relativa, a microencapsulação do óleo é uma excelente estratégia, já que 

evita a sua evaporação. Não foram observadas alterações na cor do óleo 

submetido às demais condições de armazenamento. 

 



 Resultados e Discussão 

120 

 

Tabela 5.23. Cor do óleo essencial de manjericão armazenado em diferentes temperaturas e umidades relativas. 

 Condições de 

armazenamento 
Dia 1 Dia 10 Dia 20 Dia 30 Dia 40 Dia 50 Dia 60 

Óleo 

Controle 

       

25 ºC; UR = 

50% 

       

25 ºC; PH 

       

50 ºC; PH 

       

     UR: umidade relativa; PH: potes herméticos 
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Tabela 5.24. Imagem das micropartículas armazenadas em diferentes condições. 

Material 
de 

parede 

Condição de 
armazenamento 

Dia 1 Dia 10 Dia 20 Dia 30 Dia 40 Dia 50 Dia 60 

Goma 
arábica 

25 ºC; UR = 50% 

       

25 ºC; PH 

       

50 ºC; PH 

       

Goma 
arábica 

AP 

25 ºC; UR = 50% 

       

25 ºC; PH 

       

50 ºC; PH 
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MD:IPS 

(75:25) 

25 ºC; UR = 50% 

       

25 ºC; PH 

       

50 ºC; PH 

       

MD:IPS 

(75:25) 

AP 

25 ºC; UR = 50% 

       

25 ºC; PH 

       

50 ºC; PH 
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MD:CPS 

(75:25)  

25 ºC; UR = 50% 

       

25 ºC; PH 

       

50 ºC; PH 

       

MD:CPS 

(75:25) 

AP 

25 ºC; UR = 50% 

       

25 ºC; PH 

       

50 ºC; PH 

       

MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: concentrado proteico de soro; UR: umidade relativa; PH: potes herméticos, AP: alta 

pressão 
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Para as micropartículas foi possível, visualmente, comprovar o 

escurecimento das micropartículas a base de maltodextrina + proteína, 

armazenadas a 50 ºC. Um escurecimento muito sutil foi observado nas amostras 

destes mesmos materiais de parede, quando armazenadas a 25 ºC. Embora a 

goma arábica seja um polissacarídeo e possua em sua formulação uma pequena 

quantidade de proteína, não se observou nenhuma alteração de cor nas suas 

micropartículas, independente da condição de armazenamento. Isso pode ser em 

razão da baixa concentração de proteína presente neste material de parede, que é 

de aproximadamente 2%. 

 

5.3.2. Diâmetro médio e distribuição de tamanho das micropartículas 

O diâmetro médio das micropartículas armazenadas nas três condições de 

armazenamento em estudo está apresentado na Tabela 5.25. Como já havia sido 

observado na etapa anterior deste trabalho, partículas de MD:IPS foram as que 

apresentaram maior diâmetro, seguidas pelas partículas a base de goma arábica e 

MD:CPS.  

Não se verificou influência da temperatura no tamanho das partículas, para 

um mesmo tratamento, ao longo do armazenamento. Todos os tratamentos 

(exceto MD:IPS, sem alta pressão) apresentaram variações pontuais no diâmetro 

médio, mas com uma tendência à manutenção deste parâmetro durante o 

armazenamento. Por outro lado, alterações no diâmetro médio foram observadas 

quando se armazenou as micropartículas em um ambiente de umidade relativa de 

50%, o que pode ter sido resultado da aglomeração das mesmas. A aglomeração 

das partículas pode ser resultante tanto de um aumento da umidade das 

partículas, como também da presença de uma elevada quantidade de óleo na 

superfície. Por isso, do ponto de vista de qualidade, é desejável que não haja 

aglomeração das partículas ao longo do armazenamento.   
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Tabela 5.25. Diâmetro médio (D4,3) das partículas ao longo do armazenamento. 

Tratamentos Diâmetro médio das partículas (µm) 

Dia 1 Dia 10 Dia 20 Dia 30 Dia 40 Dia 50 Dia 60 

Goma 
arábica 

25 ºC; 50% UR  
23,16± 3,11 

28,57 ± 1,76 27,50 ± 1,85 25,06 ± 1,57 32,88 ± 2,01 30,33 ± 1,01 27,59 ± 0,52 

25 ºC ; PH 
22,23 ± 1,01 21,94 ± 1,42 21,49 ± 0,77 23,82 ± 0,35 22,48 ± 0,57 23,71 ± 0,29 

50 ºC ; PH 
18,86 ±0,89 17,41 ± 1,42 20,54 ±0,45 20,10 ± 0,66 23,86 ± 0,26 22,80 ± 0,27 

Goma 
arábica 

AP 

25 ºC; 50% UR  
   16,88 ± 2,39 

25,31 ± 1,07 23,27 ± 0,60 23,42 ± 0,90 28,89 ± 1,38 27,28 ± 0,47 21,89 ± 0,59 

25 ºC ; PH 
15,49 ± 1,53 18,94 ± 1,25 20,39 ± 0,65 22,06 ± 0,42 24,05 ± 0,31 21,96 ± 0,09 

50 ºC ; PH 
19,36 ± 0,71 18,94 ± 1,25 19,13 ± 0,39 20,58 ± 1,34 20,47 ± 0,21 21,20 ± 0,19 

MD:IPS 
(75:25) 

25 ºC; 50% UR  
32,66 ± 1,99 

22,12 ± 2,71 24,86 ± 1,90 28,88 ± 2,32 22,34 ± 0,57 26,92 ± 0,81 23,46 ± 0,59 

25 ºC ; PH 
19,41 ± 0,33 41,46 ± 4,27 33,80 ± 1,66 36,92 ± 1,15 39,39 ± 1,98 40,66 ± 2,07 

50 ºC ; PH 
22,01 ± 0,79 26,24 ±0,69 16,63 ± 0,84 22,30 ± 0,65 23,34 ± 1,53 22,92 ± 0,50 

MD:IPS 
(75:25) 

AP 

25 ºC; 50% UR  
20,70 ± 0,96 

16,34 ± 1,04 21,68 ± 1,03 21,04 ± 1,41 20,38 ± 0,63 21,88 ± 0,74 22,03 ± 0,28 

25 ºC ; PH 
18,51 ± 1,54 19,60 ± 1,05 18,6 ± 0,99 19,31 ± 0,08 18,88 ± 0,54 20,24 ± 0,43 

50 ºC ; PH 
18,14 ± 1,32 21,74 ± 0,97 19,77 ± 0,13 16,79 ± 0,81 20,02 ± 0,59 20,12 ± 1,08 

MD:CPS 
(75:25) 

25 ºC; 50% UR  
11,33 ± 0,97 

13,77 ± 0,39 16,64 ± 0,37 16,35 ± 0,83 18,19 ± 0,65 16,22 ± 0,27 15,40 ± 0,24 

25 ºC ; PH 
10,46 ± 0,64 10,56 ± 0,25 10,55 ±0,46 9,79 ± 0,23 12,20 ± 0,07 9,85 ± ,127 

50 ºC ; PH 
12,18 ± 0,71 13,00 ± 0,33 12,35 ± 0,19 12,60 ± 1,07 13,72 ± 0,12 13,02 ± 0,81 

MD:CPS 
(75:25) 

AP 

25 ºC; 50% UR  
10,82 ± 0,57 

11,60 ± 0,19 12,3 ± 1,21 12,44 ± 0,26 16,64 ± 1,02 12,70 ± 0,17 12,66 ± 0,18 

25 ºC ; PH 
10,33 ± 0,45 10,19 ± 0,08 9,90 ± 0,25 10,53 ± 0,34 10,40 ± 0,32 10,76 ± 0,12 

50 ºC ; PH 
10,92 ± 0,07 12,89 ±1,27 10,28 ± 0,41 12,10 ± 0,41 11,00 ± 0,53 11,78 ± 0,32 

AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: concentrado proteico de soro; PH: potes 
herméticos.
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Para as micropartículas a base de MD:IPS, sem alta pressão, grandes 

variações do diâmetro médio foram observadas em cada tempo de 

armazenamento. Estas variações podem ser indicativo de uma falta de 

homogeneidade das micropartículas geradas neste tratamento.  

Ao longo dos 60 dias de armazenamento das amostras, também se fez o 

monitoramento da distribuição do tamanho das partículas geradas a partir de 

emulsões não tratadas (Tabela 5.26) e tratadas com alta pressão (Tabela 5.27). 

As distribuições obtidas no dia 1 estão de acordo com o que foi observado na 

etapa anterior. De uma forma geral, não se observaram alterações significativas 

na distribuição de tamanho das partículas, independente da condição de 

armazenamento e do material de parede utilizado. O monitoramento da 

distribuição de tamanho das partículas e a observância das sobreposições das 

curvas (observado para todos os tratamentos, exceto MD:IPS), são indicativos de 

estabilidade das partículas às condições de estudo.  

Partículas a base de goma arábica apresentaram distribuição unimodal, 

independente da temperatura de armazenamento e da condição de 

homogeneização. As amostras armazenadas em UR = 50% apresentaram um leve 

deslocamento da curva para direita, com o aumento no tempo de armazenamento, 

o que explica o aumento no diâmetro médio destas partículas. Este deslocamento 

pode ser resultante da aglomeração das partículas, resultante do aumento de 

umidade das mesmas. Nas demais condições, observam-se curvas sobrepostas, 

indicando uma estabilidade e homogeneidade de partículas de goma arábica 

encapsulando óleo essencial de manjericão. 

Para o material de parede MD:IPS, sem homogeneização a alta pressão, foi 

observado uma distribuição bimodal, com uma tendência de redução do primeiro 

pico e formação/aumento de um segundo, ao longo do armazenamento a 25 ºC, 

em potes herméticos. Estas alterações observadas foram refletidas nos valores 

obtidos para diâmetro médio, que não apresentaram uma tendência ou uma média 
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sequencial. No armazenamento a 50 ºC e também em UR = 50%, verificou-se a 

manutenção do "ombro" observado já no primeiro dia de análise, não chegando a 

se formar um segundo pico. Não se pode dizer se estas alterações observadas 

são resultantes da aglomeração das partículas ou da falta de homogeneidade. 

Partículas de MD:IPS provenientes de emulsões que sofreram homogeneização a 

alta pressão, apresentaram distribuição unimodal, em todos os tempos e 

condições de armazenamento. Isso mostra uma maior uniformidade destas 

partículas, resultado da homogeneização à alta pressão, demonstrando mais uma 

vez o efeito benéfico desta etapa do processo.  

De forma semelhante ao observado para o material goma arábica, as 

curvas de distribuição das partículas de MD:CPS armazenadas em UR = 50% 

apresentaram um pequeno deslocamento à direita, resultante provavelmente do 

aumento da umidade das partículas. Para as demais condições de 

armazenamento, uma distribuição unimodal com sobreposição de curvas nos 6 

tempos de análise foi observada. 

A partir destes resultados, o que se pode concluir é que, mesmo sem a 

utilização de alta pressão de homogeneização nas emulsões, os materiais de 

parede goma arábica e MD:CPS são capazes de formar partículas com diâmetro 

médio e distribuição de diâmetro homogêneos. Com material MD:IPS não se 

consegue tanta homogeneidade, a não ser que se utilize a homogeneização a alta 

pressão. A inclusão desta etapa no processo de microencapsulação aumenta a 

absorção da proteína na interface da emulsão, favorecendo a estabilidade e a 

consequente geração de partículas com maior uniformidade. 
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Tabela 5.26. Distribuição de tamanho das partículas dos diferentes materiais de parede, provenientes de emulsões não 
homogeneizadas a alta pressão, para as três condições de armazenamento. 

 Condições de armazenamento 

25 ºC; 50% UR  25 ºC; Potes Herméticos  50 ºC; Potes Herméticos  

Goma 
arábica 

      

MD:IPS 
(75:25) 

      

MD:CPS 
(75:25) 

   

          MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: concentrado proteico de soro. 
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Tabela 5.27. Distribuição de tamanho das partículas dos diferentes materiais de parede, provenientes de emulsões 
homogeneizadas a alta pressão, para as três condições de armazenamento. 

 Condições de armazenamento 

 25 ºC; 50% UR  25 ºC; Potes Herméticos  50 ºC; Potes Herméticos  

Goma arábica 
AP 

   

MD:IPS (75:25) 
AP 

   

MD:CPS 
(75:25) AP 

   

    AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: concentrado proteico de soro 
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5.3.3. Retenção de óleo, teor de óleo superficial e eficiência de encapsulação. 

5.3.3.1. Retenção de óleo 

A porcentagem de óleo retido nas partículas, quando estas foram 

armazenadas durante 2 meses nas condições: 25 ºC, UR = 50%; 25 ºC, potes 

herméticos e 50 ºC, potes herméticos; foi determinada (Figura 5.15).  

Quando as micropartículas foram armazenadas em potes herméticos, a 

condição MD:IPS sem AP foi a única que teve como resultado a perda significativa 

de óleo. Os demais materiais de parede mantiveram praticamente todo o óleo 

retido durante o processo de microencapsulação ao longo da estocagem, 

independente da temperatura de armazenamento. Entretanto, o armazenamento 

de micropartículas em UR = 50% resultou em uma redução na retenção de óleo 

não só das micropartículas de MD:IPS, mas também da goma arábica e MD:CPS, 

nesta última, de forma bem sutil. Não se observa redução no teor de óleo das 

partículas provenientes de emulsões homogeneizadas à alta pressão.  

A redução na retenção de óleo observada para goma arábica e para 

MD:CPS e também uma pequena parte da observada para MD:IPS, na condição 

de armazenamento 25 ºC, UR = 50%, pode ser na verdade resultante do aumento 

da umidade das micropartículas. Neste sentido, ao se pesar 3 g de amostra para 

análise, não se tem mais 3 g de pó seco, já que o pó ganhou umidade. Portanto, a 

porcentagem de óleo na amostra que está sendo avaliada será menor e, 

consequentemente, tem-se menor porcentagem de óleo na resposta. Caso esta 

hipótese seja verdadeira, podemos dizer que os tratamentos com AP são menos 

higroscópicos, já que estes não apresentaram variação no teor de óleo ao longo 

do armazenamento. 
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AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: 

concentrado proteico de soro 

Figura 5.15. Retenção de óleo das micropartículas armazenadas a) 25 ºC, UR = 

50%; (b) 25 ºC, potes herméticos e (c) 50 ºC, potes herméticos. 
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Partículas produzidas a partir de emulsões homogeneizadas à alta pressão, 

apresentaram maior uniformidade no resultado de retenção de óleo, com poucos 

pontos apresentando desvio padrão elevado. Isso reforça o que vem sendo 

mostrado ao longo deste trabalho, que a utilização da etapa de homogeneização a 

alta pressão na emulsão resulta na produção de partículas com melhores 

parâmetros de qualidade. 

A retenção dos diversos materiais de interesse durante o processo de 

microencapsulação, bem como durante o armazenamento, é resultante da 

capacidade dos materiais de parede em formar filme. Materiais como a goma 

arábica, além de terem boa capacidade de formar filme, ainda apresentam uma 

propriedade mais plástica (menos susceptível à quebra da matriz 

microencapsulante) e menos vítrea (SHAIKH et al., 2006). Soma-se a isso a 

estabilidade do material que está sendo encapsulado, bem como a interação deste 

material com a matriz encapsulante. Estes últimos fatores são muito importantes já 

que mesmo a goma arábica, reconhecidamente o melhor material de parede para 

encapsular óleos, pode produzir partículas com baixa retenção de óleo, conforme 

reportado por Sarkar et al. (2012).  

No presente trabalho, sendo os compostos presentes em maior quantidade 

no óleo de manjericão muito estáveis, pode-se dizer que a retenção do óleo é 

consequência da maior ou menor capacidade destes materiais em formar uma 

matriz estável. Com base nisso, pode-se dizer que, sem a utilização de 

homogeneização a alta pressão, o MD:IPS (75:25) não é um material de parede 

eficiente para microencapsulação de óleo essencial de manjericão; a goma 

arábica confirmou sua excelente capacidade de microencapsular compostos 

hidrofóbicos e que um material de parede com eficiência comparável à da goma 

arábica foi encontrado – MD:CPS (75:25).  

Entretanto, resultados diferentes relacionados à eficiência destes materiais 

em proteger compostos de interesse são encontrados na literatura. Sarkar et al. 

(2012), reportaram que o óleo de menta microencapsulado com goma arábica 
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sofreu uma redução linear em sua retenção quando estas micropartículas foram 

armazenadas à 27 ºC, por 8 semanas (56 dias). Segundo os autores, logo após a 

microencapsulação, tinha-se 80,93% de óleo de menta nas partículas e, após o 

armazenamento, esta quantidade caiu para 58,12% em relação à quantidade de 

óleo inicial (15% óleo/sólidos). Comunian et al. (2011), reportaram que o material 

de parede IPS é melhor que a maltodextrina, que é melhor que goma arábica, não 

só para encapsular clorofilida, mas também para evitar sua degradação, durante 

90 dias de armazenamento a 10 e 25 ºC. Toure et al. (2007) observaram um 

redução de 20% na quantidade total de óleo de gengibre microencapsulado com 

MD:CPS e armazenado à 35 ºC, em UR = 58%. Estes resultados corroboram com 

o fato que as características do material de interesse têm influência no 

desempenho dos diferentes materiais de parede. 

 

5.3.3.2.Óleo superficial 

 O teor de óleo na superfície das micropartículas variou significativamente (p 

≤ 0,05) durante os 60 dias de armazenamento, nas 3 condições de 

armazenamento em estudo (Figura 5.16). A análise de teor de óleo superficial 

envolve respostas de ordem de grandeza muito pequena e por isso a ocorrência 

de pontos fora da linha de tendência (como à 25 ºC, potes herméticos; MD:CPS, 

dias 20 e 30, MD IPS AP, dia 30; à 50 ºC, MD:IPS dia 30; MD:CPS, dia 30 e 

MD:IPS AP dia 50) ocorrem e são resultantes de pequenos erros experimentais. 
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AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: 

concentrado proteico de soro 

Figura 5.16. Óleo superficial das micropartículas armazenadas a) 25 ºC, UR = 

50%; (b) 25 ºC, potes herméticos e (c) 50 ºC, potes herméticos. 
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Todos os tratamentos apresentaram aumento significativo (p ≤ 0,05) no teor 

de óleo superficial entre o primeiro e o último dia de armazenamento. No primeiro 

dia, verificou-se que as partículas produzidas de emulsões homogeneizadas 

apresentaram óleo superficial menor que as oriundas de emulsões não 

homogeneizadas. Entretanto, ao fim do armazenamento, tanto à 25 ºC como à 50 

ºC, resultados similares de óleo superficial foram obtidos para as partículas 

produzidas a partir de emulsões não submetidas e submetidas à homogeneização 

à alta pressão. 

Este aumento de óleo na superfície das micropartículas produzidas por 

spray-dryer é resultante da difusão do óleo através da parede das micropartículas. 

Como na microencapsulação por spray-dryer, as gotas de óleo ficam dispersas na 

matriz formada pelo material de parede, gotas presentes mais próximas da 

superfície podem migrar para fora da cápsula, resultando assim em um aumento 

no teor de óleo superficial das partículas. Outra hipótese, reportada por Finney et 

al. (2002), diz que o teor de óleo superficial pode ser relacionado ao tamanho da 

partícula: maior a partícula, menor a área superficial e consequentemente, menor 

o óleo superficial. Entretanto esta hipótese não foi confirmada no presente 

trabalho, não se encontrando correlação entre óleo superficial e diâmetro médio 

das partículas.  

 

5.3.3.3. Eficiência de encapsulação 

Os dados de retenção de óleo e óleo superficial foram utilizados para 

calcular a eficiência de encapsulação dos diferentes materiais de parede (Tabela 

5.28). Em razão da ordem de grandeza, os dados de retenção de óleo tem um 

efeito maior na eficiência de encapsulação que os de óleo superficial. Por isso, 

assim como observado nos gráficos de retenção de óleo, algumas diferenças 

muito sutis entre os diferentes dias de armazenamento para o mesmo material de 

parede, são verificadas nos resultados de eficiência de encapsulação.  
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Independente do material de parede, as micropartículas produzidas de 

emulsão sem AP e armazenadas em UR = 50% apresentaram uma redução 

significativa na eficiência de encapsulação ao longo do armazenamento. As 

produzidas de emulsão com AP, mantiveram ou apresentaram uma pequena 

redução na eficiência de encapsulação ao longo do armazenamento.  

Quando as micropartículas foram armazenadas à 25 ºC ou a 50 ºC, para 

goma arábica, verificou uma pequena redução na eficiência de encapsulação ao 

longo do armazenamento. Já para o material MD:IPS sem AP, observou-se uma 

baixa eficiência de encapsulação inicial e uma redução significativa ao longo do 

armazenamento. Para MD:IPS com AP, verificou-se uma eficiência de 

encapsulação maior que para MD:IPS sem AP e uma manutenção desta variável 

nos 60 dias de avaliação. Ao se observar a tendência dos resultados para 

MD:CPS sem AP e também o alto desvio padrão obtido na resposta retenção de 

óleo no dia 1, pode-se considerar como um erro experimental o baixo valor 

observado para este tratamento neste primeiro dia. Para MD:CPS com AP, um 

comportamento muito similar ao da goma arábica foi observado – alta eficiência de 

encapsulação no dia 1, com pequena redução ao longo do armazenamento. 
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Tabela 5.28. Eficiência de encapsulação dos diferentes tratamentos ao longo do 
armazenamento. 

AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: 
concentrado proteico de soro, UR: umidade relativa;  PH: potes herméticos. 

 

Tratamentos 
Eficiência de encapsulação (%) 

Dia 1 Dia 10 Dia 20 Dia 30 Dia 40 Dia 50 Dia 60 

Goma 
arábica 

25 ºC; 50% UR  90,63 83,55 70,61 82,50 81,94 77,15 73,41 

25 ºC ; PH 90,63 84,94 87,88 87,78 87,78 86,63 87,20 

50 ºC ; PH 90,63 87,94 84,86 88,00 87,25 86,21 87,44 

Goma 
arábica 

AP 

25 ºC; 50% UR  89,97 74,63 77,72 83,13 87,36 85,99 87,52 

25 ºC ; PH 89,97 88,43 88,90 88,36 87,85 85,83 82,09 

50 ºC ; PH 89,97 87,50 87,99 87,50 86,71 87,13 87,08 

MD:IPS 
(75:25) 

25 ºC; 50% UR  74,83 68,39 75,13 60,45 59,70 54,39 50,96 

25 ºC ; PH 74,83 73,11 69,15 65,66 56,34 59,72 63,41 

50 ºC ; PH 74,83 83,52 64,55 60,73 66,01 59,05 63,11 

MD:IPS 
(75:25) 

AP 

25 ºC; 50% UR  84,29 87,23 87,42 87,47 86,69 80,79 87,24 

25 ºC ; PH 84,29 78,78 88,01 88,47 87,06 86,84 86,80 

50 ºC ; PH 84,29 92,16 88,03 87,71 87,44 85,71 87,01 

MD:CPS 
(75:25) 

25 ºC; 50% UR  77,66 59,58 64,18 67,07 69,26 73,87 68,96 

25 ºC ; PH 77,66 86,81 86,76 85,40 77,53 76,98 80,99 

50 ºC ; PH 77,66 86,98 87,41 85,91 78,43 81,59 77,46 

MD:CPS 
(75:25) 

AP 

25 ºC; 50% UR  90,40 87,32 87,39 86,80 87,00 86,58 86,00 

25 ºC ; PH 90,40 87,26 87,29 86,97 86,70 87,28 86,18 

50 ºC ; PH 90,40 87,18 87,19 86,38 86,58 78,28 87,06 
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5.3.4. Retenção de voláteis 

Considerando que o linalol é o composto aromático de maior interesse do 

ponto de vista econômico e com base nos resultados da etapa anterior, na qual se 

observou que este foi o composto que apresentou maior retenção, serão 

apresentados nesta etapa apenas os dados de retenção do linalol, juntamente 

com os dados obtidos para o óxido de linalol, composto resultante de sua 

degradação oxidativa.  

Para efeito de comparação com o óleo de manjericão que passou pelo 

processo de microencapsulação, o óleo não encapsulado também foi armazenado 

por 60 dias, em potes herméticos, nas temperaturas de 25 ºC e 50 ºC, e em 

umidade relativa de 50%, à 25 ºC. Além destes, o óleo de manjericão armazenado 

em pote hermético a 5 ºC foi avaliado como amostra controle. Devido a um 

problema no cromatógrafo, os dados de retenção de voláteis do óleo não 

encapsulado para o 40 ºC dia de armazenamento foram perdidos.  

 

5.3.4.1. Óleo essencial 

Na Figura 5.17 estão apresentados os dados de retenção de linalol e de 

óxido de linalol do óleo não encapsulado armazenado a 25 ºC em potes 

herméticos e em UR = 50%, em potes herméticos a 50 ºC, bem como os dados da 

amostra controle, armazenada a 5 ºC, também em pote hermético. Embora o 

linalol seja descrito em trabalhos disponíveis na literatura como sendo um 

composto volátil e instável, pode-se dizer que, nas condições aqui estudadas, este 

é um composto estável, tanto do ponto de vista térmico, como do ponto de vista 

oxidativo (BACKTORP et al., 2006; LEE et al., 2005, YOUSIF et al., 1999). Apesar 

de se esperar que produtos armazenados em potes herméticos tenham menor 

perda por volatilização/oxidação, o que se verificou, ao longo do armazenamento, 

foi a não ocorrência destas reações, ou seja, a concentração de linalol 
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permaneceu bem próxima a 100% e a concentração de óxido de linalol diminuiu, 

ao contrário do que era esperado inicialmente. 

 

UR: umidade relativa;  PH: potes herméticos. Barras: Concentração de linalol; Linha: Concentração de óxido 

de linalol. 

Figura 5.17. Concentração de linalol e de óxido de linalol no óleo essencial de 

manjericão não encapsulado. 

 

Na amostra controle, verificou-se que o tanto o linalol como o óxido de 

linalol permaneceram em concentrações praticamente constantes durante os 60 

dias. Na amostra armazenada a 25 ºC em UR = 50%, verificou-se que a 

evaporação do óleo com o passar dos dias, e que, a partir do dia 30, já não existia 

mais amostra para se fazer as análises de retenção de voláteis. Já no dia 20, onde 

ainda foi possível retirar uma alíquota do óleo, pelo cromatograma constatou-se 

que não existia mais nenhum dos compostos de interesse que foram avaliados 

neste estudo. Os compostos que apareceram eram compostos com tempo de 

retenção muito longo e que não aparecem no cromatograma do óleo de 
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manjericão sendo então, provavelmente, compostos resultantes da oxidação/ 

degradação de outros compostos do óleo.  

Nas amostras armazenadas em potes herméticos, independente da 

temperatura de armazenamento, a concentração de linalol no óleo permaneceu 

próxima de 100%, confirmando a alta estabilidade deste composto, mesmo 

quando armazenado em temperatura elevada. Ao contrário do esperado, a 

concentração de óxido de linalol no óleo reduziu para aproximadamente 85% e 

70% da concentração inicial, quando o óleo foi armazenado em potes herméticos 

à temperatura de 25 ºC e 50 ºC, respectivamente, indicando uma instabilidade 

térmica deste óxido.  

O óxido de linalol possui fórmula molecular C10H18O2, massa molecular de 

170,24 Da e temperatura de ebulição 222,62 ºC. Tanto o óxido de linalol como o 

linalol são capazes de realizar as mesmas interações intermoleculares, ou seja, 

interações do tipo Van der Walls e interações do tipo Ligação de Hidrogênio, esta 

última em função da presença de uma hidroxila (-OH) em cada composto. Pela 

avaliação da distribuição espacial deste óxido (Figura 5.18), pode-se dizer que ele 

possui um anel cíclico e, comparativamente com o linalol, estrutura mais fechada. 

Por este motivo, esta molécula é capaz de interagir menos fortemente com as 

outras moléculas, em função de sua menor área superficial para interação sendo, 

portanto, mais volátil (ATKINS e JONES, 2007). Isso explica a redução em sua 

concentração observada no óleo de manjericão ao longo do armazenamento a 25 

e 50 ºC, e também a sua completa ausência no óleo mantido em UR = 50%, já nos 

primeiros 10 dias. 
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Figura 5.18. Estrutura química do óxido de linalol (Fonte: CHEMSPIDER, 2012). 

 

Em termos práticos, pode-se concluir que, caso o composto de interesse no 

óleo de manjericão seja o linalol, que o óleo vá ser incorporado ao produto na 

forma líquida e que o produto vá ser armazenado em um ambiente hermético, a 

microencapsulação não se faz necessária, já que o linalol quando na constituição 

do óleo de manjericão é muito estável. No entanto, caso o óleo precise estar na 

forma de pó para sua melhor incorporação, a microencapsulação é um processo 

viável, já que é capaz de reter elevada concentração de linalol. Se o óleo vir a ser 

utilizado em algum produto/sistema que ficará exposto a altas umidades relativas, 

o óleo precisa ser encapsulado, caso contrário, irá volatilizar. 

 

5.3.4.2. Micropartículas 

 Pequenas alterações na concentração de linalol e de óxido de linalol foram 

observadas ao longo do armazenamento das micropartículas, independente do 

material de parede utilizado e da condição de homogeneização (Tabela 5.29 e 

5.30). A retenção destes compostos está apresentada considerando como sendo 

100% a quantidade presente no óleo após a microencapsulação.  

 O próprio processo de encapsulação já resulta em uma perda de material 

volátil. Somando-se a esta perda, todas as micropartículas apresentaram redução 

na concentração de linalol e óxido de linalol durante o armazenamento. Para goma  
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Tabela 5.29. Retenção de linalol (% em relação ao dia 1) nas micropartículas durante o armazenamento em potes 
herméticos.  

Tratamentos Dia 1 Dia 10 Dia 20 Dia 30 Dia 40 Dia 50 Dia 60 

Goma 
arábica 

25 ºC; 50% UR  100 92,25 ± 2,38 93,39 ± 5,43 82,72 ± 1,90 89,77 ± 2,93 85,12 ± 4,15 88,06 ± 3,06 

25 ºC; PH 100 88,36 ± 1,42 85,57 ±1,38 81,02 ± 3,65 79,85 ± 3,25 88,27 ± 4,19 82,05 ± 2,44 

50 ºC; PH 100 88,17 ± 10,34 88,80 ± 1,74 77,56 ± 3,36 82,97 ± 3,48 80,17 ± 0,79 79,34 ± 1,02 

Goma 
arábica AP 

25 ºC; 50% UR  100 80,89 ± 8,59 75.06 ± 2,44 70,66 ± 1,92 71,72 ± 2,88 71,84 ± 2,46 75,29 ± 0,21 

25 ºC; PH 100 81,65 ± 1,15 72,65 ± 1,45 67,24 ± 5,62 72,51 ± 2,57 74,39 ± 2,49 69,97 ± 5,14 

50 ºC; PH 100 81,14 ± 9,99 75,51 ± 1,98 69,53 ± 1,19 72,39 ± 4,83 76,97 ± 0,49 76,86 ± 0,50 

MD:IPS 
(75:25) 

25 ºC; 50% UR  100 95,23 ± 1,94 100,18 ± 1,03 101,99 ± 0,50 96,88 ± 12,78 102,20 ± 3,59 94,26 ± 10,74 

25 ºC; PH 100 96,37 ± 3,27 96,87 ± 7,90 100,05 ± 3,17 114,27 ± 1,85 99,42 ± 2,0 94,93 ± 4,94 

50 ºC; PH 100 94,36 ± 1,65 103,41 ± 6,45 108,77 ± 0,12 102,38 ± 11,22 105,04 99,39 ± 5,40 

MD:IPS 
(75:25) AP 

25 ºC; 50% UR  100 85,24 ± 2,16 87,65 ± 5,57 83,68 ± 0,55 80,47 ± 4,23  81,32 ± 1,83 78,03 ± 1,65 

25 ºC; PH 100 83,75 ± 2,60 79,64 ± 4,29 79,32 ± 7,85 83,36 ± 2,02 82,04 ± 0,79 73,66 ± 3,53 

50 ºC; PH 100 85,62 ± 2,37 80,51 ± 3,62 82,10 ± 0,09 84,93 ± 5,28 80,78 ± 2,15  76,73 ± 0,46 

MD:CPS 
(75:25) 

25 ºC; 50% UR  100 95,74 ± 0,26 92,08 ± 2,73 89,76 ± 4,96 90,16 ± 9,67 88,08 ± 3,21 87,80 ± 0,01 

25 ºC; PH 100 89,31 ± 4,34 89,62 ± 1,12 87,57 ± 8,13 91,99 ± 3,64 90,43 ± 2,29 91,17 ± 2,10 

50 ºC; PH 100 89,33 ± 0,30 93,23 ± 0,29 91,02 ± 0,91 96,70 ± 2,40 88,39 ± 0,81 91,19 ± 3,78 

MD:CPS 
(75:25) AP 

25 ºC; 50% UR  100 94,13 ± 7,30 88,84 ± 4,89 96,58 ± 5,71 85,65 ± 1,90 90,39 ± 0,91 90,86 ± 2,22 

25 ºC; PH 100 91,45 ± 5,31 91,70 ± 6,01 90,90 ± 0,28 87,27 ± 4,87 88,30 ± 5,38 94,98 ± 0,75 

50 ºC; PH 100 94,24 ± 9,89 93,38 ± 5,31 94,90 ± 5,75 93,40 ± 2,54 93,76 ± 11,80 91,21 ± 4,50 

AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: concentrado proteico de soro; UR: umidade relativa;  PH: potes 
herméticos 
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Tabela 5.30. Concentração de óxido de linalol (% em relação ao dia 1) nas micropartículas durante o armazenamento em 
potes herméticos.  

Tratamentos Dia 1 Dia 10 Dia 20 Dia 30 Dia 40 Dia 50 Dia 60 

Goma 
arábica 

25 ºC; 50% UR  100 96,87 ± 11,64 93,39 ± 5,43 82,97 ± 3,48 89,77 ± 2,58 85,12 ± 4,15 89,16 ± 2,60  

25 ºC; PH 100 87,23 ± 1,91 80,60 ± 3,59 83,08 ± 3,66 83,46 ± 4,05 89,32 ± 0,87 83,04 ± 1,84 

50 ºC; PH 100 86,05 ± 7,40 86,05 ± 1,76 76,47 ± 2,33 78,54 ± 3,43 75,88 ± 0,81 73,39 ± 0,76 

Goma 
arábica 

AP 

25 ºC; 50% UR  100 78,15 ± 3,81 76,45 ± 2,16 75,60 ± 2,61 76,84 ± 2,64 75,42 ± 1,70 77,76 ± 1,02 

25 ºC; PH 100 84,12 ± 0,10 73,30 ± 2,64  71,31 ± 5,53 77,40 ± 2,88 82,03 ± 2,00 79,17 ± 1,66 

50 ºC; PH 100 79,54 ± 1,30 76,99 ± 2,44 69,61 ± 2,23 69,49 ± 3,16 72,32 ± 0,15 65,05 ± 3,70 

MD:IPS 
(75:25) 

25 ºC; 50%UR  100 96,24 ± 0,80 95,74 ± 10,98 96,84 ± 1,64 92,08 ± 7,39 85,66 ± 4,52 87,26 ± 5,53 

25 ºC; PH 100 90,89 ± 0,40 90,61 ± 4,16 92,52 ± 3,50 104,13 ± 2,57 92,37 ± 2,57 87,31 ± 4,33 

50 ºC; PH 100 93,80 ± 0,18 91,45 ± 4,47 95,55 ± 2,92 89,73 ± 8,32 87,09 84,55 ± 5,21 

MD:IPS 
(75:25) AP 

25 ºC; 50%UR  100 87,50 ± 2,16 87,67 ± 4,12 84,87 ± 0,08 81,73 ± 2,44 77,36 ± 1,19 78,41 ± 3,12 

25 ºC; PH 100 84,75 ± 1,76  80,57 ± 5,04 81,19 ± 8,72 85,86 ± 1,80 81,65 ± 1,02 73,87 ± 2,50 

50 ºC; PH 100 83,99 ± 1,16 76,41 ± 2,44 75,19 ± 0,32 78,02 ± 4,24 73,63 ± 2,27 68,70 ± 4,03 

MD:CPS 
(75:25) 

25 ºC; 50%UR  100 89,38 ± 0,58 90,92 ± 6,09 87,64 ± 4,30  83,93 ± 12,14 79,96 ± 6,03 82,51 ± 0,41 

25 ºC; PH 100 82,10 ± 3,46 86,17 ± 2,38 83,36 ± 6,01 86,17 ± 3,25 80,92 ± 3,73 84,81 ± 0,71 

50 ºC; PH 100 88,47 ± 5,05 91,68 ± 0,67 86,85 ± 0,25 88,53 ± 3,46 83,14 ± 3,31 83,35 ± 6,33 

MD:CPS 
(75:25) AP 

25 ºC; 50%UR  100 92,19 ± 3,70 89,79 ± 5,26 97,23 ± 5,96 84,26 ± 2,65 89,04 ± 3,35 88,29 ± 4,53 

25 ºC; PH 100 89,36 ± 5,52 93,57 ± 6,00 91,45 ± 0,83 86,81 ± 4,61 89,09 ± 3,79 91,11 ± 1,06 

50 ºC; PH 100 93,94 ± 11,91 94,80 ± 3,74 93,94 ± 5,65 91,54 ± 1,65 90,10 ± 8,20 87,33 ± 3,35 
AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja; CPS: concentrado proteico de soro; UR: umidade relativa;  PH: potes 
herméticos  
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arábica, verifica-se uma pequena redução para todas as condições de 

armazenamento em estudo. 

Bertolini et al. (2001) observaram uma redução muito significativa na 

concentração de linalol (de 44 - 66%), quando este foi microencapsulado puro em 

goma arábica. Durante o armazenamento à 50 ºC por 33 dias, verificou-se uma 

redução de 75% na concentração de linalol presente nas micropartículas logo 

após o processo de microencapsulação. Além disso, após o armazenamento, os 

autores verificaram a presença de compostos de degradação oxidativa do linalol, 

sendo o óxido de linalol o presente em maior concentração. 

Embora o linalol seja um álcool sendo capaz de formar interações do tipo 

ligações de hidrogênio com superfícies contendo grupos hidroxilas, como é o caso 

da goma arábica, a retenção deste composto foi muito baixa. Assim como já 

comentado anteriormente, as diferenças na retenção de linalol verificadas com o 

trabalho de Bertolini et al. (2001) podem ser o fato de que no óleo de manjericão o 

linalol está em uma matriz, e não isolado, o que permite a ele uma maior 

diversidade de interações intermoleculares, favorecendo então sua estabilidade e 

permanência no sistema. 

 É possível notar a concentração de linalol superior a 100% em alguns 

pontos do experimento. Ao se comparar os dados presentes na Tabela 5.29 com 

os de retenção de óleo, apresentados na Figura 5.15, pode-se fazer uma 

correlação entre a concentração de linalol e retenção de óleo. Em pontos onde a 

retenção de óleo foi baixa, observa-se uma alta concentração de linalol, resultante 

da concentração deste composto no óleo restante na partícula. Um exemplo disso 

é o ponto MD:IPS, 25 ºC, potes herméticos, dia 40; que foi o ponto que apresentou 

maior concentração de linalol. Observando este ponto na Figura 5.15, vê-se que 

ele é um dos pontos com menor retenção de óleo. Esta relação não é totalmente 

linear, mas permite explicar muitas variações observadas nesta resposta. Ao usar 

esta mesma lógica para o óleo essencial de manjericão sem encapsular, 
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armazenado em potes herméticos, consegue-se explicar porque em todos os 

pontos há praticamente 100% de retenção de linalol – como não existe perda de 

óleo por evaporação, não existe concentração de compostos presentes no óleo e, 

por isso, não existe variação na concentração do linalol. 

 Um outro fato a ser considerado, certamente em menor escala que o 

aumento da concentração do linalol em razão da concentração do óleo é a síntese 

de linalol a partir de outros compostos presentes no sistema. Este fato foi 

observado por Penbunditkul et al. (2012) ao estudar retenção de flavours de óleo 

de bergamota, microencapsulado em amido modificado. Segundo os autores, para 

uma das condições em estudo, a retenção de linalol logo após a 

microencapsulação foi de 114%. A explicação dada foi que houve a produção de 

linalol a partir de acetato de linalil, através de biotransformação ou reação 

catalítica. Embora no óleo essencial de manjericão não tenha acetato de linalil, 

esta é uma hipótese que não pode ser esquecida, já que este é um óleo de 

concentração complexa, possuindo mais de 20 compostos. 

 Assim como observado no óleo sem encapsular, o óxido de linalol 

apresentou redução em sua concentração durante o armazenamento, 

independente do material de parede, mostrando que este composto é menos 

estável que o linalol e que não está ocorrendo degradação do linalol, já que a 

concentração do óxido de linalol não está aumentando. 

 

5.3.5. Microscopia 

A morfologia das micropartículas foi avaliada nos dias 1, 30 e 60, por 

microscopia eletrônica de varredura (MEV), o que permitiu visualizar a estrutura 

externa das partículas e avaliar sua integridade e porosidade.  
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5.3.5.1. Diferentes temperaturas 

A morfologia das micropartículas, observada por microscopia eletrônica de 

varredura (MEV), permitiu visualizar a estrutura externa e avaliar a integridade, 

bem como a porosidade durante o armazenamento em potes herméticos, nas 

temperaturas de 25 ºC e 50 ºC. As avaliações foram realizadas nos dias 1, 30 e 60 

(Figuras 5.19; 5.20; 5.21). 

De forma semelhante ao que foi dito antes, verifica-se que as 

micropartículas apresentam formato esférico, superfície rugosa, registrando a 

presença de concavidades e dentes. A superfície externa não apresenta buracos e 

rachaduras, aspecto indicativo de boa proteção do material de recheio. Para os 

três materiais de parede, nas duas condições de homogeneização, observou-se 

que, durante e ao fim armazenamento, as micropartículas mantiveram o formato e 

não apresentaram alterações na estrutura externa, como a formação de trincas ou 

poros. De acordo com Rodea-Gonzalez (2012), estes resultados corroboram com 

a tese de que emulsões que apresentam boa estabilidade à coalescência resultam 

em micropartículas estruturalmente robustas. 

 

5.3.5.2. Diferentes umidades relativas 

O armazenamento de partículas em condições de umidade relativa maiores 

que a sua própria umidade, faz com que elas absorvam umidade. Este aumento 

na umidade das partículas pode resultar em novas ligações inter e 

intramoleculares, aglomeração de partículas, cristalização dos carboidratos 

presentes na matriz amorfa e finalmente, um colapso das micropartículas 

(DRUSCH et al., 2006). 

Os três materiais de parede em estudo neste trabalho são hidrofílicos e, por 

este motivo, existia uma preocupação se as partículas resistiriam ao 

armazenamento por 60 dias em um ambiente de UR = 50%, umidade considerada 
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alta. Felizmente, o que se observa nas imagens mostradas na Figura 5.22 é que a 

integridade, bem como a morfologia das partículas, permaneceram inalteradas 

durante os 60 dias armazenamento. Certamente ocorreu um aumento na umidade 

das micropartículas sem, contudo, afetar a integridade e aparência característica 

de uma micropartícula produzida em spray-dryer. Drusch et al. (2006) observaram 

que micropartículas de óleo de peixe encapsulado em n-octenilsuccinato, um 

amido esterificado, e armazenado à 40 ºC, em umidade relativa de 48% por 18 

dias ficaram pegajosas, formando um aglomerado. Quando se avaliou o 

armazenamento em UR = 75%, verificou-se que as micropartículas se desfizeram. 

Segundo os autores, estas alterações estão relacionadas à propriedade de 

transição vítrea-liquido dos polímeros. 
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Dia 
25 ºC 50 ºC 

Sem AP Com AP Sem AP Com AP 

1 

    

30 

    

60 

    

AP: alta pressão de homogeneização. Aumento: 5000 vezes. 

 

Figura 5.19. Morfologia das micropartículas de Goma arábica, nos dias 1, 30 e 60 de armazenamento, em potes 

herméticos. 
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Dia 25 ºC 50 ºC 

Sem AP Com AP Sem AP Com AP 

1 

    

30 

    

60 

    

AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soja. Aumento: 5000 vezes. 

Figura 5.20. Morfologia das micropartículas de MD:IPS, nos dias 1, 30 e 60 de armazenamento em potes herméticos. 
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Dia 25 ºC 50 ºC 

Sem AP Com AP Sem AP Com AP 

1 

    

30 

    

60 

    

AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; CPS: concentrado proteico de soro. Aumento: 5000 vezes. 

Figura 5.21. Morfologia das micropartículas a base de MD:CPS, nos dias 1, 30 e 60 de armazenamento em potes 

herméticos 
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Dia Goma arábica MD:IPS MD:CPS 

Sem AP Com AP Sem AP Com AP Sem AP Com AP 

1 

      

30 

      

60 

      

AP: alta pressão de homogeneização; MD: maltodextrina; IPS: isolado proteico de soro; CPS: concentrado proteico de soro. Aumento: 5000 
vezes. 

Figura 5.22. Morfologia das micropartículas armazenadas à 25 ºC em UR = 50%, nos dias 1, 30 e 60. 
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5.3.6. Conclusões da 3º etapa 

Pela avaliação da coordenada de cor b*, não se observou variação na cor 

do óleo essencial de manjericão sem encapsular, quando este foi armazenado nas 

três condições em estudo, por 60 dias. Já para as micropartículas, foi possível 

comprovar o escurecimento, resultante da reação de Maillard, das amostras a 

base de MD:IPS e MD:CPS, armazenadas à 50 ºC. Um escurecimento muito sutil 

foi observado nas amostras destes mesmos materiais de parede, quando 

armazenadas a 25 ºC. Micropartículas a base de goma arábica não apresentaram 

variação na cor. 

Micropartículas a base de goma arábica e MD:CPS, mesmo sem a 

utilização de alta pressão de homogeneização nas emulsões, foram capazes de 

formar partículas com diâmetro médio e distribuição de diâmetro homogêneos. Já 

com material MD:IPS não se consegue tanta homogeneidade, a não ser que se 

utilize a homogeneização a alta pressão. A inclusão desta etapa no processo de 

microencapsulação aumenta a absorção da proteína na interface da emulsão, 

favorecendo a estabilidade e a consequente geração de partículas com maior 

uniformidade. 

Quando as micropartículas foram armazenadas em potes herméticos, a 

condição MD:IPS sem AP foi a única que teve como resultado a perda de óleo. 

Entretanto, o armazenamento de micropartículas em UR = 50% resultou em uma 

redução na retenção de óleo não só das micropartículas de MD:IPS, mas também 

da goma arábica e MD:CPS, nesta última, de forma bem sutil. Não se observa 

redução no teor de óleo das partículas provenientes de emulsões 

homogeneizadas à alta pressão. Todos os tratamentos apresentaram aumento 

significativo (p ≤ 0,05) no teor de óleo superficial entre o primeiro e o último dia de 

armazenamento. 

A concentração de linalol no óleo essencial de manjericão permaneceu em 

100% para o óleo não encapsulado armazenado em potes herméticos. No 
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entanto, quando o óleo foi armazenado a 25 ºC, em uma UR = 50%, verificou-se 

que ele evaporava antes dos primeiros 30 dias de armazenamento, não sendo 

possível a avaliação dos voláteis a partir deste tempo. As micropartículas 

apresentaram variações na concentração de linalol ao longo do armazenamento, 

podendo esta concentração ser inversamente relacionada à retenção de óleo nas 

micropartículas.  

Com relação à morfologia, o que se observa nas microscopias é que a 

integridade, bem como a morfologia das partículas, permaneceram inalteradas 

durante os 60 dias armazenamento. 

Com base nestes resultados pode-se dizer que, nas condições utilizadas 

neste trabalho, o MD:IPS (75:25) não é um material de parede eficiente para 

microencapsulação de óleo essencial de manjericão; a goma arábica confirmou 

sua excelente capacidade de microencapsular compostos hidrofóbicos e que um 

material de parede com eficiência comparável à da goma arábica foi encontrado – 

MD:CPS (75:25).  

Somando-se a isso, caso o composto de interesse no óleo de manjericão 

seja o linalol, que o óleo vá ser incorporado ao produto na forma líquida e que o 

produto vá ser armazenado em um ambiente hermético, a microencapsulação não 

se faz necessária, já que o linalol quando na matriz do óleo de manjericão é muito 

estável. No entanto, caso o óleo precise estar na forma de pó para sua melhor 

incorporação, a microencapsulação é um processo viável, já que é capaz de reter 

elevada concentração de linalol. Se o óleo for utilizado em algum produto/sistema 

que ficará exposto a altas umidades relativas, o óleo precisa ser encapsulado, 

caso contrário, irá volatilizar. 
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6. Conclusões Gerais 

Verificou-se que a utilização de 10% de óleo inicial em relação aos sólidos 

totais resultou em maior retenção de óleo nas micropartículas. Pressões de 

homogeneização de 50-90 MPa resultaram na formação de gotas de menor 

diâmetro médio. Para a segunda etapa do trabalho, escolheu se trabalhar com 

10% de óleo inicial em relação aos sólidos totais e homogeneização sem e com 

alta pressão (50 MPa), a fim de gerar resultados bem distintos e que então fosse 

possível avaliar a importância destas variáveis.  

Na segunda etapa, todas as emulsões, independentemente do material de 

parede e da condição de homogeneização, foram estáveis. A homogeneização a 

alta pressão resultou na redução de tamanho de gota dos materiais goma, 

MD:CPS (50:50) e MD:CPS (25:75). Apenas as emulsões a base de goma arábica 

apresentaram distribuição de tamanho de gota unimodal. Na distribuição das 

demais emulsões foram observados dois picos, sendo que o segundo pode estar 

relacionado à coalescência das gotas. Nas partículas resultantes de emulsões 

homogeneizadas a 50 MPa, verificou-se um aumento expressivo na retenção de 

óleo, na redução do óleo superficial, e consequentemente, na eficiência de 

encapsulação, para todos os materiais de parede utilizados, deixando claro o 

efeito positivo da homogeneização a alta pressão nessas variáveis.  Avaliando 

apenas as características da partícula, é possível dizer que, para encapsulação de 

óleo essencial de manjericão, nas condições utilizadas neste trabalho, o material 

de parede MD:CPS, principalmente nas proporções 75:25 e 50:50, é mais eficiente 

que a goma arábica, sendo então uma opção vantajosa para a substituição desse 

último material. 

Embora os óleos essenciais sejam classificados de uma maneira geral 

como voláteis e instáveis, no caso específico do óleo de manjericão, verifica-se 

que, nas condições experimentais avaliadas, este é um óleo essencial estável, 

tanto do pondo de vista térmico, como do ponto de vista oxidativo. Por isso, caso o 
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composto de interesse no óleo de manjericão seja o linalol, que o óleo vá ser 

incorporado ao produto na forma líquida e que o produto vá ser armazenado em 

um ambiente hermético, a microencapsulação não se faz necessária, já que o 

linalol, quando na composição do óleo de manjericão, é muito estável. No entanto, 

caso o óleo precise estar na forma de pó para sua melhor incorporação, a 

microencapsulação é um processo viável, já que é capaz de reter elevada 

concentração de linalol. Além disso, o processo de microencapsulação é essencial 

nos casos em que o óleo essencial de manjericão precisa ser armazenado em 

algum produto/sistema que ficará exposto a altas umidades relativas. Nestes 

casos o óleo não pode ser armazenado na forma líquida, pois volatiliza.  

Nas condições utilizadas neste trabalho, o MD:IPS (75:25) não é um 

material de parede eficiente para microencapsulação de óleo essencial de 

manjericão; a goma arábica confirmou sua excelente capacidade de 

microencapsular compostos hidrofóbicos e que um material de parede com 

eficiência comparável à da goma arábica foi encontrado – MD:CPS (75:25). 

Independente do material de parede, a utilização da etapa de homogeneização a 

alta pressão na emulsão resulta na produção de partículas mais homogêneas e 

com melhores parâmetros de qualidade. 
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7. SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 

 

- Estudar a estabilidade de partículas em um maior número umidades relativas de 

armazenamento; 

- Avaliar o efeito da temperatura de secagem do spray-dryer na retenção do volátil 

de interesse (no caso de microencapsulação de óleo essencial); 

- Estudar a microencapsulação de compostos como B-caroteno e antocianina, 

utilizando um carreador hidrofóbico. Isso significa “dissolver” estes compostos em 

algum material hidrofóbico - juntos eles seriam o composto a ser encapsulado. 
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ANEXO A 

Especificações técnicas do Óleo Essencial de Manjericão 
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ANEXO B 

ESPECIFICAÇÕES TÉCNICAS DOS MATERIAIS DE PAREDE 

Goma Arábica 
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Isolado Proteico de Soja 
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Concentrado Proteico de Soro 
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