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RESUMO

O aumento da demanda por produtos de maior valor agregado ¢ afetado por tendéncias do
mercado global. A implantacdo de novas tecnologias como alternativa para a utilizagdo dos
subprodutos gerados, que podem apresentar problemas ao meio ambiente, ¢ de importancia
econdmica, tecnoldgica e ambiental para as industrias. Considerando o grande volume de soro
de leite, derivado da producao de queijo, que possui elevado valor nutricional e a poluicao
ambiental associada ao seu destino inadequado, as industrias buscam alternativas viaveis para
a sua utiliza¢do. Assim como o soro de leite, 0leos e gorduras sdo ingredientes importantes
devido as suas propriedades nutricionais, como fonte energética, e incorpora¢gdo em uma
variedade de produtos alimentares, tanto na alimentagao humana quanto animal. A gordura de
coco ¢ utilizada na alimentag¢do suina como excelente fonte energética, principalmente no
periodo p6s desmame, considerado critico em termos de nutri¢do, devido a susceptibilidade a
oxidagdo, a gordura de coco deve ser protegida para evitar as transformacdes que afetam
negativamente suas propriedades nutricionais e sensoriais. A utilizagdo de tecnologias como a
microencapsulagao seguida de secagem por Spray dryer proporciona as industrias alimenticias
ferramentas para o desenvolvimento de produtos com caracteristicas sensoriais apropriadas,
sem perdas dos compostos aromaticos e evita a instabilidade quimica criada pelo ar, luz, altas
temperaturas ¢ umidade, sendo estes os fatores responsaveis pela degradagdo e evaporacao de
ingredientes labeis. Desta forma, o objetivo do trabalho foi desenvolver um processo para
microencapsular a gordura de coco por secagem em Spray dryer, sendo utilizado como principal
material de parede o soro de leite, com adi¢do de maltodextrina e goma arabica. A gordura de
coco apresentou elevado teor de acidos graxos saturados. A homogeneiza¢do da gordura de
coco com os agentes encapsulantes - a uma pressao de 200 bar, proporcionou a quebra dos
cristais de lactose e dos globulos de gordura, resultando em uma amostra sem separagdo de
fases. A melhor proporcao de agente ativo: encapsulante foi de 1:3 m/m, a secagem apresentou
baixo teor de umidade (< 4%) e perda minima de produto no processo. As microparticulas
apresentaram elevado teor de lactose (75,84%), tamanho de particula inferior a 200 pum,
solubilidade em 4gua de 49% e eficiéncia de encapsulacdo de 67%, com a adi¢do da
maltodextrina, goma arabica e gordura concentrada em poé, sendo estes resultados satisfatorios
pois o produto final serd adicionado a ra¢do animal em base seca € o mesmo sera armazenado
protegido do ambiente externo. O produto desenvolvido assemelha-se com o produto comercial
whey fat, os agentes encapsulantes foram capazes de proteger a gordura de coco, apresentando
estabilidade térmica elevada ( > 140 °C) obtendo-se um produto final protegido, seguro e de
qualidade.

Palavras chave: Gordura de coco. Encapsulagdo. Spray dryer.






ABSTRACT

The increased demand for higher value-added products is affected by global market trends. The
implantation of new technologies as an alternative to the use of the generated by-products,
which can present problems to the environment, is of economic, technological and
environmental importance for the industries. Considering the large volume of whey derived
from cheese production, which has high nutritional value and the environmental pollution
associated with its inadequate destination, industries are looking for viable alternatives for their
use. As well as whey, oils and fats are important ingredients due to their nutritional properties,
as an energy source, and incorporation into a variety of food products, both in human and animal
food. Coconut fat is used in pig feed as an excellent source of energy, especially in the post-
weaning period, considered critical in terms of nutrition. Due to susceptibility to oxidation,
coconut fat should be protected to avoid transformations that negatively affect its nutritional
and sensory properties. The use of technologies such as microencapsulation followed by Spray
dryer drying gives the food industry tools for the development of products with appropriate
sensorial characteristics, without loss of aromatic compounds and avoids the chemical
instability created by air, light, high temperatures and humidity. these are the factors responsible
for the degradation and evaporation of labile ingredients. In this way, the objective of the work
was to develop a process to microencapsulate the coconut fat by drying in Spray dryer, being
used as the main wall material the whey, with addition of maltodextrin and gum arabic. Coconut
fat had a high content of saturated fatty acids. Homogenization of the coconut fat with the
encapsulating agents at a pressure of 200 bar provided the breaking of the lactose crystals and
the fat globules, resulting in a homogenous sample. The best proportion of active
agent:encapsulant was 1: 3 m / m, drying had low moisture content (<4%), minimal loss of
product in the process. The microparticles presented high lactose content (75.84%), particle
size less than 200 um, water solubility of 49% and encapsulation efficiency of 67%, with the
addition of maltodextrin, gum arabic and concentrated fat in powder, and these results are
satisfactory because the final product will be added to animal feed on a dry basis and it will be
stored protected from the external environment. The developed product resembles the
commercial whey fat product, the encapsulating agents were able to protect the coconut fat,
presenting high thermal stability (> 140 ° C) resulting in a safe, quality and final protected
product.

Key words: Coconut fat. Encapsulation. Spray dryer.
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1 INTRODUCAO

A industria de alimentos possui o desafio de atender as necessidades dos consumidores,
desenvolver novos produtos e buscar alternativas para a utilizagao de subprodutos gerados, que
podem apresentar problemas ao meio ambiente. Considerando o grande volume de soro de leite
produzido, que ¢ obtido a partir da coagulacdo do leite destinado a fabricacdo de queijos
(GANJU; GOGATE, 2017) e seu elevado valor nutricional, as industrias vem buscando
alternativas viaveis para a sua utilizacao. Este subproduto tem contribuido para enriquecer e
desenvolver novos produtos alimenticios ou agregar valor aos ja existentes, tanto na
alimentacdo humana quanto animal (GARRIDO et al., 2016).

Os produtos lacteos fornecem nutricdo sob a forma de energia (carboidratos presentes
como lactose), nitrogénio (das proteinas) e também atuam como fonte de calcio (ALMEIDA et
al., 2015; SOUZA et al., 2010). As proteinas presentes no soro de leite sdo consideradas
surfactantes naturais (CAKIR- FULLER, 2015), possuem propriedades antioxidantes
(MATALANIS et al., 2012) e sdo materiais de parede promissores para a microencapsulacao
de compostos sensiveis (PREMI; SHARMA, 2017). Os agentes encapsulantes mais utilizados
para encapsulagdo de 6leos sdo a maltodextrina (MD), a goma arabica (GA) e os concentrados
de proteina de soro de leite (WPC) (SAFFARI; LANGRISH, 2014; AGHBASHLO et al.,
2013).

Os oleos e gorduras sdo ingredientes importantes devido as suas propriedades
nutricionais e por isso sdo incorporados em uma variedade de produtos alimentares, tanto na
alimentagdo humana quanto animal (KINSELLA et al., 2017). Os lipidios possuem a funcao de
fornecer energia, melhorar a palatabilidade, a conversao alimentar, a absor¢ao das vitaminas
lipossoluveis e propiciar uma melhoria na consisténcia das ragdes animais (PUVACA et al.,
2013). A gordura de coco ¢ utilizada na alimenta¢do animal como excelente fonte de energia,
principalmente no periodo pds desmame em suinos, considerado critico em termos nutricionais
(HAN et al., 2011). Além disso, ¢ rica em acidos graxos de cadeia média e exibe boa
digestibilidade (CHE MAN; MARINA, 2009; SHAHABUDIN et al., 2015), caracteristicas
desejaveis nesse periodo da vida do animal. Entretanto, a oxidagao lipidica ¢ uma das principais
causas de perda de qualidade nos alimentos, afetando negativamente suas propriedades
nutricionais e sensoriais (FENG et al., 2015). A microencapsulacio de 6leos e gorduras permite

evitar a instabilidade quimica criada pelo ar, luz, altas temperaturas e umidade, sendo estes os
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fatores responsaveis pela rapida degradagdo e evaporagdo dos principios ativos (DRIDI et al.,
2016).

O processo de microencapsulagdo consiste no aprisionamento de células, enzimas ou
ingredientes alimentares (GIBBS et al., 1999) por substancias que atuam como revestimento
(BAKOWSKA-BARCZAK; KOLODZIEJCZYK, 2011). O revestimento ¢ uma barreira entre
o nucleo da capsula e as condi¢des adversas do ambiente (SANCHEZ et al., 2016) como a
umidade, luz, oxigénio, pH (FANG; BHANDARI, 2010; KHORASANTI et al., 2017), além de
poder liberar este nucleo em locais especificos (MENEZES et al., 2013; DE BARROS
FERNANDES et al., 2016).

A secagem por Spray dryer é o processo mais utilizado na industria de alimentos, por
ser de simples operagdo e boa relagdo custo beneficio (CALISKAN; DIRIM, 2013). Possui facil
disponibilidade de equipamentos podendo ser utilizada para obter produtos com propriedades
especificas (PREMI; SHARMA, 2017). O processo de microencapsulagdo seguido de secagem
por Spray dryer torna-se importante, por proporcionar beneficios a ingredientes sensiveis,
destacando-se a prote¢do, qualidade e seguranga.

O objetivo do trabalho foi desenvolver um processo para obtenc¢ao do “whey fat” com a
protecdo da gordura de coco por meio da formagao de microparticulas, utilizando o soro de leite
como principal agente encapsulante. Os objetivos especificos foram: a) definir parametros para
a homogeneizacdo da microdispersdo do agente ativo e encapsulante; b) determinar
formulagdes e razdes de agente encapsulante e gordura de coco para a microencapsulacao em
Spray dryer; c) caracterizar as microparticulas produzidas e sua integridade; d) avaliar a

estabilidade e o potencial de liberacdo do agente ativo microencapsulado.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 FONTES DE ENERGIA NA ALIMENTACAO ANIMAL

A preocupacdo em melhorar a produtividade e reduzir os custos com alimentagdo tem
levado profissionais da drea a constantes pesquisas, com o intuito de aprimorar o conhecimento
sobre as caracteristicas dos alimentos e suas limitagdes para que possam ser utilizados
adequadamente nas formulagdes de ragdes para suinos (SANTOS et al., 2003).

Os oleos e gorduras comestiveis sdo uma parte vital da dieta, ndo s6 por seus atributos
sensoriais, mas também por fornecer 4cidos graxos e energia ao organismo. Eles servem como
transportadores de vitaminas e precursores de sintese de hormonios (LI et al., 2016). Em termos
de energia bruta, 6leos e gorduras possuem um alto valor energético quando comparados a
outros alimentos ricos em carboidratos ou proteinas. O aumento na absor¢ao dos 4cidos graxos
saturados em misturas de gorduras ¢ devido a um efeito sinérgico, uma vez que os valores
obtidos de energia metabolizavel da mistura sdo maiores que a média dos valores individuais
de cada componente (GAIOTTO, 2000).

As gorduras vegetais sdo fonte importante de acidos graxos de cadeia média, fornecem
energia e possuem atividade antimicrobiana, com uma ac¢do similar a de outros
biopreservadores (OGBOLU et al., 2007). Os acidos graxos de cadeia média compreendem os
acidos saturados com 8§ a 12 carbonos em sua cadeia (MARTEN et al., 2006), eles possuem
diferentes propriedades quimicas e fisiologicas quando comparados com os acidos graxos de
cadeia longa, sdo moléculas menores e com menores pontos de fusdo, entre 3 ¢ 31°C (MARTEN
et al., 20006).

A qualidade intrinseca das gorduras ¢ dada tanto pela sua composicdo de acidos graxos
bem como pelo grau de saturagdo, diretamente relacionados com a digestibilidade da energia
contida. Os 4cidos graxos de cadeia média, presentes na gordura de coco, sdo mais rapidamente
digeridos e absorvidos no limen intestinal, quando comparados aos lipidios do 6leo de soja,
constituidos por acidos graxos de cadeia longa (MASCARENHAS et al., 2010).

Durante a lactagdo, dleos e gorduras sdo adicionados as dietas dos suinos (leitoas) com
o intuito de aumentar a densidade energética das racdes (BRUSTOLINI et al., 2004) e melhorar
a palatabilidade das mesmas. Mais recentemente, essas substancias tém sido empregadas como
uma tentativa de influenciar a capacidade de absorc¢ao de lipidios em leitdes recém nascidos via

manipulagdo da dieta da matriz (LAURIDSEN et al., 2007a). Outro ponto relevante relaciona-
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se ao fato de que os suinos tendem a alterar seu consumo de ragao, de maneira a ajusta-lo aos
niveis de energia de acordo com o seu crescimento (REZENDE et al. 2006).

O periodo pés desmame € uma fase critica em que os suinos sofrem com fatores de estresse
ambiental, social e nutricional, tendo efeitos diretos e indiretos na satide geral do animal
(VENTE-SPREEUWENBERG et al., 2003). Nessa fase, os sistemas imunologico e digestivo
sdo ainda imaturos (NOFRARIAS et al., 2006) e é caracterizada por menor consumo de ragio
que, em conjunto, predispde o leitdo a distirbios gastrointestinais (BRUININX et al., 2002).

A alimentacdo muda de forma brusca, passando do estado liquido (leite materno) para o
solido (racdo). A capacidade de digestdo do intestino delgado ainda ¢ limitada, ocorrendo
redugdo acentuada na ingestdo de alimentos nos primeiros dias. Esta reducdo provoca uma
diminui¢do da massa do intestino, com redu¢do das vilosidades intestinais, que contribui para
um aumento na taxa de mortalidade (LUCHTENBERG, 2014). Os leitdes passam periodos de
até 48 horas sem se alimentar e 12 horas sem ingerir 4gua, agravando ainda mais essa etapa
(KHAFIPOUR et al., 2014).

As quantidades de enzimas secretadas pelo sistema digestorio e de acido cloridrico pelas
células parietais do estdmago sao limitadas neste periodo (GEARY et al., 1999), o que promove
digestdo incompleta de carboidratos e proteinas, alterando a osmolaridade do conteudo
intestinal e propiciando condi¢des favoraveis para o desenvolvimento de bactérias patogénicas,
predispondo a ocorréncia de diarreias, sendo necessario incluir fontes de energia mais
digestiveis na dieta de leitdes desmamados (BERTOL et al., 2000). As dietas devem ser
compostas por gorduras, derivados lacteos, cereais processados ou agucares simples, atendendo
as necessidades energéticas até que estejam plenamente capacitados em utilizar o amido dos
alimentos de origem vegetal (HAUPTLI, et al., 2005).

Em relagdo ao sistema imunoldgico os leitdes pos desmame sdo extremamente
deficientes em imunidade e dependem amplamente do leite da matriz para protecao,
crescimento e sobrevivéncia (STOKES et al., 2001). Desse modo, o gerenciamento de dietas
adequadas, principalmente durante esse periodo, induzindo o suino ao consumo de rac¢ao, ¢ uma

tarefa desafiadora na producao.
2.2  GORDURA DE COCO
A gordura e/ou 6leo de coco (virgem) € obtida a partir da polpa do fruto ¢ uma fonte de

lipidios efetiva em relagdo a outras fontes energéticas devido a alta proporc¢ao de acidos graxos

saturados de cadeia média (> 80%) em sua composi¢ao (REDA; CARNEIRO, 2007), exibindo
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maior resisténcia as reacoes oxidativas (YOUSEFI et al., 2013). As espécies de coco brasileiros
utilizadas para a extracdo dos dleos ¢ o Palmiste (Elaeis guineenses) e o Babagu (Orbignya
phalerata). O 6leo de coco babagu ¢ o mais utilizado, considerado “o tesouro do Maranho”
(BARBOSA, 2018), possui caracteristicas sensorias importantes, como aroma € um sabor
levemente améndoado. Os acidos graxos de cadeia média que destacam-se no 6leo de coco

babacu (Tabela 1), sdo o acido laurico e miristico (SILVA et al., 2012).

Tabela 1- Composigdo de 4cidos graxos do 6leo de coco babagu.

Nomenclatura Acidos graxos (%) Tempo de retengdo (min)
Caproico Ce 3,3 7,088
Caprilico Cs 9,2 7,986
Céaprico Cio 9,6 9,322
Laurico Ci2 54,7 11,256
Miristico Ci4 11,8 13,632
Palmitico Cis 4.8 16,207

Linoléico Cis:2 0,9 18,779
Oléico Cisg:1 6,5 19,547

Estearico Cis.o 2,05 20,678

Fonte: SILVA et al., (2012).

As gorduras lauricas, sdo resistentes a oxida¢ao ndo enzimatica e ao contrario de outros
Oleos e gorduras apresentam temperatura de fusdo baixa e definida (24 — 35 °C) (CHEN;
ELEVITCH, 2006), sdo utilizadas principalmente na industria cosmética e alimenticia onde em
virtude de suas propriedades fisicas e resisténcia a oxidacdo sdo empregadas no preparo de
gorduras especiais para confeitaria, sorvetes, margarinas e substitutos de manteiga de cacau
(MACHADO et al., 2006; LAWSON, 1999).

O nivel de satura¢do determina a consisténcia da gordura em temperatura ambiente. A
gordura de coco passa a ser 6leo com uma baixa elevacdo na temperatura, em comparacao com
outros lipidios, devido a predominancia de acidos graxos de cadeia média em sua composi¢ao
(DEBMANDAL etal.,2011). Apesar de estar presentes em uma quantidade baixa, os acidos graxos
insaturados podem sofrer a oxidacdo lipidica, que afeta diretamente as caracteristicas da gordura,
principalmente as propriedades sensoriais.

No Brasil, a gordura de coco tem sido usada quase que, exclusivamente, na fabricacao
de produtos de higiene e limpeza. No entanto, ha um interesse em desenvolver mercados e

novas alternativas para uso na fabricacao de produtos alimentares. Comercialmente, a gordura
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de coco ¢ uma fonte de lipidios de valor alto, porém seus beneficios compensam o elevado
custo. Ela melhora a absor¢ao dos nutrientes, o que faz aumentar as defesas do organismo,
melhora a palatabilidade, a conversdo alimentar, a absorcdo das vitaminas lipossoluveis e
propicia uma melhoria na consisténcia das ragdes (REZENDE et al. 2006).

Os acidos graxos de cadeia curta e média fornecem energia, exibem boa digestibilidade
(CHE MAN; MARINA, 2009) e tém sido estudados por suas propriedades antimicrobianas (LI
etal., 2012). A introducdo de antimicrobianos no uso terapéutico foi revolucionéria no combate
as doencas causadas por bactérias em animais (SEMJEN, 2000). Boyen et al., (2008),
analisaram a utilizacao de acidos graxos de cadeia curta e média na alteragdo das propriedades
de viruléncia da Salmonella typhimurium e a diminuig¢@o da colonizagao intestinal em suinos.

Os o6leos e gorduras sdo partes integrantes de uma ordem de compostos denominados
lipidios, do qual os triacilglicerdis sdo comumente encontrados em alimentos. Estdo sujeitos a
diversas alteracdes quimicas durante o periodo que compreende processamento,
armazenamento ¢ consumo (ARAUJO, 2011). Apesar de ser considerada estavel (YOUSEFI et
al., 2013), devido a maior composi¢ao de acidos graxos saturados, ¢ suscetivel a reagdes
oxidativas. Essas reacdes sao decorrentes da interferéncia de agentes externos como a luz, calor,
umidade, tornando-se vulneravel ao longo do tempo.

A oxidagdo lipidica é uma rea¢do quimica que provoca a deterioragdo de alimentos
contendo lipidios, diminui o valor nutricional e no caso da gordura de coco, causa
principalmente a formacao de aromas indesejaveis (OLIVER, et al., 2009). A oxidacao inicia
pela autoxidagdo mediada por radicais livres, que pode ser acelerada por fatores como ions
metalicos e calor, ou por foto oxidagdo na presenga de luz e sensibilizantes ou enzimas
(AUGUSTIN; SANGUANSRI, 2003).

Os produtos primarios de oxidagdo lipidica sdo hidroperdxidos, que se decompdem a
radicais alcoxilo e peroxilo que propagam a cadeia, aumentando a taxa de rotacdo radical e
passam por vdarias recombinacdes e vazdes para formar produtos secundarios, por exemplo,
aldeidos, cetonas e alcoois (SCHAICH, 2005). Como a oxidag¢ao lipidica implica fortemente na
vida util dos alimentos e nas propriedades sensoriais (FENG et al., 2015), € necessario
desenvolver estruturas que possam limitar o contato entre os lipidios e o meio externo em que
sdo introduzidos.

Os 4acidos graxos presentes na composicdo da gordura de coco sdo facilmente
degradados por fungos dos géneros: Penicillium, Aspergillus, Cladosporium, Fusarium,
Tricderma e Monascus, este tipo de deterioragdo foi descrito como rango cetdnico

(KINDERLERER, 1994). O crescimento microbiano pode resultar em uma perda significativa
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de material biolégico com uma producao concomitante de metabolitos microbiais que
contribuem para odores e sabores desagradaveis. Durante a deterioragdo microbiana os
alimentos podem ficar superaquecidos e perder a coloragdo caracteristica.

O rango ¢ um termo subjetivo que € usado para descrever o odor de gorduras e 6leos
comestiveis apos alteragdes oxidativas ou hidroliticas (SINGH et al., 2017). O rango cetonico
pode ser controlado pela auséncia de esporos de fungos a uma temperatura inferior a 4 °C;
atividade de 4gua inferior a 0,91; adicdo de acido sérbico ou pela auséncia de oxigénio
(KINDERLERER, 1994). Portanto a prote¢dao da gordura de coco contra o ambiente externo ¢

uma alternativa para minimizar os efeitos adversos que podem causar sua deterioragao.

2.3 SORO DE LEITE

Os produtos lacteos fornecem nutrigdo sob a forma de energia (carboidratos presentes
como lactose), nitrogénio (das proteinas) e também atuam como fonte de calcio. O soro de leite
¢ o liquido residual obtido a partir da coagulagao do leite destinado a fabricagdo de queijos, ¢
uma solu¢do multicomponente de constituintes soliveis em agua que pode contribuir para
enriquecer ¢ desenvolver novos produtos alimenticios, tanto na alimentagdo humana quanto
animal (CHAVES et al., 2010).

Existem dois tipos basicos de soro: soro de leite doce e acido. Os principais
componentes apds a agua, sao lactose, proteinas do soro, minerais e gordura (Tabela 2)

(PANESAR et al., 2007; JELEN, 2009).

Tabela 2- Composi¢ao média do soro lacteo bovino.

Componente Teor (%)

Agua 93,4
Lactose 4,60
Proteinas 0,70
Cinzas 0,65
Calcio 0,10
Fosforo 0,08
Gordura 0,05
Outros 0,42

Fonte: Adaptado Carminatti (2001).
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O soro de leite apresenta em média 4,6% de lactose, que € o seu principal carboidrato.
Além das propriedades funcionais dos constituintes do soro de leite, este subproduto apresenta
excelentes propriedades tecnologicas (ALVES et al., 2014). A lactose apresenta alta
potencialidade de aplicacdo em formulacdes alimenticias, como em produtos panificados e
balas, além de ser utilizada, quando pura, pela industria farmacéutica (ALMEIDA et al., 2015;
SOUZA et al., 2010). A medida que o teor de proteina representado por caseinas e proteinas de
soro de leite aumenta, os niveis de lactose diminuem. O soro de leite com menor teor de lactose
proporciona cor e sabor brandos, o que define a aplica¢do adequada para diferentes formulagdes
de produtos em que os compostos de aroma podem ser ou nao considerados interferentes
(MULVIHILL, 1992; ISLAM; LANGRISH, 2010).

As proteinas possuem propriedades antioxidantes que sdo uteis para manter as
caracteristicas e proteger os ingredientes ativos quimicamente labeis (MATALANIS et al.,
2012). Sao completas e de alta qualidade, com um rico perfil de aminoécidos, fornecem
beneficios a satde e podem ser utilizadas como agentes encapsulantes na elaboragdo de
produtos (MOKNI GHRIBI et al., 2015).

As proteinas de soro de leite sdo uma mistura de proteinas globulares que podem ser
concentradas e exibir excelentes propriedades nutricionais (BURGAIN, et al., 2016). As
proteinas do soro consistem principalmente em dois tipos, proteina de soro e caseina. A caseina
¢ uma fosfoproteina e utilizada como aditivo alimentar, um aglutinante seguro para misturas,
fonte de carboidratos, aminoacidos, célcio e fosforo (HARAGUCHI et al., 2006). Apresentam
uma estrutura globular contendo algumas pontes de dissulfeto, que conferem um certo grau de
estabilidade estrutural. As fragdes, ou peptideos do soro, sdo constituidas de: beta-
lactoglobulina (BLG), alfa-lactoalbumina (ALA), albumina do soro bovino (BSA),
imunoglobulinas (Ig‘s) e glicomacropeptideos (GMP). Essas fragdes podem variar em tamanho,
peso molecular e funcdo, fornecendo as proteinas do soro caracteristicas especiais
(NISHANTHI et al., 2017).

O concentrado proteico ¢ uma forma processada de proteina de soro de leite que possui
o menor nivel de gorduras e colesterol em comparacdo com outras formas de soro
comercialmente disponivel, mas um alto nivel de compostos bioativos. Também contém
carboidratos na forma de lactose e tem um teor de proteina na faixa de 65-70% (MOHAN et
al., 2015).

A constitui¢cdo das proteinas de soro de leite produzidos a uma escala industrial usando
técnicas de filtracdo contém quantidades residuais de caseinas além das proteinas de soro

globulares (COPPOLA, et al., 2014). As caseinas sdo resistentes ao calor e melhoram a
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estabilidade ao calor de emulsdes com baixas concentracdes de proteina, formando longas
caudas pendentes na superficie de goticulas de gordura (KELLY et al., 2014).

O processamento para desenvolver produtos ajuda a reduzir a polui¢do ambiental e
também proporciona ao setor lacteo um incentivo econdmico adicional devido a possivel venda
desses produtos recuperados ou processados (GANJU; GOGATE, 2017). Durante anos, o soro
de leite era considerado um desperdicio e descartado diretamente nos recursos hidricos criando
preocupacdes ambientais. O problema ¢ minimizado com a concentracdo das proteinas do
mesmo e concentrando soro doce por evaporacao até ~ 45-60% de solidos soluveis, seguido de
cristalizacao de lactose e secagem por pulverizagdo para produzir um soro de soro de leite livre
nao pegajoso (DE WIT, 2001), que atualmente ¢ usado em diferentes aplicagdes de alimentos
com aplicagdo na alimentacdo humana e animal.

A adicdo de produtos lacteos as dietas no periodo pos-desmame em suinos resulta em
melhores taxas de crescimento, maior consumo de ragdo ¢ melhores indices de eficiéncia
alimentar quando comparadas a leitdes alimentados com dieta a base de milho e soja
(HAUPTLI, et al., 2005). Rico em nutrientes, o soro de leite, ¢ uma alternativa para a industria
de alimentos, utilizando-o em formulagdes alimenticias, na perspectiva de otimizar o valor
comercial do soro, proporcionar uma destinacdo adequada e desenvolver novos produtos a base

deste fluido industrial.

24 MICROENCAPSULACAO

O conceito de microencapsulagio surgiu da idealizagdo do modelo celular (RE, 2000).
Nele, a membrana que envolve e protege o citoplasma e os demais componentes exerce, ao
mesmo tempo, as fung¢des de controlar a entrada e saida de material na célula. Com o
desenvolvimento de novas pesquisas, a aplicagdo da microencapsulacdo estendeu-se a
incorporagdo de aditivos naturais e ingredientes, que visam a prote¢do e a preservacdo das
caracteristicas e a liberagdo do produto nos diferentes meios que ele se aplica (SUN et al., 2013).

Na area de alimentos, os estudos foram iniciados nos anos 1960 pelo Instituto de
Pesquisas Southwest, nos Estados Unidos, com a microencapsulagdo de 6leos essenciais para
prevenir a oxidagdo e perda de substancias volateis e controlar a liberacdo do aroma (CHUNG
etal., 2011).

O processo de microencapsulagdo consiste no aprisionamento de células, enzimas ou
ingredientes alimentares (GIBBS et al., 1999) em substancias que atuam como revestimento

(BAKOWSKA-BARCZAK; KOLODZIEJCZYK, 2011). Sao constituidas por um material
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interno, denominado de material ativo, recheio ou nucleo, enquanto o externo, ¢ o agente
microencapsulante, parede ou membrana (SUN et al., 2013).

As cépsulas, em relacdo a estrutura fisica, podem ser caracterizadas como reservatorio,
matriz e matriz revestida (Figura 1). As cépsulas do tipo reservatorio apresentam uma camada
ou uma capsula em torno do material nucleo, j& o tipo matriz, tem o material ntcleo disperso
sobre 0 material encapsulante e/ou sob a superficie, enquanto que a combinagdo da capsula do
tipo reservatorio com a do tipo matriz, forma um terceiro tipo, a matriz revestida (ZUIDAM,;

NEDOVIC, 2010), ou seja, ¢ uma camada adicional a capsula ja formada.

Figura 1 — Tipos de capsulas.

Reservatorio Matriz Matriz revestida

Fonte: Zuidam; Nedovic (2010).

O objetivo da microencapsulagdo ¢ formar uma barreira entre o nucleo da capsula e as
condi¢des adversas do ambiente (SANCHEZ et al., 2016) como a umidade, luz, oxigénio, pH
(FANG; BHANDARI, 2010; YAN, 2014), além de liberar o componente em locais especificos
(MENEZES et al., 2013). A microcapsula ¢ capaz de estabilizar o material microencapsulado,
controlar reagdes oxidativas, mascarar sabores, cores ou odores indesejaveis, prolongar a vida
atil e proteger compostos de valor nutricional (FAVARO-TINDADE et al., 2008; LI et al.,
2009; BUREY et al., 2009).

As capsulas sdo classificadas de acordo com o seu tamanho, sendo macrocéapsulas (>
500 um), microcapsulas (0,2 pm-500 pm) e nanocapsulas (< 0,2 um) (RE, 1998). As
microcapsulas podem ter formato esférico, tubular, oval ou irregular (KHADIRAN et al., 2015),
sendo que o formato varia em fungdo do método e do material encapsulante escolhido. A

elaboragdo das microcapsulas pode ser realizada por trés técnicas diferentes (Tabela 3).
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Quadro 1 — Diferentes técnicas de microencapsulagio.

Métodos Técnicas

polimeriza¢ao em suspensao
quimicos polimerizagdo em dispersdo

polimerizacdo em emulsdo

coacervacao
fisico-quimicos COz supercritico assistido

Spray dryer
fisico-mecanicos encapsulagdo eletrostatica

Fonte: Adaptado Giro-Paloma et al., (2010).

A escolha do método depende da aplicagdo da microcépsula, o tamanho desejado, o
mecanismo de liberacdo e as propriedades fisico-quimicas do material ativo e do agente
encapsulante (GIRO-PALOMA et al., 2010).

Uma das grandes importancias e relevancias das técnicas de encapsulaciao tem sido a
preservacao do potencial antioxidante de determinados alimentos/ingredientes e a viabilidade

de sua aplicagdao em alimentos prontos para consumo (BOTELHO et al., 2017).

2.4.1 Materiais encapsulantes

O mecanismo de liberagao do material interno da cdpsula ¢ de acordo com a natureza
do agente encapsulante, sua funcdo ¢ proteger o material nicleo, garantindo uma liberagao
controlada (MARESCA et al., 2016), sendo utilizado também como cobertura para a
microcapsula. Eles podem ser polimeros naturais ou sintéticos, dependendo do material nucleo,
o processo de encapsulagio e as caracteristicas desejadas (SANCHEZ et al., 2016).

A escolha do agente encapsulante depende de alguns fatores, entre eles o processo
utilizado para a formagao da microcapsula, o mecanismo de liberacdo ideal e a ndo reatividade
com o material a ser encapsulado (FAVARO-TRINDADE et al.; 2008). Os carboidratos, as
proteinas do leite e 0s novos biopolimeros constituem as trés principais classes de materiais de
parede disponiveis e adequados para a microencapsulagdo por spray dryer (JAFARI et al.,
2008).

Um dos fatores essenciais a ser discutido durante a escolha de um método de produgao
de sistemas encapsulantes sdo as caracteristicas do material encapsulante, que deve levar em

conta sua capacidade de dispersar ou emulsificar o material ativo, bem como ndo reagir com o
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material a ser protegido. Além disso, o material precisa fornecer maxima prote¢ao ao material
ativo contra as condi¢gdes ambientais adversas para o bioativo encapsulado, ter um custo
acessivel e ser de grau alimenticio (DESAI; PARK, 2005). A fun¢do do agente encapsulante ¢
proteger o material nicleo, garantindo uma liberagdo controlada (WURTH; FOERST;
KULOZIK, 2016), mas, além disso, também pode ser utilizado como cobertura para a
microcapsula.

Os agentes encapsulantes utilizados no processo de encapsulagdo podem ser polimeros
naturais ou sintéticos, dependendo do material nucleo, o processo de encapsulagdo e as
caracteristicas desejadas (SANCHEZ et al., 2016). Eles devem ser de grau alimenticio,
biodegradaveis e capazes de proteger o material nicleo, além de proporcionar uma boa
estabilidade durante o processamento e também nos produtos finais.

As proteinas presentes no soro de leite sdo consideradas surfactantes naturais (CAKIR-
FULLER, 2015) e possuem propriedades antioxidantes (MATALANIS et al., 2012). A lactose
¢ fonte de energia, por ser um dissacarideo e possui propriedades sensorias desejaveis como
aroma e sabor doce (NEDOVIC et al., 2011). O tipo de agente encapsulante utilizado também
desempenha um papel significativo nas caracteristicas da alimentag¢do e do p6. Caracteristicas
de emulsdo, como estabilidade, viscosidade, tamanho das goticulas e caracteristicas do p6 sao
afetadas principalmente pelo tipo de agente portador (JAFARI et al., 2008) Os agentes
transportadores mais utilizados para encapsulaciao de d6leo sdo a maltodextrina (MD), a goma
arabica (GA) e os concentrados de proteina de soro de leite (WPC). A maltodextrina (MD) ¢
amido hidrolisado e tem baixo custo, baixa viscosidade em concentracdes mais altas e fornece
protecdo contra a oxidagdo (AKHTAR; DICKINSON, 2007), mas tem baixa capacidade de
emulsificacdo. Portanto, ¢ preferivel combinagdes com outros agentes protetores, como a GA e
WPC (BULE et al., 2010).

Deste modo, a microencapsulagao de compostos sensiveis utilizando soro de leite como
principal agente encapsulante torna-se uma alternativa promissora na prote¢do de compostos

sensiveis como probidticos e dleos essenciais.

2.4.2 Agente ativo

O agente ativo € o nucleo no processo de microencapsulacao, ¢ o material de interesse,
que necessita ser protegido e liberado em ambiente desejado (FRASCARELI, 2012). Podem
ser moléculas bioativas (por exemplo, agentes aromatizantes, edulcorantes, corantes, 6leos e

vitaminas) ou células vivas como probidticos (POKORNY, 2007). Muitas das moléculas
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bioativas microencapsuladas apresentam capacidade antioxidante, evitando a oxidacao de
compostos (OROIAN; ESCRICHE, 2015).

A microencapsulagcdo de moléculas bioativas, ingredientes funcionais ou células vivas
para industria alimentar deve considerar varios fatores, como preocupacdes tecnoldgicas
(propriedades de fabricagdo e armazenamento), viabilidade econdmica e satisfagdo dos
consumidores (AGUIAR et al., 2016). O agente ativo microencapsulado deve ser protegido e
conservado (DESAI; PARK, 2005; LESME; McCLEMENTS, 2009), através de técnicas como
a microencapsulagdo (DRIDI et al., 2016), que evita a instabilidade quimica criada pelo ar, luz,
altas temperaturas e umidade, sendo estes os fatores responsaveis pela rapida degradagdo e

evaporacao do agente ativo em estudo.

2.4.3 Secagem por Spray dryer

A remog¢ao de agua de produtos ¢ uma pratica comum como forma de assegurar a
estabilidade microbiologica, prevenir reacdes de degradacdo e oxidacao que podem alterar as
caracteristicas do produto (CALISKAN; DIRIM, 2013).

A secagem por Spray dryer ou pulverizagdo, depende de uma série de fatores, dentre
eles o tamanho de particula requerido, as propriedades fisicas e quimicas do material
encapsulante e do bioativo, mecanismos desejados de liberacdo, escala de producdo e custo
(GOMES, 2011). E indicada para materiais sensiveis, devido a secagem em altas temperaturas
por periodos curtos de tempo (PATRICK et al., 2013). A técnica envolve trés passos basicos:
preparacao da dispersao; homogeneizacdo e atomizacgao. Na ultima etapa, ocorre a desidratagao
das particulas atomizadas (GHARSALLAOQOUI et al., 2007).

Neste processo, uma corrente fluida (liquida) ¢ convertida em pequeninas goticulas
através de um atomizador. Previamente, incorpora-se ao liquido um encapsulante que tem como
objetivo proteger o nucleo, ou seja, o liquido encapsulado, quando este encontrar tanto o ar,
aquecido da camara de secagem, como as paredes quentes do equipamento. As finas goticulas
formadas submetem-se a forgas centrifugas e liberam agua ainda dentro da cdmara de secagem,
transformando-se em pequenas particulas solidas em forma de pd. As particulas do p6 formado
descem pela camara de secagem e sdo separadas por tamanho, em um ciclone, que fica
conectado na saida da camara de secagem (Figura 2). As particulas formadas podem ser de
diferentes tamanhos, macro, micro e nanoparticulas, dependendo do tipo de equipamento

utilizado e das condi¢des do processo (MARFAT, 2010).
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Figura 2- Esquema representativo do processo de secagem por Spray dryer.
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Fonte: Adaptado Reineccius (2004).

Esta técnica ¢ utilizada para capturar compostos labeis em um material de suporte, o que
os protege da evaporacao, degradacdo e producao de sabores durante o armazenamento
(BLASZCZAK et al., 2013). Em po6s microencapsulados contendo 6leos, a estabilidade dos
lipidios ¢ controlada pelas propriedades do material da parede e pela interface 6leo-matriz, a
presenca de fatores antioxidativos e pro-oxidativos e as condi¢des de armazenamento
(GHARSALLAOUI et al., 2012; OLIVER et al., 2011).

Os parametros da formulacdo e do processo tornam-se importantes para obter as
caracteristicas desejadas no produto em pd. Em primeiro lugar, o preparo da amostra e sua
homogeneizacdo desempenharam um papel essencial no rendimento do produto seco
(FRASCARELI et al., 2012). Especificamente, os pardmetros mais significativos sdo o
conteudo do nucleo e a concentracdo total de solidos, que deve ser elevada para que haja menos
teor de agua na amostra a ser seca (FRASCARELI et al., 2012; WANG et al., 2009). Em
segundo lugar, as condigdes operacionais dependem das caracteristicas da suspensdo de
alimentacao e das propriedades de produto desejadas (GALLEGOS-INFANTE et al., 2013).
Neste contexto, devem ser consideradas condigdes de secagem 6timas (como fluxo de ar de
alimentacdo e atomizacdo, temperatura de entrada de ar de secagem, entre outros) para
minimizar o material de nicleo ndo encapsulado no produto (FRASCARELI et al., 2012;
WANG et al., 2009; JAGTAP et al., 2016).

A secagem por Spray dryer possui facil disponibilidade de equipamentos, baixos custos

de processo, podendo ser utilizada para obter produtos com propriedades especificas
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(CALISKAN; DIRIM, 2013; MISHRA et al., 2014; SINGH; DIXIT, 2014). Eo processo mais
utilizado devido a simples operacdo e boa relagdo custo beneficio, visando a protecgdo,

estabilidade e seguranca do produto final.

2.4.4 Microencapsulacao de éleos seguida de secagem por Spray dryer

A microencapsulagdao de 6leos € uma alternativa para proteger dcidos graxos contra a
oxidagdo, permitindo assim a sua aplicagdo em alimentos. Os 06leos e gorduras sofrem rapida
deterioragdo devido sua composicdo e a oxidagdo durante o processamento, transporte e
armazenamento. Sendo assim, necessitam de uma protecao adequada antes de sua aplicacao ou
incorporacdo em produtos alimenticios (TIMILSENA et al., 2017).

A primeira microencapsulagdo com sucesso de 6leo de aromas foi realizada em matriz
de goma arabica através da secagem por pulverizagao em 1927 (FANGER, 1974). A secagem
por pulveriza¢do ainda ¢ a técnica mais frequente e amplamente utilizada na industria para
encapsular muitos ingredientes alimentares instaveis e agentes farmacéuticos ativos (ARSLAN
etal., 2015).

Duas estratégias principais sao aplicadas pelas industrias de alimentos para minimizar a
deterioragdo de 6leos e gorduras, sdo elas: i) incorporagdo de antioxidantes naturais ou
sintéticos em Oleos e gorduras para minimizar a oxidagdo; e ii) microencapsulacao para evitar
seu contato direto com estressores ambientais, incluindo oxigénio, calor, umidade e luz.
(TIMILSENA et al., 2017). As proteinas e polissacarideos incluindo gomas, individualmente
ou na forma complexada, sdo comumente utilizados como materiais de revestimento para
microencapsula¢do de ingredientes alimenticios, incluindo 6leos ricos em acidos graxos
insaturados (SANGUANSRI; AUGUSTIN, 2011).

A técnica de microencapsulagdo seguida de secagem por Spray dryer tem sido utilizada
com sucesso em grande variedade de alimentos, como férmulas infantis e misturas de pao
(SCHROOYEN etal., 2001), biscoitos recheados recheados com creme (BORNEO et al., 2007)
e alimentos instantdneos como sopas, bebidas de cacau , puré de batata , produtos lacteos
(KOLANOWSKI et al., 2007). E uma técnica simples, de baixo custo, reproduzivel e facil de
escalonar. E adequada para encapsular materiais sensiveis ao calor (como 6leos) por causa de
seus curtos tempos de secagem (5 a 30 s) (DESAI & PARK, 2005). Este método produz
microparticulas em p6 com baixa atividade de dgua (aw), simplificando o transporte, manuseio

e armazenamento e garantindo a qualidade microbioldgica (GOUIN, 2004).
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O processo de microencapsulacao possui fundamental importancia na industria de
alimentos e vem sendo amplamente utilizado com a finalidade de controlar a instabilidade,
preservar compostos, e incluir ingredientes bioativos ou funcionais aos alimentos. Um exemplo
disso, na area de laticinios ¢ a producdo do “whey fat”. O “whey fat” comercializado ¢
composto basicamente por soro de leite, 6leo de palma, gordura concentrada em po.
Primeiramente, ¢ realizada a microencapuslacao do 6leo de palma utilizando o soro de leite
como agente encapsulante e posteriormente a secagem, ¢ adicionada a gordura concentrada em
po, proporcionando maior teor lipidico ao produto, o que acareta em uma maior fonte de energia

para a alimentagdao animal.
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3 MATERIAL E METODOS

Os experimentos foram realizados nos Laboratérios do Curso de Engenharia de
Alimentos e Laboratorios do Parque Cientifico e Tecnoldgico da Universidade de Passo Fundo.
Com o intuito de obter um produto chamado “whey fat” com a prote¢do da gordura de
coco por meio da formagao de microparticulas, utilizando o soro de leite como principal agente
encapsulante, a pesquisa foi estruturada de acordo com a ordem disposta no fluxograma da

Figura 3.

Figura 3 — Fluxograma das etapas de execugdo do trabalho.
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Fonte: elaborado pelo Autor (2018).

3.1 MATERIAS-PRIMAS

O soro de leite concentrado e a gordura de coco (mistura de Coco Babagu: Orbignya
phalerata ¢ Palmiste: Elaeis guineensis; QualiCoco) foram fornecidos pela Empresa RELAT —
LATICINIOS RENNER S.A de Estagio — RS. A maltodextrina (MD), (MOR REX
1920/Ingredion) e a goma arabica em pd pura (GA), (SYNTH) foram adquiridas pelo

Laboratorio de Bioquimica e Bioprocessos - UPF.
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3.2 CARACTERIZACAO DA MATERIA-PRIMA E ELABORACAO DAS
MICROPARTICULAS

A gordura de coco foi caracterizada quanto ao perfil de dcidos graxos por Cromatografia
Gasosa acoplada a Espectrometria de massa (SHIMADZU, modelo GCMS — TQ8030), nas
seguintes condigdes: coluna DB-WAX — 30 m x 0,25 mm x 0,25 pm; temperatura da coluna:
130 °CO min 2 °C/min até 210 °C (2 min); inje¢ao Split 1:50; temperatura do injetor: 230 °C;
volume injetado: 1 uL; método de quantificacdo: normalizacdo de area; gas de arraste: Hélio
Ultra Puro 1 mL min™'. A analise foi realizada pelo Laboratério de Cromatografia do Centro de
Pesquisa em Alimentagdo (CEPA), da Universidade de Passo Fundo (UPF).

As microparticulas foram elaboradas pela técnica de secagem por Spray dryer e foram
baseadas: no processo de encapsulacao, nos agentes encapsulantes utilizados, na quantidade de
material nucleo capaz de ser aprisionado, homogeneizacdo da amostra, na solubilidade e
eficiéncia de encapsulacao.

Foram estabelecidas 11 amostras para estudo, destas foram elaboradas 7 tipos diferentes

de microparticulas, conforme delineamento do Quadro 2.
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Quadro 2 — Delineamento experimental utilizado para o desenvolvimento de microcapsulas através da

técnica de secagem por Spray dryer.

Amostras Composicao

1 Soro de leite.

2 Gordura de coco : soro de leite. 13% valor proteico.

3 Gordura de coco : soro de leite. 35% valor proteico.

4 Whey fat comercial.

5 Gordura de coco extra virgem comercial.

6 Gordura de coco : whey protein. 81% valor proteico.

7 Gordura concentrada em po.

8 Gordura de coco: (Soro de leitetMD-+GA).

9 Gordura de coco: (Soro de leite+GA).

10 Gordura de coco : soro de leite, com adi¢do de gordura concentrada em pé (1:1
m/m).

11 Gordura de coco : (Soro de leite+tMD-+GA) com adig¢ao de gordura concentrada em
p6 (1:1 m/m).

Legenda: MD: Maltodextrina; GA: Goma arabica alimenticia.

Fonte: elaborado pelo Autor (2019)

As amostras 1,4, 5 e 7 sdo amostras controle, adquiridas e fornecidas pela empresa Relat
para a realizacdo deste estudo. As demais amostras foram ensaios elaborados para o
desenvolvimento das microparticulas.

Diferentes propor¢des de agente ativo (gordura de coco): encapsulante (soro de leite;
maltodextrina ; goma arabica) foram testadas, sendo elas: 1:50, 1:40, 1:30, 1:20, 1:10 e 1:5 (v/v)
(SANCHEZ et al., 2016; FRASCARELI, 2012; DESAI; PARK, 2005) e diferentes valores
proteicos de soro de leite também foram testados (amostras 2, 3 e 6), com o intuito de avaliar
se uma maior quantidade de proteina no agente encapsulante iria garantir uma maior prote¢ao
do agente ativo.

A partir disso, as propor¢des de agente encapsulantes foram definidas a) Soro de leite;
b) Soro de leite:MD:GA (50:25:25 m/m) e c) soro de leite:GA (50:50 m/m) (JAFARI et al.,
2008). Estes agentes encapsulantes em diferentes propor¢des foram dissolvidos em agua
utilizando um agitador magnético. Com base nos ensaios preliminares (em termos de eficiéncia

de encapsulacdo %) e na literatura cientifica, as formula¢des foram preparadas sendo a
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concentracdo de solidos soluveis fixada em 30% e relacdo de 1:3 nucleo:encapsulante,
respectivamente (PREMI; SHARMA, 2017).

As amostras 1, 2, 3 e 6 foram homogeneizadas em homogeneizador de bancada (Modelo
TECNOLAB, TECNOHOMO, Brasil). O homogeneizador ¢ uma bomba de pistdes de alta
pressao provida de valvulas homogeneizadoras. Pela queda brusca de pressao e o impacto, as
particulas de solidos ou liquidos suspensos no produto se fracionam em particulas
extremamente pequenas, conforme as condi¢cdes de operacdo. As amostras 8, 9, 10 e 11 foram
homogeneizadas em Ultra Turrax (TE-102 Turratec, TECNAL) a 10.000 rpm durante 10 min.

Apods a homogeneizacgao, as amostras foram avaliadas quanto ao teor de s6lidos soltveis,
utilizando refratometro digital (ATAGO, modelo Pocket PAL-J) calibrado com 4gua destilada,
de acordo com as instru¢des do fabricante. O resultado foi expresso em °Brix; seguidas de
analise em Microscopio Optico (Modelo ATC 2000, LEICA), com aumento de 100 e 250 vezes.
Avaliou-se qualitativamente a forma e tamanho dos globulos de gordura e cristais de lactose
presentes, tendo estes, relacdo direta com a pressao, velocidade e tempo exercidos no processo,

além do tamanho das particulas apos a secagem.

3.3 SECAGEM POR SPRAY DRYER

As amostras homogeneizadas 1, 2, 3, 6, 8,9, 10 e 11 foram submetidas a secagem por
Spray dryer (LabMagq, modelo MSD 1.0, Brasil) sendo avaliadas as seguintes condigdes (Tabela

3), que afetam diretamente o rendimento e o tamanho das particulas das amostras secas.

Tabela 3 — Parametros testados para homogeneizagdo da amostra.

Parametro Condicoes

Vazao da amostra 0,3;0,4;0,5;0,6; 0,7¢ 0,8 L/h

Vazao do ar de secagem 40 L/min a 50 L/min

T ar de entrada 130, 140, 150, 160, 170 ¢ 180 °C + 2°C
T ar de saida 80 °C

Diametro do atomizador 1 mm, 2 mm e 3 mm

Fonte: elaborado pelo Autor (2018)
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34 CARACTERIZACAO DAS MICROPARTICULAS

3.4.1 Caracterizacao fisico-quimica

A composicao fisico-quimica das microparticulas contendo gordura de coco, soro de
leite, maltodextrina, goma arabica; whey fat comercial e gordura concentrada em p6 foram
caracterizadas quanto aos teores de umidade, cinzas, proteinas, lipidios e lactose. Estas analises
foram realizadas segundo os métodos do Instituto Adolf Lutz (2008). O teor de lipidios foi
avaliado de acordo com Bligh & Dyer (1959).

3.4.2 Caracterizacao Morfologica

As caracteristicas superficiais (externas) foram avaliadas através do uso de microscopia
optica e microscopia eletronica de varredura (MEV), (Modelo JSM-6390LV, JEOL). As
particulas foram fixadas em stubs de aluminio sobre fitas de carbono adesivas e posteriormente
recobertas com uma fina camada de ouro em equipamento Balzer (Baltec SCD50). As

observagdes foram realizadas com aceleracao de 20 kV.

3.4.3 Tamanho de particula e dispersao granulométrica

O tamanho de particula foi avaliado utilizando um instrumento de difracdo de luz laser
(BETTERSIZER, modelo S2-WD), com faixa de anélise entre 0,3 um a 500 um. Foram
realizadas 100 leituras, ndo sendo necessario realizar a triplicata das analises. A partir de uma
quantidade homogénea de amostra obtida, por meio do software especifico, foi determinado o
diametro médio e a distribuicdo de tamanho das microparticulas. O span, valor matematico
definido como a medida da dispersdo granulométrica (CHEN; DAVIS, 2002), avalia a variagdo
do volume de distribuicao das particulas em relacao ao diametro médio, foi calculado de acordo
com a Equagdo (1):

dv,90) — dw,10) (1

span =
dw,50)

sendo:
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d @), d (50, d (v10): didmetro das particulas a 10%, 50% e 90%, respectivamente, da

distribui¢ao acumulada para a amostra.

3.4.4 Determinacio da eficiéncia de encapsulacio (EE%)

A quantidade de 6leo ndo encapsulado foi avaliada para calcular a eficiéncia de
encapsulamento imediatamente ap6s a produgao por secagem por Spray dryer. Para este fim,
foi adicionado hexano (15 mL) a uma quantidade pesada com precisdo (2 g) de po das
microparticulas seguido de agitagdo em vortex da mistura durante 2 minutos a temperatura
ambiente. A suspensdo foi entdo filtrada em papel de filtro qualitativo e o residuo enxaguado
trés vezes com 20 mL de hexano por cada vez (TONON et al., 2011; WANG et al., 2011).

A solugdo de filtrado contendo o 6leo extraido foi transferida para banho maria a 80 °C,
por 1 h. Apos, em estufa a 70 °C durante 6 h para evaporagao completa de hexano. A quantidade
de oleo superficial foi calculada pela diferenga nos pesos inicial e final do recipiente de pasta e

a eficiéncia de encapsulagao foi calculada de acordo com a Equagao (2):

TO — SO )

sendo:
TO: Teor total de 6leo (teor de lipidios em 2 g)

SO: Teor de 6leo superficial.
3.4.5 Solubilidade em agua

A solubilidade das microparticulas foi determinada segundo a metodologia descrita por
Cano-Chauca et al. (2005), com adaptagdes. Para as analises utilizou-se 1 g de cada amostra
adicionada a 100 mL de agua destilada, obtendo-se uma suspensdo. A mesma foi agitada em
agitador magnético por 5 min em velocidade maxima em temperatura ambiente.
Posteriormente, foi filtrada em tela de nylon utilizando bomba de vacuo e em seguida colocado
25 mL do filtrado em placa de Petri seca e vazia, com massa conhecida a qual foi levada a estufa
a 105 °C, por 5 h. A solubilidade em agua foi calculada pela diferenca de massa e os resultados

foram expressos em percentual.
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3.4.6 Solubilidade em meio acido

A solubilidade em meio acido das microparticulas foi determinada pelo método
gravimétrico publicado por Eastman e Moore (1984) e citado por Cano-Chauca et al. (2005)
com modificagdes. Foi realizada uma solu¢gdo com o acido cloridrico (HCI), em diferentes
niveis de pH, com o intuito de simular o pH estomacal do suino (1,7 — 2,0) e verificar o
comportamento da microparticula nesse meio. Foi adicionado 1 g das capsulas em 100 mL de
agua destilada com diferentes niveis de pH 4cido e solucdo tampao fosfato (1,2; 4,5; 6,8),
seguida de homogeneizagao a 100 rpm por 30 min. Essa solugdo foi centrifugada a 3500 rpm,
por 5 min, sendo coletados 25 mL do sobrenadante e adicionados em cadinho de porcelana
previamente pesado e tarado, mantendo em estufa a 105 °C, até a evaporagdo completa da dgua.
O percentual de solubilidade foi calculado pela diferenca de massa inicial e final.

A solubilidade em meio acido, com diferentes niveis de pH ¢ um indicativo de quanto
capsula ¢ resistente ao meio submetido. Em estudos utilizando soro de leite como agente
encapsulante para liberagdo controlada em organismo animal, as amostras que apresentam
niveis de solubilidade em meio acido inferior a 70 %, sdo avaliadas quanto a digestibilidade in

vitro, simulando o sistema digestivo do animal (HUR et al., 2009; BETZ et al., 2012).

3.5 ESTABILIDADE DAS MICROPARTICULAS

3.5.1 Determinacio da atividade de agua

A atividade de dgua das amostras foi avaliada utilizando aparelho LabMaster-aw neo,
Novasina AG, de leitura direta. As leituras foram realizadas a temperatura de 25 °C, com tempo
maximo de andlise de 3 horas. O principio de andlise ¢ através de uma célula eletrolitica
resistiva e sensor infravermelho, com faixa de medi¢ao de 0,0300 a 1,0000 Aa (Umidade
relativa de equilibrio, de 3 a 100%) e temperatura de 0 a 60 °C. Resolugdo: 0,0001 Aa e

temperatura de 0,1 °C.
3.5.2 Avaliacdo por espectroscopia na regiao do infravermelho
As amostras controle e ensaios elaborados foram analisadas por espectroscopia na

regido do infravermelho (Agilent Technologies, modelo Cary 630), empregando 4 mg de cada

amostra, sendo que o registro dos espectros ¢ realizado através da Transmitancia (% T). Os
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espectros foram coletados através de 48 varreduras no modo de absorbancia de 4000 a 650 nm

com uma resolucdo de 4 nm . As analises foram realizadas a temperatura ambiente (25 °C).

3.5.3 Calorimetria exploratoria diferencial e Termogravimetria

A calorimetria exploratoria diferencial (DTA) ¢ um método de andlise térmica, este
permite avaliar as variagdes de entalpia que ocorrem com uma substancia e um material de
referéncia em fun¢do da temperatura, enquanto essas sdo submetidas a uma programagao
controlada de temperatura (JI et al., 2004).

As curvas de calorimetria exploratoria diferencial (DTA) foram obtidas por uma célula
calorimétrica (SHIMADZU, Kyoto, Japao), modelo DSC-60. Aproximadamente 5 mg das
amostras foram acondicionadas em micro cadinhos de aluminio pré-tarados, os quais foram
selados e frente a estes, antes do inicio do processo, foi colocado no calorimetro um micro-
cadinho vazio, idéntico ao da amostra, utilizado como referéncia (AGGARWALL;
DOLLIMORE, 1998; YU; CHRISTIE, 2001). As amostras foram analisadas sob atmosfera de
nitrogénio de 50 mL/min, com taxa de aquecimento de 10 °C/min e faixa de temperatura entre
20 a 600 °C (LI et al., 2014).

A Termogravimetria (TG) é um sistema capaz de medir continuamente a massa de um
material enquanto este ¢ submetido a uma programagdo controlada de temperatura. E um
método termoanalitico que permite verificar as alteragdes que o aquecimento pode causar nas
substancias, como modificagdes da estrutura molecular, além de estabelecer a faixa de
temperatura em que as mesmas sofrem processos de decomposi¢ao (GIRON, 2002).

As curvas termogravimétricas foram obtidas em analisador térmico (SHIMADZU,
modelo TGA-60). As amostras foram alocadas no sistema de balango e aquecidas sob atmosfera
de nitrogénio. As condi¢gdes de analise foram as seguintes: massa da amostra aproximadamente
10,0 mg, em panelas de alumina e platina, dependendo a composi¢do da amostra, utilizando
uma panela vazia como referéncia; atmosfera da camara de ar sintético na vazao de 100
mL/min, razdo de aquecimento 10 °C/min, com faixa de temperatura de 20 a 600°C
(AGGARWALL; DOLLIMORE, 1998). A temperatura inicial de decomposi¢ao (T di), a
temperatura maxima derivada da taxa de decomposi¢ao (TGA max) e as perdas de peso

correspondentes - assim como a massa residual foram determinadas.
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3.5.4 Tratamento dos dados

Os resultados das amostras padrdo e microparticulas foram submetidos a andlise de
variancia (ANOVA) e as médias comparadas através do teste de Tukey com intervalo de
confianga de 95% para avaliar comportamento das microparticulas, com excecdo da andlise
morfologica, tamanho de particula, avaliacao por espectroscopia na regido do infravermelho e

termogravimetria.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

41 CARACTERIZACAO DA MATERIA-PRIMA

O soro de leite utilizado foi previamente desmineralizado por nanofiltragao, cristalizado
e concentrado com 60% solidos soluiveis a temperatura ambiente.
A gordura de coco foi caracterizada quanto ao perfil de seus acidos graxos por

Cromatografia Gasosa (Tabela 4).

Tabela 4 — Composicao e quantificagcdo dos acidos graxos presentes na gordura de coco.

Simbologia Nomenclatura Quantidade %
(g/100 g amostra)
C8:0 Acido caprilico 1,33
C10:0 Acido caprico 2,13
C12:0 Acido l4urico 37,23
Cl14:0 Acido miristico 15,11
C16:0 Acido palmitico 9,91
C18:0 Acido estearico 3,62
C18:1 Acido oleico 26,56
Cl18:2 Acido linoleico 3,84
C18:3 Acido linolénico 0,27
Saturados 69,33
Insaturados 30,67

Fonte: elaborado pelo Autor (2018)

A gordura de coco ¢ composta por praticamente 70% de acidos graxos saturados e ao
contrario de outros 6leos e gorduras apresenta temperatura de fusao baixa e bem definida (24,4
-25,6°C) (ASSUNCAO et al., 2009). O 4cido ldurico, presente em maior quantidade (37,23%),
destaca-se por ser resistente a oxidagdo nao enzimatica e ¢ utilizado na industria cosmética e
alimenticia em virtude de suas propriedades fisicas e estabilidade (MACHADO et al., 2006).

Apesar de representar 30% na composi¢do da gordura de coco, os acidos graxos
insaturados podem sofrer oxidacdo de seus compostos. A oxidagdo ¢ quase sempre
acompanhada pela formacdo de acido graxo livre e ¢ acelerada pelo aquecimento, luz e

temperatura, desenvolvendo sabor e odor indesejaveis (DEBMANDAL et al., 2011). Desta
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forma, a prote¢ao e estabilidade da gordura de coco torna-se necessaria para garantir a qualidade
do produto.

SILVA et al (2012) analisaram o perfil de 4cidos graxos de 6leo de coco produzidos em
diferentes regides do Brasil e constataram que o mesmo apresenta em maior quantidade o acido
laurico (54,7%), seguido pelo acido miristico (11,4%). A composi¢do quimica do 6leo de coco
pode variar de acordo com a condigdo climatica e localizacao geografica em que foi produzido
(HEE etal., 2017), variagdes na composi¢do de acidos graxos (%) da gordura de coco em estudo
sdo provenientes das diferentes regides de origem do coco, o que justifica a diferenca entre a

porcentagem dos acidos graxos da gordura de coco em estudo relacionada a estudos anteriores.

42 ELABORACAO DAS MICROPARTICULAS

Os parametros estabelecidos para definir a propor¢do de agente ativo:encapsulante ideal
foram: obter uma homogeneizagdo efetiva da mistura sem separagdo de fases e reduzida perda
de amostra na camera de secagem.

No processo de homogeneizagao, utilizando homogeneizador de bancada, com pressao
de 200 bar; vazao de alimentagdo de 50 L/h e tempo de homogeneiza¢ao de 8 min, ocorreu a
quebra dos globulos de gordura, assim como dos cristais de lactose presentes no soro de leite,
em particulas menores, facilitando a mistura com a gordura de coco.

A homogeneizagdo permitiu diminuir e dispersar as particulas suspensas de modo que a
mistura se tornou menos viscosa e estavel, facilitando os processos seguintes, como a alimentagao
da amostra na secagem por Spray dryer. Devido a pressdo exercida e impacto, as particulas
suspensas na amostra se fracionaram em menor tamanho (Figura 4), comprovando a

homogeneizacao da amostra, através da analise por Microscopia Optica.
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Figura 4. Microscopia optica (a) soro de leite a temperatura ambiente, aumento de 100 vezes; (b) soro de leite

homogeneizado, aumento de 100 vezes.

(2) (b)

Fonte: elaborado pelo Autor (2018)

A homogeneizagao da amostra padrao de soro de leite melhorou o aspecto e consisténcia
da mesma, tornando-o menos arenoso devido ao seu alto teor de lactose. Além disso, os
parametros de pressdo (homogeneizador) e velocidade (Ultra Turrax) foram eficientes na
homogeneiza¢do dos encapsulantes (soro de leite, MD e GA) e da gordura de coco, resultando
em amostras sem separagdo de fases, com rompimento dos cristais de lactose, diminuindo a
viscosidade e melhorando a consisténcia da mistura. Pelo fato dessa analise ser qualitativa, apos
a secagem por Spray dryer, as amostras foram avaliadas novamente através do analisador de
particulas por difracdo a laser, para uma avaliagdo quantitativa do efeito da homogeneizac¢ao no

tamanho das particulas da mistura.

4.2.1 Secagem por Spray dryer

A melhor propor¢ao de gordura de coco e agente encapsulante foi de 1:50 (v/v). Nessa
proporcao, a quantidade de soro de leite, MD e GA foram suficientes para cobrir as goticulas
de gordura e evitar sua aderéncia elevada nas paredes da cdmara de secagem. Rodrigues e
Grosso (2008) indicaram que as propor¢des de material de parede adequadas dependem
principalmente de sua composi¢do. O soro de leite utilizado na elaboragdo das microparticulas
possui 60% de solidos totais em 100 mL, totalizando 30 g de s6lidos totais (Equacdo 3). Destas
30 g, 13% ¢ valor proteico ( Equacao 4). Essa razao totaliza uma rela¢do de 1:3 m/m de agente
ativo: encapsulante, a qual é utilizada para a técnica de microencapsulacao de 6leos e gorduras

(MENEZES et al., 2013; MARESCA et al., 2016; SANCHEZ et al., 2016).
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<50 mlL soro de leite x 60 g sélidos totaiS) — 30 4 de sblid (3)
100 L = 30 g de solidos
30 g solidos * 0,13 valor proteico = 3 g proteinas. 4)

Portanto, pelo fato dos agentes encapsulantes testados possuirem alta concentracao de
lactose e carboidratos e baixo teor proteico, foi necessaria uma maior quantidade dos mesmos
para revestir a gordura.

As amostras submetidas a secagem por Spray dryer que apresentaram visualmente a
melhor resposta, em relagdo a baixa perda de produto no processo, foram nos seguintes
parametros: vazao da amostra 0,7 L/h; vazao do ar de secagem 45 L/min, temperatura de entrada
180 °C. A temperatura do ar de saida foi fixada no inicio do processo em 80 °C e o diametro
do atomizador definido foi de 3 mm; esses parametros sdo semelhantes aos utilizados pela
industria lactea para a secagem do soro de leite em pd comercializado.

O processo de microencapsula¢ao seguido de secagem por Spray dryer é o mais
utilizado para a protecdo de aromas e sabores (TRIFKOVIC et al., 2016; FRASCARELI et al.,
2012) e possui o desafio de remover a 4gua sem perda de componentes do agente ativo durante
o processamento. Todas as formulagdes testadas com quantidade de agente encapsulante
inferior a 1:50 (v/v) ndo finalizaram o processo (APENDICE B), ocorreu elevada incrustagao
do pd na camara de secagem e nao houve rendimento na saida do ciclone.

A proporcao de agentes encapsulantes definidas (1:50 v/v) foi capaz de revestir a
gordura de coco e apresentar uma secagem com perda minima de produto no equipamento. Os
parametros da analise foram estabelecidos tendo por objetivo uma secagem eficiente, sendo a
relagdo entre vazao, tempo e temperatura de secagem importantes, visando baixa perda de
amostra no equipamento e umidade do produto final inferior a 4,0 %, de acordo com os padroes
de secagem por Spray dryer (KOO et al., 2014; WEINBRECK et al., 2004).

Durante a secagem, a viscosidade mais alta faz com que o concentrado resista a agitacao,
tendendo a evitar a sua separagao e levando a um tamanho de goticula médio maior (SCHUCK
et al., 2005), dificultando a alimentacdo da amostra no bico atomizador. Todos os parametros
foram testados tendo em vista uma quantidade consideravel de po6 seco coletado no ciclone e
baixa encrustagao de amostra na camera de secagem. O rendimento nao foi calculado devido a
aglomeracdo minima, mas inevitdvel das amostras na parede do equipamento, sendo essas
particulas maiores que as desejaveis para este estudo e com teor de umidade superior ao padrao

desta técnica.
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4.3.1 Caracterizacio fisico-quimica
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A Tabela 5 apresenta os resultados da composi¢ao fisico-quimica das amostras

analisadas.
Tabela 5 — Composigao fisico-quimica das amostras, valores expressos em %.

Amostra Umidade Cinzas Proteinas Lipidios Lactose
1 1,25+0,05 5,44+ 0,10° 11,57+£0,26¢  1,53+0,11*° 81,86+ 0,08
2 3,61 +0,15°  6,02+0,06" 12,10+0,11¢  5,87+033> 7584+0,01"
3 3,88 +0,30%  4,54+0,33°  3449+046%  5,86+0,93> 42,80+ 0,46¢
4 3,55+0,10°  3,92+0,02"  572+0,09°  4235+0,22° 39,95+ 0,38°
5
6 3,41 £0,14> 384 +£0,60° 76,57+0,64" 493 £0,24° 4,07 £0,16°
7 9,57+0,60° 1,50+0,10*  1,24+0,13 38,14+ 1,7° 16,02 +0,24°
8 3,17+0,12 7,01 £0,08"  2,77+0,15° 529+0,14>  49,13+0.27"
9 442 £0,11¢ 4,76 £0,13% 3,08 £0,08° 524 £0,18" 71,04 0,018
10 3,40+ 0,05 538+0,18" 11,29+0,06° 40,20+ 0,014 45,13 +0,73¢
11 3,87+£0,02¢¢  6,24+0,71"7  2,77+0,15°  40,45+0,03% 44,69 +0,30°

Legenda: 1) Soro de leite (Padrao); 2) Gordura de coco : soro de leite. 13% valor proteico; 3) Gordura de coco :
soro de leite. 35% valor proteico; 4) Whey fat comercial; 5) Gordura de coco extra virgem; 6) Gordura de coco :
whey protein. 81% valor proteico; 7) Gordura concentrada em po; 8) Gordura de coco: (Soro de leitetMD-+GA);
9) Gordura de coco: (Soro de leite+tGA); 10) Gordura de coco : soro de leite, com adi¢do de gordura concentrada
em po (1:1 m/m); 11) Gordura de coco : (Soro de leite+tMD+GA) com adi¢do de gordura concentrada em po6 (1:1
m/m). Média + desvio padrao; Valores seguidos de letras iguais na coluna, ndo diferem entre si pelo teste de
Tukey (p < 0,05).
Fonte: elaborado pelo Autor (2019)

Com a caracterizagao fisico - quimica das amostras, apds a secagem, o intuito foi avaliar
se o teor de lipidios nas microparticulas era superior a amostra padrao (soro de leite), isso seria
um dado prévio de que os agentes encapsulantes seriam ou nao capazes de aprisionar a gordura
de coco e se houve elevada perda de agente ativo durante a secagem por Spray dryer.

Levando em consideracdo a propor¢do de gordura de coco: agente encapsulante (1:3
m/m), o teor de gordura adicionado ¢ baixo (~ 5 %), mesmo assim foi possivel detectar um
aumento no teor de lipidios nas microparticulas. A observagao experimental permitiu identificar
que a gordura adicionada, apesar de ter ocorrido perdas no processo de secagem, aumentou o

teor de lipidios, em comparagdo com a amostra controle 1. As amostras 3 e 6, apesar de
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possuirem um teor proteico superior a amostra padrao, apresentam teor de lipidios igual/inferior
a amostra 2, indicando que neste caso, uma maior concentragdo proteica nao implica na
protecdo/agregacdo da gordura de coco durante a homogeneizacao e no processo de secagem.

Os valores de umidade foram inferiores as especificagdes minimas (3 - 4 %) para evitar
a deterioragd@o microbiana em pés secos utilizados na industria de alimentos (CAMPOS et al.,
2015). As amostras 7 e 9 apresentaram valor superior, isso pode ser explicado pelo fato da
amostra 7 ter sido adquirida com este teor de umidade e a amostra 9 por nao ter sido emabalada
imediatamente apds a secagem. As amostras 3 ¢ 6, com maior teor de proteico, em relagdo a
amostra padrao, ndo apresentaram maior concentragao de lipidios, por este fato e pelo objetivo
do trabalho - utilizar um soro de leite com elevado teor de lactose - ambas foram descartadas
das etapas seguintes do processo.

Em geral, o teor de umidade e a atividade da 4gua estdo relacionados com o teor de
gordura e a temperatura de secagem. Estudos anteriores relataram que ha uma relacdo linear
entre a inclusdo de aroma e teor de umidade, o que sugeriu que o aumento das concentragdes
de aroma lipossoluvel causa uma diminui¢do no teor de d4gua das microparticulas (ADAMIEC
et al., 2006; FERNANDES et al., 2008). Do mesmo modo, como a gordura de coco foi
adicionada as capsulas, ha maior fragdo lipidica e teor de umidade nas microparticulas
analisadas, mesmo assim a umidade ainda apresenta-se inferior a especificacdo minima padrao.

A amostra 10, que € o produto final elaborado, apresenta teor de lipidios igual a amostra
4, que ¢ o produto ja comercializado, sendo estas amostras, estatisticamente iguais (p < 0,5).
Porém o teor de lactose é mais elevado na amostra 10, isso pode ser um indicio de que o whey
fat comercial possui maltodextrina (MD) como principal agente encapsulante. A MD ¢é amido
hidrolisado e tem baixo custo, baixa viscosidade em concentra¢des mais altas e fornece protegao
contra a oxidacdo, mas tem baixa capacidade de emulsificagdo, por isso ¢ vastamente utilizada
pela indastria em combinacdo com outros agentes encapsulantes, como o soro de leite e a GA
(BULE et al., 2010). Além disso, ndo ¢ detectada na analise de agtcares redutores (lactose), a
qual foi utilizada neste estudo.

Com o intuito de elaborar um produto utilizando a técnica de microencapsulagao,
gordura de coco e soro de leite e que este possuisse as mesmas caracteristicas do produto ja
comercializado, obteve-se um bom resultado, com similaridade no teor lipidico. O percental
restante da composi¢ao centesimal ndo quantificado ¢ em relagdo ao teor de fibras e aos
constituintes das amostras controle comercializadas que nao fornecem em sua composi¢do os

ingredientes utilizados para sua fabricacao.
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4.3.2 Caracterizacao Morfoldégica
A andlise por microscopia eletronica de varredura (MEV) é uma técnica amplamente
utilizada para avaliar o perfil superficial de microparticulas (PRAKASH et al., 2018). Através

da analise morfolégica por MEV (Figura 5), verificou-se que os parametros de secagem

utilizados no processo foram adequados, sem apresentar danos as microparticulas.

Figura 5. Analise morfoldgica em microscopio eletronico de varredura (MEV).

s

SEMHV: 250KV Date(midy): 11/07/18 VEGA3 TESCAN| SEMHV. 2600 Dateimidly). 1147118 VEGA) TESCA SEMHV: 250KV | Date(midiy): 11/07/18 |
View fiod: 208 ym Det: BSE 50 pm View fisidl. 207 ym Dot BIE 50 um View field: 830 um Det: BSE 200 ym

midiy): 0117/18
Det: BSE 50 ym

3 (10)

Legenda: (1) Soro de leite, aumento 2000 x. (2) Gordura de coco:soro de leite. 13% proteinas,
aumento 2000 x. (4) Whey fat comercial, aumento 500 x. (8) Gordura de coco: (soro de leitetMD+GA),
aumento 2000 x. (10) Gordura de coco:soro de leite com adig¢@o da gordura concentrada em po (1:1 m/m)
aumento 2000 x.

Fonte: elaborado pelo Autor (2018)

As amostras apresentam forma arredondada, sdo levemente abauladas, integras, sem
rachaduras, adequados para a aplica¢do da microencapsulacdo. A polidispersidade do tamanho
¢ uma caracteristica tipica das particulas produzidas por secagem por pulverizagdo
(CARNEIRO et al., 2013). Este resultado evidencia que o Spray dryer, apesar de apresentar

perda de amostra no equipamento durante o processo, pode ser utilizado para o encapsulamento
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da gordura, sem causar danos a morfologia das capsulas e foi capaz de formar particulas em
escala micro (10°°).

A morfologia teve influéncia significativa nas propriedades fisicas do p6 encapsulado,
as microestruturas produzidas com combinagdes de diferentes agentes encapsulantes, exibiram
microparticulas de superficies lisas e asperas de diferentes tamanhos (ENCINA et al., 2016).
As amostras 1 e 2 apresentaram maior semelhanga em relagdo a morfologia, com menor
aglomeragdo das particulas e tamanho semelhante. A amostra 4 apresentou elevada
aglomeragdo das particulas, tamanho maior, devido a composi¢do ndo conhecida da amostra,
adicdo da gordura concentrada em p6 e € possivel vizualizar algumas rachaduras nas
microparticulas, o que pode comprometer a protecao do agente ativo da amostra. A amostra 8

exibe superficies lisas de tamanho maior, o que pode ser devido a maior viscosidade da emulsdo

e capacidade de emulsificagdo dos agentes encapsulantes utilizados.

A amostra 10 que é o produto desenvolvido, possui aglomeragdo e tamanho das
microparticulas menores, quando comparada a amostra 4; ha maior polidispersidade da
amostra, decorrente dos parametros de secagem definidos neste processo. Além disso, as
microparticulas apresentam-se abauladas, mas sem a presenca de rachaduras, o que torna-se um
fator importante visto que os agentes encapsulantes tem a fun¢do de proteger o agente ativo

contra os danos externos como a temperatura, por exemplo.

4.3.3 Tamanho de particula e dispersao granulométrica

Asamostras 1,2, 3,4,7,8,9,10 ¢ 11 foram submetidas a 100 medi¢oes em cada amostra
durante a analise. Os valores médios dos didmetros Do, Dso € Dgg, bem como o tamanho médio
de particula foram calculados pelo software e o valor de Span ¢ referente a dispersao verificada

de cada amostra (Tabela 6).
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Tabela 6 - Distribui¢ao do tamanho das microparticulas

Amostra D10 (um) D50 (um) D90 (um) D[4,3] (um) Span (um)

1 6,254 24,23 67 28 2,506
2 6,763 35,28 381,1 96,43 10,6
4 39,88 183,6 418,8 187,0 2,06
7 3,267 13,01 40,41 19,42 2,855
8 10,39 31,52 74,24 33,16 2,025
10 5,124 20,27 62,57 25,14 2,833
11 5,862 22,16 67,65 27,38 2,787

Legenda: 1) Soro de leite (Padrdo); 2) Gordura de coco : soro de leite. 13% valor proteico; 4) Whey fat
comercial; 7) Gordura concentrada em p6; 8) Gordura de coco: (Soro de leitetMD+GA); 10) Gordura de coco :
soro de leite, com adigdo de gordura concentrada em p6 (1:1 m/m); 11) Gordura de coco : (Soro de
leite+MD+GA) com adig¢do de gordura concentrada em po6 (1:1 m/m).

Fonte: elaborado pelo Autor (2019)

As particulas produzidas s3o caracterizadas como microesferas ou microparticulas, pois se
enquadram na faixa de tamanho de 3 a 800 um (LEE, 2014). A amostra 2 apresentou distribui¢ao
de tamanho de particula mais ampla (maior valor de span), sendo as microparticulas menos
homogéneas. A amostra 4, assim como na analise MEV, demonstrou tamanho e aglomeragao
maiores que as demais amostras. O valor de D [4,3] desempenha um papel significativo nas
caracteristicas fisicas e na eficiéncia de encapsulacdo. Quanto maior a viscosidade da emulsao,
goticulas maiores serdo formadas durante a atomizagao, formando a rede ao redor do material
do nucleo, o que aumenta a espessura do casco ao redor do nucleo, o que pode resultar na maior
reten¢do do material do nucleo ativo (NAJAFI et al., 2011). As microparticulas produzidas
apresentaram menor valor de span, que exibe menor distribui¢ao de largura. O menor valor de
span ajuda a alcancar melhor capacidade de fluxo em pds devido a homogeneidade de

microparticulas.

O tamanho da particula e a distribuicdo do tamanho das particulas influenciam nas
propriedades de fluxo de um pd. A principal consideragdo ¢ o grau de aglomeracdo das
particulas, particulas pequenas aderem-se mais fortemente entre si do que particulas grandes,
entdo pos finos apresentam uma maior tendéncia a aglomeracdo, que ¢ atribuida a sua estrutura
superficial irregular devido a presenca das depressoes, o que explica o valor elevado do Span

nas amostras.

A determinagao do tamanho das particulas € importante para alguns tipos de materiais,
particularmente se estes sdo termossensiveis, pois particulas pequenas apresentam um maior
coeficiente de transferéncia de massa e calor ¢ um menor caminho difusional interno se

comparadas a particulas grandes. Consequentemente, estas particulas apresentam inicialmente
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um menor teor de umidade e secam mais rapido, estando assim mais passiveis de sofrerem
degradacao térmica, por isso ¢ importante definir parametros no processo de secagem que

garantam um tamanho de particula adequado para o destino do produto desejado.

4.3.4 Solubilidade em agua e Eficiéncia de Encapsulacio (EE%)

A solubilidade em 4agua ¢ um fator importante, visto que possibilita a aplicacdo das
microparticulas e sua estabilidade em diferentes produtos alimenticios (BENDER et al., 2016).
Os valores de EE (%) quantificaram a presenca de gordura nas superficies das particulas e o
grau em que a matriz de encapsulamento pode impedir a extragdo de gordura encapsulada

(Tabela 7).

Tabela 7 — Solubilidade em agua e Eficiéncia de encapsulagdo das microparticulas com diferentes
agentes encapsulantes.

Amostra Solubilidade em agua (%) EE (%)
77,62 +0,218 -
2 72,56 + 0,36 41,20 + 0,092
4 46,34 +0,26° 91,43 + 0,418
7 45,09 + 0,10° 89,08 + 0,02f
8 49,54 + 0,64 67,19 £ 0,144
9 56,22 +0,67¢ 55,65 +0,53°
10 49,00 + 0,01 58,40 + 0,36°
11 48,46 + 0,05 68,54 + 0,02¢

Legenda: 1) Soro de leite (Padrdo); 2) Gordura de coco : soro de leite. 13% valor proteico; 4) Whey fat
comercial; 7) Gordura concentrada em p6; 8) Gordura de coco: (Soro de leite+tMD+GA); 9) Gordura de coco:
(Soro de leite+GA); 10) Gordura de coco : soro de leite, com adi¢ao de gordura concentrada em p6 (1:1 m/m);

11) Gordura de coco : (Soro de leitetMD+GA) com adi¢do de gordura concentrada em pd (1:1 m/m).
Médiatdesvio padrao; Valores seguidos de letras iguais na coluna, ndo diferem entre si pelo teste de Tukey (p <
0,05).

Fonte: elaborado pelo Autor (2019)

As microparticulas 1 e 2 apresentaram maior teor de solubilidade, devido a sua
composicdo, evidenciando que a aplicagdo do soro de leite com elevado teor de lactose ¢
limitado pela facilidade em solubilizar em agua.

As amostras 8 e 10; 10 e 11 sdo significativamente iguais (p <0,5). A composi¢ao desses
polissacaridios ( MD e GA), como agentes encapsulantes, apresentaram maior resisténcia a
solubilidade (KANG, et al., 2019)

Pelo fato das microparticulas serem armazenadas em forma de pé com teor de umidade

inferior a 4 %, protegidas do ambiente externo e posteriormente serem adicionadas a ragao
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animal, também em base seca, a solubilidade ndo se torna um interferente na seguranca e
qualidade do produto durante seu shelf life.

As propriedades da emulsdo (material de parede, viscosidade e tamanho de goticula)
desempenham um papel importante na eficiéncia de encapsulamento e na estabilidade do
produto microencapsulado (CARNEIRO et al., 2013; JAFARI et al., 2008; KLINKERSON et
al., 2006; RODEA GONZALEZ et al., 2012).

A EE (%) reflete o grau de retencdo e prote¢do dos materiais centrais incorporados nos
materiais da parede. O teor de 6leo na superficie ¢ um indicador de 6leo ndo encapsulado e tem
sido usado como um parametro crucial para determinar a qualidade das microcapsulas, porque
¢ propenso a oxidagao, resultando em aromas nao desejaveis (BINSI et al., 2017). As amostras
4 e 7 apresentaram maior valor de EE (%), ambas ja sdo comercializadas e ndo apresentam em
suas formulagdes qual é o agente encapsulante utilizado. A combinagdo do soro de leite com a
maltodextrina e goma arabica sdo uma alternativa para melhorar a EE (%) da gordura de coco,
tendo em vista sua prote¢do durante o armazenamento e o custo-beneficio da producao, ja que
estes polissacaridios sdo vastamente utilizadas e apresentam baixo custo.

Os valores de EE (%) das amostras 8,9,10 e 11 foram superiores a amostra 2, devido a
escolha e ao adequado indice de material de parede para microencapsulacdo, a menor eficiéncia
da amostra 2 pode ser explicada pela composi¢do da matriz encapsulante. Apesar dos cristais
de lactose se agregarem a gordura durante a homogeneizacao eles niao sdo capazes de protegé-
la como o soro de leite com maior teor de proteinas (KARACA et al., 2013) e foi insuficiente
para formar uma matriz densa, fortemente compactada em torno das goticulas de gordura
dispersas.

Os resultados de eficiéncia de encapsulagdo obtidos foram inferiores ao encontrado por
PREMI & SHARMA (2017) que também utilizaram o método de microencapsulagao seguida
de secagem por Spray dryer, utilizando soro de leite, MD e GA para protecdo do dleo de
baunilha. Eles obteram 73,43% de eficiéncia de encapsulacgdo, utilizando uma maior propor¢ao
de maltodextrina e menor propor¢do de GA e soro de leite, este com elevado teor proteico
(WPC), a qual difere das proporg¢des utilizadas neste estudo, com maior propor¢ao de soro de

leite, sendo este, com baixo teor proteico e elevado teor de lactose.

4.3.5 Solubilidade em meio acido

As amostras escolhidas (Tabela 8) para o teste da solubilidade em diferentes pHs foram

baseadas em relagdo aos valores de solubilidade em agua e EE (%).
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Tabela 8 — Solubilidade em meio acido das microcapsulas escolhidas a partir dos testes de encapsulacdo.

Amostra Solubilidade Solubilidade Solubilidade
pH 1,2 pH 4,8 pH 6,8

1 - - -
2 72,32 +0,01° 21,82 +0,03¢ 11,30 0,019
4 68,34 + 0,022 19,38 + 0,034 8,62 + 0,05°
7 - - -
8 73,52 £0,01° 15,52 + 0,04° 10,83 + 0,02¢
9 - - -
10 73,12+ 0,01° 10,52 + 0,012 2,74 + 0,04°
11 72,54 + 0,04° 12,72 + 0,02° 12,28 £ 0,01¢

Legenda: 1) Soro de leite (padrio); 2) Gordura de coco : soro de leite. 13% valor proteico; 4) Whey fat
comercial; 7) Gordura concentrada em p6; 8) Gordura de coco: (Soro de leite+tMD+GA); 9) Gordura de coco:
(Soro de leite+GA); 10) Gordura de coco : soro de leite, com adi¢ao de gordura concentrada em po6 (1:1 m/m);

11) Gordura de coco : (Soro de leite+MD+GA) com adi¢do de gordura concentrada em pd (1:1 m/m).
Meédia+desvio padrao; Valores seguidos de letras iguais na coluna, ndo diferem entre si pelo teste de Tukey
(p <£0,05).

Fonte: elaborado pelo Autor (2019)

As amostras definidas para a solubilidade em diferentes pHs, tendo como base os
resultados de EE (%) apresentaram elevado teor de solubilidade no primeiro pH simulado (1,2).
O esperado para a liberacdo controlada da gordura € que ela resistisse ao pH estomacal e
solubilizasse apenas em meio tampao, tendo como base o teor de EE (%) analisado. porém nao
foi o que aconteceu.

Microcépsulas contendo proteina de soro de leite (> 60 %) como agente encapsulante
podem ser classificadas como “liberagdo prolongada” devido a capacidade protetora sustentada
durante toda a duracdo da digestdo (OIDTMANN et al., 2012). As microparticulas elaboradas
neste estudo, apresentam menor valor proteico (13%) e maior concentragdo de lactose,
tornando-os interferentes na efetiva protecao da gordura.

A amostra 4 apresenta elevados valores de EE (91,43 %) e também de solubilidade em
pH 1,2; 4,8 e 6,8; 0 que indica que o material de parede utilizado ¢ capaz de proteger o agente
ativo contra as condi¢des do meio externo como a luz, temperatura, umidade, mas nao possui a
capacidade de liberar o agente ativo somente apds a passagem pelo pH estomacal, o que seria
extremamente importante para garantir a agdo antimicrobiana da gordura de coco na biles do
animal (SANCHEZ et al., 2010).

De acordo com os valores obtidos através desta analise, a digestibilidade in vitro nao é
indicada como teste complementar (BAUER et al., 2005), porque durante a secagem em estufa

houve a completa solubilizagdo das amostras em apenas uma hora de analise, indicando que a
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digestibilidade também seria rapida, ocasionando a liberacao do agente ativo rapidamente no

organismo animal.

44  ESTABILIDADE DAS MICROPARTICULAS

4.4.1 Atividade de agua

A atividade de dgua ¢ considerada um dos fatores mais influentes na seguranga e

estabilidade dos alimentos e, juntamente com a temperatura, controla as propriedades fisicas

dos pos (BERISTAIN et al., 2003). As amostras apresentaram Aw < 0,7% (Tabela 9).

Tabela 9. Atividade de agua das microparticulas a 25 °C.

Amostra Atividade de agua (Aw)

1 0,35
2 0,22
4 0,68
7 0,54
8 0,24
9 0,37
10 0,23
11 0,36

Legenda: 1) Soro de leite (Padrdo); 2) Gordura de coco : soro de leite. 13% valor proteico; 4) Whey fat
comercial; 7) Gordura concentrada em pd; 8) Gordura de coco: (Soro de leitetMD+GA); 9) Gordura de coco:
(Soro de leitet+GA); 10) Gordura de coco : soro de leite, com adigdo de gordura concentrada em p6 (1:1 m/m);

11) Gordura de coco : (Soro de leite+tMD+GA) com adig¢ao de gordura concentrada em po6 (1:1 m/m).

Fonte: elaborado pelo Autor, 2019.

A influéncia da 4gua nas propriedades fisicas das microcapsulas de alimentos foi
demonstrada a partir das interagdes entre as moléculas de 4gua (ROSS et al., 2005). As amostras
4 e 7 (comerciais) eram mais pegajosas, formando agregados, ¢ provavel que os aglomerados
de particulas tenham sido formados inicialmente por gordura nao encapsulada que atuou como
aglutinante, aumentando assim a coesividade. Além disso, o método de elaboracdo dessas
microparticulas ndo ¢ conhecido, o que pode justificar os valores de Aw mais elevados.

Aw > 0, 25 e temperaturas proximas a 30 °C propociam o crescimento de
microrganismos (TEIXEIRA et al., 1995), neste caso as amostra 2 e 10 apresentam valores

satisfatorios para a prevencao da deterioracao das microparticulas.
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Diante disso, verifica-se que a atividade de agua e o teor de umidade sdo parametros de
controle fundamentais e necessarios para obter boa estabilidade de armazenamento
(SAMAPUNDO et al., 2007), embora o produto seja armazenado e comercializado embalado,

protegido da luz, ar, umidade.
4.4.2 Avaliacao por espectroscopia na regiao do infravermelho

A Figura 6 apresenta os resultados da avaliacdo por espectroscopia na regido do
infravermelho das amostras padrdo e das microparticulas desenvolvidas neste estudo.
As banda observadas na faixa de 500 a 3000 cm sdo atribuidas as vibracdes dos

constituintes das amostras (gordura, proteina, lactose.)

Figura 6 — Analise FTIR das microparticulas, agente ativo e agentes encapsulantes.
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Legenda: 1) Soro de leite (Padrdo); 2) Gordura de coco : soro de leite. 13% valor proteico; 4) Whey fat
comercial; 5) Gordura de coco extra virgem; 7) Gordura concentrada em p9; 8) Gordura de coco: (Soro de
leitetMD+GA); 9) Gordura de coco: (Soro de leite+GA); 10) Gordura de coco : soro de leite, com adi¢do de
gordura concentrada em p6 (1:1 m/m); 11) Gordura de coco : (Soro de leitetMD+GA) com adigdo de gordura
concentrada em p6 (1:1 m/m).

Fonte: elaborado pelo Autor (2019)
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Os picos entre 3500 e 3000 cm™ que sdo atribuido aos trechos vibracionais associados
a grupos hidroxila livres (MIAO et al., 2014), relacionados ao teor de umidade das amostras.

As amostras 1 e 2 apresentam picos de acordo com resultados obtidos anteriormente
(GAIANTI et al.,, 2011) e confirmam a presenca de grupos funcionais caracteristicos das
estruturas proteicas. Bandas em 1162,43; 1116,02; 1023,20 e 937,02 cm’!, estdio associadas as
proteinas e atribuidas a distensdo da ligacdo C-O (VIGNOLLES et al., 2009) e os picos entre
1000 e 1053 cm™ ligagdes C-OH (KUMAR; KRISHMA, 2015).

As amostras 4, 5, 7, 10 e 11 apresentam picos entre 2800 ¢ 3100 cm 1 os quais sao
caracteristicos de lipideos (2850, 2925 ¢ 3010 cm ') e indicam a ligagdo C-H (LEI et al., 2010).
As bandas entre 1235 e 1050 cm ! sdo atribuidas a combinacdo de modos de deformacdo de
grupos metil (CH3) e metileno (CHb») nas estruturas lipidicas (TIMILSENA et al, 2019) e o pico
de absor¢do de 1745 cm ! ¢ devido a presenca de C-O e ligagdes C-C caracterizadas por grupos
de acidos graxos saturados (COSTA et al., 2016), os quais sao bem salientes na amostra 5.

Os picos entre 800 e 1050 cm™' da maioria das amostras sdo caracteristicos também de
vibragdes de C-O dos carboidratos presentes nas microparticulas. Os picos 1030 a 1150 cm’!
sdo relacionados a ligacdo C-OC-CC-O-C similares as vibragdes presentes na lactose (LAI et
al., 2013). Com excessdo da amostra 5, as posigdes e formas dos picos das principais bandas
especificas no espectro sdo semelhantes entre si, apesar das intensidades serem diferentes.
Portanto, pode-se afirmar que todas elas contém lactose - carboidratos, em sua formulagao
(ENAYATI et al., 2018).

As bandas em 1618 e 1675 cm™ também sdo atribuidas a estruturas que apresentam alta
porcentagem de proteinas que podem estar presentes no soro de leite (ZHANG; GOFF, 2004).
Os picos amplos com intensidade média em torno de 1658 e 1544 cm™! representam as vibracdes
da amida I e II das proteinas, as amostras 1 € 2 ndo possuem esse pico devido ao elevado teor
de lactose e menor teor proteico do soro de leite.

Em comparacdo com as intensidades de pico para as amostras 8 € 9 , que possuem em
sua composicio MD e GA, a intensidade dos picos em 2927, 2855 cm™' diminuiram
consideravelmente. Isso implica que polissacaridios presentes nessas amostras podem
participar de reagdes quimicas durante a secagem por atomizagdo, como ligacdo de hidrogénio
e/ou esterificacio entre MD e GA (KANG et al., 2019), propondo que houve a
microencapsulagdo da gordura de coco.

A amostra 10 - o produto final elaborado, apresenta um perfil de vibragdes analogas
com a amostra 4, 0o que ¢ um aspecto positivo pois espera-se que as microparticulas

desenvolvidas apresentem similaridade com a amostra comercial, indicando que foi possivel a
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formacao de uma matriz encapsulante com prote¢ao da gordura de coco, mesmo utilizando um
soro de leite com elevado teor de lactose. Microcapsulas do tipo matriz apresentam o nucleo
disperso sobre o material encapsulante e/ou sob a superficie, o que justifica a presenca tanto de
soro de leite quanto de gordura na superficie das amostras (2, 8, 9, 10 e 11) elaboradas
(ZUIDAM; NEDOVIC, 2010).

As amostras foram avaliadas no periodo de trés meses, sendo realizada uma leitura a
cada 30 dias. Como esperado, nenhuma banda de grupo hidroperéxido foi observada proximo
de 3444 cm™, confirmando que nenhuma amostra sofreu oxidagdo (GUILLEN; CABO, 2002).
Nao houve mudanga na estrutura molecular, demonstrando que, de acordo com as bandas e suas
respectivas identificagdes dos constituintes, os agentes encapsulantes foram capazes de formar
uma camada protetora, ligando-se a gordura de coco e protegendo-a durante o tempo de

armazenamento estabelecido.

4.4.3 Calorimetria exploratoria diferencial e Termogravimetria

A calorimetria exploratoria diferencial (DTA) permite avaliar a desnaturagao térmica de
constituintes, essa desnaturagdo induz a picos endotérmicos pronunciados, estes representam
os pontos de maxima absor¢do de energia calorifica pelas amostras (CHRONAKIS, 2001). As
amostras apresentaram eventos endotérmicos, como a gordura de coco ¢ composta por acidos
graxos, pode-se associa-la ao ponto de fusdo dos mesmos; o soro de leite, a maltodextrina e
goma arabica sdao constituidos predominantemente de lactose, proteinas e carboidratos,

associados a desnaturacao.

Os graficos da calorimentria calorimetria exploratoria diferencial (DTA) estao
apresentados no Apéndice C. . E possivel observar duas regides principais de mudangas de fase
nas amostras (Tabela 10). Pode-se observar que a gordura de coco se decompde 99% em
temperaturas consideradas baixas para a analise térmica. A microencapsulacdo permite a

protecao da gordura, elevando a temperatura de decomposi¢ao da mesma.
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Tabela 10 - Calorimetria exploratdria diferencial e termogravimetria da amostra padrao, agente ativo e
microparticulas.

AH % perda massa % perda
Amostra Estagio Ti(°C) Tp (°C) (J/g) no evento massa total

’ 1 136,95 147,97 17,32 35,08 60
2 198,45 197,09 110,06 9,41
1 141,25 148,71 31,93 2,01

2 60
2 186,82 195,69 89,74 30,85

4 1 165 196,42 23,18 17,5 80

5 1 30,09 33,71 25,53 99,3 99,8
1 142,52 150,75 13,58 26,53

8 70
2 189,97 212,27 65,2 25,54
1 138,89 147,94 18,94 20,39

10 80
2 174,07 199 38,83 42,29

Legenda: Ti: Temperaura inicial de fusdo; Tp: Temperatura do pico; AH: entalpia.

(1) soro de leite em pd (padrdo), (2) Microparticulas de gordura de coco:soro de leite; (4) Whey fat comercial; (5)
Gordura de coco; (8) Microparticulas de gordura de coco: Soro de leite + MD + GA; (10) Microparticulas de
gordura de coco:soro de leite com adi¢do de gordura concentrada em po.

Fonte: elaborado pelo Autor (2019).

A energia envolvida e as temperaturas de mudanga de fase geram informagdes em
relagdo as caracteristicas fisicas dos compostos. A degradagdo térmica de lipideos depende do
tipo de acido graxo presente na amostra, as variagdes de massa estdo relacionadas ao processo
de degradacao térmica que corresponde a degradagdo dos acidos graxos (SANTOS et al., 2002).
A amostra 5 apresentou Tp inferior a 100°C, essa temperatura ¢ referente a perda de umidade

presente nas demais amostras (COMUNIAN et al, 2016).

A entalpia de fusdo das amostras 4 e 5 foram menores quando comparadas a amostra
padrao 1, esta redugdo da entalpia de fusdo ocorre devido a diminui¢ao da porg¢ao cristalina das
amostras contendo gordura de coco, a presenca da gordura desorganiza a estrutura cristalina,

necessitando assim de menor energia para ocorrer a fusdo da amostra (ROJAS, 2018).

As amostras 1, 2, 8 e 10 apresentam no primeiro estagio, um pico inicial em torno de
130 °C a 140 °C que corresponde as perdas de massa de 60%, 60% 70% e 80%,
respectivamente, devido a decomposi¢do térmica dos carboidratos e proteinas (CHEN et al.,

2014). Acima de 190 °C, caracterizado como segundo estagio, os componentes das amostras,
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tais como, carboidratos, proteinas e outros componentes menores, que sao decompostos e

liberam substancias volateis (RIZZO et al., 2013), apresentando perda de massa.

A amostra 1 possui a primeira mudanca de fase em 147,97 °C, com AH = 17,32 J/g que
pode ser atribuido 4s proteinas presentes no soro de leite e o segundo pico em 197,09 °C, com
AH = 110,00 J/g, caraceterizando o ponto de fusdo da lactose que ¢ aproximadamente em 202,8

°C (SCHAAFSMA, 2008).

A amostra 4 apresenta Ti e Tp superiores as demais amostras, o que indica uma maior
protecdo do agente ativo. A temperatura de fusdo da amostra 5 foi 30,09 °C e com perda total
de 99,8 % de amostra. Ao utilizar o soro de leite como agente protetor, a temperatura de
desnaturagdo passou a ser 148,71 °C, demonstrando que os agentes encapsulantes definidos
foram capazes de proteger a gordura contra o dano térmico.

Um fator importante para garantir a estabilidade do produto ao longo do shelf life é o
armazenamento. Neste caso, as amostras serdo armazenadas em embalagens a vacuo, protegidas
da luz e mesmo com o transporte, ndo atingirdo a temperatura inicial de degradagdo prevista
pela analise.

De acordo com as analises realizadas, principalmente com a analise térmica, constata-
se que ¢ possivel microencapsular a gordura de coco utilizando soro de leite com elevado teor
de lactose e adicionar gordura concentrada em pd para aumentar o valor lipidico, sem alterar as
caracteristicas do produto, proporcionando maior prote¢do contra o dano térmico. No entanto,
ainda sdo necessarios estudos afim de aumentar a EE (%) com a adi¢do de outros agentes
encapsulantes de baixo custo, como a maltodextrina, tornando-o compativel ao produto ja

comercializado.
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5 CONCLUSOES

A gordura de coco € composta principalmente por acidos graxos saturados, destacando-
se 0 acido laurico (C 12:0), que garante a estabilidade e resisténcia a oxidagao. Porém, a gordura
de coco ¢ composta também por acidos graxos insaturados e ¢ termicamente instavel, o que
compromete suas caracetristicas sensorias e justifica a necessidade da microencapsulagdo para
ser adicionada a ragcao animal.

Os parametros utilizados na homogeneizagao — pressao de 200 bar, da gordura de coco
com o soro de leite, maltodextrina e goma arabica foi eficiente para a reducao do tamanho dos
cristais de lactose auxiliando no rompimento de particulas suspensas em tamanhos menores e
na consisténcia da mistura.

Os parametros de secagem estabelecidos resultaram em microparticulas integras, sem
rachaduras, com teor de umidade inferior a 4% e atividade de agua Aw < 0,25 %, valores
desejaveis para pos microencapsulados. O tamanho das capsulas produzidas os caracteriza
como microparticulas e/ou microesferas, pois se enquadram na faixa de tamanho de 3 a 800
um, sendo adequadas para aplicacdo em produtos alimenticios, tanto na alimentagdo humana
quanto animal. A estabilidade térmica da gordura de coco aumentou drasticamente com a adi¢ao
dos agentes encapsulantes (33,71 °C para 148,71 °C).

Diante disso, este estudo mostrou que o processo de microencapsulacao seguido de
secagem por Spray dryer permitiu a protegdo da gordura de coco, a amostra 10 foi definida
como produto final e ¢ semelhante ao whey fat ja comercializado. A adigdo da maltodextrina e
goma arabica € uma alternativa para aumentar os valores de solubilidade em agua e EE (%) das
microparticulas. As microparticulas serdo armazenadas protegidas da luz, ar, umidade,
garantindo a prote¢do, qualidade e estabilidade das mesmas durante o armazenamento. A
presente pesquisa também comprovou que ¢ possivel utilizar o soro de leite com elevado teor
de lactose (75%) para desenvolver novos produtos ou agregar valor aos ja existentes. Além
disso, o produto final apresenta caracteristicas sensorias importantes, como aroma e odor

adocicados, o que estimula a alimentagao dos suinos no periodo pds desmame.
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APENDICE A — ARTIGO CIENTIFICO

MICROENCAPSULACAO DE GORDURA DE COCO COM SORO DE LEITE
PARA APLICACAO EM RACAO DE SUINOS

RESUMO

O aumento da demanda por produtos de maior valor agregado ¢ afetado por tendéncias do
mercado global. A implantagdo de novas tecnologias como alternativa para a utilizagdo dos
subprodutos gerados, que podem apresentar problemas ao meio ambiente, ¢ de importancia
econdmica, tecnoldgica e ambiental para as industrias. Considerando o grande volume de soro
de leite, derivado da produgao de queijo, que possui elevado valor nutricional e a poluicao
ambiental associada ao seu destino inadequado, as indistrias buscam alternativas viaveis para
a sua utiliza¢do. Assim como o soro de leite, 0leos e gorduras sdo ingredientes importantes
devido as suas propriedades nutricionais, como fonte energética, e incorporagdo em uma
variedade de produtos alimentares, tanto na alimenta¢ao humana quanto animal. A gordura de
coco ¢ utilizada na alimenta¢do suina como excelente fonte de energia, principalmente no
periodo pos desmame, considerado critico em termos de nutrigdo. A utilizacdo de novas
tecnologias como a microencapsulagdo seguida de secagem por Spray dryer proporciona as
industrias alimenticias ferramentas para o desenvolvimento de produtos com caracteristicas
sensoriais apropriadas, estabilidade do produto e sem perdas dos compostos aromaticos.. Desta
forma, objetivou-se desenvolver um processo para microencapsular a gordura de coco por
secagem em Spray dryer, sendo testados como principal material de parede o soro de leite, com
adi¢ao de maltodextrina e goma arabica. A gordura de coco e os agentes encapsulantes foram
homogeneizados, a melhor propor¢ao de agente ativo:encapsulante foi de 1:3 m/m,
apresentando uma secagem com baixo teor de umidade e perda minima de produto no processo.
As microparticulas foram caracterizadas quanto a sua composi¢ao quimica, morfologia, grau
de encapsulagdo, solubilidade em 4gua e diferentes niveis de pH e estabilidade térmica. Os
agentes encapsulantes foram capazes de proteger a gordura de coco, apresentando 67 % de
eficiéncia de encapsulacdo e estabilidade térmica elevada ( > 140 °C) obtedo-se um produto
final protegido, seguro e de qualidade.

PALAVRAS CHAVE: Gordura de coco. Microencapsulagdo. Spray dryer.

ABSTRACT

The increased demand for higher value-added products is affected by global market trends. The
implantation of new technologies as an alternative to the use of the generated by-products,
which can present problems to the environment, is of economic, technological and
environmental importance for the industries. Considering the large volume of whey derived
from cheese production, which has high nutritional value and the environmental pollution
associated with its inadequate destination, industries are looking for viable alternatives for their
use. As well as whey, oils and fats are important ingredients due to their nutritional properties,
as an energy source, and incorporation into a variety of food products, both in human and animal
food. Coconut fat is used in pig feed as an excellent source of energy, especially in the post-
weaning period, considered critical in terms of nutrition. The use of new technologies such as
microencapsulation followed by Spray dryer drying gives the food industry tools for the
development of products with appropriate sensorial characteristics, stability of the product and
without loss of aromatic compounds . In this way, the objective was to develop a process for
microencapsular the coconut fat by drying in Spray dryer, being tested as main wall material
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whey, with addition of maltodextrin and gum arabic. The coconut fat and the encapsulating
agents were homogenized, the best active agent: encapsulant ratio was 1: 3 m / m, exhibiting a
low moisture content and minimal loss of product in the process. The microparticles were
characterized as to their chemical composition, morphology, degree of encapsulation, water
solubility and different pH levels and thermal stability. Encapsulating agents were able to
protect coconut fat, having 67% encapsulation efficiency and high thermal stability (> 140 °
(), a safe, high quality final product was obtained.

KEY WORDS: Coconut fat. Microencapsulation. Spray dryer.

1 INTRODUCAO

A industria de alimentos possui o desafio de atender as necessidades dos consumidores,
desenvolver novos produtos e buscar alternativas para a utilizacao de subprodutos gerados, que
apresentam problemas ao meio ambiente. O soro de leite ¢ o subproduto obtido a partir da
coagulacao do leite destinado a fabricagao de queijos (GANJU; GOGATE, 2017). As proteinas
presentes no soro de leite sdo consideradas surfactantes naturais (CAKIR- FULLER, 2015),
possuem propriedades antioxidantes (MATALANIS et al., 2012) e sdo materiais de parede
promissores para a microencapsulacdo de compostos sensiveis (EL-SALAM; EL-SHIBINY,
2015). Os agentes encapsulantes mais utilizados para encapsulagido de 6leos sdo a maltodextrina
(MD), a goma arabica (GA) e os concentrados de proteina de soro de leite (WPC) (JAFARI et
al., 2008; AGHBASHLO et al., 2013) .

Os oleos e gorduras sdo ingredientes importantes devido as suas propriedades
nutricionais e por isso sdo incorporados em uma variedade de produtos alimentares, tanto na
alimentacdo humana quanto animal (LALLES et al., 2009). A gordura de coco ¢ utilizada na
alimentacao animal como excelente fonte de energia, principalmente no periodo p6s desmame
em suinos, considerado critico em termos nutricionais (HAN et al., 2011). Porém, a oxidagao
lipidica ¢ uma das principais causas de perda de qualidade nos alimentos, afetando
negativamente suas propriedades nutricionais e sensoriais (FENG et al., 2015).

A microencapsulagdo de 6leos e gorduras permite evitar a instabilidade quimica criada
pelo ar, luz, altas temperaturas e umidade, sendo estes os fatores responsaveis pela rapida
degradagdo e evaporagdo dos principios ativos (DRIDI et al., 2016). A técnica, seguida de
secagem por Spray dryer é o processo mais utilizado na indéstria de alimentos, por ser de
simples operacao e boa relagdo custo beneficio. Possui facil disponibilidade de equipamentos
podendo ser utilizada para obter produtos com propriedades especificas (CALISKAN; DIRIM,
2013). Este processo torna-se importante, por proporcionar beneficios a ingredientes sensiveis,

destacando-se a prote¢do, qualidade e seguranca.
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Este estudo tem como objetivo desenvolver um processo e obter o produto denominado
“whey fat” com a prote¢ao da gordura por meio da formagdo de microparticulas, utilizando o
soro de leite como principal agente encapsulante. Foram avaliados a eficiéncia de encapsulacao,

tamanho e forma das microparticulas, Aw, FTIR, TGA e estabilidade do produto.

2 MATERIAIS

O soro de leite concentrado e a gordura de coco (mistura de Coco Babagu: Orbignya
phalerata ¢ Palmiste: Elaeis guineensis; marca QualiCoco) foram fornecidos pela Empresa
RELAT — LATICINIOS RENNER S.A de Estacdo — RS. A maltodextrina (MD), (MOR REX
1920/Ingredion) e a goma ardbica em po6 pura (GA), (SYNTH) foram adquiridas pelo

Laboratorio de Bioquimica e Bioprocessos - UPF.

3 METODOLOGIA
3.1 Caracterizagao da matéria-prima e elaboracao das microparticulas

A gordura de coco foi caracterizada quanto ao perfil de acidos graxos por Cromatografia
Gasosa (SHIMADZU, modelo GCMS — TQ8030), nas seguintes condi¢des: coluna DB-WAX
—30mx 0,25 mm x 0,25 um; temperatura da coluna: 130 °C0O min 2 °C/min até 210 °C (2 min);
injecdo Split 1:50; temperatura do injetor: 230 °C; volume injetado: 1 pL; método de
quantificacdo: normalizacdo de 4rea; gas de arraste: Hélio Ultra Puro 1 mL min™'. A analise foi
realizada pelo Laboratério de Cromatografia do Centro de Pesquisa em Alimentagao (CEPA),
da Universidade de Passo Fundo (UPF).

As microparticulas foram elaboradas pela técnica de secagem por Spray dryer e foram
baseadas: no processo de encapsulagdo, nos agentes encapsulantes utilizados, na quantidade de
material nucleo capaz de ser aprisionado, homogeneizacdo da amostra, na solubilidade e
eficiéncia de encapsulacao.

Foram testadas diferentes propor¢des de agente ativo (gordura de coco):encapsulante
(soro de leite; maltodextrina ; goma ardbica), sendo elas: 1:50, 1:40, 1:30, 1:20, 1:10 e 1:5 (v/v)
(SANCHEZ et al., 2016; FRASCARELI, 2012; DESAI; PARK, 2005).

As proporg¢des de agente encapsulantes foram definidas de a) Soro de leite; b) Soro de
leite:MD:GA (50:25:25 m/m) e c¢) soro de leite:GA (50:50 m/m) (JAFARI et al., 2008). Estes
agentes transportadores em diferentes proporgdes foram dissolvidos em agua utilizando um
agitador magnético. As formulagdes foram preparadas com diferentes agentes transportadores

onde a concentracdo de solidos solaveis foi fixado em 30% e relacio de 1:3
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nucleo:encapsulante, respectivamente (PREMI; SHARMA, 2017). A proporg¢ao de agente ativo
(gordura de coco) : encapsulante (soro de leite; maltodextrina ; goma arabica), definida foi de

1:50 v/v (SANCHEZ et al., 2016; FRASCARELI, 2012; DESAI; PARK, 2005).

32  CARACTERIZACAO DAS MICROPARTICULAS
3.2.1 Solubilidade em agua

A solubilidade das microparticulas foi determinada segundo a metodologia descrita por
Cano-Chauca et al. (2005), com adaptacdes. Para as andlises utilizou-se 1 g de cada amostra
adicionada a 100 mL de 4gua destilada, obtendo-se uma suspensao. O calculo foi realizado pela

diferenca de massa e os resultados foram expressos em percentual.

3.2.2 Determinag¢ao da eficiéncia de encapsulacdo (EE%)

A quantidade de 6leo ndo encapsulado foi o indicador para calcular a eficiéncia de
encapsulamento apdés a produgdo por secagem por Spray dryer. A analise foi determinada
segundo a metodologia de Tonon et al., (2011) e Wang et al., (2011). A quantidade de oleo

superficial foi calculada pela diferenca nos pesos inicial e final do recipiente.

3.2.3 Solubilidade em meio acido

A solubilidade em meio acido das microparticulas foi determinada pelo método
gravimétrico publicado por Eastman e Moore (1984) e citado por Cano-Chauca et al. (2005)
com modificagdes. Foi realizada uma solugdo com o 4cido cloridrico (HCI), em diferentes
niveis de pH, com o intuito de simular o pH estomacal do suino (1,7 — 2,0) e verificar o
comportamento da microparticula nesse meio. O percentual de solubilidade foi calculado pela

diferenca de massa inicial e final.

3.2.4 Caracterizagdo Morfoldgica
As caracteristicas superficiais (externas) foram avaliadas através do uso de microscopia

optica e microscopia eletronica de varredura (MEV), (Modelo JSM-6390LV, JEOL).

3.2.5 Tamanho de particula e dispersao granulométrica

O tamanho de particula foi avaliado por espectrometria de difracao a laser, utilizando
faixa de analise entre 0,3 um a 500 pm e foi avaliado utilizando um instrumento de difracdo de
luz laser (BETTERSIZER, modelo S2-WD). O span, valor matematico definido como a medida
da dispersao granulométrica (CHEN; DAVIS, 2002), avalia a variagdo do volume de
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distribuicao das particulas em relagdo ao didmetro médio, foi calculado de acordo com a
Equagao (1):
dw,90) — Adw,10)

span =
dw,50)

sendo:

d (v,90), d (v50), d (v,10) correspondem, respectivamente, ao didmetro das particulas a 10%, 50% e

90% da distribuicdo acumulada para a amostra.

3.3  ESTABILIDADE DAS MICROPARTICULAS
3.3.1 Determinagao da atividade de agua

Avaliou-se a atividade de agua das amostras utilizando aparelho LabMaster-aw neo,
Novasina AG, de leitura direta. As leituras foram realizadas a temperatura de 25 °C, com tempo

maximo de analise de 3 horas.

3.3.2  Avaliagdo por espectroscopia na regido do infravermelho

As amostras foram analisadas por espectroscopia na regido do infravermelho (Agilent
Technologies, modelo Cary 630). Os espectros foram coletados através de 48 varreduras no
modo de absorbancia de 4000 a 650 nm com uma resolugdo de 4 nm . As analises foram

realizadas a temperatura ambiente (25 °C).

3.3.3 Calorimetria exploratoria diferencial e Termogravimetria

As curvas de calorimetria exploratoria diferencial (DTA) foram obtidas por uma célula
calorimétrica (SHIMADZU, Kyoto, Japao), modelo DSC-60. As amostras foram analisadas sob
atmosfera de nitrogénio de 50 mL/min, com taxa de aquecimento de 10 °C/min e faixa de
temperatura entre 20 a 600 °C (LI et al., 2014).

As curvas termogravimétricas foram obtidas em analisador térmico (SHIMADZU,
modelo TGA-60). A temperatura inicial de decomposi¢ao (T di), a temperatura maxima
derivada da taxa de decomposi¢dao (TGA max) e as perdas de peso correspondentes - assim

como a massa residual foram determinadas.

34  TRATAMENTO DOS DADOS

Os resultados das amostras padrao e microparticulas foram submetidos a andlise de

variancia (ANOVA) e as médias comparadas através do teste de Tukey com intervalo de
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confianca de 95% para avaliar comportamento das microparticulas, com excecdo da andlise
morfologica, tamanho de particula, avaliagcdo por espectroscopia na regiao do infravermelho e

termogravimetria.

4 RESULTADOS
4.1  CARACTERIZACAO DA MATERIA-PRIMA

O soro de leite utilizado foi previamente desmineralizado parcialmente por
nanofiltragdo, cristalizado e concentrado com 60% solidos soluveis a temperatura ambiente. A

gordura de coco foi caracterizada quanto ao perfil de seus acidos graxos por Cromatografia

Gasosa (Tabela 1).

Tabela 1 — Composicdo ¢ quantificagao dos acidos graxos presentes na gordura de coco.

Simbologia Nomenclatura Quantidade %
(g/100 g amostra)
C8:0 Acido caprilico 1,33
C10:0 Acido caprico 2,13
C12:0 Acido laurico 37,23
C14:0 Acido miristico 15,11
C16:0 Acido palmitico 9,91
C18:0 Acido estearico 3,62
C18:1 Acido oleico 26,56
C18:2 Acido linoleico 3,84
C18:3 Acido linolénico 0,27
Saturados 69,33
Insaturados 30,67

Fonte: Autor (2018)

A gordura de coco, ¢ composta por praticamente 70% de acidos graxos saturados. O
acido laurico, presente em maior quantidade (37,23%), destaca-se por ser resistente a oxidagao
ndo enzimatica e ao contrario de outros 6leos e gorduras apresenta temperatura de fusdo baixa
e bem definida (24,4 - 25,6 °C) (ASSUNCAO et al., 2009). As gorduras lauricas sio utilizadas
na industria cosmética e alimenticia em virtude de suas propriedades fisicas e estabilidade
(MACHADO et al., 20006).

Apesar de representar 30% na composi¢do da gordura de coco, os acidos graxos
insaturados podem sofrer oxidacdo de seus compostos. A oxidagdo € quase sempre
acompanhada pela formagdo de acido graxo livre e ¢ acelerada pelo aquecimento, luz e
temperatura, desenvolvendo sabor e odor indesejaveis (DEBMANDAL et al., 2011). Desta
forma, a protecdo e estabilidade da gordura de coco torna-se necessaria para garantir a qualidade
do produto.

A composi¢ao quimica do 6leo de coco pode variar de acordo com a condic¢ao climatica

e localizagdo geografica em que foi produzido (SILVA et al., 2016), variagdes na composicao
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de 4cidos graxos (%) da gordura de coco em estudo sdo provenientes das diferentes regides de
origem do coco, o que justifica a diferenca entre a porcentagem dos acidos graxos da gordura

de coco em estudo relacionada a estudos anteriores.

42 CARACTERIZACAO DA MATERIA-PRIMA E ELABORACAO DAS
MICROPARTICULAS

Os parametros estabelecidos para definir a propor¢ao de agente ativo:encapsulante ideal,
foram: obter uma homogeneizacao efetiva da mistura, sem separagdo de fases e reduzida perda
de amostra na camera de secagem.

No processo de homogeneizagao, a pressao foi de 200 bar e a vazao de alimentagdo foi
de 50 L/h. A homogeneizacdao permitiu diminuir e dispersar as particulas suspensas de modo
que a mistura se tornou menos viscosa e estavel, facilitando os processos seguintes, como a

alimentacdo da amostra na secagem por Spray dryer.

4.2.1 Secagem por Spray dryer

A melhor propor¢do de gordura de coco e agente encapsulante foi de 1:50 (v/v). Nessa
propor¢ao, houve material proveniente do soro de leite, MD e GA suficientes para cobrir as
goticulas de gordura e evitar sua aderéncia elevada nas paredes da camara de secagem.
Rodrigues; Grosso (2008) indicaram que as propor¢des de material de parede adequadas
dependem principalmente de sua composi¢ao. O soro de leite utilizado na propor¢ao definida
(1 mL gordura de coco: 50 mL soro de leite) possui 60% de solidos totais em 100 mL,
totalizando 30 g de solidos totais. Destas 30 g, 13% ¢ valor proteico. Essa razdo totaliza uma
relacdo de 1:3 m/m de agente ativo: encapsulante, a qual ¢ utilizada para a técnica de
microencapsulacdo de oleos e gorduras ( MENEZES et al., 2013; MARESCA et al., 2016;
SANCHEZ et al., 2016).

43  CARACTERIZACAO DAS MICROPARTICULAS
4.3.1 Atividade de agua

A atividade da dgua ¢ considerada como um dos fatores mais influentes na seguranga e
estabilidade dos alimentos e, juntamente com a temperatura, controla as propriedades fisicas
dos p6s (BERISTAIN et al., 2003). As 11 amostras apresentaram Aw < 0,7 %, as amostras de

whey fat e gordura concentrada em p6 eram mais pegajosas, formando agregados, ¢ provavel
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que os aglomerados de particulas tenham sido formados inicialmente por gordura ndo
encapsulada que atuou como aglutinante, aumentando assim a coesividade.

Aw > 0, 25 e temperaturas proximas a 30 °C propociam o crescimento de
microrganismos (TEIXEIRA et al., 1995), neste caso as amostra gordura de coco: soro de leite
e gordura de coco: soro de leite:MD:GA apresentam valores satisfatorios para a prevencao da

deterioragao das microparticulas.

4.3.2 Caracterizagdo Morfologica

A andlise por MEV ¢ uma técnica amplamente utilizadas para avaliar o perfil superficial
de microparticulas (PRAKASH et al., 2018). Através da analise morfologica por microscopia
eletronica de varredura (MEV) (Figura 1), verificou-se que os parametros de secagem utilizados

no processo foram adequados, sem apresentar danos as microparticulas.

Figura 1. Analise morfoldgica em microscopio eletronico de varredura (MEV).

View field: 208 pm

(®) (10)

Legenda: (1) Soro de leite, aumento 2000 x. (2) Gordura de coco:soro de leite. 13% proteinas,
aumento 2000 x. (4) Whey fat comercial, aumento 500 x. (8) Gordura de coco: (soro de leite+tMD+GA),
aumento 2000 x. (10) Gordura de coco:soro de leite com adi¢do da gordura concentrada em po (1:1 m/m)
aumento 2000 x.

Fonte: elaborado pelo Autor (2018)
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As amostras obtidas apresentam forma arredondada, sdo levemente abauladas, integras,
sem rachaduras, adequados para a aplicagdo da microencapsulagdo. A polidispersidade do
tamanho ¢ uma caracteristica tipica das particulas produzidas por secagem por pulveriza¢ao
(CARNEIRO et al., 2013). Este resultado evidencia que o Spray dryer, apesar de apresentar
perda de amostra no equipamento durante o processo, pode ser utilizado para o encapsulamento
da gordura, sem causar danos a morfologia das capsulas e foi capaz de formar particulas em
escala micro (10°). A amostra 10 que ¢ o produto desenvolvido, possui aglomeracio e tamanho
das microparticulas menores, quando comparada a amostra 4; ha maior polidispersidade da
amostra, decorrente dos paramtros de secagem definidos neste processo. Além disso, as
microparticulas apresentam-se abauladas, mas sem a presenca de rachaduras, o que torna-se um
fator importante visto que os agentes encapsulantes teem a funcdo de proteger o agente ativo

contra os danos externos, como a temperatura, por exemplo.

4.3.3 Tamanho de particula e dispersao granulométrica

Foram realizadas 100 medi¢des em cada amostra durante a analise. Os valores médios
dos diametros D10, D50 ¢ D90, bem como o tamanho médio de particula foram calculados pelo
software (Tabela 2).

Tabela 2 - Distribui¢ao do tamanho das microparticulas.

Amostra D10 (um) D50 (um) D90 (um) Di[4,3] (um) Span (um)

1 6,254 24,23 67 28 2,506
2 6,763 35,28 381,1 96,43 10,6
4 39,88 183,6 418,8 187,0 2,06
7 3,267 13,01 40,41 19,42 2,855
8 10,39 31,52 74,24 33,16 2,025
10 5,124 20,27 62,57 25,14 2,833
11 5,862 22,16 67,65 27,38 2,787

Fonte: Autor (2019)

As particulas produzidas sdo caracterizadas como microesferas ou microparticulas, pois
se enquadram na faixa de tamanho de 3 a 800 um (LEE, 2014). A amostra 2 apresentou
distribuicao de tamanho de particula mais ampla (maior valor de span), sendo as microparticulas
menos homogéneas. O valor de D [4,3] desempenha um papel significativo nas caracteristicas
fisicas e na eficiéncia de encapsulacdo. Quanto maior a viscosidade da emulsdo, goticulas
maiores serdo formadas durante a atomizacao, formando a rede ao redor do material do nucleo,
0 que aumenta a espessura do casco ao redor do ntcleo, o que pode resultar na maior retencao

do material do nucleo ativo (NAJAFT et al., 2011).
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O tamanho da particula e a distribui¢do do tamanho das particulas influenciam nas
propriedades de fluxo de um po6. A principal consideragao ¢ o grau de aglomeracao das
particulas, particulas pequenas aderem-se mais fortemente entre si do que particulas grandes,
entdo pos finos apresentam uma maior tendéncia a aglomeragao, que € atribuida a sua estrutura
superficial irregular devido a presenca das depressdes, o que explica o valor elevado do Span

nas amostras.

4.3.4 Solubilidade em dgua e Eficiéncia de Encapsulacdo (EE%)

A solubilidade em é4gua ¢ um fator importante, visto que possibilita a aplica¢do das
microparticulas e sua estabilidade em diferentes produtos alimenticios (BENDER et al., 2016).
Os valores de EE (%) quantificaram a presenca de gordura nas superficies das particulas e o

grau em que a matriz de encapsulamento pode impedir a extracdo de gordura encapsulada
(Tabela 3).

Tabela 3 — Solubilidade em agua e Eficiéncia de encapsulagdo das microparticulas com diferentes agentes

encapsulantes.
Amostra Solubilidade em agua (%) EE (%)

1 77,62 +0,21¢8 -

2 72,56 +0,36" 41,20 + 0,092
4 46,34 +0,26° 91,43+ 0,418
7 45,09 +0,10° 89,08 + 0,02
8 49,54 + 0,61 67,19 +0,14¢
9 56,22 +0,67° 55,65+ 0,53
10 48,46 + 0,05¢ 68,54 +0,02¢
11 49,00 +0,01¢ 58,40 +0,36°¢

Legenda: médiat+desvio padrdo; Valores seguidos de letras iguais na coluna, ndo diferem entre si pelo teste de
Tukey (p<0,05).

Fonte: Autor (2019)

As microparticulas 1 e 2 apresentaram maior teor de solubilidade, devido a sua
composi¢do, evidenciando que a aplicagdo do soro de leite com elevado teor de lactose ¢
limitado pela facilidade em solubilizar em agua.

As amostras 8 e 10; 10 e 11 sdo significativamente iguais (p <0,5). A composi¢ao desses
polissacaridios ( MD e GA), como agentes encapsulantes, apresentaram maior resisténcia a
solubilidade (KANG, et al., 2019). Pelo fato das microparticulas serem armazenadas em forma

de p6 com teor de umidade inferior a 4%, protegidas do ambiente externo e posteriormente



93

serem adicionadas a racdo animal, também em base seca, a solubilidade ndo se torna um
interferente na seguranca e qualidade do produto durante seu shelf life.

A EE (%) reflete o grau de retencdo e prote¢do dos materiais centrais incorporados nos
materiais da parede. O teor de 6leo na superficie ¢ um indicador de 6leo ndo encapsulado e tem
sido usado como um parametro crucial para determinar a qualidade das microcapsulas, porque
¢ propenso a oxidagdo, resultando em aromas nao desejaveis (BINSI et al., 2017). As amostras
4 e 7 apresentaram maior valor de EE (%), ambas ja sdo comercializadas e ndo apresentam em
suas formulacdes qual ¢ o agente encapsulante utilizado. A combina¢do do soro de leite com a
maltodextrina e goma arabica sdo uma alternativa para melhorar a EE (%) da gordura de coco,
tendo em vista sua prote¢ao durante o armazenamento e o custo-beneficio da producao, ja que
estes polissacaridios sdo vastamente utilizadas e apresentam baixo custo.

Os valores de EE (%) das amostras 8,9,10 e 11 foram superiores a amostra 2, devido a
escolha e ao adequado indice de material de parede para microencapsulagdo. A menor eficiéncia
da amostra 2 pode ser explicada pela composi¢ao da matriz encapsulante. Apesar dos cristais
de lactose se agregarem a gordura durante a homogeneizacao eles nao sao capazes de protegé-
la como o soro de leite com maior teor de proteinas (KARACA et al., 2013) e foi insuficiente
para formar uma matriz densa, fortemente compactada em torno das goticulas de gordura
dispersas.

Os resultados de eficiéncia de encapsulagdo obtidos foram inferiores ao encontrado por
PREMI & SHARMA (2017) que também utilizaram o método de microencapsulagao seguida
de secagem por Spray dryer, utilizando soro de leite, MD e GA para protecao do 6leo de
baunilha. Eles obteram 73,43% de eficiéncia de encapsulacao, utilizando uma maior propor¢ao
de maltodextrina e menor propor¢do de GA e soro de leite, este com elevado teor proteico
(WPC), a qual difere das proporgdes utilizadas neste estudo, com maior proporgao de soro de

leite, sendo este, com baixo teor proteico e elevado teor de lactose.

4.3.5 Solubilidade em meio 4cido
As amostras escolhidas (Tabela 4) para o teste da solubilidade em diferentes pHs foram

baseadas em relacdo aos valores de solubilidade em agua e EE (%).
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Tabela 4 — Solubilidade em meio acido das microcapsulas escolhidas a partir dos testes de encapsulagao.

Amostra  Solubilidade Solubilidade Solubilidade
pH 1,2 pH 4,8 pH 6,8
1 - - -
2 72,32+ 0,01° 21,82 +0,03¢ 11,30 +£0,01¢
4 68,34 £ 0,022 19,38 £ 0,03¢ 8,62 £ 0,05°
7 - - -
8 73,52+ 0,01° 15,52 £ 0,04¢ 10,83 +0,02¢
9 - - -
10 73,12+0,01° 10,52+ 0,017 2,74 +0,04%
11 72,54 £ 0,04° 12,72 £ 0,02° 12,28 £0,01¢
Legenda: médiat+desvio padrdo; Valores seguidos de letras iguais na coluna, ndo diferem entre si pelo teste de
Tukey (p <0,05).

Fonte: Autor (2019)

As amostras definidas para a solubilidade em diferentes pHs, tendo como base os
resultados de EE (%) apresentaram elevado teor de solubilidade no primeiro pH simulado (1,2).
O esperado para a liberacdo controlada da gordura é que ela resistisse ao pH estomacal e
solubilizasse apenas em meio tampao, tendo como base o teor de EE (%) analisado. porém nao
foi o que aconteceu.

Microcépsulas contendo proteina de soro de leite (> 60 %) como agente encapsulante
podem ser classificadas como “liberagao prolongada” devido a capacidade protetora sustentada
durante toda a duracdo da digestdo (OIDTMANN et al., 2012). As microparticulas elaboradas
neste estudo, apresentam menor valor proteico (~ 13 %) e maior concentragdo de lactose,
tornando-os interferentes na efetiva prote¢ao da gordura.

A amostra 4 apresenta elevados valores de EE (91,43 %) e também de solubilidade em
pH 1,2; 4,8 ¢ 6,8; 0 que indica que o material de parede utilizado ¢ capaz de proteger o agente
ativo contra as condigdes do meio externo como a luz, temperatura, umidade, mas nao possui a
capacidade de liberar o agente ativo somente apos a passagem pelo pH estomacal, o que seria
extremamente importante para garantir a a¢do antimicrobiana da gordura de coco na biles do

animal (SANCHEZ et al., 2010).

4.3.6 Avaliagdo por espectroscopia na regido do infravermelho

A Figura 2 apresenta os resultados da avaliacdo por espectroscopia na regido do
infravermelho das amostras padrao e das microparticulas desenvolvidas neste estudo. As banda
observadas na faixa de 500 a 3000 cm™sao atribuidas as vibragdes dos constituintes das amostras

(gordura, proteina, lactose.)
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Figura 2 - Analise FTIR das microparticulas, agente ativo e agentes encapsulantes.
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Legenda: 1) Soro de leite (Padrdo); 2) Gordura de coco : soro de leite. 13% valor proteico; 4) Whey fat
comercial; 5) Gordura de coco extra virgem; 7) Gordura concentrada em po; 8) Gordura de coco: (Soro de
leitetMD+GA); 9) Gordura de coco: (Soro de leite+GA); 10) Gordura de coco : soro de leite, com adi¢do de
gordura concentrada em po (1:1 m/m); 11) Gordura de coco : (Soro de leite+tMD+GA) com adi¢do de gordura
concentrada em po (1:1 m/m). Fonte: elaborado pelo Autor (2019)

Os picos entre 3500 e 3000 cm™! que sdo atribuido aos trechos vibracionais associados
a grupos hidroxila livres (MIAO et al., 2014), relacionados ao teor de umidade das amostras.
As amostras 1 e 2 apresentam picos de acordo com resultados obtidos anteriormente (GAIANI
et al., 2011) e confirmam a presenca de grupos funcionais caracteristicos das estruturas
proteicas. Bandas em 1162,43; 1116,02; 1023,20 e 937,02 cm™!, estdo associadas as proteinas e
atribuidas a distensao da ligacao C-O (VIGNOLLES et al., 2009) e os picos entre 1000 e 1053
cm! ligagdes C-OH (KUMAR; KRISHMA, 2015).

As amostras 4, 5, 7, 10 e 11 apresentam picos entre 2800 e 3100 cm 1 os quais sao
caracteristicos de lipideos (2850, 2925 ¢ 3010 cm ') e indicam a ligagdo C-H (LEI et al., 2010).
As bandas entre 1235 ¢ 1050 cm ! sdo atribuidas a combinacdo de modos de deformacdo de
grupos metil (CH3) e metileno (CH») nas estruturas lipidicas (TIMILSENA et al, 2019) e o pico
de absor¢do de 1745 cm ! ¢ devido a presenga de C-O e ligagdes C-C caracterizadas por grupos

de acidos graxos saturados (COSTA et al., 2016), os quais s3o bem salientes na amostra 5.
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Os picos entre 800 e 1050 cm- ! da maioria das amostras sdo caracteristicos também
de vibragdes de C-O dos carboidratos presentes nas microparticulas. Os picos 1030 a 1150 cm’
I'sdo relacionados a ligagio C-OC-CC-O-C similares as vibragdes presentes na lactose (LAI et
al., 2013). Com excessdo da amostra 5, as posigdes e formas dos picos das principais bandas
especificas no espectro sdo semelhantes entre si, apesar das intensidades serem diferentes.
Portanto, pode-se determinar que todas elas contém lactose em sua formulagao (ENAYATI et
al., 2018).

As bandas em 1618 e 1675 cm™' também sdo atribuidas a estruturas que apresentam
alta porcentagem de proteinas que podem estar presentes no soro de leite (ZHANG; GOFF,
2004). Os picos amplos com intensidade média em torno de 1658 € 1544 c¢m ! representam as
vibracdes da amida I e II das proteinas, as amostras 1 ¢ 2 ndo possuem esse pico devido ao
elevado teor de lactose e menor teor proteico do soro de leite.

Em comparacdo com as intensidades de pico para as amostras 8 ¢ 9 , que possuem em
sua composi¢io MD e GA, a intensidade dos picos em 2927, 2855 cm diminuiram
consideravelmente. Isso implica que polissacaridios presentes nessas amostras podem
participar de reagdes quimicas durante a secagem por atomizagdo, como ligacdo de hidrogénio
e/ou esterificacdio entre MD e GA (KANG et al., 2019), propondo que houve a
microencapsulacao da gordura de coco.

A amostra 10, que € o produto final elaborado, apresenta um perfil de vibragdes analogas
com a amostra 4, o que ¢ um aspecto positivo pois espera-se que as microparticulas
desenvolvidas apresentem similaridade com a amostra comercial, indicando que foi possivel a
formacdo de uma matriz encapsulante com protegdo da gordura de coco, mesmo utilizando um

soro de leite com elevado teor de lactose.

4.3.7 Calorimetria exploratéria diferencial e Termogravimetria

As amostras apresentaram eventos endotérmicos, como a gordura de coco é composta
por acidos graxos (lipidios), pode-se associd-la ao ponto de fusdo dos mesmos; o soro de leite,
a maltodextrina e goma ardbica sdo constituidos predominantemente de lactose, proteinas e
carboidratos, associados a desnaturagdo. E possivel observar duas regides principais de

mudancas de fase nas amostras (Tabela 5).
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Tabela 5 - Calorimetria exploratoria diferencial e termogravimetria da amostra padrdo, agente ativo e
microparticulas.

AH % perda massa % perda
Amostra Estagio Ti(°C) Tp (°C) (J/g) no evento massa total

’ 1 136,95 147,97 17,32 35,08 60
2 198,45 197,09 110,06 9,41
1 141,25 148,71 31,93 2,01

2 60
2 186,82 195,69 89,74 30,85

4 1 165 196,42 23,18 17,5 80

5 1 30,09 33,71 25,53 99,3 99,8

o 1 142,52 150,75 13,58 26,53 =0
2 189,97 212,27 65,2 25,54
1 138,89 147,94 18,94 20,39

10 80
2 174,07 199 38,83 42,29

Legenda: (1) soro de leite em p6 (padrio), (2) Microparticulas de gordura de coco:soro de leite; (4) Whey fat
comercial; (5) gordura de coco; (8) Microparticulas de gordura de coco: Soro de leite + MD + GA; (10)
Microparticulas de gordura de coco:soro de leite com adigdo de gordura concentrada em po.

Fonte: Autor, 2019
A entalpia de fusdao das amostras 4 ¢ 5 foram menores quando comparadas a amostra
padrao 1, esta redugdo da entalpia de fusao ocorre devido a diminui¢ao da porg¢ao cristalina das
amostras contendo gordura de coco, a presenga da gordura desorganiza a estrutura cristalina,

necessitando assim de menor energia para ocorrer a fusdo da amostra (ROJAS, 2018).

As amostras 1, 2, 8 e 10 apresentam no primeiro estagio, um pico inicial em torno de
130 °C a 140 °C que corresponde as perdas de massa de 60%, 60% 70% e 80%,
respectivamente, devido a decomposi¢ao térmica dos carboidratos e proteinas (CHEN et al.,
2014). Acima de 190 °C, caracterizado como segundo estdgio, os componentes das amostras,
tais como, carboidratos, proteinas e outros componentes menores, que sao decompostos e
liberam substancias volateis (RIZZO et al., 2013), apresentando perda de massa. A amostra 1
possui a primeira mudanga de fase em 147,97 °C, com AH = 17,32 J/g que pode ser atribuido
as proteinas presentes no soro de leite e o segundo pico em 197,09 °C, com AH = 110,00 J/g,
caraceterizando o ponto de fusdo da lactose que ¢ aproximadamente em 202,8 °C

(SCHAAFSMA, 2008).

A amostra 4 apresenta Ti e Tp superiores as demais amostras, o que indica uma maior

protecao do agente ativo. A temperatura de fusdo da amostra 5 foi 30,09 °C e com perda total
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de 99,8 % de amostra. Ao utilizar o soro de leite como agente protetor, a temperatura de
desnaturagdo passou a ser 148,71 °C, demonstrando que os agentes encapsulantes definidos
foram capazes de proteger a gordura contra o dano térmico.

Um fator importante para garantir a estabilidade do produto ao longo do shelf life ¢ o
armazenamento. Neste caso, as amostras serao armazenadas em embalagens a vacuo, protegidas
da luz e mesmo com o transporte, ndo atingirdo a temperatura inicial de degradagdo prevista

pela analise.

5 CONCLUSOES

A gordura de coco é composta principalmente por 4dcidos graxos saturados, destacando-
se 0 acido laurico (C 12:0), que garante a estabilidade e resisténcia a oxidacdo. Porém, a gordura
de coco ¢ termicamente instavel, o que compromete suas caracetristicas sensorias justifica a
necessidade da microencapsulagdo para ser adicionada a ragdo animal.

Os parametros utilizados na homogeneizagao - pressao de 200 bar, da gordura de coco
com o soro de leite, maltodextrina e goma arabica foi eficiente para a redugdo do tamanho dos
cristais de lactose auxiliando no rompimento de particulas suspensas em tamanhos menores e
na consisténcia da mistura.

Os parametros de secagem estabelecidos resultaram em microparticulas integras, sem
rachaduras, com teor de umidade inferior a 4 % e atividade de agua Aw < 0,25 %, valores
desejaveis para pds microencapsulados. O tamanho das cépsulas produzidas os caracteriza
como microparticulas e/ou microesferas, pois se enquadram na faixa de tamanho de 3 a 800
um, sendo adequadas para aplicagdo em produtos alimenticios, tanto na alimentacdo humana
quanto animal. A estabilidade térmica da gordura de coco aumentou drasticamente com a adi¢ao
dos agentes encapsulantes (33,71 para 148,71 °C).

Diante disso, este estudo mostrou que o processo de microencapsulacdo seguido de
secagem por Spray dryer permitiu a prote¢ao da gordura de coco, a amostra 10 foi definida
como produto final e ¢ semelhante ao whey fat ja comercializado. A adigdo da maltodextrina e
goma arabica ¢ uma alternativa para aumentar os valores de solubilidade em agua e EE (%) das
microparticulas. As microparticulas serdo armazenadas protegidas da luz, ar, umidade,
garantindo a protecao, qualidade e estabilidade das mesmas durante o armazenamento. A
presente pesquisa também comprovou que ¢ possivel utilizar o soro de leite com elevado teor

de lactose (aprox.75%) para desenvolver novos produtos ou agregar valor aos ja existentes.
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Além disso, o produto final apresenta caracteristicas sensorias importantes, como aroma e odor

adocicados, o que estimula a alimentagao dos suinos no periodo pds desmame.
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APENDICE B - SECAGEM POR SPRAY DRYER, TAMANHO DE
PARTICULA E PRODUTO FINAL

As amostras com quantidade de agente encapsulante menor que 1:50 (v/v) ndo
finalizaram o processo, ocorreu a incrustacdo do po na camara de secagem e ndo houve
rendimento de p6 na saida do ciclone. A Figura 1 apresenta os resultados qualitativos dos

experimentos de secagem.

Figura 1 - Secagem por Spray dryer da gordura de coco ¢ soro de leite.

(d)

Legenda: (a) Gordura de coco:soro de leite (1:50 v/v); (b) Gordura de coco:soro de leite (1:20 v/v); (¢) Gordura
de coco:soro de leite (1:10 v/v) e (d) Gordura de coco:soro de leite
(1:5 v/v).
Fonte: Autor (2018)
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Figura 2 — Tamanho de particula da amostra (1) soro de leite.
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Figura 3 — Tamanho de particula da amostra (2) gordura de coco:soro de leite.
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Figura 4 — Tamanho de particula da amostra (4) whey fat comercial.
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Figura 5 — Tamanho de particula da amostra (7) gordura concentrada em po.
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Figura 6 — Tamanho de particula da amostra (8) gordura de coco:S+MD+GA.
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Figura 7 — Tamanho de particula da amostra (10) gordura de coco:soro de leite, com adigdo de gordura
concentrada em po (1:1 m/m).
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Figura 8 — Tamanho de particula da amostra (11) gordura de coco:(Soro de leitetMD+GA)
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Figura 9 — Matérias primas ¢ produto final desenvolvido.
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APENDICE C - GRAFICOS DAS ANALISES CALORIMETRIA
EXPLORATORIA DIFERENCIAL E TERMOGRAVIMETRIA

As amostras 1, 2, 4, 5, 8 e 10 foram escolhidas, tendo como base os resultados de
solubilidade e EE (%), comparando-as entre si.

As condicdes de andlise foram as seguintes: massa da amostra aproximadamente 10,0
mg, em panelas de alumina e platina, dependendo a composi¢cao da amostra, utilizando uma
panela vazia como referéncia; atmosfera da camara de ar sintético na vazao de 100 mL/min,

razdo de aquecimento 10 °C/min, com faixa de temperatura de 20 a 600°C.

Figura 1 - Soro de leite em p6 (padrio)
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Figura 2 - Microparticulas de gordura de coco: soro de leite (1:3 m/m)
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Figura 3 - Whey fat comercial
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Figura 5 - Microparticulas de gordura de coco: (soro de leite +MD+GA) (1:3 m/m).
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Figura 6 - Microparticulas de gordura de coco: soro de leite (1:3 m/m) + gordura concentrada em po.
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