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APRESENTACAO

A Ciéncia e Tecnologia de Alimentos é uma area que envolve o conhecimento
da fabricacdo dos alimentos. Para isso, torna-se necesséario e imprescindivel o
conhecimento acerca das propriedades fisico-quimicas, nutricionais, microbiolégicas
e sensoriais das matérias-primas, ingredientes e dos produtos elaborados.

A Coletanea Nacional “Desafios da Ciéncia e Tecnologia de Alimentos” é um
e-book composto por 10 artigos cientificos que abordam assuntos atuais, como a
analise sensorial de alimentos, anélises microbiol6gicas, determinacao de pesticidas
em alimentos, utilizac&do de novos ingredientes e/ou matérias-primas no processamento
de produtos, avaliagao de rotulagem, entre outros.

Mediante a importancia, necessidade de atualizacéo e de acesso a informacdes
de qualidade, os artigos elencados neste e-book contribuirdo efetivamente para
disseminagado do conhecimento a respeito das diversas areas da Ciéncia e Tecnologia
de Alimentos, proporcionando uma visdo ampla sobre esta area de conhecimento.

Desejo a todos uma excelente leitura!

Prof. Dra. Vanessa Bordin Viera
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CAPITULO 11
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RESUMO: Objetivou-se avaliar o efeito da
variacdo das condicoes operacionais de
secagem por atomizacdo (temperatura do
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DE EUGENOL

ar de entrada e vazao de alimentacdo), na
microencapsulacdo de eugenol e o efeito da
carragena como agente encapsulante. As
condicdes operacionais foram variadas por
meio de um Delineamento Composto Central
Rotacional (DCCR) do tipo 22 com triplicata no
ponto central. As microcapsulas de eugenol
foram obtidas pelo preparo de uma suspensao
de carragena como agente encapsulante
e Tween 80 como surfatante, tendo o teor
de soélidos totais fixado em 0,55% (m/m) na
suspensao e proporcao de eugenol:sélidos
fixada em 1:10 (m/m). Para caracterizacdo das
microcapsulas foi determinada a recuperacao
percentual de eugenol (RE %) e a eficiéncia
de encapsulacdo (EE %) do processo por
espectroscopia UV-Vis e, a morfologia por
microscopia Optica. Valores de RE de no
maximo 12% foram obtidos e as condicbes
operacionais estudadas nao influenciaram
significativamente (p > 0,05), demonstrando
que ocorreram perdas operacionais de
eugenol durante o processo de obtencao das
microcépsulas. A EE variou de 18,0 a 84,8% e,
o termo quadratico para vazao de alimentacao
apresentou influéncia na resposta avaliada
(p < 0,05). A anélise de superficie de resposta e
curva de contorno permitiu determinar regides
6timas nas condicdes estudadas para obter
maior EE, sendo selecionada a temperatura de
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151 °C e a vazao de 0,6 L h''. As microcapsulas apresentaram morfologia esférica/
oval.

PALAVRAS-CHAVE: Spray Drying, DCCR, Oleos essenciais, Eficiéncia de
encapsulacéo, Microcapsulas.

ABSTRACT: The objective of this research was to evaluate the effect of the spray
drying operational conditions (inlet air temperature and feed flow) in eugenol
microencapsulation and the effect of the carrageenan as an encapsulating agent. The
operational conditions were varied throught a Central Composite Rotatable Design
(CCRD) 22 with a triplicate at the central point. Eugenol microcapsules were obtained
by preparing a suspension of carrageenan as encapsulating agent and Tween 80 as
surfactant, having the total solids content set at 0.55% (w/w) in the suspension and
the ratio of eugenol:solids fixed at 1:10 (w/w). To characterize the microcapsules, the
percentage of the recovery of eugenol (RE%) and the encapsulation efficiency (EE%)
of the process by UV-Vis spectrocopy and morphology by optical microscopy were
determined. RE values up to 12% were obtained and the operational conditions studied
did not influence microencapsulation process (p> 0.05), demonstrating that operational
losses of eugenol occurred during the microcapsules obtaning process. The EE ranged
from 18.0 to 84.8%, and the quadratic term for feed flow presented an influence on
the evaluated response (p < 0.05). The response surface analysis and contour curve
allowed to determine optimal regions under the conditions studied to obtain higher
EE, equivalent a temperature of 151 °C and a flow rate of 0.6 L h”'. The micropsules
presented spherical/oval morphology.

KEYWORDS: Spray Drying, CCRD, Essential Oils, Encapsulation Efficiency,
Microcapsules.

11 INTRODUCAO

O composto fenolico 4-alil-2-metoxifenol conhecido como eugenol é o principal
constituinte do 6leo de cravo, podendo ser encontrado em 0Oleos e extratos de outras
plantas, tais como, canela, manjericao e noz-moscada (LIOLIOS et al., 2009; JOHNY
et al., 2010; CASTILLO et al., 2014; PAN et al., 2014). E amplamente utilizado como
um agente aromatizante de alimentos e como um aditivo para industrias de perfumaria
e cosméticos (BASKARAN et al., 2010; DEVI et al., 2010).

O eugenol apresenta-se como um composto alternativo para a substituicdo
de aditivos artificiais utilizados em alimentos em virtude de suas propriedades
antioxidantes (OGATA et al.,, 2000; JIROVETZ, 2006) e antimicrobianas contra
diferentes microrganismos, tais como, Staphylococcus aureus (WALSH et al., 2003),
Escherichia coli (WALSH et al., 2003, TEIXEIRA et al., 2013), Listeria monocytogenes
(FILGUEIRAS; VANETTI, 2006; TEIXEIRA et al., 2013), Salmonella typhi (DEVI et
al., 2010), Listeria innocua (GARCIA-GARCIA et al., 2011; TEIXEIRA et al., 2013),
Brochothrix thermosphacta, Pseudomonas putida, Salmonella typhimurium e
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Shewanella putrefaciens (TEIXEIRA et al., 2013). Contudo, sua aplicacéo € limitada
devido a sua volatilidade, instabilidade e sensibilidade frente ao oxigénio, luz e calor
durante o processamento, utilizacdo e armazenamento (CHOI et al., 2009; GARG;
SINGH, 2011).

O processo de microencapsulagao tem possibilitado a aplicagao de diversos tipos
de compostos, considerados tecnicamente inviaveis, que por meio do seu revestimento
tornaram-se possiveis de uso (GHARSALLAQUI et al., 2007; ROCHA et al., 2012). A
microencapsulacao tem sido utilizada em larga escala como alternativa para utilizacéo
do eugenol, tanto para industrias alimenticias quanto para farmacéuticas (CHOI et al.,
2009, WORANUCH; YOKSAN, 2013; CHEN; ZHANG; ZHONG, 2015).

Mourtzinos et al. (2008), Choi et al. (2009) e Garg e Singh (2011) demonstraram
que o processo de microencapsulacédo tem se tornado atrativo em funcé&o de seus
beneficios. Destacam-se a facilidade de manuseio, aumento da estabilidade frente a
oxidacéao, retencéo dos compostos volateis, além da liberagdo controlada do aditivo por
meio de uma capsula ou membrana, a qual separa fisicamente a substancia sensivel do
ambiente que poderia causar sua decomposicao. A eficiéncia da microencapsulacao e
a estabilidade dos compostos microencapsulados dependem, fundamentalmente, do
material utilizado como agente encapsulante, também chamado, material de parede
(LIU et al., 2001; ZBICINSKI et al., 2002; WANG et al., 2009). O agente encapsulante
€ selecionado em funcéo de suas propriedades fisicas, do material de nucleo (agente
ativo), da aplicacéo pretendida, do método utilizado para obtencao das microparticulas
e/ou microcapsulas, do mecanismo de liberagdao, bem como, das caracteristicas
desejadas no produto final (SANTOS; FERREIRA; GROSSO, 2000; GOUIN, 2004;
BOTREL et al., 2012).

Os materiais usados como agentes encapsulantes incluem: carboidratos (amidos,
maltodextrinas, xarope de milho, dextrana, sacarose, ciclodextrina e celulose), gomas
(goma arabica, agar, alginato de sédio e carragena), lipidios (cera, parafina, acido
estearico, triestearina, mono e diglicerideos, 0leos e gorduras) e proteina, as de origem
animal (proteinas do soro de leite, gelatina, caseina) e vegetal (de soja, ervilha e de
cereais) (DUBEY et al., 2009; NESTERENKO et al., 2013).

A carragena é um hidrocolo6ide, ou seja, polissacarideo que contém a capacidade
de formar géis ou solugdes viscosas com a agua, controlando assim a atividade de
agua e conferindo textura e corpo aos alimentos fabricados. Apresentam também
funcdo de agentes emulsificantes, espessantes, geleificantes e estabilizantes de
emulsdes (TRCKOVA et al., 2003).

Apesar de haver diversas técnicas de microencapsulagcdo, o método
secagem por atomizacgéo (spray drying) é o mais utilizado na industria de alimentos
(WANG et al., 2009; CHATTERJEE; BHATTACHARJEE, 2013). Dentre as vantagens
da microencapsulacdo na secagem por atomizacédo esta o fato de o processo ser
relativamente simples, econémico, flexivel e produzir particulas de boa qualidade. A
rapida evaporacao da agua da matriz polimérica durante a secagem e um menor tempo
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de resisténcia da amostra na cdmara de secagem, faz com que a amostra permaneca
a uma temperatura abaixo de 100 °C, o que permite que o0 processo possa ser utilizado
para substancias termossensiveis (GHARSALLAOUI et al., 2007; JAFARI et al., 2008).

O objetivo deste trabalho foi avaliar o efeito da variagao das condi¢cdes operacionais
de secagem por atomizacéo: temperatura do ar de entrada e vazao de alimentacéo, na
microencapsulacao de eugenol em carragena.

2| MATERIAL E METODOS

2.1 Materiais

Eugenol (Vetec™, Sigma-Aldrich, 97,5%), Etanol P.A. (Neon, 99,5%) e Tween 80
(Synth, grau analitico) foram utilizados no preparo da fase organica. Agua destilada
a temperatura de 60 °C e carragena (C1013, Sigma-Aldrich, grau comercial) foram
utilizados no preparo da fase aquosa.

2.2 Preparo da suspensao

A microencapsulagdo de eugenol em carragena foi realizada, inicialmente,
pela obtencdo de uma suspensdo mediante o preparo de uma fase aquosa e uma
fase organica. A fase aquosa consistiu na dissolugao de carragena (2,0 g) em agua
destilada (400 mL) a temperatura de 60 °C sob agitacdo mecanica vigorosa por 15
minutos, com auxilio de um agitador magnético. A fase orgénica foi preparada pela
solubilizagcéo de eugenol (0,2 g) e Tween 80 (0,12 g) em etanol (10 mL) a temperatura
ambiente (aproximadamente 25 °C), por 5 minutos. Apos a obtencéo das duas fases,
a fase orgéanica foi adicionada lentamente a fase aquosa mantendo a mistura sob
agitacao vigorosa por mais 5 minutos. Em seguida, a suspensao foi homogeneizada
utilizando um agitador mecénico (Modelo 713D, Fisaton, Sdo Paulo, Brasil), operando
a 1500 rpm durante 15 minutos.

O teor de sélidos totais foi fixado em 0,55% (m/m) na suspenséo final antes da
atomizacao, onde a propor¢ao de eugenol:solidos foi fixada em 1:10 (m/m).

2.3 Secagem por atomizacao

A obtencao das microcapsulas foi realizada por meio da secagem da suspenséo
por atomizagdo. O processo foi realizado em um secador laboratorial Mini Spray Dryer
(Labmarqg - MSD 1,0, Sao Paulo, Brasil) com camara de secagem de 500 mm x 150 mm,
bico atomizador tipo duplo fluido, com orificio de 1,2 mm de diametro, variando a
vazao da alimentacéo da amostra e a temperatura do ar de entrada do equipamento
na secagem de acordo com o delineamento experimental descrito no item 2.3.
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2.4 Delineamento composto central rotacional (DCCR)

As condic¢Oes operacionais do atomizador, temperatura do ar de entrada e vazao
de alimentagcédo variaram com o objetivo de avaliar a influéncia destes parametros
na encapsulacao do eugenol. Para tanto, foi realizado um Delineamento Composto
Central Rotacional (DCCR) com duas variaveis independentes, trés pontos centrais,
qguatro pontos fatoriais e quatro pontos axiais, totalizando 11 ensaios. Os niveis reais
e codificados das variaveis independentes X, (Temperatura do ar de entrada, °C) e X|,
(Vazao de alimentacéo, L.h") foram selecionados com base em estudos preliminares
e estao apresentados na Tabela 1.

Niveis
Fatores
-1,41 -1 0 +1 +1,41
X, - Temperatura do ar de secagem (°C) 109 115 130 145 151
X, - Vazéo de alimentagéo (L h”) 0,46 0,50 0,60 0,70 0,74

Tabela 1. Niveis reais e codificados das variaveis temperatura e vazdo de alimentacéo.

Os ensaios para encapsulagcao do eugenol foram realizados aleatoriamente e as
microcapsulas foram acondicionados em frascos plasticos hermeticamente fechados,
vedados com Parafilm®, e armazenados sob a temperatura de 5 =1 °C até o momento
das analises. Foram avaliadas a recuperacao percentual de eugenol e a eficiéncia de
encapsulacao.

Para analise de efeitos, regresséo, variancia e superficie de repostas utilizou-se
o software Statistica 8.0 (p < 0,05) (Statsoft Inc., Tulsa, OK, USA).

2.5 Determinacao da recuperacao percentual de eugenol

Com o objetivo de estimar a estabilidade da suspensao obtida e quantificar o
conteudo real de eugenol apds a microencapsulacédo, determinou-se a recuperagcao
percentual de eugenol (RE %). Para tanto, aliquotas de 10 mg da amostra foram
transferidas em um béquer, dissolvidas em 5 mL de agua destilada e aquecidas em
banho-maria a 60 °C por 30 min. Posteriormente, adicionou-se 5 mL de etanol e as
amostras foram transferidas para tubos de centrifuga com capacidade de 250 mL e
centrifugadas (Hettich Zentrifugen, Rotina 420 — Tuttleingen, Germany) a 9.000 rpm
por 15 minutos a temperatura de 10 °C. Em seguida, o sobrenadante foi analisado no
comprimento de onda de 283 nm, usando um espectrofotdmetro UV-Vis (Perkin Elmer,
Lambda XLS- Beaconsfield, UK) e a concentracao de eugenol determinada mediante
uma curva de calibracéo descrita no item 2.6.

O célculo para RE (%) esta apresentado na Equacéo 1.

_ [eugenol]

real_ %100 ()

inicial

RE C%) [eugenol]
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Em que, RE (%) =recuperagéo percentual de eugenol; [eugenol] __, =concentragéo

de eugenol determinada ap6s secagem por atomizagao; [eugenol] .. = concentracao

inicial

de eugenol adicionada no preparo da suspenséo.

2.6 Determinacao da eficiéncia de encapsulacao de eugenol

A eficiéncia de encapsulacao de eugenol (EE %) permite identificar a quantidade
de eugenol retido nas microcapsulas. Para tanto, inicialmente, realizou-se a remogéo
do eugenol ndo encapsulado das microcapsulas, onde 10 mg das amostras de
microcapsulas foram lavadas com etanol (5 mL) com o auxilio de papel filtro quantitativo
25 py e bomba a vacuo em funil de Buchner de 10 cm de diametro. Em seguida, as
amostras foram secas em estufa a 60 °C por 20 minutos. Apds a secagem, as amostras
foram removidas do papel filtro, solubilizadas em agua e etanol e analisadas no UV-Vis
conforme procedimento ja descrito no item 2.4.

A Equacao 2 apresenta o célculo utilizado para determinacao EE (%).

[eugeno'l] retido x 100

EE (%)=
(%) [eugenol]

()

real

Em que: EE (%) = eficiéncia de encapsulagdo de eugenol; [eugenol] , =
quantidade de eugenol presente nas microcapsulas apés secagem por atomizacgéao;
[eugenol]

eugenol ndo encapsulado por lavagem com etanol.

= quantidade de eugenol presente nas microcapsulas apés remogao do

retido

2.7 Curva de calibracao do eugenol

Para determinar a concentragdo de eugenol nas microcapsulas foi realizada uma
curva de calibracdo de eugenol. Preparou-se uma solucao estoque de eugenol em
etanol com a concentracéo de 100 yg mL" e, em seguida, foram preparadas diluicées
desta solucéo estoque, obtendo-se as concentracdes de 80, 60, 40, 20, 12 e 4 yg mL-
. Posteriormente, determinou-se a absorbancia das concentragdes do pico de maior
absorbancia para o eugenol, 283 nm (SHINDE; NAGARSENKER, 2011).

2.8 Morfologia

A morfologia das microcapsulas foi analisada por microscopia optica utilizando
microscoépio optico Olympus (TVO 63XC - Tokyo, Japan) e o programa de captura
de imagens DP25 - BSW. As analises foram realizadas através da observagéao de
laminas contendo microcapsulas suspensas em agua destilada utilizando lente ocular
com aumento de 10 x e objetiva com aumento de 10, 20 e 40 e 100 x.
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31 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os calculos de RE (%) e EE (%) das microcapsulas obtidas foram realizados com
base na equacao da reta obtida a partir da curva de calibracéo de eugenol (y = 0,018x
—0,010; R2 = 0,999).

A determinacdo da quantidade real de eugenol ao final do processo de
microencapsulacao foi necessaria para se conhecer a quantidade real de eugenol
presente nas microcapsulas, uma vez que perdas do composto ativo podem ocorrer
durante a formacdo das mesmas. Desta forma, a determinagédo da recuperacéao
percentual de eugenol permite avaliar a estabilidade deste processo.

A Tabela 2 apresenta a matriz dos ensaios codificada e os resultados para a
RE (%) e EE (%). Observou-se que a recuperacao percentual média de eugenol nao
foi superior a 12,1%, indicando possiveis perdas operacionais durante o processo e
sugerindo baixa estabilidade da suspenséo obtida. Ha poucos relatos na literatura de
autores que determinam a recuperag¢ao percentual do composto ativo encapsulado.
Silva-Buzanello et al. (2014) estudaram a recuperacéo percentual de curcumina no
processo de nanoencapsulacao em poli (L-acido lactico) (PLLA) e este parametro
variou entre 97,3% e 77,2%, considerados elevados e indicativos de estabilidade no
processo de obtenc&o de suas nanoparticulas.

Ensaios X, X, Recuperacgao (%) Eficiéncia (%)
1 -1 -1 8,1+0,6 47,82 + 4.3
2 1 -1 9,4+0,0 36,5 +0,9
3 -1 1 8,4+0,3 84,6 +7,3
4 1 1 6,5+04 84,7 +0,7
5 -1,41 0 5,1+0,2 85,6°+1,7
6 1,41 0 7,4 +0,3 82,7%* + 4 1
7 0 -1,41 8,8 £0,0 43,3%° + 26
8 1,41 12,1 £0,3 20,2° 2,2
9 0 0 9,6 £0,0 71,9% 0,0
10 0 0 8,8 +0,0 64,8% +59
11 0 0 6,9 +0,2 69,0% + 3,1

p (ANOVA) 0,378 0,040

Tabela 2. Matriz dos ensaios codificada e os valores das respostas obtidas para a recuperacao
percentual e eficiéncia de encapsulagédo de eugenol.

X,: temperatura de ar de secagem (°C); X,: vazéo de alimentac&o (L h'); Médias de recuperagéo percentual de
eugenol e de eficiéncia de encapsulagéao acompanhadas de desvio padréo (n = 3). Letras sobrescritas diferentes
na mesma coluna indicam diferenca significativa entre os tratamentos.

Apesar dos resultados de RE (%) reportados no presente trabalho serem baixos,
do total de eugenol presente nas microcapsulas foi possivel obter uma eficiéncia
média de até 85,6% dentre as condicoes estudadas. Chatterjee e Bhattacharjee (2013)
reportaram valores médios de 62% para eficiéncia de encapsulagcéo de microcapsulas
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de extrato de cravo rico em eugenol encapsulado em matrizes de maltodextrina e
goma arabica, utilizando a técnica de secagem por atomizagdo, com uma proporcao
de 1:4,8:2,4 de extrato de cravo:maltodextrina:goma arabica. Esses resultados foram
similares aos obtidos para o ponto central do presente trabalho.

Os efeitos estimados para RE (%) sao apresentados na Tabela 3. As variaveis
estudadas, vazao de alimentacdo e temperatura do ar de entrada, ndo foram
significativas (p >0,05). Abaixa RE (%) observada também pode ser explicada pelo fato
do uso de apenas um agente encapsulante o qual ndo ocasionou um aprisionamento
efetivo do eugenol em sua estrutura, facilitando sua perda por volatilizacdo durante
a obtencao das microcapsulas. Alguns autores reportaram a combinacao de agentes
encapsulantes com o intuito de melhorar as propriedades das microcapsulas obtidas.
Cano-Higuita et al. (2015) encapsularam oleorresina de clrcuma pelo método de
secagem por atomizagdo utilizando misturas binarias e ternarias de diferentes
agentes encapsulantes (goma arabica, maltodextrina e amido de milho modificado). A
eficiéncia de encapsulagao variou de 8 a 46% e foi influenciada significativamente pela
formulacéo do material de parede. O maior valor de eficiéncia foi encontrado quando
se utilizou mistura binaria de goma arabica e de amido modificado.

Fatores Efeitos Erro padrao te..(5) p-valor
Média 8,43 0,91 9,26 0,0002*
(X;) Temperatura (L) 0,66 1,12 0,59 0,5734
(X;) Temperatura (Q) -2,32 1,33 -1,74 0,1418
(X,) Vazéo (L) 0,51 1,12 0,46 0,6642
(X,) Vazéo(Q) 1,90 1,33 1,43 0,2128
(X)) x (X)) -1,60 1,58 -1,01 0,3569

Tabela 3. Efeitos estimados e p-valor para recuperacao de eugenol.

X.: temperatura de ar de secagem (°C); X,: vazéo de alimentacé&o (L.h""); R*>= 0,64; *p < 0,05

Segundo Trindade et al. (2008) o uso de carboidratos como agentes encapsulantes
em combinacg&o com proteinas pode ser uma alternativa para o aumento da estabilidade
na microencapsulacdo. Esta combinagcao foi comprovada por Bae e Lee (2008) que
utilizaram maltodextrina em combinac&o com proteina de soro de leite, em propor¢des
variadas, para encapsulacao de éleo de abacate utilizando a técnica de secagem por
atomizacao, reportando valores de eficiéncia de encapsulacédo entre 45 e 66%, nao
sendo observada diferenca significativa entre as amostras.

A analise de efeitos estimados para os resultados de EE (%) foi determinada onde,
inicialmente, observou-se que nenhum dos termos apresentou influéncia significativa
naresposta avaliada (p > 0,05). Contudo, ao adicionar os termos de menor significancia
ao residuo do modelo, constatou-se que o termo vazao no modelo quadratico passou
a ser significativo (p < 0,05), apresentando efeito negativo (Tabela 4).
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Fatores Efeitos Erro padréao t..(7) p-valor

Média 68,54 9,47 7,24 < 0,0002*
(X;) Temperatura (Q) 18,47 13,86 1,33 0,2243
(X,) Vazéo (L) 13,15 11,61 1,13 0,2949
(X,) Vazéo (Q) -34,24 13,86 -2,47 0,0428*

Tabela 4. Efeitos estimados e p valores para eficiéncia de encapsulacdo de eugenol (%).

X,: temperatura de ar de secagem (°C); X,: vazéo de alimentagéo (L.h"); R®>=0,63; * p < 0,05

Como o efeito quadratico da vazéo (X,) foi significativo (p < 0,05), determinou-

se a equacdo do modelo para previsdo da EE (%) das microcapsulas produzidas
(Equacao 3).

EE(%) = 68,5+ 9,2x;2 + 6,6xy, — 17,19, 2x,2 3)

A andlise de variancia para a eficiéncia de encapsulacao é apresentada na Tabela
5, onde, pode-se observar que o valorde F__ . foisuperioraoF_, . . . indicando que
o0 modelo é valido para predizer a eficiéncia de encapsulacao de eugenol considerando
as condi¢des estudadas. Desta forma, foram obtidas a superficie de resposta e a curva
de contorno para eficiéncia de encapsulacao de eugenol (Figura 1).

Fontes de variagéo SQ GL QM F e F oo p-valor
Tratamentos 3375,6 3 1125,2 4.8 43 0,0403*
Residuos 1642,0 7 234,58
Total 5017,6 10 R2=63%

Tabela 5. Andlise de variancia (ANOVA) para eficiéncia de encapsulacdo de eugenol.

SQ: soma dos quadrados, GL: graus de liberdade, QM: quadrados médios, F

: F calculado, F__ : F tabelado, *p <
0,05.

calc” 77 tab”

0,74

o)) BEIRRER
Xy (L.h™)

I 80

05 70

180

0,46 L1s0

’ B 40

109 115 130 145 151940
X7 (°C)

(a) (b)

Figura 1. Superficie de resposta (a) e curva de contorno (b) para a eficiéncia de encapsulacao
de eugenol.
Considerando que o aumento da vazao do nivel inferior para o nivel superior

causou efeito negativo na EE (%), possibilitando maiores valores de eficiéncia préximos
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ao ponto central e, que a faixa de temperatura estudada nao apresentou influéncia
significativa, a vazdo de 0,6 L h™' (regido do ponto central) e temperatura de 151 °C
(ponto axial superior) foram consideradas como condicbes adequadas para seguir a
estudos posteriores. Com relagao a temperatura do ar de entrada, a maior temperatura
foi selecionada pois, quando a vazao de 0,6 L h foi utilizada e esta foi combinada com
temperatura inferior a 151 °C observou-se a formacgao de filme no interior da camara de
secagem, recorrente e espesso, reduzindo o rendimento do pé obtido, assim, optou-
se pelo uso da temperatura de 151 °C que nao diferiu significativamente das demais
temperaturas utilizadas nos valores de EE obtidos.

Alguns estudos tém reportado a influéncia da temperatura do ar de entrada
na eficiéncia de microencapsulacdo de 6leos e aromas obtidos por atomizacéo.
Jafari et al. (2008) reportaram que temperaturas do ar de entrada suficientemente altas
(160 a 220 °C) permitem a rapida formacado de uma membrana semipermeavel na
superficie da microparticula resultando em maior eficiéncia de retencdo do composto
encapsulado.

Balasubramani et al. (2015) estudaram o efeito da variagcdo dos parametros de
concentracao do material do nucleo (10, 20 e 30%), do material de parede (40, 50 e
60%) e temperatura do ar de entrada (180, 200 e 220 °C) na obtencao de oleoresina
de alho microencapsulada em maltodextrina por atomizacéo. A condicdo otimizada
foi obtida, sendo de 10% de material de nucleo, 60% de material de parede e 200 °C
de temperatura do ar de secagem, com base na maxima eficiéncia de encapsulagao
obtida (81,9%). Segundo os autores, com o0 aumento da temperatura do ar de
entrada, inicialmente, houve um aumento da eficiéncia de encapsulacao, que diminuiu
drasticamente quando a temperatura atingiu 220 °C, o que pode ser explicado pelo
desequilibrio entre a taxa de evaporacéao de agua e formacao de pelicula, que provoca
a ruptura das microcapsulas e, assim, pode resultar em uma baixa eficiéncia de
encapsulacéo. No presente estudo, apesar da diferenca entre o tipo de 6leo estudado
e 0 agente encapsulante, o aumento da temperatura do ar de entrada (109 a 151 °C)
nao resultou em alteracdes significativas, variando de 85,6 a 82,7%.

3.1 Morfologia das microcapsulas

A morfologia das microcapsulas de eugenol que apresentaram maiores valores
de EE (%) foi avaliada por microscopia Optica (Figuras 2, 3 e 4). De modo geral,
pode-se observar que as microcapsulas apresentaram variabilidade de tamanhos,
morfologia esférica/oval, sem rachaduras ou fissuras aparentes, contudo a formacéao
de aglomerados de particulas, comuns na microencapsulacdo, nao foi observada.
Resultados similares foram obtidos por Wang et al. (2011) nas amostras de
microcapsulas de 6leo de peixe encapsulado em proteina de cevada na secagem por
atomizacao a temperatura de 150 °C.
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(a) (b)
Figura 2. Imagens obtidas por microscopia Optica das microcapsulas atomizadas a
temperatura de 115 °C e com vazéo de alimentagéo de 0,70 L.h' (ensaio 3, EE = 84,6%), com
aumento de 200 x (a) e 400 x (b).

() (b)

Figura 3. Imagens obtidas por microscopia Optica das microcapsulas atomizadas a
temperatura de 109 °C e com vazéo de alimentagdo de 0,60 L.h"" (ensaio 5, EE = 85,6%) com
aumento de 100 x (a) e 200 x (b).

(a) (b)

Figura 4. Imagens obtidas por microscopia Optica das microcapsulas atomizadas a
temperatura de 151 °C e com vazao de alimentagéo de 0,60 L.h"" (ensaio 6, EE = 82,7%),
com aumento de 100 x (a) e 200 x (b).
Boa esfericidade e auséncia de fissuras nas microcapsulas indicam a formagao

de um filme continuo na parede externa e podem justificar uma maior eficiéncia de
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encapsulacédo, devido a uma baixa permeabilidade a gases, obtendo uma maior
protecao e retencado das substancias volateis (AGHBASHLO et al., 2013; KHA et al.,
2014).

41 CONCLUSAO

Devido a baixa estabilidade da suspensao composta apenas por carragena
ocorreu perda parcial de eugenol durante a microencapsulagcao, comprovado pela
recuperacao percentual média inferior a 12,1% nas condi¢des estudadas. Entretanto,
a eficiéncia de encapsulacao foi elevada, de até 85,6%. As microcapsulas visualizadas
por microscopia optica apresentaram morfologia esférica/oval, sem rachaduras ou
fissuras aparentes e sem formacéao de aglomerados de particulas, indicando que a
carragena € uma alternativa viavel como agente encapsulante de 6leos essenciais.
Estudos futuros da combinagdo da carragena com outros agentes encapsulantes
como por exemplo, proteinas, com o intuito de aumentar a recuperacéo de eugenol e
a eficiéncia de encapsulacao sao opc¢oes interessantes.
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