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RESUMO

A microencapsulacdo é uma técnica utilizada para a protecdo e liberacéo
controlada de compostos bioativos, aromas e outros componentes. Além da
protecdo, essa técnica pode auxiliar a mascarar os sabores indesejaveis de
componentes a serem adicionados a alimentos, bebidas e produtos farmacéuticos.
Peptideos de isolado proteico do soro de leite complexados ao ferro apresentam
elevada bioacessibilidade do micronutriente e sao fontes de ferro para fortificacao
de alimentos. Contudo, o complexo Fe-peptideo (Fe-P) apresenta aroma e sabor
desagradaveis ao consumidor. Sob esse contexto, o presente estudo teve como
objetivo desenvolver microparticulas utilizando polissacarideos como material de
parede, para veicular o ativo (Fe-P) na forma seca, com intencdo de obter um
ingrediente com potencial de ser aplicado na fortificagcdo de ferro em produtos
alimenticios. As microparticulas foram produzidas em um spray dryer de escala
laboratorial, utilizando como materiais de parede uma mistura de biopolimeros
(maltodextrina e polidextrose) e como ativo o complexo Fe-peptideo adicionado de
acido ascorbico. A maltodextrina sem adi¢do de ativo foi usada como controle.
Foram determinados a eficiéncia de encapsulacao e rendimento do processo. As
amostras secas foram caracterizadas logo apos a producédo e ao longo de 180 dias
quanto a umidade, atividade de agua (Aw), cor (L*, a*, b*), densidade aparente,
didametro médio e distribuicdo de tamanho de particulas, morfologia eletrénica de
varredura com dispersdo de energia de raios X (EDX). As amostras apresentaram
rendimentos de processo superiores a 83% e a eficiéncia de encapsulacéo do ativo
de 84%, parametros satisfatorios para a escala do equipamento utilizado. Durante
0 armazenamento, as amostras apresentaram variagdes de umidade e Aw, que ndo
impactaram na estabilidade fisica das amostras (morfologia e parametros de
tamanho). Ocorreu alteracdo de cor nas amostras durante 0 armazenamento em
relacdo a amostra controle. A analise de EDX mostrou que o ferro esta presente na
superficie das microparticulas, podendo ter contribuido para a alteracdo de cor
observada. As amostras desenvolvidas evidenciaram elevado potencial como
ingrediente inovador para veiculagcao do complexo Fe-P.

Palavras-chave: complexo ferro peptideos; spray drying; isolado proteico de soro
de leite; MEV/EDX; hidrolisados proteicos.
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ABSTRACT

The microencapsulation is a technique used for the controlled protection and
release of bioactive compounds, flavors and other components. In addition, this
technique may assist in masking undesirable flavors of components added to foods,
beverages and pharmaceuticals. Peptides from whey protein isolate complexed to
iron have high bioaccessibility of this micronutrient and are sources of iron for food
fortification. However, the Fe-peptide complex (Fe-P) has unpleasant aroma and
taste to the consumer. In this context, the present study aimed to develop
microparticles using polysaccharides as a wall material to transport active (Fe-P) in
the dry form, with the intention of obtaining an ingredient with the potential to be
applied in the fortification of iron in food products. The microparticles were produced
in a spray dryer of laboratory scale, using as wall materials a mixture of biopolymers
(maltodextrin and polydextrose) and as active the Fe-peptide complex added with
ascorbic acid. Maltodextrin without addition of active was used as control. The
efficiency of encapsulation and yield of the process were determined. The dry
samples were characterized immediately after production and over 180 days for
moisture, water activity, color (L, a, b), apparent density, mean diameter and particle
size distribution, morphology scanning electron microscopy and energy dispersive
X- ray microanalysis (SEM/EDX). The samples presented process yields greater
than 83% and the efficiency of the encapsulation of the active of 83.9%, which were
parameters satisfactory for the scale of the equipment used. During storage, the
samples showed significant variations of humidity and Aw, which did not affect the
physical stability of the samples (morphology and size parameters), however, the
increase in humidity may have caused changes in the color of samples containing
Fe-P in relation to the sample control (without active). These results indicate a
possible change in the iron form present on the surface of the particles that was
evidenced by the EDX analysis, and the need to select a package with better barrier
for water and oxygen entry. The developed samples showed potential as an
ingredient for the Fe-P complex. However, it is necessary to improve the matrix
profile and the selection of packaging material to ensure iron stability.

Key words: complex iron peptides; spray drying; whey protein isolate; SEM/EDX;
protein hydrolysates.

Vi



SUMARIO

RESUMO . ...t r e Vi
AB ST RACT et e vii
SUMARIO . ...ttt en e viii
LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS ... IX
INTRODUGAO ..ottt ettt nena, 1
OBUIETIVOS ..ot e e e e et e e et e e e e e e e e e 7
ODJEtivo PrINCIPAL ... 7
ODjJetiVOS €SPECITICOS ... e e 7
CAPTTULO Lottt 8
REVISAO BIBLIOGRAFICA ..ottt 8
CAPITULO 2.ttt bbbttt 34
I [ 011 o To 11 o> o S 36
2. MateriaiS € METOUOS. ......ueiiiiieeiiiiiitiie et e e 37
3. ReSUltados € QISCUSSEO .....ccceeiiiiiiiiiiiie et 46
A, CONCIUSDES ....ceeiieeiieeeet ettt e e e e e 66
RETEIBNCIAS ...ttt enaees 66
CONCLUSOES GERAIS ..ottt 71
N A1 = 72
N A1 77

viii



LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS

ADF — Anemia por deficiéncia de ferro
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INTRODUCAO

A modernizacdo e a incorporacdo das novas tecnologias nas industrias de
alimentos, tem como objetivo otimizar processos, aumentar a vida util e melhorar as
caracteristicas nutricionais e sensoriais dos seus produtos. Vale ressaltar que
comparativamente as outras industrias, como farmacéutica, agroquimica e cosmeética,
o desenvolvimento de produtos contendo ingredientes ativos é geralmente mais
desafiador na industria alimenticia (FAVARO-TRINDADE, PINHO, ROCHA, 2008). A
inovacdo de produtos contendo compostos ativos e inovadores se justifica pelas
tendéncias do mercado consumidor em buscar produtos que englobam sensorialidade
e prazer; saudabilidade e bem-estar; conveniéncia e praticidade; confiabilidade e
qualidade e finalmente sustentabilidade e ética (FIESP/ITAL, 2010).

Neste cenario de inovagdes tecnoldgicas, a microencapsulacdo apresenta um
importante papel para o setor de alimentos com diversas funcdes, dentre as quais, de
proteger o material encapsulado de fatores que possam vir a causar a sua
deterioragdo, como oxigénio, luz ou umidade; mascarar ou preservar sabores e
aromas; transformar ingredientes liquidos em solidos para facilitar a manipulacao,
dentre outras (DESAI & PARK, 2005).

Um dos processos mais tradicionais na industria alimenticia é a secagem por
atomizacao (spray drying). Esse processo apresenta diversas vantagens por se tratar
de um processo economicamente viavel e produzir pés de boa qualidade. Na
microencapsulacdo de compostos bioativos 0 processo de spray drying pode ser
utilizado para converséo de ativos liquidos em pés (ampliando a utilizacao e facilitando
0 manuseio), sendo também um dos mais indicados para a encapsulacdo de
compostos sensiveis ao calor, sem alterar significativamente suas funcdes
nutricionais, pois 0 processo de secagem ocorre quase instantaneamente (DIAS, et
al., 2017; FANG E BHANDARI, 2011; RE, 1998).

Desde a antiguidade diversas substancias importantes para a saude vém sendo
estudadas, onde o ferro se destaca pela importadncia do seu papel sobre o
metabolismo humano (LIRA & FERREIRA, 2007). Esse mineral é um nutriente
essencial para o desenvolvimento e crescimento celular nos sistemas imune e neural,

assim como na regulacdo do metabolismo energético. Sua deficiéncia € globalmente
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conhecida como o fator predominante para o aparecimento da anemia (WHO, 2012;
BRASIL, 2013a).

A anemia é um problema de salde publica que afeta tanto os paises ricos como
0os pobres. Embora a auséncia do ferro seja sua principal causa, frequentemente
existem outros fatores relacionados tais como doencas (malaria), infeccbes
parasitarias, hemaglobinopatias e as deficiéncias nutricionais (WHO, 2008).

O combate da anemia é reconhecido como uma estratégia importante para
manutencdo da saude de mulheres e criancas, sendo alvo de prioridade na nutricdo
global projetada para 2025, principalmente em paises de baixa renda onde a
prevaléncia de anemia ferropriva continua a ser elevada (WHO, 2015). Trés
estratégias podem ser citadas para a prevencao e combate da deficiéncia de ferro:
fortificacdo, suplementacdo e diversificacdo de alimentos (HERTRAMPF, 2002;
TURNER, 2002; WHO, 2008).

No Brasil uma das estratégias empregadas para suprir o ferro necessario para
a populacdo € a suplementacdo profilatica desse nutriente através do Programa
Nacional de Suplementacao de Ferro (PNSF), em atividade desde de 2005, onde é
utilizado o sulfato ferroso. Outra acdo preventiva é a fortificacdo de farinhas de trigo e
de milho com ferro e &cido fdlico, conforme disposto na Resolucdo RDC n° 150 de
2017, da Anvisa (BRASIL, 2017).

A suplementagcdo com sais de ferro em alimentos diversos e de elevado
consumo é uma estratégia para assegurar e melhorar o0 acesso da populacao a esse
micronutriente. Contudo, a inclusdo de sais de ferro em formulacGes alimenticias
constitui um desafio para a industria devido as possiveis alteracbes que os ions
metélicos podem ocasionar nas caracteristicas sensoriais dos alimentos como no
sabor, odor e cor (AUGUSTIN, SANGUANSRI, 2012).

Outro requerimento importante referente ao consumo de alimentos fortificados
em ferro é a absorcdo desse nutriente de forma e quantidade adequadas pelo
organismo. Em algumas de suas apresentacfes o ferro (ex. ferro ndo-heme) é
geralmente insoltvel, com baixa biodisponibilidade, que por sua vez € influenciada por
muitos componentes dietéticos (GULEC, ANDERSON, COLLINS, 2014).

A complexacgdo do ferro com peptideos (Fe-peptideos, Fe-P) € considerada
como uma alternativa para melhorar a absorcdo desse elemento no organismo,

conforme verificado em estudos anteriores realizados pelo nosso grupo. Foram
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encontrados resultados positivos em estudos de solubilidade e dialisabilidade do ferro
a partir dos complexos Fe-P, com potencial de abrandar os problemas relacionados a
fortificacdo com esse mineral, com melhoria da absorgdo (de LA HOZ et al., 20144a;
de LAHOZ et al., 2014b; CAETANO-SILVA et al., 2015; CAETANO-SILVA et al., 2016;
CAETANO-SILVA et al., 2017; CAETANO-SILVA et al., 2018).

Pelo exposto, esse trabalho teve como objetivo a obtencdo de complexos de
Fe-peptideo microencapsulados em matrizes poliméricas, utilizando a técnica de
spray drying, visando desenvolver um ingrediente em p6é com potencial para aplicacao
em alimentos. O componente ativo utilizado na producdo das microparticulas foi
preparado a partir de proteinas hidrolisadas do soro de leite bovino, onde apenas a
fracdo de baixo peso molecular (peptideos <5 kDa) foi complexada aos ions metalicos
de ferro. Foram determinados a eficiéncia de encapsulagéo e rendimento do processo.
As microparticulas produzidas com diferentes materiais de parede foram
caracterizadas logo ap6s a producdo e ao longo de 180 dias quanto a umidade,
atividade de &gua, cor (L*, a*, b*), densidade aparente, diametro médio e distribuicao
de tamanho de particulas e microanalise de raios-X por dispersdo de energia
(MEV/EDX).

Organizacao do conteudo da dissertacao

Para facilitar a apresentacdo dos resultados obtidos nesta dissertacdo o
conteudo foi dividido em capitulos, descritos a seguir:

A dissertacdo inicia com uma introducédo geral e objetivos geral e especificos.

O Capitulo 1 apresenta uma revisao bibliografica que contempla os principais
conceitos necessarios para compreensao desse trabalho.

No Capitulo 2 a metodologia e os resultados do trabalho séo apresentados na
forma de um artigo a ser submetido a revista Food Trends International.

O Anexo 1 apresenta uma patente ja depositada (outubro de 2017). O Anexo 2
traz a relacdo do titulo dos trabalhos apresentados em Congressos Nacionais e
Internacionais.

Para finalizar sdo apresentadas as conclusdes gerais deste trabalho.
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OBJETIVOS

OBJETIVO PRINCIPAL

Obter complexos de Fe-peptideos encapsulados em matrizes
poliméricas, utilizando a técnica de spray drying, visando desenvolver

um ingrediente em p6 com potencial para aplicacdo em alimentos.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

Obtencéo do hidrolisado a partir das proteinas isoladas do soro de leite
com a enzima Alcalase®;

Fracionamento dos peptideos menores de 5 kDa por ultrafiltracdo em
membrana de fluxo tangencial,

Sintese dos complexos Fe-peptideos, utilizando o sal sulfato ferroso;
Selegao e avaliagédo de diferentes formulagdes utilizando misturas de
biopolimeros como parede para secagem;

Microencapsulagéo do ativo por secagem em spray dryer, avaliagdo do
rendimento do processo de secagem e recuperacdo do ativo
microencapsulado;

Caracterizacao fisico-quimica e morfologia eletrénica de varredura com
disperséo de energia de raios x das microparticulas;
Acompanhamento de alguns parametros da estabilidade das amostras

durante o armazenamento por 180 dias.



CAPITULO 1

REVISAO BIBLIOGRAFICA

1. O Ferro e suaimportancia

O ferro é um elemento inorganico abundante na crosta terrestre e na maioria
das formas de vida, incluindo os mamiferos, que o utilizam em muitos processos
biolégicos (GULEC, ANDERSON, COLLINS, 2014). O ferro participa do transporte do
oxigénio aos tecidos, do controle do crescimento e diferenciagéo celular, assim como
do metabolismo energético (COZZOLINO, 2009; CAMASCHELLA, 2017). A
participacdo do ferro nos processos fisioldgicos deriva especialmente da capacidade
desse metal existir em dois estados de oxidacdo sendo eles o férrico (Fe3*) e o ferroso
(Fe?*). Esta propriedade quimica do ferro possibilita sua participacédo nas reacdes de
oxido-reducao (transferéncia de elétrons), assim como, em potencial toxicidade se ndo
for devidamente administrado por células e tecidos (GULEC, ANDERSON, COLLINS,
2014).

Como o ferro apresenta uma fungdo essencial ao metabolismo vivo, sua
deficiéncia ocasiona prejuizos ao desenvolvimento fisico e mental, j& nos primeiros
estagios do desenvolvimento humano. Ao mesmo tempo, devido sua reatividade
guimica pode gerar radicais livres, através da reacdo de Fenton, ocasionando
oxidacgéo de lipideos, proteinas e até mesmo do DNA. O excesso de ferro pode causar
danos nas células e tecidos e levar a consequéncias adversas, como, hemocromatose
e anemia hemolitica (ZHANG, GHOSH, ROUAULT, 2014; CAETANO-SILVA et al.,
2015).

O ferro utilizado pelo organismo € obtido de duas fontes principais, atraves da
dieta e da reciclagem de hemacias senescentes. Aproximadamente 25 mg sé&o
reciclados diariamente, a partir dos eritrécitos senescentes, que sdo removidos da
circulacdo pelos macrofagos e retornam a medula 6ssea transportados pelas
transferrina. Uma dieta normalmente contém de 13 a 18 mg de ferro, dos quais
somente 1 a 2 mg serdo absorvidos (MACKENZIE, 2008; CANCADO, LOBO,
FRIEDRICH, 2010; GROTTO 2008).

Nos alimentos, o ferro existe na forma heme e ndo heme. O ferro heme é

derivado predominantemente de hemoglobina e mioglobina das carnes, sua absorcéo
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é eficiente e em grande parte nado influenciada por outros componentes da dieta
(GROTTO, 2010; GULEC, ANDERSON, COLLINS, 2014). Por outro lado, o ferro ndo-
heme é encontrado em alimentos de origem vegetal como por exemplo, hortalicas
folhosas verde-escuras (brécolis, couve e espinafre) e leguminosas (feijao e lentilha),
€ geralmente insoluvel, e sua biodisponibilidade influenciada por muitos componentes
dietéticos. O acido gastrico do organismo e 0 acido ascorbico ingerido na alimentagéo
promovem a reducao e solubilizacdo do ferro ferroso dietético e assim melhoram a
absorcédo (GULEC, ANDERSON, COLLINS, 2014; HURREL, 1997).

2. Anemia

Anemia é definida pela Organizacdo Mundial da Saude (OMS) como a condi¢éo
na qual o conteido de hemoglobina no sangue esta abaixo do normal, resultado da
auséncia de um, ou mais nutrientes essenciais. A anemia ferropriva ou anemia por
deficiéncia de Fe é a alteracdo hematol6gica mais comum, resultante de longo periodo
de balanco negativo entre a quantidade de ferro biologicamente disponivel e a
necessidade organica desse micro mineral (WHO, 2012; BRASIL 2013a).

A Organizacdo Mundial da Saude (OMS) estima que a prevaléncia de anemia
em crian¢cas menores de cinco anos no Brasil, varia de 30 a 70%, sendo as maiores
prevaléncias (>50%) observadas em criancas com idade abaixo de 24 meses. Na
América Latina e no Caribe este indice é de 39,5% e a prevaléncia global em criancas
menores de cinco anos é de 47% (BRASIL, 2008). Estudos regionais no Brasil
mostram uma tendéncia de aumento na prevaléncia em criancas, de modo que a
anemia hoje € considerada a caréncia nutricional nacional mais predominante,
superando a desnutricdo energético-proteica (VIEIRA & FERREIRA, 2010).

A deficiéncia de ferro pode levar a sintomas de anemia, 0s quais podem incluir
fadiga, taquicardia e falta de resisténcia, além de picamalacia (DELOUGHERY, 2016).

Para mulheres em idade fértil, a deficiéncia de ferro pode representar risco de
morte, tanto para elas, quanto para seus filhos durante o periodo pré-natal e
comprometer o desenvolvimento fisico e mental de criangas, prejudicando a
capacidade de aprendizagem na infancia refletindo no desempenho intelectual de
adultos (SZARFAC, 2010). As gestantes tém maior risco de desenvolver deficiéncia
de ferro (DF) e anemia por deficiéncia de ferro (ADF) pelas altas demandas fisiol6gicas
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préprias e da unidade feto-placentéria, dificeis de serem supridas apenas pela dieta,
além da perda sanguinea que pode ocorrer durante o parto (BRASIL, 2014).

Embora seja fécil diagnosticar a DF e a ADF devido a diminui¢do da ingestao
de ferro, outras circunstancias podem ocasionar um aumento de sua demanda. Tais
situacdes como a perda de sangue cronica ou diminuicdo da absorcao intestinal,
sendo extremamente mais complexo reconhecer a deficiéncia de ferro quando é
mascarada por disturbios inflamatérios crénicos (CAMASCHELLA, 2017).

O Ministério da Saude resume como sendo os mais afetados pela deficiéncia
de ferro, os individuos mais pobres, mais vulneraveis e menos educados. Por isso,
eles sdo mais beneficiados com a reposi¢cdo de ferro através da suplementacéo,
oferecidas pelo governo nas Unidades Bésicas de Saude (BRASIL, 2014).

No Brasil foram adotadas duas grandes acdes de combate a anemia por
deficiéncia de ferro: a fortificacdo obrigatoria de farinhas de trigo e milho com ferro e
acido félico, conforme consta na Resolucdo RDC n° 150 de 2017, da Anvisa (BRASIL,
2017) e a implementacao do Programa Nacional de Suplementacéo de Ferro (PNSF)
para criancas e gestantes (BRASIL, 2013b).

3. Estratégias para veiculagdo de nutrientes

Os nutrientes essenciais para a manutencdo da saude no ser humano sao
fornecidos em grande parte pela alimentacdo. As fontes podem ser naturais ou
industrializadas. Dentre os alimentos processados pode-se diferenciar os produtos de
acordo com a seguinte classificacao:

« Alimento fortificado ou enriquecido de nutrientes todo alimento ao qual foi
adicionado um ou mais nutrientes essenciais contidos naturalmente ou ndo
no alimento, com o objetivo de reforcar o seu valor nutritivo e/ou prevenir
ou corrigir deficiéncias demonstradas em um ou mais nutrientes, na
alimentacdo da populacdo ou em grupos especificos, de acordo com a
Portarian © 31, de 13 de janeiro de 1998, da Agéncia Nacional de Vigilancia
Sanitaria (BRASIL, 1998a).

e Suplemento alimentar: “Suplementos vitaminicos e/ou de minerais s&o

alimentos que servem para contemplar com estes nutrientes a dieta diaria
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de uma pessoa saudavel, em casos onde sua ingestdo a partir da
alimentacéao, seja insuficiente ou quando a dieta requerer suplementacao”.
Devem conter um minimo de 25%, e no maximo até 100% da Ingestao
Didria Recomendada (IDR) de vitaminas e ou minerais, na por¢cao diaria
indicada pelo fabricante, ndo podendo substituir os alimentos, nem serem
considerados como dieta exclusiva, de acordo com a Portaria n © 32, de 13
de janeiro de 1998, da Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA)
(BRASIL, 1998b).

3.1 Fortificacdo de alimentos com ferro

A fortificacao de alimentos de amplo consumo, regular e frequentemente é uma
estratégia adotada em muitos paises, para melhorar os estoques de micronutrientes,
como o Fe e assim reduzir o risco de multiplas deficiéncias (FAO/WHO, 2007).

Varios produtos se apresentam fortificados com ferro, como por exemplo os
cereais matinais, leite, bebidas a base de soja, condimentos e café. Contudo, a
utilizacdo deste mineral em matrizes alimentares apresenta alguns desafios, que
precisam ser superados, tais como, variacbes na biodisponibilidade do ferro,
alteracdes sensoriais e indesejaveis de cor, formacdo de sedimentos e seu efeito
sobre a oxidacao lipidica (SUGIARTO, YE & SINGH, 2009; ARCANJO, AMANCIO,
BRAGA, 2009).

3.2 Suplementacado de mineral

Os suplementos minerais sdo empregados para complementar a alimentacao
diaria de uma pessoa saudavel. Para pacientes em tratamento da anemia, a melhor
via de reposicdo do Fe é oral, sendo que a dose terapéutica varia de acordo com a
idade, massa corporal e com a condicao fisiolégica do individuo (BRASIL, 2005).

Os principais compostos com ferro para suplementacéo via oral sdo: o ferro
carbonilico, citrato de amonio férrico, bisglicinato ferroso, fumarato ferroso, gluconato
ferroso, sulfato ferroso, ferripolimaltose, poliptideo de ferro heme e o complexo ferro-
polissacarideo (PHARMACIST'S LETTER, 2008; CANCADO, LOBO, FRIEDRICH,
2010).
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No Brasil, o sulfato ferroso € o sal de escolha utilizado na reposi¢cao de ferro,
sendo desenvolvidas acdes de suplementacdo profilatica desde 2005, através do
Programa Nacional de Suplementacdo de Ferro (PNSF). Conforme estabelecido a
recomendacao de suplementacdo de Fe para tratamento da anemia ferropriva em
criancas menores de dois anos € de 3mg de ferro/Kg/dia, ndo devendo ultrapassar a
60 mg por dia e para adultos é de 120 mg de ferro elementar/dia por trés meses
(BRASIL, 2013b).

4. Secagem por atomizacao

4.1 Aspectos gerais

A secagem por atomizacao, nebulizagao ou “spray drying” foi desenvolvida na
metade do século XVIII, quando foi patenteada a primeira operacdo de secagem de
ovos. J& no século XX, na década de 20 iniciou-se a utilizacdo desse processo em
escala industrial, sendo os primeiros produtos o leite e o sabdo em péd
(GHARSALLAOQOUI et al., 2007; REINECCIUS, 2001).

A secagem por spray drying € um dos processos mais utilizados na industria
de alimentos. Consiste numa operacéo flexivel, continua, de producdo em larga
escala e principalmente econdmica, onde um liquido é transformado em um produto
seco, na forma de pd, num tempo de secagem relativamente curto. O processo produz
particulas cujo tamanho pode variar, sendo observado produtos com faixas de
diametro médio entre 5 a 150 um dependendo das caracteristicas do equipamento e
do produto a ser seco (RE, 1998; NEDOVIC et al., 2011, FAVARO-TRINDADE,
PINHO, ROCHA, 2008).

Oliveira e Petrovick (2010) citam como vantagens do processo de secagem por
spray drying a formagéo de inUmeras goticulas que pode facilitar a troca térmica e a
transferéncia de massa, aumentando o rendimento e a rapidez do processo. A técnica
pode ser aplicada para produtos termos sensiveis, uma vez que o tempo de contato
entre estes e o0 ar aquecido € muito rapido, permitindo que na maioria das vezes nao
sejam causados danos consideraveis no produto (CARMO, FERNANDES, BORGES,
2015).
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Embora o uso da secagem por atomizacdo esteja consolidado na industria

alimenticia, esta técnica apresenta algumas variaveis de processo que podem afetar

a obtencdo e caracteristicas dos produtos obtidos. As principais variaveis sdo: (1)

liguido a ser atomizado (concentragdo, viscosidade, temperatura, vazao massica), (2)

atomizador (tipo e mecanismo de funcionamento) e (3) ar de secagem (velocidade,
temperatura de entrada e saida, presséo) (RE, 1998; NEDOVIC et al., 2011).

O processo de secagem consiste basicamente na pulverizacdo do liquido em

um compartimento que recebe um fluxo de ar quente, de modo que a rapida

evaporacao da agua das goticulas formadas permite manter baixa a temperatura das

particulas. Este processo consiste de 4 etapas fundamentais (RE, 1998; OLIVEIRA &
PETROVICK, 2010):

O fluido é disperso como goticulas, produzindo uma grande area
superficial;

Ocorre contato destas goticulas com uma corrente de ar aquecido,
havendo transferéncia de calor;

Acontece a evaporacao do solvente e a formacédo da particula sélida.
Com a transferéncia de calor do ar aguecido as goticulas, o liquido da
superficie evapora-se rapidamente e as particulas solidificadas
geralmente apresentam, o mesmo tamanho e forma, da goticula que as
originou;

Ocorre o transporte do produto de secagem por uma corrente de ar
permitindo entéo, que este seja coletado posteriormente finalizando as
etapas.
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4.2 Microencapsulacao

A microencapsulagéo € uma tecnologia de empacotamento, sendo definida por
um processo onde pequenas particulas sélidas, gotas de liquidos ou compostos
gasosos sdo envolvidas por uma cobertura resultando em microparticulas. E
conhecida por proteger substancias sensiveis contra condicbes adversas
incompativeis do ambiente externo, permitindo, adicionalmente, uma liberacéo
controlada dessas substancias quando necesséario. O material encapsulado é
chamado de recheio, ativo, nucleo ou fase interna, enquanto o material que forma o
revestimento € chamado de material de parede, carreador, membrana ou agente
encapsulante (GHARSALLAOUI et al., 2007; PAULO & SANTOS, 2017).

O processo de microencapsulacéo € aplicado por varias razdes: (1) proteger o
material do nucleo da degradacao, reduzindo sua reatividade com o ambiente externo
(por exemplo, calor, umidade, ar e luz) e aumentando sua estabilidade; (2) reduzir ou
retardar a taxa de evaporacgao ou transferéncia do material do ndcleo para o exterior;
(3) modificar as caracteristicas fisicas do material original facilitando o manuseio; (4)
liberar gradualmente o ativo encapsulado ao longo do tempo ou em um determinado
local especifico; (5) mascarar o sabor ou aroma do ativo encapsulado; (6) controlar a
dosagem do material encapsulado, quando uma pequena guantidade € requerida
possibilitando uma disperséo uniforme no material no sistema desejado, e finalmente
(7) pode ser empregado para separar diferentes componentes dentro de um mistura,
0s quais na forma livre reagiriam entre si (CARMO, FERNANDES, BORGES 2015;
RAY, RAYCHAUDHURI, CHAKRABORT, 2016).

Em relacdo a estrutura fisica, as microparticulas podem ser classificadas em
dois grupos, as microcapsulas ou microesferas. A principal diferenca entre elas
consiste na localizagao e distribuicdo do ativo (AZEREDO, 2005; GHARSALLAOUI et
al., 2007; MOHAN et al., 2015; WANDREY, BARTKOWIAK, HARDING, 2009). As
microcapsulas consistem em estruturas, onde o ativo esta situado na regido central,
envolvido por uma camada de filme polimérico. Sao tipicamente produzidas por
coacervagao complexa, secagem em leito fluidizado, co-extrusdo e incluséo
molecular. Ja as microesferas ou microparticulas constituem um sistema matricial, no
qual o polimero forma uma rede tridimensional onde o material a ser

microencapsulado fica incorporado ou distribuido por toda a matriz. As microesferas
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podem ser produzidas em processos fisicos como por spray drying e spray chilling
também em processos fisico-quimicos como gelificacdo idnica (que também € apto a
produzir capsulas). As microparticulas obtidas por spray drying podem conter uma
regido vazia no centro da estrutura resultante da expansao das particulas durante os
estagios finais da secagem (RE, 1998; FANG & BHANDRI, 2010; RAY
RAYCHAUDHURI, CHAKRABORT, 2016; PAULO, 2017; JAFARI et al., 2008). A

Figura 1 ilustra os dois tipos de microparticulas.

~Microcapsula Microesfera
(sistema reservatério) (sistema monolitico)
Parede Ativo

Matriz

)

v/

Figura 1. Estruturas das microparticulas (adaptado de ALVIM et al., 2013)

Os primeiros registros de aplicacéo da técnica de microencapsula¢do datam da
década de 1930, sendo estudada e empregada em diversas areas industriais. O
primeiro produto comercial contendo material microencapsulado surgiu em 1954,
desenvolvido por Green e Schleicher. A invencéo consistiu na técnica de preparacao
de microcapsulas por coacervacdo complexa, contendo corantes especiais como
ativo, as quais foram desenvolvidas para serem incorporadas em papel produzindo o
sistema de papel copia sem carbono, que revolucionou o segmento de maquinas
registradoras (SUAVE, 2006; ALVIM et al., 2013; PAULO & SANTOS, 2017).

A microencapsulacdo pode ser aplicada em diversas areas como agricultura,
alimentos, farmacia, quimica, biotecnologia, industria téxtil dentre outras. No que diz
respeito a industria alimenticia, os produtos encapsulados encontraram muitas
aplicacbes para ativos como corantes, acidulantes, lipideos, aromas, minerais,
vitaminas e outros ingredientes alimenticios sensiveis, com intuito de aumentar sua
estabilidade no produto durante a vida de prateleira. Nos Ultimos anos a
microencapsulacédo também tem sido aplicada na protecéo e veiculacdo de células
vivas (micro-organismos, probiéticos) e enzimas (RAY, RAYCHAUDHURI,

CHAKRABORT, 2016; FANG & BHANDARI, 2010).
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Na industria alimenticia, a utilizacdo da microencapsulacdo esta se
intensificando devido aos novos desafios que surgem no desenvolvimento de novas
formulagbes, que procuram responder as necessidades e/ou desejo dos
consumidores; muitas vezes, de extrema complexidade (UBBINK & KRUEGER,
2006). Dessa forma, a microencapsulacdo deixa de ser somente um método de
agregar substancias a uma formulacdo alimentar, para tornar-se numa fonte de
ingredientes totalmente novos e com propriedades Unicas (ANEKELLA & ORSAT,
2013).

Devido as demandas do mercado consumidor, a industria alimenticia vem
desenvolvendo produtos contendo cada vez mais ingredientes funcionais (MOHAN et
al., 2015). Geralmente esses ingredientes sdo instaveis as condi¢cbes do ambiente e
do processamento, assim como podem sofrer degradacdo durante o processo
digestivo (NEDOVIC et al., 2011). Neste contexto, a microencapsulacao se apresenta
como uma ferramenta tecnolégica para superar os problemas mencionados,
proporcionando uma protecéo efetiva para essas substancias sensiveis (NEDOVIC et
al., 2011; PAULO, 2017).

Além da preservacdo da estabilidade durante o0 processamento e
armazenamento, as substancias funcionais também tém sido encapsuladas com o
intuito de evitar interacdes indesejaveis destas com 0s outros ingredientes presentes
nas matrizes alimenticias, que podem desencadear uma degradacdo mais rapida do
produto e perda de algumas caracteristicas (LESMES; MCCLEMENTS, 2009). A
degradacédo/alteracéo do ativo leva também a perda de sua bioatividade (DIAS et al.,
2015).

Para o procedimento de microencapsulacdo a escolha do processo é
fundamentada nas propriedades fisicas e quimicas da substancia do ativo e do
material de parede, nas aplicacdes ou finalidade das microparticulas. As técnicas de
microencapsulagéo se dividem em 3 grandes grupos e séo classificadas de acordo
com o meétodo de formacgao da parede: 1) métodos fisicos: spray drying, spray chilling,
liofilizacdo, leito fluidizado; 2) métodos quimicos: inclusdo molecular, polimerizacao
interfacial e 3) métodos fisico-quimicos: coacervacdo simples ou complexa,
gelificagdo i6nica (BANSODE et al, 2010; ZUIDAM, HENRICH, 2009; RAY,
RAYCHAUDHURI, CHAKRABORT, 2016).
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Apesar das muitas técnicas disponiveis para a encapsulacdo de componentes
alimenticios, nenhuma foi considerada como sendo universalmente aplicavel para
todos os ativos disponiveis para utilizacdo em alimentos. Este fato pode ser explicado,
justamente porque, cada ativo tem sua propria caracteristica de composi¢édo quimica,
propriedades fisicas e atividade (AUGUSTIN & HEMAR, 2009).

Os componentes bioativos diferem quanto ao peso molecular, polaridade,
solubilidade, e outras caracteristicas, as quais implicam em diferentes abordagens de
encapsulamento, para encontrar o requerimento especifico tanto fisico quimico como
molecular (AUGUSTIN & HEMAR, 2009; KAILASAPATHY, 2002; RAY,
RAYCHAUDHURI, CHAKRABORT, 2016).

O método de spray drying € uma das técnicas de microencapsulacao mais
utilizada na industria de alimentos, permitindo a formacé&o de estruturas para protecao,
retencdo e transporte de materiais ativos. Inicialmente, durante a atomizacdo, sao
formadas microgotas de uma solucdo / emulsdo / dispersdo do material da
parede+ativo, seguida de rapida evaporacado do solvente e fixagdo da microparticula
seca, resultando no aprisionamento do composto de interesse. Essa técnica de
encapsulacdo apresenta algumas vantagens e desvantagens (AUGUSTIN & HEMAR
2009; DESAI & PARK 2005, GHARSALLAOUI et al., 2007; GOUIN, 2004; GARCIA et
al., 2016).

e Vantagens: viabilidade econdbmica, processo bem estabelecido, com
disponibilidade de equipamentos para produzir processo em grande escala e
com particulas de boa qualidade.

¢ Desvantagens: tamanho de particulas pequenas (reconstituicao dificil, area de
superficie alta em funcdo do tamanho reduzido) e o numero limitado de

materiais de parede.

4.2.1 Microencapsulacéo de ferro

A microencapsulacdo do Fe é motivada por alguns fatores, por exemplo,
(ZIMMERMANN, WINDHAB, 2010; DURAN,et al., 2017):

e Protecao do Fe de fatores ambientais adversos e reduzir as interacdes de

Fe com componentes de alimentos que causam alteracdes de cor e menor

biodisponibilidade de Fe, como taninos, polifendis e fitatos;
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e Mascarar 0o sabor metalico do Fe quando incorporado aos alimentos, uma
vez que os materiais encapsulados atuam como barreira, impedindo o
contato direto entre os receptores de ferro e gosto;

¢ Reduzir o efeito catalitico do ferro sobre a oxida¢do das gorduras;

e Diminuir os efeitos adversos gastrointestinais e outros efeitos secundarios,
como: escurecimento dos dentes, dor abdominal, azia, nausea, diarreia,
constipacao e fezes negras;

e Permite a possibilidade de mistura de minerais também compostos que

promovam sua absor¢ao, por exemplo o acido ascérbico.

Gupta e colaboradores (2015) microencapsularam o ferro com uma técnica de
evaporacao de solvente modificada, utilizando como material de parede misturas de
goma arabica, maltodextrina e amido modificado. As microparticulas contendo ferro
foram adicionadas ao leite e tiveram suas caracteristicas sensoriais e estabilidade
oxidativa avaliadas. Os resultados adquiridos do trabalho permitiram que os
pesquisadores concluissem que os materiais de parede utilizados se destacaram
como superiores e convenientes para microencapsulacao de ferro.

Churio e colaborados (2018) utilizaram a técnica de gelificagdo ibnica para
microencapsulacdo com sais de ferro ndo heme como sulfato ferroso, sulfato de
amonio ferroso, citrato férrico, fumarato ferroso e quelato de bis-glicinato ferroso em
diferentes concentracdes como fonte de ferro e como material de parede o alginato foi
escolhido. Os resultados mostraram elevada eficiencia de encapsulamento e
resisténcia a condicdo de incubacéo géastrica, sendo que a maioria dos teores de ferro
foi liberado em condi¢des de incubacéo intestinal, que € o local alvo para a absorc¢éo

dos diferentes tipos de ferro utilizados no experimento.
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4.3 Agentes encapsulantes

Os materiais de parede devem ser capazes de formar uma matriz ou filme cuja
principal finalidade é a protecdo do ativo. Esses compostos geralmente s&o
substancias hidrofilicas e/ou hidrofébicas (TURCHIULI et al., 2005), cuja selecéo
depende do material ativo e as caracteristicas desejadas das microparticulas, tais
como, a natureza e a estabilidade do material a ser encapsulado; as caracteristicas
do polimero encapsulante (que deve ser capaz de formar um filme coesivo no entorno
do material a ser encapsulado, ser quimicamente compativel, ndo reagir com o ativo
e oferecer propriedades desejaveis de revestimento). Estas propriedades sao
resisténcia, flexibilidade, impermeabilidade e estabilidade (CARMO, FERNANDES,
BORGES, 2015).

A escolha correta do material da parede é muito importante porque reflete tanto
na eficiéncia de encapsulacdo, como na estabilidade da microparticula na aplicacéo e
armazenamento. Entre todos os materiais, 0s mais utilizados para a encapsulagédo em
aplicacbes de alimentos por spray dryer sdo os polissacarideos (NEDOVIC et al.,
2011).

De acordo com Desai & Park (2005), o material de parede ideal deve ter as
seguintes caracteristicas: 1) boa propriedade reolégica em alta concentracdo e facil
manuseio; 2) capacidade de dispersar ou emulsionar o material ativo e estabilizar a
emulsdo produzida; 3) ser isento de reatividade quimica com 0s materiais ativos
durante o processamento; 4) capacidade de selar e manter o material ativo dentro de
sua estrutura durante o processamento ou armazenamento; 5) capacidade de liberar
completamente o solvente ou outros materiais utilizados durante o processo de
encapsulacdo sob secagem; 6) capacidade de fornecer protecdo adequada ao
material ativo contra condi¢cdes do meio ambiente como por exemplo, oxigénio, calor,
luz, umidade; 7) solubilidade do solvente deve ser aceitavel para a industria alimentar
(por exemplo, agua, etanol).

Uma condicao importante para a encapsulacéo de substancias por spray dryer
€ o teor total de solidos no material de partida, que por sua vez pode refletir em
caracteristicas do produto final como o tamanho de particula e a densidade.
Geralmente o aumento no contetudo de sélidos, pode elevar a viscosidade, e uma

possivel consequéncia seria a producao de pos com maior densidade (OLIVEIRA &
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PETROVICK, 2010). Além disso, para um menor contetdo de soélidos em uma
suspensao, pode ocorrer uma maior probabilidade de formacéo de um espaco vazio
interno nas particulas (ballooning) e a estrutura da parede pode se tornar menos
espessa. Outro fator importante a ser considerado, € a viscosidade da formulacgéo,
pois esta interfere na formacéo de gotas. Em geral, menos energia ou menor pressao
sao aplicadas quando a viscosidade da mistura a ser pulverizada € baixa. Por outro
lado, a viscosidade elevada da formulacéo prejudica a formacéo adequada das gotas
durante a asperséo podendo levar a um aumento no tamanho das particulas, devido
a formacdo de goticulas maiores durante a etapa de aspersdo (OLIVEIRA &
PETROVICK, 2010; FOSTER & LEATHERMAN, 1995).

Na microencapsulacdo por spray drying podem ser utilizados materiais de
parede variados, tais como: maltodextrinas, amidos modificados como o Hicap®,
polissacarideos diversos como polidextrose, alginatos, celuloses modificadas, goma
arabica, guar, dentre outros (CARMO, FERNANDES, BORGES, 2015; FAVARO-
TRINDADE, PINHO, ROCHA, 2008).

5. Materiais de parede
5.1 Maltodextrinas

Por definicdo, as maltodextrina (Figura 2) sdo obtidas por hidrélise do amido e
constituidas de unidades de a-D-glicose unidas principalmente por ligacGes
glicosidicas (1—4). Também ocorrem ramificacfes a estrutura linear por ligacdes a-
1,6. Apresentam uma férmula geral igual a [(CeéH1005)nH20] com valor energético
aproximadamente de 4 kcal/g, (KENNEDY, KNILL e TAYLOR et al., 1995).

" CH,OH i
0

OH

H-1-0 Lo

OH

- - n
o-1,4

2=n=<Z0

Figura 2. Férmula estrutural da maltodextrina.
Fonte: Walter (1997).
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Industrialmente as maltodextrinas sao produzidas por hidrélise acida,
enzimatica ou, ainda pela combinacdo de ambos, das moléculas de amido. Consiste
em uma mistura de sacarideos, principalmente D-glicose, maltose e de
oligossacarideos e polissacarideos. Por apresentar ampla distribuicdo de massa
molecular entre polissacarideos e oligossacarideos (com numeros médios de massas
molares variando de 103 a 10* Da) encontra-se disponivel comercialmente na forma
de um po6 branco ou de solugbes concentradas (CHRONAKIS, 1998; TAKEITI,
KIECKBUSCH, COLLARES-QUEIROZ, 2010; HOFMAN, VAN BULL, BROUNS,
2016).

Os hidrolisados de maltodextrina sdo classificados em relacdo ao valor de
dextrose equivalente (DE), que € uma medida do total do numero de unidades de a-
D-glicose anidro, e esta ligada ao seu grau de polimerizagéo (DP), ou seja, ao nUmero
de unidades monomeéricas em uma molécula de polimero, de forma que DE=100/DP
(KENNEDY, KNILL e TAYLOR, 1995; TAKEITI, KIECKBUSCH, COLLARES-
QUEIROZ, 2010; HOFMAN, VAN BULL, BROUNS, 2016).

Para ser classificado como maltodextrina, o produto deve apresentar um valor
de dextrose equivalente (DE) menor que 20. Se o DE é maior que 20, sdo chamados
de xarope de amido (SHAHIDI; HAN, 1993). Os diferentes valores de DE apresentam
diferentes propriedades fisico-quimicas, incluindo solubilidade, temperatura de
congelamento e viscosidade (KLINKERSORN et al., 2004). As maltodextrinas (DE <
20) sdo produtos pouco higroscépicos, ndo apresentam dogura e sdo amplamente
usadas como agentes de corpo de produtos alimenticios. Enquanto que o0s
hidrolisados com DE maiores de 20, os xaropes de milho, apresentam uma leve
docura e maior capacidade de absorver umidade (BE MILLER, WHISTLER, 1996).

Na microencapsulacdo a maltodextrina destaca-se como material de parede
devido as suas caracteristicas fisicas, tais como solubilidade elevada e baixa
viscosidade, mesmo quando se encontra em elevadas concentragdes de solidos e
principalmente por apresentar um baixo custo quando comparado com outros
hidrocoloides comestiveis (REINECCIUS, 2001; CANO-CHAUCA et. al.,, 2005). A
maltodextrina forma uma estrutura de parede com boas propriedades de protecéo
contra a oxidagdo de lipideos dependendo do DE (REINECCIUS 1989;
GHARSALLAOQOUI et al, 2007).
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5.2 Polidextrose

A polidextrose (Figura 3) € um polimero hidrossoluvel, de alta massa molar
variando de 162 a 20.000 Da, formada por polimeros de glicose, unidas por ligacdes
a (1—6), contendo como grupo terminal o sorbitol e/ou ligacdes monoésteres de acido
citrico (GOMES et al., 2007; JIE et al., 2000; CRAIG et al., 1998).

CHOH CHyH

@M_CHZ @‘? CH,OH
H H CHy
H Qwocm H Q .‘p.ocu,
CHH OH —CH;
H OH o oH oH OR
Hi} oH H
H CHyaH
CH,OH
OH &
OH o
n

HO

Figura 3. Férmula estrutural da polidextrose.
Fonte: Stowell (2009).

A polidextrose é considerada uma fibra dietética fermentavel, estavel, de baixa
viscosidade e apresenta um reduzido valor energético (aproximadamente 1 kcal/g), é
resistente a acdo das enzimas digestivas e a degradacao microbiana (SETSER &
RACETTE, 1992; FLOOD et al., 2004; HARA, SUZUKI, AOYAMA; 2000).

A polidextrose é reconhecida como um ingrediente prebiético, ou seja, auxilia
no desenvolvimento de uma flora intestinal saudavel e equilibrada, pois estimula o
crescimento de lactobacilos e bifidobactérias no trato intestinal. Seu mecanismo de
acao é semelhante ao de outras fibras soluveis como pectinas, B-glicanas da aveia e
a inulina, podendo contribuir para diminuicdo dos niveis de colesterol e glicose no
sangue (PAUCAR-MENACHO et al., 2008; MONTENEGRO et al., 2008).

A polidextrose é estavel a temperatura, condi¢cdes de processo e estocagem,
assim, estas caracteristicas conferem propriedades tecnologicas favoraveis a
aplicacdo desse polimero em alimentos, como por exemplo: a) auxiliando como
agente de volume; b) melhoria de textura; c) substituicdo de acucar; d) ndo apresenta
sabor residual (MONTENEGRO et al., 2008, FLOOD et al., 2004).
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Kuck e Norefa (2016) classificou a polidextrose com elevado potencial para ser
utilizado como material de parede na microencapsulagéo e afirmaram que sao vistos
poucos estudos utilizando esse polimero na protecdo de compostos. O grupo de
pesquisa utilizou a polidextrose como material de parede em associagcdo com goma
arabica e goma guar parcialmente hidrolisada na encapsulacdo de extrato de uva
utilizando o processo de spray drying. Os resultados do trabalho permitiram aos
pesquisadores concluir que o tratamento utilizando a goma guar parcialmente
hidrolisada mais polidextrose formaram as melhores particulas quanto a retencéo de

compostos fendlicos, antocianinas e atividade antioxidante.
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CAPITULO 2

Microencapsulacédo de complexos de ferro e peptideos por spray drying: obtencao e
caracterizac@o das microparticulas

O artigo sera submetido a revista Food Research International

RESUMO

A suplementacéo de ferro (Fe) na alimentacdo envolve desafios, dentre eles, a
reduzida biodisponibilidade desse nutriente que pode ser aumentada pela
complexacdo do Fe com peptideos (Fe-P). A microencapsulacdo pode ajudar a
mascarar aromas e sabores desagradaveis desses complexos e com isso produzir um
ingrediente interessante para aplicagcdo em alimentos. Esse trabalho visou a obtencéo
e caracterizacdo de complexos de Fe-P microencapsulados, selecionando como
materiais de parede os polimeros maltodextrina (MD) e polidextrose (PD). Os
peptideos (< 5kD) obtidos por hidrélise enzimatica do isolado proteico de soro de leite
com Alcalase® foram fracionados em tamanho menores que 5 kDa e complexados ao
ferro, provenientes do sulfato ferroso na presenca de acido ascérbico (1:1,6). A
microencapsulacdo do ativo Fe-P foi obtida por spray drying, e avaliadas quanto a
recuperacdo do ativo e rendimento do processo. As amostras foram caracterizadas
quanto as suas propriedades fisico-quimicas, distribuicdo de tamanho, microestrutura
e morfologia por MEV/EDX, sendo sua estabilidade monitorada por 180 dias. A
microencapsulacédo do Fe-P mostrou retencdo de aproximadamente 84 % do ativo. As
microparticulas contendo Fe-P apresentaram maior tamanho, maior umidade e maior
higroscopicidade que o controle (particulas MD sem Fe-P). Independente do material
de parede, as microparticulas contendo ativo apresentaram alteracdo de cor de
branco para acinzentado ao longo do tempo (diminuicdo do parametro de cor L* e

alteracdo do A\E*). A analise do EDX revelou a presenca do Fe na superficie das

microparticulas, o que pode ter contribuido para a alteracdo da cor. As
fotomicrografias mostraram estabilidade da forma, tamanho e polidispersidade ao
longo do tempo. As estratégias utilizadas para o desenvolvimento das amostras
mostraram-se apropriadas na obtencdo de um ingrediente com potencial para

veiculacdo do complexo Fe-P.
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1. Introducao

As tendéncias que norteiam o consumo mundial de alimentos pela populacdo
demonstram que 0s mesmos sao vistos ndo somente como fonte de nutrientes, mas
principalmente como fonte de sensorialidade / prazer, saudabilidade / bem-estar,
conveniéncia/ praticidade, dentre outras. (Fiesp/Ital, 2010). A relacdo entre genoma,
alimentacdo e saude estd sendo estabelecida de forma cada vez mais relevante,
sendo os alimentos considerados gatilhos da expressao genica (Sgarbieri & Pacheco,
2017a; Sgarbieri & Pacheco, 2017b). Aliado a crescente procura de um estilo mais
saudavel, na prevencdo de enfermidades degenerativas e manutencdes das formas
fisica e mental, tem se verificado uma maior demanda de produtos alimenticios
formulados contendo ativos funcionais, obtidos com novas tecnologias que propiciem
facilidade de preparo e consumo (Fiesp/Ital, 2010).

A populacao anémica definida como um publico com necessidades dietéticas
especiais, requer alimentos que fornecam suplementacdo de ferro de elevada
absorcao organica. Nichos como este, estimulam o desenvolvimento de ingredientes
e produtos inovadores, com propriedades funcionais especificas.

A anemia é definida pela Organizacdo Mundial da Saude (OMS) como a
condicdo na qual o conteido de hemoglobina no sangue estad abaixo dos niveis
padronizados, resultado da auséncia de um ou mais nutrientes essenciais. A anemia
ferropriva ou anemia por deficiéncia de Fe € a alteracdo hematolégica de maior
prevaléncia resultante de longo periodo de balanco negativo, entre a quantidade de
ferro biologicamente disponivel e a necessidade organica desse micro mineral (Who,
2012).

No organismo, o ferro participa do transporte do oxigénio aos tecidos, do
controle do crescimento e diferenciacdo celular, assim como do metabolismo
energético, além da participacdo nas reagfes bioquimicas de oxido-reducéo
(transferéncia de elétrons).

O ferro pode sofrer alteracfes quando adicionado na forma livre em alimentos
industrializados, o que pode reduzir a sua biodisponibilidade em alimentos. Além disso
a presenca desse mineral no alimento pode provocar alteracdes de sabor (residual
metalico), aroma (oxidacgao de lipideos) e cor no produto (Gupta et. al., 2015; Augustin,
Hemar, 2009; Prichapan, McClements, Klinkesorn, 2018).
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Uma das estratégias exploradas para melhorar a absorcdo do Fe pelo
organismo € a formacao de complexos desse mineral com peptideo de baixo peso
molecular (< 5 kDa). Estudos anteriores demonstram que estes complexos
apresentaram maior solubilidade e consequentemente melhor digestibilidade e
biodisponibilidade em modelos in vitro (de La Hoz et al., 2014a; de La Hoz et al.,
2014b; Caetano-Silva et al., 2016; Caetano-Silva et al., 2017; Caetano-Silva et al.,
2018). Contudo, o complexo Fe-Peptideo possui aroma e sabor desagradavel,
apresentando-se como um grande desafio para aplicacao direta em alimentos.

A técnica de microencapsulacao por spray drying destes componentes pode
ser utilizada estrategicamente para o desenvolvimento de ingredientes especiais,
destinados para varios nichos do mercado alimenticio, principalmente aqueles
destinados a publicos especificos, como criangas, idosos, mulheres e atletas. Esta
técnica é muito utilizada para encapsulacdo de compostos funcionais promovendo a
reducdo na percepcdo de sabores e aromas desagradaveis, preservando o0s
compostos de interesse, resultando em melhoria da manuseabilidade de substancias
pela mudanca de forma fisica (ITAL, 2014). Desta forma, o processo de
microencapsulacdo por spray drying pode ser considerado econémico e eficiente
(Gharsallaoui et al., 2007; Dias, et.al. 2017).

Este trabalho teve como objetivo a obtencdo de microparticulas estaveis,
contendo como ativo o complexo Fe-peptideos (Fe-P) através do spray drying,
utilizando como materiais de parede a maltodextrina (MD) e a polidextrose (PD). A
estabilidade das microparticulas contendo o Fe-P e controle foram acompanhadas por
180 dias.

2. Materiais e métodos

2.1. Materiais

O isolado proteico de soro de leite (IPS) foi procedente da Fonterra Cooperative
Group Limited (S&o Paulo, Brasil). A enzima Alcalase® (Bacillus licheniformis,
atividade 2,4 pg? proteina) da Novozymes (Araucéria, PR, Brasil). Os polimeros:
maltodextrina (MOR-REX 1920® - 20DE) foi cedida pela empresa Ingredion Brasil
Ingredientes Industriais LTDA (Mogi Guacu, Brasil) e polidextrose (Polidextrose tipo
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3) pela Nutramax Ind. e Com. Ing. Alim. Farm. LTDA (Catanduva, Brasil). O acido
ascorbico (L-ascorbic acid/ A92902) e sulfato ferroso (FeSO4/ n.12353) da Sigma-
Aldrich (St.Louis, MO, USA).

2.2. Métodos

O fluxograma da Figura 1 apresenta as etapas experimentais desenvolvidas nesse

trabalho e as analises realizadas.
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Fig. 1. Etapas experimentais desenvolvidas nesse trabalho e analises realizadas
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2.2.1. Obtencéo do hidrolisado proteico - Hidrdlise enzimatica do IPS

A hidrdlise do IPS com a enzima Alcalase® foi realizada no equipamento pH
Stat (Titulador Automatico modelo DL 21 Grafix /Mettler-Toledo, Schwerzenbach,
Suica), com sistema de agitacdo e aguecimento. A melhor condi¢cdo de hidrdlise do
IPS foi selecionada a partir de um delineamento composto central rotacional (DCCR)
22, com 3 pontos centrais (nivel 0) e 4 pontos axiais (niveis +a), totalizando 11 ensaios.

As variaveis independentes foram pH (faixa de 7,5 a 8,5) e relacdo
enzima:substrato (de 0,5 a 1,5). A temperatura foi mantida constante (60 °C) assim
como a agitacdo em todos os tratamentos. As variaveis dependentes foram
porcentagem de grau de hidrolise (GH) e a recuperacéo de proteina (RP, %), as quais
foram utilizadas como parametros para a selecdo das condicdes de hidrdlise.

O rendimento de recuperacao de proteina foi calculado segundo a formula (Eq.

(1)) (Firestone, 2006):

% PTN Final
——x1 1
% PTN Inicial x 100 ( )

% Rendimento =
O teor de proteina solavel foi determinado por micro-Kjeldahl, segundo a AOAC

(Latimer, 2012), utilizando o fator de conversao do nitrogénio de 6,38.
2.2.2. Ultrafiltracéo

ApoOs selecionada a melhor condi¢cdo para hidrélise do IPS com Alcalase, o
hidrolisado foi centrifugado a 17.000 x g/15 min (RC5C/ Sorvall Instruments Dupont,
Wilmingtin, EUA), filtrado em membrana de celulose regenerada (0,45 um; Schleicher
& Schull, Dassel, Alemanha) e o sobrenadante foi fracionado em sistema de
ultrafiltracdo Pellicon® (Millipore, Bedford, MA, EUA), com membrana de corte
molecular de 5 kDa. Desta maneira foi obtida uma fracdo de peptideos de pequeno
tamanho, utilizada para obtencédo do ativo Fe-peptideo (de La Hoz et al, 2014a; de La
Hoz et al, 2014b).
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2.2.3 Obtencéo do complexo Fe-peptideos

Para obtencao dos complexos Fe-peptideos o agente doador de ferro foi sal de
sulfato ferroso. A reacéo foi realizada a partir de uma solucdo contendo peptideos
menores que 5 kDa com pH ajustado para 5,5, na propor¢éao 10:1 (peptideo/ferro) e
acido ascorbico na proporcéo 1,6: 1,0 (acido ascorbico/ferro) como coadjuvante de
absorcao. A mistura foi incubada a 40 °C por 30 min, em banho-maria com agitacédo
banho-maria Dubnoff TE-053 (marca Tecnal).

2.2.4 Determinacao do ferro total

O teor de ferro total presente nas amostras foi determinado segundo as
condi¢Oes descritas por Morgano et al. (1999), usando um espectrometro de emissao
com fonte de plasma com acoplamento indutivo (ICP-OES) da marca Agilent, modelo
5100 VDV ICP OES (Agilente Technologies, Téquio, Japédo), equipado com fonte de
radio-frequéncia (RF) de estado sélido de 27 MHz, um detector éptico sequencial, uma
bomba peristaltica, uma camera de nebulizacdo ciclénica de duplo passo e um

nebulizador “seaspray”, usando argbnio como plasma.

2.2.5 Producéo das microparticulas

Para a producéo das microparticulas é necessario um material de parede para
revestir o ativo (mistura Fe-peptideo). ApOs varios ensaios preliminares foram
selecionadas trés formulacdes, sendo elas, controle maltodextrina (C-M), sem a
presenca de ativo; maltodextrina com ativo (M-FeP) e mistura de
maltodextrina/polidextrose com ativo (MP-FeP).

Os materiais de parede foram dispersos na solugédo aquosa contendo ferro-
peptideo (Fe-P) com o auxilio de um agitador mecéanico (Lab Egg/ IKA, Staufen,
Alemanha) até total disperséo. As misturas foram preparadas com solidos totais de 40
g/ 100 g, compreendendo a soma do material de parede (77 g/ 100 g) e ativo (23 g/
100 g) e para fins praticos 1 ml de solugdo contendo o complexo Fe-peptideo foi
considerado iguala 1 g.

Em seguida as formulagdes foram secas em spray dryer (B290, Blichi, Flawil,
Suica) com bico atomizador de 0,7 mm de diametro. A temperatura de entrada foi de
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150 = 1°C e a vazdo ajustada para obter uma temperatura de saida 80 + 1°C. As
demais condicdes de operacdo do equipamento foram mantidas constantes como:
pressédo de ar de 50 mbar e poténcia de aspiragdo de 100%. A umidade relativa da
sala durante o processamento foi controlada para valores préoximos a 40% e a
temperatura ambiente mantida a 23 + 3 °C.

Ao final do processo as amostras secas foram recolhidas do coletor e
acondicionadas em saché (6 g), cuja embalagem era composta de polietileno
tereftalato/ folha de aluminio/ polietileno (PET/AL/PE). Foram mantidas a temperatura

controlada (20 °C + 5) por 180 dias, com avaliacdes mensais.
2.2.6 Caracterizacdo das microparticulas

Eficiéncia de encapsulacéo e rendimento de processo

A eficiéncia de encapsulacdo (EE%) foi definida pela porcentagem de ativo
presente na microparticula apdés o processamento. O calculo da % EE utilizando a

seguinte equacéo (Eq. (2)).

Ativo determinado nas particulas

EE (%) — apds o processamento %100 (2)

Ativo presente em solugdo antes
do processamento

O rendimento de processo foi determinado como sendo a razdo entre a
quantidade de sélidos recolhidos ao final do processamento e a quantidade de sélidos
presentes na mistura antes de entrar no secador. O célculo foi feito através da

seguinte (Eq. (3)).

Peso coletor cheio—Peso coletor vazio
RS (%) = x 100 (3)

Solidos Totais

Onde, RS é o rendimento de secagem.
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2.2.7 Avaliacdo da estabilidade das microparticulas

Foram preparados 20 saches (6 g) para cada tipo de tratamento das amostras
microencapsulada. Os sachés foram mantidos em ambiente abrigado da luz, em
temperatura controlada (23 £ 2 °C). Logo apds o0 processamento (tempo zero) e a
cada 30 dias foram retirados 2 sachés de cada tratamento e as amostras foram
caracterizadas quanto a umidade, atividade de agua, tamanho e distribuicdo das

particulas, cor, morfologia e microestrutura, conforme descri¢cdes a seqguir.

Densidade aparente (compactada)

Para determinacédo da densidade aparente 1 g de amostra em p6 foi pesado
numa proveta de 10 mL sendo verificado o volume ocupado, apds bater gentiimente
por 30 vezes na bancada para compactacao das particulas (adaptado do método de
Goula e Adamopoulos, 2004). O valor da densidade aparente foi calculado

empregando a equacao abaixo: (Eq. (4)).

d="2 (4)

v

Onde, d= densidade, m= massa da amostra, v= volume ocupado.

Umidade e atividade de agua

A umidade foi determinada para as amostras por secagem em estufa, segundo
AOAC (Latimer, 2012).

A atividade de agua (Aw) das amostras foi determinada em triplicata,
diretamente no equipamento AqualLab modelo CX-2T (Decagon Devices Inc.,
Pullman, USA) mantido a 25 * 0,3°C.

Diametro médio e distribuicdo de tamanho das microparticulas

O didametro médio e as distribuicbes de tamanho das microparticulas secas

foram determinados por difragdo a laser em um Analisador de Tamanho de Particula
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LV950-V2 (Horiba, Kyoto, Japéo). Para essa analise, uma pequena quantidade do
produto em poé foi dispersa em etanol absoluto, sendo adicionadas a camara de
amostras do equipamento, contendo o mesmo meio de disperséo, até atingir 0s
indices de transmitancia adequados para a realizagéo de leitura (n=6).

O tamanho médio de particula foi expresso com o diametro meédio (D50) e a

polidispersidade foi obtida pelo indice span calculado (Eqg. (5)).

(D90-D10)

Span = oco (5)

Onde, D10, D50 e D90 correspondem aos diametros referentes a 10, 50 e 90%
da distribuicdo acumulada.

Analise de cor

As determinacdes colorimétricas foram realizadas usando um colorimetro CR-
410 da marca Konica-Minolta Sensing Inc. (MO CH 086 / MA CH 1313, Osaka, Japao).
Utilizou-se a escala do sistema “Cielab L* a* e b*, onde L* define a luminosidade (L*
= 0 preto e L* = 100 brancos) e a* e b* sdo responsaveis pela cromaticidade (+a*
vermelho e -a* verde, +b* amarelo e —b* azul). Os resultados representam a média de
10 leituras, sendo que o equipamento foi calibrado com a placa de calibracdo branca.

A partir dos parametros L* a* e b*, foram calculadas as coordenadas cilindricas

C* e AE* (Eq. (6) e (7)), onde C* define o croma e AE* diferenca de cores entre os

tempos. Quanto menor a diferenca de variacdo de cada componente de cor (L*, a* e
b*) ao longo do armazenamento da amostra significa que houve menor alteracdo em

relacdo ao tempo inicial (T=0).

Chroma = C* = /(a *?>+ b *2) (6)

AE= ((AL%)2+(Abx)2+ (Aax)2)1/2 (7)
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Morfologia e microestrutura

As morfologias e microestruturas das amostras foram avaliadas por
microscopia eletrénica de varredura (MEV) e microanalise de raios-X por dispersao
de energia (EDX).

Para o MEV as amostras de microparticulas previamente recobertas com ouro
(metalizador marca Balzers, modelo SCD 050) foram observadas para avaliacdo da
topografia (equipamento ZEISS, modelo DSM 940A).

Além disso, as amostras preparadas para o MEV foram submetidas a
microandlise de raios-X por dispersdo de energia (EDX) para verificacdo dos
elementos presentes na superficie das particulas (equipamento Oxford, modelo Link
Isis).

As microfotografias realizadas em sistema MEV/EDX foram obtidas utilizando-
se detector de elétrons secundarios (contraste de relevo, topografia da imagem, SE)
e detector de elétrons retro espalhados (contraste de peso atdémico, identificacdo de
similaridade pela tonalidade, BSE). Todas as microandlises foram obtidas com os
mesmos parametros de aquisicdo de dados de raios-X (distancia de trabalho de 25
mm e voltagem de 20 kV). No EDX foi utilizada a janela de berilio para microanalise
do material, a qual permite a identificacdo dos elementos com numero atémico (Z)

igual ou superior a 11.

2.3 Andlise Estatistica

A avaliacdo do planejamento experimental e elaboracdo das superficies de
resposta foram feitas utilizando o software Statistica: “Basic Statistcs and Tables”
(StatSoft, Inc., Tulsa, OK, USA). Os resultados de caracterizacédo das microparticulas
e da estabilidade foram submetidos a andlise estatistica utilizando-se o software
XLSTAT (Addinsoft, Paris, Franga) por analise de variancia ANOVA e teste de Tukey,
para um nivel de confianga de 95% (p < 0,05).
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3. Resultados e discussao

3.1 Selecéo do hidrolisado

Os resultados do grau de hidrolise (GH, %) e da recuperacao da proteina (RP,

%) nas condi¢des dos ensaios encontram-se na Tabela 1.

Tabela 1

Delineamento composto central rotacional (DCCR) 22 utilizado para definicdo das
condicdes de obtencédo dos hidrolisados.

. Codificado Real
Ensaio =is w =is GH (%)* RP (%)
Y

1 -1 -1 0,65% 7,7 14,44 + 0,52 77,82 £0,07
2 +1 -1 1,35% 7,7 12,13 £ 0,36 73,92 £ 0,10
3 -1 +1 0,65% 8,3 11,28 £ 0,13 69,16 + 0,20
4 +1 +1 1,35% 8,3 11,59 +0,38 71,26 £0,07
5 (PC) 0 0 1,0% 8,0 21,35+0,18 85,50 + 0,05
6 (PC) 0 0 1,0% 8,0 21,60 £ 0,12 85,65 + 0,01
7 (PC) 0 0 1,0% 8,0 21,15+ 0,20 84,7 £ 0,04
8 -a 0 0,5% 8,0 14,94 £ 0,53 80,39 £ 0,00
9 +a 0 1,5% 8,0 15,43 £ 0,37 82,00 £ 0,01
10 0 -a 1,0% 7,5 13,81 +£0,12 77,66 £ 0,00
11 0 +a 1,0% 8,5 14,27 £ 0,43 79,64 £ 0,04

*E/S — relagdo extrato / substrato; GH - grau de hidrélise e RP - Recuperagao de proteina

As superficies de resposta geradas pelo modelo (Figura 2a e b) permitiu a
selecéo das condi¢cbes de pH e relacédo E/S que resultam em maior valor de grau de
hidrolise e rendimento da recuperacdo da proteina. As melhores condi¢cdes para

ambos resultados foram o pH de 7,8 a 8,2 e relagéo E/S entre 0,8% e 1,2%.

Assim foi obtido o modelo de 22 ordem (Eq. (7)), com as variaveis codificadas,
gue apresenta o grau de hidrolise em funcao da relacdo enzima:substrato e do pH na
faixa estudada, apresentado abaixo:

GH (%) = 21,38 - 3,67. X E/S2- 0,38.pH — 4,21.pH2 + 0,66.E/SxpH  (7)
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Fig. 2. Superficie de resposta para o (A) grau de hidrélise (GH, %) e (B) rendimento da recuperacgéo de

proteina (RP, %) utilizando a enzima Alcalase® em fun¢éo das variaveis: relagdo enzima / substrato e
valor de pH.

Tanto o grau de hidrélise como a recuperacdo das proteinas apresentaram
melhores resultados no ponto central do estudo do delineamento experimental

(DCCR). Este conhecimento € importante do ponto de vista tecnolégico, pois indica
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as condicoes para melhor aproveitamento das proteinas de soro de leite hidrolisadas.
O GH elevado reflete maior quebra da cadeia proteica, aumentando a variabilidade e
disponibilidade dos grupos funcionais disponiveis para se ligar ao ferro. De acordo
com Mohan et.al., (2015) somente peptideos de pequeno tamanho formam quelatos
verdadeiros. Como desvantagem a quebra intensa resulta na exposicéo de residuos
de aminoéacidos hidrofébicos que geram sabor amargo, captados pelos receptores de

gosto da lingua.

3.2 Producéo dos complexos de ferro e peptideo (Fe-P)

Os hidrolisados produzidos segundo as condi¢cdes do ponto central, discutidas
no item anterior, foram ultrafiltrados e a fracdo de menor peso molecular submetida a
reacao de complexacao com os ions de Fe. Foi utilizado como adjuvante de processo
0 acido ascérbico, que auxilia posteriormente na absor¢cdo do complexo pelo
organismo (Cangado, Chiattone, 2010). Portanto, como ativo a ser microencapsulado
foi considerada a combinacdo das massas de sulfato ferroso (fonte do ferro) +
peptideos + acido ascorbico, perfazendo 23% dos solidos totais preparados para a

secagem.

3.3 Microencapsulacdo dos complexos de ferro e peptideo (Fe-P)

As microparticulas foram obtidas pelo processo de spray drying sem que fosse
observada nenhuma intercorréncia (entupimentos, atomizacdo irregular,
aglomeracao, etc), nas condicdes adotadas. A adicdo da maltodextrina e da
polidextrose a solucéo de Fe-P (de cor laranja claro) n&o alterou o aspecto da mesma,
indicando que esses materiais de parede nédo interagiram diretamente com o0s
complexos Fe-P. Ser inerte ao ativo é uma caracteristica desejada ao material
utilizado com estruturante na microencapsulacéo (Desai & Park, 2005).

Apobs o processamento das amostras liquidas a quantidade de microparticulas
produzidas foi determinada e o teor de ferro quantificado para determinacao do
rendimento de processos e eficiéncia de encapsulacdo. Os resultados encontram-se

na Tabela 2.
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Tabela 2
Teor de ferro, eficiéncia de microencapsulacéo, rendimento do processo e densidade
aparente das microparticulas com e sem ativo.

MATERIAIS ENCAPSULANTES

Resultados
C-M M-FeP MP-FeP
Teor de ferro (mg/g) Nd* 13,78 + 0,024 13,76 + 0,06
Eficiéncia de encapsulagédo (%) Nd* 83,9 + 3,24 83,9 + 3,14
Rendimento de processo (%) 83,0¢ 90,0 + 2,88 92,5+ 3,54

Densidade aparente (g/ cm?3) 0,55+0,01* 0,32+0,01® 0,33 +0,008

C-M = Controle de maltodextrina sem ativo; M-FeP = ativo + maltodextrina e MP-FeP = ativo + maltodextrina/polidextrose. *
Valores referentes a média de trés determinagdes + desvio padréo, *Nd = ndo detectado

O rendimento de processo foi superior a 83% para todas as amostras (Tabela
2), indicando uma boa recuperacdo do material seco e considerados elevados para
equipamentos de escala laboratorial, como o utilizado nesse trabalho. O rendimento
€ extremamente dependente do tipo e combinacao de biopolimeros, sendo necessario
estudos preliminares para estabelecimento dos materiais mais apropriados. Di
Battista, et al., (2017) avaliaram a encapsulacdo de fitosterbis por spray drying e
obtiveram rendimentos entre 25,20% e 86,72%. Sanchez-Reinoso, Osorio, Herrera
(2017) observaram rendimentos de processo entre 32,65 e 58,77% usando um spray
dryer igual ao desse trabalho na encapsulacao de aroma de coco. Fadini et al., (2018)
observaram rendimentos de processo na faixa de 45% para obtencdo de
microparticulas contendo 6leo de peixe obtidas em um equipamento semelhante ao
utilizado. Os autores ressaltaram que os equipamentos industriais sdo equipados com
acessoOrios que auxiliam na recuperagdo do produto seco melhorando
significativamente o rendimento de processo. Os equipamentos laboratoriais na sua
maioria ndo possuem esses acessorios. Neste trabalho o uso de um ativo hidrofilico
pode ter contribuido para uma boa recuperagdo das amostras.

Pela analise de ICP o ferro ndo foi detectado para a amostra controle C-M,
como era esperado. Para as amostras de Fe-P microencapsulado foram observados
valores de 13,78 = 0,02 mg/g para M-Fep e 13,76 + 0,06 mg/g para MP-FeP que
refletiram em valores similares de eficiéncia de encapsulacédo de 83,9%. Valores de
encapsulacdo na faixa de 60 a 90% s&o considerados adequados na
microencapsulacéo e essa adequacao tem como fatores de avaliacéo o tipo de ativo

utilizado, o processo de encapsulacado e o material de parede (Vishnu et al., 2017).
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Alvim et al. (2016) observaram uma eficiéncia de encapsulacdo de 100% para o acido
ascorbico encapsulado em goma arabica por spray drying. Tonon et al. (2011)
obtiveram valores de 51,5 a 92,0% de eficiéncia de encapsulacdo para encapsulacéo
de 6leo de linhaca pela mesma técnica.

A densidade aparente é uma caracteristica importante em produtos em po que
esta associada ao empacotamento, a reconstituicdo, manuseabilidade e estabilidade
(Sanchez-Reinoso, Osorio, Herrera, 2017; Shamaei et al., 2017). Os resultados da
densidade aparente (Tabela 2) foram similares (0,32 e 0,33 g / cm?®) para as amostras
contendo ativo (p > 0,05). Somente a amostra de microparticulas controle, sem o ativo
(C-M), apresentou valor maior, estatisticamente diferentes (p < 0,05), para densidade
aparente (Tabela 2). Os valores obtidos sé&o similares aos observados por Ferrari et
al., (2012) que citam uma densidade aparente na faixa de 0,409 a 0,443 para amostras
de polpa de amora rica em antocianinas, contendo maltodextrina e/ou goma arabica
como agentes carreadores, secas por spray drying. Sanchez-Reinoso, Osorio, Herrera
(2017) obtiveram valores de densidade de 0,514 a 0,694 g/cm?® para microparticulas
obtidas por spray drying contendo aroma de coco. Em um estudo sobre a influéncia
de materiais de parede e condicbes de processo na encapsulacdo de 6leo de peixe
por spray drying, Aghbashlo et al. (2012) relatam valores entre 0,248 e 0,374 g/cm?
para densidade aparente.

Os resultados de umidade e atividade de 4gua para as amostras, no tempo
inicial e durante os 180 dias de armazenamento, sdo apresentados na Tabela 3.

Os valores de umidade variaram de 3 a 4% logo ap6s a producdo das amostras
sendo que C-M apresentou valor menor em relacdo as demais amostras, a adicdo do
ativo e o uso da polidextrose levou a valores de umidade progressivamente crescentes
(p < 0,05). E sabido que hidrolisados proteicos e a polidextrose sdo materiais com
caracteristicas higroscépicas (Pacheco et al., 2005; Gomes et al., 2007) e sua
presenca na formulacdo podem ter contribuido para retencdo de um residual de
umidade maior nas amostras secas ao final do processamento. Os valores de
umidade observados nesse trabalho foram similares aos reportados por outros
autores que também microencapsularam ativos em materiais poliméricos por spray
drying, tais como Fadini et al., (2018) de 1,10 a 7,92%; Shamaei et al., (2017) de 0,98
a 3,51% e Ferrari et al., 2012 de 1,74 a 3,32%.
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Tabela 3

Umidade e atividade de &gua das diferentes microparticulas durante o

armazenamento (180 dias).

Tempo (dias) Materiais encapsulantes Umidade (%)

Atividade de agua

C-M 3,00+0,21P¢ 0,34+0,01%°

0 M-FeP 3,57+0,1678° 0,29+0,01F¢
MP-FeP 3,99+0,11Bca 0,38+0,01P2

C-M 3,64+0,27E¢ 0,35+0,01P=

30 M-FeP 3,81+0,098b 0,29+0,00E"
MP-FeP 4,35+0,12F2 0,37+0,01P=

C-M 3,68+0,228B¢ 0,40+0,01¢

60 M-FeP 3,80+0,14482 0,31+0,01%°
MP-FeP 3,65+0,10P2 0,38+0,01P2

C-M 3,360,120 0,44+0,008°

90 M-FeP 4,69+0,03%2 0,49+0,01¢
MP-FeP 3,650,220 0,47+0,01¢

C-M 3,38+0,03¢Pa 0,61+0,0042

120 M-FeP 4,74+1,0242 0,44+0,00P"
MP-FeP 3,92+0,05¢P2 0,38+0,00P2

C-M 3,97+0,0748b 0,61+0,00%2

150 M-FeP 4,49+0,13%@ 0,59+0,008°
MP-FeP 4,24+0,1682 0,57+0,008¢

C-M 4,06+0,06%° 0,61+0,00%2

180 M-FeP 4,58+0,064° 0,620,004
MP-FeP 5,140,062 0,60+0,00%°

C-M = Controle de maltodextrina sem ativo; M-Fep = ativo + maltodextrina e MP-Fep = ativo + maltodextrina/polidextrose. *
Valores referentes a média de trés determinagdes + desvio padrédo

** | etras mailsculas (A, B ou C) nas colunas se referem aos mesmos tratamentos em diferentes tempos de armazenamento. ***
Letras minlUsculas (a b ou ¢) nas colunas se referem as diferentes amostras no mesmo tempo. Letras mailsculas e mindsculas
iguais nao diferem entre si, ao nivel de 95% de confianca (p<0,05).

Durante o armazenamento foi possivel observar um aumento gradual da umidade
para todas as amostras. A oscilagdo dos valores também ocorreu entre as unidades
amostrais (sachés), que eram selecionados a cada tempo para analise (30 dias). Foi
detectado posteriormente a ocorréncia de pequenas falhas de selagem nas
embalagens, as quais provavelmente permitiram a troca de umidade, justificando a
diferenca encontrada entre as unidades do mesmo tratamento. Embalagens
constituidas por material plastico podem apresentar permeabilidade variada a gases
e vapor de agua. A adicdo de camadas adicionais, constituidas de outros materiais
plasticos e metalicos podem aumentar a prote¢cdo da embalagem plastica flexivel as

agressdes do meio ambiente (Fabris, 2006). A principio, as embalagens do tipo
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PET/AL/PE foram selecionadas por serem recomendadas para produtos que
necessitam de barreira ao vapor de agua. Contudo, a espessura das camadas
apresenta grande influéncia neste parametro (Bardo, 2011).

Ao final do armazenamento as amostras apresentaram umidades entre 4 e 5
%, sendo a C-M com menor valor, seguida da M-FeP e MP-FeP (p < 0,05). O ganho
geral de umidade para as amostras foi de aproximadamente 1% em 180 dias e 0s
valores atingidos ndo se mostraram criticos para o aspecto dos produtos que
continuaram com as caracteristicas de po6 soltos, sem formagdo de “caking”
(aglomerados).

Os valores de atividade de agua (Aw, Tabela 3) para as amostras logo apos o
processamento (tempo zero — TO) variaram entre 0,29 e 0,38 (p < 0,05). Como ocorreu
com a umidade, os valores da Aw durante o armazenamento também aumentaram
gradativamente para todas as amostras ao longo do tempo. Houve uma oscilagéo
entre os valores de uma mesma amostra e tempo, assim como discutido para a
umidade, essa variacdo pode ter decorrido de uma discreta absorcdo de agua ao
longo do tempo. Ao final do armazenamento a Aw das amostras ficaram ao redor de
0,6 (Tabela 3 - T180), indicando que a partir deste valor o produto corre algum risco
de sofrer alteracfes pelo desenvolvimento de alguns tipos de fungos e leveduras
(Robertson, 1992).

A Tabela 4 apresenta os resultados de diametro médio (D50) e polidispersidade
(variacao de tamanho entre as particulas) das amostras.

Logo apds a producdo das particulas (tempo zero, TO) o D50 observado foi
menor para a amostra controle C-M, sem ativo, seguida da amostra M-FeP e por
altimo, com maior didametro médio, ficou a amostra MP-FeP (p < 0,05). A polidextrose
apresenta um peso molecular superior a maltodextrina, que provavelmente contribui
para um ligeiro aumento da viscosidade da dispersdo e consequentemente diametro
das microparticulas ap6s a secagem. Os diametros inferiores (D10) e superiores (D90)
também seguiram a mesma ordem observada para D50. Provavelmente o aumento
no tamanho pode ter sido decorréncia da presenca do ativo nas formulacdes M-FeP
e MP-FeP.

A polidispersidade, evidenciada pelo valor do indice de span da amostra
controle foi menor que das amostras contendo Fe-P, no tempo zero (Tabela 4). As

amostras contendo ativo ndo apresentaram diferencga estatistica no span (p > 0,05).
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Portanto, os valores de diametro médio (D50) e span observados para as
amostras logo apds a producdo das mesmas foram tipicos de produtos obtidos por
atomizacao e estdo dentro da faixa de tamanho observada na literatura cientifica para
microparticulas produzidas por spray drying. Aghbashlo et al. (2012) relataram
didmetro médio variando de 1,37 a 4,59 um para microparticulas produzidas por spray
drying contendo Oleo de peixe. Ko¢ e coautores (2015) reportaram indices de
polidispersidade (span) na faixa de 1,927 a 10,870 para microparticulas contendo 6leo
de oliva extra virgem encapsulado por spray drying. Tonon et al (2011) apresentaram
valores de diametro médio entre 7,95 e 17,88 um e span variando de 2,16 a 2,65.

De acordo com Goula e Adamopoulos (2004), esses valores refletem a
viscosidade da solucéo inicial, pois sdo formadas goticulas maiores na atomizacao
guanto maior a viscosidade da solucao de alimentacéo, o que resulta na formacao de
particulas maiores. As amostras utilizando a maltodextrina como material de parede e
com ativo (M-FeP) e mistura de maltodextrina/polidextrose com ativo (MP-FeP) podem
ter apresentado uma viscosidade ligeiramente maior que a controle que continha
apenas maltodextrina (caracteristica ndo determinada) o que pode ter ocasionado no
didmetro maior das referidas amostras.

Nas medi¢cdes de tamanho ao longo do tempo, para cada amostra, foi
observada uma pequena oscilacao entre os valores, provavelmente decorrente das
variacfes entre unidades amostrais (sachés) selecionadas aleatoriamente em cada
tempo para execucao das analises.

Todos os parametros de tamanho das amostras apresentaram aumento com o
decorrer do tempo de armazenamento (180 dias — Tabela 4). Apesar das diferencas
numéricas entre os parametros de tamanho, ao longo do tempo, serem diferentes
estatisticamente (p > 0,05), o incremento nos diametros e no span foram muito
pequenos e considerando a polidispersidade das amostras, pode-se afirmar que as
mesmas nao apresentaram formacéo de grumos e aglomerados (caking), mantendo-

se estavel fisicamente durante o armazenamento.
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Tabela 4

Diametro médio e distribuicdo do tamanho das microparticulas com diferentes agentes

encapsulantes do ativo.

Tempo Amostras Diametro(um) Span
(dias) D10 D50 D90
C-M 2,51+0,10°  4,38+0,24°  6,98+0,52°P 1,02+0,04EP
0 M-FeP  2,75+0,05¢ 6,45+0,08%> 12,74+0,54%2  1,55+0,07¢2
MP-FeP  2,92+0,08"82 6,85+0,065C2 13,370,418 1,520,068
C-M 2,460,085  4,74%0,11°° 8,44+0,19%8> 1 2620,055C
30 M-FeP  2,85:0,0682 7,47+0,06%82 16,07+0,41%2  1,72+0,04482
MP-FeP  2,82+0,062 6,740,138 13 46+0,59" 1,930,294
C-M  2,35:0,058Cc  4,46£0,12%0 7,820,338  1,21+0,04Sh
60 M-FeP 2,8340,10%° 7 06+0,15C2 14,31+1,0282  1,52+0,128Ca
MP-Fep  2:94%0,08% 7 15.0788a 14 36+0,69%2  1,61+0,0452
C-M  2,45:0,1478b 4 53+0244c  7,71+0,438Cc  1,17+0,02°°
90 MFeP  276:002ca (SO g 6g10 950 1,850,142
MP-FeP  2.78:0,050a O74003% 1o oni031% 15640058
C-M 2,380,118 461+0,17A° 8,34+0,31°°  1,33+0,06A8°
120 M-FeP  2,95:0,05%2 7,440,272 15,05+1,22% 1,660,142
mp-Fep 298005 g 104008480 14225018%%  1,6420,038
C-M  2,39+0,07°8> 4,49+0,22c  7,81+0,558¢  1,25+0,05C0c
150 M-FeP  2,85+0,0582 7,49+0,04%2 1555+0,41%2  1,69+0,0548Ca
MP-FeP  2,85+0,058C2 6,08+0,038° 14,13+0,03%  1,61+0,038
C-M 2,210,065  4,3410,11° 7,090,278  1,33+0,05
180 M-FeP 2,730,032 7,22+0,028C2 1525+0,1278a 1 73+0,02482
MP-FeP  2,64%0,04°% 6,730,065 14,11#0,548°  1,70+0,07782

C-M = Controle de maltodextrina sem ativo; M-Fep = ativo + maltodextrina e MP-Fep = ativo + maltodextrina/polidextrose. *
Valores referentes a média de seis determinagdes + desvio padrdo. ** Letras mailsculas (A, B ou C) nas colunas se referem aos
mesmos tratamentos em diferentes tempos de armazenamento. *** Letras mindsculas (a, b ou c) nas colunas se referem as
diferentes amostras no mesmo tempo. Letras mailsculas e minusculas iguais ndo diferem entre si, ao nivel de 95% de confian¢a

(p<0,05).
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A Tabela 5 apresenta os resultados da andlise de cor das amostras
microencapsuladas. Inicialmente (TO) todas as amostras apresentaram coloracao
clara (branca), sendo, no entanto, observado diferengas para todos os parametros de
cor entre as amostras (p < 0,05).

Tabela 5
Parametros de cor das amostras microencapsuladas obtida no spray drying em

diferentes tempos de armazenagem.

Tempo (dias) Amostra L* a* b* c* AE
c-M 97,50+0,0282  0,02+0,01A°  2,54+0,01A°  2,54+0,01%c 0O
0 M-FeP 91 72+0,01Ac 0,330,012  5,38+(QPa 5,39+(0Pa
MP-FeP 91,92+0% 0,29+ 0,01B®  4,56+0F° 4,57+0Fb
c-M 100,200,154 -0,30+0,01C¢  1,75+0,21Pc  1,77+0,21°¢ 2,83
30 M-FeP g7 55+0,078 0,12+0,018> 556+0,01°2 556+0,01°2 4,18
MP-FeP  87,99+0,138° 0,39+0,01A2 5,24+0,04E> 525+0,04E> 3,99
C-M " 99.46:018% -035:003% 259+001Ac 2,61+0,01% 2,00
60 M-FeP  8424+025¢c 0,14+0,0582 6,97+0,01¢ 6,97+0,01¢% 7,65
MP-FeP  86,59+0,23¢>  0,25+0,0382 6,02+0,17°  6,03+0,17°% 5,53
C-M  1002140.19% -025:0,04% 1,65:0,08°¢ 1,67+0,095 2,87
90 M-FeP g2 02+1,93Ec  0,42+40,10% 6,85+0,265  6,86+0,26C2 9,81
MP-FeP  85,49+0,85° 0,23+0,098° 6,25+0,09°  6,26+0,10 6,65
C-M 9954102002 -033:0,02% 2,14+014Cc 217+0,14% 211
120 M-FeP  8321+0,030 0,19+0,2282  7,28+0,2682  7,28+0,2582 8,72
MP-FeP  85,21+0,08°>  0,12+0,06C2 6,73+0,168° 6,730,158 7,05
c-M 09,75+0,0482  -0,34+0,020c  2.32+0,01B¢  2,34+0,018¢ 2,29
150 M-FeP g7 g5+0,55PEc  0,19+0,01B2  7,59+0,03”2  7,59+0,032 9,34
MP-FeP  83,75+0,28E>  0,03+0,02%®  7,45+0,10°  7,45+0,10" 8,67
c-M 99,25+0,0002  -0,35+0,01°¢ 2,27+0,018C 1,15+0,018Ca 1,81
180 M-FeP g4 61+0,01¢% -0,05+0,01¢> 7,23+0,01B>  3,61+0,018> 7,36
MP-FeP  83,18+0,00F¢  0,07+0,0102  7,39+0,01A@  3,69+0,01~c 9,19

C-M = Controle de maltodextrina sem ativo; M-FeP = ativo + maltodextrina e MP+FeP = ativo + maltodextrina/polidextrose. *
Valores referentes & média de dez determinag6es + desvio padrédo. ** Letras mailsculas (A, B ou C) nas colunas se referem
aos mesmos tratamentos em diferentes tempos de armazenamento. *** Letras minGsculas (a, b ou c) nas colunas se referem
as diferentes amostras no mesmo tempo. Letras mailsculas e mindsculas iguais ndo diferem entre si, ao nivel de 95% de
confianga (p<0,05). AE = Diferenc¢a entre duas cores, utilizando o espaco L*, a* e b*, onde o TO foi o valor inicial.
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O parametro de cor L* representa a luminosidade da amostra. Os valores de L*
podem variar em uma escala de 0 (preto) a 100 (branco) e quanto mais proximo de
100 mais clara é a amostra. O parametro a* varia de vermelho (+) a e verde (-) e 0
parametro b* varia de amarelo (+) a e azul (-) (Moritz, 2011).

A amostra que apresentou maior valor de L foi a controle C-M (p < 0,05). A
luminosidade das amostras (L*) provavelmente teve influéncia da presenca de ativo
nas formula¢des, sendo que a solugdo de Fe-P com a presenca do acido ascoérbico
apresenta uma coloragdo amarelo escurecida. A amostra C-M foi aquela contendo
apenas maltodextrina (material branco) e sem a presenca de ativo, e isso pode ter
resultado no seu maior valor de luminosidade (L*) em relacdo as amostras com ativo.

A presenca do ativo também influenciou os outros pardmetros de cor das
amostras de forma significativa (p < 0,05), j& no tempo inicial, logo apés o
processamento. A amostra controle M-C apresentou menor valor de vermelho (a*
ligeiramente positivo) e de amarelo (b* ligeiramente positivo), quando comparada com
as amostras contendo FE-P. Na preparacdo das amostras para o processo de spray
drying a solucdo Fe-P apresentava coloragdo alaranjada (mistura de vermelho e
amarelo), atribuida a coloracdo do ativo e isso refletiu a diferenca de cor entre o
controle e as amostras.

A avaliacdo de cor das amostras durante o armazenamento (Tabela 5) mostrou
gue ocorreram variacdes em todos os parametros e para todas as amostras, ao longo
do tempo.

A amostra controle mostrou-se ligeiramente mais clara durante o
armazenamento e entre os tempos 30 e 180 dias a varia¢do de L* foi muito pequena
indicando que no geral a amostra ndo teve alteracé@o de cor. J4 as amostras contendo
Fe-P sofreram um escurecimento ao longo do tempo evidenciado pela reducao dos
valores de L* (Tabela 5) sendo essa variacdo mais acentuada nos primeiros 30 dias.
Esse escurecimento progressivo tem como hipétese a oxidagdo do acido ascoérbico
usado para preservacdo do Fe livre (ndo complexado) na forma de Fe(ll), passando
para acido L — dehidroascorbico, de coloracdo mais amarelada.

O 4&cido ascérbico (ou ascorbato) foi adicionado ao meio reacional como
antioxidante para proteger o ferro e manter o estado ferroso (Fe?*). O acido ascérbico
é reversivelmente oxidado com a perda de 1 elétron para formar o radical livre, acido

semi-deidroascorbato, o qual por sua vez é oxidado a acido L — dehidroascorbico
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(JUNG e Wells, 1998). No trabalho de Goncalves (2005), que explorou a liberacdo do
ferro a partir de complexos organicos minerais a base de quitosana, o acido ascorbico
mostrou habilidade para agir como redutor mantendo o ferro no estado de oxidagao
+2.

O parametro a* mostrou uma reducao do valor positivo para as amostras
contendo Fe-P ao longo do tempo, sendo mais acentuada para amostra M-FeP que
para a amostra MP-FeP, indicando uma redugéo da cor vermelha nas amostras. Para
0 parametro b* as amostras contendo ativo tiveram um aumento no valor positivo,
indicando um aumento na intensidade da cor amarela. Sendo mais evidenciada para
M-FeP.

Como os valores de a* e b* foram relativamente baixos, as amostras sempre
foram observadas no equipamento como brancas com ligeira alteracdo de cor ao
longo do tempo (cinza claro). No geral ocorreu uma alteracéo de cor mais acentuada
para a amostra M-FeP, constituida apenas de maltodextrina como material de parede.

A maltodextrina utilizada para este trabalho possui dextrose equivalente (DE)
igual a 20, sendo conhecido que o aumento do DE melhora as propriedades de
barreira ao oxigénio e, portanto, a estabilidade oxidativa (Anandaraman; Reineccius,
1986). A correlacdo entre o valor de dextrose equivalente de um amido hidrolisado e
a estabilidade oxidativa conferida ao ativo foi relatada por Wagner e Warthesen
(1995). Foi constatada maior eficiéncia da capsula em proteger caroteno contra
oxidacao, quanto maior o grau de hidrélise do amido e consequentemente ED mais
elevado (Qi; Xu, 1999). O grau de dextrinizacdo da maltodextrina (ED) também foi
associado a eficiéncia de protecao contra a oxidacao de lipideos e valores superiores
a 35 sao citados mais eficientes. Além disso, a mistura de polissacarideos com faixas
variadas de pesos moleculares pode compor uma melhor barreira ao oxigénio
(Reineccius 1989; Gharsallaoui et al., 2007).

As amostras, controle (C-M) e contendo o ativo Fe-P (M-FeP e MP-FeP),
foram observadas por microscopia eletronica de varredura (MEV) para avaliacao de
sua aparéncia e possiveis alteracdes ao longo do tempo. As fotomicrografias dos
tempos zero e de 180 dias sao ilustrados na Fig. 3, 4 e 5 (imagens de A e B).

As microparticulas produzidas no tempo zero, em todas as amostras,
apresentaram formato esférico, caracteristico de pés produzidos por atomizacéao (Fig.
3,4 e5—-A). Ainda é possivel observar nas imagens de A e B a variacdo de tamanho
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das particulas que corrobora a discussdo sobre a polidispersidade apresentada
anteriormente.

As imagens do MEV (Fig.3, 4 e 5) mostram a aparéncia de superficie das
particulas, com alta polidispersidade e aparéncia muito similar a outras amostras de
microparticulas obtidas por spray drying apresentadas em trabalhos cientificos (Kog
et al., 2015; Alvim et a.,| 2016; Aghbashlo et al., 2012; Sanchez-Reinoso, Osorio,
Herrera, 2017; Tonon et al., 2011; Fadini et al., 2018).

A comparacgéo das imagens dos tempos zero (Fig. 3,4 e 5 — A) e 180 dias (Fig.
3, 4 e 5 — B) permitiram afirmar que ndo houve uma alteracdo significativa na
aparéncia das mesmas durante o armazenamento, indicando estabilidade estrutural
das microparticulas apesar do discreto aumento da umidade e atividade de agua.

Concomitante a andlise de microscopia eletrénica de varredura foi realizada a
microandlise de raios-X por dispersdo de energia (EDX) para deteccédo do ferro na
superficie das amostras. Os Espectros da microanalise de raios-X por dispersédo de
energia ((EDX) dos tempos zero e 180 dias séo ilustrados na Fig. 6,7 e 8, (imagens
de A e B).
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Fig. 3. Fotomicrografias da amostra controle de maltodextrina (C-M) obtidas em diferentes tempos: A)
recém produzidas (tempo 0) e B) apés 180 dias de armazenamento, através de microscopia eletrdnica
de varredura. Aumento: MEV: 1000X.
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Fig. 4. Fotomicrografias da amostra maltodextrina com complexo ferro peptideo (M-FeP) obtidas em

diferentes tempos: A) recém produzidas (tempo 0) e B) apds 180 dias de armazenamento, através de
microscopia eletrénica de varredura. Aumento: MEV: 1000X.
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Fig. 5. Fotomicrografias da amostra maltodextrina mais polidextrose com complexo ferro peptideo (MP-
FeP) obtidas em diferentes tempos: A) recém produzidas (tempo 0) e B) apdés 180 dias de

armazenamento, através de microscopia eletrénica de varredura. Aumento: MEV: 1000X.
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Fig. 6. Espectros da microanalise de raios-X por dispersao de energia ((EDX) da amostra controle de
maltodextrina (C-M) obtidas em diferentes tempos: A) recém produzidas (tempo 0) e B) apés 180 dias

de armazenamento.
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Fig. 8. Espectros da microanalise de raios-X por disperséo de energia ((EDX) da amostra maltodextrina
mais polidextrose com complexo ferro peptideo (MP-FeP) obtidas em diferentes tempos: A) recém

produzidas (tempo 0) e B) apds 180 dias de armazenamento.

O sistema de microanalise de raios-X por dispersao de energia, acoplado ao
equipamento de MEV, permite a obtencdo de informacdes sobre a composicao
elementar do material (para o equipamento utilizado o método € semi-quantitativo).
Neste trabalho foi utilizada a janela de berilio para microanalise do material, a qual
permite a identificagdo dos elementos com nimero atdmico (Z) igual ou superior a 11.
Nos espectros obtidos para a amostra controle C-M (Fig.6 — A e B) contendo apenas
maltodextrina, observa-se apenas o pico do material de recobrimento, o ouro (nimero
atomico 79). Os constituintes da maltodextrina e polidextrose, carbono, oxigénio e
hidrogénio, que possuem numeros atébmicos de 6, 8 e 1 respectivamente, ndo foram
detectaveis pelo tipo de janela utilizada. Para as amostras contendo o ativo Fe-
peptideo foi possivel a identificacdo do ferro (nUmero atémico 26) nos espectros de
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EDX (Fig. 7 e 8 — A e B). A andlise da superficie das estruturas mostra que algum
conteudo de ferro esta localizado na regido externa superficial da particula. Sendo
assim, uma quantidade de ferro, na forma complexada ou livre apresenta maior
exposicdo do que aquele localizado na regido interna da estrutura. Deste modo a
adicao de acido ascorbico mostrou acertada para estabilizar o ferro no estado ferroso.

Nos espectros de EDX (Fig. 7 e 8 — A e B) foram também detectados os
elementos sodio (Na - namero atbmico 11) e cloro (Cl - niumero atémico 17),
provavelmente residuais da reacdo de complexacdo do ferro com os peptideos, na
qual o ajuste do pH é feito com solucées de acido cloridrico (HCI) e hidréxido de sodio
(NaOH). O nitrogénio dos peptideos nao foi detectado devido ao seu baixo niumero
atomico (7).

A analise de EDX foi realizada com a intencdo de identificar o ferro na
superficie das particulas e ndo teve carater quantitativo. Portanto a variacao
observada na altura dos picos entre os espectros de tempos diferentes ndo é
conclusiva para a quantidade de ferro no sistema. A analise também néo diferencia o
ferro na forma Il (ferroso) ou lll (férrico). Contudo, esta analise se mostrou uma
ferramenta muito apropriada para avaliar a exposicdo do ativo através da sua

presenca na superficie das microparticulas.
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4. Conclusoes

O processo utilizado para o desenvolvimento das amostras foi efetivo na
obtencdo de um ingrediente com potencial para veiculacdo do complexo Fe-P. A
técnica de EDX foi uma ferramenta relevante para visualizar o ferro exposto na

superficie das microparticulas.
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CONCLUSOES GERAIS

Os peptideos de pequeno tamanho obtido pela técnica proposta promoveram
a complexacdo do ferro. A secagem do ativo na presenca de polissacarideos
hidrossollveis resultou na formagédo de microparticulas para veicular e conservar o
Fe-peptideos.

As microparticulas Fe-P foram obtidas com sucesso mostrando elevado
rendimento de processos e eficiéncia de encapsulacao, satisfatorio para a escala do
equipamento utilizada.

As amostras apresentaram variac6es significativas nos valores de umidade e
Aw durante o armazenamento, onde 0s peptideos junto com a polidextrose
apresentaram os maiores valores.

Todas as amostras apresentaram formato esférico e polidispersibilidade
caracteristico de pds produzidos pela técnica de spray drying. Foi observado reduzido
incremento nos diametros e no span ao longo do armazenamento, indicando que as
amostras nao tiveram alteragéo de tamanho relevante.

A variagéo de cor das amostras contendo o ativo Fe-P provavelmente foi devido
a presenca do acido ascorbico. A técnica de EDX permitiu a identificacéo do ferro na
superficie das particulas, indicando um potencial inovador desta técnica na
caracterizacdo de compostos microencapsulados.

As amostras apresentaram potencial para aplicacdo em alimentos como
carreadores de Fe e incorporados a alimentos secos ou preparados sélidos para

refrescos e bebidas.
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ANEXO 1

Processo obtencdo de uma microparticula contendo Fe-peptideo de elevada
biodisponibilidade, microparticula e usos da microparticula

Autores: Marilia Pinheiro Filiponi, Bruna Gaigher, Maria Elisa Caetano Silva
de Abreu, Izabela Dutra Alvim, Maria Teresa Bertoldo Pacheco
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Resumo
PROCESSO OBTENGCAO DE UMA MICROPARTICULA CONTENDO FE-
PEPTIDEC DE ELEVADA BIODISPONIBILIDADE, MICROPARTICULA E USOS DA
MICROPARTICULA
A presente invencdo descreve um ingrediente microencapsulado para
ser utilizado como fonte de ferro de elevada biodisponibilidade. O componente
ativo & preparado a partir de proteinas hidrolisadas do soro de leite bovino,
onde apenas a fracéo de baixo peso molecular € quelada e/ou complexada aos
ions metalicos de ferro. O ingrediente na forma de microcapsulas tem como

aplicacdo a producido de um suplemento mineral de ferro hidrossolivel com
elevada biodisponibilidade do ferro. O processo € eficiente, por unir um
composto organico de pequeno tamanho (peptideo) a um mineral (ferro),
resultando num produto de maior estabilidade, solubilidade e
consequentemente maior absorcdo pelo trato gastrointestinal. A presente
Invencao se situa no campo de Alimentos, mais precisamente na Quimica de
Alimentos.
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-
( Etapa f
Reagdo de siniese dos quelaios e ou complexos
Ifato lo o 10 a 40:1 - ideo:; fi
' ™
Etapa g

Secagem em spray drying para obtengio das microcapsulas contendo como ativo o Fe-
. peptideos (agente de parede: maltodextrina, amido modificado e polidextrose) )

Etapa h
Obtengiio de um ingrediente seco para ser incorporado em bebidas de elevada
estabilidade e elevada biodisponibilidade do ferro

Figura 2
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ANEXO 2

Trabalhos apresentados em congressos nacionais

O trabalho intitulado “BEBIDAS CONTENDO Fe-PEPTIDEOS QUELADOS:
AVALIACAO DA BIOACESSIBILIDADE DO FERRO” foi apresentado no XXV
Congresso Brasileiro de Ciéncia e Tecnologia de Alimentos, realizado no periodo de
24 a 27 de outubro de 2016 na cidade de Gramado/RS.

Trabalhos apresentados em congressos internacionais
O trabalho intitulado “FORMULATION DESIGN SYSTEM TO DELIVERY FE-
PEPTIDE COMPLEX IN BEVERAGES” foi apresentado no 4™ international meeting

on Material/ Bioproduct Interaction, realizado no periodo de 26 a 28 de abril de 2017,

na cidade de Porto /Portugal.
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