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Microencapsulamento de Oleo de Pequi
Revestido com Goma de Cajueiro e Quitosana
por Coacervagao Complexa Seguida de
Secagem por Spray Drying ou Liofilizagao
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Resumo - As microparticulas de 6leo de pequi obtidas por coacervagao
complexa podem ser desidratadas, estendendo seu tempo de estocagem
e favorecendo a comercializagdo. Este trabalho teve o objetivo de avaliar
0 microencapsulamento do 6leo de pequi revestido de goma de cajueiro/
quitosana (GC/QT) ou goma arabica/quitosana (GA/QT), por coacervacgao
complexa e submetidas a secagem por liofilizagdo ou spray drying. Os
processos realizados com GC/QT apresentaram rendimentos aproximados
aos realizados com GA/QT e melhor eficiéncia de encapsulamento, embora
tenham resultado em particulas com menor solubilidade. Comparando-se as
técnicas de secagem, as microparticulas submetidas a liofilizagao tiveram
maior rendimento e solubilidade, enquanto aquelas secas por spray drying
tiveram maior eficiéncia de encapsulamento. Com relagao a morfologia, as
microparticulas secas por spray drying apresentaram uma estrutura mais
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homogénea, com auséncia de poros e rachaduras. Conclui-se que GC/
QT foi adequada para a obtencdo de microparticulas de 6leo de pequi por
coacervagao complexa e secas por spray drying ou liofilizagéo, tendo como
comparativo a GA/QT, indicando que a goma do cajueiro pode ser uma
alternativa ao uso da goma arabica. Liofilizagao foi a técnica mais adequada
para a secagem de microparticulas obtidas por coacervagao complexa.

Termos para indexagao: Caryocar coriaceum, 6leo vegetal, goma de
cajueiro, quitosana, técnicas de secagem.
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Microencapsulation of Cashew Gum and
Chitosan-Coated Pequi Oil Through Complex
Coacervation Followed by Dehydration

With Spray-Drying or Freeze Drying

Abstract - The microparticles of pequi oil obtained by complex coacervation
in solution can be dehydrated in order to have commercial advantages. The
objective of this work was to evaluate the microencapsulation of pequil oil
covered by either cashew gum/chitosan (CG/CT) or gum arabic/chitosan (GA/
CT) using complex coacervation followed by dehydration with freeze drying
or spray drying. Analysis of the dried materials revealed that the processes
performed with CG/CT promoted a similar yield to those presented with GA/CT
and higher encapsulation efficiency, although it has resulted in particles with
lower solubility. Comparing the drying methods, the microparticles subjected
to freeze drying had higher yield and solubility, while the spray drying method
had higher encapsulation efficiency. Regarding morphology, the spray dried
microparticles presented better results, since they had a homogeneous surface
with the absence of pores and cracks. It was concluded that the CG/CT matrix
was adequate to form pequi oil microparticles by complex coacervation, when
compared to GA/CT matrix, indicating that cashew gum could be an alternative
to the use of gum arabic. The freeze dying was the most viable drying method
for microparticles obtained by complex coacervation.

Index terms: Caryocar coriaceum, vegetable oil, cashew gum, chitosan, dry-
ing techniques.
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Introducao

A partir da polpa e da améndoa do pequi (Caryocar coriaceum Wittm.), é
extraido um 6leo que apresenta grande versatilidade quanto ao seu uso, com
aplicagdes que vao da culinaria regional, medicina popular, até a industria
cosmética. O 6leo é rico em carotenoides e acidos graxos, principalmente
oleico e palmitico (Garcia et al., 2007). O 6leo da polpa possui também
efeitos anti-inflamatorios, propriedades cicatrizantes e redutores de colesterol
(Oliveira et al., 2015; Figueiredo et al., 2016). O o6leo é sensivel a agentes
fisicos, como altas temperaturas e radiagcdo eletromagnética; a agentes
quimicos, como presenga de oxigénio, elementos metalicos, meios acidos;
e a agentes de origem biolégica, como enzimas e metaloproteinas (O’Brien,
2004). Por esta razao, é desejavel o uso de métodos de encapsulamento que
proporcionem protegéo e estabilidade fisico-quimica.

Um método que vem sendo empregado para o encapsulamento de
substancias lipossoluveis € a coacervagdo complexa. O processo de
coacervagao complexa pode ser resumido em trés estagios: i. formagao de
um sistema trifasico quimicamente imiscivel; ii. precipitacdo dos polieletrolitos
dispersos na fase aquosa continua sobre a fase oleosa coloidal dispersa, por
atracao eletrostatica, originando a superficie do coacervado; iii. solidificagéo
da cobertura superficial dos coacervados, permitindo a posterior secagem
das capsulas (Ach et al., 2015).

As microparticulas obtidas pelo método de coacervagdao complexa, apds
completa precipitagdo dos coacervados, podem ser secas, estendendo seu
tempo de estocagem e favorecendo a comercializagdo como um produto
desidratado. Varios métodos de secagem para microencapsulados vém
sendo estudados, como o spray drying e a liofilizagao, analisando-se sempre
os pontos positivos e negativos de cada método. Spray drying € uma das
técnicas de secagem mais utilizadas na industria de alimentos; dentre suas
principais caracteristicas, podemos citar secagem rapida, baixo custo e
flexibilidade (Fang; Bhandari, 2010). Ja a secagem por liofilizacdo & mais
adequada para compostos sensiveis ao calor, conservando as propriedades
iniciais dos componentes (Ceballos et al., 2012). A técnica de secagem e
o material utilizado como revestimento geralmente afetam a capacidade de
retencdo de compostos dentro da matriz. Portanto, é de grande importancia
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selecionar corretamente tanto o material de revestimento como a técnica de
secagem para maximizar a incorporagao e retengao dos compostos funcionais
dentro da matriz encapsulante (Ballesteros et al., 2017).

Os biopolimeros utilizados neste trabalho como material de parede
para o microencapsulamento do 6leo de pequi foram goma de cajueiro e
quitosana. Goma arabica foi utilizada como controle em relagdo a goma
de cajueiro, por ser comercial e uma matriz muito utilizada para processos
de encapsulamento, assim como devido a semelhanga em caracteristicas
fisico-quimicas em relacdo a goma de cajueiro. Varios estudos realizados
utilizando-se complexos de goma arabica e quitosana como material de
parede na coacervagdo complexa geraram resultados positivos em relagéo
a rendimento, eficiéncia de encapsulamento e estabilidade fisica das
microparticulas (Butstraen; Salaun, 2014; Roldan-Cruz et al., 2016; Tan et
al., 2016). Trabalhos recentes de microencapsulamento por coacervagao
complexa ja utilizam a goma de cajueiro como substituto da goma arabica
com resultados satisfatérios (Gomez-Estaca et al., 2016; Comunian et al.,
2016). As interacdes do complexo polieletrolitico de goma de cajueiro e
quitosana foram estudadas na formagéo de géis, sendo, posteriormente,
usados na aplicacdo de encapsulamento de 6leos essenciais (Paula et al.,
2002; Abreu et al., 2012).

Este trabalho teve o objetivo de avaliar o microencapsulamento do dleo
de pequi revestido de goma de cajueiro/quitosana utilizando-se coacervagao
complexa seguida por liofilizag&o ou spray drying.

Material e Métodos

Material

Polissacarideos foram isolados de goma exsudada de plantas de cajueiro
do Campo Experimental de Pacajus, pertencente a Embrapa Agroindustria
Tropical (Fortaleza, Brasil). A goma arabica foi adquirida da JB Quimica
Industria e Comercio LTDA. Quitosana (baixa massa molar) com 75-85%
de desacetilagéo e carboximetilcelulose (CMC) foram adquiridas da Sigma-
-Aldrich. O 6leo de pequi (Caryocar coriaceum Wittm.) foi obtido junto a
produtores locais de Barbalha, CE, Brasil.
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Isolamento de polissacarideos da goma de cajueiro

O isolamento da goma de cajueiro foi realizada por meio da metodologia
descrita por Torquato et al. (2004) com modificagdes. Inicialmente o exsudato
coletado foi triturado em um moinho de facas. Em seguida, a amostra triturada
foi solubilizada em agua, na proporc¢ao de 300 g da amostra para um litro de
agua, filtrada e centrifugada (15.303 xg por 10 min a 25 °C) para a retirada
de residuos. Ap6s a retirada dos residuos, o sobrenadante foi precipitado
em etanol, na proporgdo de 1:3 da amostra:etanol, durante 24 horas sob
refrigeracdo. Foi retirado o excesso de etanol, e o precipitado foi seco em
estufa de circulagdo de ar a 60 °C. Por fim, a amostra foi triturada e obtida,
assim, a goma de cajueiro isolada.

Formacéo das Microparticulas de Oleo de Pequi

A partir de estudos prévios de analise de potencial zeta de cada
polissacarideo na faixa de pH: 3,5, 4,0, 4,5 5,0 e 5,5, foram definidas as
propor¢des dos polissacarideos para o processo de coacervagao, de acordo
com estudo de Silva (2016). Para o complexo de goma de cajueiro/quitosana,
foi determinada a proporcao de polissacarideos de 22:1 (m/m) a pH 4,5, e
para o complexo de goma arabica/quitosana a propor¢éo de 6:1 (m/m) a
pH 3,5. A diferencga se deve ao grau de desprotonacao da goma de cajueiro e
da goma arabica, que proporciona cargas diferentes, as quais foram levadas
em conta para o calculo das proporgoes.

Foram preparados 100 mL de solugdo da goma de cajueiro homogeneizada
em ultraturrax 10.000 rpm por 3 minutos; adicionaram-se 2 g de 6leo de pequi, e
em seguida foi feita a homogeneizagéo em ultra turrax por 3 minutos. No passo
seguinte, foram adicionados 100 mL da solugéo quitosana e homogeneizada
em ultra turrax 10.000 rpm por 3 minutos. Por fim, adicionaram-se 400 mL de
agua a solugédo e homogeneizou-se mais uma vez em ultra turrax. O pH da
mistura foi ajustado com HCI 2 M, e a solugao foi refrigerada por 24 horas
para precipitacdo. O mesmo procedimento foi realizado com a goma arabica
substituindo a goma de cajueiro.

Secagem por spray drying

Apods o processo de formagao do coacervado, as solugbes contendo as
microparticulas foram centrifugadas a 15.303 x g por 10 min em temperatura
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de 25 °C; o precipitado foi coletado e pesado em balanga analitica. Os
coacervados intumescidos foram dispersos em agua destilada na proporgao
de 1:10 microcapsula:agua (m/v) para a secagem das microparticulas em
spray dryer, na auséncia e presenca do anti-caking de carboximetilcelulose
(CMC), na concentracao de 2% (m/v) em relagéo ao volume da solugéo.

A secagem por spray drying foi realizada em aparelho de spray dryer
LM MSD 1.0, da Labmagq Brasil, nas seguintes condi¢des: temperatura de
entrada utilizada igual a 150 °C, vazao do ar de atomizagdo de 4,2 m®/min,
vazao do ar de secagem de 30,0 L/min e vazdo da alimentacéo de 0,5 L/h.

Secagem por liofilizagao

As solugdes contendo as microparticulas foram previamente centrifugadas
a15.303 x g por 10 min a 25 °C, retirando-se o excesso de agua e congelando-
se em ultrafreezer por 24 horas. Em seguida, os materiais congelados
foram levados ao liofilizador do tipo Liotop K1005 até a total secagem das
microparticulas.

Rendimento de producgao das particulas secas

O rendimento foi calculado a partir da equagdo R= (m/m;) x 100, onde R &
o rendimento em porcentagem, m, € o valor em gramas da massa seca obtida
ao final da secagem e m, € a massa inicial utilizada no preparo da solugédo
para o processo de coacervagado (massa da goma + massa da quitosana +
massa do 6leo) (Huang et al., 2012).

Eficiéncia de Encapsulamento (EE)
Determinagéo do Oleo Total (OT)

A extracao de 6leo total foi realizada segundo o método de Bligh-Dyer com
modificagdes (Cecchi, 2003). Para tanto, pesou-se 0,1 g das microparticulas
secas e foram adicionados 10 mL de cloroférmio, 20 mL de metanol e 8 mL
de agua destilada. A mistura foi homogeneizada em um agitador magnético
por 30 minutos. Em seguida, foram adicionados 10 mL de cloroférmio e 10 mL
da solucédo de sulfato de sddio a 1,5% e a mistura foi colocada em agitagcao
por mais 2 minutos. O material foi transferido para um funil de separacéo e
deixado em repouso até a completa separacao das fases. Apds a separagao,
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foram recolhidos aproximadamente 15 mL da fase organica e adicionado
1 g de sulfato de sédio; a seguir, 0 material foi filtrado. Uma aliquota de 1 mL foi
transferida para um baldo volumétrico de 10 mL e completado com hexano.
A mistura foi quantificada por leitura em espectrofotdmetro do tipo UV-Vis,
operando em comprimento de onda de 450 nm. Para isso, uma curva de
calibragdo do 6leo em hexano foi realizada previamente, obtendo-se a
equacgao: y = 0,0184x + 0,0115.

Determinagio do Oleo Superficial (OS)

A determinagéo de 6leo presente na superficie das microparticulas secas
foi avaliada por espectrofotometria, de acordo com o método proposto por
Higuita (2013) com modificagdes. Em um tubo de ensaio, foi adicionado
0,1 g de microparticulas a 10 mL de hexano e agitado em agitador vortex
por aproximadamente 1 minuto. Em seguida, as amostras foram filtradas
em papel de filtro qualitativo e quantificadas espectrofotometricamente em
um aparelho do tipo UV-Vis, operando em comprimento de onda de 450 nm.
Para isso, a curva de calibragdo do 6leo em hexano realizada previamente
na determinagéo do 6leo total foi também utilizada na determinagéo do éleo
superficial.

Calculo da eficiéncia de encapsulamento

A eficiéncia de encapsulamento foi determinada pela seguinte equagéao:

EE(%) = (OT - OS)/ OT x 100, onde OT é a concentracdo de éleo total e
OS ¢ a concentracao de 6leo superficial.

Solubilidade

A solubilidade das amostras secas obtidas por spray drying e liofilizagao
foi determinada pelo método proposto por Cano-Chauca et al. (2005), com
algumas modificagées. Em erlenmeyers, foi pesado 0,25 g das amostras e
adicionados 25 mL de agua destilada. As solugdes foram agitadas durante um
minuto e levadas a centrifugacédo a 4.276,4 x g por 5 min a 25 °C. Em seguida,
foram retiradas aliquotas de 15 mL do sobrenadante e colocadas em placas
de petri previamente pesadas, que foram levadas a estufa de circulagdo de
ar a 105 °C durante 5 h. A solubilidade foi calculada pela diferenca de massa
e expressa em percentual de solubilidade.



12 BOLETIM DE PESQUISA E DESENVOLVIMENTO 168

Analise morfolégica da superficie

A morfologia das microparticulas secas por spray drying e liofilizagao foi
examinada por microscopia eletrbnica de varredura (MEV) em um microscopio
Zeiss modelo DSM940A, operando com aceleragao do feixe de elétrons de
15 kV. Amostras de microparticulas secas de goma de cajueiro/quitosana e de
goma arabica/quitosana com o 6leo de pequi foram preparadas sobre porta-
-amostras metalicas (stubs), com o auxilio de fitas condutoras de carbono,
e recobertas com uma fina camada de ouro produzidas por um evaporador
(sputter) do tipo Emitech, modelo K 550. Desses mesmos tratamentos, mas
na auséncia do 6leo de pequi, foram realizadas fraturas como auxilio de
bisturi, tendo como objetivo a visualizagdo da estrutura interna das paredes
das capsulas.

Analise Estatistica

As analises fisico-quimicas foram realizadas em ftriplicata, e, para as
determinagdes de analise de varidncia (ANOVA), considerou-se 95% de
intervalo de confianca. As analises de comparagdes de média foram realizadas
utilizando-se o teste t de Student. O software utilizado foi o Dell Statistica 13.

Resultados e Discussao

Rendimento de producao das particulas secas

Aanalise do rendimento apresentada na Tabela 1 indica que o processo de
liofilizagao proporcionou um melhor rendimento em relagao ao spray drying,
sendo, portanto, um método mais eficiente de secagem dos coacervados.

Tabela 1. Rendimento apds a secagem (por liofilizagéo e spray drying e spray drying
com CMC 2%) dos encapsulados de goma de cajueiro e quitosana (22:1) pH 4,5 com
2 g de dleo de pequi e de goma arabica e quitosana (6:1) pH 3,5 com 2 g de 6leo de

pequi.

Rendimento (%)

Tratamentos = = =N
Spray Drying Spray Drying (CMC) Liofilizagcao

GC/QT (22:1)pH 4,5 2,77 £ 0,30 2,76 £ 1,112 42,47 £ 6,518

GA/QT (6:1) pH 3,5 1,77 £ 0,25 6,87 + 0,928 50,85 + 7,713

Letras mindsculas iguais na mesma coluna indicam que ndo ha diferenca significativa entre as médias.
Letras maiusculas iguais na mesma linha indicam que nédo ha diferenca significativa entre as médias.
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O processo de secagem por spray drying apresentou um rendimento muito
baixo, o que pode ser atribuido a reten¢cdo do material na cAmara de secagem
do equipamento durante o processo. Essa retengédo pode estar associada a
ruptura das capsulas durante o processo, onde elevadas temperaturas sao
alcangadas (acima de 100 °C). De acordo com Conto et al. (2013), as capsulas
produzidas por coacervagao apresentam baixa resisténcia mecanica e térmica
devido a natureza idnica das interagdes entre os polimeros constituintes da
matriz da capsula.

A adicdo do agente antiaglomerante (anti-caking) proporcionou um
aumento no rendimento para o complexo goma arabica e quitosana, embora
nao tenha apresentado diferenca significativa para as microparticulas de goma
de cajueiro e quitosana. Agentes anti-caking sdo importantes no aumento
da temperatura de transicdo vitrea do material e, assim, ajudam a evitar o
aspecto “grudento” do material final coletado na camara de secagem (Jaya;
Das, 2004). Nesse sentido, outros agentes anti-caking ou outras medidas
que aumentem a resisténcia térmica das capsulas poderiam ser usadas para
aumentar a temperatura de transi¢ao vitrea do material e, consequentemente,
evitar a aglomeragédo do material na cAmara de secagem.

Eficiéncia de Encapsulamento (EE)

Os resultados obtidos para eficiéncia de encapsulamento sao apresentados
na Tabela 2. Para o complexo de goma de cajueiro e quitosana, observou-
se uma diferenca significativa entre a secagem por liofilizagdo e por spray
drying. Na secagem por spray drying sem o agente anti-caking foi encontrada
melhor eficiéncia. Por sua vez, para o complexo de goma arabica e quitosana
nao foi verificada diferenga significativa entre a secagem por liofilizagdo e
spray drying sem o agente anti-caking. O uso de agente anti-caking nos dois
tratamentos de GC/QT e GA/QT prejudicou a eficiéncia de encapsulamento
e contribuiu para o aumento da quantidade de éleo superficial (p-valor <0,05)
(Tabela 3). Isso pode estar relacionado a possibilidade do antiaglomerante
CMC ter ocasionado mudangas fisico-quimicas na solugao, como viscosidade
e forga ibnica, que causam perturbacao na atragao eletrostatica dos polimeros
envolvidos no processo de coacervagao complexa. Assim, pode acontecer
um enfraquecimento da parede das microparticulas € um aumento no teor de
6leo superficial.
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Tabela 2. Eficiéncia de encapsulamento apds a secagem por liofilizagéo, spray drying
e spray drying com CMC 2% dos encapsulados de goma de cajueiro e quitosana
(22:1) pH 4,5 com 2 g de 6leo e de goma arabica e quitosana (6:1) pH 3,5 com 2 g
de dleo.

Eficiéncia de Encapsulamento (%)

Tratamentos —_————————————
Liofilizacao Spray Drying Spray Drying (CMC)

GC/QT (22:1)pH 4,5 85,61 +6,16A 97,33 £ 0,3728 60,39 + 3,18°

GA/QT (6:1) pH 3,5 89,29 + 8,27 89,22 + 0,61 62,73 + 5,572

Letras minusculas iguais na mesma coluna indicam que ndo ha diferenca significativa entre as médias.
Letras mailsculas iguais na mesma linha indicam que nédo ha diferenca significativa entre as médias

Na literatura, existem varios estudos que indicam a obtencéo de elevada
eficiéncia de encapsulamento, usando-se spray drying como técnica de
secagem de microparticulas obtidas por coacervagdo complexa, como
os de Yuan et al. (2017), que alcangaram 90,93%; Prata e Grosso (2015),
com eficiéncia de 89,6%; e Alvim (2005), com 94,50%. A maior eficiéncia
de encapsulamento da goma de cajueiro/quitosana com o uso da secagem
por spray drying pode ser explicada devido a maior quantidade de material
de parede que foi utilizada, ocasionando, assim, uma maior espessura da
parede e favorecendo uma melhor retengdo do recheio (Tang; Li, 2013).

Tabela 3. Valores de concentragéo (mg/mL) do dleo total (OT) e superficial (OS) das
microparticulas secas de goma de cajueiro e quitosana GC/QT (22:1) pH 4,5 com
2 g de dleo e de goma arabica e quitosana GA/QT (6:1) pH 3,5 com 2 g de 6leo, apds
secagem por spray drying com e sem adigdo do CMC 2%.
Spray Drying Spray Drying (CMC)
oT (015 oT (015
GC/QT (22:1)pH 4,5 7,76 £0,032 0,21 £0,03* 3,59+0,04° 1,41+0,11°

GA/QT (6:1) pH 3,5 6,73 £ 0,03° 0,72+0,04> 549+0,04° 2,04+0,30°

Tratamentos

Letras minusculas iguais na mesma coluna indicam que néo ha diferenca significativa entre as médias.

Solubilidade

A solubilidade das microparticulas apds secagem esta apresentada
na Tabela 4. Comparando-se os resultados, para ambos os complexos de
biopolimeros (GC/QT e GA/QT) constituintes dos coacervados, percebe-se
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que as microparticulas submetidas a liofilizagao tiveram melhor solubilidade.
Comparando-se os complexos secos por spray drying com e sem a adi¢ao
do CMC, infere-se que a adigdo do CMC a solugdo das microparticulas
diminuiu significativamente a solubilidade em ambos os complexos. CMC
€ um polieletrdlito de natureza anibnica, cujo comportamento em solugéo
aquosa é complexo (Lopes et al., 2015). Neste trabalho, CMC foi utilizado
com o proposito de ser um antiaglomerante das microparticulas na camara
de secagem do spray dryer, contudo, verificou-se que a sua adicéo
ocasionou menor eficiéncia de encapsulamento, menor quantidade de 6leo
total e aumento da quantidade de dleo superficial. Além disso, pelo fato de
ser um polimero idnico, podem ter ocorrido interagdes com as matrizes que
diminuiram a solubilidade das microparticulas.

Tabela 4. Solubilidade das microparticulas secas por liofilizagao, spray drying e spray
drying (CMC 2%) da goma de cajueiro e quitosana (22:1) pH 4,5 com 2 g de dleo e da
goma arabica e quitosana (6:1) pH 3,5 com 2 g de dleo.

Solubilidade (%)
Tratamentos

Liofilizagao Spray Drying  Spray Drying (CMC)

GC + QT (22:1)pH 4,5 97,80+0,85** 67,70 £ 0,71 62,08+ 3,26°¢
GA+ QT (6:1)pH 3,5 98,44 £0,74** 93,36 + 4,07 71,56242,43%

Letras mindsculas iguais na mesma coluna indicam que ndo ha diferenca significativa entre as médias.
Letras mailsculas iguais na mesma linha indicam que nédo ha diferenca significativa entre as médias.

Comparando-se os resultados entre os complexos de biopolimeros,
em geral, o complexo de goma arabica e quitosana foi o que obteve os
melhores resultados de solubilidade. Na literatura s&o relatadas solubilidades
caracteristicas de 60% para o processo de spray drying, podendo alcangar,
em alguns casos, valores de até 90%, dependendo do material biopolimérico
interfacial empregado (Santos et al., 2005; Cano-Chauca et al., 2005). Para o
processo de liofilizagdo, Zuanon (2012) verificou solubilidades caracteristicas
acima de 86% para microparticulas usando-se matrizes de gelatina, goma
arabica e colageno hidrolisado, enquanto Santos et al. (2015) relataram
valores baixos de solubilidade (5,31%-13,90%) e Gomez-Estaca et al. (2016)
obtiveram valores de 28,6%, ambos em matrizes de goma arabica e gelatina.
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Caracteristicas das microparticulas secas
por spray drying e liofilizagao

A Figura 1 apresenta micrografias eletrénicas obtidas por microscopia
eletronica de varredura (MEV), correspondentes as microparticulas formadas
por coacervagao complexa e secas por spray drying (sem o agente anti-caking).
Observa-se semelhanca quanto a morfologia, apresentando geometrias
aproximadamente esféricas, com concavidades irregulares, tamanhos de
particulas acentuadamente diversificados e aspecto conhecido como “bola
murcha”, caracteristica comum as particulas secas por spray drying.
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Figura 1. Micrografias realizadas por MEV das microparticulas secas por spray drying
dos tratamentos de a) GC/QT 22:1 pH 4,5 2 g de dleo, b) GA/QT 6:1 pH 3,5 2 g de
dleo.

A analise das caracteristicas das estruturas das microparticulas nos
indica a obtengdo de uma interface homogénea e lisa, ndo se verificando
a ocorréncia de fissuras, porosidades, rachaduras e rompimentos,
caracteristicas essenciais para retengédo do 6leo em seu interior. Morfologias
semelhantes foram verificadas em estudos recentes, como o de Zhang et al.
(2012) em microparticulas de goma arabica e gelatina; Rutz et al. (2017) com
microparticulas de quitosana/xantana e quitosana/pectina; e Kaushik et al.
(2016) com proteina de linhaca e goma de linhaga.
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Para melhor visualizagdo da estrutura da parede das microparticulas,
foram realizadas fraturas na estrutura das microparticulas na auséncia de
6leo de pequi. As micrografias de varredura eletrénica correspondentes sao
apresentadas na Figura 2.
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Figura 2. Micrografias realizadas por MEV de microparticulas, na auséncia de dleo,
secas por spray drying que sofreram cortes para visualizagdo da estrutura interna da
parede dos tratamentos de a) GC/QT 22:1 pH 4,5 2 g de 6leo, b) GA/QT 6:1 pH
3,5 2 g de dleo.

As micrografias eletrénicas de varredura indicam que mesmo na parte
interna da parede das capsulas nao se verifica em suas estruturas porosidade,
fissuras, rachaduras e rompimentos, confirmando a caracteristica fundamental
requerida para a retengdo do 6leo encapsulado. Resultados semelhantes
também podem ser verificados em estudos recentes, como o de Rosenberg
et al. (2016), que analisaram micrografias de microparticulas fraturadas
formadas por spray drying, usando proteina de soja e maltodextrina como
material estrutural interfacial.

Diferentemente das micrografias obtidas na secagem por spray
drying, na secagem por liofilizagdo as capsulas apresentaram estruturas
em formas de placas, resultado da utilizagdo de alto vacuo e baixas
temperaturas (Figura 3).
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SEM HV: 15.0 kV WD: 13.50 mm VEGA3 TESCANJ SEM HV: 15.0 kv WD: 13.57 mm VEGA3 TESCAN|
View field: 415 pm Det: SE 100 ym View field: 415 pm Det: SE 100 pm
SEM MAG: 667 x  Date(m/dly): 04/24/17 Embrapa Agroindstria Tropical SEM MAG: 667 x  Date(m/dly): 04/24/17 Embrapa Agroindustria Tropical

Figura 3. Micrografias realizadas por MEV das microparticulas secas por liofilizagao
dos tratamentos de a) GC/QT 22:1 pH 4,5 2 g de dleo, b) GA/QT 6:1 pH 3,5 2 g de
6leo.

A presenga de estruturas semelhantes a “bolhas” pode ser atribuida
a presenca de o6leo na superficie das microparticulas. Suas estruturas
irregulares, como a presenga de poros e rachaduras, ajudam na reidratagao
das microparticulas, comprovando os maiores valores de solubilidade
apresentados anteriormente nas microparticulas secas por liofilizagao.

Para melhor visualizagdo da estrutura da parede das microparticulas,
foram realizados micrografias (Figura 4) com cortes na superficie, na auséncia
de 6leo, haja vista que na presencga do 6leo, ocorre o seu extravasamento da
amostra no momento da fratura. Essas micrografias evidenciam a presencgas
de falhas nas estruturas das particulas e que as estruturas semelhantes
a “bolhas” visualizadas nas micrografias anteriores estdo relacionadas a
presenca de 6leo na superficie. Alvim (2005) e Mendes (2012) usaram
a liofilizagcdo como técnica de desidratacdo de microparticulas, obtendo
amostras similares as apresentadas nas Figuras 3 e 4. Ambos os autores
também relataram a boa solubilidade dessas microparticulas.
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Figura 4. Micrografias realizadas por MEV de microparticulas, na auséncia de 6leo,
secas por liofilizagdo, que sofreram cortes para visualizagdo da estrutura interna da
parede dos tratamentos de a) GC/QT 22:1 pH 4,5 2 g de dleo, b) GA/QT 6:1 pH 3,52
g de dleo.

Conclusao

Matriz de goma de cajueiro e quitosana é adequada para o
microencapsulamento do 6leo de pequi por coacervagao complexa, seguida
por spray drying ou liofilizagdo, podendo ser uma alternativa ao uso da goma
arabica. Contudo, a liofilizagdo € a técnica de secagem mais eficiente para
esse material.
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