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RESUMO

Os compostos bioativos sdo compostos que ocorrem nos alimentos em pequena quantidade.
Esses compostos variam amplamente em sua estrutura quimica e funcional, e muitos tém
propriedades antioxidantes. Porém, esses compostos podem sofrer diversos tipos de
degradacédo, como a térmica, quimica, na presenca de oxigénio e até mesmo luz solar. Para isso,
€ necessario o desenvolvimento de métodos que protejam esses compostos e permitam que eles
sejam aplicados nas mais diversas areas, entre elas a industria de alimentos. A
microencapsulacdo surge como uma tecnologia de aprisionamento desses materiais em
pequenas capsulas que liberam o seu contetdo de forma controlada. Este trabalho teve como
objetivo elaborar uma revisao bibliografica sobre o processo de microencapsulacédo e aplicaces
em alimentos. A pesquisa foi efetuada pela busca nas bases de dados Periodicos da Capes,
Scielo e Web of Science, buscando trabalhos dos ultimos 5 anos. Verificou-se o crescente
interesse desta tecnologia por parte desse setor devido as mais variadas aplicacfes dos
compostos microencapsulados. Estudos envolvendo microencapsulagdo de compostos
bioativos podem representar avan¢os na obtencdo de ingredientes diferenciados, com aplicacéo

em produtos alimenticios.

Palavras-chave: Microencapsulagcdo. Compostos bioativos. Extratos vegetais.



ABSTRACT

Bioactive compounds are compounds that occur in foods in small amounts. These compounds
vary widely in their chemical and functional structure, and many have antioxidant properties.
However, these compounds can suffer different types of degradation, such as thermal, chemical,
in the presence of oxygen and even sunlight. For this, it is necessary to develop methods that
protect these compounds and allow them to be applied in the most diverse areas, including the
food industry. Microencapsulation emerges as a technology for trapping these materials in small
capsules that release their contents in a controlled manner. This work aimed to prepare a
literature review on the microencapsulation process and applications in food. The research was
carried out by searching the Capes, Scielo and Web of Science journals databases, looking for
papers from the last 5 years. There is a growing interest in this technology by this sector due to
the most varied applications of microencapsulated compounds. Studies involving
microencapsulation of bioactive compounds may represent advances in obtaining differentiated

ingredients, with application in food products.

Keywords: Microencapsulation. Bioactive compounds. Vegetal extracts.
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1 INTRODUCAO

De acordo com Kris-Etherton et al. (2002), os compostos bioativos sdéo compostos extra
nutricionais que ocorrem nos alimentos em pequena quantidade, principalmente em matrizes
vegetais. Esses compostos variam amplamente em sua estrutura quimica e funcional, e muitos
tém propriedades antioxidantes. Os compostos bioativos estdo sujeitos a diversos tipos de
interferentes. Antocianinas, por exemplo, sdo facilmente degradadas por alteragdes no pH,
elevadas temperaturas ou exposi¢do a luz e ao oxigénio. Essa degradacgdo resulta na perda da
coloracdo natural do composto pela formacéao de produtos insoltveis (HORST, 2009; OZELA,
2004).

Com base nessa instabilidade, industrias tém investido nos estudos em conjunto com
profissionais da area de alimentos para desenvolver produtos que satisfagam as exigéncias dos
consumidores. Busca-se o melhoramento na estabilidade a luz, calor e outros fatores dos
compostos bioativos, tornando-os estaveis para utilizacdo industrial. Um dos métodos para a
protecdo de compostos é a microencapsulacdo, técnica que consiste em criar uma camada de
protecdo ao agente ativo, garantindo que ele estara protegido contra fatores ambientais que
possam alterar a sua composic¢do. A escolha do método de encapsulacdo depende de uma série
de fatores como: aplicacdo do produto, mecanismos desejados para a liberacdo do composto
encapsulado, propriedades fisicas e quimicas do nucleo e do material de parede, escala de
producdo o custo envolvido (AZEREDO, 2005; ARSHADY, 1993; MENDES, 2012).

Sendo assim, torna-se importante o0 estudo da microencapsulacdo de compostos
bioativos presentes em extratos vegetais, com o intuito de avaliar os métodos que atualmente
estdo sendo utilizados e as aplicagbes mais recorrentes das microcapsulas na industria. Para
tanto, sao necessarias metodologias de pesquisa que possuam etapas bem definidas, planejadas
e de acordo com protocolos e objetivos previamente estabelecidos, como a revisdo sistematica
(Biolchinni et al., 2005).
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

O objetivo geral desse trabalho é realizar uma revisdo sistematica da literatura de

microcépsulas de extratos vegetais e 0s métodos utilizados para a microencapsulagéo.

2.2 Objetivos especificos

e Realizar um levantamento dos artigos publicados sobre o tema em questéo nos ultimos
5 anos;

e Analisar a influéncia do método utilizado para a microencapsulacdo dos extratos e as
caracteristicas das microcapsulas em termos de atividade antioxidante e teor de
compostos bioativos;

e Levantar dados sobre as atuais aplicagdes das microcapsulas, a partir da revisdo tedrica.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Na revisdo bibliografica serdo abordados topicos referentes a compostos bioativos
presentes em matrizes vegetais, fundamentos de microencapsulacao e equipamentos utilizados,

além de bibliometria e revisdo sistematica.

3.2 Compostos bioativos

De acordo com Kris-Etherton et al. (2002), os compostos bioativos sdo compostos extra
nutricionais que ocorrem nos alimentos em pequena quantidade. Esses compostos variam
amplamente em sua estrutura quimica e funcional, e muitos tém propriedades antioxidantes. O

esquema da Figura 1 apresenta a classificagdo dos compostos bioativos de origem vegetal.

Figura 1 - Classificacdo de compostos bioativos de origem vegetal

Compostos Bioativos —1 Isoflavonas [
—| Flavonoides
- Flavonas
L Acidos
Fendlicos
- Flavononas
> Compostos >
Fenolicos
Estilbenos
1 Antocianinas
Lignanas
- Flavonois
# Glicosinolatos
L1 Flavan-3-ols
Carotenoides
e Fitoestrogenos +

Fonte: Adaptado de Carratu e Sanzini (2005, p. 8)

Os compostos fendlicos séo substancias bioativas que podem ser citados como exemplos
de metabdlitos secundérios e, segundo Crozier, Jaganath e Clifford (2009), mais de 8000
compostos fendlicos ja foram reportados, e muitos tém ocorréncia em alimentos. Quando

presentes em vegetais, podem ser encontrados na forma livre ou complexados a agucares e
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proteinas. Esses compostos englobam uma diversidade de outras estruturas e contém, pelo
menos, um anel aromético possuindo um ou mais agrupamentos de hidroxilas. Angelo e Jorge
(2007, p. 2), em seu trabalho sobre compostos fendlicos em alimentos, ressaltam que
“Compostos fenolicos sdo originados do metabolismo secundario das plantas, sendo essenciais
para o seu crescimento e reproducao [...].” Esses compostos apresentam atividade antioxidante,
ou seja, sao responsaveis pelo combate a radicais livres, retardando o envelhecimento celular.

Dentro da classificacdo dos compostos fendlicos, estdo os flavonoides, amplamente
encontrados em frutas, hortalicas, graos, cascas, raizes, entre outros. Alguns flavonoides podem
ser pigmentos que ddo cor a frutas e hortalicas, mas a maior parte dessas substancias é incolor.
Além disso, esses compostos auxiliam na protecdo do organismo contra danos que podem ser
causados por oxidacao, a partir de raios ultravioletas, poluicdo ambiental, quimicos e estresse.
A estrutura quimica bésica dos flavonoides, que pode ser observada na Figura 2, € composta
basicamente por dois anéis aromaticos, denominados A e B, unidos por um anel heterociclico
denominado C. Variagdes no anel C fazem com que ocorra subdivisdes dentro da classe dos
flavonoides. As subclasses sdo: flavonas, flavanonas, flavondis, isoflavonas, flavonois e
antocianinas (MAZZA, 2017; MIRANDA, 2019).

Figura 2 - Estrutura bésica dos flavonoides

Fonte: Mazza (2017, PAGINA)

As antocianinas sdo os compostos fenolicos de maior abundéncia dentro do reino
vegetal e sdo encontradas principalmente na epiderme das folhas e na casca dos frutos. Como
exemplos de antocianinas podem ser citadas as mais comuns, como malvidina, petunidina,
cianidina, pelargonidina e delfinidina (CROZIER; JAGANATH; CLIFFORD, 2009). A Tabela

1 apresenta as antocianinas encontradas com maior frequéncia em alimentos.
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Tabela 1 - Antocianinas encontradas com frequéncia em alimentos

Antocianinas

Fontes

Cy-3-glicosideo

Pn-3-glicosideo

Acai, amora vermelha e preta, cereja,
cebola, jameldo, morango, magé, uva, vinho

Cebola, cereja, jabuticaba, uva, vinho

Mv-3-glicosideo Uva, vinho
Pg-3-glicosideo Morango
Dp-3,5-diglicosideo Berinjela

Pt-3-glicosideo Uva, vinho
Dp-3,5-diglicosideo Berinjela
Dp-3,5-cafeoilglicosideo-5-glicosideo Berinjela

Campferol-3-glicosideo

Quercitina-3-glicosideo

Morango, uva, vinho

Uva, vinho, morango

Pn-3-glicosideo Manga
Pn, Dp-3-glicosideo Maracuja
Cy, Dp e Pg-3-glicosideo e 3,5-diglicosideo Roma
Cy-3-glicosideo e Pg-3-rutinosideo Figo
Cy-3-soforosideo-5-glicosideo Repolho roxo

Fonte: Adaptada de Ozela (2004, p. 9)

As formas estruturais das antocianinas podem ser afetadas por diferentes fatores como
pH, luz, temperatura, presenca de solventes, entre outros. O pH do meio altera a coloragdo das
antocianinas em solucdo. Em pH abaixo de 3, a coloracdo tende a ser vermelho intenso, em pH
neutro apresenta coloracdo azulada e, em meios alcalinos, ocorre a ruptura do anel heterociclico
e a formacé&o de chalconas, tornando a coloracdo amarelada (MAZZA; BROUILLARD, 1987,
OZELA, 2004; MEREGALLI, 2017). As alteracbes de cor em funcdo do pH podem ser

observadas na Figura 3.
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Figura 3 - Solucdes aquosas de antocianinas em diferentes valores de pH

=3 pH=4

g'c(: pH=9 pH=10 pH*N pH

Fonte: DidacForner (2016)

Quando a luz esta associada ao oxigénio, esse fator passa a ser tdo importante quanto o
pH na degradacéo de antocianinas. Os processos oxidativos, de a¢do direta ou indireta, formam
compostos escuros ou despigmentados que reagem com o pigmento, causando a diminuicao do
seu tempo de meia-vida (OZELA, 2004). Em seu trabalho sobre o efeito da luz na estabilidade
das antocianinas presentes na pitanga roxa, Lima et al. (2005) observaram que a perda de 50%
da cor original aumenta de 39 para 50 dias nos extratos submetidos ao efeito da luz, em
comparagao com extratos conservados no escuro.

A termodegradacdo é observada pela formacdo de produtos de coloracdo marrom e
ocorre quando as antocianinas sé@o submetidas a temperaturas maiores do que a ambiente
(25°C). Coelho (2011), a partir de ensaios de degradagdo em extratos da uva, concluiu que a
estabilidade dos extratos esta relacionada com a temperatura de armazenamento, associada a
diminuicdo da atividade enzimatica e da velocidade das reagdes em temperaturas mais baixas.
Ao realizar um estudo sobre a cinética de degradacdo da geleia de morango, Miguel, Albertini
e Fillet (2009) observaram que a temperatura de 40°C o produto demonstrou alteracGes de cor
durante a estocagem, decorrente da degradacdo das antocianinas e formacdo de pigmentos

€Scuros.

3.3 Extracdo de compostos bioativos

A extracdo é um importante passo na recuperacao de fitoquimicos de matrizes vegetais
e a primeira etapa para a determinagéo total e individual de antocianinas em qualquer tecido de
planta. Os métodos cléssicos de extracdo sdo baseados na escolha do solvente, juntamente com
0 uso de calor e/ou agitacdo. Um dos procedimentos mais utilizados é a agitagdo mecanica,
além de outros como extracdo por hidrodestilagdo e maceracdo. A escolha da tecnologia

utilizada impacta na obtengdo dos compostos e no rendimento da extragdo, mas € importante
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que as operagOes posteriores, quando necessarias (por exemplo: purifica¢do, concentracdo do
extrato, separacdo) ndo tenham elevada complexidade ou alto custo (SILVA, 2012; MAZZA,
2017).

A operacdo com solventes € um dos métodos mais comuns para realizar a extracdo de
flavonoides, como as antocianinas. De acordo com Fuleki e Francis (1986), o melhor método é
aquele no qual uma méaxima quantidade de antocianinas seja extraida com minima quantidade
de interferentes, bem como aquele em que a perda de antocianinas por razdes de degradacéo
seja também minima.

Para a extracdo, o solvente é normalmente combinado com &cido cloridrico, que
desnatura as membranas celulares e ao mesmo tempo solubiliza os pigmentos. O acido
estabiliza as antocianinas, mas também pode acarretar na quebra de associacdes com metais,
co-pigmentos e/ou outros compostos, mudando a forma nativa do tecido vegetal. Além do pH,
a temperatura, razdo sélido-liquido, tempo de extracdo e tamanho das particulas também
exercem influéncia na extragdo (MIRANDA, 2019; SILVA, 2012; MAZZA, 2017).

Historicamente, por um longo tempo, a maceracao ja foi utilizada na preparacéo caseira
de 4gua tdnica. Essa técnica se tornou popular e representa uma operacdo de baixo custo para a
obtencéo de 6leos essenciais e compostos bioativos. A maceragdo consiste em, primeiramente,
moer 0 material vegetal para que a diminuicdo da sua granulometria aumente a area superficial
de contato com o solvente. Apos, o solvente adequado é colocado em contato com o solido em
um recipiente preferencialmente fechado, em temperatura ambiente ou com aquecimento. O
liquido resultante, ao final do processo, é filtrado para separacdo de impurezas. A agitacdo
durante a maceracdo facilita a extragdo de duas formas: aumenta a transferéncia de massa por
difusdo e remove solucdo concentrada da superficie da amostra ao induzir mais passagem de
solvente pelo sélido (AZMIR et al., 2013).

Além dos métodos convencionais, existem os métodos de extracdo com solventes ndo
convencionais. Com o apelo atual por técnicas que ndo sejam agressivas ao meio ambiente, em
consonancia com a quimica verde, outros solventes vém sendo utilizados. A agua tem sido
amplamente utilizada, ja que em certas condicdes de temperatura e pressdo, adquire
propriedades que se assemelham as dos compostos organicos. Por exemplo, a extracdo de
flavonoides € comumente realizada utilizando-se como solventes o metanol e o etanol, em uma
reagdo que pode demorar horas. Entretanto, agua subcritica (= 10 MPa) pode ser uma alternativa
para extracdo de flavonoides apolares. A medida que a temperatura da 4gua aumenta, sua
polaridade diminui, e ela se torna similar ao metanol (CARVALHO; BERGAMASCO;
GOMES, 2018; KO et al., 2014).
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A descoberta do estado supercritico de substancias abriu caminho para se explorar novas
possibilidades para fluidos em condigdes diferentes das convencionais. Um fluido supercritico
é obtido quando a temperatura e pressao aplicadas no sistema sao superiores ao ponto critico
da substancia pura. Na Figura 5 é possivel observar o diagrama de pressao versus temperatura

de uma substancia pura com a delimitacdo do inicio da regido de fluido.

Figura 4 - Diagrama presséo vs. temperatura de uma substancia pura

} :
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Fonte: Smith, Van Ness (2007, p. 145)

A extracdo supercritica tem como principal vantagem alcancar rendimentos préximos
ao da extracdo por solventes e a0 mesmo tempo manter a boa qualidade do extrato, como em
extracOes por prensagem. Além disso, tem seletividade e fracionamento dos compostos
extraidos a partir dos parametros utilizados na extracdo (BURITI, 2020).

A extracdo assistida por ultrassom recebe destaque quando se deseja melhorar a
eficiéncia do processo. E uma metodologia de intensificacdo do processo, que torna possivel a
obtencdo de elevadas taxas de extracdo em menores tempos. Essa intensificacdo € atribuida a
propagacdo de ondas de pressdo ultrassonica através do solvente que resultam em um fenémeno
chamado cavitacdo. A cavitacdo produz diversos efeitos, tais como: a circula¢do do solvente no
sistema e a geragdo de turbuléncia, que pode auxiliar na transferéncia de massa. As cavitacdes
acusticas facilitam a penetracéo do solvente nas paredes celulares da matriz vegetal, permitindo
que o conteudo intracelular seja liberado. J& a agitacdo gerada pelas ondas aumenta a superficie
de contato entre o solvente e 0 composto desejado. As principais vantagens desse método sao

a reducdo do tempo de extracdo e do consumo de solventes. Além disso, a extracdo assistida
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por ultrassom pode ser realizada em temperaturas menores, o que pode prevenir danos térmicos
aos extratos e minimizar a perda de compostos bioativos (SHIRSATH; SONAWANE;
GOGATE, 2012; CORBIN et al., 2015; SILVA; GARCIA; FRANCISCATO, 2018).

3.4 Microencapsulacéo de compostos bioativos

De acordo com Champagne e Furtier (2007, p. 184), a microencapsulagdo pode ser
definida como “[...] uma tecnologia de aprisionamento de materiais solidos, liquidos e gasosos
em pequenas capsulas que liberam o seu conteido em taxas controladas durante um periodo de
tempo prolongado ou sob condigdes especificas.” O ingrediente ativo das microparticulas pode
ser um composto bioativo, medicamentos ou outros materiais especiais. O tamanho das
particulas varia de 1 micron a alguns milimetros, e algumas microcapsulas cujo diametro se
encontra na escala de nandémetros sdo denominadas de nanocapsulas, dando énfase ao seu
tamanho reduzido (ARSHADY, 1993; DUBEY; SHAMI; RAO, 2009).

O material encapsulado é chamado de nucleo, material ativo ou fase interna. O agente
encapsulante é o material que forma o revestimento das microesferas e também pode ser
chamado de material de parede, membrana, carregador ou revestimento. O material de parede
é responsavel pela manutencdo e isolamento do nicleo, aumento da sua vida Util e protecdo
contra luz, umidade, reacdes com outros produtos e oxigénio. Diversos materiais podem ser
usados como agentes encapsulantes e os mais utilizados sdo carboidratos, amidos, proteinas e
gomas. Os carboidratos sdo extensivamente utilizados como agentes encapsulantes, por
possuirem baixa viscosidade, alto contetdo de solidos e alta solubilidade. Amidos e
ingredientes a base de amido séo utilizados na industria de alimentos para reter e proteger
compostos volateis. Ja as proteinas, como caseinato de sédio e proteinas do soro de leite e de
soja isoladas, contém propriedades funcionais como alta solubilidade, baixa viscosidade e
propriedades de formacéo de filmes. Entre as gomas mais utilizadas, esta a goma arabica, um
composto versatil devido a sua baixa viscosidade, caracteristicas emulsificantes e boa retencéo
de compostos volateis (SILVA et al, 2014; ROSA, 2017; MADENE et al, 2005).

Existem varios fatores que podem alterar a estabilidade dos compostos encapsulados,
como a composigdo do material de parede, o mecanismo de liberagdo, tamanho das
microparticulas e sua morfologia, a forma fisica final e os custos. A escolha do agente
encapsulante deve atender a critérios de propriedades fisicas e quimicas do nucleo (porosidade,
solubilidade, entre outros), possuir baixa viscosidade mesmo em concentragdes elevadas, ser

de facil manipulagdo durante o processo, ter baixa higroscopicidade, ndo ser reativo com o
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material encapsulado e ter habilidade de selar o composto ativo dentro da estrutura da cépsula.
Deve, ainda, ser de facil reconstituicdo e apresentar protecdo méxima ao material encapsulado
contra condicGes adversas (luz, pH, oxigénio e reacdes quimicas). No caso de utilizagdo para
alimentos, 0 agente ndo pode possuir sabor e aroma desagradaveis. Na pratica, muitas vezes um
sO material ndo atende todas as propriedades exigidas, entdo optam-se por misturas (REBELLO,
2009; MENDES, 2012; HORST, 2009).

O termo “encapsula¢do” engloba a formacdo de dois tipos de microparticulas, as
microcapsulas e as microesferas. Como apresentado na Figura 5, as microcapsulas séo sistemas
do tipo reservatério, onde o nlcleo é nitidamente concentrado na regido central e esta envolvido
por uma camada do agente encapsulante. J& no sistema das microesferas, o nlcleo se encontra
envolvido em uma rede matricial, constituida por um polimero que forma uma cadeia
tridimensional onde uma fragcdo do nucleo pode estar adsorvida na superficie da microparticula,

incorporada ou ligada covalentemente a matriz polimérica (SILVA, 2019; MENDES, 2012)

Figura 5 - Microesferas e microcapsulas formadas durante o processo

Microesferas Microcapsulas

Fonte: Pimentel et al. (2007, p. 509)

Como exemplificado na Figura 6, as microcapsulas podem ser mononucleares, nas quais
um nucleo esta envolto pelo material de parede e polinucleares, onde os muitos nucleos do
composto estdo envoltos pelo revestimento. As microesferas podem ser classificadas como
homogéneas, quando o nicleo se encontra dissolvido ou heterogéneo, quando se encontra na
forma de particulas (MENDES, 2012; FANG; BHANDARI, 2010; REBELLO, 2009).
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Figura 6 - Diferencas entre os modelos de microparticulas

microcapsulas microesferas

mononuclear polinuclear  heterogénea homogénea

® @ @ O

Fonte: Adaptada de Silva et al. (2003, p. 2)

Além da relevancia para a indudstria farmacéutica, essa operacdo também tem grande
importancia para a inddstria alimenticia, principalmente na adicao de ingredientes funcionais a
formulacdo de alimentos. Vérios compostos ja foram submetidos ao processo de
microencapsulacdo, como vitaminas, gorduras e 6leos, corantes, enzimas, microrganismos e
compostos de aroma e sabor (MAHFOUDHI; KSOURI; HAMDI, 2016). O Quadro 1 ilustra
alguns métodos de encapsulacdo, bem como os agentes de parede utilizados e 0os compostos

encapsulados.

Quadro 1 - Métodos de encapsulacao de diferentes substancias

Técnica Material encapsulado  Material de parede Referéncias
) ) Amido, amido Jafari et al.
Oleo de peixe, -
modificado, (2008), Mazza

Spray drying compostos fenolicos,

quitosana, proteinas,  (2017), Ferracini

(2015)

carotenoides )
gomas naturais

Maltodextrina, gomas, Lima (2014),

Oleos essenciais, 6leos,

Coacervacao ) . goma xantana, amido, Silva et al. (2015),
enzimas, probioticos ] ) ]
proteinas, pectina Justi et al. (2018)
Vitaminas, corantes, Celulose,
) ) . ) Strasser (2007),
Leito movel probioticos, maltodextrina, gomas,
Azeredo (2005),

carotenoides

proteinas

B Betacaroteno, corantes,
Nanoemulsoes )
6leos

Quitosana, gomas,

carboidratos

Vicente (2016)

Fonte: Adaptado de Mahfoudhi, Ksouri, Hamdi (2016, p. 365)
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Os métodos de encapsulacdo podem ser divididos em (MADENE et al., 2005; HORST,
2009; REBELLO, 2009):

e Meétodos fisicos: spray drying, pan coating, leito fluidizado, liofilizagdo, extrusdo
estacionaria, bocal submerso, extrusdo centrifuga, bocal vibrante, disco rotativo,
suspensdo por ar, spray chilling e spray cooling e co-cristalizacao;

e Métodos quimicos: inducdo molecular, polimerizacéo interfacial e polimerizagdo in
situ;

e Meétodos fisico-quimicos: coacervacao simples, coacervacdo complexa, lipossomas,

lipoesferas e evaporacédo do solvente.

Os métodos mais comuns utilizados para microencapsulacao estdo descritos a seguir.

O processo de secagem por aspersdo, ou spray drying, consiste em trés etapas
fundamentais. Na primeira etapa, o fluido onde estd o material que se deseja encapsular é
disperso como goticulas, para aumentar a sua area superficial. Na segunda fase, esse fluido
entra em contato com uma corrente de ar aquecida, onde ocorre transferéncia de calor. Por fim,
ocorre a evaporacao do solvente e a formacdo da particula solida. O produto da secagem é
transportado por uma corrente de ar sendo posteriormente coletado (CAO et al., 2000). Essas

etapas podem ser observadas no esquema da 7.

Figura 7 - Formacdo da particula por secagem por spray drying

Aspersdo do produto

Wl

Formagéo da goticula Evaporacio do solvente; Saida do solvente do Formagio de uma particula
Formagio de uma esfera oca interior solida

Fonte: Adaptado de Cao et al. (2000, p. 4)

A liofilizacdo é um processo de desidratagdo e pode ser aplicado a quase todos 0s
materiais sensiveis ao calor. Essa operagéo € baseada na sublimacao da agua contida na amostra.
O material a ser encapsulado é congelado e, em seguida, a pressdo do sistema é reduzida a

valores menores que 0,006 bar e é adicionado calor suficiente para permitir que a agua
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congelada no material sublime da fase solida para a gasosa. A estrutura do material liofilizado
geralmente é mais porosa do que os produtos obtidos por spray drying, por exemplo, mas essa
técnica tem a capacidade de melhorar a estabilidade e facilitar 0 manuseio do produto final
(FANG; BHANDARI, 2010; MORAIS et al., 2016).

A técnica de coacervacdo é a mais antiga e pode-se dizer que a mais utilizada para
encapsulacgdo de 0leos, 6leos essenciais e flavorizantes. O conceito dessa técnica, que pode ser
simples ou complexa, é o fenbmeno de agregacdo macromolecular que forma um sistema
coloidal em que existe duas fases liquidas: uma rica, chamada de coacervado, e a outra pobre
em coloides, denominada sobrenadante. Apds esse processo, podem ser adicionados 0s agentes
reticulantes, formando o que é chamado de hidrogel. A separacdo de fases na técnica de
coacervacao simples consiste na evaporacdo de um solvente aquoso de um hidrocoloide, na
adicdo de um outro solvente néo eletrolitico (por exemplo, o alcool), no qual o hidrocoloide é
insoluvel e na adigdo de um eletrdlito para causar o fendmeno denominado “salting out”,
ligacdo cruzada ou alteracdo do pH. Ja a coacervacdo complexa consiste na combinagdo de duas
solugdes hidrocoloides com cargas elétricas opostas, causando interacdo e precipitacdo de
polimeros complexos (VILA JATO, 1999; LEIMANN, 2008; MAIA; PORTE; SOUZA, 2000).

A Figura 8 exemplifica as etapas da microencapsulagao por coacervacao.

Figura 8 - Representacdo esquematica das etapas do processo de coacervacao

(a) (b) (c) () (e)

Agente ativo Goticulas de coacervado Camada polimérica Camada polimérica endurecida

Fonte: Adaptado de Vila Jato (1999, p. 109)

A escolha do método de encapsulacdo depende de uma série de fatores como: aplicacédo
do produto, mecanismos desejados para a liberagdo do composto encapsulado, propriedades
fisicas e quimicas do nlcleo e do material de parede, escala de producgdo o custo envolvido
(AZEREDO, 2005).

3.1 Bibliometria
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Para realizar a analise de artigos, teses e dissertacBes referentes aos temas citados
anteriormente, pode ser utilizadas diversas metodologias. Como exemplo, pode ser citada a
bibliometria. O termo bibliometria se refere a um conjunto de leis e principios empiricos que
contribuem para estabelecer as bases da Ciéncia da Informagdo. O termo estatistical
bibliography foi usado pela primeira vez em 1922 por E. Wyndham Hulme, com a conotagéo
de esclarecimento de processos cientificos e tecnoldgicos, por meio da contagem de
documentos, antes mesmo da existéncia da area de Ciéncia da Informacéo. Apds, o termo entrou
em desuso por alguns anos, e menciona-se que existia um consenso entre autores e
pesquisadores dedicados ao assunto de que o termo ndo era de todo satisfatorio. Entdo,
estatistical bibliography foi substituido por bibliometrics, em portugués Bibliometria
(GUEDES; BORSCHIVER, 2005).

De acordo com Aradjo (2006) a bibliometria foi inicialmente utilizada para a medida de
livros, para quantificar edicdes e exemplares, quantidade de palavras presentes e outras
estatisticas relacionadas a industria literaria. Aos poucos, esse estudo foi se voltando para outros
formatos de publicacdes bibliograficas, como artigos de periodicos cientificos, para depois
ocupar-se também do estudo de cita¢bes e da produtividade de autores.

A bibliometria possui trés leis bésicas: Lei de Lotka, Lei de Brandford e Lei de Zipf. A
Lei de Lotka se refere a produtividade de autores e é conhecida como Lei do Quadrado Inverso,
ja que parte da premissa de que o nimero de autores que tenham publicado exatamente n
trabalhos é inversamente proporcional a n2, ou seja, um nimero restrito de autores produz muito
em determinada area do conhecimento, enquanto um grande volume de pesquisadores produz
pouco. Essa Lei estabelece que uma area sera mais produtiva quanto mais os seus pesquisadores
produzirem ao longo de suas carreiras. A Lei de Zipf, ou Lei do Menor Esforco, esta relacionada
com a frequéncia na qual as palavras aparecem em varios textos. Meadows (1999) explica que
as palavras com maior frequéncia de citacdo sdo também as mais curtas, ja que palavras mais
longas sdo dificeis de serem absorvidas. Como exemplo, o autor cita a palavra DNA, em
comparagdo com acido desoxirribonucleico. Ao utilizar a primeira palavra, o pesquisador
poupa esforco do leitor. A terceira lei, chamada Lei de Bradford, incide sobre conjunto de
periddicos e permite estimar o grau de relevancia de periddicos que atuam sobre areas do
conhecimento especificas. Bradford, em 1934, percebeu que em uma colecdo de periddicos
sobre geofisica, existia sempre um menor nimero de publicacdes relacionadas de maneira
préxima ao assunto e um nicleo maior relacionado de maneira estreita, sendo que o nimero de
periddicos em cada zona aumenta, enquanto a produtividade diminui. Assim, se uma grande

colecdo de periddicos for ordenada de maneira decrescente em relagdo a ordem de
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produtividade, trés zonas aparecem, cada uma contendo 1/3 do total de artigos relevantes, como
pode ser observado na Figura 9 (JUNIOR et al., 2016; FERREIRA, 2010; ARAUJO, 2006):

Figura 9 - Lei de Bradford
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Fonte: Pinheiro (1983, p. 63)

A zona A do grafico corresponde a concentracdo, a zona B a produtividade média e a
zona C compreende os periodicos de baixa produtividade (PINHEIRO, 1983). Para representar

a bibliometria e suas principais Leis, pode ser utilizado o diagrama da Figura 10.

Figura 10 - Bibliometria e suas Leis

Bibliometria

Let de Bradiord Lei de Lotka Les de Zip!

Peniddicos Autores Palavras

Fonte: Adaptada de Guedes e Borschiver (2005)

3.2 Revisao sistematica
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De acordo com Biolchinni et al. (2005) a revisdo bibliografica sistemética é uma
metodologia de pesquisa que possui etapas bem definidas, planejadas e de acordo com
protocolos e objetivos previamente estabelecidos. Essa abordagem é construida em torno de um
assunto central, considerado 0 “coragdo da investigacdo”, e que ¢é representado utilizando
conceitos e termos especificos. Os passos da metodologia, a estratégia, o foco das questdes
devem estar explicitamente definidos, para que outros profissionais possam reproduzir o
mesmo protocolo e serem capazes de julgar os padrdes escolhidos em cada caso.

Dentre as caracteristicas da revisdo sistematica, Iritani et al. (2015) destacam: a
definicdo da estratégia de revisdo durante a fase de planejamento, avaliagdo critica dos estudos,
documentacao das atividades e resultados, capacidade de sintese dos estudos escolhidos, busca
abrangente sobre o assunto, critérios de qualificacdo reproduziveis e claros para a selecao dos
estudos.

As etapas principais da revisao bibliografica sistematica propostas por Bolchinni et al.
(2005) sdo: planejamento, execucdo e analise dos resultados. Um esquema dessas etapas pode
ser observado na Figura 11. A primeira fase da pesquisa comeca com o planejamento, onde 0s
objetivos da pesquisa sdo listados e o protocolo é definido. Durante a identificacdo da
necessidade de revisdo, os objetivos da pesquisa sdo definidos. Ja o protocolo é composto pelos
objetivos da revisdo e pelos métodos e procedimentos a serem utilizados na revisao
sistematicos, como: sele¢do da base de dados, definicdo do idioma, procedimentos para
extracao de dados e selecdo do método para analise dos resultados. A fase de execucdo envolve
os estudos primarios de identificacao, selecdo e avaliagdo em acordo com o critério de inclusédo
ou excluséo estabelecido no protocolo. Uma vez que os estudos séo selecionados, dados dos
artigos sdo extraidos e sintetizados durante a fase de analise. Durante o tempo em que as fases
sdo executadas, os resultados devem ser armazenados. Entre as etapas sdo previstos dois pontos
de avaliacdo que visam aprovar ou desaprovar as atividades e resultados obtidos. Primeiro,
antes de executar a revisdo sistematica, para garantir que o planejamento esta adequado. O
protocolo deve ser avaliado e, se forem encontrados problemas, o pesquisador deve retornar a
fase de planejamento para revisa-lo. Similarmente, se problemas relacionados ao mecanismo
de pesquisa forem encontrados durante a fase de execucdo, a revisdo sistematica deve ser
executada novamente (BIOLCHINNI et al., 2005; IRITANI et al., 2015).
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Figura 11 - Processo de revisdo sistematica

Plano de protocolo reprovado Execugdo desaprovada

Plano de protocolo
aprovado

Execugdo aprovada

Planejamento

C

Fonte: Biolchinni (2005, p. 10)

Embalagem )

E necessario citar que os estagios listados acima aparentam ser sequenciais, mas é
importante reconhecer que varias etapas demandam interacBes. Em particular, muitas
atividades sdo iniciadas durante o desenvolvimento do protocolo, e refinadas quando a revisdo
em si é iniciada (BIOLCHINNI et al., 2005)



32

4 METODOLOGIA

Nessa secdo serd apresentada a metodologia que foi empregada para a revisao

bibliogréafica sistematica da literatura sobre os temas selecionados.

4.1 Método de pesquisa

Para realizar a revisdo foi utilizado o método proposto por Khan et al. (2003), que utiliza
cinco passos principais:

e Os objetivos foram definidos de forma clara, sem ambiguidades e foram
realizados questionamentos antes do trabalho ser iniciado. Assim que as
questdes foram definidas e o protocolo realizado, o trabalho de reviséo teve
inicio;

e No segundo estagio, foi realizada uma pesquisa extensiva sem restricdes de
linguagem em bases eletronicas. Nesse passo, foram definidos os critérios de
incluséo e exclusdo dos artigos;

e No terceiro estagio, os estudos selecionados foram submetidos a uma avalia¢do
refinada sobre os temas escolhidos, para restarem apenas 0s que estivessem de
acordo com os objetivos;

e Durante o quarto estagio, os artigos selecionados foram agrupados e os dados
sintetizados;

e No Ultimo estagio foi realizada a interpretacdo dos dados, de acordo com a

pergunta norteadora do primeiro passo.

Com relagdo as bases de dados escolhidas, foram utilizados os sites das bases de dados
do Scielo, Portal de Periodicos da Capes e Web of Science. As palavras-chave pesquisadas
foram: microencapsulation e extract. Foram elegiveis para inclusdo na revisao bibliografica os
estudos publicados de 2016 até 2020 e que avaliassem a aplicacdo das metodologias de
microencapsulacdo em extratos vegetais. Foram excluidos os artigos relacionados a
microencapsulacdo de probidticos, Oleos vegetais e farmacos, além dos artigos que néo
abordassem os desfechos de interesse. Também foram eliminados aqueles sem possibilidade de
acesso.

Inicialmente, foi realizada uma analise dos titulos dos trabalhos, na qual todos os titulos

que atenderam os requisitos de inclusdo foram pré-selecionados e integralmente lidos. Com o
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proposito de facilitar 0 acesso aos artigos, foi construida uma planilha contendo as publicacdes,
seus autores, o ano de publicacdo, o extrato utilizado, método de encapsulacdo e resultados
obtidos. Na Figura 12 é possivel observar os dados obtidos a partir da pesquisa inicial, com a

amostragem dos trabalhos pré-selecionados e a quantidade excluida da base de dados.

Figura 12 - Artigos incluidos e excluidos na pré-selecdo

160
140
120
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Periddicos Capes Sdelo Web of Science

B incluidos M Excluidos

Fonte: Autora (2021).

Apos, os artigos pre-selecionados foram lidos e finalmente foram selecionados os

trabalhos que se enquadravam na proposta desse trabalho.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesta secdo serdo apresentados os resultados obtidos a partir da revisdo da literatura.

5.1 Métodos de encapsulagdo e compostos bioativos presentes has microcapsulas

Jordan-Suarez, Glorio-Paulet e Vidal (2021) estudaram a otimizacdo do processo de
microencapsulacao do extrato hidroetandlico das folhas de graviola, avaliando os parametros
das técnicas de liofilizacdo e spray drying por um planejamento fatorial (23). Os autores
encontraram diferencas consideraveis na morfologia das microcdpsulas obtidas, onde aquelas
obtidas a partir de spray drying utilizando como agente de parede tanto a maltodextrina quando
goma arébica, exibiram um formato esférico e de tamanhos heterogéneos, o que é caracteristico
dessa técnica. Ja as microcapsulas formadas a partir do processo de liofilizacdo apresentaram
comportamentos diferentes em relagéo ao agente de parede utilizado. Quando utilizada a goma
arébica, as microparticulas exibiram uma estrutura porosa de rede, enquanto as particulas com
maltodextrina demonstraram uma estrutura em forma de flocos. Essa tendéncia é explicada
porque durante a liofilizacdo, o suporte estrutural oferecido pela dgua desaparece apos a
sublimacéo, e o0 agente encapsulante emerge como uma matriz porosa. De acordo com Man,
Irwandi e Abdullah (1999), as condi¢Ges de vacuo e temperaturas baixas utilizadas na
liofilizacdo exercem pressdo sobre as particulas, e consequentemente, o contetido de umidade
de microcépsulas obtidas por liofilizacdo € menor do que os pds obtidos por spray drying.

Em relacdo a eficiéncia de microencapsulacdo, 0s mesmos autores reportaram que 0s
tratamentos utilizando o spray drying e maltodextrina mostraram maiores teores de compostos
fenolicos, 58,9% de até 74,9%, com variacdo na concentracdo do agente encapsulante. A partir
da condicdo otimizada (técnica de spray drying e maltodextrina com concentracdo 10%), a
capacidade antioxidante dos p6s obtidos foi realizada utilizando a metodologia do DPPH, e o
resultado foi de 17,88 + 0,86 pmol TE/qg.

Utilizando a técnica de spray drying para o encapsulamento de antocianinas contidas no
extrato de bagaco de uva, Valduga et al. (2008) produziram p6s com teor de antocianinas igual
a 160 mg/100g, utilizando maltodextrina como agente encapsulante. Durante 0s ensaios, 0S
autores perceberam a aderéncia do pé encapsulado nas paredes da camara de secagem, gerando
perda de material. Esse fato ocorreu nos testes onde foram utilizados volumes maiores de
extrato, j& que esse contém em sua composi¢do agucares (frutose e glicose) que podem ser

caramelizados. De acordo com os autores, os melhores resultados foram obtidos utilizando-se
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uma porcentagem de goma arébica associada a maltodextrina, 0 que resultou em uma menor
perda de material por aderéncia.

Comparando trés agentes encapsulantes, hidroxipropilmetilcelulose (HPMC),
caboxipropilmetilcelulose (CMC) e maltodextrina (MD), Souza et al. (2011) realizaram a
microencapsulagdo de antocianinas a partir do extrato etandlico do bagaco de mirtilo utilizando
a técnica de liofilizacdo. As microparticulas produzidas tiveram estruturas irregulares, formato
tipico dos pos preparados por liofilizacdo. Com relacdo ao agente de parede, a formulagéo
utilizando apenas a maltodextrina apresentou melhor retencao de antocianinas (cerca de 15,82
+ 0,64 mg/100g) e o menor tamanho de particula (82,40 £ 1,94 pm). Também utilizando a
liofilizacdo, Souza (2014) obteve microparticulas de antocianinas extraidas do bagaco de
producdo do suco de jabuticaba, com compostos fendlicos totais iguais a 169,73 + 7,43
mgace/100g e teor de antocianinas monoméricas igual a 8,01 £ 0,40 mg/100g, utilizando
pectina, proteina isolada de soja e maltodextrina como agentes encapsulantes.

Para realizar a encapsulacdo de compostos bioativos presentes no extrato de canela,
Souza (2016) utilizou o método de coacervacdo complexa, comparando sistemas utilizando
goma arabica, pectina e carragena. Como resultado, obteve teor de compostos fendlicos totais
igual a 124 + 8 MQacido galico/g € 86 £ 6 % de eficiéncia de encapsulacao, além de um rendimento
de cerca de 91 + 6 %. J& Machado, Almeida e Barreto (2021) obtiveram 100,32 + 0,01 mgacido
gélico/g de compostos fendlicos totais e 85,33 + 0,02 % de atividade antioxidante para o extrato
de propolis encapsulado por coacervacao complexa utilizando na mesma proporcdo a goma
Xantana e whey protein como material de parede.

Almeida et al. (2019) realizaram encapsulacdo da prépolis vermelha por duas rotas
tecnoldgicas, spray drying e coacervacdo complexa. Em relacdo a atividade antioxidante, as
microcapsulas obtidas por coacervacdo utilizando como material de parede goma xantana e
isolado de proteina do leite resultaram em pds com 71,62% de atividade antioxidante, em
comparagdo com as obtidas por spray drying, que apresentaram cerca de 62,54%. No Quadro

2 sdo mostrados alguns métodos de microencapsulagdo mais utilizados na industria.

Quadro 2 - Métodos usuais de microencapsulacdo

(continua)
) Principais Principais Aplicacoes o
Metodo ) Referéncias
vantagens desvantagens usuais
Baixo custo de Microcapsulas Utilizada na Francisco et

Spray drying y ) o
operacéo, pouco uniformes, industria de al.  (2020),
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processo com influéncia da alimentos, Monteiro et
maiores temperatura de farmacéutica,  al. (2020)
rendimentos, secagem pode para
material resultar em perda  encapsulacéo de
produzido com de compostos probioticos e na
alta estabilidade indUstria quimica
e boa
solubilidade,
producdo em
escala industrial.
) Aglomeracao de Industria de Silva (2015),
Rapidez, ] ) _
) o particulas, alimentos, Fuzetti,
Coacervacao simplicidade, ) )
_ necessidade de enzimas, Cano-
simples ou melhor controle o o
controle das vitaminas, Higuitae
complexa do tamanho das B _ ] )
] concentrages dos  medicamentos, Nicoletti
particulas, ]
reagentes. proteinas. (2018)
Baixa capacidade
de encapsulacao,
Método possibilidade de Industria de
. ) . Carvalho
econémico, expulséo do alimentos,
. . , . o (2018),
Spray chilling  possibilidade de  nucleo devido a vitaminas, Bambi
- . . ampl
ampliacdo de arranjos probioticos e
i, . (2015).
escala. caracteristicosde ~ medicamentos.

materiais

lipidicos,

Fonte: Autora (2021).

Quadro 3 - Métodos usuais de microencapsulagédo

5.2 Aplicagdes das microcapsulas

(conclusdo)

S&o inimeras as aplica¢bes possiveis para as microcapsulas. Na industria de alimentos,

podem ser utilizadas como corantes, na formulagdo de alimentos funcionais, e através de suas

propriedades de liberagédo controlada finamente ajustadas, deixam de ser apenas aditivos a uma
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formulacdo alimenticia, e se tornam uma fonte para ingredientes totalmente novos com
propriedades Unicas (DESAI; PARK, 2005).

De acordo com Silva (2013), as microparticulas podem estar presentes nos ingredientes
utilizados para a formulacdo do alimento ou podem ser formadas durante seu processamento.
Os principais interesses industriais sdo atribuidos a encapsulacdo de aromas, lipidios, corantes,
agentes antioxidantes, microrganismos, ingredientes ativos de matrizes vegetais, 6leos, entre
outros.

Martins et al. (2014) incorporaram o extrato de framboesa preta em iogurtes naturais,
como fonte nutracéutica. Os autores realizaram testes em amostras com apenas o iogurte puro,
uma mistura do iogurte com o extrato incorporado, e por Ultimo uma amostra com iogurte e as
microcapsulas do extrato incorporadas. De acordo com os resultados, o iogurte as
microencapsulas demonstrou melhor preservacdo da atividade antioxidante do extrato, onde
apos 3 dias as amostras que receberam apenas o extrato apresentaram 49,88 + 0,49% de
atividade antioxidante, e aquelas que receberam as microcapsulas obtiveram uma resposta de
85,15 £ 1.71%. Também visando a incorporacgdo de microcapsulas em iogurtes, Krigger (2019)
obteve pigmentos extraidos da polpa e da casca da pitaia e encapsulados utilizando spray dryer
e maltodextrina como agente de parede. De acordo com a autora, ndo houve mudancas
significativas de coloragdo dos alimentos apds 21 dias de armazenamento, demonstrando a
estabilidade do corante obtido.

Ainda, utilizando betalainas extraidas da casca da pitaya vermelha, Reboucas (2019)
liofilizou o extrato para obter microcapsulas e aplica-las em sorvete com sabor de morango,
aproveitando a coloracdo roxo-avermelhada do composto como corante natural. Durante o
periodo de armazenamento de 120 dias, 0 sorvete com o corante ndo apresentou diferencas

significativas de coloracdo, possuindo potencial para ser utilizado na indUstria de sorvetes.
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6 CONSIDERACOES FINAIS

A desenvolvimento desse trabalho foi desenvolvido utilizando a metodologia da reviséo
sistematica, com passos definidos e etapas claras, bem como o objetivo do trabalho.

Pdde-se observar que a eficiéncia de encapsulacdo depende das caracteristicas do
composto ativo, do tipo de agente encapsulante, bem como da afinidade entre eles. Além disso,
as diversas maneiras de calcular essa eficiéncia também podem mascarar a comparagao.

Foi possivel observar que algumas técnicas sao mais utilizadas, seja por facilidade de
obtencdo dos materiais, ou por obterem maiores rendimentos. Também se leva em consideracédo
metodologias que ndo causem degradacdo aos compostos dos extratos vegetais. Sobre as
aplicacdes das microcépsulas, foi possivel identificar a importancia desse método na inddstria
de alimentos e a crescente utilizacdo dessa tecnologia, além da busca de novos materiais para
auxiliar nas técnicas e na formacéo das microcapsulas, particularmente no desenvolvimento de

alimentos funcionais e saudaveis.
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