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RESUMO

SILVA, P. B.V. Obtencéao, caracterizacdo e avaliacdo da estabilidade de pigmentos do
extrato de beterraba (Beta vulgaris) microencapsulado por spray drying. P. 91. Trabalho
de Concluséao de Curso - Universidade Federal Rural de Pernambuco, Garanhuns-PE, 2019.

As betalainas sdo pigmentos nitrogenados, sollveis em &gua, encontradas abundantemente
em beterrabas vermelhas e que apresentam alta atividade bioldgica. Sua utilizacdo em larga
escala é impedida devido a instabilidade que apresentam a varios fatores ligados ao
processamento de alimentos. Devido a isso, pode-se empregar a técnica de microencapsulacdo
para aumentar a estabilidade desses compostos, além de facilitar o manuseio durante o uso.
Nesse sentido, o presente trabalho teve como objetivo extrair, caracterizar e avaliar a
estabilidade de betalainas obtidas da beterraba (Beta vulgaris), além de microencapsular o0s
pigmentos por meio do processo de spray drying, usando como agentes carreadores,
maltodextrinas de 15 e 20 DE. Os extratos foram obtidos por meio de uma extracdo alcodlica,
e caracterizados juntamente com a matéria-prima, em relacdo a umidade, pH, acidez titulavel,
cinzas, agucares redutores, solidos solUveis e betalainas totais. Foi verificado um teor de 44,96
e 38,75 mg/100g de betalainas para o extrato alcodlico e para beterraba in natura,
respectivamente. As betacianinas foram avaliadas em relacdo a estabilidade as temperaturas
de 50, 60, 70 e 80 °C, verificando que as mesmas apresentaram uma reacdo de cinética de
degradacdo de primeira ordem, a partir disso foram calculados os pardmetros cinéticos de
meia-vida, valor D, valor Z e energia de ativacdo, além dos parametros termodinamicos de
entalpia, energia de Gibbs e entropia. A estabilidade ao pH também foi avaliada, mostrando
gue 0s pigmentos sdo mais estaveis nos pH entre 4 e 6. Quanto aos pds obtidos pelo processo
de microencapsulacdo, foi verificado rendimentos de 16,889 e 14,767 % para as
maltodextrinas de 15 e 20 DE. As particulas apresentaram umidade (3,806 — 2,589%) e
atividade de &gua (0,300 — 0,299) dentro dos estabelecidos para garantir uma boa estabilidade
ao armazenamento. Apresentaram, também, baixa higroscopicidade (<15%) e alta
solubilidade (>90%). As microparticulas produzidas com maltodextrina de 20 DE,
apresentaram melhorem resultados para a densidade aparente (0,513 g/mL), molhabilidade
(2,475 min) e uma menor diferenca global de cor ap6s o processo de secagem, além de ter
indicado um teor de retencdo de betalainas de 87,2%, demostrando caracteristicas viaveis para
aplicacdes industrias.

Palavras-chave: Betalainas, spray drying, estabilidade, propriedades fisico-quimicas.



ABSTRACT

SILVA, P. B.V. Obtention, characterization and evaluation the stability of pigment of
beet extract (Beta vulgaris) microencapsulated by spray drying. P. 91. Graduation Work -
Federal Rural University of Pernambuco, Garanhuns - PE, 2019.

The betalains are nitrogenous pigments, soluble in water, found abundantly in red beets and
that present high antioxidant activity. Their use on a large scale is hampered due to the
instability they present to various factors linked to food processing. Because of this, the
microencapsulation technique can be employed to increase the stability of these compounds,
in addition to facilitating handling during use. In this sense, the present work had the
objective of extraction, characterizion and evaluation the stability of beet (Beta vulgaris)
betalains, as well as microencapsulating the pigments through the spray drying process, using
as carriers, maltodextrins of 15 and 20 DE. The extracts were obtained by means of an
alcoholic extraction and caracterized, together with the raw material, in relation to moisture,
pH, titratable acidity, ashes, reducing sugars, soluble solids and total betalains. A content of
44.96 and 38.75 mg/100 g of betalains was verified for the alcoholic extract and in natura
beet, respectively. The betacyanins were evaluated for stability at temperatures of 50, 60, 70
and 80 °C, verifying that they had a first order degradation kinetic reaction, from which, were
calculated the kinetic parameters of the half-life, D-value, Z-value and activation energy,
besides the thermodynamic parameters of enthalpy, Gibbs energy and entropy. The
betacyanins were also evaluated for stability at pH, showing a more stable pH at 4 and 6. As
for the powders obtained by the microencapsulation process, yields of 16.889 and 14.767%
were verified for maltodextrins of 15 and 20 DE. Particles presented moisture (3.806 -
2.589%) and water activity (0.300 - 0.299) within those established to ensure good storage
stability. They also presented low hygroscopicity (<15%) and high solubility (>90%).
Microparticles produced with 20 DE maltodextrins showed improved results for apparent
density (0.513g/mL), wettability (2.475 min) and less overall color difference after the drying
process, in addition to indicating a betalains retention content of 87.2%, showing feasible
characteristics for industrial applications.

Key Words: Betalains, spray drying, stability, physo-chemical properties.
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1 INTRODUCAO

A aparéncia dos alimentos é um elemento crucial para a aceitagdo do consumidor, as
cores, por sua vez, representam a primeira caracteristica notavel dos mesmos, sendo, portanto,
determinantes nesse processo (VILA; CHAUD; BALCAO, 2015). Em razdo disso, a
coloragdo dos alimentos € um meio encontrado pelas industrias do ramo para garantir a
atratividade dos produtos.

Outrora era comum a utilizacdo de substancias como especiarias e condimentos para a
coloracdo dos alimentos, que gradativamente foi sendo substituidos por compostos com essa
fungéo propriamente, os corantes (PRADO; GODOY, 2003). Dentre as razdes que 0s corantes
devem ser empregados em alimentos, estdo: para substituir a coloracdo perdida nos produtos
devido o processamento; para melhorar a cor ja presente no alimento; para minimizar as
possiveis variacdes lote-a-lote; para colorir um alimento sem cor; para fornecer nutrientes a
um produto (RYMBAI; SHARMA,; SRIVASTAYV, 2011).

De maneira geral, os corantes de grau alimenticio podem ser categorizados, quanto a
suas origens, em “sintéticos” ou “naturais”. Durante um longo periodo de tempo, os corantes
sintéticos foram abundantemente utilizados, devido a versatilidade, durabilidade e baixo custo
dos mesmos. Sob condig¢des industriais de processamento, 0s corantes sintéticos apresentam
uma maior resisténcia a fatores como umidade, oxigénio, luz, variacdes de pH e temperatura e
atagues microbioldgicos, o que ndo ocorre com 0s pigmentos naturais (MENDI; PETERS;
KAMGA, 2000).

Contudo, nos ultimos anos, tem havido uma crescente preocupacdo em relacdo as
consequéncias negativas que, presumidamente, o consumo de corantes artificias pode resultar
(SPENCE, 2015). Como resultado, ha uma tendéncia mundial na escolha por corantes
naturais, tanto por serem uma op¢ao segura quanto pelos beneficios atrelados ao seu consumo,
impulsionando as empresas do ramo a explorarem estes tipos de pigmentos e buscarem
potenciais fontes de obtencdo (VILA; CHAUD; BALCAO, 2015).

Os corantes naturais estdo amplamente distribuidos na natureza, as fontes naturais
desses pigmentos incluem plantas, insetos, animais, fungos, cianobactérias e até mesmo
minerais. Entres os mais comuns, estdo as clorofilas, os carotenoides, os flavonoides, as
betalainas e outros com menor distribuigdo na natureza (MORTENSEN, 2006; SINGH;
SRIVASTAVA, 2015).

As betalainas sdo pigmentos solUveis em &gua, que promovem a coloracdo brilhante

de algumas plantas, com cores que variam do vermelho-violeta ao amarelo (POLTURAK;
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AHARONI, 2018; STRACK; VOGT; SCHLIEMANN, 2003). Além da atratividade advinda
de suas cores, as betalainas desempenham um relevante papel na promogéo da satde humano,
principalmente, devido as suas propriedades antioxidantes (STINTZING; CARLE, 2004).
Dentre as principais fontes comestiveis de betalainas, esta a beterraba vermelha (Beta vulgaris
L. ssp vulgaris), principal cultura comercialmente explorada para obter esses pigmentos
(GENGATHARAN; DYKES; CHOO, 2015).

Entretanto, apesar da capacidade de coloracdo e alegagdes de beneficios a salde, as
betalainas tem sua estabilidade afetada por diversos fatores, como pH, exposicdo a luz e
temperatura, 0 que impede que esses pigmentos sejam considerados pela indUstria como
aditivos em potencial, restringindo seu uso como corante alimenticio (VILA; CHAUD;
BALCAO, 2015).

Diante da fragilidade apresentada pelos corantes naturais, a industria busca tecnologias
que proteja 0s mesmos, viabilizando assim sua utilizagdo. Nesse sentido, pode-se empregar a
tecnologia de microencapsulagdo, cujo processo baseia-se no envolvimento de
microparticulas ou goticulas por um material de parede que forme uma barreira fisica entre o
nucleo e o meio externo (KANDANSAMY; SOMASUNDARAM, 2012).

A partir do exposto, o presente trabalho teve como objetivo obter e caracterizar o0s
pigmentos do extrato de beterraba (Beta vulgaris) e dos po6s obtidos pelo processo de
microencapsulacdo por atomizacdo (spray drying), utilizando como agentes carreadores
maltodextrinas de dextroses equivalentes 15 e 20, visando preservar 0s pigmentos betalainas,

bem como avaliar a sua estabilidade no extrato de beterraba frente a temperatura e pH.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Betalainas

As betalainas sdo pigmentos que proporcionam nas plantas cores semelhantes as
produzidas por antocianinas. Sdo pigmentos nitrogenados, hidrossolUveis, que compreendem
as betacianinas (vermelho-violeta) e as betaxantinas (amarelas), que existem como sais
internos (zwitterions: ion que possui carga positiva e negativa no mesmo grupo de 4tomos)
presentes nos vacuolos das células vegetais (DAMODARAN; PARKIN; FENNEMA, 2010;
ESTEVES, 2016; NAKASHIMA, 2015; STRACK; VOGT; SCHLIEMANN, 2003).

Todos os pigmentos de betalainas podem ser descritos como um sistema 1,2,4,7,7-
pentassubstituido 1,7-diaza-heptametina, sendo que as duas classes existentes possuem um
nucleo cromoférico comum oriundo do aldeido percursor, o acido betalamico. De acordo com
a amina da qual se derivam, as betalainas podem ser classificadas em betacianinas (kyaneos,
azul), que séo iminas formadas a partir do ciclo-DOPA com diferentes graus de glicosilagéo,
ou betaxantinas (xanthos, amarelo), que sdo derivados de outros aminoacidos (Figura 1)
(DAMODARAN; PARKIN; FENNEMA, 2010; GONCALVES et al., 2015; NAKASHIMA,
2015) . A cor produzida por esses compostos se deve as ligagdes duplas ressonantes em suas
estruturas. Quando ocorre a conjugacdo de um nucleo aromatico substituido no croméforo
1,7-diaza-heptametina, a absor¢do maxima de luz muda de 480 nm, caracteristico de
betaxantinas amarelas, para 540 nm, o0 que € caracteristico das betacianinas vermelho-purpura
(DELGADO-VARGAS; JIMENEZ; PAREDES-LOPEZ, 2000).

Figura 1. As classes de betalainas (betacianinas e betaxantinas) e seu croméforo comum
(&cido betalamico).
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Fonte: Nakashima, 2015.
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2.1.1 Fontes

Os pigmentos mais comuns encontrados colorindo flores, folhas, frutas e sementes das
Angiospermas sdo os flavonoides, os quais sdo em sua maioria antocianinas. A ocorréncia das
betalainas, por outro lado, restringe-se a algumas familias da ordem Caryophyllales, que é
composta por 35 familias que agrupam cerca de 1000 espécies, representando, dessa maneira,
pelo menos 7% da diversidade na classe das eudicotileddneas. Além de vegetais, as betalainas
também sdo encontradas em alguns fungos basidiomicetos dos géneros Amanita e
Hygrophorus, como o &gario-das-moscas (Amanita muscaria) (DAMODARAN; PARKIN;
FENNEMA, 2010; ESTEVES, 2016; GONCALVES et al.,, 2015; NAKASHIMA, 2015;
STRACK; VOGT; SCHLIEMANN, 2003).

Semelhante quimicamente as antocianinas, as betalainas chegaram a ser denominadas
“antocianinas nitrogenadas”, porém, hoje sabe-se que ambos os pigmentos sdo mutualmente
exclusivos na natureza, ou seja, a presenga de um exclui a ocorréncia do outro (KUJALA et
al., 2000). A base molecular por tras dessa exclusdo mitua em plantas ndo é totalmente
compreendida, sendo varias as hipOteses que tentam explicar esse fenémeno
(BROCKINGTON et al.,, 2011). Uma hipGtese recente proposta a partir de analises
filogenéticas, explica que essa mutualidade teve inicio a partir de uma Unica origem dos
pigmentos de betalainas, nos primérdios da histéria evolutiva das Caryophyllales, seguida da
perda subsequente dos pigmentos de betalainas em linhagens que continham antocianinas
(BROCKINGTON et al., 2015).

Dentre as principais fontes comestiveis e de obtencdo de betalainas, estdo: beterraba
vermelha e amarela (Beta vulgaris L. ssp vulgaris), acelga colorida (beta vulgaris L. ssp
cicla), amaranto folhoso ou granulado (Amarathus sp.) e fruto de cacto (Opuntia sp. e
Hylocereus sp.) (GENGATHARAN; DYKES; CHOO, 2015).

2.1.1.1 Beterraba

As plantas do género Beta foram provavelmente originadas no norte da Africa e se
espalharam em paralelo & rota do Mar Mediterraneo, ocupando espagos entre as costas
asiatica e europeia. Inicialmente, a beterraba era destinada a alimentagcdo animal, sendo
utilizado somente a folhagem. Apos anos, as raizes de alimentacdo com tamanhos maiores e
pigmentadas foram sendo incluidas na alimentacdo e as pessoas foram encontrando muitos

usos para elas. A descoberta de que a beterraba era uma fonte de acglcar e poderia ser utilizada
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como uma fonte alternativa a producdo de aclcar, elevou a popularidade da beterraba e
incentivou a criacdo e selecdo de muitas cultivares (NEELWARNE, 2013).

A espécie (Beta vulgaris) pode ser dividida em trés subespécies: Beta vulgaris ssp.
adanesis, Beta vulgaris ssp. maritima e Beta vulgaris ssp. vulgaris, sendo que a Gltima agrupa
as cultivares domesticadas. A subespécie Beta vulgaris ssp. vulgaris pode ter suas cultivares
divididas em quatros grupos: a) beterrabas folhosas (Leaf Beet Group), grupo formado por
cultivares onde a parte comestivel sdo as folhas; b) beterrabas acucareiras (Sugar Beet
Group), grupo formado por cultivares que apresentam coloracéo branca, de uso predominante
nos Estados Unidos e Europa para a producdo de agUcar; ¢) beterrabas forrageiras (Fodder
Beet Group), grupo formado por cultivares destinadas a alimentacdo rural; e d) beterrabas
horticolas (Garden Beet Group), grupo formando por cultivares que apresentam uma parte
tuberosa comestivel, sendo a cultivar comercializada no Brasil, destacando-se o tipo Early
Wonder (beterraba vermelha ou “de mesa”) (FERREIRA, 2010; LANGE, 1999).

A beterraba é uma hortalica tipica de climas temperados, portanto, se desenvolvendo
bem em temperaturas amenas ou frias, idealmente entre 10 a 20 °C. O cultivo em regides sob
temperatura e pluviosidade elevados pode resultar em alteracfes na coloragdo interna, com a
possibilidade de formacdo de anéis claros, com reducdo da quantidade de pigmentos nas
raizes, sobretudo na parcela de betacianinas (pigmento vermelho). Além disso, condicGes a
altas temperaturas e elevada umidade, favorecem o crescimento fungico, como o da espécie
Cercospora beticola, responsavel pela doenca mancha-das-folhas, que pode resultar na
diminuicdo da area foliar, gerando impactos na producdo (FERREIRA, 2010; TIVELLI et al.,
2011).

A composi¢do dos varios nutrientes que compde a beterraba encontra-se na Tabela 1.
Essa hortalica quando crua € uma fonte rica em carboidratos (principalmente agucares),
minerais e vitaminas, apds algum processamento térmico, como cozimento, pode ter seu perfil
nutricional marcadamente alterado. Devido ao baixo valor energético apresentado, a beterraba
é muitas vezes recomendada em dietas de controle calorica. O contetido de folato e vitaminas
do complexo B desempenham essenciais papeis em diferentes processos biolégicos, como o
crescimento normal dos tecidos e em funcbes cognitivas, e na prevencdo de alteracGes
cardiovasculares, canceres e defeitos do tubo neural em fetos (NEELWARNE, 2013;
THAKUR; GUPTA, 2006).
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Tabela 1. Composicdo quimica da beterraba in natura por 100 g.

Componente TACO USDA
Agua (%) 86 87,58
Valor Energético (Kcal) 49 43
Proteinas (g) 1,9 1,61
Lipideos (g) 0,1 0,17
Carboidratos (g) 11,1 9,56
Fibra Alimentar (g) 34 2,8
Cinzas (Q) 0,9 1,08
Minerais

Célcio (mg) 18 16
Ferro (mQ) 0,3 0,8
Sédio (mg) 10 78
Potassio (mg) 375 325
Fésforo (mg) 19 40
Folato (pg) - 109
Magnésio (mg) 24 23
Manganés (mg) 1,23 0,329
Cobre (mg) 0,08 0,075
Zinco (mg) 0,5 0,35
Selénio (ug) - 0,7
Vitaminas

Tiamina (mg) 0,04 0,031
Riboflavina (mg) - 0,04
Vitamina — RAE* (ug) - 2
Vitamina A (Ul) - 33
Niacina (mg) - 0,334
Acido ascorbico (mg) 31 49
Piridoxina (mg) 0,04 0,067
Acido Pantoténico (mg) - 0,155
Vitamina E (mg) - 0,04
Lipideos

Acidos graxos saturados (g) - 0,027
Acidos graxos monoinsaturados (g) - 0,033
Acidos graxos poliinsaturados (g) - 0,06
Acidos graxos trans (g) - 0
Colesterol (g) - 0

*RAE: Equivalente de Atividade de retinol.

Fonte: UNICAMP, 2011; USDA, 2018.
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A beterraba também é abundante em compostos fitoquimicos, que incluem &cido
ascorbico, nitrato, carotenoides, acidos fendlicos, flavonoides (CLIFFORD et al., 2015;
KUJALA et al., 2002). Além disso, a beterraba é rica em pigmentos da familia das betalainas,
que sdo reconhecidos como compostos altamente bioativos. Presentes nos vacuolos celulares
dos tecidos vegetais das beterrabas, a presenca desses pigmentos é a razdo da cor
caracteristica dessa hortalica, cujas betalainas incluem betacianinas e betaxantinas, das quais a
betanina e betanidina (betacianinas) e vulgoxantina | e Il (betaxantinas) sdo as mais
abundantes (ESCRIBANO, 1998). Aditivamente a cor, as betalainas possuem varias
atividades biol6gicas desejaveis, incluindo propriedades antioxidantes, anti-inflamatorias,
imunossupressoras, protetoras hepaticas e antitumorais (DAS et al., 2013; KAPADIA et al.,
2013; MAXIMAS H. ROSE, 2014; WINKLER et al., 2005).

2.1.2 Extracdo de betalainas

Tendo em vista que as matérias vegetais contendo compostos corantes 0s contém
apenas em pequenas quantidades, em conjunto com outros constituintes, como fibras,
carboidratos, lipideos, proteinas, entre outros, ha a necessidade de um processo de extracao
para a obtencdo dos corantes. Em razdo da variedade dos constituintes que perfazem as fontes
dos corantes, 0s quais ndao pertencem a uma Unica entidade quimica, a extracdo desses
compostos € um processo consideravelmente complexo (MANSOUR, 2018).

O processo de extracdo tem seu rendimento influenciado por multiplos fatores, os
quais estdo relacionados as condi¢fes em que a extracdo € executada. Dentre os fatores mais
importantes, estdo: a escolha do solvente, a temperatura do processo de extracdo, o tempo de
contato e a utilizacdo de acOes mecanicas (agitacdo e pressdo). Ademais, a microestrutura
formada por células, espacos intracelulares, capilares e poros, nas matrizes vegetais, também
tem sua parcela sobre o rendimento final. Outros fatores que podem ser citados também sdo: a
composicdo e as propriedades fisico-quimicas que 0s componentes se apresentam, a
proporcdo de soluto e solvente, a concentracdo do solvente e o tamanho das particulas
(PINELO et al., 2004; WONGKITTIPONG et al., 2004).

S&o descritas na literatura um grande nimero de metodologias usadas para a obtencdo
de extratos de vegetais, as quais podem empregar solventes, pressdes e temperaturas elevadas,
ou mesmo a associacdo de véarias metodologias, para conseguir um extrato com perfil
fitoquimico desejavel, com alto rendimento e que ndo possua caracteristicas indesejaveis,

como a presenga de componentes vegetais (ceras, clorofilas, fibras, etc.) e a presenca de
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solventes em quantidades residuais (BRAGA, 2005). De maneira geral, os métodos mais
empregados para a extragdo de pigmentos vegetais sdéo (MANSOUR, 2018):

e Extracdo aquosa;

e Extracdo acida ou alcalina;

e Extracdo assistida por micro-ondas ou ultrassom;
e Fermentagéo;

e Extragdo enzimética;

e Extracdo por solventes;

e Extracdo supercritica.

A extracdo de betalainas é comumente realizada por meio da maceragdo ou moagem
da fonte primaria (planta crua ou cultura celular), em algum solvente, o qual pode ser a 4gua
pura, fria ou em temperatura ambiente, ou algum solvente organico, como metanol ou etanol,
quando necessario obter uma extracdo mais completa (DELGADO-VARGAS; JIMENEZ;
PAREDES-LOPEZ, 2000). Segundo, Fathordoobady et al. (2016), eficientes rendimentos de
extracdo de betacianinas foram conseguidos pela extracdo por solventes organicos (metanol,
etanol, acetona, etilenoglicol ou mistura dos mesmos) seguida de centrifugacdo, filtracdo e
concentracdo a vacuo. Este tipo de extracdo é denominado extracdo soélido-liquido.

A extracdo solido-liquido, também denominada lixiviacao, é o processo no qual uma
fracdo soluvel de um material sélido € removido por um solvente liquido. Esse tipo de
extracao € muito utilizado nas industrias de metalurgia, assim como nas de produtos naturais e
de alimentos (SEADER; HENLEY; ROPER, 2010).

A extracdo solido-liquido é possivel gracas ao gradiente de concentragdo formado
entre o solvente e a solucdo que cerca as paredes celulares na matriz vegetal, e 0 processo de
passagem dos agentes se da por difusdo, o que pode tornar o processo de transferéncia lento.
Além disso, parte do solvente que entrou nos capilares da matéria-prima fica retido nos
espacos intracelulares, e por essa razdo, praticamente nenhuma extracdo com solvente alcanca
100% de rendimento (CISSE et al., 2012; VEGGI, 2009).

Diversos fatores influenciam sobre a taxa de transferéncia dos compostos, e por essa
razdo, algumas medidas podem ser tomadas para se atingir um maior rendimento de extracao
(CISSE et al., 2012; VEGGI, 2009):
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e A matéria-prima deve ser preparada de forma a se obter a maior area de contato entre
0 solvente e a matriz sélida. Para isso, pode-se empregar pre-tratamentos que tenham
como objetivo a diminuicdo das particulas sélidas, como a moagem.

e A escolha do solvente e da temperatura do processo devem ser selecionados tendo em
vista 0s compostos de interesse para a extragdo. Para o solvente, além da seletividade
para 0 composto em questdo, outras propriedades devem ser levadas em conta, como a
tensdo interfacial, a viscosidade, a estabilidade, a reatividade, a toxidade e os custos
atrelados ao seu uso. E sabido que embora altas temperaturas promovam um aumento
na solubilidade do soluto no solvente, elevando dessa forma, as taxas de transferéncia
de massa por difuséo, no entanto, dependendo da termossensibilidade dos compostos
de extracdo, pode-se facilitar o aumento da degradacéo térmica.

e A difusividade efetiva depende da composicdo e da posicdo do soluto no material
solido, devido a complexa estrutura da célula, a qual apresenta capilares. Além disso, a
difusividade massica efetiva é elevada por meio do aumento da temperatura.

e Deve-se empregar, quando possivel, técnicas de secagem que ndo causem degradacdo
dos compostos na matéria-prima, visto que a umidade do material sélido pode
influenciar na eficiente de extracdo, quando a &gua compete com o solvente pela

dissolucdo do soluto, diminuindo a transferéncia de massa.

A extracdo por etanol é comumente encontrada em metodologias de extracdo solido-
liquido, especialmente para a extracdo de componentes bioativos devido a sua baixa toxidade,
além de possuir boa eficiéncia (FATHORDOOBADY et al., 2016). E segundo Mansour
(2018), quando associado com a agua, o0 método de extracdo alcoblico é capaz de extrair tanto
substancias solveis em agua quanto insollveis da matriz vegetal. Gorbunova et al. (2018),
verificou que a extracdo por etanol de folhas de beterraba apresentou uma significativa
retencdo de betacianinas e betaxantinas frente a outros solventes (agua, acido férmico e

hidroxido de sodio), além de apresentar elevada atividade antioxidante e de polifenois.

2.1.3 Estabilidade das betalainas

A estabilidade das betalainas é vigorosamente afetada por diversos fatores do meio, 0s
quais diferem pelo carater intrinseco ou extrinseco. Os fatores intrinsecos que apresentam
relacdo com a estabilidade das betalainas incluem a atividade de agua, o pH, a atividade de
enzimas e a complexacdo metal-pigmento. Por outro lado, os principais fatores de carater

extrinseco que apresentam relacdo com a estabilidade das betalainas sdo representados pela
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temperatura, a presenga de oxigénio e a luz (AZEREDO, 2009). A Figura 2 mostra 0s
principais pontos de degradacédo na estrutura molecular das betacianinas.

Figura 2. Locais propensos a desglicosilacédo (azul), descarboxilagéo (verde), desidrogenacéo
(vermelho) e ataque nucleofilico (amarelo) em betacianinas.
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Fonte: Khan, 2016.

2.1.3.1 pH

As betalainas, apesar de sofrerem alteracdes de cargas diante mudancas de pH no
meio, conseguem conservar as suas cores e serem mais resistentes a clivagem hidrolitica que
as antocianinas. A relativa estabilidade desses pigmentos na faixa de 3 a 7 possibilita uma
maior amplitude de aplicacGes em sistemas alimenticios, como por exemplo, em alimentos de
baixa acidez. Em condicGes de pH abaixo de 3,5, as betalainas tendem a apresentarem
absorcéo de luz em faixas de comprimentos de ondas menores, ja acima de 7, a mudanca na
absorcdo se da na direcdo de comprimentos de ondas maiores, em ambas as situacdes ocorre a
diminuicdo dos espectros visiveis, evidenciado pela mudanca na coloragdo (AZEREDO,
2009; DAMODARAN; PARKIN; FENNEMA, 2010).

Em condicdes adversas, o pH de estabilidade das betalainas sofre variagées. Como foi
verificado por Havlikova, Mikova, e Kyzlink, (1983), o pH de maxima estabilidade das
betacianinas € entre 4 e 6, em temperaturas elevadas, de 50 a 70 °C, 0 maximo de estabilidade
tem um pico em pH 6, caso a temperatura for mais elevada que isso, o pH de estabilidade
volta para 5. Em condicGes aerobias, Huang e Elbe (1987), verificaram que o pH de méxima
estabilidade para betaninas € entre 5,5 e 5,8, enquanto que em condi¢cdes anaerodbicas, a faixa
de pH éentre 4 e 5.
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2.1.3.2 Atividade de agua

A atividade de 4gua também ¢é um fator importante sobre a estabilidade das betalainas,
visto que as reacOes hidroliticas sdo dependentes do teor de agua do meio, e segundo Herbach,
Stintzing e Carle (2006), a atividade de agua tem papel fundamental na suscetibilidade para a
clivagem da ligacéo aldimina nas estruturas desses pigmentos.

Kearsley e Katsaboxakis (1980), relataram melhora da estabilidade de betaninas,
advindas de pos de beterraba, por meio da diminuicdo da atividade de agua, especialmente,
abaixo de 0,63. Serris e Biliaderis (2001), investigando a estabilidade de pigmentos de
beterraba encapsulados em matrizes de pululana e maltodextrinas, verificaram um aumento
nas constantes de degradacéo, e, consequentemente, diminuicdo no tempo de meia-vida, das
betaninas por meio do aumento da atividade de agua, que teve uma maxima degradacdo numa
atividade de agua de 0,64. Segundos os autores, numa atividade de &gua menor que 0,64 (0,23
—0,43), 0 ambiente seco garante que a 4&gua permaneca ligada a superficie dos sitios polares e
ndo esteja disponivel para nenhuma reacgdo, ja em altas faixas de atividade de agua (0,75 —

0,85), efeitos de diluicdo dos reagentes sdo os responsaveis pela diminuicdo da reatividade.

2.1.3.3 Enzimas

As betalainas também sdo suscetiveis a degradacdo pela a acdo de enzimas,
principalmente as de origem enddgenas. Dentre as principais enzimas responsaveis pela a
inativacdo dos pigmentos, podem-se citar as PB-glicosidases, polifenoloxidase (PPO) e
peroxidase (POD) (HERBACH; STINTZING; CARLE, 2006; NEELWARNE, 2013).
Segundo Shih e Wiley (1982), o pH de méaxima degradacdo enzimética para as betacianinas e
betaxantinas foi verificado em torno de 3,4, e os produtos dessa degradacao sdo semelhantes
aos verificados entre outras condi¢@es, como altas temperaturas e meios acidos ou alcalinos
(AZEREDO, 20009).

Os diferentes tipos de betalainas possuem distintos niveis de sensibilidade as enzimas.
Wasserman, Eiberger e Guilfoy (1984), estudando o efeito da enzima peroxidase e do
per6xido de hidrogénio, verificaram que as betacianinas sdo muito mais sensiveis a
degradacéo por POD que as betaxantinas, enquanto que as betaxantinas sdo mais susceptiveis
ao peroxido de hidrogénio, visto que a introducdo de enzimas catalase (responsaveis por
decompor o peroxido de hidrogénio) inibiu a degradacao.

Segundo Rudrappa (2005), determinadas cultivares de beterraba sdo reconhecidas pela
grande producdo de POD e de PPO (ESCRIBANO et al., 2002), o que sugere a importancia
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de processos de inativagdo enzimaticos, como o branqueamento, que evitam 0 processo de
degradacdo de betalainas e perdas cor, visto que a beterraba é a principal fonte comercial
desses pigmentos (STINTZING; CARLE, 2007).

2.1.3.4 Temperatura

A temperatura é considerada o principal fator que influencia sobre a estabilidade das
betalainas, visto que é importante tanto no processamento quanto no armazenamento de
alimentos que contenham esses pigmentos, bem como pode ser usado na inativacdo de
enzimas hidroliticas. Por esta razdo, diversos estudos sdo realizados para entender o
comportamento das betalainas frente a determinadas temperaturas (CHHIKARA et al., 2019).

As betalainas sdo reconhecidas como pigmentos que perdem a estabilidade frente a
temperaturas elevadas, onde suas taxas de degradacdo se elevam com o0 aumento da
temperatura e do tempo de aquecimento, como verificado por Von Elbe, Young Maing e
Amundson (1974) e por Saguy, Kopelman e Mizrahi (1978), os quais também relataram que a
degradacédo da betanina segue uma cinética de reacao de primeira ordem. Além disso, outros
fatores também interferem no comportamento dos pigmentos durante o aquecimento, como
peculiaridades estruturais, concentracdo de pigmento, luz, presenca de oxigénio e valor do pH
(HERBACH; STINTZING; CARLE, 2006).

Durante o aquecimento, a betanina pode ser degradada por meio da isomerizacao,
descarboxilacdo ou clivagem (por calor ou &cidos), promovendo uma reducdo gradual da cor
vermelha e, eventualmente, aparecimento de uma cor ligeiramente marrom. O aparecimento
de cor amarelada se deve a desidrogenacdo da betanina, levando a formacéo de neobetanina.
Ja a clivagem de betanina e isobetanina, induz a formacdo de &cido betalamico, amarelo
brilhante, e do ciclo-Dopa-5-0-glicosideo, incolor (AZEREDO, 2009).

2.1.3.5 Oxigénio

Ambas as fracOes de betalainas, betacianinas e betaxantinas, sdo propensas a
degradacdo pelo oxigénio, e apresentam diminuicdo progressiva da estabilidade com o
aumento da concentracéo de oxigénio (NEELWARNE, 2013).

Von Elbe, Young Maing e Amundson (1974), verificaram que a taxa de degradacdo de
solugdes de betanina armazenadas por 6 dias, em pH 7, a 15 °C, apresentaram um aumento de
14,6% em solugdes armazenadas com ar contendo oxigénio em relagdes as armazenadas com

nitrogénio. Por outro lado, a auséncia de oxigénio induz a um desvio da cinética de
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degradacdo de primeira ordem da betanina, o que pode estar relacionado a reversibilidade da
reacdo nessas condigdes. Logo, é possivel dizer que a degradacdo causada nos pigmentos na
presenca de oxigénio tem maior impacto sobre suas funcionalidades do que na sua auséncia
(ATTOE; VON ELBE, 1985). Além disso, a taxa de degradacdo na presenca de oxigénio €
influenciado pelo pH do meio (Tabela 2) (DAMODARAN; PARKIN; FENNEMA, 2010).

Tabela 2. Efeito do oxigénio e do pH sobre os valores de meia-vida de betanina em solucéo
aguosa a 90 °C.

Valores de tempo de meia-vida de betanina (min)

pH Auséncia de oxigénio Presenca de oxigénio
3,0 56+ 6 11,3+0,7
4,0 115+ 10 233%+15
50 106 + 8 22,6 £0,8
6,0 41+4 12,6 £ 0.8
7,0 48+0,8 36+0,3

Fonte: Huang; Elbe, 1987.

2.1.3.6 Luz

A luz é outro fator importante sobre a estabilidade das betalainas. A degradacdo dos
pigmentos é causada pela absorcdo de luz nos comprimentos de onda UV ou visivel, que leva
a excitagdo de elétrons © dos cromoforos das betalainas para um estado mais energeético (7*),
aumentando, dessa maneira, a reatividade ou diminuindo a energia de ativacdo da molécula
(DELGADO-VARGAS; JIMENEZ; PAREDES-LOPEZ, 2000).

A atividade da luz sobre a degradacdo dos pigmentos esta estritamente ligada a
presenca de oxigénio, visto que em condi¢bes anaerobicas, a luz tem efeitos prejudiciais
insignificantes. Ja em condicOes aerdbicas, a luz age de maneira sinergética, como observado
por von Elbe, Young Maing e Amundson (1974), que relataram aumento de 28,6 % sobre a
degradacdo de betanina apos a associa¢do da luz com o oxigénio, cujo valor sem luz era de
14,6%.

2.2 Microencapsulagao

O processo de microencapsulacdo pode ser definido como a tecnologia para o

empacotamento ou incorporacdo de diminutas particulas ou goticulas em matrizes
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homogéneas ou heterogéneas, que proporcionam propriedades Uteis, como a liberagdo de um
contetdo em taxas controladas sob certas condicdes especificas e/ou a partir de determinados
estimulos. A técnica baseia-se no aprisionamento de materiais solidos, liquidos e gasosos em
ténues filmes de um composto microencapsulador de grau alimenticio. Esse procedimento
providencia uma barreira fisica entre o material nuclear, agente susceptivel a alteracGes, e 0s
outros componentes que perfazem o produto. O regimento que governa a retencdo do material
nuclear é resultado da funcionalidade quimica, solubilidade, polaridade e volatilidade do
material interno (AGNIHOTRI et al., 2012; POSHADRI; KUNA, 2010; POTHAKAMURY;
BARBOSA-CANOVAS, 1995; VILA; CHAUD; BALCAO, 2015).

Foi a partir da idealizacdo do modelo celular que surgiu o conceito de microcapsulas,
onde o ndcleo é revestido por uma membrana semipermeavel, que, simultaneamente, atua na
protecdo do ndcleo contra agentes externos e na liberacdo a partir de estimulos sob controle
especifico. Nesse sentido, as microcapsulas atuam de forma parecida, onde comumente um
material polimérico assume o papel de membrana, isolando o agente ativo, evitando o efeito
da exposicdo inadequada (SUAVE et al., 2006). A primeira aplicacdo do processo de
microencapsulacao a nivel comercial se deu a partir da patente registrada pelos pesquisadores
Barret K. Green e Lowell Schleicher, em 1954, no desenvolvimento de microcapsulas
contendo tinta para producdo de papel de copia sem carbono (PAULO; SANTOS, 2017;
YAN, 2016).

Na area de alimentos, as primeiras aplicacdes do processo de microencapsulamento,
iniciaram-se a partir da década 1960, com a encapsulacdo de 6leos essenciais com o intuito de
prevenir a perda e oxidacdo de substancias volateis e controlar a liberacdo do aroma.
Atualmente, diversos ingredientes funcionais (nomeadamente, vitaminas, agentes
antimicrobianos, antioxidantes, aromatizantes, conservantes e corantes) que sdo componentes
essenciais da gama de produtos produzidos pela industria de alimentos, e se apresentam em
uma grande variedade de formas moleculares e fisicas diferentes, como polaridades (polares,
ndo polares, anfifilicas), pesos moleculares (baixos a altos) e estados fisicos (sélidos, liquidos,
gases), podem ser incorporados em sistemas matriciais proporcionados pelo processo de
microencapsulacdo (WEISS; TAKHISTOV; MCCLEMENTS, 2006).

Nas Ultimas décadas, houve um forte incremento nas pesquisas acerca do processo de
microencapsulacao, em diversos campos cientificos. Nesse sentido, Estevinho e Rocha (2017)
verificaram no banco de dados SCOPUS, que a partir da década de 1990 e intensificado nos

ultimos anos, ocorreu um crescente aumento nos nimeros de publicagdes de artigos e patentes
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contento as palavras “microencapsulacdo” e “biopolimero” juntos no titulo, resumo ou
palavras-chave. O aumento no nimero de artigos publicados recentemente revela o interesse
da comunidade cientifica na compreensao do processo. Por outro lado, 0 numero de patentes é
um indicativo do interesse da industria pelas solucbes tecnoldgicas proporcionadas pela
microencapsulacao.

A microencapsulacdo possui muitas aplicagdes na industria de alimentos, como por
exemplo, para proteger, isolar ou controlar a liberacdo de um determinado agente ativo de
interesse para o desenvolvimento de artigos alimenticios ou aumentar a versatilidade de
empregos por meio da conversao de um liquido em p6 (POSHADRI; KUNA, 2010). Diante
das mdltiplas razGes para o emprego do processo, Shahidi e Han (1993) compilaram as

principais:

e Reduzir a reatividade do ndcleo em relacdo ao ambiente externo (luz, oxigénio, agua,
etc.)

e Diminuir a taxa de evaporagdo ou transferéncia do material nuclear para o ambiente
externo;

e Facilitar o manuseio do material do nucleo;

e Converter um liquido em uma forma sélida, o qual facilite o manuseio e a
possibilidade de utilizagéo;

e Controlar a liberacdo do material do nicleo para o0 meio externo;

e Mascarar sabores indesejaveis do material do ndcleo;

e Diluir a substancia nuclear quando for necessaria sua utilizacdo em pequenas

quantidades.

O formato e tamanho das microparticulas resultantes do processo de
microencapsulacdo sdo influenciados pelos materiais e técnicas envolvidas na preparacdo. O
material a ser microencapsulado pode ser denominado ndcleo, fase interna ou preenchimento,
em contrapartida, o material que revestira as microparticulas é chamado casca, material de
parede, revestimento, capsula, transportador ou membrana (SANTOS; MEIRELES, 2014,
VILA; CHAUD; BALCAO, 2015). A forma como a substancia interna encontra-se dispersa
no material de parede classifica as microparticulas em microesferas e microcapsulas. As
microesferas sdo particulas compactas cuja substancia ativa, no seu estado sélido ou
molecular, encontra-se distribuida em uma rede polimérica. Por outro, as microcapsulas sao

particulas formadas por um nucleo interno formado pelo agente ativo, o qual esta envolto por



27

uma camada de polimero de espessura variavel (POSHADRI; KUNA, 2010; SUAVE et al.,
2006). As estruturas de uma microesfera e de uma microcapsula estdo representadas na Figura
3.

Figura 3. Modelos de microcapsulas. (a) microesfera. (b) microcapsula simples. (c)
microcépsula simples irregular. (d) microcapsula de parede dupla. (e) microcapsula com
maultiplos nucleos. (f) agrupamento de microcapsulas.

(A4) . (B) |‘| ©
(D) ‘(E)

As microcapsulas também podem ser classificadas de acordo com o tamanho que

(F)

Fonte: Arshady, 1993; Gibbs et al., 1999 .

apresentam. Segundo Dubey; Shami e Rao (2009), as particulas sdo chamadas de
microcépsulas, ou microparticulas, quando as mesmas apresentam tamanho entre 1 um a 1
mm, e denominadas nanocapsulas, ou nanoparticulas, para enfatizar o tamanho reduzido,
guando apresentam tamanho entre 1 nm a 1 um. Ja de acordo com a classificacdo proposta
por Baker (1987), as particulas sdo classificadas em trés categorias, sendo denominadas
macrocapsulas, ou macroparticulas, as particulas com mais de 5000 um de tamanho,
microcapsulas, ou microparticulas, as que possuem tamanho entre 0,2 a 5000 um, e
nanocapsulas, ou nanoparticulas, as que apresentam tamanho menor que 0,2 um.

Diversas técnicas podem ser empregadas para a microencapsulacdo, sendo que a
escolha adequada é tomada tendo em vista as propriedades quimicas e fisicas do material
interno e do revestimento, a aplicacdo pretendida da substancia alimenticia, ou seja, a
funcionalidade de interesse que se deseja proporcionar no produto final, 0 mecanismo de
liberacdo e o tamanho desejado das particulas (POSHADRI; KUNA, 2010; REBELLO,
2009). No geral, a microencapsulacdo de agentes bioativos tem como precaucgéo principal, a
formagéo de uma parede que envolva o material a ser encapsulado, a qual assegure que
vazamentos indesejados ndo ocorram e que materiais indesejaveis do meio sejam mantidos
fora (FANG; BHANDARI, 2010).
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Alguns métodos utilizados para a encapsulacéo e as respectivas faixas de tamanho das

microcapsulas estdo representados na Tabela 3.

Tabela 3. Métodos utilizados para encapsulacdo e tamanhos das microcapsulas produzidas.

Método de encapsulagédo

Materiais encapsulaveis
Meétodos fisicos

Faixa de tamanho (um)

Spray drying Liquido/solido 5-150
Spray chilling e spray Liquido/s6lido 20-200
cooling
Leito fluidizado Sélido >100
Extrusdo Liquido/solido/gas 1.000-6.000
Extrusio centrifuga em Liquido/solido/gas 125-3.000
multiplos orificios
Co-cristalizacdo Sélido/liquido -
Liofilizagdo Liquido -
Métodos fisico-quimicos
Coacervacao Liquido/solido 1-500
Lipossomas Liquido/solido 0,02-3
Separagdo em fase Liquido/sélido 1-5.000
organica.
Métodos quimicos
Inclusdo molecular Liquido 5-50
Polimerizacao interfacial Liquido/solido 1-500

Fonte: Favaro-Trindade; Pinho, 2008.

Os métodos para microencapsulacdo podem ser organizados em trés grupos distintos,
de acordo com a forma que se d& a combinacdo entre o agente ativo e o encapsulador, em
métodos fisicos, fisico-quimicos e quimicos. Dentre 0os métodos fisicos, destacam-se o spray
drying, spray chilling, spray cooling, cobertura por spray em leito fluidizado, extruséo,
extrusao centrifuga em multiplos orificios, co-cristalizacao e liofilizacdo. Os métodos fisico-
quimicos sdo constituidos pela coacervacdo, envolvimento por lipossomas e separacdo em
fase organica. Os metodos quimicos, por sua vez, constituem-se pela inclusdo molecular e
polimerizacéo interfacial (JACKSON; LEE, 1991).

A escolha do método de microencapsulacdo, segundo Sobrinho e Farias (2012), em
geral, depende dos tamanhos das particulas a serem encapsuladas, suas propriedades fisico-
quimicas e sua aplicacdo almejada. Nesse mesmo sentido, Re (1998) acrescenta 0s
mecanismos de liberacdo do conteudo interno desejados, a escala de fabricacdo industrial
prevista e a relagdo custo-beneficio do processo, como fatores que também devem ser

considerados durante a escolha do método para encapsulamento.
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2.2.1 Secagem por Atomizacédo

A secagem por atomizagdo, ou spray drying, pode ser definida como a transformagéo
de uma alimentacdo em estado fluido (solucdo, emulsdo ou suspensdo) em um produto seco,
sob a forma de p0, por meio de uma corrente de gas quente, o qual geralmente € o ar ou, mais
raramente, um gas inerte como nitrogénio (GHARSALLAOUI et al., 2007; RE, 1998). O
processo de secagem por atomizacgdo envolve trés etapas fundamentais, que séo: atomizagao
de um alimento em estado liquido em goticulas finas; mistura das goticulas resultantes com
uma corrente de gas aquecida, o qual permite a evaporacdo da parcela liquida do alimento,
acarretando em solidos secos; separacdo e coleta do p6 seco do fluxo de gas de saida
(GOHEL et al., 2009). A Figura 4 apresenta um modelo esquematico de um spray dryer.

Figura 4. Modelo esquematico de um spray dryer.

Alimentacdo

Aquecedor

Bico
atomizador Aspirador

T entrada
-

I

Gasde
secagem

Camarade
secagem

T saida

Filtro

Fonte: Sarawade et al., 2011.

Para o processo de microencapsulacdo utilizando spray drying, segundo Shahidi e Han
(1993), é acrescentado a etapa de preparacdo da dispersdo ou emulsdo e, em seguida,
homogeneizacdo da mesma. Na primeira etapa, é realizado a hidratacdo do material de parede,
seguida da dispersdo do material nuclear na suspensdo. Uma mistura vigorosa deve ser
executada até a formacéo de uma disperséo (no caso de sélidos) ou uma emulséo (no caso de
liquidos), que caso seja insolivel em &gua, deve-se acrescentar pequenas gotas de 0leo, o qual

melhora a estabilidade e evita a coalescéncia das goticulas durante a secagem (RE, 1998).
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Na etapa seguinte, ocorre a atomizacdo da dispersdo, obtida anteriormente, em
pequenas goticulas, esse processo pode ser realizado por pressao ou energia centrifuga, onde a
configuracdo é estabelecida tendo em vista a natureza e a viscosidade do material de
alimentacdo, bem como das caracteristicas desejadas do produto seco. O objetivo da
atomizacdo é estabelecer a maxima superficie de transferéncia de calor entre o ar de secagem
e o liqguido (GHARSALLAOUI et al., 2007).

Ap0s o contato das goticulas aspersadas com o ar aquecido, gradientes de temperatura
e pressdo de vapor sdo estabelecidos entre as diferentes fases, possibilitando assim as
transferéncias de calor e massa. Logo em seguida ao contato com o ar, a temperatura das
goticulas sofre uma elevacdo até um valor constante, o qual € reconhecido como a
temperatura de bulbo Umido, cujo valor geralmente ndo ultrapassa 50 °C. Nessas condicdes
(temperatura e pressdo de vapor constantes) ocorre a evaporacdo da agua contida nas
particulas, cujo taxa se equipara a difusdo da agua compreendido no interior das mesmas a
superficie. Por altimo, ao se atingir um valor critico para o teor de agua das particulas, uma
crosta seca é formada na superficie das gotas, devido a grande concentracdo de solutos nessa
regido, a partir desse momento, a taxa de secagem cai bruscamente, tornando-se dependente
da taxa de difusdo de &gua através da crosta. Teoricamente, 0 processo de secagem € dado
como encerrado quando a temperatura das particulas se iguala a temperatura do ar
(GHARSALLAOUI et al., 2007; GOULA; ADAMOPOULOS; KAZAKIS, 2004).

Vale ressaltar, entretanto, que o processo de secagem das goticulas ndo € igual para
todas, visto a gama de distribuicdes de tamanhos de gotas produzidas pelo atomizador, e dos
complexos padrfes de misturas da fase liquida com o ar de secagem. Nesse sentido, ndo é
incorreto afirmar que cada gota possui um perfil individual de secagem, diante do histérico
unico de temperatura e umidade que cada uma encontra durante a passagem pelo secador (RE,
1998).

Ao final do processo de secagem, ocorre a etapa de separacdo dos pds obtidos com o
ar de saida. A separacdo e frequentemente feita por meio de um ciclone acoplado fora da
cabine de secagem. A recuperagdo da maior parte das particulas se dar na base da cAmara de
secagem, a qual, em quase todos os casos, tém fundos de cone para facilitar o recolhimento do
po seco. Para as particulas mais finas, ap6s o ar de secagem passar pelo ciclone, ocorre a
separacdo. E comum, também, a utilizacio de filtros nos spray dryer, que sdo usados para
remover 0 pé mais fino e possiveis substancias volateis poluentes (GHARSALLAOUI et al.,
2007; GOHEL et al., 2009).
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As caracteristicas fisico-quimicas do pd obtido ao final do processo de secagem por
atomizacdo depende de variaveis do processo, algumas ligadas as caracteristicas da
alimentacdo (temperatura de alimentacdo, taxa de alimentagdo, concentracdo dos
componentes, propriedades reolégicas, tamanho das particulas) e outras as especificacdes do
equipamento (temperaturas de entrada e saida, velocidade do ar, pressdo, geometria da camara
de secagem) (KESHAN!I et al., 2015).

O processo de atomizacdo apresenta diversas vantagens, tais como (OLIVEIRA;
PETROVICK, 2010):

e As caracteristicas desejaveis para o produto final podem ser alcancadas por meio da
selecdo adequada do equipamento;

e O controle da uniformidade e do tamanho das particulas obtidas pode ser feita por
meio da manipulacdo das variaveis do processo;

e Os parametros de operacdo podem ser alterados enquanto o equipamento estiver em
uso, sem a necessidade de interrupgéo;

e Rapidez e alto rendimento;

e Utilizacdo em compostos termossensiveis, visto que garante uma baixa agressividade
ao produto, devido ao curto tempo de contanto com a fonte de calor;

e Obtencao de particulas em formato esférico uniforme e com réapida dissolucao, devido
a grande area especifica;

e Baixos custos do processo.

Apesar disso, 0 processo de secagem por atomizacdo também apresenta algumas
desvantagens, como: as grandes dimensfes do equipamento, a necessidade de instalacGes
fisicas adequadas e o0 alto custo inicial.

O processo de spray drying é muito utilizado para a obtencdo de pds a partir de sucos
de frutas e extratos, entretanto, os pos produzidos muitas vezes apresentam caracteristicas
indesejaveis, como alta higroscopicidade, pegajosidade, dificuldade de manipulacéo,
empastamento e compactacéo, devido, principalmente, & grande quantidade de compostos de
baixa massa molar, como agucares e &cidos organicos, que constituem esses materiais. Essas
caracteristicas também impactam durante o processo de secagem, devido a adesdo de
particulas nas paredes do secador, reduzindo, desta forma, o rendimento do processo
(BHANDARI et al., 1993).
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Esse problema pode ser contornado através da utilizagdo de agentes carreadores com
alta massa molecular, os quais aumentam a temperatura de transicdo vitrea, reduzindo a
quantidade de particulas agregadas a parede do secador, além de diminuir a formacdo de
aglomerados e do processo de cristalizacdo durante o armazenamento (RE, 1998; TONON;
BRABET; HUBINGER, 2010).

2.2.2 Materiais Encapsulantes - Maltodextrinas

A selecdo do material de parede adequada que envolvera a substancia de interesse é
uma das etapas mais importantes do processo de microencapsulacdo (VILA; CHAUD;
BALCAO, 2015). Os materiais de revestimento s&o, basicamente, substancias formadoras de
filmes, que sdo selecionadas a partir de uma ampla variedade de polimeros naturais e
sintéticos, os quais sdo escolhidos com base das propriedades fisicas, quimicas e fisico-
quimicas do nucleo (porosidade, solubilidade, etc.) e da parede (viscosidade, propriedades
mecanicas, transicdo vitrea, capacidade de formacdo de filme, etc.), da compatibilidade do
nacleo com o agente encapsulador, do processo utilizado para obter as microcapsulas, das
caracteristicas desejadas para as microcapsulas resultantes e dos fatores econdmicos
(POSHADRI; KUNA, 2010; REBELLO, 2009; TONON, 2009). A selecdo do material de
revestimento e do método de microencapsulacao é interdependente, dessa forma, com base no
método de microencapsulacdo a ser aplicado, o material de parede €é selecionado e vice-versa.
Um material de revestimento ideal deve apresentar as seguintes caracteristicas (AGNIHOTRI
etal., 2012; DESAI; PARK, 2005):

1. Possuir boas propriedades reoldgicas (baixa viscosidade) em altas concentracdes e ser
de facil manipulacdo durante o encapsulamento.

2. Ser capaz de dispersar ou emulsificar o material ativo e estabilizar a emulsao
resultante.

3. Ser insoluvel e ndo reagir com o material a ser encapsulado, tanto durante o
processamento como durante o armazenamento prolongado.

4. Ser capaz de selar e manter o material do nucleo dentro da estrutura formada durante
0 processamento ou armazenamento.

5. Ser capaz de liberar em sua completude o solvente ou outros materiais utilizados
durante a etapa de microencapsulacdo sob secagem ou outras condi¢fes

dessolventizantes.
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6. Ser capaz de oferecer protecdo maxima ao material encapsulado contra condicGes
ambientais (por exemplo, oxigénio, calor, luz, umidade).

7. Ser soltvel em solventes permitidos pela industria de alimentos (por exemplo, agua,
etanol).

8. Possuir baixo custo, alta disponibilidade e possuir status de grau alimenticio.

9. Fornecer as propriedades de revestimento desejadas, tais como resisténcia,

flexibilidade, impermeabilidade, propriedades dpticas e estabilidade.

Dentre os agentes encapsulantes mais utilizados para ingredientes alimenticios (Tabela
4), os polissacarideos sdo os principais, sendo a maltodextrina um dos mais utilizados, pelo

seu custo beneficio.

Tabela 4. Agentes encapsulantes utilizados para ingredientes alimenticios.

Carboidratos Amido, maltodextrinas, xarope de milho, dextrana, sacarose,
ciclodextrinas
Celuloses Carboximetilcelulose, metilcelulose, etilcelulose,

nitrocelulose, acetilcelulose, acetato-ftalato, de celulose,
acetato-butilatoftalato de celulose
Gomas Goma acécia, agar, alginato de sddio, carragena

Lipideos Ceras, parafina, cera de abelha, 4&cido triestearico,
digliceridios, monoglicerideos, ¢6leos, gorduras, 06leos
hidrogenados

Proteinas Gluten, caseina, gelatina, albumina, hemoglobina, peptideos,
proteinas de soja, proteinas do soro do leite

Fonte: Shadid; Han, 1993.

As maltodextrinas podem ser definidas como biopolimeros obtidos a partir da
hidrélise controlada do amido, por meio de processos fisico-quimicos (calor, pressdao ou
acido), enzimaticos (com amilases) ou ambos. Consistem em unidades de a-D-glicose ligadas
primariamente por ligagdes glicosidicas (1—4), que se apresentam como uma mistura de
sacarideos com uma ampla distribuicdo de pesos moleculares entre polissacarideos e
oligossacarideos, com um valor de dextrose equivalente (DE) menor que 20 unidades e
possuem formula geral [(CsH1005)nH20]. O DE mede a quantidade de acUcares redutores
expressos em porcentagem de glicose, em base seca, sendo as medidas de dextrose padrdo o
amido (DE=0) e a glicose (DE=100). Portanto, a medida que o grau de hidrdlise do amido

aumenta, a media do peso molecular diminui e o DE aumenta. Pela definicdo de dextrose
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equivalente, é possivel propor outra definicdo para as maltodextrinas, como os materiais
amilaceos que possuem valor de DE entre 3 e 20, sendo, portanto, os produtos que fazem a
ligacdo entre o amido e o acucar, em termos de tamanho molecular (KEARSLEY;
DZIEDZIC, 1995; MOLLAN et al., 1996; TAYLOR; CHRONAKIS, 2010).

As maltodextrinas tém sido reportadas como excelentes agentes encapsulantes, em
especial para produtos com altos teores de agUcares, como sucos em pds (ADHIKARI et al.,
2004). De maneira geral, as maltodextrinas sdo compostos solUveis em agua, que apresentam
baixa densidade aparente, pouca ou nenhuma docura, sabor suave, ndao amilaceo e podem ser
metabolizados de forma similar ao amido, o que possibilita aplicacGes para pessoas diabéticas
(KEARSLEY; DZIEDZIC, 1995).

As propriedades das maltodextrinas sdo determinadas, primordialmente, pelo valor de
dextrose equivalente atrelado e do grau de polimerizacdo (que é passivel de mudanca de
acordo com o grau de hidrdlise e tratamento enzimatico), pelo perfil de sacarideos e pelo
método o qual foram fisicamente processadas para uso (MOLLAN et al., 1996). Variacoes
nos valores de DE influenciam nas propriedades fisico-quimicas das maltodextrinas. O
aumento da DE resulta no aumento da higroscopicidade, solubilidade, osmolaridade e
capacidade de reduzir o ponto de congelamento. J& a diminuicdo do DE, influencia no
aumento da viscosidade, coesividade e a prevengdo de cristais grossos. (TAYLOR,
CHRONAKIS, 2010).
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3 MATERIAIS E METODOS

As metodologias descritas no presente trabalho foram desenvolvidas no Laboratdrio de
Ciéncia e Tecnologia de Alimentos — LACTAL/UAG/UFRPE, nos Laboratdrios do Centro de
Apoio a Pesquisa da Unidade Académica de Garanhuns — CENLAG e no Laboratério de
Processamento do Departamento de Ciéncias Domésticas, na sede (DCD/UFRPE), os quais
dispuseram da infraestrutura necessaria a execucao da pesquisa. O fluxograma da Figura 5

descreve as principais etapas dos procedimentos que foram realizados.

Figura 5. Fluxograma geral das atividades desenvolvidas.

Aquisicdo da S
matéria-prima » Higienizacgdo » Extracdo alcoodlica

Caracterizagéo
Quantificacédo de fisico-quimica da
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Avaliacdo da Microencapsulaca
estabilidade do » 0 do extrato de . [Caracterlzagao das]

Rotaevaporacéo

extrato beterraba microparticulas

Andlise dos dados

Fonte: Autor, 2019.
3.1 Obtencdo e Preparo da Matéria-Prima

As beterrabas (Beta vulgaris) foram adquiridas, em um unico lote, no mercado local
da cidade de Garanhuns no Estado de Pernambuco. Apds a compra, as beterrabas foram

mantidas sob refrigeracdo (5,0 £ 1,0 °C) até o inicio dos trabalhos.
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As beterrabas selecionadas para o estudo foram lavadas com agua corrente e escova
para eliminagdo de sujidades, passaram por uma etapa de desinfeccdo com agua clorada com
100 ppm de cloro ativo por 10 minutos, conforme preconizado por Chitarra (2007), para a
diminuicdo da carga microbiana presente nas superficies das hortalicas. Em seguida, as
beterrabas foram enxaguadas com &gua corrente. Apos a limpeza, seguiu-se a etapa de
obtencg&o do extrato de beterraba.

Para algumas analises fisico-quimicas realizadas na beterraba in natura, utilizou-se o

suco obtido a partir da centrifugacédo feita em aparelho doméstico.
3.2 Obtencgéo do Extrato de Beterraba

A obtengdo do extrato seguiu a metodologia proposta por Cuchinski, Caetano e
Dragunski (2010), com modificacdes. Foram utilizados 50 g de beterraba in natura,
previamente descascada e cortada em pedacgos pequenos e triturada em 100 mL de alcool a 70
% (proporgéo 1:2 m/v) em um multiprocessador de alimentos (Dellar Platinum) por 30
segundos. A mistura foi deixada sob maceragdo por 48 horas, ao abrigo da luz e sob
refrigeracdo (5,0 £ 1,0 °C). Apos esse periodo, a mistura foi filtrada a vacuo para eliminacéao
de residuos sélidos, em papel-filtro. A fracdo liquida foi levada para evaporacédo do etanol em
evaporador rotativo (SL-126, Solab) a 50 °C até atingir volume constante. As operacGes de
extracdo foram realizadas varias vezes até se obter volume suficiente para o estudo, e a cada
extracdo, o conteudo era congelado. Ao final, todas as aliquotas de extrato foram
homogeneizadas em um unico recipiente e o volume foi armazenado em frasco escuro e

mantido congelado (-18,0 £ 1,0 °C) até 0 momento do uso.

3.3 Analises Fisico-Quimicas da Beterraba in natura e do Extrato de Beterraba

A beterraba in natura e o extrato de beterraba obtido foram avaliados quanto aos
teores de umidade, pH, acidez titulavel, cinzas, acucares redutores, solidos solGveis e

betalainas totais.

3.3.1 Umidade

Para a determinacdo da umidade, primeiramente, foram pesados 2g da amostra em
capsula de porcelana, que posteriormente foi aquecida por 3 horas em estufa a 105 °C. Apds
isso, o material foi resfriado em dessecador até a temperatura ambiente e pesada. As

operacOes de aquecimento e pesagem foram realizadas até a amostra atingir peso constante.
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Ao atingir este ponto, foi calculada diferenca de massa antes e apds o aquecimento (Instituto
Adolfo Lutz, 2008).

As amostras do extrato de beterraba passaram por uma etapa inicial de evaporacdo do
liqguido em banho-maria antes de irem para a estufa.

O percentual de umidade foi calculado por meio da Equagédo 1.

100 X N
Umidade = ——— 1)
P
Onde:
N — Diferenca entre a massa da amostra antes e apds aquecimento em estufa

P — Numero de gramas da amostra

332 pH

O pH foi determinado por leitura em pHmetro digital (precisdo + 0,01pH, MARCONI,
PA 200), em equipamento previamente calibrado, por leitura direta (Instituto Adolfo Lutz,
2008).

3.3.3 Acidez total titulavel

Para a determinacdo da acidez total titulavel foram pipetados 10 mL das amostras de
beterraba in natura e extrato de beterraba em béquer de 300 mL, contendo 100 mL de &gua,
agitando moderadamente. Com o pHmetro ja calibrado, mergulhou-se o eletrodo na solucéo.
As amostras foram tituladas com uma solucéo de hidréxido de sodio a 0,1 M até uma faixa de
pH de 8,2 — 8,4 (Instituto Adolfo Lutz, 2008).

O resultado foi expresso em gramas de &cido citrico por 100 g da amostra, segundo a

Equacéo 2.
nX N X Eq
ATT(g/1009) = o35 (2)
Onde:

N - Normalidade da solug&o de hidréxido de sodio.
n - Volume de solucdo de hidréxido de sodio gastos na titulagdo em mL.
p - Massa da amostra em gramas.

Eq - equivalente-grama do acido citrico (64,02).
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3.3.4 Cinzas

O teor de cinzas foi determinado mediante metodologia proposta pelo Instituto Adolfo
Lutz (2008). As amostras que foram submetidas a estufa para a analise de umidade, foram
aquecidas em mufla a 550 °C até a completa incineracdo da matéria organica. As amostras
foram resfriadas em dessecador até a temperatura ambiente e pesadas. As cinzas resultantes,
de aspecto ligeiramente acinzentado, representam toda a matéria inorganica presente nas

amostras.

O teor de cinzas foi expresso em g/100g de amostra segundo a Equacéo 3.

100 X N
Cinzas por centom/m = — 3)

Onde:
N = n° de g de cinzas

P =n°de g da amostra

3.3.5 Acucares redutores

Para a determinacdo de acUcares redutores foi utilizado a metodologia proposta pelo
Instituto Adolfo Lutz (2008), que € um método espectrofotométrico e utiliza o &cido 3,5-
dinitro salicilato (DNS). Primeiramente, 2 mL da amostra de beterraba in natura centrifugada
e do extrato de beterraba foram colocados cada qual em tubos de ensaio com 1 mL do
reagente DNS. Em seguida, as amostras foram aquecidas em banho-maria a 100 °C por 5
minutos. Depois de resfriada, realizou-se a leitura em espectrofotdmetro a 540 nm. Os

resultados foram expressos em porcentagem.

3.3.6 Solidos Soluveis

O teor de sdlidos solUveis totais (SST), para ambas as amostras, foi realizado de
acordo com o método proposto pelo Instituto Adolf Lutz (2008), sendo determinado por
leitura direta em refratbmetro digital da marca Homis modelo HRE-32k, onde foram
transferidas trés gotas da beterraba centrifugada e do extrato de beterraba para o prisma do

refratdmetro. O valor obtido foi expresso em graus Brix a 20 °C.
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3.3.7 Teor de betalainas

O contetdo de betalainas foi determinado conforme descrito por Stintzing et al.
(2005). Primeiramente, a amostra foi diluida em solucdo de Mcllvaine de pH 6,5 até obter
uma leitura em espectrofotdmetro entre 0,8 e 1,0 nos respectivos comprimentos de ondas para

betaxantinas e betacianinas, conforme descrito pela Equagéo 4.

A X DF x MW x 1000)
ex1

BLC [mg/L] = 4)

Onde A é o valor da maxima absorbancia corrigida pela leitura a 600 nm, DF é o fator
de diluicdo e 1 € o caminho Otico da cubeta (1 cm). Para a determinacdo dos conteudos de
betacianinas (Bc) e betaxantinas (Bx), 0s principais componentes das betalainas na beterraba,
a massa molar (MW) e o coeficiente de extingdo molar (¢) da betanina (MW =550 g/mol; € =
60,000 L mol* cm™ por H20; A = 538 nm) e da xantina (MW = 308 g/mol; & = 48,000 L mol
cmt por H20; A =480 nm) serdo aplicados, respectivamente. O contetdo de betalainas totais

é a soma das betaxantinas e betacianinas presentes nas amostras.

3.4 Estudo da estabilidade da betaciana em diferentes temperaturas e pH no Extrato

de Beterraba

3.4.1 Avaliacdo da Cinética de Degradacdo Térmica

A andlise foi realizada conforme metodologia proposta por Bastos et al. (2015) e
Rosa, Antelo e Rosa (2018), com modificacdes.

Amostras de 0,1 mL de extrato de beterraba foram colocadas em tubos de ensaio com
tampa de rosca e submetidas a quatro temperaturas (50, 60, 70 e 80 °C) em banhos
termostatizados, sendo retiradas aliquotas periodicamente até que se atingiu a metade (50 %)
da concentracdo inicial das betalainas. O monitoramento da degradacdo foi determinado
através de leitura espectrofotométrica a 538 e 600 nm (em teor de betacianinas). A partir dos
dados obtidos no espectrofotdmetro foi possivel estimar os parametros cinéticos da

degradacédo do pigmento presente no extrato.
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3.4.1.1 Constante cinética de degradacéo

As constantes cinéticas de degradacdo das betacianinas (Kq) foram estimadas através
da regressdo dos dados experimentais tempo, concentracdo ao longo do tempo e concentragédo

inicial, para cada temperatura estudada, segundo a Equacéo 5.

Ingh = —Kd X Cg (5)

Onde:

Csg é a concentracdo de betacianinas em mg/100 g de beterraba
Cao é a concentragdo inicial de betacianinas

t € o tempo em segundos

Kd é a constante cinética de degradacéo em s.

3.4.1.2 Tempo de Meia-vida

O tempo de meia-vida (t;,,), que € 0 tempo para que a concentragdo do composto

considerado seja reduzida & metade do seu valor inicial, foi calculado segundo a Equagéo (6).

-2 ®)
Y27 kd

Onde Kd é a constante cinética de degradagdo em s™.

3.4.1.3 Valor de redugéo decimal (D)

O valor de reducdo decimal foi determinado conforme Mercali et al. (2013) através da
Equacéo 7.

_ In(10) (7)
b= Kd

3.41.4 Valorz

O valor Z foi determinado conforme Peron, Fraga e Antelo (2017), por meio de

regressdo linear através da Equacéo 8.
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1
logD=ZXT+B ®)

Onde:
D — Valor de reducéo decimal
T — Temperatura (°C)

B — Coeficiente linear fornecido pelo grafico

3.4.1.5 Equacéo de Arrhenius

A equacdo de Arrhenius, Equacdo 9, relaciona a temperatura e a constante de
velocidade para reacOes elementares, permite que sejam determinados a energia de ativagdo e

o fator de frequéncia da reacdo de degradacao.

Kd = A X e% ©)
Onde:

Kd ¢ a constante cinética de degradagdo em s

A ¢ o fator de frequéncia em s

Ea é a energia de ativacdo da reacdo de degradacdo em kJ/mol

T é a temperatura em Kelvin

R é a constante dos gases em kJ/mol. K.

3.4.1.6 Andlise termodinamica

Os parametros de Entalpia (AH), energia livre de Gibbs (AG) e entropia (AS) do
processo térmico das betacianinas, foram determinados, conforme Rosa, Antelo e Rosa

(2018), pelas Equacdes 10, 11 e 12, respectivamente.

AH=E, —RXT (10)
Kdxh (11)

AG——RXTxln(KBxT)
_ AH-AG (12)

AS
T
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Onde:

Ea — Energia de ativagao

R — Constante dos gases ideais (R = 8,314 J/mol.K
T- Temperatura em kelvin

Kq — constante cinética

Kg — Constante de Boltzmann (1,3806 x 102 J/K)
H — Constante de Planck (6,6262x103* J-s)

3.4.2 Auvaliacédo da estabilidade em funcdo do pH

A andlise da estabilidade ao pH foi adaptada de Mello (2014). Foram submetidas
amostras do extrato de beterraba em solucdes tamponadas de Mcllvaine (3,0; 4,0; 5,0; 6,0;
7.0; 8,0) em temperatura ambiente (25 °C) durante um periodo de 1 hora. A cada 15 minutos,
eram retiradas aliquotas e medidas as absorbancias em espectrofotémetro a 538 e 600 nm.

A partir dos dados obtidos, foi verificado o pH que proporcionava a méaxima
absorbancia para as betacianinas no comprimento de onda considerado e o percentual de

perdas do pigmento ao longo do periodo estabelecido.

3.5 Microencapsulamento dos Pigmentos da Beterraba

Foram utilizados como agentes encapsulantes a maltodextrina com dextrose
equivalente (DE) 15 e 20 MOR-REX® 1910, da Corn Products (Mogi-Guacu, Brasil)
Solucdes dos agentes encapsulantes foram preparados em uma concentragdo final de 30%
(m/v) antes da adicdo do extrato de beterraba. As solu¢des dos materiais de parede foram
avaliadas quanto a sua eficiéncia de microencapsulamento.

O extrato de beterraba foi adicionado aos materiais de parede, na proporcao 1:3 (V/v),
respectivamente. As misturas resultantes foram homogeneizadas em um agitador magnético,
mantidas a 30 °C e submetida a secagem por atomizacao.

A secagem foi realizada utilizando o secador por atomizacdo Mini-Spray-Dryer LM
modelo MSD 1.0 (LABMAQ do Brasil LTDA). - IDSO) — Piracicaba/SP), segundo condigdes
proposta por Maia (2017), vazdo do liquido 0,79 L/h, com bico injetor de 1,2 mm de
diametro, fluxo de ar de 38 m*-h%, pressdo do ar 0,6 bar e temperatura de entrada de 150 °C e
temperatura de saida de 91 °C. Os pds obtidos pelos diferentes carreadores foram

acondicionados em frascos de vidro &mbar e mantidos sob refrigeracéo.
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3.6 Caracterizagdo do Extrato Microencapsulado

3.6.1 Rendimento de microencapsulacéo

O rendimento de microencapsulacédo foi avaliado conforme metodologia proposta por
Su et al. (2008) e Wu et al. (2014) e calculado mediante a razdo entre a massa das
microcapsulas obtidas ao final do processo e a massa das substancias iniciais adicionadas

(extrato de beterraba e materiais de parede).

3.6.2 Umidade
A umidade dos p6s microencapsulados foram realizados conforme o item 3.3.1.
3.6.3 Atividade de 4gua

A atividade de agua (aw) das amostras microencapsuladas foi medida em aqualab.

3.6.4 Higroscopicidade

A analise foi realizada mediante metodologia proposta por Cai e Corke (2000) e
Fritzen-Freire et al. (2012). Foram pesadas amostras de 2 g e colocadas em placas de Petri,
posteriormente armazenadas por uma semana em um dessecador contendo uma solugéo
saturada de NaCl (75,3 % UR). A higroscopicidade foi calculada por meio da massa de agua

adsorvida pela amostra e expressa em g de dgua adsorvida por 100 g de matéria seca.

3.6.5 Densidade aparente

A densidade aparente foi avaliada conforme descrito por Venil et al. (2016). Foram
pesados 1 g de amostra e colocados em uma proveta de 10 mL. A proveta foi batida 10 vezes
sobre uma superficie de borracha a uma altura de 10 cm. O volume marcado e gravado e a

massa foram usados para calcular a densidade aparente em termos de g/mL.

3.6.6 Solubilidade

A solubilidade foi determinada de acordo com o método proposto por Cano-Chauca et
al. (2005), com modifica¢bes. Foram pesados 1 g de amostras e adicionados 100 mL de agua
destilada, em seguida, as amostras foram submetidas a uma agitacdo por 5 minutos. As
solucBes foram centrifugada a 3000xg por 5 minutos, em centrifuga Sorvall ST 16R. Uma
aliquota de 20 mL do sobrenadante foi transferida para uma placa de Petri previamente tarada,
sendo em seguida aquecida em estufa a 105 °C por 5 horas. Por diferenca de peso, o peso final

de pd na placa foi determinado, e calculou-se o percentual de solubilidade.
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3.6.7 Molhabilidade

A molhabilidade dos p6s obtidos foi determinada pelo método descrito por Fuchs et al.
(2006). Um grama do po foi polvilhado sobre a superficie de 100 mL de agua destilada a
temperatura ambiente (20 °C) sem agitacdo. O tempo necessario para as particulas
submergirem e desaparecem da superficie da agua foi medido e usado para comparacédo entre

as amostras.

3.6.8 Retencdo de betalainas

A anélise foi realizada conforme metodologia proposta por Silva et al. (2013), com
modificacOes. A andlise de retencdo de betalainas foi realizada por meio da comparagdo dos
teores dos pigmentos presentes na solucdo de alimentagdo, antes de ser atomizada, e a
quantidade residual de betalainas presentes nos pés. Para isso foi realizada a reconstituicdo do
extrato, solubilizando-se certa massa de extrato em pé em &gua, a fim de se obter o0 mesmo
teor de sélidos do extrato antes da atomizacao. Apos isso, as solugdes foram centrifugadas por
10 minutos em 2000xg. Em seguida, os teores de betalainas das solu¢des de alimentacao e dos

extratos dos pds reconstituidos foram determinados conforme o item 3.3.7.

3.6.9 Andlise da Cor

A determinacdo foi realizada utilizando um colorimetro portatil manual Konica
MINOLTA CR-10, que mediu os parametros L* (luminosidade), a* (componente vermelho-

verde) e b* (componente amarelo-azul).

Os parametros de tonalidade (H°) e saturagdo (C*) foram calculados a partir dos

valores de a* e b*, conforme as equacdes 13 e 14, respectivamente.

H’= arctan (g) (13)
C x=+a **+ b *? (14)

Para se calcular a diferenca global de cor (AE), foi realizada a reconstituigéo do extrato:
solubilizando-se certa massa de extrato em pé em agua, a fim de se obter 0 mesmo teor de
solidos do extrato antes da atomizacdo. A diferenca global de cor entre o extrato antes da

atomizacao e o po reconstituido sera obtido pela Equagéo 15.



45

AE = /(AL %)% + (Aa %)? + (4b *)? (15)

3.7 Anélise dos Dados

Todas as andlises foram realizadas em triplicatas, e os dados obtidos foram analisados
estatisticamente por meio de ANOVA e Teste de T de Student, ao nivel de significancia de

5%, com auxilio do software Minitab v 17.1.0.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Caracterizacgao fisico-quimica da beterraba in natura e do extrato de beterraba

Os resultados da caracterizacdo fisico-quimica da beterraba in natura e do extrato de

beterraba obtido encontram-se dispostos na Tabela 5.

Tabela 5. Caracterizacéo fisico-quimica da beterraba in natura e do extrato de beterraba.

Anélises Beterraba in natura Extrato de beterraba
Umidade (g/100g) 88,32 + 0,557" 92,21 +0,1705?
Sélidos totais (g/100g) 11, 68 + 0,557° 7,79 +0,1705"

pH (25 °C) 5,893 + 0,0058° 5,547 + 0,0058"

Acidez titulavel (g/100g) 0,086 + 0,0014° 0,104 + 0,0
Cinzas (g/100g) 1,373 + 0,1345? 0,8612 + 0,0502°
Acucares redutores (g/100g) 0,838 + 0,0084° 0,925 + 0,0382%

Solidos solaveis (°Brix) 7,467 +0,0577" 8,5+0,0?

Betalainas totais (mg/100g) 38,75 + 0,0156" 44,96 + 0,0206%

Médias seguidas de mesmo expoente na mesma linha, ndo diferem estatisticamente a um nivel de 5% pelo teste t
de Student. Fonte: Autor, 2019.

4.1.1 Umidade

O resultado da analise de umidade mostrou um teor de 88,32% para a beterraba in
natura, sendo condizente com os resultados encontrados por Ramos et al. (2016), Kale et al.
(2018), e Chhikara et al. (2018), nos valores de 89,83%, 87,5% e 85%, respectivamente. O
valor de umidade encontrado também estar de acordo com os preconizados pelas tabelas de
composicao alimentar, tanto a TACO (86%) quanto a da USDA (87,58%).

O extrato de beterraba apresentou um teor de umidade de 92,21%, indicando, dessa
forma, a existéncia de quantidades significativas do solvente. Almeida et al. (2015), na
obtencgéo de corante de repolho roxo, verificou um valor de 95,5% de umidade para o extrato
alcoolico, valor acima também do repolho roxo in natura, o qual apresentou umidade de 90,3
%.
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4.1.2 Solidos soltveis

Em relagdo ao teor de sdlidos solveis, a beterraba in natura apresentou um valor de
7,467 °Brix. Aquino et al. (2006), verificou valores entre 8 e 10,4 °Brix para beterrabas
produzidas com doses variadas de nitrogénio.

Os solidos soltveis medem a quantidade de substancias que se encontram dissolvidos
em um determinado solvente, que em relacdo aos alimentos é a agua, e, possui faixa de
variacdo entre 2% e 25% (CHITARRA; CHITARRA, 2005).

Segundo Wruss et al. (2015), diversos determinantes naturais, tais como a composicao
do solo, o grau de precipitacdo anual total, o clima local e as horas de insolacdo, séo fortes
influenciadores do acimulo de nutrientes e compostos fitoquimicos que as plantas, ou partes
das plantas, e frutos apresentam.

O extrato de beterraba apresentou um teor de solidos soltveis de 8,5 °Brix, valor
acima do teor da beterraba in natura, o que pode ser explicado pela concentracdo dos sélidos
presentes na matéria-prima pelo processo de extracao.

413 pH

O pH encontrado para a beterraba in natura foi de 5,893, valor proximo aos relatados
por Hernandes (2006) e Ramos et al. (2016), que encontraram valores de pH para a beterraba
in natura de 5,963 e 5,87, respectivamente, assemelhando-se ao encontrando no presente
trabalho.

O extrato de beterraba apresentou valor de pH de 5,547, podendo inferir, desta forma,
que o processo de extracdo executado, permitiu a relativa constancia do pH da beterraba in
natura para o extrato, sendo esta estabilidade de grande importancia para as betalainas, visto
gue suas caracteristicas sdo influenciadas pelo pH do meio onde se encontram. Nesse sentido,
segundo Huang e Elbe (1987), a faixa de pH de 5,5 a 5,8, permite a maxima estabilidade para
solucéo de betanina na presenca de oxigénio, o que foi apresentado pelo extrato de beterraba

no trabalho.

4.1.4 Acidez titulavel

A analise de acidez titulavel forneceu um valor de 0,086 g de acido citrico por 100 g
para a beterraba in natura, semelhante ao encontrado por Sardella, (2016), que relatou um
valor de 0,08 g/100 (acido citrico) g, e por Sanches et al. (2016), 0,089 g/100 (acido citrico) g,

que avaliou amostras de beterrabas armazenadas por seis dias sob refrigeracéo a 5 °C.
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De acordo com Cecchi (2003) os &cidos organicos tém influéncia nos alimentos em
diversas caracteristicas sensoriais, como o sabor, odor e cor, e sobre a estabilidade e qualidade
dos produtos.

O extrato de beterraba apresentou valor de 0,104 g/100 (acido citrico) g para a acidez,
valor acima do apresentado pela beterraba in natura. Santos et al. (2013) e Sardella (2016),
também verificaram um aumento na acidez tituldvel em relacdo a matéria-prima para a
extracdo de repolho roxo e beterraba, respectivamente. O que pode estar relacionado a

extracdo e concentracdo dos compostos organicos presentes.

415 Cinzas

O teor de cinzas para a beterraba in natura apresentou valor de 1,373 g/100g, proximo
aos encontrados por Kale et al. (2018) de 1,4 g/100g e por Ramos et al. (2016) de 1,28
9/100g. Avaliando a composigdo quimica de beterrabas in natura e desidratadas em diferentes
tempos de desenvolvimento, Biondo et al. (2014) encontrou valor de 1,5 g/100g para as
beterrabas com 100 dias de maturacéo.

O extrato de beterraba apresentou teor de 0,8612 g/100g para a analise de cinzas, valor
inferior ao apresentado pela beterraba in natura. Almeida et al. (2015) também relatou valores
inferiores de cinzas para 0s extratos alcoolico e aquoso em relacdo a matéria-prima.

O contetdo de cinzas em produtos alimenticios € um indicativo do total de minerais
presentes, podendo ser utilizado como medida geral da qualidade, visto que maiores teores de
cinzas indicam maiores teores de calcio, magnésio, ferro, fésforo, sédio e outros componentes
minerais nos frutos. Além disso, analises de cinzas sdo frequentemente usadas como critério
para a identificacdo de alimentos (ALMEIDA et al., 2015).

4.1.6 Acucares redutores

Os valores de acucares redutores para a beterraba in natura e para o extrato de
beterraba foram de 0,838 e 0,925 g/100 g, respectivamente. Esse aumento na quantidade de
acucares redutores pode ter relacdo com o processo de remogéo do solvente realizado sobre o
extrato de beterraba, no qual pode ter ocorrido aumento na quantidade de monossacarideos
devido a elevagdo da temperatura.

Acucares redutores, como a glicose e frutose, sdo carboidratos que possuem seu grupo
carbonilico livre, capaz de oxidar em solucédo alcalina. Por essa razdo, utiliza-se o acido 3,5-
dinitrosalicilico (agente oxidante presente no reativo DNS), que em condi¢6es alcalinas, reage

com o carbono carbonilico de agucares redutores e se reduz a acido 3-amino-5-nitrosalicilico,
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um composto corado cuja absorcdo de luz é méxima no comprimento de onda 540 nm
(SANTOS et al., 2017).

O valor apresentando de agUcares redutores para a beterraba in natura no trabalho foi
superior ao relatado por Ramos et al. (2016), o qual encontrou um valor de 0,18 para a
beterraba in natura. Os autores também verificaram um aumento na porcentagem de agucares
redutores em amostras de beterrabas que sofreram tratamentos térmicos, o que se deve ao fato
de que em altas temperaturas ocorre a separacao do complexo de amido nos tecidos vegetais
induzindo a formacg&o de monossacarideos, como a glicose.

Ferreira (2010) também verificou um aumento no contetido de acUcares redutores de
polpas de residuo do processamento minimo de beterraba apds a pasteurizacdo realizada em

65 °C durante 30 minutos.

4.1.7 Betalainas

O teor de betalainas encontrado para a beterraba in natura apresentou um valor de
38,75 mg/100g em base umida, estando dentro da faixa estabelecida por Stintzing e Carle
(2007), onde o teor comumente encontrado de betalainas, em beterrabas vermelhas, varia de
40 a 160 mg/100 g de massa fresca. De acordo com Bazaria e Kumar (2016a), o contetdo de
betalainas depende de muitos fatores, como o tamanho das raizes, a cultivar e as condi¢des
climaticas e agricolas.

Ja o extrato de beterraba apresentou um teor de betalainas de 44,96 mg/100g em base
Umida, valor acima dos relatos por Azeredo et al. (2007) e Pitalua et al. (2010), que
encontraram valores de 28,82 mg/100g e 13,58 mg/100g, respectivamente.

A extracdo com etanol em conjunto com a agua mostra-se mais eficiente que a com 0s
solventes puros, visto que a combinacdo de ambos cria um ambiente moderadamente polar,
propicio a extragdo de compostos bioativos, como as betalainas (ALVES; MONTEIRO;
POMPEU, 2018; CHIRINOS et al., 2007).

4.2 Cinética de Degradacdo Térmica das Betacianinas

Amostras do extrato de beterraba foram submetidas a temperaturas de 50, 60, 70 e 80
°C, de modo a se obter as constantes de degradacdo térmicas, além de outros parametros
importantes, como o tempo de meia-vida, para cada condi¢do proposta. A Tabela 6 apresenta

0s para@metros de inativacdo térmica das betacianinas presentes no extrato de beterraba.
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Tabela 6. Pardmetros cinéticos da degradagdo das betacianinas do extrato de beterraba.

TEC)  ka(lfs) R? tuz () D (h) Z (°C)
50 2%x107° 0,91 9,63 31,98
60 8 % 10_5 0,93 2,41 7,99 25 44
70 2x107% 0,98 0,96 3,19
80 3x 1074 0,96 0,64 2,13

Fonte: Autor, 2019.

O coeficiente de degradacdo térmica das betacianinas do extrato de beterraba
apresentou valores entre 0,2 a 3 x10* s e foi observado que o aumento da temperatura
promove incrementos nos valores de kq, ou seja, 0 aquecimento progressivo promove um
aumento na taxa de degradacao das betacianinas. Esse fato pode ser facilmente verificado por
meio do tempo de meia-vida, o qual indica o tempo para a concentracao do pigmento diminuir
a metade, apresentou diminuicdo ao passo gque a temperatura aumentou. Observa-se também
uma maior estabilidade entre 50 e 60 °C, enquanto que nas temperaturas entre 70 e 80 °C, as
betacianinas apresentaram tempo de meia vida menor que 1 hora.

Resultados préximos foram encontrados por Bastos et al. (2015), o qual também
estudou a cinética de degradacdo de betanina e relatou valores entre 6,42 a 0,39 h para o
tempo de meia-vida, entre as temperaturas de 50 a 80 °C, respectivamente.

Fernandez-Lopez et al. (2013), estudando a cinética de degradacdo de betacianinas
provenientes de beterrabas e opuntia, verificaram menores tempos de meia-vida, de ambos os
pigmentos, nas temperaturas de 50 e 70 °C, em relacdo aos encontrado no presente trabalho.
Segundo os autores, diferencas de estabilidade entre pigmentos de mesma classe se deve a
diferencas estruturais e compostos adicionais que afetam a estabilidade presentes nas
respectivas matrizes.

A degradacdo das betalainas, como verificados por Gongalves et al. (2013) e Mabit et
al. (2008), apresenta um comportamento de uma reagdo de cinética de primeira ordem, onde a

evolucéo da concentracdo dos compostos pode ser descritos pela Equacao 16:

C/CO = Kt (16)
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Onde C representa a concentracdo do pigmento em determinado tempo, Co, a concentragéo
inicial e kg a constante de degradacdo térmica. A curva que descreve a diminuicdo dos
compostos ao longo do tempo apresenta formato linear. Esse comportamento foi observado na
degradacéo das betacianinas no presente trabalho, o qual pode ser percebido no ensaio de 70

°C na Figura 6.

Figura 6. Perfil de degradacdo térmica das betacianinas no extrato de beterraba a temperatura

de 70 °C.
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Fonte: Autor, 2019.

O valor de reducédo decimal (D) das betacianinas apresentou valores entre 31,98 a 2,13
h entre as temperaturas de 50 a 80 °C. O valor D é o tempo necessario para reduzir a
concentracdo de um composto por um fator de 10, ou em outras palavras, 0 tempo necessario
de exposicdo a uma certa temperatura constante para se produzir uma reducdo de 90 % do
composto (MARTINUS; BOEKEL, 2008).

O valor D varia grandemente com o aumento da temperatura, visto que 0 processo
degradativo é intensificado nessas condi¢des. Como verificado a partir da temperatura de 60
°C, intensificado como o aumento, a répida degradacdo das betacianinas torna esses
pigmentos pouco viaveis a se utilizar em processamentos 0s quais necessitem de tais
condigdes em periodos prolongados de tempo.

Outro parametro cinético que é muito utilizado para medir a sensibilidade a
temperatura de compostos é o valor Z, o qual representa o intervalo de temperatura que

ocasiona uma variacdo de 10 vezes na velocidade de degradacdo. Quanto menor o valor de Z,
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maior a variacdo de velocidade de degradacdo com a variacdo de temperatura (Y. WANG,
T.D. WIG, J. TANG, 1987).

O valor Z é determinado por meio da andlise de regresséo linear, através do grafico
que avalia a dependéncia do valor D, em forma logaritmica, em relacdo a temperatura (Figura
7).

Figura 7. Valor Z para o pigmento das betacianinas presentes no extrato de beterraba.
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Fonte: Autor, 2019.

O valor de Z encontrado para as betacianinas no extrato de beterraba foi de 25,44 °C.
Como observado por Peron, Fraga e Antelo (2017), o valor Z indica que os fatores térmicos
de resisténcia para alguns atributos alimentares, como a cor ou nutrientes, S&o0 maiores que 0S
apresentados por alguns esporos ou células vegetativas, dessa forma, a taxa de destruicdo dos
pigmentos em termos de aumento de temperatura sdo menores. Assim, o valor encontrado no
presente estudo € parametro muito importante, uma vez que os pigmentos do extrato de
beterraba poderao sofrer variacdo de temperatura em um processo, abaixo do valor encontrado
de Z, sem grandes perdas para a cor do produto. Dessa maneira, 0s pigmentos de beterraba
podem ser utilizados em alimentos que sofrem processos térmicos, como a pasteurizacéo e o
branqueamento, conservando suas cores originais e viabilizando seu emprego pela inddstria
alimentos.

Em relacdo a energia de ativacdo, esta pode ser representada como a barreira de

energia que as moléculas precisam atravessar para induzir a reacdo. A medida que se aumenta
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a temperatura, mais moléculas sdo capazes de superar essa barreira de energia, o que explica,
qualitativamente, o efeito da temperatura sobre as taxas de degradacdo (MARTINUS;
BOEKEL, 2008).

Figura 8. Gréafico de Arrhenius para a determinacao da energia de ativacdo (Ea) para a
degradacio da betacianinas (R? = 0,9559).
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Fonte: Autor, 2019.

O valor da energia de ativacdo encontrado para a betacianinas foi de 86,28 kJ/mol (R?
0,96), semelhante aos relatados por Bastos et al. (2015) e Saguy, Kopelman e Mizrahi (1978),
0s quais encontraram valores de 86,69 e 86,60 kJ/mol, respectivamente.

Os valores termodinamicos de reacdo podem fornecer informagdes valiosas ao estudar
uma ampla variedade de fendmenos fisicos, quimicos e bioquimicos (MERCALI et al., 2015).
Na Tabela 7 encontram-se o0s parametros termodinamicos referentes a inativacdo das

betacianinas no extrato de beterraba.

Tabela 7. Pardmetros da termodindmico das betacianinas do extrato de beterraba.

T (°C) AH (kJ/mol) AG (kJ/mol) AS (J/mol.k)
50 83,59 108,43 -76,84
60 83,51 108,03 -73,59
70 83,43 108,74 -73,76
80 83,34 110,80 77,75

Fonte: Autor, 2019.
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A entalpia de inativacdo AH mede a barreira de energia que as moléculas devem
superar para atingir o estado de transicdo, e esta relacionado a forca das ligacdes que sdo
quebradas e formadas durante a criacdo desse estado (SILVA; CRISPIM; VIEIRA, 2017;
VIKRAM; RAMESH; PRAPULLA, 2005).

A AH apresentou valores entre 83,34 e 83,59 kJ/mol entre as temperaturas estudadas.
O valor positivo indica um estado endotérmico entre o complexo ativado e o reagente. Foi
verificado também uma ligeira diminuicado da AH com o aumento da temperatura, apontando
que a barreira de energia para se quebrar as ligacdes € menor em temperaturas mais elevadas,
sinalizando, dessa maneira, que taxas mais elevadas de degradacdo s&o atingidas com o
aumento da temperatura (PERON; FRAGA; ANTELO, 2017).

Peron, Fraga e Antelo (2017) avaliando a cinética de degradacdo térmica de
antocianinas entre as temperaturas de 50 a 90 °C, relatou valores de AH entre 90,6 a 90,9
kJ/mol para os pigmentos provenientes da jucara (Euterpe edulis Martius) e entre 89,4 a 89,8
kJ/mol para os pigmentos provenientes da “Italia” grapes (Vitis vinifera L.). Para betalainas,
s80 escassos 0s estudos sobre parametros cinéticos, o que reforca as pesquisas nesta area.

A energia livre de Gibbs (AG) ¢ descrito como uma medida do equilibrio e
espontaneidade de uma reacdo, representando a diferenca entre o estado ativado e o estado
dos reagentes (PERON; FRAGA; ANTELO, 2017). A AG apresentou valores entre 108,03 e
110,80 kJ/mol entre as temperaturas estudadas, o valor positivo indica que a reagdo de
degradacdo das betacianinas ndo € espontanea. O que comprava a acdo de fatores externos,
tais como a temperatura, na degradacao deste pigmento.

Mercali et al. (2015) verificou valores de AG entre 102,5 a 104,2 kJ/mol para
antocianinas provenientes de suco de jaboticaba (Myrciaria cauliflora) aquecidas em
temperaturas entre 70 a 90 °C.

A entropia (AS) ¢ uma medida que demonstra a desordem das moléculas e seu valor
negativo indica que o estado de transicdo alcancado pelas moléculas esta mais organizado se
comparado ao estado inicial (SILVA; CRISPIM; VIEIRA, 2017).

A AS apresentou valores entre -77,75 e -73,59 J/mol.k entre as temperaturas
estudadas. Foi verificado uma diminui¢do da AS com o aumento da temperatura. De acordo
com Georgieva, Zvezdova e Vlaev (2012), alteragdes nos valores de AS estao relacionados a
formagéo do complexo ativo pelos reagentes, indicando a proximidade do sistema em atingir
o seu equilibrio termodindmico. Baixos valores de AS revelam que o material passou por

algum tipo de rearranjo fisico ou quimico de sua estrutura inicial, estando agora mais proximo
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de seu equilibrio termodinamico, ou seja, estd menos reativo e, por conseguinte, aumentando
o0 tempo necessario para formar o complexo ativado.

Peron, Fraga e Antelo (2017) verificou valores de AS entre -77,5 a -72,6 J/mol.k para
as antocianinas da “Italia” grapes (Vitis vinifera L.). J& Mercali et al. (2013), relatou valores
de AS entre -81,91 a -80,15 J/mol.k, para a degradacdo de antocianinas de polpa de acerola,

entre as temperaturas de 75 a 90 °C, por meio de aquecimento 6hmico.

4.3 Avaliacdo da estabilidade das betacianinas em funcéo do pH

A estabilidade das betacianinas foi verificada submetendo o extrato de beterraba a
diferentes pH e analisando o efeito produzido na absorbancia em 538 nm. A figura 9 mostra
os valores das absorbancias demonstradas pelas betacianinas ap6s 60 minutos em contato com

os diferentes pH em temperatura ambiente (25 °C).

Figura 9. Efeito do pH sobre a absorbancia das betacianinas.
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Fonte: Autor, 2019.

Como esperado, as betacianinas apresentaram uma maior absorbancia no intervalo de
pH entre 4 e 6, com um pico no pH 5, indicando que essa regido possibilita uma maior
estabilidade para os pigmentos. Diversos estudos tém relatado que essa faixa de pH permite
uma melhor estabilizacdo aos pigmentos de betalainas, possibilitando melhores condicGes de
aplicacdo em sistemas alimenticios (AZEREDO, 2009; HAVLIKOVA; MIKOVA;
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KYZLINK, 1983; HUANG; ELBE, 1987; STINTZING et al., 2004; VON ELBE; YOUNG
MAING; AMUNDSON, 1974).

Foi verificado também que a concentracdo das betacianinas nos diferentes pH no
decorrer do tempo. Como pode-se verificar na Figura 10, a concentracdo das betacianinas
manteve-se praticamente constante ao longo tempo. No entanto, foi verificado quedas mais
acentuadas na concentragdo dos pigmentos nos pH 3 e 8, e, consequentemente, a concentragéo
das betacianinas apresentaram os menores teores ao final do tempo de 60 minutos, com
porcentagens de 95,52 e 96,49%, respectivamente, em relacdo aos teores iniciais. A amostra
em pH 5, por sua vez, apresentou um acréscimo no percentual de betacianinas, o que se deve,
provavelmente, ao ajuste no comprimento de onda de maxima absorcdo e aos processos de

regeneracdo do pigmento intensificado nessa faixa de pH.

Figura 10. Percentual de betacianinas presentes no extrato de beterraba submetido a
diferentes pH ao longo do tempo.
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Fonte: Autor, 2019.

E sabido que em condicdes alcalinas, aumenta-se a suscetibilidade para a clivagem
hidrolitica da ligagdo aldimina em betanina, a qual produz o acido betalamico (amarelo
brilhante) e o ciclo-Dopa 5-O- B-glicosideo (incolor), resultando numa diminuicdo da cor
vermelha caracteristica € o surgimento de uma coloragcdo amarelada. Além disso, em pH

acima de 7, ocorre uma alteracdo na absor¢cdo maxima de luz pela betanina em diregdo a
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comprimentos de ondas maiores (HERBACH; STINTZING; CARLE, 2006; SCHWARTZ;
VON ELBE, 1983).

Condicbes é&cidas também podem ocasionar a hidrolise da betanina em &cido
betalamico e ciclo-Dopa 5-O- B-glicosideo, no entanto, em menor grau, além de induzir a
isomerizacdo e a desidrogenacdo das moléculas do pigmento. Efeitos sobre a mudanga do
comprimento de onda méximo de absorcdo também sdo relatados, entretanto, pouco se sabe
sobre 0s mecanismos que ocasionam isso (AZEREDO, 2009; HERBACH; STINTZING;
CARLE, 2006).

Resultado similar foi encontrado por Attia, Moussa e Sheashea (2013), no estudo da
caracterizacdo de pigmentos vermelhos advindos de beterraba vermelha, os quais verificaram
um percentual de degradacdo menor que 7% de betalainas em pH entre 3 e 7, durante um
intervalo de 30 minutos. Castellar et al. (2003), estudando as propriedades das betacianinas
extraidas de Opuntia, verificaram que no intervalo de pH entre 3 e 7 ocorreu uma retencao
dos pigmentos entre 100 a 96,4%. Em ambos os trabalhos, a méxima estabilidade observada

foi verificada em pH 5.

4.4  Caracterizacdo fisico-quimica dos p6s microencapsulados

Os resultados da caracterizacdo fisico-quimica dos pds obtidos por atomizagdo

encontram-se na Tabela 8.

Tabela 8. Caracterizacéo fisico-quimica dos pds microencapsulado de extrato de beterraba.

Anélises Maltodextrina DE 15  Maltodextrina DE 20
Rendimento (%) 16,889 14,767
Umidade (%) 3,806 + 0,3212 2,589 + 0,286°
Atividade de agua 0,300 £ 0,0022 0,299 + 0,0022
Higroscopicidade (g/100g) 11,687 + 0,0632 14,819 + 0,4892
Solubilidade (%) 94,842 + 1,436° 92,265 + 0,0907
Densidade aparente (g/mL) 0,454 +0,012° 0,5138 0,010?
Molhabilidade (min) 9,067 + 0,189? 2,475 + 0,035°
Retencao de betalainas (%) - 87,200 + 0,000

Médias seguidas de mesmo expoente na mesma linha, ndo diferem estatisticamente a um nivel de 5% pelo teste t
de Student. Fonte: Autor, 2019.
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4.4.1 Rendimento de microencapsulagédo

De acordo com Wu et al. (2014), o sucesso do processo de encapsulacdo de
substancias bioativas depende da maxima retencdo do material bioativo no interior das
microcapsulas. O rendimento de microencapsulacdo é o valor determinado pela eficiéncia
para recuperar o p6 do sistema, ao final do processo de secagem, sobre a quantidade de
solidos soluveis contidos nos alimentos, inicialmente. Dessa forma, o rendimento de
microencapsulacdo é um pardmetro que estabelece a relacdo custo-beneficio, permitindo
determinar a viabilidade do processo (TUPUNA et al., 2018).

Segundo Nunes e Mercadante (2007), o rendimento do processo de secagem ¢é
influenciado pela configuragio do equipamento, enquanto que a eficiéncia da
microencapsulacao esta relacionada as caracteristicas fisico-quimicas do material nuclear e do
agente carreador.

Os processos de microencapsulacdo do extrato de beterraba apresentaram rendimentos
de 16,889 e 14,767%, para as maltodextrinas de 15 e 20 DE, respectivamente. Os rendimentos
de microencapsulacdo obtidos nesse trabalho podem ser considerados baixos se comparado a
outros trabalhos os quais obtiveram rendimentos superiores a 50 %, como o0s encontrados por
Bazaria e Kumar (2017), que verificaram valores de 67,38 e 62,43, para maltodextrinas de 10
e 20 DE.

O baixo rendimento foi causado, principalmente, pela aderéncia de goticulas semi-
umidas nas paredes da camara de secagem, da aderéncia de p6 nas paredes do filtro do ciclone
e da dificultosa recuperacdo do p6 nesse local. Fernandes, Candido e Oliveira (2012), que
estudaram o processo de microencapsulagéo de extratos de Lippia sidoides por spray drying,
também encontraram esses problemas durante o processo de secagem. Foi observado pelos
autores, no entanto, que o aumento na temperatura de entrada no atomizador foi eficiente para
diminuir a aderéncia das particulas no equipamento e, consequentemente, obter rendimentos
maiores.

Rendimentos proximos ao encontrado no presente trabalho foram relatados por
Poornima e Sinthiya (2017), na encapsulacdo de extrato de beterraba por spray drying, que
encontraram valores entre 15 e 20%, variando as propor¢des de extrato e material de parede,
assim como as temperaturas de entrada no spray dryer. .

Otalora et al. (2015) relataram rendimento de 16,4% no processo de
microencapsulacdo de opuntia (Opuntia ficus-indica) por spray drying, utilizando

maltodextrina de 20 DE. De acordo com os autores, o rendimento é influenciado pelo
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equivalente dextrose das maltodextrinas usadas no processo de secagem, diminuindo com o
aumento de DE. Esse resultado também foi encontrado por Bakowska-Barczak,
Kolodziejczyk (2011); Laine et al. (2008) e Tolun, Altintas e Artik (2016), os quais
reportaram menores rendimentos com maltodextrinas de maiores dextrose equivalente.
Werner, Jones e Paterson (2007), estudando os perfis de viscosidade de maltodextrinas
com diferentes dextroses equivalentes (5, 10 e 18 DE), por meio de um teste de aderéncia por
sonda durante a secagem de goticulas contendo os agentes carreadores, verificaram que as
maltodextrinas de baixo DE possuem um perfil de desenvolvimento da viscosidade mais
rapido que as maltodextrinas de DE mais elevado. A medida que o processo de secagem
prosseguia, a adesividade passava de um estdgio maximo até atingir um estagio de ndo
aderéncia, e esse processo foi mais rapido nas goticulas contendo maltodextrinas de menor
DE. O rapido inicio do estado de ndo aderéncia é o fenbmeno responsavel por, entre outras
coisas, evitar o acumulo de produtos nas paredes do equipamento, durante 0 processo de
secagem, garantindo assim um maior rendimento do processo. Por esse motivo, as
maltodextrinas de baixo DE sdo reconhecidas como agentes redutores de aderéncia em
processos de secagem. O que pode ser observado no presente trabalho, tendo em vista que a

maltodextrina de 15 DE gerou um maior rendimento.

4.4.2 Umidade

Os teores de umidade de ambas as amostras de pds apresentaram valores abaixo de
5%, que é a faixa de umidade reconhecida por garantir uma maior estabilidade aos produtos
dessa natureza, segundo a United States Pharmacopeia (USP XXX, 2007). As amostras
diferiram ao nivel de 5% de significancia, sendo a amostra com maltodextrina de dextrose
equivalente 20, apresentando o menor valor de umidade (2,589 %).

Valores de umidade para p6s microencapsulados em matrizes de maltodextrina,
proximos aos encontrados no presente trabalho, foram relatados por Janiszewska (2014), na
secagem de suco de beterraba, que obteve valores de 2,8 a 3,79 %, variando o fluxo de
alimentacéo.

Bakowska-Barczak e Kolodziejczyk (2011), estudando o processo de
microencapsulacao de extratos de groselha preta (Ribes nigrum L.), em matrizes de inulina e
maltodextrinas em trés diferentes graus de dextrose equivalente (DE11, DE18 e DE21), pelo
processo de spray drying, também verificaram um teor de umidade mais baixo nas amostras
secas com a maltodextrina de maior DE, na temperatura de entrada de 150 °C. Rodriguez-

Hernandez et al. (2005), utilizando maltodextrinas (10 e 20 DE) como agentes carreadores
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durante a secagem por atomizacao de suco de palma forrageira, também encontraram menores
teores de umidade nos pds obtidos com maltodextrinas de maior valor de DE.

De acordo com Werner, Jones e Paterson (2007), existe uma relacdo entre o
equivalente de dextrose de uma maltodextrina e a taxa de secagem de uma mistura contendo
ela. Por meio de experimentos, foi possivel verificar que a taxa de secagem aumenta com o
aumento de DE e diminui com seu decréscimo. Esse fenbmeno, segundo os autores, ocorre
porque concomitante ao processo de secagem, ha a formacdo de uma crosta que envolve as
particulas, que age como barreira a difusdo, cuja parede é mais eficaz em maltodextrinas de
menor DE, em razdo das mesmas serem constituidas por moléculas de cadeias mais longas,
que criam maior resisténcia a transferéncia de massa. Além disso, maltodextrinas de maior
DE, tém um perfil de transicdo vitreo mais baixo, sendo menos viscosas para qualquer
temperatura e umidade, apresentando, dessa forma, uma maior taxa de evaporacdo por ndo
exercerem tanta resisténcia a transferéncia de massa.

A umidade em po6s, além do efeito consideravel sobre a estabilidade quimica e
microbiologica, influencia em algumas propriedades fisicas desses produtos, como nas
propriedades de escoamento e distribuicdo de tamanho (TELANG; THORAT, 2010). Nesse
sentido, de acordo com Bazaria e Kumar (2016b), o teor de umidade € considerado uma
variavel importante na qualidade dos produtos particulados, por exercer influéncia sobre a
pegajosidade e estabilidade ao armazenamento, devido entre outras coisas, por interferir nos

fendmenos de transicdo vitrea e cristalizacdo das particulas.

4.4.3 Atividade de agua

O teor de atividade de agua é um dos principais parametros para avaliar a qualidade de
pOs secos por atomizacgdo, visto que o mesmo influencia diretamente no tempo de validade
dos produtos. A atividade de agua pode ser definida como a razéo entre a pressdo de vapor do
alimento e a pressé@o de vapor da agua pura na mesma temperatura. Diferentemente do teor de
umidade, que representa a fracdo total de agua que compde um alimento, a atividade de &gua
mede a disponibilidade de agua livre presente no alimento. Esse é um indice importante,
tendo em vista que as reagdes bioquimicas e microbioldgicas ocorrem nessa parcela de agua
(DAMODARAN; PARKIN; FENNEMA, 2010; QUEK; CHOK; SWEDLUND, 2007).

E reportado, no entanto, que teores de atividade de agua menores que 0,6, s&0
reconhecidos por proporcionar estabilidade microbioldgica aos alimentos em pd, visto que as

reacOes de deterioracdo que ocorrem nessa faixa de atividade de &gua sdo induzidas por
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reagdes quimicas, e ndo por microrganismos (QUEK; CHOK; SWEDLUND, 2007). Valores
de atividade de agua entre 0,20 e 0,40 podem garantir estabilidade a sistemas alimenticios
particulados durante o armazenamento contra reacdes de escurecimento e hidroliticas,
oxidacdo lipidica, auto-oxidacdo e de atividade enzimatica (MARQUES; FERREIRA,
FREIRE, 2007).

Além disso, segundo Alves e Santana (2004), a atividade de agua em estruturas
amorfas é parametro importante na preservacao das microestruturas, visto que a agua livre em
solidos age como plastificante reduzindo a temperatura de transicdo vitrea e induzindo ao
processo de cristalizacdo.

As amostras dos p6s microencapsulados com maltodextrinas DE15 e DE20
apresentaram atividade de agua 0,300 e 0,299, respectivamente, ndo apresentando diferencas
estatisticamente. Os resultados indicam que os pds produzidos podem ser considerados
microbiologicamente e oxidativamente estaveis.

Avaliando os parametros (temperatura de entrada, material de parede e concentragdo
do carreador) que afetam o processo de secagem do extrato aquoso do chd da montanha
(Sideritis stricta), Sahin Nadeem, Torun e Ozdemir (2011), verificaram que as microcapsulas
produzidas com maltodextrinas de diferentes dextroses equivalentes, ndo diferiram quanto a
atividade de &gua, apresentando valores de 0,301 e 0,298, para as maltodextrinas de 12 e 19
DE, respectivamente.

Valores proximos de atividade de agua (entre 0,216 e 0,314) foram relatados por
Carvalho et al. (2016) na obtencdo de microcapsulas de extrato de Jucara (Euterpe edulis
Martius), utilizando maltodextrinas com diferentes valores de dextrose equivalente (10, 20 e
30 DE), por spray drying. J& Mahdavee Khazaei et al. (2014), na microencapsulagdo de
antocianinas de pétalas de acafrdo por spray drying, verificaram um valor de 0,289 para a
atividade de agua para amostras com maltodextrina de 20 DE.

Ramakrishnan et al. (2018) avaliaram os efeitos de diferentes materiais de parede no
processo de secagem de suco de tamarilho, por spray drying, obtendo valor de 0,24 para
atividade de agua das particulas microencapsuladas por maltodextrina, valor préoximo ao
encontrado nesse trabalho. De acordo com o0s autores, baixos valores de atividade de dgua sao
desejaveis para evitar processos de aglomeracdo e caking, verificados em pds umidos, que
facilitam a degradacdo dos compostos bioativos e influenciam na fluidez e disperséo,

diminuindo a vida Util dos pés.
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4.4.4 Higroscopicidade

A higroscopicidade é uma propriedade fisico-quimica que pode ser definida como a
capacidade de um material em absorver a umidade da atmosfera circundante, ou seja, a
higroscopicidade é um indice que avalia a interacdo entre um material e a agua (ALLADA et
al., 2016).

Pds contendo materiais de origem vegetal, como apontado por, Horuz, Altan e Maskan
(2012), por serem ricos em componentes de baixo peso molecular (por exemplo, agucares
simples e acidos organicos) possuem mais grupos hidrofilicos em suas estruturas, os quais
tendem a aumentar o grau de higroscopicidade do meio onde estdo presentes. Por outro lado,
maltodextrinas tem alto peso molecular, se comparado a aglUcares e &cidos organicos, e
higroscopicidade relativamente menor. Dessa forma, a maltodextrina, quando usado como
agente carregador em processos de secagem, possui a capacidade de diminuir a
higroscopicidade de pds por aumentar o peso molecular da mistura a qual esta presente. Esse
fendmeno foi verificado por Oliveira, Costa e Afonso (2014), na secagem de polpa de caja,
onde as amostras de po de polpa integral de caja apresentaram um valor de higroscopicidade
consideravelmente maior que as amostras contendo maltodextrina (20DE).

As amostras de pos estudadas, apresentaram valores de higroscopicidade de 11,687 e
14,819 g/100g, produzidas com maltodextrinas de 15 e 20 DE, respectivamente, néo diferindo
estatisticamente entre si. De acordo com a classificacdo proposta pelo GEA Niro Research
Laboratory (2003), as amostras de pds podem ser classificadas como ligeiramente
higroscépicas (10,1 a 15%).

A higroscopicidade é uma avaliacdo muito importante em alimentos secos, visto que
influencia nos fenbmenos de empacotamento (como aglomeracgéo, grau de aglutinacédo e perda
de fluidez), além de estar ligada a estabilidade quimica, fisica e microbiolégica (COSTA,;
ROCHA; COSTA, 2014).

Estudando o processo de secagem de suco de beterraba, Bazaria e Kumar (2017),
obtiveram valores de 14,20 e 17,23 g/100 g para a higroscopicidade de pds encapsulados com
maltodextrinas de 10 e 20 DE, respectivamente. Valores semelhantes também foram
encontrados por Carvalho et al. (2016), para a secagem de antocianinas de extrato de jussara
(Euterpe edulis Martius), onde as higroscopicidades encontradas foram 12,12, 13,65 e 15,40
0/100, para maltodextrinas de 10, 20 e 30 DE.

Tonon, Brabet e Hubinger (2008), estudando a secagem do acai (Euterpe oleraceae

Mart.) e a influéncias das condic¢Bes do processo sobre as propriedades fisico-quimico dos pés
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obtidos, encontraram valores de higroscopicidade entre 12,48 e 15,79 g/100g. Os autores
observaram também que quanto menor é teor de umidade das particulas, maior é a sua
higroscopicidade, ou seja, maior é sua capacidade de adsorver a umidade do ambiente, o que
esta relacionado com o gradiente de concentracdo de dgua entre o produto e o ar circundante.
Além disso, de acordo com Murakami (2016), maltodextrinas de maior DE, proporcionam
p6s mais higroscépicos em razdo de um grande numero de ramificagbes com grupos

hidrofilicos em suas cadeias, os quais favorecem a adsorcdo de umidade do ar.

4.4.5 Solubilidade

A solubilidade é uma das principais propriedades instantaneas (molhabilidade,
dispersibilidade, solubilidade) para p6s encapsulados, sendo a etapa final do processo de
dissolucdo, determinando a qualidade geral da reconstituicdo (FANG; SELOMULYA,
CHEN, 2008; SYAMALADEVI et al., 2012). De acordo com Ortega-Rivas, (2012), a
solubilidade se refere a extensdo em que os componentes das particulas dos pds se
dissolveram em agua.

No geral, a solubilidade das maltodextrina sofre variacdo com o grau de ramificacédo
das ligagdes glicosidicas (1—06), pela origem botanica do amido, pelo processo de obtengdo e
variaveis do processo (tempo de hidrolise e agitagdo) (COUTINHO, 2007).

Os valores de solubilidade em &gua dos pos apresentaram valores de 94,842 e 92,265
%, para os produzidos com maltodextrina de 15 e 20 DE, respectivamente, ndo diferindo entre
si estatisticamente. Esses altos valores de solubilidade se devem a maltodextrina, a qual é
bastante soltvel em &gua.

Ramakrishnan et al. (2018), reportaram valor de 92,52 % para a solubilidade das
amostras microencapsuladas de suco de tamarilho, com maltodextrina, semelhante ao
encontrado nesse trabalho.

Sahin Nadeem, Torun e Ozdemir (2011), na secagem do extrato aquoso do cha da
montanha (Sideritis stricta), também n&o verificou diferencas significativas na solubilidade
dos pds produzidos com maltodextrinas de 12 e 19 DE, apresentando valores de 98,05 e 98,14
%, respectivamente. Ja, Tonon, Brabet e Hubinger (2013), estudando a secagem de polpa de
acai por atomizacao, encontraram valores elevados de solubilidade para maltodextrinas de 10
e 20 DE, de 94,44 e 96,12 %, respectivamente, ndo apresentando diferencas significativas

entre si.
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Tupuna et al. (2018), estudando o microencapsulamento de norbixina por spray
drying, encontraram valor de solubilidade de 95,58 %, utilizando maltodextrina de 20 DE.
Segundo os autores, o grau de solubilidade dos pds depende das caracteristicas especificas dos
materiais de parede, ndo sendo influenciado pela natureza do material nuclear (hidrofilico ou
hidrofobico).

4.4.6 Densidade aparente

O valor da densidade aparente é de consideravel importancia para a determinacéo do
tipo de embalagem, transporte e armazenamento que mais se adeque ao produto, além de
influenciar em processos de mistura. Essa varidvel mostra o quanto de material, em peso,
cabera em um involucro. P6s com densidade aparente menor tém um maior volume de
embalagem para a mesma quantidade de material (SANTANA et al., 2016; SYAMALADEVI
etal., 2012).

No geral, a densidade aparente depende do tamanho, forma e propriedades de
superficies dos pds. Geralmente, a varidvel aumenta com a diminuicdo do tamanho das
particulas de po, pois a medida que mais particulas ocupam um dado volume, 0s espagos entre
elas tende a diminuir. J& quanto a superficie, pds com superficies lisas e uniformes,
normalmente, tém um maior valor de densidade aparente (GRABOWSKI; TRUONG;
DAUBERT, 2006; SYAMALADEVI et al., 2012).

As densidades aparentes para as amostras de extrato de beterraba apresentaram valores
de 0,454 + 0,012 e 0,514 + 0,010, para os pds com maltodextrinas de 15 e 20 DE,
respectivamente. Os valores apresentaram diferenca significativa (p < 0,05), com a amostra de
maltodextrina de menor DE exibindo o menor valor. Esses resultados indicam que as
amostras produzidas com maltodextrina de 15 DE possuem um maior grau de porosidade
intergranular, ou seja, possuem mais espagos entre particulas, o que, consequentemente,
acarreta na diminuicdo da densidade aparente. O maior numero de espagos entre particulas
favorece uma maior quantidade de oxigénio disponivel para as reacfes de degradacéo,
acelerando as perdas do composto encapsulado (TONON; BRABET; HUBINGER, 2010).

Resultados semelhantes foram relatados por Cavalcante et al. (2017), os quais
obtiveram um valor de 0,53 g/mL, para a secagem de polpa de graviola em spray dryer,
usando maltodextrina (20 DE) como agente carreador. Choi et al. (2019), encontraram valores
entre 0,51 e 0,57 g/ml de pds de Angelica gigas atomizadas, estudando o efeito da proporcao

de maltodextrina e o agente bioativo.
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Segundo Cai e Corke (2000), quanto menor é o valor da densidade aparente, mais
ocluido é o ar dentro das particulas, e, dessa forma, maior é a possibilidade de degradacéo
oxidativa dos pigmentos existentes, diminuindo, portanto, a estabilidade dos pds ao
armazenamento. Os autores verificaram valores entre 0,52 a 0,67 g/mL para a densidade
aparente de microparticulas de extrato de betacianinas extraidas de Amaranthus, secas por
atomizacéo, encapsuladas com maltodextrina de 15DE.

Bazaria e Kumar (2017), encontraram valores entre 0,512 a 0,549 g/mL, para
microparticulas de suco de beterraba encapsuladas com maltodextrinas de diferentes
dextroses, verificando que os encapsulados produzidos com a maltodextrina de menor DE
(10) apresentaram o0 menor valor de densidade aparente em comparacdo com a de maior DE
(20), o que segundo os autores, pode ser atribuido ao fato de maltodextrinas de maior DE
possuem menor temperatura de transicdo vitrea, levando, consequentemente, a uma maior
viscosidade na mistura. Esse fendbmeno também foi verificado por Goula e Adamopoulos
(2008), na secagem de polpa de tomate, usando maltodextrinas de 6, 12 e 21 DE.

4.4.7 Molhabilidade

A molhabilidade pode ser definida como a capacidade das particulas do pé em superar
a tensdo superficial entre elas e a agua. Elevados valores para essa propriedade estdo
relacionados a alta porosidade, desde que a porosidade critica (cujo valor varia para cada pd)
ndo seja excedida, grandes poros para particulas grandes e pequenos angulos de contato. Além
disso, a composicdo quimica dos pds também influencia o tempo de molhabilidade, como o
contetdo de gorduras, proteinas e carboidratos em suas superficies (CALISKAN; NUR
DIRIM, 2013; FANG; SELOMULYA; CHEN, 2008). Quando um produto particulado ndo se
molha suficientemente bem, ocorre a formacao de uma substancia chamada “escéria” e na
aderéncia de particulas ndo dispersas nas paredes do recipiente (KELLY; O’CONNELL;
FOX, 2003).

Visto isso, a molhabilidade é uma propriedade almejada para o desenvolvimento de
alimentos em pd, uma vez que quanto maior é a molhabilidade de um produto, mais rapido ele
se dissolvera e podera ser consumido (ROCHA et al., 2019).

Os tempos de molhabilidade apresentaram valores de 9,067 + 0,189 e 2,475 + 0,035
minutos para as amostras de p6s com maltodextrina de 15 e 20 DE, respectivamente,

diferindo estatisticamente entre si, a um nivel de 5% de significancia.
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De acordo com Vissotto et al. (2006), particulas de maiores dimensdes, que
apresentam grandes espagos intersticiais e formas irregulares, tendem a ter menores tempos de
molhabilidade, e de forma contraria, particulas pequenas e simétricas, que acarretam reducéo
dos espacos intersticios, tendem a ter maiores tempos de molhabilidade, devido a dificuldade
da &gua penetrar. Esse fendmeno foi verificado pelos trabalhos de Ferrari et al. (2012) e Gong
et al. (2008).

Embora as amostras de particulas microencapsuladas com maltodextrina de 15 DE
tenham apresentado menores densidades aparentes, 0 que teoricamente indica uma maior
porosidade, as mesmas possuiram um maior tempo de molhabilidade, comparadas as amostras
com maltodextrina de 20 DE. Esse resultado também foi verificado por Oliveira et al. (2015),
que estudaram a estabilidade da polpa do mandacaru (Cereus jamacaru) aspersada, durante o
armazenamento por 30 dias, verificando que o tempo de molhabilidade foi inferior, em todos
0s seis pontos avaliados, para as particulas contendo maltodextrina de 14 DE, em relacéo as
que continham maltodextrina de 10 DE.

Resultado semelhante também foi encontrado por Tonon (2009), na secagem de suco
de acai por atomizacdo, a qual verificou tempos de 8,61 e 6,23 minutos para 0s pés
microencapsulados com maltodextrinas de 10 e 20 DE, respectivamente. Como nesse
trabalho, apesar das amostras com maltodextrina de 20 DE apresentarem uma maior
porosidade que as de 10 DE, as primeiras tiveram um menor tempo de molhabilidade. Como
apontado pela autora, é possivel a existéncia de poros descontinuos nas particulas, impedindo
0 deslocamento da agua. Quando ha a existéncia de poros interligados, o deslocando dos
fluidos favorece menores tempos de molhabilidade.

Takeiti  (2007), caracterizando  morfologicamente e  fisico-quimicamente
maltodextrinas comerciais com diferentes graus de dextrose equivalente e de diferentes
fabricantes, verificou que existia uma tendéncia de reducdo dos tempos de molhabilidade com
0 aumento do grau de hidrolise dos amidos (DE). Segundo o autor, caracteristicas
morfologicas e efeitos de capilaridade, s@o 0s responsaveis pelos tempos de tempos
molhabilidade.

Segundo Shittu e Lawal (2007), as propriedades de instantaneiza¢cdo, como a
molhabilidade, sdo resultantes de fatores como as propriedades quimicas e fisicas dos
produtos, além de serem afetadas pela distribuicdo do tamanho das particulas, sendo nao
linear a relacdo dessas propriedades. Além disso, segundo os autores, a molhabilidade, das

principais propriedades de instantaneizagdo existentes, € a que possui 0 comportamento mais
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complexo de predizer, o que se deve, provavelmente, a natureza complexa do sistema de
poros existentes nos pds, que favorece um comportamento irregular de penetracdo pelos

fluidos.

4.4.8 Retencdo de betalainas

Os pds microencapsulados com maltodextrina de 20 DE apresentaram um valor para a
retencdo de betalainas de 87,2% ao final do processo de secagem. Resultado similar foi
verificado por Pitalua et al. (2010), os quais estudaram o processo de microencapsulacdo de
suco de beterraba usando goma arébica, encontrando um valor de 88,2% nas microcapsulas.
Retencdo acima de 80% tambeém foi relatado por Silva et al. (2013), os quais encapsularam
antocianinas advindas de jaboticaba por spray drying, utilizando diversos agentes carreadores,
incluindo maltodextrinas.

A capacidade de retencdo de compostos bioativos € um dos principais motivos para a
aplicacdo de agentes carreadores nos processos de secagem, uma vez que possibilita a
introducdo de uma quantidade consideravel desses compostos, comparada aquela presente nas
fontes vegetais primarias, em matrizes alimentares sob uma forma mais estavel (CARMO,
2017).

N&o foi possivel determinar o teor de retencdo de betalainas nas amostras de pos
microencapsulados com maltodextrina de 15 DE, visto que o resultado apresentou um valor
superestimado, em discordancia com a literatura existente. Dentre as razdes possiveis para
esse resultado, esta a possivel degradacao das betalainas presentes na solucéo de alimentacéo
com maltodextrina de 15 DE, quando a mesma foi refeita para a analise de retencdo. No
entanto, é esperado também um alto valor de retencdo para as betalainas, visto que a mesma
apresentou valores proximos nos parametros de cor com as amostras com maltodextrina de 20
DE, inclusive, mostrando um menor valor para a luminosidade, o que segundo Barbosa
(2010), indica uma menor perda de pigmentos apds o processo de atomizacdo. Resultados da
literatura também indicam uma grande retencdo de compostos bioativos por maltodextrinas de
15 DE, o que, a titulo de exemplo, pode-se citar os valores encontrados por Cai e Corke
(2000), onde foram verificados retencdo de 97,23% nos teores de betacianinas nas

microcapsulas, apds o processo de microencapsulacao.

4.49 Andlise de cor

Os dados da analise de cor encontram-se na Tabela 8.
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Tabela 9. Pardmetros da analise de cor nos pds microencapsulados.

Anélise da cor Maltodextrina 15 DE ~ Maltodextrina 20 DE
L* 28,033 + 0,416" 31,800 + 0,819%
a* 9,733 £ 1,4742 10,667 + 0,8962
b* -0,400 + 0,624% -0,300 + 0,693%
He° -2,549 + 3,809? -1,505 + 3,766%
C* 9,756 + 1,4622 10,686 + 0,898?
AE 8,693 + 1,604° 4,278 + 0,888°

Médias seguidas de mesmo expoente na mesma linha, ndo diferem estatisticamente a um nivel de 5% pelo teste t
de Student. Fonte: Autor, 2019.

A cor é um importante indice de qualidade dos p6s alimenticios, pois reflete a sua
atratividade sensorial, visto que embora um alimento funcional possa trazer beneficios a saude
dos consumidores, a facilidade com o qual serd comercializado passa pelo crivo da atracao
visual que o mesmo proporciona (CALISKAN; NUR DIRIM, 2013; QUEK; CHOK;
SWEDLUND, 2007).

O parametro L* apresentou valores de 28,033 e 31,8 para as amostras encapsuladas
com maltodextrina de 15 e 20 DE, respectivamente, apresentando diferenca significativa a um
nivel de 5%. O parametro L* mede a luminosidade da amostra, ou seja, a capacidade de
refletir luz, maiores valores de L* indicam cores mais claras. Dessa maneira, pode-se inferir
que a amostra produzida com maltodextrina de 20 DE apresentou uma coloracdo mais clara
em relacdo a outra. Barbosa (2010), estudando a secagem por atomizagdo de suco de frutas,
também verificou uma maior luminosidade nas amostras de pds contendo maltodextrina de 20
DE do que nas de 10 DE ao final da secagem. Segundo o autor, o aumento de luminosidade
em amostras de p6s pode ter relagdo com a perda do pigmento durante o processo de
atomizacao.

Os valores das coordenadas a* e b* para ambas as amostras de pds ndo apresentaram
diferencas estatisticas entre si. A coordenada a*, que mede a tendéncia da cor para o vermelho
e verde (+a* vermelho e -a* verde), indicou uma tonalidade vermelha para as amostras, o que
se deve ao extrato de beterraba. Ja a coordenada b*, que mede a tendéncia para o amarelo e
azul (+b* amarelo e -b* azul), mostrou uma fraca tonalidade das amostras em direcéo ao azul.

O angulo de tonalidade (H°) é o atributo relacionado a percepcéo da cor, a qual pode
ser considerada vermelha, laranja, amarela, verde, azul, parpura ou intermediéria entre pares
adjacentes destes. O H° verificado nas amostras apresentou valores de -2,549 e -1,505°, para

0s p6s microencapsulados com maltodextrinas de 15 e 20 DE, ndo apresentando diferengas
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significativas. De acordo com Jiménez-Aguilar et al. (2011), estudando o processo de
secagem de extrato de mirtilo por spray drying, valores de H° abaixo de +10° caracteriza
tonalidade vermelha em pos.

O valor da saturagdo (C*), que mede a proporcdo que uma cor esta misturada com
branco, preto e cinza, também ndo apresentou diferenca significativa entre as amostras. O
valor da C* foi préximo ao relatado por Ravichandran et al. (2014), na obtencdo de pds de
extrato de beterraba, por spray drying, usando maltodextrina de 20 DE como agente
carreador.

A diferenca entre as cores pode ser descrita pela distancia total entre essas duas cores
no espaco tridimensional do CIELab (AE). As amostras de pds microencapsulados com
maltodextrinas de 15 e 20 DE, apresentaram valores de AE de 8,693 e 4,278, em relacdo a
solucdo de alimentagdo, respectivamente. Portanto, a amostra de menor DE apresentou a
maior diferenca global apds o processo de secagem. Um baixo valor de diferenca de cor para
amostras de pigmentos microencapsulados é muito desejavel, visto que isso indica a
manutencdo da cor original do extrato do qual o p6 se originou.

Obon, Castellar, e Alacid (2015), criaram uma escala para avaliar a diferenca de cores
entre amostras. Segundo os autores, uma AE entre 0 e 1,5 indica uma diferenca muito
pequena entre as amostras, podendo dessa forma considerar as amostras quase idénticas
através da observacdo. Um valor de AE entre 1,5 a 5, indica que a diferenca de cor das
amostras pode ser distinguida, e, por fim, um valor de AE maior do que 5 indica uma
diferenca de cor evidente. Dessa forma, as diferencas das cores para as amostras de
maltodextrina de 15 e 20 DE podem ser classificadas como evidente e distinguivel,
respectivamente.

Rodriguez-Hernandez et al. (2005), estudando o processo de secagem por spray drying
de suco de cactus pear, utilizando maltodextrinas de 10 e 20 DE como agente carreador,
verificaram uma diferenca global entre 6,7 a 9,8 para as amostras solubilizadas e o suco
original, ndo relatando diferengas significativas entre as amostras de diferentes DE. Os
autores nesse estudo, verificaram que a diferenga de cor entre as amostras teve mais relacdo
com o0 aumento da concentragdo da maltodextrina do que pelo escurecimento ocasionado pelo
processo de secagem. Efeito similar também foi encontrado por Horuz, Altan Maskan (2012),
onde o efeito da concentracdo das maltodextrinas foi mais elevado que a temperatura, durante

a secagem de suco de roma.



70

Estudando o efeito da maltodextrina de diferentes dextroses equivalentes e da goma
arébica, Bazaria e Kumar (2017) verificaram que a associacdo da maltodextrina com goma
arabica possibilitou a menor AE entre todos os po6s produzidos com maltodextrina (10 e 20

DE) e com a maltodextrina de menor DE em conjunto com goma arabica.
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5 CONCLUSAO

Os pigmentos naturais apresentam diversas fragilidades a multiplos fatores, o que
ocasiona a inviabilidade desses compostos em escala comercial, estudos sobre técnicas que
aumentem estabilidade de suas estruturas, como a microencapsulacdo, ¢ de fundamental
importancia para a mudanca desse cenario.

Como nesse trabalho, € essencial discutir as melhores condi¢cBes do processo de
microencapsulacdo, como a escolha do material de parede, suas concentracdes, as
propriedades fisico-quimicas obtidas nos pds para cada condicdo estabelecida, além de
procurar conhecer mais profundamente os mecanismos que ditam a estabilidade do pigmento.
Sendo assim, segue as principais conclusées obtidas no trabalho.

O processo de extracdo aplicado nas beterrabas obteve teor de betalainas nos extratos
em quantidade satisfatdria, além de conservar o pH natural das beterrabas, o que garantiu uma
melhor estabilidade aos pigmentos.

A andlise de estabilidade a temperatura mostrou que as betacianinas apresentam um
comportamento de cinética de primeira ordem quando expostas a altas temperaturas,
indicando uma maior estabilidade entre as temperaturas de 50 e 60 °C. Quanto ao pH, foi
verificado uma maior estabilidade entre os pH 4 e 6, com valor maximo em pH 5, a
temperatura ambiente.

Os pos obtidos pelo processo de microencapsulacdo apresentaram valores de umidade
e atividade de 4gua compativeis com os que a literatura recomenda para garantir estabilidade
fisica, quimica e biologica. Aléem de apresentarem valores de higroscopicidade e solubilidade
adequados para a utilizacdo comercial. As diferencas na dextrose equivalente das
maltodextrinas afetou alguns parametros fisico-quimicos, como a umidade, a densidade
aparente e a molhabilidade, com as amostras contendo maltodextrina de maior DE
apresentando resultados mais satisfatorios nesses parametros. Contudo, foi avaliado que o
processo de secagem com maltodextrina de menor DE, apresentou um leve rendimento
superior.

A andlise da retencdo de betalainas mostrou que uma grande quantidade de pigmento
ficou retido na matriz polimérica produzido pela maltodextrina de 20 DE, indicando, desta
forma, que o processo de microencapsulacao € viavel para a estabilizacdo desses pigmentos.

A técnica de microencapsulacdo, conforme os parametros avaliados, mostra-se

eficiente para a producdo de microparticulas de valor para a aplicagbes em sistemas
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alimenticios, visto suas propriedades fisico-quimicas desejaveis e a grande retencdo de
betalainas atingida.
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APENDICE
Figura 11. Extrato alcoolico de beterraba.

Fonte: Autor, 2019.

Figura 12. Extrato de beterraba microencapsulado com maltodextrina de 15 DE.

Fonte: Autor, 2019.

Figura 13. Extrato de beterraba microencapsulado com maltodextrina de 20 DE.

Fonte: Autor, 2019.



