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RESUMO 

 

 

O método de spray drying é muito utilizado na indústria de alimentos para 
proteger compostos bioativos, auxiliando na preservação das suas propriedades e 

facilitando a sua aplicação. O principal objetivo deste estudo foi avaliar a 

combinação de diferentes blendas poliméricas na encapsulação do óleo essencial 

de laranja doce e as características das microcápsulas estabilizadas com a técnica 
de secagem por atomização, utilizando-se goma arábica, maltodextrina e 

nanofibrilas de celulose como agentes encapsulantes. As misturas de 

encapsulantes foram avaliadas quanto a sua eficiência e propriedades físicas, 
utilizando-se delineamento inteiramente casualizado, com três repetições. Houve 

influência da substituição parcial da goma arábica por maltodextrina, bem como 

a adição da nanofibrilas de celulose na retenção de voláteis e características das 

micropartículas contendo óleo essencial de laranja doce produzidas por spray 
drying. Os resultados obtidos no primeiro artigo, revelaram que as blendas 

contendo nanofibrilas de celulose apresentaram melhores resultados para 

retenção de voláteis, com aumento de 18,18% em comparação com as blendas 
sem celulose, bem como, para cinética de liberação nas duas temperaturas 

estudadas 25ºC e 45ºC, apresentando maior liberação inicial e final de (25 e 

54%) respectivamente. O segundo artigo mostrou que a presença de nanofibrilas 
de celulose proporcionou redução da umidade de equilíbrio das micropartículas 

nos valores intermediários de atividade de água, bem como, melhorou a 

estabilidade térmica do pó durante o terceiro estágio de degradação, 

apresentando menor perda de massa (54%) na faixa de temperatura de 290ºC à 
335ºC quando comparadas com as blendas sem  a sua adição, que mostraram 

perda de massa de (60%)  em faixa de temperatura de 270ºC à 315ºC. Estes 

resultados apresentam informações relevantes que possibilitam maiores estudos 
no desenvolvimento de blendas poliméricas contendo nanofibrilas de celulose 

como material otimizador quando associada com outros polímeros de 

carboidratos, como goma arábica e maltodextrina nas propriedades de retenção e 
estabilidade de microcapsulas contendo óleo essencial produzidas pelo processo 

de spray drying. As blendas contendo goma arábica, maltodextrina e nanofibrilas 

de celulose apresentam potencial em atuar como encapsulantes eficientes na 

microencapsulação de óleo essencial de laranja doce pelo processo de spray 
drying. 

 

 
Palavras-chave: Goma arábica. Maltodextrina. Secagem por atomização. 

Nanofibrilas de celulose. 

 



ABSTRACT 

 

The spray drying method is widely used in the food industry to protect bioactive 

compounds, assisting in the preservation of their properties and facilitating their 
application. The main aim of this study was to evaluate the combination of 

different polymer blends in the encapsulation of sweet orange essential oil and 

the characteristics of the microparticles stabilized with the spray drying 

technique, using gum arabic, maltodextrin and cellulose nanofibrils as 
encapsulating agents. The mixtures of encapsulants were evaluated for their 

efficiency and physical properties, using a completely randomized design with 

three repetitions. There was influence of the partial replacement of gum arabic 
by maltodextrin, and the addition of cellulose nanofibrils in retaining volatiles 

and characteristics of the microparticles containing the essential oil produced by 

spray drying. The results in the first article showed that the blends containing 

cellulose nanofibrils had better results for retaining volatiles, with an increase of 
18.18% compared to blends without cellulose, as well as for kinetic release in 

both studied temperatures 25°C and 45°C, with higher initial and final release 

(25 and 54%) respectively. The second article showed that the presence of 
cellulose nanofibrils provided a reduction of equilibrium moisture of the 

microparticles in the intermediate values of water activity and improved thermal 

stability of the powder during the third stage of degradation, with less weight 
loss (54 %) at a temperature range of 290°C to 335°C when compared to blends 

without their addition, which showed weight loss (60%) at a temperature range 

of 270°C to 315°C in. These results show relevant information to enable further 

studies on the development of polymer blends comprising cellulose nanofibrils 
as a secondary material when combined with other carbohydrate polymers, such 

as gum arabic and maltodextrin in the properties of retention and microparticles 

stability containing essential oil produced by the spray drying process. The 
blends containing gum arabic, maltodextrin and cellulose nanofibrils have the 

potential to act as efficients encapsulants in the microencapsulation of essential 

oils by spray drying process. 

 

Keywords: Gum arabic. Maltodextrin. Spray drying. Cellulose nanofibrils. 
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PRIMEIRA PARTE 

1 INTRODUÇÃO 

A crescente aplicação de materiais bioativos na indústria alimentícia, 

cosmética, farmacêutica entre outras, associado à instabilidade dos componentes 

voláteis, torna necessário à utilização de técnicas de microencapsulação capazes 

de oferecer proteção contra condições ambientais como calor, umidade, ar, 

enzimas e pH. A microencapsulação é um processo físico no qual um filme ou 

camada polimérica é formada com o objetivo de envolver sólidos, líquidos ou 

gases, reduzindo a volatilização e reações oxidativas, aumentando a vida útil do 

material encapsulado. 

O material encapsulante adequado é escolhido com base na técnica de 

encapsulação empregada, tipo de material de núcleo ou composto bioativo, 

custo, estabilidade durante o armazenamento e aplicabilidade final. Esta técnica 

envolve basicamente quatro etapas: preparação da emulsão, homogeneização, 

atomização e desidratação das gotículas atomizadas.  

A exposição de compostos bioativos a condições extremas de 

temperatura, umidade e oxigênio leva à decomposição dessas substâncias. Desta 

forma, a ciência de microencapsulação tem sido estudada e empregada para 

evitar a perda desses componentes voláteis.  

Entre os diferentes métodos de estabilização de microcápsulas, o mais 

utilizado na indústria de alimentos é a secagem por spray drying, na qual 

promove rápida secagem das partículas atomizadas, causa menores danos à 

compostos voláteis ou termossensíveis, é um método flexível e econômico 

quando comparado à outros processos de estabilização de microcápsulas, 

permite controlar o tamanho das partículas, bem como, viabiliza maior 

concentração do composto bioativo no interior da microcápsula. 
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O óleo essencial de laranja é amplamente utilizado em produtos 

alimentícios, farmacêuticos e cosméticos devidos aos seus constituintes 

químicos responsáveis pelo sabor e aroma característicos. 

Neste cenário, o objetivo deste trabalho foi avaliar as combinações de 

diferentes materiais biopoliméricos na eficiência de microencapsulação do óleo 

essencial de laranja doce e nas propriedades dos pós produzidos através da 

secagem por spray drying, aplicando como agentes encapsulantes goma arábica, 

maltodextrina e com o auxílio de nanofibrilas de celulose obtidas do resíduo 

fibroso do Eucalipto. A substituição parcial da água por suspensão de 

nanofibrilas de celulose, visa melhorar as propriedades de emulsão promovendo 

maior estabilidade das gotas de óleo dispersas e consequentemente auxiliar na 

formação e estabilização de micropartículas produzidas pela técnica de spray 

drying. 
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2 REFERENCIAL TEÓRICO 

2.1 Microencapsulação 

Micropartículas na elaboração de sistemas particulados estão se 

tornando cada vez mais relevantes graças ao seu potencial de aplicação em 

várias áreas, tais como retenção de nutrientes e liberação controlada, 

revestimentos, materiais para embalagem e complexos emulsionados. Tais 

partículas podem ser constituídas de diferentes materiais como carboidratos, 

lipídios, proteínas e surfactantes. (SCHOLTEN; MOSCHAKIS; BILIADERIS, 

2014). 

Um dos grandes problemas tecnológicos em relação aos óleos essenciais 

é a preservação de suas características sensoriais, físico-químicas e aromáticas 

durante o processamento e armazenagem, uma vez que, grande parte dos seus 

constituintes são termossensíveis, oxidam facilmente e possuem alta 

volatilidade. Além disso, os óleos essenciais podem reagir com outros 

ingredientes na formulação alterando suas propriedades (MULLER, 2011).  

A microencapsulação é um dos processos mais eficientes para este tipo 

de produto, onde consiste basicamente no empacotamento de um ingrediente 

ativo dentro de um material da parede , transformando uma emulsão em um pó 

mais estável (TONON; GROSSO; HUBINGER, 2011). 

As microcápsulas têm a capacidade de modificar e melhorar a aparência 

e as propriedades de uma substância. Sua utilização visa a atender às 

necessidades específicas da indústria de alimentos como reduzir a reatividade do 

núcleo com o ambiente; facilitar a manipulação do material encapsulado; 

promover liberação controlada de determinadas substâncias; mascarar sabor e 

odor desagradáveis e promover a diluição homogênea do material encapsulado 

em uma formulação alimentícia (REBELLO, 2009). 
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Dentro do núcleo da microcápsula se encontra o material bioativo, 

enquanto que a parede que envolve o núcleo é chamada de concha, película, 

revestimento ou membrana (FIGURA 1). O material ativo dentro do núcleo pode 

ser um material cristalino, uma emulsão, uma suspensão de materiais sólidos, ou 

uma suspensão de microcápsulas mennores. As microcápsulas podem até ser 

formadas por multiplas paredes (GHARSALLAOUI et al., 2007). 

 

Figura 1 - Diferentes tipos de estruturas de micropartículas. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fonte: Adaptado de Jafari et al. (2008). 

 

O material da parede é proveniente de compostos que criam uma rede 

cuja principal finalidade e a proteção do material do núcleo. Esses compostos 

geralmente são grupos hidrofílicos e/ou hidrofóbicos (TURCHIULI et al., 2005). 

Dependendo do material do núcleo e as características desejadas para o produto 

final, materiais de parede podem ser selecionados a partir de uma grande 

variedade de polímeros naturais e sintéticos (BOTREL et al., 2012). 

Cada substância possui características únicas de poder emulsificante e 

propriedades formadoras de filme que define a sua capacidade para funcionar 

como um bom agente encapsulante. Em relação ao material do núcleo, 
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geralmente quanto maior o tamanho das moléculas, mais lenta é a taxa de 

difusão, fazendo com que as mesmas levem um tempo maior para alcançarem a 

superfície da gotícula durante a secagem (particularmente nos estágios iniciais), 

aumentando assim a retenção de compostos dentro das partículas. Além disso, a 

superfície da gotícula se torna impermeável às moléculas do material bioativo 

mais rápido durante a secagem, quando a difusão efetivamente encerra em um 

baixo conteúdo de umidade, o que também favorece a retenção de compostos 

dentro das microcapsulas (JAFARI et al., 2008). 

2.2 Óleos essenciais  

Óleos essenciais são misturas complexas de aproximadamente 400 

compostos (NANNAPANENI et al., 2009). Estes óleos, contém 85-99% de 

componentes voláteis e 1-15% de componentes não voláteis (FISHER; 

PHILLIPS, 2008). Os principais componentes químicos existentes no produto 

são: d-limoneno, mirceno, α-pineno, sabieno, decanal, linalol, octanol e α-

terpineol, se destacando com maior quantidade os terpenos e seus derivados 

oxigenados, terpenoides, incluindo os compostos fenólicos (SOLÓRZANO-

SANTOS et al., 2012). 

O óleo essencial de laranja é extraído a partir da Citrus sinensis (também 

conhecido como Citrus aurantium var. Dulcis e C. aurantium var. Sinensis) da 

família Rutaceae, passando por uma prensagem a frio do pericarpo, onde é 

amplamente utilizado em produtos alimentícios, farmacêuticos e cosméticos 

devido aos seus constituintes químicos responsáveis pelo sabor e aroma 

característicos (BAGETTA et al., 2010). Este óleo apresenta uma coloração 

amarelada, aspecto de um líquido claro e odor característico, além de ser 

extremamente instável, podendo oxidar-se muito facilmente. Os compostos 

aromatizantes são quimicamente instáveis e se oxidam com facilidade na 

presença do ar, luz e umidade, onde os componentes resultantes dessa oxidação 
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contribuem para a rancificação dos produtos elaborados com o óleo de laranja 

(JUN-XIA; HAI-YAN; JIAN, 2011).  

Os óleos essenciais apresentam atividade contra uma ampla variedade de 

microrganismos: vírus, fungos, protozoários e bactérias. Os compostos e suas 

porcentagens presentes nos óleo essenciais (OE) variam de acordo com a espécie 

considerada, as condições de coleta e extração, e as partes da planta utilizadas, 

onde os principais compostos isolados dos óleos essenciais são terpenos e seus 

derivados oxigenados, terpenoides, incluindo os compostos fenólicos 

(SOLÓRZANO-SANTOS et al., 2012).           

Ó óleo essencial de laranja é amplamente utilizado como agente 

aromatizante para bebidas, sorvetes, bolos, purificadores de ar, produtos caseiros 

e perfumes, bem como conservantes em produtos farmacêuticos e aditivos 

alimentares (ESPINA et al., 2011). Os efeitos bacteriostáticos encontrados na 

laranja doce se devem ao seu alto teor de compostos voláteis, especialmente o 

limoneno. Estudos recentes tem demonstrado que óleos essenciais cítricos 

possuem propriedades antimicrobianas e antifúngicas (CHEE; KIM; LEE, 

2009). Estudos recentes demonstraram que fitoquímicos encontrados no óleo de 

laranja também podem ter efeitos benéficos, tais como atividades 

anticancerígena e anti-inflamatória (QIAN et al., 2011). 

O Limoneno (C10H16) é o principal componente do óleo essencial de 

laranja e outros citrinos, responsável pelo sabor e gosto característico deles; é 

um líquido incolor, à temperatura ambiente. Sua molécula tem um átomo de 

carbono quiral que existe na forma de dois isómeros ópticos (Figura 2), L e D-

limoneno, que são percebidos de forma diferente no olfato, porque envolve 

receptores diferentes, de modo que o D -limoneno cheira a laranja enquanto o L 

-limoneno cheira a limão (LERIN et al., 2010).  

O composto D-limoneno, é um terpeno extraído a partir da casca de 

citrinos, tais como limão e laranja, e desempenha um papel importante no 
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fabricação de produtos alimentícios, medicamentos e perfumes. Este 

aromatizante pode estar em várias formas de apresentação, como líquido ou 

sólido seco, sendo este, utilizado especialmente na fabricação de bebidas em pó, 

onde interage com outros componentes de naturezas diferentes (ZAHI; LIANG; 

YUAN, 2015). 

Com aplicação da microencapsulação de D-limoneno, se obtem um 

produto seco de grande durabilidade, que pode complementar os requisitos 

industriais e preferências do consumidor final, no entanto, é extremamente 

importante que o pó aromatizante seja adequado e inalterável suficiente alcançar 

uma vida prolongada, devendo assegurar uma emulsão estável, e especialmente 

a proteção do material do núcleo (D-limoneno), que pode ser conseguido com 

adição de agentes tensoativos (RUBIANO CHARRY, 2015). 

2.3 Encapsulantes  

Alguns materiais de parede são mais comumente utilizados em 

processos de microencapsulação através de secagem por spray por apresentarem 

boa disponibilidade, serem solúveis e ainda apresentarem ótimas propriedades 

de encapsulação, como por exemplo, alta eficiência, boas propriedades de 

formação de filme; baixa higroscopicidade; baixa viscosidade a altas 

concentrações de sólidos; sabor e odor suaves; e baixo custo. Na prática, muitas 

vezes, pelo fato de um mesmo composto não englobar todas essas propriedades, 

usam-se misturas (FAVARO-TRINDADE; PINHO, 2008). 

Deste modo algumas classes de componentes podem ser citadas, como 

carboidratos e proteínas. A proteção proporcionada pela parede polimérica evita 

que, durante o armazenamento prolongado, ocorram alterações químicas e 

organolépticas no material encapsulado. Na forma de micropartículas 

hidrofílicas, aumentam a solubilidade de ingredientes e facilitam a sua 

incorporação como aditivos em alimentos (GOUIN, 2004). 
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Existe uma grande variedade de materiais de parede utilizados para a 

microencapsulação. Polímeros naturais como proteínas (gelatina, proteínas do 

soro de leite, caseinato de sódio e proteína de soja), pequenas moléculas de 

carboidratos (emulsionantes, amidos e amidos modificados, sacarose, glicose, 

lactose, maltodextrina), gomas (goma arábica, xantana, guar) entre outros 

(GARTI, 2008). 

Dos materiais utilizados para a microencapsulação, os mais utilizados 

são os carboidratos, pois os mesmos apresentam propriedades desejáveis como 

baixa viscosidade em solução, alto teor de sólidos, boa solubilidade, ligação com 

compostos de sabor, grande diversidade e baixo custo (GHARSALLAOUI et al., 

2007). 

A goma arábica é considerada um excelente material de parede, mas 

problemas relacionados à utilização desse material têm levado a estudos que 

indiquem substitutos. Seu custo elevado e fornecimento limitado estão entre os 

principais problemas. O amido modificado e a maltodextrina tornaram-se uma 

alternativa viável para a substituição da goma arábica, devido à alta 

disponibilidade e baixo custo (RIBEIRO, 2015). 

A goma arábica, é um polímero constituído por ácido d-glucurónico, l-

ramnose, galactose d-arabinose (Figura 3) incluindo cerca de 2% de proteína 

(DICKINSON, 2003) e pode produzir emulsões estáveis com a maioria dos 

óleos (GHARSALLAOUI et al., 2007).  

Esta goma vem sendo escolhida como agente encapsulante durante 

muitos anos, pois não é tóxico, inodoro, insípido, com excelente capacidade de 

emulsificação, baixa viscosidade em solução aquosa  (GABAS et al., 2007), 

como também pode ser usada em combinação com maltodextrina, tornando-se 

uma alternativa interessante para a encapsulação de aromas, tal como descrito 

por (TURASAN; SAHIN; SUMNU, 2015), na encapsulação de óleo essencial 

de alecrim. 
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Figura 2 - Estrutura molecular da goma arábica. 

 

Fonte: Stephen,  Phillips e  Williams (2006). 

Nota: A: arabinosil, : β-1,3 galactose, : β-1,6 galactose 6-ligada, R1: raminose-ácido 
glucurônico, R2: galactose-1,3-arabinose, R3: arabinose-1,3-arabinose-1,3-arabinose 

 

A produção de amidos modificados é uma alternativa que vem sendo 

desenvolvida há algum tempo com o objetivo de superar uma ou mais limitações 

dos amidos nativos e assim aumentar a utilidade e aplicabilidade deste polímero 

pelas indústrias. As razões que levam à modificação do amido incluem: 

modificar as características de gelatinização, diminuir a retrogradação e a 

tendência das pastas em formarem géis; aumentar a estabilidade das pastas ao 

resfriamento e descongelamento, a transparência das pastas ou géis e a 

adesividade; melhorar a textura das pastas ou géis e a formação de filmes; 

adicionar grupamentos hidrofóbicos e introduzir poder emulsificante (SILVA et 

al., 2006). 

O amido é um homopolímero de glicose ramificada, com α-(1→4) nas 

ligações lineares e α-(1→6) nas ligações ramificadas. Os amidos nativos 

apresentam várias limitações, como uma baixa solubilidade em água 
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(SWEEDMAN et al., 2013). ), ocasionando limitação da sua utilização como 

agentes de encapsulação.  

Amidos nativos têm sido amplamente utilizados na indústria de 

alimentos, no entanto, os mesmos apresentam algumas desvantagens, como 

baixa solubilidade em água, o que têm limitado sua aplicação. Estas deficiências 

do amido nativo podem ser superadas pela modificação desta substância, que 

pode ser realizada por meio físico (tratamento térmico, exposição a radiações), 

meio químico (reagentes específicos para alterar a estrutura das 

macromoléculas) e biotecnológico (processo enzimático) (YAN; ZHENGBIAO, 

2010). Como resultado, os amidos modificados têm sido utilizados para 

controlar estes problemas de funcionalidade (SPADA et al., 2012). 

A maltodextrina é qualificada como um polímero sacarídeo não doce, 

que consiste em unidades de D-glicose ligadas principalmente por cadeias α -1,4 

com dextrose equivalente (DE) menor que 20. Apresenta-se em pó branco ou 

solução concentrada obtida a partir da hidrólise parcial do amido com ácido ou 

enzimas. A sua utilização como material de parede de ingredientes alimentícios 

tem sido pesquisada, pois oferece vantagens em relação a outros materiais de 

parede: aroma e sabor neutros, baixa viscosidade em altas concentrações de 

sólidos e uma boa proteção do núcleo contra reações de oxidação 

(FERNANDES; BORGES; BOTREL, 2014). 

A maltodextrina tem custo relativamente baixo e excelentes 

propriedades de bloqueio de oxigênio, apesar de ter baixa capacidade de 

emulsificação e retenção de compostos voláteis, sendo recomendada a sua 

utilização com outros materiais de parede, como a goma arábica (UEKANE et 

al., 2016). A maltodextrina é apontada pelas recentes pesquisas como uma opção 

de material de parede viável porque exibe excelente propriedade de 

estabilização, no entanto a sua capacidade de emulsionar é fraca (FRASCARELI 

et al., 2012). 
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Figura 3 - Estrutura da maltodextrina. 

 

Fonte: Carneiro et al. (2013). 

2.4 Nanofibrilas de celulose  

Encapsulantes não-convencionais são, cada vez mais, objetos de estudos 

devido à possibilidade de fornecimento de novas propriedades e novas 

características. A procura de novas e potenciais fontes comerciais também é de 

grande interesse para a indústria de alimentos, farmacêutica e cosmética. 

Com o desenvolvimento da tecnologia nos processos de fabricação de 

novos materiais, surgem diferentes tipos de nanopartículas como nanofibrilas de 

celulose (ASSIS et al., 2012; BAE et al., 2009) utilizados na área de polímeros. 

As nanopartículas possuem proporcionalmente maior área de superfície e, como 

resultado, mais átomos na superfície quando comparada a microescala. Existe 

um crescente aumento da produção e utilização de nanopartículas na indústria de 

alimentos (LÓPEZ-LORENTE; VALCÁRCEL, 2016). Tais nanopartículas 

podem proporcionar características únicas à matriz em função de seu grau de 

dispersão e orientação na matriz, adesão interfacial matriz-reforço, sua 

morfologia controlada e pequeno volume e grande área superficial (AZEVEDO, 
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2013; WU; WU, 2006). Além disso, atualmente, acorre o avanço da 

nanotecnologia verde, onde possui uma atenção cada vez mais direcionada para 

o desenvolvimento de novos métodos para isolar materiais nanocelulósicos a 

partir de resíduos agroindustriais (HASSAN et al., 2012). 

A celulose é um material bioderivado, ambientalmente seguro e 

renovável (KLEMM et al., 2005). Com a preponderância de grupos funcionais 

com hidroxilas, a celulose possui uma forte afinidade com água (GARDNER et 

al., 2008). Juntamente com as vantagens mencionadas acima, a natureza 

hidrofílica da celulose, torna atrativa a sua utilização para a concepção de 

materiais com propriedades subaquáticas e oleofóbicas (HE; ZHANG; 

BATCHELOR, 2016) 

 

Figura 4 - Estrutua química da celulose. 

 

Fonte: Stephen, Phillips e Williams (2006). 

 

Há um interesse crescente em nanofibrilas de celulose a partir de fontes 

renováveis para diversas aplicações industriais. No entanto, há uma falta de 

informação sobre uma das polpas de celulose mais abundante: A polpa kraft 

branqueada (TONOLI et al., 2012). 
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Geralmente, nanofibrilas formam os blocos de construção da parede 

celular das plantas, chamadas fibrilas elementares. Elas são embaladas de uma 

maneira ordenada para formar nanocristais compactos (whiskers), que são 

estabilizadas por ligações de hidrogênio em regiões inter e intra-celular 

(ALEMDAR; SAIN, 2008) em paredes celulares primárias e secundárias e estão 

rodeados por hemicelulose, lignina e extrativos (DUFRESNE, 2013).  

Estas ligações de hidrogênio tornam os nanocristais completamente 

insolúveis em água e na maioria dos solventes orgânicos, levando a um material 

com resistência mecânica limitada apenas pelas forças adjacentes dos átomos 

(KAMEL, 2007). Nas estruturas da parede celular de plantas hortícolas, esses 

nanocristais de celulose (whiskers) estão ligados entre si por segmentos de 

holocelulose amorfas para formar as micro/nanofibrilas que constituem as fibras 

de celulose individuais (EICHHORN et al., 2010). A maior parte das cadeias de 

celulose organizadas estão presentes nas paredes celulares secundárias para 

formar o que são chamados de "regiões cristalinas" (SUN, 2010). 

Microfibrilas de celulose compreendem um diâmetro entre 2-20 nm e 

são formadas durante o processo de biossíntese, e proporcionam um reforço para 

a estabilidade singular da planta (THOMAS; POTHAN, 2009). Elas se 

consistem de uma cadeia linear com cerca de 30-100 moléculas de celulose 

formada por repetição de unidades de D-glucopiranose unidas por ligações β-1-4 

(THOMAS et al., 2011). 

A nanofibrila de celulose é um material muito promissor, pois possui 

propriedades exclusivas, tais como peso leve, baixa densidade, alta barreira, 

baixo coeficiente de expansão térmica, área de superfície extremamente alta, 

flexível, e boas propriedades de resistência mecânica (LAVOINE et al., 2012). É 

preparada por desintegração mecânica de alto cisalhamento (TURBAK; 

SNYDER; SANDBERG, 1983), sendo este corte, uma preparação importante na 

fibrilação, havendo um consumo de energia elevado como 78.8 MJ kg -1 
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(SPENCE et al., 2010). Esta desintegração mecânica, além de diminuir o 

consumo de energia, também é possível adicionar novas propriedades de 

superfície às fibras (HABIBI, 2014; SAITO et al., 2007). 

Nanofibrilas de celulose têm sido avaliadas como material de reforço em 

matrizes poliméricas e os nanocompósitos resultantes geralmente apresentam 

propriedades superiores de estabilidade térmica, resistência mecânica, ópticas, 

dielétricas e de permeação de líquidos e gases, mesmo quando as nanofibrilas 

estão em baixa concentração (SILVA; D’ALMEIDA, 2009). 

2.5 Blendas poliméricas  

O desenvolvimento de blendas tem como objetivo desenvolver um 

material polimérico com propriedades diferentes às dos polímeros isolados, a 

fim de atender uma ou mais propriedades específicas, isto é, melhorar 

propriedades físicas, químicas e mecânicas; aumentar a biodegradação do 

polímero e reduzir o custo total do material, uma vez que o alto custo prejudica a 

substituição dos polímeros sintéticos por polímeros biodegradáveis na área de 

alimentos.  

Em geral, a elaboração de materiais a partir de misturas de polímeros é 

mais fácil e apresenta um custo baixo quando comparado à obtenção de novos 

polímeros. No entanto, a compatibilidade entre os materiais é um fator 

indispensável para melhorar das propriedades desses materiais poliméricos. 

Blendas poliméricas podem ser miscíveis, imiscíveis ou parcialmente 

miscíveis. A miscibilidade está relacionada com a capacidade de dois ou mais 

componentes se misturarem em nível molecular, resultando em uma mistura 

homogênea. A comprovação da miscibilidade pode ser feita através das 

temperaturas de transição vítrea (Tg) do material. A transição vítrea é uma 

transição de segunda ordem na qual ocorre o início do movimento da cadeia 

polimérica com a passagem do estado vítreo (moléculas mais ordenadas) para o 
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estado borrachoso (maior flexibilidade e menor ordenação) (CANEVAROLO 

JÚNIOR, 2006). Nas blendas miscíveis, os polímeros formam uma única fase e 

estão misturados em nível molecular, apresentando somente um valor de Tg, 

entre os valores das Tg dos polímeros individuais. Nesse tipo de blenda, os 

polímeros estão dispersos ao acaso e, interações intermoleculares favoráveis 

provavelmente ocorrem entre os dois componentes da blenda. Nas blendas 

imiscíveis, os componentes (polímeros) são independentes e apresentam um 

número de fases relacionado à quantidade de seus componentes. Portanto, se os 

componentes individuais da blenda imiscível apresentarem transições vítreas, 

presumi-se que as blendas mostrem valores de Tg praticamente idênticas às dos 

polímeros individuais. As blendas parcialmente miscíveis devem apresentar, 

então, valores de Tg relativos aos seus componentes, mas situados entre os 

valores dos polímeros individuais (BARRETO LUNA et al., 2015; MOTA, 

2009). 

2.6 Spray Drying 

A secagem por spray drying é um importante método utilizado pela 

indústria de alimentos na produção de aromas microencapsulados, melhorando 

suas propriedades de manuseio, dispersão, liberação dos componentes ativos e 

auxiliando no desenvolvimento de novos produtos (FERNANDES, 2016). 

As etapas de atomização e de desidratação das partículas ocorrem 

simultaneamente. A fonte de alimentação é atomizada através de um fluxo de ar 

quente fornecido à câmara de secagem, ocorrendo em seguida a evaporação da 

água, formando-se assim as micropartículas (GHARSALLAOUI et al., 2007). A 

secagem por spray drying consiste na pulverização de uma emulsão, suspensão 

ou espuma, em um compartimento que recebe um fluxo de ar quente, de modo 

que a rápida evaporação da água permite a secagem de produtos sensíveis ao 

calor, sem afetar excessivamente sua qualidade. O processo pode ser 
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considerado econômico e flexível, uma vez que é operado sobe condições de 

fácil manipulação. Os produtos em pó resultantes da secagem podem ser 

utilizados tanto como corantes naturais em alimentos e cosméticos, quanto na 

produção de cápsulas (apresentando a vantagem do menor custo em relação às 

cápsulas encontradas atualmente no mercado, em geral produzidas por 

liofilização), ou ainda como suplemento alimentar para crianças e atletas 

(TONON; BRABET; HUBINGER, 2013). 

O tempo de exposição das partículas ao ar quente é curto havendo uma 

evaporação rápida da água mantendo assim a temperatura do núcleo abaixo de 

40˚C (FANG; BHANDARI, 2012). A técnica de spray drying e a relação dos 

seus parâmetros que controlam a eficiência do processo de encapsulamento 

foram revistos por (KESHANI et al., 2015). 

A microencapsulação por spray drying representa uma alternativa 

interessante, que tem como principal função proteger o material encapsulado de 

fatores que possam causar a sua deterioração (GHARSALLAOUI et al., 2007). 

Os parâmetros da secagem por spray drying também são muito 

importantes para definir a qualidade do processo de encapsulamento. Devem ser 

considerados parâmetros como temperatura do ar de entrada e saída, temperatura 

de alimentação, tipo e condições de atomização, taxa de fluxo e umidade do ar 

de secagem e tamanho de partículas (JAFARI et al., 2008). Na Figura 9, pode 

ser analisado à estrutura de um atomizador e seus diferentes componentes. 
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Figura 5 - Diagrama esquemático do processo de spray drying. 

 

Fonte: Adaptado de Fang e Bhandari (2012). 

 

Embora a secagem por spray drying exija um equipamento caro e tenha 

um elevado consumo de energia, a técnica permite obtenção de partículas de alta 

qualidade, de tamanho uniforme e forma esférica, possibilidade de secar 

produtos à pressão atmosférica, facilidade de produzir grandes volumes em 

operação, e ampla aplicabilidade e flexibilidade por permitir o processamento de 

diversos tipos de materiais com rapidez e baixa umidade. Grande parte dos 

gêneros alimentícios secos comercializados é produzida através do processo 

de atomização por spray drying. Esta técnica é a mais indicada para este tipo 

de produção pela alta sensibilidade dos produtos ao calor e pela necessidade 

de manter as características naturais do produto, entre elas sabor, cor, aroma, 

propriedades nutricionais (macro e micro nutrientes) (OI, 2011). 
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3 CONSIDERAÇÕES GERAIS  

A utilização da técnica de spray drying para microencapsulação de 

compostos bioativos na indústria de alimentos permite preservar grande parte 

das suas características naturais, evitando perdas sensoriais e estabilizando suas 

propriedades físicas, químicas e microbiológicas, além de prolongar a retenção 

de compostos voláteis responsáveis pelo aroma e sabor característico dos 

alimentos microencapsulados. O estudo de materiais encapsulantes emergentes e 

não convencionais para o desenvolvimento de novas blendas poliméricas, 

possibilita melhorar as propriedades já existentes destes polímeros, bem como, 

incorporar novas propriedades à esses materiais, tornando possível o 

desenvolvimento de novos produtos microencapsulados para aplicação na 

indústria de alimentos. 
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RESUMO 

 

O objetivo deste trabalho foi avaliar as características e potencial encapsulante 

de blendas poliméricas contendo goma arábica (GA), maltodextrina (MD) e 

nanofibrilas de celulose (NFC) na microencapsulação de óleo essencial de 

laranja doce usando a técnica de secagem por spray drying. Foram avaliados seis 

tratamentos em delineamento inteiramente casualizado: goma arábica (GA), 

goma arábica e maltodextrina (GA/MD 3:1) e goma arábica e maltodextrina 

(GA/MD 1:1) e adição de suspensão contendo 20% de nanofibrilas de celulose 

(NFC) aos mesmos tratamentos, com três repetições e utilização de teste de 

média Scott Knott ao nível de significância de 5%. A viscosidade da emulsão foi 

diminuída em função da substituição da goma arábica por maltodextrina. Por 

outro lado, a adição de nanofibrilas de celulose atuaram como espessante, 

aumentando a viscosidade e melhorando a estabilidade da emulsão. O tamanho 

da gota foi afetado pela substituição parcial da goma arábica nos tratamentos 

sem NFC, no entanto, a presença de NFC contribuiu para a diminuição do 

tamanho das gotas em todos os tratamentos. Os melhores tempos de 

molhabilidade foram alcançados nos tratamentos com maior quantidade de 

maltodextrina para os tratamentos sem NFC. Observou-se que a solubilidade não 

foi afetada pelas variações nas concentrações do material de parede, bem como, 

para os tratamentos com adição de NFC. Apenas o tratamento com GA se diferiu 

dos outros tratamentos com relação à umidade dos pós.  Não houve influência da 

adição de NFC no teor de umidade. Ao reduzir a quantidade de goma arábica 

nos tratamentos com e sem NFC, foi observado uma redução da eficiência de 

encapsulação. Os melhores resultados para esta propriedade foram encontrados 

nos tratamentos usando NFC. As imagens de microscopia eletrônica não 

mostraram fendas ou falhas na superfície das micropartículas em todos os 

tratamentos. A distribuição do tamanho das partículas foi homogênea e regular 
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para todos os tratamentos, apresentando apenas um pico de distribuição. Os 

tratamentos com NFC apresentaram maior liberação do óleo essencial nas duas 

temperaturas analisadas. O aumento da temperatura do meio ocasionou aumento 

na taxa de liberação do óleo. É possível utilizar tais materiais de parede na 

encapsulação de óleo de laranja doce, bem como, maximizar as propriedades da 

emulsão com adição na nanofibrilas de celulose por spray drying. 

 

Palavras-chave: goma arábica. maltodextrina. spray drying. eficiência de 

encapsulação. 
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ABSTRACT 

The objective of this study was to evaluate the characteristics and encapsulant 

potential of polymer blends containing gum arabic (GA), maltodextrin (MD) and 

cellulose nanofibrils (NFC) in the essential oil of sweet orange 

microencapsulation using the drying technique by spray drying. Were evaluated 

six treatments in a randomized design: gum arabic (GA), gum arabic and 

maltodextrin (GA / MD 3: 1) and gum arabic and maltodextrin (GA / MD 1: 1) 

and addition of suspension containing 20% of nanofibrils of cellulose (NFC) to 

the same treatments with three repetitions and using Scott Knott average test at 

the significance level of 5%. The viscosity of the emulsion was reduced due to 

substitution of maltodextrin for gum arabic. In contrast, the addition of cellulose 

nanofibrils acted as a thickener, increasing the viscosity and improving the 

stability of the emulsion. The droplet size was affected by the partial 

replacement of gum arabic in the treatments without NFC, however, the 

presence of NFC contributed to the reduction of the droplet size in all 

treatments. The best wettability times were achieved in the treatments with 

higher amounts of maltodextrin for treatments without NFC. It was observed 

that the solubility was not affected by the concentration variations in the wall 

material as well as for treatments with added NFC. Only the treatment with GA 

differed from other treatments regarding the powders moisture. There was no 

influence of the NFC addition in the moisture content. By reducing the amount 

of gum arabic in treatments with and without NFC, it was observed a decrease in 

encapsulation efficiency. The best results for this property were found in 

treatments using NFC. The electron microscopy images showed no cracks or 

flaws on the surface of the microparticles in all treatments. The distribution of 

particles size was homogeneous and regular in all treatments, with only one 

distribution peak. Treatments with NFC had higher release of the essential oil in 

both analyzed temperatures. Increasing the temperature of the medium caused an 
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increase in the oil release rate. It is possible to use such wall materials in the 

sweet orange oil encapsulation, as well as to maximize the properties of 

emulsion by adding the cellulose nanofibrils by spray drying technique. 

 

Keywords: gum arabic. maltodextrin. spray drying. encapsulation efficiency. 
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1 INTRODUÇÃO  

 

 Um grande conjunto de diferentes aplicações para microencapsulação na 

formulação e processamento de alimentos foi desenvolvido nas últimas décadas 

(Dordevic et al., 2015; Jafari, Assadpoor, He, & Bhandari, 2008). Uma das 

técnicas mais utilizadas é a secagem por atomização, onde um produto líquido é 

transformado em pó pela aspersão do material em um fluxo de ar quente 

(Gharsallaoui, Roudaut, Chambin, Voilley, & Saurel, 2007). Um secador por 

atomização pode ser usado em produtos sensíveis ou resistentes ao calor, sem 

grandes alterações na sua qualidade global (Perdana, Fox, Siwei, Boom, & 

Schutyser, 2014; M. C. Silva et al., 2014; Y. Wu, Zou, Mao, Huang, & Liu, 

2014).  

 As microcápsulas têm a capacidade de melhorar a aparência e as 

propriedades de um componente de interesse. Sua utilização visa a atender às 

necessidades específicas da indústria de alimentos como reduzir a reatividade do 

material encapsulado com o ambiente; facilitar a manipulação do mesmo; 

promover liberação controlada de determinadas substâncias; mascarar sabor e 

odor desagradáveis e promover a diluição homogênea do material encapsulado 

em uma formulação alimentícia (Rebello, 2009). 

 Os óleos essenciais têm sido amplamente utilizados em todo o mundo, e 

seu uso está aumentando por causa da alta demanda por ingredientes puros e 

naturais em diversos segmentos de mercado (Raut & Karuppayil, 2014). 

Quimicamente, os óleos essenciais são compostos por terpenos, álcoois, ácidos, 

ésteres, epóxidos, aldeídos, cetonas e aminas (Bakkali, Averbeck, Averbeck, & 

Idaomar, 2008; Calo, Crandall, O’Bryan, & Ricke, 2015). 

 O aumento na concentração de material da parede tem um efeito 

positivo sobre o rendimento do produto encapsulado, embora seja necessário a 

determinação de concentrações ótimas para cada processo e cada tipo de óleo 
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essencial. O aumento da concentração de sólidos na alimentação está 

relacionada com a redução do tempo para formação da membrana 

semipermeável, assegurando uma maior quantidade de óleo microencapsulado. 

Por outro lado, a concentração excessiva leva à redução do rendimento do 

material encapsulado, uma vez que afeta diretamente a viscosidade da emulsão 

(R. V. D. B. Fernandes, Borges, & Botrel, 2014; Soottitantawat et al., 2005). 

 O material da parede em sistemas de microencapsulação de óleos 

essenciais consiste de polímeros que contêm grupos químicos com propriedades 

hidrofílicas e hidrofóbicas, tais como amidos modificados, proteínas do leite e 

da soja, e gomas, que formam uma rede polimérica retendo o material de 

interesse encapsulado dentro da matriz criada. 

 A utilização de polímeros combinada é geralmente preferido, uma vez 

que melhora as propriedades de barreira em comparação com a sua utilização na 

forma única. Em adição às propriedades emulsificantes e à capacidade para 

formar películas, materiais de parede devem apresentar baixa viscosidade em 

soluções com elevada concentração de sólidos, não apresentar sabor ou odor, 

libertar o componente de núcleo quando necessário (Do, Hadji-Minaglou, 

Antoniotti, & Fernandez, 2015). 

 Alguns polímeros de carboidratos, como a maltodextrina, são utilizados 

na microencapsulação de óleos essenciais, atuando com excelentes propriedades 

de bloqueio de oxigênio, apesar de ter baixa capacidade de emulsificação e 

retenção de compostos voláteis, sendo recomendada a sua utilização com outros 

materiais de parede, como a goma arábica (Uekane, Costa, Pierucci, da Rocha-

Leão, & Rezende, 2016),  é capaz de produzir emulsões estáveis e aumentar a 

retenção de voláteis quando aplicada como agente encapsulante de óleos 

essenciais. 

 Com o desenvolvimento da tecnologia nos processos de fabricação de 

novos materiais, surgem diferentes tipos de nanopartículas como nanofibrilas de 



50 

 

celulose (Assis, Zavareze, Prentice-Hernández, & Souza-Soares, 2012; Bae et 

al., 2009), que proporcionam características únicas à matriz em função de seu 

grau de dispersão e orientação na matriz, adesão interfacial matriz-reforço, sua 

morfologia controlada e pequeno volume e grande área superficial (Azevedo, 

2013; T.-M. Wu & Wu, 2006), podendo apresentar potencial de utilização em 

processos de microencapsulação. Deste modo, o objetivo deste trabalho foi 

avaliar as características e o potencial encapsulante de blendas poliméricas 

contendo goma arábica (GA), maltodextrina (MD), com adição de nanofibrilas 

de celulose (NFC) na microencapsulação de óleo essencial de laranja doce. 

 

2 MATERIAL E MÉTODOS 

 

 2.1 Materiais  

 

 Óleo essencial de laranja doce (Citrus aurantium var. dulcis) fornecido 

pela Ferquima Indústria. e Comércio. Ltda (Vargem Grande Paulista, Brasil). 

extraído pelo método de hidrodestilação, foi utilizado como material 

encapsulado.  Goma arábica (Instantgum BA, Nexira Brasil), maltodextrina (DE 

9-12, Indústria Agro. Comercial Cassava S.A – Santa Catarina) e nanofibrilas de 

celulose extraídas de resíduos de Eucalipto (polpa Kraft branqueada) produzidas 

no laboratório de Química da Madeira e Polpa e Papel da Universidade Federal 

do Paraná, foram utilizados como materiais de parede. 

 

2.2 Preparação da suspensão contendo nanofibrilas de celulose  

 

 Polpa Kraft branqueada (resíduo de eucalipto) foi dispersa utilizando um 

desintegrador doméstico durante o tempo de cinco minutos para obtenção de 

uma suspensão de fibras homogeneizadas. Para obtenção das nanofibrilas de 

celulose, uma suspensão de fibras homogeneizadas foi dispersa em água na 
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concentração de 1% em base de massa seca e seguiu então para o processo 

mecânico de desfibrilação no moinho desfibrilador Super Masscolloider Masuko 

Sangyo (MKCA6-3; Masuko Sangyo Co., Ltd. Kawagushi - Japão)  utilizando 

cinco passes em  frequência de 1500 rpm. Após cinco passagens pelo moinho 

desfibrilador a suspensão nanocelulósica apresentou aspecto de gel.  

 

2.3 Preparação das emulsões  

 

 As soluções contendo goma arábica e maltodextrina foram dissolvidas 

em água destilada. Foram preparadas antes da emulsificação e mantidas durante 

12 horas em temperatura ambiente para total hidratação das moléculas dos 

polímeros. Óleo essencial de laranja doce foi adicionado à solução 

gradativamente sob agitação a 3000 rpm durante 5 minutos usando um 

homogeneizador (Ultra-Turrax IKA T18, Wilmington, EUA). Após, a solução 

foi levada ao processo de ultrason (Branson Digital Sonifier®, Modelo 102C, 

Branson Ultrasonics Corporation, Danbury, EUA) por 2 minutos à uma potência 

de 240W. Para os tratamentos adicionados de nanofibrilas de celulose, uma 

suspensão deste material (20% v/v) foi adicionada à solução contendo os 

polímeros já hidratados, juntamente com o óleo, substituindo-se o mesmo 

volume de água. Esta solução final foi homogeneizada e ultrasonificada como 

descrito acima. A emulsão foi utilizada no processo de microencapsulação sendo 

secas utilizando um secador por atomização. Para cada tratamento foi preparado 

400 ml de amostra para produção das microcápsulas. A porcentagem de sólidos 

carreadores em relação à massa final da emulsão final foi de 30% (m/m). A 

proporção da massa de óleo de laranja doce e material de parede foi de 1:4 

(m/m), valores normalmente utilizados na encapsulação de óleos essenciais por 

atomização (Rascón et al., 2011). 
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2.4 Delineamento experimental  

 

 Foram avaliados, no processo de encapsulação, diferentes tratamentos 

em função dos materiais de parede utilizados e em relação à adição ou não de 

nanofibrilas de celulose (NFC). Foram realizadas secagens em três repetições 

para cada tratamento e as análises foram conduzidas em triplicata. O 

delineamento experimental aplicado está descrito na Tabela 1.  

 

Tabela 1 Delineamento experimental para as misturas dos biopolímeros de 
parede 

 Materiais carreadores (g/100g de solução) 

Tratamentos 
Goma arábica Maltodextrina 

 NFC*  

(base seca) 

GA 30 0 0 

GA/MD (3:1) 22,5 7,5 0 

GA/MD (1:1) 15 15 0 

GA/NFC 30 0 0,3 

GA/MD (3:1) 

NFC 
22,5 7,5 0,3 

GA/MD (1:1) 

NFC 
15 15 0,3 

*Foi utilizada suspensão de 20% de NFC contendo 1,5% de matéria seca 

 

2.5. Reologia 

 

O estudo do comportamento reológico dos diferentes tratamentos foi 

realizado na temperatura de 25°C (ambiente), utilizando o reômetro HAAKE 

ReoStress 6000 (marca Thermo Scientific, Karlsruhe, Alemanha), equipado com 

um banho termostático HAAKE A10  (marca Thermo Scientific) e um sistema 

de controle de temperatura universal HAAKE UTM Controller (marca Thermo 

Scientific, Karlsruhe, Alemanha), acoplado a um conjunto de sensor de 
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geometria de cilíndricos concêntricos com GAP de 5,3 mm, para todas as 

amostras. As amostras foram analisadas em 2 repetições e utilizou-se um volume 

de V = 16,1 mL para cada repetição. 

Para quebrar a tixotropia, eliminando a influência do tempo no 

comportamento do escoamento dos produtos, cada amostra foi submetida a uma 

rampa contínua de taxa de deformação na faixa de 0 a 300 s
-1
, durante 2 minutos 

para a curva ascendente e 2 minutos para a curva descendente. Após este 

procedimento, gerou-se a curva de fluxo, para a caracterização reológica de cada 

amostra, através da aplicação de uma curva de escoamento variando-se a taxa de 

deformação de 0 a 300 s
-1

, durante um período de 2 minutos para a temperatura 

ambiente.  

Os dados experimentais das curvas de fluxo foram ajustados aos 

modelos Lei de Newton, Lei da Potência e Herschell-Buckley. por meio do 

pacote estatístico Statistical Analysis System 9.1.2 (SAS Institute Inc., Cary, 

U.S.A., 2008) e os gráficos foram plotados a partir do programa SigmaPlot 11.0 

(Systat Software, Inc., Califórnia, U.S.A., 2008). Os parâmetros foram avaliados 

através da análise de variância (ANOVA) e teste de médias (Tukey p ≤ 0,05), 

com o auxílio do programa estatístico SAS.  

 

2.6 Diâmetro médio das gotículas das emulsões  

 

 A microestrutura das emulsões foi avaliada logo após o processo de 

homogeneização seguido de ultrasonificação através de microscopia ótica. Para 

isso, alíquotas das amostras foram colocadas em lâminas cobertas com lamínulas 

e observadas em um microscópio ótico Carl Zeiss (MF-AKS 24 x 36 Expomet, 

Zeiss, Alemanha) com sistema de captura acoplado com câmera digital – Axio 

Cam ICc com aumento de 40 e 100 vezes. Foram obtidas cinco imagens de cada 
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amostra, de modo a varrer toda a lâmina e se obter um resultado representativo. 

As imagens de microscopia foram analisadas segundo metodologia descrita por 

(Frascareli, Silva, Tonon, & Hubinger, 2012) com algumas modificações. 

Mediu-se 100 gotículas de cada imagem das amostras com o auxílio software 

Zeiss. Considerando que as gotas de óleo são perfeitamente esféricas, pode-se 

calcular o diâmetro médio superficial das gotas D32 (diâmetro de Sauter) 

utilizando-se a equação (1): 

 

 

 

Onde ni é o número de gotículas de diâmetro di 

 

2.7 Microencapsulação por Spray Drying 

 

 As emulsões foram secas usando um secador por atomização (modelo 

MSD 1.0; Labmaq do Brasil, Ribeirão Preto, Brasil) equipado com bico 

pneumático duplo fluido. A temperatura de entrada de ar foi de 160ºC e taxa de 

fluxo de alimentação foi de 0.9 L.h
–1

 segundo revisão feita por JAFARI et al. 

(2008), sendo o fluxo do ar de secagem mantido à 40 L.m
–1

. Após a secagem, os 

pós secos foram armazenados em recipientes escuros e livres de oxigênio a 4ºC, 

até a execução das análises.  
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2.8 Caracterização das Partículas  

 

2.8.1 Teor de umidade  

 

 O teor de umidade dos pós foi determinado pelo método da AOAC 

(Association of Official Analytical Chemists (ASSOCIATION OF OFFICIAL 

ANALYTICAL CHEMISTS – AOAC, 2007). A porcentagem de perda de peso 

dos pós após a secagem em estufa a 105°C até peso constante foi obtida, e o teor 

de umidade (%) foi calculado.  

 

2.8.2 Propriedades de reconstituição   

 

 A molhabilidade dos pós foi determinada utilizando o método de (Fuchs 

et al., 2006) com algumas modificações. As amostras em pó (0,1 g) foram 

espalhadas sobre a superfície de um béquer contendo 100 mL de água destilada 

a 20°C sem agitação. O tempo necessário até que a última partícula de pó 

afundasse ou se molhasse foi usado para a comparação da extensão de 

molhabilidade entre as amostras.  

 A solubilidade dos pós em água fria foi avaliada com base no método 

proposto por (Cano-Chauca, Stringheta, Ramos, & Cal-Vidal, 2005) com 

algumas modificações. 10 mL de água destilada foram medidos e transferidos 

para um béquer de 50 mL. Uma amostra de pó (2,0 g) foi pesada e adicionada ao 

béquer contendo água e sob agitação a baixa velocidade por 2 min. O material 

foi transferido para um tubo de centrífuga de 50 mL e centrifugada à 3500 rpm 

por 5 min. Uma alíquota foi retirada de 5 mL do sobrenadante foi transferida 

para uma placa de petri e seca em estufa a 105ºC por 5 horas. A solubilidade em 

água fria foi calculada de acordo com a equação (2):  
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2.8.3 Retenção de óleo 

 

A quantidade de óleo encapsulado foi determinada usando n-hexano 

como extrator segundo metodologia descrita por LU et al. (2014), com algumas 

modificações. O pó seco por atomização (1,0 g) foi dissolvido em 20 mL de 

água destilada à 50ºC e levado para agitação em vortex por 1 min. Em seguida, a 

amostra foi levada ao processo de ultrassom por 1 mim à 40% de amplitude. 

Logo após, foi adicionado 20 mL de hexano com posterior agitação em vortex 

por 1 min. Logo após, a amostra foi centrifugada a 3300 rpm por 5 min. Após a 

centrifugação, foi retirado o sobrenadante e adicionado em balão de 50 mL. Em 

seguida, foi adicionado mais 10 mL de hexano, agitado em vortex e centrifugado 

novamente por 5 min. Este procedimento foi repetido por quatro vezes. No final 

das lavagens, o balão de 50 mL foi completado. A quantidade de óleo essencial 

de laranja foi determinada medindo a absorbância à 252 nm com 

espectrofotômetro UV- VIS SP 2000 (Bel Photonics, Piracicaba, Brasil), 

utilizando-se curva de calibração construída em função de diferentes 

concentrações do óleo essencial de laranja em hexano. Para a construção da 

curva de calibração, utilizou-se uma faixa de concentração de óleo essencial de 

laranja de 0,063 ppm a 2 ppm. A equação da reta obtida foi Abs= a[c] + b, com 

coeficiente de determinação (R
2
) de 0,9998, onde Abs representa os valores de 

absorbância a 252 nm e [c] a concentração do óleo essencial. A retenção de óleo 

é definida como a razão da quantidade de óleo total (g) extraído pela quantidade 

de óleo inicial (g), em base seca, na alimentação e calculado pela equação (3):  
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2.8.4 Tamanho de partícula  

 O tamanho das partículas foi avaliado logo após o processo de secagem 

por spray drying. Para isso, foram utilizadas imagens tiradas em microscópio 

eletrônico de varredura (modelo Jeol JSM 6360 LV), com voltagens de 

aceleração de 15 kV. Foram obtidas três imagens de cada amostra, de modo a 

varrer toda a amostra e obter um resultado representativo. As imagens de 

microscopia eletrônica foram analisadas segundo metodologia descrita por 

(Frascareli et al., 2012) com algumas modificações. Mediu-se 100 

micropartículas de cada imagem das amostras com o auxílio software Zeiss. A 

partir das determinações, realizou-se o cálculo do diâmetro médio superficial das 

gotas d32 (diâmetro de Sauter) e o diâmetro médio volumétrico utilizando as 

equações (1) e (2), respectivamente: 

 

 

 

 

 

Onde ni é o número de gotículas de diâmetro di 
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2.8.5 Morfologia das partículas  

 

O estudo morfológico e de superfície das micropartículas foi realizado 

por microscopia eletrônica de varredura. As micropartículas foram fixadas em 

suporte de alumínio e em seguida, foram submetidas à metalização com ouro até 

a espessura de 350 Å sob vácuo no equipamento Balzers Sputtering SCD-030. 

Para visualização das amostras, obtidas em vários aumentos (de 110 a 12000 

vezes), foi utilizado um microscópio eletrônico de varredura Jeol JSM 6360 LV, 

com voltagens de aceleração de 15 kV. As análises foram realizadas no 

laboratório de Fitopatologia da UFLA. 

 

2.9 Liberação controlada do óleo essencial das partículas em pó 

 

 Os pós secos foram usados no estudo das características de liberação 

conforme metodologia descrita por HE et al., (2016), com algumas 

modificações. Foi suspenso 1 g do pó em 50 mL de hexano sobe agitação baixa 

e constante. Em intervalos de 10 minutos, foram retiradas alíquotas de 1,5 mL da 

solução para analise de absorbância em espectrofotômetro UV- VIS SP 2000 

(Bel Photonics, Piracicaba, Brasil), em comprimento de onda determinado para 

o óleo de laranja doce (252 nm), determinado na curva de calibração para óleo 

essencial de laranja doce . Após as leituras, as alíquotas usadas eram devolvidas 

para suspensão inicial. As leituras foram realizadas durante um tempo de 140 

minutos. Este método de liberação controlada foi analisado em duas 

temperaturas constantes e diferentes (25ºC e 45ºC) usando BOD. Na liberação 

em temperatura de 45ºC, foi usado termômetro de vidro com enchimento de 

mercúrio, para controle de temperatura, inserido dentro do erlenmeyer com 

vedação, afim de, evitar a perda de compostos voláteis. Para caracterizar o 

processo de liberação controlada do óleo essencial, foram usados dois diferentes 
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parâmetros cinéticos de liberação, Higuchi e Kornsmeyer, demonstrados nas 

seguintes equações (5) e (6) respectivamente: 

 

 

 

 

 

2.10 Análises estatísticas 

 Foi realizado análise de variância dos dados obtidos para avaliar o efeito 

das formulações encapsulantes nas características das emulsões produzidas e dos 

pós microencapsulados. Teste de média Scott-Knott, em nível de 5% de 

probabilidade, foi realizado para verificar as diferenças entre os valores médios 

obtidos, usando o software Statistica. 

 

3 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

Reologia 

 Os dados reológicos das emulsões sem adição de nanofibrilas de 

celulose foram descritos adequadamente pelo modelo Lei de Newton, que de 

acordo com CARMONA et al. (2013), expressa a viscosidade independente dos 

valores de taxa de deformação. Já os resultados em relação às emulsões 

adicionadas de nanofibrilas de celulose apresentaram melhor ajuste para o 

modelo Lei da Potência. Conforme apresentado na Tabela 2, os parâmetros 

reológicos determinados segundo cada modelo utilizado foram viscosidade (µ) 

por meio da Lei de Newton, e índice de consistência (K) e índice de 

comportamento do fluido (n) pela Lei da Potência. Com referência aos ajustes 

dos pontos experimentais, pode-se afirmar que os modelos estudados foram 
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adequados, uma vez que apresentaram os bons valores de R
2
 (coeficiente de 

determinação) e de RSME (quadrado médio do resíduo). 

 

Tabela 2 Parâmetros reológicos obtidos para os diferentes tratamentos. 

Material de parede 

Lei de Newton 

µ R² RMSE 

GA 0,242 ± 0,002
a
 0,9997 0,3504 

GA/MD (3:1) 0,172
 
± 0,002

b
 0,9999 0,1649 

GA/MD (1:1) 0,100 ± 0,001
c
 1,0000 0,0411 

Material de parede 

Lei da Potência 

K n R² RMSE 

GA/NFC 0,985 ± 0,017
a
 0,872

a
 ± 0,001 0,9999 0,4561 

GA/MD (3:1) NFC  0,837 ± 0,004
b
 0,831

b
 ± 0,002 0,9998 0,3814 

GA/MD (1:1) NFC  0,857 ± 0,027
b
 0,779

c
 ± 0,005 0,9996 0,4328 

µ = viscosidade (Pa.s-1);  = índice de consistência (Pa.sn);  = índice de 

comportamento de fluxo (adimensional); R² = coeficiente de determinação;            

RMSE = quadrado médio do resíduo; GA = goma arábica; MD = maltodextrina;       

NFC = nanofibrilas de celulose. Médias seguidas de mesmas letras minúsculas na coluna 

não diferem entre si pelo teste de Tukey (p<0,05). 

 

 Em relação às emulsões sem adição se nanofibrilas de celulose, nota-se 

que houve diferença significativa (p<0,05) entre os tratamentos, sendo a 

emulsão adicionada de goma arábica a que apresentou maior viscosidade, 

seguida das amostras acrescidas com goma arábica e maltodextrina na proporção 
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de 3:1 e 1:1, respectivamente. Para as emulsões adicionadas com nanofibras de 

celulose observa-se que houve diferença estatatística em nível de 5%, tanto para 

o parâmetro índice de consistência (K) quanto para o índice de comportamento 

de fluxo (n). A Figura 1 representa o comportamento da viscosidade aparente 

das emulsões em relação à taxa de deformação aplicada.  

 

Figura 1 Relação entre a viscosidade aparente e taxa de deformação dos 

diferentes tratamentos à temperatura de 25°C. 

 

 No reograma, pode-se observar que as emulsões adicionadas apenas de 

óleo essencial de laranja, goma arábica e maltodextrina (GA, GA/MD 3:1 e 1:1) 

apresentaram  relação de viscosidade e taxa de deformação próxima a linear, ou 

seja, comportamento tipicamente newtoniano. Já o comportamento reológico, 
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apresentado pelas emulsões adicionadas de nanofibras de celulose, é típico de 

fluídos não newtonianos, uma vez que é evidente o decréscimo da viscosidade 

em função do aumento da taxa de deformação para as emulsões com NFC, 

característico de fluido pseudoplástico. Para confirmar a pseudoplasticidade 

destas amostras, pode-se observar na Tabela 2 que o índice de comportamento 

de fluxo (n) apresentou valores menores que uma unidade, variando entre 0,779 

a 0,872.  

Entre os fluidos Newtonianos confirma-se que a emulsão adicionada de 

goma arábica apresentou maior viscosidade em comparação as emulsões 

acrescidas com a combinação de goma arábica e maltodextrina. Conforme 

descrito por MADENE et al. (2006), a maltodextrina é um tradicional material 

de parede utilizado para a encapsulação de aromas, uma vez que apresenta baixo 

custo, boas propriedades de formação de película e baixa viscosidade. Em 

relação a goma arábica, GHARSALLAOUI et al. (2007) afirma que esta 

apresenta boas propriedades de estabilização de emulsão e CARNEIRO et al. 

(2013) aponta a estrutura ramificada com cadeias longas da GA como 

responsável por sua maior viscosidade. 

 Por meio da representação gráfica, evidencia-se também a maior 

viscosidade das amostras adicionadas de nanofibrilas de celulose. Isso pode ter 

ocorrido devido à alta dispersibilidade das nanofibrilas de celulose na emulsão 

proporcionando alto grau de dispersão, orientação e pequeno volume, 

melhorando ainda a estabilidade da emulsão (T.-M. Wu & Wu, 2006). 
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Caracterização das partículas 

 Os resultados encontrados para a caracterização das partículas contendo óleo essencial de laranja doce produzidas 

nos diferentes tratamentos são mostrados na Tabela 3. 

 

Tabela 3 Médias e desvios padrão para caracterização da emulsão e das micropartículas contendo óleo de laranja doce 

Variáveis 

Material de parede Tamanho das gotas Molhabilidade Solubilidade Umidade Retenção de óleo 

 (μm) (s) (%) (%) (%) 

GA 6,20 ± 1,93
a
 343 ± 8,4

a
 85,82 ± 0,60

a
 2,06 ± 0,21

b
 71,33 ± 3,05

d
 

GA/MD (3:1) 5,65 ± 0,54
a
 205 ± 23,7

c
 84,17 ± 1,15

a
 2,73 ± 0,29

a
 61,67 ± 1,15

f
 

GA/MD (1:1) 4,42 ± 1,02
b
 164 ± 9,9

c
 83,74 ± 0,63

a
 2,83 ± 0,83

a
 65,33 ± 2,08

e
 

GA/NFC 4,36 ± 0,97
b
 275 ± 60,4

b
 80,67 ± 1,45

a
 3,03 ± 0,64

a
 84,30 ± 0,57

a
 

GA/MD (3:1) NFC 4,86 ± 2,09
b
 373 ± 37,1

a
 82,75 ± 2,45

a
 3,03 ± 0,35

a
 80,31 ± 0,57

b
 

GA/MD (1:1) NFC 3,81 ± 0,94
c
 236 ± 56,6

b
 82,90 ± 1,4

a
 2,97 ± 0,29

a
 74,33 ± 0,57

c
 

a,b,c,d,e,f Valores com letras diferentes na mesma coluna diferem entre si significativamente (p<0.05). GA = goma arábica; MD = 

maltodextrina; NFC = nanofibrilas de celulose
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 Foi observado o menor diâmetro da gota no tratamento GA/MD (1:1), 

diferenciando-se estatisticamente (p<0,05) dos outros tratamentos com esses 

encapsulantes em outras concentrações. Nos tratamentos contendo goma arábica, 

maltodextrina e NFC, não houve diferença significativa (p<0,05) nos diâmetros 

das gotas. No entanto, os tratamentos contendo NFC apresentaram menor 

diâmetro de gotas quando comparados com os tratamentos sem NFC (Figura 2). 

  Os resultados do tamanho das gotas encontrados foram aproximados a 

outras pesquisas como secagem por spray drying de óleo de soja refinado 

utilizando goma arábica, maltodextrina e alginato como agentes encapsulantes 

(3,8 a 4,8 μm) (Maisuthisakul & Gordon, 2012), tal resultado pode ser atribuído 

a interações entre polissacarídedos. A maltodextrina é considerada um bom 

agente encapsulante por ter boa solubilidade em soluções e apresenta baixa 

viscosidade em alto teor de sólidos, no entanto ela não apresenta propriedades 

interfaciais sendo necessário sua associação com outros agentes de 

encapsulamento, tais como a goma arábica (Yoshii et al., 2001).  

 

 

Figura 2 Microscopia ótica das gotas da emulsão contendo óleo essencial de 

laranja e os seguintes materiais de parede: goma arábica GA - (A), goma 

arábica/maltodextrina GA/MD (3:1) - (B), goma arábica/maltodextrina GA/MD 
(1:1) - (C), goma arábica GA/NFC - (D), goma arábica/maltodextrina GA/MD 

(3-1) NFC - (E), e goma arábica/maltodextrina GA/MD (1:1) NFC - (F). 
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 O estudo das propriedades de reconstituição de particulados é necessário 

em produtos alimentícios a fim de se compreender o seu comportamento durante 

o processamento, comercialização e o consumo final do produto. A 

molhabilidade de um alimento em pó ou a capacidade das micropartículas de 

absorver água, é uma característica muito importante, pois influencia em várias 

etapas do processo produtivo do alimento, como aglomeração, granulação e 

revestimento, assim como em suas características finais, como dispersibilidade e 

solubilidade (Forny, Marabi, & Palzer, 2011), sendo diretamente afetada pela 

interação molecular entre as duas fases. Neste estudo, os tempos adquiridos para 

os pós tornarem-se totalmente molhados variaram de 164 - 373s. O material de 

parede influenciou os valores para essa propriedade, onde os melhores tempos 

para molhabilidade, ou seja, micropartículas com melhores capacidades de 

instantaneização ocorreu quando à maltodextrina foi usada em maior quantidade 

GA/MD (1:1) nas formulações sem NFC. Verificou-se ainda que, quanto maior 

a substituição de goma arábica por maltodextrina menor o tempo de 

molhabilidade. Isto se deve a uma maior interação com a água pelas moléculas 

de maltodextrina que provavelmente contribuiu para uma maior ocorrência de 

grupos hidrofílicos nas partículas, reduzindo o tempo de instantaneização pela 

maior interação com a água. Este resultado pode também ser atribuído ao seu 

teor de umidade (2,82%), que foi o mais alto para os tratamentos sem NFC. De 

acordo com estudos feitos por BUFFO et al. (2002), pós com umidade mais 

elevada, podem contribuir para a capacidade de molhamento ou absorção de 

água, uma vez que o líquido penetra nos porros mais facilmente. Nos estudos 

feitos por FERNANDES; BORGES; BOTREL, (2014), também foram 

encontrados valores aproximados de molhabilidade para tratamentos com GA e 

GA/MD (301 e 274s) respectivamente, onde ambos os tratamentos tiveram seus 

tempos de molhabilidade relacionados aos seus índices de umidade (1,64 e 
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2,05%). Os tempos de molhabilidade para os tratamentos com NFC foram 

aumentados quando comparados com os tratamentos sem NFC.  

 Para realizar uma microencapsulação eficaz, o material da matriz deve 

ter boa solubilidade em água (Mehyar et al., 2014), sendo a última etapa de 

dissolução das micropartículas e é considerado um aspecto decisivo para a 

qualidade destes produtos (Jayasundera, Adhikari, Howes, & Aldred, 2011). O 

consumidor não terá uma boa receptividade do produto final caso este apresente 

aglomerados e grumos após a dissolução no meio de interesse.  Apesar da 

natureza hidrofóbica do material biotativo, as micropartículas não mostraram 

diferença nos resultados para esta propriedade, uma vez que a solubilidade é 

fortemente influenciada pelo tipo de material carreador (Yousefi, Emam-

Djomeh, & Mousavi, 2011). A goma arábica está presente em todas as 

formulações, tornando suas propriedades de superfície e fração proteica de 

aproximadamente 2% (Frascareli et al., 2012), um fator para a similaridade dos 

resultados de solubilidade entre os tratamentos. Os polímeros de carboidratos 

usados neste trabalho como materiais de parede possuem alta solubilidade em 

água, mesmo em baixas concentrações.  As NFC, possuem grupos funcionais 

com hidroxilas, facilitando a sua afinidade com a água (Gardner, Oporto, Mills, 

& Samir, 2008). O óleo essencial de laranja puro não se solubiliza em água à 

temperatura ambiente, por outro lado, o processo de microencapsulação permitiu 

que o óleo seja usado em meios aquosos. Portanto, as micropartículas contendo 

óleo essencial de laranja doce ajudaram na solubilização do óleo em água fria, 

não havendo influência das diferentes concentrações dos materiais de parede 

para esta propriedade. 

 O teor de umidade é uma propriedade essencial para determinar a 

estabilidade do produto desidratado durante o armazenamento (Food & Phisut, 

2012). Valores baixos de umidade em partículas evitam a formação de 

aglomerados e, por outro lado, altos teores de umidade provocam reduções 
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significativas na temperatura de transição vítrea diminuindo a estabilidade do 

produto. Umidades similares 1,30% a 3,65% foram encontrados por BOTREL et 

al. (2012), em outros estudos de secagem por srpay drying de óleo essencial de 

orégano utilizando goma arábica, amido modificado e maltodextrina como 

materiais encapsulantes. Valores de umidade entre 0,26% a 3,16%, foram 

encontrados na microencapsulação de óleo essencial de alecrim por spray drying 

em matriz de goma arábica (R. V. B. Fernandes et al., 2013). Valores 

aproximados (2,0%) foram observados na microencapsulação de óleo de café 

verde, em matriz de goma arábica e maltodextrina (DE - 10) (V. M. M. Silva, 

Vieira, & Hubinger, 2014). Apenas o tratamento GA se diferenciou 

estatisticamente dos outros tratamentos (p<0,05), apresentando o menor valor de 

umidade (2,06%). Valores similares (1,64%) foram encontrados por (R. V. D. B. 

Fernandes et al., 2014), usando goma arábica, amido modificado e 

maltodextrina. Apesar das NFC possuírem características hidrofílicas e 

capacidade de inchamento (Stephen, Phillips, & Williams, 2006), o uso de NFC 

não influenciou no teor de umidade dos pós. Os valores de umidade obtidos 

neste estudo são considerados baixos, não interferindo na estabilidade do pó 

durante o armazenamento. 

 Os resultados obtidos de eficiência de encapsulação para os tratamentos 

sem NFC variaram entre 61,67% e 71,33%. Houve diferença significativa 

(p<0,05) entre os três tratamentos na retenção dos óleos, onde o tratamento 

GA/MD (3:1), apresentou a menor retenção de óleo. Os resultados mostraram 

que, ao substituir a goma arábica por maltodextrina, ocorreu redução na retenção 

do óleo essencial de laranja doce, devido à diminuição da viscosidade da 

emulsão e ao aumento da tensão superficial. Fato este que pode facilitar a 

ocorrência de coalescência das gotículas (Burgess, Sahin, & Sahin, 1998). 

 De acordo com os estudos de (Rajabi, Ghorbani, Jafari, Sadeghi 

Mahoonak, & Rajabzadeh, 2015), observou a mesma tendência na encapsulação 
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de componentes bioativos de açafrão por spray drying usando goma arábica, 

maltodextrina e gelatina como materiais de parede.  Resultados similares 

(73,57%) foram encontrados na microencapsulação de óleo essencial de 

manjericão usando goma arábica como material de parede (Garcia, Tonon, & 

Hubinger, 2012). O aumento da viscosidade da emulsão até um ponto relevante 

para um nível ótimo pode aumentar a retenção, em virtude da redução das 

circulações internas com gotículas semipermeáveis, ocorrendo rápida formação 

de membrana (Jafari et al., 2008). Os resultados obtidos na eficiência de 

encapsulação para os tratamentos contendo NFC variaram entre (74,33 e 

84,30%), onde a substituição gradativa da goma arábica por maltodextrina 

diminuiu a eficiência de encapsulação, seguindo a mesma tendência dos 

tratamentos sem adição de NFC. No entanto, a NFC combinada com goma 

arábica e maltodextrina, ofereceu melhor resultado para esta propriedade. Isto se 

deve  à ação espessante das NFC onde o seu tamanho físico (1-100nm), 

ocasionou o aumento da viscosidade do sistema, melhorando a retenção durante 

o processo de secagem. A celulose possui também propriedades exclusivas, tais 

como área superficial extremamente alta, baixo coeficiente de expansão térmica 

e alta barreira (Lavoine, Desloges, Dufresne, & Bras, 2012), juntamente com a 

sua natureza hidrofílica, que possibilita propriedades oleofóbicas (Z. He, Zhang, 

& Batchelor, 2016). Os resultados de eficiência de encapsulação obtidos para o 

tratamento contendo goma arábica e NFC mostrou um aumento de 18,18% na 

retenção do óleo.  

 

Morfologia das partículas 

 

 Através das imagens de microscopia eletrônica de varredura (MEV) 

(Figura 3) é possível observar que não existem indícios de fendas ou falhas nas 

micropartículas produzidas nas seis formulações, fator importante para 
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minimizar a perda de compostos voláteis, bem como o seu contato com agentes 

externos, como oxigênio, luz e calor. Não houveram diferenças visíveis na 

superfície e morfologia das micropartículas, onde todos os tratamentos 

apresentaram o mesmo tipo de cocavidades e forma esférica, peculiar de 

micropartículas estabilizadas pelo processo de spray drying, indicando que as 

diferenças de concentrações dos materiais de parede não influenciaram nas 

características morfológicas das micropartículas. AGUILERA; STANLEY, 

(1999) explicam que materiais secos por spray drying são geralmente esferas 

ocas, e que a formação de concavidades se origina a partir do processo de 

encolhimento que ocorre após o endurecimento da superfície exterior da esfera e 

subsequente expansão das bolhas de ar aprisionadas no interior da partícula. 

 Além disso, a extensão das depressões observadas em microcápsulas 

produzidas por spray drying esta associada à natureza do agente carreador 

utilizado, sendo significativa naquelas que possuem cobertura de polissacarídeos 

(Tonon, Brabet, Pallet, Brat, & Hubinger, 2009). 
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Figura 3 Microscopia eletrônica de varredura das microcapsulas contendo óleo 

essencial de laranja doce contendo os seguintes materiais de parede: goma 
arábica GA - (A), goma arábica/maltodextrina GA/MD (3:1) - (B), goma 

arábica/maltodextrina GA/MD (1:1) - (C), goma arábica GA/NFC - (D), goma 

arábica/maltodextrina GA/MD (3-1) NFC - (E), e goma arábica/maltodextrina 
GA/MD (1:1) NFC - (F). 

 

 Observou-se que os tratamentos contendo maior quantidade de goma 

arábica (GA e GA/NFC) (Tabela 4), apresentaram maior diâmetro médio de 

volume, 20,14 μm e 36,61 μm, respectivamente entre todos os tratamentos. 

Segundo (Cai & Corke, 2000), o diâmetro das micropartículas depende dos 

métodos de atomização, das propriedades dos materiais, da concentração, da 

viscosidade e da matéria- prima. Isto explica o aumento do diâmetro nos 

tratamentos com maior concentração de goma arábica, que pode proporcionar 

maior viscosidade da emulsão, incidindo no aumento do diâmetro das 
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micropartículas. Este fato pode ser relacionado ao efeito físico protetor exercido 

pela goma arábica, promovendo maior retenção do composto bioativo (Ferrari, 

Ribeiro, & Aguirre, 2012). Esta característica das microcápsulas pode ser 

relacionada com os maiores resultados para eficiência de encapsulação 

apresentados pelos tratamentos com maior concentração de goma arábica e 

NFC. 

 Os tratamentos contendo NFC apresentaram maior formação de 

aglomerados, ou seja, a ocorrência de micropartículas menores sobrepostas na 

superfície de micropartículas maiores. Isto se deve à capacidade higroscópica da 

celulose que pode ter contribuído para este comportamento, provocando maior 

aglomeração do material. A celulose possui a capacidade de formar zonas 

cristalinas em virtude de sua cadeia linear com cerca de 30 a 100 moléculas de 

celulose formada por repetição de unidades de D-glucopiranose unidas por 

ligações β-1-4 (Thomas, Paul, Pothan, & Deepa, 2011). Neste trabalho foram 

usadas quantidades de maltodextrina que variaram de 25% a 50%, sendo 

observado maior aglomeração nos tratamentos com baixa quantidade de 

maltodextrina (GA/MD (3:1) e GA/MD (3:1) NFC). Na microencapsulação de 

suco de loureiro FANG; BHANDARI (2012b) observou que a maltodextrina 

não é um material ativo na superfície de soluções, por isso tem uma Tg elevada, 

formando uma matriz compatível a nível molecular com os sólidos do suco de 

loureiro, aumentando a Tg global do produto desidratado e superando o 

problema de aglomeração e aspecto pegajoso das micropartículas. A 

maltodextrina tem a capacidade de formar matrizes vítreas amorfas durante o 

processo de secagem por spray drying, o que justifica o aumento da aglomeração 

das micropartículas com a sua redução. 

 

Tamanho de partícula  

 

 A Tabela 4 mostra os diâmetros médios das micropartículas para os 
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tratamentos sem e com nanofibrilas de celulose (NFC). Para todos os 

tratamentos pode se observar uma boa distribuição do tamanho, apresentando 

somente um pico de distribuição. Nota-se que para os tratamentos com 

substituição de goma arábica na proporção de 25%, as partículas apresentaram 

menores tamanhos quando comparadas com outros tratamentos. Este 

comportamento também foi observado na encapsulação de aroma de alecrim 

usando goma arábica e maltodextrina como encapsulantes (Janiszewska & 

Witrowa-Rajchert, 2009). O tamanho de partícula pode depender da viscosidade 

das emulsões e das condições de secagem (De Barros Fernandes, Marques, 

Borges, & Botrel, 2014). Os tratamentos com maior tamanho de partículas 

(GA/MD (1:1) e GA) sem adição de NFC, também apresentaram maior retenção 

de voláteis. JAFARI et al. (2008) relacionaram um maior tamanho médio de 

partículas com o aumento da eficiência de encapsulação.  

 Estas nanopartículas possuem alto grau de dispersão e orientação na 

matriz, adesão interfacial, pequeno volume e grande área superficial. Desta 

forma, as NFC atuaram como uma forma de espessante na emulsão, melhorando 

a adesão interfacial das partículas com o óleo de laranja, possibilitando a 

diminuição do seu tamanho. 

 

Tabela 4 Diâmetros médios das micropartículas nas seis formulações contendo 
óleo essencial de laranja doce 

Tratamentos D32 (μm) D43 (μm) 

GA 17,45 ± 0,61
d
 20,14 ± 0,86

d
 

GA/MD (3:1) 14,51 ± 0,53
e
 16,89 ± 0,18

e
 

GA/MD (1:1) 10,76 ± 0,59
f
 12,45 ± 0,60

f
 

GA/NFC 31,08 ± 0,94ª 36,61 ± 1,65
a
 

GA/MD (3:1) NFC 29,02 ± 0,96
b
 32,98 ± 1,12

b
 

GA/MD (1:1) NFC 21,01 ± 0,85
c
 23,77 ± 1,56

c
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a,b,c,d,e,f 
Valores com letras diferentes na mesma coluna diferem entre si 

significativamente (p<0.05). GA = goma arábica; MD = maltodextrina; NFC = 

nanofibrila de celulose 

 

Liberação controlada  

 

 A liberação controlada de compostos bioativos encapsulados é uma boa 

ferramenta para se prever a disponibilidade do material de núcleo ao longo do 

tempo de processo ou armazenamento. A Figura 4 mostra o perfil de liberação 

controlada dos diferentes materiais de parede, com e sem adição de NFC nas 

temperaturas de 25 e 45°C. Observa-se que para temperatura de 25°C os 

resultados de liberação entre os tratamentos sem NFC foram similares, com 

maior liberação (42,30%) para a blenda GA/MD (1:1), enquanto que para as 

blendas contendo NFC a liberação foi de 54%. Analisando os resultados para 

temperatura de 45°C, as blendas sem NFC apresentaram maior liberação (54%) 

para o tratamento GA/MD (3:1). Este resultado é semelhante ao obtido pelas 

blendas com NFC nesta temperatura, que apresentaram 54% de liberação em 

todos os tratamentos. ( este valor considera a quantidade de óleo eficientemente 

encapsulado).. 

 Ao comparar os tratamentos sem e com NFC, foi observado que houve 

maior liberação de óleo essencial para os tratamentos com a adição de NFC. 

Talvez a falta de retenção da celulose neste meio líquido, mediante a suas 

propriedades de permeação a líquidos e gases, mesmo em baixas concentrações 

(D. de J. Silva & D’Almeida, 2009), permitiu maior difusão do óleo para o meio 

externo. Quando se compara as diferentes temperaturas, nota-se um 

comportamento mais linear de liberação para temperatura de 45°C nas 

microcápsulas produzidas na ausência de NFC. Este aspecto pode ser atribuído a 

gelificação inerente da goma arábica, onde a camada de gel atua como uma 

barreira, retardando a difusão do óleo e atenuada pelo aumento da temperatura.   
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Figura 4 Liberação controlada dos tratamentos sem e com nanofibrilas de 
celulose, respectivamente, onde: goma arábica - GA, goma arábica e 

maltodextrina - GA/MD; nanofibrilas de celulose - NFC, em temperatura 

constante de 25 e 45°C 

 

 Na Tabela 5 é mostrado os valores dos coeficientes dos modelos de 

liberação controlada ajustados para todos os tratamentos em duas temperaturas 

(25 e 45°C). O modelo que melhor se ajustou aos dados de liberação controlada 

em ambas temperaturas foi o modelo de Kornsmeyer-Peppas pois apresentou 

valores médios de E < 10%. Todas as amostras apresentaram mecanismo de 

transporte baseado pela difusão do óleo pelos poros do material (Difusão 

Fickiana), exceto para o tratamento GA. Isto pode ser explicado pelo fato de 

materiais compostos por celulose apresentarem características de maior retenção 

de água, onde a maior quantidade de água aderida a superfície das 

micropartículas causa o intumescimento/relaxamento do material de parede e 
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consequente liberação do óleo, causando uma difusão não-Fickiana (Lopes, 

Lobo, & Costa, 2005). 

 

 

 

 



 

 

7
6

 

Tabela 5 Valores previstos dos coeficientes e parâmetros estatísticos de ajuste dos modelos Higuchi e Kornsmeyer-
Peppas para as partículas obtidas em diferentes tratamentos 

 

Higuchi 
 

 

Kornsmeyer 
 

 Tratamento 
25°C 45°C 25°C 45°C 

K E (%) K E (%) n K E (%) n K 
E 

(%) 

GA 
3,58 ± 
0,86f 

6,76 
3,58 ± 
0,88f 

6,76 0,512 3,37 ± 0,61f 12,01 0,488 3,77 ± 0,75f 6,69 

GA/MD (3:1) 
3,87 ± 
0,52e 

14,28 
4,84 ± 
0,91c 

9,04 0,264 
11,10 ± 
0,58

c
 

4,69 0,329 
10,42 ± 
0,11d 

2,96 

GA/MD (1:1) 
4,05 ± 
0,46d 

7,98 
3,64 ± 
0,77e 

2,75 0,379 
6,97 ± 
0,29e 

5,10 0,486 3,89 ± 0,19e 2,47 

GA/NFC 
4,92 ± 
0,72c 

11,43 
4,96 ± 
0,82a 

9,76 0,302 
11,95 ± 
0,18b 

3,26 0,311 
11,52 ± 
0,65c 

1,95 

GA/MD (3:1) 
NFC 

5,12 ± 
0,91b 

9,75 
4,87 ± 
0,69b 

10,23 0,347 
10,15 ± 
0,19

d
 

6,86 0,291 
12,35 ± 
0,67b 

2,46 

GA/MD (1:1) 
NFC 

5,27 ± 
0,61a 

12,29 
3,95 ± 
0,87d 

15,30 0,291 
13,41 ± 
0,19a 

3,36 0,186 
16,00 ± 
0,89a 

1,85 

Q: fração de óleo liberada no tempo t (%); k: taxa de liberação constante (min); n: expoente de difusão da liberação que 

pode ser utilizado para caracterizar diferentes mecanismos de liberação, n ≤ 0,43 (difusão Fickiana), 0,43 < n < 0,85 

(transporte anômalo) e ≥ 0,85 (caso de transporte II) 



77 

 

 A Figura 5 mostra o ajuste pelo modelo de Kornsmeyer-Peppas para o 

tratamento GA/NFC nas temperaturas de 25 e 45°C. Nota-se que para todo o 

intervalo de tempo, não houve diferença significativa entre as temperaturas 

analisadas. Em processos de microencapsulação de compostos alimentícios, os 

fatores mais importantes que afetam a liberação controlada de sistemas em 

matrizes biopoliméricas são o tipo, forma, estrutura, tamanho e o tipo do 

material do núcleo (E. K. Silva, Zabot, & Meireles, 2015). 

 

Figura 5 Modelo ajustado para o tratamento GA/NFC nas temperaturas de 25 e 

45°C 

 

 

4 CONCLUSÕES 

 

 Verificou-se que a substituição de goma arábica por maltodextrina e o 

uso de nanofibrilas de celulose afetou significativamente as propriedades dos 

pós produzidos. Através das análises reológicas, foi possível observar o aumento 

da viscosidade das emulsões com adição das nanofibrilas de celulose, tal como a 
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sua estabilidade. O tamanho da gota, aspecto importante na estabilidade da 

emulsão, foi afetada pela substituição da goma arábica nos tratamentos sem 

NFC. No entanto, com a adição das NFC, o tamanho das gotas diminuiu em 

todos os tratamentos, melhorando a estabilidade da emulsão e aumentando a 

eficiência de encapsulação dos tratamentos com essas nanopartículas. A 

maltodextrina diminuiu os tempos de molhabilidade para os tratamentos sem 

NFC. Todos os tratamentos apresentaram a mesma solubilidade. Ao reduzir a 

quantidade de goma arábica em todos os tratamentos, foi observado à redução da 

eficiência de encapsulação,onde os melhores resultados foram encontrados nos 

tratamentos usando NFC, com destaque para o tratamento contendo goma 

arábica e NFC, que apresentou um aumento de 18,18% quando comparado com 

o tratamento contendo apenas goma arábica. As partículas produzidas não 

apresentaram rachaduras ou falhas na superfície em todos os tratamentos. Este 

aspecto mostra que a combinação da GA/MD/NFC formaram uma matriz coesa, 

capaz de proteger o material do núcleo contra situações adversas do meio. Em 

relação à avaliação da liberação controlada do óleo de laranja, a adição de 

maltodextrina, favoreceu à liberação do composto bioativo nas duas 

temperaturas analisadas para os tratamentos sem NFC. Os tratamentos com NFC 

mostraram maior liberação de óleo essencial nas duas temperaturas analisadas 

quando comparados com os tratamentos sem NFC.  

 Este estudo demonstrou que a variação na formulação do material de 

parede interferiu na propriedade de retenção do óleo de laranja doce, e que, a 

utilização de NFC combinadas com outros polímeros de carboidratos 

proporcionam um reforço para a estabilidade das gotículas da emulsão com 

consequente aumento na eficiência de microencapsulação e perspectiva de novos 

estudos deste polímero aplicado em processos de microencapsução por spray 

drying. 
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RESUMO 

 

Este trabalho teve como objetivo avaliar a capacidade de carregamento e as 

características higroscópicas, térmica e estruturais de micropartículas produzidas 

utilizando goma arábica (GA), maltodextrina (MD) e nanofibrilas de celulose 

(NFC) como materiais de parede, na microencapsulação de óleo essencial de 

laranja doce utilizando o método de secagem por spray drying. Seis tratamentos 

foram avaliados em delineamento inteiramente casualizado, subdivididos em 

dois grupos (sem e com adição de NFC), com três repetições e utilização de teste 

de média scottknott ao nível de significância de 5% para definir as diferenças 

entre as variáveis estudadas. As análises reológicas mostraram que houve 

aumento significativo da viscosidade da emulsão com adição das nanofibrilas de 

celulose.  Com relação à capacidade de carregamento de óleo das partículas, os 

tratamentos contendo apenas goma arábica e nanofibrilas de celulose 

apresentaram melhor resultado, alcançando valor de 17% (m/m). A viscosidade 

da emulsão foi diminuída devido a substituição da goma arábica por 

maltodextrina. No entanto, as nanofibrilas de celulose atuaram como espessante, 

melhorando a estabilidade da emulsão. As isotermas de adsorção de umidade 

revelaram que a substituição da goma arábica por maltodextrina, reduziu a 

umidade de equilíbrio das micropartículas sem e com nanofibrilas de celulose. A 

difratometria de raio-X não revelou influência das concentrações dos materiais 

de parede nas características estruturais das micropartículas sem e com 

nanofibrilas de celulose. No segundo estágio de degradação, os tratamentos 

contendo maior quantidade de maltodextrina e sem nanofibrilas apresentaram 

melhor estabilidade térmica. No terceiro estágio de degradação, foi observado 

menor perda de massa para os tratamentos com nanofibrilas de celulose (NFC). 

As micropartículas apresentaram morfologia esférica e superfície rugosa para 

todos os tratamentos. As micropartículas adicionadas de nanofibrilas de celulose 
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apresentaram maior capacidade de carregamento e estabilidade térmica. 

Verifica-se portanto, o potencial do uso deste material como complemento a 

outros polímeros no processo de microencapsulação utilizando a técnica de 

spray drying.  

Palavras-chave: microencapsulação. secagem por atomização. goma arábica. 

nanofibrilas de celulose. citrus sinensis. 
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ABSTRACT 

This study aimed to evaluate the loading capacity and hygroscopic 

characteristics, thermal and structural microparticles produced using gum arabic 

(GA), maltodextrin (MD) and nanofibrilada cellulose (NFC) as wall materials, in 

the essential oil of sweet orange microencapsulation using the spray drying 

method for drying. Six treatments were evaluated in a randomized design, 

divided into two groups (with and without addition of  NFC), with three 

repetitions and using the ScottKnott average test at 5% significance level to 

define the differences between variables studied. Rheological analysis showed 

that there was significant increase in the emulsion viscosity with the addition of 

cellulose nanofibrils. Relative to the particles oil loading capacity, the treatments 

containing only gum arabic and nanofibrillated cellulose showed better results, 

achieving the amount of 17% (m / m). The viscosity of the emulsion has been 

decreased due to substitution of gum arabic for maltodextrin. However, the 

cellulose nanofibrils acted as a thickener, improving emulsion stability. The 

moisture adsorption isotherms showed that replacing the gum arabic by 

maltodextrin, reduced the equilibrium moisture of the microparticles with and 

without nanofibrillated cellulose. The X-ray diffractometry revealed no 

influence of wall material concentrations in the structural characteristics of the 

microparticles with and without nanofibrillated cellulose. In the second stage of 

degradation, the treatments containing higher amounts of maltodextrin and 

without nanofiber had better thermal stability. In the third stage of degradation 

was observed less mass loss for treatments with nanofibrillated cellulose (NFC). 

The microparticles had spherical morphology and roughened surface for all 

treatments. The added microparticles of cellulose nanofibrils showed higher 

loading capacity and thermal stability. It verified therefore, the potential of this 

material use in addition to other polymers in the microencapsulation process 

using spray drying technique. 
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Keywords: microencapsulation. spray drying. acacia. cellulose fibers. citrus 
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1 INTRODUÇÃO 

 

A crescente aplicação de materiais bioativos na indústria de alimentos, 

cosmética, farmacêutica entre outras, associado à instabilidade dos componentes 

voláteis, torna indispensável à utilização de técnicas de microencapsulamento 

capazes de oferecer proteção contra condições ambientais como calor, umidade, 

ar, enzimas e pH. As propriedades da emulsão, tal como as características físicas 

das micropartículas são diretamente afetadas pelo tipo de encapsulante, sendo 

um fator decisivo na qualidade desses produtos desidratados.  

A seleção de um material de encapsulante adequado depende de uma 

série de fatores, incluindo a não reatividade com o material do núcleo, o 

processo utilizado para formar a microcápsula, e o mecanismo de libertação 

(Favaro-trindade and Pinho 2008). 

A microencapsulação de ingredientes constituídos por compostos 

voláteis antes da aplicação em alimentos ajuda a preservar o sabor e limita a 

degradação ou perda do aroma durante o processamento e armazenamento, 

tornado os alimentos mais atraentes para os consumidores (Jun-xia et al. 2011). 

Desta forma, a ciência da microencapsulação tem sido estudada e 

empregada para evitar a perda desses componentes voláteis. O óleo essencial de 

laranja é amplamente utilizado em produtos alimentícios, farmacêuticos e 

cosméticos devidos aos seus constituintes químicos responsáveis pelo sabor e 

aroma característicos. 

Entre os diferentes métodos de estabilização de microcápsulas, o mais 

utilizado na indústria de alimentos é a secagem por spray drying, na qual 

promove rápida secagem das micropartículas atomizadas, causando menores 

danos aos compostos voláteis ou termossensíveis. A secagem por spray drying é 

uma técnica comum de secagem pelo calor e encapsulamento de ingredientes 

alimentares sensíveis (Fang and Bhandari 2012). 
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Os óleos essenciais contêm uma mistura complexa de compostos não 

voláteis e voláteis, onde muitas vezes são uma mistura de diferentes 

componentes que variam nas suas propriedades físico-químicas e moleculares, 

como: peso molecular, solubilidade em água e polaridade. (Chang et al. 2015). 

Polímeros de carboidratos, tais como maltodextrinas e goma arábica, 

têm sido amplamente utilizados como agentes de encapsulação, porém, a 

dificuldade de encontrar um material que preencha todos os requisitos para 

funcionar como um encapsulante adequado, torna necessário usa-los em 

combinação. 

A goma arábica é altamente solúvel e ativa na superfície, sendo 

amplamente utilizada como matriz no encapsulamento de óleos e sabores, no 

entanto, seu alto custo e baixa disponibilidade têm motivado a investigação para 

matrizes de encapsulamento alternativos (Cano-higuita et al. 2015). 

Maltodextrinas têm baixo custo, mas a falta de capacidade de 

emulsificação leva a baixa retenção voláteis (Madene et al. 2006). 

A celulose é um material bioderivado, ambientalmente segura e 

renovável (Klemm et al. 2005). Atualmente, acorre o avanço da nanotecnologia 

verde, onde possui uma atenção cada vez mais direcionada para o 

desenvolvimento de novos métodos para isolar materiais nanocelulósicos a partir 

de resíduos agroindustriais (Hassan et al. 2012). O objetivo deste trabalho foi 

avaliar as combinações de diferentes materiais biopoliméricos na caracterização 

física das microcapsulas contendo óleo essencial de laranja doce, bem como, a 

utilização de celulose nanofibrilada como material complementar visando à 

otimização das propriedades da matriz mediante o uso da técnica de secagem por 

spray drying. 
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2 MATERIAL E MÉTODOS 

 

2.1 Materiais  

 Óleo essencial de laranja doce (Citrus aurantium var. dulcis) fornecido 

pela Ferquima Indústria. e Comércio. Ltda (Vargem Grande Paulista, Brasil). 

extraído pelo método de hidrodestilação, foi utilizado como material 

encapsulado.  Goma arábica (Instantgum BA, Nexira Brasil), maltodextrina (DE 

9-12, Indústria Agro. Comercial Cassava S.A – Santa Catarina) e nanofibrilas de 

celulose extraídas de resíduos de Eucalipto (polpa Kraft branqueada) produzidas 

no laboratório de Química da Madeira e Polpa e Papel da Universidade Federal 

do Paraná, foram utilizados como materiais de parede. 

 

2.2 Preparação da suspensão contendo nanofibrilas de celulose  

 

 Polpa Kraft branqueada (resíduo de eucalipto) foi dispersa utilizando um 

desintegrador doméstico durante o tempo de cinco minutos para obtenção de 

uma suspensão de fibras homogeneizadas. Para obtenção das nanofibrilas de 

celulose, uma suspensão de fibras homogeneizadas foi dispersa em água na 

concentração de 1% em base de massa seca e seguiu então para o processo 

mecânico de desfibrilação no moinho desfibrilador Super Masscolloider Masuko 

Sangyo (MKCA6-3; Masuko Sangyo Co., Ltd. Kawagushi - Japão)  utilizando 

cinco passes em  frequência de 1500 rpm. Após cinco passagens pelo moinho 

desfibrilador a suspensão nanocelulósica apresentou aspecto de gel.  

 

2.3 Preparação das emulsões  

 

 As soluções contendo goma arábica e maltodextrina foram dissolvidas 

em água destilada. Foram preparadas antes da emulsificação e mantidas durante 

12 horas em temperatura ambiente para total hidratação das moléculas dos 
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polímeros. Óleo essencial de laranja doce foi adicionado à solução 

gradativamente sob agitação a 3000 rpm durante 5 minutos usando um 

homogeneizador (Ultra-Turrax IKA T18, Wilmington, EUA). Após, a solução 

foi levada ao processo de ultrason (Branson Digital Sonifier®, Modelo 102C, 

Branson Ultrasonics Corporation, Danbury, EUA) por 2 minutos à uma potência 

de 240W. Para os tratamentos adicionados de nanofibrilas de celulose, uma 

suspensão deste material (20% v/v) foi adicionada à solução contendo os 

polímeros já hidratados, juntamente com o óleo, substituindo-se o mesmo 

volume de água. Esta solução final foi homogeneizada e ultrasonificada como 

descrito acima. A emulsão foi utilizada no processo de microencapsulação sendo 

secas utilizando um secador por atomização. Para cada tratamento foi preparado 

400 ml de amostra para produção das microcápsulas. A porcentagem de sólidos 

carreadores em relação à massa final da emulsão final foi de 30% (m/m). A 

proporção da massa de óleo de laranja doce e material de parede foi de 1:4 

(m/m), valores normalmente utilizados na encapsulação de óleos essenciais por 

atomização (Rascón et al. 2011). 

 

2.4 Delineamento experimental  

 

 Foram avaliados, no processo de encapsulação, diferentes tratamentos 

em função dos materiais de parede utilizados e em relação à adição ou não de 

nanofibrilas de celulose (NFC). Verificou-se o potencial de substituição da goma 

arábica (GA) por maltodextrina (MD) nas seguintes proporções: GA, GA/MD 

(3:1) e GA/MD (1:1), expressos em porcentagem m/m. O delineamento 

experimental aplicado está descrito na Tabela 1.  
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Tabela 1 Delineamento experimental para as misturas dos biopolímeros de 
parede 

 Materiais carreadores (g/100g de solução) 

Tratamentos 
Goma arábica Maltodextrina 

 NFC*  

(base seca) 

GA 30 0 0 

GA/MD (3:1) 22,5 7,5 0 

GA/MD (1:1) 15 15 0 

GA NFC 30 0 0,3 

GA/MD (3:1) NFC 22,5 7,5 0,3 

GA/MD (1:1) NFC 15 15 0,3 

*Foi utilizada suspensão de 20% de NFC contendo 1,5% de matéria seca 

 

2.5 Reologia 

 

O estudo do comportamento reológico dos diferentes tratamentos foi 

realizado na temperatura de 25°C (ambiente), utilizando o reômetro HAAKE 

ReoStress 6000 (marca Thermo Scientific, Karlsruhe, Alemanha), equipado com 

um banho termostático HAAKE A10  (marca Thermo Scientific) e um sistema 

de controle de temperatura universal HAAKE UTM Controller (marca Thermo 

Scientific, Karlsruhe, Alemanha), acoplado a um conjunto de sensor de 

geometria de cilíndricos concêntricos com GAP de 5,3 mm, para todas as 

amostras. As amostras foram analisadas em 2 repetições e utilizou-se um volume 

de V = 16,1 mL para cada repetição. 

Para quebrar a tixotropia, eliminando a influência do tempo no 

comportamento do escoamento dos produtos, cada amostra foi submetida a uma 

rampa contínua de taxa de deformação na faixa de 0 a 300 s
-1
, durante 2 minutos 

para a curva ascendente e 2 minutos para a curva descendente. Após este 

procedimento, gerou-se a curva de fluxo, para a caracterização reológica de cada 

amostra, através da aplicação de uma curva de escoamento variando-se a taxa de 
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deformação de 0 a 300 s
-1

, durante um período de 2 minutos para a temperatura 

ambiente.  

Os dados experimentais das curvas de fluxo foram ajustados aos 

modelos Lei de Newton, Lei da Potência e Herschell-Buckley. por meio do 

pacote estatístico Statistical Analysis System 9.1.2 (SAS Institute Inc., Cary, 

U.S.A., 2008) e os gráficos foram plotados a partir do programa SigmaPlot 11.0 

(Systat Software, Inc., Califórnia, U.S.A., 2008). Os parâmetros foram avaliados 

através da análise de variância (ANOVA) e teste de médias (Tukey p ≤ 0,05), 

com o auxílio do programa estatístico SAS.  

 

2.6 Microencapsulação por Spray Drying 

 

 As emulsões foram secas usando um secador por atomização (modelo 

MSD 1.0; Labmaq do Brasil, Ribeirão Preto, Brasil) equipado com bico 

pneumático duplo fluido.. A temperatura de entrada de ar foi de 160ºC e taxa de 

fluxo de alimentação foi de 0.9 L.h
-1

 segundo revisão feita por (Jafari et al. 

2008), sendo o fluxo do ar de secagem mantido à 40 L.m
–1

. Após a secagem, os 

pós secos foram armazenados em recipientes escuros e livres de oxigênio a 4ºC, 

até a execução das análises.  

 

2.7 Capacidade de Carregamento  

 

 A capacidade de carregamento foi determinada usando n-hexano como 

extrator (Lu et al. 2014), com algumas modificações. O pó seco por atomização 

(1,0 g) foi dissolvido em 20 mL de água destilada à 45/50ºC e levado para 

agitação em vortex por 1min. Em seguida, a amostra foi levada ao processo de 

ultrassom por 1mim à 40% de amplitude. Logo após, foi adicionado 20 mL de 

hexano com posterior agitação em vortex por 1 min. Em seguida a amostra foi 
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centrifugada a 3300 rpm por 5 min. Após a centrifugação, foi retirado o 

sobrenadante e adicionado em balão de 50 mL. Em seguida, foi adicionado mais 

10 mL de hexano, agitado em vortex e centrifugado novamente por 5 min. Este 

procedimento foi repetido por quatro vezes. No final das lavagens, o balão de 50 

mL foi completado. A quantidade de óleo essencial de laranja foi determinada 

medindo a absorbância à 252 nm com espectrofotômetro UV- VIS SP 2000 (Bel 

Photonics, Piracicaba, Brasil). O carregamento foi calculado pela quantidade 

total de óleo contido nas microcapsulas expressos em 100 g de microcápsula de 

acordo com método descrito por (Yang et al. 2015) com algumas modificações, 

representado pela equação (5): 

 

 

 

2.8 Caracterização física das microcapsulas 

 

2.8.1 Isotermas de adsorção de umidade  

 

 As isotermas de adsorção foram determinadas por método gravimétrico 

estático usando soluções salinas saturadas a 25°C. Sete soluções salinas 

saturadas (NaCl, K2CO3, MgCl2, LiCl, Mg(NO3)2, e KCl)  serão utilizadas com 

atividade de água variando entre 0,12 a 0,85. Os dados da isoterma de sorção de 

umidade correlacionados com a atividade de água usando os seguintes modelos 

matemáticos: GAB, Halsey, Oswin e Smith. Os parâmetros das equações foram 

estimados correlacionando os modelos matemáticos aos dados experimentais 

utilizando uma regressão não linear pelo método Quasi-Newton e nível de 5% de 

significância, utilizando o programa Statistica. O modelo foi considerado o mais 
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adequado baseado no maior coeficiente de determinação (R
2
) e no menor valor 

de erro relativo médio (E), definido pela equação (2): 

 

 

onde mi é o valor experimental, mpi é o valor predito e N é a população dos 

dados experimentais. 

 

2.8.2 Difratometria de raio-X 

 

 Amostras dos produtos secos foram colocadas em um suporte para pó 

cobertos com tampa de vidro. As medidas foram realizadas usando difratômetro 

de raio-X (modelos XDR-6000) usando radiação Cu-K α1 com um comprimento 

de onda de 1.54 Å a 30 kV e 30 mA. As amostras foram analisadas em ângulos 

de 4 a 40° em 2h com um incremento de 0,02° (1,2° min
-1

) (Ronkart et al. 

2009b; Kawai et al. 2011). Foram submetidas à análise as amostras dos 

encapsulantes puros (goma arábica, maltodextrina e nanofibrilas de celulose), e 

amostras das partículas produzidas com estes mesmos encapsulantes. As 

nanofibrilas de celulose foram secas por spray drying à 180ºC e taxa de fluxo de 

alimentação de 0.7 L.h
-1

. 

 

2.8.3 Análise termogravimétrica 

 

 Curvas de perda de massa (%) (TGA) e sua derivada em relação ao 

tempo (dTG) foram obtidas utilizando a termobalança TGA50H (Shimadzu 

Coorporation, Kyoto, Japão) nas seguintes condições operacionais: cadinho de 

alumina; atmosfera dinâmica de nitrogênio com fluxo de 100 mL min
-1
; razão de 

aquecimento: 10ºC min
-1

; faixa de temperatura: 50 - 450 ºC. Aproximadamente 
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5 mg de amostra  foram  utilizados.  Foram submetidos a está análise todas as 

micropartículas contendo os encapsulantes (goma arábica, maltodextrina e 

nanofibrilas de celulose) (Ba et al. 2013). 

 

2.8.4 Morfologia das partículas  

 

O estudo morfológico e de superfície das micropartículas foi realizado 

por microscopia eletrônica de varredura.  As micropartículas foram fixadas em 

suporte de alumínio e em seguida, foram submetidas à metalização com ouro até 

a espessura de 350 Å sob vácuo no equipamento Balzers Sputtering SCD-030. 

Para visualização das amostras, obtidas em vários aumentos (de 110 a 12000 

vezes), foi utilizado um microscópio eletrônico de varredura Jeol JSM 6360 LV, 

com voltagens de aceleração de 15 kV. 

 

3 RESULTADOS E DISCUSSÃO  

 

Reologia 

 

 Por meio da avaliação da viscosidade das emulsões produzidas nos 

diferentes tratamentos, é possível observar maior viscosidade para a emulsão 

contendo apenas goma arábica GA, adicionada de NFC. Verifica-se ainda, que a 

presença de NFC promoveu aumento significativo (p<0.05) da viscosidade 

quando comparados aos mesmos tratamentos sem a presença deste material. A 

substituição de GA por MD contribuiu para reduzir a viscosidade dos 

tratamentos A Figura 1 demonstra a variação da tensão de cisalhamento em 

função da taxa de deformação aplicada nas emulsões.  
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Figura 1 Relação entre a tensão de cisalhamento e taxa de deformação dos 

diferentes tratamentos à temperatura de 25°C. 

 

 No reograma, pode-se observar que as emulsões adicionadas apenas de 

óleo essencial de laranja, goma arábica e maltodextrina (GA, GA/MD (3:1) e 

GA/MD (1:1) ) apresentaram  relação de tensão de cisalhamente e taxa de 

deformação próxima a linear, ou seja, comportamento tipicamente newtoniano. 

Por outro lado, o comportamento reológico, apresentado pelas emulsões 

adicionadas de nanofibras de celulose, é típico de fluídos não newtonianos, uma 

vez que se encontra evidente a dminuição da inclinação das curvas com o 

aumento da taxa de deformação. Tal comportamento caracteriza um fluido 

pseudoplástico, conforme descrito por (Sharma et al. 2000), os quais apresentam 

uma curva convexa. 
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 Por meio da representação gráfica, é possivel observar maior 

viscosidade das amostras com adição de nanofibrilas de celulose.  A nanofibrila 

de celulose é um material que possui baixo peso, baixa densidade e área de 

superfície extremamente alta LAVOINE et al. (2012), o que poderia, desta 

forma, ter contribuído para a dispersão dessas nanopartículas na emulsão, 

atuando como uma forma de espessante, aumentando a viscosidade da emulsão. 

 

Capacidade de Carregamento 

 

 As propriedades e concentração do material de parede, quantidade de 

matéria do núcleo, bem como os parâmetros de secagem são fatores que podem 

interferir na capacidade de carregamento. 

 Um dos principais objetivos da microencapsulação é direcionado para 

melhorar as propriedades de aprisionamento dos compostos bioativos, sendo 

conhecido como o principal parâmetro de qualidade na produção de 

micropartículas secas por spray drying. A capacidade de carregamento, ou seja, 

a quantidade total de óleo existente nas micropartículas irá viabilizar a aplicação 

do pó em sistemas alimentícios, tendo em vista que, quanto maior for a 

quantidade de óleo presente nas micropartículas, menor quantidade de pó será 

requerida no momento da aplicação. Além disso, a concentração adicionada ao 

alimento pode ser padronizada na formulação final. Os resultados para a 

capacidade de carregamento revelaram uma diminuição na retenção do óleo 

(Tabela 2), devido a substituição gradativa da goma arábica (GA) por 

maltodextrina (MD). De acordo com YANG et al. (2015) foram obtidos 

resultados similares usando goma arábica e gelatina na microencapsulação de 

óleo de semente de papoula utilizando a técnica de spray drying, com valores 

variando de 10,5% a 18, 2%.  Os melhores resultados para esta propriedade 

foram encontrados nos tratamentos contendo somente GA, onde a presença de 
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NFC contribuiu para a obtenção de maiores resultados (17,01%). Este resultado 

esta ligado à eficiente capacidade emulsificante da goma arábica (GA), que 

favoreceu melhor retenção dos compostos voláteis durante a secagem por spray 

drying (Jafari et al. 2008). Além disso, a adição de NFC contribuiu para um 

aumento da viscosidade da emulsão, melhorando desta forma a capacidade de 

carregamento do óleo essencial de laranja doce no momento da secagem por 

atomização.  

 

Tabela 2 Capacidade de carregamento (CC%) das microcapsulas em diferentes 
concentrações de material de parede 

Tratamentos  CC% 

GA 14,22 ± 0,58
d
 

GA/MD (3:1) 12,38 ± 0,25
f
 

GA/MD (1:1) 13,01 ± 0,44
e
 

GA/NFC 17,01 ± 0,16
a
 

GA/MD (3:1) NFC 16,08 ± 0,16
b
 

GA/MD (1:1) NFC 14,85 ± 0,12
c
 

a,b,c,d,e,f 
Valores com letras diferentes na mesma coluna diferem 

significativamente entre si (p<0.05). Onde: (GA): goma arábica; (MD): 

maltodextrina; (NFC): nanofibrilas de celulose  

 

Isotermas de adsorção de umidade  

 

 A construção e avaliação de isotermas de adsorção de umidade para 

alimentos em pó é um estudo importante para prever o comportamento 

higroscópico destes alimentos em diferentes condições de armazenagem e a sua 

estabilidade física, química e biológica. Os valores encontrados de teor de 
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umidade de equilíbrio nas diferentes atividades de água estudadas para as 

micropartículas de óleo essencial de laranja doce estudadas são mostrados na 

Tabela 3. A substituição de goma arábica por maltodextrina, na proporção 3:1, 

promoveu uma tendência de aumento nos valores de umidade de equilíbrio para 

as micropartículas sem NFC. Por outro lado, o aumento do teor de maltodextrina 

na formulação (1:1) contribuiu para uma redução na umidade de equilíbrio. Em 

valores de atividade de água acima de 0,34 observou-se, de uma forma geral, um 

aumento no teor de umidade de equilíbrio quando a NFC foi acrescentada à 

formulação dos encapsulantes, em relação aos tratamentos sem NFC. Com base 

nos resultados obtidos e no modelo ajustado, pode-se observar um aumento 

expressivo no teor de umidade das micropartículas quando expostas a atividades 

de água superiores a 0,753. Este comportamento é típico de materiais de parede 

que são muito higroscópicos (Medeiros et al. 2006), tais como os carboidratos 

utilizados neste estudo. A celulose possui grande quantidade de grupos 

funcionais com hidroxilas em sua estrutura, possuindo uma forte afinidade com 

a água (Gardner et al. 2008). Valores de umidade de equilíbrio na faixa de 1,89 – 

22,23% foram encontrados na microencapsulação de óleo de café com goma 

arábica (Frascareli et al. 2012b). FERNANDES; BORGES; BOTREL (2014) 

também observaram menores valores de umidade de equilíbrio para tratamentos 

com maltodextrina em comparação com tratamentos com goma arábica, na 

microencapsulação de óleo essencial de alecrim. 
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Tabela 3 Valores de umidade de equilíbrio encontrados para as microcápsulas 

em ambientes com diferentes atividades de água 

 
GA 

GA/MD 

(3:1) 

GA/MD 

(1:1) GA/NFC 

GA/MD (3:1) 

NFC 

GA/MD 

(1:1) NFC  

Aw Umidade de equilíbrio - Xeq (g de água/100g de sólido seco) 

0.121 1,91 ± 1,77 3,52 ± 1,13 2,63 ± 0,53 0,79 ± 0,33 1,73 ± 0,20 1,29 ± 0,67 

0.341 3,63 ± 0,63 4,33 ± 0,63 4,13 ± 0,77 4,38 ± 2,0 5,13 ± 1,93 4,87 ± 1,93 

0.488 4,73 ± 0,13 5,43 ± 0,63 4,53 ± 1,10 5,81 ± 1,13 7,84 ± 0,43 5,13 ± 0,60 

0.542 6,63 ± 1,43 4,82 ± 1,27 5,07 ± 1,30 10,27 ± 1,07 9,47 ± 1,13 10,27 ± 0,83 

0.753 15,03 ± 1,27 15,47 ± 0,8 13,11 ± 1,4 14,94 ± 3,20 15,69 ± 3,77 15,22 ± 5,10 

0.857 23,33 ± 2,10 24,67 ± 0,97 21,13 ± 2,33 25,03 ± 3,63 24,28 ± 2,7 22,11 ± 3,20 

 

 O modelo que apresentou o menor erro médio e o meio valor do 

coeficiente de correlação foi o modelo de GAB e portanto, foi utilizado como 

modelo para descrição do comportamento das isotermas (Tabela 3 e 4). Este 

modelo é um dos mais utilizados para estudos do comportamento higroscópico 

de alimentos em pó, fornecendo uma informação muito importante na predição 

de estabilidade destes alimentos que é a umidade de equilíbrio da monocamada. 

 A utilização de modelos também pode ser avaliada considerando o 

número de parâmetros envolvidos. Os modelos de Halsey, Smith e Oswin 

utilizam apenas três parâmetros, enquanto que o modelo de GAB utiliza cinco 

(Xeq, X0, C,K e Aw). O significado físico dos parâmetros do modelo GAB 

constitui uma base para permitir comparar diferentes materiais (Timmermann et 

al. 2001). 

 

 



 

 

1
0

8
 

Tabela 4 Valores estimados dos coeficientes e parâmetros estatísticos de ajuste dos modelos GAB, Halsey, Smith e 
Oswin para os materiais em pó obtidos nos diferentes tratamentos.  

Modelos Coeficientes GA 
GA/MD 

(3:1) 

GA/MD 

(1:1) 
GA/NFC 

GA/MD 

(3:1)NFC 

GA/MD 

(1:1)NFC 

GAB 

 

X0 4,98 5,75 4,37 7,40 7,30 6,90 

C 22,58 16,51 16,37 0,98 2,36 2,03 

K 0,91 0,89 0,94 0,90 0,85 0,89 

E(%) 5,55 4,72 7,87 10,79 2,06 10,14 

 R
2
 0,98 0,99 0,99 0,97 0,99 0,97 

Halsey 

 

A 0,04 0,03 0,04 0,01 0,01 0,01 

B 0,69 0,82 0,77 1,13 3,21 2,40 

E(%) 15,69 29,31 22,53 20,51 
42,63 48,15 

 R
2
 0,97 0,98 0,98 0,95 0,98 0,91 

Smith 

 

A 0,05 0,02 0,02 0,01 0,01 0,02 

B 0,21 0,14 0,16 0,11 0,08 0,07 

E(%) 19,8 23,97 20,47 28,95 29,37 20,31 

 R
2
 0,99 0,98 0,96 0,97 0,99 0,97 

Oswin 

   

A 0,07 0,06 0,05 0,03 0,03 0,04 

B 0,81 0,86 0,31 0,62 0,30 0,74 

E(%) 18,07 17,52 18,02 25,67 30,03 16,78 

 R
2
 0,95 0,99 0,98 0,96 0,99 0,95 

Xeq: teor de umidade no equilíbrio (g/100g sólido seco); X0: teor de umidade da monocamada (g/100g sólido seco); C, K: 

constantes do modelo relacionadas à monocamada e às propriedades da monocamada; aw: atividade de água; A, B: parâmetros 

do modelo; E: desvio relativo médio 



109 

 

 

Figura 2 Isotermas de adsorção de umidade das micropartículas utilizando os 

seguintes materiais de parede: goma arábica (GA) e maltodextrina (MD) em 

diferentes concentrações, ajustadas pelo modelo de GAB, em temperatura de 
25ºC. Onde: ● GA; ▲ GA/MD (3:1) e ■ GA/MD (1:1) 

 
 

 

 
Figura 3 Isotermas de adsorção de umidade das micropartículas utilizando os 
seguintes materiais de parede: goma arábica (GA), maltodextrina (MD) e 

celulose nanofibrilada (NFC) em diferentes concentrações, ajustadas pelo 

modelo de GAB, em temperatura de 25ºC. Onde: ● GA/NFC; ▲ GA/MD (3:1) 
NFC e ■ GA/MD (1:1) NFC 
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A umidade de equilíbrio de monocamada é o valor de umidade de um 

alimento no qual ele apresenta sua estabilidade química, física e microbiológica 

máxima (Lima et al. 2008; Silva et al. 2014). Conhecer o conteúdo de umidade 

na monocamada é de alto interesse funcional, visto que é o teor de umidade ideal 

para o armazenamento de um produto alimentício seco, bem com, prolongar a 

preservação de componentes aromáticos em materiais desidratados. Observa-se 

quando comparados à substituição de goma arábica (GA) por maltodextrina 

(MD), há um aumento seguido de uma redução dos valores de umidade de 

monocamada, nos tratamentos sem a adição de NFC. Para os tratamentos 

adicionados de NFC, verificou-se um aumento no teor de água na monocamada 

para todas as três formulações em relação àqueles sem NFC, indicando uma 

influência significativa da adição de celulose nas características de adsorção de 

umidade pelas microcápsulas, neste caso, aumentando a presença e 

disponibilidade de sítios ativos de ligação com a água. 

 

Difratometria de raio-X 

 

 A técnica de difratometria de raio-X foi aplicada para identificar o grau 

de cristalinidade obtido nos seis tratamentos utilizando diferentes formulações 

para produção das microcapsulas, bem como seus materiais de parede puros: 

goma rábica (GA), maltodextrina (MD) e nanofibrilas de celulose (NFC). 

 A caracterização das propriedades estruturais das micropartículas 

contendo materiais bioativos encapsulados por meio da difração de raios-X 

auxiliaram para o estudo da estabilidade das micropartículas, uma vez que é 

reconhecido que sólidos amorfos são mais higroscópicos do que os materiais que 

apresentam estrutura cristalina (Yu 2001). Os resultados encontrados neste 

trabalho mostram que a variação do tipo de material de parede não apresentou 

impactos significativos na estrutura física das micropartículas, sendo observadas 

apenas estruturas amorfas nos tratamentos avaliados nas diferentes combinações 
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de goma arábica (GA) e maltodextrina (MD), bem como para os tratamentos 

com adição de nanofibrilas de celulose (NFC). Em relação aos materiais de 

parede na forma pura, apenas a NFC apresentou características de zonas 

cristalinas o que pode ser observado através dos picos obtidos no difratograma 

de Raio-X (Figura 4). A celulose tem a natureza de formar regiões cristalinas 

(Sun 2010), bem como área de superfície extremamente alta  (Lavoine et al. 

2012); este fato poderia interferir nas propriedades físicas das micropartículas, 

como na fluidez do pó durante armazenamento (Ronkart et al. 2009a), tal como 

na solubilidade, uma vez que materiais cristalinos são mais fortemente ligados, 

dificultando a sua hidratação. Geralmente, pós que possuem componentes 

amorfos se hidratam mais rapidamente, umas vez que as ligações entre as 

moléculas são mais fracas do que no estado cristalino. (Botrel et al. 2016).  

 

 

Figura 4 Difratograma de raio-X  para o pó produzido usando os encapsulantes 

estudados 
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 De um modo geral, difratogramas de raio-X com bandas largas, isto é, 

com um padrão de pico mais largo, indicam estruturas amorfas, pois as 

partículas no estado amorfo estão desordenadas e assim, produzem bandas 

dispersas e, materiais cristalinos apresentam picos agudos e muito bem 

definidos, condicionando a um estado altamente ordenado (Caparino et al. 

2012). Geralmente a utilização do processo de secagem por spray drying resulta 

em materiais com estrutura amorfa (Barclay and Ginic-Markovic 2010). 

 Para todos os tratamentos sem e com nanofibrilas, bem como para os 

encapsulantes puros, goma arábica e maltodextrina, foi observado picos mais 

largos, característicos de matrizes amorfas. Materiais amorfos são conhecidos 

por serem mais solúveis e higroscópicos que os materiais cristalinos e, mais 

desejáveis no encapsulamento de compostos devido à formação de matrizes 

vítreas amorfas (Drusch et al. 2006), o que favorece a aplicação das 

microcapsulas em matrizes alimentícias. 

 

Análise termogravimétrica 

 

 A análise termogravimétrica é um método que avalia a perda de massa 

de um material em função da variação de temperatura e, consequentemente 

indica sua estabilidade térmica, ao longo de uma faixa de temperatura estudada. 

 As micropartículas contendo óleo essencial de laranja doce apresentaram 

três estágios de perda de massa (Figura 5), onde a natureza dos materiais 

encapsulantes influenciou o comportamento ao longo dos estágios de 

decomposição das micropartículas. Foi observado uma pequena perda de massa 

com o aumento da temperatura até 100ºC. Este primeiro estágio de degradação 

térmica corresponde à perda de umidade das microcapsulas, bem como neste 

caso, a perda de compostos voláteis a partir da matriz polimérica. No primeiro 

estágio de perda de massa, apenas o tratamento contendo goma arábica indicou 
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picos de degradação mais acentuados. Isto está relacionado com um maior teor 

de umidade retido pela GA durante o processo de secagem. No segundo estágio 

de degradação, os tratamentos usando combinações de goma arábica (GA) e 

maltodextrina (MD), as microcápsulas contendo maior quantidade de 

maltodextrina apresentaram menor estabilidade térmica, com perda de massa 

(7%) na faixa de 90ºC a 240ºC. Após o segundo estágio de degradação, foi 

verificado um terceiro estágio de degradação térmica na faixa de 270ºC à 315ºC 

para todos os tratamentos contendo GA e MD, com perda de 60% da massa 

total. Esta faixa de degradação máxima do terceiro estágio pode ser observada 

na segunda curva de DTG (Figura 4), bem como o seu pico máximo de 

degradação em 305ºC. A diminuição da massa desses biopolímeros ao longo 

desta temperatura pode ser entendida como uma possível degradação de um ou 

mais componentes (polissacarídeos), tal como, a ocorrência de reações 

relacionadas à desidratação de anéis de carboidratos, despolimerização e 

decomposição de unidades dos polímeros (Hosseini et al. 2013). 
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Figura 5 Termogramas TGA e DTGA das micropartículas contendo óleo 

essencial de laranja doce, produzidas com os materiais de parede: goma arábica 
(GA), maltodextrinas (MD) e nanofibrilas de celulose (NFC), com identificação 

das temperaturas de degradação em cada estágio 
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 As micropartículas contendo nanofibrilas de celulose (NFC), tiveram 

maior degradação na faixa de temperatura entre 290 à 335ºC, com pico máximo 

de degradação (DTG) na temperatura de 323ºC (Figura 5), apresentando perda 

de massa total de 54%. Comparando os resultados das microcápsulas sem e com 

NFC, observa-se que as microcapsulas com NFC possuem maior estabilidade 

térmica. Segundo (Sehaqui et al. 2011) observou que a NFC apresentam módulo 

elevado de armazenamento de energia mesmo em temperaturas baixas, e que sob 

condições de mobilidade a baixo peso molecular, compostos de celulose podem 

ser muito rígidos, tal como, podem ser também preservados em temperaturas tão 

altas quanto 200ºC.  (Yang et al. 2007) relataram que a decomposição térmica da 

celulose inicia a 220 e 315ºC, com maior perda de massa deste biopolímero para 

as temperaturas de 315 e 355ºC. A partir de 210ºC corresponde à temperatura de 

transição vítrea das regiões amorfas (Salmen 1979). Este fato pode ter 

contribuído para maior estabilidade térmica dessas micropartículas. Analisando 

o termograma derivado da termogravimetria (DTG), percebe-se uma 

similaridade entre os picos máximos de degradação entre os tratamentos com 

maior quantidade de maltodextrina, sem e com nanofibrilas, apresentando 

bandas mais largas, característica de maior estabilidade térmica.  

 

Morfologia das partículas  

 

 Por meio da análise das imagens obtidas por microscopia eletrônica de 

varredura (MEV) (Figura 6) A ausência de falhas na estrutura é importante para 

diminuir o contato do material do núcleo com fatores externos, como oxigênio, 

calor, luz, pH e enzimas e evitar perda de material não protegido para o 

ambiente. As condições associadas com a formação de espaços vazios estão 

relacionadas com a expansão das micropartículas durante as fases finais do 

processo de secagem. A maioria das micropartículas apresentou superfícies 

amassadas, assemelhando-se crateras. De acordo com (Ré 1998), as depressões 
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formadas na superfície se deve ao encolhimento das partículas durante a 

secagem e resfriamento. Morfologias semelhantes foram observadas no processo 

de microencapsulação de óleo de café (Frascareli et al. 2012a), óleo essencial de 

orégano (Botrel et al. 2012), oleoresina de cardamomo (Krishnan et al. 2005). 

 

 

Figura 6 Microscopia eletrônica de varredura das microcapsulas contendo óleo 

essencial de laranja doce com os seguintes materiais de parede: goma arábica 
GA - (A), goma arábica/maltodextrina GA/MD (3:1) - (B), goma 

arábica/maltodextrina GA/MD (1:1) - (C), goma arábica GA/NFC - (D), goma 

arábica/maltodextrina GA/MD (3-1) NFC - (E), e goma arábica/maltodextrina 
GA/MD (1:1) NFC – (F). 
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 Observa-se na Figura 6 (A) que o tratamento GA apresentou maior 

aglomeração das micropartículas menores sobrepostas em partículas maiores. 

Esta micropartícula foram produzidas sem adição de maltodextrina, conhecida 

por ser um material de parede com elevado valor de temperatura de transição 

vítrea (tg). Esta característica da maltodextrina proporciona a formação de 

matrizes vítreas amorfas, aumentando a compatibilidade das moléculas de 

carboidratos com óleo essencial de laranja, conseguindo manter o estado vítreo 

das partículas, superando desta forma os problemas de adesividade 

partícula/partícula e partícula/atomizador. Comparando as micropartículas sem e 

com NFC, pode-se observar concavidades mais extensas para os tratamentos 

com NFC. A contração e consequente deformação das micropartículas secas por 

spray drying estão relacionadas com a temperatura e a difusão da água (Chen 

and Özkan 2007). Como as condições de secagem foram às mesmas para todos 

os tratamentos, as concavidades mais extensas também podem estar relacionadas 

à maior contração e subsequente deformação da superfície da micropartícula, 

devido a menor quantidade de água disponível para evaporação no momento da 

secagem. Este fato pode estar relacionado à substituição parcial da água pelas 

nanofibrilas de celulose na produção das emulsões de secagem. 

 

4 CONCLUSÕES 

 

 As análises reológicas mostraram que houve o aumento da viscosidade 

das emulsões com adição das nanofibrilas de celulose, melhorando desta forma  

a sua estabilidade. Verificou-se que a capacidade de carregamento foi diminuída 

pela substituição da goma arábica por maltodextrina. Por outro lado, a adição de 

NFC contribuiu para aumentar a quantidade de óleo retido nas micropartículas, 

no qual o tratamento contendo apenas goma arábica e nanofibrilas de celulose 

apresentou o melhor resultado. As curvas de isotermas de adsorção de umidade 
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revelaram que a presença de NFC reduziu a umidade de equilíbrio das 

micropartículas nos valores intermediários de atividade de água, reduzindo os 

sítios ativos que ligam as moléculas de água com o material de parede. No 

entanto, o modelo de GAB, indicou que as nanofibrilas de celulose aumentaram 

a umidade na monocamada, confirmando a natureza higroscópica da celulose na 

presença de atmosfera com umidade relativa elevada. Apesar da celulose possuir 

alto grau de dispersão e orientação na matriz, facilitando a formação de zonas 

cristalinas, a sua combinação com os outros polímeros de carboidratos não 

resultou em tal característica. As análises termogravimétricas apresentaram três 

estágios de degradação, onde nos estágios iniciais, os tratamentos contendo 

apenas goma arábica perderam maior quantidade de massa. Em temperaturas 

mais elevadas, as partícula contendo nanofibrilas de celulose sofreram menor 

perda massa quando comparadas aos tratamentos sem a sua adição. 

 Estes resultados mostram que as nanofibrilas de celulose podem 

melhorar as propriedades das emulsões, bem como suas características físicas na 

elaboração de blendas utilizadas no processo de spray drying, tornando-se uma 

opção como material encapsulante complementar na microencapsulação de óleos 

essenciais.  
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CONCLUSÃO GERAL 

As micropartículas produzidas com goma arábica 30% (m/m) e adição 

de nanofibrilas de celulose 20% (m/m) otimizaram as propriedades de retenção 

do óleo essencial de laranja doce, apresentando um aumento de 18,18%, bem 

como, para liberação do composto bioativo nas duas temperaturas estudadas, 25 

e 45ºC, em todas as formulações com adição de  nanofibrilas de celulose. No 

entanto, o aumento de maltodextrina nas formulações sem a presença das 

nanofibrilas favoreceu a liberação do composto bioativo nas duas temperaturas.  

Este estudo mostrou que é possível a utilização de diferentes 

combinações de goma arábica, maltodextrina e nanofibrilas de celulose como 

matérias encapsulantes em matrizes poliméricas para encapsulação de óleo 

essencial de laranja doce. A maltodextrina mostrou-se uma alternativa eficaz e 

de baixo custo para substituir parcialmente a goma arábica, que possui 

excelentes propriedades emulsificantes, sendo um dos materiais mais utilizados 

em processos de microencacapsulação por spray drying, mas que possui valor 

elevado e baixa disponibilidade. As nanofibrilas de celulose aumentaram a 

viscosidade, melhorando as propriedades de retenção da emulsão, bem como 

proporcionou maior resistência térmica em elevadas temperaturas, sem 

comprometer a estrutura física das micropartículas. 

Os resultados obtidos revelaram que as nanofibrilas de celulose 

acrescentam características interessantes na emulsão quando combinada com 

outros polímeros de carboidratos na encapsulação de óleos essenciais, tornando-

se um encapsulante alternativo no desenvolvimento de novas formulações de 

encapsulantes juntamente com a goma arábica e maltodextrina, possibilitando 

maiores aplicações das micropartículas em sistemas alimentícias.  


