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RESUMO: A prépolis é uma resina natural coletada e transformada por abelhas a partir da resina da
flora e modificada pela acdo das enzimas contidas em sua saliva e mundialmente conhecida por suas
propriedades bioldgicas. Foi preparado pd de extrato etandlico, usando equipamento spray drier via
planejamento fatorial avaliando o rendimento e capacidade antioxidante. A producdo do po de
propolis utilizando o soro do leite como material de parede e maltodextrina e goma arabica como
coadjuvantes, foram analisadas quanto as propriedades fisico-quimicas (umidade, higroscopicidade,
solubilidade, grau de caking), além de avaliagdo das estruturas pelo FTIR e zeta sizer. As maiores
concentragdes antioxidantes obtidas no planejamento foram observadas nos ensaios 3 (188,66 pmols
trolox.g? de +0,07) e 6 (156,41 pmols trolox.g™ +0,09). A utilizagdo do soro de leite como
encapsulante mostrou-se viavel na obtencdo do po, a higroscopicidade encontrada no p6 do EEP
encapsulado em soro de leite foi de 2,06 %;-considerados baixos pela literatura. O grau de caking e
de solubilidade foram respectivamente de 47,12 % e 84,78%. A amostra de po de prépolis apresentou
distribuicdo monomodal com tamanhos de particulas entre 458,7 e 1281 nm. O grau de polidispersdo
observado a pH = 4,65 e densidade de 1,33 g/mL foi de 0,542 e o didmetro médio foi de 1089 nm
(1,089 pum) com distribuicdo de tamanho de 458,7 a 1106 nm. As bandas e picos encontradas no FTIR
demostraram comportamento antioxidante de compostos como os flavonoides sugerindo p6s de prépolis com
capacidade antioxidante.

PALAVRAS-CHAVE: Propolis. Secagem. Encapsulacéo.

1. INTRODUCAO

A prépolis, produto resultante da colheita e transformacdo de substancias da natureza,
nomeadamente de plantas, por parte das abelhas, ¢ uma substancia com elevados teores de compostos
antioxidantes podendo ser uma forte aposta das industrias alimentar, farmacéutica e cosmética.
(BEIJOCA, 2014) A prdpolis é uma resina elaborada pelas abelhas, que apresenta diversas
propriedades bioativas, sendo uma das mais importantes a sua atividade antioxidante. Uma maneira
para utilizar a prépolis preservando suas propriedades fisico-quimicas e biolégicas sem que haja
qualquer impacto negativo em suas caracteristicas trazendo até uma melhora nessas propriedades,
pois traz estabilidade ao produto liquido (pds-extracdo) de réapidas oxidacdes ou degradacdes é a
secagem via spray dryer.

Microencapsulacao é o processo de empacotamento de materiais ativos (sélidos, liquidos ou
gasosos), as quais podem liberar o conteudo de forma controlada e sob condicBes especificas
(REBELLO, 2009).

O processo de transformagéo de um liquido em sélido, de modo a facilitar sua manipulagéo,
transporte e adicdo em formulacgdes, solucionando limitacbes no emprego de ingredientes
alimenticios, forma uma barreira entre 0 composto ativo e 0 ambiente externo a fim de proteger o
composto contra umidade, oxigénio, luz e prevenir o contato com outros componentes presentes na
formulacdo de produtos ou, por exemplo, em uma difuséo controlada do composto encapsulado (Dl
BATTISTA et al., 2015)

A evolucgdo da tecnologia permitiu com o tempo desenvolver técnicas capazes de aprisionar
substancias e/ou compostos dentro de materiais de forma a obter-se microcapsulas. A técnica de
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microencapsulacdo permite a obtencédo de microcapsulas que protegem o composto com propriedades
bioativas do meio ambiente envolvente. Existem diversas técnicas de microencapsulacdo sendo a
técnica de secagem por atomizacdo uma das mais utilizadas devido ao seu custo e as varias vantagens
do equipamento e da sua utilizagdo (PENIM, 2015).

O soro de leite é o liquido residual obtido a partir da coagulacdo do leite destinado a fabricagédo
de queijos ou de caseina (BRASIL, 2013). E um subproduto de relevante importancia na indistria de
laticinios, tendo em vista o volume produzido e sua composicao. Em média, de 90% a 95% do volume
do leite é soro, onde se retém aproximadamente, 55% dos nutrientes do leite, sendo os mais
abundantes, a lactose (4,5-5,0%m/v), as proteinas soltveis (0,6-0,8% m/v), os lipidios (0,4-0,5% m/v)
e sais minerais (8,0-10,0% m/v) (COSTA, 2013).

Os principais efeitos encontrados no soro de leite como agregacéo, desnaturacdo e formacao
de gel estdo intimamente ligados a temperatura aplicada em processos anteriores e durante 0 processo
de pulverizacéo, destacando-se os aspectos relacionados a solubilidade das proteinas e a capacidade
de formacdo de emulsGes que servem de bases tecnoldgicas para a industria de alimentos
(ANDRADE, 2013). O soro do leite pode ser reaproveitado de diversas formas dentre elas destaca-
se sua utilizacdo como material encapsulante, pois, alem de possuir uma vasta composicéo nutricional
(como citado acima) e capacidade emulsificante, retém compostos volateis/bioativos tornando um
potencial material para encapsular a propolis.

Agentes materiais diversos, transportadores ou adjuvantes, como amidos, amidos
modificados, maltodextrinas, goma arabica, ciclodextrinas sdo, muitas vezes, adicionados aos
alimentos para minimizar a perda de compostos ativos, além de atuar como agentes de encapsulacao
para melhorar ou modificar a composicao fisica e quimica de um produto (RAJAB et. al. 2015).

A fim de se obter informacdes e conhecimento cientifico sobre o encapsulamento da prépolis
com o soro do leite foram analisadas as propriedades fisico-quimicas, biotivas, determinacédo de
tamanho de particulas e o potencial zeta, avaliando sua eficiéncia para reter os compostos bioativos
do material apds o processo de secagem, bem como as altera¢des que podem apresentar no rendimento
e do produto final em p6 obtido.

2. METODOLOGIA

A propolis utilizada no experimento sera foi coletada em colmeias de abelhas Apis meliferas
localizado na regido do noroeste do Estado do Ceara.

O soro de leite foi fornecido por um laticinios na regido de Maranguape, Ceara e o0 adjuvante
de secagem utilizados, maltodextrina DE 20 foi adquirido em comércio local.

2.1.  Preparo do extrato etandlico de prépolis

A propolis foram coletadas, limpas para retirada de pedagos de madeira, restos de abelhas
mortas e qualquer material estranho, em seguida pesadas e dispersos em etanol 70% permanecendo
em infusdo (23 °C / 24 h). Depois, foram filtradas a vacuo, centrifugado duas vezes a 4500 rpm / 10
minutos para por fim obter um extrato etanolico de propolis (EEP) de concentracédo final 0,22g/mL
de prépolis, segundo Busch et al. (2017), com modificagdes.

2.2.  Obtencédo do p6 de propolis microencapsulado em soro de leite
Os pds foram preparados via planejamento experimental a fim de obter as maiores capacidade

antioxidante e rendimento por aspersdo via spray dryer do extrato etandlico de prépolis. Para a
secagem foi utilizado um mini spray dryer modelo B-290 da Biichi® com dimensdes de 60 x 50 x 110
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cm, 48 kg e capacidade méaxima de secagem de 1L/h de agua. Todos os ensaios foram realizados no
Laboratdrio de Tecnologia Quimica do IFCE Campus Fortaleza.

Antes de se iniciar as secagens, foi realizado o calculo percentual para elaboracéo da formulacéao base,
a qual usou uma proporcdo massica do soro de leite para 0 EEP de 60:40, conforme sugerido por
Andrade (2013). Maltodextrina e goma arabica foram adicionadas respectivamente, em quantidades
de 20% e 10% da massa somada de soro de leite e EEP. A goma arébica foi dispersa em agua (~ 20%)
a 40°C com auxilio de um agitador mecanico digital. A maltodextrina foi adicionada diretamente ao
soro liquido. Todos os componentes foram posteriormente homogeneizados com o EPP em um
sistema tipo Ultra-Turrax T16 a 15000 rpm por 5 minutos. A formulacao final apds mistura apresentou
composic¢ao conforme relatado na Tabela 1.

Tabela 1 — Percentual em massa dos componentes na formulacao base a ser utilizada nos estudos de
secagem spray drying do extrato etandlico de propolis.

Excipiente EEP Sorode leite  Maltodextrina COmM2 Agua
arabica
Composicgéo 21,7% 32,8% 11,2% 5,6% 28,7

Fonte: Autor (2017).

O planejamento experimental de atomizag&o spray drying foi realizado para os parametros de
temperatura de secagem (temperatura do ar na entrada) e vazao de alimentacéo (pump). O fluxo de ar
de secagem de 35 m3.h! (taxa de aspiracdo 100%) e o de ar comprimido de 357 L.h~* (altura minima
do rotdmetro de 30 mm) foram mantidos constantes durante todos os ensaios. Para a otimizacdo foi
selecionado um Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR) do tipo estrela com trés
replicatas no ponto central, totalizando 11 ensaios. A Tabela 2 apresenta o dominio das variaveis
utilizadas para a obtencéo do p6 de prépolis segundo o planejamento fatorial adotado.

Tabela 2 - Dominio experimental das varidveis estudadas no encapsulamento do extrato de propolis
em soro de leite via spray drying.

o Niveis
Variaveis independentes
-1,41 -1 0 +1 +1,41
Temperatura de entrada do ar de secagem (°C) 121,3 130 151 172 180,7
Vazéo de alimentagdo (mL.min) 4,2 5 7 9 9,8

Fonte: Autor (2017).

Os valores adotados nos niveis de planejamento das variaveis independentes se basearam em
referéncia de estudos relatados na literatura (ANDRADE, 2013; BUSCH et al., 2017; DA SILVA et
al., 2013a; DA SILVA et al., 2011b; TOSONI; RODRIGUES, 2017) e os limites de utilizacao
apresentados pelo equipamento. O rendimento (%) de elaboracgéo e a capacidade antioxidante (umols
de trolox/g) foram utilizados como respostas experimentais do modelo quadréatico de correlacéo. Os
valores obtidos no delineamento experimental foram submetidos a andlise estatistica de variancia
(ANOVA) ao nivel de significancia de 5% (p < 0,05).

O rendimento foi calculado segundo a Equacgdo 1 a partir da razdo entre a massa dos solidos
presentes no po coletado ao final da secagem e a massa de solidos presentes no extrato destinado a
secagem.

1=U ) m
_ ( U po) Mpo .100
(1_ U ext.) * Mext (Equa(;éo 1)
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Onde, R = Rendimento do processo (%); Ups = umidade do p6 obtido na secagem (9/g); Uext.
= umidade do extrato submetido a secagem (g/g); mps = massa do pd obtida na secagem (g); Mext.=
massa do extrato submetido a secagem (g).

A Tabela 3 apresenta a configuracdo do planejamento fatorial utilizado na pesquisa.

Tabela 3 — Planejamento experimental com valores codificados e reais para a atomizacao do extrato
de prépolis em soro de leite por processo spray drying.
Variaveis independentes

Ensaio TeEntrada Qalim.
X Xz (°C) (mL.minY)

1 -1 -1 130 5

2 1 -1 172 5

3 -1 1 130 9

4 1 1 172 9

5 -1,41 0 121,3 7

6 1,41 0 180,7 7

7 0 -1,41 151 4,2
8 0 1,41 151 9,8
9 0 0 151 7
10 0 0 151 7
11 0 0 151 7

Fonte: Autor (2017).

2.3. Caracterizacdo fisica e quimica do p6 de propolis
2.3.1 Umidade

O teor de umidade foi determinada utilizando analisador de umidade modelo ID50 sob
temperatura 105°C. O teor de umidade foi obtido ao se atingir 0,05 % de variagao por 30 segundos.

2.3.2 Higroscopicidade

A higroscopicidade foi avaliada por meio da pesagem de 1,0 g de p6 em placa de Petri
previamente tarada a qual foi mantida em dessecador por 90 minutos a 24 °C e 75 % de umidade
relativa, conforme Goula e Adamopulos (2008). A umidade foi conseguida utilizando solugéo
saturada de NaCl. A higroscopicidade foi expressa em quantidade de agua absorvida (g)/100g de
solidos.

2.3.3 Solubilidade

Para a determinacéo de solubilidade 1,0 g da amostra foi dispersa em 100 mL de agua destilada
sob agitacéo de 2000 rpm por 5 minutos. Em seguida, a solucdo foi centrifugada a 3000 rpm por mais
5 minutos. Em seguida 25 mL do sobrenadante foram retirados e transferidos para uma placa de Petri,
a qual foi levada a estufa a 105 °C por 5 h. A solubilidade (%) foi calculada a partir das massas de p6
antes e apés a secagem (CANO-CHAUCA, 2005).
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2.3.4 Aglomeracéo (grau de caking)

Nesta analise a amostra seca em estufa a 105°C por 4 h foi resfriada até a temperatura
ambiente, sendo em seguida pesada e transferida para uma peneira com abertura de 500 um sendo
agitada por 5 minutos em velocidade média, conforme Goula e Adamopoulos (2008) com
modificacOes. O grau de caking foi calculado pela razdo entre a massa do po retido na peneira apos
agitacdo (g) e a massa de po inicial utilizada para o peneiramento (Q).

2.3.5 Atividade antioxidante pelo método do radical ABTS*

A metodologia descrita por Re et al. (1999) com adaptacdes de Rufino et al. (2007). Neste
método o radical ABTS" é formado a partir da reacdo do ABTS com perssulfato de potassio por 16 h
a temperatura ambiente e na auséncia de luz. Apos esse tempo, a solucdo é diluida em etanol anidro
até a obtencdo de uma solugdo com absorbancia de 0,70 nm (+ 0,05) em comprimento de onda de 734
nm. Para as amostras, foram preparados extratos contendo cerca de 1 g do p6 de propolis, a qual se
adiciona 40 mL de metanol 50%. O sistema é homogeneizado e deixado em repouso por 60 minutos
a temperatura ambiente e em seguida centrifugado a 1500 rpm durante 15 minutos, transferindo-se o
sobrenadante para um baldo volumétrico de 100 mL. A partir do residuo da primeira extracao, realiza-
se 0 mesmo procedimento com 40 mL de acetona a 70%. O sobrenadante do extrato cetonico e
posteriormente transferido o para o baldo volumétrico contendo o extrato metandlico e o volume é
aferido a 100 mL com &gua destilada. A leitura da absorbancia a 734 nm é realizada em
espectrofotometro Evolution™ da Thermo Scientific.

A curva padréo utiliza o antioxidante sintético trolox (6-hidroxi-2,5,7,8-tetrametilcroman-2-
acido carboxilico) nas concentracfes de 100 a 2000 UM em etanol conforme descrito por Rufino et
al. (2007). Por esta metodologia os resultados séo expressos em Capacidade (atividade) antioxidante
ou Equivalentes de trolox (TEAC), onde um Equivalente de trolox corresponde a um pmol de
equivalentes de trolox/g de amostra.

2.4 Espectroscopia no infravermelho (FTIR-ATR)

A anélise espectroscopica das amostras foi efetuada diretamente em espectrémetro de
infravermelho FTIR-ATR Perkin Elmer Spectrum BX. As amostras foram fixadas em uma superficie
de cristal de seleneto de zinco, e submetidas a leitura na regido do infravermelho médio no modo de
refletdncia total atenuada (ATR). A area de leitura foi de 700 a 4000 nm e 0s espectros obtidos em
transmitancia.

2.5  Tamanho e distribuicéo de particulas e potencial zeta

O tamanho das particulas e o potencial zeta das amostras em solucdo foram determinados
através de um Nano ZetaSizer Malvern 3600 utilizando um feixe de luz vermelha em comprimento
de onda de 633 nm. Na analise as amostras sdo redispersas em agua destilada (0,1%) e deixadas em
agitacdo por 24 horas. As anélises foram realizadas em triplicata (PAULA et al., 2011).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
Os resultados do planejamento fatorial para otimizacdo do rendimento e capacidade

antioxidante expresso na secagem do extrato de propolis contendo pé soro de leite, maltodextrina e
goma arabica como encapsulantes estdo apresentados na Tabela 4.
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Tabela 4 - Resultados do planejamento fatorial para a atomizacao spray drying da secagem do extrato
etandlico de propolis (EEP).

Variaveis independentes Respostas experimentais
Ensaios Tentrada Quiim. Rendimento ABTS
(°C) (mL.min%) (%) (umols trolox.g™?)

1 130 5 60,87 134,52
2 172 S 51,97 172,91
3 130 9 57,77 188,66
4 172 9 50,87 97,48
5 121,3 7 58,61 147,22
6 180,7 7 59,32 156,41
7 151 4,2 64,23 121,55
8 151 9,8 53,11 128,71
9 151 7 60,97 69,11
10 151 7 63,87 67,76
11 151 7 62,99 62,11

Fonte: Autor (2017).

As maiores concentracdes antioxidantes obtidas no planejamento foram observadas nos
ensaios 3 (188,66 umols trolox.g de +0,07) e 6 (156,41 umols trolox.g™ +0,09). A comparagéo das
porcentagens do rendimento dos pds entre esses estes ensaios (ndo apresentou diferenca significativa,
portanto a selecdo dos parametros foi realizada pela producgédo do p6 de EEP com maior capacidade
antioxidantes, correspondente ao ensaio 3.

3.1. Avaliacédo do rendimento de producéo do pé de propolis por spray drying

Em geral, os valores de rendimento foram proximos e variaram de 50,8 a 64,2 %. Os pontos
centrais do delineamento, identificados como ensaios 9, 10 e 11, com temperatura de entrada 150 °C
e vazdo de 7 mL/min ndo diferiram estatisticamente entre si. Resultados para rendimento dentro dessa
faixa foram encontrados por Busch et al. (2017), em um estudo de encapsulamento de extrato
etanolico de prépolis em gomas arabica e vinal, observando-se rendimentos entre 60 a 68%.

A analise de variancia (ANOVA) realizada para verificar a significancia da regressdo mostrou
que o modelo obtido nédo foi adequado para correlacionar o rendimento com a temperatura de entrada
e vazdo de alimentagdo. O coeficiente de determinagdo (R?) encontrado para o modelo foi de apenas
0,6432. Portanto, com base no teste F e na avaliacdo do coeficiente de determinacdo, o modelo ndo
foi considerado preditivo.
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Tabela 5 — Analise de variancia do modelo de regresséo para o rendimento do pé de propolis obtido
por secagem spray drying.

SQ GL QM Fcalc Ftab (p-Va|OI‘) RZ(%)
Regresséo 144,37 5 28,87 1,8 5,05 64,32
Residuo 80,13 5 16,02
Falta de
) 75,7 3 25,2 11,4 19,16
ajuste.
Erro puro 4.4 2 2,2
Total 224 57 10

*Significancia a 95% de confianca (p < 0,05). SQ = soma quadratica; GL = Grau de Liberdade; QM = Média Quadratica.
Fonte: Autor (2017).

O efeito estimado indica o quanto cada fator influi na resposta estudada, ou seja, quanto maior
o valor em médulo, maior seré sua influéncia. Um efeito positivo indica que o aumento da variavel
provoca um aumento na resposta, ao contrario, ocorre com um efeito negativo. As respostas para o
efeito estimado, erro padrdo e a significancia das variaveis temperatura e vazdo sobre o rendimento
do p6 de EEP propolis obtido por spray drying estdo apresentados na Tabela 6.

Tabela 6 — Andlise de significancia para o rendimento do pé de propolis obtido por secagem spray
drying.

Fator Efeito estimado  Erro padrao Significancia (p)
Temperatura de entrada (L) 1,6669 1,2028 0,2244
Temperatura de entrada (Q) -0,0061 0,0038 0,1719
Vazdo (L) 6,8558 9,3270 0,4953
Vazdo (Q) -0,7070 0,4208 0,1537
Temperatura de entrada versus 0,0119 0,0477 0,8127

Vaz&o de alimentagéo (L x Q)

* Significancia a 95% de confianga (p < 0,05).
Fonte: Autor (2017).

A falta de ajuste foi significativa, confirmando que o modelo nédo foi preditivo, o que pode ser
observado na Figura 2, onde a dispersdo dos resultados € consideravel.
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Figura 2 - Curva preditos versus observados do modelo quadratico para o rendimento (%) na

obtencdo do pé de prépolis por atomizagdo spray drying.
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Fonte: Autor (2017)

3.2. Avaliacao da capacidade antioxidante do p6 de prépolis

62 64 66

A menor temperatura de entrada (130 °C) e a maior vazdo de alimentacdo (9 mL.mint)
geraram a maior teor capacidade antioxidante (188,66 umols trolox.g™* de + 0,07) para o p6 de EEP.
Este valor é maior do que o obtido por Reis et al. (2017) nas mesmas condicBes de extracdo dos
compostos biotaivos. Esses autores relataram 71,84 umol trolox.g™? em microcépsulas de prépolis
empregadas para aumentar a estabilidade de armazenamento em carnes de hamburguer.

Para os efeitos estimados da temperatura de entrada e da vazdo de alimentacdo sobre a
capacidade antioxidante apenas os termos quadraticos (Q) de cada variavel e a interagdo entre eles
apresentaram significancia estatistica ao nivel de 5% (p < 0,05), conforme a Tabela 7.

Tabela 7 - Efeitos estimados para a capacidade antioxidante do p6 de prépolis obtido por atomizagdo

spray drying.
Efeito o _
Fator ) Erro padréo Significancia (p)
estimado

Temperatura de entrada (L) -9,9477 9,4357 0,3400
Temperatura de entrada (Q) 90,4561 11,231 0,0004
Vazéo (L) -2,7881 9,4338 0,7794
Vazéo (Q) 63,7044 11,2218 0,0024
Temperatura de entrada versus -64,7850 13,3443 0,0046

vazéo de alimentacéo (L x Q)

*Significancia a 95% de confianga (p < 0,05). Fonte: Autor (2017).
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A andlise de variancia (ANOVA) dos valores obtidos demonstrou que o modelo reduzido
apresentou regressao significativa, pois o valor de Fca (37,8) foi superior ao valor tabelado (Fb. =
4,35). O coeficiente de determinacdo (R?) foi de 0,94185, o que indica que o modelo pode ser
considerado adequado. As respostas para o efeito estimado, erro padrdo e a significancia das variaveis
temperatura e vazao sobre a capacidade antioxidante do p6 de EEP prépolis obtido por spray drying
estdo apresentados na Tabela 8.

Tabela 8 — Analise de variancia (ANOVA) para a capacidade antioxidante do p6 de propolis obtido
por secagem spray drying.

SQ GL QM Fcalc Ftab R? (%)
Regressdo 17879,18 3 5959,72 37,8 4,35 94,2
Residuo 1103,86 7 157,69
Falta de ajuste. 1077,28 5 215,26 15,6 19,30
Erro puro 27,6 2 13,8
Total 18983,04 10

*Significancia a 95% de confianca (p < 0,05). SQ = soma quadratica; GL = Grau de Liberdade; QM = Média Quadratica.
Fonte: Autor (2017).

O modelo reduzido proposto para representar a capacidade antioxidante do pé de prépolis esta
descrito na Equacéo 2.

CAO (umol trolox.g) = 66,3 + 90,5 X1 + 63,7 X2? - 64,8 X1 X2 (Equacio 2)

Onde: CAO = capacidade antioxidante; x1 = temperatura de entrada (°C) e x> = vazdo de alimentagao
(mL.min%).

A comparacao entre 0s resultados previstos versus resultados observados mostrou baixa dispersdo
dos dados em torno do modelo, conforme a Figura 3.

Figura 3 - Curva preditos versus observados do modelo quadréatico para a capacidade antioxidante na
obtencdo do p6 de propolis por atomizacgédo spray drying.
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Embora o modelo tenha sido significante ndo foi possivel obter um ponto 6timo a partir da
superficie de resposta, conforme pode ser observado na Figura 4.

Figura 4 — Superficies de resposta para a capacidade antioxidante em funcéo da temperatura
de entrada e a vazdo de alimentacdo na obtencéo do pd de préopolis por atomizacdo spray drying.
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Desta forma a analise estatistica do planejamento ndo pdde gerar valores criticos que
pudessem ser utilizados como condig¢des 6timas de trabalho, sendo, pois escolhidas as condi¢des do
ensaio 3: temperatura de entrada de 130 °C e vaz&o de alimentacdo de 9 mL.min, como aquelas que
serdo adotadas na producdo do propolis encapsulado em soro de leite.

3.3. Caracterizacgao das particulas do p6 de propolis encapsulado

3.3.1. Caracterizacao fisico-quimica

O po6 obtido no spray dryer (ensaio 3) foi caracterizado quanto ao teor de umidade,
higroscopicidade, grau de caking, solubilidade, por espectroscopia na regido do infravermelho

(FTIR), tamanho de particula e potencial zeta. Os resultados da caracterizacdo fisico-quimica estdo
apresentados na Tabela 10.

Tabela 10 - Propriedades fisico-quimicas do po de propolis obtido por pulverizagdo spray
drier usando soro de leite, maltodextrina e goma arabica como encpasulantes.

) Umidade Higroscopicidade Grau de Solubilidade
Parametros )
(%) (9/1009) caking (%) (%)
130°C, 9 mL.min*! 5,23+0,2 2,06+0,6 47,1+1,2 84,8+0,05

Fonte: Autor (2017).

O teor de umidade baixo é um dos fatores necessarios para garantir a estabilidade e impedir a
aglomeracéo de pos atomizados (DA SILVA et al., 2013). Neste contexto, o valor do teor de umidade
encontrado para o p6 do EEP escapsulado em soro de leite selecionado (5,23 %) foi similar aos valores
encontrados na literatura que garantem uma boa estabilidade do mesmo baseado nesta propriedade.
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Busch et al. (2017) e Da Silva et al. (2013) obtiveram resultados entre 1,91% - 2,12 % e 9,3 %
- 12,6 %, respectivamente, de umidade para EEP microencapsulado em diferentes matrizes,
respectivamente, os quais segundo estes autores estdo dentro dos parametros recomendados para
garantir a estabilidade microbiolégica de produtos atomizados.

Marquez et al (2017) ressaltam que os teores de umidade de 3,06 % a 6,72 % encontradas no
extrato de propolis encapsulado em filmes com quitosana foram eficientes na limitagdo do
crescimento de bactérias patogénicas.

A higroscopicidade (adsor¢do de agua) é um parametro critico de qualidade para o p6 de EEP
encapsulado, uma vez que a presenca de agua pode afetar a fluidez do pé e causar perda da capacidade
antioxidante. Essa caracteristica esta diretamente relacionada ao teor de umidade, ou seja, quanto
maior o teor de umidade do p6 de EEP, maior serd o valor de sua higroscopicidade, afetando a
composicdo, o tipo e o tamanho das microcapsulas (FERRARI; GERMAN; DE AGUIRRE, 2011).

Nesse estudo, a higroscopicidade encontrada no p6é do EEP encapsulado em soro de leite foi
de 2,06 %, parametro considerado de baixo valor, provavelmente por estar relacionado ao baixo teor
de umidade encontrado. Esse resultado foi menor do que os encontrados nos estudos de Busch et al.
(2017) e Da Silva et al. (2011), respectivamente de 8,5 % e 13,1%; considerados baixos pelos
pesquisadores.

O grau de caking e de solubilidade no pé de EEP encapsulado em soro de leite foram
respectivamente de 47,12 % e 84,78 %. Bhusari; Muzaffar e Kumar (2014) relatam que p6s com
elevada qualidade fisico-quimica apresentam caracteristicas de baixas higroscopicidade, baixo teor
de umidade, baixo grau de aglomeracéo e alta solubilidade.

A prépolis € uma substancia resinosa de compostos hidrofilicos e hidrofobicos que prejudicam
sua solubilidade em solventes polares como a &gua. Essas propriedades indicam que seriam dificil
utilizar p6 de propolis, especialmente em alimentos, onde a solubilidade em agua é quase sempre
necessaria. Este problema pode ser superado pelo uso de um transportador hidréfilo durante o
processo de secagem, como a maltodextrina, que além de possuir alta solubilidade em &gua, possui
boa retencdo de compostos bioativos (DA SILVA et al., 2011; FRANCESCHINIS et al., 2015).

3.4. Espectro FTIR-ATR do extrato etandlico de propolis (EEP) e do p6 de propolis

microencapsulado na regidao de 4000 - 600 cm-1.
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Observa-se uma banda larga em 3316 cm™ devida & vibragdo de deformacdo axial de O-H
geralmente associado a fenois ou dgua adsorvida. Os picos entre 2863 e 2828 cm™, por sua vez, estdo
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associados a deformacdes axiais de -CH e —CH2 em anéis aromaticos e/ou em longas cadeias
carbbnicas saturadas. Segundo Rassu et al. (2015) os picos observados entre 1100 e 1600 cm™ séo
comumente associados a presenca de lipidios e flavonoides, incluindo os grupos principais de
carboxilatos (-COO) e éter (-O-).

Mot; Silaghi-Dumitrescu e Sarbu (2011) identificaram uma banda a 1515 cm™ e outra a 1630
cm™ como sendo especificas para extratos de propolis, considerado os alongamentos e modos
vibracionais dos anéis polifendlicos. A banda a 1515 cm™ corresponde a um modo vibratorio
aromatico, mas tem pouca relagio com o comportamento antioxidante, enquanto a banda a 1630 cm-!
correlaciona-se com alguns compostos, como os flavondides, e pode ser usada como parametro para
medir a capacidade antioxidante.

3.5. Tamanho de particulas do pé de propolis encapsulado em soro de leite obtido por
aspersao spray drying

Distribuicdo por volume das particulas do po de prépolis encapsulado em soro de leite obtido por
asperséo spray drying

EEh ST STt STt pTrmrrT :

20 B et SR

Volume (Percent)

0.1 1 10 100 1000 10000

Size (d.nm)
Fonte: Autor (2017).

Distribuicdo numero das particulas do pé de prépolis encapsulado em soro de leite obtido por

asperséo spray drying.
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Fonte: Autor (2017).
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Observa-se que a amostra de po de prépolis apresentou distribuicio monomodal com
tamanhos de particulas entre 458,7 e 1281 nm. Ong et al. (2017) encontraram indice de
polidispersidade em nanoparticulas de quitosana-prépolis entre 0,225 e 0,573; sugerindo que as
mesmas estavam monodispersas.

Shishira et al. (2014) relacionaram o aumento do diametro médio da particula a maior
viscosidade do p6 que aumenta com a concentracdo de maltodextrina, criando maiores goticulas e
consequentemente formam particulas maiores durante a secagem por pulverizacao.

Meyagusku (2014) relacionou as melhores nanoparticulas aquelas que apresentaram menor
didmetro de particula e menor indice de polidispersao.

A andlise do potencial zeta da amostra de pé de prépolis a partir das combinagdes com 0s
agentes encapsulantes: soro de leite, maltodextrina e goma arabica apresentou valor de - 31,9 mV
(Figura 7), o qual se mostrou suficiente alto para evitar a agregacéo das particulas, como observado
por Rassu et al. (2015). O potencial zeta € um indicador da estabilidade; medindo a magnitude da
atracdo de carga ou repulsdo entre as particulas. Emulsdes que exibem potencial dentro de uma faixa
com mais de + 30 mV ou inferior a - 30 mV tendem a serem eletrostaticamente estaveis (PREMIA,;
SHARMAB, 2017; DA SILVA et al., 2011a) em suas respectivas regides elétricas.

3.5. Potencial Zeta
Zeta Potential Distribution
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O grau de polidispersao observado a pH = 4,65 e densidade de 1,33 g/mL foi de 0,542 e 0
diametro médio foi de 1089 nm (1,089 um) com distribuicdo de tamanho de 458,7 a 1106 nm.

4. CONSIDERACOES FINAIS

> O planejamento experimental possibilitou obter os parametros no spray dryer para
producdo do po6 de propolis encapsulado em soro de leite com elevadas capacidades antioxidante
dentre a formulagdo testada. Temperatura de entrada 130°C e vazéo de alimentacdo de 9 mL.min™,
0s quais produzem p6 com 58% de rendimento e elevada capacidade antioxidante.

> As caracteristicas fisicas do p6 de propolis encapsulado em soro de leite quanto aos
teores de umidade, de higroscopicidade, de grau de caking e de solubilidade foram similares aos
valores encontrados na literatura e foram consideradas favoraveis as suas aplicagoes.
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