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RESUMO

SOUKI, N. P. D. B. G. Desenvolvimento e caracterizacdo de géis polissacaridios
carregados com emulsdes e enriquecidos com nutrientes para suplementacio de
alimentacao de leitdes. 2017. 96 f. Dissertacdo (Mestrado) — Faculdade de Zootecnia e
Engenharia de Alimentos, Universidade de Sdo Paulo, Pirassununga, 2017.

O presente trabalho de Mestrado teve como objetivo produzir géis carregados de emulséo
contendo nutrientes incorporados, visando a complementacdo da alimentacao de leitdes
neonatos. Para alcangar tal objetivo, foram produzidas emulsdes utilizando-se diferentes
lipidios e tensoativos para defini¢do preliminar sobre quais destes ingredientes seriam
mais eficientes na formacdo de emulsdes estaveis. As emulsdes produzidas foram
avaliadas em relacdo a distribuicdo de tamanho de gota e aspecto visual dentro de 24 h
apos a producdo. A partir de tais resultados, algumas amostras foram escolhidas e foi
estudado o aumento da concentracdo de lipidios, bem como a razéo 6leo:tensoativo e
intensidade de agitagdo. Para cada emulséo estudada, esta era incorporada ao gel
polissacaridico, e entdo realizava-se um estudo da estabilidade térmica a 40 e 50 °C. Apds
a definicdo da melhor concentracdo de lipidios, ocorreu o estudo da incorporacdo de
nutrientes em diversas concentragdes na emulsdo. Novamente, as emulsdes foram
avaliadas por meio da distribuicdo de tamanho de gota, bem como pelo aspecto visual.
Foi avaliada a estabilidade da emulsdo ao longo de 28 dias, que indicou um sistema
estavel para o periodo indicado. Os géis carregados foram analisados quanto a quantidade
de energia e a atividade de agua, apresentando um baixo valor energético e atividade de
agua alta. Foram também caracterizados por analises reoldgicas, que indicaram que a
presenca da emulsdo fortaleceu a estrutura do gel, indicando adesdo das gotas a matriz
biopolimérica. O gel carregado de emulsédo apresentou estabilidade microbiolégica, ndo
tendo havido crescimento de fungos filamentosos e nédo-filamentosos, bem como a
manutencdo do pH. No entanto, houve alteracdo da cor ao longo da estocagem. Assim,
foi possivel produzir um gel carregado de emulsdo contendo nutrientes, possibilitando a

formacdo de um sistema estavel.

Palavras-chave: Fumarato ferroso. Gel carregado de emulséo. Prebioticos. Anemia

ferropriva.



ABSTRACT

SOUKI, N. P. D. B. G. Development and characterization of emulsion-filled
polysaccharide gels enriched with nutrients for feeding supplementation of piglets.
2016. 96 f. Dissertacdo (Mestrado) — Faculdade de Zootecnia e Engenharia de Alimentos,
Universidade de Sdo Paulo, Pirassununga, 2017.

The aim this work was to produce emulsion filled gels with the incorporation of nutrients
for the complementation of nutrition of neonates piglets. For this, the emulsions were
produced from a variety of lipids and surfactants to define, preliminarily, which of these
ingredients would be efficient to form stable emulsions. The emulsions produced were
evaluated by droplet size distribution and visual appearance within 24 hours after
production. From these results, some samples were selected and the increase of lipid
concentration was studied as well as the ratio oil:surfactant and the stirring intensity. For
each emulsion studied, this was incorporated into the polysaccharide gel and then the
thermal stability study at 40 and 50 °C was made. After setting the optimal concentration
of lipids and a stirring intensity, there was the study of nutrientse incorporation at different
concentrations in the emulsion. Again, the emulsions were evaluated by droplet size
distribution, as well as by visual appearance. The emulsion stability was evaluated over
28 days, which indicated a stable system for this time. The emulsion filled gels were
characterized for the amount of energy and water activity and presented as results low
amount of energy and high water activity. In the rheological characterization, the results
showed that the presence of emulsion strengthened the gel structure, indicating adhesion
of the droplets to the biopolymer matrix. The emulsion filled gel showed microbiological
stability has not been growing of filamentous and non-filamentous fungi, as well as pH
stability. However, there was a change in color over the storage. Thus, it was possible to
produce an emulsion-filled gel with nutrients, on which occurred the formation of a stable

system.

Keywords: Ferrous fumarate. Emulsion-filled gel. Prebiotics. Iron deficiency.
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1 INTRODUCAO

Um dos problemas existentes na producdo intensiva de suinos é a anemia ferropriva em
leitbes neonatos, que ocorre em leitGes sob confinamento devido a falta de acesso do animal a
terra, que representa, na natureza, uma importante fonte de ferro para os animais. A alternativa
utilizada atualmente para suprir a falta de tal nutriente € a administragéo por via intramuscular
ou subcuténea de ferro dextrana, que ocorre na regido do pescogo do animal e que costuma
provocar efeitos negativos tais como sensibilidade e dor no local de aplicacéo, fator que pode
gerar inflamacdo, resultando em dificuldade ou impossibilidade de mamada, além de haver a
possibilidade de méa aplicacdo causando anemia, febre e calafrios, artrites causadas por
contaminagdo por Streptococcus suis e Escherichia coli devido a contaminacdo de seringas,
agulhas, pele dos animais e maos dos aplicadores, estresse devido ao manejo e apanha para
aplicacdo, entre outros fatores.

A adicéo de prebioticos e &cidos graxos de cadeia média na dieta do animal traz diversos
beneficios a microbiota gastrointestinal do animal, o que reflete na sua saude. Dentre 0s
prebidticos mais utilizados na industria, encontra-se a inulina, que é um carboidrato
fermentavel, de fator bifidogénico, que estimula o crescimento de bifidobactérias que possuem
a capacidade de inibir o crescimento de microrganismos patogénicos. Por sua vez, os acidos
graxos de cadeia média, além de também possuir atividade antimicrobiana, possuem rapida
digestdo e absorcdo. Estes componentes, quando adicionados a dieta dos suinos neonatos,
afetam o seu ganho de peso e a conversao alimentar do animal devido aos seus beneficios,
melhorando indices de desempenho zootécnicos, e diminuindo, eventualmente, os custos de
producdo. Além disso, a utilizacdo de tais componentes na dieta dos leitbes recém-nascidos é
uma alternativa ao uso de antibidticos promotores do crescimento, fato que atualmente é
altamente desejavel e valorizado na industria de producdo animal.

Os géis carregados de emulsdo sdo materiais coloidais complexos, compostos por uma
matriz de gel que possui goticulas de 6leo incorporadas em sua estrutura. O tipo de incorporacdo
das goticulas da emulsdo na estrutura gelificada é influenciada pela afinidade da matriz com o
agente emulsificante presente na interface das goticulas da emulsdo e ira influenciar nas
propriedades reoldgicas do material.

Dentro do contexto descrito, o objetivo principal da presente Dissertacdo de Mestrado
foi desenvolver um gel polissacaridico carregado de emulséo, enriquecido com diversos
nutrientes a ser administrado por via oral, contribuindo para o desenvolvimento saudavel de
leitbes nenonatos. Para tal, se fez necessario, primeiramente, o estudo dos pardmetros de

producdo das emulsdes, tais como intensidade de agitacdo, concentracdes e influéncia de
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componentes no meio. Em relagéo ao gel carregado, foi realizada a avalia¢do da influéncia das
condigdes de estocagem e submissdo do produto a condi¢des extremas de temperatura sobre
sua estabilidade. Realizou-se também sua caracterizacdo reoldgica, microbiologica e estudo da
estabilidade fisico-quimica durante o armazenamento.

A presente Dissertagdo de Mestrado foi desenvolvida no Laboratério de Coloides e
Funcionalidade de Macromoléculas do Departamento de Engenharia de Alimentos (ZEA) da
Faculdade de Zootecnia e Engenharia de Alimentos da Universidade de S&o Paulo
(FZEA/USP).
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Géis polissacaridicos: gomas xantana, guar e locusta e seus efeitos sinérgicos

Géis sdo estruturas definidas como um solido viscoelastico (HORNER, 1999). Sao vistos
como uma fase intermediaria entre o estado liquido e o estado solido e sdo considerados como
um sistema diluido. Sua formacéo ocorre por ligacdes cruzadas atraves de ligacdes covalentes
ou ndo covalentes em dispersdes de biopolimeros, tais como polissacarideos e proteinas, e
entdo, por meio destas ligacdes, ocorre a formacgéo de uma estrutura tridimensional representada
por uma rede capaz de aprisionar a agua e outras substancias de baixa massa molecular
(DAMODARAN; PARKIN; FENNEMA, 2010).

A formacdo de géis polissacaridicos difere da formacdo de géis proteicos em relagdo as
ligacOes entre as cadeias poliméricas. A principal diferenca entre os géis formados por proteinas
e polissacarideos esta na forma das moléculas uma vez que a maioria dos carboidratos formam
hastes flexiveis enquanto as proteinas globulares formam particulas enoveladas. Além disso, a
concentracdo de polissacarideos necessaria para a formacdo de géis é bastante inferior em
relacdo a concentracdo de proteina necessaria. A formacdo de géis polissacaridicos é
influenciada pelo tipo de polissacarideo utilizado na formacdo do gel devido as diferentes
caracteristicas encontradas em cada um deles. Por exemplo, polissacarideos influenciados por
cargas, como alginatos e pectinas de baixa metoxilacdo, sofrem gelificacdo na presenca de
cations, como o célcio, enquanto outros, como o agar e goma gelana, sofrem influéncia da
temperatura, quando suas solucBes, apés o aquecimento, sdo resfriadas em temperaturas
inferiores a 40 °C formando géis termorreversiveis (TOMBS, 1997). Algumas gomas nao
formam gel quando sozinhas em meio aquoso, porém, a combinacdo de alguns tipos destas
produz um efeito sinérgico entre elas levando, entéo, a gelificacdo (DAMODARAN; PARKIN;
FENNEMA, 2010). Este fendmeno pode ser entendido nas descricdes a seguir.

A goma guar € um polissacarideo natural, ndo-iénico, solivel em agua e obtido de sementes
de Cyamopsis tetragonolobus. Consiste de cadeias lineares de (1—4)-pf-D-manopiranosil
unidas com unidades simples de a-D-galactopiranosil por ligagdes (1—6), conforme ilustrado
na Figura 1. Devido ao fato de ndo ser tdxica, € possivel utiliza-la em uma ampla variedade de
farmacos, cosméticos e alimentos. E utilizada na indUstria como agente espessante, modificador
de viscosidade, emulsificante, estabilizante, bem como fibra natural (SRIVASTAVA,
KAPOOR, 2005; MIRSHA; SEN, 2011). A goma guar é a goma que possui a maior capacidade
de aumentar a viscosidade de um determinado sistema dentre as gomas naturais comercializadas
(DAMODARAN; PARKIN; FENNEMA, 2010).



18

Figura 1 - Estrutura quimica da unidade monomérica da goma guar.
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Fonte: MIRSHA, S.; SEN, G. Microwave initiated synthesis of polymethylmethacrylate grafted
guar (GG-g-PMMA), characterizations and applications. International Journal of Biological
Macromolecules, Amsterdam, v. 48, p. 688-694, 2011.

Por sua vez, a goma locusta, também conhecida como alfarroba, é um polissacarideo néo-
ibnico extraido das sementes da Ceratonia siliqua. E constituida de uma cadeia linear de
(1—4)-B-D-manose, na qual a cada 4 unidades de manose ocorre a substituicdo com uma
unidade de (1—6)-a-D-galactose. As unidades de manose estdo dispersas aleatoriamente ao
longo da cadeia do biopolimero, sendo que unidades mdaltiplas enfileiradas podem permitir a
auto-associacdo, enquanto as unidades de galactose evitam interacfes entre cadeias
polissacaridicas (KENNEDY; KENT; BROWN, 2015). A Figura 2 ilustra a estrutura molecular
de uma unidade de goma locusta.

Figura 2 - Estrutura molecular de uma unidade monomérica de goma locusta, contendo uma razao
manose:galactose de 4:1.

Fonte: LI, R.; FEKE, D. L. Rheological and kinetic study of the ultrasonic degradation of locust
bean gum in aqueous saline and salt-free solutions. Ultrasonics Sonochemistry, Amsterdam, v. 27, p.
334-338, 2015.

As gomas guar e locusta sdo exemplos de galactomananas, sendo que ambas séo comumente

utilizadas nas industrias de alimentos como agentes espessantes. As caracteristicas dos diversos
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tipos de galactomananas s&o influenciadas pela concentracdo de galactose que varia de
galactomanana para outra. Por exemplo, a goma guar apresenta cerca de 33% de galactose, ou
seja, razdo manose:galactose de 2:1, e é sollvel em agua a temperatura ambiente. Ja a goma
locusta possui um contetdo de galactose de 20%, ou seja, razao manose:galactose de 4:1, e é
ligeiramente soltvel em &gua fria, mas em temperaturas elevadas dissolve-se completamente
(GARCIA-OCHOA; CASSAS, 1992). Na auséncia de galactose nas cadeias laterais, 0 manano
é completamente insoltvel em dgua (MAQO; ZENG; CHEN, 2012). Entretanto, as propriedades
tais como a capacidade de gelificar e de funcionar como agente espessante destas gomas podem
ser melhoradas pela interagdo com outros monémeros e polimeros, principalmente devido a sua
capacidade em formar interagdes sinérgicas devido ao grande nimero de grupos —OH presentes.
A goma guar nao possui propriedade gelificante quando sozinha em meio aquoso, mas produz
solugdes viscosas (SRIVASTAVA; KAPOOR, 2005) quando utilizada em baixas
concentragfes em meio aquoso (HAYATI; CHING; ROZAINI, 2016). A goma locusta
raramente é utilizada sozinha, sendo utilizada em combinagdo com outras gomas, como por
exemplo, gomas guar, carragena e xantana, uma vez que ocorre o fendmeno sinérgico para
formacédo de gel entre estas gomas (DAMODARAN; PARKIN; FENNEMA, 2010).

Por sua vez, agoma xantana é um heteropolissacarideo aniénico produzido por fermentagdo
pela bactéria Xanthomonas compestris. E composta de uma cadeia (1—4)-p-D-glicose e sua
cadeia lateral é um trissacarideo que é composta de duas manoses e um acido glucurdnico
(Figura 3). Tais cadeias laterais ligam-se a cadeia principal helicoidal e estabilizam a estrutura
helicoidal, o que torna a molécula uma haste rigida com uma extraordinaria estabilidade ao

calor, a meios acidos e alcalinos (HIGIRO et al., 2007).

Figura 3 - Estrutura molecular da unidade monomérica da goma xantana.

Fonte: SECOUARD, S.; GRISEL, M.; MALHIAC, C. Flavour release study as a way to explain
xanthan—galactomannan interactions. Food Hydrocolloids, Amsterdam, v. 21, p. 1237-1244, 2007.
A goma xantana € muito utilizada na industria alimenticia devido as suas diversas

caracteristicas interessantes, tais como: solubilidade em agua quente e em agua fria; apresenta
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alta viscosidade em baixas concentragdes; nédo altera a viscosidade das solugdes na faixa de
temperatura de 0 a 100 °C; apresenta solubilidade e estabilidade em meio &acido; possui
compatibilidade com sais; estabiliza suspensbes e emulsdes aléem de ser estabilizante de
produtos submetidos ao congelamento e descongelamento (DAMODARAN; PARKIN;
FENNEMA, 2010). E comumente utilizada em conjunto com galactomananas devido ao
sinergismo existente entre elas uma vez que este efeito provoca um aumento na viscosidade
como um resultado de ligacGes intermoleculares ou interaces cooperativas entre as moléculas
de xantano e manano presentes nas cadeias de goma xantana e das galactomananas,
respectivamente (KHOURY IEH et al., 2015). Este efeito sinergistico resulta em um aumento
da viscosidade do meio quando a goma xantana é combinada com goma guar e resulta na
formacdo de um gel termorreversivel quando combinada com goma locusta (DAMODARAN;
PARKIN; FENNEMA, 2010). Tal efeito sinérgico foi reportado pela primeira vez por Rocks
(1971). No citado estudo, a mistura dos polissacarideos formou um gel de gomas
termorreversivel quando foi realizada a mistura de gomas xantana e locusta. A mistura de
gomas xantana e guar ndo provocou a formacdo de gel, mas resultou em um aumento da
viscosidade do sistema.

Fernandes (1995) também estudou o efeito sinergistico entre as gomas guar/xantana e goma
locusta/goma xantana. O autor realizou analises reoldgicas de varredura de temperatura, com
obtencéo dos valores do médulo de estocagem, e cinética de gelificagcdo das misturas de gomas,
com concentracdo total em gomas de 1% variando as razdes das gomas. Observou-se que houve
um aumento da viscosidade sem formacdo de gel para a mistura de gomas xantana e guar.
Porém, também foi observado que houve gelificacdo quando gomas xantana e locusta foram
misturadas e o gel apresentou maior modulo de estocagem (G’) na razéo de 1:1. A interacéo
entre as gomas foi maior quanto maior a temperatura de mistura, tendo sido avaliadas as
temperaturas de 10, 40, 60 e 80 °C.

O mesmo efeito sinergistico entre as gomas guar e xantana anteriormente citado foi
observado por Khouryleh et al. (2006), que estudaram a interacdo sinérgica entre a goma
xantana e a goma guar em duas temperaturas: 25 e 80 °C. Os autores observaram que houve
um aumento da viscosidade e que a viscosidade foi maior quando foi realizado tratamento a 80
°C nas misturas de gomas guar e xantana. Alem disso, os valores encontrados para viscosidade
e elasticidade das misturas foram superiores aos valores encontrados para as solucGes isoladas
de cada uma das gomas em ambas as temperaturas, 25 e 80 °C. Tais resultados indicaram que

houve interacOes entre as gomas devido a liga¢Ges intermoleculares entre a cadeia principal de
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galactomanana e os segmentos desordenados de xantana. A interacdo sinéergica é fortemente
dependente da quantidade de galactose e de sua distribuicdo ao envolver as regides das cadeias
de galactomananas (McCLEARY, 1979; KHOURYIEH et al., 2006). O processo de
modificacdo enzimatica da goma guar pode melhorar a sua interagdo com a goma xantana, e é
realizado pela remocéo de residuos de galactose das cadeias laterais por meio da a¢do de uma
enzima denominada o-galactosidase. Os mddulos dindmicos de gel, ou seja, médulo de
estocagem (G’) e modulo de perda (G”’), aumentam com o aumento da razao manano:galactose.
Este processo de modificacdo enzimatica aumenta a capacidade gelificante conjunta das gomas
guar e xantana, que quando comparado ao gel de goma xantana e goma locusta apresentam
comportamentos similares no processo de gelificacdo e nos modulos dindmicos de gel (MAO;
ZENG; CHEN, 2012).

2.2 Hidroxipropilmetilcelulose (HPMC)

A celulose é um homopolimero linear, de alta massa molecular, constituida de unidades
repetidas de B-D-glicopiranosil que se unem por ligagoes glicosidicas (1—4) (DAMODARAN,;
PARKIN; FENNEMA, 2010). Possui como caracteristica a insolubilidade e a incapacidade para
se fundir (CHANDRA; RUSRGI, 1998). Esta incapacidade deve-se a presenca de trés grupos
hidroxila por unidade monomérica (Figura 4) que formam ligagdes secundarias entre as cadeias
(CANEVAROLO JR, 2002). Devido a sua natureza plana e linear suas moléculas podem
associar-se através de ligacdes de hidrogénio levando a formacdo de macos fibrosos e
policristalinos. Assim, a presenca de ligacdes de hidrogénio torna a celulose insolivel em agua,
pois, para que ocorra a dissolugdo faz-se necessario o rompimento da maioria destas ligacGes.
Porém, é possivel converter a celulose em gomas hidrossollveis através de derivatizacdo
(DAMODARAN; PARKIN; FENNEMA, 2010), sendo convertida em algum de seus derivados
para tornar-se processavel (CHANDRA; RUSRGI, 1998).

Figura 4 - Estrutura quimica da unidade monomérica da celulose
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Fonte: DAMODARAN, S.; PARKIN, K. L.; FENNEMA, O. R. Quimica de alimentos de
Fennema. 4. ed. Porto Alegre: Artmed, 2010.
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A hidroxipropilmetilcelulose (Figura 5) é um exemplo dos derivados de celulose,
classificada, mais especificamente, como éter de celulose (PIMENTA, 2010). Possui alta massa
molecular e sua formacdo ocorre pela reacdo de celuloses alcalinas com 6xido de propileno e
cloreto de metila (DAMODARAN; PARKIN; FENNEMA, 2010), assim, ocorre substituicdo
parcial dos hidrogénios dos grupos hidroxila da celulose por grupos alquil ou grupos alquil
substituidos para modificar as caracteristicas da celulose nativa (PEKEL et al., 2004), tornando-
a soltvel em agua fria, uma vez que a inser¢do dos grupos éter metilicos e hidroxipropilicos ao
longo das cadeias ndo permitem que ocorram as associacdes intermoleculares tipicas das
moléculas de celulose (DAMODARAN; PARKIN; FENNEMA, 2010).

Figura 5 - Estrutura quimica da unidade monomérica da hidroxipropilmetilcelulose (HPMC).

Fonte: SOLOMONS, T. W. G.; FRYHLE, C B. Organic chemistry. 7. ed. New York: John Wiley
& Sons Inc, 2000.

A HPMC é um polimero hidrofilo comumente utilizado na industria farmacéutica em
sistemas de liberacdo controlada de farmacos, bem como na producéo de filmes, agindo como
agente espessante, ligante, lubrificante e emulsificante. Apresenta como caracteristica natureza
ndo idnica, intumescéncia e capacidade de gelificacio (PIMENTA, 2010). N&o possui
toxicidade e irritabilidade, mas pode levar a efeitos laxativos (SANTOS, 1986) quando
ingeridos em altas quantidades. Entretanto, as quantidades comumente utilizadas em farmacos
e a ingestdo diaria ndo levam a provocar tais efeitos (PIMENTA, 2010).

O tipo de HPMC produzido varia de acordo com os graus de substituicdo dos grupos metoxi
e hidroxipropil que irdo influenciar no perfil de liberacdo pretendido de um farmaco, por
exemplo, sendo influenciado também pela solubilidade da substancia ativa a ser liberada. Os
varios tipos de HPMC comercializados apresentam caracteristicas fisico-quimicas diferentes e
sdo afetadas pelas concentracfes de grupos metoxi e hidroxipropil (Tabela 1) e pelo grau de
polimerizacdo (PIMENTA, 2010). Os grupos hidroxipropil contribuem para a hidratagdo do
polimero devido a sua caracteristica hidrofilica, enquanto os grupos metoxi apresentam
caracteristica hidrofobica. Assim, os polimeros que possuem graus de substituicdo K irdo

formar a camada gelificante mais rapidamente que aqueles que possuem graus de substituicdo
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F, uma vez que estes apresentam menor taxa de hidratacdo (MITCHELL et al., 1990). Porém,
existe uma menor mobilidade da substéncia ativa na matriz formada pelo grau de substituicdo
K, 0 que leva a uma liberacdo mais lenta devido a uma maior resisténcia a difusdo da agua, e,

consequentemente, da substancia ativa no sistema matricial (RAJABI-SIAHBOOMI, 1996).

Tabela 1 - Graus de substituicdo para os grupos metoxi e hidroxipropil

Tipo Grupos metoxi (%) Grupos hidroxipropil (%)
A 27 a3l ---
E 28a30 7al2
F 27a30 4a7v
K 19a24 7al2

Fonte: DOW CHEMICAL COMPANY. Using METHOCEL cellulose for controlled release
of drugs in hydrophilic matrix systems. 2000.

2.3 Emulsdes: estrutura, métodos de producéo e estabilidade

Uma emulsdo € definida como a mistura de dois liquidos imisciveis, em que um liquido
(fase dispersa) é disperso em outro liquido denominado de fase continua, conforme
esquematizado na Figura 6 (McCLEMENTS, 2005). A fronteira entre estas duas fases é
denominada interface e a tensdo interfacial entre as fases € reduzida pela acdo de um agente
tensoativo. As emulsdes podem ser classificadas de acordo com a distribuicdo das fases agua e
oleo, sendo que um sistema que consiste em gotas de 6leo dispersas em um meio aquoso é
denominado emulsdo 6leo em agua ou emulsdo O/A, enquanto um sistema que possui gotas de
agua dispersas em uma fase 6leo é denominado emulsdo agua em 6leo ou emulsdo A/O
(McCLEMENTS, 2005; MASON et al., 2006). Além das emulsbes convencionais acima
citadas, € possivel formar emulsdes multiplas como, por exemplo, emulsédo 6leo em agua em
6leo, também denominada emulsdo O/A/O e emulsdo &gua em Oleo em 4&gua, também
denominada emulséo A/O/A (GARTI; BENICHOU, 2004). A formacéo de uma emulséo pode
envolver apenas um passo ou VArios processos consecutivos, dependendo da natureza do

material e dos métodos utilizados para a emulsificagdo (McCLEMENTS, 2005).
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Figura 6 - Sistema 6leo/agua antes e apds o processo de emulsificacao.

Fonte: McCLEMENTS, D. J. Food emulsions: principles, pratices and techniques. 2. ed. Florida:
CRC Press, 2005.

O tamanho das goticulas formadas é de essencial importancia em uma emulsdo, uma vez
gue o diametro médio de gota influencia na estabilidade fisica e microbioldgica, nas
caracteristicas reoldgicas e Oticas, na biodisponibilidade, no sabor e em muitas outras
propriedades (SCHUBERT; ENGEL, 2004). As emulsdes podem ser classificadas de acordo
com o tamanho das goticulas, sendo classificadas como emulsbes (convencionais) e
nanoemulsdes. A principal diferenca entre estes dois sistemas é o tamanho das goticulas da fase
dispersa, que para emulsdes convencionais o diametro médio fica entre 100 nm e 100 um,
enquanto para as nanoemulsdes eles estdo na faixa de 30 a 100 nm (MASON et al., 2006;
McCLEMENTS; LI, 2010). A distribuicdo do tamanho das goticulas é determinada pela
guantidade de tensoativo utilizado e pela quantidade de energia gasta na producdo da emulsédo
(KUNDU; MISRHA, 2013). A selecdo correta do agente emulsificante permite um melhor
controle das propriedades interfaciais tais como carga, espessura, reologia e resposta a estresses
ambientais como pH, forca ibnica, temperatura e atividade enzimatica (McCLEMENTS; LI,
2010). O agente emulsificante adsorve na superficie das goticulas durante a homogeneizacao
formando uma membrana que impede que elas se aproximem o suficiente para coalescer, além
de reduzir a tensdo interfacial entre as fases agua e 0leo, reduzindo a energia livre requerida
para deformar e perturbar as goticulas (McCLEMENTS, 2005; MASON et al., 2006).

As emulsbes convencionais tendem a ser turvas ou opacas uma vez que as dimensdes das
gotas de lipidios estdo na mesma ordem que o comprimento de onda da luz de forma que a
dispersdo de luz é relativamente forte (McCCLEMENTS; LI, 2010; HERRERA, 2012). A
viscosidade das emulsbes pode aumentar se ocorrer floculagdo das gotas ou ainda caso seja
adicionado um agente espessante ao meio, na fase aquosa. Sua viscosidade aumenta com o
aumento da concentracao de goticulas (McCCLEMENTS, 2005).
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Emulsdes e nanoemulsdes podem ser formadas através de dois tipos de métodos, sendo
estes classificados em métodos de alta energia e de baixa energia. Nos métodos de alta energia,
sdo utilizadas forcas mecanicas, como forcas de cisalhamento e alta pressao, que tornam as
fases homogéneas, podendo, além de realizar a homogeneizacao das emulsGes em relacdo aos
tamanhos de gota, reduzir tal tamanho pela quebra das fases macroscépicas em gotas pequenas
(SOLE et al., 2006). Neste método, s&o utilizados diversos tipos de homogeneizadores para
formar emulsdes, cada qual com suas vantagens e desvantagens. As caracteristicas das emulsdes
formadas através dos diversos tipos de homogeneizadores podem ser observadas na Tabela 2.
A natureza do homogeneizador a ser escolhido depende de diversas propriedades tais como a
natureza do material a ser homogeneizado, o volume a ser produzido, a distribuicdo do tamanho
de goticulas desejada, as propriedades fisico-quimicas desejadas do produto final. S&o
exemplos de homogeneizadores para a producdo de emulsdes os homogeneizadores de alto
cisalhamento, moinhos coloidais, valvula homogeneizadora de alta pressédo, homogeneizadores
ultrasonicos, microfluidizacdo (Figura 7) e homogeneizadores por membrana e microcanais
(McCLEMENTS, 2005).

Tabela 2 - Comparacdo entre as caracteristicas das emulsdes produzidas pelos diversos tipos de
homogeneizadores.

Tamanho minimo

Tipo de homogeneizador Viscosidade da amostra
de gota (um)
Alto cisalhamento 2 Baixa a média
Moinho coloidal 1 Média a alta

Alta presséo 0,1 Baixa a média

Probe ultrasdnico 0,1 Baixa a média
Microfluidizacéo <0,1 Baixa a média
Processamento por membrana 0,3 Baixa a média

Fonte: Adaptado de: MCCLEMENTS, D. J. Food emulsions: principles, pratices and techniques.
2. ed. Florida: CRC Press, 2005.
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Figura 7 - Representacdo esquematica dos homogenizadores de alta-energia sendo eles: a)
Microfluidizador, b) Homogenizador de probe ultrasénico, ¢) Homogenizador de alta pressdo e d)
Homogenizador de jato ultrasénico.
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Fonte: Adaptado de: McCLEMENTS, D. J.; RAO, J. Food-grade nanoemulsions: formulation,
fabrication, properties, performance, biological fate, and potential toxicity. Critical Reviews in Food
Science and Nutrition, Amherst, v. 51, p. 285-330, 2011.

O rompimento das goticulas na formagdo de emulsbes pelos métodos de alta energia €
determinado por um balanco entre as forcas interfaciais, que tendem a manter as goticulas
unidas, e as forcas destrutivas, que sdo geradas pelos diversos processos de emulsificacdo que
tendem a causar o rompimento da interface. As goticulas tendem a ser esféricas uma vez que
esta forma minimiza a &rea de contato termodinamicamente desfavoréavel entre o dleo e a fase
aquosa. Alteragdes nesta forma ou a reducdo do tamanho das gotas em gotas menores aumentam
esta area de contato e, para isto, o sistema requer um fornecimento de energia livre. A forca
interfacial responsavel por manter a forma esférica das goticulas é caracterizada pela presséo
de Laplace (APL) (Equacéo 1). Esta presséo age ao longo da interface em direcdo ao centro da
gota de modo que a pressdo de dentro da gota seja superior a pressao do meio externo. Assim,
para que ocorra a quebra das gotas em goticulas menores faz-se necessario aplicar uma forca
externa significativamente maior que a forca interfacial (McCCLEMENTS, 2005).

AP; = L4 (Equacéo 1)
d g

onde y = tensdo interfacial entre 6leo e agua; d = diametro da gota.
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Por sua vez, os métodos de baixa energia baseiam-se na formacéo espontanea das emulsdes
sob composicdes especificas do sistema ou condi¢des ambientais como resultado de mudangas
nas propriedades interfaciais. Nos métodos de baixa energia utilizam-se transicdes de fases que
ocorrem durante o processo de emulsificagdo como resultado de uma modificac¢éo na curvatura
do emulsificante. Esta modificacdo pode ocorrer através de duas vias distintas: (i) a composi¢do
é mantida constante enquanto a temperatura € modificada, no método denominado como PIT
(Phase Inversion Temperature); (ii) a temperatura € mantida constante e a composicao é
modificada, denominado método EIP (Emulsion Inversion Point) (SOLE et al., 2006; ANTON;
BENOIT; SAULNIER, 2008; ANTON; VANDAMME, 2009).

As emulsbes podem se tornar instaveis devido a diversos processos fisico-quimicos e/ou
quimicos. A instabilidade fisico-quimica resulta da alteracdo na distribuicdo espacial ou na
organizacdo estrutural dos componentes da emulsdo, enquanto a instabilidade quimica resulta
na alteracdo nos tipos de moléculas presentes. Sdo exemplos de fenébmenos que causam a
instabilidade fisico-quimica a coalescéncia, floculagdo, coalescéncia parcial, inversdo de fase,
maturacdo de Ostwald e cremeacdo, enquanto oxidacdo e hidrdlise sdo exemplos de
instabilidade quimica (DICKINSON; STAINSBY, 1982; DICKINSON, 1992; WALSTRA,
1996).

Em relacdo aos tipos de fendmenos que podem causar a instabilidade fisico-quimica das
emulsGes, esta a coalescéncia, que ocorre quando duas ou mais goticulas fundem-se para formar
uma goticula maior (Figura 8a). Este € o principal mecanismo em que uma emulsdo utiliza para
atingir o seu estado mais estavel termodinamicamente, uma vez que reduz a area de contato
entre as duas fases (MCCLEMENTS, 2005; FREDERICK; WALSTRA; DEWETTINK, 2010).
Como emulsdes sdo sistemas altamente dindmicos, as goticulas deslocam-se continuamente e
colidem frequentemente umas as outras devido ao movimento Browniano, a gravidade ou a
agitacdo mecanica, por exemplo. Caso as gotas formadas ndo possuam uma membrana
interfacial protetora suficientemente forte, as gotas tendem a coalescer umas com as outras
durante a colisdo. Assim, torna-se necessario a presenca de uma quantidade suficiente de
emulsificante para cobrir a superficie das goticulas antes que ocorra a colisdo entre elas,
evitando a coalescéncia (WALSTRA, 1993).

Ja a coalescéncia parcial (Figura 8b) ocorre quando duas goticulas de 6leo parcialmente
cristalinas entram em contato e formam um agregado de forma irregular. O agregado retém a
forma das goticulas a partir do qual foi formado devido a forca mecénica presente dentro das

redes de gordura cristalizada impedindo que ocorra completa fusdo das goticulas
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(McCLEMENTS, 2005; BENJAMINS et al, 2009; FREDERICK; WALSTRA;
DEWETTINK, 2010).

Figura 8 - Diferenca entre os fendmenos de: a) coalescéncia e b) coalescéncia parcial.
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Fonte: McCLEMENTS, D. J. Food emulsions: principles, pratices and techniques. 2. ed. Florida:
CRC Press, 2005.

Por sua vez, no fendbmeno de floculagdo, duas ou mais goticulas associam-se umas as outras,
porém mantém suas integridades individuais. Este fendmeno pode causar um aumento na taxa
de separacdo gravitacional em emulsbes diluidas. Na separacdo gravitacional, também
denominada cremeacdo (Figura 9a), a separacdo de fases ocorre devido as diferencas de
densidade entre as goticulas presentes na fase dispersa e a fase continua, sendo a densidade das
goticulas inferior a densidade do meio 0 que as move para a superficie. Porém, quando ocorre
separacdo gravitacional por sedimentacdo, as goticulas que representam a fase dispersa
possuem maior densidade que a fase continua e elas se movem para a parte inferior do sistema
devido a diferenca de densidade entre os meios (McCLEMENTS, 2005; FREDERICK;
WALSTRA; DEWETTINK, 2010).

Por sua vez, o fenbmeno de inversao de fases (Figura 9b) € um processo em que o sistema
modifica sua estrutura de uma emulsdo O/A para uma emulsdo A/O, ou vice-versa. Este
processo pode ser desejavel na producdo de produtos como manteigas e margarinas, porém
pode ser indesejavel em outros produtos por causar efeitos como modificagcdes na textura, sabor
e na aparéncia dos produtos (McCLEMENTS, 2005). Um outro processo fisico que pode
ocorrer ¢ a maturacdo de Ostwald (Figura 9c), processo pelo qual as goticulas grandes crescem
as custas das goticulas menores devido as diferencas na pressdo de Laplace (SCHUBERT;
ENGEL, 2004; FREDERICK; WALSTRA; DEWETTINK, 2010).
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Figura 9 - Fendbmenos que causam a instabilidade fisica de emuls@es, ilustrados por a) Cremeacao,
b) Inversdo de fases e ¢) Maturagdo de Ostwald.

a) b)

Fonte: McCLEMENTS, D. J. Food emulsions: principles, pratices and techniques. 2. ed. Florida:
CRC Press, 2005.

Em relacdo a instabilidade quimica em emulsdes, a oxidacdo lipidica é a que ocorre com
maior frequéncia e pode levar ao desenvolvimento de aromas indesejaveis, como o de rancidez
e produtos de reacdo potencialmente tdxicos, podendo levar inclusive a instabilidade fisico-
guimica das emulsées (McCLEMENTS; DECKER, 2000). Muitos produtos de reacdo que sdo
gerados na oxidacdo lipidica sdo capazes de reagir com a membrana interfacial que envolve as
goticulas, o que pode levar a coalescéncia das gotas. A oxidacdo pode ser controlada, por
exemplo, pela adicdo de antioxidantes ou pelo controle das condigfes de estocagem
(SCHUBERT; ENGEL, 2004; McCLEMENTS, 2005).

2.5 Géis carregados de emulsao
Géis carregados de emulsdo sdo materiais coloidais complexos que podem ser formados a
partir de um gel, em que em sua formagdo ocorre a substituicdo da &gua, parcialmente ou
totalmente, por emulsdes que promovem o preenchimento da estrutura do gel. Estes materiais

sdo caracterizados reologicamente como sélidos visco-elasticos. Existem dois tipos de arranjos
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que envolvem a combinacao de géis e emulsdes em estruturas conjuntas. O primeiro arranjo é
formado pelo gel carregado de emulsdo (Figura 10a) e o segundo é representado pela emulsdo
gelificada (Figura 10b). O primeiro caso € formado por uma matriz de gel, seja proteica ou
biopolimérica, no qual as goticulas de emulsdo estdo incorporadas na rede formada pelo gel. E
classificado como tipo solido e suas propriedades reoldgicas sdo determinadas principalmente
pelas propriedades da rede de gel formada por uma matriz continua. Ja& o segundo caso,
representado pela emulsdo gelificada € um tipo de gel particulado e suas propriedades
reoldgicas sdo determinadas principalmente pelas propriedades da rede de gel contendo
goticulas de emulsédo agregadas (DICKINSON, 2012).

Figura 10 - Representacdo esquematica dos dois sistemas coloidais géis-emulsdes: a) Gel carregado

de emulsdo (Tipo s6lido carregado de particulas) e b) emulsdo gelificada (Gel particulado contendo
particulas agregadas).

() (b)

Fonte: DICKINSON, E. Emulsion gels: the structuring of soft solids with protein-stabilized oil
droplets. Food Hydrocolloids, Amsterdam, v. 28, p. 224-241, 2012.

Diversos tipos de alimentos podem ser classificados como géis carregados de emulsdo, tais
como iogurtes, queijos frescos, embutidos, pudins de gelatina e de amido, e sobremesas lacteas.
Em tais sistemas a interacdo entre as goticulas de 6leo e a matriz do gel depende das
propriedades de superficie das goticulas, que sdo determinadas pela natureza do agente
emulsificante utilizado no processo de producdo (SALA et al., 2009a). Quando s&o formadas
ligagGes entre 0 agente emulsificante e a matriz do gel as goticulas de oleo ligam-se a matriz, o
que pode induzir a um aumento ou a uma diminuigdo do modulo elastico dos géis carregados,
dependendo da razdo entre o modulo das goticulas de éleo e da matriz de gel, que sdo
relacionadas de acordo com a tensdo superficial e o didmetro das gotas. Caso ndo sejam
formadas ligagdes entre o agente emulsificante e a matriz, as gotas de 6leo nao se ligam a matriz
e h& reducdo do médulo elastico dos géis (VAN VLIET, 1988), sendo nesse caso as goticulas
denominadas particulas inativas. Quando ocorre a ligagdo das goticulas com a matriz, estas sao
denominadas particulas ativas (DICKINSON; CHEN, 1999).
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A gordura em alimentos transmite uma Otima percepg¢do sensorial cremosa, 0 que a torna
desejavel em diversos produtos, porém, sua adigdo provoca aumento do valor calérico dos
alimentos, além de poder trazer prejuizos a saude. Diante disto, se torna interessante a reducéo
da concentracdo de gordura em alimentos, mas mantendo-se uma percepc¢ao sensorial cremosa,
fato que representa um grande desafio na industria (ABHYANKAR; MULVIHILL; AUTY,
2014). Os géis carregados de emulsdo tém sido uma alternativa para a substituicdo da gordura
em alimentos, conservando caracteristicas tais como a percepcao do sabor e textura na boca,
incluindo a cremosidade, a espalhabilidade e adesividade. Para isso, se torna importante o
estudo deste material que sofre influéncia do tamanho e da concentracéo das goticulas de 6leo
dispersas na emulsdo, bem como das caracteristicas da matriz utilizada na producédo dos géis, e
da interacdo entre as duas fases, fatores que afetam as caracteristicas sensoriais dos géis
carregados de emulsdo (MOSCA et al., 2012). Para tal, sdo realizados estudos sobre as
propriedades estruturais, reoldgicas e sensoriais como fungdo de diversas variaveis, tais como
concentracdo de 6leo, tipo e concentracdo do agente gelificante, homogeneidade da distribuicdo
das goticulas da emulsédo bem como o diametro destas goticulas (PARADISO et al., 2015).

Abhyankar, Mulvihill e Auty (2011) estudaram as propriedades reoldgicas de grande
deformacédo, mais especificamente o médulo de Young, combinadas com microscopia para
estudar as propriedades estruturais de quebra de géis de proteina do soro do leite carregados de
emulsdo que foi produzida com Oleo de girassol. Ao gel foram adicionadas diferentes
concentracdes de caseinato de sddio e cloreto de sodio e a emulsdo foram utilizados como
agentes emulsificantes a proteina do soro do leite ou caseinato de sodio, além de algumas
amostras terem sido adicionadas de cloreto de sodio. Observou-se que as propriedades
reoldgicas de grande deformacao (modulo de Young) dos géis carregados de emulsdo sofreram
influéncia da presenca de cloreto de sodio, da concentracdo de Gleo, do tipo de agente
emulsificante utilizado e da quantidade de goticulas de 6leo agregadas no gel. Foi observada
interacdo dos agentes emulsificantes com a matriz do gel devido a interacdo proteina-proteina
e maior interacdo foi observada quando a emulsificacdo se deu pela proteina do soro de leite, 0
que promoveu maior reforgo na estrutura do gel carregado com esta emulsdo, enquanto a
emulsdo estabilizada por caseinato de sodio apresentou interacdes mais fracas devido a relagdo
de forca ibnica dos géis. Outra observacéo foi devido ao tamanho das goticulas da fragdo de
oleo, que influenciou nas propriedades estruturais. Segundo Sala et al. (2009b), o0 médulo de
elasticidade da goticula esta inversamente relacionado ao seu diametro, assim goticulas

menores terdo maddulo de elasticidade maior que goticulas maiores. Assim, para determinada
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matriz de gel, o material utilizado para carregar o gel contendo goticulas menores com maior
modulo de elasticidade podem fortalecer a estrutura do gel carregado melhor que goticulas
maiores que possuem menor mddulo de elasticidade. Este fenémeno torna possivel a utilizacao
de uma maior fracdo da fase 6leo nos geis carregados de emulsdo quando na existéncia de
goticulas menores.

Lorenzo, Zaritky e Califano (2013) estudaram o comportamento dos mdédulos de
armazenamento (G’) e de perda (G”) de géis carregados de emulséo utilizando goma gelana de
alto acil para a formacdo do gel e 6leo de girassol para a producéo da emulsdo. As concentracdes
estudadas para a goma gelana foram de 0,1; 0,3 e 0,5 g/100 g e as concentracdes estudadas de
6leo de girassol na emulsdo foram de 10, 20 e 30 g/100 g. As analises reoldgicas dindmicas de
varredura de frequéncia dos géis carregados de emulséo apresentaram G’ superior ao G” para
todas as concentragdes estudadas, exibindo comportamento de sélido. Além disso, os autores
observaram que houve um aumento desses médulos quando foi realizado o aumento da
concentragdo de gelana. O mesmo fendmeno ocorreu quando houve aumento da concentragao
das goticulas de emulséo, apresentando maiores modulos (G’ e G”’) a uma concentracao de 6leo
de 30 ¢g/100 g e de 0,5 g/100 g de goma gelana de alto acil, no intervalo de frequéncia estudado
(0,01 a 100 rad/s), o que indicou que ocorreu um reforgo na estrutura do gel devido as goticulas
da emulsdo. O mesmo reforco promovido pelas goticulas foi observado também nos testes de
creep pelas medidas de compliance (J). Ao adicionar as goticulas de 6leo houve um reforco na
estrutura dos géis, porém, o aumento na concentracdo das goticulas de 6leo (entre 10 e 30 g/100
g) ndo provocou diferencas significativas nos resultados.

Paradiso et al. (2015) produziram géis carregados de emulsdo utilizando inulina como
agente gelificante e 6leo de oliva extra virgem e caracterizaram as amostras pela avaliacdo das
propriedades fisicas, quimicas, sensoriais e microbioldgicas. As concentracdes de 6leo de oliva
variaram em alta, média e baixa concentracdo, em que a uma maior concentracao de 6leo a
razao inulina:agua era menor. Foram utilizados dois métodos de producéo, sendo eles o método
de cisalhamento mecénico e homogeneizacdo por ultrasom. Foi observado que as amostras
contendo maior razdo inulina:dgua apresentaram melhora nas propriedades de textura com
aumento da consisténcia e que 0 método de homogeneizagao por ultrassom apresentou maior
consisténcia em relagdo ao metodo por cisalhamento do ponto de vista da analise sensorial, em
que os provadores perceberam diferencas estruturais e de textura em relacdo aos dois tipos de

processamento, além deste método ter apresentado melhor estabilidade microbioldgica.
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2.4 Nutrientes para alimentagéo de leitdes

2.4.1 Acidos graxos de cadeia média

Acidos graxos de cadeia média (AGCM) s&o acidos graxos saturados que contém de
seis a doze carbonos. Este grupo consiste de &cido caprdéico (C6:0, acido hexandico), acido
caprilico (C8:0, &cido octandico), &cido céprico (C10:0, &cido decandico) e &cido laurico
(C12:0, acido dodecandico). Possuem baixa solubilidade em &gua e ocorrem naturalmente
como triglicerideos de cadeia média em gordura do leite e varios alimentos, especialmente em
6leo de coco e de palma. O conteldo de acidos graxos no 0leo de coco, por exemplo, pode
variar de 3,4-15% de &cido caprilico, 3,2-15% de &cido céprico e 41-56% de &cido laurico
(ZENTEK et al., 2011). As propriedades quimicas de cada um dos AGCM podem ser

observadas na Tabela 3.

Tabela 3 - Massa molecular e ponto de fusdo dos &cidos graxos de cadeia média.

Acido graxo Peso Molecular (Da) Ponto de Fuséo (°C)
Acido Caprdico (C6:0) 116,2 3,4
Acido Caprilico (C8:0) 144,2 16,7
Acido Céprico (C10:0) 172,3 31,9
Acido Laurico (C12:0) 200,3 44,0

Fonte: ZENTEK, J. et al. Nutritional and physiological role of medium-chain triglycerides and
medium-chain fatty acids in piglets. Animal Health Research Reviews, Cambridge, v. 12, p. 83- 93,
2011.

Em leitdes em fase de pds-desmame podem ser estudados os efeitos nutricionais e
fisioldgicos dos acidos graxos e triglicerideos de cadeia média. Nesta fase ocorrem mudancas
criticas que podem resultar em um reduzido consumo de ragdes, o que pode levar a deficiéncia
de energia, além de alteracdes na morfologia intestinal, reducdo das funcdes absortivas e
composicdo da microbiota intestinal alterada. Esta alteracdo ocorre devido a reducdo das
imunoglobulinas do colostro materno com o passar dos dias de amamentacdo que junto ao
sistema imunoldgico do leitdo pouco desenvolvido pode causar perturbacdes no trato
gastrintestinal, levando a diarreias. Neste contexto, a incorporacdo de acidos graxos e
triglicerideos de cadeia média na alimentagdo dos leitGes surge para reduzir as complicacdes
associadas a fase pos-desmame nos animais (ZENTEK et al., 2011).

Tanto os acidos graxos como os triglicerideos de cadeia média possuem efeitos
metabolicos e nutricionais especificos, o que inclui rapida digestéo, absorcéo passiva e oxidacao

obrigatoria, fatores que fazem deles nutrientes de interesse particular para a nutricdo de animais
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jovens (ODLE, 1997). Os AGCM sao uma fonte rdpida de energia uma vez que sua absorcao
ocorre diretamente na corrente sanguinea e a velocidade de absor¢do destes no intestino é
similar a da glicose (FERREIRA; BARBOSA; CEDDIA, 2003). Além disso, possuem acao
antimicrobiana comprovada, assim como os demais acidos organicos, que atuam na reducao do
pH e inibem o crescimento bacteriano (VAN DAM, 2006), principalmente de Salmonella ssp.
e coliformes, afetando a composicdo da microbiota intestinal. Tal fato afeta o ganho de peso e
a conversdo alimentar do animal otimizando custos de producdo e desempenhos zootécnicos
(GRECCO, 2014).

Além disso, diante do contexto do aumento de proibi¢cBes do uso de antibidticos
promotores do crescimento e de profilaticos contra doengas entéricas em suinos, em especial
nos EUA, vem crescendo o interesse pela substituicdo destes pela insercao de diversos acidos

organicos e acidos graxos de cadeia média na dieta destes animais (VAN DAM, 2006).

2.4.2 Inulina

O grupo das frutanas divide-se em levanas, compostos ramificados e inulina. A inulina
pertencente a este grupo é um polimero linear com ligacdes glicosidicas p(2—1). E um
carboidrato largamente encontrado na natureza, servindo como carboidrato de reserva em
muitas plantas. Vérias destas plantas fazem parte da alimentacdo humana, sendo a cebola a mais
consumida entre elas. A concentracdo da inulina em cada planta depende de diversos fatores
tais como a variedade, as condicGes de estocagem e o tempo decorrido da colheita até o seu
consumo. Em fontes de inulina tais como alho, cebola e aspargo, as concentrac6es de inulina
variam de 0,3 a no méaximo 10% da massa fresca dos vegetais. Ja para vegetais como alcachofra
de Jerusalém e chicoria, essa concentracdo pode atingir 20% da massa fresca destes vegetais,
fator que os torna importantes fontes de inulina e oligofrutoses (HAULY; MOSCATTO, 2002).
As frutanas sdo classificadas de acordo com suas ligagdes glicosidicas, por exemplo, a inulina
possui unidades de B-D-frutofuranosil ligadas em (2—1) (Figura 11) (CALEFFI et al., 2015).
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Figura 11 - Estrutura quimica do monémero da inulina.
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Fonte: CALEFFI et al. Isolation and prebiotic activity of inulin-type fructan extracted from
Pfaffia glomerata (Spreng) Pedersen roots. International Journal of Biological Macromolecules,
Amsterdam, v. 80, p. 392-399, 2015.

A inulina apresenta-se como um p6 branco, amorfo, higroscépico, com odor e sabor
neutros. Possui uma solubilidade em agua de 6% a 10 °C e de 35% a 95 °C e capacidade de
formar gel quando em concentracdes acima de 30%, em um tempo de 30 a 60 minutos no
resfriamento, ou quando em concentragdes superiores a 40%, e nesses casos a formacao de gel
ocorre praticamente de forma instantanea. O gel de inulina é cremoso e semelhante a textura de
gordura (HAULY; MOSCATTO, 2002). Devido a esta textura, € utilizado como substituto da
gordura em produtos de baixa caloria além de possuir outras propriedades, como a de espessante
e possuir atividade prebidtica, de interesse particular na industria de alimentos (CALEFFI et
al., 2015).

Prebioticos sdo ingredientes ndo-digeriveis seletivamente fermentados no coélon pela
microbiota intestinal, que permitem mudancas especificas na composicao e/ou na atividade da
microbiota gastrintestinal conferindo beneficios devido ao crescimento destas bactérias
benéficas que leva ao bem-estar e saude do hospedeiro. Para ser considerado prebidtico, um
composto necessita cumprir trés requisitos: (i) resisténcia a acidez gastrica, a hidrdlise pelas
enzimas de mamiferos e absor¢do gastrointestinal; (ii) ser fermentado pela microbiota
intestinal; e (iii) estimular o crescimento seletivo e/ou atividade das bactérias do intestino
associadas a satde e ao bem-estar (GIBSON et al., 2004; MORRIS; MORRIS, 2012).

Nos suinos, em leitdes apos o0 desmame, € comum a ocorréncia de diarreia seguida pela
reducdo do crescimento do animal, aumentando a mortalidade dos leites. Com isso, 0 uso de

antibioticos na dieta justifica-se pela promocao do crescimento dos animais, porém esta pratica
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vem sendo banida em razéo da resisténcia bacteriana a antibidticos e da seguranca alimentar, o
que tem causado restricbes ao uso destes antibioticos (POZZA et al., 2010). O uso de
prebioticos, probiodticos ou a combinagéo simbiotica de ambos € uma alternativa para substituir
estes antibidticos promotores de crescimento sem que ocorra prejuizos ao animal
(RODRIGUES et al., 2013).

A utilizacdo de carboidratos fermentaveis na producdo de alimentos para suinos, e
consequentemente a insercdo destes componentes na dieta melhora a estabilidade e a
diversidade da microflora no célon (POZZA et al., 2010). Em humanos e em animais
monogastricos, as frutanas ndo podem ser digeridas por enzimas digestivas no trato intestinal
proximal. Ao invés disso, estes compostos sdo fermentados no intestino grosso ou no célon por
bifidobactérias benéficas e por bactérias produtoras de acido lactico aumentando, assim, suas
populacdes (GIBSON et al., 1995; TIENGTAM et al., 2015).

A inulina é considerada um prebidtico com fator bifidogénico uma vez que estimula o
crescimento de Bifidobacterium, Lactobacillus e Bacteroides em detrimento, por exemplo, de
E. coli e clostrideos, que sdo microrganismos patogénicos (HAVENAAR et al., 1999) além de
aumentar a absorcdo de nutrientes e minerais, estimular o sistema imune gerando bons
resultados produtivos e zootécnicos. As bifidobactérias sdo capazes de inibir microrganismos
patogénicos através de sistemas de fermentacdo. Estes microrganismos benéficos competem e
inibem o crescimento de E. coli por meio da producgéo do lactato que altera o pH intestinal.
Algumas delas sdo capazes inclusive de exercer mais de um mecanismo de inibi¢do, como a
excrecdo de substancias antimicrobianas que podem inibir o crescimento de Salmonella,
Campylobacter, Shigella e Listeria (POSSAMALI, 2010).

Além disso, outro efeito da inulina sobre a microbiota intestinal é a reducdo da excrecdo
de nitrogénio na urina e o aumento da excrecdo fecal de nitrogénio (LYNCH et al., 2007).
Segundo Rodrigues et al. (2009), tal fendmeno estd relacionado a uma reducdo da
digestibilidade do nitrogénio e o0 aumento de excrecdo de nitrogénio nas fezes esta ligado de
forma inversa com a digestibilidade e de forma proporcional com uma maior atividade
microbiana no intestino o que leva ao aumento da excre¢do do nitrogénio incorporado pelas
bactérias. Quando da avaliagdo das fezes, ndo ha presenca de inulina nestas uma vez que o
metabolismo desta por fermentacao, que ocorre no colon através das bactérias anaerobias, é
praticamente completo e esta € fermentada em &cidos graxos de cadeia curta, acido lactico e
gases, dentre estes hidrogénio, metano e didxido de carbono (RIZKALLA et al., 2000).
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Em estudo sobre leitdes na fase de creche, crescimento e terminagéo, Junqueira et al.
(2009) testaram antibioticos, prebioticos, probidticos e simbidticos e observaram que o maior
desempenho do animal em relacdo ao ganho de peso se deu por aqueles tratados por compostos
simbioticos, e que os tratados com prebidticos ou probidticos também apresentaram melhor
desempenho em relagdo aos que ndo receberam tratamento ou que foram tratados por
antibioticos. Tais resultados indicam uma possibilidade de substituicdo dos antibidticos

promotores de crescimento por tratamentos com simbioticos, prebioticos ou probidticos.

2.4.3 Lactose

A lactose ¢ um carboidrato e contribui para o desenvolvimento de mamiferos. E
classificada, mais especificamente, como um dissacarideo, sendo encontrada no leite de forma
livre, principalmente. A lactose (Figura 12) é formada por D-glicose e D-galactose e é
necessario que ocorra sua hidrélise formando os monossacarideos para que estes sejam
absorvidos no intestino delgado e, assim, seja utilizada como fonte de energia pelo organismo.
Além disso, € um carboidrato importante, pois estimula a absorcdo e a retencdo de célcio no
intestino. Sua hidrdlise ocorre somente no intestino delgado onde se encontra a enzima
responsavel pela sua quebra, denominada lactase (DAMODARAN; PARKIN; FENNEMA,
2010).

Figura 12 - Férmula estrutural da lactose.

CH,OH OH

Q
HO O

OH
OH

Fonte: DAMODARAN, S.; PARKIN, K. L.; FENNEMA, O. R. Quimica de alimentos de
Fennema. 4. ed. Porto Alegre: Artmed, 2010.

Na criacdo de leitbes, a lactose € considerada uma importante fonte de energia para os
animais ap6s o0 nascimento destes uma vez que apresentam baixas reservas de gordura e pouca
capacidade para reter calor (BERTOL; SANTOS FILHO; LUDKE, 2000). Apéds a quebra da
lactose, a maior parte da galactose absorvida na digestdo é utilizada para reposicdo do
glicogénio hepatico enquanto a maior parte da glicose absorvida na digestdo passa pelo figado

sem que ocorra absorcdo, ficando disponivel como fonte de energia para tecidos, por exemplo,
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0 cérebro, e para corrigir possiveis casos de hipoglicemia que venham a ocorrer no organismo
do animal (BIRD; HARTMANN, 1994).

A lactose vem sendo utilizada na composicdo de racBes para leitdes que passaram
recentemente pela desmama. Nesta fase os leitGes deixam de receber dieta liquida e comegcam
a receber racdo solida. Esta alteracdo na dieta influencia nas alteracGes das vilosidades do trato
intestinal do animal e isto provoca uma queda no desempenho devido a redugdo do consumo
(MOLINO; BALBINO, 2010). Assim, a lactose utilizada em racGes acaba agindo na
manutencdo da integridade da mucosa do intestino delgado (PIERCE et al., 2005), agindo
inclusive como prebidtico além de possuir efeitos anti patogénicos (BOEHM; STAHL, 2007).
A lactose é facilmente fermentada em acido latico pelo leitdo recém-desmamado devido a
presenca de lactobacilos. Esta producdo de &cido latico pode retardar a multiplicacdo de
patdgenos no trato intestinal, provocando uma melhora da satde gastrointestinal (PIERCE et
al., 2007).

2.4.4 Alfa-tocoferol

O termo vitamina E € utilizado para denominar uma familia que consiste em oito
estruturas quimicas semelhantes. Os quatro tipos de tocoferol consistem de um anel de
cromanol que possui diferentes padrdes de substituicdes de grupos metila nas posigdes 5, 7 e 8,
representando a, 3, d e v, além de possuir uma cadeia lateral com 16 carbonos saturados como
pode ser visto na Figura 13 e as substituicdes bem como suas atividades antioxidantes
relacionadas na Tabela 4. Os tocoferois apresentam trés centros quirais nos carbonos 2, 4’ ¢ 8’
e 0s isdmeros que ocorrem naturalmente possuem configuragdo R nas trés posi¢des. Todas estas
moléculas de tocoferol apresentam atividade antioxidante embora o alfa-tocoferol seja a forma
mais ativa quimica e biologicamente. As demais formas de vitamina E que ocorrem
naturalmente (B-, 6- ¢ y- tocoferol) ndo contribuem para atender os requisitos como vitamina E
no organismo, pois, embora sejam absorvidas, estas formas ndo podem ser convertidas em alfa-
tocoferol pelos seres humanos e elas ndo sdo reconhecidas pela proteina responsavel pelo
transporte de alfa-tocoferol no figado (SCHNEIDER, 2005; DAMODARAN; PARKIN;
FENNEMA, 2010).
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Figura 13 - Estrutura quimica genérica dos tocoferois.

Fonte: SCHNEIDER, C. Chemistry and biology of vitamin E. Molecular Nutrition & Food
Research, Weinheim, v. 29, p. 7-30, 2005.

Tabela 4 - Substitui¢des do grupo metila na molécula de tocoferol e atividade antioxidante para
cada tipo de tocoferol.

Tocoferol R1 R2 Atividade antioxidante (%)
o- CHs CHs 100
B- CH3 H 8
d- H CHs 68
y- H H 28

Fonte: SCHNEIDER, C. Chemistry and biology of vitamin E. Molecular Nutrition & Food
Research, Weinheim, v. 29, p. 7-30, 2005.

Na producdo animal, a oxidacdo lipidica é um dos fatores determinantes no
armazenamento de carnes e derivados. No processo de transformacdo do masculo em carne,
um fator importante é a capacidade antioxidante das células que evitam que ocorra a oxidacdo
e consequentemente a perda da qualidade da carne devido a perda da capacidade de retencéo
de 4gua e modificacGes na textura e no sabor do produto. Com isso a indUstria vem utilizando
aditivos para evitar essa perda de qualidade. Porém, cada dia mais existe a tendéncia da
substituicdo dos aditivos por compostos naturais. Neste contexto, ocorre o estudo da adi¢do da
vitamina E na dieta dos animais em substituicdo aos aditivos, tendo tal nutriente funcéo
antioxidante na carne (SOUZA et al., 2007).

A vitamina E, quando incorporada na dieta animal, se deposita nas membranas celulares,
mostrando maior eficiéncia na prevencdo de oxidacdo de lipidios em relacdo a qualquer outro
tipo de antioxidante (MORRISSEY et al., 1998), melhorando a estabilidade da carne e sua vida
de prateleira devido aos seus efeitos na oxidacédo lipidica (REY et al., 2004). Além disso, 0
referido antioxidante pode reduzir a perda por gotejamento e melhorar a cor de cortes de carnes
suinas, além de proteger acidos graxos mono e poli-insaturados e o colesterol contra processos
oxidativos. Dietas contendo vitamina E em suinos mostraram melhora no ganho de peso, na
conversao alimentar, reducéo da espessura do toucinho e aumento da quantidade de carne magra

(SOUZA et al., 2007). Um fator que favorece a acdo da vitamina E é a sua combinagdo com
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acido ascorbico na dieta dos suinos, melhorando todos o0s processos citados acima
(MORRISSEY et al., 1998).

A necessidade de vitamina E no suino em fase final de crescimento é de 11 mg/Kg de
racdo, mas o efeito antioxidante € observado quando suplementada a vitamina em niveis
superiores, de 100 a 200 mg/Kg de racdo, fator que aumenta a vida de prateleira da carne
(SILVA et al., 2013).

2.4.5 Suplementos de ferro: importancia e influéncia de sua administracdo via oral e
intravenosa no bem-estar de leitdes

O ferro é um elemento essencial ao crescimento celular, transporte de oxigénio e na
ocorréncia do metabolismo oxidativo. Ingestdo insuficiente, absorcdo inadequada ou a perda
excessiva de ferro sdo as principais causas de anemia ferropriva, que ocorre pela deficiéncia em
ferro (SILVA, 1994). Os sais ferrosos sdo eficientes no processo de correcdo de hemoglobina
e normalizacdo de estoque de ferro no organismo, além de possuir rapida absorcdo. A
quantidade de ferro elementar nos sais ferrosos varia de um para outro, por exemplo, o sulfato
ferroso possui 20%, o fumarato ferroso, 33% e o gluconato ferroso, 12% de ferro elementar
(CANCADO; LOBO; FRIEDRICH, 2010).

Em leitdes criados sob confinamento ocorrem quadros de anemia ferropriva devido a falta
de acesso dos animais recém-nascidos a terra, uma importante fonte de ferro. Os fatores
principais que causam a deficiéncia em ferro nos leitbes séo a baixa transferéncia de ferro da
mée por meio da placenta e do leite e a baixa reserva de ferro ap6s o nascimento influenciando
no desempenho do animal (COALHO et al., 2010). Ao nascer, a principal reserva de ferro do
leitdo é hepatica e esta reserva € utilizadas pelo organismo do animal para o atendimento da alta
necessidade nutricional para biossintetizar a hemoglobina, porém esta reserva se esgota
rapidamente, em torno de cinco dias (BERTECHINI, 2006), causando anemia ferropriva, o que
deixa os animais apaticos, com a cabeca e as palpebras caidas, as orelhas e a cauda moles e
pode levar a morte (VIOLA, 2003).

A necessidade diaria de ferro para leitBes é estimada em torno de 5— 10 mg/dia nas primeiras
semanas de vida do animal. O leite materno fornece apenas 1 mg de ferro, 0 que representa
apenas 10 — 20% da necessidade diaria, sendo que o restante deve ser mobilizado dos depositos
de ferro do organismo. Assim, os leitdes que possuem o leite materno como Unica fonte de ferro
ficam susceptiveis a anemia (ALMEIDA et al., 2007). Os suinos precisam absorver

aproximadamente 40 mg de ferro por Kg de peso ganho para manter o nivel normal de
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hemoglobina, equivalente a 100 g/L (EGELI; FRAMSTAD, 1999). Sabe-se que 0 suino possui
um crescimento extremamente rapido em relacdo a outras espécies, tendo seu peso
quadruplicado em um espaco de trés semanas (ALMEIDA et al., 2007).

A absorcdo e biodisponibilidade do ferro sdo afetadas por diversos fatores: idade, animais
mais novos assimilam o ferro melhor que animais mais velhos; a forma ou o estado em que o
ferro se encontra, sendo a forma ferrosa melhor absorvida que a forma férrica; a dosagem e a
presenca de outros nutrientes dos componentes da dieta alimentar (ANDERSON; EASTER,
1999). O ferro é absorvido pelas células da mucosa epitelial duodenal. A forma ferrosa é a mais
sollvel e a mais indicada para ser utilizada como suplemento deste mineral. Sua maior absorcao
ocorre quando existe maior demanda do microelemento, assim, como os leitdes recém-nascidos
possuem maior caréncia de ferro, sua taxa de absorcdo € maior nesta fase diminuindo nas fases
posteriores. LeitGes neonatos assimilam cerca de 99% do ferro da dieta enquanto adultos
assimilam cerca de apenas 12% (BERTECHINI, 2006).

A importancia da suplementacédo para suinos aumentou devido a diversos fatores tais como:
o melhoramento genético, resultando em animais com maior velocidade de ganho de peso;
leitegadas numerosas e alta precocidade; a retirada ou reducdo do uso de farinhas de origem
animal nas racGes devido a problemas com doencas; a utilizagdo de racbes com ingredientes
vegetais que sdo pobres em minerais. Existem varias alternativas para evitar a deficiéncia em
ferro. Uma dessas alternativas é o uso de ferro injetavel em leit6es neonatos (COALHO et al.,
2010). Segundo Bertechini (2006), a administracdo de doses de 100 mg de ferro por injecao
intramuscular no 3° e 11° dia de vida do leitdo é uma das alternativas de suplementacédo de
ferro. Esta é considerada a maneira mais segura de garantir o suprimento de ferro, sendo
possivel aplicar uma dose de 200 mg de uma vez sO, porém esta técnica implica em maior
injaria no tecido, que pode ser percebida apOs o abate e maior estresse aos animais uma vez que
a pratica provoca intensa dor no local de aplicacdo. Assim, se torna importante o
desenvolvimento de novas técnicas de suplementacdo de ferro que garantam além de boa
absorcéo do mineral, 0 bem-estar do animal.

Assim, diante de todo o contexto acima citado, torna-se importante o estudo da produgéo
de géis carregados de emulsdo, contendo acidos graxos de cadeia média benéficos a microbiota
intestinal dos leitbes, bem como da adicdo de diversos nutrientes, tais como inulina como
componente prebidtico que possui influéncia benéfica na microbiota intestinal dos animais e do
alfa-tocoferol que possui a¢do antioxidante influenciando na qualidade da carne, além de todos

esses nutrientes melhorarem os desempenhos zootécnicos. Assim, diante da formulacéo de um
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produto contendo todos estes beneficios, se faz necessario o estudo e realizacdo de testes
preliminares para decidir quais seriam os principais componentes lipidicos, além de estudos
para determinacao de seus parametros de producao, concentracdo dos componentes que 0 irdo
formar bem como sua caracterizacao reoldgica e microbioldgica e seu comportamento ao longo

do armazenamento e distribuicéo.
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3 OBJETIVOS

O objetivo principal da presente Dissertacdo de Mestrado foi o desenvolvimento e a
caracterizacdo de géis polissacaridicos carregados de emulsdo, enriquecidos com diversos
nutrientes, tais como acidos graxos de cadeia média (acido laurico e acido caprilico), fumarato
ferroso, lactose, inulina e alfa-tocoferol, benéficos a saude e ao desenvolvimento de leitdes
neonatos.

Assim, para que o objetivo geral citado fosse alcangado, o presente projeto teve os seguintes

objetivos especificos:

(1) Definicdo da intensidade de agitacdo, um parametro de producédo das emulsdes;

(i) Definicdo dos componentes tais como lipidios e tensoativos a serem utilizados na
producdo das emulsdes;

(i) Concentracéo e influéncia de componentes nas emulsdes, tais como nutrientes como
lactose, inulina e alfa-tocoferol;

(iv)  Condicdes de estocagem e submissao dos géis carregados de emulséo a condigdes
extremas de temperatura;

v) Caracterizacdo reoldgica dos géis carregados de emulsao;

(vi)  Estabilidade fisico-quimica e microbioldgica dos géis carregados de emulsao.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAIS

Para producdo das emulsfes, foram utilizados 6leo de babacu (Jacy Fragrancias, Santa
Barbara d"Oeste, SP, Brasil), acido palmitico (Dinamica, Diadema, SP, Brasil), &cido caprilico
(Synth, Diadema, SP, Brasil), acido laurico (Industria Quimica Anastacio, Leopoldina, SP,
Brasil) e oleina vegetal (Almad, Diadema, SP, Brasil). Os tensoativos utilizados foram
polisorbato 20 (Tween 20, Synth, Diadema, SP, Brasil), polisorbato 60 (Tween 60, Sigma-
Aldrich, St. Louis, MO, EUA), polisorbato 80 (Tween 80, Synth, Diadema, SP, Brasil). Goma
xantana (Danisco, Cotia, SP, Brasil) foi utilizada como agente espessante e benzoato de sodio
(Synth, Diadema, SP, Brasil) como agente antimicrobiano e antifingico. Os nutrientes
utilizados foram alfa-tocoferol (Sigma-Aldrich,St Louis, MO, EUA), inulina (Frutafit®, 1Q,
Sensus, Roosendaal, Holanda), lactose (Lynn Proteins, Inc., Granton, W1, EUA) e edulcorante
(AG Sweet, Agroceres, Rio Claro, SP, Brasil).

Para a producdo de géis polissacaridicos foi utilizada goma xantana (Danisco, Cotia, SP,
Brasil), goma guar (Exodo Cientifica, Hortolandia, SP, Brasil), hidroxipropilmetilcelulose
(HPMC) (Colorcon do Brasil Ltda, Cotia, SP, Brasil), goma locusta (Viscogum™ LBG,
Cargill, Sdo Paulo, SP Brasil) e fumarato ferroso (Reagen, Rio de Janeiro, RJ, Brasil).

Durante todo o trabalho foi utilizada 4gua deionizada ultrapurificada, obtida de sistema de
purificacdo Direct Q3 (Millipore, Billerica, MA, EUA).

4.2 METODOS
O fluxograma das acgdes realizadas para a escolha da melhor formulacéo de gel carregado,

desde os testes preliminares até a formulacdo escolhida pode ser observado na Figura 14.
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Figura 14 - Fluxograma de acOes realizadas para determinacdo de formulagdes.
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Legenda:
ROT = Razédo Oleo-Tensoativo
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Primeiramente, foram realizados testes preliminares para producdo de emulsdes contendo

diferentes formulacdes e produzidas por diferentes intensidades de agitacdo, conforme

mostrado na Tabela 5:

Tabela 5 - Formulages utilizadas na producdo das emulsdes.

*continua

Formulacgéo de
microparticulas

lipidicas

Fase lipidica

% (m/m)

Tensoativo (s)
% (m/m)

Goma xantana
% (m/m)

Intensidade de

agitacdo (rpm)

(1)

2% Oleo de
babacu
2% acido

palmitico

4% Tween 20

0,20

18000

(@)

2% oleina
vegetal
2% acido

palmitico

2,6% Tween 60
1,4% Span 80

0,05

18000

3)

2% Oleo de
babacu
2% acido

palmitico

4% Tween 80

0,05

15000

(4)

2% oleina
vegetal
2% acido

palmitico

2,6% Tween 80
1,4% Span 80

0,05

15000

()

2% Oleo de
babacu
2% acido

palmitico

4% Tween 80

0,10

18000

(6)

2% oleina
vegetal
2% acido

palmitico

2,6% Tween 80
1,4% Span 80

0,10

18000




Tabela 5 - Formulagdes utilizadas na produgédo das emulsdes.
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*conclusao

()

2% 6leo de

babacu
2% acido

palmitico

4% Tween 80

0,20

18000

(8)

2% oleina
vegetal
2% &cido

palmitico

2,6% Tween 80
1,4% Span 80

0,20

18000

©)

2% acido
laurico
2% &cido

caprilico

4% Tween 20

0,20

18000

(10)

2% O6leo de

babacu
2% acido

caprilico

4% Tween 20

0,20

18000

(11)

2% O6leo de

babacu
2% acido

laurico

4% Tween 20

0,20

18000

Fonte: Propria autoria.

Para a producdo das emulsdes, a metodologia utilizada foi adaptada de Silva et al. (2014).

A fase oleosa foi composta pelos diferentes lipidios e a fase aquosa por dgua e tensoativo(s),

com excecdo do Span 80 que foi adicionado a fase oleosa. A fase aquosa adicionou-se também

0,02% de benzoato de sodio, um agente antimicrobiano. Ambas as fases foram colocadas em

banho-maria (banho MA-127, Marconi, Piracicaba, SP), a 73 -C. Ao estabilizar a temperatura

das fases, a fase aquosa foi adicionada a fase oleosa e entdo a mistura foi submetida a ultra-

agitacdo (Ultraturrax T25, IKA, Staufen, Alemanha) durante 5 minutos. A emulsdo foi entdo

resfriada em banho-maria na temperatura de 7 -C, sob agitacdo mecanica de aproximadamente

240 rpm, quando foi adicionada a goma xantana nas concentracdes definidas para cada

formulacdo. A agitacdo da emulsdo cessou ao atingir 20 °C, e entdo as amostras foram

acondicionadas a temperatura ambiente.
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Apb6s a escolha das emulsdes mais estaveis, as formulagbes foram testadas em
concentragfes maiores de lipidios, sendo este aumento para 6 e 8% de lipidios na proporcao
Oleo/tensoativo de 1:1. Além disso, a concentracdo de goma xantana a ser utilizada foi
aumentada para 0,3% (m/m), concentracdo que promoveu maior estabilidade ao sistema. A
seguir, com a escolha das emulsfes mais estaveis contendo 8% de lipidios, foi testada a reducao
da intensidade de agitacdo, uma vez que é um parametro importante em termos do
escalonamento do processo. Na etapa subsequente, as emulsées foram produzidas em
intensidades de agitacdo de 18000 e 15000 rpm.

As emulsdes produzidas foram analisadas visualmente e foram determinados o didmetro
médio e a distribuicdo de tamanho das goticulas por difracéo a laser. Para esta analise, uma gota
de emulséo foi dispersa em agua deionizada e o tamanho foi medido no equipamento (SALD-

201V, Shimadzu, Kyoto, Japdo). As analises foram realizadas em triplicata.

4.2.2 Reducdo da concentracdo de tensoativo e aumento da concentracdo de
lipidios

A reducdo da concentracdo de tensoativos, que anteriormente era utilizada na ROT (razdo

6leo:tensoativo) 1:1 foi também avaliada. A influéncia da concentracdo de tensoativo nos

valores de ROT de 1:0,5; 1:0,75 e 1:1 nas amostras 9 e 10, contendo 10, 15 e 20% de 6leo,

como mostra a Tabela 6, foi verificada em termos de didmetro médio hidrodindmico e

distribuicdo do tamanho das gosticulas como descrito no item 5.2.1.

Tabela 6 - Concentragdes de lipidios e razdes 6leo:tensoativo (ROT) testadas.

Formulacéo de o
Concentracéo lipidios

microparticulas Fase lipidica ROT
o % (m/m)
lipidicas
acido laurico
9) 10,15e 20 (1:0,5); (1:0,75); (1:1)

acido caprilico

o0leo de babacu
(10) o . 10, 15e 20 (2:0,5); (2:0,75); (1:1)
acido caprilico

Fonte: Propria autoria.

4.2.3 Adicdo de nutrientes na formulacgéo (inulina, lactose e alfa-tocoferol)
Apos a definicdo da melhor concentragdo lipidica nas emulsfes, bem como o melhor

valor de ROT foi necessario adicionar os demais nutrientes da formulagdo, a saber: inulina,
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lactose e alfa-tocoferol. A adi¢éo do alfa-tocoferol foi estudada em concentracdo de 0,5%
(m/m), a adi¢do da inulina foi estudada em concentracOes de 1, 2 e 3% (m/m) e a adicdo de
lactose foi estudada em concentracGes de 1, 2, 3 e 4% (m/m) no produto. Tais concentragdes
foram consideradas em relacdo a formulacdo final dos géis carregados de emulsdo. Para a
inulina, o calculo foi realizado considerando-se a pureza do produto (aproximadamente 80%
(m/m)), sendo também constituida de frutose e glicose. Assim, as concentracdes de nutrientes
adicionadas a emulsdo para que apresentassem as concentracdes acima citadas no produto final
foram corrigidas e estdo mostradas na Tabela 7.

Tabela 7 - Concentragdes utilizadas de inulina, lactose e alfa-tocoferol (valores corrigidos para

a concentracdo no produto final - gel carregado de emulséo).
Concentragdo de nutrientes (% - m/m)

Nutriente 05 1 2 3 4
Inulina - 1,43 2,86 4,29 -
Lactose - 1,15 2,3 3,45 4,6

Tocoferol 0,57 - - - -

Fonte: Propria autoria.

4.2.4 Caracterizacdo da emulsdo por microscopia 6tica de fluorescéncia

Para a analise de microscopia de fluorescéncia da emulsdo, a metodologia foi adaptada
de Abhyankar et al. (2014), na qual a fase oleosa foi corada com corante vermelho do Nilo. A
solucgéo de corante foi preparada em solvente etanol na concentracdo de 1 mg de corante por 1
mL de etanol. A solucdo de corante foi adicionada a fase lipidica antes da ultra-agitacdo em
uma concentracgdo de 10 pL de solugdo vermelho do Nilo em etanol para cada grama de lipidio.
Assim, para a analise de microscopia dtica de fluorescéncia foi adicionado 100 pL de solugao
vermelho do Nilo para 10 g de lipidio. A anélise foi realizada em microscépio Zeiss Axioplan
2 (Carl Zeiss Microscopy, LLC One Zeiss Drive Thornwood, NY, EUA) em magnitude de 40x
com fonte de luz fluorescente HBO 100, no Laboratério de Oncologia Comparada e
Translacional (LOCT/ZMV) na Faculdade de Zootecnia e Engenharia de Alimentos da
Universidade de S&o Paulo (FZEA/USP).

4.2.5 Testes preliminares para producdo dos géis de polissacarideos
Para a producdo dos géis polissacaridicos foram estudadas diferentes concentragdes de
goma guar (GG) e goma xantana (GX) e concentracdes fixas de hidroxipropilmetilcelulose
(HPMC) e goma locusta (GL) de 1 e 0,6%, respectivamente. A quantidade de ferro foi fixada
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em 9,09% de fumarato ferroso (porcentagem necessaria para a obtencdo de um produto final
contendo 3% em ferro, uma vez que o fumarato ferroso possui em sua férmula uma
concentracdo de 33% de ferro). As concentracdes de goma guar, goma xantana, HPMC e goma

locusta variaram de acordo com a Tabela 8.

Tabela 8 - FormulagGes testadas na producéo de géis de polissacarideos contendo fumarato ferroso.

Gel Goma guar Goma xantana HPMC Goma locusta
(% m/m) (% m/m) (% m/m) (% m/m)

A 1 1 1 0,6

B 1,2 0,8 1 0,6

C 1,4 0,6 1 0,6

D 2 1 1 0,6

E 2,2 0,8 1 0,6

F 2,4 0,6 1 0,6

Fonte: Propria autoria.

Para a producéo dos géis, a 4gua deionizada e o fumarato ferroso foram levados a banho-
maria (MA-127, Marconi, Piracicaba, SP, Brasil) até que a temperatura atingisse 60 °C. A
seguir, as gomas foram adicionadas lentamente a solucdo de fumarato ferroso sob agitacdo
mecanica de 250 rpm, durante 3 minutos, em agitador mecanico (RW 20 Digital, IKA,
Campinas, SP, Brasil), com impelidor tipo ancora de 5 cm de diametro.

Apos a definicdo da melhor formulacdo de gel a ser utilizado (escolha realizada através do
aspecto visual, ou seja, foram escolhidos para a incorporacdo da emulsdo) foi realizada a
producdo dos géis carregados de emulsdo, em que a fase aquosa do gel foi completamente

substituida por emulséo.

4251  Testes de estabilidade térmica dos géis

A estabilidade térmica dos géis carregados foi analisada em temperatura ambiente, bem
como em temperaturas de até 50 °C (temperatura que pode ser atingida em um caminhdo no
transporte do produto).

As amostras foram submetidas ao estresse térmico em banho-maria a 40 e 50 °C (MA-
127, Marconi, Piracicaba, SP, Brasil). Inicialmente as amostras foram submetidas a temperatura
durante uma hora, logo apds, mantidas em temperatura ambiente e observadas. Entdo, as
amostras foram submetidas & mesma temperatura durante duas horas e apos, mantidas em

temperatura ambiente durante uma hora e observadas; a seguir, finalmente, foram submetidas
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ao estresse térmico na mesma temperatura durante mais 3 horas, retiradas, e entdo deixadas por

uma hora em temperatura ambiente, e a seguir observadas.

4.2.6 Quantificacdo da energia bruta dos géis carregados de emulsido por bomba
calorimétrica
A andlise de quantificacdo de energia foi realizada para se determinar o valor energético do
gel carregado. Assim, o gel carregado de emulsdo foi analisado apo6s ser produzido com a
formulacdo da Amostra 9, ou seja, 10% de lipideos (acido laurico, acido caprilico e tween 20),
0,5% de tocoferol, 2% de inulina e 4% de lactose. A amostra foi escolhida devido aos resultados
obtidos durante os ensaios de estabilidade da emulsdo e estabilidade térmica, bem como ao
perfil de acidos graxos saturados.
As amostras foram inicialmente congeladas durante 24 horas e a sequir liofilizadas (Terroni
LC 1500, Sao Carlos, SP, Brasil) durante 48 horas para facilitar a manipulagdo das amostras
durante a anélise.
A determinacdo da energia bruta foi realizada em bomba calorimétrica conforme descrito

por Silva (1981). As analises foram realizadas em triplicata.

4.2.7 Atividade de 4gua
A atividade de 4gua das amostras foi medida em equipamento AqualLab CX-2, Decagon
(Pullman, WA, EUA), em triplicata.

4.2.8Microscopia confocal a laser

As analises de microscopia confocal a laser foram realizadas segundo a metodologia de
Abhyankar et al. (2014). Os polissacarideos foram corados com o corante isotiocianato de
fluoresceina (FTIC), em que a solucdo foi preparada na concentracdo de 1 mg/mL de DMSO,
e os polissacarideos corados seguindo a proporcdo de 0,1 mL da solugdo de FTIC em DMSO
para cada 2 mL de amostra de gel; a fase lipidica foi corada com o corante vermelho do Nilo,
na concentracdo de 1 mg/mL de etanol, e os lipidios foram corados no momento da producéo
da emulsdo na proporcao de 10 uL de solugdo de vermelho do Nilo para cada grama de lipidio.
A analise foi realizada em microscopio invertido LSM780-NLO Zeiss (Carl Zeiss Microscopy,
LLC One Zeiss Drive Thornwood, NY, EUA), no Instituto Nacional de Fotonica Aplicada a
Biologia Celular (INFABIC) na Universidade Estadual de Campinas (UNICAMP). Os

comprimentos de onda utilizados foram os seguintes: para o FTIC, excitacdo a 488 nm, e
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emisséo na faixa de 493-543 nm; e, para o vermelho do Nilo, excitagéo a 543 nm e emisséo na
faixa de 551-655.

4.2.9 Analises reologicas
As andlises reologicas foram realizadas em cisalhamento oscilatorio nas amostras de geéis
polissacaridicos ndo-carregados contendo fumarato ferroso e nos géis polissacaridicos
carregados contendo fumarato ferroso, emulsdes, alfa-tocoferol, inulina e lactose. As analises
foram realizadas em redmetro rotacional (AR 2000, TA Instruments, New Castle, DE, EUA),
com geometria de placas paralelas de 40 mm e gap de 100 um. Inicialmente, foi determinado o
intervalo de viscoelasticidade linear (RVL) e as amostras foram caracterizadas por ensaios de

varredura de frequéncia e de temperatura.

4.2.9.1 Determinacéo da regido de viscoelasticidade linear (RVL)

A determinagdo da regido de viscoelasticidade linear (RVL) foi realizada nas
temperaturas de 25 e 60 °C. Para esta determinacdo, apos a adi¢cdo da amostra de gel, foi fixado
um tempo de 10 minutos antes que a analise fosse iniciada para que ocorresse a relaxacdo das
tensdes. A deformacéo variou de 0,1 a 100 %, a frequéncia foi fixada em 1 Hz e os valores dos
modulos dinamicos (G’: médulo de elasticidade e, G”: modulo de perda) foram registrados. Na
regido de viscoelasticidade linear (RVL), os valores de G’ ¢ G” sdo independentes da
deformacéo. A partir desta regido, G’ e G” passam a apresentar dependéncia com a deformagéo,
e passam a variar deixando de ser constantes. Assim, a RVL permite medir o maximo valor de
deformacé@o em que nédo ocorre a quebra nem a alteracdo na estrutura do material em estudo.
Este valor de deformagdo serd fixado como o valor maximo em que G’ e G” se mantém

constantes e serd utilizado nos testes de varredura de frequéncia e temperatura, respectivamente.

4.2.9.2  Ensaios de varredura de frequéncia
Os ensaios de varredura de frequéncia, 0,1 a 10 Hz, foram realizados para avaliar a
dependéncia dos médulos de armazenamento (G’) e de perda (G”) de energia com a frequéncia
na temperatura de 25 °C. Ap0s a varredura de deformacao, foi escolhido e fixado um valor de

deformacéo na regido de viscoelasticidade linear de acordo com cada amostra analisada.
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4.2.9.3 Ensaios de varredura de temperatura
A varredura de temperatura foi realizada para analisar a dependéncia dos modulos
dindmicos da amostra no intervalo de temperatura de 25 a 60 °C, dentro da RVL, variavel de
acordo com a amostra na temperatura de 60 °C e frequéncia de 1 Hz. Foram realizadas rampas
de aquecimento e de resfriamento a uma taxa de 2 °C/min. Para a rampa de resfriamento, o

mesmo protocolo foi realizado, porém com a temperatura variando de 60 a 20 °C.

4.2.10 Estudo de estabilidade dos géis carregados de emulsdo durante a estocagem

4.2.10.1 Avaliagéo dos valores de pH
Os valores de pH das amostras foram medidos ao longo de 91 dias de armazenagem, em

intervalos de 7 dias, em pHmetro (UB-10, Denver Instruments, Arvada, Colorado, USA).

4.2.10.2 Determinacdo de parametros colorimétricos
As anélises de colorimetria instrumental foram realizadas em colorimetro (MiniScan
XEO0020Plus, HunterLab, Sunset Hills Road, Reston, VA, USA). Foram utilizados os seguintes
parametros de leitura: iluminante D65 e angulo de visdo com abertura de 10° e o sistema CIE
(Commission Internationale de I’Eclairage). Os parametros L*a*b* obtidos foram utilizados
no célculo do valor de croma (C*ab) e diferenca total de cor (TCD). Estes célculos foram

realizados de acordo com as Equac0es 2, e 3, respectivamente.

Para obtencao do valor de croma a Equacéo (2) foi utilizada

Crap=+(a®)?+ (b»)? (Equagio2)
em que:
- C*ap = croma (saturacdo da cor)
- b* = cromaticidade no eixo variando do amarelo/ azul

- a* = cromaticidade no eixo variando de vermelho verde

Por sua vez, a diferenca total de cor (TCD) foi calculada pela Equagéo (3):

TCD = (L * =L %)? + (ax—ax)? (b*—bx)*  (Equago 3)

em que:

Lo*, ao™ e bo* sdo os parametros obtidos no dia zero de estocagem
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L", a* e b* sdo os pardmetros obtidos no dia de amostragem

4.2.10.3 Avaliacéo da estabilidade microbioldgica dos géis

As andlises microbioldgicas foram realizadas durante o periodo de 120 dias de
armazenagem dos geis carregados na temperatura de 25 °C. Foram realizadas contagens de
fungos filamentosos (bolores) e ndo-filamentosos (leveduras).

Para o preparo das amostras foram pesadas aliquotas de 10 gramas do gel carregado de
emulsdo e este foi adicionado em 90 mililitros de &gua peptonada 0,1%. A solucdo foi
homogeneizada e as diluigdes foram estudadas na faixa de 10 a 10°. O meio de cultivo
utilizado foi o &gar Batata Dextrose (BDA) acidificado com acido tartarico 10%. O meio de
cultivo foi adicionado as placas de petri e, quando solidificado, foi pipetado 0,1 mL de cada
diluicdo nas placas. O indculo adicionado as placas contendo o meio de cultivo foi espalhado
através de uma alca de Drigalsky. Entéo, as placas foram acondicionadas em BOD (MA-415,
Marconi, Piracicaba, S&o Paulo, Brasil) a 25 °C durante 5 dias, quando ocorreu a contagem das
col6nias de bolores e leveduras. Os resultados obtidos foram multiplicados pelos valores das
diluicdes. As analises foram realizadas em triplicata e os resultados foram expressos em UFC/g
(SILVA, 2010).

4.3 Analise estatistica dos dados
Os dados obtidos nos experimentos foram submetidos ao procedimento ANOVA e teste

de Tukey, ao nivel de 95% de significancia, utilizando-se o software Assistat 7.7 beta.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Testes preliminares para producao das emuls@es e géis carregados
Os testes iniciais para a producdo das emulsGes foram realizados a partir de onze
formulacGes distintas, mostradas na Tabela 5. Os resultados de distribuicdo de tamanho de
goticulas obtidos a partir destas formulagcdes sdo apresentados na Figura 15. Os resultados
referentes as amostras 2, 7, 8 e 11 ndo aparecem no gréafico, pois ap6s a produgdo apresentaram
consisténcia solida ou separacdo de fases, conforme ilustrado na Figura 16.

Figura 15 - Curvas de distribui¢do de didmetro hidrodindmico de goticula das emulsdes, no dia
zero, produzidas de acordo com as formulacdes descritas na Tabela 5.
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Diémetro hidrodinamico (um)

Fonte: Propria autoria.
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Figura 16 - Aspecto visual das emulsdes a) 1,3,4,5e6;b)2,c) 7,d) 8,e) 9,f) 10 e g) 11, no
dia zero, produzidas de acordo com as formulacdes descritas na Tabela 5.

d)

Fonte: Prépria autoria.

A partir dos resultados apresentados nas Figuras 15 e 16, foi possivel selecionar as
melhores formulagGes de emulsdes para o prosseguimento do projeto. Assim, as amostras
selecionadas para os estudos posteriores foram: amostra 1 (6leo de babacu, acido palmitico e
tween 20), amostra 5 (0leo de babacu, acido palmitico e tween 80), amostra 9 (acido laurico,
acido caprilico e tween 20) e amostra 10 (6leo de babacu, &cido caprilico e tween 20), uma vez
que apresentaram didmetros médios variando entre 1 e 10 um, e também apenas uma populagéo

de gotas como pdde ser observado na Figura 15.
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Apos a escolha das formulagGes mais estaveis, foi avaliada a possibilidade do aumento da
concentracdo de lipidios nas emulsdes, e as curvas de distribuicdo de tamanho de gotas das
emulsdes estdo mostradas na Figura 17. Para a amostra 1 (Figura 17a), 0 aumento na
concentracdo de 6leo melhorou a distribui¢do de tamanho de gota quando em uma concentracdo
de 8% enquanto em uma concentracao de 6% a distribuicdo mostrou-se heterogénea, com uma
populacdo contendo diversos tamanhos de gota, fator que pode levar & desestabilizacdo do
sistema ao longo da vida de prateleira. Na amostra 5 (Figura 17b), o aumento da concentracdo
de 6leo de 4 para 6% originou a formacéo de uma pequena segunda populacao, enquanto a 8%
0 sistema se mostrou altamente polidisperso. J& nas amostras 9 e 10 (Figuras 17c e 17d) o
aumento na concentracdo de 6leo ndo influenciou a distribuicdo do tamanho de gota, pois 0s
sistemas emulsionados se mantiveram com distribuicdes de tamanho de gota homogéneas,
uniformes, contendo apenas uma populagéo cujo diametro variou de 1 a 7 pm.

Figura 17 - Influéncia do aumento da concentracéo de lipidios de 4% para 6 e 8% no didmetro
hidrodinamico de gota para as emulsdes a) 1(6leo de babacu e &cido palmitico, tween 20), b) 5 (6leo de

babacu e &cido palmitico, tween 80), ¢) 9 (&cido laurico e acido caprilico, tween 20) e d) 10 (6leo de
babacu e acido caprilico, tween 20). Razéo 6leo:tensoativo de 1:1 para todas as amostras.
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Fonte: Propria autoria.

Em relagdo a producdo dos géis, testes preliminares para determinacao da formulagéo foram

realizados e os geéis foram escolhidos de acordo com a textura, sendo desejada uma textura
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intermedidria entre 0 muito viscoso e o firme, uma vez que as amostras serdo acondicionadas e
manipuladas em bisnagas, conforme ilustrado na Figura 18, devendo fluir ao serem
pressionadas. Assim, 0s géis obtidos nos testes preliminares bem como o gel escolhido para o
prosseguimento do trabalho podem ser observados na Figura 19 na qual a amostra escolhida
estd apresentada pela letra D, composta de 2% de goma guar, 1% de goma xantana, 1% de
HPMC e 0,6% de goma locusta.

Figura 18 - Bisnaga para acondicionamento e comercializagdo dos géis carregados de emulséo
contendo nutrientes para leitGes.

Fonte: Propria autoria.

Figura 19 - Géis polissacaridicos contendo 9% de fumarato ferroso e variadas concentracdes de
polissacarideos de acordo com a Tabela 8.

Fonte: Propria autoria.

Utilizando-se as emulsdes produzidas, foram produzidos géis carregados, contendo em sua
composicao 2% (m/m) de goma guar, 1% (m/m) de goma xantana, 1% (m/m) de HPMC e 0,6%
(m/m) de goma locusta, com as concentracdes de 4, 6 e 8% (m/m) de lipidios. Estes géis foram
submetidos ao processo de estabilidade térmica, e apresentaram boa resisténcia ao estresse

sofrido como pode ser observado na Figura 20a, ndo havendo separacdo das fases. Os géis
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produzidos com as amostras 1 e 5 apresentaram migracdo do fumarato ferroso para a superficie
com o passar dos dias sob armazenamento (Figura 20b). Por tal motivo, tais amostras foram
descartadas e o0 estudo prosseguiu com a amostra 9, contendo acido laurico, acido caprilico e
tensoativo tween 20 e com a amostra 10, contendo 6leo de babagu, acido caprilico e tensoativo
tween 20.

Figura 20 - Aspecto visual das amostras de géis apds estresse térmico a 40 e 50 °C das amostras
contendo emuls6es com 8% de lipidios a) 1 (6leo de babagu e acido palmitico, tween 20), 5 (6leo de
babacu e acido palmitico, tween 80), 9 (&cido laurico e acido caprilico, tween 20) e 10 (6leo de babacu
e acido caprilico, tween 20); b) amostra 5: exemplo de visualizagdo da migracdo do fumarato ferroso
para a superficie.

Fonte: Propria autoria.

5.1.1 Avaliacdo da reducdo da intensidade de agitacdo no processo de producéo

das dispersodes
A reducdo da intensidade de agitacdo é importante em termos de escalonamento do
processo. No presente trabalho, ao reduzir a intensidade de agitacdo de 18000 rpm para 15000
rpm p6de-se observar que ndo ocorreram mudancas no didmetro médio hidrodinamico (Figura
21a), bem como na distribuicdo do tamanho das goticulas (Figuras 21b e 21c), sendo a partir

destes resultados, as amostras produzidas com uma intensidade de agitacdo de 15000 rpm.
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Figura 21 - Influéncia da redugdo da intensidade de agitacdo no a) didmetro médio
hidrodindmico das goticulas e distribuicdo do diametro hidrodindmico das goticulas nas amostras b) 9
(acido laurico e acido caprilico, tween 20) e ¢) 10 (6leo de babacu e &cido caprilico, tween 20), contendo
ambas 8% de lipidio.
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Fonte: Propria autoria.

5.1.2 Avaliacdo da variacdo da razdo Oleo:tensoativo (ROT) nas emulsbes e
aumento da concentracao de lipidios

O objetivo desta etapa foi avaliar se seria possivel a reducdo da concentracdo de
tensoativo utilizada para a estabilizacdo das emuls6es, pois tal diminuicdo de uso de insumos
significa reducdo de custos do produto final. Além disso, foi estudado o aumento da
concentracdo de lipidios para avaliar a concentracao limite de lipidios suportado pelo sistema,
uma vez que 0 aumento deste componente proporciona um ganho de valor energético,
fornecendo um aporte energético aos animais e agregando valor ao produto.

Nas Figuras 22 e 23, é possivel observar o didmetro hidrodindmico médio e as curvas
de distribuicdo de tamanho de gotas, respectivamente, para as amostras 9 e 10 contendo 10, 15
e 20% de oleo, variando-se as ROT de 1:0,5; 1:0,75 e 1:1. Tanto para as amostras contendo

10% quanto para 15% de 6leo, ndo houve diferencas nos diametros medios entre as diferentes
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razGes Oleo/tensoativo, bem como na distribuicdo de tamanho das gotas. Além disso, 0s
tamanhos médios mantiveram-se estaveis com o aumento da concentracdao de 6leo, variando
entre 1 e 7 um, que pode ser considerado adequado, considerando-se que a concentracdo de
tensoativo foi reduzida pela metade. Para as concentracdes de 20% de 6leo, as emulsdes se
mostraram muito viscosas para valores de ROT de 1:0,75 e 1:1. Além disso, as amostras em
questdo apresentaram maior didmetro médio de gota (Figura 22c) e curvas de distribuicdo de
tamanho mais heterogéneas (Figura 23c), sendo, portanto, desconsideradas no prosseguimento

do estudo.

Figura 22 — Influéncia de diferentes valores de ROT no didmetro médio hidrodindmico das
amostras 9 e 10 com: a) 10% de lipidios; b) 15% de lipidios e, ¢) 20% de lipidios.
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Fonte: Propria autoria.
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Figura 23 - Influéncia de diferentes valores de ROT na distribuicdo dos diametros
hidrodindmicos das amostras 9 e 10 com: a) 10% de lipidios; b) 15% de lipidios e, c) 20% de lipidios.
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Fonte: Propria autoria.

As emulsdes que apresentaram maior estabilidade na avaliagcdo descrita na presente etapa
foram, ent&o, utilizadas na producéo dos geéis carregados. As emulsdes contendo 10% de 6leo,
ao serem utilizadas na producéo de géis carregados de emulsdo, mantiveram os géis estaveis e
estes suportaram os testes de estabilidade térmica, mantendo-se visualmente estaveis apds o
estresse (Figura 24a). Por sua vez, ao se utilizar as emulsdes contendo 15% de 6leo ndo foram
obtidos géis carregados estaveis, sendo que estes desestabilizaram no teste de estabilidade
térmica apds serem submetidos a temperatura de 50 °C (Figura 24b), no qual € visivel que a
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fase oleosa migrou para a superficie. Este fendbmeno ocorreu para todas as amostras. O mesmo
fato ocorreu, e de forma mais pronunciada, para os géis carregados de emulséo contendo 20%
de lipidios, o que pode ser facilmente observado na Figura 24c. Sendo assim, apesar de as
emulsdes terem se mantido estaveis com o aumento da concentracdo de Oleo e reducdo da
concentracdo de tensoativo, tornou-se inviavel adicionar emulsdes contendo estas altas
concentracdo de lipidios (15 e 20%) aos géis, uma vez que apresentaram instabilidade e
separacdo de fases. Assim, ficou definido no presente estudo que os géis carregados de emulséo

seriam produzidos com 10% de 6leo na emulsdo, na razdo 6leo:tensoativo de 1:0,5.

Figura 24 - Géis carregados de emulsdo, apds estresse térmico a 40 e 50 C, contendo: a) 10% de
lipidios, b)15% de lipidios e c) 20% de lipidios na emulsdo. As setas vermelhas indicam separagdo de
fases.

Fonte: Propria autoria.

5.1.3 Adicao de alfa-tocoferol, inulina e lactose as emulsdes
Os testes de adi¢do dos nutrientes as emulsdes ocorreram utilizando-se a amostra 9,
constituida por acido laurico, acido caprilico e tween 20 como tensoativo. A referida amostra
foi selecionada devido ao perfil de acidos graxos presente em sua composicdo. Os beneficios

que tais compostos conferem & microbiota intestinal foi um fator importante na selecdo da
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amostra final para o prosseguimento do estudo. Assim, os nutrientes testados nesta amostra
foram alfa-tocoferol, inulina e lactose em diferentes concentragdes.

Ao se adicionar 0,5% (m/m) de alfa-tocoferol a emulsdo ndo houve influéncia na
distribuicdo de tamanho de gota das emuls6es, como pode ser observado na Figura 25.

Figura 25 - Influéncia da adi¢do de tocoferol na distribuicdo do tamanho de gota para amostra 9
(&cido laurico e &cido caprilico, tensoativo tween 20).
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Fonte: Propria autoria.

A adicdo de inulina na emulsdo foi realizada em concentracdes de 1, 2 e 3% conforme a
Tabela 7. Como pode ser observado na Figura 26, 0 aumento na concentracdo do polissacarideo

ndo provocou alteracdes na distribuicdo de tamanho das gotas, e 0 sistema emulsionado
permaneceu estavel.

Figura 26 - Influéncia de diferentes concentragfes de inulina na distribuicdo de tamanho de gota
para a amostra 9 (&cido laurico e &cido caprilico, tensoativo tween 20).
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Fonte: Propria autoria.
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Por sua vez, a adi¢do de lactose também ndo influenciou no tamanho e na distribuicéo do
tamanho de gotas das emulsdes, como pode ser observado na Figura 28.
Figura 27 - Influéncia de diferentes concentracOes de lactose na distribuicdo de tamanho de gota

para emulsdo 9 (&cido laurico e &cido caprilico, tween 20) com 10% (m/m) de lipidios, propor¢éo
Oleo/tensoativo (1:0,5), 0,5% de tocoferol e 2% (m/m) de inulina.
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Fonte: Propria autoria.

Portanto, de acordo com os resultados obtidos nesta etapa, a amostra selecionada para as
andlises posteriores foi a amostra 9, contendo 10% de lipidios (5% é&cido laurico e 5% acido
caprilico), na proporcdo Oleo/tensoativo de 1:0,5, ou seja, 5% de tensoativo (tween 20) contendo
0,5% de alfa-tocoferol, 2% de inulina, e 4% de lactose. Esta formulacdo de emulsédo foi entédo
produzida em triplicata, que foram monitoradas por 28 dias de armazenagem a temperatura

ambiente. Os resultados obtidos para as curvas de distribuicdo de tamanho de gota estdo
mostrados na Figura 28.

Figura 28 - Curvas de distribui¢do de tamanho de gotas da emulsdo com 10% (m/m) de lipidios,
5% (m/m) tween 20, 0,5% (m/m) de alfa-tocoferol, 2% (m/m) de inulina e 4% (m/m) de lactose, durante
28 dias de armazenagem a temperatura ambiente.
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Além disso, a adigdo de lactose, inulina e tocoferol ndo influenciou na estabilidade térmica
dos géis carregados de emulsdo, que se mantiveram estaveis apds o processo de estresse térmico
(Figura 29).

Figura 29 - Géis carregados de emulséo (5% acido laurico e 5%écido caprilico, 5% tween 20)
com 0,5% de alfa-tocoferol, 2% de inulina e 4% de lactose ap0s o estresse térmico a 40 e 50 C.

Fonte: Propria autoria.

5.1.4 Microscopia de fluorescéncia das emulsdes

A emulsao contendo 5% de acido laurico e 5% de &cido caprilico, 5% de tween 20 como
tensoativo foi analisada em microscopio de fluorescéncia, em que a fase lipidica foi corada com
corante vermelho do Nilo e a andlise foi realizada utilizando-se um aumento de 20 vezes,
conforme pode ser visto na Figura 30. As goticulas podem ser observadas na micrografia em
coloragdo vermelha, apresentando estrutura esférica, tamanhos homogéneos e boa distribui¢do

e dispersdo no meio aquoso.
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Figura 30 - Microscopia de fluorescéncia da emulsdo (acido laurico e caprilico, tween 20)
(aumento: 20x).

Fonte: Propria autoria.

5.1.5 Quantificacdo da energia dos géis carregados de emulséo por calorimetria

O gel carregado de emulsdo contendo 4% de lactose, 2% de inulina e 0,5% de alfa-
tocoferol foi analisado quanto a quantidade de energia bruta. As amostras apresentaram um
valor médio de energia bruta de 1,5507 + 0,0063 cal/g de gel carregado. Tal resultado indica
que o produto apresenta um baixo valor calérico, mas mostra-se coerente uma vez que 65% do
sistema € constituido de agua. Sabe-se que a energia metabolizada no organismo dos leitdes
representa 68% da energia bruta do produto, o que reduz ainda mais a energia fornecida pelo

produto.

5.1.6 Atividade de 4gua
A atividade de &gua para o gel carregado de emulsao contendo 4% de lactose, 2% de inulina
e 0,5% de alfa-tocoferol foi de 0,979 + 0,003. Este resultado indicou alto valor de atividade de
agua, resultado que era esperado uma vez que o gel carregado em questdo possui 65% de agua

em sua formulag&o.

5.1.7 Microscopia confocal a laser
As amostras de gel ndo-carregado (Figuras 31la e 31Db), gel carregado de emulsdo
contendo fumarato ferroso (Figuras 31c e 31d) e gel carregado de emulsdo sem fumarato ferroso

(Figuras 31e e 31f) foram analisadas em microscopio confocal de fluorescéncia. Pode-se
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observar nas Figuras 31a e 31b que o gel formado somente por polissacarideos apresentou
estrutura densa e heterogénea apresentando aeragdo, sendo possivel observar a presenca de
bolhas. A heterogeneidade pode ser observada também por pontos verdes com maior
fluorescéncia ao longo da estrutura, e pode ser relacionada a uma solubilidade incompleta das
gomas utilizadas para a producéo do gel. Nas Figuras 31c e 31d é possivel observar a fase do
gel ndo-carregado como uma estrutura mais densa e as goticulas esféricas incorporadas na
matriz. Nao foi possivel destacar a fase emulsdo separadamente da fase gel na analise uma vez
que os comprimentos de onda utilizados nas analises para os corantes FTIC e vermelho do Nilo
apresentaram sobreposicdo e entdo ambos apresentaram emissdo nas mesmas faixas de
comprimento de ondas. Além disso, houve influéncia da presenca de fumarato ferroso na
emissdo dos corantes presentes. Assim, uma amostra produzida sem a incorporacéo de fumarato
ferroso (Figuras 31e e 31f) foi analisada e foi possivel perceber maior fluorescéncia das fases
gel e emulsédo. Foi possivel observar a estrutura densa do gel polissacaridico e as goticulas da
emulsdo presentes na estrutura da matriz do gel, bem como as particulas de polissacarideos que
ndo foram completamente solubilizadas no meio. Os resultados da Figura 31e mostram uma
leve ligacdo das goticulas a rede de gel, fracamente identificada por tragos verdes, além de
indicar a presenca de bolhas de ar, devido ao fato de o sistema ser aerado. Pode ser observado
na Figura 31f que as goticulas de 6leo mantiveram sua estrutura esférica, distribuicdo
homogénea ao longo da matriz e tamanhos de gota homogéneos.
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Figura 31 - Microscopia confocal de fluorescéncia de a) e b) gel polissacaridico contendo
fumarato ferroso, c) e d) gel carregado de emulsdo com inulina, lactose, a-tocoferol e fumarato ferroso,
e) e f) gel carregado de emuls@o com inulina, lactose e a-tocoferol. Aumento de 10x para as amostras
da coluna esquerda e 40x para as amostras da coluna direita.

Fonte: Propria autoria.
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5.2 Comportamento reoldgico dos géis

5.2.1 Ensaios oscilatorios

A varredura de deformacéo dos geis foi determinada, e a partir dos resultados obtidos
nestes ensaios foi possivel definir qual foi a regido de viscoelasticidade linear (RVL) nas
temperaturas de 25 e 60 -C para as amostras de géis e géis carregados (Figura 32).

Figura 32 - Varredura de deformacgdo de géis polissacaridicos (2% goma guar, 1% goma

xantana, 1% HPMC, 0,6% goma locusta e 9,09% fumarato ferroso) e géis carregados de emulsédo (acido
laurico e &cido caprilico, tween 20, 0,5% alfa-tocoferol, 2% inulina, 4% lactose e 9,09% fumarato

ferroso) nas temperaturas de a) 25 °C e b) 60 °C.
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Fonte: Propria autoria.

Para ambas as temperaturas, o valor da RVL foi de 8% para os géis polissacaridicos

contendo fumarato ferroso e de 4% de deformacdo para os geis carregados de emulsdo. Este
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intervalo é um pardmetro importante na realizacdo das analises de varredura de frequéncia e de
temperatura, uma vez que define o valor limite de deformacdo em que o material permanece
sem alteragdes de sua estrutura. Quando ocorre a perda da linearidade, o material em estudo
passa a sofrer modificacdes estruturais, o que pode ser observado na Figura 32 a partir da
deformacéo aplicada de 4% para o gel carregado e 8% para o gel polissacaridico.

Por sua vez, a dependéncia dos modulos de armazenamento (G’) e de perda (G”) de
energia com a frequéncia para os géis foi determinada e os resultados podem ser vistos na Figura
33:

Figura 33 - Varredura de frequéncia de géis polissacaridicos (2% goma guar, 1% goma xantana,

1% HPMC, 0,6% goma locusta e 9,09% fumarato ferroso) e géis carregados de emulsédo (acido laurico
e acido caprilico, tween 20, 0,5% alfa-tocoferol, 2% inulina, 4% lactose e 9,09% fumarato ferroso).
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Fonte: Propria autoria.

Os resultados mostrados na Figura 33 indicam que 0 modulo de armazenamento (G’)
foi maior que o modulo de perda (G”) para ambas as amostras em todos os valores de frequéncia
aplicados. Tal fato demonstra que 0s geéis apresentaram caracteristicas predominantemente
elasticas. Como as razbes G’/G” apresentaram valores entre 2 e 3, ou seja, valores inferiores a
10, os géis produzidos podem ser classificados como géis fracos. Além disso, ambos 0s
parametros estudados apresentaram dependéncia da frequéncia. Segundo Steffe (1996), a
dependéncia de G’ ¢ G” com a frequéncia ¢ um comportamento tipico de géis fracos, sendo G’
maior do que G” e ndo apresentam cruzamento dos moddulos, apesar de as amostras
apresentarem tendéncia ao cruzamento em frequéncias maiores que 100 Hz. Quando os géis

sdo elasticos ou verdadeiros, o G’ ndo varia em fun¢do da frequéncia. Mao et al. (2012)
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analisaram as propriedades reoldgicas de géis de goma guar e goma xantana. Na dependéncia
da frequéncia para géis que continham 2,5% de gomas (m/v) na proporgdo de goma guar/goma
xantana de 1:1, o modulo de armazenamento (G”) foi maior que o médulo de perda (G”) em
todo o intervalo de frequéncia testado, indicando a formacdo de uma rede emaranhada
fracamente associada. Os geis também apresentaram dependéncia com a frequéncia. Os
resultados foram compativeis com os resultados encontrados nesta pesquisa, porém, os valores
de G’ ¢ G” foram superiores para os géis do presente trabalho, o que pode ser devido a maior
proporcdo goma guar/goma xantana (2:1), a concentracdo de gomas e a presenca do HPMC e
de goma locusta, que podem ter contribuido para um aumento na forca do gel, além do efeito
sinérgico da goma locusta junto a goma xantana.

Tanto o G’ como o G” apresentaram valores superiores para o gel carregado de emulsdo
em relacdo ao gel polissacaridico. Segundo Sala et al. (2007), pelas teorias de van der Poel e de
Kerner para géis carregados, assume-se que a matriz polimérica esta bem ligada as goticulas da
emulsdo, e que as goticulas ndo interagem entre si, apenas com a matriz, estando distribuidas
de forma homogénea através da rede do gel. Ambas as teorias preveem o mddulo dos géis
carregados a certa concentracdo de emulsao que sdo comparaveis aos modulos da matriz de gel
ndo carregado. Nestes géis carregados existem trés situacGes que podem ocorrer. Na primeira
situagdo, o G’ da matriz de gel é menor que o G’ das goticulas da emulsdo, assim, sob
deformacéo, as goticulas da emulsdo deformam menos que a matriz e consequentemente o G’
do gel carregado ¢ maior que o G’ da matriz. Na segunda situagdo, o G’ da matriz de gel ¢ igual
ao G’ das goticulas da emulséo, entdo, sob deformacéo, as goticulas da emulsdo deformam na
mesma proporgdo que a matriz e consequentemente o G’ do gel carregado ¢ igual ao G’ da
matriz de gel. E, por ultimo, a terceira situagdo, em que o G’ da matriz € maior que o G’ das
goticulas da emulsdo, em que sob deformacéo, as goticulas da emulsdo deformam mais do que
a matriz de gel e como consequéncia, o G’ do gel carregado ¢ menor que o G’ da matriz de gel.
O resultado obtido no presente estudo ajusta-se a primeira situacao descrita acima, em que o G’
do gel carregado é maior que o G’ da matriz polimérica, o que indica que sob deformacéo as
goticulas da emulséo se deformam menos do que a matriz polimérica, apresentando maior G’
gue a matriz, e, como consequéncia, 0 modulo do gel carregado € mais elevado que o da matriz.
O resultado encontrado nesta pesquisa pode estar de acordo com as teorias descritas acima
devido a distribuicio homogénea das goticulas de 6leo da emulsdo na rede de gel, ndo
interagindo entre si e interagindo com a matriz, contribuindo para o aumento do médulo de

armazenamento do sistema.
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Por sua vez, a dependéncia de G’ e G” com a temperatura para géis carregados pode ser

observada na Figura 34:

Figura 34 - Varredura de temperatura para geéis polissacaridicos (2% goma guar, 1% goma
xantana, 1% HPMC, 0,6% goma locusta e 9,09% fumarato ferroso) e geéis carregados de emulséo (acido
laurico e &cido caprilico, tween 20, 0,5% alfa-tocoferol, 2% inulina, 4% lactose e 9,09% fumarato
ferroso).
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Fonte: Prépria autoria.

Na Figura 34, pode-se observar que tanto G’ como G” tiveram seus valores reduzidos
com 0 aumento da temperatura. Segundo Vriesmann (2008), o aumento de temperatura
enfraquece as ligacdes de hidrogénio e fortalece as interacGes hidrofébicas da estrutura do gel
polissacaridico. Assim, com o aumento da temperatura ocorre a perda da associacdo por
ligagdes de hidrogénio, porém a perda é compensada por um reforco das interacdes
hidrofobicas. Quando a temperatura aumenta novamente ocorre o favorecimento das ligac6es
de hidrogénio que formam zonas de jungdo, e, portanto, aumentam os valores de G’. O
comportamento dos géis polissacaridicos com a variacdo da temperatura pode ser explicado
pelas interacGes descritas acima.

Para os géis polissacaridicos, os valores de G’ e G” retornaram aos valores iniciais apos
0 aquecimento e o resfriamento da amostra, apesar de apresentar uma pequena varia¢do. O
mesmo fato ndo ocorreu para os géis carregados de emulsdo, em que estes valores nao
retomaram aos iniciais com o resfriamento da amostra. Vriesmann (2008) obteve
comportamento semelhante em géis de pectina (1, 2 e 3%) com sacarose a 65% e atribuiu o

resultado ao enfraquecimento das ligacbes de hidrogénio e ao fortalecimento das interagdes
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hidrofébicas durante o aquecimento da amostra. E, segundo o autor, essas interacoes
hidrofébicas podem ter causado uma deplecdo na forca do gel. Segundo Steffe (1996), este
fendmeno é denominado histerese e esta ligado ao fenbmeno da tixotropia. A tixotropia esta
relacionada a capacidade que os coloides possuem de se liquefazer quando submetidos a
determinadas taxas de aquecimento ou de cisalhamento e de retomar totalmente ou parcialmente
ao seu estado anterior quando o cisalhamento ou aquecimento cessam. Este fenbmeno pode ser
descrito em termos de transicdo sol-gel. Entdo, quando o material retoma parcialmente ao seu
estado anterior, a area formada entre as curvas de aquecimento e resfriamento € denominada
histerese e € um fenbmeno que ocorre comumente em géis. Assim, o gel polissacarideo e o gel
carregado de emulsdo em estudo apresentaram comportamento tixotrépico, sendo que o gel
carregado de emulsdo apresentou maior histerese em relacdo ao gel polissacaridico,
provavelmente devido a presenca de goticulas de emulsdo ligadas a sua rede que podem ter
perdido parte da energia devido a submissdo a maiores temperaturas, levando a desestabiliza¢éo

da emulsio.

5.3 Estudo de estabilidade dos géis carregados de emulsdo durante a estocagem

5.3.1 Avaliagéo dos valores de pH

O pH das amostras foi avaliado ao longo da estocagem em intervalos de 7 dias. Os
valores encontrados para pH variaram entre 3,52 e 3,87 ao longo da estocagem das amostras
(Figura 35). Os resultados encontrados apresentaram diferencas significativas ao nivel de 5%
de significancia ao longo do tempo, sendo as diferencas mais discrepantes nos dias 7 e 84 da
estocagem. Entre os dias 14 e 77, os valores de pH se mostraram mais estaveis, com valores de
pH variando entre 3,52 e 3,62, bem como no dia 91 em que a media dos valores foi de 3,67. Os
resultados apresentaram valores baixos de pH devido a utilizacdo de acidos graxos de cadeia

média na producdo das emulsdes.
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Figura 35 - Valores de pH ao longo de 98 dias de estocagem.
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Fonte: Propria autoria.

*Médias seguidas pela mesma letra ndo diferem entre si a 5% de significancia.

5.3.2 Avaliacdo da estabilidade microbioldgica dos géis

O gel carregado de emulsdo foi avaliado quanto ao crescimento de fungos filamentosos
(bolores) e ndo-filamentosos (leveduras) ao longo de 120 dias de armazenamento, a 25 °C. A
quantificacdo da presenca destes microrganismos é importante, uma vez que o produto sera
armazenado e transportado em temperatura ambiente, e, os valor de pH e atividade de dgua das
amostras torna o produto susceptivel ao crescimento destes microrganismos.

Ao longo do armazenamento ndo foi observado crescimento e desenvolvimento de fungos
filamentosos e ndo-filamentosos, evidenciando a auséncia destes microrganismos e
comprovando que 0S componentes presentes no produto inibem o crescimento e
desenvolvimento destes microrganismos. Huang et al. (2011) estudaram a capacidade de
inibicdo de &cidos graxos de cadeia curta, de cadeia média e de cadeia longa sobre a acéo de
alguns microrganismos, entre bactérias e fungos. Os autores observaram que os acidos caprilico
e laurico, além do &cido caproico foram os unicos dentre os acidos estudados (C1a Cis) que
apresentaram inibicao efetiva contra a acdo do fungo em estudo, enquanto os diversos tipos de
acidos graxos apresentam atividades antibactericidas. Segundo Jay (2005), os acidos graxos de
cadeia média possuem atividades antimicrobianas e a cadeia carb0nica saturada Ci2 € a que
possui maior atividade antimicrobiana. Os &cidos graxos em geral apresentam eficicia
principalmente contra as bactérias Gram-positivas e contra leveduras. Segundo o citado autor,

as cadeias C12 a C16 S40 mais ativas contra bactérias e as cadeias C1ga C12 s30 mais ativas contra
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leveduras. Essa atividade antimicrobiana, mais especificamente, a inibicdo de leveduras pelo
acido laurico (C12), pode ser relacionada a inibigdo destes microrganismos nas amostras
estudadas. Além disso, a presenca de benzoato de sodio, um antifingico comercial, que foi
utilizado nas concentracGes permitidas pela legislacdo (Resolucdo Normativa n° 9, de 1978),

também pode ter promovido a inibi¢do dos fungos filamentosos e leveduras nas amostras.

5.3.3 Determinacdo de parametros colorimetricos

Quanto a estabilidade da cor, o gel carregado de emulséo foi avaliado ao longo de 63
dias de estocagem. O parametro croma indica a manutencgéo da intensidade da cor. Os resultados
para este parametro (Figura 36a) indicam que ocorreu um aumento na intensidade da cor do gel
carregado de emulsdo do dia 0 ao dia 14, apresentando diferencas significativas. Logo apos, a
intensidade da cor se manteve constante ao longo de um més de estocagem, quando ao 42° dia
de estocagem a intensidade voltou a reduzir até o 63° dia de estocagem da amostra. Por sua vez,
os valores para diferenca total de cor (Figura 36b) apresentaram pequena varia¢ao ao longo do
tempo de estocagem da amostra, com diferencas significativas nas medidas realizadas nas
primeiras semanas (dia 7 ao dia 21) e as medidas realizadas nas ultimas semanas de estocagem
(dia 42 ao dia 63). A maior estabilidade apresentada foi entre os dias 21 e 34 de estocagem em

que ndo ocorreram mudangas significativas nos valores de diferenca total de cor.
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Figura 36 - Parametros colorimétricos obtidos do gel carregado de emulsdo (acido laurico, &cido
caprilico e tween 20) contendo inulina, lactose, a-tocoferol e fumarato ferroso ao longo de 63 dias de
esticagem em (a) croma, (b) Diferenca Total de Cor (TCD).
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Fonte: Prépria autoria.

*Médias seguidas pela mesma letra ndo diferem entre si a 5% de significancia

A alteracéo é visivelmente perceptivel, conforme pode ser observado na Figura 37, uma
vez que a amostra sofre uma alteracdo da cor de marrom escuro no dia de sua producdo para
marrom claro ap6s 63 dias de estocagem. A alteracdo na cor pode estar relacionada a uma
possivel reacdo de oxidacgdo do fumarato ferroso. Assim, pelas analises de cor pode-se concluir
que a amostra em estudo apresenta alteracdes significativas na cor ao longo do tempo de

estocagem.



78

Figura 37 - Cores obtidas segundo um conversor de cores para o sistema CIE-L*ab para as
amostras no dia 0 e ap06s 63 dias de estocagem a 25 °C.
Dia0 Dia 63

Fonte: Propria autoria.
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6 CONCLUSOES
A partir dos resultados obtidos nesta Dissertacdo de Mestrado foi possivel chegar as

seguintes conclusoes:

(i) Foi possivel produzir emulsdes a partir de &cidos graxos de cadeia média e foi
possivel incorporar nutrientes na emulsdo. A emulsdo formada se manteve

estavel ao longo de 28 dias de analise.

(i) Foi possivel produzir géis polissacaridicos carregados de emulsdo que se

mantiveram estaveis quando submetidos a testes de estresse térmico.

(iii) O gel carregado de emulsdo apresentou baixo valor energético e alto valor de

atividade de agua, comportamento reoldgico tipico de géis fracos e tixotropia;

(iv) O gel carregado de emulsao apresentou-se microbiologicamente estavel ao longo

de 120 dias de estocagem, apresentando auséncia de crescimento microbiano.

(v) Os valores de pH do gel carregado de emulsdo se mantiveram estaveis ao longo
de 91 dias de armazenamento;

(vi)Houve alteracdo da cor do gel carregado de emulsdo ao longo de 63 dias de

estocagem.

Assim, pode-se concluir que foi possivel produzir um gel polissacaridico carregado de
emulsdo contendo nutrientes benéficos a saude de leitbes neonatos, bem como foi possivel a
incorporacdo de fumarato ferroso. Foi possivel o desenvolvimento de um produto estavel para
0 armazenamento em temperatura ambiente com estabilidade microbiologica ao longo da

estocagem.
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ANEXO A — Trabalhos e produtos derivados desta Dissertacdo de Mestrado:

e Apresentacdo de trabalho no formato de poster no 6° Encontro Técnico do RHAE
Pesquisador na Empresa, com o titulo “Aprimoramento de suplemento de ferro para
leitBes recém-nascidos com nutrientes melhoradores de desempenho para substituir a

tradicional injecdo intramuscular deste elemento”.

e Artigo de revisdo sobre géis carregados de emulsdo com o titulo: “Rheology of

Emulsion-Filled Gels Applied to the Development of Food Materials”.

o Deposito de patente referente ao produto desenvolvido nesta Dissertagdo de Mestrado.
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ANEXO C - Ficha técnica do acido caprilico
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ANEXO D - Ficha técnica Tween 20

91



ANEXO E - Ficha técnica Tween 80
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MONTAOMPRYVILLE FX 189160000 UNITES STATES
Cusr F.G : WP 58653 Slvy Kcie: 71014009 12
Yarerial: METHOCELe X120% Frev.ux CR

Yyarexypreey. Methyicellalosge aper: 0oQ%S268¢ 5
Bateck 2R23012K02 Mfga 02/233723%1) Futec. Late. Q72272018
Ship frov. THE QW CHEMICAL COMEANY BAY CITY NI URITEZ ATATES

1. 1f herezy certified the materi1al 1nc:rated aZove has been mana-
fam: urec .0 accordance wiilll the POR oGMPs. Kasher qu.idelines, was
iwEpected and Lested i acrardanze with the eogaditions 3na the
regiirerents af current UsP. P ané JF far Hypromellcse as well

as .he currenr specific puriiy criter:a for Lke feod additive
qyaraxyprapyl Methyl Cellulose |7464) anc unless agreed clherwiee
conforets 1a all réspecis -0 the flecificat iy relevant Lherelc

Fesults Limats

TeaLare nite ZB23D12N0Z Minarumr Max:=av
Apparent Viscoeily TFa.s 174, 36 75.000 145,040

Brookt.eld

7% in waier, % 23%degl
Less on Jrying \ 2.8 - 5.0
Reg;dae o0 Jgnitaen ) 07 |
Ast, 5alfated ' < I 3.5
pH. 2% in Water 6 8 .3 8.0
Assay, Yethoxyl 1 2.0 23.0 6.5
AgBay. Hydroxyproapoxyl ¥ 1.2 %.% 3.5
ACpEeArance Fassec

Opalescence
Anpearanre Fasses

gclut ton caler
Far..rle S.ze L] 100.3 95.0

Thed 30 Y. 5. 5zd. Saave
Farticie Si¢# L} 6.5 0.0

Thra 100 2. § St4 Sieve
Far: .zim Siem ! 59.% 5 S 4% .0

Thrs 238 U.5.374. Sieve

Trie Ratch, caged on aud)® 'eRTing ang process Tanirol. a8 certified e
zr NMT 20 pp~ heavy wetalc {as Pz) and alec Teets al)l specilication
reguirerents for harmenized i1dentificat:on rtee'ls. res.dual selvents and
Ticrasiclagical limiis.

Rasor tion. Nutzer =anisfanzicec locaticn: 2N - Midlanz, MI: 24 - Plaguerine,

Julie Wrigh:., POFTETIBER, METHCCEL Quality syrteme Specialift
*er inqiilzies please ccnlacn Zisiomer Service s ) 800 $32-2636 (USAL

» Traderark of The Toe CheTical Corpany
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