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RESUMO — A curcumina ¢ um composto natural que, além de conferir cor, possui
diversas atividades bioldgicas, servindo de alternativa a alguns corantes artificiais.
Tal como a grande parte dos corantes naturais, apresenta problemas de estabilidade
frente a agentes externos, que podem ser contornados pela sua encapsulacao em
matrizes s6lidas. O presente estudo teve como objetivo encapsular a curcumina em
uma matriz lipidica sélida pela técnica de spray congealing e caracterizar as
microparticulas obtidas. A caracterizagdo efetuada por Espectroscopia de
Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) e Calorimetria de Varrimento
Diferencial (DSC) demonstraram que a curcumina foi eficientemente encapsulada,
enquanto as analises de Difracdo a Laser mostraram que as microparticulas
produzidas apresentaram tamanhos na faixa micrométrica de 0,48 a 95,6 um.

ABSTRACT — Curcumin is a natural compound that presents important biological
activity besides being an alternative to artificial colorants. Like most natural
colorants, curcumin is unstable depending on the external conditions, but stability
can be improved by its encapsulation in solid matrices. In this study, curcumin was
encapsulated in a solid lipid matrix by the spray congealing technique and
characterize the obtained microparticles. Characterization, performed by Fourier
Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) and Differential Scanning Calorimetry
(DSC), showed that curcumin was efficiently encapsulated while Laser Diffraction
analyzes showed that the produced microparticles had sizes in the micrometer range
0f 0.48 - 95.6 um.



INTRODUCAO

Para uma maior conservacao, melhoria das caracteristicas organolépticas e integridade
durante a vida 1til dos produtos alimentares, os aditivos sdo considerados fundamentais. Além
disso, alguns destacam-se pelos seus efeitos na atratividade sensorial, nomeadamente a
percecdo visual, a cor e o cheiro, sendo os corantes alimentares, em particular, de extrema
importancia neste dominio.

A aplicacdo de cores naturais ¢ uma tendéncia atual de marketing devido a preocupagao
dos consumidores com a seguranca de alguns corantes artificiais, reforcada por possiveis
beneficios para a satide, desde que o processo de extracdo seja adequado e ndo envolva agentes
toxicos. A substituicdo do artificial pelo natural, no entanto, ¢ um desafio porque os corantes
naturais geralmente sdo menos estaveis, mais caros, ndo sdo tao facilmente aplicaveis como as
cores artificiais, requerendo de uma forma geral uma maior quantidade de material para obter
um poder corante equivalente (RODRIGUEZ-AMAYA, 2016).

Tal demanda, tornou prioritario o desenvolvimento de formas de prote¢ao, para aumento
da solubilidade e/ou melhoria da sua estabilidade, para que sejam incorporados de forma efetiva
em matrizes alimentares. A técnica de spray congealing para a produgdo de particulas lipidicas
solidas ¢ muito promissora e garante inimeras vantagens quando comparada a outras técnicas
tradicionais, uma vez que € segura, rapida, econdmica e ecologicamente correta, pois dispensa
o uso de quaisquer tipos de solventes, sejam eles aquosos ou organicos (MCCARRON;
DONNELLY; AL-KASSAS, 2008).

Nesse contexto, o corante curcumina surge como uma potencial alternativa a certos
corantes artificiais, apresentando ainda de acordo com diversos estudos varias propriedades
benéficas, tais como efeitos antimicrobianos (DUBEY et al, 2008; FENG et al, 2012; GOMEZ-
ESTACA et al., 2017; GOVINDARAJ et al., 2014; LAL et al., 2013), anti-inflamatérios
(DUVOIX et al., 2005; FADUS et al., 2017), anticancerigenos (DARWISH et al., 2017), entre
outros, motivo pelo qual a induastria alimentar procura intensificar o seu uso. Porém a sua
incorporagdo em matrizes alimentares ¢ restrita devido as suas caracteristicas hidrofobicas,
sensibilidade a luz, pH alcalino e temperatura.

A partir do exposto o presente trabalho teve como objetivo a encapsulacdo da curcumina
em particulas lipidicas e, adicionalmente, caracterizar as microparticulas quanto ao tamanho de
particula, morfologia, propriedades térmicas, quimicas e estruturais.

MATERIAIS E METODOS

Materiais

A curcumina (80% de pureza) utilizada como principio ativo foi adquirida a Sigma-
Aldrich. A cera de abelha (100% de pureza, Acros Organics) foi utilizada como lipidio
encapsulante.

Métodos

Encapsulacao da curcumina pela técnica de spray congealing: A microencapsulagao da
curcumina foi realizada pela técnica de spray congealing. A cera de abelha (98,5%) foi aquecida
a 100°C sob agitagdo branda por 10 minutos. A curcumina (1,5%) foi entdo adicionada e
misturada por mais 10 minutos, também sob agitacdo. A mistura foi mantida sob aquecimento
para garantir o estado liquido até a sua atomizagdo. Para a producao das microparticulas foi
utilizado um Mini Spray Dryer B-290 Buchi (Flawil, Switzerland) em conjunto com um
Desumidificador B-295. Na Tabela 1 sdo resumidos os parametros utilizados na atomizagao
para a produgdo das microparticulas lipidicas. Além disso, foram produzidas microparticulas
sem a adi¢ao de curcumina (branco) com o objetivo de serem utilizadas como controle.




Tabela 1. Pardmetros aplicados na produ¢do das microparticulas.

Parametros Valor estabelecido
Vazio do ar de resfriamento 37,5 m3/h
Didmetro do bico atomizador 0,7 mm
Temperatura de entrada 140°C
Temperatura de saida 10°C
Aspiracao 100%

Caracterizacao das microparticulas: A morfologia das microparticulas foi analisada por
microscopia 6tica com uso de um microscopio Nikon Ni-U nas amplia¢des de 40, 100, 200 e
400x. Os tamanhos das microparticulas foram determinados num equipamento Malvern
Mastersize 3000 equipado com uma unidade de dispersao Hydro MV (Malvern) usando adgua
como meio de dispersdo. A cera de abelha, a curcumina e as microparticulas foram analisadas
por Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC, Netzsch, DSC 204 F1 Phoenix) no intervalo
de 0°C a 250°C, numa taxa de aquecimento de 10°C/min sob fluxo de nitrogénio (20 mL/min).
A misturas fisica da cera e curcumina foi obtida por mistura manual dos componentes ¢ avaliadas
por DSC para comparagao. Para identificar a existéncia de possiveis interagdes quimicas entre o
material encapsulante e a curcumina, foram feitas analises de Espectroscopia de Infravermelho
por Transformada de Fourier em modo de Refletdncia Atenuada (FTIR-ATR, ABB MB300).
Foram realizados 32 escaneamentos com resolucdo de 16 cm™! na gama de 4000 a 550 cm™. Os
espectros foram normalizados em relagdo ao pico de maior intensidade.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Na Figura 1 sao apresentadas as imagens obtidas por microscopia Otica das
microparticulas de curcumina encapsulada com cera de abelha utilizando ampliagdes de 40,
100, 200 e 400X. Na Figura 2 a distribui¢do de tamanho de particula em volume é representada
para as microparticulas obtidas pela técnica de spray congealing. Os tamanhos das particulas
(Tabela 2) foram expressos em termos de Dio, Dso € Doo que representam o tamanho maximo
correspondente a 10, 50 e 90% do volume total de particulas, respectivamente.

Figura 1. Imagens obtidas por microscopia otica das microparticulas de curcumina
encapsuladas com cera de abelha (MP) em diferentes ampliacdes.




As microparticulas contendo curcumina apresentaram uma morfologia esférica tipica de
microparticulas lipidicas s6lidas (ALVIM et al., 2016; CHAMBI et al., 2008). A existéncia de
aglomerados de particulas foi observada em todas as formulagdes. Adicionalmente, observou-
se que as esferas com didmetros menores aderiram a superficie das microparticulas com
tamanhos maiores, conforme observado na Figura 1. A ocorréncia de aglomerados em
particulas produzidas por spray congealing também foi descrito por Consoli et al. (2016) e
Wegmuller et al. (2006). Segundo estes autores, as aglomeragdes podem ocorrer devido a
existéncia de microparticulas que ndo foram completamente solidificadas no processo de
producao por spray cooling.

Figura 2. Distribui¢do do tamanho de particula das microparticulas obtidas pela técnica
de spray congealing para as microparticulas obtidas.
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Tabela 2. Valores de Dio, Dso € Do (distribuicdo em volume) para as microparticulas
obtidas pela técnica de spray congealing.

D10 (um) Dso (nm) Doo (um)
Microparticulas branco (MPB) 0,48+0,01 47,80+0,20 95,60+0,9
Microparticulas contendo curcumina (MP) 8,48+3,40 45,00+3,00 95,00+3,00

*Valores expressos como média + desvio padrio.

As microparticulas obtidas apresentaram tamanho entre 0,48 € 95 um, sendo que 90% das
microparticulas com o principio ativo apresentaram tamanho de 95 pum, como pode ser
observado na Tabela 2. Albertini et al. (2008) e Maschke et al. (2007) relataram que o tamanho
de particulas pode ser influenciado por variaveis associadas a formulacdo (ou seja, concentragao
de curcumina, tipo de lipido e concentragdo do material de parede) e/ou pelos parametros do
processo (tipo de atomizagdo, pressdo e temperatura) utilizados durante o processo de fabrico.
Pela analise da Figura 2 ¢ possivel observar que a distribuicdo se encontra ligeiramente
deslocada para uma gama de valores inferiores, relativamente as microparticulas com
curcumina, sendo este deslocamento pouco significativo. Na Figura 3, os termogramas das
microparticulas, mistura fisica e das microparticulas sem curcumina estdo apresentados. Na
Tabela 3 estdo apresentadas a temperatura de fusdo, representada pelo pico de fusdo da cera de
abelha, da mistura fisica, das microparticulas e das microparticulas sem curcumina. Na Figura
4 estao reunidos os espetros de FTIR obtidos para a curcumina (C), cera de abelha (CA), mistura



fisica (MF), microparticulas sem curcumina (MPB, branco) e microparticulas com curcumina
(MP).

Figura 3. Termogramas (a) e espectros de FTIR (b) obtidos para a cera de abelha (CA),
curcumina (C), microparticulas sem curcumina (MPB, branco), microparticulas contendo
curcumina (MP) e mistura fisica (MF).
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Tabela 3. Temperaturas de fusdo da cera de abelha (CA), curcumina (C),
microparticulas sem curcumina (MPB, branco), microparticulas contendo curcumina (MP) e
mistura fisica (MF).

Material Tpico (°C)
Cera de abelha (CA) 68,4
Curcumina (C) 175.,4
MP 66,4
MF 65,6
MPB 65,9

Pela analise dos termogramas ¢ possivel identificar o ponto de fusdo da curcumina
localizado em 175,4°C, resultado este de acordo com a literatura (FENG; SONG; ZHAI, 2012;
KHAN; RATHOD, 2014). Adicionalmente, a cera de abelha apresentou uma temperatura de
fusao de 68,4°C, valor em concordancia com o descrito na literatura por Fratini et al., (2016).
E possivel observar pela Tabela 3 que a temperatura de fusio das microparticulas (MP) se
encontra proxima da temperatura de fusao da cera de abelha, uma vez que a sua composicao ¢
maioritariamente composta por cera de abelha (98,5%), portanto mais influenciada por este
componente.

Para a mistura fisica (MF) foi possivel observar o pico de fusdo cristalina da curcumina
em 170,8°C (Figura 3). Nas microparticulas contendo curcumina nao foi possivel detectar a
presenga deste pico de fusdo, sugerindo que esta esteja na sua forma amorfa, formando assim
uma mistura solida homogénea com o lipido. Ramalingam et al. (2016) encapsularam a
curcumina em nanoparticulas lipidicas solidas utilizando glicerol monoesterato e acido



palmitico tendo obtido um resultado semelhante, sugerindo um maior grau de miscibilidade
entre a curcumina e o material de parede, ou entdo o aprisionamento da curcumina no interior
do nucleo lipidico solido.

Ao analisar os espectros da Figura 3 verifica-se que as bandas caracteristicas da cera de
abelha estao presentes em todos os espetros, entre estas a banda referente ao estiramento C-H
dos alcanos e alcenos (2800-3000 cm™), estiramento C=0 (1750 cm™), estiramento C-O do
grupamento éster (1180 cm™) e uma banda correspondente a deformacio angular assimétrica
de C-H (710-730 cm™) caracteristica de cadeias longas de hidrocarbonetos (FRATINI et al.,
2016; MILANOVIC et al., 2010).

Da andlise do espectro da mistura fisica (MF) s@o evidentes as bandas caracteristicas da
curcumina, tal como observado no espectro de curcumina (OH em aproximadamente 3500
cm™!), porém ndo foi possivel observar as bandas caracteristicas da curcumina no espectro das
microparticulas de curcumina (MP), sugerindo que a curcumina esteja aprisionada dentro no
interior das microparticulas (ALMEIDA et al., 2018).

CONCLUSAO

A abordagem estudada para a microencapsula¢do da curcumina em particulas lipidicas se
mostrou eficiente. As microparticulas obtidas apresentaram tamanhos micrométricos e
morfologia esférica. Adicionalmente, as andlises de caracterizacdo por DSC e FTIR mostraram
que a curcumina foi solubilizada na matriz lipidica formando uma mistura homogénea. Tais
resultados encorajam a aplicagdo da curcumina encapsulada em produtos alimenticios.
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