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NASCIMENTO, R. J. Elaboracéo e caracterizagdo de microcapsulas obtidas a partir de extratos
de folhas de moringa fermentada e ndo fermentada [Dissertacdo]. Sdo Cristévao: Programa de
Pds-graduacdo em Ciéncia e Tecnologia de Alimentos, Universidade Federal de Sergipe; 2022.

RESUMO

A Moringa oleifera, também conhecida como “arvore milagrosa” ou “arvore da
vida”, € uma planta rica em nutrientes, € compostos fitoquimicos, presentes em
quase todas as partes, como folhas, flores, sementes e vagens. Suas folhas
merecem destaque, por conterem alto teor de proteinas e compostos fenolicos. A
Fermentacdo em Estado Solido (FES) tem se destacado como uma ferramenta
promissora para auxiliar na extracdo de compostos fendélicos de partes de plantas.
No entanto, estes extratos podem sofrer alteracdes devido a exposicédo a condi¢bes
estressantes, como, agua, luz, calor, pH, enzimas e oxigénio. Neste contexto, a
microencapsulacdo surge como uma alternativa para evitar a degradacdo dos
compostos contidos nestes extratos. Desta forma, o presente estudo teve como
objetivo avaliar o teor de fendlicos totais, potencial antioxidante e caracteristicas
fisico-quimicas de microcapsulas de extratos obtidos a partir de folhas de moringa
fermentada (EFF) e ndo fermentada (EFNF). As folhas foram secas e trituradas e
submetidas a FES utilizando Aspergillus niger. Os extratos de folhas fermentada
e ndo fermentada foram obtidos em solucdo aquosa de etanol a 80%. As
microcapsulas foram obtidas por liofiliza¢do utilizando diferentes proporgdes de
extrato: goma arabica (1:10, 1:6 e 1:4). As microcapsulas com EFNF elaboradas
na proporcéo 1:4 demonstraram maior teor de fendlicos totais (4,91 mg EAG/g de
microcapsulas) e caracteristicas morfolégicas de aspecto vitreo, e as elaboradas
com EFNF e EFF na proporcdo 1:10, apresentaram maior atividade antioxidante
(300,84 ¢ 299,13 umol Trolox/g, pelo método ABTS, respectivamente). Todas as
microcapsulas obtiveram boa eficiéncia de encapsulacdo (91,76 e 95,70%), alta
solubilidade (92,27 a 95,91%), condic¢des favoraveis de higroscopicidade (14,50
a19,8%) e baixa atividade de 4gua (0,13 a 0,29). Portanto, os resultados indicaram
que as microcapsulas elaboradas na proporcdo 1:4 (extrato:goma arabica)
apresentaram 0s menores valores de atividade de &gua e umidade, maior
concentracdo de compostos fendlicos e atividade antioxidante pelo método FRAP.
No entanto sS40 necessarios mais estudos para avaliar a toxicidade das
microcapsulas visando aplicacdes futuras nos setores farmacéutico, cosmético e
alimenticio.

Palavras-chave: Moringa Oleifera; Compostos antioxidantes; Extratos vegetais;
Fermentacdo; Microencapsulacao.



NASCIMENTO, R. J. Elaboration and characterization of microcapsules obtained from extracts
of fermented and non-fermented moringa leaves [Dissertation] Sdo Cristovdo: Postgraduate
Program in Food Science and Technology, Federal University of Sergipe; 2022

ABSTRACT

Moringa oleifera, also known as the “miracle tree” or “tree of life”, is a plant rich
in nutrients, and phytochemicals, present in almost all parts, such as leaves,
flowers, seeds and pods. Its leaves are worth mentioning, as they contain a high
content of proteins and phenolic compounds. Solid-State Fermentation (SSF) has
emerged as a promising tool to aid in the extraction of phenolic compounds from
plant parts. However, these extracts may change due to exposure to stressful
conditions, such as water, light, heat, pH, enzymes and oxygen. In this context,
microencapsulation appears as an alternative to avoid the degradation of the
compounds contained in these extracts. Thus, the present study aimed to evaluate
the total phenolic content, antioxidant potential and physicochemical
characteristics of microcapsules of extracts obtained from fermented (EFF) and
non-fermented (EFNF) moringa leaves. The leaves were dried and ground and
subjected to FES using Aspergillus niger. The fermented and non-fermented leaf
extracts were obtained in an aqueous solution of 80% ethanol. The microcapsules
were obtained by lyophilization using different proportions of extract: arabic gum
(1:10, 1:6 and 1:4). The microcapsules with EFNF prepared in the proportion 1:4
showed a higher content of total phenolics (4.91 mg GAE/g of microcapsules) and
morphological characteristics of glassy aspect, and the ones prepared with EFNF
and EFF in the proportion 1:10, showed greater antioxidant activity (300.84 and
299.13 umol Trolox/g, by the ABTS method, respectively). All microcapsules had
good encapsulation efficiency (91.76 and 95.70%), high solubility (92.27 to
95.91%), favorable conditions of hygroscopicity (14.50 to 19.8%) and low
activity of water (0.13 to 0.29). Therefore, the results indicated that the
microcapsules elaborated with 1:4 (extract: Arabic gum) ratio showed the lower
values of water activity and humidity, higher concentration of phenolic
compounds and antioxidant activity by the FRAP method. However, further
studies are needed to evaluate the toxicity of microcapsules for future applications
in the pharmaceutical, cosmetic and food sectors.

Keywords: Moringa oleifera; Antioxidant compounds; plant extracts;
Fermentation; Microencapsulation.
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1 INTRODUCAO

A Moringa oleifera é uma arvore de origem indiana, mais especificamente do himalaia,
compondo o Unico género da familia Moringaceae, a qual possui 13 espécies, entre elas, a
moringa € a mais conhecida, e alvo de muitas pesquisas, devido seu alto potencial nutricional e
medicinal, e por isso é chamada universalmente como arvore da vida ou planta milagrosa
(BENNOUR et al., 2020; GOMEZ-MARTINEZ et al., 2020).

Esta caracteristica se deve a sua multipla funcionalidade, encontrada em, quase todas as
partes da planta, incluindo folhas, raizes, flores, vagens, cascas e gomas, pois Sao ricos em
nutrientes e compostos fenolicos, os quais podem proporcionar um efeito terapéutico, como
potencial anticancer, antioxidante, antidiabético, e antibacteriano (EDOGA et al., 2013;
ARORA; ONSARE, 2014; COZ-BOLANOS et al., 2018;GUPTA et al., 2018; TILOKE et al.,
2018; BENNOUR et al., 2020). Ao comparar todas as partes da planta, destacam-se as folhas
por serem ricas em proteinas e possuirem o maior contetido de compostos fenélicos e terpenos,
além de alto poder antioxidante (LEONE et al., 2015; ZIANE et al., 2019; GOMEZ-
MARTINEZ et al., 2020).

Ao longo dos anos, 0s compostos bioativos presentes em partes de moringa tém sido
avaliados por varios métodos de extracdo tais como, a maceracdo, um método convencional
bastante utilizado (PRABAKARAN et al., 2018; TAI et al., 2018; OLDONI et al., 2019;
ROCCHETTI et al., 2019; ZIANE et al., 2019; SHARMA; WICHAPHON; KLANGPETCH,
2020), e métodos ndo convencionais, como Extracéo assistida por ultrassom (EAU) (GOMEZ-
MARTINEZ et al., 2020), Extracdo Soxhlet (GHAFAR et al., 2017), Extracdo assistida por
micro-ondas (EAM), Extracdo liquida pressurizada (ELP) (RODRIGUEZ-PEREZ et al., 2016)
e Extracdo Assistida por Homogeneizador (HAE) (ROCCHETTI et al., 2020).

Nos Ultimos anos, a FES tem se destacado como uma ferramenta para facilitar a extracéo
de compostos fendlicos em partes de plantas e residuos agroindustriais ndo extraidos por
métodos convencionais, uma vez que durante o processo fermentativo, sdo produzidas enzimas
gue podem remover compostos da parede celular do material solido, assim como catalisar
reacOes resultando na formagdo de novos compostos (DEY; KUHAD, 2014; ARORA; RANI;
GHOSH, 2018).
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Alguns pesquisadores tém eficientemente empregado a FES para aumentar o teor de
proteinas, amino&cidos essenciais, acidos graxos poli-insaturados e melhorar o contetdo de
compostos fendlicos e potencial antioxidante em folhas ou em sementes de moringa (FEITOSA
et al., 2020a e FEITOSA et al., 2020b; WANG et al., 2018; SHI et al., 2020; SHI et al., 2021,
REYES-SANCHEZ et al., 2018; ZHANG et al., 2017). No entanto, estes compostos bioativos
geralmente sdo instaveis e suscetiveis a degradacdo oxidativa, principalmente quando em
contato com umidade, luz, calor e oxigénio, limitando assim sua biodisponibilidade (SHISHIR
et al., 2018). Porém, esta limitacdo pode ser reduzida a partir do uso da técnica de
encapsulamento, que consiste no aprisionamento e protecdo do composto ativo afim de
preservar e aumentar a sua biodisponibilidade e estabilidade (COELHO; ESTEVINHO;
ROCHA, 2021).

Desta forma, varias técnicas de encapsulamento sdao comumente utilizadas, tais como,
extrusdo, emulsificacéo, eletrofiacdo, coacervagédo, spray dryer e liofilizacdo. A liofilizagé&o
também conhecida por secagem por congelamento, é uma técnica de encapsulamento, bastante
utilizada, por preservar substancias sensiveis ao calor, melhorar a estabilidade das
microcapsulas e eficiéncia de encapsulamento (SHISHIR et al., 2018).Assim a liofilizacdo tem
sido amplamente utilizada para microencapsulacdo de compostos bioativos naturais, exemplo,
extrato de cebola roxa ( Allium cepa ) (ELSEBAIE; ESSA, 2018), polpa de amora Cherokee
(Rubus spp) (ORO et al., 2021), borra de café (BALLESTEROS et al., 2017), folhas de
Moringa stenopetala (DADI et al., 2020). Quanto a utilizagdo da técnica para microencapsular
extratos de partes de moringa oleifera, foi encontrado, apenas um estudo, utilizando extrato de
folhas de moringa. (GEORGE et al., 2021).

Portanto, considerando que nédo ha trabalhos referente a microencapsulacdo de extratos
de folhas de moringa fermentada, o objetivo do presente estudo foi microencapsular extratos de
folhas de moringa fermentada e ndo fermentada e avaliar o teor de fendlicos totais, atividade

antioxidante e caracteristicas fisico-quimicas das microcapsulas.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Moringa oleifera- definicdes e composicao

Moringa oleifera Lam. constitui uma das treze espécies de moringa, pertencente a
familia monogénica Moringaceae, uma planta nativa do norte da india, mais especificamente
das montanhas do himalaia, entretanto, atualmente se encontra distribuida pelo mundo,
principalmente em regides de clima tropical e subtropical, como na Africa, Asia, América
Latina, e caribe, pois, é apta para sobreviver em regides que exige pouco do solo e de &gua,
sendo assim, uma planta 6tima para cultivar em localidades mais secas, (Figura 1),
(ALEGBELEYE, 2018; GUPTA et al., 2018; LIU et al., 2018).

Figura 1- Paises onde a Moringa Oleifera cresce.

B Paises onde a Moringa Oleifera cresce.

Fonte: Adaptado de Kuput et al. (2015)

No Brasil, o primeiro plantio da Moringa foi no Jardim Botanico no Rio de Janeiro,
sendo posteriormente disseminada para outras regides do pais, principalmente no Nordeste,
onde encontra-se em maior parte, em especial nos estados do Maranhdo, Piaui e Ceara, sendo
popularmente conhecida como Lirio Branco ou Acacia-Branca. Sdo Regides de clima arido e
semiaridos, propicio para o cultivo desta espécie, visto que, conseguem crescer e se adaptar
facilmente, mesmo em clima com pouca umidade (PEDRAL et al., 2016; RODRIGUES et al.,
2016). No estado de Sergipe, a moringa encontra-se disseminada, sendo possivel encontrar

espécimes, no municipio de Itabaiana e Sdo Cristovdo, mais precisamente no Campus da
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Universidade Federal de Sergipe, para fins de pesquisa. (PASSOS et al., 2013; SANTQOS;
FABRICANTE; OLIVEIRA, 2016).

A moringa é caracterizada por possuir crescimento rapido, podendo chegar entre 5 a 10
metros de altura, suas folhas sdo de cor verde clara, tripinadas com peciolos amarelados,
constituida de muitos peciolos, as flores sdo axilares bissexuais, compostas por cinco pétalas
desiguais caidas de cor branca, as vagens sdo de casca de cortica, pendentes de trés lados de cor
cinza e suas sementes sdo circulares compostas por uma capsula envolta de nervuras pendulares,
conforme a Figura 2 (GUPTA et al., 2018; LIU et al., 2018).

Figura 2 — Partes de Moringa Oleifera, Folha (A), (B) Flores, (C) Vagens e (D) sementes

Fonte: https://loveachild.com/2016/03/miracle-moringa-tree/ . Acesso em: 13 de novembro de 2020.

Suas folhas e sementes geralmente sdo consumidas frescas, em pd ou cozidas,
apresentam varios nutrientes, principalmente proteinas e aminoécidos essenciais, acidos graxos
poli-insaturados, vitaminas, minerais e compostos fendlicos. As vagens sdo utilizadas para
tratar problemas digestivos e inibir a proliferacdo de céncer de colon. Suas flores sdo
comumente utilizadas na culinaria para realcar o sabor e a cor dos pratos (MOYO et al., 2011,
ZIANE et al., 2019; FERNANDES et al., 2021).
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A moringa ¢ uma planta muito rica em nutrientes e compostos bioativos,
independentemente do tecido vegetal e da localidade onde seja cultivada, no entanto, os
compostos quimicos e atividade antioxidante podem diferir, pela influéncia de fatores, como
condicdes do solo, época de colheita, condi¢cdes de armazenamento, idade e desenvolvimento
do tecido vegetal (GOMEZ-MARTINEZ et al., 2020).

E uma arvore reconhecida por suas multiplas funcionalidades, visto que, quase todas as
partes da planta, incluindo folhas, raizes, flores, vagens, cascas e gomas, tem valor por serem
ricos em nutrientes e compostos fenolicos, e por isso é comumente utilizada como alimento,
assim como para tratamento de doencas, devido as suas multiplas propriedades nutricionais,
medicinais (GUPTA et al., 2018; TILOKE et al., 2018).

Em relacdo a composigdo nutricional, o carboidrato € o macronutriente encontrado em
maior quantidade, em todas as partes da planta (folhas, flores, sementes e vagens),
principalmente nas vagens, seguido das folhas e flores e em menor quantidade nas sementes
(Tabela 1). Entre os seus agucares simples, em alguns estudos foi relatado a presenca de frutose,
glicose, sacarose e trealose em vagens e flores; glicose e frutose em sementes; e frutose, glicose
e sacarose em folhas (ZIANE et al., 2019; FERNANDES et al., 2021).

Embora o carboidrato seja o constituinte presente em maior quantidade em todas as
partes da moringa, as folhas sdo caracterizadas por serem fonte rica em proteina, podendo serem
utilizadas como suplemento dietético, pois atende as necessidades humanas (OYEYINHA;
OYEYINHA, 2018; FERNANDES et al., 2021).

Tabela 1 - Macronutrientes de folhas, flores, sementes e vagens de Moringa oleifera

Nutrientes Composicéo de partes de moringa (g/100g da planta)

Folhas Flores Sementes Vagens
Carboidrato 44,36 - 65 65,5-67,2 41,2 - 38,85 79,6 - 71.91
Proteina 13,1- 28,65 21,3-19,83 30,0-31,88 19,79 -19,49
Lipideo 71-111 5,8-5,0 26,0 — 26,6 4,3-27

Fonte: Fernandes et al., (2021), Ziani et al., (2019), Teixeira et al., (2014)

As sementes sdo fontes de gordura, principalmente acidos graxos monoinsaturados, com
predominancia do acido oleico, podendo ser uma opcao de substituicdo pelo azeite de oliva

devido a semelhanga encontrada em sua composicao, também o seu 6leo pode ser utilizado para
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acelerar a cicatrizacdo de feridas (LIANG et al., 2019; SINGH et al., 2020; FERNANDES et
al., 2021).

As partes de moringa também sdo conhecidas por conter grande quantidade de
compostos polifendis. Estes sdo um grupo de substancias, provenientes do metabolismo
secundario das plantas, afim de proteger e garantir a sobrevivéncia da mesma, e por isso sao
amplamente conhecido pelas suas funcionalidades fisioldgicas, como, antioxidante, anti-
inflamatdria, antibacteriana e antidiabética (TOUDERT et al., 2017; BENNOUR et al., 2020).

Varios estudos tem relatado a moringa como uma planta medicinal, devido a presencga
de varios compostos bioativos, acidos galico, cafeico, vanilico, ferulico, apigenina e
naringenina em sementes e acido galico, acido clorogénico, luteolina, rutina, quercetina,
kaempferol e apigenina presente nas suas folhas (VALDEZ-SOLANA et al., 2015;
GHARSALLAH et al., 2021), os quais podem justificar o uso e auxiliar no tratamento
terapéutico de vérias doencas como anemia, diarreia, dor de cabeca e de garganta, asma e
infecgdo na pele (AJIBADE; AROWOLO; OLAYEMI, 2013; PADAYACHEE; BAIINATH,
2020; FERNANDES et al., 2021).

As folhas sdo as partes da planta mais utilizadas, e por isso, varios estudos ja
evidenciaram a presenga de muitos compostos fenolicos, entre eles, flavondides, alcaloides,
taninos, acidos fendlicos e seus glicosideos, saponinas, glucosinolato e isotiocianato (HASSAN
et al., 2021). De acordo com Prabakaran et al., (2018), em seu estudo, ao analisar a diferenca
entre os constituintes fendlicos em cada parte (folhas, raizes, flores, cascas e sementes) de M.
oleifera., observou que as folhas apresentaram o maior contetdo de compostos fenolicos e

flavonoides, entre os fendlicos, destacou-se a miricetina, quercetina e kaempferol.

Ziane et al., (2019) ao analisar o perfil fendlico de folhas de moringa, observou a
presenca de 12 compostos, dos quais, 3 eram derivados do acido fendlico e 9 eram flavonoides,
em especial, os flavondis (Quercetina, Kaempferol e derivados de isorhamnetina) e flavonas
(derivados de apigenina). Por outro lado Valdez-Solana, et al., (2015), encontraram apenas 7
compostos fenodlicos como, acido galico, acido clorogénico, luteolina, rutina, quercetina,
kaempferol e apigenina, isolados de folhas de moringa cultivada no México, sendo &cido
clorogénico e a rutina encontrados com maior abundancia. A figura x, apresenta a estrutura

uimica dos principais compostos fenolicos encontrados em extratos de folhas de moringa.


https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0254629918319380#bb0285
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S2212429218301846#!
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Figura 3 - Estrutura quimica dos compostos fendlicos encontrados em folhas de
Moringa Oleifera.
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Fonte: Hassan et al. (2021)

As pesquisas com plantas medicinais tém como principio bésico a extragdo de
compostos bioativos, visto que, este processo, desempenha um papel crucial para a descoberta
e obtencdo de concentracdes consideraveis de substancias bioativas, e propriedade terapéuticas,
tais como, antioxidante, anti-inflamatdria, e anticancerigena, antibacteriana e antifungica
(TOUDERT et al., 2017; PADAYACHEE; BAIJNATH, 2020). Sendo assim, a extragdo de
compostos fendlicos, requer uma escolha criteriosa do método de extracéo, pois, a técnica e a
preparacéo do extrato influenciam diretamente na qualidade e estabilidade destes compostos
(BOURGOU et al., 2016).

2.2 Métodos de extracdo de compostos bioativos de partes de moringa

Atualmente, muitas técnicas tem sido empregada para a extragdo de compostos

fenolicos de partes de moringa, através de procedimentos convencionais como maceragdo e
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extragdo Soxhlet, como também procedimentos ndo convencionais, como Extracdo assistida
por ultrassom (EAU), Extracdo assistida por micro-ondas (EAM), Extracdo liquida
pressurizada (ELP) e Extracdo Assistida por Homogeneizador (HAE), os quais tem ganhado
destague ao longo do tempo (ROCCHETTI et al., 2019). A Tabela 2 apresenta alguns estudos
encontrados na literatura, que relataram a presenca de compostos fendlicos em partes de

moringa, assim como, 0s métodos de extracdo e solventes utilizados.



Tabela 2. Métodos de extracdo usados para obter compostos bioativos de partes de moringa.
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Método Solvente Partes de moringa Teor de fenolicos totais Referéncia
Metanol (80%) Folhas 310,25ug EAG / g extrato seco Ali et al. (2020)
Etanol (70%) Folhas secas 13,239/ 100g do extrato seco Vongsak et al. (2013)
Acetato de etila Folhas 200 mg EAG / g extrato seco
Acetato de etila Raizes 112 mg EAG/g extrato seco
Agua Flores 89 mg EAG/g extrato seco Prabakaran et al. (2018)
Acetato de etila Casca 69 mg EAG/g extrato seco
Acetato de etila Semente 55 mg EAG/g extrato seco
Metanol 50% Folhas 27 (mg EAG/qg folha seca Rodriguez-Pérez et al.
Maceracao : : (2015) :
Metanol Semente 780mg/100 g de extrato de farinha de semente Singh, Negi,
Radha (2013)
80% de etanol Folhas 74,87 mg EAG/g de seca Tai et al. (2018)
Etanol 80% Folhas 43,5 mg/g de extrato Ziane et al. (2019)
Metanol 100% Folhas 10,27 mg EAG/g Rocchett et al. (2019)
Etanol 60% Semente 101,81 mg EAG/g Sharma et al. (2020)
Etanol 80% e Folhas 101 mg EAG/g
Acetona Oldoni et al. (2020)
Etanol 80% Folhas 91,72 mg EAG/g

EAG : Equivalente em acido galico. Fonte: préprio autor


https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0926669012005286?via%3Dihub#!
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S2212429218301846#!
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0963996919305988#!
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0168160520302646#!
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Método Solvente Partes de moringa Teor de fendlicos totais Referéncia
Etanol 50% Folhas 4,49 mg EAG/ g extrato seco Gbmez-Martinez et al. (2020)
Etanol 80% Folhas 59,91 mg EAG/g de peso seco Tai et al. (2018)
Extracio Assistida Etanol 50% Folhas 47 mg EAG/g folha seca Rodrlguez-P_erez et al. (2015)
por Ultrassom Metanol 100% Folhas 26,36 mg EAG/g seca Rocchetti et al. (2019)
Etanol 60% Semente 460,86 mg EAG/g Sharma et al. (2020)
Etanol 70% Folhas 28,79 mg EAG/g de peso seco Zhang et al. (2020a)
Etanol 70% Folhas 22,34 mg EAG/g de peso seco Zhang et al. (2020b)
0, ’ Y
Extragdio assistida 42% de etanol Folhas 86 mg EAG/g folha seca) Rodriguez - Pérez et al. (2016b)
por micro-ondas Metanol 100% Folhas 22,40 mg EAG/g Rocchetti et al., (2019)
Etanol (35%) Folhas 59 mg EAG/g folha seca) Rodriguez-Pérez et al. (2016a)
Agua quente pressurizada Folhas 1984 mg/kg Matshediso, Cukrowska,
Extracdo liquida 150°C Chimuka (2015)
pressurizada (ELP) Agua quente pressurizada Folhas 62,4 mg EAG /g de folhas secas Rodriguez-Pérez et al. (2016b)
200°C
Agua quente 125°C Folhas 56,0 mg EAG/g de peso seco Tai et al. (2018)
Extracdo Soxhlet Metanol 100% Semente 2.027,07 (mg EAG/g de peso do Ghafar et al. (2017)
extrato)
Extracdo Assistida Metanol 100% Folhas 35,19 mg EAG/g Rocchetti et al. (2019)
por Homogeneizador Metanol 100% Folhas 31,84 mg EAG/g Rocchetti et al. (2020)

(EAH)

EAG : Equivalente em 4cido galico. Fonte: préprio auto


https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0963996919305988#!
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0168160520302646#!
https://onlinelibrary-wiley.ez20.periodicos.capes.gov.br/action/doSearch?ContribAuthorStored=Rodr%C3%ADguez-P%C3%A9rez%2C+Celia
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0963996919305988#!
https://onlinelibrary-wiley.ez20.periodicos.capes.gov.br/action/doSearch?ContribAuthorStored=Rodr%C3%ADguez-P%C3%A9rez%2C+Celia
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0896844616301188#!
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0963996919305988#!
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0963996919305988#!
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Muitos estudos utilizaram a maceracao para obtencéo de extratos de diferentes partes de
moringa, como método principal ou como forma de comparagdo com outras técnicas ndo
convencionais (RODRIGUEZ-PEREZ et al., 2015; PRABAKARAN et al., 2018; TAI et al.,
2018; ROCCHETTI et al., 2019). A maceracdo consiste na mistura do material vegetal, na
maioria das vezes moido ou cortado para aumentar a area de superficie, com o solvente por um
determinado tempo e em temperatura, podendo ser agitada ou n&o, sendo posteriormente
filtrado, e obtido o extrato (JHA; SIT 2021). Quando aplicada para extracdo de compostos de
varias partes de moringa, demostrou grande potencial de extracdo, principalmente nas folhas
(PRABAKARAN et al., 2018).

Nos ultimos anos, a fermentacdo microbiana, tem demostrado grande potencial como
ferramenta para a extracdo e/ou producdo de compostos fendlicos, pois é considerada uma
técnica de baixo custo, biodegradavel e eficiente, visto que as técnicas convencionais sozinhas,
como a maceragao, nao proporcionam a liberagdo completa destes compostos, pois, “fendlicos
ligados insoluveis”, estdo presos na matriz celular, por meio de ligacdes éster, éter ou
glicosidica, dificultando a liberacdo do mesmao. Por sua vez, estas ligagdes, podem ser rompidas
através da extragdo enzimética, em que enzimas hidroliticas especificas podem degradar a

parede celular, e proporcionar a liberacdo destes compostos. (DEY et al., 2016).

Particularmente a fermentacdo em estado sélido (FES) € uma técnica, que compreende
a capacidade de crescimento e desenvolvimento de microrganismos em material sélido, com
quase auséncia de agua, ou seja, apenas umidade suficiente para a ocorréncia da fermentacao
(THOMAS; LARROCHE; PANDEY, 2013). Esta, acontece basicamente em 5 etapas,
inicialmente o substrato é selecionado, em seguida é feito o pré-tratamento que pode ser
mecénico, quimico ou bioquimico, com o objetivo de melhorar a disponibilidade dos nutrientes,
apos este processo, pode haver uma etapa de hidrolise. Na etapa de fermentagdo, o
microrganismo produz enzimas hidroliticas, tais como proteases, pectinases, esterases,
celulases , a-amilases, xilanases , B-glucosidases, etc., que consequentemente séo utilizadas
para a extracdo ou liberacdo de compostos fendlicos, assim como a producdo de novos
compostos, posteriormente ocorre a extracdo, quantificacdo e purificacdo dos produtos finais
(BHANJA et al.,2009; DEY et al., 2016; SADH; DUHAN; DUHAN, 2018). No entanto, é
preciso levar em consideracdo outros fatores, como, tipo de microrganismo, material solido
utilizado, atividade de agua, temperatura, aeracdo e tipo de fermentador (SADH; DUHAN;
DUHAN, 2018).
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Neste sentido, a escolha do microrganismo é fundamental para o desenvolvimento da
FES, pois, embora possam ser utilizados leveduras, bactérias e fungos, os fungos filamentosos,
geralmente sdo mais utilizados neste processo, e considerados adaptados para tal, pois o
ambiente é bem caracteristico do seu habitat natural, além do que as hifas do fungos sdo capazes
de penetrar melhor na superficie do substrato. (SOCCOL et al., 2017; CHEN, 2013). Entre 0s
principais fungos utilizados, podemaos citar Aspergillus niger, Aspergillus oryzae, Aspergillus
terreus, Streptomyces spp, Rhizopus arrhizus e Mucor subtillissimus (SADH; DUHAN;
DUHAN, 2018).

Alguns estudos utilizando partes de moringa (semente e folhas) fermentada, revelaram
aumento no teor de fendlicos em comparacgdo ao extrato ndo fermentado. Em relacéo as folhas
de moringa, foram encontrados aumento no teor de fendlicos totais de 186,72 ug EAG/g (folha
nao fermentada) para 310,25 ug EAG/g apos 48h de fermentacdo utilizando Bacillus subtilis
KCTC (ALI et al., 2019). Outros pesquisadores, observaram aumentos ainda maiores, de
1.663,35 (folha ndo fermentada) para 3.931,28 mg de EAG/100g ap6s 24h de fermentacéo
utilizando o A. niger (FEITOSA et al., 2020b). Outros estudos revelaram que folhas de moringa
fermentada por Bacillus pumilus CICC 10440 demonstraram aumento de 2 vezes no teor de
proteinas sollveis (de 124 para 265mg/g) (ZHANG et al., 2017).Em relagdo as sementes, foi
observado aumento de 124,7 para 502,5 mg EAG/100 g de compostos fendlicos ap6s 72h de
fermentacdo também utilizando o A. niger. (FEITOSA et al., 2020a). Também sementes de
moringa cozidas e fermentadas naturalmente demonstraram aumento no teor de proteinas (de
18,86 mg/100g para 21,15mg/100g) e acido linoleico (de 58,79 g/100 g para 62,059/1009)
(WAROTIMI; ADEOTI; ARIYO, 2013).

Entretanto, os compostos bioativos obtidos por diferentes métodos de extracdo estdo
sucessiveis a degradagédo bioquimica e térmica, e consequente reducéo da biodisponibilidade.
Uma das alternativas seria 0 emprego da técnica de encapsulacdo como forma de preservagédo
e protecao destes compostos (SAIFULLAH et al., 2019; GEORGE et al., 2021).

2.3 Técnicas de microencapsulagéo

O encapsulamento é uma ferramenta utilizada para revestir e aprisionar algum composto
ativo, afim de proteger e preservar, contra a degradacdo oxidativa e térmica (SAIFULLAH et
al., 2019). Assim, este método necessita de um nucleo ou fase interna que comporta o

componente ativo, um material transportador conhecido também como material de
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revestimento, parede, membrana, capsula ou fase externa, que ird funcionar como um material
de transporte capaz de proteger o componente encapsulado. Além de uma técnica de
encapsulamento para estabilizar as particulas formadas (PEANPARKDEE; IWAMOTO,;
YAMAUCHI, 2016; SHISHIR et al., 2018b).

O encapsulamento pode ser classificado quanto a morfologia e o tamanho das particulas,
as quais podem variar, conforme as caracteristicas do ndcleo (composto ativo), do material de
revestimento e da técnica de encapsulamento empregada. O tamanho das particulas pode variar
desde nano a microparticulas, correspondendo de 1-1000 nm e 1-1000 pum respectivamente.
Por sua vez, a microencapsulacdo, é a forma mais comumente utilizada no ramo alimenticio e
farmacéutico (PEANPARKDEE; IWAMOTO; YAMAUCHI, 2016; SAIFULLAH et al.,
2019).

Em relacdo a morfologia, ndo existe uma estrutura Gnica, pois fatores como, material do
nucleo, do revestimento e a técnica de encapsulacdo podem influenciar sua conformacao. Desta
forma as microcapsulas podem ser classificadas em mononuclear, polinuclear, matriz,
multicamada e irregulares (Figura 3). As microcapsulas mononucleares, sdo caracterizadas pelo
revestimento do composto ativo, formando uma capsula (revestimento) ao redor de um nucleo
(composto bioativo). Também, esta pode se apresentar com varias camadas de revestimento
para 0 mesmo nucleo, conhecida como microcapsulas multicamadas. Por outro lado, as
microcapsulas polinucleares, também possuem um envoltério, porém contém varios nucleos.
J& a microcapsula matriz, o composto ativo se encontra disperso e preso entre 0s polimeros, e
em virtude de ndo possuir um envoltdrio, o composto ativo pode ser encontrado na superficie.
Ainda, também podem ndo apresentar formato esférico, como as microcapsulas irregulares,
morfologia comumente observada, no caso de microcapsulas elaboradas por liofilizagdo (RAY
CHAUDHURI; CHAKRABORTY, 2016; PAULO; SANTOS, 2017; SAIFULLAH, et al.,
2019; RIBEIRO; VELOSO, 2021).
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Figura 4 — Tipos e diferenca entres as microparticulas
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Fonte: Saifullah, et al., (2019)

Através da técnica de encapsulamento, é possivel assegurar e proteger compostos ativos,
de fatores estressantes, como luz, pH, agua, calor, enzimas e oxigénio que comprometem a sua
estabilidade, e assim disponibiliza-lo em local especifico (WEN et al., 2017; CASTRO
COELHO; ESTEVINHO; ROCHA, 2021). Contudo, a producdo de microparticulas com
gualidade e eficiéncia, demanda técnicas de encapsulamento e material encapsulante
adequados, capazes de proporcionar eficiéncia de encapsulamento, estabilidade do material
encapsulado, aumento da vida util e biodisponibilidade do composto bioativo no local exato.
Além disso, os procedimentos da técnica selecionada, precisam ser otimizados, e adaptados
conforme o objetivo da encapsulacio (CARVALHO; ESTEVINHO; SANTOS, 2016;
SHISHIR et al., 2018b).

Em relagdo ao uso da técnica de encapsulacdo de extratos obtidos a partir de partes de

moringa alguns materiais e técnicas utilizados estdo demonstrados na Tabela 3.



Tabela 3. Encapsulacéo de extratos obtidos a partir de partes de moringa.

Extratos de Material encapsulante Técnica de Referéncia
moringa encapsulacao
Folhas Isolado de proteina de Spray-dryer Osamede
soja Airouyuwa, e
Isolado de proteina de kaewmanee
ervilha (2019)
Folhas Goma de tragacanto Spray-dryer Castro-L6pez et
al. (2020)
Folhas Goma de tragacanto, Spray-dryer Castro-Lopez et
goma de alfarroba e al. (2021)
carboximetilcelulose
i i Eletrofiliacgho  Hani et al. (2017)
Folhas Nanofibra de gelatina
Folhas _ Liofilizagéo George et al.
Maltodextrina, Goma (2021)
arébica e
maltodextrina:goma
arébica
Folhas Maltodextrina Spray-dryer Vongrlr(l;%%eg)ha et
Maltodextrina:Goma Spray-dryer Premi e Sharma
arébica (2017)
Oleo Maltodextrina:

das sementes

concentrado de proteina
de soro de leite

Fonte: Préprio autor (2022)

Osamede Airouyuwa et al. (2019) utilizaram diferentes materiais para encapsular
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extratos em 80% etanol de folhas de moringa por spray-dryer e obtiveram que a proteina isolada

de soja foi mais eficiente como carreador de compostos bioativos além de melhorar as
caracteristicas organolépticas do encapsulado, mascarando a cor esverdeada caracteristica.
Castro-lopez et al. (2021b), ao utilizarem diferentes formulacdes de materiais de revestimento
(goma tragacanto, goma alfarroba e carboximetilcelulose) para microencapsular extrato de
folhas de moringa por spray-dryer, observaram que o tipo de material de revestimento pode
influenciar significativamente nas caracteristicas das microcapsulas. Neste estudo, os extratos
encapsulados com goma tragacanto e carboximetilcelulose, apresentaram as melhores
propriedades, e retengdo de compostos bioativos e antioxidantes. Castro-Lopez et al. (2020a)

verificaram que microcapsulas de extrato de folhas de moringa elaboradas com goma de

tragacanto foram consideradas como boa fonte de polifendis.


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0023643821019733#!
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/whey-protein
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/whey-protein
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Hani et al. (2017) observaram que microcdpsulas de nanofibras de gelatina contendo extrato
em 80% de etanol de folhas de moringa obtidas via eletrofiliagdo, demonstraram a manutengéo
da capacidade antioxidante do extrato. George et al. (2021) ao encapsular extratos de folhas de
moringa utilizando uma formulagdo de goma arabica e maltodextrina por meio de liofilizacéo,
observaram que a encapsulacdo manteve protegidos 0s compostos bioativos e nutricionais, apos
0 processamento e armazenamento. Vonghirundecha et al. (2022) demonstraram que
microcapsulas de maltodextrina com extratos de folhas de moringa obtidas por spray dryer
também apresentaram boa estabilidade de armazenamento, além de maior retencéo de fendlicos

e antioxidantes.

Premi e Sharma (2017) ao avaliarem o efeito de diferentes combinac6es de material de
revestimento (maltodextrina, goma arabica e concentrado de proteina de soro de leite), na
microencapsulacdo de 6leo de sementes de moringa, observaram que a combinacdo de
maltodextrina com goma arabica resultaram em maior eficiéncia de encapsulamento, menor
teor de umidade e atividade de agua, contribuindo para maior prote¢do dos compostos bioativos.

As técnicas de microencapsulacéo, sdo classificadas em métodos fisicos (spray dryer,
liofilizaco, precipitacdo de fluido supercritico e evaporagdo de solvente), méetodos fisico-
quimicos  (coacervacdo, lipossomas e gelificacdo ibnica) e métodos quimicos

(polimerizacao interfacial e complexacédo de inclusdo molécula) (OZKAN et al., 2019).

Entre estas técnicas, a liofilizacdo é um processo de secagem comumente utilizado e
aplicado em varios campos tecnolégicos, em especial na farmacéutica e alimenticia (VISHALI
et al., 2019). Devido ao seu mecanismo de dessecacdo, este método se destaca, pelo alto
rendimento, eficiéncia na preservacdo de substancias sensiveis ao calor, visto que, envolve a
utilizacdo de temperaturas mais baixas no processo, preservacdo da aparéncia e das
caracteristicas do produto seco e reducdo do processo de deterioracdo, mantendo assim a
gualidade do produto. (BORA et al,. 2018). Por outro lado, assim como qual quer outro método
possuem suas limitagdes, no processo de liofilizacdo, devido a utilizacdo de pressdes e
temperaturas mais baixas, acarretam em maior tempo de secagem e alto custo (DEGOBERT;
AYDIN, 2021)

Vale destacar que a técnica de liofilizagdo sozinha, ndo produz microcépsulas, visto que
€ uma técnica de secagem que consiste apenas na remocao de agua. Assim, para a obtencao das
caracteristicas finais de microcapsulas , é necessario um método de encapsulacdo adequado,

como o processo de emulsificacdo para obtencdo do tamanho em micro ou nano (SAIFULLAH


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0023643821019733#!
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/topics/chemistry/supercritical-fluid
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/topics/chemistry/solvent-evaporation
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/topics/chemistry/coacervation
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/topics/chemistry/gelation
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/polymerization
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/topics/chemistry/complexation
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0924224417307677#!
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etal., 2019). Existem vérios tipos de emulsificacdo, entre elas, emuls6es de agua em agua, agua
em oOleo, 4gua- 4gua—oleo e agua-em-6leo-em-agua. A emulsificacdo dgua em &gua sdo
formadas a partir de solucgdes constituidas de biopolimeros, como proteinas e polissacarideos
(JOYE; MCCLEMENTS, 2014).

Desta forma, a primeira etapa para preparacdo das microcapsulas, se da pela
homogeneizacdo e dispersdo da solucdo liquida (material do nicleo e material encapsulante)
em goticulas (WANNING et al., 2015). Em seguida, € iniciado a liofilizacdo. O mecanismo da
liofilizagdo consiste no processo de dessecacdo, por meio do congelamento do solvente e
posterior remogao por sublimacao a vacuo, e compreende trés etapas principais, 0 congelamento
(solidificacdo da amostra), secagem primaria (sublimacdo do gelo) e secagem secundaria
(dessorcdo da agua congelada), e por fim, gerando o produto final pronto para o armazenamento
(DEGOBERT; AYDIN, 2021). A Figura 4 apresenta o desenvolvimento dos estados e
conformacéo do produto durante as etapas do processo de liofilizacéo.

Figura 5 - llustracdo do processo de liofilizacao.
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Fonte: Kawasaki et al. (2019)

Assim, como observado, a liofiliza¢do inicia-se pelo processo de congelamento, o qual
¢ introduzido baixas temperaturas de forma constante, resultando no “superresfriamento”, a fim
de solidificar a amostra, alterando a conformacéo da &gua para o gelo e separando-a dos demais
constituintes do soluto. Apds este processo, a segunda etapa chamada de secagem primaria é

um pouco mais demorada em comparacdo as demais etapas, esta, é iniciada pela entrada de
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Vacuo na camara, concomitante a redugdo da pressdo da cadmara e aumento da temperatura da
prateleira, resultando na transferéncia de calor para produto e induzindo a sublimacéo do gelo.
A sublimacédo do gelo é direcionada para um condensador, e responsavel pela caracteristica
porosa do produto seco (KAWASAKI et al., 2019).

A terceira etapa, a secagem secundaria, tem como finalidade, remover a 4gua restante,
por meio da dessorcdo da agua congelada. Desta forma, ha o aumento da temperatura do
produto, maior em comparacdo a temperatura da secagem primaria, ocasionando a difusdo e
dessor¢do das sobras da agua ainda presente no produto. Por isso, esta etapa € considerada
relevante, pois a agua excedente pode influenciar e causar deterioracéo na qualidade do produto
seco final. Por fim, é obtido um produto seco e poroso, pronto para ser armazenado
(KAWASAKI et al., 2019; MERIVAARA et al., 2021). As microcapsulas obtidas por
liofilizacdo séo formadas durante o processo de homogeneizacdo do material do ndcleo com o
material de revestimento seguido do processo de secagem conforme as etapas descritas acima
(WANNING et al., 2015).

Alguns estudos tém relatado a encapsulacdo de compostos bioativos por liofilizagdo
como eficiente. Elsebaie e Essas (2018) demonstraram alta eficiéncia de encapsulacdo por
liofilizacdo independente do material de parede aplicado, em microcapsulas de polifendis de
cebola roxa. Assim a liofilizacdo tem sido amplamente utilizado para microencapsulacao de
compostos bioativos naturais, como cebola roxa (Allium cepa) (ELSEBAIE E ESSA, 2018),
polpa de amora Cherokee (Rubus spp) (ORO et al., 2021), borra de café (BALLESTEROS et
al., 2017) folhas de Moringa stenopetala (DADI et al., 2020) e folhas de Moringa oleifera
(GEORGE et al., 2021).


https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0168365921003400#!
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3 OBJETIVOS

3.1 Objetivo Geral

Elaborar e caracterizar microcapsulas de extratos obtidos a partir de folhas de moringa

fermentada e ndo fermentada.

3.2 Objetivos especificos

- Realizar a fermentacdo em estado solido de folhas de moringa;

- Determinar compostos fenolicos totais, flavonoides totais e atividade antioxidante dos
extratos de folhas de moringa fermentada e ndo fermentada;

- Elaborar microcapsulas de extratos de folhas de moringa fermentada e ndo fermentada;

- Determinar o teor de fendlicos totais e atividade antioxidante das microcapsulas, e eficiéncia

de encapsulacao;

- Realizar a caracterizacdo fisica das microcapsulas (umidade, atividade de agua, solubilidade,

higroscopicidade e morfologia).
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

As folhas da moringa foram coletadas de arvores localizadas na Universidade Federal
de Sergipe Campus Séo Cristovao, Aracaju/SE, entre os meses de fevereiro a outubro de 2021.
O acido 6-hidroxi-2,5,7,8-tetrametilcromo-2-carboxilico (Trolox), radical 2,2- difenil-1-picril-
hidrazil (DPPH), acido 2,2'-azino-bis (3-etilbenztiazolina) acido 6-sulfénico (ABTS) e 2,4,6-
tri(2-piridil)-1,3,5-triazina (TPTZ) foram adquiridos da Sigma-Aldrich (Saint Louis, MO,
EUA). A glicose monohidratada e o acetato de sodio foram obtidos da Neon (S&o Paulo, SP,
BR). O reagente Folin-Ciocalteau, carbonato de sddio, persulfato de potassio, acido acético
foram obtidos da Dinamica (Indaiatuba, SP, BR). O extrato de levedura foi da marca Kasvi
(S&o José do Pinhais, PR, BR). O &gar batata dextrose da marca HIMEDIA (Mumbai, India).
O Alcool etilico e a goma arabica, foram adquiridos da Perfyl Tech (S&o Bernardo dos Campos,

SP, BR). Todos os reagentes utilizados foram de grau analitico.

4.2 Microrganismo
O fungo A. niger (I0C 3677) foi adquirido da colegéo de culturas do instituto Oswaldo
Cruz (Rio de Janeiro, Brasil).

4.3 Métodos

4.3.1 Obtencao da farinha de folhas de moringa

Primeiramente as folhas foram retiradas do caule, espalhadas em uma bandeja e
submetidas a secagem a 50°C em estufa com circulagdo de ar por 24 h, posteriormente as folhas
foram trituradas em um liquidificador, obtendo-se farinhas de folhas. Em seguida a farinha de
folhas foi esterilizada em autoclave a 121°C durante 15 min, e armazenada em potes
hermeticamente fechados no escuro em temperatura ambiente, para uso posterior (FEITOSA et
al., (2020b).
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4.3.2 Preparo do inéculo do fungo Aspergillus niger

O fungo foi inicialmente distribuido em placas de Petri em meio &gar batata dextrose e
incubado a 30°C por 5 a 7 dias. Posteriormente, esporos do fungo foram adicionados ao meio
de cultivo contendo glicose (50g/L) e extrato de levedura (20g/L) até a obtencdo da
concentracéo de 2x108 esporos/mL determinada através de contagens em camara de Neubauer.
(FEITOSA et al., (2020b).

4.3.3 Experimento fermentativo

A fermentacdo em estado sélido foi realizada em frascos Erlenmeyers (em duplicata)
contendo 5 g de farinha de folhas de moringa com umidade inicial ajustada para 50% utilizando
uma suspensdo de esporos preparada em solucdo aquosa de glicose (50 g/L) e extrato de
levedura (20 g/L) na concentracdo da ordem de 1 x 107 esporos/g de solido. Em seguida os
frascos foram incubados em estufa a temperatura de 30°C, por 24h visto que no estudo realizado
previamente por Feitosa et al., (2020b), foi observado que o maior teor de fendlicos foi obtido
em 24h de fermentacdo. Assim este tempo, o fermentado foi removido para a obtencdo do
extrato(Feitosa et al., 2020b).

4.3.4 Obtencao dos extratos

Para a obtencdo dos extratos de folhas de moringa fermentada e ndo fermentada,
utilizou-se solucéo aquosa de etanol & 80% conforme metodologia descrita por Feitosa et al.
(2020). Assim, para os extratos das folhas ndo fermentada e fermentada, utilizou-se 5g de
farinha de folhas e 25mL do solvente. Em seguida, as extracGes foram realizadas em agitador
orbital (SOLAB/SL222) a 200 rpm por 1 hora a 30°C. Apds este procedimento, as amostras
foram filtradas em papel de filtro e os sobrenadantes obtidos foram analisados quanto aos teores
de compostos fenolicos totais e atividade antioxidante. Para o0s experimentos de
microencapsulacdo os extratos da farinha fermentada e ndo fermentada, foram concentrados em
um evaporador rotativo (Fisatom 802) a 40°C a 50 rpm até a remoc¢édo de aproximadamente
80% do solvente utilizado na extragdo. Posteriormente, os extratos foram pesados e

armazenados em frasco &mbar, em freezer (-18°C) até sua anélise.

4.3.5 Determinacéo do teor de compostos fendlicos totais
Os compostos fenolicos totais foram determinados nos extratos e nas microcapsulas de
acordo com a metodologia de Folin-Ciocalteau, descrita por Shetty et al. (1995) com
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modificacOes. Assim, Aliquotas de 0,5 mL dos extratos foram transferidos para tubos de ensaio
e adicionou-se 0,5 mL de solucdo de etanol 95%, 2,5 mL de &gua destilada e 0,25 mL de
reagente Folin-Ciocalteau 1N, e homogeneizado em vortex, apos, adicionou-se 0,5 mL de
solucdo de carbonato de sodio 5% (p/v), e homogeneizado novamente. Os tubos de ensaio
seguiram mantidos em camara escura por 60 min. As amostras tiveram suas absorbancias
medidas no comprimento de onda de 725 nm. O mesmo procedimento foi realizado substituindo
a amostra pelo solvente para obtencdo do branco. Para a quantificacdo destes extratos, realizou-
se uma curva de calibracdo construida a partir de diferentes concentracdes de acido galico (0-
150 mg/L), a fim de converter as absorbancias e os resultados foram expressos em miligramas
equivalente de &cido galico por 100g de material s6lido em base seca (mg EAG/100 g de

material s6lido em base seca).

4.3.6 Determinacdo do teor de compostos flavonoides totais

O teor de flavonoides totais foi determinado nos extratos pelo método colorimétrico de
cloreto de aluminio com algumas modificacbes (DEWANTO et al., 2002). Assim, aliquotas de
2,0 mL de extrato foram transferidas para tubos de ensaio, adicionou-se 2,0mL de cloreto de
aluminio e homogeneizou-se em vortex. Os tubos foram mantidos em camara escura por 30
min. As absorbancias das amostras foram lidas a 415nm. O mesmo procedimento foi realizado
substituindo a amostra pelo solvente para obtencdo do branco. O teor de flavondides totais foi
determinado através de uma curva de calibracdo construida a partir de diferentes concentracGes
de &cido galico (0-50 mg/L). Os resultados foram expressos em mg de quercetina por 100 g de

material em base seca (mg QCE/100 g de material em base seca).

4.3.7 Atividade antioxidante in vitro dos extratos

Os extratos foram avaliados quanto a atividade antioxidante (AA) determinada pelos
métodos Captura do Radical Livre 1,1-difenil-2-picrilhidrazil (DPPH), Captura do Radical
Livre 2,2’-azinobis (3-etilbenzotiazolina) 6-acido sulfonico (ABTS) e Método de Redugéo do
Ferro (FRAP).
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4.3.7.1 Ensaio de eliminacéo de radicais DPPH

A anélise pelo método DPPH foi elaborada de acordo com Andrade et al. (2017) com
algumas modificacdes. Inicialmente, foi adicionado uma aliquota de 250uL de extrato com
1,25mL de DPPH, em triplicata. Ap6s 5 min, foi realizado a leitura da absorbancia a 517nm
utilizando um espectrofotometro. Diferentes concentragdes de Trolox (entre 50 e 250 pumol
Trolox/mL) foram utilizadas para construcdo da curva de calibragdao (y = —0,0037x + 1.6425
(r2 = 0,9984). Para o branco foi utilizado alcool etilico. Enfim, os resultados foram expressos

em pmol Trolox/g de material sélido.

4.3.7.2 Ensaio de eliminacdo de ABTS

O método ABTS foi elaborado segundo a metodologia de Nenadis et al., (2004) com
modifica¢des. Uma aliquota de 30 pL de extrato foi adicionada teste tubos com 3,0 mL do
reagente ABTS e homogeneizados em vortex. Apds 6 min, foi realizada a leitura em
espectrofotobmetro a 734 nm. A curva de calibracdo foi construida utilizando diferentes
concentragdes de Trolox variando de 100 a 1600 umol Trolox/mL (equagdo da curva: y =
—0,0004x + 0.6082 (12 = 0,9862). Os resultados foram expressos em pmol Trolox/g de material

solido.

4.3.7.3 Ensaio FRAP

A atividade antioxidante pelo método FRAP foi determinada de acordo com a
metodologia proposta por Thaipong et al. (2006). Para a andlise, uma aliquota de 90 pL do
extrato foi transferida para tubos de ensaio, sem seguida foi adicionado 270 pL de 4gua
destilada e 2,7 mL do reagente FRAP, homogeneizado vortex e mantido a 37°C em banho-
maria. Ap6s 30 min foi realizado a leitura em um espectrofotdmetro a 595 nm. Diferentes
concentragdes de Trolox entre 100 e 1200 umol Trolox/mL foram utilizadas para construgao
da curva de calibragdo (y = 0,0016x — 0,0194 (r2 = 0.9962)). Os resultados foram expressos em

umol de Trolox/g de material sélido.

4.3.8 Obtencdo de microcapsulas dos extratos de moringa fermentada e nao fermentado.
Para preparar as dispersdes, inicialmente foi preparado a solucdo do material

encapsulante, assim foram dissolvidos 25g de goma ardbica em 250 mL de &4gua destilada, afim
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de obter aproximadamente 10% de contetdo sélido. A solucdo foi agitada em um agitador
orbital (SOLAB/SL222) a 250 rpm por 30min a 35°C. Apds dissolucdo, foram adicionados 0s
extratos rotaevaporados da farinha de folhas fermentada (233 mg/mL) e da farinha néo
fermentada (211 mg/mL), na propor¢do 1:10, 1:6 e 1:4 (g extrato/mL de solucdo de goma
arébica) respectivamente. Em seguida as solu¢es foram homogeneizadas em agitador a 250
rpm por 30min a 35°C. A solugdo contendo goma arébica a 10% foi usada como controle.

Enfim, para a liofilizacdo, primeiramente as solu¢cdes homogeneizadas foram
congeladas em freezer a -18°C por 48h. E posteriormente, as amostras foram colocadas em um
liofilizador (Christ Alpha 1-2 LD Plus) e secas a -55°C, pressao de 0,021 mbar, vacuo de 0,42
mbar por 48 h. Apds a liofilizacdo, as amostras foram armazenadas em frascos de vidro
hermeticamente fechados e acondicionados em dessecador contendo silica, até as analises
posteriores. Todas as andlises foram realizadas em duplicata. Os extratos microencapsulados
foram identificados como Extrato de Folhas Fermentadas (EFF) e Extrato de Folhas néo
Fermentado (EFNF).

4.3.9 Quantificacdo de fenolicos totais e eficiéncia de encapsulacéo

A determinacdo de compostos fenolicos totais e eficiéncia de encapsulacao foi realizada
conforme descrito por Dadi et al. (2020). Para determinar o contetido de fendlicos totais, 100mg
do pbs das microcapsulas foram dissolvidos em 1mL de agua destilada. Apds a dissolucéo,
foram adicionados 9mL de etanol (100%) e misturados por 5min. Em seguida, a solucéo foi

filtrada em filtro de membrana de 0,22pum.

Para determinar o conteudo de fendlicos totais na superficie do material de parede,
100mg do pos das microcapsulas foram misturados com 10mL de etanol (100%). A disperséo
foi agitada em vortex for 10s e centrifugada a 1.100 rpm por 3min. Por fim, o sobrenadante
claro foi coletado e filtrado em filtro de membrana de 0,22um (DADI et al., 2020).

Em fim, os compostos fendlicos totais e de superficie foram quantificados conforme o
item 4.3.3. A eficiéncia de encapsulacéo foi determinada utilizando a equacéo 1 (DADI et al.,
2020).

Compostos Fenoélicos Totais —Compostos fenolicos na superficie

Eficiéncia (%) = x100 (1)

Compostos Fenoélicos Totais
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4.3.10 Atividade antioxidante das microcapsulas

Os extratos foram avaliados quanto a atividade antioxidante (AA) determinada pelos
métodos Captura do Radical Livre 1,1-difenil-2-picrilhidrazil (DPPH), Captura do Radical
Livre 2,2’-azinobis (3-etilbenzotiazolina) 6-acido sulfénico (ABTS) e Método de Reducéo do
Ferro (FRAP). Assim, os mesmos filtrados preparados na analise dos compostos fendlicos
totais, foram usados para anélise de AA conforme descrito no item 4.3.6.1, 4.3.6.2 € 4.3.6.3.

4.3.11 Analises fisico-quimicas das microcéapsulas

4.3.11.1 Umidade
O teor de umidade foi determinado utilizando estufa de secagem a 105°C, conforme a

metodologia do Instituto Adolfo Lutz, (2008). Todas as analises foram realizadas em triplicata.

4.3.11.2 Atividade de agua
A atividade de agua das microcapsulas foi medida através da medida direta de um
analisador modelo AqualLab® da marca BrasEq®. Todas as analises foram realizadas em

triplicata.

4.3.10.3 Solubilidade

A solubilidade das microcdpsulas foi determinada de acordo com a metodologia
proposta por Rezende, Nogueira e Narain et al. (2018). Inicialmente, 1g da amostra foi
adicionado a 100mL de agua destilada, e agitada em um agitador magnético (Tecnal, TE-0851)
por 30 min. Em seguida, a solucéo foi centrifugada 1.100 rpm por 5 min. Posteriormente uma
aliquota de 25mL do sobrenadante foi colocado em placa de petri previamente esterilizada e
pesada, e secou-se em estufa a 105°C por 5 h. Enfim, a solubilidade foi calculada por diferenca

de pesos, e expressa em porcentagem (%), conforme a seguinte expressdo matematica:

(Peso inicial— Peso final)-V x 100

Solubilidade (%) = Y

x 100 @)
Onde:

Peso inicial Peso da placa + sobrenadante (g)

Peso Final = Peso da placa + sobrenadante apds secagem

V = volume do sobrenadante (mL)
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4.3.10.4 Higroscopicidade

A higroscopicidade foi determinada de acordo com a metodologia estabelecida por
(REZENDE, NOGUEIRA E NARAIN, 2018). Desta forma, foi pesado (peso inicial) 1g de
amostra, e mantida em dessecador contendo solucdo saturada de cloreto de sodio (75,3%) a
25°C, por 1 semana. Ap6s o periodo, as amostras foram pesadas (Peso final) e sua
higroscopicidade foi expressa em porcentagem (%) de umidade adsorvida, conforme a equagéo

a baixo.

) . Peso inicial — Peso final
Higroscopicidade (%) = Y — x 100

4.3.10.5 Morfologia

As analises morfoldgicas foram realizadas no Centro de Laboratério de Quimica
Multiusuarios (CLQM), localizado no Departamento de Quimica — UFS. Assim, as
microcépsulas elaboradas com EFF e EFNF em diferentes proporcdes extrato: goma arabica
(1:10, 1:6 e 1:4), foram analisadas morfologicamente no Microscopio Eletrdnico de Varredura
(MEV). Antes das analises, as amostras foram submetidas ao processo de recobrimento com
camada de ouro 5 nm no equipamento sputter coater (VG Microtech, SC7620, Inglaterra). A
analise foi realizada no MEV da marca Hitachi, modelo TM3000, operando com tensdo de 5

kV e amplificagdo das imagens de 100x e 1.000x.

4.3.11 Anélise estatistica

Os resultados obtidos foram submetidos a analise de variancia (ANOVA) e as médias

comparadas entre si comparadas pelo teste de Tukey utilizando o Programa SISVAR 5.7.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Teores de fendlicos totais, flavonoides totais e atividade antioxidante do extrato de
folhas de moringa obtido por FES.

Os teores de fenolicos totais, flavonoides totais e atividade antioxidante foram
determinados nos extratos rotaevaporados e nao rotaevaporados de folhas de moringa
fermentada e ndo fermentada (Tabela 4). Os extratos rotaevaporados apresentaram maiores
teores de compostos fendlicos, flavonoides e AA diferindo estatisticamente (p < 0,05), dos
valores obtidos nos extratos ndo rotaevaporados. O extrato de EFNF rotaevaporado demonstrou
maior teor de fendlicos totais (6.265 mg EAG/100g), flavonoides totais (5.683,95 mg QCE/100
g) e maior AA pelo método ABTS (1.244,63 umol Trolox/g) e FRAP (5.006,35 pumol Trolox/g)
diferindo dos demais extratos (p <0,05). Por outro lado, maior AA para o EFF foi obtida pelo
DPPH, diferindo significativamente dos demais extratos (p < 0,05). Este resultado pode ser
provavelmente devido a presenca de maior quantidade de compostos antioxidantes neste

extrato.

Tabela 4. Teores de fendlicos, flavonoides e atividade antioxidante de extratos de folhas de moringa.

Extrato Rotaevaporado Extrato N&o rotaevaporado
Parametros EFF EFNF EFF EFNF
Fenolicos! 4.098,63+61,5 6.265+51,182 1.345,80+61,5°  1.294,18+51,18°
Flavonoides 2  3.288,42+27,22°  5.683,95+36,66° 1.293,89+27,22°  1.508,96+36,66"
ABTS? 533,59+63,09°  1.244,63+80,56° 30,87+63,09° 35,41+80,56°
DPPH? 3.540,51+3,39°  3.479,81+10,04°  172,18+106,10° 179,43+78,19¢
FRAP? 2.797,56+106,10° 5.006,35+78,19°  136,27+106,10° 144,43+78,19¢

*Médias com letras em comum minuscula na linha, ndo diferem entre si a p< 0,05, entre o tempo, pelo teste Tukey.
'Fenodlicos = mg EAG/100g. 2Flavonoides = mg QCE/100 g. SABTS, FRAF e DPPH = pmol Trolox/g. EFNF
(Extrato de folhas ndo fermentada); EFF (Extrato de folhas fermentada).

Fonte: Proprio autor (2022)

Feitosa et al. (2020b), previamente fermentou folhas de moringa e ap6s 24 h obtiveram
teor de fendlicos totais de 3.524,23 mg GAE/ 100g no extrato ndo rotaevaporado em etanol
80% e flavonoides totais de 1.400 mg QCE/100 g. Resultado este superior ao obtido no presente
trabalho. Esta diferenca pode ser atribuida ao periodo sazonal diferente em que as folhas foram
coletadas. Segundo Ralepele et al. (2021), as concentragdes de compostos bioativos de extrato
de folhas de moringa variam ao longo das estacGes, sendo o outono a estagdo com maior teor

de fendlicos e antioxidantes e o inverno a estacdo com menor concentracao, salientando assim,
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que o estresse ambiental, como temperatura, umidade, luz e precipitagcdes de chuvas, podem
afetar a biodisponibilidades destes metabdlitos secundarios. Por outro lado, Shi et al. (2021)
obtiveram menores valores sendo o0 maximo de 20 mg EAG/g ap6s a fermentacdo de folhas de

moringa .

4.2 Teor de fendlicos totais, atividade antioxidante e eficiéncia de encapsulacéo

A eficiéncia de encapsulacéo, o teor de fendlicos totais e AA foram determinados para
microcapsulas elaboradas com extratos de folhas de moringa fermentada e ndo fermentada e
goma arabica em diferentes proporgdes (1:10, 1:6 e 1:4) (Tabela 5).

Os teores de fendlicos totais das microcapsulas de EFF variaram entre 2,36 e 3,82 mg
EAG/g e do EFNF variaram entre 3,04 e 4,91 mg EAG/g, sendo o valor maximo (4,91 mg
EAG/g) obtido quando utilizado o extrato da farinha ndo fermentada em menor proporgéo
extrato:goma arabica (1:4), o qual ndo diferiu estatisticamente (P>0,05) das microcapsulas dos

EFF na proporcdo 1:4 e dos EFNF na proporc¢éo 1:6.

George et al. (2021) obtiveram teores de fendlicos totais proximos aos obtidos no
presente trabalho, aproximadamente 6 mg EAG/g de microcapsulas de extrato de folhas de
moringa, também utilizando a liofilizagdo e goma arabica como material de revestimento.
Osamede et al. (2019) obtiveram valores entre 4,95 a 8,81 mg EAG/g de fendlicos em
microcépsulas de extrato de folhas de moringa, utilizando proteinas de ervilha como material
de revestimento por spray dryer e Vonghirundecha et al. (2022) obtiveram valores menores de

3,95 mg EAG/g em microcapsulas de moringa ndo fermentada elaboradas com por spray dryer.
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Tabela 5. Teor de fendlicos totais, eficiéncia de encapsulacdo, ABTS, DPPH e FRAP das microcapsulas de moringa de EFF e EFNF secas por liofilizacdo e
encapsulada com goma arabica em diferentes propor¢des de material de nucleo: parede (1:10, 1:6 e 1:4)

Eficiéncia de ABTS DPPH FRAP
encapsulacao (%)

Microcépsulas  Proporcao Extrato: FT
Goma arabica (mg EAG/g de

microcépsulas)

1:10 2,36+0,04° 90,94+0,84¢ 300,84+1,82? 45,28+0,15 32,08+5,47"

EFF 1:6 1,97+0,15¢ 89,18+0,81¢ 292,92+1,47°¢ 45,43+0,05 2 55,33+0,44°¢
1:4 3,82+0,00 &P 94,66+0,05¢ 290,25+3,00° 45,560,002 49,56+0,61¢

1:10 3,04+0,07 B¢ 89,75+0,08¢ 299,13+1,88 &P 45,45+0,15 2 47,75+0,45¢

EFNF 1:6 4,14+0,20 2P 94,99+0,56¢ 278,00+0,88¢ 45,45+0,02 2 73,40+0,27°
1:4 4,91+0,00? 95,70+0,004 273,13+0,11¢ 45,64+0,002 83,94+0,172

Os resultados foram expressos como média * desvio padrdo (n = 2). a-d letras minGsculas diferentes na mesma coluna indicam diferencgas significativas (p <0,05) entre os
valores médios de acordo com o teste de Tukey. FT = teor de Fendlicos Totais das microcapsulas. EFF: Microcapsulas de Extrato de folhas Fermentada; EFNF: Microcapsulas
de Extratos de Folhas ndo Fermentada.

Fonte: Proprio autor (2022)
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Em relacéo a eficiéncia de encapsulacédo, esta pode sofrer influéncia de véarios fatores
como, a técnica de encapsulamento, propriedades quimicas, material de revestimento e pela
razao nucelo: material de parede (DADI et al., 2020). De acordo com o presente estudo, a
eficiéncia de encapsulacdo das EFF e EFNF variou entre 90,94 e 94,66% e entre 89,65 e
95,70%, respectivamente e ndo apresentaram diferenca estatistica (p>0,05). Vonghirundecha et
al. (2022) também obtiveram elevada eficiéncia de encapsulacdo (91,2%), em extratos de folhas
de moringa microencapsulada por meio de spray dryer utilizando maltodextrina na proporgéo
0,05:10 (nucleo:material de parede). Ja em estudos com encapsulacédo por liofilizacdo, Saikia,
Mahnot e Mahanta (2015) obtiveram valores entre 78-97% em microcépsulas de bagaco de
carambola encapsulado com maltodextrina. A boa eficiéncia de encapsulacdo demonstrada no
presente estudo pode estar relacionada a técnica, pois a liofilizacdo utiliza vacuo e baixas
temperaturas, que contribuem para reducdo das reacGes de degradacdo dos compostos
(MOHAMMADALINEJHAD; KUREK, 2021).

Os maiores valores de AA foram obtidos pelo método ABTS (300,84 e 299,13 umol

Trolox/g, respectivamente) nas microcapsulas com EFF e EFNF quando utilizado proporcao
1:10, diferindo estatisticamente dos demais valores (p < 0,05). A maior AA pelo ABTS, pode
ser sugerida pela presenca de alguns compostos fendlicos antioxidantes como acido galico,
catequina e cumarina, podem estar presentes tanto em folhas de moringa nédo fermentada quanto
fermentada. Além destes, outros compostos como &cido clorogénico, acido cafeico e luteolina,
podem ter sido produzidos durante a fermentacao dos extratos de folhas de moringa fermentada
(FEITOSA et al.,, 2020b). Apesar do maior teor de fendlicos totais ter sido para as
microcapsulas preparadas nas proporcdes 1:4 (EFF ou EFNF:goma arabica) e 1:6 (EFNF:goma
arébica), a maior AA foi obtida na propor¢do 1:10, podendo sugerir que esta proporcao
conseguiu encapsular mais compostos antioxidantes em comparacao as demais proporcoes de
nucleo:material de parede.
Pelo método DPPH, ndo houve diferenca estatistica entre as microcapsulas (p>0,05). Ja pelo
método FRAP, a maior AA (83,94 umol Trolox/g) foi obtida para as microcépsulas das EFNF
utilizando proporgéo 1:4, diferindo (p< 0,05) dos demais valores, indicando que a presenca de
compostos antioxidantes com capacidade de reducéo do ferro, aléem do maior teor de fenolicos
totais obtido nestas microcapsulas. Vale destacar que os resultados podem ser diferentes entre
0s métodos antioxidantes, devido as peculiaridades de cada ensaio e a complexibilidade dos
extratos vegetais (NOREEN et al., 2017).


https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0023643821019733#!
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S1995764517304790#!
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Os resultados obtidos neste trabalho foram superiores aos encontrados por
JordanSuérez, Glorio-Paulet e Vidal et al. (2021) e Gonzéalez-Ortega et al. (2020), os quais
obtiveram AA de 90,59 umol TE/g em microcapsulas de extratos de folhas de graviola
encapsuladas com goma arabica e maltodextrina por spray dryer e valores entre 43,67 a 220,48
umol Trolox/g, , em microcapsulas de extratos de folhas de oliveira liofilizados encapsulados

com maltodextrina e trealose, respectivamente.

4.3 Propriedades fisicas das microcapsulas

A atividade de &gua das microcapsulas variou entre 0,11 a 0,29 (Tabela 6). As
microcépsulas elaboradas nas propor¢des EFNF:goma arébica 1:4 e 1:6 e EFF:goma arabica
1:4 foram as demonstraram 0s menores valores de atividade de &gua ndo diferindo
estatisticamente da amostra controle (p >0,05).. Valores altos de atividade de agua, indica que
existe agua disponivel para a ocorréncia de reacdes bioguimicas, e portanto, menor vida util do
produto (NUNES et al, 2015). No entanto, todas as microcpsulas obtiveram valores dentro do
limite recomendavel (<0,30) para garantia da estabilidade (TONON; BRABET; HUBINGER,
2010). Valores similares de Aw entre 0,22 e 0,29 foram encontrados em microcapsulas de
extrato de folhas de moringa, encapsuladas com maltodextrina por spray dryer
(VONGHIRUNDECHA et al., 2022) e em microcapsulas de folhas de chd de Camellia sinensis
var. assamica fermentada, utilizando goma arabica e a técnica de liofilizacdo (Aw=0,13%)

(SILVA et al., 2018).

Tabela 6. Umidade, atividade de agua, solubilidade e higroscopicidade, das microcapsulas de extratos

de folhas de moringa fermentado e ndo fermentada.

Extrato Extrato Atividade Umidade Solubilidade  Higroscopicidade
/Goma de agua (%) (%) (%)
arébica

Controle 0,09+0,00°  6,57+0,06° 95,91+0,02°2 20,660,992
EFF 1:10 0,29+0,08* 9,01+0,18% 94,38+0,00° 18,33+0,57 P¢
1.6 0,25+0,03* 6,69+0,31° 93,01+0,01° 19,3340,57 2P

1:4 0,22+0,00*°  7,36+0,12° 92,27+0,01° 17,17+0,70°

EFNF 1:10 0,28+0,00* 8,89+0,15% 94,30+0,02° 20,33+2,30°
1.6 0,22+0,00*°  6,69+0,09¢ 95,02+0,01° 14,66+1,52¢

1:4 0,11+0,01° 517+0,89¢ 94,29+0,002 19,83+0,78 2P

Os resultados foram expressos como média + desvio padrdo (n = 2). a-d letras minusculas diferentes na mesma

coluna indicam diferencas significativas (p <0,05) entre os valores médios de acordo com o teste de Tukey.

Fonte: Préoprio autor (2022)


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0260877414004993?casa_token=ai14ijF2oNQAAAAA:sBJ9ZVbOU7eAfNltJKg0MQRBwriYpgjCFhNxcUggElyuKf4WmjbunKQhHoWGNd29UNOPro73#!
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0023643821019733#!
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O teor de umidade das microcapsulas variou entre 5,17 e 9,01%, sendo o valor menor
obtido em microcapsulas elaboradas com proporcdo 1:4 de EFNF:goma arabica diferindo
estatisticamente dos demais (p<0,05). Estes valores, foram superiores aos obtidos por Dadi et
al. (2020) e George et al. (2021), 1,77% em microcapsulas liofilizadas de extratos de M.
Oleifera utilizando goma arabica e entre 2,29 e 2,48% em microcapsulas de M. stenopetala
utilizando maltodextrina respectivamente. Por outro lado, valores semelhantes entre 5,21 e
7,05% de umidade foram obtidos em microcapsulas de extrato de polpa e residuo de acerola,
utilizando uma mistura de goma aradbica e maltodextrina (REZENDE, NOGUEIRA E
NARAIN, 2018). No entanto, de acordo com Tonon, Brabet e Hubinger (2010), a reducéo do
teor de umidade de p6s liofilizados para valores em torno de 5%, esta associado a reducdo da
perecibilidade do produto, desta forma as microcapsulas do ENFE preparadas na proporcao 1:4,

se encontram dentro do parametro recomendavel.

Além da umidade outra caracteristica importante para a qualidade das microcapsulas é
higroscopicidade, pois durante o armazenamento podem prejudicar a viscosidade e
aglomeracéo das particulas (YAMASHITA et al., 2017). A higroscopicidade das microcapsulas
variou entre 14,50 a 20,66% (Tabela 3), sendo o menor valor observado para as EFNF na
proporcéo 1:6, diferindo estatisticamente das demais (p<0,05). De acordo com Tontul e Topuz
(2017) valores de higroscopicidade < 20% esta associado a produtos menos higroscopicos e
portanto menos Vviscosos, portanto todas as microcapsulas com excecdo do controle e as
elaboradas na proporcao 1:10, EFNF:goma arabica estariam dentro deste padrdo. George et al.
(2021) obtiveram menor valor de higroscopicidade de 14,35% em microcapsulas de extratos de
moringa também utilizando a goma arabica. Os valores de umidade estdo inversos aos valores
de higroscopicidade, indicando uma provavelmente relacdo, pois quanto menor o teor de
umidade maiores os valores de higroscopicidade, e consequentemente maior capacidade de
absorver a umidade do ambiente. Esta situacdo também foi observado por Dadi et al. (2020) e
Tonon, Brabet e Hubinger (2008), em microcapsulas de extratos de folhas de M. stenopetala
obtidas pela técnica de liofilizag&o e spray dryer e microcapsulas de polpa de acai pela técnica

de spray dryer.

O valor de solubilidade das microcapsulas variou entre 92,27 a 95,91%, indicando que
todas as amostras possuem alta solubilidade em &gua, no entanto ndo apresentaram diferenca
significativa (p>0,05). Dadi et al. (2020), em seu estudo tambem encontraram alta solubilidade
(94,65%) em microcapsulas de extratos de folhas M. stenopetala, pela técnica de liofilizacao,

utilizando maltodextrina como material de revestimento. Também foram obtidos por


https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0926669020308086#!
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Vonghirundecha et al. (2022) e George et al. (2021), valores entre 91,2 e 92,2% em
microcépsulas maltodextrina com extratos de folhas moringa obtidas pela técnica de spray dryer
e entre 86,35 e 98,74% em microcapsulas de goma arabica e maltodextrina com extratos de

folhas de moringa utilizando liofilizacao, respectivamente.

No presente trabalho a solubilidade ndo foi afetada pela razdo nucleo:material de
revestimento (extrato:goma arabica), resultado também observado por Lacerda et al. (2016) ao
encapsular suco de jussara utilizando varios materiais de parede (amido, inulina e
maltodextrina) por spray dryer e Rezende, Nogueira e Narain (2018), em microcapsulas de
maltodextrina e goma arébica com extrato de acerola por spray dryer e liofilizacdo. A goma
arabica € um material de revestimento comumente utilizado para microencapsulacédo devido sua
alta solubilidade e baixa viscosidade em meio aquoso, além de favorecer maior protecdo dos
compostos bioativos, e alta retencdo de compostos volateis (TIRGAR et al., 2015;
LABUSCHAGNE ,2018).

4.4 Morfologia das microcapsulas

A estrutura morfoldgica das microcapsulas em diferentes concentracdes de extrato
(1:10, 1:6 e 1:4) utilizando goma arébica como material de revestimento, foram visualizadas
através de um Microscdpio Eletronico de Varredura (MEV), com ampliacdo para 100x e 1000x
(Figura 4).


https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0023643821019733#!
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Figura 6 - Microscopia eletronica por varredura (MEV) com ampliacdo de 100x e 1.000x das
microcapsulas. Microcdpsulas de goma arabica sem extrato (amostra de controle) (A) e (B).
Microcépsulas elaboradas nas proporces EFF: goma arabica 1:10 (C) e (F); 1:6 (D) e (G); 1:4 (E) e
(H). Microcépsulas elaboradas nas propor¢des EFNF:goma arébica 1:10 (1), e (L); 1:6 (J) e (M); 1:4 (K)
e (N).

FERMENTADO

NAO FERMENTADO

Fonte: Préprio autor (2022)

Foi observado que todas as microcapsulas apresentam um formato irregular,
caracteristicos das microcapsulas liofilizadas, conforme a morfologia relatada em outros
estudos (SAIKIA; MAHNOT, MAHANTA, 2015; DADI, 2020; PASHAZADEH et al., 2021).

A estrutura morfoldgica irregular é configurada pela maior exposicdo e degradacdo pela
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oxidacdo, afetando assim estabilidade e armazenamento das microcépsulas, por outro lado,
considera-se que esta caracteristica melhora as propriedades de solubilidades e liberacdo
(GEORGE et al., 2021; TELES et al., 2017).

No entanto, foi possivel observar diferencas na conformacao entre as microcapsulas dos
diferentes extratos. As microcapsulas do controle (Figuras 4A e 4B), composto por 100% goma
arabica, possui, além do formato irregular, estrutura porosa e espessura mais fina,
possivelmente devido ndo haver nenhum material em seu ndcleo, ja 0s poros podem ser
explicados, devido o processo de sublimacgdo do gelo durante a liofilizacdo (YADAV et al.,
2020).

Referente as microcapsulas contendo EFF (Figuras 4C, 4F, 4D, 4G, 4E e 4H), foi
possivel observar estruturas irregulares, porosas e quebradicas, e a medida que a propor¢do
EFF:goma arabica diminui de 1:10 para 1:4, visualizou-se aspecto com bordas arredondadas
(YADAV et al., 2020). Aparéncia semelhante a esta, também foram relatadas em morfologia
de microcépsulas de extratos de folhas de moringa ndo fermentada encapsuladas com goma
arébica através da liofilizacdo (GEORGE et al., 2021), como também em microcépsulas de
extrato de borra de café, utilizando também, goma arabica e liofilizagdo (BALLESTEROS et al,
2017).

Ja as microcapsulas contendo EFNF (Figuras 41, 4L, 4J, 4M, 4K e 4N), também
apresentaram uma estrutura irregular, porém quebradica, e a medida que a concentracdo de
extrato aumentou, correspondente as proporcGes 1:6 e 1:4, a conformacdo demonstrou
rachadura ou fratura, de aspecto vitreo e formato de granulos (SAIKIA; MAHNOT,;
MAHANTA, 2015; GUO et al., 2020; KHAZAEI et al., 2014). Indicando que a concentracdo
da razdo nucleo:material de parede pode modificar a morfologia das microcapsulas, ou seja
quanto maior a massa de extrato, maior semelhanca ao aspecto vitreo. Além disso, essa
mudanca na conformacéo pode estar associado a presenca de compostos fendlicos, observadas
em maior concentracdo narazao 1:4. O aspecto vitreo, também foi observado em microcapsulas
de extrato de folhas de Moringa stenopetala, encapsuladas com maltodextrina por liofilizagdo
(DADI et al., 2020) e microcapsulas de extrato de pétalas de acafrdo obtidas com mistura de
goma arabica usando liofilizacdo(KHAZAEI et al., 2014).0 aspecto vitreo esta associado a
protecdo dos compostos encapsulados, contra a exposicao ao calor e oxigénio (KHAZAEI et al.,
2014).


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0308814617309536?casa_token=zogyPNk0DWEAAAAA:mhn_KD05ah8mM9ZeDKoRByAzVvjLZYCfI-bUEjnJKq8CVTHOVL6otx65U2GwmnRZb9-0Cnhh#!
https://www-sciencedirect.ez20.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0023643820308811#!
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5. CONCLUSOES

- O extrato de folhas de moringa ndo fermentado rotaevaporado demonstrou maior teor de
fenolicos totais (6.265 mg EAG/100g), flavonoides totais (5.683,95 mg QCE/100 g) e maior
AA pelo método ABTS (1.244,63 umol Trolox/g) e FRAP (5.006,35 umol Trolox/g).

- As microcapsulas preparadas com extrato de folhas de moringa ndo fermentado, na proporcao
1:4 (extrato:goma arabica) apresentou maior teor de fendlicos totais (4,91 mg EAG/g de
microcapsulas).

- No entanto a maior atividade antioxidante entre as microcapsulas foi encontrada nos EFF e
EFNF, preparadas na propor¢ao 1:10 (extrato:goma arabica) (300,84 ¢ 299,13 pmol Trolox/g,
respectivamente).

- Todas as microcapsulas obtiveram boa eficiéncia de encapsulacdo (91,76 e 95,70%), alta
solubilidade (92,27 a 95,91%), condicdes favoraveis de higroscopicidade (14,50 a 19,8%) e
baixa atividade de agua (0,13 a 0,29).

- As microcapsulas elaboradas na proporcdo EFNF:goma arabica 1:4 demonstraram menor teor
de umidade e na proporcdo 1:6 menor higroscopicidade, podendo serem menos susceptiveis a
perecibilidade durante o armazenamento.

- Apesar da morfologia irregular das microcapsulas, as preparadas com EFNF (propor¢éo 1:4,
extrato:goma ardbica) demonstraram melhores caracteristicas aparentes, como conformacao

vitrea, que esta associada a maior protecdo dos compostos bioativos.

6. PERSPECTIVAS PARA TRABALHOS FUTUROS

- Avaliar a toxicidade das microcapsulas visando aplicagdes futuras nos setores farmacéutico,
cosmeético e alimenticio;

- Avaliar a estabilidade das microcapsulas durante o armazenamento;

- Estudar métodos que possam melhorar as caracteristicas morfoldgicas das microcapsulas;

- Utilizar outros materiais de revestimento, afim de avaliar o impacto deste na protecéo dos

compostos.
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