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RESUMO

A Araucaria angustifolia, espécie nativa da Mata Atlantica brasileira, representa um importante
recurso regional do ponto de vista ecoldgico, cultural e econdmico. A exploragdo sustentavel de
seus subprodutos, como os pinhdes e as bracteas (sementes estéreis), oferece oportunidades para
o desenvolvimento de ingredientes funcionais de alto valor agregado. Neste contexto, esta pesquisa
teve como objetivo geral desenvolver sistemas encapsulados contendo extratos fendlicos de
bracteas de 4. amgustifolia, obtidos por extracdo assistida por micro-ondas, utilizando como
materiais de parede o amido resistente de pinhao modificado por métodos fisicos, em combinacao
com fibras alimentares (goma guar parcialmente hidrolisada - PHGG, polidextrose - PD) e proteina
isolada do soro de leite (WPI), aplicando diferentes técnicas de encapsulamento. Inicialmente, o
amido extraido dos pinhdes foi submetido a dois métodos de modificagdo fisica: tratamento com
micro-ondas seguido de resfriamento e tratamento térmico a baixa umidade (TTBU). As anélises
térmicas (DSC, TGA), estruturais (DRX, FTIR), morfolégicas (MEV), de digestibilidade in vitro
e de reologia demonstraram que ambos os tratamentos promoveram alteragdes significativas no
amido, resultando em aumento no teor de amido resistente, melhoria na estabilidade térmica e
modificagdes na estrutura granular, tornando-o adequado como material de parede para
encapsulamento. Na sequéncia, as bracteas foram submetidas a extragao assistida por micro-ondas,
técnica que apresentou eficiéncia na recuperagdo de compostos fenolicos, gerando um extrato com
elevada capacidade antioxidante (ABTS, DPPH). Em seguida, o extrato obtido foi encapsulado
utilizando trés técnicas distintas: eletropulverizagdo, atomizagao e liofilizagdo, com formulagdes
baseadas em diferentes combinacdes de materiais de parede contendo o amido de pinhao
modificado. Os sistemas encapsulados foram caracterizados quanto as suas propriedades fisico-
quimicas, morfologicas, reoldgicas e funcionais. Os resultados indicaram que a escolha dos
materiais de parede e da técnica de encapsulamento influenciaram diretamente a eficiéncia de
encapsulamento, retencdo dos compostos fendlicos, estabilidade térmica, morfologia das
particulas e as propriedades reoldgicas das dispersdes. A eletropulverizagao, apesar de ser uma
técnica emergente e ainda limitada em escala, mostrou-se eficiente na producdo de esferas de
alginato com a incorporagdo de amido, sendo um método pratico e econdmico para aumentar a
protecdo e a distribui¢do de compostos bioativos extraidos de bracteas de A. angustifolia em
produtos alimenticios. Dentre os sistemas produzidos pelas técnicas de atomizagdo e liofilizagao,
destacaram-se aqueles contendo amido modificado em combinag@o com polidextrose ou WPI, que
apresentaram maior retencdo de compostos bioativos e desempenho antioxidante superior. De

forma geral, os resultados desta pesquisa demonstram o potencial do amido de pinhdo modificado



como material encapsulante funcional e a viabilidade do uso de residuos vegetais de 4. angustifolia
como fonte de compostos bioativos. A estratégia adotada contribui para a valorizagdo de recursos
naturais regionais, o aproveitamento de subprodutos agroflorestais ¢ o desenvolvimento de
ingredientes funcionais inovadores com aplicagdes potenciais nas industrias de alimentos,

nutracéutica e farmacéutica.

Palavras-chave: Araucaria angustifolia, amido resistente, compostos fendlicos, encapsulamento,
materiais de parede.



ABSTRACT

Araucaria angustifolia, a species native to the Brazilian Atlantic Forest, represents an important
regional resource from an ecological, cultural, and economic perspective. The sustainable
exploitation of its byproducts, such as pinhao and bracts (sterile seeds), offers opportunities for the
development of high-value functional ingredients. In this context, the overall objective of this
research was to develop encapsulated systems containing phenolic extracts from A. angustifolia
bracts, obtained by microwave-assisted extraction, using physically modified pinhdo resistant
starch as wall materials, in combination with dietary fibers (partially hydrolyzed guar gum —
PHGG, polydextrose - PD) and whey protein isolate (WPI), applying different encapsulation
techniques. Initially, the starch extracted from the pinhdo was subjected to two physical
modification methods: microwave treatment followed by cooling and heat treatment at low
moisture (HMT). Thermal (DSC, TGA), structural (XRD, FTIR), morphological (SEM), in vitro
digestibility, and rheological analyses demonstrated that both treatments promoted significant
changes in the starch, resulting in an increase in resistant starch content, improved thermal
stability, and modifications in the granular structure, making it suitable as a wall material for
encapsulation. Subsequently, the bracts were subjected to microwave-assisted extraction, a
technique that efficiently recovered phenolic compounds, generating an extract with high
antioxidant capacity (ABTS, DPPH). The resulting extract was then encapsulated using three
distinct techniques: electrospraying, spray drying, and freeze-drying, with formulations based on
different combinations of wall materials containing modified pinhdo starch. The encapsulated
systems were characterized for their physicochemical, morphological, rheological, and functional
properties. The results indicated that the choice of wall materials and encapsulation technique
directly influenced the encapsulation efficiency, retention of phenolic compounds, thermal
stability, particle morphology and rheological properties of the dispersions. Electrospraying,
despite being an emerging technique and still limited in scale, has proven effective in producing
alginate spheres with the incorporation of starch, representing a practical and economical method
for increasing the protection and distribution of bioactive compounds extracted from A.
angustifolia bracts in food products. Among the systems produced by the spray drying and freeze-
drying techniques, those containing modified starch in combination with polydextrose or WPI
stood out, demonstrating greater retention of bioactive compounds and superior antioxidant
performance. Overall, the results of this research demonstrate the potential of modified pinhao
starch as a functional encapsulating material and the feasibility of using A. angustifolia plant

residues as a source of bioactive compounds. The adopted strategy contributes to the valorization



of regional natural resources, the utilization of agroforestry byproducts, and the development of
innovative functional ingredients with potential applications in the food, nutraceutical, and

pharmaceutical industries.

Keywords: Araucaria angustifolia, resistant starch, phenolic compounds, encapsulation, wall
materials.
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INTRODUCAO

Os compostos bioativos de origem vegetal, especialmente os compostos fenolicos, tém sido
amplamente estudados devido a sua capacidade de atuar como agentes antioxidantes,
neutralizando radicais livres e prevenindo o estresse oxidativo, que € um dos mecanismos centrais
para sua atuacgdo na prevencdo de doencas inflamatorias, cardiovasculares, neurodegenerativas e
cancer (Kalita et al., 2025; Rani et al., 2025; Testa et al., 2025; Wang et al., 2023).

A aplicacdo pratica de compostos fendlicos em alimentos e formulagdes funcionais
enfrenta desafios relacionados a sua instabilidade frente a exposi¢do a variagdes de pH, luz,
temperatura e oxigénio, além da baixa biodisponibilidade resultante das condi¢des do trato
gastrointestinal. Diante dessas limitacdes, estratégias como a extracao assistida por micro-ondas
(EAM) e o encapsulamento com polimeros de origem natural com propriedades funcionais surgem
como alternativas tecnologicas vidveis e sustentdveis para a obtencao e prote¢ao desses compostos.

A EAM tem se destacado como uma técnica verde, que promove a ruptura eficiente das
paredes celulares por meio do aquecimento dielétrico, resultando em maior rendimento € menor
tempo de extracdo em comparagdo aos métodos convencionais (Jaouhari et al., 2025). Essa técnica
ja foi empregada na recuperacao de compostos fenolicos a partir das bracteas de Araucaria
angustifolia — estruturas estéreis que constituem a maior parte da pinha e sdo normalmente
descartadas como residuo (Dorneles; Norena, 2020). Apesar de seu uso limitado, as bracteas sao
ricas em taninos condensados, classe de polifendis de alta massa molecular, que apresentam
reconhecida capacidade antioxidante e atividade bioldgica promissora (Dorneles; Norena, 2020;
Michelon et al., 2012; Souza et al., 2014). A valorizacao das bracteas da A. angustifolia alinha-se
aos principios da bioeconomia e do aproveitamento integral de recursos naturais, promovendo a
utilizacdo de uma biomassa abundante, regional e subexplorada.

O encapsulamento permite o revestimento dos compostos mediante o emprego de materiais
de parede, protegendo-os contra a degradacdo quimica por fatores ambientais, a perda de
componentes volateis, além de permitir a liberagdo controlada destes compostos (Labuschagne,
2018; Sarkar; Singhal, 2011).

A escolha da técnica de encapsulamento exerce influéncia sobre as caracteristicas finais do
sistema. Assim, métodos como atomizagao e liofilizagdo sdo amplamente empregados na industria
de alimentos devido a sua versatilidade, viabilidade econdmica e capacidade de preservar
compostos sensiveis (Mazar et al., 2025). De outro lado, a eletropulverizagdo representa uma
tecnologia emergente que permite a obtengdo de micro ou nanoparticulas com morfologia bem
controlada — em termos de tamanho, forma e superficie —, favorecendo a libera¢ao controlada e a

protecdo eficiente dos compostos encapsulados (Charles et al., 2022).
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Entre os materiais utilizados como agentes encapsulantes, os biopolimeros naturais com
propriedades funcionais tém ganhado destaque. As fibras alimentares soliveis, como a
polidextrose e a goma guar parcialmente hidrolisada, que apresentam alta solubilidade em 4gua,
estabilidade térmica e efeito prebidtico comprovado, sdo amplamente utilizadas (Kuck; Norefa,
2016; Tang; Fang; Ng, 2020). A proteina isolada do soro de leite também se destaca por sua
excelente capacidade emulsificante, formagao de filmes e interagdo com compostos fendlicos,
contribuindo para a formagdo de sistemas estdveis e com potencial de melhorar a
biodisponibilidade dos compostos ativos (Figueiredo et al., 2025).

Além desses biopolimeros, o amido resistente (AR) também ¢ empregado como material
de parede, conferindo nao apenas funcionalidade tecnoldgica ao sistema encapsulado, mas também
beneficios fisiologicos associados ao seu metabolismo no trato gastrointestinal. Por escapar a
digestao enzimatica no intestino delgado, esse amido alcanga o cdlon praticamente intacto, onde €
fermentado pela microbiota intestinal. Esse processo resulta na producao de acidos graxos de
cadeia curta e na modulagdo positiva da microbiota, configurando um efeito prebidtico com
impacto potencial sobre a saude do consumidor (Chen et al., 2024a).

O amido nativo pode ser modificado por tratamentos fisicos, como micro-ondas ou
aquecimento sob baixa umidade, para aumentar seu conteudo de amido resistente e melhorar suas
propriedades estruturais e térmicas (Wu et al., 2022).

Existem varias fontes botanicas que fornecem amidos nativos com propriedades funcionais
adequadas para aplicacdes industriais especificas. No entanto, nos ultimos anos a pesquisa com
amidos ndo convencionais tem atraido interesse, devido a producao sustentdvel, ao uso de
subprodutos, a sua disponibilidade regional e as possiveis vantagens tecnoldgicas sobre os amidos
tradicionais (Mendez-Montealvo et al., 2022). Um exemplo disso sdo os pinhdes, sementes
comestiveis da A. angustifolia, que representam o principal produto proveniente da espécie, tendo
grande importancia cultural, economica e ambiental na regido sul do Brasil, possuindo altos teores
de amido.

O amido extraido dos pinhdes apresenta grande potencial, pois seu amido nativo ¢
resistente a digestdo, atuando como amido resistente e conferindo efeitos prebidticos associados a
modula¢do da microbiota intestinal (Zortéa-Guidolin et al., 2017). O alto teor de amilose presente
nos amidos contribui para a formagdo de amido resistente (AR) apds o cozimento, sendo
responsavel pela baixa resposta glicémica. A quantidade de AR presente no amido permite sua
aplicacdo como fonte de fibra alimentar.

Assim, este trabalho propde uma alternativa de valorizacdo da pinha da 4. angustifolia,

encapsulando o extrato obtido das bracteas, rico em compostos bioativos, com o amido modificado
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de suas sementes como material encapsulante, em combinagdes com goma guar parcialmente
hidrolisada, polidextrose e proteina isolada do soro de leite.

O presente trabalho esta estruturado em 6 capitulos: o Capitulo 1 apresenta a
fundamentagdo teodrica, abordando a A. angustifolia, as propriedades do amido, os compostos
fenolicos, os métodos de extragdo e encapsulamento, bem como os materiais de parede utilizados;
os Capitulos 2 e 3 correspondem aos artigos cientificos que avaliaram as modificagdes fisicas
aplicadas ao amido de pinhao (micro-ondas ¢ TTBU), com foco em suas propriedades estruturais,
térmicas e digestivas; o Capitulo 4 descreve o desenvolvimento de capsulas por eletropulverizagao,
utilizando amido de pinhdo modificado incorporado em sistemas de hidrogel de alginato para
encapsulagdo do extrato fendlico obtido das bracteas da araucaria; o Capitulo 5 apresenta os
resultados da encapsulacdo do extrato de bracteas por atomizagdo e liofilizacdo, utilizando
diferentes combinacdes de materiais de parede, com avaliagdo das propriedades fisico-quimicas,
antioxidantes e estruturais dos pos obtidos; o Capitulo 6 apresenta a discussao geral dos resultados,

as conclusdes finais da pesquisa e propde perspectivas para estudos futuros.
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OBJETIVOS

OBJETIVO GERAL

Desenvolver sistemas encapsulados contendo extrato fenolico de bracteas de Araucaria
angustifolia, obtido por extracdo assistida por micro-ondas, utilizando amido resistente de pinhao
modificado por métodos fisicos, em combinacdo com goma guar parcialmente hidrolisada,
polidextrose e proteina isolada de soro de leite, avaliando os efeitos dos materiais de parede e das
técnicas de encapsulamento nas caracteristicas funcionais, estruturais e antioxidantes dos pos

obtidos.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

. Extrair o amido dos pinhdes de Araucaria angustifolia e submeté-lo a modificagdes fisicas
(tratamento com micro-ondas seguido de resfriamento e tratamento térmico a baixa umidade),
visando aumentar o teor de amido resistente;

. Caracterizar os amidos nativo ¢ modificado quanto as propriedades térmicas, estrutura
molecular, cristalinidade, morfologia, propriedades reoldgicas e fragdes de digestibilidade in vitro;
. Obter extratos fenolicos das bracteas da Araucaria angustifolia por extragao assistida por
micro-ondas, e quantificar os compostos fendlicos totais, taninos totais, taninos condensados e
capacidade antioxidante.

. Encapsular os extratos obtidos utilizando diferentes técnicas (eletropulverizacao,
atomizacao e liofilizagdo), utilizando como materiais de parede o amido modificado em
combinacdo com goma guar parcialmente hidrolisada, polidextrose e proteina isolada do soro de
leite;

. Avaliar os sistemas encapsulados quanto as propriedades fisico-quimicas, morfoldgicas,
térmicas, estrutura molecular, estabilidade em condigdes aceleradas de armazenamento e

simulagdo da digestao géstrica in vitro;

. Determinar a capacidade antioxidante dos encapsulados por meio dos métodos de captura
de radicais DPPH e ABTS.
. Estudar o comportamento reologico das dispersdes formuladas com os diferentes materiais

de parede, verificando as implicagcdes na estabilidade e nas propriedades viscoeldsticas dos
sistemas.
. Avaliar a simulagdo gastrica in vitro dos encapsulados obtidos por eletropulverizagdo e as

isotermas de adsorc¢ao nos pos produzidos por atomizagao e liofilizacao.
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CAPITULO 1

1 FUNDAMENTACAO TEORICA

1.1 Araucaria angustifolia

As florestas de Araucaria angustifolia distribuem-se pelo Brasil, Argentina, Chile e
Paraguai, sendo esta espécie considerada a conifera de maior relevancia no Brasil, com expressiva
importancia econOmica, cultural e social (Bello-Pérez et al.,, 2006; Gongalves et al., 2014;
Orellana; Vanclay, 2018; Peralta et al., 2016). Trata-se de uma espécie caracteristica do bioma da
Mata Atlantica (Kuhn; Mariath, 2014; Montagna et al., 2019).

Entretanto, a floresta ombrofila mista, ecossistema caracterizado pela presenga de A.
angustifolia (Figura 1), sofreu uma reducdo de pelo menos 87% de sua area nas ultimas décadas,
sobretudo em razdo do desmatamento e das mudancas climdticas. Como consequéncia, A.
angustifolia encontra-se atualmente ameagada de extingdo (Bernardinis et al., 2023; Cattaneo et
al., 2013). Diante desse cenario, iniciativas de conservagcdo vém sendo promovidas por 6rgaos
governamentais das areas ambiental e agricola, com énfase na propagagao de A. angustifolia por

meio do cultivo direcionado (Branco et al., 2015).

Figura 1 — Araucaria angustifolia no Jardim Botanico de Curitiba, PR, Brasil.

Fonte: A autora

Nesse contexto, pequenos produtores das regides de ocorréncia natural da araucéria tém

buscado alternativas de exploracdo sustentavel da espécie, com o objetivo de conciliar a geragao
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de renda com a conservagdo dos recursos naturais (Figueiredo Filho et al., 2011). O pinhao,
semente comestivel da 4. angustifolia, destaca-se como o principal produto comercial da espécie,
tendo sua colheita regulamentada pela Portaria Normativa DC-20, de 1976, do entdo Instituto
Brasileiro de Desenvolvimento Florestal (IBDF), atualmente vinculado ao Instituto Brasileiro do
Meio Ambiente e dos Recursos Naturais Renovaveis - IBAMA (BRASIL, 1976). Essa normativa
estabelece o periodo legal para a coleta, visando assegurar a maturacdo completa das pinhas e o
desprendimento natural das sementes.

A A. angustifolia ¢ uma espécie dioica, ou seja, apresenta individuos masculinos e
femininos com estrobilos distintos. O estrobilo feminino, denominado pinha (Figura 2), ¢
composto pelas sementes (pinhodes) e pelas bracteas — sementes estéreis que, por ndo apresentarem
valor comercial imediato, s3o usualmente descartadas no meio ambiente. As bracteas, no entanto,
representam aproximadamente 80% do peso total da pinha (Branco et al., 2015; Peralta et al.,
2016).

Diversos estudos demonstraram que as bracteas sdao fontes relevantes de compostos
fendlicos, destacando-se os taninos condensados de alta massa molar como os principais
constituintes. Esses compostos possuem elevada capacidade antioxidante, superior a de fendlicos
simples (Cordenunsi et al., 2004; Koehnlein et al., 2012). A literatura também registra evidéncias
da atividade antioxidante in vitro e in vivo do extrato das bracteas, além de seu potencial
antigenotoxico, atribuidos ao elevado teor de compostos fenolicos presentes nesses residuos

vegetais (Michelon et al., 2012; Souza et al., 2014).

Figura 2 — Pinhas da Araucaria angustifolia

Fonte: A autora.

A semente da Araucaria angustifolia, popularmente conhecida como pinhdo, ¢ composta

por trés estruturas principais (Figura 3): (1) tegumento, (2) endosperma e (3) embrido (BRASIL,



17

2009), sendo o endosperma a parte comestivel da semente. O pinhdo ¢ amplamente consumido e
destaca-se por suas propriedades nutricionais e funcionais, sendo composto principalmente por
amido (68-72% em base seca) e quantidades minimas de agucares e lipidios, além de fornecer
fibras alimentares, magnésio e cobre. Do ponto de vista funcional, sua ingestdo estd associada a
baixos indices glicémicos, em grande parte devido a presenca de amido resistente, e ao potencial
efeito prebiodtico. Essa combinagao reforga seu potencial como alimento de interesse para a saide
e para aplicagdes em formulagdes funcionais (Cordenunsi et al., 2004; Da Rocha et al., 2024;
Zortéa-Guidolin et al., 2017).

O amido extraido do pinhdo apresenta baixo teor de lipidios e proteinas, o que contribui
para sua pureza e versatilidade, sendo uma caracteristica desejavel para aplicagdes em diversas
industrias, especialmente na alimenticia, farmacé€utica e de materiais (Da Rocha et al., 2024; Do

Prado Cordoba et al., 2016).

Semente

pN

Tegumento (1)

Endosperma (2)

Embriao (3)

Figura 3 — Estrutura da semente da Araucaria angustifolia

Fonte: Adaptado de Brasil (2009).

1.2 Caracteriza¢ao do Amido

O amido ¢ um dos polimeros naturais mais amplamente utilizados nas industrias
alimenticia e ndo alimenticia, em fun¢do de sua abundancia em diversas matérias-primas vegetais
e de sua ampla aplicabilidade em diferentes setores, incluindo as industrias de alimentos, papel,
petréleo, construgdo civil, quimica, farmacéutica, téxtil e de bens de consumo. Essa versatilidade
se deve, principalmente, as suas propriedades fisico-quimicas e a capacidade de interagir com
outros constituintes, especialmente dgua e lipidios (Copeland et al., 2009; Przetaczek-Roznowska,

2017).
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Na industria alimenticia, o amido destaca-se como ingrediente funcional essencial, sendo
utilizado como espessante, gelificante, estabilizante, aglutinante, adesivo e formador de filme.
Suas propriedades tecnoldgicas permitem sua aplicagdo em uma ampla variedade de produtos,
contribuindo para a modulagdo da textura, viscosidade, estabilidade e aparéncia dos alimentos
(Yan et al., 2024).

Na nutri¢gdo humana, o amido representa uma das principais fontes de energia, sendo o
principal carboidrato de reserva produzido pelas plantas (Do Prado Cordoba et al., 2016). Estima-
se que ele seja responsavel por cerca de 30 a 70% da ingestdo calorica didria, especialmente em
dietas baseadas no consumo de graos, raizes e tubérculos (Copeland, 2024).

O amido ocorre naturalmente como granulos semicristalinos compostos por duas
macromoléculas, a amilose e a amilopectina (Figura 4), encontradas em células vegetais como
aglomerados altamente ordenados, chamados granulos de amido, insoliiveis em dgua e resistentes
a maioria dos ataques quimicos e enzimaticos (Aparicio et al., 2009; Copeland, 2024). A amilose
possui aproximadamente 1000 moléculas de glicose com ligag¢des glicosidicas o (1—4) em cadeias
lineares, enquanto a amilopectina ¢ composta por aproximadamente 4000 unidades de glicose com

ligacdes a (1—4) e ramificagdes ocorrendo com ligacdes a (1—6) (Haralampu, 2000).

CH,OH CH,OH
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Figura 4 — Estrutura da amilopectina e da amilose em amido.

Fonte: Adaptado de Ismail; Irani; Ahmad (2013).
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Os granulos de amido se diferenciam pela forma e tamanho. Dependendo do tipo de planta,
o diametro do granulo pode variar de 1 a 100 um (Wang et al., 2019). Sua estrutura geral ¢
determinada pela origem botanica das macromoléculas constituintes, pela maneira como se
associam por meio de ligacdes inter ¢ intramoleculares, além da influéncia de componentes nao
glicidicos. O grau de interacdo entre amilose e amilopectina contribui para as heterogeneidades
estruturais do amido: quando essas interagdes sdo intensas, numerosas € ordenadas, as cadeias
formam regides cristalinas bem definidas; ja nas regides amorfas, predominam ligagdes mais
fracas e desorganizadas (Tharanathan; Mahadevamma, 2003).

As estruturas cristalinas apresentam padrdes de difragdo de raios-X especificos, sendo
classificadas como dos tipos A, B ou C (Wang et al., 2019). As estruturas do tipo-A sao
empacotadas de forma compactada com moléculas de 4gua entre cada dupla hélice, enquanto a
estrutura tipo-B € mais aberta com moléculas de agua localizadas na cavidade central formada por
seis duplas hélices. O padrao de difragdo tipo-C ¢ considerado como a mistura entre os tipos A e
B, uma vez que o padrao de raio-X revela a combinagdo dos dois tipos (Cai et al., 2014). Apesar
da estrutura mais compacta, o padrao tipo A ¢ menos resistente a hidrélise comparado ao tipo B
devido aos canais que conectam a regido central a superficie dos granulos dos amidos (Zhang et
al., 2016).

A maioria dos amidos de cereais fornece o padrao do tipo A, como os amidos de milho,
arroz, trigo e aveia. A estrutura cristalina tipo B ¢ encontrada nos amidos de tubérculos, frutas e
caule, batata, banana e cereais com alto ter de amilose. Certas raizes e sementes (ervilha e fava)
apresentam o padao tipo C (Pérez; Bertoft, 2010). O amido de pinhao exibe um padrao de

cristalinidade do tipo C (Pinto et al., 2015).

1.3 Classificacio dos amidos de acordo com a digestibilidade

A classificagdo do amido com base em seu comportamento frente as enzimas digestivas ¢
determinada pela taxa de digestdo e pelo local onde ocorre seu metabolismo no trato
gastrointestinal (Silva et al., 2017). O amido ¢é, em geral, passivel de digestdo pelas enzimas
amiloliticas do trato gastrointestinal humano, uma vez que sua estrutura ¢ composta
exclusivamente por ligagdes a-glicosidicas. No entanto, a digestibilidade do amido pode variar
significativamente de acordo com sua origem, estrutura e grau de processamento, podendo, em
alguns casos, ndo ser completamente degradado pelo organismo (Polesi, 2011).

Os fatores que interferem na digestibilidade sdo: caracteristicas estruturais do granulo,
acessibilidade fisica as cadeias dos amidos, disponibilidade de 4gua necesséria a hidrdlise das

ligacdes glicosidicas e viscosidade do meio (Polesi, 2011). A propor¢do entre amilose e
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amilopectina influencia significativamente a digestibilidade do amido, sendo um dos principais
fatores relacionados as caracteristicas dos granulos. Isso ocorre porque as cadeias dessas
macromoléculas possuem estruturas e propriedades fisiologicas distintas, resultando em diferentes
comportamentos no organismo durante o processo digestivo (Liao et al., 2024; Sharma; Yadav;
Ritika, 2008). A hidrélise da amilose pela f-amilase € limitada, pois essa molécula linear apresenta
apenas uma extremidade ndo redutora disponivel. Em contrapartida, a amilopectina, devido a sua
estrutura altamente ramificada, disponibiliza multiplas extremidades ndo redutoras, facilitando a
acdo da enzima (Sharma; Yadav; Ritika, 2008).

A digestibilidade do amido € uma caracteristica funcional essencial para avaliar sua
qualidade nutricional, além de influenciar diretamente os niveis de glicose no sangue e a satde
metabolica como um todo (Doan et al., 2025; Wang et al., 2019). Englyst; Kingman; Cummings
(1992), desenvolveram uma metodologia para avaliar a digestibilidade in vitro dos amidos,
caracterizando as fragdes nutricionais dos mesmos. O método envolve a simula¢do da condi¢ao
fisioldgica da digestao do amido no intestino delgado por hidrolise com uma mistura enzimatica
de pancreatina e amiloglicosidase a 37 °C. Desta forma o amido pode ser classificado em: amido
rapidamente digerivel (ARD) que representa a fragdo que ¢ hidrolisada em glicose em 20 min;
amido digerivel lentamente (ADL) convertido em glicose entre 20 e 120 min; e o amido resistente

(AR) que nao ¢ hidrolisado mesmo apds 120 min, sendo fermentado no colon.

1.3.1 Amido resistente (AR)

O principal interesse em relacdo ao AR envolve seu papel fisioldgico, pois como sua
digestao nao acontece no intestino delgado torna-se substrato para fermentacao pelas bactérias
anaerobicas do colon, razdo pela qual o AR ¢ considerado um agente prebidtico (Polesi, 2011).

A utilizacdo de AR na diecta humana é recomendada, devido a suas caracteristicas
funcionais e seus potenciais beneficios fisioldgicos, como o aumento do teor de fibras alimentares
na dieta (Sang et al., 2010). O AR ¢ composto principalmente pela parte linear da molécula de
amido (amilose) que ¢ fermentada por microrganismos considerados probidticos, incluindo
espécies de Bifidobacterium no colon (Amini Khoozani; Birch; Bekhit, 2019). A fermentacdo
resulta na producao de 4cidos graxos de cadeia curta (principalmente acidos acético, propidnico e
butirico), diéxiodo de carbono (CO3), hidrogénio (H2) e em alguns individuos o metano (CHy),
aumento do volume fecal e diminui¢do do pH do célon (Dundar; Gocmen, 2013).

O consumo de AR tem sido associado a beneficios a saide dos consumidores, os quais sdo

mediados principalmente pela atividade da microbiota probidtica, conforme ilustrado na Figura 5.
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Figura 5 — Efeitos benéficos pela ingestdo de amido resistente

Fonte: Adaptado de Amini Khoozani; Birch; Bekhit (2019).

O AR classifica-se em cinco categorias. O tipol (AR-1) corresponde aos granulos
fisicamente inacessiveis dentro da matriz vegetal: a conformagao do alimento limita a a¢ao da
amilase pancreatica, reduzindo a digestao do amido; isso ocorre, por exemplo, quando o amido
permanece encapsulado em estruturas inteiras ou apenas parcialmente rompidas, como em graos,
ou quando paredes celulares rigidas impedem seu intumescimento e dispersdo, como em
leguminosas. O tipo2 (AR-2) abrange os granulos nativos presentes no interior das células
vegetais, cuja lenta digestibilidade decorre da organizagao cristalina intrinseca desses granulos. O
tipo 3 (AR-3) ¢ formado por polimeros de amido retrogradado—predominantemente amilose—
gerados pelo resfriamento subsequente a gelatinizacdo (Lobo; Silva, 2003). J& os tipos4 e5
incluem, respectivamente, estruturas quimicamente reticuladas (AR-4) e complexos

amilose-lipideos (AR-5) (Jeong et al., 2019).

1.4 Modificacoes do amido nativo por métodos fisicos

Os amidos nativos possuem propriedades diversas, que podem atender diferentes
aplicacdes, no entanto possuem uma gama limitada de funcionalidades e sdo comumente
modificados para as propriedades desejadas (Zhu, 2018).

No contexto da modificacdo de amidos, os métodos fisicos tém se destacado como
alternativas preferenciais por sua eficiéncia, viabilidade econdmica, auséncia de reagentes

quimicos e menor impacto ambiental. Esses métodos oferecem vantagens em termos de seguranga
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alimentar e sustentabilidade, sendo amplamente utilizados para aprimorar as propriedades
funcionais e tecnologicas do amido em diversas aplicagdes industriais (Wang et al., 2024).

As modificagdes fisicas, tais como tratamento com umidade-calor, recozimento, pré-
gelatinizagdo, tratamento de alta pressao, radia¢do e sonica¢do melhoram as propriedades dos
amidos nativos ¢ ampliam a sua gama de aplicagdes em industrias alimenticias, farmacéuticas, de
papel e téxteis (Hoover, 2010; Kaur et al., 2012). O amido modificado possui melhores
propriedades fisicas e quimicas do que o amido nativo correspondente e atrai cada vez mais
atencao.

Nos ultimos anos, a influéncia da radia¢ao de micro-ondas na digestibilidade do amido tem
sido amplamente estudada. Alguns desses estudos mostraram que a acao das micro-ondas seguida
de resfriamento pode ocasionar a retrogradacdo, aumento da temperatura de gelatinizacdo e
formagio de AR (Mutlu; Kahraman; Oztiirk, 2017; Zhang et al., 2010).

O efeito das micro-ondas causa um rearranjo das estruturas intramoleculares durante a
gelatinizacdo, alterando a capacidade de absor¢do de agua e de intumescimento, solubilidade,
caracteristicas de gelatinizagdo, comportamento de contragdo por desidratagdo e propriedades
reologicas do amido (Fan et al., 2017). A aplicagdo de micro-ondas durante a gelatinizacao do
amido geralmente resulta em um aumento da temperatura de transi¢do € em uma reducao da
entalpia, em decorréncia das alteragdes estruturais promovidas na matriz amilacea (Brasoveanu;
Nemtanu, 2014). Existem muitos fatores relacionados as caracteristicas do amido (origem
botanica, teor de agua, densidade, propriedades dielétricas) e as condi¢des de radiacao por micro-
ondas (frequéncia, poténcia e tempo de exposi¢cdo) que afetam significativamente a forma como o
amido granular responde ao tratamento por micro-ondas (Villanueva et al., 2018).

Dentre as vantagens do tratamento por micro-ondas, destacam-se a elevada taxa de
aquecimento, o curto tempo de processamento ¢ a distribui¢do térmica uniforme, uma vez que a
energia eletromagnética penetra diretamente no interior do material. Quando aplicado em
poténcias elevadas, esse método pode promover a formagdo de estruturas com maior grau de
ordenamento e regides amorfas, favorecendo o aumento do teor de amido resistente (RS) e
reduzindo a digestibilidade enzimatica do amido (Niu et al., 2025).

Outra modificacao fisica que pode ser utilizada para aumentar os teores de amido resistente
¢ o tratamento térmico de baixa umidade (TTBU). Este tratamento consiste na exposi¢ao do amido
a temperaturas acima da temperatura de gelatinizagdo (80 a 120 °C) em baixos teores de umidade,
geralmente na faixa de 15-35%, por periodos de 15 min até 16 h (Collado et al., 2001; Maache-
Rezzoug et al., 2008; Rostamabadi et al., 2024).
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O TTBU modifica as propriedades fisico-quimicas do amido sem destruir a estrutura dos
granulos, reduzindo a viscosidade e a retrogradacdo do amido, o intumescimento dos granulos e a
lixiviagdo da amilose, gerando um aumento na temperatura de gelatinizagdo (Brumovsky;
Thompson, 2001; Pinto et al., 2012; Wang et al., 2019). A acdo do TTBU no amido permite realizar
uma mobilidade potencial das cadeias presentes na molécula de amido, formando estruturas
altamente ordenadas que impedem a acdo da a-amilase, diminuindo assim a digestibilidade e
aumentando a fragdo de AR (Hoover, 2010).

Klein et al. (2013) e Pinto et al. (2012) modificaram o amido nativo de pinhdo por meio do
TTBU, obtendo amidos com menor poder de intumescimento e solubilidade, além de apresentarem
aumento na temperatura de gelatinizagdo. Os autores atribuiram essas alteragdes a maior
estabilidade térmica conferida pelo tratamento, o que amplia as possibilidades de aplicacao

tecnoldgica do amido de pinhdo modificado.

1.5 Compostos Fenolicos

Os compostos fenodlicos representam uma ampla classe de metabodlitos secundarios,
amplamente distribuidos no reino vegetal, com destaque para sua elevada concentragdao em frutas,
hortalicas, chas, vinhos e café. Embora ndao estejam diretamente envolvidos nos processos
primarios de crescimento, desenvolvimento ou reproducao das plantas, esses compostos exercem
fungdes adaptativas essenciais, como defesa contra patdégenos e herbivoros, protecao contra
radiacao ultravioleta, promocao da polinizagcdo e competi¢ao por recursos naturais (Chaachouay;
Zidane, 2024).

Além de sua relevancia ecologica, os fenolicos tém papel significativo na qualidade
sensorial dos alimentos, influenciando atributos como cor, sabor e aroma. O amargor caracteristico
de algumas frutas, por exemplo, esta frequentemente relacionado a interacdo desses compostos
com glicoproteinas salivares, enquanto sua participag@o na coloracdo natural de frutos e vegetais
evidencia seu papel funcional e sua importancia na aparéncia dos alimentos (Alara; Abdurahman,;
Ukaegbu, 2021).

Dentre os metabolitos secundérios vegetais, os compostos fenolicos representam a classe
mais numerosa e diversificada, com mais de 8.000 estruturas ja identificadas — numero que
continua a crescer com o0s avangos nas técnicas de identificacdo e caracterizagdo (Alara;
Abdurahman; Ukaegbu, 2021; Zhang et al., 2022). Essa diversidade compreende desde compostos
simples, como os 4acidos fendlicos, at¢ macromoléculas complexas, como os taninos. A
classificacdo dos fendlicos baseia-se principalmente em suas estruturas quimicas, sendo agrupados

em acidos fenolicos, flavonoides, taninos, lignanas e estilbenos. Quimicamente, esses compostos
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compartilham como unidade central o anel fendlico (estrutura benzenoide), geralmente substituido
por multiplos grupos hidroxila. A diversidade estrutural pode ser descrita a partir de seus
esqueletos carbdnicos. O esqueleto C6—Cl1, tipico de acidos fendlicos simples (como o acido
galico) e taninos hidrolisaveis, refere-se a presenga de um anel aromatico de seis carbonos ligado
auma Unica cadeia lateral de um carbono. Ja o esqueleto C6—C3—C6, caracteristico de flavonoides,
taninos condensados e alguns acidos fendlicos, corresponde a duas unidades aromaticas de seis
carbonos interconectadas por uma cadeia de trés carbonos. Além disso, muitos polifendis ocorrem
na forma de glicosideos, ligados a acucares simples ou complexos, ou conjugados com acidos
organicos, formando ésteres e seus derivados metilados (Chen et al., 2024b).

A ampla presenga dos compostos fenolicos em diversos 6rgaos vegetais — como folhas,
frutos, sementes e raizes — aliada as suas variadas fungdes de defesa, torna esses metabodlitos
essenciais para a sobrevivéncia e adaptagao das plantas as condigdes ambientais. Paralelamente,
esses compostos vém ganhando destaque na drea da saude humana, especialmente por suas
propriedades bioativas, como atividade antioxidante, anti-inflamatéria, antimicrobiana e
anticancerigena (Chen; Lan; Xie, 2024; Mumtaz et al., 2021; Xu et al., 2025; Zhang et al., 2021b).
Seu mecanismo de agao esta fortemente relacionado a capacidade de neutralizar espécies reativas
de oxigénio (ROS) e nitrogénio (RNS), geradas durante processos metabolicos, que estdo
associadas a danos oxidativos a biomoléculas como lipidios, proteinas ¢ DNA. Nesse sentido, os
compostos fendlicos na dieta tém se consolidado como agentes promissores na prevengao de
doengas cronicas nao transmissiveis, como cancer, diabetes, doencgas cardiovasculares e
neurodegenerativas. Tais evidéncias vém impulsionando sua investiga¢do no contexto de
alimentos funcionais, terapias nutricionais e formulagdes bioativas voltadas a promocao da saude

(Jalouli et al., 2025; Rahman et al., 2022; Rudrapal et al., 2022).

1.5.1 Taninos

Taninos s@o compostos fenolicos naturais amplamente distribuidos em diversos vegetais,
estando presentes principalmente na casca, caules, sementes, raizes, brotos e folhas das plantas.
Desempenham fung¢des importantes na defesa, no desenvolvimento e no crescimento vegetal, além
de serem reconhecidos pelo seu potencial de aplicagdo na promog¢do da saide humana (Melo et
al., 2023; Ozogul et al., 2025; Yamauchi et al., 2023).

Além disso, os taninos exercem impacto relevante sobre os atributos sensoriais de
alimentos e bebidas, particularmente na modulacdo da adstringéncia, amargor, perfil aromatico e

percepgao tatil oral (Cosme et al., 2025).
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Os taninos se destacam pela capacidade de interagir com macromoléculas, modulando suas
funcdes em sistemas alimentares e biologicos. Devido ao elevado teor fenolico, apresentam
significativa atividade antioxidante, promovendo a eliminacdo eficiente de radicais livres, a
mitigacao do estresse oxidativo e a inibi¢do da peroxidacdo lipidica. Adicionalmente, os taninos
exercem multiplas fun¢des em sistemas bioldgicos, atuando como quelantes de ions metalicos,
agentes precipitantes de proteinas e potentes antioxidantes endogenos (Cosme et al., 2025; Ignat;
Volf; Popa, 2011).

Os taninos sdo classificados em duas principais familias (Figura 6): taninos hidrolisaveis,
que contém carboidratos como a D-glicose e compostos fendlicos como o acido galico e o acido
hexahidroxidifénico; e taninos condensados, formados por oligdmeros ou polimeros de
polihidroxiflavan-3-6is conectados predominantemente por ligacdes carbono-carbono (C—C)

simples (Melo et al., 2023; Ozogul et al., 2025; Yamauchi et al., 2023).

O OH

HO OH OH
OH
Taninos hidrolisaveis Taninos condensados

Figura 6 — Tipos de taninos e suas estruturas basicas.

Fonte: (Ghosh, 2015).

1.6 Antioxidantes naturais

Radicais livres (RLs), espécies reativas de oxigénio (EROs) e espécies reativas de
nitrogénio (ERNs) sdo moléculas altamente reativas que exercem funcdes essenciais em processos
fisioldgicos, como sinalizagcdo celular, defesa imune e regulacdo da apoptose. No entanto, a
produgdo excessiva ou o desequilibrio entre essas espécies e os mecanismos de defesa antioxidante
do organismo levam ao estabelecimento do estresse oxidativo, um estado patologico associado ao
desenvolvimento e a progressdo de diversas doengas cronicas, incluindo cancer, doengas
cardiovasculares, diabetes e distirbios neurodegenerativos (Chibuye et al., 2024).

Nesse contexto, os antioxidantes naturais surgem como elementos fundamentais na
neutralizacdo dessas espécies reativas. Esses compostos formam um grupo diversificado de
metabolitos bioativos produzidos principalmente por plantas e certos microrganismos, sendo

capazes de modular o estresse oxidativo por meio da doacdo de elétrons a radicais livres,
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interrompendo reagdes em cadeia prejudiciais as células (Patil et al., 2025). Essa acdo
estabilizadora contribui para preservar a integridade do DNA, lipidios e proteinas, mantendo o
equilibrio redox e promovendo a funcionalidade celular.

Os antioxidantes naturais podem ser amplamente classificados em diferentes categorias,
destacando-se os polifenodis, compostos sulfurados (como a alicina e o sulforafano) e os
terpenoides, além de carotenoides, vitaminas (como C e E) e outras moléculas bioativas. Em
especial, os polifendis tém despertado grande interesse devido a sua ampla gama de atividades
biologicas. Seu potencial antioxidante estd relacionado a capacidade de sequestrar RLs, quelar
ions metalicos pro-oxidantes e induzir a expressao de enzimas antioxidantes enddgenas, como
superoxido dismutase (SOD), catalase (CAT) e glutationa peroxidase (GPx) (Andrés et al., 2023;
Jomova et al., 2024; Rani et al., 2021).

Os organismos vivos contam ainda com sistemas antioxidantes enddgenos, de natureza
enzimatica e nao enzimatica. Entre os principais representantes enzimaticos estao a SOD, a CAT
e a GPx, responsaveis por catalisar a conversao de espécies reativas em compostos menos danosos.
J4 os mecanismos ndo enzimaticos incluem a a¢ao de moléculas como a glutationa reduzida,
bilirrubina, coenzima Q, carotenos, flavonoides e vitaminas hidrossoluveis. No entanto, quando o
sistema antioxidante endogeno ¢ saturado ou comprometido, torna-se necessario o aporte de
antioxidantes exdgenos por meio da alimentagdo ou suplementacao, a fim de restaurar o equilibrio
redox e prevenir danos celulares mais extensos (Panova; Tatikolov, 2023; Rani et al., 2021;
Sharifi-Rad et al., 2020).

A ingestao regular de alimentos ricos em compostos antioxidantes naturais tem sido
associada a uma ampla gama de beneficios a satde, incluindo efeitos protetores contra doengas
cardiovasculares, distirbios neurodegenerativos, processos inflamatdrios, infecgdes virais e até o

envelhecimento precoce (Patil et al., 2025).

1.7 Extracao de compostos bioativos assistida por micro-ondas

A eficiéncia na extragdo de compostos bioativos, como os antioxidantes, ¢ um aspecto
fundamental para favorecer o uso racional dos recursos naturais, além de contribuir para a
sustentabilidade dos processos industriais. Estratégias de extracdo otimizadas ndo apenas
aumentam o rendimento de fitoquimicos a partir de matrizes vegetais, mas também melhoram a
qualidade e a pureza dos extratos obtidos, tornando-os mais adequados para aplicacdo em setores
como cosméticos, nutracéuticos e farmacéuticos (Mungwari et al., 2025).

Dentre as técnicas emergentes, a extracao assistida por micro-ondas (EAM) tem ganhado

destaque pela sua eficacia e sustentabilidade. Essa abordagem inovadora baseia-se no aquecimento
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simultdneo do solvente e da matriz vegetal por meio da radiacdo de micro-ondas, promovendo
uma rapida liberagdo dos compostos bioativos. Em compara¢do aos métodos convencionais, a
EAM apresenta uma série de vantagens, incluindo maior taxa de difusdo, menor consumo
energético, uso reduzido de solventes, maiores rendimentos e impacto ambiental
significativamente inferior (Baglary et al., 2024; Junior et al., 2024).

O principio da EAM envolve a aplicagdo de micro-ondas em uma faixa de frequéncia que
varia de 300 MHz a 300 GHz, as quais interagem com moléculas polares no sistema extrator por
meio de mecanismos como a rotacao dipolar e a condugdo idnica. Essa interacdo promove a
conversao da energia eletromagnética em calor, resultando em aquecimento interno da amostra. A
eficiéncia do aquecimento esta diretamente relacionada a constante dielétrica do solvente utilizado,
o que influencia a capacidade do sistema em absorver energia (Bitwell et al., 2023).

Durante o processo, o calor gerado provoca a evaporagao da agua intracelular, o que leva
ao aumento de pressao interna na matriz vegetal. Como consequéncia, ocorre a ruptura das paredes
celulares, facilitando a liberagao dos fitoquimicos, incluindo compostos fenolicos com atividade
antioxidante. No entanto, a eficacia do processo depende de parametros operacionais criticos,
como a poténcia das micro-ondas, o tempo de exposicao e o tipo de solvente utilizado, sendo
necessario otimizar essas variaveis para maximizar o rendimento e preservar a integridade dos

compostos extraidos (Shawky et al., 2025).

1.8 Encapsulamento

Compostos bioativos, embora promissores por seus efeitos funcionais e terapéuticos,
apresentam diversas limitagdes que comprometem sua eficacia quando aplicados diretamente em
formulagdes alimenticias ou farmacéuticas. De modo geral, sua baixa solubilidade em agua,
instabilidade quimica, baixa permeabilidade e reduzida biodisponibilidade oral dificultam a
absor¢ao e favorecem a degradagdo durante o processamento, armazenamento € mesmo apos a
ingestdo. Além disso, esses compostos sdo altamente sensiveis a luz, temperatura, oxigénio e as
condi¢des do trato gastrointestinal, o que pode comprometer sua estabilidade, além de conferir
sabor e odor indesejaveis aos produtos finais. Diante desses desafios, o encapsulamento surge
como uma estratégia tecnoldgica essencial para proteger os compostos bioativos, melhorar sua
estabilidade e biodisponibilidade, mascarar caracteristicas sensoriais indesejaveis e permitir uma
liberagdo controlada no organismo (Dias et al., 2017; Pordevi¢ et al., 2014; Rezagholizade-
shirvan et al., 2024; Wang; Xu, 2025) .

Encapsulamento ¢ definido como o processo pelo qual substancias ativas ou sensiveis sdo

envolvidas por um material de parede, formando estruturas capazes de protegé-las contra fatores
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externos, controlar sua liberacdo e melhorar sua estabilidade e funcionalidade em diferentes
aplicagoes (Rahul et al., 2024). O composto a ser incorporado ¢ denominado de material ativo ou
encapsulado, nticleo, fase interna ou dispersa ou preenchimento, enquanto o material que forma a
matriz ¢ denominado material de parede, agente encapsulante, invélucro, transportador ou material
de membrana (Ribeiro; Estevinho; Rocha, 2020).

Secagem por atomizagdo, liofilizacdo, gelificacdo idnica, coextrusdo, eletrofiagdo,
eletropulverizagdo e coacerva¢do sdo técnicas de encapsulamento que abrangem diferentes
principios fisico-quimicos e tém sido amplamente empregadas no desenvolvimento de sistemas de
liberacao controlada, protecao de compostos bioativos e melhoria da estabilidade em formulacdes
alimenticias, farmacéuticas e cosméticas (Rahul et al., 2024).

A escolha da técnica de encapsulamento mais adequada requer uma analise criteriosa,
considerando as propriedades fisico-quimicas do material a ser encapsulado, bem como as
exigéncias do produto final em que serd aplicado, uma vez que cada composto apresenta
caracteristicas especificas que influenciam diretamente na escolha do método mais eficaz (Babu
et al., 2025; Dias et al., 2017).

O encapsulamento por atomizagdo tem inicio na preparagao da dispersao, na qual se faz a
distribuicdo do material a ser encapsulado ao encapsulante. Na sequéncia ¢ realizada a
homogeneizagao da dispersao formada, assim como sua atomizagao, seguida da desidratacao das
particulas atomizadas. Durante este processo de secagem, a evaporacao da agua ou de outro
solvente ¢ rapida, e o pd contendo o composto de interesse ¢ obtido quase instantancamente
(Gomez-Aldapa et al., 2019).

A liofilizagdo ¢ baseada na sublimagao da dgua, no estado de gelo, presente na amostra.
Inicialmente a dispersdo, contendo o extrato a ser encapsulado e o material de parede, ¢ congelada
a baixas temperaturas, geralmente abaixo de -30 °C. A seguir, os cristais de 4gua formados sdo
sublimados em uma camara de vacuo, empregando pressdes menores do que 600 Pa. O produto
liofilizado geralmente tem alta qualidade, mas os longos tempos de secagem, as baixas
temperaturas, o alto vacuo resultam em um elevado custo operacional que limita o uso desta
técnica em larga escala (Ishwarya; Anandharamakrishnan; Stapley, 2015)

As técnicas de encapsulamento eletro-hidrodindmicas, que englobam a eletrofiagdo e a
eletropulverizagdo, tém se mostrado bastante promissoras. As duas técnicas referem-se a mesma
raiz tecnoldgica, compartilhando aparelhos e forca motriz semelhantes (for¢a eletrostatica),
empregando um campo elétrico para solidificar uma solugao de polimero para a produgao de fibras
ou particulas com alta relagdo area/volume superficial (Huang et al., 2022; Moreira et al., 2021).

A principal diferenga entre os dois processos € a viscosidade da solugdo: a eletrofiacdo requer uma
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solugdo polimérica altamente viscosa, gerando como produto final nano ou microfibras, enquanto
em viscosidades mais baixas ocorre a eletropulveriza¢do, obtendo-se nano ou microparticulas

(Figura 7) (Moreira et al., 2021).
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Figura 7 — Esquemas de eletropulverizacao (esquerda) e eletrofiacao (direita).
Fonte: Adaptado de Moreira et al. (2021).

A eletrofiacdo consiste em um tubo capilar que se comporta como um condutor elétrico,
um coletor aterrado e uma fonte de alimentacao, responsavel por gerar a alta tensdao (em torno de
5a 50 kV) (Figura 8). O processo consiste na deposi¢ao de uma dispersao no capilar mantida por
sua tensdo superficial no final da ponta capilar, formando uma gota pendente. Com o aumento
gradativo da tensdo elétrica ocorre a amplificacdo da gota, formando um cone, conhecido como
cone de Taylor. Quando o campo elétrico aplicado atinge um valor critico, as forgas elétricas
repulsivas excedem as forcas de tensdo superficial e o jato carregado da dispersdo de polimero ¢
ejetado da ponta do cone de Taylor, que se torna longo e fino. Enquanto isso, o solvente evapora
deixando para tras uma fibra polimérica carregada que acelera em diregdo ao coletor de polaridade
oposta. A fibra obtida se caracteriza por ter uma grande area superficial em relagdo ao volume e
alta porosidade (Fathi; Martin; McClements, 2014; Neo et al., 2013; Tampau; Gonzélez-Martinez;
Chiralt, 2017).
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Figura 8 — Representacdo esquematica do sistema tipico de eletrofiagao.

a) Coletor aterrado; b) gota pendente; c) cone de Taylor; d) cone de Taylor quando se torna longo e fino

Fonte: Fathi; Martin; Mcclements (2014).

Por outro lado, em um processo basico de eletropulverizagao, a dispersdo ¢ continuamente
fornecida por uma bomba de seringa e o campo elétrico ¢ gerado por um gerador de alta tensao
que conecta o emissor ¢ um eletrodo de aterramento, conforme esquematizado na Figura 9. Ve ¢ a
tensdo do emissor € Vg ¢ a tensdo de terra. H ¢ a distincia de trabalho definida como a distancia
entre a ponta do bico e o eletrodo de aterramento (He; Jokerst, 2020).

A medida que a tensdo aplicada aumenta, o modo de pulverizagio muda do modo de
gotejamento para o modo de jato de cone de Taylor e modo multijato. O modo jato de cone de
Taylor ¢ o mais recomendado para a fabricagdo de nano/microparticulas porque oferece geragao
estdvel de goticulas, mais monodispersas e com tamanhos que variam de nandmetros a
micrometros (He; Jokerst, 2020).

Para a formacao de um jato de cone de Taylor, a dispersdo ¢ polarizada pela aplicagdo de
um potencial de alta voltagem (denominado campo aplicado) a dispersdo (aplicado diretamente ao
capilar ou agulha de alimentacdo de liquido) em relagdo a um eletrodo aterrado (geralmente uma
placa) localizado a jusante. Isso leva a um campo elétrico intenso ao redor da gota da dispersao
pendente ou fluindo do tubo capilar, deformando-o em forma de cone. Um estado estacionario ¢
alcancado quando a vazdo que alimenta o menisco conico através da agulha capilar ¢ igual a

liberada através do jato (Gafnian-Calvo et al., 2018) .
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Na eletropulverizacdo, a baixa viscosidade, que estd associada a menor concentragdo de
polimeros, normalmente resulta na quebra do jato ejetado em goticulas durante o voo em direcao

ao substrato (Huang et al., 2022).
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Coletor
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Figura 9 — [lustracdo esquematica da configuracdo experimental para eletropulverizacao
Fonte: Adaptado de He; Jokerst (2020).

Esta tecnologia tem sido aplicada no encapsulamento de multiplos compostos bioativos
com aplicagdes nas industrias alimentar, farmacéutica e cosmética, sendo adequada para o
encapsulamento destes compostos, devido as suas condi¢des de operacdo, pois € operada em
condi¢des ambientes (pressdo e temperatura). A eletropulverizagdo também apresenta mais
vantagens em comparagdo com outras técnicas de encapsulamento, como alta eficiéncia de
encapsulamento e capacidade de produzir micro e nanoestruturas diferentes e versateis, ajustando
seus parametros de processamento e solucdo. Além disso, ndo requer uma etapa subsequente para
separar as particulas do meio, e uma ampla gama de materiais de parede podem ser usadas (Silva

et al., 2022; Vazquez-Gonzalez et al., 2021).
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Apesar dos beneficios citados, a eletropulverizagdo ¢ um método lento, com pouca
reprodutibilidade e baixo rendimento de encapsulamento, o que torna um problema seu uso em
escala industrial (Mohammadalinejhad; Kurek, 2021). O uso de dispersdes de biopolimeros de
carboidratos com alta carga superficial é favoravel para os métodos de eletrofiagdo e
eletropulverizag¢do, resultando em fibras mais finas ou particulas menores (Fathi; Martin;

McClements, 2014).

1.8.1 Materiais de parede

Um dos principais aspectos do encapsulamento ¢ a selecdo adequada dos materiais de
parede (Sarkar; Singhal, 2011). Para aplicagdo em alimentos, os materiais utilizados no
encapsulamento devem possuir status de “geralmente reconhecidos como seguros” (GRAS),
conforme estabelecido por 6rgdos regulatorios. Além disso, ¢ fundamental considerar aspectos
como funcionalidade tecnoldgica, concentragao do composto encapsulado, liberagdo direcionada
e exigéncias de estabilidade ao longo do processamento e armazenamento (Shishir et al., 2018).

Os biopolimeros como proteinas e polissacarideos sdo amplamente utilizados como
materiais de parede, devido a sua versatilidade funcional, que inclui desde boa solubilidade,
estabilidade térmica e mecanica, até propriedades como elasticidade, resisténcia, formagdo de
filmes, capacidade emulsificante, gelificacdo e caracteristicas hidrofobicas (Babu et al., 2025).

Além disso, os materiais de parede podem, além de conferir protecdo aos compostos, ter
propriedades funcionais, tais como as fibras dietéticas, que correspondem a uma ampla categoria
de ingredientes alimentares nao digeriveis. De acordo com a defini¢ao unificadora da comissao do
Codex Alimentarius em 2009, os principais componentes da fibra alimentar sdo polissacarideos
ndo-amilaceos, frutanos, amido resistente e lignina (Liu et al., 2019). Algumas fibras sdo
consideradas prebidticas quando chegam intactas ao coOlon, estimulando seletivamente o
crescimento da microbiota intestinal benéfica e, assim, podendo conferir beneficios a satide (Yan;
Hu; Génzle, 2018).

Varios polimeros apresentam caracteristicas de fibra dietética e efeito prebiotico, entre eles
a polidextrose, a goma guar parcialmente hidrolisada e o amido resistente obtido de diferentes

fontes (Gurpilhares et al., 2019).

1.8.1.1 Amido
O amido ¢ um dos polissacarideos mais amplamente utilizados na industria de alimentos e
farmacéutica, ndo apenas como fonte de energia, mas também como agente funcional em diversos

sistemas. No entanto, o amido nativo apresenta limitacdes importantes para aplicacdes
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tecnologicas mais exigentes, como baixa resisténcia ao calor, a acidez e a retrogradacdo, além de
rapida digestibilidade no trato gastrointestinal. Nesse contexto, a modificagdo do amido tem sido
amplamente explorada com o objetivo de otimizar suas propriedades fisico-quimicas e funcionais,
particularmente para o desenvolvimento de amido resistente (AR), com destaque para seu uso
como material de parede em sistemas de encapsulacio (Guo et al., 2021).

O AR refere-se a fracdo do amido que resiste a digestdo pelas enzimas do trato
gastrointestinal humano, comportando-se de forma semelhante a fibra alimentar (Raigond;
Ezekiel; Raigond, 2014). Essa resisténcia pode ser induzida por diferentes tipos de modificagao
utilizando tratamentos fisicos, como o aquecimento térmico, o uso de ultrassom e o tratamento por
micro-ondas, que alteram sua estrutura sem uso de reagentes quimicos (Sudheesh et al., 2024).

A aplicacdo do AR como material de parede ¢ particularmente atrativa em sistemas de liberacao
controlada, pois além de proteger compostos bioativos durante o processamento € o
armazenamento, contribui para a liberagao seletiva no codlon, onde a fermentagao pela microbiota
intestinal pode ocorrer (Shi et al., 2021). Essa propriedade ¢ altamente desejavel para compostos
fendlicos e outros fitoquimicos sensiveis, cujos beneficios a saude estdo fortemente associados a
sua biodisponibilidade e metabolismo no célon (Lippolis et al., 2023).

Além da resisténcia a digestao, o AR apresenta boas propriedades de formacao de filmes, baixo
indice de solubilidade em agua quente e elevada capacidade de absor¢do, caracteristicas que
favorecem sua utilizagdo como agente encapsulante. Quando combinado a outros materiais de
parede, como fibras alimentares soluveis (ex. polidextrose, goma guar parcialmente hidrolisada) e
proteinas (ex. proteina isolada do soro), o AR pode compor matrizes hibridas com desempenho
superior, otimizando parametros como eficiéncia de encapsulamento, estabilidade oxidativa e
comportamento reologico das dispersoes (Hoyos-Leyva et al., 2018).

O amido de pinhao na forma hidrolisada foi estudado no encapsulamento de beta-caroteno
por Spada et al. (2012) encontrando resultados satisfatorios na reten¢do desse composto, sugerindo

que o amido modificado pode ser considerado um material de parede potencial.

1.8.1.2 Goma guar parcialmente hidrolisada

A goma guar ¢ obtida a partir do endospema de Cyamopsis tetragonolobus, familia
Leguminosae, onde ¢ armazenada como reserva alimentar (George; Shah; Shrivastav, 2019;
Sharma et al., 2018). Possui uma estrutura polimérica similar a uma haste na qual as cadeias
laterais de galactose estdo ligadas ao esqueleto de manose com uma razao molecular média de 1:2.

As cadeias direitas de unidades D-manose sdo unidas pela ligacdo glicosidica B (1—4) e as
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unidades de D-galactose sao unidas de maneira alternada através da ligagdo glicosidica (1—6)
(Sharma et al., 2018).

Por ser uma matéria prima de baixo custo, renovavel, biodegradavel, biocompativel no
sistema vivo, facil manuseio e armazenamento, a goma guar ¢ considerada segura ¢ encontra
muitas utilidades comerciais e abundantes aplicagdes industriais (Thombare et al., 2016).

A goma guar ¢ amplamente empregada na industria alimenticia por suas propriedades
funcionais distintivas, incluindo elevada capacidade de reten¢do de agua, reducdo na taxa de
evaporacao, influéncia no ponto de congelamento, modulagdo na formacao de cristais de gelo e
participacdo em diversas transformagdes quimicas durante o processamento dos alimentos.
(Sharma et al., 2018). Além disso, € uma importante fonte ndo caldrica de fibra dietética, sendo
utilizada como fibra alimentar (Thombare et al., 2016).

A goma guar em sua forma nativa (Figura 10A) possui viscosidade alta, limitando a sua
aplicacdo como material de parede para uso no encapsulamento. Neste sentido, a despolimerizagao
por hidrolise parcial da goma guar vem sendo aplicada com o objetivo de se obter uma fibra
dietética natural, que seja solivel em agua (Sarkar; Singhal, 2011). A goma guar parcialmente
hidrolisada - GGPH (Figura 10B) possui uma massa molar menor ¢ uma viscosidade
marcadamente mais baixa do que a goma guar natural (Slavin; Greenberg, 2003), proporcionando

caracteristicas adequadas para aplicagao como material de parede.

Figura 10 — Estrutura quimica da goma guar nativa (A); goma guar parcialmente hidrolisada (B).

Fonte: Kapoor; Juneja, (2009).
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A GGPH demonstrou desempenho promissor como material de parede na encapsulagio de
compostos fenolicos de extrato de casca de uva Vitis labrusca var. Bordo por meio das técnicas de
atomizagdo e liofilizacdo. No estudo conduzido por Kuck e Norena (2016), foram avaliadas
formulagdes contendo GGPH isoladamente e em combinagdo com outros agentes encapsulantes,
como goma arabica e polidextrose. A utilizacdo de GGPH resultou em elevadas eficiéncias de
encapsulamento, com retencdo de compostos fendlicos variando de 81,4% a 95,3%, e de
antocianinas entre 80,8% e 99,6%, dependendo da formulagdo ¢ do método de secagem
empregado. Além disso, os sistemas com GGPH apresentaram boas propriedades fisico-quimicas,
como baixa higroscopicidade, alta solubilidade e estabilidade térmica, caracteristicas desejaveis
para a conservacao de compostos bioativos. Esses resultados evidenciam o potencial da GGPH
como um biopolimero funcional na protecdo de fendlicos sensiveis durante o processamento e
armazenamento, especialmente quando associada a técnicas de secagem eficientes como a

atomizacgao.

1.8.1.3 Polidextrose

A polidextrose ¢ um polimero de glicose altamente ramificado e aleatoriamente ligado, que
praticamente nfio apresenta dogura, possui baixo valor energético (1 kcal g!) e ¢ classificado como
uma fibra alimentar soluvel. Comercialmente, a polidextrose ¢ produzida por policondensagao a
vacuo de uma mistura fundida de glicose, sorbitol e acido citrico ou fosforico (Chaudhary; Small;
Kasapis, 2013; Hu et al., 2022).

Devido a sua estrutura, a polidextrose apresenta baixa digestibilidade, nao sendo
hidrolisada pelas enzimas digestivas no intestino delgado, mas sim fermentada no célon pela
microbiota enddgena (Do Carmo et al., 2016). Essa resisténcia a digestdo confere caracteristicas
fisioldgicas semelhantes as das fibras soluveis, resultando em uma menor disponibilidade caldrica
em comparagdo aos carboidratos convencionais. No célon, a polidextrose ¢ fermentada por
microrganismos intestinais, atuando como um prebidtico e favorecendo o crescimento e a
atividade de determinadas espécies bacterianas benéficas (Borges et al., 2023).

Os inumeros beneficios fisiologicos, como fibra dietética, baixo indice glicémico e efeitos
prebidticos, fazem da polidextrose um ingrediente util em novas aplicagdes alimentares e
nutracéuticas (Spada et al., 2015). O estudo desenvolvido por Cassol e Norefia (2021) demonstrou
a eficicia da polidextrose na encapsulacdo de extratos ricos em antocianinas de Hibiscus
sabdariffa, empregando as técnicas de atomizacdo e liofilizagdo. Os melhores resultados foram
obtidos quando a polidextrose foi utilizada isoladamente na secagem por liofiliza¢do, apresentando

elevadas taxas de retencdo de compostos fenolicos, antocianinas e atividade antioxidante.
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Kuhn, Dorneles e Norena (2022) investigaram a encapsulacao de betacianinas e compostos
fenolicos de extrato de bracteas de Bougainvillea glabra, e observaram que a formulacio contendo
polidextrose apresentou elevada eficiéncia de retencdo dos compostos encapsulados, com taxas
superiores a 77% mesmo apos 42 dias de armazenamento a 30 °C. Os dados também revelaram
que a liberacdo dos compostos no trato gastrointestinal simulado foi favorecida pela estrutura da
matriz, reforgando o potencial da polidextrose como agente encapsulante para compostos

bioativos.

1.8.1.4 Proteina isolada do soro do leite

A proteina isolada do soro de leite (Whey Protein Isolate — WPI, sigla em inglés) ¢ um
biopolimero de origem lactea amplamente utilizado na industria de alimentos e na pesquisa
cientifica, devido as suas propriedades nutricionais e funcionais (Huang et al., 2024). A WPI ¢
obtida a partir do soro, um subproduto gerado durante a fabricacao de queijos, quando o pH do
leite bovino ¢ reduzido a aproximadamente 4,6, promovendo a precipitagdao da caseina (formagao
da coalhada) e a separagao do sobrenadante proteico. Esse sobrenadante, conhecido como soro do
leite, contém uma mistura de proteinas soluveis, das quais se obtém a WPI por meio da remogao
da caseina e de outros constituintes ndo proteicos. O produto final apresenta alto teor proteico (>
90%) e € composto majoritariamente por -lactoglobulina, a-lactoalbumina, imunoglobulinas (IG)
e albumina sérica bovina (BSA) (Ferraz et al., 2022; Jiang et al., 2024; Zhang et al., 2021).

No contexto do encapsulamento de compostos bioativos, a WPI tem se destacado como
material de parede eficiente para proteger moléculas sensiveis contra degradacdo oxidativa,
hidrolise e efeitos adversos de fatores ambientais, como luz, calor e pH extremo (Falsafi et al.,
2022).

As proteinas globulares da WPI apresentam propriedades estruturais e funcionais
favoraveis a sua aplicagdo em sistemas de encapsulamento, demonstram notavel versatilidade na
elaboracdo de sistemas nanoestruturados de liberacdo, incluindo nanoparticulas, hidrogéis,
oleogéis, bigéis, filmes, fibras, nanotubos e nanoemulsdes, destacando-se pela elevada
solubilidade em meio aquoso, eficiente capacidade emulsificante e aptiddo para formar filmes
coesos e estaveis (Jiang et al., 2024; Plati; Paraskevopoulou, 2023).

A versatilidade estrutural da WPI permite sua adaptacdo em diferentes técnicas de
encapsulamento, como atomizagdo, liofilizagdo, coacerva¢do complexa, gelificagio e
nanoprecipitacdo, sendo eficaz na formagdo microparticulas com propriedades desejaveis de

estabilidade, liberacdo controlada e biodisponibilidade (Afzal et al., 2024).
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A B-lactoglobulina, principal proteina da WPI, apresenta elevada afinidade com compostos
hidrofébicos, como polifendis, carotenoides e vitaminas lipossoluveis, estabelecendo interagdes
ndo covalentes, incluindo ligagdes de hidrogénio e forcas hidrofébicas. Essa capacidade de
associacao facilita a formagdo de complexos estaveis entre a proteina e os compostos bioativos, os
quais podem ser estabilizados por meio de tratamentos térmicos ou ajustes de pH, resultando em
sistemas encapsulantes eficazes, com maior prote¢do contra a degradagdo oxidativa ou enzimatica
prematura (Figueiredo et al., 2025).

Estudos demonstram que o uso de WPI como encapsulante proporciona bons resultados na
retencdo de compostos fendlicos, na manutengao da atividade antioxidante e na protecao contra
processos oxidativos, especialmente quando combinado com outros materiais de parede, como
polissacarideos ou amidos modificados (Kuhn; Santagapita; Norefia, 2021; Santos et al., 2024;
Sekhavatizadeh et al., 2025; Zhang et al., 2024).

A formacao de matrizes hibridas proteico-polissacaridicas pode melhorar a estabilidade
fisica e quimica das capsulas, além de favorecer a liberagdo direcionada dos compostos no trato
gastrointestinal (Afzal et al., 2024; Bakhtiyari; Hamidi-Esfahani; Barzegar, 2022; Cruz-Molina et
al., 2023).

Assim, a utilizacdo da WPI como material de parede representa uma abordagem promissora
e funcional para o encapsulamento de compostos bioativos, especialmente fendlicos, em matrizes
alimentares. Sua combinagdo com outros biopolimeros pode ser explorada estrategicamente para
otimizar a eficiéncia de encapsulamento, estabilidade durante o armazenamento e liberagdo

controlada, conforme os objetivos especificos de aplicagao.
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CAPITULO 6

DISCUSSAO GERAL

A crescente demanda por ingredientes funcionais e sustentaveis impulsiona o estudo de
biomateriais alternativos, como o amido de pinhdo, semente da Araucaria angustifolia, uma
fonte regional rica em amido com alto teor de amilose e alto contetido de amido resistente (AR).
Este amido se destaca como matriz encapsulante funcional, especialmente apds modificagdes
fisicas que potencializam suas propriedades estruturais, tecnologicas e funcionais. Os quatro
artigos apresentados fornecem uma visdo abrangente sobre diferentes abordagens de
modificagdo fisica e aplicagao do amido de pinhao em sistemas encapsulantes.

Neste sentido, este capitulo tem como objetivo integrar e discutir brevemente os
principais resultados obtidos na pesquisa. Os trabalhos abordam desde a obtencdo de amido
resistente por métodos fisicos, até a caracterizagao morfoestrutural, funcional e antioxidante de
microparticulas encapsuladas com diferentes materiais de parede e submetidas a distintos
processos de secagem. Estes estudos contribuem significativamente para o avanco no
desenvolvimento de sistemas encapsulantes, com potencial aplicacdo na industria de alimentos
funcionais.

Inicialmente, os artigos 1 e 2 investigaram os efeitos de duas técnicas distintas de
modificagao fisica: micro-ondas seguido de resfriamento (Artigo 1) e tratamento térmico com
baixa umidade - TTBU (Artigo 2). A aplicagdo pratica do amido modificado foi explorada nos
artigos 3 e 4, com foco na encapsulacdo de extratos de bracteas de 4. angustifolia, ricos em
compostos fenolicos, como os taninos. No artigo 3, o amido modificado por micro-ondas foi
incorporado em esferas de alginato produzidas por jateamento hidrodindmico por eletrospray
com ionizacao (HELJ), enquanto o artigo 4 aprofundou-se na andlise de diferentes combinagdes
de materiais de parede com o amido modificado (polidextrose, goma guar parcialmente
hidrolisada e isolado proteico do soro de leite), utilizando dois métodos de secagem (spray-
drying e freeze-drying).

O primeiro estudo, intitulado “Effect of microwave followed by cooling on structural
and digestive properties of pinhdo starch” teve como objetivo avaliar o efeito da irradia¢do por
micro-ondas (300 W, 90 s) seguida de resfriamento a 4 °C por diferentes tempos (4, 8, 16, 24 ¢
72 h) sobre as propriedades estruturais, reoldgicas e digestivas do amido nativo de pinhdo. Os
dados de DRX mostraram que todas as amostras preservaram o padrdo cristalino tipo C,

caracteristico de amidos com misturas de estruturas A e B. A cristalinidade relativa decresceu
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significativamente ap6s o tratamento com micro-ondas, atingindo valores entre 18,69% (MR4)
e 22,46% (MR72), em comparagdo ao amido nativo (26,95%). Tais dados confirmam a
desorganizacao da estrutura helicoidal da amilopectina causada pela irradiagdo.

A andlise por FTIR indicou reducdo na razdo 1047/1022 cm™, relacionada a ordem da
regido cristalina, e aumento na razdo 995/1022 cm™, associada a desorganizagao da estrutura
helicoidal dupla, confirmando a desestruturacdo e reestruturagdo do amido. Em termos
térmicos, a analise DSC mostrou aumento nas temperaturas de inicio e pico de gelatinizacado, e
redugdo nos valores de entalpia (exceto para MR72, com AH = 10,94 J/g), indicando a formagao
de cristais mais homogéneos e estaveis.

O grau de retrogradacao (RD), calculado em relagdo a amostra modificada sem
resfriamento (MI), foi crescente com o tempo de resfriamento, alcancando 96,56% na MR72.
Resultados semelhantes foram descritos por Wang et al. (2019) em amidos de milho, batata e
castanha modificados por micro-ondas seguidos de resfriamento.

Reologicamente, todas as amostras apresentaram comportamento pseudopléstico, com
n <1 (modelo de Ostwald-de-Waele). A amostra MR72 apresentou o maior valor para o indice
de consisténcia (K = 7,399 Pa s"), menor indice de fluxo (n = 0,369) e maior mddulo elastico
(G'méx = 1747 Pa), sugerindo formacao de uma estrutura de gel robusta. Esse comportamento
foi atribuido a reorganizacao das cadeias de amilose e amilopectina, reforgada pela analise de
viscoelasticidade (G" > G"), tipica de materiais estruturados.

Na andlise de digestibilidade, a amostra MR72 apresentou o maior teor de amido
resistente (RS = 42,55%) e reducdo do amido rapidamente digerivel (RDS), evidenciando a
eficacia da modificagdo fisica na melhoria do perfil funcional do amido. A correlagdo positiva
entre grau de retrogradacdo e teor de RS sugere que a recristalizagdo de cadeias lineares e
ramificadas resultou em agregados menos suscetiveis a acdo enzimatica.

A modificagdo fisica do amido de pinhdo por micro-ondas seguida de resfriamento
revelou-se uma estratégia eficaz para alterar sua estrutura molecular e aprimorar suas
propriedades funcionais. O tratamento promoveu a gelatinizagdo parcial do amido, seguida de
retrogradacdo controlada durante o resfriamento, resultando na formagdo de estruturas
recristalizadas com maior estabilidade térmica. As andlises estruturais, térmicas e reoldgicas
indicaram o desenvolvimento de uma matriz mais coesa, com reducao da cristalinidade relativa
e aumento da fracdo de amido resistente, conferindo ao material maior resisténcia a digestao
enzimatica.

Essas caracteristicas sdo altamente desejaveis para aplicagdes em encapsulamento de

compostos bioativos, especialmente naqueles com liberacdo direcionada ao intestino. Além
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disso, a utilizacdo de um método fisico simples, econdomico e livre de solventes organicos
reforca a viabilidade tecnologica e ambiental do processo. O amido modificado por essa técnica
apresenta grande potencial tanto como um ingrediente funcional e biomaterial versatil para
formulagdes alimenticias quanto para sistemas de liberacao controlada.

Na segunda pesquisa, intitulada “Effect of heat treatment at low moisture on the
increase of resistant starch content in Araucaria angustifolia seed starch” buscou-se avaliar os
efeitos da modificagdo fisica por tratamento térmico em baixa umidade (HMT, sigla em inglés)
sobre as propriedades fisico-quimicas, estruturais, reoldgicas e de digestibilidade do amido
extraido das sementes de A. angustifolia.

A aplicagio do HMT com diferentes teores de umidade (15-35%) resultou em
alteragdes marcantes nas propriedades funcionais do amido. Observou-se uma reducao
significativa da solubilidade e do poder de intumescimento, especialmente em temperaturas
elevadas (90 °C), o que indica o fortalecimento das interagdes intermoleculares entre cadeias
de amilose e amilopectina promovidas pelo tratamento térmico. Essa estrutura mais compacta
limita a entrada de dgua nas regides amorfas e cristalinas, diminuindo a hidratagao e o inchago
dos granulos.

A microscopia eletronica de varredura evidenciou aglomeracdo e concavidades nos
granulos a partir de teores de umidade acima de 20%, indicativas de uma reorganizacdo da
estrutura granular decorrente da atuacdo sinérgica do calor e da umidade. Paralelamente,
analises de difracdo de raios-X e FTIR revelaram uma reducao da cristalinidade relativa e a
transi¢do do padrao cristalino de tipo C (nativo) para tipo A. Essa transicdo estrutural foi
associada a reorganizacao das hélices duplas de amilopectina e a expulsdo de moléculas de dgua
dos canais cristalinos, formando uma estrutura mais densa e menos acessivel a digestdo
enzimatica.

Do ponto de vista térmico, 0o TGA mostrou que o HMT aumentou a estabilidade térmica
dos amidos modificados, com menor perda de massa nas faixas de evaporagao de 4gua e maior
resisténcia a decomposi¢do térmica. Essas mudangas estdo relacionadas a compactagdo da
matriz amilacea e ao fortalecimento das interacdes moleculares.

As andlises reologicas confirmaram o comportamento pseudoplastico de todas as
amostras, com reducdo da viscosidade sob cisalhamento crescente, caracteristica importante
para formulagdes alimentares. Os valores mais elevados do modulo elastico (G') em relagdo ao
moédulo viscoso (G") indicaram formagdo de estruturas em gel mais coesas e resistentes,

especialmente nas amostras HMT25 a HMT35, o que sugere maior resisténcia mecénica e
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menor susceptibilidade a digestdo. Este comportamento ¢ coerente com a maior presenca de
amido resistente nessas formulagoes.

A quantificagdo do conteudo aparente de amilose mostrou um aumento significativo nas
amostras HMT15 a HMT25. Esse resultado pode estar relacionado a degradacdo térmica de
cadeias ramificadas de amilopectina e a formagao de cadeias lineares semelhantes a amilose,
que se associam e contribuem para a formacao de estruturas mais resistentes a digestao.

Os ensaios de digestibilidade in vitro demonstraram uma elevagdo expressiva nas
fracdes de amido resistente em todas as amostras modificadas, com destaque para HMT35, que
apresentou teor de RS de 47,36%, superior aos 29,63% do amido nativo. Esse resultado
evidencia o sucesso do tratamento térmico em modular a estrutura do amido, tornando-o menos
suscetivel a acdo enzimadtica e, portanto, mais adequado para aplicacdes em alimentos
funcionais de baixo indice glicémico.

Os resultados obtidos corroboram estudos prévios com outras fontes amildceas, como
arroz, batata-doce, ervilha e milheto, que demonstraram comportamento semelhante apds
modificagao por HMT (Han et al., 2021; Sandhu et al., 2020; Trung et al., 2017; Wang et al.,
2018). Em contrapartida, este manuscrito se destaca por explorar o amido de pinhao, uma fonte
regional abundante e ainda pouco explorada, na qual a modificagdo por HMT se mostrou uma
estratégia eficaz para melhorar suas propriedades nutricionais e funcionais, ampliando seu
potencial para aplicagdo em alimentos com propriedades funcionais.

O terceiro estudo, intitulado “Effect of incorporating modified pinhdo starch in alginate-
based hydrogel beads for encapsulation of bioactive compounds by hydrodynamic electrospray
ionization jetting” investigou os efeitos da incorporagdo de amido de pinhdo modificado em
esferas de hidrogel a base de alginato de sodio, produzidas por meio da técnica de jato de
ionizagdo por eletrospray hidrodindmico (HELJ), para encapsulacdo de compostos bioativos
extraidos das bracteas de A. angustifolia. A pesquisa destaca-se pelo uso combinado de dois
biopolimeros — alginato de sddio e amido de pinhdo modificado — e pela aplicacdo da técnica
HELJ, caracterizada por sua natureza ndo térmica, favoravel a preservagdo da integridade dos
compostos fenolicos.

A adigdo de amido modificou significativamente as propriedades fisico-quimicas e
funcionais das dispersdes e das capsulas formadas. Os resultados de {-potencial indicaram
redu¢do da carga negativa com o aumento do teor de amido, sugerindo a ocorréncia de
interacdes entre os grupos carboxilicos do alginato e as hidroxilas do amido. Esse
comportamento esta associado a uma maior compactacao da rede polimérica e menor tendéncia

a agregacao ou instabilidade coloidal, conforme também observado por (Feltre et al., 2020).
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As andlises reoldgicas evidenciaram que todas as dispersdes apresentaram
comportamento pseudopldstico, com aumento progressivo na viscosidade (indice de
consisténcia, K) conforme maior concentragdo de amido. Esse refor¢o estrutural foi atribuido a
formacao de uma matriz tridimensional mais robusta, mediada por ligagdes de hidrogénio entre
os biopolimeros. Os ensaios de varredura no tempo e de creep e recovery confirmaram a
estabilidade mecanica das formulacdes, sendo os valores de compliancia (J) significativamente
menores nas dispersdes com amido, indicando menor susceptibilidade a deformagao.

No que se refere as propriedades das capsulas, os dados de resisténcia a ruptura
revelaram que as formulagcdes AG-MS4 e AG-MS6 foram significativamente mais resistentes
que o controle (AG), refor¢ando o papel estrutural do amido na matriz hidrogel. Quanto a
morfologia, observou-se que o aumento da concentra¢ao de amido resultou em maior diametro,
area e perimetro das esferas. Contudo, todas mantiveram boa circularidade, importante para
propriedades tecnologicas como fluidez e estabilidade durante armazenamento. A anélise por
microscopia eletronica de varredura (MEV) mostrou que as esferas sofreram colapso superficial
apos a liofilizagao, independentemente da formulacdo, o que € consistente com relatos da
literatura sobre a fragilidade da rede de alginato frente ao processo de desidratacdo, e que ndo
foi prevenido mesmo com a presenca de amido, possivelmente devido a sua concentragao
relativamente baixa, como discutido por Li et al. (2021).

As andlises térmicas (TGA e DSC) evidenciaram maior estabilidade térmica nas
capsulas com amido, com menor perda de massa e maior entalpia de fusdo, refletindo interacdes
fisicas adicionais na estrutura. A analise por ATR-FTIR confirmou a auséncia de novas ligacdes
quimicas, indicando que a encapsulag¢do ocorreu por meio de interagdes fisicas, como ligacdes
de hidrogénio e forcas de van der Waals entre os componentes de parede e os compostos
bioativos. Os picos caracteristicos dos compostos fendlicos extraidos das bracteas foram
mantidos nas formulagdes encapsuladas.

Com relagdo a funcionalidade, todas as formulagcdes demonstraram alta capacidade
antioxidante residual (>80%), com destaque para AG-MS4 (96,21%), indicando que a técnica
HEIJ] ¢ eficiente na preservacdo da bioatividade. A eficiéncia de encapsulacdo foi
particularmente alta para taninos totais nas formulagdes com amido, atingindo 66,99% em AG-
MSé.

Durante a digestao in vitro, observou-se um perfil de liberacdo controlada, com baixa
liberagdo de TPC e TT nas fases oral e gastrica, e liberacdo acentuada na fase intestinal (60—
63%). Tal comportamento estd relacionado a estabilidade da matriz em pH 4cido e a

desintegracdo sob pH neutro-alcalino, fendmeno bem documentado para alginato. A presenga
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de amido resistente contribuiu adicionalmente para retardar a liberacdo e atuar como suporte
funcional no trato intestinal.

De forma geral, a combinagao de alginato com amido modificado de pinhao mostrou-
se uma estratégia eficiente, de baixo custo e com potencial aplicacdo em sistemas alimenticios
funcionais, conferindo prote¢do, estabilidade térmica e direcionamento da liberagao de
compostos bioativos oriundos de um subproduto vegetal regional de alto valor agregado.

O quarto manuscrito, intitulado “Encapsulation of Araucaria angustifolia Bract
Extracts: Impact of Drying Methods and Wall Materials on Physicochemical and
Thermodynamic Properties” teve como objetivo desenvolver sistemas encapsulantes para
compostos fendlicos extraidos das bracteas de 4. angustifolia, utilizando amido modificado de
pinhao (MS) combinado com diferentes materiais de parede (polidextrose — PD, goma guar
parcialmente hidrolisada — PHGG e isolado proteico do soro de leite — WPI), submetidos aos
métodos de secagem por spray-drying (SD) e freeze-drying (FD). Foram avaliadas as
propriedades reoldgicas das dispersdes, bem como as caracteristicas fisico-quimicas,
morfologicas, estruturais, térmicas e funcionais dos pds obtidos.

As dispersodes apresentaram comportamento pseudopléstico (n < 1), tipico de sistemas
nao-newtonianos, o que favorece o bombeamento e atomizacao durante a secagem por spray-
drying. A formulagdo MS-PD se destacou com o maior indice de consisténcia (K), indicando
maior viscosidade inicial, enquanto a MS-PHGG apresentou maior comportamento elastico (G’
> G"), sugerindo formagao de uma estrutura mais coesa e estavel — caracteristica desejavel para
maior protecdo dos compostos bioativos.

A anélise fisico-quimica dos pos indicou que os tratamentos com FD resultaram em
amostras com menores valores de atividade de 4gua e umidade, atributos que favorecem maior
estabilidade microbioldgica e oxidativa durante o armazenamento. No entanto, os pos obtidos
por SD apresentaram rendimentos superiores, especialmente com a formulagdo MS-PD (SD),
que atingiu 94,7%. No que se refere a higroscopicidade, observou-se tendéncia de valores mais
elevados nos pds obtidos por SD, particularmente para a formulagdo MS-PD, resultado
atribuido a alta afinidade da polidextrose pela umidade. Embora isso possa prejudicar a
estabilidade, a combinacdo com o amido modificado permitiu a formagdo de microparticulas
esféricas e bem distribuidas, conforme evidenciado nas micrografias obtidas por microscopia
eletronica de varredura (MEV), favorecendo o desempenho funcional em aplicagdes
alimenticias.

Do ponto de vista estrutural, os espectros de FTIR e os difratogramas de DRX revelaram

interagdes especificas entre os compostos fenolicos e os materiais de parede, como ligagdes de
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hidrogénio e interagdes hidrofobicas. O padrao amorfo predominante nas amostras ¢ benéfico,
pois tende a aumentar a solubilidade e a biodisponibilidade dos compostos encapsulados. A
formulagdo MS-WPI (FD) apresentou o maior deslocamento da curva de TGA para
temperaturas elevadas, refletindo maior estabilidade térmica da matriz proteica, o que reforca
o potencial do WPI para aplicagdes que exigem resisténcia térmica.

Em rela¢do ao conteudo de compostos fenodlicos, taninos totais e condensados, bem
como a capacidade antioxidante, destaca-se a formulagdo MS-PD (SD), que apresentou os
maiores valores de TPC (60,33 mg g'), bem como alta atividade antioxidante (164,12 pmol
g', DPPH). Esses resultados indicam que a matriz MS-PD oferece protecdo efetiva aos
compostos bioativos mesmo sob as condigdes térmicas do spray-drying, sendo um sistema
promissor para aplicagdo como ingrediente funcional.

Os dados obtidos neste estudo reforgam a relevancia da escolha adequada tanto dos
materiais de parede quanto do método de secagem. A combinagdo de amido de pinhdo
modificado com polidextrose, especialmente quando submetida a secagem por atomizagao,
mostrou-se eficaz para preservar a integridade dos compostos fenolicos e conferir boas
propriedades fisico-quimicas e estruturais ao produto encapsulado. Por outro lado, o uso de
WPI favoreceu a estabilidade térmica das particulas, embora com menor retencao de compostos
fendlicos, o que pode ser vantajoso em formulagdes expostas a altas temperaturas. Ja a PHGG
demonstrou capacidade de formar estruturas tridimensionais coesas, sugerindo boa estabilidade
em solugdes aquosas, ainda que sua morfologia final na forma de p6 apresente certa fragilidade
quando obtida por liofilizagao.

Assim, este estudo amplia o conhecimento sobre o uso de amido modificado de A.
angustifolia como matriz encapsulante e destaca o potencial das bracteas da planta como fonte
de compostos bioativos.

Os resultados dos quatro estudos revelam o alto potencial do amido modificado de
pinhdo como um material de parede para sistemas de encapsulamento. A escolha do tipo de
modificacdo fisica influencia diretamente as propriedades estruturais, reologicas e funcionais
do amido, sendo que micro-ondas e HMT promoveram melhorias complementares. A aplicagdo
em diferentes sistemas (esferas e pds desidratados) e em combinacdo com outros materiais de
parede ampliou a compreensdo sobre os mecanismos de protecao, estabilidade e liberacdo dos
compostos bioativos.

A combinagao de alginato com amido modificado de pinhdo mostrou-se uma estratégia
eficiente, que conferiu protecdo, estabilidade térmica e direcionamento da liberacdo de

compostos bioativos. O sistema MS-PD (SD) destacou-se pela elevada eficiéncia de
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encapsulamento e atividade antioxidante, sendo apropriado para aplica¢des industriais com
foco em funcionalidade e viabilidade econdmica. Ja o sistema MS-WPI (FD) mostrou-se mais
estavel termicamente e com potencial para produtos sensiveis ao calor. A combinagdo com
PHGG favoreceu propriedades reologicas, com possivel aplicagdo em sistemas estruturados.
O uso do amido de pinhdo em associa¢do a valorizacdo das bracteas de Araucaria
angustifolia constitui uma estratégia exemplar no contexto da economia circular, ao transformar
subprodutos regionais em ingredientes de alto valor agregado, ampliando sua aplicabilidade em
formulacgdes funcionais e sustentaveis. Essa abordagem se insere no conceito de biorrefinaria,
em que cada fracdo da biomassa ¢ aproveitada de forma integrada, promovendo maxima
eficiéncia no uso de recursos e reduzindo significativamente a geracdo de residuos. Tal
perspectiva ndo apenas contribui para o desenvolvimento de alimentos funcionais inovadores,
mas também fortalece a conservagdo e o uso sustentavel de uma espécie nativa e de relevancia
sociocultural, especialmente para o sul do Brasil. Além disso, a integracao desse modelo aos
Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel (ODSs) da ONU evidencia sua relevancia global,
com destaque para o ODS 2 (fome zero e agricultura sustentavel), ODS 3 (satide e bem-estar),
ODS 9 (industria, inovagao e infraestrutura), ODS 12 (consumo e producdo responsaveis) e
ODS 15 (vida terrestre). Nesse sentido, o aproveitamento das bracteas e do amido de pinhao
transcende a agregagdo de valor a subprodutos, representando uma estratégia inovadora e
multidimensional, alinhada tanto as demandas de sustentabilidade ambiental e social quanto as

tendéncias de inovagao cientifica e tecnoldgica no setor de alimentos.

CONCLUSOES

Esta pesquisa evidenciou o potencial de aproveitamento da pinha da Araucaria
angustifolia para a produgdo de ingredientes funcionais, contemplando tanto o amido extraido
dos pinhdes quanto os compostos fenolicos presentes nas bracteas, direcionados ao
desenvolvimento de sistemas encapsulados com propriedades bioativas e tecnoldgicas. Os
resultados obtidos ao longo dos quatro estudos experimentais confirmaram a viabilidade da
proposta, tanto do ponto de vista técnico quanto funcional, com impacto direto no
desenvolvimento de ingredientes sustentaveis e inovadores. A pesquisa combinou técnicas de
modificacao fisica do amido e diferentes estratégias de encapsulamento, resultando na producao
de sistemas encapsulados com propriedades funcionais promissoras.

Os amidos modificados por tratamento térmico a baixa umidade e por micro-ondas

seguido de resfriamento, apresentaram aumento significativo no teor de amido resistente, além
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de alteragdes estruturais, térmicas e morfoldgicas favoraveis a sua aplicagdo como material de
parede.

A combinagdo dos amidos modificados com fibras alimentares e proteina isolada do
soro de leite proporcionou particulas encapsuladas com alta retengdo de compostos bioativos,
excelente capacidade antioxidante e estabilidade térmica. As técnicas de eletropulverizagao,
atomizagdo e liofilizagdo influenciaram de maneira significativa as caracteristicas fisico-
quimicas dos pos obtidos, permitindo maior versatilidade na aplicagdo dos sistemas
desenvolvidos. Além disso, o estudo do comportamento reologico das dispersdes revelou que
os materiais empregados sdo promissores na elaboracdo de matrizes com propriedades
viscoelasticas moduldveis, reforgando sua aplicabilidade em diferentes contextos alimentares.

Os dados obtidos ao longo desta pesquisa evidenciam que o amido de pinhao modificado
atua como um material de parede altamente eficaz, apresentando desempenho comparavel —
e, em diversos aspectos, superior — a encapsulantes convencionais. Essa constatacdo foi
corroborada por sua elevada eficiéncia de encapsulagdo, pela retengdo expressiva de compostos
fendlicos apds os processos de encapsulamento, e pela estabilidade térmica observada nas
analises instrumentais. Além disso, as particulas obtidas demonstraram morfologia adequada,
solubilidade satisfatoria e capacidade de formar dispersdes com propriedades reoldgicas
ajustaveis, destacando a versatilidade tecnologica do sistema e seu potencial para formulagdes
funcionais em diferentes matrizes.

A proposta de valorizacdo da 4. angustifolia, tanto em suas sementes quanto em seus
residuos vegetais, mostra-se promissora para o desenvolvimento de ingredientes funcionais
aplicaveis a industria alimenticia, farmacé€utica e nutracéutica, promovendo a sustentabilidade

e 0 uso de recursos naturais regionais com elevado valor agregado.

PERSPECTIVAS

Como perspectivas para trabalhos futuros, destacam-se:

e Avaliar a aplicagdo dos sistemas encapsulados em matrizes alimentares, como em
bebidas, barras nutricionais ou produtos lacteos fermentados, observando sua
estabilidade durante o processamento e o armazenamento;

e Avaliagdo da capacidade antioxidante in vivo dos extratos das bracteas de A.
angustifolia e dos pds encapsulados;

e Realizar estudos in vivo para avaliar os efeitos prebidticos do amido resistente

combinado aos compostos fenolicos;
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e Investigar o comportamento dos sistemas encapsulados por atomizagdo e
liofilizagdo em condi¢cdes gastrointestinais simuladas visando avaliar a
biodisponibilidade e liberacdo dos compostos bioativos;

e [Escalar os processos de producdo (especialmente a eletropulverizagdo), visando sua
viabilidade em aplicagdes industriais € comerciais.

e Ampliar os estudos de extracdo dos compostos bioativos das bracteas de A.
angustifolia, considerando métodos inovadores e sustentdveis, como extracdes sob
altas pressoes, com fluidos supercriticos, liquidos pressurizados e solventes
eutéticos naturais profundos, a fim de potencializar a recuperagdo desses compostos.

e Identificar e quantificar os compostos fendlicos, tais como taninos, do extrato das

bracteas de A. angustifolia por HPLC-DAD-MS.
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