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RESUMO

Esta Dissertacdo descreve a pesquisa sobre o encapsulamento dos bioativos da chia,
gue se deu a partir da extracdo dos bioativos da semente de chia (Salvia hispanica)
com etanol e com cloroférmio, a frio via percolacéo e a quente via Soxhlet. Estes foram
caracterizados e analisados por ressonancia magnética nuclear (NMR) de =C e de :H
em solucdo. As cascas das sementes de chia foram analisadas antes e depois da
extracdo por analise termogravimétrica (TGA) e de infravermelho com transformada
de Fourier (FT-IR), para obter informacfes sobre a degradacédo da matéria organica e
comprovar a eficiéncia da extracdo. Os extratos foram encapsulados com
poli(caprolactona) (PCL) pela técnica de nanoprecipitacdo. As solucdes
nanoencapsuladas foram analisadas quanto a sua homogeneidade por ressonancia
magnética nuclear de baixo campo (NMR-DT), pela determinacdo do tempo de
relaxacao spin-rede do nucleo de hidrogénio, para confirmar o nanoencapsulamento,
foi ainda realizada a andlise por espalhamento de luz dindmico (DLS) a fim de
mensurar o tamanho das nanoparticulas formadas. Pode-se concluir que os bioativos
extraidos da chia corresponde a um triacilglicerideo formado majoritariamente pelo
acido a-linolénico (C18:3) e pelo acido linoleico (C18:2), foi observado ainda que o
nanoencapsulamento demonstrou-se efetivo, produzindo particulas com tamanhos
entre 203 a 430 nm, tamanho este apropriado para formulagcéo de nutracéuticos e/ou
para adicdo em preparacdes alimenticias. Esse sistema foi analisado por DLS apés 3

meses e mostrou-se estavel garantindo assim, a efetividade do mesmo.

Palavras-chaves: Encapsulamento. Compostos Bioativos. Encapsulamento

polimérico. PCL.



ABSTRACT

This dissertation describes the research on the encapsulation of chia bioactives, which
were extracted from the bioactive extraction of seed chia (Hispanic Salvia) with ethanol
and chloroform, cold via percolation and hot via Soxhlet. These were characterized
and analyzed by 13C and 1H nuclear magnetic resonance (NMR) in solution. Chia
seeds hulls were analyzed before and after extraction by thermogravimetric (TGA) and
Fourier transform infrared (FT-IR) analysis to obtain information on the degradation of
organic matter and to confirm the extraction efficiency. The extracts were encapsulated
with  poly(caprolactone) (PCL) by the nanoprecipitation technique. The
nanoencapsulated solutions were analyzed for their homogeneity by low field nuclear
magnetic resonance (NMR-DT), by determining the spin-lattice relaxation time of the
hydrogen nucleus, to confirm the nanocapsulation, and the dynamic light scattering
analysis (DSL) was also performed to measure the size of the formed nanopatrticles. It
can be concluded that the bioactive extracted from chia correspond to a triacylglyceride
formed mainly by a-linolenic acid (C18:3) and linoleic acid (C18:2), it was observed
that the nanocapsulation was effective, producing particles with sizes 203 to 430 nm,
suitable for nutraceutical formulation and/or for addition to food preparations. This
system was analyzed by DLS after 3 months and proved stable thus ensuring its
effectiveness.

Keywords: Encapsulation. Bioactive compounds. Polymeric encapsulation. PCL.
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1. INTRODUCAO

Muito se tem falado na qualidade de vida nessa geracéo e cada vez mais a populacéo
tem cuidado de sua saude e optado por mudancas para habitos mais saudaveis, com
vistas a uma maior preocupacdo em relacdo a prevencdo de doencas. Buscando
orientacdo médica, investigacdo, pratica de atividades fisicas e o consumo de
alimentacdo mais saudavel. Em face da importancia de uma alimentacdo mais
saudavel, se busca alimentos nos quais contém compostos que trazem beneficios a
saude, que sdo denominados de alimentos funcionais. Esses alimentos possuem
propriedades benéficas a saude devido aos compostos bioativos, além do seu valor
nutricional jA avaliado. Dessa forma, o campo de estudos sobre os alimentos
funcionais vem crescendo amplamente nas ultimas décadas, no qual vem sendo
estudado os principais bioativos dos alimentos e seus beneficios & satde no que tange
ao controle/prevencdo das doencas crbnicas nao transmissiveis (DCNT), como
doencas cardiovasculares, diabetes e o cancer (REZA E KRISTEN, 2014).

Segundo os autores Reza e Kristen (2014), nos Estados Unidos, o mercado de
produtos nutracéuticos tem previsdo de crescimento entre 8,5 e 20% ao ano, um
crescimento quatro vezes maior do que a industria de alimentos em geral. Dessa

forma, h& a necessidade de desenvolvimento de novos produtos dessa area.

As dietas dos paises industrializados tém apresentado baixos indices de ingestédo de
acidos graxos 6mega 3 e fibras, o que tem contribuido para grandes chances de
desenvolvimento de doencas cardiovasculares. Tal classe de doencas é o fator
namero 1 em mortes nos Estados Unidos desde 1921, segundo a Americam Heart
Association, 2009. Segundo a Sociedade Brasileira de Cardiologia, as doencas
cardiovasculares representam a principal causa de mortes no Brasil, responsaveis por
mais de 30% dos 6bitos registrados. Dessa forma, se faz necessario a introdugéo de
ingredientes nutracéuticos em alimentos de base ou suplementacéo na alimentacao.
Muitos desses ingredientes nutracéuticos apresentam efeito antioxidante que vem se
relacionando diretamente a prevencdo de diversas doencas (REZA E KRISTEN,
2014).
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A indastria alimenticia vem investindo em formulacbes para melhorar as
caracteristicas dos produtos comercializados com a adicdo de vitaminas aos
alimentos, assim como compostos nutracéuticos e também aditivos para maior
durabilidade dos alimentos (ASSUNCAO et al., 2014). Assim, 0s compostos bioativos
tém se destacado por suas caracteristicas como, por exemplo, propriedades

antioxidantes, anti-inflamatoéria e antimicrobiana, dentre outras.

O encapsulamento dos bioativos se faz necessario para a protecdo do composto, ja
gue apresenta uma grande instabilidade no meio, degradando-se facilmente com a
variagdo da temperatura, umidade e pH. O encapsulamento forma uma barreira fisica,
na qual o composto isolado é preservado e envolto a uma membrana, geralmente
polimérica, que em condi¢cdes especificas, ocorre a ruptura dessa membrana em
locais especificos, liberando assim o composto em questdo (CARMO et al., 2015).
Além do fator de barreira fisica, o encapsulamento promove e controla a efetividade
dos compostos a serem liberados, podendo ampliar sua faixa de aplicacéo e garantir

a dosagem otima diaria de entrega (KUHN, 2013).
O encapsulamento na industria alimentar é economicamente viavel devido ao amplo
ambiente competitivo de novas tecnologias, no qual se faz necessario um campo de
inovacdes para ofertar um produto diferenciado no mercado (ASSUNCAO et al.,
2014).

2. OBJETIVOS

2.1. OBJETIVO GERAL
Esta Dissertacéo teve como objetivo principal a extracdo dos bioativos da chia, para
posterior nanoencapsulamento em poli(caprolactona) (PCL) por nanoprecipitacao,
para geracao de nutracéuticos.

2.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

«. Utilizar a técnica de extracdo em alimentos, por percolacdo e extracao via Soxhlet.
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* Caracterizar os bioativos por NMR em solucéo.

 Caracterizar a semente da chia antes e depois dos processos de extracao.
* Gerar sistemas encapsulados por nanoprecipitacao.

« Caracterizar os sistemas nanoencapsulados.

* Avaliar a estabilidade dimensional dos sistemas nanoencapsulados.

3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. HISTORICO

Um dos primeiros estudos sobre encapsulamento de bioativos foi datado do inicio do
século XX, quando Paul Ehrlich propds o seu modelo que ficou conhecido por “Bala
Magica de Ehrlich” (Ehrlich’s Magic Bullet). Segundo dados retirados do site Science
Direct, 0 numero de artigos sobre encapsulamento de bioativos vem crescendo em

uma grande proporc¢ao, como mostrado na Figura 1.

O namero de artigos sobre encapsulamento de bioativos vem crescendo devido a alta
demanda de inovacado dessa area tecnoldgica, tanto no que tange ao encapsulamento
na faixa micrométrica quanto na faixa nanométrica, considerando o grande interesse

nacional e internacional das industrias alimenticias.

Segundo dados de estudos de Lau e Colaboradores (2017), o mercado global de
alimentos funcionais esta se expandindo rapidamente e projeta-se alcancar US$ 149
bilhdes em 2018 de acordo com um relatorio da Global Industry Analysts Inc., no
Brasil, somente em 2016, este mercado movimentou cerca de US$ 649 milhdes e

cresceu 8% em comparacao ao ano anterior (Euromonitor International, 2016)
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Figura 1: Numero de Artigos publicado nos ultimos 10 anos com o tema de encapsulamento de
bioativos, dados até setembro de 2018.
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Fonte: Elaborado pelo autor

Ainda segundo dados do site Science Direct, foi elaborada outra pesquisa sobre o
namero de estudos relacionado ao tema nanoencapsulamento de bioativos. Embora
seja crescente 0 numero de artigos desenvolvidos, ainda existem poucos estudos

relacionados ao tema, como mostrado na Figura 2.

Figura 2: Niumero de Artigos publicado nos dltimos 10 anos com o tema de nanocapsulamento de

bioativos, dados até setembro de 2018.
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Fonte: Elaborado pelo autor

3.2. BIOATIVOS

Bioativos sdo compostos naturais de origem vegetal ou animal com propriedades
benéficas para a saude, além da nutricdo essencial. Os compostos bioativos podem
apresentar atividades antioxidantes, antitumorais, antimicrobianas e anti-inflamatorias

(SILVA et al., 2015). Dessa forma, os compostos bioativos vém sendo estudados de
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acordo com os alimentos funcionais de sua origem, visando a manutencdo da saude

e bem-estar dos seus consumidores.

Os compostos bioativos benéficos para a saude que séo utilizados como alimentos
funcionais incluem vitaminas, minerais, peptideos, &cidos graxos, probioticos,
prebiodticos, proteinas, fitoesterdis, fitoquimicos, fibras soluveis e insoluveis e
antioxidantes (DE VOS et al., 2010).

A legislagéo brasileira ja prevé em lei algumas substancias bioativas registradas com
propriedades funcionais, tais como: acidos fendlicos, acidos graxos (monoinsaturados
w-3 e w-6), betaglucana (fibra soltvel), carotendides (licopeno, luteina e zeaxantina),
dextrina resistente, fitoesterois, frutooligossacarideos (FOS), goma guar parcialmente
hidrolisada, inulina, fibras alimentares, fitoesterdis, lactulose, polidextrose, polidis
(manitol, sorbitol, xilitol), probioticos, proteina de soja e Psillium (Plantago ovatae)
(ANVISA, 2008).

Esses compostos sdo muito suscetiveis a oxidacdo devido a presenca de acidos
graxos insaturados e poliinsaturados (PUFA), principalmente a perda dos principais
componentes ativos durante um curto tempo de armazenamento (RODRIGUEZ et al.,
2016).

3.2.1. Principais Bioativos

Dentre os principais compostos bioativos se destacam os terpenoides, compostos
nitrogenados, metabdlitos fendlicos e os acidos graxos, oligossacarideos, prebidticos
e probidticos. A seguir, nas Figuras 3 e 4, estdo alguns exemplos dessas classes de
compostos bioativos, como por exemplo, o B-caroteno, as catequinas, flavonais,

flavonas, entre outras.
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Figura 3: Estrutura Quimica do B-caroteno

Fonte: MORAES E COLLA, 2016

Figura 4: Estrutura Quimica dos Principais Flavonoides
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Fonte: MARCO et al., 2008

Os carotenoides sdo derivados de tetraterpenos, quando formados por hidrogénio e
carbono sdo chamados de carotenos, precursores da vitamina A e quando contém
algum heteroatomo sdo denominados xantofilas. Além do seu valor nutricional, o -
caroteno é o mais abundante em alimentos e 0 que apresenta a maior atividade de
vitamina A. Os carotenoides apresentam acao protetora contra o cancer, sendo que
0S possiveis mecanismos de protecdo sdo por intermédio do sequestro de radicais
livres, modulacdo do metabolismo do carcinoma, inibicdo da proliferacao celular,
aumento da diferenciagéo celular via retinoides, estimulagéo da comunicagao entre as
células e aumento da resposta imune. O -caroteno € um potente antioxidante com

acao protetora contra doencas cardiovasculares (MORAES E COLLA, 2006).

Os compostos fendlicos, como por exemplo, o flavonoide, atuam como antioxidantes
e, quando introduzido na dieta, reduzem o risco de desenvolvimento de patologias,

como arteriosclerose e cancer. Os flavonoides captam os radicais livres como 0s
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peroxidos, hidroperéxidos e lipidios perdxidos e como tal inibem os mecanismos de
oxidac&do que conduzem a doencas degenerativas (MORAES E COLLA, 2006).

Acidos hidroxicinamicos sdo uma das classes dos &cidos fenodlicos, sendo bem
abundante e presente em varios alimentos e bebidas, como o café, erva mate, maca,
ameixa e outras frutas, cruciferas, cereais, entre outros alimentos (OLIVEIRA E
BASTOS, 2011). Como exemplo de acidos hidroxicinamicos na Figura 5, os autores
citam acido p-cumarico, cafeico, ferralico e sinapico, esterificados ao acido quinico,

acido tartarico ou carboidratos e derivados.

Figura 5: Exemplos de Acidos Hidroxicinamicos
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Fonte: OLIVEIRA E BASTO, 2011

Estudos observaram um aumento na capacidade antioxidante do plasma apés o
consumo de alimentos ricos nestes compostos, apresentando propriedades
antioxidantes (quer in vitro, como in vivo), bem como propriedades imunomoduladoras
e anti-inflamatérias (OLIVEIRA E BASTOS, 2011).

Os acidos graxos sdo de grande interesse devido aos inUmeros beneficios que trazem
para saude humana. Os 6megas 3 e 6 na Figura 6, pertencem a familia de acidos
graxos insaturados, que tém pelo menos uma dupla ligacdo colocada na cadeia de
carbono. O bmega-3 - a primeira ligacdo dupla colocada no terceiro carbono a partir
da extremidade metila da cadeia de carbono, por exemplo, acido a-linolénico (ALA),
acido eicosapentaendico (EPA) e acido docosaxanoico (DHA). O 6mega-6 - a primeira
ligacdo dupla colocada no sexto carbono a partir do fim da cadeia de carbono, por
exemplo, acido linoleico (LA), acido araquidénico (AA) e acido docosapentaendico
(DPA) (CHANG E NICKERSON, 2018). O acido docosahexaendico (DHA) e acido
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eicosapentaendico (EPA) sdo os &cidos graxos mais importantes para a saude
(KOMAIKO et al., 2016).

Inimeros estudos tém citado a importancia dos acidos graxos 6mega 3-6 para
prevenir doengas, tais como: doenca arterial coronariana, hipertensdo, diabetes,
distarbios inflamatérios e auto-imunes (CHANG E NICKERSON, 2018). Entretanto,
existe uma grande dificuldade para sua insercdo a dietas basicas e em produtos
alimentares, devido a sua baixa solubilidade em agua, assim como a baixa
biodisponibilidade e instabilidade quimica. Dessa forma, surge a necessidade da
geracgao de alguma forma de protegao, o encapsulamento atende essa necessidade,
para que esses bioativos possam ser adicionados a produtos alimentares sem

nenhum prejuizo (KOMAIKO et al., 2016).

Figura 6: Estrutura Quimica dos Acidos Graxos
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Os probidticos sdo células vivas com diferentes caracteristicas benéficas a saude,
sendo o Lactobacillus e Bifidobacterium os principais da classe. Entretanto, na
literatura sdo encontrados estudos significativos de outros probidticos, os quais
possuem boas propriedades anti-inflamatorias, antialérgicas, podem estimular a

imunidade e regular a flora bacteriana da microbiota (SOCCOL et al., 2010).

A lista de beneficios de saude relacionada aos alimentos funcionais vem crescendo e
0S probioticos sdo uma das categorias de crescimento mais rapido dentro desse
grupo, para 0s quais as pesquisas cientificas vém evidénciando boas funcionalidades
(SANDERS, 2006).
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Jé os prebioticos sao alimentos que estimulam o crescimento de bactérias favoraveis,
tais como: os oligossacarideos como lactulose, galactoligossacarideos, inulina,
frutooligossacarideos e outros carboidratos alimentares. Existe um potencial ébvio
para um efeito sinérgico ao combinar probioticos e prebidticos adequadamente, para
que os prebidticos promovam o crescimento e as atividades dos probibticos
(RANADHEERA et al., 2010).

3.3. ALIMENTOS FUNCIONAIS E NUTRACEUTICOS

O conceito de Alimentos Funcionais foi introduzido pela primeira vez no Jap&do em
1980, com a denominagéo e “Foods for Specified Health Use” (FOSHU), como sendo
alimentos similares em aparéncia aos convencionais, mas que demostravam
beneficios a saude (HASLER, 1998).

O mercado global de alimentos funcionais e fortificados movimentou cerca de 60
bilhdes de dolares em 2002; 80 bilhdes em 2005 e 110 bilhdes em 2010. Com bases
nesses dados, observa-se um grande investimento e crescimento das industrias

alimenticias e na area de pesquisa sobre os mesmos (MOTTA, 2006).

Na literatura h& varias definicdes para Alimentos Funcionais, entre elas uma definicéo
bem usual, segundo Zakir e Ereita (2015) é que sao alimentos ou ingredientes
alimentares que podem fornecer um beneficio a salde além dos tradicionais
nutrientes ja contidos.

Nutracéutico € um termo bem usual nos ultimos anos, sendo reconhecido
internacionalmente como produtos isolados ou purificados de alimentos geralmente
sob forma farmacéutica contendo compostos bioativos de alimentos funcionais, os
guais sao alimentos que demostram um beneficio fisiolégico a saude humana, como
prevencdo, manutencdo e tratamento de doencas (LIRA et al., 2009) (ESPIN et al.,
2007).

Ha uma legislacdo e diversas diretrizes tanto brasileira quanto internacional
envolvendo a utilizagdo, assim como as condigcbes de registros dos alimentos
funcionais (LIRA et al., 2009).
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3.4. ENCAPSULAMENTO

O encapsulamento consiste em uma técnica em que particulas sélidas ou liquidas sao
aprisionadas em um agente encapsulante, fornecendo uma barreira fisica entre o
composto principal e outros componentes do produto. Carboidratos, gomas, derivados
de celulose semi-sintética e polimeros sintéticos sédo usualmente utilizados para o
encapsulamento dos sistemas. Recentemente, tem sido utilizado também para
encapsulamento a maltodextrina e derivados soluveis de amido modificado para

encapsulamento de vitaminas ou extratos (GANGURDE et al., 2016).

O encapsulamento se faz necessario ja que os bioativos possuem baixa estabilidade,
visto que € possivel a degradacado dos principais compostos ativos do composto pela
acdo do calor e da luz, até seu destino final e durante o armazenamento (RODRIGUEZ
et al., 2016). Essa é uma pratica bastante utilizada na industria alimenticia devido a
protecdo fornecida ao bioativo no que se refere a degradacéo térmica, estabilidade
microbiolégica, além de proporcionar uma concentracdo adequada (SHISHIR et al.,
2018).

O encapsulamento é definido como a juncdo de particulas sélidas, liquidas e/ou
gasosas em um material de revestimento, o qual permite a formacdo de uma barreira
fisica entre o encapsulado e o meio, protegendo assim o composto encapsulado das
adversidades do meio como, por exemplo, da variacdo de temperatura, pH, umidade
e oxidacdo (CARMO et al., 2015). O encapsulamento consiste em uma camada
encapsulante, geralmente de origem polimérica atuando como um filme protetor com
caracteristicas ativas para tal propriedade, isolando a substancia em questdo do meio
externo, esse filme sofre estimulos especificos em locais direcionados para a
liberacdo da substancia (CARMO et al., 2015).

Exemplos de compostos bioativos encapsulados comumente encontrados sao 0s
Oleos essenciais, como Oleo de atum, acidos graxos, 6leo de girassol, licopeno e
fibras, dentre outros. O tipo de encapsulamento selecionado é definido de acordo com

o uso final do composto, visto que ha varios tipos e sistemas de encapsulamento.
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3.4.1. Métodos de Encapsulamento

Ha varios métodos para encapsulamento, devido as diferencas encontradas em cada
molécula dos compostos bioativos, que se diferenciam pela massa molar, estrutura
quimica, solubilidade, entre outras caracteristicas que afetam os requisitos quimicos

e fisicos quando ocorre o encapsulamento (SILVA et al., 2015).

Entre os diferentes métodos utilizados podem-se citar como métodos fisicos: spray-
dryer, spray-cooling, pulverizacdo em banho térmico, leito fluidizado, centrifuga com
multiplos orificios, e como métodos quimicos: inclusdo molecular e polimerizacédo
interfacial e entre os métodos fisico-quimicos estdo os processos de: coacervacao ou
separacao de fases, emulsificacdo seguida de evaporacédo do solvente, pulverizacao
em agente formador de reticulacdo e envolvimento lipossdmico (ASSUNCAO et al.,
2014).

A escolha do método mais adequado depende do tipo do material, da aplicacéo e do
mecanismo de liberacdo desejado para a sua acdo. O encapsulamento também pode
ser classificado de acordo com o tamanho da particula encapsulada, podendo ser
nanoparticulas com tamanho entre 0,01 a 0,2 um, microparticulas variando de e de 1
a 100 pm e para particulas acima de 100 pm elas sdo denominadas de
macroparticulas (ASSUNCAO et al., 2014).

Segundo Carneiro (2011), o tipo de material de parede utilizado ir4 influenciar tanto
na estabilidade, quanto na capacidade de protecdo do produto em p6. O material de
parede ideal deve ter propriedades de ser um bom formador de filme na interface; ter
baixa viscosidade em altas concentracdes de solidos; exibir baixa higroscopicidade;
liberar o material encapsulado quando desejavel no produto final; ter baixo custo;

apresentar alta disponibilidade e oferecer boa prote¢éo ao encapsulado.

Um exemplo é a grande dificuldade encontrada para o encapsulamento de
substéancias altamente lipofilicas, que com tempo de processamento, armazenamento
e utilizagdo comercial sofrem oxidacao (desenvolvendo rancidez e alterando as
caracteristicas sensoriais) e tendo perdas consideraveis em sua composi¢ado quimica
(GANGURDE et al., 2016).
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3.4.2. Sistemas Poliméricos de Encapsulamento

Os sistemas poliméricos sdo as bases de encapsulamento mais promissoras e
versateis que tém se destacado no mercado; sua eficacia depende restritamente das

propriedades do polimero utilizado para tal fim.

O encapsulamento também pode ter mudltiplos beneficios, como por exemplo,
melhorar a biodisponibilidade do bioativo encapsulado com o uso de polimeros
sensiveis ao pH, o que permitiria a entrega de bioativos para um local especifico no
sistema gastrointestinal (GIT), o que poderia potencialmente aumentar sua atividade

farmacoldgica, assim como sua biodisponibilidade.

3.4.3. Tipos de Encapsulamento

O encapsulamento pode ser classificado quanto a morfologia, diferenciando-se pela
sua estrutura, podendo ser de forma capsula ou em forma de esfera como mostrado

na Figura 7.

Figura 7: Tipos de Encapsulamento

Rede Polimérica

Membrana

Material ativo
contido na
capsula

Material ativo disperso

a. Forma de capsula b. Forma em esfera

Fonte: MATTE E ROSA, 2013

Séo classificados como capsulas, quando o encapsulamento possuir um nucleo com
material ativo rodeado por uma membrana polimérica. Ja as particulas em esferas
ocorrem quando o material ativo estd disperso em toda a matriz polimérica,
constituindo uma massa homogénea, podendo ser incorporado a matriz polimérica

através do processo de adsorgao, ou ligado covalentemente (MATTE E ROSA, 2013).
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3.4.4. Visdo Geral de Algumas Técnicas de Encapsulamento

Técnicas como spray-dryer, spray-cooling, spray-chilling, pulverizagdo em banho
térmico, leito fluidizado, coacervacao, nanoprecipitacdo e emulséao sao utilizadas para
0 encapsulamento de bioativos, visto que geralmente estes sdo encontrados na forma
liquida. Tais técnicas sdo muito utilizadas na indastria alimenticia. A técnica de spray-
dryer € a mais utilizada, e visa misturar o polimero com o composto ativo sendo
pulverizados em camara quente, a altas velocidades de alimentacdo da emulséo e
sob as altas temperaturas do ar de entrada. Conta com uma producao continua e alta,

sendo amplamente aplicada em escala industrial (TRIFKOVIC et al., 2016).

Nas técnicas de spray-cooling e de spray-chilling ocorrem a mistura de polimero e da
solucéo de bioativos sendo resfriada até determinada temperatura. A diferenca entre
os dois processos esta no material de suporte utilizado, mais precisamente em seu
ponto de fusdo (TRIFKOVIC et al., 2016).

A pulverizagdo em banho térmico é amplamente utilizada nas industrias alimenticias.
Entretanto, apresenta algumas desvantagens como, por exemplo, o dificil controle do
tamanho das particulas e do diametro desejado e a dificil estabilidade térmica, pois o
processo requer altas temperaturas que podem degradar os compostos durante a
pulverizagdo (TRIFKOVIC et al., 2016).

A técnica de leito fluidizado € utilizada para aplicar um revestimento sobre as
particulas ja preparadas. E uma técnica potente, na qual as particulas obtidas
possuem propriedades melhoradas, particularmente relacionadas a liberagdo de
ativos. Uma das vantagens desta técnica € o tamanho de particula controlavel
(TRIFKOVIC et al., 2016).

A técnica de nanoprecipitacdo para a preparacao de nanoparticulas poliméricas € uma
técnica simples, rapida e facil de executar. Este método envolve uma rapida
dissolucéo do polimero quando a fase organica € adicionada, sob agitacéo, a fase
aquosa na presenca de um surfactante. A precipitacdo do polimero € resultado de
uma rapida difusdo do solvente para o meio aquoso. O bioativo € imediatamente
aprisionado ao polimero durante a precipitacdo (FESSI et al., 1989). E uma técnica
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muito utilizada para preparar portadores coloidais de encapsulados lipofilicos em
nanoesferas ou em nanocapsulas (BARICHELLO et al., 1999). Este método é
basicamente aplicavel a encapsulados lipofilicos devido a miscibilidade do solvente
com a fase aquosa, o que diferencia o processo da emulsificacdo. Este método ndo

necessita de um alto cisalhamento e nem de altas temperaturas (BILATI et al., 2005).

As nanoparticulas obtidas por nanoprecipitacdo variaram entre 85 e 550 nm de
tamanho; varios resultados apresentados na literatura demonstram que a
nanoprecipitacdo é uma técnica mais versatil e flexivel do que se pensava
anteriormente e que uma ampla gama de parametros podem ser modificados de

acordo com a finalidade desejada (BILATI et al., 2005)

A técnica de coacervacdo, segundo Ezhilarasi e Colaboradores (2013), é bem
promissora, principalmente no que tange o ponto de vista industrial, dado que resulta
em altas cargas Uteis, em torno de 90%, podendo ser utilizado com proteinas e
polissacarideos. O processo dependera da separacao de fases dos hidrocoldides da
solucéo inicial, seguida da deposicéo da fase de coacervacdo desenvolvida em torno
do bioativo emulsionado. Se necessario, a capsula hidrocoléide pode ser reticulada.

A coacervacdo como técnica de encapsulacdo resulta em excelente eficiéncia de
encapsulamento chegando até 100%. Entretanto, esta tecnologia ainda ndo é
totalmente aceita e aplicada na industria de alimentos, principalmente devido a sua
complexidade, bem como altos custos de processo. As capsulas produzidas tém
propriedades muito boas de liberacéo controlada / sustentada. Essa técnica é usada
principalmente para o encapsulamento de ativos hidrofébicos, enquanto os compostos
hidrofilicos séo dificiimente encapsulados (EZHILARASI et al., 2013).

Processos de emulsificacdo envolvem a formacdo de emulsdes de 6leo em agua. O
polimero ligeiramente hidrofébico é emulsionado em agua, usando emulsionante de
0leo em agua. As particulas obtidas por essa técnica estdo na faixa de tamanho 10-
1000 nm, com uma boa esfericidade.

As técnicas de emulsdo sao mais faceis de serem usadas industrialmente. Entretanto,

sdo observadas algumas desvantagens, como controlar o processo de obtencao de
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particulas de tamanho desejado e especifico e o proprio processo de evaporacao dos
solventes utilizados, que pode ocasionar o aumento 0S custos do processo
(TRIFKOVIC et al., 2016).

3.4.5. Micro e Nanoencapsulamento

Ao longo dos anos, a técnica de encapsulamento foi desenvolvida a ponto de introduzir
produtos encapsulados de micro e nanodimensdes na forma de pdos, emulsdes, filmes,
etc. O microencapsulamento e o nanoencapsulamento sdo as principais técnicas
utilizadas e ambas visam o melhoramento da funcionalidade e da protecao do material

encapsulado.

Os produtos encapsulados abrangem um amplo campo de aplicagdes, entre eles, o
campo farmacéutico, industrial alimenticio, agricola, cosméticos, industria téxtil,
impresséo, engenharia de biossensores, revestimentos ativos e constru¢ao (WANI et
al., 2017).

Para cada aplicacdo das capsulas existe uma propriedade especifica na tecnologia
alimenticia, os ingredientes ativos sé@o protegidos da decomposicao causada pelo
meio ambiente (no que se refere a poeira e microorganismos), com sabores
melhorados e sédo impedidos de volatilizacdo prematura; para as industrias téxteis
foram modificados com microcapsulas para liberacdo prolongada de fragrancia e com
introducéo de retardadores de chamas, por exemplo (NEUBAUER et al., 2014).

Atualmente h4 um grande interesse em sistemas de nanoencapsulamento devido
suas funcionalidades exclusivas, como: a alta eficiéncia de encapsulamento, a
capacidade de cargas funcionais para barateamento da producéo, biodisponibilidade,
estabilidade melhorada, perfil de liberacdo sustentada e mascaramento de sabores

indesejaveis; também é importante considerar a funcionalidade, a concentracédo
encapsulada e o destino de liberacdo (ESFANJANI & JAFARI, 2016).

Segundo Jaganathan e Godin (2012), as nanoparticulas tém propriedades
significativamente melhores do que as microparticulas, devido suas propriedades

funcionais Unicas relacionadas a escala nanométrica.
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3.5. SEMENTES DE CHIA

A chia (Salvia hispanica L) € uma semente antiga, pesquisas datam de 3.500 anos
a.C., foi um importante alimento de base para os mesoamericanos em tempos pré-
colombianos, muito consumida pelos maias e astecas como alimento para aumentar
a resisténcia fisica (COELHO E SALAS-MELLADO, 2014).

A chia € uma pequena semente de formato oval com cerca de 2 mm (Figura 8) e de
cor castanha e suas variacdes, pertence a familia Labiatae, sendo nativa da regido
sul do México e do norte da Guatemala, seus beneficios foram detectados ha centenas
de anos e ha séculos as sementes de chia foram utilizadas como alimento principal
dos indios do sudoeste da América (YUEDA, 2015).

Na época, a chia também estava atrelada a rituais sagrados e servia como oferenda
aos deuses dessas civilizacdes, o que despertou a ira de espanhdis catdélicos que
consideravam a cerimbdnia como um ritual pagao. Assim seu cultivo foi extinto por
séculos e s6 foi retomado no inicio da década de 90 por um grupo de pesquisadores
argentinos em parceria com a Universidade do Arizona (EUA) (AYERZA e COATES,
2005).

Figura 8: a. Plantacéo de chia; b. Sementes de chia

Fonte: Google Imagens

Segundo dados de uma matéria publicada por El Economista, do México, em 2013, a

chia tem sido redescoberta e movimenta no mundo em torno de 50 bilhdes de dolares

anuais, um nimero que esta em expansao. Seus principais produtores sao o México,
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Bolivia, Paraguai, Argentina, Equador, Nicardgua, Guatemala e Australia, os quais
estdo ampliando os mercados de exportagcdo, antes dominados com certa
exclusividade pelos Estados Unidos, mas que hoje incluem varias nacdes europeias

e paises como Canada, China, Malasia, Singapura e Filipinas.

3.5.1. Principal Bioativo da Chia

As sementes de chia sdo ricas em 4cidos graxos, principal bioativo, entre eles o acido
a-linolénico precursor dos acidos docosaexaenoico (DHA) e o0 &cido
eicosapentaenoico (EPA). Proporcionalmente, uma semente de chia apresenta
guantidades significativas de lipidios, cerca de 40% do peso total da semente, sendo
quase 60% de émega 3 e 6, mais de 30% do peso total de fibra dietética, 19% de
proteinas, além de minerais, vitaminas e antioxidantes naturais (COELHO E SALAS-
MELLADO, 2014). A Tabela 1 apresenta a composicdo da semente de chia.

Tabela 1: Composicdo da semente de chia.

Componentes Conteudo
Lipidios (g. 100g?) 33,9
Proteinas (g. 100g™?) 20,2
Cinzas (g. 100g™) 2,33
Fibra dietética (g. 100g™) 43,1
Niacina (ug.g?) 82,5
Riboflavina (ug.g?) 2,13
Tiamina (ug.g™) 14,42
Vitamina A (ug.g™?) 43,1

Fonte: Adaptado de Puig e Haros (2011) e Bushway et al., (1981).

Ainda com relagdo a composicdo da semente de chia, a tabela a seguir (Tabela 2),
apresenta a composicao lipidica da semente de chia e sua composi¢cdo de acidos
graxos, destacando o teor de acido a-linolénico e do acido linoleico com um teor de
62,02 e 17,36 g.100 g}, respectivamente.
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3.5.2. Beneficios

Os beneficios de uma dieta rica em acidos graxos e da suplementacao especifica sao
inimeros, entre eles vale ressaltar os beneficios associados as doencas
cardiovasculares, reducdo dos niveis de lipidios, resisténcia a insulina induzida, e
reducdo da adiposidade visceral. Produz beneficios na microcirculacdo visando
melhor oxigenacédo dos tecidos (MENDONCA, 2010), ajuda a tratar e prevenir o mal
de Alzheimer (MORAES e COLLA, 2006), importante funcdo na formacao,
desenvolvimento e funcionamento do cérebro e da retina no periodo materno-
gestacional (MARTIN et al., 2006).

Tabela 2: Contém um resumo do teor de Lipideos e Acidos Graxos da semente de chia.

Teor de Lipidios e Acidos Graxos 9.100 g

Lipidios 34,39
Gorduras saturadas 9,74
Acido pentadecanoico (C15:0) 0,03
Acido palmitico (C16:0) 6,69
Acido estearico (C18:0) 2,67
Gorduras monoinsaturadas 10,76
Acido pentadecenoico (C15:1) 0,03
Acido palmitoleico (C16:1) 0,09
Acido oleico (C18:1-w-9) 10,55
Acido cis-eicosenoico (C20:1) 0,09
Gorduras poli-insaturadas 79,47
Acido linoleico (C18:2-w-6) 17,36
Acido a-linolénico (C18:3-w-3) 62,02
Acido cis-eicosadienoico (C20:2) 0,03
Acido cis-eicosatrienoico (C20:3) 0,03
Gordura trans 0,03
Acido elaidico (C18:1) 0,03
Gorduras insaturadas 90,26

Fonte: Adaptado de Coelho e Salas-Mellado (2014)

3.6. POLIMEROS UTILIZADOS COMO BIOMATERIAIS

Muitos polimeros vém sendo estudados para utilizagdo como biomateriais, devido a

sua boa interacdo com os tecidos naturais.
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Helmus e Tweden (1995) definiram biomateriais como qualquer substancia (outra que
ndo farmaco) ou combinagdo de substancias, sintéticas ou naturais em origem, que
sdo usadas por um periodo de tempo, completa ou parcialmente como parte de um

sistema que trate, aumente ou substitua qualquer tecido, 6rgéo ou funcéo do corpo.

Dessa forma, visto a alta compatibilidade de alguns materiais poliméricos com o
organismo humano, muitos polimeros vém atuando em diversas areas da medicina,
farmacologia, odontologia, dentre outras com as mais diversas aplicacdes (Tabela 3)
(RATNER et al., 2004).

A policaprolactona também se destaca em meio aos polimeros para utilizacdo como
biomateriais devido as suas caracteristicas e propriedades quimicas, sendo tenaz;
dactil e biocompativel, o que possibilita 0 seu uso nas areas biomédica e farmacéutica
para aplicacdes para liberacdo de farmacos e na engenharia tecidual (ROA et al.,
2010).



Tabela 3: Polimeros utilizados como biomateriais e suas aplicacoes.

Polimeros

Aplicacao

Polietileno (PE)

Cateteres e tubos de drenagens.

Polimetilmetacrilato
(PMMA)

Lentes oculares; dentes posticos; cimento &sseo;
bombas sanguineas; membranas para dialise, e o
poli(hidroxietil)metacrilato (PHEMA) é usado em lentes

de contato macias (forma hidrogel).

Poli(tereftalato de etileno)
(PET)

Enxertos vasculares, reconstrucdo de ligamentos e

fixacdo de implantes.

Polipropileno (PP)

Suturas e reparos de hérnias.

Poli(cloreto de vinila) (PVC)

Dispositivos médicos como tubos de circulacdo

sanguinea e sacos para armazenamento de sangue.

Polidimetilsiloxano (PDMS)

Suporte para crescimento celular.

Poli (acido latico-co-acido
glicélico) (PLGA)

Suturas e suporte para crescimento celular.

Quitosana (QTS)

Curativos, suporte para crescimento celular e dispositivo

para liberacdo de farmacos.

Policaprolactona (PCL)

Dispositivo para liberacdo de farmacos e suporte

para crescimento celular.

Poli(Nisopropilacrilamida)
(PNIPAAM)

Sistema de liberacdo controlada de farmacos, musculos
artificiais, biosseparagéo, culturas de células, engenharia

de tecidos.

Fonte: Adaptado de Machado, 2016.

3.7.

POLI(CAPROLACTONA) (PCL)
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A poli(caprolactona) € um poliéster alifatico sintético e biodegradavel, um dos

polimeros sintéticos mais estudados no mundo e o FDA - Food and Drug

Administration aprovou-o para aplicagdes médicas nos Estados Unidos da América

(TAVARES, 2011).

Os poliésteres podem ser sintetizados por policondensacdo do hidroxiacido ou por

polimerizacao por abertura de anel. O processo via policondensacédo é desvantajoso,

pois exige condi¢cdes extremas, e a polimerizacéo requer longos tempos de reacéo e

resulta na producéo de cadeias com comprimento amplamente variavel, ja o processo
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de abertura de anel é o método preferido para produzir poliésteres de elevada massa
molar (AMASS et al., 1998).

Em 1958, foi descrita a primeira sintese do PCL, devido a abertura do anel do
mondmero pela adigcdo de carbonato de potassio, em uma temperatura de 150 °C por
5 horas, sintetizando a primeira poli(e-caprolactona) (NATTA, 1958). O PCL pode ser
obtido por polimerizacdo de abertura do anel da e-caprolactona, utilizando um

catalisador como o octanoato de estanho (YANJUN et al., 2004).

Figura 9: Polimerizag&o da caprolactona.
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Fonte: Google Imagens
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O PCL se destaca pelas boas caracteristicas para area biomédica devido a sua
compatibilidade com tecidos moles e duros e pelo facil processamento, por ser atoxico
e por seus produtos de degradagcédo serem metabolizados ou excretados por via renal
(WAN et al., 2009).

3.7.1. Caracteristicas e Propriedades da PCL

A PCL é um polimero semicristalino (média de 60% de cristalinidade), com
temperatura de transic¢éo vitrea (Tg) de -60°C e com de fusdo variando de 59° a 64°C,
compreendendo sua natureza cristalina. A massa molar numérica média [W]

das amostras de PCL pode variar de 10.000 a 42.500, sendo graduada de acordo com

sua massa molar.

Quanto a solubilidade, a PCL é soluvel em cloroférmio, diclorometano, tetracloreto de
carbono, benzeno, tolueno, ciclohexanona e 2-nitropropano a temperatura ambiente,

apresenta uma baixa solubilidade em acetona, 2-butanona, acetato de etila,
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dimetilformamida e acetonitrila e € insollvel em alcool, éter de petréleo e éter dietilico
(SINHA et al., 2004).

3.7.2. Biodegradabilidade da PCL

Os polimeros biodegradaveis de origem sintética ganharam um importante espago na
area de biomedicina, na fabricacdo de capsulas para liberagcdo controlada de
farmacos, como fixadores em cirurgias (suturas, clips, pinos para 0Sso0S) e
embalagens especiais. Dentre estes polimeros, se destacam o poli(acido latico) (PLA),
poli(acido glicdlico) (PGA), poli(acido glicolico-acido latico) (PGLA) e o PCL (AMASS
et al., 1998).

De acordo com a Norma ASTM 6400-04, a biodegradacdo de um material acontece
quando o mesmo é usado como nutriente por um determinado conjunto de micro-
organismos (bactérias, fungos ou algas) que existem no meio ambiente onde o

material sera degradado.

A biodegradabilidade da PCL foi identificada e estudada pela primeira vez em 1973
(SINHA, 2004). A PCL também apresenta uma taxa de degradacdo lenta em
comparacao com outros poliésteres alifaticos devido ao seu alto carater cristalino,
sendo muito adequado para a liberacdo de farmacos devido, também, a sua alta
permeabilidade e a ndo toxicidade (WAN et al., 2008).

Os materiais poliméricos dentro do organismo humano podem ser classificados como:
biodegradaveis, bioerodiveis, bioreabsorviveis e bioabsorviveis (VERT, 1993). Os
polimeros biodegradaveis s&o aqueles nos quais ocorre a degradagédo
macromolecular, porém sem a eliminacdo dos produtos e subprodutos pelo
organismo; os bioerodiveis sdo caracterizados por uma perda de massa, sendo 0s
produtos e subprodutos reabsorvidos pelo organismo; os bioreabsorviveis séo
degradados através da reducdo de tamanho e sdo reabsorvidos in vivo, sendo
eliminados por vias metabdlicas; quando sua dissolucdo ocorre em fluidos sem
qualquer clivagem das cadeias moleculares ou por uma diminuicdo da massa
molecular, classificam-se como bioabsorviveis (MIDDLETON e TIPTON, 2000).
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Quando implantado, o PCL sofre um processo de bioreabsor¢cdo auto catalitico
(RAMOS, 2011).

Muitos fatores podem influenciar a degradacéo polimérica, como por exemplo, o local
de implantacédo do implante, solicitacdo mecéanica no local, massa molar do polimero,
distribuicdo da massa molar, composi¢cdo quimica, cristalinidade, morfologia, pH do
meio bioldgico, entre muitos outros (MIDDLETON e TIPTON, 2000).

A cristalinidade dos polimeros é proporcional a velocidade de degradacéo, devido a
disposicao espacial das cadeias poliméricas nas regides amorfas e cristalinas, sendo
muito mais dificil ocorrer uma hidrolise em uma estrutura compactada e organizada

(cristalina) do que em uma regido desorganizada e espacada (amorfa) (DUEK, 1999).

A degradacéo do PCL é lenta e ocorre em trés estagios, no primeiro estagio o material
passa por um processo de degradacao ndo enzimética resultando na susceptibilidade
das ligacdes éster a hidrdlise, no segundo estagio, oligbmeros de cadeia curta sao
formados, reduzindo a massa molar do PCL, e na ultima etapa, o PCL de baixa massa
molar é fagocitado por macréfagos e rapidamente degradado em acido e-hidréxi-
capréico, que é metabolizado entrando no ciclo do &cido tricarboxilico (TCA),
finalmente sendo eliminado por excrecao renal (SALGADO et al., 2011).

3.7.3. Aplicagédo Usual da PCL

Os poliésteres biodegradaveis sintéticos, como o poli(acido lactico) (PLA), poli(acido
glicdlico) (PGA) e a poli(caprolactona) (PCL), e seus copolimeros, foram fabricados e
estudados para usos biomédicos desde a década de 1970 (AMASS et al., 1998).

Em 2016, Gomes e Colaboradores estudaram um material de policaprolactona com
trimetileno (PCL-TMC) e poliuretana para desenvolvimento de prétese meniscal, a
escolha do PCL foi devido a sua grande relevancia na engenharia de tecidos, pois
apresenta elevadas propriedades viscoelasticas e reoldgicas, frente a outros
polimeros bioreabsorviveis. Tais caracteristicas tornam a sua manipulacdo mais

simples, sendo possivel a confeccéao de diversas estruturas (GOMES et al., 2016).
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Wan e Colaboradores (2008) estudaram o desenvolvimento de arcabougos porosos
para engenharia de tecidos com misturas de PCL com quitosana empregando solucao
de acido acético concentrado como solvente. Os arcabougos mostraram estruturas

porosas bem controladas e interconectadas.

Gurler e Colaboradores (2019) estudaram o desenvolvimento de microcdpsulas de
PCL para o encapsulamento de melatonina através do encapsulamento por
electrospinning, que mantiveram a liberagao sustentavel por até 8 horas com cerca de
73% de eficiéncia, visando o desenvolvimento de novos sistemas similares para a

remodelacdo e enxerto 6sseo.

Piazza e Colaboradores (2018), desenvolveram um sistema de liberacdo de farmaco
com copolimero de éter monometilico de polietilenoglicol-co-policaprolactona (MPEG-
co-PCL), visando encapsular o metotrexato (MTX), um medicamento usado para o
tratamento de céncer, com caracteristicas hidrofébicas. O copolimero formado foi
eficiente na liberacdo controlada, mantendo uma taxa de liberagcdo de 16 horas,
avaliando assim que sistemas utilizando o PCL podem ser eficientes no transporte e

na liberagéo de farmacos hidrofébicos.

4. MATERIAIS E METODOS

4.1. MATERIAIS

Para esta Dissertacdo foram utilizados os seguintes materiais:

e Semente de chia (Salvia hispanica)

e Alcool etilico absoluto P.A. (Etanol)

e Clorofomio P.A.

e Policaprolactona (PCL) (Mn = 10000) — Aldrich Chemistry

e Polietilenoglicol-b-poli(propilenoglicol)-b-poli(etilenoglicol) - Pluronic® F-68 —
Aldrich Chemistry

e Acetona P.A. - Isofar
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EQUIPAMENTOS

Para esta Dissertacdo foram utilizados os seguintes equipamentos:

Ressonancia Magnética Nuclear — Varian Mercury VX 300, Sonda 5mm
universal, utilizando cloroférmio deuterado (CDClI3) como solvente.
Condi¢bes de aquisicao do nucleo de H:

Frequéncia de H a 300,06 Hz

Janela Espectral (SW): 4800 Hz

Tempo de aquisicdo AT: 2,5

Intervalo entre os pulsos de 90° D1: 20s

Numero de transientes NT: 16

Temperatura de Andlise: 40°C

Condicdes de aquisicdo do nucleo de 3C
Frequéncia de 3C: 75,4 Hz

Janela Espectral (SW): 20,700 Hz

Tempo de aquisicdo: AT: 1

Intervalo entre os pulsos de 90°: D1: 2s
Numero de transientes: NT: 5200
Temperatura de Andlise: 40°C

Analisador de Particulas - Potencial Zeta (Nanosizer Zeta) — Modelo:
Nicomp ZLS Z3000 - DLS / PALS

Analisador Térmico — TGA — Modelo TGA Q500 V6.7 Build 203 — Universal
V4.5A TA Instruments

Espectrometro de absorgéo no infravermelho com transformada de Fourier
(FT-IR) — Modelo Frontier FT-IR/FIR

Numero de varreduras: 4

Resolucao: 4

Ressonancia Magnética Nuclear de Baixo Campo: MARAN Ultra 0,54 T
(23,4 MHz para o 'H), Oxford Instruments, sonda de 18 mm.
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Temperatura: 30+2° C

Sequéncia de Pulso 1: Inversdo-Recuperacéo (p180 -t - p90 - acq)
Tempos de espera na recuperacao (ms): 0,1-5000

Sequéncia de Pulsos 2: CPMG: Carr-Purcell-Meiboom-Gill [p90x — (t —
p180y - t)n]

Tempo entre os ecos (2t, us): 1200

4.3. METODOS

Extracdo do bioativo da semente de chia

O bioativo da semente de chia moida foi extraido por percolacdo com diferentes
solventes, com etanol e com cloroférmio, apds 3 dias, as amostras passaram por
um processo de filtragdo a vacuo para separacao do extrato e das cascas (Figura
10). Posteriormente foi realizada a extragéo via Soxhlet, com sementes de chia
moida em diferentes solventes, ocorrendo a extracdo com etanol e com

cloroférmio, evaporou-se o solvente e reservou-se 0s extratos.

Figura 10: a. Moagem da semente de chia; b. Extragéo via Soxhlet; c. Extracao por percolagdo com

etanol; d. Extragdo por percolagcao com cloroférmio.

@)

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Preparacao das nanoparticulas de PCL

Foi realizada uma reacdo de nanoprecipitacdo (Figura 11) para a producdo de
nanoparticulas poliméricas. Uma solucdo padrédo foi preparada sem a adicdo do
bioativo extraido, com 0,2g de PCL em 50mL de acetona, sob aquecimento e agitacdo
magnética até dissolucao do polimero. Em seguida foi preparada uma solucéo 0,29
de Pluronic® F-68 e 100mL de agua destilada. A solugédo 1 foi preparada misturando
0,4g de PCL em 100mL de acetona, acrescido de 0,002mL de Oleo de chia, sob
aquecimento e agitacdo magnética até dissolucdo do polimero. Em seguida foi
preparada uma solucdo 0,4g de Pluronic ® F-68 e 200mL de &gua destilada sob
agitacdo magnética. A solucdo 2 de nanoprecipitacdo foi realizada nas mesmas
condicles, entretanto adicionou-se 0,04g de 6leo de chia. A solucdo organica foi
vertida com fluxo constante na solugcdo aquosa com agitacdo magnética constante por
3 dias até a evaporacdo do solvente. A formacdo das nanoparticulas ocorre
instantaneamente, os dois solventes sdo misciveis (acetona e agua), o polimero e o
bioativo séo solUveis apenas na acetona, sob aquecimento, ja em solucdo aquosa nao
sdo sollveis. O pluronic® F-68, que é o surfactante, atua na formacgédo de dispersdes
mais estaveis, assim, ocorre uma rapida difusdo do solvente para fase aquosa, e a
deposicdo do polimero na interface, formando pequenas gotas, incorporando o
bioativo. Essa rapida formac&o de nanoparticulas é devido as turbuléncias interfaciais
que ocorrem na interface entre a fase organica e a fase aquosa o0 que resulta na
diminuicdo da tensdo superficial e um aumento na area superficial. A turbidez da

solucdo formada deve se a presenca de nanopatrticulas.



39

Figura 11: Preparacdo da nanoprecipitacdo — a. Solu¢éo de PCL com acetona; b. Solu¢éo de pluronic®

F-68 com agua destilada; c. Solugao de nanoprecipitacao.

(b)

Fonte: Elaborado pelo autor

4.4. CARACTERIZACAO

e Caracterizacéo do Oleo da Chia

O Oleo extraido da semente de chia foi caracterizado quimicamente quanto a sua

composicéo por andlise de NMR de *3C e 'H em solucéo.

e Caracterizacao das Nanoparticulas
A solucédo resultante de nanoparticulas foi analisada quanto a sua distribuicdo de
particulas e seus tamanhos, pelo equipamento de DLS. Foi caracterizada ainda por
técnica de relaxometria para analisar a eficiéncia do nanoencapsulamento.

e Caracterizacao da Semente de Chia
As sementes de chia foram analisadas por NMR-DT, TGA e FT-IR, antes e ap0s a

extracdo para comparar a sua organizacdo estrutural e apds o0s eventos para
comprovar a extracédo do seu bioativo.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesta sessdo serdo apresentados os resultados e discussdo acerca da pesquisa

realizada para a elaboracéo desta Dissertacao.
5.1. NMR DE 13C EM SOLUCAO

A andlise dos espectros mostrou que o material extraido refere-se a um
triacilglicerideo (Figura 12) como componente majoritario, indicando os principais
compostos encontrados na semente de chia, a qual é rica em &cido graxo, pela
literatura (BUSHWAY, 1981), sendo especificamente o acido a-linolénico (C18:3 —
estrutura contendo 18 carbonos e 3 insaturacdes na cadeia carbbnica) e o acido
linoleico (C18:2 — estrutura contendo 18 carbonos e 2 insaturagbes na cadeia
carbonica).

Figura 12: a. Estrutura quimica do triacilglicerideo; b. Formacg&o do triacilglicerideo

/“\ 2
o RZ
R1 - ) s + BHO —» HOT Y oW+ R

x""\ﬂ/ MRJIA\‘-\._,-"} H"“”/ OH

L]

Triacilglicerideo ﬁgua Glicerol Ac. Graxo

(b)

Fonte: Elaborado pelo autor.

No espectro de NMR de 13C em solucéo foram detectadas 4 regides correspondentes

a extracdo da molécula do triacilglicerideo (Figura 13).

A regido 1 de carbonos alifaticos, entre 10 a 40 ppm, é referente a parte alifatica da
cadeia carbonica, compreendendo um sinal de CHs e CHz — metilas e metilenos de

cadeias longas do tipo C-18; a regiao 2, do glicerol, compreende de 60 a 80 ppm,
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correspondendo as regides de carbono ligado a oxigénio CH-O e CH2-O; uma 32
regido entre 110 e 135 ppm apresenta apenas sinais na area de carbonos insaturados
C=C presente na cadeia de éster de acido graxos, apresenta também a auséncia de
sinais na area correspondente as insaturacbes terminais na ponta da cadeia
carbdnica, sugerindo que as insaturacdes estao localizadas no interior da cadeia, a 42
e Ultima regido é correspondente ao grupamento carbonila (C=0).

O extrato da chia foi extraido com etanol e com cloroférmio, por percolacéo (a frio) e
por extracdo via Soxhlet (a quente). As amostras também foram analisadas pela
técnica de APT (Attached Proton Test) para melhor detalhamento dos sinais, sendo
uma técnica de simplificacdo espectral, na qual apresenta os carbonos do tipo CH:z e

carbonos quartenarios na fase e os carbonos do tipo CH e CHs na anti-fase.

No espectro da analise do 6leo de chia por percolacdo com cloroférmio (Figura 14 a),
pode se observar as regifes de carbono alifatico -CHs e -CH2 de 13,91 a 33,91 ppm,
presente na cadeia saturada do acido graxo formador do triacilglicerideo; regido de
CH-O e CH2-O de 61,99 a 68,89 pmm, correspondentes a estrutura do glicerol,
observa-se também a regido correspondente a carbonos insaturados de 127,02 a
131,81 ppm, correspondendo as duplas ligacdes dos acidos graxos e na regido de
carbonila entre 172,61 a 173,02 ppm, se observam 2 sinais correspondentes aos dois
tipos de éster de acidos graxos presentes. O espectro da analise de APT (Figura 14
b) apresenta na anti-fase as metilas -CHs, grupamentos -CH-O, e os carbonos
insaturados do grupo funcional do acido graxo, e na fase todos os compostos com
namero par de hidrogénios (CH2, CH2-O, grupamento carbonila). Os assinalamentos

dos sinais seguem na Tabela 4.
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Figura 13: a. Espectro de NMR de 13C em solucdo do extrato de semente de chia contendo

triacilglicerideo; b. Espectro de NMR de 13C separado por regifes de interesse.
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Tabela 4: Assinalamento dos sinais do NMR 13C do extrato da semente de chia extraido com cloroférmio

por percolacgéo.

O (ppm) Tipos de Carbonos
13,91 - 33,91 CHs e CH2
61,99 - 68,89 CH2-O e CH-O
127,02-131,81 Cc=C

172,61 - 173,02 C=0

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 14: a. Espectro de NMR de 13C em solucéo do extrato de semente de chia em cloroférmio por

extracdo de percolacéo a frio. b. Espectro de NMR de 13C com APT em solucdo do extrato de semente

de chia em cloroférmio por extracéo de percolacao a frio
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Foi analisado ainda por NMR de *3C, o 6leo de chia extraido via Soxhlet com
cloroférmio, com os assinalamentos na Tabela 5. O espectro confirma a presenca de
acido a-linolénico, acido linoleico, formadores do triacilglicerideo com sinas de
carbonilaem 172,64 e 173,05 ppm e a presenca de um acido graxo livre com sinal em
178,18 ppm, visto que na literatura o sinal correspondente ao mesmo é em 180 ppm.
Esse deslocamento € devido a interacéo do solvente, correspondendo ao acido oleico
(Figura 15 a. espectro de NMR 13C; b. espectro de NMR 3C com APT), o espectro
com APT, indica na fase os compostos com numeros pares de hidrogénio e na anti-

fase os compostos com numeros impares de hidrogénio.

Tabela 5: Assinalamento dos sinais do NMR 13C do extrato da semente de chia extraido com cloroférmio

via Soxhlet.
O (ppm) Tipos de Carbonos
13,93 - 34,07 CHs e CH2
62,01 - 68,87 CH2-O e CH-O
127,04 - 131,83 Cc=C
172,64 - 178-18 C=0

Fonte: Elaborado pelo autor.

A Tabela 6, apresenta os assinalamentos do espectro de BC (Figura 16 a),
correspondente as analises realizadas com o extrato das sementes de chia extraido
com etanol via Soxhlet e o espectro com APT (Figura 16 b) para simplificacdo da
analise, o qual apresenta uma ligeira diferenca com relacao aos espectros anteriores,
apresentando sinais correspondentes a presenca de etanol e ao acido graxo livre

encontrado.

Tabela 6: Assinalamentos dos sinais do espectro de 13 C do extrato de chia extraido em etanol.

0 (ppm) Tipos de Carbonos
14,12 - 33,96 CHs e CH2
57,95 - 68,82 CH2-O e CH-O

126,96 -131,72 Cc=C
172,63 - 177,05 C=0

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 15: a. Espectro de NMR de 13C em solucéo do extrato de semente de chia em cloroférmio por
extracdo via Soxhlet. b. Espectro de NMR de 13C com APT em solucdo do extrato de semente de chia

em cloroférmio por extracéo via Soxhlet.
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Fonte: Elaborado pelo autor

Foi observado que na extracdo com etanol & quente foi possivel extrair os compostos
majoritarios, com 0s assinalamentos na regido da carbonila de éster em 172,63 e

173,18 ppm, correspondendo a presenca do éster de acido a-linolénico na posicéo 1
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e 3 do triacilglicerideo e o linoleico na posicdo 2, de acordo com comparacdo na
literatura (ALEXANDRI et al., 2017) (BONNET et al., 2007) e com a presenca de um

acido graxo livre com assinalamento em 177,05 ppm correspondente ao acido oleico.

Figura 16: a. Espectro de NMR de 3C em solucgédo do extrato de semente de chia em etanol por extracado
via Soxhlet. b. Espectro de NMR de '3C com APT em solugéo do extrato de semente de chia em etanol

por extracdo via Soxhlet.
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Ao realizar um estudo mais detalhado do espectro de extragdo com etanol a quente

é possivel identificar os sinais com seus respectivos grupamentos (Figura 17).

Figura 17: a. Espectro de 13C de APT com expansao e assinalamento dos sinais entre 10 a 78 ppm, b.

espectro de APT com expanséao de 90 a 180 ppm.
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Ao analisar os espectros com diferentes solventes e diferentes sistemas, observa-se
que todos os sistemas foram capazes de extrair o triacilglicerideo composto por acido
a-linolénico e por acido linoleico, que sdo os compostos majoritarios e o0 objeto de
estudo desse trabalho, entretanto foi possivel observar que sistemas via Soxhlet
(extracdo a quente) foram capazes de extrair um acido graxo livre com deslocamento
mais proximo a 180 ppm que a literatura se refere para tal composto. (ALEXANDRI et
al., 2017)

Em sintese, os espectros de MNR *3C do extrato de semente de chia provindo do uso
de cloroférmio e de etanol via Soxhlet, pode-se corroborar os dados da literatura com
os dados experimentais que o sinal de em torno de 173,05 — 173,18 ppm corresponde
ao acido graxo a-linolénico correlacionando seu teor encontrado na semente de chia
(Tabela 2) e na posicao 1 e 3 do glicerol de origem, e ao sinal em torno de 172,64

ppm correspondente ao acido graxo linoleico na posicéao 2 (BONNET et al., 2007).

5.2. NMR DE H EM SOLUCAO

Foi realizado a analise de NMR de nucleo de hidrogénio para melhor detalhamento
dos resultados obtidos, visto que é uma técnica extremamente sensivel a densidade
eletrbnica e a populacéo de hidrogénios que gerou o sinal. Hidrogénios em ambientes
eletrbnicos diversos mostram diferentes deslocamentos quimicos e a intensidade do
sinal é estritamente proporcional a quantidade de hidrogénios (REDA E CARNEIRO,
2006). Ao comparar o espectro obtido (Figura 18), com os espectros padrbes da
literatura (SACCHI et al., 1996) (Figura 19), se observam sinais has mesmas areas,
sugerindo que 0s compostos encontrados na extragao foi o acido a-linolénico e o 4cido

linoleico, com maior teor do a-linolénico.
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Figura 18: a. Espectro de NMR H separado por regiées do extrato de semente de chia extraido por
etanol via Soxhlet; b. Espectro de NMR !H do extrato de semente de chia extraido por etanol via
Soxhlet.
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Figura 19: Espectros de NMR H padrao de acido a-linolénico e acido linoleico encontrados na literatura.

Linoleico C18:2

i

Linolénico C18:3

1.6

Fonte: Adaptado de Sacchi (1997).

No espectro de NMR H, pode se observar o tripleto do CHs caracteristico ao éster de

acido linoleico em 0,89 ppm e o tripleto de metilas caracteristico do acido a-linolénico

em 0,97 ppm; observa se ainda que o deslocamento de 1,28 a 1,33 ppm corresponde

0s grupamentos metilénicos (CH2) exceto dos a-carbonilicos e B-carbonilicos, o

deslocamento em 1,61 ppm corresponde aos grupos metilicos B-carbonilicos, em 2,29

a 2,83 ppm séo os sinais dos grupos metilicos localizados entre as olefinas dos

ésteres, os sinas compreendidos entre 4,12 a 4,33 ppm sao dos hidrogénios

metilénicos da posicéo 1 e 3 do glicerol e os sinais registrados em 5,36 ppm s&o os

hidrogénios olefinicos de ésteres insaturados (H-C=C-H) e dos hidrogénios da posi¢éo

2 do glicerol. Assim ap0s a analise desse espectro corrobora a extragdo de um

triacilglicerideo composto pelos acidos graxos a-linolénio, majoritariamente, e o

linoleico.
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5.3. ESPALHAMENTO DE LUZ DINAMICO (DLS)

A técnica de espalhamento de luz dindmica (DLS — Dynamic Light Scattering), foi
utilizada para medir o tamanho das particulas formadas por nanoprecipitacdo, e
para analisar o estudo da estabilidade das mesmas, tendo em vista a distribuicdo
de tamanhos. Foram realizadas duas analises com diferentes amostras e uma

solucéo padrao, segue na Tabela 7.

Tabela 7: Composicao das amostras analisadas por DLS

NANOPRECIPITACAO

AMOSTRAS |PCL (g)| PLURONIC F 68 (g) | OLEO DE CHIA (mL)
AMOSTRA
PADRAO 0,2 0,2
AMOSTRA1| 04 0,4 0,002
AMOSTRA2| 04 0,4 0,04

Fonte: Elaborado pelo autor

Na amostra padrdo, sem adicdo do bioativo estudado, podem se observar
particulas com diametros de valor médio de 212,8 nm, e com a distribuicdo entre
175,4 a 385,6 nm (Tabela 8); os graficos a seguir apresentam os resultados

encontrados (Figura 20 e 21).

Tabela 8: Distribuicdo dos tamanhos das particulas da solucéo padrao.

Distribuicdo (%) Tamanho (nm)
25 175,4
50 212,8
75 251,4
90 293,7
99 385,6
80 262,3

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 20: Distribuicdo Gaussiana da Solucdo Padréo.
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Fonte: Elaborado pelo autor

Figura 21: Intensidade Ponderada — Distribuicdo Gaussiana da solugéo padréo
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Na amostra 1 foram obtidas particulas com tamanhos variando de 203,4 a 351,5
nm, com valor médio em 231,9 nm, podendo ser observado nas Figuras 22 e 23 e

a distribuicdo dos tamanhos s&o apresentados na Tabela 9.



Figura 22: Distribuicdo Gaussiana da amostra 1.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 23: Intensidade Ponderada — Distribuicdo Gaussiana da amostra 1.
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Fonte: Elaborado pelo autor

Tabela 9: Distribuicdo dos tamanhos das particulas da amostra 1

DISTRIBUICAO | TAMANHO
(%) (nm)
25 203,4
50 231,9
75 260,9
90 290,8
99 351,5
80 268,7

Fonte: Elaborado pelo autor
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A amostra 2 também foi analisada por DLS, onde foram analisados os tamanhos das
particulas, quando comparado com a amostra 1 foi observado um pequeno aumento

do tamanho das mesmas, segue nas Figuras 24 e 25.

Figura 24: Distribuicdo Gaussiana da amostra 2.
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Fonte: Elaborado pelo autor

Figura 25: Intensidade Ponderada — Distribuicdo Gaussiana da amostra 2.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

De acordo com a Tabela 10, se observa que as particulas da amostra 2 variaram de
203,2 a 429,9 nm, com valor médio em 244,1 nm, tamanho também apropriado para

esse tipo de sistema de encapsulamento de bioativos.
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Tabela 10: Distribuigdo dos tamanhos das particulas da amostra 2

DISTRIBUICAO (%) | TAMANHO (nm)
25 203,2
50 2441
75 286,2
90 331,8
99 429,9
80 298,0

Fonte: Elaborado pelo autor

As andlises demostram que as nanoparticulas foram formadas com tamanhos
apropriados para sistema de encapsulamento de bioativos, foi notada uma producéo
de nanoparticulas maiores na amostra 2 ao ser comparada com a amostra padrao,

caracterizando o encapsulamento do bioativo em estudo.

Apos 3 meses, foi realizada outra medicdo das particulas formadas por
nanoprecipitacdo, para verificar a estabilidade do sistema formado. Assim foi
observado que as particulas com menor distribuicdo apresentaram uma leve
diminuicdo do seu tamanho tanto na amostra 1 como na 2, esse fato se explica
possivelmente pela evaporacdo do solvente residual e pela degradagcao natural do
PCL, visto que é uma de suas caracteristicas observadas (Tabela 11). Outras
particulas com uma maior distribuicdo e com maiores diametros, tenderam a um leve

aumento de tamanho, apresentando uma tendéncia a agregacao.

Tabela 11: Distribuicdo e tamanho das nanoparticulas na amostra 1 e 2 apds 3 meses.

Distribuigao Tamanho (nm)
(%) Amostra 1 Amostra 2
25 152,1 171,3
50 206,2 233,4
75 263,1 298,7
90 331,3 377,4
99 498,2 570,8
80 280,1 318,3

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Entretanto as variagdes ndo foram significativas, podendo considerar que os sistemas

propostos sdo estaveis e efetivos.

5.4. ANALISE VISUAL DAS SOLUCOES DE NANOPRECIPITACAO

Apds 3 meses, as amostras foram analisadas quanto alteracdo de coloracéo. Foi
observado que as solucdes se mantiveram com a mesma coloracédo, apresentada
desde a sua preparacao, possuindo uma coloracéo branca e também néo apresentou

nenhuma modificacdo no aspecto da solugéo.

5.5. RESSONANCIA MAGNETICA NUCLEAR NO DOMINIO DO TEMPO
(NMR-DT) DAS CASCAS DE SEMENTE DE CHIA E DAS SOLUCOES DE
NANOPRECIPITACAO

Uma das aplicagBes da NMR-DT é a andlise de sementes para determinacao do teor
de dleo, dessa forma as cascas das sementes de chia utilizadas com diferentes
solventes (Figura 26) foram analisadas por relaxometria, por TiH para comprovar a

extracdo do bioativo em questao.

Na Tabela 12, se observa o valor dos tempos TiH das seguintes amostras: casca
CCF - cascas de sementes de chia extraida com cloroférmio por percolacdo, casca
CCQ - cascas de sementes de chia extraida com cloroférmio via Soxhlet, casca CEF
— cascas de sementes de chia extraida com etanol por percolacdo, casca CEQ —
cascas de sementes de chia extraida com etanol via Soxhlet e casca CP — casca de

sementes de chia padrao.
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Figura 26: a. chia moida, b. chia por percolagdo com etanol, c. chia por percolagdo com cloroférmio, d.

chia por via Soxhlet com cloroférmio, e. chia por via Soxhlet com etanol.

(d)

Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela 12: Valores do tempo de relaxacdo TiH para as cascas das sementes de chia com

diferentes solventes, obtidas pelo método de inversdo-recuperacao (tempo médio)

Amostra TiH
Casca CCF 69 ms
Casca CCQ 54 ms
Casca CEF 85 ms
Casca CEQ 61 ms

Casca CP 109 ms

Fonte: Elaborado pelo autor
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Observa-se a diminuicdo do tempo de relaxacéo TiH para as cascas de semente de
chia ap0s as extracdes e nota-se que sdo menores do que o tempo de relaxacéo para
as cascas de semente de chia padréo, da qual ndo houve extracdo, mostrando assim,

uma mudanca organizacional/estrutural pela retirada dos compostos ap0s a extracao.

Comparando os métodos de extracdo a frio (percolacédo) e a quente (Soxhlet), as
variagcdes nos tempos de relaxacdo TiH mostram que houve uma extragdo maior
(maior teor de componentes) nos sistemas a quente em funcdo da diminuicdo do
tempo de relaxacdo, gerando uma reorganizacdo estrutural nos componentes

restantes.

Comparando os sistemas de extracdo com etanol, 0 mesmo comportamento foi
observado, porém os valores de relaxacdo sdo maiores do que os valores obtidos com
o sistema de extracdo com o cloroférmio, o que indica que 0s solventes extrairam
componentes diferentes e com teores diferentes. Além disso, a extracdo com
cloroférmio mostrou-se mais efetiva do que com o etanol, ou 0s componentes
extraidos pelo etanol podem estar em menores proporcdes. Para os sistemas de
extracdo, independente dos solventes utilizados, o sistema de extragdo a quente

mostrou-se mais efetivo.

Esse resultado também pode ser observado nas curvas de distribuicdo de dominios
de relaxacdo na Figura 27. De acordo com a distribuicdo das curvas de dominio, a
curva que apresenta um dominio mais estreito, apresenta um comportamento mais
homogéneo. A amostra CP mostra um material bastante heterogéneo, com curva de
base bastante alargadas, o que era de se esperar em fungcdo dos diferentes
componentes e as interagdes multiplas entre eles, diferente das curvas apresentadas
para as cascas apos a extracao, as quais apresentam um material mais homogéneo,
nova estrutura organizacional e novas interacdes devido a saida de componentes
extraido. Dessa forma € possivel observar curvas com bases mais estreitas.
Comparando as curvas apos as extracbes com diferentes solventes e métodos, foi
possivel corroborar os estudos anteriores que o sistema de cloroférmio via Soxhlet
aparenta ser o sistema mais efetivo, pois apresenta uma curva de dominio CCQ com

a base mais estreita ao ser comparada.
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Figura 27: Curvas de distribuicdo de dominios de relaxacdo longitudinal obtidas por Inverséo-

Recuperacéao.
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Fonte: Elaborado pelo autor

Os produtos oriundos da nanoprecipitagbes também foram analisados por
relaxometria, para verificacdo do encapsulamento foram determinados o tempo de
relaxacdo spin-spin por ser melhor representativo para materiais em solucdo, os

valores de T2H correspondentes séo apresentados na Tabela 13.

Tabela 13: Valores de T2H das solu¢gfes de nanoprecipitacdes determinado pela técnica de CPMG

(tempo médio)

Amostra T2H
Solucédo Padréo 26s
Nano 1 2,7s
Nano 2 25s

Fonte: Elaborado pelo autor
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Analisando os sistemas de nanoencapsulamento observa-se que o valor do tempo de
relaxacdo T2H € da ordem de segundos em funcéo da agua e as curvas de dominios.
A Figura 28 mostra um sistema muito homogéneo, indicando que o encapsulamento
foi mais efetivo na solucdo Nano 2, pois apresenta uma curva mais estreita e com
maior intensidade, demostrando um sistema mais homogéneo e com melhor interacao

bioativo-polimero.

Figura 28: Curvas de distribuicdo de dominios de relaxa¢éo transversal obtidas por CPMG.
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Fonte: Elaborado pelo autor

5.6. ANALISE TERMOGRAVIMETRICA (TGA)

Foi realizada a andlise termogravimétrica - TGA das cascas de semente de chia, para
confirmar a extragdo do bioativo em estudo através dos diferentes métodos de
extracao, (Figura 29). De acordo com a analise, tanto a quente, quanto a frio o bioativo
foi extraido, podendo ser observados ao comparar a analise de TGA da CP (casca
padrdo) e das outras amostras, na qual fica evidenciado tal extracdo promove uma

mudancga na organizacao estrutural sendo mais significativa na extragao a quente.
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Figura 29: a. Curvas de TGA da Casca de Chia Padréo, b. Casca de Chia Extraida com cloroférmio a

frio, c. Casca de Chia extraida com etanol a frio, d. Casca de Chia extraida com cloroférmio a quente,

e. Casca de Chia extraida com etanol a quente.
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A extracdo a quente com etanol foi bastante significativa ocasionando uma grande

reorganizagao estrutural, além de se notar o aumento no teor de residuos.

A extracao com cloroférmio também ocasionou uma grande reorganizacao estrutural

e a diminuicdo nos eventos de degradacao para os sistemas apos a extracao, o que

confirma a extragédo do bioativo e a mudanca na organizacao estrutural.
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5.7.  ANALISE DE INFRAVERMELHO COM TRANSFORMADA DE FOURIER (FT-
IR)

As amostras das cascas de semente de chia foram analisadas por espectroscopia do
infravermelho por transformada de Fourier (FT-IR), para comprovacéo da extracao do

bioativo em estudo.

Tomando o espectro da casca de chia padrdo como referéncia, € possivel observar a
auséncia dos mesmos picos existente na amostra padrdo e os picos das amostras
apos a extracao (Figura 30), comprovando a saida de alguns compostos do interior

da semente.

Ao analisar os espectros, os dados sugeriram que as diferencas entre as extracdes a
frio e a quente sdo sutis, em funcdo da efetividade da extracdo, entretanto nota-se

uma diferenca mais acentuada no espectro da extracdo de etanol a quente.

No espectro padrdo é possivel observar picos na faixa de 2923 e 2854 cm
correspondendo ao estiramento da CH dos ésteres de acido graxos, na faixa de 1744
a 1709 cm é possivel observar picos referentes ao estiramento de C=0 de éster, em
1644 cm pode se atribuir a ligacdo C=C dos acidos graxos, comprovando a existéncia
do bioativo estudado e a auséncia desses picos nos outros espectros comprovam a

extragcdo do mesmo.
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Figura 30: a. Espectro de FT-IR da semente de chia padréo, b. Espectro de FT-IR da casca de chia
extraida com cloroférmio a frio, c. Espectro de FT-IR da casca de chia extraido com cloroférmio a
quente, d. Espectro da casca de chia extraida com etanol a frio, e. Espectro da casca de chia extraida

com etanol a quente.
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Fonte: Elaborado pelo préprio autor.

6. CONCLUSOES

Atraves desse trabalho pode-se estudar a extracdo os bioativos da semente de chia,
visto seus inumeros beneficios para saude, onde foi caracterizado por diversas
analises, confirmando sua composicdo quimica rica em acidos graxos. Através de

diferentes solventes para extracdo, e diferentes técnicas, foi possivel extrair da
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semente de chia, o triacilglicerideo formado pelos &acidos graxos a-linolénico,
majoritariamente de acordo com a composicdo da semente, e o linoleico. A
caracterizacdo por NMR de 3C e de 'H, com auxilio da técnica de APT, foi a técnica
mais efetiva para caracterizacdo dos bioativo. A técnica de nanoprecipitacao
empregada para o encapsulamento dos bioativos foi efetiva, sendo comprovada pela
técnica de NMR-DT e o tamanho das nanoparticulas foi determinado pelo DLS,
apresentando tamanho ideal para finalidade desejada. A avaliacdo da estabilidade

das mesmas, 3 meses depois, foi efetiva, atingindo assim o objetivo da Dissertacao.

7. SUGESTOES

e Avaliar a utilizacdo de outras técnicas de encapsulamento, como por exemplo

o spry-dryer, empregando polimeros hidrossoluveis.
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