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Aerosil®200 nas caracteristicas dos extratos secos por aspersao da
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RESUMO: A Schinus terebinthifolius Raddi é muito usada na medicina popular e atualmente como
fitomedicamento pelas propriedades antimicrobiana, cicatrizante e antiinflamatéria. O objetivo
deste trabalho foi avaliar a influéncia da temperatura de entrada e a concentragdo de Aerosil®200
nas caracteristicas de extratos secos por aspersao da Schinus terebinthifolius Raddi. Os extratos
preparados com etanol 70 °GL foram secos em Mini-spray dryer, Buchi B191, com adi¢do do
adjuvante tecnolégico numa proporcao de 20:80; 25:75 e 30:70 (p/p) Aerosil®200: residuo seco,
variando a temperatura de entrada de 120 °C a 160 °C. A umidade residual, o rendimento final do
produto e 0 aumento da massa frente a umidade relativa controlada de 90 % foram usados como
critério de avaliagdo. A analise de superficie de resposta revelou que a medida que a temperatura
e a concentracdo de Aerosil aumentam, diminui a umidade residual dos extratos, hem como sua
higroscopicidade. As melhores condi¢Ges de secagem foram a temperatura de entrada de 140 °C e
30 % do adjuvante, resultando em rendimento acima de 80 %.

Unitermos: Schinus terebinthifolius, Anacardiaceae, parametros de secagem, Aerosil®200,
adjuvante tecnolégico.

ABSTRACT: “Influence of the drying temperature and the Aerosil®200 concentration on the
characteristics of Spray-dried extracts from Schinus terebinthifolius Raddi (Anarcadiaceae).”
Schinus terebinthifolius Raddi has been used in the Brazilian folk medicine since a long time
and now as phytopharmaceutical because of its antimicrobial, cicatrizant and anti-inflammatory
properties. The aim of this work was to evaluate the influence of the inlet temperature and the Aerosil
concentration on the characteristics of the spray-dried extracts from Schinus terebinthifolius Raddi
by spray-drying method. The extracts were prepared from a 70 °GL ethanolic extract with a Buchi
B 191 Mini-spray dryer with technological adjuvant into a ratio of 20:80; 25:75 and 30:70 (w/w)
Aerosil®200: dried residue, in the inlet temperature range from 120 °C to 160 °C. The residual
humidity, final yield and the moisture uptake profile at 90 % Relative Humidity (RH) were used as
evaluation criteria. The response surface analysis showed that increasing the temperature and the
Aerosil®200 concentration, lead to lower residual humidity and moisture uptakes. The best drying
parameters were the inlet temperature of 140 °C and 30 % of Aerosil®200 concentration, resulting
in yields over 80 %.

Keywords: Schinus terebinthifoulius, Anacardiaceae, parameters of drying, Aerosil®200,
technological adjuvants.

INTRODUCAO intermediarios com maior concentragdo de constituintes
quimicos e com melhores caracteristicas tecnologicas.

Extratos vegetais secos por aspersdo tém sido Os produtos secos apresentam vantagens relacionadas

utilizados como produtos finais e intermediarios na
obtencdo de diferentes formas farmacéuticas (Moura et
al., 1994; Wendel; Celic, 1998).

A Schinus terebinthifolius Raddi, conhecida
popularmente no Brasil como Aroeira da Praia, é uma
planta amplamente utilizada na medicina popular como
antiinflamatério, cicatrizante e antimicrobiano (Viana et
al., 1995; Martinez et al., 1996; Raposo et al., 2002). No
desenvolvimento tecnolégico de fitoterapicos, a técnica
de secagem por aspersdo “Spray-drying” tem sido
bastante empregada com o intuito de se obter produtos
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com a homogeneidade de distribui¢do dos constituintes
da preparagdo e maior estabilidade fisica (Casadebaig et
al., 1989; Moura et al., 1994; Gonzélez; Schmidt, 1995;
Senna et al., 1997).

A otimizacdo dos pardmetros de secagem como
temperaturas de entrada e de saida e velocidade de
fluxo de alimentacdo, concentracdo e tipo de adjuvante
tecnoldgico, assim como os teores de residuo seco do
extrato fluido a nebulizar sédo fatores indispensaveis para
obtencéo de extratos secos com melhores caracteristicas
fisico-quimicas e aumento do rendimento da operagdo
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(Gaudy et al., 1991; Paula et al., 1998).

O uso de adjuvantes tecnolégicos influencia
de maneira decisiva no aumento do rendimento do
processo de secagem, além de contribuir positivamente
sobre a recomposigdo em agua do produto (Linden et al.,
2000; Souza et al., 2000; Soares, 2002). Os adjuvantes
tecnolégicos mais utilizados e citados na literatura
sdo o dioxido de silicio coloidal, fosfato tricalcio e B-
ciclodextrina (Wouessidjewe; Duchéne, 1994; Tsai,
1997).

O objetivo deste estudo foi avaliar a influéncia
da temperatura de entrada e a concentracdo de Aerosil
na obtencdo de extratos secos por aspersdo da Schinus
terebinthifolius Raddi (Aroeira da Praia).

MATERIAL E METODOS
Material vegetal

As cascas foram coletadas na regido da Mata
Atlantica da Paraiba e a exsicata encontra-se depositada
no Herbario Parque das Dunas da Universidade Federal
do Rio Grande do Norte, com registro de N° 20.

Preparacio dos extratos

Extratos hidroalcodlicos e aquosos foram
preparados por maceragdo a partir de 100 g de cascas
secas e trituradas (particulas selecionadas, 710 um > @ >
210 pm) com 1000 mL de etanol 70 °GL e &gua destilada,
respectivamente, durante cinco dias a temperatura
ambiente, com agitagdo esporadica.

Determinacio do residuo seco

Em pesa-filtros previamente tarados, foram
pesadas amostras de 20,0 g das solucGes extrativas, em
seguida evaporadas em banho-maria até a secura. Os
residuos foram colocados na estufa, a 105 + 2 °C por 2
horas, resfriados em dessecador e pesados. Em seguida
foram recolocados em estufa por mais 30 minutos,
repetindo este procedimento até peso constante. O
resultado foi expresso em relagdo a 100 g do extrato, pela
média de cinco determinacdes.

Selecdo do adjuvante

Para a escolha prévia do adjuvante, previamente
foram preparados extratos secos por aspersao a partir dos
extratos hidroalcodlicos (EH) e extratos aquosos (EA)
sem a presenca de adjuvante tecnolégico (EHS1 e EAS1)
e com adicédo de Aerosil®200 (Dioxido de Silicio Coloidal)
e Kleptose® (B-ciclodextrina) na concentracdo de 30 % em
relagdo ao residuo seco (EHS2 e EAS2) e (EHS3 e EAS3)
respectivamente. A secagem foi realizada em Mini Spray-
drying (BUCHI B-191). Os parametros de secagem foram
mantidos constantes, durante todo o processo de secagem,
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para os trés extratos; temperatura de admissdo: 140 °C,
temperatura de saida: 95 °C, velocidade de fluxo: 7,0
mL/min. e pressdo de 600 mmHg. As solugdes extrativas
adicionadas dos adjuvantes tecnologicos foram mantidas
sob agitacdo durante todo processo de secagem. Nesta
etapa do trabalho, a manutencéo das caracteristicas fisicas,
o rendimento e o comportamento dos extratos frente a
umidade relativa de 60 e 90 % foram os pardmetros de
escolha para a sele¢do do solvente extrator e do adjuvante
tecnoldgico.

Influéncia dos parametros de secagem e da
concentracao do adjuvante tecnologico

Para avaliar os pardmetros de secagem, foram
obtidos extratos secos com diferentes temperaturas de
secagem variando de 120 °C a 160 °C e concentracdo
de adjuvante de 20, 25 e 30 % de Aerosil, mantendo-
se constantes a velocidade de fluxo de alimentagdo e a
pressdo. Nesta etapa, a umidade residual, o rendimento
liquido e o aspecto fisico dos extratos secos, foram
critérios de escolha para otimizacdo dos parametros de
secagem por aspersao.

Os extratos secos foram analisados apds
terem sido submetidos a atmosfera de umidade relativa
de 90 %, obtida com a diluicdo de 9,79 mL de acido
sulfarico concentrado para 100,0 mL de agua destilada,
em dessecador (Gaudy, 1984). No dessecador foram
colocados pesa-filtros, previamente tarados (sem tampa),
com 200,0 mg de extratos secos (n = 3) e pesa-filtro sem
extrato (controle) (n = 1). A cada 24 horas o0s pesa-filtros
foram retirados e colocados em dessecadores com silica-
gel e em seguida pesados e retornados ao dessecador. A
avaliacdo da sorcdo de agua foi realizada por gravimetria,
determinando-se a diferenca de peso inicial e a cada
24 horas, durante sete dias de exposi¢do. Os resultados
expressam a média de trés determinagdes.

Teor de umidade residual

A determinagdo da umidade residual de todos
0s extratos secos foi realizada logo apds a secagem,
seguindo metodologia descrita na Farmacopéia Brasileira
4% edicdo. Os resultados foram expressos em perda
percentual de umidade em massa através da média de trés
determinacoes.

Rendimento dos extratos

O rendimento bruto da operac¢ao de secagem dos
extratos secos foi calculado em relagdo a massa teérica de
solidos totais presente nas solucdes extrativas. Os solidos
totais correspondem ao teor de residuo seco da solugdo
extrativa, somada ao peso do adjuvante adicionado.

Analise estatistica
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Para andlise estatistica foi utilizado o Software
Statistica 6.0. Na analise dos dados empregou-se técnica
de andlise de variancia (ANOVA) das variaveis: umidade
residual dos extratos secos e rendimento ponderal do
processo de secagem. A otimizacdo das condigdes de
secagem foi obtida aplicando uma analise descritiva dos
resultados, considerando a temperatura de secagem e a
concentragdo de Aerosil (Montgomery, 1996).

RESULTADOS E DISCUSSAO
Selecdo do adjuvante

Os extratos secos por aspersdo da Schinus
terebinthifolius Raddi com e sem adjuvantes tecnoldgicos
(Aerosil®200 e Kleptose®), mostraram-se diferentes
quanto ao aspecto fisico visual. Os extratos com adicdo de
30 % de Kleptose® apresentaram coloracao mais clara em
relacdo ao extrato obtido sem adjuvante e com Aerosil.
Os adjuvantes adicionados aos extratos contribuiram para
manutencéo das caracteristicas fisicas dos extratos secos,
além de influenciarem positivamente no rendimento do
processo de secagem.

A avaliagdo dos extratos secos frente as
umidades relativas de 60 e 90 %, em atmosfera controlada,
mostrou que o ganho de massa dos extratos atomizados
ocorreu de forma intensa nas primeiras 24 horas de
exposicdo. Proporcionalmente, 0s extratos aquosos
adsorveram mais agua quando comparados aos extratos
hidroalcoolicos, especialmente os submetidos a umidade
relativa de 60 %. Este comportamento possivelmente
pode estar relacionado com as caracteristicas hidrofilicas
e higroscdpicas dos compostos extraidos pela agua, como
aclcares, saponinas e compostos fenolicos, presentes
nesta espécie (Viana, et al., 1995; Medeiros, 2001;
Simdes, et .al., 2003).

A influéncia do adjuvante nos extratos secos por
aspersdo foi evidenciada pelas caracteristicas dos p6s e as
diferengas de ganho de massa entre os extratos, as quais
foram estatisticamente significativas, (ANOVA) para um
nivel de significancia de 1 % (Tabelas 1 e 2).

O Aerosil adicionado aos extratos proporcionou

uma boa estabilidade fisica, mantendo o aspecto de
po fino e solto além de conferir maior rendimento ao
processo. Estes dados corroboram com outros estudos
(Souza, 2000). Esta estabilidade pode ser atribuida a
uma possivel microencapsulacdo das particulas do po
pelo Aerosil (Cornec, 1990). Os extratos com Kleptose
apresentaram tendéncia a formacdo de aglomerados,
enguanto os extratos sem adjuvante adquiriram forma
semi-solida, de coloragdo enegrecida, apés 24 horas de
exposicdo a umidade relativa de 60 e 90 %. Portanto
o Aerosil foi o adjuvante de escolha para o estudo de
otimizacdo dos pardmetros de secagem.

Otimizacio da temperatura de secagem e concentracio
de Aerosil

Na otimizacdo dos pardmetros do processo
de secagem, foram considerados 0s mesmos critérios
de avaliacdo anteriormente empregados, ou seja, 0 teor
de umidade residual, o rendimento do produto final e a
estabilidade em atmosfera de umidade relativa de 90 %.

O rendimento liquido e umidade residual
dos extratos estdo apresentados na tabela 3. A analise
dos dados de rendimento do processo de secagem dos
extratos secos mostrou que existe um comportamento
diferenciado dentro do pardmetro de concentragdo de
Aerosil, onde os melhores rendimentos foram obtidos
nas concentracdes mais altas. O efeito dos pardmetros
de temperatura e concentragdo de adjuvante tecnoldgico
foi observado utilizando a metodologia da superficie de
resposta (Montgomery, 1996). A analise de probabilidade
de significAncia do teste F mostra que o teste foi
significativo para as causas de variacdo temperatura (p =
0,000015 L e 0,000032 Q) e concentracdo (p = 0,012398
Q). Né&o foi observada interacdo entre os dois fatores (p
=0,265244).

A andlise de superficie de resposta ajustada
revela que o ponto otimizado, ou seja, que fornece maiores
indices de rendimento liquido, por extrapolacéo, situa-
se nas seguintes coordenadas estimadas: 146 °C e 25,4
% para temperatura e concentragdo, respectivamente. O
valor predito para o rendimento liquido neste ponto é

Tabela 1. Analise de variancia do ganho de massa dos extratos secos frente a umidade relativa de 60 % em 24 horas.

Fonte de Variancia Graus de Liberdade Soma dos Quadrados Variancia F
Diferentes adjuvantes 2 153,49 76,74 19,54
Erro 6 23,56 3,92 P=1%
Total 8 177,05

Tabela 2. Andlise de variancia do ganho de massa dos extratos secos frente a umidade relativa de 90 % em 24 horas.

Fonte de Variancia Graus de Liberdade Soma dos Quadrados Variancia F
Diferentes adjuvantes 2 51,31 25,65 108,77
Erro 6 1,41 0,23 P=1%
Total 8 52,72
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Tabela 3. Média e desvio padrdo para variavel umidade residual (%) e rendimento liquido (%) em funcéo da temperatura de entrada

e concentracdo em Aerosil.

Temperatura ('C) x Concentragio (%) Umidade residual (%) Rendimento Liquido (%)
120:20 7,02 +£0,25 43,70
120:25 7,10+£0,77 65,90
120:30 5,52+0,27 44,80
130:20 6,89 £0,38 62,70
130:25 6,36 +0,80 44,10
130:30 5,14£0,36 70,40
140:20 7,28 £0,30 69,00
140:25 6,62 +0,40 75,60
140:30 5,57+0,85 89,30
150:20 5,95+0,35 79,40
150:25 5,67+0,25 85,30
150:30 5,13+0,58 77,60
160:20 5,84+0,45 73,60
160:25 5,56 0,16 76,60
160:30 5,54+£0,26 64,60

85,25 % (Figura 3). Todavia, € considerado o percentual
de umidade residual retida por cada extrato. O aumento
limitado do rendimento liquido no processo de secagem,
em consequéncia ao acréscimo da temperatura e
concentracdo de Aerosil, pode ser explicado considerando
gque umamaior adicao percentual de adjuvante tecnoldgico,
aumentaria a quantidade de sélidos, podendo aumentar a
viscosidade do meio e dificultar a aspersdo da solucdo
extrativa, e conseqlientemente influenciar no rendimento
(List, 1989).

O critério de avaliagdo umidade residual
dos extratos secos por aspersdo, para 0s parametros
temperatura e concentracdo, foi submetido aos mesmos
estudos. A anélise descritiva dos dados de umidade
residual dos extratos secos, apresentados na tabela
3 e figura 3 mostrou que existe um comportamento
diferenciado dentro do parametro da concentracdo do
adjuvante tecnolégico (20 e 25 %), mas o nivel que

produz os menores valores para teor de umidade é o de
30 % de concentracdo, independente da temperatura.

A analise de superficie de resposta ajustada aos
dados de umidade residual dos extratos secos mostra que,
a medida que o parametro de temperatura é aumentado
em associacdo ao aumento do percentual de adjuvante,
a umidade residual diminui (Figura 4). A probabilidade
de significancia, teste F para variavel resposta umidade
residual, foi significativo para as causas de variacdo
temperatura (p = 0,001328 L) e concentragdo (0,000099
L). Considerando os pardmetros de temperatura de
secagem e concentracdo de adjuvante para as respostas de
umidade residual e o rendimento liquido do processo de
secagem, foi estabelecido que as condicGes de temperatura
a 140 °C e a concentracdo de 30 % foram os parametros
de escolha utilizados para obtencdo dos extratos secos,
com rendimento liquido de 89,30 %.

O estudo do comportamento dos extratos

150 -
145
140 —e— EHSI (60% UR)
135 L
2 130 L . —=—EHS2(60% UR)
S
5 125 —A— EHS3 (60% UR)
3
= —+— EHSI (90% UR)
—%— EHS2 (90% UR)
—e— EHS3 (90% UR)

Tempo (Dias)

Figura 1. Ganho de massa nos extratos hidroalcodlicos secos por aspersdo frente a

umidade relativa de 60 e 90 %.
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Peso (%)
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Figura 2. Ganho de massa nos extratos aquosos secos por aspersdo frente a umidade
relativa de 60 e 90 %.
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Figura 3. Superficie de resposta ajustada para variavel rendimento liquido para
otimizagdo dos pardmetros de secagem.
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Figura 4. Superficie de resposta ajustada para varidvel umidade residual (%) para
otimizacdo dos pardmetros de secagem.
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Aerosil 25%
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Figura 5. Ganho de massa dos extratos secos por aspersdo obtido em diferentes temperaturas, submetidos a atmosfera de 90 % de

umidade relativa.

secos, frente a umidade relativa de 90 %, foi realizado
para se detectar a estabilidade fisica do produto
obtido, possibilitando conhecer o seu comportamento
e as condi¢cbes ambientais ideais para a producdo,
armazenamento e transporte. J4 sendo conhecido o perfil
higroscopico, em umidade relativa de 60 e 90 % para 0s
extratos secos contendo 30 % de Aerosil (Figura 1 e 2),
para a otimizag8o dos pardmetros de secagem utilizou-se
apenas o estudo da manutencdo das caracteristicas fisicas
frente & umidade relativa de 90 %. Conforme mostra a
figura 5, 0 ganho de massa dos extratos secos, mostrou um
crescimento brusco nas primeiras 24 horas de exposicao
a atmosfera de 90 % UR, seguindo uma tendéncia a
um platd para os demais dias de exposi¢do, sugerindo
haver um equilibrio entre a pressao de vapor do material
em andlise e a pressdo de vapor da dgua da atmosfera,
independente dos pardmetros da concentracdo de Aerosil
e da temperatura de secagem (Carstensen, 1976).

Quanto aos aspectos fisicos dos pds-secos,
observou-se comportamentos diferentes. Os resultados
mostraram que 0s extratos secos obtidos em temperaturas
inferiores a 140 °C apresentaram enegrecimento na
coloracdo, formacdo de aglomerados e alteracdo na forma
fisica, de s6lida para semi-sélida. Os extratos obtidos com
as concentracfes mais altas de Aerosil em temperaturas
mais elevadas apresentaram uma maior resisténcia
aos efeitos da higroscopicidade a qual estavam sendo
expostos. Isto poderia ser relacionado & menor retencdo
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de agua pelo extrato seco durante o processo de secagem,
como também as propriedades tecnoldgicas do adjuvante
adicionado.

CONCLUSAO

Segundo os resultados obtidos, pode-se
concluir que, na obtencdo do extrato seco por aspersao,
a temperatura de admissdo e a concentragdo de adjuvante
tecnoldgico influenciaram no comportamento fisico do
produto final e no rendimento da operag&o. O Aerosil®200
foi o adjuvante que apresentou maior adequabilidade
quanto a estabilidade dos extratos secos. As melhores
condicGes de secagem para a obtencdo dos extratos secos
foram obtidas a 140 °C de temperatura na concentracao
de 30 % de Aerosil®200. Essas condigdes proporcionaram
ao produto obtido uma melhor estabilidade fisica.
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