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Secagem de extrato aquoso de folhas de veludo branco (Guettarda

viburnoides) por spray drying e liofilizacao

Resumo: Guettarda viburnoides, popularmente conhecida como “veludo branco”, tem sido
utilizada na forma de infuséo das folhas para o tratamento de inflamagdes. Devido a planta in
natura apresentar alto teor de &gua, se torna inviavel a preservacdo a longo prazo da mesma,
pois o elevado teor de agua facilita a proliferacdo de microrganismos e as reacdes enzimaticas,
provocando sua deterioracdo ou degradando o principio ativo. O presente trabalho tem como
objetivo estudar as técnicas de secagem por atomizacao (spray drying) e liofilizacdo de folhas
de Guettarda viburnoides, avaliando os compostos bioativos e analisando as propriedades
tecnoldgicas do extrato em po. O extrato foi obtido por infusdo aquosa das folhas de G.
viburnoides, e desidratado pelos métodos de atomizacdo (A) e liofilizacdo (L1 e L2), sendo A
e L1 utilizando mistura de extrato de G. viburnoides (60%), agua destilada (16%) e de agentes
encapsulantes constituidos de solu¢des de maltodextrina (8%), goma arébica (8%) e quitosana
(8%), e L2 utilizando extrato (100%). O extrato em pd (A) apresentou baixo rendimento
(3,40%) se comparado ao L1 (11,54%) e L2 (4,198%), no entanto, apresentou as melhores
caracteristicas fisicas, obtendo cépsulas esféricas com baixa umidade (3,61%) e atividade de
agua (0,41 Aw), com densidade (0,334 g/cm?®) e solubilidade (84,47%) semelhante ao produto
liofilizado e com menor higroscopicidade (13,49%), fornecendo condi¢6es adequadas para sua
conservacdo prolongada. A secagem por atomizacdo (A), apesar da alta temperatura de
processo, foi eficiente na retencdo de compostos fendlicos e flavondides e apresentou atividade
antioxidante semelhante ao L1. Conclui-se que os extratos em po6 obtidos por spray drying e
liofilizacdo apresentam potencial para serem utilizados na formulacdo de suplementos,
farmacos e cosméticos.

Palavras-chave: compostos bioativos, composi¢cdo quimica, antioxidante, desidratacao,
atomizacéo.



Spray-drying and freeze-drying of aqueous extract of white velvetleaf

(Guettarda viburnoides)

Abstract: Guettarda viburnoides, popularly known as "white velvet", has been used in the form
of infusion of the leaves for the treatment of inflammations. Due to the fact that the plant in
natura presents a high water content, its long-term preservation becomes unfeasible, because
the high water content facilitates the proliferation of microorganisms and enzymatic reactions,
causing its deterioration or degrading the active principle. The present work aims to study the
spray drying and freeze-drying techniques of Guettarda viburnoides leaves, evaluating the
bioactive compounds and analyzing the technological properties of the powdered extract. The
extract was obtained by aqueous infusion of G. viburnoides leaves, and dehydrated by
atomization (A) and lyophilization (L1 and L2) methods, being A and L1 using mixture of G.
viburnoides extract (60%), distilled water (16%) and encapsulating agents consisting of
maltodextrin solutions (8%), gum Arabic (8%) and chitosan (8%), and L2 using extract (100%).
The powdered extract (A) presented low yield (3.40%) if compared to L1 (11.54%) and L2
(4.198%), however, it presented the best physical characteristics, obtaining spherical capsules
with low humidity (3.61%) and water activity (0.41 Aw), with density (0.334 g/cm3) and
solubility (84.47%) similar to the freeze-dried product and with less hygroscopicity (13.49%),
providing adequate conditions for prolonged conservation. The spray drying (A), despite the
high temperature of the process, was efficient in retaining phenolic compounds and flavonoids
and showed antioxidant activity similar to L1. It is concluded that the powdered extracts
obtained by spray drying and lyophilization present potential to be used in the formulation of
supplements, pharmaceuticals and cosmetics.

Keywords: bioactive compounds, chemical composition, antioxidant, dehydration,
atomization.
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1 INTRODUCAO

O Cerrado é um bioma que apresenta valor imensuravel devido a sua biodiversidade.
Estudos ja existentes indicam que o Cerrado é um grande provedor de plantas propicias para o
uso medicinal e nutracéutico, sendo consideradas como alternativas em tratamentos de satde
para a cura e alivio de enfermidades (VVargem et. al., 2022; Ramos et. a., 2022). Entre as espécies
encontradas no Cerrado, Guettarda viburnoides pertence a tribo Guettardeae (familia
Rubiaceae), popularmente conhecida como “veludo branco”, tem sido utilizada na forma de
infuséo das folhas para o tratamento de inflamagdes, de acordo com a crenca popular (Ribeiro
et. al., 2014).

As plantas medicinais sdo mais comumente utilizadas pela popula¢do na forma in
natura, a fim de se manter e conservar compostos responsaveis pelo efeito benéfico a salde.
No entanto, se torna inviavel a preservacao a longo prazo da planta, devido ao elevado teor de
agua, que facilita a proliferacdo de microrganismos e as reagdes enzimaticas provocando sua
deterioracdo ou degradando o principio ativo (Rodrigues et. al., 2011; Valério, 2021; Ferreira
et. al., 2022; Nascimento, 2022). Uma alternativa promissora para aumentar a vida Util,
mantendo os compostos ativos e facilitando a quantificacdo do contedo a ser consumido, é a
desidratacdo ou secagem (Gumz, 2021).

A secagem ocorre por dois mecanismos simultaneos: a transferéncia de pressao e vapor
entre a fonte quente e a superficie do produto; e, a transferéncia de massa, na qual o liquido
presente no alimento é removido. O processo de difusdo da umidade no sélido é explicado por
alguns mecanismos, tais como: difusdo de vapor em funcéo de gradientes de pressao parcial de
vapor, difusdo liquida, movimento do liquido em funcédo de forcas capilares e movimento do

liquido ou vapor provocado por diferencas na pressao total (Tadini, 2016).

Entre os diferentes métodos de secagem, cita-se a secagem por conveccao utilizando ar
quente (secadores de bandeja e spray drying) e a liofilizacdo. A desidratacdo por spray dryer
ou atomizacdo consiste na conversao de produtos liquidos a pés, onde o liquido € aspergido na
forma de goticulas e entram imediatamente em contato com um fluxo de ar quente, ocorrendo
a imediata evaporacdo da agua. O processo tem como vantagem a alta produtividade e baixo
custo, principalmente se comparado a liofilizagcdo (Pereira et. al., 2018; Mendonga, 2021).
Embora a temperatura de secagem seja elevada (120 a 200°C), o tempo curto de permanéncia
na camara de secagem facilita a obtencdo do produto em p6 com baixa umidade mantendo, em

parte, as propriedades nutricionais ou bioativas, a partir de extratos ou solugdes liquidas.



O processo de liofilizagdo consiste na remocao da 4gua de um produto por sublimacao,
sob pressdo negativa (vacuo). Esta forma de desidratacdo mantém as caracteristicas sensoriais,
biolégicas e nutricionais do produto seco proximas as do produto fresco. Entretanto, a
liofilizagdo tem como principal inconveniente os altos custos em instalacbes e operagédo
(Mezhericher, 2010).

A producdo de alimentos em pO possui diversas vantagens, facilita a conservacéo,
disponibilidade destes produtos nos periodos de entressafra, reduz custos de armazenamentos
e transporte, facilita 0 manuseio e estende o prazo de viabilidade do produto em pé (Martins,
et. al., 2020). O uso do pé pode ser desejavel em diversos segmentos, como em industrias
farmacéuticas de fitoterapicos ou de alimentos, devido ao seu potencial beneficio a satde e a
facilidade de padronizacéo e de manuseio, o que contribui para a garantia da homogeneidade e

qualidade.

Portanto, o presente trabalho tem como objetivo estudar as técnicas de secagem por
atomizacéo e liofilizacéo de extrato de folhas de Guettarda viburnoides, avaliar os compostos

bioativos e analisar as propriedades tecnoldgicas do extrato em pé.

2 MATERIAL E METODOS
2.1 Material

As folhas de Guettarda viburnoides foram coletadas em éarea de Cerrado stricto sensu
campo no municipio de Dourados - MS. Apds a coleta, a identificacdo botanica dos vegetais
foi conferida no Herbario da Faculdade de Ciéncias Bioldgicas e Ambientais (FCBA) da
Universidade Federal da Grande Dourados (UFGD), em Dourados - MS.

2.2 Preparacgéo do extrato

Folhas de Guettarda viburnoides foram lavadas, drenadas e acondicionadas em sacos de
papel e posteriormente distribuidas em estufa de circulacdo de ar a 35 °C para a secagem. O
material seco foi triturado em moinho de facas para a obtengdo de p6 fino uniforme, sendo
armazenado em recipientes de vidro com tampa e envolvidos com papel aluminio. Para a
preparacdo do extrato aquoso, 0 material em po (100g/L) foi infusionado em agua destilada
previamente aquecida em temperatura proxima do ponto de ebuli¢do e ap6s 30 minutos foi
realizada a filtracdo obtendo-se o extrato. O extrato foi desidratado pelos métodos de

atomizacéo (A) e liofilizacdo (L1 e L2), sendo L2 constituido de 100% de extrato.



2.3 Preparo da suspensao

Para a secagem por atomizacdo (A) e liofilizagdo (L1), foi preparada uma mistura de
agentes carreadores e do extrato de folhas de Guettarda viburnoides, de acordo com o
procedimento de Ortega (2019). Foram utilizados agentes carreadores para proporcionar
aumento de soélidos sollveis presentes na suspensdo e auxiliar no rendimento e formacéo de
capsulas. A suspensdo foi constituida dos agentes carreadores maltodextrina (8%), goma
arabica (8%), quitosana (8%), alem do extrato (60%) e dgua destilada (16%). A mistura dos
constituintes foi homogeneizada em Ultra-turrax com agitacao de 18.000 rpm em temperatura
ambiente (25°C) por 5 minutos, tempo suficiente para obter completa dissolucdo dos agentes

carreadores.
2.4  Secagem por atomizacao (spray drying)

A suspensdo previamente preparada (100 mL) foi atomizada em spray dryer de escala
laboratorial (LM MSD 1.0, Labmaqg), com fluxo de ar de secagem de 35 L/min, bico aspersor
de 2,0 mm de abertura de diametro e vazdo de alimentacdo de 0,6 L/h e temperatura de saida
de 180 °C e de saida de 95 °C. O pd6 obtido foi acondicionado em recipiente de vidro e

armazenado a — 4 °C para posteriores analises.
2.5 Secagem por liofilizacdo

A suspensdo previamente preparada (100 mL) foi acondicionada em recipientes de
polietileno rigido e congelado a -63 °C por 12 horas em ultrafreezer. O material congelado foi
colocado no liofilizador (L101, LIOTOP) a temperatura de -45 °C, pressao de 104 pHg, durante
72 h. O produto liofilizado foi colocado em recipientes de polietileno protegidos da luz e
armazenados em dessecador até 0 momento das analises. O mesmo processo foi realizado para

liofilizar o extrato das folhas de Guettarda viburnoides sem uso de agentes carreadores (L2).

2.6 Solidos sollveis totais

A leitura dos soélidos sollveis presentes no extrato de Guettarda viburnoides e na
suspensdo utilizada para a secagem das amostras A e L1 foram feitas por refratometria,
utilizando refratdbmetro (ABBE BEL RMT). O aparelho foi calibrado a temperatura ambiente

com agua deionizada e procedeu-se as leituras das amostras.



2.7 Rendimento do processo

O rendimento do processo foi determinado pela razéo entre a massa de sélidos no produto
em po e a massa de sélidos na amostra liquida (suspensao) inserida na alimentacao do secador,
de acordo com a Equacdo 1.

m

Rs (%) =

mj

2% x 100% (Eq. 1)
iq

Em Eq. 1, Rs é o rendimento da secagem (%), my, € a massa do po e m;;q € a massa de solidos

presentes no extrato.
2.8 Analises fisicas e quimicas
2.8.1 Umidade

A determinacdo da umidade foi obtida pelo método descrito por IAL (2008),
brevemente foram pesados 0,5 g do pé em cadinho previamente tarado e seco. Em seguida o
material foi colocado em estufa com temperatura de 105 °C até adquirir peso constante. A

umidade foi calculada e apresentada de acordo com a Equacéo 2.

Umidade (%) = =22 x 100% (Eq. 2)

am

Em Eq. 2, m,,,, € a massa inicial da amostra e m¢ € a massa da amostra depois da secagem.

2.8.2 Atividade de 4gua (Aw)

A atividade de &gua foi determinada em higrometro digital (Aqualab, Decagon Devices
Inc., EUA), previamente calibrado com agua destilada (Aw = 1,000) e solucbes salinas
saturadas de nitrato de magnésio (Aw = 0,529) e de cloreto de litio (Aw = 0,113), sob

temperatura controlada (25°C).
2.8.3 Densidade aparente

Para determinar a densidade aparente, 2,0 g de p6 foi pesado e colocado em uma proveta
graduada de 10 mL. A amostra foi delicadamente compactada por 10 batidas em manta de
borracha de uma altura de 15 cm (Farmacopéia Brasileira, 1977). Com os dados de volume e

de massa foi calculada a densidade aparente.
2.8.4 Solubilidade

A solubilidade foi estabelecida pelo método descrito por Santhalakshmy et. al. (2015)
com modificagdes. 0,5 g de pd foi homogeneizado em 50 mL de agua destilada, usando Ultra-
4



Turrax & 18000 rpm, por 5 minutos. Em seguida, a mistura foi centrifugada a 3000 rpm por 5
minutos, sendo retirado 25 mL do sobrenadante e colocados em placas de Petri previamente
taradas. As placas foram levadas a estufa com circulacao de ar a 105 °C por 24 horas. Apos 24
horas as amostras foram pesadas em balanca analitica e a solubilidade calculada pela Equacao
3.

Solubilidade (%) = t—placavazia o 5 » 1000 (Eq. 3)

Mamostra

Em Eq. 3, m € a massa final apos as 24 horas a 105 °C, mpj,ca vazia € @ Massa da placa de petri

tarada e vazia e m,y0stra € @ Massa da amostra utilizada para a preparagdo da solucéo.

2.8.5 Higroscopicidade

A higroscopicidade foi determinada pelo método GEA Niro No. A 14a (2005), com
modificagdes. Capsulas contendo 0,5 g do produto em p6 foram armazenadas em dessecador
contendo solucdo saturada de NaCl com atividade de &4gua de 0,753, a fim de estabelecer um
microambiente com umidade relativa de 75,3%. O dessecador manteve-se hermeticamente
fechado por sete dias a 25 °C. Apos esse tempo, as capsulas contendo as amostras foram pesadas
e a higroscopicidade foi calculada pela Equacéo 4.

(%WI+%FW)

oorawr < 100% (Eq. 4)

Higroscopicidade (%) =

Em Eq. 4, %WI é a porcentagem de &gua absorvida e %FW sdo a porcentagem de agua livre.

2.9 Determinacédo da cor

A cor das amostras foi determinada em colorimetro portéatil Konica Minolta CR400, com
angulo de visdo de 10° e iluminante D65. Foi realizado em 8 pontos da amostra em po as leituras
das coordenadas L*, a*, b* do sistema CIELab, os resultados foram apresentados pelo valor
médio das leituras de seis pontos das amostras em p6. O valor L* representa a luminosidade ou
claridade da amostra, numa escala de 0 (preto) a 100 (branco), o valor a* representa do
vermelho (+60) ao verde (-60) e o valor b* que representa do amarelo (+60) ao azul (- 60). A

saturacdo da cor (C*) foi calculado com a Equagéo 5.
C* = ./ (a? + b*? (Eq. 5)
2.10 Morfologia das particulas

A morfologia das particulas do p6 foi analisada por microscopia dptica contendo uma

camera fotogréafica (Nikon Eclipse — 200) acoplada. Para analise, uma aliquota da amostra foi



adicionada de uma gota de agua e colocada em lamina, coberta por laminula e avaliada nos
aumentos de 100x, 400x e 1000x.

2.11 Compostos bioativos
2.11.1 Compostos fendlicos totais e Flavonoides totais

As concentragOes de fendis, foram quantificadas pelo método proposto por Lin e Tang
2007. As amostras A, L1 e L2 foram solubilizadas em agua ultrapura para resultar na
concentragdo de 10 pg/mL. Em tubos de ensaio foram adicionados 0,5 mL de reagente de Folin-
Ciocalteu (1:10 v/v), 1,5 mL de bicarbonato de sddio aquoso a 2% (m/v) e 0,5 mL de acido
galico em diferentes concentragdes (10, 20, ..., 100 ug/mL). Apos 30 min em auséncia de luz,
a absorbancia foi medida a 765 nm em espectrofotdmetro. A concentracdo foi expressa em
miligramas equivalente de acido galico por grama de extrato (EAG), utilizando-se a equacao
da curva de &cido gélico (y = 0,8909x + 0,0098; R=0,992) para compostos fendlicos. Todos 0s

ensaios foram realizados em triplicata.

Para a determinacdo de flavonoides foram adicionados em tubos de ensaio 1,5 mL de
etanol (95%), 0,10 mL de cloreto de aluminio a 10% (m/v), 0,10 mL de acetato de sodio (1
mol.L), 2,8 mL de 4gua destilada e 0,5 mL de quercetina em diferentes concentragdes (10 a 100
pg/mL) Apdés incubacgdo por 40 min, a absorbancia foi medida a 415 nm em espectrofotémetro.
Para calcular a concentracdo de flavondides, foi elaborada uma curva de calibracdo para obter
a equacdo linear, utilizando a quercetina como padrdo, e o resultado foi expresso em
equivalentes de quercetina (EQ) em mg/g de extrato. A equacao da curva de quercetina foi y =
0,733x +0,0322, com coeficiente de correlagdo R = 0,9974, para flavonoides. Todos 0s ensaios

foram realizados em triplicata.

2.11.2 Capacidade antioxidante
2.11.2.1 Difenil-2-picril hidrazil (DPPH)

O ensaio foi realizado em triplicata de cada amostra e do controle, em diferentes
concentragdes de acordo com Formagio et al., (2014). As amostras A, L1 e L2 foram analisadas
utilizando o reagente DPPH. Vérias concentragdes das amostras foram diluidas em MeOH e
adicionadas a 2 mL de solugdo de DPPH recem-preparada (4,7 mg em 75 mL de MeOH). A
mistura foi agitada e deixada em repouso a 25 °C sob auséncia de luz. Ap6s 30 min, a
absorbancia foi medida em 517 nm. Uma solu¢do de DPPH sem adicdo das amostras foi usada

como controle. A densidade 6ptica do DPPH nas amostras em relacéo ao sistema controle foi
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utilizada para calcular a atividade antioxidante como porcentagem de inibicdo (1%) do radical
DPPH, de acordo com a Equacéo 6.

1(%) = [“‘b‘b“s)] /100 (Eq. 6)

A

Em Eq. 6, Ab é a absorbancia da amostra em branco apds 30 min (Tzomin), As € a absorbancia

da amostra inicial (Tomin).

2.11.2.2 Azinobis (acido 3-etilbenzotiazolina-6 sulfénico) (ABTS)

As amostras A, L1 e L2 foram analisadas em reagente ABTS, 7,0 mmol/L de acordo com
Re et. a., (1999). O radical ABTS e 140 mmol/L de persulfato de potassio foram misturados e
mantidos no escuro por 16 h em temperatura de 25 °C. Antes do uso, a solugdo ABTS+ foi
diluida com etanol até que a solucéo apresentasse absorbancia de 0,700 £ 0,05, a 734 nm. Trés
mililitros de solugdo ABTS+ foram adicionados a 30 pL de solugdes de diferentes
concentracdes da amostra e a absorbancia foi medida em 734 nm, ap6s 6 min. O BHT
(hidroxitolueno butilado) foi usado como controle positivo. A densidade dptica do ABTS+ nas
amostras em relacdo ao sistema controle foi utilizada para calcular a atividade antioxidante

como porcentagem de inibicdo (1%) do radical ABTS, de acordo com a Equacéo 7.

%) = [*2=22] /100 (Eq. 7)

A

Em Eq. 7, Ab é a absorbancia da amostra em branco apds 6 min (Temin) @ 734 nm, As é a

absorbancia da amostra inicial (Tomin) @ 734 nm.

2.12 Analise estatistica

As analises foram realizadas em triplicata, os dados foram avaliados estatisticamente
pela andlise de variancia (ANOVA). Para a comparacao entre as médias, foi aplicado o teste de
Tukey ao nivel de 5% de significancia com o auxilio do programa Statistica.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Solidos soluveis totais (SST)

O extrato de Guettarda viburnoides conteve 14% de solidos solUveis totais, enquanto a
suspensdo constituida de agentes carreadores maltodextrina (8%), goma arabica (8%),
quitosana (8%), extrato (60%) e agua destilada (16%), obteve sélidos solUveis totais de 18%.

Devido a secagem promover a evaporacdo da agua e concentrar o teor de solidos soluveis



presentes na amostra, para se obter maior rendimento na secagem, é necessario cerca de 22%

de sélidos soluveis presentes na amostra (Almeida et. al., 2021).

3.2 Rendimento do processo de secagem

Na Tabela 1 é apresentado o rendimento da desidratacdo por atomizacéo e liofilizagao
do extrato das folhas de G. viburnoides.
Tabela 1 - Rendimento do produto em pé de folhas de Guettarda viburnoides obtidas por

atomizacdo com agentes carreadores (A), liofilizagdo com agentes carreadores (L1) e
liofilizag&o sem agentes carreadores (L2).

Rendimento da desidratacéo (%)
Amostra
A L1 L2
Extrato de folhas de G. viburnoides 3,400 11,543 4,198

O rendimento do produto desidratado por atomizacdo (A) do extrato de G. viburnoides
foi menor ao rendimento obtido na secagem por liofilizacdo (L1 e L2). Em parte, o baixo
rendimento da amostra A pode ser justificado a aderéncia das particulas na cAmara de secagem
e ao angulo de saida das particulas do bocal do atomizador que é de aproximadamente 55°,
influenciando na reducdo de massa global do processo (Bassani et. al., 2022). A amostra L1
obteve maior rendimento que L2, possivelmente pela adicdo dos agentes carreadores que

possibilitaram aumento dos sélidos sollveis presentes na suspensao.

Ortega (2019), estudou a secagem por atomizacdo de polpa de guavira e obteve
rendimento de 26,33%, a autora utilizou como agentes carreadores a maltodextrina, goma
arébica e quitosana, a suspensao relatada apresentou 30% de solidos soltveis e as condi¢Bes do
processo foram: bico aspersor de 1,5 mm, temperatura de entrada do ar de 180 °C, temperatura
de saida de 120 °C e vazdo do ar de secagem de 35L/ min. Embora no presente estudo tenham
sido utilizados 0os mesmos agentes, as concentracdes e a quantidade de sélidos sollveis da
suspensdo foi menor na atomizacdo do extrato de folhas de G. viburnoides, o que também

justifica, em parte, 0 menor rendimento obtido.

Silva (2018), estudou a secagem por liofilizacdo de polpa de maracuja azedo, sendo
obtido rendimento de 12,99%, proximo ao encontrado para a G. viburnoides. A polpa de
maracuja tem menos sélidos que a polpa de guavira, onde constituintes como vitaminas,

minerais soluveis, fibras solliveis e pigmentos estdo presentes em maior quantidade que na



polpa de maracujd, levando a considerar a influéncia dos solidos sollveis presentes nas

suspensdes no rendimento.

3.3 Caracteristicas fisicas e quimicas do extrato de folhas de Guettarda viburnoides

desidratados

Na Tabela 2 s&o apresentados os resultados do contetido de umidade, atividade de agua,
densidade aparente, solubilidade e higroscopicidade das amostras de extrato de G. viburnoides
em po.

Tabela 2 — Umidade, atividade de agua, densidade aparente, solubilidade e higroscopicidade

do produto em pd de folhas de G. Viburnoides obtidas por atomizagdo com agentes carreadores
(A), liofilizacdo com agentes carreadores (L1) e liofilizacdo sem agentes carreadores (L2).

Analises A L1 L2
Umidade (%) 3,613%°+0,172 | 3,308°+0,117 | 4,041%+0,321
Atividade de 4gua (Aw) 0,410°+0,006 | 0,376°+0,003 | 0,380°+0,002
Densidade aparente (g/cm3) | 0,334°+0,002 | 0,402%+0,002 0,287°+0,001
Solubilidade (%) 84,472°+1,233 | 88,200°+0,849 | 97,786%+1,015
Higroscopicidade (%) 13,491°+0,807 | 15,211°+0,184 | 23,822%+0,482

Resultados expressos pelo valor médio de 3 repeti¢Ges e desvio padrdo. Letras iguais na mesma linha ndo
apresentam diferenca significativa ao nivel de 5% de significancia (P<0,05).

O menor percentual de umidade foi encontrado na amostra liofilizada com agentes
carreadores (L1). No entanto, todas as amostras estudadas apresentaram percentual de umidade
satisfatorio, que condiz com o esperado para produtos desidratados. Segundo Quek et. al.
(2007), a utilizacdo de agentes carreadores possibilita 0 aumento do teor de sélidos sollveis,
ocasionando em diminuicdo do teor de umidade presente no material.

Segundo Franco & Landgraf (2008) e Kerr (2019), o valor da atividade de agua
considerado como limitante para a multiplicacdo de microrganismos em um alimento € 0,60, ja
leveduras tém o crescimento comprometido com atividade de agua menor a 0,75 e os bolores
com atividade de agua abaixo de 0,7. Portanto, de acordo com a Tabela 2 os produtos
desidratados do extrato das folhas de G. viburnoides, independentemente da técnica de secagem
utilizada, apresentaram p6s com baixa atividade de agua, o que favorece a estabilidade do

produto, desde que sejam mantidos em embalagem e condi¢des de armazenamento adequadas.

Em relacdo a densidade aparente, a amostra L1 obteve maior densidade (0,402 g/cm?),

sendo considerado um po leve, seguido pela amostra A (0,334 g/cm?®) e L2 (0,287 g/cm®). O



aumento da densidade aparente em amostras contendo agente carreador é ocasionada pela
adicdo de carreadores com alto peso molecular, gerando menor volume ocupado e maior
densidade dos pds (Maciel et. al., 2020). Nao e desejavel produto em p6 com menor densidade
devido ao maior volume a ser ocupado nas embalagens (Santana, 2017). Silva et. al. (2021),
obtiveram em seu estudo 0,399 g/ cm® (15% de maltodextrina) e 0,411 g/cm® (20% de
maltodextrina) de densidade aparente na secagem por liofilizagdo de polpa de jambo, resultado
semelhante ao encontrado em L1 e que indica que quanto maior a adi¢do de agente carreador,

maior sera a densidade aparente dos pos.

Os pds obtidos nesse estudo apresentaram alta solubilidade, como informado na Tabela
2, variando de 84,472% a 97,786%. A amostra L2 apresentou maior solubilidade e
higroscopicidade, sendo considerada mais porosa que L1 e A, respectivamente. A amostra A
ndo apresentou diferenca de 5% de significancia (P<0,05) com L1 em relag&o a solubilidade.
De acordo com Sharma et al. (2012), a solubilidade é um fator importante a ser considerado em
alimentos industrializados, pois pos pouco sollveis ocasionam dificuldades para serem

processados.

Guedes (2018), avaliou a solubilidade de pds obtidos de secagem por atomizacdo de
extrato de semente de acerola verde, utilizando como agentes carreadores a maltodextrina e
goma arébica, onde obteve valores de solubilidade acima de 89%, semelhante aos encontrados
no presente estudo.

A higroscopicidade de um po é o seu teor de umidade de equilibrio apds ser exposto ao
ambiente umido em determinadas condi¢es (GEA Niro, 2005). De acordo com Gea Niro, a
higroscopicidade de um material em pd, pode ser classificada conforme apresentada na Tabela
3.

Tabela 3 — Classificacdo da higroscopicidade de um produto.

HIGROSCOPICIDADE

N&o higroscopico <10%
Ligeiramente higroscopico 10,1 — 15%
Higroscopico 15,1 — 20%
Muito higroscopico 20,1 — 25%
Extremamente higroscopico >25%

Fonte: GEA Niro Laboratério de pesquisa (2005).
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Analisando os resultados obtidos no presente estudo, o produto em p6 obtido na
desidratacdo por atomizacdo a partir dos extratos de folhas de G. viburnoides (A) pode ser
considerado como produto “ligeiramente higroscopico” uma vez que o valor da
higroscopicidade foi de 13,49%, portanto, 0 mesmo absorve menos umidade do ambiente,
proporcionando pds com menos formacao de grumos. As amostras L1 (15,21%) e L2 (23,82%),

foram consideradas “higroscopica” e “muito higroscopica”, respectivamente.

As diferencas de higroscopicidade podem estar relacionadas com as caracteristicas e
concentracdo dos agentes carreadores, além das caracteristicas de cada produto, como o teor de

umidade, por exemplo (Ferrari et. al., 2012; Buratto, 2018; Alves et. al., 2020).

Segundo Ortega (2019), a higroscopicidade € a capacidade da amostra em absorver
umidade do ambiente, portanto € uma propriedade importante a ser considerada na estabilidade

de alimentos.

Freitas et. al. (2019), estudou o efeito da maltodextrina na polpa de abacaxi atomizado,
obtendo higroscopicidade de 2,60% em formulagdes com 20% de maltodextrina. Alves et. al.
(2020), analisou a secagem por liofilizacdo de polpa de pitaia e constatou higroscopicidade de
6,83%, em formulacGes contendo mistura de maltodextrina (50%) e goma arabica (50%) como

agente carreador.
3.4 Determinacéo da cor
Na Tabela 4 séo apresentados os valores médios das coordenadas de cor do produto em

po de extrato de folhas de G. viburnoides desidratado por atomizacao e liofilizag&o.

Tabela 4 — Estabilidade da cor do produto em p6 do extrato de folhas de G. viburnoides obtido
por atomizacgéo durante 0 armazenamento.

Amostra L* a* b* Cc*
A 49,18°+0,40 | 3,56°+0,04 | 21,35°40,12 21,65°+0,13
L1 40,54°+0,46 | 4,43°+0,07 | 22,61°+0,19 23,04%+0,19
L2 43,47°+0,22 | 8,75%+0,28 | 25,74%+0,32 21,19°40,38

Pardmetros de cor claridade (L*), cromaticidade a* (vermelho) e b* (amarelo) e saturacdo da cor (C*). Resultados
expressos pelo valor médio de 8 repeticdes e desvio padrdo. Letras iguais na mesma coluna ndo apresentam
diferenca significativa ao nivel de 5% de significancia (P<0,05).

A cor é um dos atributos mais utilizados na avaliagcdo da qualidade de um produto, pois
a aparéncia do produto € um fator primordial para a aceitabilidade do consumidor. (Jafari et al.,

2017). De acordo com a Tabela 4, houve diferenca significativa (P<0,05) em todos os
11



parametros de cor. Os resultados do parametro L* indicaram que a amostra atomizada (A) é
mais clara que as liofilizadas (L1 e L2). A cor predominante de ambas as secagens foi amarela
(b*), sendo a amostra L2 com maior evidéncia dessa coloracdo, consequentemente a saturacao
da cor C* foi semelhante aos resultados de b*, pois a cor predominante das amostras foi o
amarelo. Kronbauer et. al. (2019), na atomizagéo de suco de cenoura a 160 °C demonstrou que
o0s parametros de cor ndo apresentaram diferencas significativas (P<0,05), sendo considerado o

processo de desidratacdo por atomizacao eficiente.

O aspecto visual dos produtos em pd obtidos a partir dos extratos de folhas de G.

viburnoides sdo apresentados na Figura 1.

(A) (L1) (L2)

Figura 1 — Produto em pé de extrato de folhas de G. viburnoides atomizadas (A), liofilizada
com carreadores (L1) e liofilizada sem carreador (L2).
Fonte: Autores (2022).

De acordo com a Figura 1, nota-se que a anélise instrumental de cor esta de acordo com
a andlise visual da cor das amostras. Os pds apresentaram diferencga visual na coloragéo, que
variou de bege a marrom. Os compostos fendlicos presentes no extrato podem ter influenciado
na coloracéo dos po6s para um aspecto mais escuro. No entanto, a adicdo dos agentes carreadores
presentes na amostra A e L1, podem ter influenciado na cor do produto, obtendo-se p6s com
coloracdo mais clara e particulas finas. A amostra A apresentou-se ainda mais clara que L1,
pois além de possuir 0s mesmos agentes carreadores, também passou por processo de
atomizacdo a alta temperatura em contato com o oxigénio, o que possibilitou um maior

clareamento da amostra (Figura 1).
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3.5 Morfologia das particulas

Nas Figuras 2 e 3 sdo apresentadas o aspecto morfoldgico das particulas do extrato de
G. viburnoides, analisada por microscopia optica. De acordo com Almeida et. al. (2021), a
secagem por atomizacao fornece particulas de tamanho e formato variados, com superficie lisa

e formato esférico.

A secagem por atomizacdo de G. viburnoides proporcionou formac&o de particulas com
formato esférico contendo nucleo (extrato), portanto os agentes carreadores utilizados
auxiliaram na formacéo de capsulas e a secagem por atomizacéo ndo influenciou na quebra e
ruptura das cépsulas (Figura 2). De acordo com a Figura 2 e Figura 3, a liofilizacdo (L1 e L2)
promoveu a formac&o de pequenas particulas esféricas com aspecto poroso, sendo a maioria de
forma aglomerada, possivelmente um aglomerado de capsulas, Rezende et al. (2018), constatou
as mesmas caracteristicas morfologicas na secagem por liofilizacdo de extrato de polpa e

residuo de acerola.

Buratto (2018), verificou na microencapsulacao de polpa de feijoa, que ao utilizar baixa
concentracdo de maltodextrina e goma arabica (10%) em baixa temperatura (90 °C), a secagem
por atomizacdo proporcionou a formacdo de particulas aglomeradas e aderentes, com formatos
irregulares e paredes lisas, enquanto utilizando temperatura de 150 °C com mesmo percentual

de agente carreador resultou em particulas levemente irregulares com superficies lisas.

(A) (L1)

Figura 2 - Micrografia de extrato de folhas de G. viburnoides desidratada por atomizacéo (A)
e liofilizacdo com agentes carreadores (L1). Aumento de 400x.
Fonte: Autores (2022).
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Figura 3 - Micrografia de extrato de folhas de G. viburnoides desidratada por e liofilizagdo sem
agentes carreadores (L2). Aumento de 400x.
Fonte: Autores (2022).

3.6 Compostos bioativos
3.6.1 Compostos fendlicos

A amostra do extrato aquoso de G. viburnoides liofilizado (L2) apresentou a presenca
de compostos fendlicos (664 + 1,30 mg GAE/g extrato), enquanto a amostra atomizada com
agentes carreadores (A) e liofilizada com agentes carreadores (L2) apresentaram 504,64 + 1,02
mg de acido gélico por g de extrato, uma reducdo em torno de 24% se comparada a amostra L2.
A similaridade entre as amostras A e L1 pode ser justificada pois em ambos 0s processos de
secagem foi realizada apenas a remocdo da agua sem interferir na composi¢do dos contetdos
da amostra. O mesmo ocorreu para os resultados de flavondides, sendo L2 (165.1 + 1.84 mg
quercitina/g extrato) apresentando maior presenca de flavondides, A e L1 demonstraram o
mesmo resultado (125.4 + 2.37 mg quercitina/g extrato). Em varias espécies deste género tem
sido relatada a presenca de flavondides e compostos fendlicos (Aquino et al., 1988; Testa et.
al., 2012; Oliveira et al., 2013). Os fendlicos simples sdo conhecidos como antioxidantes devido
a sua capacidade de eliminar radicais livres e espécies reativas de oxigénio, como oxigénio
singleto, superdxido e radicais hidroxila. E atribuida a substituicdo de grupos hidroxila nos
sistemas de anéis aromaticos como resultado de sua capacidade de doacdo de hidrogénio
(Naczk, & Shahidi, 2004).

3.6.2 Capacidade antioxidante

As amostras do extrato aquoso de G. viburnoides, foram avaliadas pelos reagentes DPPH
e ABTS, que demonstraram valores de ICso (capacidade do agente antioxidante de sequestrar
50% dos radicais livres DPPH presentes na solucgdo). Os resultados com o reagente DPPH para

A e L1, foram ICsode 45 + 1,78 pg /mL e para L2 ICso de 55,8 + 1,96 pg /mL, tendo como
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controle positivo BHT 16,78 + 1,34 pg/mL. Enquanto que, para o teste de ABTS os valores de
ICso foram de 75,10 + 8,87 ug/mL para as amostras Ae L1 e 93,13 £ 9,25 ug/mL para L2 tendo
como controle positivo BHT 91,20 + 4,54 ug/mL. Os resultados deram iguais para A e L1 em
ambos 0s métodos, pois 0s agentes carreadores ndo possuem funcao antioxidante e indicam que
a atividade antioxidante do extrato de Guettarda viburnoides em diferentes secagens pode ser
atribuida em parte ao maior teor de compostos fendlicos. Naressi et al. (2015) relataram que 0
extrato metandlico de G. viburnoides, a fracdo acetato de etila, a fracdo aquosa-metanol e o
grandiflorosideo (secoiridoide isolado) apresentaram propriedades antioxidantes significativas
com ICso variando de 18,92 a 26,47 mg/mL. Essa diferenca, no presente estudo, pode ser
atribuida em parte a adicéo de carreadores, a temperatura elevada no processo de secagem por
atomizacdo, extracdo com metanol, pois é mais exaustiva, extraindo assim mais compostos em

maiores quantidades.

4 CONCLUSAO

O extrato de G. viburnoides desidratado por atomizacdo com agentes carreadores
forneceu cépsulas esféricas com baixa umidade e atividade de agua, com densidade e
solubilidade semelhante ao produto liofilizado e com menor higroscopicidade, fornecendo
condigdes adequadas para sua conservagdo prolongada. A secagem por atomizacao, apesar da
alta temperatura de processo, foi eficiente na retencéo de compostos fendlicos e flavonoides e
apresentou atividade antioxidante semelhante ao L1. Conclui-se que os extratos em pé obtidos
por spray drying e liofilizagdo apresentam potencial para serem utilizados na formulacdo de

suplementos, farmacos e cosméticos.
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