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RESUMO

Amidos e seus derivados sdo utilizados como
carregadoresem processos de secagem de produtos por
atomizacao onde a densidade apar ente € car acteristica
importante e deve ser controlada nos produtos
desidratados de uso farmacéutico. No Brasil osamidos
comerciais sdo originarios de milho e mandioca, mas
existem outros com potencial paraextracdo. Osamidos
de biri e taro foram selecionados por representarem
extremos de tamanho de granulos e assim verificar o
efeito do tamanho sobre a densidade aparente de
produtos desidratados por atomizagdo. Foram usados
para comparacdo os amidos comer ciais de mandioca e
milho, por serem de uso comum em produtos
atomizadoseapresentarem tamanhosintermediariosde
gréanulos. A atomizacéo foi feita em Spray Dryer Lab
Plant SD 04, operando sob pressdo de 6 Ib/in?, fluxo 7,6
mL/mim, e bico 1 cm. A temperatura de entrada foi
fixada em 200°C mas este modelo de equipamento néo
permite regular a temperatura de saida. Os produtos
atomizadostiver am extrato deboldo como base, usando
os quatro amidos como suporte. O produto seco foi
avaliado quanto aumidade, atividade de agua, tamanho
das particulas e densidade aparente. Os resultados
mostraram que o tamanho das particulas, e por
decorréncia do tamanho dos granulos de amido, tém
influéncia sobreadensidade aparentedo produtofinal,
que foi maior (694, 27 g/mL) para o amido de biri e
menor (456,13 g/mL) paraamidodetaro. Osamidosde
milho e mandioca proporcionaram valores muito
proximos e intermediarios, de 521, 51 e 581, 48 g/mL,
que representam também o padrédo de variagdo de
tamanho dos gréanulos.

Palavras-chave: atomizacdo; densidade aparente;
granulometria; amidos.

INTRODUCAO

A atomizacao pode ser usada paraobtencéo de pos
para elaboracdo de comprimidos e cdpsulas em produtos
de uso farmacéutico. Amidos e seus derivados sdo usados
como suportes, reduzindo custos e facilitando o processo
(Daiuto & Cereda, 2003). No Brasil, sdo usados como
suporte os amidos de milho ou mandioca, por serem
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comercials.

Segundo Gava (1978), atomizac&o em spray dryer
esta baseada em quatro fases, a atomizagdo do liquido,
contato do liquido com o ar quente, evaporagdo dadguae
separacao do produto em pd do ar de secagem. Estas quatro
fases da atomizac&o interferem nas caracteristicas do
produto final em pd. A maneira de atomizar e as
propriedades do liquido influenciam o tamanho da
particula, suadensidade aparente, aparénciae umidade. Ja
o tipo de contato liquido-ar quente e a evaporagéo,
influenciam a densidade do po, aparéncia, umidade,
retencdo de aroma e sabor. A técnica de separagéo do po
do ar seco influencia a granulometria do produto.

Amidos ou féculas nativos que sdo usados como
suporte em atomizacdo apresentam granulos de amido de
cor branca, sabor neutro, so corados de azul com lugol,
apresentam pH entre 5,5 e 6,0, acidez neutralizada por 1,0
al,5mL deNaOH/100g e dextrose equivalente< 2 (Daiuto
& Cereda, 2003).

Um dos problemas encontrados na secagem como
base para elaboracdo de comprimidos ou cépsulas, € a
obtencéo de um produto de densidade aparente adequada,
gue escoe bem. Se o produto atomizado for muito leve, &
dificil o enchimento das matrizes de maquinas de
compressao e seu acondicionamento em capsulas nas
quantidades desejadas.

Existem algumas variaveis que podem ser
modificadas no aparelho spray dryer para obter produtos
com diferentes densidades, entre as quais, a temperatura
do ar de entrada e saida, velocidade e concentracdo da
mistura a ser seca. Brennan et al. (1971) comentam que
muito da literatura publicada na area de suportes ou
coadj uvantes paraatomizaco € apenasgeral. So limitados
os dados correlacionando a eficiéncia dos aditivos nas
propriedades fisicas e organol épticas do produto.

N&o foram encontradas na literatura, referéncias
sobre a influéncia do tamanho dos grénulos de amido na
qualidade do produto seco em spray dryer.

As caracteristicas fisicas dos granulos de amido,
entre as quais aformae o tamanho, variam de acordo com
a fonte boténica. Gréanulos de milho apresentam forma
poliédrica e diametros na faixa de 3,0 a 23,0pm (Sahai &
Jackson, 1996). Os grénulos de amido de mandioca sdo
também bastante citados naliteratura, com formato trucado,
oval e tamanho nafaixa de 4,0 a 35,0um (Cereda, 2001).
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Os grénulos de taro (Colocasia esculenta) sdo de formato
redondo e oval, com didmetro de 1,6 a 6,0 um, segundo
Deang & Ros&rio (1993) citado por Cereda (2001). Os
grénulos de amido de biri (Canna indica) sdo muito
maiores, de 25 a45 pm (Hurtado, 1997). O amido de biri é
comercia na China e poderia ser introduzido rapidamente
no Brasil usando a mesma estrutura das fecularias que
processam mandioca (Vilpoux, 2003).

InformagBes de literatura mostram que taro e biri
apresentam grénulos de amido de tamanho extremos,
enquanto que os de milho e mandioca sdo intermediarios.
Com amostras de amidos de biri, taro, mandiocae milho, o
objetivo foi verificar ainfluéncia de tamanho de granulos
no produto a base de extrato de boldo, atomizado em
|aboratorio, com énfase na densidade dos produtos secos,
como subsidio amelhor compreensdo dosfatores que afetam
as caracteristicas dos produtos atomizados.

MATERIAL E METODOS
Material

Amidos

Foram utilizados amido de taro e biri extraidos
como descrito por Leonel et al. (2002). Amidosde milho e
mandioca comercias fornecidos pela Cargill Agricola S.
Aspectos desses amidos visualizados por microscopia
eletronica sdo encontrados na Figura 2.

Extrato

Para obter produtos com caracteristicas mais
proximas a realidade do uso farmacéutico, foi utilizado
extrato aguoso de boldo, com teor de massa seca gjustado
entre 15 a17%, de acordo com procedimento realizado pela
empresa Centroflora - Anidro do Brasil.

Produtos:

Os produtos atomizados foram recolhidos
imediatamente apds o processamento, embal ados em sacos
plasticos com barreira para umidade e lacrados, sendo
posteriormente caracterizados, de acordo com procedimento
realizado pela empresa Centroflora - Anidro do Brasil.

M étodos
Equipamento

A secagem foi realizada em um spray dryer de
|aboratorio, Lab Plant/ Spray Dryer SD 04.

Condicdes de oper acéo
Pressdo 6 Ib/in?, fluxo 7,6 mL/mim, bico 1 cm. A
temperatura de entrada foi fixada em 200°C e a de saida

variou em fungdo da operacéo de atomizacdo conforme
constada Tabela 1. Para comparacéo dos resultados, estas
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condicBes foram fixadas para 0s quatro experimentos com
os amidos usados como suportes. As condi ¢des de operacdo
foram determinadas apds ensai 0s no equipamento.

Microscopia

A andlise deimagem das particul as dos produtos
secosfoi feitaem microscopio 6tico AXIOSKOPII-Zeiss
com sistema de andlise de imagem com o softwere KS
300. Foram preparadas |&minas a seco para caracterizacéo
visual do material e com glicerina para contagem.

A granulometria dos produtos foi feita segundo
Schoch & Maywald (1956) com as seguintes adaptacdes:
a dispersdo de pequenas quantidades produto foi feita
em umalaminade vidro, usando glicerinaP.A. O uso de
glicerinadificultaadissolucéo dos componentes solGveis
dos produtos atomizados e a absorcdo de &gua pelos
grénulos de amido que poderiam inchar e apresentar
didmetros maiores que osreais. A dispersdo naslaminas
foi recobertacom umalaminula. Em cadal&minaforam
feitas 20 contagens em um total de cinco laminas na
objetiva de 10X com ocular de 10X, perfazendo 100
contagens (Daiuto & Cereda, 2003).

Umidade

Foi determinada segundo normas do Instituto
Adolfo Lutz (1985), e consiste na determinacdo da
porcentagem de &gua, resultado dadiferencade massadamesma
no produto antes e depois de secagem em estufaa 105°C.

Atividade de agua

Medida em equipamento analisador de atividade
de &gua, modelo PawKit , série P01071, DECAGON. A
atividade de &gua (Aw) é a medida da disponibilidade de
aguadivaem um produto, sendo Aw = % umidaderelatival100.

Densidade aparente

Uma quantidade de amostra, ao redor de 20
gramas do produto em po foi pesada e colocada em uma
provetagraduadade 100 mL. A amostrafoi delicadamente
compactada por 10 batidas em manta de borracha de uma
altura de 15 cm (Farmacopéia Brasileira, 1977). Com
dados de volume e massa foi calculada a densidade
aparente.

RESULTADOS

A Tabela 1 apresentadados de umidade e atividade
de dguanas amostras de produtos atomizados de extrato de

boldo com suportes de amidos nativos.
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A umidade do produto final variou bastante entre
os produtos atomizados, assim como a atividade de dgua.
Essa diferenca pode estar ligada as caracteristicas dos
amidos utilizados como suporte, umavez que as amostras
foram todas acondicionadas da mesma forma.

A Tabela2 mostraque ndo houve correlacdo entre
a temperatura de saida e atividade de agua ou umidade,
mas que existe correl agdo positiva (0,66), emborafracacom
adensidade aparente.

Os valores de umidade e densidade aparente

Tabela 1. Temperatura de saida do atomizador e caracterizacéo
dos produtos atomizados de extrato de folha de boldo com
suportes deamidos de biri, taro, mandiocae milho.

Produto atomizado Temp. saida AW Umidade Densidade

com suporte de °C % g/mL
Biri 133 017 11,72 694,27
Taro 132 014 468 456,13
Milho 131 009 9,70 521,51
M andioca 133 0,06 7,89 581,48

mostram uma forte correlacdo positivade 0,849, de forma
gue a medida que aumenta a umidade, aumenta também a
densidade aparente, mostrando que este foi um dos fatores
que influenciaram essa caracteristica. A densidade
apresentou também correl agdo positivacom agranulometria
das particulas (diémetro maior, menor e &red), que por sua
vez se correlacionou com umidade. Sera importante em
pesquisafuturaexplorar melhor essas correlaces e verificar
se a escolha do amido podera influir na umidade final do
produto.

A Figura 1 detalha o aspecto dos produtos
desidratados elaborados com os mesmos amidos
apresentados na Figura 2. O produto com amido de taro
apresenta-se mai s aglomerado se comparado com o produto
apartir de biri. As setas apontam essas caracteristicas. No
caso dos amidos de mandioca e milho a situagdo foi
intermediéria.

A variagdo de tamanho das particulas apds a
atomizac&o, incluindo em suaestruturaosgranulosdeamido
suportes, encontram-se na Tabela 3.

Tabela3. Tamanho das particul as atomi zadas com suportes
de amidos de biri, taro, mandioca e milho.

Produtos atomizados Diametro (um)  Area

Com suportede menor maior  (pm?)

Biri 41,45 56,36 1818,80

Taro 959 12,88 98,93

Milho 12,12 1521 135,36

Mandioca 11,87 14,36 130,31
DISCUSSAO

Segundo Gava (1978), a atividade de agua menor
gue 0,90 dificulta o crescimento bacteriano. A maioriados
mofoseleveduras éinibidaentre osvaloresde 0,80 e 0,88,
respectivamente. Algumas|eveduras osméfilas conseguem
sobreviver e se multiplicar mesmo em valor deAw de 0,62,
enguanto bactérias hal éfilas o conseguem mesmo quando
a atividade de &gua € 0,75. Os alimentos de umidade

Tabela 2. Correlacdo entre temperatura de saida, umidade, atividade de agua (Aw), densidade e
granulometria das amostras de produtos atomizados com suportes de biri, taro, mandioca e milho.

Diametro (um)

Temperatura Umidade%o

Aw Densdade Menor Maior Area

(°C) (g/mL)
Temperatura 1,000 - * . . * N K
(°C)
Umidade % 0,165 1,000 *- -*e e * x
Aw 0,176 0,193 1,000 *o ko *_ e
Densidade 0,657 0,849 0,305 1,000 > *e ke
(g/mL)
Menor (um) 0,515 0,767 0,696 0,892 1,000  -*- ko
Maior (um) 0,508 0,750 0,720 0,877 0,999 1,000 -*-
Area (um) 0,520 0,732 0,732 0,870 0,998 1,000 1,000
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intermediéria (entre 15 a 40%) e alta concentracéo de
solGveis na agua, sdo considerados microbiologicamente
estaveis devido asuaatividade aguosarel ativamente baixa,
entre 0,55 e 0,80. Ainda segundo este autor, os valores de
Aw obtidos nos produtos secos (Tabela 1) podem ser
considerados seguros quanto ao crescimento de
microrganismos.

A atividade de &gua éimportante umavez que pode
proporcionar acontaminagdo microbianaou decomposicdo
enzimética. Além da atividade de dgua a umidade de
produtos atomizados é fator importante para preparo de
cdpsulasecomprimidos. Deacordo com informagéo pessoal
obtidadaempresaCentrofloraAnidro do Brasil, asempresas
em geral adotam valores muito baixos, maximos de 6%.
Brennan et al. (1971), ao estudar fatores que afetam a
desidratacéo de suco concentrado delaranjapor atomizacdo
em escala de laboratério, obtiveram valores de umidade
entre 2,0 e 2,65 %. Nos quatro experimentos que constam
daTabelal, osvalores de umidade foram mais altos que o
limite adotado pel as empresas, com excecdo daamostraque
usou amido de taro como suporte.

Apesar deste limite ser adotado tradicionalmente
pelas empresas e clientes no setor de medicamentos, sabe-
se que a umidade ndo é o fator mais importante para
preservacdo do produto. Com atividade de dgua adequada
épossivel contar com produto estavel do ponto de vistado
crescimento microbiano e ateragdes bioquimicas, mesmo
com umidades maiores. Entretanto € imprescindivel que o
produto atomizado mantenha as caracteristicas de fluidez
compativeis com as necessidades do mercado. A mudanca
de paradigmaparacomercializacdo de produto estabilizado
em umidades maiores poderiarepresentar economiade custo
e processo em funcdo de produtos comercializados com
umidades muito baixas. Esses produtos apresentam
problemas de ganho de umidade no armazenamento e
manuseio. Para contornar esses problemas hé necessidade
de embalagens e cuidados especiais.

O fato de produtos atomizados, sob condicdes
semel hantes, terem apresentado val ores de atividade de agua
semel hantes e dentro de umafaixaconsiderada segurapara
garantir a estabilidade do produto final, aponta para a
possibilidade de comercializar produto com maior teor de

(aumento 100x) com |&mina a seco.
Legenda: setasapontam grénulosdebiri recobertospor extrato
de boldo e de taro com particulas mais aglomeradas.
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umidade final do que a que vem sendo usada. A titulo de
exemplo, a fécula de batata € comercializada na Europa
com 18 a20% de umidade enquanto aL egislacéo brasileira
(Brasil, 1978), exige dos amidos comercializados teores
entre 12 a14%. Esseslimites sdo técnicosendo influenciam
na qualidade dos produtos.

Em relacéo a0 resultado apresentado na Figura 1,
sobre 0 aspecto dos produtos de secos elaborados com os
mesmos amidos, pode-se sugerir que por seu maior diame-
tro, aboldinaprovavel mente se depositou nasuperficie dos
granulos de biri, recobrindo ou ficando aderente aos mes-
mos. No caso dos amidos de mandioca e milho a situacéo
foi intermediaria. Apesar da observacao visual de aglome-
racdo das particulas, 0 recobrimento em todos os casos foi
superficial, o que foi confirmado na observacéo dos di&-
metros e &reasdas particulasem laminas com glicerinacomo
constada Tabela 3 comparando-se com os didmetros e are-
as de amidos sem atomizagdo (literatura).

A Figura 2 elucida o aspecto dos granulos dos
amidos usados como suporte dos produtos atomizados a
base de extrato de boldo. E possivel verificar a diferenca
detamanho entre os grénul os, com grénulos muito peguenos
do amido de taro, em comparacdo aos granul os grandes do
amido de biri. Amidos de milho e mandioca apresentam
grénulos de tamanho equival ente.

Conformerelatado naliteratura, o biri apresentao
maior tamanho de granulo (na faixa de 25 a 45 um,
(Hurtado, 1997), taro o menor (1,6 a 6,0 um, Deang &
Rosério, citado por Cereda, 2001) e milho e mandiocava
lores intermediérios. Milho com valores na faixade 3,0 a
23,0um e féculade mandiocacom tamanho nafaixade 4,0
a35,0um (Franco et a., 2001). Esperava-se, portanto, que
essa proporcao se mantivesse, caso houvesse influénciados
grénul os de amido nagranulometriado produto atomizado.

O resultado da granulometriado produto (Tabela 3)
seguiu 0 mesmo padréo dos amidos usados como suporte.

vy 1 ) - N
Figura 2. Aspecto de granulos de amidos nativos de taro,
biri, mandioca, e milho sob microscopia eletrénica

(aumento 1350 x ). Fonte: Cereda (2001)
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Asfiguras sugerem que houve apenas recobrimento e neste
caso ndo seriaesperado aumento muito evidente do tamanho
da particula em relagdo ao do granulo de amido. Para
confirmar esses resultados, a pesquisadevera ser realizada
medindo a granulometria do amido antes e depois da
atomizacao.

A Tabela 1 mostra que o maior fator de variacéo
foi a densidade aparente. A faixa de densidade aparente
desgjada para o extrato seco de boldo em indUstrias é de
600 a800g/l, parabom escoamento do produto e enchimento
de cépsulas ou producdo de comprimidos. Para suco de
laranja concentrado desidratado por atomizacdo em escala
de laboratério, Brennan et a. (1971) encontraram valores
gue variaram pouco com modificacdes na temperatura de
entrada de ar.

A Tabela 2 mostra que além da umidade, a
granulometria afeta a densi dade compactada dos produtos
atomizados. Apesar do pequeno nimero de amostras, 0
didmetro maior, menor e area das particulas apresentam
correlacdo positiva com densidade. Como o didmetro do
grénulo éum dosfatores que maisinfluenciaagranulometria
dos produtos (Figura 1 e 2), pode-se considerar que a
granulometria dos amidos influenciou a densidade dos
produtos.

O amido de taro, que apresenta o menor tamanho
de gréanulo, produziu também amenor densidade aparente
de particulas (456,13 g/mL). Com o produto cujo suporte
utilizado foi amido de biri, o oposto foi observado,
originando produto com maior tamanho de particula(Tabela
1) e também maior densidade 694,27 g/mL. Os produtos
obtidos com suporte milho e mandiocativeram tamanho e
valores de densidade intermedi&rios.

Ressalta-se que os valores de densidade aparente,
exceto para o produto obtido com amido de biri,
apresentaram valores inferiores a faixa recomendada de
densidade (600-800 g/mL) para uso industrial. Este fato
provavelmente deve-se as condi¢des de spray dryer de
laboratorio. Em escalaindustrial os resultados deverdo ser
reproduzidos na mesma ordem de grandeza, ou seja,
produtos amido de biri com maior densidade, taro menor e
mandioca e milho com valores intermedi&rios.

As condi¢des em que os ensaios foram realizados
permitem algumas conclusdes: a densidade aparente dos
produtos atomizados variou e esta variacdo apresentou
correlacdo positiva com o tamanho das particulas
atomizadas; o tamanho das particulas atomizadas foi
influenciado pelo tamanho dos grénulos de amido usados
como suporte; sugere-se que uma das possibilidades para
aumentar a densidade de extratos seria 0 uso de amidos
com maior tamanho de granulos; a densidade apresentou
correlacdo positiva com a umidade dos produtos, apesar
das condi¢des de atomizacdo serem as mesmas, 0 que leva
asupor que amidos de didmetros mai ores possam originar
produtos também com maior umidade; a atividade de &gua
ndo apresentou correlacdo com a umidade ou com outros
parémetros dos produtos atomizados obtidos.
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ABSTRACT

The influence of starch granules granulometry on
apparent density of spray-dried product

Sarches and modified starch derivations are used as
carriersin thespray drying processing where appar ent
density is an important characteristic and should be
controlled in dehydrated products for phar maceutical
use. In Brazil, the commercial starches are made from
corn and cassava, but there are others with potential
for extraction. Thecannaand tar o star cheswere selected
becausethey represent the extremesof granulesizeand
thusallow the effect of thissize on the appar ent density
of spray dried products to be tested. For comparison,
commercial cassava and corn starches which are used
in spray-drying and havegranulesof inter mediatesize,
werealsotested. The spray-drying processwas carried
out with a LabPlant SD 04 Spray Dryer, operating at a
pressure of 6 Ib/in? air of 7,6 mL/minute, and 1 cm
atomizing nozzle. The air inlet temperature was set at
200°C this model does not allow regulating outlet
temperature. The spray-dryer products had boldo leaf
extract as base, using the four starchesascarrier. The
dry product was evaluated for humidity, water activity
(Aw), granulometry and apparent density. The results
showed that the size of the particles, which was a
consequence of thesizeof thestarch granules, influenced
theapparent density of thespray dried products, which
ashigher (694, 27 g/mL) for the canna starch and lower
(456, 13 g/mL) for taro starch. Corn and cassava
starches showed very close and intermediate values,
521,51 and 58,48 g/mL, which also represent the
standard range of starch granule size.

Keywords: spray-dryer; apparent density; granulometry;
starches.
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