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RESUMO

A arvore de Nim, Azadirachta indica a. juss. (meliacae), € uma espécie de planta
bastante investigada por suas propriedades efetivas no combate aos insetos.
Basicamente, todas as partes da planta possuem compostos amargos que reservam
impactos alimentares e podem interferir diretamente nos processos hormonais dos
insetos. Todas as amostras apresentadas neste estudo foram secas via spray dryer.
O objetivo do presente trabalho foi o desenvolvimento da tecnologia de secagem do
extrato vegetal proveniente das sementes da arvore de Nim pelo método spray dryer.
A tecnologia de controle do processo, através da avaliacdo de parametros fisico-
quimicos do p6 obtido pelo processo e comparado com o extrato in natura. O extrato
vegetal de Nim foi submetido aos processos de secagem por spray dryer nas
temperaturas: 140,150 e 160 °C, com concentra¢cdes do agente carreador: 1,5; 2,0 e
2,5 g/l e vazéo do soprador de: 2,5; 2,9 e 3,4 m.min-1. De acordo com as andlises dos
resultados para cada caracterizacao fisico-quimica realizada neste estudo, bem como
o emprego das diferentes condi¢cdes de secagem aplicadas, pode se observar que 0s
valores médios obtidos para a atividade de 4gua das amostras encontram-se na faixa
segura quanto sua estabilidade em relacédo ao desenvolvimento de microrganismos
(Aw abaixo de 0,60) e que de forma geral ndo houve diferenca significativa (p=0,05)
para as diferentes condicfes de processamento, com algumas excecoes. Verificou-se
também que para todas as demais caracterizacGes aplicadas neste trabalho, tais
como: teor de umidade, molhabilidade, densidade bulk, densidade tapped, densidade
de particulas, porosidade, solubilidade e granulometria obtiveram amostras com

valores semelhantes e em alguns casos até melhores que os da literatura.

Palavras chaves: Defensivo agricola. Nim. Spray dryer. P& processado.

Caracterizacao fisica- quimica.



ABSTRACT

The neem tree, Azadirachta indica a. juss. (meliacae) is a species of plant well
investigated for its effective properties in the fight against insects. Basically, all parts
of the plant have bitter compounds that reserve food impacts and can directly interfere
with the hormonal processes of insects. All the samples presented in this study were
dried by spray dryer. The objective of the present work was the development of the
drying technology of the vegetal extract from the seeds of the Neem tree by the spray
dryer method. The process control technology, through the evaluation of physical-
chemical parameters of the powder obtained by the process and compared with the in
natura extract. The Neem plant extract was submitted to the drying processes by spray
dryer at temperatures: 140,150 and 160 °C, with carrier agent concentrations: 15; 20
and 25 g/l and blower flow rate of: 2.5; 2.9 and 3.4 m3.min-1. According to the analysis
of the results for each physical-chemical characterization carried out in this study, as
well as the use of the different drying conditions applied, it can be observed that the
average values obtained for the water activity of the samples are in the safe range its
stability in relation to the development of microorganisms (Aw below 0.60) and that in
general there was no significant difference (p=0.05) for the different processing
conditions, with some exceptions. It was also verified that for all the other
characterizations applied in this work, such as: moisture content, wettability, bulk
density, tapped density, particle density, porosity, solubility and grain size obtained

samples with similar values and in some cases even better than those of literature.

Keywords: Agriculture Defensive. Neem. Spray dryer. Processed powder. Physical-
chemical characterization.
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1.  INTRODUCAO

Os sistemas atuais de producdo agricola demandam cada vez mais o
aumento da sua produtividade em areas de plantio cada vez menores. Neste contexto,
vinculado a necessidade do aumento na producdo, fitossanitarios sintéticos,
fertilizantes, inseticidas, fungicidas e herbicidas tém sido cada vez mais procurados
no mercado.

A busca de pesticidas ambientalmente seguros, tem aberto margem para
muitas pesquisas acerca do uso de plantas para a protecao de cultivos no campo ou
no armazenamento desses produtos agrarios. Especialmente em regides tropicais, a
aplicacdo de material botanico para proteger uma cultura contra insetos é tradicional
e centenaria (BOEKE et al., 2004).

A arvore de Nim, Azadirachta indica a. juss. (meliacae), ilustrada na Figura
1, € uma espécie de planta bastante investigada por suas propriedades efetivas no
combate aos insetos. Basicamente, todas as partes da planta possuem compostos
amargos que podem interferir diretamente nos processos hormonais dos insetos (
VAN DER NAT et al., 1991; NZANZA et al.,, 2012). Em sua utilizacéo, diferentes
maneiras de aplicacdo sdo empregadas, desde partes brutas da planta, a extratos da
mesma. O produto (partes brutas da planta, extratos ou pé de Nim) sdo misturados
diretamente em sementes como milho, arroz, feijdo e outros tipos de graos no intuito

de proteger estas sementes contra insetos.

Figura 1- Arvore do Nim

g 0 I 1
A NS g
vy 5

N
Fonte- VIANA et al., 2016.

Ja foram estudados separadamente folhas, galhos, sementes e frutos em

mais de 300 compostos de acgéo pesticida comprovada, sendo a maioria pertencente
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a classe dos tetranortriterpenoides (limondides). No entanto, sdo as sementes
responsaveis pela maior concentracdo destas substancias (SOUZA MARTINEZ,
2002), sua acéo pesticida pode ser atribuida ao seu alto teor de axadiractina, pois
90% desse composto, considerado o mais potente dos limondides
(tetranortriterpendides) com atividade toxica a artropodes, esta presente em suas
sementes (NISBET et al.,2000).

Os produtos a base de Nim comumente usados sédo extrato das folhas,
extrato da casca da arvore, 6leo da semente e pé da semente. Os resultados dos
testes de armazenamento indicam principalmente que o p6 das folhas, o éleo de
sementes e todos os tipos de extratos realmente tém um efeito negativo sobre o0s
insetos que se alimentam de gréos (RACHID et al.,2005).

O processo de secagem por atomizacdo vem exercendo um papel
fundamental na secagem de produtos, por viabilizar o processamento de extratos
aquosos sem degradacdo térmica das moléculas organicas. Sendo assim, extratos
vegetais com aplicacdo como herbicidas, inseticidas ou fungicidas podem ser
produzidos por esta técnica. Esta tecnologia de secagem é considerada moderna e
adequada a processamento de extratos em grandes volumes.

Se tratando dos principios ativos extraidos de produtos de origem vegetal,
0 processo de secagem mostra-se de fundamental importancia para um produto final
competitivo e de qualidade. A producdo de extratos secos € uma alternativa
tecnologicamente viavel por proporcionar producdo em larga escala de produtos mais
concentrados, com maior estabilidade quimica, fisica e microbiolégica e com uma
maior facilidade de padronizacdo dos compostos ativos (SILVA et al., 2012).

Pesquisas de diversos autores apontam as caracteristicas fisico-quimicas
e biolégicas, do p6 de Nim obtido via spray dryer. Riyajan e Sakdapipanich (2009),
fizeram um estudo sobre o extrato de Nim encapsulado contendo Azadiractina-A em
poli (acetato de vinila) hidrolisado para controlar sua estabilidade de liberacdo e
fotodegradacao. Ja Sithisarn et al. (2006), compararam a atividade sequestradora de
radicais livres de extratos de folhas de Nim preparados por diferentes métodos de
extracdo. Da costa et al. (2014), estudaram diferentes formulacdes de produtos a base
de Gleo de Nim para controle de Zabrotes subdasciatus. Giongo et al. (2016), avaliou
nanoformulagdes a base de Nim como alternativa ao controle da lagarta-do-cartucho.

Sittipummongkol e Pechyen (2018), verificaram a producdo, caracterizacdo e
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liberacdo controlada de microcapsulas poliméricas biodegradaveis incorporando 6leo
da semente de Nim.

A crescente preocupacdo com questdbes ambientais levou ao
desenvolvimento da pesquisa no controle de pragas na agricultura, como uma
alternativa ao uso de agrotoxicos sintéticos, de forma a minimizar os impactos ao meio
ambiente e a saude humana. Produtos naturais provenientes de plantas, como
Azadirachta indica (Nim), constituem uma alternativa viavel a agricultura por suas
propriedades no combate aos insetos. O extrato do Nim é bastante promissor para
implantagéo em programas de controle alternativo de pragas.

Neste interim, o presente projeto tem por objetivo, desenvolver e ampliar
uma tecnologia de secagem do extrato vegetal da semente de Nim em escala
laboratorial, buscando um processamento efetivo na secagem do material, de modo a
preservar suas caracteristicas fisico-quimicas e assim, obter propriedades

significativas, podendo posterirormente ser aplicada em escala industrial.

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo geral

Esse trabalho tem como objetivo geral o desenvolvimento do processo de
secagem do extrato vegetal proveniente das sementes da arvore de Nim pelo método

spray dryer.

1.1.2 Objetivos especificos

Os objetivos especificos do referido projeto foram:

1) Secagem do extrato via Spray dryer, utilizando diferentes condicbes de
secagem (concentracédo do agente carreador, fluxo de ar e temperatura de entrada);

2) Determinacdo dos parametros fisico-quimicos do p6é do extrato da
semente de Nim em relacdo as densidades, porosidade, solubilidade, umidade,
molhabilidade, atividade de agua e granulometria;

3) Comparacéo entre as propriedades das amostras secas em diferentes
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condicbes de processamento (concentracdo do agente carreador, fluxo de ar e
temperatura de entrada).

4) A tecnologia de controle do processo, através da avaliacdo de parametros

fisico-quimicos do po6 obtido pelo processo e comparado com o extrato in

natura.
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2.  FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 DEFENSIVOS AGRICOLAS

2.1.1 A agricultura brasileira

De acordo com a FAO (Food and Agriculture Organization), em 2009 o
Brasil obteve a maior producdo mundial em produtos como a cana-de-acucar, o café
e laranja. Além de liderar o ranking mundial para tais produtos o Brasil ainda figurou
esse ano como o0 segundo maior produtor de soja e o terceiro na producao de milho.
O Brasil é o terceiro maior produtor agricola do mundo, superado apenas pelos
Estados Unidos e pela Unido Europeia (SILVA e COSTA, 2012).

Em 2010, a produtividade brasileira na colheita de graos totalizou 3.173
kg/ha, significando uma evolugéo de 305% em cinquenta anos. Entre 1990 e 2010, a
produgéo conjunta das lavouras de cereais, leguminosas e oleaginosas aumentou a
uma taxa de 4,9% a.a., enquanto a produtividade, em t/ha, cresceu a uma taxa de

4,1% a.a. no mesmo periodo (IBGE, 2011), como indicado no Figura 2.

Figura 2- Area plantada de cereais, leguminosas e oleoginosas
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Fonte: (IBGE, 2011)

Os produtos agricolas brasileiros perderam espaco no mercado
internacional. Isso é o que revela a OMC em seu informe sobre a politica comercial
brasileira, que faz uma andlise detalhada da situacdo do Pais. Com a quarta maior
superficie agricola do mundo, o Brasil continua sendo o terceiro maior exportador do
planeta, superado apenas pelos EUA e Europa. Mas, ainda assim, a fatia no mercado

internacional encolheu. Na avaliacdo anterior feita pela OMC, em 2012, o Brasil
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correspondia a 7,3% do fornecimento mundial. No atual exame, a constatagéo é de
gue essa taxa caiu para 5,1%. A OMC destaca que o Brasil manteve a lideranca
mundial na venda de agucar, suco de laranja e café. Entretanto, uma das constatacdes
aponta para o fato de que o crescimento médio anual da produtividade no campo foi
desacelerado, passando de 4,08% entre 2000 e 2009 para 3,99% entre 2000 e 2015
(REVISTA GLOBO RURAL, 2017).

A estimativa do Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento é que
o Brasil alcance a lideranga mundial na safra de 2020/2021. Tal expanséo devera ser
ocasionada, sobretudo, pela modernizacdo do campo, pela melhoria nas condigbes
da propriedade familiar e pelo aumento do volume de exportacdes. Os produtos que
mais devem ter sua producdo aumentada séo a soja, o etanol, o algod&o, o milho e o
café (PENA, 2018).

2.1.2 Historico dos defensivos agricolas

Desde os primeiros dias, as culturas agricolas foram assoladas por pragas
h& registros da utilizacdo de produtos quimicos como o arsénico para o controle de
pestes em escrituras gregas de cerca de trés mil anos atras, bem como esculturas em
timulos egipcios datadas de 2.300 a.C. mostrando gafanhotos comendo gréaos
(NATIONAL RESEARCH COUNCIL, 2000).

Apés colocar os cereais nas tendas de armazenamento alguns povos do
deserto jogavam por cima dos cereais po de pietro ou eram pendurados feixes dessas
flores na entrada destas tendas. Esse procedimento tinha a finalidade de repelir
moscas e mosquitos. Ja outros compostos organicos vegetais, como a nicotina
derivada do tabaco e a retenona extraida das raizes do timbé (Derris sp), ha muito ja
eram conhecidas por suas propriedades inseticidas (ALVES FILHO, 2002).

J& no inicio do século XIX, eram utilizados compostos inorganicos a base
de metais, como cobre, enxofre e mercurio, para combater doencas parasitarias e
fungos em hortalicas na Europa. Além destes, outros compostos a base de arsénico,
selénio e chumbo, que caracterizaram a primeira geracdo de pesticidas quimicos e
gue nédo sédo mais utilizados em funcao de sua elevada toxicidade, foram empregados
até o inicio do século XX para combater pestes em plantas (ALVES FILHO, 2002).

A maioria dos defensivos a base de metais toxicos ndo sao mais utilizados,

tendo em vista sua alta toxicidade para os seres humanos e animais, além de sua
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elevada persisténcia no ambiente. Esses produtos podem contaminar os solos por
mais de cem anos, além de se acumular ao ponto de inibir o crescimento das plantas.
Tracos de alguns destes compostos toxicos ainda sdo encontrados em verduras,
folhas de fumo e outros vegetais cultivados em solos que ha décadas receberam
doses pesadas deste tipo de agrotdxico (ALVES FILHO, 2002).

Na década de 1960, produtos que requeriam a aplicacdo de menores
quantidades por area cultivada e menor toxicidade para os seres humanos e para o
meio ambiente comecaram a surgir, caracterizando a terceira geracao de defensivos
agricolas. A quarta geracao de defensivos inclui produtos desenvolvidos com base na
atuacdo no sistema endoécrino dos insetos, interferindo em seu processo de
crescimento, por exemplo. Como sdo mais especificos e proporcionam uma melhor
degradacdo ambiental, causam riscos menores a saude humana (ALVES FILHO,
2002).

2.1.3 Principais tipos de defensivos

De maneira geral, segundo Silva e Costa, (2012) podemos classificar os

defensivos agricolas como descrito a seguir:

l. Herbicidas — produtos destinados a eliminar ou impedir o
crescimento de ervas daninhas. Podem ser classificados de acordo com: sua
atividade (de contato ou sistémicos), uso (aplicados no solo, pré-emergentes
ou pos-emergentes) e modo de ac¢do sobre 0 mecanismo bioquimico da planta.
Podem ser também segmentados em: herbicidas néo seletivos (que destroem
todas as plantas) e seletivos (aqueles que atacam unicamente a praga,
preservando a lavoura).

I. Inseticidas — sdo produtos a base de substancias quimicas ou
agentes bioldgicos destinados a eliminar insetos. Ha trés grandes familias de
compostos quimicos: 0os organossintéticos, os inorganicos e 0s botanicos ou
bioinseticidas.

Il. Fungicidas — sdo agentes fisicos, quimicos ou biolégicos
destinados a combater os fungos. Também podem eliminar plantas parasiticas
e outros organismos semelhantes.

V. Acaricidas — produtos quimicos destinados a controlar ou eliminar

acaros, especialmente em frutas citricas, como a laranja.
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V. Agentes biolbgicos de controle — organismos vivos que atuam por
meio de uma acéo bioldgica como a de parasitismo ou de competicdo com a
praga.

VI. Defensivos a base de semioquimicos — armadilhas semelhantes
aos feromonios naturais, que emanam pequenas doses de gases capazes de
atrair e capturar insetos. Sao especificos para cada espécie de praga e agem
em concentracdes reduzidas e de baixo impacto ambiental.

VII. Produtos domissanitérios — destinam-se as regides urbanas, com
suas principais categorias de produtos divididas em: inseticidas domésticos,

moluscicidas, rodenticidas e repelentes de insetos.

2.1.4 A importancia e utilizacao dos defensivos agricolas

Na busca por uma melhor produtividade, qualidade do produtor final e
manejo de doencgas da lavoura os produtores devem se ater a todo os cuidados que
envolvem uma plantagdo como nutrientes necessarios para o desenvolvimento
completo da colheita, irrigacdo adequada e etc. Além disso o combate de organismos
bioldgicos nocivos na plantacéo se torna bastante regular.

Segundo a National Reserach Council (2000), pestes ou pragas sao
organismos biolégicos considerados nocivos ao interferir na atividade humana,
competindo por alimentos, disseminando doencas ou prejudicando colheitas,
alimentos e ecossistemas urbanos. Séo classificadas como :

l. Ervas daninhas — plantas que competem por agua, sol e nutrientes com

os cultivos.

Il. Insetos — invertebrados capazes de proliferar em diversos climas.

Il. Organismos patogénicos — categoria que inclui fungos, virus, bactérias
e helmintos.

V. Vertebrados — animais que podem provocar perdas em culturas, como

237 as causadas por roedores.

Diversos mecanismos sao utilizados para o controle destes organismos
biolégicos como a rotacdo de culturas (com o planejamento de cultivos e colheitas
distintas), utilizacdo de predadores naturais (parasitas e microbios), adocdo de
variedades de plantas com resisténcia genética ou tolerancia a pestes, emprego de

produtos quimicos (como os defensivos agricolas).
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As perdas em razao das pestes na agricultura, na auséncia de mecanismos
para seu controle, sdo variaveis em funcdo das flutuacbes de condicdes
agroclimaticas, ecologicas, socioecondmicas e estocasticas. A maioria dos estudos
cientificos situa essas perdas entre 30% e 40% da cultura plantada, com seus maiores
valores ocorrendo nos paises em desenvolvimento (YUDELMAN et al.,1998).

Defensivos agricolas sédo substancias ou misturas de substancias quimicas
utilizadas para prevenir, destruir, repelir ou inibir a ocorréncia ou efeito de organismos
vivos capazes de prejudicar as lavouras agricolas (NATIONAL RESEARCH
COUNCIL, 2000).

2.1.5 Desvantagens do uso de defensivos quimicos

Ja sabemos que defensivos quimicos causam maleficios tanto ao ambiente em
que é aplicado quanto ao agente que faz o manuseio e aplicacao do produto. Miller e
Spoolman (1990), apresentaram a seguir uma série de argumentos desfavoraveis ao

Seu uso:

l. Desenvolvimento de resisténcia genética: a maioria dos
organismos considerados pragas pode desenvolver resisténcia genética a
qualquer substancia toxica, através do processo de selecao natural — pelo
menos 20 espécies de insetos sdo imunes a todos os inseticidas;

Il. Morte de inimigos naturais e a conversao de pragas secundarias
em pragas primarias: a maioria dos agrotoxicos atua como substancia toxica
de largo espectro de acdo, matando nédo apenas 0s organismos considerados
alvo, mas também um grande nimero de predadores naturais parasitas que
estariam mantendo em niveis razoaveis as populacdes consideradas pragas;

Il. Circulo vicioso de agrotoxicos: na medida em que a resisténcia
genética se desenvolve surgem recomendacbes de aplicacbes mais
frequentes, e de doses mais altas, ou ainda s&o sugeridas as trocas por novos
produtos, a fim de se manter o controle sobre as espécies resistentes;

V. Mobilidade dos agrotdéxicos no ambiente: ndo mais do que 10%

dos agrotéxicos aplicados as culturas atingem o organismo alvo;
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V. Amplificagdo bioldégica dos agrotoxicos: concentragbes de
inseticidas organoclorados, lipossoluveis e de lenta degradacdo podem ser
amplificadas biologicamente em milhares e milhdes de vezes na cadeia
alimentar;

VI. Ameacas a vida terrestre: como exemplo, cita-se que, a cada ano
cerca de 20% das colonias de abelhas nos EUA sdo mortas por acao de
agrotoxicos e outra parcela de 15% é danificada;

VII. Ameacas de curto prazo a saude humana pelo uso e fabricacdo
de agrotoxicos: estima-se que 323.000 dentre os 7 milhdes de agricultores
americanos sejam, a cada ano, acometidos por graves doencas decorrentes
da exposicdo a agrotoxicos;

VIILI. Ameacas de longo prazo a satude humana: risco de cancer.

A falta de orientacdo adequada acaba deixando os agricultores menores
numa situacdo de maior exposicdo ao risco. O efeito cronico do uso de agrotoxicos
ocorre principalmente por que existem trés principais vias de absorcdo destes
(dérmica, digestiva e respiratoria), 0 que aumenta a area bioldgica de exposicéo a
estes agentes quimicos. Adicionalmente, alguns pesticidas permanecem
armazenados nos tecidos de organismos vegetais e animais, incluindo o homem,
como é o caso dos agrotdéxicos que usam organoclorados. Tais pesticidas sao
lipossoluveis e tem grande estabilidade, o que os torna geralmente resistentes a
degradacdo biotica ou abiética (JOBIM et al., 2007).

Uma conscientizacdo global da necessidade de reducdo do uso dos
defensivos quimicos vem ocorrendo, diminuindo os danos a saude humana e ao
ambiente. Paralelamente, tecnologias alternativas para o controle de pragas vém se
desenvolvendo e o uso de defensivos biolégicos aumentando (GALINDO et al., 2013).

2.2 DEFENSIVOS BIOLOGICOS

2.2.1 Conceitos

Também chamados de biopesticida, os defensivos bioldégicos segundo

Thakore (2006) que o define como organismos vivos (plantas, animais microscopicos,
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e microrganismos como bactérias, virus e fungos) ou produtos naturais derivados
destes organismos, que sdo usados no controle das pestes.

Os biopesticidas geralmente sédo aplicados como formulados de base
liguida, granulos dispersaveis em agua, po-molhavel ou pastilha. Pode-se encontrar o
mesmo produto formulado das quatro maneiras, e o que vai ditar a escolha sédo os
requisitos da cultura (THAKORE, 2006).

A formulacdo nos biopesticidas tem trés objetivos principais: conferir
estabilidade ao produto durante estocagem e aplicacédo, facilitar aplicagao do produto
e proteger o microrganismo e os cristais das condigbes adversas do ambiente
(ANGELO et al., 2010).

Uma larga vantagem na utilizacdo deste tipo de defensivo agricola em
comparacao com os defensivos quimicos por exemplo estd na reducdo de danos
causados ao meio ambiente e a potencial diminuicdo dos riscos a saude humana
(THAKORE, 2006).

Defensivos biologicos sdo em geral aplicados para o controle ao invés da
erradicacdo das pestes e, por isso estdo sendo cada vez mais exibidos em anuais
cientificos e na imprensa, como alternativas aos defensivos quimicos e como

componente chave do Manejo Integrado de Pragas (MIP) (LENG, 2014).

2.2.2 Historico dos defensivos bioldgicos

Com o desenvolvimento da indastria quimica, iniciado com a Segunda
Revolucao Industrial, ao fim do século XIX, e acentuado durante e apds a Segunda
Guerra Mundial, a industria de defensivos agricolas experimentou um intenso
crescimento. Nesse periodo, foram descobertos, grande parte por empresas
americanas e europeias, especialmente da Alemanha e Suica, novos compostos que
produziram expressivos impactos na agricultura e na saude publica mundial,
caracterizando a segunda geracao de defensivos agricolas (SILVA e COSTA, 2012).

O primeiro caso de sucesso do controle bioldgico classico foi obtido com a
introducé&o, na Califérnia, de Rodolia cardinalis (mulsant), trazida da Australia em 1888
para controlar o “pulgéo” branco, Icerya purchasi maskell, e que em dois anos ja havia
exercido total controle da praga (PARRA, 2002).

Somente no século 20, em meados da década de 40 que o primeiro

defensivo bioldgico foi comercializado nos Estados Unidos, quando o produto
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bacteriano baseado no Bacillus popillae foi introduzido para controle do besouro
japonés. Na década de 50, o primeiro produto com base no Bacillus thuringiensis foi
comercializado na América do Norte para o controle de lagartas em plantacbes e
florestas (HALL; MENN, 1999).

Apés elevacéo dos custos de defensivos agricolas devido a alta dos precos
do petréleo, nos anos 70, reacende-se a possibilidade de difusdo de tecnologias de
base biolégica, alternativas aos quimicos no controle fitossanitario agricola. Além
disso, a auséncia de indicacdes de decréscimos de danos por insetos na cultura
agricola, a despeito do acréscimo de dez vezes no uso de inseticidas quimicos entre
a década de 40 e 70, levou as instituicdes publicas norte-americanas e europeias a
intensificar os esforcos de pesquisa em tecnologias de controle de pragas que
conciliassem os principios ecolégicos do meio ambiente utilizando métodos
biolégicos, tratos culturais e variedades adequadas junto ao controle quimico
(FUTINO; FILHO, 1991).

A partir dai, houve grande avanco na area de controle biologico,
totalizando, entre 1890 e 1975, 176 casos de programas de controle biolégico com
sucesso parcial ou total (PARRA, 2002), aumentando a participacado dos defensivos
biol6gicos no mercado nas ultimas décadas. Entretanto os inseticidas quimicos
continuam dominando o mercado desde a década de 60 e permanecem assim por
apresentarem um grande numero de vantagens, como custo da producdo, maior

abrangéncia de espécies atingidas e facilidade de aplicacao (BISHOP, 1994).

2.2.3 Defensivos Agricolas no Brasil

A constante busca por solucdes contra as ameacas fitossanitarias estimula
as empresas a investirem cada vez mais no controle biolégico. Desde 2000, foram
identificados pelo menos 41 insetos, acaros, fungos, virus e fitoplasmas prejudiciais a
producdo agricola — uma média de trés novas pragas por ano, conforme dados da
Agropec Consultoria. Mesmo com o recente crescimento, o0 mercado de biolégicos
ainda representa menos de 2% do volume dos produtos fitossanitarios aplicados no
Pais. Essa situagdo mudara sobremaneira nos proximos anos (JUNIOR, 2015).

No seu emprego em cultivos extensos, ha de se tomar alguns cuidados
prévios no Brasil. Além da sua enorme extensao territorial, a logistica oferecida carece

de bons modais de transporte. Por sua vez, como a pratica da grande monocultura é
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comum no Pais, cabe uma andlise tecnolégica profunda antes da aplicacdo dos
defensivos bioldgicos. Classificados de acordo com os graus de toxicidade e
periculosidade ambiental, eles apresentam mecanismos de acao préprios e podem
ser oriundos de extratos vegetais, micro-organismos (fungos, bactérias, virus) ou
macrorganismos (insetos) (AGROANALYSIS, 2016).

Figura 3- Registros de produtos junto ao mapa

REGISTROS DE PRODUTOS BIOLOGICOS JUNTO AO MAPA

Fonte: (AGROANALYSIS, 2016).

2.2.3 Menor custo de pesquisa e desenvolvimento

No horizonte de dez anos, no desenvolvimento e no lancamento, sao
gastos US$ 250 milhdes para uma nova molécula quimica e US$ 120 milhdes para
um produto geneticamente modificado. Para um biodefensivo, o valor despendido
varia de US$ 2 milhdes a US$ 10 milhdes, em tempo menor (JUNIOR, 2015).

Ainda segundo Junior (2015), este custo mais baixo é de fato uma
vantagem, mas sera transitorio, pois terd uma modificacdo significativa a médio e
longo prazos, com o crescimento e a profissionalizacdo desse mercado. Com baixa
toxicidade, menor periculosidade e pouca exposi¢cdo para o aplicador, os defensivos
biologicos sdo indicados em complemento ao uso de defensivos agricolas quimicos:
sdo uma ferramenta importante para o manejo fitossanitario na agricultura.

No Brasil, 63 empresas detém registro de agentes gque atuam no controle
de pragas, sejam macrorganismos (insetos e acaros) ou microrganismos (virus,
fungos e bactérias), além de produtos para combater doencas. Ao todo, representam
1,7% das formuladoras de biolégicos no mundo, segundo dados levantados pela
ABCBIo. Os Estados Unidos possuem 50,4% da fatia mundial desse mercado e 41%
das patentes dos produtos (AGROANALYSIS, 2016).
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Nos ultimos anos, o Brasil ocupou o posto de maior mercado de pesticidas
do mundo, e, na mesma tendéncia, observamos o mercado de controle biologico
também crescendo, mas a niveis superiores em relacdo aos defensivos quimicos, em

média 16% ao ano.

2.2.4 Panorama atual e perspectivas

Entre 2011 e 2014, o mercado mundial de produtos biolégicos destinados
a agricultura teve crescimento médio de 15,3% ao ano, segundo levantamento feito
pela CPL Business Consultants. No Brasil, a expectativa € manter essa curva
ascendente com espago para um incremento ainda maior, de até 20% ao ano, como
observado nas vendas de biofungicidas em 2015. Mas, se por um lado, ha demanda
por essa tecnologia no campo, por outro, faltam produtos para atender o mercado em
larga escala. (AGROANALYSIS, 2016)

A industria agrobiolégica movimenta anualmente em torno de US$ 2,3
bilhdes em vendas em todo o mundo. As solu¢cdes microbianas, na area da industria
agrobioldgica, derivam de varios microrganismos naturais: as bactérias, os virus e 0s
fungos, que protegem as colheitas contra pragas e doencas e aumentam a
produtividade agricola. Hoje, o uso de virus, bactérias e parasitoides representa uma
fatia ainda pequena, de 1% a 2%, do mercado brasileiro, dominado em larga escala
pelos agroquimicos. Na Europa, eles ja representam entre 14% e 16% e, nos Estados
Unidos, 6% (AGROANALYSIS, 2016).

O Governo demonstra estar convencido e interessado em fomentar esse
tipo de produto. As pesquisas de mercado apontam que, até 2020, os biologicos
representardo 10% dos produtos registrados e 15% do faturamento do mercado no
Brasil. Além de terem ciclos de desenvolvimento mais rapidos do que outras inovacdes
agricolas e uma aplicacdo geografica e agricola mais ampla, as solucdes bioldgicas
sdo sustentaveis e rentaveis, ja que a intencdo é aumentar a colheita com um

investimento menor.
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2.3 METODOS DE SECAGEM

Se tratando de principios ativos extraidos dos produtos de origem vegetal,
0 processo de secagem mostra-se de fundamental importancia para um produto final
competitivo e de qualidade. A producdo de extratos secos € uma alternativa
tecnologicamente viavel por proporcionar producdo em larga escala de produtos mais
concentrados, com maior estabilidade quimica, fisica e microbiol6gica e com uma
maior facilidade de padronizacdo dos compostos ativos (SILVA et al., 2012). Dada a
importancia do processo de secagem, apresentaremos a seguir, as principais técnicas

de secagem e suas caracteristicas principais.

2.3.1 Secador de leito de jorro

O leito de jorro é formado pela penetracdo de um jato de fluido através de
um leito de particulas soélidas, com tamanhos superiores as utilizadas no leito
fluidizado. No leito de jorro convencional, estas particulas estdo contidas em uma
coluna cilindrica de base tronco-conica, em cuja extremidade inferior fica localizado o
orificio de entrada do fluido no leito. Este fluido € usualmente um géas, sendo que na
pratica utiliza-se com mais frequéncia o ar (CHRIST, 2006).

O equipamento € constituido basicamente por uma coluna cilindrica
acoplada a uma base cbnica, onde ar € inserido na parte inferior vertical do secador,
através de uma Unica entrada reduzida em relacdo ao didmetro do leito (MATHUR;
EPSTEIN, 1974).

O inicio da circulacéo dos sélidos, que caracteriza o leito de jorro, acontece
guando a vazao de ar torna-se suficiente para arrastar pneumaticamente as particulas
para cima do nivel do leito através de uma regido de menor porosidade. Nas condicdes
de jorro, as particulas atingem o topo do leito com velocidade necessaria para
desenvolver uma fonte. Nesta regido, as particulas sdo desaceleradas até atingir a
velocidade terminal e, passado este ponto, as particulas mudam de direcéo,
retornando a superficie do anulo. A fonte € caracterizada pela aglomeracao e colisao
de solidos e as trajetorias descendentes das particulas aproximam-se a uma curva
parabdlica (CHRIST, 2006).
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O uso desta técnica esta limitado pela dificuldade em processar sélidos que
tendem a aglomerar-se. Além disso, em leitos de jorros com particulas inertes usados
para secar suspensdes, ha um aumento gradual da retencéo do produto no leito, que

por sua vez reduz o desempenho da secagem (REYES et al., 1998).

2.3.2 Liofilizacao

A liofilizacdo é um processo que consiste de trés etapas. A primeira etapa
€ 0 congelamento do produto, de modo que a agua presente no material seja
convertida em gelo. Na segunda etapa, o gelo formado durante o congelamento é
removido do material pela conversao direta do estado sélido para vapor num processo
denominado sublimacgéo. No terceiro passo, a agua que ainda permanece ligada
fortemente aos solutos, denominada &gua adsorvida, é convertida em vapor e
removida do produto, num processo chamado dessorcédo (JALES, 1999). Para isto faz-
Se necessario que a zona da temperatura de sublimacédo seja abaixo do ponto triplo
(num gréafico de pressdo versus temperatura, € o ponto onde ha a coexisténcia das
trés fases - sdlida, liquida e vapor) (SILVA, 2012).

O congelamento € a principal etapa, deste processo, pois dela depende o
desempenho global da liofilizacdo devido a forma dos poros; a distribuicdo do tamanho
dos poros; da conexdo entre as redes de poros da camada seca formada pela
sublimacéo da 4gua ou da substancia aquosa congelada durante a secagem primaria;
a dependéncia do processo de liofilizacdo com os cristais de gelo formados durante o
estagio de congelamento, tendo influéncia, também, na consisténcia do produto final,
cor e retencao de aroma (BOSS, 2004).

Este método de desidratacdo tem como objetivo preservar a qualidade do
produto. Neste processo, a rapida transicdo das fases minimiza varias reacdes de
degradacdo que ocorrem durante a secagem como a reacao de Maillard, desnaturacao

de proteinas e reagfes enzimaticas (BOSS, 2004).

2.3.3 Evaporacao Rotativa

O evaporador rotativo € um equipamento em que Se consegue concentrar
0 extrato por evaporacao de solvente, onde a solucdo a concentrar € continuamente
agitada por rotagcdo imposta pelo motor e os vapores de solvente libertados sao

condensados, passando em seguida o condensado a baldo no qual o solvente podera
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ser recuperado. Geralmente, séo utilizados pequenos volumes de extratos, a
temperaturas entre 30 e 40°C (SILVA, 2012).

Atualmente, tambores rotativos integram o grupo dos equipamentos mais
utilizados mundialmente pelas industrias. Tém sido empregados com sucesso por
inUmeras décadas em diversas operagfes industriais, tais como secagem, calcinacao,
mistura, granulacao, resfriamento e aquecimento (DING et al.,, 2001; SONG et al.,
2003). Nas operacdes de secagem, conhecido como secador rotativo, possui vasta
aplicacdo nas industrias farmacéuticas, de fertilizantes, de cimento e acucar (KELLY,
1995).

2.4 SPRAY DRYER

A secagem por atomizacao envolve a atomizacao e secagem (formacao de
particulas) de solucdes aquosas ou organicas para produzir material sélido em uma
Gnica unidade de operacédo usando ar quente ou gas inerte. A aparéncia, propriedade
de fluxo, compressibilidade, volume, densidade, dispersibilidade, solubilidade, valor
nutricional e estabilidade de armazenamento da pulverizacdo dos pds secos
dependem da natureza do material e dos parametros da secagem por pulverizacao.
Esta tecnologia é amplamente utilizada em varios setores industriais, incluindo
alimentos, produtos farmacéuticos, biotecnologia e industrias quimicas. Muitos
materiais bioldgicos e termicamente sensiveis, tais como leite, sucos e polpas de
frutas, extratos de ervas, enzimas, 6leos essenciais, aroma compostos e varias drogas
farmacéuticas foram secas por este processo (FILKOVA et al., 2006).

No processamento de frutas e vegetais, a secagem por pulverizacdo €&
geralmente adequada para a producao de pos a partir do sumo de frutas e vegetais ou
concentrados (JAYASUNDERA et al., 2010).

A aplicacao generalizada da tecnologia de secagem por pulverizagéo ocorre
devido as vantagens inerentes. Algumas das vantagens desta tecnologia estao
listadas abaixo:

I) A secagem é instantanea e produz particulas mais ou menos uniformes e
esféricas de nano escala para tamanhos de escala de micron com algum maior

controle sobre o tamanho e morfologia;
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i) Pode ser facilmente ampliado. As taxas de alimentacéo podem variar de
alguns quilos por hora para mais de 100 toneladas por hora;

iii) O processo real de secagem por pulverizacdo € muito rapido, com a
maior parte evaporacao ocorrendo em menos de alguns segundos. Portanto, a térmica
degradacdo, desnaturagcédo e perda dos nutrientes sdo minimos. Faz a secagem de
materiais sensiveis ao calor € possivel com a maxima retencdo dos constituintes
ativos;

iv) A operacao é continua e adaptavel ao controle automatico total,

v) Vérios projetos dos secadores de pulverizagdo estdo disponiveis para
atender varios produtos especificacoes;

vi) Solucdes, lamas, pastas, géis, suspensdes e até derretimentos podem
ser pulverizados seco;

vii) O controle sobre o tamanho das particulas, densidade aparente e grau
de cristalinidade é alcancavel em maior medida;

viii) E razoavelmente econdmico, por exemplo, é 4 a 7 vezes mais
econdmico em comparacao com a liofilizacdo (CHAVEZ e LEDEBOER, 2007).

O inicio do processo se d4, quando com auxilio de uma bomba peristéltica
0 extrato € bombeado até o atomizador. Uma vez no processo de atomizacao, o liquido
se dispbe no formato de goticulas com grande area superficial. Ainda durante o
processo de atomizacgao, se inicia o processo de secagem, quando a gota do material
entra em contato com o gas de secagem, que geralmente é o ar atmosférico a uma
elevada temperatura. A grande area superficial das goticulas formadas permite uma
maior transferéncia de calor entre as particulas e o ar de secagem o0 que promove a
evaporacao do solvente em questdo de segundos na camara de secagem. Ja no
compartimento denominado ciclone o extrato seco € entdo separado do gas
circundante, por meio da forca centrifuga criada pelo ajuste do ar a rapidos
movimentos rotacionais. Em seguida o extrato seco deixa o ciclone e se deposita no
frasco coletor enquanto que o ar de secagem €, em geral, filtrado e lancado na
atmosfera por um sistema exaustor. De uma maneira simplificada, o processo de
secagem de extratos vegetais, assim como de outros produtos, por spray dryer
consiste da etapa de atomizacédo do liquido, desidratacdo ou evaporagédo do solvente
e coleta do p6. (AMERI; MAA, 2006; BOHR et al., 2014; CAL; SOLLOHUB, 2010).

Ao trabalhar com secagem de extratos vegetais via spray dryer, algumas

caracteristicas devem ser levadas em consideragéo. Esses extratos sdo geralmente
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ricos em acucares e resinas, 0o que favorece o processo de adesdo nas particulas
secas. Entende- se por adesédo a tendéncia de alguns materiais se aglomerar e/ou
aderir pelo contato superficial, sendo muitas vezes associado a degradacao térmica,
baixo rendimento do produto e problemas na operagdo dos secadores (REGINA,
2003).

Além da perda da qualidade do produto, adesividade do material durante a
secagem é geralmente responsavel pela aglomeracéo das particulas inertes no interior
do secador e, também, pelo acumulo de material no interior do sistema de secagem.
Esses fatores, muitas vezes podem alterar a fluidodindmica dos secadores,
especialmente aqueles com regimes fluidodindmicos ativos (KUDRA,2002).

Na preparacdo de extratos secos, a adicdo de agentes carreadores a
solugdo extrativa melhora a eficiéncia da secagem. Sua presenca revela-se

indispensavel na maior parte dos produtos desenvolvidos.

2.4.1 Caracteristicas Fisicas de P6s Secos

As caracteristicas fisicas dos pés secos por pulverizacédo, tais como a forma
das particulas e tamanho, densidade a granel e natureza cristalina / amorfa tém
impacto importante sobre qualidade do produto. Essas caracteristicas fisicas regulam
a facilidade ou dificuldade de manuseio, transporte e reconstituicdo do p6. Um bom
grau de o controle sobre estas caracteristicas do pé pode ser alcancado ajustando o
formulacdo das condi¢des de alimentacdo e operacdo do secador por pulverizacao
(HAQUE et al.,2015).

Cada uma das etapas assim como as condicdes sob as quais elas séo
conduzidas, influencia as caracteristicas dos produtos secos obtidos por spray dryer.
Dentre as variaveis do processo que exercem influéncia e podem ser controladas a
fim de se obter pés com caracteristicas fisico-quimicas desejaveis podemos citar o tipo
e diametro do bico aspersor, velocidade ou vazao de alimentacao do extrato, vazao do
ar de secagem, vazao do ar comprimido e a temperatura de entrada do ar de secagem
(CAL; SOLLOHUB, 2010).

As propriedades do extrato seco obtido por spray dryer relacionam-se
também com as caracteristicas do material de entrada (extrato fluido) como
viscosidade, tensdo superficial, teor de solidos, uso e escolha do adjuvante de
secagem (OLIVEIRA; PETROVICK, 2010; ROSA; TSUKADA; FREITAS, (200-).
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2.5 NIM (Azadirachta a. juss. melicae)

O Nim, de nome cientifico Azadirachta indica a. juss. (meliacae), é
conhecido ha séculos, principalmente na india, por sua a¢&o medicinal e, nas Gltimas
décadas seu estudo tem se difundindo devido as substancias inseticidas presentes
nas folhas e frutos. Dentre os mais de 40 terpendides ja identificados na planta que
possuem acgao contra insetos, a azadiractina é o mais eficiente. (IAPAR, 2008).

Os compostos bioativos de Nim sdo utilizados na forma de pos, extratos
aquosos, Oleos e pasta e formulacdes ricas em azadiractina. Produtos a base de Nim
tém sido aplicados em culturas, por meio de polvilhamento do pé de sementes e
folhas, para controle de pragas como lagartas e mediante pulverizacdo de extratos
aquosos ou de solugdes de 6leo emulsionavel para controle de insetos e outras pragas
foliares (MOSSINI; KEMMELMEIER, 2005).

Os efeitos de produtos a base de Nim sdo bem conhecidos no controle de
insetos, porém, podem também agir negativamente sobre outros organismos como
nematdides, moluscos, crustaceos, virus de plantas e fungos. O 6leo de Nim afeta o
crescimento e a esporulacédo de M. anisopliae, B. bassiana e Paecilomyces farinosus,
porém ndo afeta a viabilidade dos conidios destes fungos. (MOSSINI;
KEMMELMEIER, 2005).

Todas as partes desta arvore tropical contém compostos amargos (VAN
DER NAT et al, 1991; CHAWLA et al, 1995) que freqientemente tém um efeito
antinutritivo e podem interferir nos processos hormonais em insetos
(SCHMUTTERER, 1990; ASCHER, 1993). Extratos ou partes brutas desta planta sao
freqientemente misturadas com sementes como milho, gréos, arroz e feijdo no
armazenamento para proteger essas sementes contra insetos.

Além do controle de insetos, produtos a base de Nim podem também
influenciar outros organismos como 0s nematbdides (uma das pragas mais
devastadoras na agricultura), caramujos (especialmente Biomphalaria glabrata,
auxiliando no controle da esquistossomose), crustaceos (que prejudicam culturas de
arroz por utilizarem as mesmas fontes de nitrogénio), viroses de plantas e fungos. Por
outro lado, a planta contém compostos que podem produzir um acréscimo na
producdo de certas espécies benéficas a agricultura. Bons exemplos disso séo

aumentos em cerca de 25% na producédo de minhocas (Eisenia foetida) utilizadas no
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melhoramento de solos e de compostos que parecem ser benignos para aranhas,
borboletas, abelhas que polinizam plantacdes e arvores, joaninhas que consomem
pulgbes, e vespas que atuam como parasitas em varias pestes agricolas (PLANTA,
2005).

Segundo Mamprim et al. (2011), produtos a base de Nim tém sido aplicados
em culturas, por meio de polvilhamento do p6é de sementes e folhas, para controle de
pragas como a lagarta e mediante pulverizacdo de extratos aquosos ou de solucdes
de 6leo emulsionavel para controle de insetos e outras pragas foliares. A incorporacao
de folhas, frescas ou secas, no solo tem reduzido a populagédo de nematoides, sendo
gue a acao do produto aumenta a medida que vai se decompondo. Cultivos de tomate,
berinjela, repolho e couve-flor conduzidos em plantio intercalado com Nim tém
demonstrado reducao nas infestagées por nematoides.

Trés formulagcBes basicas tém sido preconizadas para uso no manejo de
pragas: extrato aquoso, 6leo da semente e p6 da semente, sendo as solucdes
aguosas empregadas na pulverizacdo de culturas no campo e as formulacdes em 6leo
ou pé na preservacdo de grados estocados. Estudos comparando a eficacia de
produtos a base de Nim em relacdo ao praguicida hexacloro benzeno (BHC)
demonstraram superioridade significativa na reducédo da oviposicdo, eclosao e do
desenvolvimento larvar em Caryedon serratus olivier (MOSSINI, 2006).

O presente trabalho teve por finalidade, a secagem do extrato aquoso
de Nim, que é utilizado como defensivo agricola para a obten¢édo de um produto final
na forma de pé. Testes fisico-quimicos foram aplicados ao produto final, tais testes
tinham o intuito de que verificar se 0 mesmo obteve os parametros necessarios para
comercializacao do produto como: tempo de prateleira, estocagem, volume ocupado,

transporte, entre outros.

2.6 MICROENCAPSULACAO

7

A microencapsulacdo € um processo de empacotamento de materiais
sélidos, liquidos ou gasosos em capsulas, na faixa micrométrica, as quais podem
liberar o contetido de forma controlada sob condi¢bes especificas. E descrita como
uma técnica em que um composto ativo € encapsulado por um polimero a fim de
melhorar a sua estabilidade e também para facilitar sua manipulacéo. Trata-se de uma

tecnologia que tem sido empregada com éxito na industria de cosméticos,
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farmacéutica, alimenticia e quimica. Varias técnicas podem ser empregadas na
elaboracdo de microcapsulas, tais como: spray dryer, spray cooling, coacervacao,
extrusdo, extrusdo centrifuga, recobrimento em leito fluidizado, lipossomas e
complexacao por inclusédo. A transformacédo de um material em microcdpsulas tem
solucionado limitagdes no emprego de ingredientes alimenticios, visto que pode
suprimir ou atenuar flavors indesejaveis, reduzir a volatilidade e a reatividade e
aumentar a estabilidade destes em condicbes ambientais adversas, como na
presenca de luz, oxigénio e pH extremos (GHARSALLAOUI et al., 2007; FAVARO-
TRINDADE, PINHO e ROCHA, 2008).

Tal tecnologia tem sido vastamente utilizada em diversas inddstrias, como
na agricola, alimentar, de produtos domésticos, médica, grafica e cosmética. Na
industria farmacéutica, as aplicacfes sdo muito variadas: mascaramento de sabores
ou odores, conversao de liquidos em soélidos, protecdo em relacdo aos agentes
atmosféricos (umidade, luz, calor e/ou oxidacao), reducéo ou eliminacao da irritacdo
gastrica ou efeitos secundarios provocados por alguns farmacos, reducdo da
volatilidade, administracdo de farmacos incompativeis, melhoramento das
caracteristicas de escoamento de pos, facilitacdo do manuseio de substancias toxicas,
auxilio a dispersao de substancias insolUveis em dgua em meios aquosos e producao
de formas farmacéuticas de liberacdo controlada, sustentada e vetorizada (KAS,
ONER, 2000).

Ha uma tendéncia mundial que aponta para a necessidade de que o0s
alimentos ndo sejam mais somente vistos como uma fonte de nutrientes com apelo
sensorial, mas também como fonte de bem-estar e de salde para os individuos. Esta
mudanca de perspectiva requer mudancas de paradigma no desenvolvimento de
novos produtos, observando-se a necessidade do controle da bioacessibilidade de
determinados componentes dos alimentos. Esta abordagem se tornou ainda mais
relevante a partir das correlacbes entre genética, alimentacdo e saude. A
microencapsulacao tem sido uma técnica efetiva para se alcancar tais objetivos, onde
0 componente ativo fica protegido em uma microcapsula e pode ser liberado sob
condi¢Oes controladas. No caso particular da microencapsulacéo de extratos vegetais
pelo processo de spray dryer, o elevado teor de agUcares das matrizes pode levar a
obtencdo de produtos com elevada viscosidade e higroscopicidade, diminuindo o
rendimento do processo (BHANDARI, DATTA e HOWES, 1997).
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7

A solucdo mais comum para reduzir esta dificuldade é a adicao de
formulacbes com agentes carreadores ou incapsulantes antes de atomizacao para
facilitar o processo de secagem, o transporte e o armazenamento do po obtido
(TONON et al., 2008).

2.7 AGENTES CARREADORES

A microencapsulacéo por spray dryer passa pelo processo onde pequenas
gotas do material ou mesmo particulas sdo recobertas com um filme protetor de
espessura fina (material de parede ou agente encapsulante). Agentes encapsulantes
que possuem elevada massa molar sdo Uteis para aumentar a temperatura de
transicao vitrea dos produtos, visando evitar possiveis problemas que poderiam vir a
ser causados pela viscosidade, como a retencdo do material nas paredes da camara
de secagem (TONON et al., 2010). Dentre os materiais recobertos pelos agentes
carreadores estdo também as moléculas de carboidratos, ocorrendo assim a inibicéo
ou reducdo da acao indesejavel dessas substancias durante o processo de secagem
(SHEU e ROSENBERG, 1998).

Para a escolha de um bom agente encapsulante, ou seja, aquele que
corresponde as funcdes de recobrimento como desejadas deve obter boas
propriedades emulsificantes, formar facilmente a pelicula envolvente; ter baixa
viscosidade em altas concentracdes de sélidos; apresentar baixa higroscopicidade;
ser de facil reconstituicdo do componente microencapsulado, ser econdmico, de sabor
leve e de facil obtencdo. Na maioria das vezes, um mesmo encapsulante ndo engloba
todas essas propriedades, usando-se entdo combinacdes desses para a obtencao dos
resultados desejados (NOGUEIRA, 2003).

Uma escolha adequada de um agente carreador para secagem por spray
dryer é muito importante para a eficiéncia do processo de microencapsulagédo. Os
agentes mais utilizados sdo goma arabica, amidos hidrolisados (maltodextrinas),
amidos modificados entre outros. Alguns fatores como custo, disponibilidade e
qualidade podem restringir o uso da goma arébica para fins de microencapsulagéo,
porém € um agente com melhor estabilidade e eficiéncia de recobrimento. Uma area

de pesquisa de interesse crescente € o desenvolvimento de polimeros de baixo custo
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ou de misturas de polimeros, que possam encapsular materiais com igual ou maior
eficiéncia que a goma arabica (KANAKDANDE, BHOSALE e SINGHAL, 2007).

E possivel observar que quando o objetivo do processo é ter maior
preservacdo de compostos especificos, além de uma elevada eficiéncia de secagem,
recomenda-se avaliar outros agentes e selecionar aquele que responde melhor as
especificacdes do produto.

Para o presente trabalho, o agente carreador adotado no processo de
secagem foi a silica pirogénica hidrofilica. A escolha foi devido as caracteristicas que
tal encapsulate confere ao produto final, tais como, o baixo custo, encapsulamento de
compostos volateis, reducdo de entupimentos e adesédo do produto na parede do
equipamento, reducédo da formacéo de carocos e a cristalizacdo, ao mesmo tempo,
facilidade da fluidez e estabilidade de armazenamento, além de ser transparente,
nao modificando assim o produto final (SOUZA; OLIVEIRA. 2006), (LOCH-
NECKEL et al., 2018).

Di6oxido de silicio coloidal

O dioxido de silicio (SiO2) coloidal € um material que apresenta em sua
estrutura um tamanho de particula pequeno e uma grande area de superficie
especifica. Tais caracteristicas sdo amplamente utilizadas para atingir melhores
valores em propriedades de fluxo de pds em Varios processos como compressao e
enchimento de capsulas (ROWE; SHESKEY; QUINN, 2009). A aplicacdo dessa
substancia vem sido amplamente empregada por apresentar varias caracteristicas
que melhoram a qualidade do produto final, tais como: inércia quimica, inocuidade,
estabilidade térmica, e seguranca, propriedades necessarias de um legitimo
excipiente farmacéutico (SOUZA; OLIVEIRA, 2006).

E considerado um dos mais importantes carreadores (adjuvantes), esta
posicdo se da devido a presenca de grupos silandis superficiais; tais grupos podem
ser capazes de formar ligagdes de hidrogénio com moléculas do farmaco, o que causa
uma dissolucao mais rapida do mesmo melhorando a molhabilidade das particulas do
produto final. Varios graus de particulas de silica com diferentes propriedades, tais
como tamanho de particula, grau de hidrofilia e hidrofobicidade, e estrutura de poros,
estédo disponiveis para ambos os tipos. O Aerosil ® 200 é uma forma hidrofilica nao
porosa de silica. (WATANABE et al., 2002).
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Investigando os efeitos de diferentes métodos de secagem e com emprego
de diversos agentes carreadores de secagem Cortés-Rojas et al. (2012), verificou o
desempenho e propriedades fisico-quimicas de extratos de Bidens pilosa. Os agentes
carreadores utilizados em sua pesquisa foram dioxido de silicio coloidal (Aerosil®), B-
ciclodextrina, maltodextrina e celulose microcristalina. A composicdo de secagem
contendo Aerosil mostrou melhores propriedades de fluxo em comparacdo com as
outras composicoes.

Podemos observar na literatura uma gama de pesquisas que utilizam o
diéxido de silicio como agente carreador na secagem de extratos vegetais. Em
trabalho intitulado “Preparacdo e avaliacdo de dispersdes solidas de glicéridos
glibenclamida-poliglicolisada com diéxido de silicio pela técnica de spray drying”,
Chauhan et al. (2005) utilizou o diéxido de silica em sua secagem. Bem como
Fernandes (2013), em sua tese sobre “Padronizacdo e avaliagcéo bioldgica de extratos
secos de Psidium guajava L. obtidos por spray drying”, faz uso do mesmo.

Embora este tipo de adjuvante de secagem tenha sido sugerido para
produzir extratos secos de planta através do spray dryer, a sele¢do das condi¢Bes de
operacao do secador e a concentracdo de adjuvante para a produc¢éo de p6s ndo pode
ser transferida diretamente de outros sistemas de planta/adjuvante (GALLO et al.,
2011).

O carreador dioxido de silicio coloidal, Aerosil ® 200 (Degussa Brasil Ltda)
(é amplamente usado em produtos farmacéuticos tépicos e orais devido a sua
auséncia de toxicidade. Entretanto, é necessario cuidado ao manipula-lo. Por ser um
po fino, sua inalacdo pode causar irritacdo no trato respiratorio (ROWE; SHESKEY;
OWEN, 2006).

2.8 PARAMETROS FiSICO-QUIMICOS

Para a caracterizagcdo e controle de qualidade do material seco foram
utilizados os seguintes parametros: determinacdo da atividade de agua, teor de
umidade, molhabilidade, densidades (bulk, tapped e de particulas), solubilidade,
porosidade e analise da granulometria dos pos.

Os pos produzidos por spray dryer reinem padrdes elevados de qualidade
com respeito a granulometria do produto, umidade final, homogeneidade, densidade

e forma, sendo que estas caracteristicas podem ser alteradas por modificacées nos
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parametros do processo. O po obtido por esta tecnologia € particularmente apreciado
devido a alta fluidez, sendo que esta propriedade pode ser atribuida a forma esférica
das particulas obtidas (REMILI et al., 1994).

As caracteristicas fisicas de p6s secos por pulverizagéo, tais como forma e
tamanho de particulas, densidade bulk e natureza cristalina / amorfa, tm um impacto
importante na qualidade do produto. Essas caracteristicas fisicas regulam a facilidade
ou dificuldade de manuseio, transporte e reconstituicdo do p6. Um bom grau de
controle sobre estas caracteristicas do p6 podem ser adquiridos sob ajuste de sua
formulacdo, da alimentacdo e das condi¢cdes de funcionamento do secador por
pulverizacdo (HAQUE et al., 2015).

2.8.1 Atividade de agua

A guantidade de agua livre que ndo se encontra comprometida com as
moléculas constituintes do produto, esta disponivel para as reacdes fisicas, quimicas
e biolégicas (WELTI e VERGARA, 1997), tornando-se o principal responsavel pela
deterioracdo do mesmo. A &gua ligada interage diretamente com as moléculas
constituintes n&o podendo ser removida ou utilizada para qualquer tipo de reacdo. No
caso de um substrato que apresente baixa atividade de agua, h& interrupcédo do
metabolismo dos microrganismos presentes, inibindo o seu desenvolvimento ou
reproducao.

A agua presente nos produtos pode apresentar-se na forma de molécula
livre ou ligada ao substrato. A atividade de agua (Aw) € uma medida qualitativa que
possibilita avaliar a disponibilidade de agua livre que é suscetivel a diversas reacoes,
ao passo que o teor de umidade é uma medida meramente quantitativa, medindo o
percentual em peso, de toda agua presente no alimento, tanto livre quanto ligada
(SCOTT, 1957).

Os valores obtidos com os testes para atividade de agua dos produtos,
indicam seguramente o contetdo de agua livre do mesmo, sendo esta entdo, a Unica
porcdo de agua utilizada por microrganismos. Geralmente bactérias sdo mais
exigentes quanto a disponibilidade de agua livre, seguidas por bolores e leveduras,
de maneira que, dentre os ultimos citados existem algumas espécies que se
destacam pela elevada tolerancia a baixos valores para tal propriedade. A

possibilidade de proliferagcédo microbiana se da de maneira muito mais dificil naqueles
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produtos que apresentam Aw abaixo de 0,60, embora isso n&o signifique a
destruicdo dos microrganismos (HOFFMANN, 2001).

A obtencéo dos valores para atividade de agua de um produto atomizado é
uma importante propriedade a ser observada, tendo em vista que esta pode afetar de
maneira significativa no tempo de prateleira do pd produzido. Em seu estudo
analisando as propriedades fisico-quimicas de preparac6es farmacéuticas e como sao
afetadas pelo método de secagem e agentes carreadores, Cortés-Rojas et al., (2012)
obteve valores entre 0,1928 + 0,0157 e 0,3187 +0,0050. Sampaio (2012), em seu
intitulado "Desenvolvimento e caracterizagdo tecnoldgica de microparticulas de
Arrabidaes chica (h & B) Verl. Obtidas por spray dryer”, obteve valores de 0,1904+
0,016.

2.8.2 Teor de Umidade

O conteudo de umidade € a proporcdo em massa entre a quantidade de
agua presente no material e a quantidade de sélido, podendo ser baseado na massa
contendo ou ndo agua. Teor de umidade é um dos mais importantes e mais avaliados
indices em produtos organicos. E de grande importancia econdmica por refletir o teor
de sdlidos de um produto e sua perecibilidade. Umidade fora das recomendacdes
técnicas resulta em grandes perdas na estabilidade quimica, na deterioracédo
microbiolégica e na qualidade geral (ROSSI, 2013).

Em um sistema de secagem por pulverizagcdo, o teor em &gua na
alimentacdo tem efeito na umidade final do p6 produzido. A adicdo de agente
carreador antes de passar pelo processo de secagem por aspersdo aumenta o teor
de sélidos totais e reduz a quantidade de agua para evaporacado, assim, diminui o
conteudo de umidade do pé produzido. Isto significa que pés com conteldo de
umidade menores podem ser obtidos com o aumento das porcentagens de
encapsulantes adicionadas. No entanto, se essas percentagens forem muito
elevadas, o p6 produzido tera uma qualidade inferior, pois 0s nutrientes seriam
diluidos (QUEK et al., 2007).

Os valores de umidade relativa tém interferéncia direta nos valores para
atividade de agua final do alimento. Se o alimento armazenado possuir baixa Aw em
ambiente com alta umidade relativa, a atividade de agua do alimento aumentara,

podendo sofrer deterioragéo por microrganismos (HOFFMANN, 2001).
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Segundo Souza (2003), em sua dissertagdo a respeito do “Estudo
comparativo da produgéo de extrato seco de Bauhinia forficata Link pelos processos
de spray dryer e leito de jorro”, o limite maximo preconizados em relacdo a umidade
para matérias primas vegetais € de 8 a 14%.

Analogamente ao alimento, a umidade presente nas amostras secas do
extrato vegetal, interferem diretamente nos valores de Aw das mesmas. Sendo assim,
baixos valores para umidade relativa sdo desejaveis para uma melhor qualidade do
produto final.

Gallo et al. (2011) em seu trabalho “Influéncia das condi¢cdes de operagao
de secagem por pulverizacdo em propriedades fisicas de extrato em p6 de Rhamnus
purshiana (cascara sagrada)”, apresenta valores para umidade do produto seco entre
2,41 +£0,08 € 4,72 + 0,28 %.

O uso de temperaturas mais altas implica em uma maior diferenca de
temperaturas entre o produto atomizado e o ar de secagem, acarretando uma maior
transferéncia de calor e, consequentemente, uma maior evaporacdo de agua do
produto, resultando em umidades mais baixas (TONON, 2009).

Analisando a influéncia das condigcbes do processo nas caracteristicas
fisico-quimicas do cumaru (Amburana cearensis) secas via pulverizacdo, Araruna et
al. (2013), em seus experimentos encontraram valores entre 3,72 e 5,85%. Ja Venil
et al. (2016), em seu estudo sobre o pigmento denominado flexirrubina a uma
temperatura de entrada de 140°C obteve o valor de 5,3% equanto para uma
temperatura de entrada de 160°C esse valor diminuiu para 3,5%.

2.8.3 Molhabilidade

A molhabilidade é definida como a tendéncia de um fluido em espalhar-se
ou aderir sobre uma superficie sélida na presenca de um outro fluido imiscivel. Sendo
assim, a molhabilidade reflete a afinidade relativa entre a superficie e as duas fases
fluidas imisciveis (SANTOS, 2003).

O teste de molhabilidade é utilizado pela indistria Beddow (1980). E um
ensaio simples que fornece um parametro de tempo necessario para que o produto
em po seja absorvido pelo liquido.

Num sentido mais amplo, a interagéo que ocorre entre um sélido e dois ou

mais fluidos é chamada de molhabilidade. O efeito desta propriedade pode ser
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observado no espalhamento espontdneo de uma gota sobre uma superficie, na
penetracdo de um liquido num meio poroso ou no deslocamento imiscivel de um fluido
por outro. E o resultado das interagcdes intermoleculares existentes entre ambos 0s
fluidos (por exemplo, liquido e seu proprio vapor) e o substrato sélido, e deste modo,
pode ajudar a caracterizar superficies e determinar informacdes sobre a interacédo
fluido-sélido (WOLF, 2006).

A molhabilidade do produto é de suma importancia no processamento de
alimentos e uma propriedade determinante na qualidade de produtos instantaneos.
Quando falamos sobre a instantaneidade de produtos, sabemos que quanto menor o
tempo cronometrado para que o mesmo se dissolva melhor sera a qualidade do
produto neste quesito.

Como o p6 do extrato de Nim em uso devera ser dissolvido novamente em
agua antes de sua aplicacao, devemos obter um produto que apresente um alto valor
para dissolucdo em agua. Analogamente aos produtos alimenticios, busca-se uma
instantaneidade do biodefensivo em pé quando em contato com a agua.

O gengibre (Zingiber officinale) é uma planta pertencente a familia
Zingiberaceae, com atividades antioxidante e antimicrobiana, sendo considerada
importante para o tratamento de diversas doencgas e disturbios. De Barros Fernandes
et al. (2016), em seu trabalho sobre a microencapsulacdo de 6leo essencial de
gengibre obteve para a molhabilidade do produto seco os valores entre 245 e 288
segundos.

Caliskan e Dirim (2016), estudando o 6leo essencial do sumac, variando a
guantidade de maltodextrina como agente carreador, alcancou valores proximos a 50
segundos para a molhabilidade com a adicdo de 30% em peso do agente carreador.

Eski et al. (2017), obtiveram o valor de 21 segundos como resultado para a
molhabilidade do produto em seu estudo a respeito de um novo biopesticida de
Bacillus thuringiensis var. tenebrionis (Xd3) contra o besouro da folha do amieiro

(Coleoptera: Chrysomelidae).
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2.8.4 Densidades

Densidade Bulk:

A definicdo da densidade bulk ou volumétrica € dada pela relagédo entre a
massa de particulas necesséria para preencher um recipiente de volume conhecido
(POZITANO, 2011). De maneira geral, as particulas de um produto ndo se encontram
em contato direto umas com as outras, estas encontram-se separadas por um
pequeno filme de ar. A determinacdo da densidade Bulk é expressa pela razdo entre
a massa de particulas e o volume do leito. Desta maneira € possivel pressupor o
volume ocupado por massa de um produto especifico (CAMPOS, 2012; LIMA, 2013).

De acordo com Westergaard (2004), a aglomeracdo do material afeta de
maneira positiva as propriedades de dissolucdo dos pos, no entanto, uma
desvantagem apresentada € a producdo de um pd com baixos valores de densidade
(densidade bulk), o que acarreta em maiores custos logisticos e de embalagem.

Alguns pesquisadores que ultiizaram a secagem via spray dryer e
obtiveram valores de densidade bulk em sua pesquisa foram Venil et al. (2016), em
seu trabalho a respeito da microencapsulacéo da flexirubina, obtendo um produto com
densidade 0,31 e 0,35 g/cm?® para secagem a 140 e 160°C respectivamente. Ja
Pilarska et al. (2011) em seus estudos sobre a influéncia da secagem por atomizacao
nas propriedades fisico-quimicas do oxido de magnésio obtiveram em uma de suas

amostragens 0,112 g/cm? para tal densidade.

Densidade Tapped:

A densidade tapped é obtida agitando mecanicamente uma proveta
graduada ou recipiente contendo a amostra em po. Depois de observar o volume ou
massa inicial do p6, o cilindro ou vaso de medi¢do € mecanicamente agitado e leituras
de volume ou massa sdo tomados até que pouca variacdo do volume ou massa é
observada (CHAUHAN et al., 2005).

Desta maneira a densidade tapped nos mostra a capacidade do produto se

compactar de forma forcada, essa medida € obtida pela relacgdo da massa
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previamente conhecida e o volume compactado da amostra. O processo de impactos
consecutivos deve ser o mais uniforme quanto possivel, através de batidas até que
seu volume se mantenha constante (LIMA, 2013).

A densidade € um fator importante relacionado a embalagem, transporte e
comercializacdo de pds; assim, esse valor pode ser util em termos de peso e
quantidade de material que encaixe em um recipiente (FINNEY; BUFFO;
REINECCIUS, 2002). O produto seco de alta densidade pode ser armazenado em
recipientes menores em comparagdo com um produto de baixa densidade (QUISPE-
CONDORI; SALDANA; TEMELLI, 2011).

Estudando sobre sistemas carregados com Camellia sinensis, Secolin et
al. (2017) obteve valores de 0,22 e 0,26 g/cm? para densidade bulk, com temperatura
de entrada a 150°C e para a densidade tapped os valores mensurados foram 0,25 e
0,29 g/cm?®. Enquanto Narayanan et al. (2018), dissertou em seu artigo sobre as
propriedades fisicas de antocionina micro encapsulada encontrou 0,294 g/cm? para

densidade bulk e 0,368 g/cm? para tapped.

Densidade de Particulas:

Esta analise pode ser influenciada pela temperatura do ar de secagem,
tamanho das particulas produzidas, as condicGes de pulverizacao e a alimentacéo da
emulsdo (natureza dos contetdos encapsulados e sélidos). A densidade de particulas
também pode diminuir devido a formacdo de vapor na gota de secagem causando a
expansao da particula cujas dimensdes se tornem fixado mesmo com a continuidade
do processo de secagem (FINNEY; BUFFO; REINECCIUS, 2002).

Uma das maneiras de se determinar é a partir do método do picndmetro.
Uma quantidade da amostra € adicionada em um picndmetro vazio e preenchida com
um volume de tolueno. Sabendo o volume adicionado de tolueno, pode-se calcular a
densidade de particulas a partir da seguinte relacdo adotada por (KROKIDA,
MAROULIS, 2001).

As folhas de chicoria sao aplicadas comumente como estimulantes da
secrec¢ao gastrica e como redutores da taxa de glicose do sangue. Leite (2001), obteve
em sua amostragem valores entre 1,048 e 1,171 g/m? para valores da densidade

aparente do produto seco.
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Rocha Alves et al. (2008), alcangou valores para densidade de particula na
faixa de 2,5 g/m® em seu estudo a respeito do crescimeto inicial de Nim (Azadirachta
indica a. juss.) em solos a zona da Mata de Pernambuco. J& Medeiros et al. (2013),
em seu estudo sobre o uso de biofertilizantes e aguas salinas em plantas de

Licopersicon pimpinellifolium L., obteve 2,66 g/m3 de resultado para tal propriedade.
2.8.5 Solubilidade

Define-se por solubilidade a dissolucéo das particulas pelo liquido, desde
que estas sejam solGveis. E um parametro utilizado para verificar a capacidade do p6
para manter-se em mistura homogénea com a agua, ou seja, a estabilidade da
mistura, que frequentemente ndo constitui uma solugdo, mas sim uma emulséo e/ou
suspensao, cujo aumento da estabilidade € comumente referido como “solubilizagao”
(VISSOTO et al., 2006).

Um meétodo de avaliacdo da solubilidade foi proposto por Cano-Chauca et
al. (2005) com algumas mudancas. Adiciona-se 2,0 g de pés em um béquer e, em
seguida, este sofre agitacdo em 200 ml de &gua destilada durante 5 minutos. A
solucéo é entdo centrifugada a 2600 rpm durante 5 min. Uma aliquota de 50 ml do
sobrenadante é transferida para um béquer pré-pesado e, posteriormente seco numa
estufa a uma temperatura de 105 ° C durante 24 h. Apés esta etapa, o peso da solucdo
é determinado, pela massa final em relacdo a massa inicial de pé.

Mirhosseini et al. (2013), estudando diferentes métodos de secagem para
proteina natural carboidrato Goma de semente de fruta durian (biopolimero), obteve
valores na ordem de 55% de solubilidade para produtos secos via spray dryer a
temperatura ambiente e na ordem de 75 % para uma temperatura de 80°C.

Cortés-Rojas et al. (2015), em estudo sobre a otimizacdo de condi¢des de
secagem por pulverizagdo para producdo do extrato seco de Bidens pilosa L.,
encontrou valores proximos a 75% para a solubilidade do protudo final.

Venil et al. (2016), obteve resultados entre 90,04 e 95,29 % de solubilidade
em seu trabalho a respeito da microencapsulacdo do pigmento tipo flexirubina. Ja
Sablania e Bosco (2018), em estudo sobre producédo do extrato seco de Bidens pilosa

L obteve valores proximos a 26%.
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2.8.6 Porosidade

Outra propriedade de fundamental importancia em alimentos que utiliza
operacBes de processamento é a porosidade. Esta propriedade desempenha um
papel importante na reconstituicdo de produtos secos que controlam a velocidade de
reidratacdo (KROKIDA; ZOGZAS; MAROULIS, 1997).

Sendo assim, uma maior porosidade do produto final leva a uma maior
facilidade e rapidez de dissolucdo do mesmo para aplicagdo. Santhalakshmy et al.
(2015) estudaram o efeito que a temperatura de entrada tem sobre as propriedades
fisico-quimicas do p6 de jamun seco por spray dryer, 0os autores relataram que os
valores encontrados para a porosidade das amostras variaram entre 90,77 e 92,60%
e tais amostras ndo mostram diferenca significativa (p<0,05).

Em um estudo comparativo de medicamentos secos por pulverizacao
extratos aquosos de plantas, analisando desempenho de secagem e qualidade do
produto Gallo et al. (2015), atingiu valores entre 30 e 57 % para porosidade em suas
amostras.

Outros autores como Islam et al. (2017), estudaram os efeitos da micro
moagem Umida em secagem a vacuo sobre propriedades fisico-quimicas e
antioxidantes da Citrus unshiu, e obtiveram valores de porosidade com variacdo de
86,30 a 86,69%, mostrando ainda que esses valores foram significativos para
(p=<0,05).

2.8.7 Granulometria

A analise granulométrica por difracéo de laser utiliza o método de dispersao
de particulas associado com um processo de medida Optica através de difracdo de
laser. Neste método, é combinada a relacdo proporcional entre a difracéo do laser e
a distribuicdo de tamanhos de particulas (FERREIRA, 2005).

Segundo Duarte (2016), € um método volumétrico e os calculos para
determinacao do tamanho de particulas sdo baseados no modelo matematico de Mie.
O modelo de Mie considera que as particulas sao esféricas e que ndo sédo opacas,

desta forma leva em conta a difracéo e difusdo da luz na particula e no meio.
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E uma técnica de facil operacgéo, apresenta rapidez de andlise e ampla faixa
de tamanhos, constituindo-se em uma técnica popular para caracterizar distribuicbes
de tamanho de particulas, dispersas tanto em meio liquido quanto em forma de po
seco. Segundo Capelli (2017) o programa do granuldmetro determina a quantidade
correta da concentracdo pela medicao da quantidade de luz do laser que foi perdida
ao passar pela amostra. Isso € conhecido como “obscuracdo” e € dado em
porcentagem.

Segundo Fernandes (2013), o tamanho de particula é um importante
parametro a ser analisado, pois esta diretamente relacionado a solubilidade e fluidez
do produto, propriedades importantes para aplicacdes industriais. Em seu estudo
sobre extratos secos de Psidium guajava L. obtidos por spray dryer o autor alcangou
uma serie de valores diferentes para cada tipo de agente carreador utilizado na
secagem. Utilizando celulose microcristalina: Aerosil® como adjuvante o autor obteve
particulas que apresentaram de 15 a 40 uym, ja usando maltodextrina:goma arabica
(Encapsia):Aerosil® a distribuicdo se deu mais uniformemente com tamanhos de
particulas de 12 a 13 um, particulas produzidas com misturas de Dry Flo:Aerosil®
apresentaram uma distribuicdo uniforme com tamanhos de particulas inferiores a 15
Mm e por fim, utilizando B-ciclodextrina apresentou também uma ampla distribuicao de
tamanho, entretanto, aproximadamente 80% das particulas apresentaram tamanhos
inferiores a 20 um.

Gallo et al. (2011), no estudo das propriedades fisicas de extrato em pé de
Rhamnus purshiana (cascara sagrada) seco por pulverizacdo todas as amostras
apresentaram distribuicbes unimodais de tamanho de particula, sendo os valores
medios do diametro de particula entre 7,94 + 0,08 e 14,43 £ 0,85 um. A vazao do ar
de atomizacdao foi a varidvel que mais afetou essa resposta. O maior tamanho médio
de particula foi obtido para o menor fluxo de ar de atomizacao devido as maiores gotas
pulverizadas.

Ozdikicierler et al. (2014), em artigo publicado intitulado “Os efeitos dos
parametros do processo de secagem por pulverizacdo nos indices caracteristicos do
processo e nas propriedades reoldgicas em pd do extrato em po da planta
microencapsulada (Gypsophila)”, obteve valores entre 29,5 e 31,5 um para valores
médios dos tamanhos das particulas do extrato seco.

Mel et al. (2011), na caraterizacdo do extrato vegetal de Sp momodica

utilizando a secagem por pulverizagédo alcangou valores entre 9 e 13 um, sendo que
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o0 menor valor foi obtido utilizando uma temperatura de entrada de 120°C, temperatura
de saida de 70°C e sopro de ar com pressao de 3,5 bar. Ja o maior valor foi obtido
com uma temperatura de entrada na ordem de 180°C, temperatura de saida de 80°C
e pressao do sopro de ar de 3,5 bar.

O trabalho apresentado decorreu-se com a secagem do extrato vegetal
originado da semente da arvore de Nim, sendo assim efetuadas as caracterizacbes
fisico-quimicas das amostras obtidas. A matéria prima empregue no processo de
secagem por intermédio do spray dryer foi disponibilizada pela Phytotec, empresa
situada em Recife- PE.

O método spray dryer foi escolhido como método de secagem, por ser um
processo eficaz para secagem de grandes quantidades de liquido sem que haja
degradacdo térmica do material e uma excelente qualidade do produto final, além
disso, é um processo bastante utilizado no setor industrial. Para o emprego do uso de
tal técnica foi necessario a adicdo de um agente carreador, o encapsulante adotado
foi a silica pirogénica hidrofilica que nos confere um baixo custo, encapsulamento de
compostos volateis, reducdo de entupimentos e adesdo do produto na parede do
equipamento, reducdo da formacéo de carogos e a cristalizacdo, ao mesmo tempo,
facilita a fluidez e estabilidade de armazenamento, além de ser transparente, nédo
modificando o produto final.

As caracterizacfes fisico-quimicas das amostras secas em diferentes
patamares foram realizadas com finalidade de compara-las entre si e a0 mesmo
tempo verificar as perdas e manutencdo das caracteristicas de maneira
significativa. A realizacédo do estudo das caracteristicas fisico-quimicas do produto
final, € de suma importancia na determinacao de quais variaveis do processo tem
influéncia nas propriedades finais do produto.

Os estudos aplicados na presente pesquisa sao extremamente necessarios
e substanciais para um melhor manuseio, comercializacdo e uso do produto adquirido.
Espera-se que o presente estudo possa posteriormente ser aplicado e da continuidade
a novos trabalhos literarios; como sugestdes: aplicacdo diferentes patamares de

secagem, estudo de outros parametros fisico-quimicos, estudo da produtividade.
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3. MATERIAIS E METODOS
3.1 MATERIAIS

Foi utilizado um defensivo agricola natural baseado num extrato vegetal
aquoso, obtido da arvore Nim, de nome cientifico Azadirachta indica a. juss.
(meliacae), além da utilizagdo do agente carreador: silica pirogénica hidrofilica, ambos

materiais foram fornecidos pela empresa Phytotec, sediada em Recife-PE.

3.2 METODOS
A metodologia utilizada no presente trabalho constituiu nas etapas

descritas a seguir e apresentadas no esquema da Figura 4.

Figura 4- Etapas desenvolvidas no trabalho.

Extrato Secagem via Caracterizacdo
Congelado Spray Dryer Fisico-quimica

[ . Agitacdo constante. }

*  Extrato Liquido; Atividade de agua;

. Filtragem; Teor de umidade;
. Adicdo do agente Melhabilidade;
carreador. Densidades;

Solubilidade;
Porosidade;
Granulometria.

Fonte- Préprio autor, 2019

3.2.1 Preparacao do extrato vegetal de Nim

Devido a necessidade da preservacao das propriedades do extrato vegetal
utilizado no presente trabalho, o mesmo foi recebido congelado pela empresa
Phytotec.

Iniciando a etapa de preparacdo do extrato vegetal de Nim para sua
secagem, este foi mantido a temperatura ambiente por um intervalo de tempo de

aproximadamente 24h. Esse intervalo de tempo é necessario para que toda a parcela
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sélida do extrato passe para 0 seu estado liquido e permaneca a temperatura
ambiente.

ApoOs a conclusao das etapas anteriores, utilizando o auxilio de uma peneira
e uma manta de algoddo, deu-se inicio a filtragem do material. Tal processo é de
extrema importancia para que a secagem ocorra de forma continua, pois através deste
€ possivel retirar qualquer parcela solida contaminante presente. Devido o bico de
alimentacdo do equipamento apresentar um diametro pequeno, qualquer material
sélido presente na dispersdo poderia ocasionar o entupimento do mesmo, gerando
atrasos no processo.

Por fim, adicionou-se o agente carreador nas proporcdes desejadas (1,5;
2,0 ou 2,5 g/L) e posicionou-se o material a ser seco em um agitador, esta etapa foi
necessaria para que nao sofra precipitacdo das dispersées durante o processo de
secagem e que o produto final se encontre de maneira mais uniforme. O agitador

utilizado no processo esté ilustrado na Figura 5:

Figura 5 - Spray dryer (esquerda), agitador (direita)

Fonte - Proprio autor, 2019.
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3.2.2 Secagem via Spray Dryer

Todas as secagens deste trabalho foram realizadas com auxilio do
equipamento Spray Dryer LM SD 5.0 Labmag do Brasil, conforme Figura 6, tais
amostras foram submetidas a diferentes taxas de temperatura de entrada, vazao do
soprador, além da parcela de agente carreador que foi previamente adicionado. Os
diferentes patamares de secagem aplicados no experimento estdo apresentados na

Tabela 1, abaixo:

Tabela 1- Diferentes parametros utilizados na secagem das amostras.

Condicéo Temperatura de Agente Vazéo do
Entrada (°C) Carreador (g/l) | soprador (m?%/h)
A 140 15 2,5
B 140 2,5 2,5
C 140 1,5 3,4
D 140 2,5 3,4
E 150 2,0 2,9
F 160 1,5 2,5
G 160 2,5 2,5
H 160 1,5 3,4
I 160 2,5 3,4

Fonte- Préprio autor, 2019.

O sistema de atomizacao no Spray Dryer LM SD 5.0 é um bico fluido, sendo
a alimentacdo do equipamento a camara de secagem realizada por sua parte inferior.
A alimentacéo é feita através de uma bomba peristaltica com a vazédo controlada a
5L/h.

Ar de secagem e material liquido pulverizado tem o mesmo sentido de

corrente dentro do equipamento.
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Fonte — Préprio autor, 2019.

O processo de secagem deste trabalho foi realizado no Laboratério de
Ceramica do Departamento de Engenharia de Materiais. J& a caracterizacédo fisico-
quimica foi executada no Laboratério de Termodinamica, localizado no Departamento
de Engenharia Quimica. Ambos os laboratérios entdo sediados na Universidade
Federal da Paraiba- UFPB.
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3.2.3 Caracterizacdo Fisico-quimica

Atividade de Agua (Aw)

O equipamento utilizado foi o medidor de atividade de agua Novasina
LabMaster AW, com precisdo de +/- 0,003. Foram realizadas medidas do produto em
p6 obtido para as diferentes condigcbes de secagem. A atividade de agua dos pos

obtidos apds a secagem foi realizada em uma temperatura de 30°C.
Teor de umidade

A determinacdo da umidade das amostras, foi realizada adotando-se o
procedimento sugerido por Zenebon et al. (2008). Dando inicio ao experimento,
pesou-se 1 g de cada uma das amostras em cdpsula de aluminio devidamente tarada.
Seguindo o processo, as amostras foram armazenadas em uma estufa com a
temperatura regulada a 105°C, a estufa utilizada foi da marca Solab, modelo SL
102/480. As amostras foram mantidas em estufa durante o intervalo de 24 horas,
sendo posteriormente resfriadas com auxilio de um dessecador até que a temperatura
ambiente fosse atingida.

A equacdo utilizada para célculo e determinacdo da umidade contida nas

amostras € apresentada na Equacao 1:

. M
%Agua = lexIOO (2)

i

Onde,
M; — massa inicial;

M: — massa final.
Molhabilidade

Os valores obtidos para a molhabilidade das amostras foram determinados

a partir de uma adaptacdo do método utilizado por Lannes e Medeiros (2003), tal
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método consiste na adi¢cdo de 1,0 g da amostras deixando-a cair livremente sobre 200
ml de agua destilada previamente colocada em um béquer, o material e
cuidadosamente adicionado a uma altura de aproximadamente 4 cm da superficie do
liquido. O experimento foi realizado em triplicata sem auxilio de agitacdo e com
solvente mantido a aproximadamente 25°C. Desta maneira, mede-se o tempo
necessario para que toda a amostra adicionada ao béquer leva para se hidratar e

depositar livremente no fundo do recipiente.

Densidades

Para calculo e determinacdo das densidades, o presente trabalho utilizou-
se das metodologias aplicada pelos autores por Jinapong, Suphantharika e Jamnong
(2008); Fernandes, Borges e Botrel (2013).

a) Densidade aparente de bulk

Para a determinacdo da densidade bulk, o procedimento inicial adotado foi
posicionar uma proveta graduada a 100 mL, previamente limpa e seca em uma
balanca analitica, tarando-a devidamente. Apds 0s primeiros procedimentos,
posicionou-se um funil na proveta adicionando a amostra que se deseja analisar,
deixando cair livremente sob o liquido contido na proveta. Quando a quantidade de p6
da amostra adicionado chegou a 20g, verificou-se o0 volume aparente obtido e

determinou-se a densidade a partir da Equacéo 2, abaixo:

(2)

| 3

Onde,
p — Densidade aparente de bulk;
m — Massa da amostra;

Va — Volume aparente.
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b) Densidade aparente tapped

Respeitando o método da proveta graduada, as amostras foram
adicionadas a proveta e submetidas a uma sequéncia de batidas continuas com
intuido do p6 contido no interior. O volume final aparente foi inserido no calculo da

densidade de compactacdo de acordo com a Equacéo 3.

3)

| 3

Onde,
©’ — Densidade aparente tapped;
m — Massa da amostra;

Va — Volume aparente.

C) Densidade de particulas

O método aplicado para a determinacdo da densidade de particula das
amostrar foi o denominado método do picnémetro, onde, a principio o picnémetro
vazio foi devidamente pesado, posteriormente foram adicionadas aproximadamente 1
g das diferentes amostras analisadas pesando novamente em seguida. Apds 0s
processos anteriores, o picnémetro é preenchido com um volume de tolueno e
novamente pesado. Na Ultima etapa, o picnbmetro é preenchido e pesado
adicionando-se apenas o tolueno. Com todos os pesos aferidos, utilizou-se a

Equacéo 4 para determinacao da densidade de particulas.

N .
P = B —P)— (PP @

Onde:

p” — densidade de particulas;

P1 — peso do picnémetro;

P2 — peso do picnémetro + amostra;

P3 — Peso do picnémetro + amostra + tolueno;
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P4 — peso do picnémetro + tolueno.
Solubilidade

Os resultados para solubilidade das amostras em p6 foram obtidos
utilizando o método Cano-Chauca et al. (2005), com algumas modificactes. Para tal
caracterizacao, foi adicionado em um béquer 200 mL de agua destilada e 2,0 g do po,
em seguida, com auxilio de um agitador magnético (modelo 713D) de bancada a
mistura foi agitada por 5 minutos a uma velocidade de 1000 rpm. ApOs 0 processo
descrito, a mistura foi levada para a centrifuga (modelo SC-070) por 5 minutos a uma
rotacdo de 2600 rpm. Uma fracdo de 50 mL do sobrenadante foi coletada e transferida
para um béquer de 100 mL previamente pesado em balanca analitica, posteriormente
a amostra foi levada a estufa por 24 h a uma temperatura de 105 °C.

A conclusao do experimento se deu com a afericdo do peso da amostra
recolhida da estufa em relacdo a massa inicial dos pos, essa relacdo nos fornece a

solubilidade do material, assim expressa pela Equacéo 5.

M
Solubilidade (%) = ﬁfxmo (5)

L

Onde:
Mt — massa da amostra apos estufa;

M; — massa inicial do p6.
Porosidade
As porosidades (¢) das amostras de p6 foram determinadas usando a relacéo
entre a densidade aparente tapped (otapped) € a densidade de particulas (Oparticula) dOS
pos, calculada conforme a Equacao 6, expressa por porcentagem, de acordo com

literatura de Jinapong et al. (2008).

e = Pparticula — Ptapped

x 100 (6)

Pparticula



54

Granulometria

A técnica empregada para analise granulométrica do material foi a difragéo
de laser aplicando o método de dispersao de particulas associado com um processo
de medida Optica, onde efetuou-se a relagdo entre a distribuicdo do tamanho das
particulas com a difracdo do laser. Para tal andlise, o equipamento CILAS 1090LD foi
empregado para que os pos fossem dispersos através de vibracdo mecéanica, sobre
um jato de ar comprimido com 2500 mb de presséo, operado em modo seco, com uma
disperséo ultrassdnica de 30 w em um periodo de duracéo de 15 s. A coleta dos dados

foi feita através do software do préprio equipamento.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 RESULTADOS DAS ANALISES FiSICO-QUIMICAS
4.1.1 Atividade de agua (Aw)

Os valores relativos as atividades de agua de cada condicdo foram

analisados e estao apresentados na Tabela 2.

Tabela 2. Valores médios para atividade de 4gua das amostras.
Atividade de .
. Sig
agua
A (140°C; 1,5 g/l e 2,5 m 3/h) 0,6746 + 0,0083 | a,b
B (140°C; 2,5 g/l e 2,5 m3/h) 0,7243 + 0,0049 a
C (140°C; 1,5 g/l € 3,4 m3/h) 0,6160 £ 0,0217 | b,c
D (140°C; 2,5 g/l e 3,4 m3/h) 0,5920 + 0,0036 | c,d
E (150°C; 2,0 g/l e 2,9 m 3h) 0,4490 + 0,0020 e
F (160°C; 1,5 g/l e 2,5 m 3/h) 0,4523 + 0,0068
G (160°C; 2,5 g/l e 2,5 m 3/h) 0,5393 + 0,0130
H (160°C; 1,5 g/l € 3,4 m 3/h) 0,3266 + 0,0591
| (160°C; 2,5 g/l e 3,4 m3/h) 0,3173 + 0,0255
Fonte. Proprio autor, 2019.

Amostra

—~ || O |D

*letras iguais para Sig indicam gque ndo h4 estatisticamente diferenca significativa (p<0,05)

Analisando os resultados, ficou claro que as condi¢cdes D, E, F, G, H e |
encontram-se dentro da faixa estabelecida para pos secos e estaveis do ponto de
vista microbiologico, uma vez que seus resultados para Aw apresentaram valores
inferiores a 0,6. Desta maneira podemos observar que tais condi¢cdes sejam viaveis
para aplicacdo industrial do ponto de vista de tal propriedade. Entretanto, ndo se pode
deixar de mencionar que as medias atingidas pelas amostras H e I, atingiram valores
bastante superiores do ponto de vista da qualidade do produto final, uma vez que tais
amostras obtiveram valores mais baixos que os demais.

Analisando os dados obtidos para atividade de agua das amostras e
comparando-as com os resultados provenientes no teste tukey, observou-se que
mantendo os valores empregados para os patamares referente a temperatura de
entrada, vazao do soprador e variando a quantidade de agente carreador empregado
nas amostras, ndo houve diferencga significativa estatisticamente (p<0,05) entre as

amostras.
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Tal observacéo fica mais clara analisando a Tabela 2, onde as amostras A
em comparacdo com a amostra B, assim como C e D e H e |, que possuem entre si
mesmos valores para temperatura de entrada e vazao do soprador, estatisticamente
nao se diferem para os valores de atividade de agua obtidos. As Unicas amostras que
diferiram entre si significativamente (p<0,05) mantendo os patamares citados iguais
foram as amostras F e G.

De maneira semelhante, fazendo a analise variando apenas a temperatura
de entrada ou a vazao do soprador, analisando o teste tukey as amostras obtiveram
valores com diferenca significativa (p<0,05) em todas as comparagdes.

Desta maneira, podemos inferir que a diferenca entre as quantidades de
agente carreador empregados nas amostras néo influenciam nos resultados para tal
propriedade.

A atividade de &gua de um produto atomizado é uma importante
propriedade a ser observada, tendo em vista que esta pode afetar de maneira direta
no tempo de prateleira do p6é produzido. Em seu estudo analisando o género
Aspergillus que ataca o milho, Beline (2012) observa que os valores minimos de
atividade de 4gua para manutencao da praga foram 0,73. Ozdikicierler et al. (2014),
em seu estudo sobre os efeitos dos parametros do processo de secagem por spray
dryer do extrato vegetal da Gypsophila, em sua amostra analisada a uma temperatura
de entrada de 160°C e temperatura de saida a 50°C encontrou o valor de 0,453.

Narayanan et al. (2018) obtiveram valores entre 0,586 e 0,629 em seu
trabalho intitulado “Propriedades fisicas da antocianina microencapsulada obtido por

secagem por atomizagao do extrato de Amaranto Vermelho com maltodextrina”.

4.1.2 Teor de umidade

Os valores para umidade das amostras processadas neste trabalho, estdo

apresentados na Tabela 3 em seguida.



57

Tabela 3. Umidade relativa das amostras apds- secagem
Amostra Teor de umidade Sig
(%)
A (140°c;15g/le25m3¥h) | 16,9466 + 2,2050 a
B (140°C; 2,5 g/l e 2,5 m3/h) 16,6900 = 0,2605 a
C (140°C; 1,5 g/l e 3,4 m3/h) 9,733+ 0,7752 a,b
D (140°c;25g/1e3,4m3n) | 17,2466 + 5,8434 a
E (150°C; 2,0 g/l € 2,9 m3/h) 13,9200 + 1,1107 a,b
F (160°C; 1,5 g/l e 2,5 m3/h) 15,000 = 3,8924 a
G (a60°C;259/le2,5m3h) | 10,2300 + 3,1200 a,b
H (160°C; 1,5 g/l e 3,4 m3/h) 10,1933+ 0,3758 a,b
| (160°C; 2,5 g/l e 3,4 m3h) 6,6566 + 0,6748 b
Fonte. Préprio autor, 2019.
*letras iguais para Sig indicam que ndo ha estatisticamente diferenca significativa (p<0,05)

Em um comparativo entre os valores obtidos para teor de umidade presente
nas amostras e os resultados provenientes do teste tukey, observou-se que mantendo
os valores empregados para os patamares referente a temperatura de entrada e a
vazéo do soprador e variando a quantidade de agente carreador empregado nas
amostras, ndo houve diferenca significativa estatisticamente (p<0,05) entre as
amostras. Tal tendéncia se permanece ao manter 0s outros patamares constantes e
variando apenas a vazao do soprador. Ja alterando-se a temperatura de entrada e
mantendo a porcentagem de agente carreador constante, bem como a vazéo do
soprador, apenas as D e | apresentam uma diferenca estatistica significativa.

Tal observacéo fica mais clara analisando a Tabela 3, onde as amostras A
em comparacdo com a amostra B, assim como C e D e H e |, que possuem entre si
mesmos valores para temperatura de entrada e vaz&o do soprador, estatisticamente
nao se diferem para os valores de teor de umidade obtidos. As Unicas amostras que
diferiram entre si significativamente (p<0,05) mantendo os mesmos patamares citados
foram as amostras F e G.

Ja variando apenas a vazédo do soprador, todas as amostras analisadas
nao obtiveram valores com diferenca significativa (p<0,05). Neste caso as amostras a
serem comparadas entre si sdo: A e C, amostra B e D, bem como as amostras F e H
e porultimo G el l.

De maneira semelhante, fazendo a analise variando apenas a temperatura

de entrada e analisando o teste tukey, com excecéo das amostras D e | que obtiveram
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valores com diferenga significativa (p<0,05), as demais amostras ndo apresentaram
diferenca estatistica.

Desta maneira, podemos inferir que a diferenca entre as quantidades de
agente carreador e vazao do soprador empregados nas amostras ndo influenciam nos
resultados para tal propriedade.

Dissertando em seu trabalho sobre a influéncia das condi¢des de operacao
de secagem por pulverizacdo em propriedades fisicas de extrato em p6 de Rhamnus
purshiana (Cascara sagrada), Gallo et al. (2011) apresenta valores para umidade do
produto seco entre 2.41+0.08 e 4.72+0.28 %. Analisando a influéncia do processo de
secagem e condicdo de armazenamento de extrato seco de Bauhinia forficata e
Passiflora alata sobre seu perfil de dissolugdo, Souza et al. (2015), em seus
experimentos encontraram valores entre 3,4 e 4,5% para o tempo incial igual a zero,
transcorrido 90 dias os valores apresentados para as amostras secas via spray dryer
passaram para entre 11,8 e 12,2.

Ja Venil et al. (2016), em seu estudo sobre o pigmento denominado
flexirrubina a uma temperatura de entrada de 140°C obteve o valor de 5,3% enquanto
para uma temperatura de entrada de 160°C esse valor diminuiu para 3,5%. Eski
(2017), estudando um novo biopesticida de um Bacillus thuringiensis var. tenebrionis
(Xd3) contra o besouro da folha do amieiro (Coleoptera: Chrysomelidae), obteve o

resultado de 8,3 £ 0,49 % para sua amostra.

4.1.3 Molhabilidade

Os valores para o teste de molhabilidade estdo apresentados na Tabela 4,
abaixo.

Tabela 4. Molhabilidade das amostras.

Amostra Molhabilidade (s) Sig
A (140°C;1,5¢g/le25m?%h) | 77,6666 + 6,6583 a,c
B (140°C; 2,5 g/l e 2,5 m3/h) 72 + 8,8881 a
C (140°C; 1,5 g/l € 3,4 m3/h) 202 + 95,5981 b
D (140°C; 2,5 g/l e 3,4 m3/h) 87 +7,9372 a,c
E (150°C; 2,0 g/l € 2,9 m3/h) 177 + 26,5141 b,c
F (160°c;15g1e25m3h) | 161,3330 +38,9914 [ a,b,c
G (160°C; 2,5 g/l € 2,5 m 3/h) 60 + 3,6055 a
H (160°C; 1,5 g/l e 3,4 m3/h) 154+ 12,1243 a,b,c
| (160°C; 2,5 g/l e 3,4 m3/h) 72 +3,0 a

Fonte. Préprio autor, 2019.
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*letras iguais para Sig indicam que ndo ha estatisticamente diferenca significativa (p<0,05)

Em um comparativo entre os valores obtidos para a molhabilidade das
amostras e os resultados provenientes do teste tukey, observou-se que mantendo os
valores empregados para os patamares referente a temperatura de entrada e a vazéo
do soprador e variando a quantidade de agente carreador empregado nas amostras,
nao houve diferenga significativa estatisticamente (p<0,05) entre as amostras, a nao
ser entre as amostras C e D. Tal tendéncia se mantém ao manter os outros patamares
constantes e variando apenas a vazdo do soprador, onde as Unicas amostras que
mostraram diferenca estatistica foram as amostras A e C . J& variando a temperatura
de entrada e mantendo a porcentagem de agente carreador constante, bem como a
vazdo do soprador, todas as amostras analisadas ndo apresentam uma diferenca
estatistica significativa.

Tal observacéo fica mais clara analisando a Tabela 4, onde as amostras A
em comparagcdo com a amostra B, assim como F e G e H e | que possuem entre si
mesmos valores para temperatura de entrada e vazado do soprador, estatisticamente
nao se diferem para os valores de molhabilidade obtidos, obtendo assim para Sig
letras iguais como resultado. As UOnicas amostras que diferiram entre si
significativamente (p<0,05) mantendo os patamares citados iguais foram as amostras
CeD.

A mesma tendéncia é seguida variando apenas a vazao do soprador, neste
caso as amostras a serem comparadas entre si sdo: A e C, amostra B e D, bem como
as amostras F e H e por ultimo G e |. Apenas as amostras A e C obtém tal diferenca
estatistica (p<0,05).

De maneira geral, fazendo a analise variando apenas a temperatura de
entrada e analisando o teste Tukey, todas as amostras ndo apresentaram diferenca
estatistica.

Em seu estudo intitulado “Microencapsulagao por atomizagédo da mistura
de extratos fendlicos”, Rocha et al. (2019),diz que a molhabilidade € uma caracteristica
desejavel para o desenvolvimento de produtos em pd. Quanto maior a molhabilidade
do produto, mais rapido ele se dissolve e pode ser consumido. Neste mesmo trabalho
0 autor obteve para o extrato seco utilizando a maltedextrina como agente carreador

o valor de 74,5 segundos para a molhabilidade do mesmo.
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Ja o autor Rodrigues (2011), em seu trabalho: “Secagem por atomizagéao e
caracterizagdo quimica de extratos de folhas de café”, obteve o valor para tal
propriedade de 375 segundos em uma de suas amostras. O gengibre (Zingiber
officinale) é uma planta pertencente a familia Zingiberaceae, com atividades
antioxidante e antimicrobiana, sendo considerada importante para o tratamento de
diversas doencas e disturbios. De Barros Fernandes et al. (2016), em seu trabalho
sobre a microencapsulacdo de Oleo essencial de gengibre obteve para a

molhabilidade do produto seco os valores entre 245 e 288 segundos.
4.1.4 Densidade bulk (g/cm?3)

A Tabela 5 define os valores para tal densidade encontrados para cada
processo de secagem por Spray Dryer.

Tabela 5. Valores para densidade bulk.
Amostra Densidade Bulk Sig
(g/cm?®)

A (140°C; 1,5 g/l e 2,5 m 3/h) 0,2727 +0,0157 a
B (140°C; 2,5 g/l e 2,5 m3/h) 0,2589 +0,0087 a,c,e
C (140°C; 1,5 g/l e 3,4 m3/h) 0,2470 + 0,0030 a,c,e
D (140°C; 2,5 g/l e 3,4 m3/h) 0,1945 +0,0019 b,f
E (150°C; 2,0 g/l € 2,9 m3/h) 0,2333 £ 0,0115 c,d,e
F (160°C; 1,5 g/l € 2,5 m 3/h) 0,2400 +0 c,e
G (160°C; 2,5 g/l e 2,5 m 3/h) 0,2083 + 0,0052 d,f
H (160°C; 1,5 g/l e 3,4 m3/h) 0,2490+ 0,0166 e
| (160°C; 2,5 g/l e 3,4 m3/h) 0,2049 + 0,0022 f

Fonte. Préprio autor, 2019.
*letras iguais para Sig indicam que ndo ha estatisticamente diferenca significativa (p<0,05)

Em um comparativo entre os valores obtidos para densidade bulk das
amostras e os resultados provenientes do teste tukey, observou-se que mantendo os
valores empregados para os patamares referente a temperatura de entrada e a vazao
do soprador e variando a quantidade de agente carreador empregado nas amostras,
houve diferenca significativa estatisticamente (p<0,05) entre as amostras, a exceto
entre as amostras A e B. Tal tendéncia permanece ao manter 0s outros patamares
constantes e variando apenas a vazao do soprador, onde as Unicas amostras que
mostraram diferenca estatistica foram as amostras B e D . Ja variando a temperatura
de entrada e mantendo a porcentagem de agente carreador constante, bem como a

vazao do soprador, as amostras C e H e as amostras D e | ndo apresentam uma
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diferenca estatistica significativa, em contrapartida as amostras A e F e B e G
apresentaram tal diferenca.

Tal observacéo fica mais clara analisando a Tabela 5, onde as amostras A
em comparacdo com a amostra B, que possuem entre si mesmos valores para
temperatura de entrada e vazao do soprador, estatisticamente néo se diferem para os
valores de densidade Bulk obtidos, obtendo assim para Sig letras iguais como
resultado. Ja o restante das amostras comparadas entre si diferem significativamente
(p=<0,05).

Na comparacdo das amostras variando apenas a vazao do soprador,
somente as amostras B e D resultaram em valores com diferenca significativa
estatisticamente. As amostras A e C, F e H, bem como as amostras G e | ndo
apresentaram diferenca significativa (p<0,05).

De maneira semelhante, fazendo a analise variando apenas a temperatura
de entrada e analisando o teste Tukey, as amostras C e H, bem como as amostras D
e | ndo apresentaram diferenca estatistica. Em contrapartida, as amostras A e F e
também as amostras B e G apresentaram tal diferenca.

Cynthia e Bosco (2015), em estudo sobre as propriedades fisicas e
guimicas do Tamarindus indica L. em pd, encontraram valores entre 0,33 e 0,40
g/cm? para a densidade bulk das amostras secas. Ja Secolin et al. (2017) em seu
estudo intitulado Spray drying de sistemas a base de lipidios carregados com
polifenois da Camellia sinensis, encontraram valores entre 0,22 a 0,37 g/cm? para tal
propriedade.

Estudando propriedades fisicas da antocianina microencapsulada obtida
por secagem por atomizacdo do extrato de Amaranto Vermelho com maltodextrina,
Narayanan (2018) obtiveram valores para densidade Bulk da ordem de 0,294+0,04
a 0, 553+0,03 g/cm?3.
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4.1.5 Densidade tapped (g/cm?3)

Os valores relativos a tal propriedades estéo apresentados na Tabela 6.

Tabela 6. Valores para densidade tapped.
Densidade S
Tapped (g/cm?) 9
A (140°C; 1,5 g/l e 2,5 m 3/h) 0,3987 + 0,0167 a
B (140°C; 2,5 g/l e 2,5 m3/h) 0,3959 +0,0097 a,f
C (140°C; 1,5 g/l e 3,4 m3/h) 0,3511 + 0,0062 d,f
D (140°C; 2,5 g/l e 3,4 m3/h) 0,3038 +0,0092 c.e,g
E (150°C; 2,0 g/l € 2,9 m3/h) 0,3249 + 0,0086 d.e
F (160°C; 1,5 g/l e 2,5 m3/h) 0,3260 +0,0083 d,e
G (160°C; 2,5 g/l e 2,5 m 3/h) 0,2997 + 0,0116 e,g
H (160°C; 1,5 g/l e 3,4 m3/h) 0,3670+ 0,0192 a,f
| (160°C; 2,5 g/l e 3,4 m3/h) 0,2802+ 0,0042 g
Fonte. Préprio autor, 2019.
*letras iguais para Sig indicam que ndo ha estatisticamente diferenca significativa (p<0,05)

Amostra

Comparando os resultados obtidos para a densidade tapped das amostras
e o0s resultados provenientes do teste tukey, observou-se que mantendo os valores
empregados para temperatura de entrada e vazdo do soprador e variando a
qguantidade de agente carreador adicionado as amostras, ndo houve diferenca
significativa estatisticamente (p<0,05) entre as amostras A e B, bem como, nas
amostras F e G. J4 as amostras C e D e também H e | obtiveram valores que
divergiram significativamente.

Ao manter os outros patamares constantes e variando apenas a vazéo do
soprador para todas as comparacdes houve diferenca significativa nos valores
encontrados. J4 variando a temperatura de entrada e mantendo a porcentagem de
agente carreador constante, bem como a vazao do soprador, as amostras A e F, bem
como, as amostras B e G nao obtiveram valores significativos estatisticamente. De
modo oposto, as amostras C e H e também as amostras D e | ndo apresentam uma
diferenca estatistica significativa.

Tal observacéo fica mais clara analisando a Tabela 6, onde as amostras A
em comparacdo com a amostra B, assim como F e G que possuem entre si mesmos
valores para temperatura de entrada e vazao do soprador, estatisticamente nao se
diferem para os valores de densidade tapped obtidos, obtendo assim para Sig letras
iguais como resultado. As amostras que diferiram entre si significativamente (p<0,05)

mantendo os patamares citados iguais foram as amostras C e D, bem como, He .
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Observando em seguida os valores de densidade tapped variando apenas
a vazao do soprador, as Unicas amostras que obtiverem resultados estatisticamente
significativos foram as amostras G e I.

De maneira semelhante, fazendo a analise variando apenas a temperatura
de entrada e analisando o teste tukey, as amostras C e H, bem como, as amostras D
e | ndo apresentaram diferenca estatistica.

Cynthia e Bosco (2015), em estudo sobre as propriedades fisicas e
guimicas do Tamarindus indica L. em p0, encontraram valores entre 0,43 e 0,49
g/cm? para a densidade tapped das amostras secas.

Ja em 2018, em trabalho sobre propriedades fisicas da antocianina
microencapsulada obtida por secagem por atomizacdo do extrato de Amaranto
Vermelho com maltodextrina, Narayanan et al., obtiveram valores para densidade
tapped entre 0,368+0,04 a 0,680+0,03 g/cm?3.

4.1.6 Densidade de particulas

Os valores obtidos estao ilustrados na Tabela 7, abaixo.

Tabela 7 Valores para densidade de particulas.

Amostra Depsidade de Sig
Particulas (g/cm?3)
A (140°C; 1,5 g/l e 2,5 m 3/h) 1,6403 + 0,1597 a
B (140°C; 2,5 g/l e 2,5 m3/h) 1,8494 +0,6907 a
C (140°C; 1,5 g/l e 3,4 m3/h) 1,9285 + 0,1017 a
D (140°C; 2,5 g/l e 3,4 m3/h) 2,4808 +1,1445 a
E (150°C; 2,0 g/l e 2,9 m3/h) 1,4362 + 0,2048 a
F (160°C; 1,5 g/l e 2,5 m 3/h) 1,8521 +0,2589 a
G (160°C; 2,5 g/l e 2,5 m 3/h) 1,6880 + 0,3089 a
H (160°C; 1,5 g/l e 3,4 m3/h) 1,8055+ 0,1562 a
| (160°C; 2,5 g/l e 3,4 m3/h) 2,4622+ 1,4862 a

Fonte. Préprio autor, 2019.

*letras iguais para Sig indicam gque ndo h4 estatisticamente diferenca significativa (p<0,05)

Em um comparativo entre os valores obtidos para densidade de
particulas das amostras e os resultados provenientes do teste tukey, observou-se que
mantendo os valores empregados para 0s patamares referente a temperatura de
entrada e a vazdo do soprador e variando a quantidade de agente carreador
empregado nas amostras, ndo houve diferenca significativa estatisticamente (p<0,05)
entre as amostras. Tal tendéncia permanece ao manter 0s outros patamares

constantes e variando apenas a vazao do soprador bem como para o comparativo
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variando a temperatura de entrada e mantendo a porcentagem de agente carreador e
vazéao do soprador constante.

Tal observacdo fica mais clara analisando a Tabela 7, onde pode-se
observar que todos os resultados de Sig para as amostras tiveram como resultado a
mesma letra “a”, isso significa que todas as amostras, variando quaisquer que forem
0s patamares empregados nas amostras deste trabalho, ndo havera diferenca
significativa (p<0,05) para os resultados obtidos para densidade de particulas.

Desta maneira, podemos inferir que a diferenca entre as quantidades de
agente carreador, vazdo do soprador e temperatura de entrada empregados nas
amostras nao influenciam nos resultados para tal propriedade.

Aplicadas comumente como estimulantes da secrecdo gastrica e como
redutores da taxa de glicose do sangue sdo bastante utilizadas as folhas de chicéria.
Leite (2001), obteve em sua amostragem valores entre 1,048 e 1,171 g/cm? para
valores da densidade aparente do produto seco.

Rocha Alves et al. (2008), alcancou valores para densidade de particula na
faixa de 2,5 g/cm® em seu estudo a respeito do crescimento inicial de Nim (Azadirachta
indica a. juss.) em solos da zona da Mata de Pernambuco. Ja Medeiros et al. (2013),
em seu estudo sobre o uso de biofertilizantes e aguas salinas em plantas de
Licopersicon pimpinellifolium L., obteve 2,66 g/cm® como resultado para tal

propriedade.

4.1.7 Solubilidade

Os dados para solubilidade das amostras do extrato de Nim em pé estédo
apresentados na Tabela 8.

Tabela 8. Valores para solubilidade das amostras.
Amostra Solubilidade (%) | Sig
A (140°C; 1,5 g/l e 2,5 m3/h) 95,44+1,0675 a,b
B (140°C; 2,5 g/l € 2,5 m3/h) 94,84+1,5140 a,b
C (140°C; 1,5 g/l e 3,4 m3/h) 94,68 +1,3740 a,b
D (140°C; 2,5 g/l e 3,4 m3/h) 94,89+1,0103 a,b
E (150°C; 2,0 g/l € 2,9 m3/h) 94,27+0,7823 a,b
F (160°C; 1,5 g/l e 2,5 m3/h) 96,23+4,4428 a,b
G (160°C; 2,5 g/l e 2,5 m3/h) 96,32+1,0537 a,b
H (160°C; 1,5 g/l e 3,4 m 3/h) 93,53+0,3937 A
| (160°C; 2,5 g/l e 3,4 m3/h) 99,05+0,1044 B
Fonte. Préprio autor, 2019.
*letras iguais para Sig indicam que ndo ha estatisticamente diferenca significativa (p<0,05)
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Em um comparativo entre os valores obtidos para solubilidade das
amostras e os resultados provenientes do teste tukey, observou-se que mantendo os
valores empregados para os patamares referente a temperatura de entrada e a vazéo
do soprador e variando a quantidade de agente carreador empregado nas amostras,
nao houve diferenca significativa estatisticamente (p<0,05) entre as amostras, exceto
entre as amostras H e |. Ja mantendo outros patamares constantes e variando apenas
a vazao do soprador bem como para o comparativo variando a temperatura de entrada
e mantendo a porcentagem de agente carreador e vazao do soprador constante, todas
as amostras nado obtiveram diferenca significativa(p<0,05) na comparagao de seus
valores.

Tal observacdo fica mais clara analisando a Tabela 8, onde pode-se
observar que todos os resultados de Sig para as amostras tiveram como resultado as
letras “a,b”, ou uma das duas letras somente. No caso deste estudo, para todas as
amostras, variando quaisquer que forem os patamares empregados, ndo havera
diferenca significativa (p<0,05) para os resultados obtidos para solubilidade.

Desta maneira, podemos inferir que a diferenca entre as quantidades de
agente carreador, vazdo do soprador e temperatura de entrada empregados nas
amostras influenciam nos resultados para tal propriedade. Sendo que a Unica amostra
a se comportar de maneira distinta € a amostra |.

Cortés-Rojas et al. (2015), em estudo sobre a otimizacédo de condi¢des de
secagem por pulverizacdo para producdo do extrato seco de Bidens pilosa L.,
encontrou valores proximos a 75% para a solubilidade do produto final. Venil et al.
(2016), obteve resultados entre 90,04 e 95,29 % de solubilidade em seu trabalho a
respeito da microencapsulacdo do pigmento tipo flexirubina. Ja Sablania e Bosco
(2018), em estudo sobre producéo do extrato seco de Bidens pilosa L. obteve valores

proximos a 26%.

4.1.8 Porosidade

Na Tabela 9, encontram-se os resultados das analises de porosidade para
0 p6 do extrato de Nim processado nas diferentes condigcbes de secagem via spray

dryer.
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Tabela 9. Valores para porosidade das amostras.

Amostra Porosidade (%) | Sig

A (140°C; 1,5 g/l e 2,5 m 3/h) 75,47 £+ 3,2410 a
B (140°C; 2,5 g/l e 2,5 m3/h) 76,59+8,2853 a
C (140°C; 1,5 g/l e 3,4 m3/h) 81,75 +£1,1412 a
D (140°C; 2,5 g/l e 3,4 m3/h) 85,22 +8,3352 a
E (150°C; 2,0 g/l e 2,9 m3/h) 77,13 £2,5689 a
F (160°C; 1,5 g/l e 2,5 m3/h) 82,11 +3,0414 a
G (160°C; 2,5 g/l € 2,5 m 3/h) 81,77 + 3,8074 a
H (160°C; 1,5 g/l e 3,4 m3/h) 79,52+ 2,6359 a
| (160°C; 2,5 g/l e 3,4 m3/h) 86,14+6,1482 a

Fonte. Préprio autor, 2019.
*letras iguais para Sig indicam que néo ha estatisticamente diferenca significativa (p<0,05)

Em um comparativo entre os valores obtidos para porosidade das amostras
e os resultados provenientes do teste tukey, observou-se que mantendo os valores
empregados para os patamares referente a temperatura de entrada e a vazdo do
soprador e variando a quantidade de agente carreador empregado nas amostras, ndo
houve diferenga significativa estatisticamente (p<0,05) entre as amostras. Tal
tendéncia permanece ao manter 0s outros patamares constantes e variando apenas
a vazao do soprador bem como para o comparativo variando a temperatura de entrada
e mantendo a porcentagem de agente carreador e vazdo do soprador constante.

Tal observagdo fica mais clara analisando a Tabela 9, onde pode-se
verificar que todos os resultados de Sig para as amostras tiveram como resultado a
mesma letra “a”, isso significa que todas as amostras, variando quaisquer que forem
0s patamares empregados nas amostras deste trabalho, ndo havera diferenca
significativa (p<0,05) para os resultados obtidos para densidade de particulas.

Desta maneira, podemos inferir que a diferenca entre as quantidades de
agente carreador, vazdo do soprador e temperatura de entrada empregados nas
amostras nao influenciam nos resultados para tal propriedade.

Os valores encontrados para porosidade, encontram se abaixo dos valores
mencionados no estudo de Santhalakshmy et al. (2015) que investigaram o efeito que
a temperatura de entrada tem sobre as propriedades fisico-quimicas do po de jamun
seco por spray dryer, que apresentaram valores referente a porosidade entre 90,77 e
92,60%. Ja os resultados encontrados por Gallo et al. (2015), em um estudo

comparativo de medicamentos secos por pulverizacdo de extratos aquosos de
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plantas, analisando desempenho de secagem e qualidade do produto, encontraram
valores na ordem de 30 a 57%.

Outros autores como Islam et al. (2017), estudaram os efeitos da micro
moagem Umida em secagem a vacuo sobre propriedades fisico-quimicas e
antioxidantes da Citrus unshiu, e obtiveram valores de porosidade com variagao de
86,30 a 86,69%, mostrando ainda que esses valores foram significativos para
(p<0,05). Tais valores se mostraram bastante semelhantes aos obtidos no presente
trabalho.

Sendo assim, uma maior porosidade do produto final leva a uma maior
facilidade e rapidez de dissolucdo do mesmo para aplicacdo. Santhalakshmy et al.
(2015) estudaram o efeito que a temperatura de entrada tem sobre as propriedades
fisico-quimicas do p6 de jamun seco por spray dryer, os autores relataram que o0s
valores encontrados para a porosidade das amostras variaram entre 90,77 e 92,60%
e tais amostras ndo mostram diferenca significativa (p<0,05).

Em um estudo comparativo de medicamentos secos por pulverizacao
extratos aquosos de plantas, analisando desempenho de secagem e qualidade do
produto Gallo et al. (2015), atingiu valores entre 30 e 57 % para porosidade em suas
amostras.

Outros autores como Islam et al. (2017), estudaram os efeitos da micro
moagem Umida em secagem a vacuo sobre propriedades fisico-quimicas e
antioxidantes da Citrus unshiu, e obtiveram valores de porosidade com variacao de
86,30 a 86,69%, mostrando ainda que esses valores foram significativos para
(p<0,05). Estes resultados apresentaram bastante semelhanga com os obtidos no

presente trabalho.

4.2 GRANULOMETRIA

Determinou-se a distribuicdo granulométrica do extrato apos o
processamento via spray dryer para avaliar o comportamento das particulas em
relacéo ao processamento adotado. Podemos observar a distribuicdo do tamanho das
particulas através dos graficos representados pela Figura 7 a seguir, correspondentes

a cada condicéo.
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Figura 7. Resultados para analise granulométrica das amostras
a) Amostra A b) Amostra B
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De acordo com a Figura 7, podemos verificar que as amostras A e de
maneira semelhante a amostra E apresentaram uma distribuicdo bimodal de
particulas, exibindo um grafico com dois picos distintos. Ja as amostras B, C, D, F, G,
H e | demostraram um comportamento polimodal, apresentando trés ou mais picos
distintos.

Os resultados dos diametros (10%, 50% e 90%) e diametro médio estédo

apresentados na Tabela 10.

Tabela 10. Diametro de particulas dos pés

Diametro da Diametro da Diametro da Diametro médio
Amostra particula a 10 % particula a 50 % particula a 90 % das particulas

(Lm) (Lm) (Hm) (um)
A 1,10 7,56 30,15 30,15
B 0,25 5,01 23,48 8,70
C 0,21 5,39 16,81 7,76
D 0,77 5,46 22,53 9,03
E 1,08 6,70 22,22 9,48
F 0,58 7,36 28,19 10,82
G 0,90 4,70 18,50 7,82
H 0,22 4,78 20,54 8,07
I 0,26 4,02 18,96 7,55

Fonte. Proprio autor, 2019.

Através da analise da Tabela 10 acima, pdde-se verificar que o tamanho
médio das particulas para cada condi¢cdo empregada no processo de secagem obteve
valores que variaram de 7,55 a 30,15 um. Outra analise que pode ser feita € a respeito
das particulas com menores valores médios para seu tamanho médio de particulas
(p6 mais fino), nota-se que, as amostras que obtiveram os menores valores para tal
propriedade sdo as amostras C, G, H e |. Dentre estas, as trés ultimas foram as
amostra onde o maior valor para temperatura de entrada foi aplicado (160°C) e em
duas delas (H e 1) a vazdo do soprador aplicada também foi o maior valor (3,4 mé/h).
J& a amostra C, teve uma temperatura de entrada aplicada de 150°C, porém a vazéo
do soprador aplicada também foi em seu maior valor (3,4 m3/h).

Mesmo com o0s excelentes resultados para granulometria das amostras
citadas acima, ndo podemos deixar de destacar que a amostra B obteve valores bem

préximos aos das amostras de melhoresresultados para tal propriedade analisada.
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Estudos realizados com microcapsulas de café crioconcentrado mostram
gue a presenca de particulas de menor tamanho pode ser atribuida as particulas que
nao conseguiram encapsular o material coadjuvante. Com isso, podemos observar o
mesmo caso neste trabalho, com o extrato vegetal, além disso, as particulas de maior
tamanho podem ser atribuidas a um possivel inicio de processo de aglomeracao,
acarretando a formacdo de pontes de ligacfes irreversiveis entre as particulas, e
consequentemente formacao de particulas de maior tamanho (RODRIGUES, 2004).

Para o produto final, deseja-se que o p6 ndo apresente particulas muito
finas, o que poderia interferir na etapa de embalagem do produto e nem de forma
grosseira ao ponto de atrapalhar em outras propriedades. Assim, através da tabela
acima, podemos observar claramente que a condicdo A apresentou o maior diametro
de particulas, sendo assim invidvel para algumas propriedades. Em contrapartida, a
condicdo | apresentou-se um didmetro médio de particulas inferior as demais
condi¢des, o que concerne, uma maior dificuldade de embalar. Sendo assim, as
condicbes G e H a mais coerente, uma vez que proporcionou um valor médio de
didmetro de particulas em relacdo as demais amostras.

Segundo Fernandes (2013), o tamanho de particula € um importante
parametro a ser analisado, pois esta diretamente relacionado a solubilidade e fluidez
do produto, propriedades importantes para aplicacdes industriais. Em seu estudo
sobre extratos secos de Psidium guajava L. obtidos por spray dryer o autor alcangou
uma serie de valores diferentes para cada tipo de agente carreador utilizado na
secagem. Utilizando celulose microcristalina: Aerosil® como adjuvante o autor obteve
particulas que apresentaram de 15 a 40 ym, ja usando maltodextrina:goma arabica
(Encapsia):Aerosil® a distribuicdo se deu mais uniformemente com tamanhos de
particulas de 12 a 13 ym, particulas produzidas com misturas de Dry Flo:Aerosil®
apresentaram uma distribuicdo uniforme com tamanhos de particulas inferiores a 15
pMm e por fim, utilizando B-ciclodextrina apresentou também uma ampla distribuicao de
tamanho, entretanto, aproximadamente 80% das particulas apresentaram tamanhos
inferiores a 20 um.

Gallo et al. (2011), no estudo das propriedades fisicas de extrato em po de
Rhamnus purshiana (Cascara sagrada) seco por pulverizacdo todas as amostras
apresentaram distribuicbes unimodais de tamanho de particula, sendo os valores
meédios do didmetro de particula entre 7,94 + 0,08 e 14,43 £ 0,85 uym. A vazao do ar

de atomizacao foi a variavel que mais afetou essa resposta. O maior tamanho medio
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de particula foi obtido para o menor fluxo de ar de atomizacao devido as maiores gotas
pulverizadas.

Ozdikicierler et al. (2014), em artigo publicado intitulado “Os efeitos dos
parametros do processo de secagem por pulverizagcdo nos indices caracteristicos do
processo e nas propriedades reologicas em pd do extrato em poé da planta
microencapsulada (Gypsophila)”, obteve valores entre 29,5 e 31,5 ym para valores

meédios dos tamanhos das particulas do extrato seco.
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4.3 CONSIDAERACOES FINAIS

De acordo com a analise dos resultados para cada caracterizacao fisico-
guimica realizada neste estudo, bem como o emprego das diferentes condicdes de
secagem aplicadas, pode se observar que os valores médios obtidos para a atividade
de 4gua das amostras encontram-se na faixa segura quanto sua estabilidade em
relacdo ao desenvolvimento de microrganismos (Aw abaixo de 0,60) e que de forma
geral ndo houve diferenca significativa (p=0,05) para as diferentes condicbes de
processamento, com algumas excecdes. As amostras H e | obtiveram melhores
valores para tal propriedades, porém pode-se ressaltar que as amostras E e F também
lograram valores bastante relevantes.

Em um comparativo entre os valores obtidos para teor de umidade presente
nas amostras e os resultados provenientes do teste tukey, observou-se que de forma
geral ndo houve diferenca significativa (p=20,05) para as diferentes condi¢cbes de
processamento. Para o teor de umidade, as amostras que alcancaram os melhores
valores foram a C e |, porém também pode-se verificar que as amostras G e H também
conseguiram valores relevantes.

Verificou-se valores obtidos para a molhabilidade das amostras e os
resultados provenientes do teste tukey, observou-se que mantendo os valores
empregados para os patamares referente a temperatura de entrada e a vazdo do
soprador e variando a quantidade de agente carreador empregado nas amostras, nao
houve diferenca significativa estatisticamente (p<0,05) entre as amostras, com
algumas excecdes. As amostras G e | foram as que alcancaram os melhores valores
para molhabilidade, entretanto vale a pena ressaltar que as amostras B e D, revelaram
valores similarmente expressivos.

Verifica-se uma relagdo da porosidade com a densidade, onde menores
valores de porosidade tendem em valores maiores para densidades, foram
observados que os valores de porosidade via spray dryer foram compativeis aos
mencionados pela literatura. Os resultados de porosidades e solubilidade para ambos
os métodos foram significativos (p=0,05) para as diferentes condi¢oes de
processamento. A amostra | foi a que atingiu o melhor valor médio para a solubilidade
do material, seguido pelas amostras F e G que também revelaram resultados

interessantes.
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Verifica-se diferenca significativa de maneira geral em relacdo as
densidades (p=0,05) para as diferentes condi¢cbes de secagem, com excec¢ao para a
densidade de particulas, onde todas as amostras ndo apresentam diferenca
significativa (p<0,05) para a comparagéo dos valores de todas as suas amostras.

Os resultados de granulometria do p6 processado via spray dryer
apresentaram distribuicdo bimodal com dois picos distintos e comportamento
polimodal com trés ou mais picos distintos. As amostras que obtiveram menores
valores para seu tamanho médio de particulas foram influenciadas pela temperatura
de entrada aplicada, onde os melhores valores foram obtidos aplicando 160°C para
tal parametro. De maneira geral resultados de granulometria estdo de acordo com a

literatura, onde apenas a amostra A ndo obteve valores similares.
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5. CONCLUSAO

Foi realizada a secagem do extrato vegetal via spray dryer, utilizando
diferentes condicfes de secagem (concentracdo do agente carreador, fluxo de ar e
temperatura de entrada).

As amostras provenientes do extrato da semente de Nim, posteriormente
processadas via spray dryer foram submetidas a analises de atividade de agua, teor
de umidade, densidades, molhabilidade, porosidade, solubilidade e granulometria.
Tais amostras apresentaram resultados desejaveis de acordo com cada analise,
proximos dos valores literarios e diferenciados de acordo com as condigbes
processamento aplicadas.

Foi feita a comparacdo entra as propriedades das amostras secas em
diferentes condi¢Bes de processamento (concentracdo do agente carreador, fluxo de
ar e temperatura de entrada), corroborando para andlise da aplicabilidade das
amostras.

Apods a analise das diferentes propriedades estudadas neste trabalho,
juntamente com a comparacdo das mesmas com as amostras secas via SD, péde-se
observar que entre as amostras apresentadas a que obteve no geral melhores
propriedades para possivel aplicagdo comercial € a amostra |. No entanto, néo
podemos deixar de mencionar que as amostras G e H também obtiveram

propriedades bastante relevantes.
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