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RESUMO

A Malpighia emarginata DC, também conhecida como acerola ou cereja das Antilhas,
pertence a familia Malpighiaceae. E uma fruta nativa de regides tropicais e subtropicais, como
América Central e América do Sul. Atualmente o Brasil é considerado o maior produtor,
consumidor e exportador mundial de acerola, e o estado de Pernambuco se apresenta como o
maior produtor nacional. O principal atrativo do fruto é o alto teor de acido ascorbico (vitamina
C), possuindo também rica composicao nutricional. A vitamina C apresenta elevado teor no
fruto da acerola e diversos de compostos bioativos, como antocianinas, acidos fendlicos,
carotenoides, apresentando atividades como antioxidante, anti-inflamatéria, antitumoral,
imunomoduladora positiva e adjuvante para a reducdo do risco de doencas cronicas. Sendo
assim, o presente trabalho teve como objetivo desenvolver um comprimido efervescente,
utilizando-se como matéria-prima o extrato de acerola nebulizado com teor nutricional similar
ao da fruta. Para isso, foram realizadas as caracterizac@es fisico-quimicas da polpa de acerola,
como: acidez titulavel, pH, sélidos sollveis, sélidos totais, densidade relativa, residuo seco,
teor de cinzas e doseamento da vitamina C, bem como do caroco da acerola foi pulverizado e
caracterizado, a partir da acidez titulavel, pH, sélidos soltveis, solidos totais, densidade relativa,
residuo seco, teor de cinzas, doseamento da vitamina C, entre outras para a investigacao do seu
uso como adjuvante de secagem. Enquanto que para o nebulizado, obtido a partir da secagem
por spray drying, no qual realizou-se os testes de pH, umidade, solidos totais, higroscopicidade,
prospeccao fitoquimica e doseamento da vitamina C. A partir das analises o nebulizado de
acerola apresentou caracteristicas favoraveis, dentro do estabelecido para os critérios de
qualidade dos métodos fisico-quimicos do Instituto Adolfo Lutz, e especificacdes da ANVISA
no ambito alimenticio, quanto aos critérios estabelecidos pela Farmacopeia Brasileira. O caroco
da acerola também apresentou resultados promissores para sua utilizagdo como adjuvante
farmacéutico natural. Dessa forma, o processo de spray drying se mostrou um excelente método
para a desidratacdo da polpa da acerola, preservando o alto teor de vitamina C presente nos
nebulizados bem como nos comprimidos efervescentes, apresentando potencial para a aplicacéo
no desenvolvimento de formas nutracéuticas solidas visando uma alternativa suplementar para

a administracéo da vitamina C.

Palavras-chave: Acerola. Vitamina C. Secagem. Comprimidos.



ABSTRACT

Malpighia emarginata DC, also known as acerola or Antilles cherry, belongs to the
Malpighiaceae family. It consists of a fruit native to tropical and subtropical regions, such as
Central and South America. Currently, Brazil is considered the largest producer, consumer and
exporter of acerola in the world, and Pernambuco is the state with the largest national
production. The main attractive aspect of the fruit is the high content of ascorbic acid (vitamin
C), being also rich in nutrients. Vitamin C and several bioactive compounds, such as
anthocyanins, phenolic acids, carotenoids have a high content in the acerola fruit, presenting
activities such as antioxidant, anti-inflammatory, antitumor, positive immunomodulatory and
adjuvant to reduce the risk of chronic diseases. Therefore, the present work aimed to develop
an effervescent tablet, using as a raw material the nebulized acerola extract with nutritional
content similar to that of the fruit. For this, the physical and chemical characterizations of the
acerola pulp were performed such as: titratable acidity, pH, soluble solids, total solids, relative
density, dry residue, ash content and vitamin C dosage, as well as the acerola seed, wich was
pulverized and characterized, from the titratable acidity, pH, soluble solids, total solids, relative
density, dry residue, ash content and vitamin C dosage, among others for the investigate its use
as a drying aid. The studies were also carried out from the nebulized material, obtained from
the spray drying technique, in which pH, humidity, total solids, hygroscopicity, phytochemical
prospecting and vitamin C dosage were performed. From these results we can observe that the
nebulized acerola material presented favorable characteristics, within the established for the
quality criteria of the physico-chemical methods of the Adolfo Lutz Institute, and specifications
of ANVISA in the alimentary scope, regarding the criteria established by the Brazilian
Pharmacopeia. The core also showed promising results for its use as a natural pharmaceutical
adjuvant. We can thus conclude that the spray drying process proved to be an excellent method
for the dehydration of the acerola pulp, preserving the high content of vitamin C present in
nebulized materials as well as in effervescent tablets, presenting potential for application in the
development of nutraceutical forms for a supplementary alternative for the administration of

vitamin C.

Keywords: Acerola. Vitamin C. Drying. pills.
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1 INTRODUCAO

A Malpighia emarginata DC, também conhecida como acerola ou cereja das Antilhas,
pertence & familia Malpighiaceae. E uma fruta nativa de regides tropicais e subtropicais, como
América Central e América do Sul (SHINOHARA et al., 2015; SILVA et al., 2018). Atualmente
0 Brasil é considerado o maior produtor, consumidor e exportador mundial de acerola, e o
estado de Pernambuco se apresenta como o maior produtor nacional. O principal atrativo do
fruto € o alto teor de &cido ascérbico (vitamina C), possuindo também rica composicéo
nutricional (MORAES et al., 2017; KLOSTERHOFF et al., 2018).

A vitamina C esta presente com elevado teor no fruto da acerola, podendo variar de
acordo com seu estado de amadurecimento. Nos frutos imaturos, a quantidade de vitamina C
pode superar valores de 1,9 g/100 g de suco de acerola, que durante 0 amadurecimento, esses
valores reduzem para cerca de 0,97 g/100 g de suco devido a oxidagédo da vitamina C (BELWAL
et al., 2018; SOUZA et al., 2020). Além disso na composicdo do fruto da acerola sdo
encontrados compostos bioativos, como: antocianinas, acidos fendlicos, carotenoides,
responsaveis por apresentar atividades como antioxidante, anti-inflamatoria, antitumoral,
imunomoduladora positiva e adjuvante para a reducéo do risco de doencas cronicas (DELVA,
SCHNEIDER, 2013; ARAUJO et al., 2017; PRAKASH; BASKARAN, 2018).

Os frutos apresentam um alto teor de umidade, permitindo assim que se deteriorem
rapidamente principalmente quando maduras, levando assim a diminuicdo das propriedades
funcionais e organolépticas, prejudicando o consumo e utilizacdo. Logo, faz-se necessario a
utilizacdo de processos tecnoldgicos que tenham como finalidade minimizar desperdicios e
prolongar o tempo de vida util do fruto, preservando seu aroma e sabor (ARAUJO et al., 2015;
SANTOS, 2014).

A secagem € uma técnica utilizada para conservacdo de alimentos que possibilita o
aumento da vida de prateleira dos frutos, diminuindo a quantidade de agua presente, e
consequentemente inibindo o crescimento microbiano e a atividade enzimatica. A secagem por
atomizacdo, também conhecida por spray drying esta bastante presente na industria de
alimentos. Essa técnica consiste na retirada de agua a partir da utilizacdo de um atomizador que
possibilita 0 contato do suco com o ar quente, onde a agua evapora, formando microesferas
(POOZESH; BILGILI, 2019).

A partir das caracteristicas nutricionais promissoras do fruto, especialmente do seu
elevado teor de &cido ascorbico e seu potencial antioxidante, essa pesquisa teve como objetivo

utilizar a polpa do fruto seca para o desenvolvimento de forma farmacéutica solida efervescente.
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A polpa foi submetida a desidratagdo pela técnica de spray drying, propondo a producdo de um
comprimido capaz de reproduzir as caracteristicas organolépticas e fisico-quimicas originais do

fruto.

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo geral

Desenvolver um comprimido efervescente, utilizando-se como matéria-prima a polpa

da acerola nebulizada com teor nutricional similar ao da fruta.

1.1.2 Objetivos especificos

Caracterizar os insumos (polpa, caroco e po seco da acerola) através de técnicas fisico-quimicas
e quantificar os componentes nutricionais para referéncia no desenvolvimento e no resultado
do produto gerado;

Otimizar do processo de obtencdo do extrato seco pelo método de spray drying;

Desenvolver a formulacdo do comprimido efervescente utilizando o pé seco da polpa obtido
pelo spray drying;

Obter o lote de bancada preliminar do comprimido efervescente;

Realizar os controles de qualidade do lote de bancada preliminar.
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2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 ACEROLA

A acerola é uma fruta de regides tropicais com origem nas Antilhas, na América Central,
e do norte da Ameérica do Sul. Chegou ao Brasil na década de 50, e em meados de 1955 foi
introduzida em Pernambuco, através da Universidade Federal Rural de Pernambuco (UFRPE)
pela professora Maria Celene Ferreira Cardoso de Almeida. Pertencente a familia
Malpighiaceae, a planta era conhecida pelos sinénimos Malpighia glabra L. e Malpighia
punicifolia L., mas recentes trabalhos taxonémicos resultaram na aceitacdo de Malpighia
emarginata DC como o nome cientifico atual para esta planta. O fruto é produzido por um
arbusto medindo pouco mais de 2 metros de altura e que se apresenta bastante ramificado.
Também conhecida como cereja das Antilhas, cereja das indias Ocidentais, cereja dos
Barbados, dependendo do pais onde é cultivada (SHINOHARA et al., 2015; PRAKASH,;
BASKARAN, 2018).

Em seu estado amadurecido (figura 1), apresenta um epicarpo (casca externa) fino, um
mesocarpo (polpa) carnoso e suculento que representa 70% a 80% do peso total do fruto e
endocarpo constituido de trés carocos triangulares, alongados. A forma do fruto pode ser
redonda, achatada ou oval, possuindo peso médio variando entre 2 a 15g. A superficie do fruto
pode ser lisa, podendo apresentar, entre os carpelos, sulcos rasos ou fundos. A coloracdo da
casca de acordo com seu estado de maturacédo, passando do verde ao amarelo, laranja, vermelho
ou roxo. Apresenta um sabor agridoce, podendo medir de 1 a 3 cm de didmetro apresentando
sendo fonte de ferro, célcio, tiamina, vitamina A e elevado teor de vitamina C (MOHAMMED,
2011; MOURA et al., 2018).

Figura 1 - Fruto da acerola em seu estado maduro.

Fonte: Cardoso, 2019.
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2.1.1 Producéo e mercado

A aceroleira é uma planta tipica de regides de clima tropical e subtropical, que necessita
de temperaturas entre 15°C e 32°C, solo com adequada disponibilidade de agua para crescerem
e produzirem, a insolagdo tambeém é importante pois influencia na producdo de vitamina C.
Essas condigdes estéo diretamente relacionadas a qualidade dos frutos, ao teor de vitamina C e
aos demais nutrientes. Regides que apresentam periodos de seca precisam de sistemas de
irrigacdo para permitir o desenvolvimento e crescimento adequado, nos periodos com pouca
insolacdo a producdo de vitamina C e nutrientes é prejudicada, pois é necessario sol para o
desenvolvimento dela (RITZINGER; RITZINGER, 2011; SEBRAE. 2016).

No Brasil, a partir da década de 90 a acerola passou a ganhar expressao econémica,
ganhando aumento na demanda, tanto pelo mercado interno como externo, atualmente a acerola
é encontrada em praticamente todo territério brasileiro (PEREIRA, 2013).0 Nordeste se
destaca, possui 14 polos de irrigagéo, pois as condi¢des locais admitem a producéo de frutas
durante quase todo o ano, inclusive no periodo em que os mercados europeu, asiatico e norte-
americano estdo desabastecidos, entre outubro e abril. Sendo também a maior produtora, com
area cultivada de 3.100 hectares, apresentando cerca de 64% da produtividade de frutos por ano
(EMBRAPA, 2012).

O Brasil é considerado o maior produtor, consumidor e exportador mundial de acerola.
A comercializacdo de acerola no mercado interno apresenta uma distribuicédo de cerca de 46%
a industria de processamento e 54% ao mercado de consumo da fruta (SOUSA, 2010;
EMBRAPA, 2012). Segundo o censo agro do Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica
(IBGE) (2017), entre os principais estados brasileiros produtores de acerola, Pernambuco
produz cerca de 21.351 toneladas (T) por ano, representando a maior producdo nacional,
seguido pelo Ceara, com 7.578 T; Sergipe, com 5.427 T; Paraiba, com 4.925 T; Piaui, com
4.690 T; S&o Paulo, com 3.907 T; Par4, com 3.695 T, Parand, com 3.286; Bahia, com 2.023 T
e Espirito Santo, com 915 T.

2.1.2 Aspectos nutricionais e fitoquimicos

A acerola apresenta uma composicao nutricional com macro e micronutrientes, descritos
na tabela 1, seu teor nutricional esta correlacionado a alguns fatores como, local de cultivo,
condicbes ambientais, praticas culturais, estagio de maturacdo, processamento e
armazenamento (PRAKASH; BASKARAN, 2018). Constituida por vitaminas, minerais,
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acucares, aminodcidos, lipidios, acidos organicos e compostos bioativos como, de vitamina C,
além de carotenoides precursores de vitamina A, tiamina, riboflavina, niacina, &cido
pantaténico, célcio, ferro, manganés (FREITAS et al., 2006).

Os principais aglcares encontrados na acerola sdo glicose, frutose e em menor grau
sacarose. Os principais acidos graxos detectados sdo o oleico, linoleico palmitico, esteérico e
linolénico (MOURA et al., 2018). Quanto aos acidos organicos, podem ser encontrados o &cido
malico, &cido citrico e tartarico. Além de um alto teor de Vitamina C a acerola também contém
compostos fenolicos, carotenoides, antocianinas e alguns aminoacidos como prolina, alanina,
acido aspartico, serina e acido gama aminobutirico (GABA) (ASSIS et al., 2008; BELWAL et
al, 2018).

Alguns nutrientes presentes na acerola possuem atividades bioldgicas que reduzem o
risco de muitas doencas cronicas, alguns desses compostos estdo presentes nos frutos como os
compostos fendlicos, flavonoides, e carotenoides com quantidades razodveis e estruturas
diversas que estdo presentes nas plantas (FARAONI et al., 2013; PRAKASH; BASKARSAN,
2018). Os compostos fenolicos estdo envolvidos com a sintese das ligninas que sdo comuns a
todas as plantas superiores, atrativos aos seres humanos devido ao odor, sabor e coloragédo
agradavel. As quantidades presentes no fruto variam dependendo na variedade, genétipo,
estagio de maturidade e crescimento e condic6es de processamento (PRADO, 2009).

As antocianinas e carotenoides estdo presentes na acerola e sdo responsaveis pela
coloracdo do fruto e suas diferentes tonalidades, que mudam de acordo com a maturacao e a
degradacéo da clorofila, pois esta permite a sintese de antocianinas e carotenoides (MUSSER
et al., 2004). Os carotenoides sdo componentes essenciais estdo nas membranas fotossintéticas
das plantas (MARANHAO, 2010).

Tabela 1 - Composi¢do Nutricional da acerola madura (100 g de fruta).

Nutrientes Valores Referéncias

Agua (%) 92.60-95.00 ARRAZOLA et al., 2014

Proteina (%) 0.21-1.20 ARRAZOLA et al., 2014

Gordura (%) 0.23-0.80 MEZADRI et al., 2008

Carboidratos (%) 0.43 ARRAZOLA et al., 2014

Amido (%) 0.05-0.23 BATISTA etal., 2015

Acucar (%) 2.75-6.03 SOUZA et al., 2014

Vitaminas (mg/100 g)

Vitamina C 862.86-1465.22  LIMA et al.,2014; SOUZA et al., 2014

Vitamina B6 0.009 FREITAS et al., 2006
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Vitamina B2 0.006 FREITAS et al., 2006

Vitamina B3 0.40 FREITAS et al., 2006

Vitamina B5 0.31 FREITAS et al., 2006

Minerais (mg/100 g)

Fosforo 11.0 FREITAS et al., 2006

Caélcio 12.0 FREITAS et al., 2006

Ferro 0.20 FREITAS et al., 2006

Potéssio 146.0 FREITAS et al., 2006

Magnésio 18.0 FREITAS et al., 2006

Sédio 7.0 FREITAS et al., 2006

Cinza (%) 4.91-5.23 ARRAZOLA et al., 2014; RUFINO et al., 2010
Fibra (%0) 0.16-1.63 ARRAZOLA et al., 2014; RUFINO et al., 2010
Pectina (%0) 94.93-246.71 BATISTA etal., 2015

Peroxidacao lipidica (nmol MDA/g) 59.75-119.97 OLIVEIRA et al., 2012

Fonte: MOURA et al., 2018.

2.1.3 Propriedades farmacologicas

Acerola também possui propriedades farmacoldgicas como, atividade antifungica.
Possui grande quantidade antioxidante que contribui para prevencao de doencgas cronicas, como
hipertensdo e cancer (ASSIS et al., 2008). Na tabela 2 contém algumas das atividades da acerola
como, atividade hepatoprotetora, anti-carcinogénica, anti-genotoxicidade, efeito anti-

hiperglicémico, entre outros.

Tabela 2 - Diferentes propriedades bifuncionais da acerola.

Atividades bioldgicas Extrato usado Sistema modelo Referéncias

Efeito anti-hiperglicémico  Extrato polifendlico Captacdo de glicose nas HANAMURA et al,
bruto células Caco-2 e glicose 2006
e captacdo de maltose em
camundongos ICR
Atividade Polpa de acerola Ensaio de cometa NUNES et al., 2011

antigenotoxicidade liofilizada diluida em

agua
Atividade antimicrobiana  Extrato  fendlico de Staphylococcus aureus DELVA; GOODRICH
acerola SCHNEIDER, 2013
Atividade Extrato de  cereja Tumorigénese pulmonar NAGAMINE et al., 2002

anticarcinogénica Acerola (pé seco em camundongos
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de acerola suspensa em
solucdo salina)
Efeito hepatoprotetor Suco de Acerola Ratos suicos ROCHETTE etal., 2013
fémeas
Efeito de clareamento da Extrato de polifenol Pigmentagdo da pele HANAMURA et al,
pele bruto concentrado irradiada  por UVB 2008
Conteudo de melanina

em células de melanoma

B 16
H
Efeito radioprotetor Suco de fruta Células da medula 6ssea DUSMAN et al., 2014
de ratos Wistar
Atividade de reversdo de Extratos solventes Linfomas de MOTOHASHI et al,
maltiplas drogas purificados de acerola camundongo-5178 2004
células
Inibigdo de acucar Aceronidina Alfa-glucosidase e alfa KAWAGUCHI et al.,
catabdlico amilase 2007
enzima ensaio de inibicdo
Prevencdo de Suco de Acerola Ratos Wistar diabéticose BARBALHO etal., 2011
hiperglicemia e ndo diabéticos

dislipidemia em barragens
diabéticas
Fonte: PRAKASH & BASKARSAN, 2018.

2.1.4 Caroco da acerola: potencial residuo reaproveitavel

O processamento da acerola gera em torno de 15 a 40% de residuos do volume da
producdo, sendo estes constituidos principalmente do caroco e sementes, ambos ilustrados na
figura 2. Uma imensa quantidade de residuos alimenticios, sdo fontes de substancias de alto
valor nutritivo que podem ser convertidos em produtos comerciais ou utilizados com mateéria-
prima para processos secundarios, com o objetivo de agregar valor a esses residuos pelo seu
reaproveitamento, evitar o desperdicio e contribuir com a reducgéo da poluicdo (AGUIAR et al,
2010; SOUSA et al, 2011). Diversos estudos sobre a composi¢do dos residuos agroindustriais
de frutas tém sido realizados visando seu reaproveitamento na industria farmacéutica e
alimenticia, com uso para a alimentacao animal (MARQUES, 2013; MORAES et al., 2017).

Figura 2 - Corte longitudinal do fruto da acerola para a visualizagcdo do caroco e das sementes.
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Fonte: NUNES, 2007.

O caroco da acerola como residuo agroindustrial € uma fonte valiosa de compostos
funcionais como vitamina C, antocianinas e compostos fendlicos. O p6 do caroco processado
da semente da acerola, possui baixo teor de agua e alto teor calorico, sendo composta por
lipidios, carboidratos fibras soltveis, fibras insolveis e minerais. O p6 do caro¢o nao possui
compostos alergénicos ou toxicos, podendo ter um grande potencial de uso na dieta humana.
Além disso, possui alta absorcdo de agua e Oleo (AQUINO et al.,, 2010; PRAKASH,;
BASKARAN, 2018). Um exemplo de alternativa do aproveitamento desse residuo é a sua
utilizacdo na forma de p6 na industria alimenticia, como ingrediente na fabricacdo de bolos,
biscoitos e pdes, como também, na industria de cosméticos (MARQUES, 2013; SILVA et al.,
2018).

No delineamento de formas farmacéuticas, o caroco da acerola poderia funcionar como
um promissor adjuvante de formulagdes farmacéuticas promovendo a valorizacdo e o
fortalecimento da cadeia produtiva da acerola (AQUINO et al., 2010; MORAES et al., 2017).
Dessa forma, o estudo das caracteristicas reoldgicas do p6 obtido com a moagem do caroco, a
caracterizagdo fisico-quimica e o conhecimento intrinseco de sua composi¢ao S0 necessarios
para a identificacdo e classificacdo de seu papel como excipiente na producdo das diversas
formas farmacéuticas. Os residuos gerados durante a producédo do extrato da acerola sdo ricos
em nutrientes e possuem efeitos benéficos ao organismo (PRAKASH; BASKARAN, 2018).

2.2VITAMINAC
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Vitamina C (Vit C) é um termo aplicado em referéncia a todos 0s compostos com
atividade bioldgica equivalente ao &cido ascorbico, incluindo as formas oxidadas, os isémeros,
ésteres e as demais formas sintéticas. Sendo uma das mais importantes vitaminas
hidrossolUveis, esta presente em variadas frutas citricas e representa uma vitamina essencial
para a sobrevivéncia humana participando da manutencdo da homeostase bioldgica e
metabélica (SPINOLA; LLORENT-MARTINEZ; CASTILHO, 2014)

A grande maioria dos eucariontes conseguem sintetizar de maneira endégena a Vit C.
A producdo é unanimidade entre os seres fotossintéticos, incluindo as algas verdes. Entre os
vertebrados, anfibios, peixes e répteis e alguns mamiferos sintetizam a vitamina normalmente.
Entretanto, algumas linhagens, incluindo humanos e outros primatas, perderam a capacidade de
produzir a Vit C pela inativacdo funcional da enzima chave para o processo de sintese. Acerola,
laranja, goiaba, framboesa, tomate, couve-flor e espinafre sdo as principais fontes alimenticias
para o fornecimento da vitamina na dieta humana (WHEELER et al., 2015; SMIRNOFF, 2018).

Sua relevéncia vital esta no fato de ser uma vitamina multifuncional desempenhando
diversas atividades bioguimicas e fisiol6gicas no organismo, como auxilia na absorcao do ferro,
neutraliza a acdo dos radicais livres provenientes das reacfes metabdlicas do organismo,
atividade imunomoduladora positiva reduzindo a suscetibilidade a infeccdo, auxilia na
prevencdo do envelhecimento precoce devido a sua atividade antioxidante, age como cofator
na sintese do colageno, horménios e tem papel adjuvante no tratamento de em doencas
cardiovasculares, arteriosclerose e cancer (DAVIS et al., 2016; LANGLOIS; LAMONTAGNE,
2019; QIN et al., 2019).

As necessidades alimentares recomendadas (NAR) para a Vit C em individuos
saudaveis foram estabelecidas com valores de em média de 75 mg / dia para mulheres adultas
e 90 mg / dia para homens. Essas recomendac@es variam entre 0s paises devido aos critérios
gue sdo adotados pelas suas respectivas autoridades em satde. No Brasil, até entdo a RDC n°
269, de 22 de setembro de 2005 estabelece os valores diarios recomendados sdo de 45 mg e 35
mg para adultos e criangas, respectivamente.

A recomendacdo da necessidade da ingestdo de concentragdes maiores de Vit C
dependem de certos estados fisiologicos (gravidez e lactagdo) e da existéncia comorbidades que
elevam o estresse oxidativo do organismo, como o tabagismo, pois consequentemente havera
uma maior rotatividade metabolica da vitamina antioxidante. Essa recomendacao também pode
variar de acordo com a indicacdo terapéutica pretendida com a suplementagéo a base de Vit C
(BRASIL, 2005a; CARR; LYKKESFELDT, 2020). A falta de suplementacdo pode levar ao
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desenvolvimento da doenga conhecida por escorbuto, cujo sua etimologia faz referéncia a classe
de substancias que séo unanimidade para a terapia dessa patologia, 0s ascorbatos.

As principais manifestagdes iniciais da hipovitaminose C séo fadiga, perda de apetite e
irritabilidade. Com o agravamento da falta de suplementacdo, ocorrem hemorragias e
deficiéncia na cicatrizacdo de feridas resultado da formacdo comprometida de colageno. Com
isso, a suplementacdo dietética vitaminica se torna necessaria para evitar prejuizos causados
pela deficiéncia da Vit C (SPINOLA; LLORENT-MARTINEZ; CASTILHO, 2014;
SKROVANKOVA et al., 2015; SMIRNOFF, 2018; SPETH, 2018).

2.2.1 Aspectos quimicos, biogénese e propriedades

A principal forma bioldgica ativa da vitamina C no pH fisiologico é o L-acido ascorbico,
embora a sua forma oxidada (&cido deidroascérbico) e em menor proporcdo, sua forma
esterificada solivel em gorduras (palmitato de ascorbila), também represente um dos principais
alvos nos meétodos de determinacdo utilizados para quantificar o teor de vitamina C no
organismo, nos alimentos e produtos em geral (SPINOLA; LLORENT-MARTINEZ;
CASTILHO, 2014; SKROVANKOVA et al., 2015; GOMEZ-RUIZ et al., 2016). Todas essas

estruturas podem ser visualizadas na figura 3.

Figura 3 - Estrutura quimica da vitamina C (L-acido ascorbico) e seus principais derivados

quimicos presentes no organismo humano.

OXIDATION

6-O-PALMITOIL-L-ACIDO ASCORBICO

Fonte: Autoria propria.
Animais e plantas possuem diferentes rotas biossintéticas para o acido ascorbico.
Enquanto os animais utilizam a glicose, as plantas usam a D-manose como produto de partida.

Destaca-se 0 papel da enzima terminal L-gulono-1,4-lactona oxidase (GULO) como etapa



25

limitante para a sintese do &cido ascdérbico em humanos devido a perda funcional dessa enzima.
As plantas terrestres utilizam a L-galacto-1,4-lactona desidrogenase (GLDH) como alternativa
na Ultima etapa de sua via biossintética. Apesar de serem semelhantes, a GLDH possui a grande
vantagem de ndo produzir radicais livres como residuo de sua acdo enzimatica. Essa
caracteristica adquirida evolutivamente funciona como efeito somatdrio ao efeito antioxidante
do proprio acido ascorbico em proteger as células fotossintéticas das plantas frente as espécies
reativas de oxigénio (EROS) produzidas no ato da fotossintese catalisada pela radiacdo solar
(WHEELER et al., 2015; SMIRNOFF, 2018;).

Ap0s a ingestdo da vitamina C, a absorcdo ocorre principalmente de maneira especifica
através do transportador dependente de sddio para a vitamina em questdo. A forma oxidada do
acido ascorbico, o acido deidroascorbico, que também é representativa para a vitamina, utiliza
os transportadores de glicose (GLUT) para sua absorcao, sendo reduzido a sua forma original
no interior da célula endotelial. Aproximadamente 90 % de todo contetdo € absorvido do trato
gastrointestinal tornando-se biodisponivel e bem distribuido entre os eritrdcitos, leucécitos e
todos os tecidos. Outra subclasse de transportadores de vitamina C esta presente nas demais
células do organismo, sendo a grande responsavel por reduzir a concentracdo plasmatica do
acido ascorbico ao realizar o transporte para o interior dos diversos tecidos. Como se trata de
uma vitamina hidrossoltvel, é normalmente filtrada pelos glomérulos renais, com um
mecanismo de retroalimentacdo regido pelo mecanismo da reabsorcéo tubular nos rins para
compensar uma possivel deficiéncia enddgena de vitamina C (SKROVANKOVA et al., 2015;
PADAYATTY; LEVINE, 2016; ECK, 2018; SUBRAMANIAN et al., 2019).

O é&cido ascérbico € um agente redutor, ou doador de elétrons, caracteristica quimica
responsavel por seus efeitos fisioldgicos conhecidos. Sua capacidade em doar elétrons
neutraliza espécies oxidativas reativas danosas as células de diversos érgéos, preservando o
desencadeamento de diversas patologias como cancer e alteracbes cardiovasculares. Sua
caracteristica como acido de Lewis justifica sua participacdo em diversas rotas metabélicas
como cofator decorrente de sua capacidade em ativar enzimas por esse mecanismo quimico.
Podemos citar a ativacdo da prolil-4-hidroxilase que participa da biossintese do coladgeno
(PADAYATTY; LEVINE, 2016; VASTA; RAINES, 2016).

Essa mesma atividade antioxidante e reguladora do pH fornece embasamento para o uso
do acido ascorbico como agente estabilizador e modificador no processamento de alimentos
funcionais e no desenvolvimento de medicamentos. O préprio acido ascorbico além de ser
adicionado em alimentos processados como aditivo, esta disponivel também para administracdo

em diversas apresentac6es farmacéuticas como comprimidos, drageas, capsulas duras e moles,
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suspensdes misturas liquidas com variadas posologias (ABE-MATSUMOTO; SAMPAIO;
BASTOS, 2018; KIM et al., 2016).

As matrizes nutricionais complexas como frutas citricas sdo o ponto de partida para a
extracdo e isolamento da Vit C para serem incorporadas em diferentes formulacdes
nutracéuticas e cosméticas. Mas para que isso ocorra, todo o processamento industrial necessita
de uma abordagem metodoldgica robusta, sensivel e eficiente para qualificar e quantificar a Vit
C independente da complexidade da matriz onde esta inserida a vitamina e sua labilidade a
diversos agentes externos (CHANG et al.,, 2015; HERBIG; RENARD, 2017). Para a
determinacdo analitica da Vit C, diversos métodos analiticos sdo relatados com esse sentido:
métodos titulométricos/colorimétricos (FUKUSHIMA et al., 2018) espectroscopicos (GOMEZ
RUIZ et al., 2016); cromatograficos (COTRUT; BADULESCU, 2016); quimiométricos
(MORAES et al., 2019) e eletroquimicos (SKROVANKOVA et al., 2015).

2.3 PROCESSO DE SECAGEM POR SPRAY DRYING

Sabendo-se do potencial nutritivo e comercial das frutas, a conservacédo se tornou cada
vez mais importante, gerando uma busca por metodologias eficazes de conservacdo a fim de se
obter uma vida de prateleira maior destes alimentos. Com os avancos tecnolégicos relacionados
ao processamento de alimentos, a secagem vem se destacando entre esses métodos (SOUZA et
al, 2013). Dentre elas, a técnica por atomizacdo baseia-se na transformacdo do produto no
estado fluido para um estado solido na forma de pd, em operacdo continua, em curto periodo
de tempo. Sendo uma técnica amplamente utilizada na industria alimenticia para desidratar
frutos, possibilitando sua conservagdo, com o intuito de obter um p6 de boa qualidade, com
baixa atividade de agua e facil manipulacdo e armazenamento, atendendo as novas tendéncias
dos consumidores (SANTHALAKSHMY et al., 2015; MAIA, 2017).

A secagem por spray drying é uma técnica muito utilizada na area alimenticia, a partir
da aspersdo ou nebulizacdo (spray drying), consistindo na pulverizacdo do produto liquido
dentro de uma camara submetida uma corrente controlada de ar quente, e dessa maneira se
consegue uma evaporacao da dgua, obtendo-se uma separacao ultrarrdpida dos solidos soluveis
contidos, com a minima degradacdo do produto a secar, terminando esse processo com a
recuperacao do produto em pé denominado de nebulizado (RIBEIRO, 2014; SHISHIR; CHEN,
2017).

Sua eficacia baseia-se no principio do aumento de area de contato do material a ser seco

e 0 ar quente. Apesar disso, apenas uma boa area de contato nao € suficiente para garantir uma
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secagem eficiente, sendo necessario fornecer energia para vaporizagdo do liquido (&gua) e
também dessecante (ar) suficiente para absorver toda a umidade. Este tipo de secagem possui 0
grande diferencial de possibilidade de obtencdo dos produtos diretamente na forma de po,
eliminando as etapas posteriores de moagem que sdo caracteristicas de outras técnicas de
secagem (ROSA, et al., 2012).

O spray dryer também conhecido como atomizador consiste em uma camara geralmente
conica, na qual o material a ser desidratado € introduzido por aspersdo sob pressao, por meio
de bicos atomizadores, resultando em micro goticulas. Ao entrarem em contato com o ar quente
que supre o calor necessario a evaporacdo, formam microesferas. Em seguida ha a separagéo
do produto seco do ar de saida, que é recolhido em um compartimento. Esse processo produz
particulas esféricas devido a suspensdo livre das goticulas liquidas no meio gasoso. As
particulas formadas na sua grande maioria sdo solidas, com parede continua, ou porosa,
dependendo das caracteristicas do material utilizado e das condi¢bes de secagem (SANTOS,
2014).

As propriedades fisicas do nebulizado obtido dependem de algumas variaveis do
processo, tais como as caracteristicas do alimento liquido (viscosidade, tamanho das particulas,
vazdo) e do ar de secagem (temperatura, pressao), bem como do tipo de atomizador (GOULA,;
ADAMOPOQULOQS, 2010). A secagem dos sumos de frutas se apresenta como uma tarefa dificil,
pois pode apresentar alguns problemas em suas propriedades, como alta higroscopicidade e
solubilidade, devido a presenca de moléculas de baixa massa molecular, como agUcares e acidos
organicos, pois esses compostos apresentam uma baixa temperatura de transicao vitrea. Dessa
forma, podem aderir a parede do secador durante o processo, levando a um abaixo rendimento
(FAZAELI et al., 2012, WANG; LANGRISH, 2009).

Diante dessas dificuldades utiliza-se agentes carreadores ou encapsulastes de alto peso
molecular antes da atomizacdo, para facilitar o processo de secagem, transporte e conservagéo
das substancias presentes nas frutas. Conseguindo reduzir a higroscopicidade do po, esses
agentes, normalmente utilizados na microencapsulacdo, podem proteger componentes
termossensiveis contra condi¢cdes ambientais desfavoraveis, mascarar ou preservar sabores e
aromas e reduzir a volatilidade e a reatividade (NAZARRO et al., 2012; TONON et al., 2009).

2.4 FORMA FARMACEUTICA

Compostos ou insumos farmacologicamente ativos, sintéticos ou extraidos de fontes

naturais, geralmente ndo sdo administrados aos pacientes de forma isolada, mas sdo formulados



28

em formas de dosagem cuidadosamente projetadas e desenvolvidas (VAN DER MERWE et al.,
2020).

Nessas formulacdes, os insumos ativos sdo combinados a substancias inertes
farmacologicamente, mas que contam com varias fun¢des farmacéuticas importantes para a
viabilidade de producéo e a garantia da estabilidade da formulacdo durante todo seu tempo de
armazenamento. Os excipientes sdo fundamentais para a conversao dos insumos ativos em
plataformas farmacéuticas de dose precisa, segura, eficaz e que possibilite sua administracéo
ao organismo humano (SOPYAN et al., 2020; VAN DER MERWE et al., 2020).

Para o planejamento da formulacdo farmacéutica que represente o melhor veiculo para
0 principio ativo, caracteristicas fisico-quimicas de todos os componentes da formulagdo
farmacéutica também precisam ser bem delineadas antes da produ¢do da mesma. O uso de um
dado excipiente na formulacdo farmacéutica é fundamentado pela sua atividade funcional em
beneficio da formulacdo e sua produgdo, sendo necessario que 0 mesmo excipiente seja
compativel com o composto ativo e com 0s demais excipientes da formulagdo (ALLEN JR,
POPOVICH; ANSEL, 2013; HONMANE et al., 2017).

A via de administracdo oral € a rota mais compativel com o paciente e convencional na
administracdo de medicamentos. Para tal via, as formas farmacéuticas sélidas (comprimidos,
capsulas, pos e multiparticulados) se sobressaem nas prescricdes médicas em detrimento as
demais formas, principalmente por ndo apresentar alta estabilidade a degradac6es decorrentes
da atividade da &gua. Especificamente, a forma s6lida comprimido tem a aparéncia de pequenos
cilindros caracterizados por conter uma dose Unica e exata de um ou mais principios ativos,
com ou sem excipientes, obtido pela compressdo de volumes uniformes de particulas. Para a
formacdo do comprimido, os excipientes mais comumente usados séo diluentes, aglutinantes,
desintegrantes, lubrificantes, deslizadores, estabilizadores e agentes de revestimento
(ALDERBORN, 2016; RAUTAMO et al., 2020).

Os comprimidos também sdo as formas mais convencionais para a industria
farmacéutica, pois eles podem ser produzidos em larga escala de forma econdmica com
facilidade nos procedimentos de producéo, controle e garantia da qualidade. Para a produgéo
de comprimidos, a técnica de compressdao € dominante. Nessa técnica, o volume de p6 da
formulacdo é comprimido em forcas de toneladas por duas puncles projetadas para dar o
formato (redondo, cilindrico, oval) caracteristico ao comprimido (AL-ACHI, 2019; MOHAN,
2012).

De forma sucinta, as etapas para a producdo de comprimidos usando a compressao

consta em: enchimento da matriz com o volume de p6 da formulagao; encontro entre a puncéo
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superior e inferior para a formagéo do comprimido; e a ejecdo do comprimido da matriz. Em
todas essas etapas, ha a necessidade que o volume de p6 tenha boa escoabilidade para facilitar
a ordem de processo de compressao, seja por via direta, via seca ou via Umida. Nesse sentido,
para otimizar as caracteristicas de escoabilidade e compressibilidade do volume de pos, as
particulas pulverizadas sdo convertidas em sistemas multiparticulados, especificamente
granulos, por granulacdo seca ou Umida, segundo as caracteristicas das substancias que
compdem o volume de p6s (ALDERBORN, 2016; GAIKWAD; KSHIRSAGAR, 2020;
MOHAN, 2012).

Além do beneficio da maior estabilidade e precisdo de dose que os comprimidos
apresentam em relacdo as formas liquidas, essa forma solida ainda pode mascarar as
caracteristicas organolépticas das substancias componentes da formulacdo, reduzindo a
interacdo dessas substancias com as papilas gustativas bucais, se esse for o objetivo delineado
para a formulacéo sélida. Essas vantagens sdo as mais relevantes ao eleger a forma farmacéutica
comprimido para veicular alimentos funcionais que precisam ser estabilizados em formas
solidas para o prolongamento de seu tempo de validade e para minimizar o sabor amargo das
substancias presentes no alimento estabilizado (SAWAN, 2015; SUN-WATERHOUSE;
WADHWA, 2012).

2.4.1 Comprimido Efervescente

As formas farmacéuticas efervescentes necessitam ser adicionadas a agua para serem
administradas, liberando diéxido de carbono durante o processo de efervescéncia, apresentando
o “efeito das bolhas”. A formula¢do conta com sais efervescentes granulados, facilitando a
desintegracdo e dissolucdo do farmaco. Os comprimidos efervescentes tem a finalidade de obter
um efeito rapido do farmaco, por exemplos os antiacidos, ou ajudar na ingestdo do farmaco
como no caso das vitaminas (ANSEL, 2013; ALDERBORN, 2016).

O comprimido efervescente apresenta-se como uma alternativa para medicamentos que
necessitam de uma agdo rapida ou nos casos de farmacos que causam irritacdo gastrica. Sua
formulacdo apresenta &cidos organicos, acido citrico ou &cido tartarico, e bases carbonadas,
bicarbonato de sodio. O comprimido efervescente quando em contato com a agua, inicia-se uma
reacao quimica entre o acido respectivo e o bicarbonato de sodio para formar um sal de sédio
do acido, didxido de carbono e agua. A reacdo é completada ao fim de um minuto, ou menos.
As solugdes produzidas sdo limpidas, originado uma bebida carbonada com um sabor agradavel

que permite mascarar o sabor desagradavel de alguns farmacos (LACHMAN, 2001).
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 MATERIAL

3.1.1 Obtencéo da polpa da acerola

Os insumos (polpas/extratos) derivados da acerola foram cedidos pela LAPON Industria
Farmacéutica Ltda., através de parceria ja consolidada com a NIAGRO, localizada em
Petrolina, Estado de Pernambuco, Brasil. Foram recebidos trés tipos de polpa, com °Brix (°Bx)
de 7,12° (Lote: 20628), 21,61° (Lote: 19904) e 50,5° (Lote: 20033).

O °Bx representa a quantidade de sélidos solUveis (agUcares), dissolvidos em uma
amostra em solucdo, na qual utiliza-se um equipamento chamado refratbmetro, que possui uma
escala numérica do indice de refracdo da luz polarizada ocasionada pela presenca de compostos
soltveis na amostra. No qual, um grau Brix (1°Bx) é igual 1 g de acucar por 100 g de solucéo,
ou 1% de acucar (RESENDE, et al., 2010; SANTOS, 2014).

3.2 LOCAL DE REALIZACAO

O presente estudo foi realizado no Laboratorio de Tecnologia dos Medicamentos (LTM)
da Universidade Federal de Pernambuco (UFPE), juntamente com as industrias LAPON e
NIAGRO.
3.3 METODOS
3.3.1 Controles de qualidade fisico-quimico das polpas in natura

Com a finalidade de caracterizar as polpas da acerola in natura para autenticacdo do
padrdo de qualidade da matéria-prima, as determinacdes fisico-quimicas foram realizadas com
0s procedimentos descritos abaixo.

3.3.1.1 Acidez titulavel

Para determinacdo da acidez titulavel (AT) utilizou-se o método de titulometria,

seguindo a norma 312/IV do Instituto Adolfo Lutz (2008). Inicialmente realizou-se a
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padronizacdo do hidroxido de sédio com o biftalato de potassio, para obter o fator de correcéo
do hidroxido de sédio. Para a acidez titulavel usou-se aproximadamente 1,0 g da amostra diluida
em 50 mL de &gua destilada e 2-3 gotas de indicador (fenolftaleina 1%) em Erlenmeyer de 100
mL e entdo titulou-se com hidroxido de sodio 0,1 N até coloracdo levemente rosea. Para o

calculo utilizou-se a Equacéo (1):

_ VxFxMxPM
)= 10xPxn

% acido citrico (IO%g

1)
Onde:
% &cido citrico = por cento m/m (massa por massa), expressando o nimero de gramas do acido
contido em 100 g do produto.
V = n° de mL da solucéo de hidroxido de sddio gasto na titulacéo;
F = fator de correcdo da solucdo de hidréxido de sodio;
M = molaridade da solucédo de hidroxido de sodio;
PM = peso molecular do &cido citrico (192);
P = massa da amostra em g ou volume pipetado em mL;

n = nimero de hidrogénios ionizaveis do acido citrico.
3.3.1.2 pH

O potencial hidrogeniénico (pH) foi determinado de acordo com a norma analitica
017/1V do Instituto Adolfo Lutz de 2008, utilizando pHmetro digital pHmetro digital
(Micronal®) previamente calibrado com solugdes-tampéo de pH 4,0 e 7,0. Realizou-se uma
diluicdo de 1,0 g da amostra em 10 mL de agua destilada, e apOs as particulas estarem

uniformemente suspensas foi efetuada a leitura.
3.3.1.3 Solidos soluveis (SS)
Os sélidos soltveis foram verificados por meio do refratbmetro de bancada da marca

AUS JENA, segundo normas analiticas 315/1V para frutas e produtos de frutas do Instituto
Adolfo Lutz (2008).
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3.3.1.4 Solidos totais (ST)

O teor de solidos totais (dissolvidos e suspensos) foi determinado conforme a norma
analitica 202/1V Instituto Adolfo Lutz de 2008 atraveés do calculo indireto, por diferenca, a partir

do valor da umidade.

3.3.1.5 Densidade relativa

A densidade relativa foi determinada de acordo com o método descrito pela A.O.A.C.
(2002) utilizando-se um picndmetro de 25 mL de capacidade, previamente calibrado com agua
destilada a 20 °C e pesado em balanca analitica (Shimadzu®). Para o calculo utilizou-se a

Equacéo (2):

ds— mliquido |_m2-m1
~ |maguapural|” m3-m1

)
Usando o picnémetro para se medir densidade de liquidos, faz-se a tara do mesmo e
pesa-se 0 picndmetro com agua e com a polpa, sendo:
m1: a massa do picnémetro vazio;
m2: a massa do picnémetro cheio com o liquido cuja densidade relativa se deseja determina;

m3: a massa do picnémetro cheio de agua destilada.

3.3.1.6 Residuo seco

O residuo seco foi reproduzido segundo a metodologia da Farmacopeia Brasileira 6° ed.
Transferiu-se 2 mL ou 2 gramas dependendo do tipo de extrato (polpa) utilizado, para um pesa
filtro previamente aquecido a 105°C por 2 horas, resfriado em dessecador até a temperatura
ambiente e pesado. Evaporou-se em banho-maria toda parte liquida da amostra, e em seguida
foi levada para estufa (Ethik®), pré-aquecida, a 105°C por 3 horas. Apds passado o tempo,
esfriou-se a amostra em dessecador até a temperatura ambiente e pesou. O resultado foi
expresso em relacdo a 100 g ou 100 mL dependendo do tipo de extrato usado, obtendo-se o
percentual (massa/massa) ou massa/volume referente a media de trés determinacdes. Os valores
de residuo seco também foram utilizados para o célculo do rendimento da secagem por

liofilizag&o das polpas.
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3.3.1.7 Doseamento da vitamina C

Para determinacdo do teor de &cido ascorbico (vitamina C) utilizou-se o método de
titulometria, seguindo a norma 061/IV do Instituto Adolfo Lutz (2008). Primeiramente,
preparou-se as solucdes de acido sulfurico 1 M, iodo 0,05 M e amido a 1%. Posteriormente
pesou-se aproximadamente 0,2 g de &cido ascorbico e dissolveu-se em uma solugédo de 100 mL
de agua, recentemente fervida e resfriada, adicionando-se 25 mL de acido sulfurico 1 M.
titulando a solucdo imediatamente com o iodo 0,05 M, adicionando o0 amido 1% proximo ao

ponto de final da titulagdo. Para o célculo utilizou-se a Equacéo (3):

VxF x8,806x 0,05
)= P

% acido ascorbico (100 7

(©)
Onde:
% acido ascorbico = por cento m/m (massa por massa), expressando o nimero de gramas do
acido contido em 100 g do produto.
V =n° de mL da solu¢do de hidroxido de sodio gasto na titulacdo;
F = fator de correcdo da solucéo de iodo;

P = massa da amostra em g.
3.3.1.8 Teor de cinzas

Determinada segundo a norma analitica 018/1V para cinzas do Instituto Adolfo Lutz
(2008). Pesou-se 5 g da amostra em cépsula de porcelana, previamente aquecida em mufla a
550°C, resfriada em dessecador até a temperatura ambiente e pesada. Apos isso, a capsula de
porcelana contendo a amostra foi incinerada em mufla a 550°C, até eliminacdo completa do
carvao e as cinzas ficarem brancas ou acinzentadas. O teor de cinzas foi calculado de acordo
com a Equacéo 4:

100 x N

P = % de cinzas (m/m)
(4)

Onde:

N = nimero em gramas de cinzas;

P = nimero em gramas da amostra.
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3.3.2 Obtencéo e preparo da amostra do caroco da acerola

Com o objetivo do reaproveitamento agroindustrial dos residuos da acerola, o presente
estudo tambem objetiva a incorporacdo do caroco da acerola ao mérito de seu desenvolvimento.
A intencdo do uso do caroco da acerola sera embasada pela investigacdo de sua possivel
funcionalidade como adjuvante farmacotécnico na secagem das polpas da acerola e na
formulacéo sélida pretendida.

A figura 4 ilustra o fluxograma desde a selecao dos frutos da acerola até a obtencdo dos

carogos pela industria fornecedora (LAPON IndUstria Farmacéutica Ltda./NIAGRO).

Figura 4 - Fluxograma referente a obtencao do caroco da acerola na forma integra e triturado.

Lavagem : ~ - . o
[ dos frutos ] [ Selecédo ] [Tnturagao ]

_ | Extragao
[Armazenamentt)] - [ Secagem ] - [das caro(;os]

Fonte: Autoria propria.
Nas etapas de obtencédo, a secagem para estabilizagdo dos carogos da acerola ocorreu
pela exposicdo a luz solar durante trés dias. O armazenamento dos carocos integros foi em

embalagem laminada contendo sachés de silica.

3.3.2.1 Obtencdo do p6 do carogo da acerola

O caroco integro cedido pela LAPON/NIAGRO foi submetido a moagem em um
moinho de facas (Marca SOLAB, modelo SL 31), utilizando inicialmente uma malha com
tamanho de orificio de 850um (20 Mesh). Posteriormente, o pé obtido nessa primeira moagem
é submetido novamente ao moinho de facas, mas dessa vez utilizando uma malha com tamanho
de orificio 600 pum (30 Mesh). O p6 do caroco obtido ap6s a segunda etapa de moagem foi
padronizado através da tamisacdo com tamis de malha com orificios de 600 um. Apds a
tamisacdo, o produto pulverizado foi armazenado em embalagem hermética com a presenca de

sachés de silica.
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3.3.3 Determinacgdes analiticas dos parametros fisico-quimicos do pdé do carogo da

acerola

Todas as metodologias das caracterizagdes fisico-quimicas para a amostra do caroco da

acerola moido séo apresentadas e referenciadas a seguir:

3.3.3.1pH

O potencial hidrogeniénico (pH) foi determinado de acordo com a norma analitica
017/1V do Instituto Adolfo Lutz de 2008, utilizando pHmetro digital pHmetro digital
(Micronal®) previamente calibrado com solug¢bes-tampédo de pH 4,0 e 7,0. Realizou-se uma
diluicdo de 1,0 g da amostra em 10 mL de agua destilada, e apds as particulas estarem

uniformemente suspensas foi efetuada a leitura.
3.3.3.2 Acidez titulavel

Para determinacdo da acidez titulavel (AT) utilizou-se o método de titulometria,
seguindo a norma 312/IV do Instituto Adolfo Lutz (2008). Inicialmente realizou-se a
padronizacdo do hidréxido de sddio com o biftalato de potéssio, para obter o fator de correcao
do hidréxido de sodio. Para a acidez titulavel usou-se aproximadamente 1,0 g da amostra diluida
em 50 mL de &gua destilada e 2-3 gotas de indicador (fenolftaleina 1%) em Erlenmeyer de 100
mL e entdo titulou-se com hidréxido de sodio 0,1 N até coloracdo levemente résea. Para o

calculo utilizou-se a Equacao (5):

_ VxFxMxPM
)= 10xPxn

% acido citrico (100g

()
Onde:
% acido citrico = por cento m/m (massa por massa), expressando o nimero de gramas do acido
contido em 100 g do produto.
V =n° de mL da solucgéo de hidréxido de sédio gasto na titulacao;
F = fator de correcdo da solucéo de hidroxido de sodio;

M = molaridade da solucédo de hidroxido de sodio;
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PM = peso molecular do acido citrico (192);
P = massa da amostra em g ou volume pipetado em mL;

n = nimero de hidrogénios ionizaveis do acido citrico.
3.3.3.3 Atividade de 4gua

A atividade de agua foi determinada utilizando o higrémetro digital Pawkit (AqualLab

Decagon Devices Ltda.) a uma temperatura de cerca de 26° C.
3.3.3.4 Teor de umidade por perda por dessecacao

Utilizou-se a metodologia adaptada para extratos secos de acordo com a Farmacopeia
Brasileira 62 edigdo. Pesou-se 0,5 da amostra em um pesa-filtro previamente dessecado por 30
minutos a 105 2 °C, e resfriado a temperatura ambiente em dessecador. A amostra foi
distribuida de maneira uniforme pelo pesa-filtro e colocada para secar em estufa a 105°C
durante 3 horas. Ap0s as 3 horas as amostras foram retiradas da estufa, resfriadas em dessecador
e procedeu-se com o calculo do peso. O processo foi repetido até peso constante, adicionando-
se 30 minutos a cada novo ciclo. Com resultado de umidade expresso em porcentagem p/p.

3.3.3.5 Teor de cinzas

Determinada segundo a norma analitica 018/IV para cinzas do Instituto Adolfo Lutz
(2008). Pesou-se 5 g da amostra em cépsula de porcelana, previamente aquecida em mufla a
550°C, resfriada em dessecador até a temperatura ambiente e pesada. Apés isso, a capsula de
porcelana contendo a amostra foi incinerada em mufla a 550°C, até eliminagdo completa do
carvéo e as cinzas ficarem brancas ou acinzentadas. O teor de cinzas foi calculado de acordo
com a Equacéo 6:

100 x N

P % de cinzas (m/m)
(6)

Onde:

N = nimero em gramas de cinzas;

P = numero em gramas da amostra.
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3.3.3.6 Distribuicdo granulométrica por tamisacao

A determinacdo da granulometria foi realizada em triplicata seguindo os critérios da
Farmacopeia Brasileira 6° edicdo. Foram utilizados 5 tamises que possuiam malhas com
abertura nominal de 850um (20 Mesh), 600um (30 Mesh), 405 um (40 Mesh), 250pm (60
Mesh) e 75um (200 Mesh). Os tamises foram organizados colocando o tamis de maior abertura
sobre o de abertura menor. Foram pesados 259 da amostra do carogo moido de acerola e
transferidas para o tamis superior, distribuindo uniformemente o pd. Em seguida, a amsotra foi
submetida a agitacdo mecénica utilizando o tamisador (Bertel®) durante 15 minutos. Apds o
término deste tempo, utilizando um pincel adequado, foi removida toda a amostra retida na
superficie superior de cada malha para um papel impermeéavel, e pesado o pd. O percentual
retido em cada tamis, foi calculado utilizando peso da amostra retida em cada tamis em gramas
pela soma dos pesos retidos em cada tamis e coletor em gramas. Foi calculado uma média das
amostragens e plotadas em gréafico, utilizando o programa Graphpad®.

3.3.3.7 Densidade compactada e aparente

Para o ensaio utilizou-se um compactador automatico (Tap Density, Varian®) provido
de uma proveta normatizada de 100mL. A proveta foi preenchida com a amostra, o volume
inicial e 0 peso da amostra foram medidos, com posterior medicdo ap6s 10, 500 e 1250
compactacdes, repetidas até que a diferenca entre as batidas ndo fosse superior a 2%. A relacdo
entre a massa da amostra e o volume ocupado antes e apds a compactacdo determinou a

densidade aparente (pa) e a densidade compactada (pc), respectivamente (ALVES et al, 2008).

3.3.3.8 Caracterizacédo do fluxo de pos: angulo de repouso, tempo de escoamento, indice de
Carr (IC) e fator de Hausner (FH)

Véarios métodos sdo descritos na literatura e padronizados em varias farmacopeias para
a determinacéo da fluidez do leito de pos de uma determinada amostra. Embora néo exista um
método Unico e simples para caracterizar corretamente as propriedades de fluxo de pos
farmacéuticos, a estratégia mais interessante é usar os multiplos métodos para caracterizar 0s
varios aspectos do fluxo de pos (AULTON, 2016b). Os métodos indiretos para caracterizagdo
do fluxo de pos utilizados nesse estudo sao: angulo de repouso, tempo de escoamento, indice

de Carr e fator de Hausner.
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O angulo de repouso foi determinado ao passar cerca de 10 g do extrato seco em funil
de altura fixa (10 cm), com diametros superior e inferior de 14 e 1 cm, respectivamente,
deixando-os cair em uma superficie plana coberta com papel milimetrado. O angulo de repouso

(o) € determinado pela equagao 7:

; _ H
g (a) = R
(7)

Onde tangente do angulo obtida pela razéo entre o cateto oposto (H = altura) e o cateto
adjacente (R = raio do cone formado pelo leito de p6) (USPC, 2020).

O tempo de escoamento foi medido em segundos com auxilio de um cronémetro.

O indice de Carr (IC), também conhecido como indice de compressibilidade, e o Fator
de Hausner (FH) sdo métodos indiretos utilizados para a determinacdo das propriedades de
fluxo de pos através da comparacdo dos dados da densidade aparente e da densidade

compactada do pd, sendo o IC calculado pela Equacéo 8:

_ pc—pa
= —

IC x 100

(8)
Sendo: pc = densidade compactada; pa = densidade aparente.
Valores de IC < 10% indicam excelente fluxo; IC de 11 a 15% fluxo bom; IC de 16 a
20% fluxo fraco; IC de 21 a 31% fluxo pobre; IC de 16 a 31% fluxo pobre (pds coesivos); e IC
> 32% fluxo muito pobre (CARR, 1965; AULTON, 2016b; USPC, 2020).
O FH é calculado pela equacéo (9):

densidade compactada (pc
FH - p (pc)

densidade aparente (pa)

9)

Valores calculados de FH entre 1,00 a 1,11 indicam excelente fluxo; entre 1,12 a 1,18
fluxo bom; entre 1,19 a 1,25 fluxo fraco; entre 1,26 a 1,45 fluxo pobre; entre 1,35 a 1,45 fluxo
pobre (pos coesivos); e FH > 1,50 fluxo muito pobre (AULTON, 2016b; USPC, 2020).
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3.3.3.9 Molhabilidade

A molhabilidade foi determinada pelo método do molhamento estatico inicialmente
descrito por Schubert (1980), mas contando com as adaptacdes de Gomes, Figueirédo e Queiroz
(2002). Cerca de 1g da amostra € vertido em béquer de 250 ml com 100ml de 4gua a temperatura
ambiente. O tempo necessario para o completo desaparecimento do pé da superficie do liquido
em repouso é cronometrado. O céalculo da taxa de molhabilidade foi feito através da Equacgéo
10.

N
Taxa de molhabilidade (g.min™1) = -

(10)

Em que: N é peso em gramas da amostra; e t € o tempo em minutos.
3.3.3.10 Solubilidade

A solubilidade (%) foi determinada conforme o método adaptado de Barbosa (2010). O
método consiste em adicionar 1,0 g da amostra em 100,0 mL de &gua destilada sob agitacao de
2000 rpm em agitador magnético durante 5 min. A solucéo foi colocada em tubos e centrifugada
a 3000 rpm durante 5 min. Uma aliquota de 25,0 mL do sobrenadante foi transferida para placa
de Petri e imediatamente seca em estufa a 105 °C durante 5 horas. A Solubilidade foi calculada

a partir das diferencas de peso e expressa em porcentagem (%).
3.3.3.11 Higroscopicidade

Analisou-se a higroscopicidade conforme metodologia proposta por Cai e Corke (2000),
com modificacGes de Barbosa (2010). As amostras, com aproximadamente 1g cada, foram
colocadas em um recipiente hermético contendo uma solucdo saturada de NaCl (umidade
relativa de 75,29%) a 25 °C e, apés uma semana foram pesadas, sendo a higroscopicidade

expressa como g de umidade adsorvida por 100 g de massa seca da amostra (g.100g™).
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3.3.4 Processo de secagem das polpas da acerola pelo método de spray drying

3.3.4.1 Preparacéo das amostras

As polpas de acerolas foram pesadas em seguidas acrescentava-se agua,
homogeneizava-se manualmente a temperatura ambiente (25°C) até sua completa dissolugéo.
Apobs dissolucdo filtrou-se em peneira a solugédo e em seguida submeteu em agitador de bancada

a solucdo e acrescentou-se aos poucos o agente encapsulante até completa homogeneizacao.

3.3.4.2 Estudo da secagem por spray drying

O equipamento utilizado para o estudo foi um mini spray dryer modelo B-290 da
Bichi® (Figura 5), com dimensdes de 60x50x110 cm, 48 kg e capacidade méaxima de secagem
de 1,0 kg de &gua por hora. Todos os ensaios foram conduzidos em escoamento co-corrente
utilizando-se um sistema duplo fluido com bico pulverizador de 0,7 mm de didmetro.

Figura 5 - Mini spray dryer modelo B-290 da Biichi®.

Fonte: BUCHI, 2020.

A otimizag&o do processo spray drying da polpa de acerola para obtengéo do nebulizado
foi realizada para os parametros de temperatura, concentracdo de Aerosil® (agente de
microencapsulacao).

Experimentalmente, na primeira etapa do estudo avaliou-se a influéncia do tipo e
concentracdo do agente encapsulante e da temperatura de secagem sobre o rendimento da
producdo de acido ascérbico por spray drying da polpa de acerola. Os ensaios foram conduzidos
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para temperaturas do ar de 165 e 175°C, agente encapsulante (Aerosil® e maltodextrina) com
diferentes concentragdes de 10 e 20%, conforme observamos na tabela 3. Nesta etapa foram
mantidos constantes os parametros de taxa de aspiracdo em 100% (35 m3.h-1 de ar de secagem),
vazdo de alimentacdo de 30% (9 mL.min-1) e altura do rotdmetro em 40 mm (473 L.h-1 de ar
comprimido), conforme recomendado por Moreira et al. (2009), Barbosa (2010) e Santos
(2014).

Tabela 3 - CondicGes experimentais para avaliacdo dos efeitos da temperatura e do tipo e

concentracdo do agente encapsulante (Aerosil®) na atomizacéo spray drying da polpa de

acerola.
Ensaio Concentracao de Concentracéo de Temperatura de Identificacao
Aerosil® (%) Maltodextrina (%0) secagem (°C) da amostra
1 10 165 N7A10
2 - 10 165-175 N7M10
3 10 165 N21A10
4 - 10 165-175 N50M10
5 20 - 165 N7A20
6 - 20 165-175 N7M20
7 10 10 165 N7AM20
8 20 - 165 N21A20

Fonte: Dados da pesquisa.

3.3.5 Caracterizac6es do nebulizado

As caracterizacdes fisico-quimicas dos nebulizados que foram necessarias para uma
avaliacdo das melhores condicdes experimentais do processo de secagem por spray drying,

serdo apresentadas a seguir.

3.3.5.1 Avaliagéo macroscopica dos nebulizados

Respectivamente, cada nebulizado foi cuidadosamente removido do compartimento de
secagem logo apoés o término da secagem e, em seguida, submetido a avaliagdo macroscopica.
A analise macroscopica foi realizada através da observacdo de pardmetros como aparéncia,

textura, odor e coloragéo.
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3.3.5.2 Teor de Umidade através da perda por dessecacao

Utilizou-se a metodologia adaptada para extratos secos de acordo com a Farmacopeia
Brasileira 62 edicdo. Pesou-se 0,5 da amostra em um pesa-filtro previamente dessecado por 30
minutos a 105 2 °C, e resfriado a temperatura ambiente em dessecador. A amostra foi
distribuida de maneira uniforme pelo pesa-filtro e colocada para secar em estufa a 105°C
durante 3 horas. Apos as 3 horas as amostras foram retiradas da estufa, resfriadas em dessecador
e procedeu-se com o calculo do peso. O processo foi repetido até peso constante, adicionando-

se 30 minutos a cada novo ciclo. Com resultado de umidade expresso em porcentagem p/p.

3.3.5.3 Sélidos Totais

O teor de solidos totais (dissolvidos e suspensos) foi determinado conforme a norma
analitica 202/1V Instituto Adolfo Lutz de 2008 através do célculo indireto, por diferenga, a partir

do valor da umidade.

3.3.5.4 Higroscopicidade

Analisou-se a higroscopicidade conforme metodologia proposta por Cai e Corke (2000),
com modificacGes de Barbosa (2010). As amostras, com aproximadamente 1g cada, foram
colocadas em um recipiente hermético contendo uma solucdo saturada de Cloreto de sodio
(NaCl) (umidade relativa de 75,29%) a 25 °C e, apds uma semana foram pesadas, sendo a

higroscopicidade expressa como g de umidade adsorvida por 100 g de massa seca da amostra
(9.100g7%).

3.3.5.5 Prospeccéo fitoquimica (Triagem fitoquimica qualitativa)

A prospeccéo fitoquimica do nebulizado da polpa da acerola foi realizada em parceria
com o0 Ndacleo de Desenvolvimento Analitico e Tecnolégico de Fitoterapicos
(NUDATEF/UFPE), através da utilizacdo da técnica de Cromatografia em Camada Delgada
(CCD). A metodologia utilizada foi adaptada de Wagner e Bladt (1996) e Braz e colaboradores
(2012).

Aproximadamente 1 g do nebulizado foi solubilizado em 1 mL de metanol, em

eppendorf, sendo, logo em seguida, submetido a agitacdo, até solubilizacdo completa. Todas as
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classes de metabdlitos secundarios e padrdes quimicos utilizados nessa triagem estdo
apresentados na tabela 4. Com auxilio de um capilar de vidro, tanto as amostras, quanto 0s
padrdes foram aplicados em placas cromatograficas de silica gel 60 — F254 (distancia padrao
de 5 cm da base e dos pontos de aplicacdo da amostra/padrdo), sendo eluidas em cubas saturadas
com o sistema movel especifico (tabela 4), utilizando reagentes grau analitico durante todo
experimento.

ApOls secagem a temperatura ambiente, as placas foram visualizadas sob a luz
ultravioleta (254 e 365 nm e/ou luz visivel, de acordo com o metabdlito avaliado), reveladas
com os agentes cromogénicos especificos (tabela 4) e fotografadas (Fotodocumentador, modelo
MULTIDOC-IT 125 TLC, UVP®). As bandas obtidas foram comparadas as bandas dos

padrdes correspondentes, assim como, pela analise do fator de retencédo (Rf).

Tabela 4 - PadrBes quimicos, sistemas eluentes e agentes cromogénicos utilizados na triagem
fitoquimica do nebulizado da acerola.

Classe de metabolitos Sistema Agente cromogénico Padréo
Taninos Hidrolisaveis 90:5:54 Cloreto férrico (FeCls) Ac. Galico
Taninos condensados 90:5:54 Vanilina cloridrica + A Catequina
Flavonoides 90:5:5~ Cloreto de aluminio ou Rutina e Quercetina
difenilboriloxietilamina +
polietilenoglicol
Derivados Cinamicos 90:5:54 Cloreto de Aluminio (AICIs) Ac. Cafeico
Terpenos e Esteroides 90:108 Liebermann-Burchard + A B-Sitosterol
Cumarinas 50:50:50¢ Hidréxido de potassio 10% + A Cumarina
Alcaloides 70:20:10° Dragendorff Atropina
Acucares 100:11:11:26F Timol 0,5% EtOH Maltose e manose
Saponinas 16:10:2,5F Cloroférmio, metanol e agua; Escina

Legenda: “acetato de etila, acido formico e agua; Btolueno e acetato de etila; “tolueno, éter
etilico e acido acético glacial (saturacdo); Ptolueno: acetato de etila e dietilamina; acetato de
etila, acido acético glacial, acido formico e agua; "Cloroférmio: metanol: agua.

Fonte: Laboratério de Farmacognosia-NUDATEF (2020).
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3.3.5.6 Doseamento da vitamina C

Para determinacdo do teor de &cido ascorbico (vitamina C) utilizou-se o método de
titulometria, seguindo a norma 061/IV do Instituto Adolfo Lutz (2008). Primeiramente,
preparou-se as solucdes de &cido sulfurico 1 M, iodo 0,05 M e amido a 1%. Posteriormente
pesou-se aproximadamente 0,2 g de &cido ascorbico e dissolveu-se em uma solugédo de 100 mL
de agua, recentemente fervida e resfriada, adicionando-se 25 mL de &cido sulfdrico 1 M.
titulando a solucdo imediatamente com o iodo 0,05 M, adicionando o amido 1% proximo ao
ponto de final da titulacdo. Para o célculo utilizou-se a Equacéo (11):

g _ V xF x 8,806 x 0,05
100 g) B P

% acido ascorbico (

(11)
Onde:
% acido ascorbico = por cento m/m (massa por massa), expressando o nimero de gramas do
acido contido em 100 g do produto.
V =n° de mL da solucdo de hidroxido de so6dio gasto na titulagdo;
F = fator de correcdo da solucdo de iodo;

P = massa da amostra em g.

3.3.6 Desenvolvimento preliminar do comprimido efervescente

A escolha dos excipientes foi baseada um uma busca na literatura existente, como
handbook of pharmaceutical excipients, patentes, artigos e bulas de comprimidos efervescentes
que ja estdo presentes no mercado. Dessa forma, realizou-se a manipulacdo de um lote de
bancada preliminar, contendo 1,0 g de massa do nebulizado de acerola em cada comprimido. A
formulacéo do lote de bancada esta descrita na tabela 5.

O processo produtivo escolhido foi o de compresséo direta. No qual, o nebulizado de
acerola e os excipientes foram pesados, em seguida misturou-se em tubo falcon de forma
manual por 5 minutos. Primeiramente adicionou-se componentes da base efervescente (acido
citrico, tartarico e bicarbonato de s6dio) e homogeneizou-se. Posteriormente, adicionou-se o
polietilenoglicol como agente aglutinante, o edulcorante sucralose e o benzoato de s6dio como
conservante e homogeneizou-se. Por ultimo adicionou-se o nebulizado de acerola e

homogeneizou-se. Os comprimidos foram obtidos em compressora rotativa de 16 pungoes
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(Neuberger, MN-16) com puncdes circulares de aco inoxidavel de 14 mm de didmetro. E

acondicionadas em recipientes hermeticamente fechados contendo sachés de silica.

Tabela 5 - Lote de bancada do comprimido efervescente.

Insumos Porcentagem (%0)
Nebulizado de acerola 66,66

Acido citrico 5,72

Acido tartarico 7,49

Bicarbonato de sddio 15
Polietilenoglicol 5

Benzoato de sodio 0,05

Sucralose 0,08

Total 100

Fonte: Dados da pesquisa.
3.3.7 Controle de qualidade fisico-quimico do comprimido efervescente
3.3.7.1 Caracteristicas Organolépticas

Para determinacdo das caracteristicas organolépticas do comprimido efervescente
solubilizados em agua destilada, foram analisados o odor, cor e sabor e aparéncia dos
comprimidos.
3.3.7.2 Determinacao do peso médio

Para realizacdo do peso médio foram pesados 5 comprimidos individualmente em uma
balanca analitica, e em seguida foi realizada uma média aritmética dos resultados (BRASIL,
2019a). Para comprimidos com peso médio acima de 250 mg, a Farmacopeia Brasileira (2019)
determina que no maximo duas das unidades analisadas estejam fora dos limites de + 5% e
nenhuma ultrapasse os limites de + 10%.

3.3.7.3 Determinagéo da friabilidade

O teste de friabilidade permite determinar a resisténcia dos comprimidos ao desgaste,

guando submetidos a acdo mecanica especifica. O teste consiste na pesagem, com exatiddo, de
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um numero determinado de comprimidos, submeté-los & acao do aparelho e retira-los depois de
efetuadas 100 rotagBes. Apos a remocao de qualquer residuo de pé dos comprimidos, com
auxilio de pinca e pincel, eles sdo novamente pesados. A diferenca entre o peso inicial e o final
representa a friabilidade, com medicdo em funcao de percentual de massa. A diferenca entre o
peso inicial e o peso final (perda) deve ser igual ou inferior a 1,5% do seu peso (BRASIL,
2019).

3.3.7.4 Determinacao da dureza

O teste de dureza permite determinar a resisténcia do comprimido ao esmagamento ou
sob tensdo radial. A dureza de um medicamento certifica a integridade do comprimido,
permitindo que ele suporte choques causados durante 0s processos poés-fabricacdo. Os
comprimidos sdo testados, individualmente, nas mesmas condi¢es. O resultado do teste é
informativo e expresso como a média dos valores obtidos nas determinagfes. Houve também a
analise visual do comprimido mastigavel, identificando a presenca de rachaduras, gravacoes e
uniformidade de coloracdo (BRASIL, 2019).

3.3.7.5 Tempo de efervescéncia

O teste foi realizado para determinar o tempo que 0s comprimidos efervescentes
levavam para se desintegram ao serem colocados em meio liquido. Assim, colocou-se o
comprimido em 100 mL de dgua a temperatura ambiente e contabilizou-se o tempo até completa

efervescéncia do comprimido.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Nessa etapa do trabalho estdo apresentados os resultados de caracterizacdo das
diferentes polpas da acerola e de seus respectivos produtos nebulizados mediante otimizagéo
dos parametros de secagem com o intuito do desenvolvimento de comprimidos efervescentes.

As polpas foram armazenadas desde o seu processamento em potes devidamente
fechados sendo submetidas ao congelamento. Apos o recebimento dos insumos no local de
realizacdo da pesquisa, as polpas foram armazenadas sob refrigeracdo (-1.6° C). As amostras
recebidas apresentam trés diferentes °BRIX’s, 7,12, 21,61 e 50,71 conforme demonstrado na
figura 6, logo apds, a figura 7 ilustra o fluxograma do processo de obtencdo das polpas da

acerola.

Figura 6 - Polpas devidamente armazenadas recebidas para o prosseguimento da pesquisa.

ook & 1924 mg/1009
R o03s-000014

Fonte: Dados da pesquisa.
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Figura 7 - Fluxograma de obtencdo das polpas de acerola.

Recebimento Lavagem 1 Lavagem 2 Descongelamento
do fruto (Agua potavel) (Agua potavel) da fruto

Pre -
aquecimento

Extracdo do
carogo e casca

‘ . Filtro - x
Refinamento [ magnético [ Pasteurizacdo Concentragéo

Trituracdo Sele¢do

Filtro
magnético

Congelacdo

Preenchimento Filtragem

(-16°C -25°C)

Embalagem Armazenamento Expedicéo

‘ Moagem \

Fonte: Dados da pesquisa.

4.1 CARACTERIZACAO DAS POLPAS DA ACEROLA

Macroscopicamente, as polpas da acerola que serviram como matéria-prima para a
obtencdo dos nebulizados, possuiam caracteristicas diferentes entre si em termos de textura,
sabor e cor. A tabela 6 resume as principais caracteristicas macroscopicas e sensoriais

observadas para as polpas da acerola in natura.

Tabela 6 - Caracteristicas das polpas recebidas.

Caracteristicas °Brix 7,12 °Brix 21,61 °Brix 50,5
Cor Alaranjado claro Alaranjado escuro Marrom escuro
Aspecto Fluido Pastoso (Puré) Liquido

Fonte: Dados da pesquisa.

A polpa de °Bx 7,12 possui aspecto fluido e a cor laranja claro que s&o caracteristicos
do suco do fruto da acerola in natura (SANTOS, 2014). A polpa de °Bx 21,61, ao passar pelo
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processo de concentragdo segundo o fluxograma de obtencéo (figura 7), tomou o aspecto de um
puré com coloracéo alaranjada mais escura. A polpa com °Bx 50,5 foi ainda mais concentrada
em seu processo de obtencdo, adquirindo um aspecto de extrato fluido consistente, semelhante
a um xarope, com uma coloracdo bem escura. O sabor caracteristico &cido é consideravelmente
mais forte nas polpas mais concentradas, no qual, em termos de sensacéo de acidez em ordem
decrescente: °BRIX 50,5 > °BRIX 21,61 > °BRIX 7,12.

4.1.1 Caracterizacao fisico-quimica

Na tabela 7 estdo apresentados os resultados das anélises fisico-quimicas realizadas para

nas diferentes polpas da acerola em termos de contetdo de s6lidos soltveis (°BX).

Tabela 7 - Caracteristicas fisico-quimicas das polpas da acerola com diferentes °BXx.

Caracteristicas °Brix 7,12 °Brix 21,61 °Brix 50,5

pH 3,14* + 0,06 3,03*+ 0,03 3,09* + 0,01
Vitamina C (mg/100g) 1297,5* + 0,0276 5085,1* + 0,1885 15952,3* + 0,1212
Umidade (%) 92,90* + 0,15 79,30* + 1,60 55,42* + 0,22
Sélidos totais (g/100g-1) 7,09%+ 0,15 20,69* + 1,60 44,57*+ 0,22
Cinzas (%) 0,46*+ 0,02 1,18*+ 0,13 --

Acidez titulavel (%Acido 1,28*+0,09 3,52* + 0,05 9,12+ 0,11
citrico)

Densidade relativa (g/mL) 1,02*+0 1,09*+0 1,24*+0

*Média das trés repeticOes + desvio padréo.
Fonte: Dados da pesquisa.

Essas caracterizagGes sdo de grande importancia para a certificacdo dos padrdes de
identidade e qualidade da matéria-prima. Analisando os dados referente a polpa da acerola in
natura (°Bx 7,12), os valores estdo em consonancia com dados de caracterizacOes de polpas e
sucos de acerola in natura encontrados na literatura e, principalmente, com os parametros

analiticos de padréo de identidade e qualidade fixados para a polpa de acerola segundo o0 anexo
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Il da Instrucdo Normativa n° 37 de outubro de 2018 do Ministério da Agricultura, Pecuéria e
Abastecimento (MAPA) (SANTOS, 2014; BRASIL, 2018).

E notorio que no processo de obtencdo da polpa da acerola (figura 7), a etapa de
concentracdo do insumo reduz proporcionalmente o teor de agua e concentra os valores dos
demais componentes solidos solUveis na matriz da polpa, fator que auxilia na conservacgao da
matéria-prima pela reducdo da atividade de agua, além de fornecer, por exemplo, uma maior
proporcéo de vitamina C por massa de insumo (REIS et al., 2017).

Os resultados da tabela 7 mostram que as polpas de °Bx 7,12, 21,61 e 50,5 tem uma
composic¢do de agua, respectivamente de 92,90%, 79,30% e 55,42%. A reducdo do teor de agua
entre as amostras de polpas, ocasiona no aumento no teor de acidez dos insumos em termos de
acido citrico e também de vitamina C (&cido ascorbico), esse aumento na sensacdo da acidez
deverd refletir na escolha do tipo de insumo que serd utilizado no desenvolvimento
farmacotécnico da forma farmacéutica sélida pretendida.

Todas as amostras de polpa de acerola apresentaram valores de pH abaixo de 4, o que
caracteriza a acerola como alimento acido. Os valores de densidade relativa também foram bem
semelhantes entre as polpas analisadas, especificamente, a densidade da polpa de °Bx 7,12 (1,24
g/mL) foi bem proxima ao valor encontrado por Silva-Junior (2018) (1,03 g/mL) em seu estudo
de secagem da polpa de acerola.

Ainda tomando os valores caracteristicos da polpa de °Bx 7,12 como referéncia a titulo
de comparacdo com os demais resultados encontrados na literatura, no que diz respeito aos
dados do doseamento, a quantidade em miligramas de vitamina C por 100 gramas de amostra
da polpa obtida no doseamento foi de 1297,5 mg, valor que esta dentro do limite minimo e
maximo de vitamina C na acerola amplamente relatados na literatura, sendo de 862,86 e
1465,22mg/100g, respectivamente (MOURA et al., 2018). Assim como, bem préximos aos
resultados do estudo de Junior (2018), que apresentou um quantitativo de 1344,77 mg/100g. O
resultado também esta acima do limite minimo aceitavel de vitamina C preconizados no Brasil
pela IN 37/2018, certificando o padréo analitico da amostra (BRASIL, 2018).

Como ja abordado, na obtencdo das polpas, 0s processos de concentragdo e
pasteurizacdo elevam os valores de vitamina C por massa de matéria-prima e, por isso, 0S
valores doseados para as polpas de °Bx 21,61 e 50,5 foram maiores, sendo de 5085,1 e
15.952,37 mg/100 g, respectivamente. Varios sdo os fatores que influenciam o teor de vitamina
C em acerola, o que inclui o préprio estado de maturacdo do fruto, afinal, o processo de
maturagdo promove mudancas bioquimicas na matriz do fruto induzindo a prépria degradacédo

oxidativa da vitamina C. Outros fatores relevantes sdo: a localizagao geogréafica; clima; praticas
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de cultivo; caracteristicas genéticas; exposi¢do a fatores externos como a luz solar; praticas de
cultivo; e o armazenamento (MACIEL et al., 2010; VENDRAMINI; TRUGO, 2000;
YAMASHITA et al., 2003).

O proprio processamento do fruto na producédo da polpa € um importante fator influente
no teor de vitamina C. Todas as operacfes unitarias utilizadas para a obtengéo das polpas e que
estéo representadas no fluxograma da figura 7, contribuem em certo grau na reducéo do teor de
vitamina C no fruto da acerola, visto que a vitamina C é uma molécula altamente sensivel a
oxidacéo, radiacdo ultravioleta e altas temperaturas (HERBIG; RENARD, 2017).

A metodologia titulométrica de doseamento também influéncia diretamente nos valores
obtidos. Mesmo que o0 método de iodometria seja um dos métodos mais confiaveis, rapidos e
de baixo custo para a determinacdo em matrizes alimenticias, sendo inclusive o método oficial
das normas analiticas do Instituto Adolfo Lutz, ele apresenta variantes importantes que
interferem de maneira quali-quantitativa nos valores de doseamento (AOAC, 2002; 1AL, 2008;
OLIVEIRA; GODOY; PRADO, 2010).

4.2 CARACTERIZACAO FISICO-QUIMICA DO CAROCO DA ACEROLA

A figura 8 apresenta o produto pulverizado do residuo da acerola (carogo) apos seu
processamento (moagem e padronizacdo do tamanho da particula). O pé tem coloracao
amarronzada, pouco denso, brilhoso e com aspecto semelhante aos pds obtidos pela

pulverizacdo de carocos frutas.

Figura 8 - P6 do carogo da acerola obtido pelo uso do moinho de facas.

Fonte: Dados da pesquisa.
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Os resultados das determinages analiticas do p6 do caroco da acerola estdo contidos na
tabela 8.

Tabela 8 - Composic¢éo centesimal do pé do carogo da acerola.

Caracterizaces Resultados

pH 3,37+ 0,01

Cinzas 1,97*+0,01

Acidez titulavel (%é4cido citrico) 0,97* £ 0,01
Atividade de agua 0,64* £+ 0,005
Molhabilidade 0,76* = 0,07
Higroscopicidade 3,34* + 0,05
Solubilidade 3,93*+ 0,19

*Meédia das trés repeticbes + desvio padrao

Fonte: Dados da pesquisa.

Com relagdo ao pH da amostra, o valor obtido é caracteristicamente &cido, sendo
semelhante ao pH da polpa da acerola. O valor do pH abaixo de 4,5 inibe o crescimento de
microorganismos, 0 que caracteriza o caroco do caroco de acerola de dificil proliferacdo
bacteriana (AQUINO et al, 2010). Os resultados obtidos nesse estudo foram semelhantes aos
verificados por Aquino e colaboradores (2010) que obtiveram um resultado de 3,32, e N6brega
(2012) que encontrou valores entre 3,53 a 3,73.

A quantidade de cinzas do carogo apresentou o valor de 1,97%, resultado superior ao
encontrado por Aguiar e colaboradores (2010), que obtiveram um valor de 0,44% de cinzas no
p6 do caroco de semente de acerola. A quantidade de cinzas presente no caro¢o ainda
apresentou com valores semelhantes ao p6 de subproduto de manga (2,08%), abaixo ao do p6
desidratado da semente jaca (3,09%) e acima do de semente de maracuja (1,08%) (AGUIAR et
al., 2010).

A determinacdo de cinzas totais é realizada a fim de estabelecer a quantidade de
substancias residuais nao volateis, obtidas por incineragdo. As cinzas representam a soma de
material inorgénico integrante da espécie com as substancias aderentes de origem terrosa.
Dentro dos constituintes ou contaminantes obtidos por incineragdo, destacam-se carbonos,
cloretos, e diversos tipos de Oxidos. Essa informagéo pode detectar ou prevenir adulteracdo ou
contaminacgéo por impurezas inorganicas nao volateis que podemestar presentes (LIMA, 2019).

A atividade de agua aferida para a amostra do carogo moido estd um pouco acima ao

preconizado como ideal (0,60) para evitar contaminagdo microbioldgica. Valores acima de 0,60
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de aW pode ser um gatilho para a perda da estabilidade da amostra (MORAES et al., 2017;
TAPPI et al., 2019). Sendo necessario o cuidado com a exposi¢cdo ambiental da amostra ou sua
possivel secagem para reduzir o seu valor de atividade de 4gua, tornando a amostra mais segura.

A acidez titulavel apresentou o valor de 0,97% em termos de acido citrico, valor
considerado baixo quando comparado com a polpa de acerola, isso se deve ao fato de os acidos
organicos estarem mais presentes nas polpas dos frutos (BRAGA et al, 2011). Aquino e
colaboradores (2010), obteve o valor de 8,13 mg/100g de acidez para o p06 de residuo de
acerola, resultado maior que os observado nesse estudo. Os valores de acidez variam com 0
estado de maturacdo do fruto da acerola (BRAGA et al., 2011).

Pelos resultados da tabela 8, 0 p6 do caro¢o da acerola € considerado ndo higroscopico
por ter esse valor abaixo dos 10% de ganho de umidade na massa da amostra (MORAES et al.,
2017). Esse fato € muito importante para incluir o carogo da acerola como um adjuvante com o
intuito de reduzir um pouco a higroscopicidade da polpa da acerola e contribuir para a
estabilidade. A molhabilidade e solubilidade do pé apresentam valores muito baixos, muito
provavelmente pela presenca de fibras insollveis no caroco da acerola, fato que desacelera a
reidratacao desse tipo de p6 (BRAGA et al, 2011).

4.2.1 Determinagao do teor de umidade

O parametro umidade é tdo importante e complementar a atividade de agua tanto para
caracterizar a estabilidade de produtos alimenticios, como suas propriedades de fluidez
(SILVA, 2010; GARCIA; PEREIRA; DIAS, 2012).

O teor de umidade corroboram com as informagdes analisados para as polpas. O valor do
teor de umidade obtido esta abaixo do valor limite estipulado recomendado por legislacdo para
pos do caroco, que € de 15%, o que caracteriza o caroco da acerola como produto de baixa
umidade e maior durabilidade durante o armazenamento (BRASIL, 2005b; AGUIAR et al.,
2010).

4.2.2 Distribuicdo granulométrica e tamanho de particula

Em relacdo a granulometria, apresentada pelos valores de retencdo na tabela 9 e pelo
gréfico de distribuicdo da figura 9, observou-se que 76% do p6 do caroco da acerola retida ficou
retida na malha de abertura nominal de 75 um (200 mesh), o que classifica o p6 como finissimo

pela classificacdo da Farmacopéia Brasileira 62 (BRASIL, 2019). Marques e colaboradores
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(2013) observaram em seu estudo que o p6 do carogo de acerola obtida realmente tem uma
caracteristica de po fino e leve. A distribuicdo uniforme entre as particulas é importante para
assegurar as propriedades fisico-quimicas dos produtos farmacéuticos, além de garantir que o
principio ativo estara espalhado de forma que os limites da janela terapéutica sejam respeitados.
O tamanho de particula pode influenciar na fluidez, compressibilidade, facilidade de mistura,

uniformidade entre os componentes e taxa de dissolu¢do (BELEM, 2017).

Tabela 9 - Porcentagens de retencdo de do pé da acerola.

Abertura do tamis % Retida
850 uM 0,93%
600 UM 2,24%
425 pM 3,87%
250 UM 14,70%
75 UM 76,38%

Fonte: Dados da pesquisa.

Figura 9 - Distribuicdo granulométrica do p6 da acerola.
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Fonte: Dados da pesquisa.
4.2.3 Comportamento reoldgico

Na determinacdo das propriedades reoldgicas do p6 do caroco da acerola, quase todos
0s métodos indiretos referenciados nas bases mundiais das farmacopeias foram aferidos, para
que, de forma complementar a propriedade de fluxo do p6 fosse completamente caracterizada.

Todos os dados das analises indiretas do fluxo do p6 do carogo da acerola constam na tabela
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10.

Para o angulo de repouso, que tem como objetivo verificar a facilidade ou dificuldade
com gue um determinado p6 tem de fluir através de um orificio para uma superficie livre, o
resultado encontrado para a tangente formada entre a altura e o raio do p6 escoado foi de um
angulo de 43,9° contando com um tempo de escoamento infinito, ou seja, acima de 10 segundos.
Valores acima de 30° e 40° sugerem que a amostra do p6 do caroco da acerola apresenta uma
baixa propriedade de fluxo. Determinagdes insatisfatorias desses fatores sdo esperadas ao se
tratar do po6 seco alimenticio com caracteristicas de p6 fino e compacto (AGUIAR et al., 2010).

Os valores das densidades aparente e compactada, do fator de Hausner e indice de
compressibilidade indicam que o p6 do caroco da acerola possui fluxo muito pobre,
representando condicdes de atrito, coesividade e de interacdo da umidade existentes no po.
(LIMA, 2019). Sendo assim, todos os métodos apontam a baixa propriedade de fluidez da
amostra do p6 do caroco da acerola. Dessa forma, h4 a necessidade de excipientes para
incrementacao de suas propriedades de fluxo como diluentes e lubrificantes.

Tabela 10 - Analise do comportamento reoldgico do p6 do caroco da acerola.

Propriedades Resultados
Densidade aparente 0,19* + 0,001
Densidade compactada 0,28* + 0,001
indice de carr 32,66 * + 0,01
Fator de hausner 1,4*+0,01
Angulo de repouso 43,9% + 1,42
Tempo de escoamento Infinito

*Média das trés repeticdes + desvio padrao

Fonte: Dados da pesquisa.
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4.3 ESTUDO DA SECAGEM POR SPRAY DRYING DE DIFERENTES POLPAS DA
ACEROLA E CARACTERIZACOES

4.3.1 Influéncia dos parametros de temperatura de entrada, tipo de agente encapsulante

e sua concentracao na retengéo de vitamina C

A influéncia das varidveis de processamento: temperatura de entrada, tipo de agente
encapsulante (maltodextrina e Aerosil®) e concentracdo do agente encapsulante. Esses
parametros foram estudados para otimizagdo do processo de secagem auxiliando para uma
maior concentragdo de vitamina C no nebulizado de acerola. Experimentalmente, foram fixados
parametros para funcionamento do aparelho: taxa de aspiracdo em 100% (35 m3.ht), vazéo de
alimentacdo 30% (9 mL.minY)e altura do rotdmetro em 40 mm (473 L.h! de ar comprimido).

A escolha da faixa de temperatura utilizada no estudo foi escolhida com base em dados
obtidos na literatura, onde observou-se que a utilizacdo de temperaturas abaixo de 150 °C,
apresentaram um teor de umidade do material aumentado consideravelmente, levando a uma
maior higroscopicidade, consequentemente prejudicando a fluidez (MOREIRA, 2008;
BARBOSA, 2010). De acordo com Tonon et al. (2009), pds de acerola produzidos a
temperaturas mais baixas tem uma tendéncia a aglomeracgéo, devido ao seu teor de umidade
mais elevado, essa aglomeracdo reduz a exposicao do p6 ao oxigénio, o que favorece a protecao
contra oxidacdo, o que € interessante do ponto de vista da conservacao.

Dessa forma, as caracteristicas citadas comprometem a estabilidade do po, além de
grande parte ficar retida na cdmera de secagem e no coletor do equipamento. Por outro lado,
temperaturas acima de 170°C resultam em maiores degradacdes do acido ascorbico, que é uma
molécula termossensivel (SANTOS, 2014; SALMINEN et al., 2018).

A partir da tabela 11, pode-se observar os resultados obtidos dos ensaios realizados, e a
influéncia da temperatura e agente encapsulante neles. A polpa de °Bx 7,12 foi associada a
maltodextrina 10% (N7M10), a maltodextrina 20% (N7M20) e a 10% de maltodextrina com
10% de Aerosil® (N7AM20); a polpa de °Bx 7,12 foi associada ao Aerosil® 10% (N21A10) e
20% (N21A20); j& a polpa de °Bx 50,71 com 10% de maltodextrina (N5S0M10).
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Tabela 11 - Efeito da temperatura, tipo e concentragdo do agente encapsulante sobre a

secagem por atomizagao.

Amostras Concentracao de Concentracéo de Temperatura (°C)  Teor de Vitamina C
Aerosil® (%) Maltodextrina (%0) (mg/100 g)

N7A10 10 - 165 731,3
N7M10 - 10 165-175 -
N21A10 10 - 165 8601,4
N50M10 - 10 165-175 -

N7A20 20 - 165 348,25
N7M20 - 20 165-175 -
N7AM20 10 10 165 -

N21A20 20 - 165 9207,1

Fonte: Dados da pesquisa.

Observou-se que as amostras N7M10, N7M20, N7AM20 e N50M10 submetidas a
secagem com temperaturas de entrada de 165°C e 175°C, ndo obtiveram resultados satisfatorios,
pois as mesmas caramelizaram durante o processo e ficaram retidos na cAmera de secagem e no
coletor do equipamento, conforme mostra figura 10. Sendo inesperado este resultado, visto o

quantitativo de estudos utilizando a maltodextrina como agente encapsulante.

Figura 10 - Processo de secagem em spray dryer, com amostra caramelizada.

Fonte: Dados da apresentacao.
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No estudo de Islam et al. (2016), utilizou-se uma variacdo nas porcentagens e tipos de
maltodextrina empregadas e parametros proximos aos do presente trabalho para secar suco de
laranja e obteve-se sucesso na secagem. Assim como, Santos (2014) que utilizou porcentagens
de 10,15 e 20% maltodextrina e temperatura de 165 °C para secar suco de acerola e alcancou
resultados satisfatdrios.

Nas amostras com Aerosil® (N7A10, N7A20, N21A10 E N21A20) conseguiu-se obter
o0 nebulizado de acerola, que foram armazenados em fracos de vidro ambar hermeticamente
fechados. Evidenciando que a temperatura de 165 °C ndo apresentou um efeito significativo
sobre os teores de vitamina C dos nebulizados, conforme teores apresentados na tabela 11.
Sendo um resultado promissor, tendo em vista que vitamina C é termossensivel e se degrada
facilmente em temperaturas elevadas (FURTADO et al., 2010). Dentre as amostras que secaram
a que apresentou maior teor de acido ascérbico foi a N21A10, com °Bx 21,61 e 10% de
Aerosil®.

Além da temperatura, almejasse que o agente carreador ou de encapsulamento e a
concentracdo do mesmo exibam influéncia significativa sobre a retencdo de vitamina C dos pds
de acerola, pois eles tém a funcéo de proteger a vitamina C da degradacdo (NAZARRO et al.,
2012). Contudo, podemos observa que a concentragdo de Aerosil® ndo interferiu no teor
vitamina C, onde a amostra que possuiam menor concentragdo apresentou-se com maior teor
de vitamina C.

Quando observamos o rendimento dos nebulizados, conforme tabela 12, percebemos
que as amostras N7A10 e N7A20 exibiram rendimentos parecidos, no qual a concentracéo de
Aerosil® ndo interferiu, provavelmente por se apresentar aspecto fluido, consequentemente
maior teor de agua. Nas amostras N21A10 e N21A20 tivemos rendimentos melhores,
possivelmente o0 aspecto pastoso, menor teor de 4gua, ajudou para esse resultado assim como a

concentracéo de Aerosil® interferiu nesse resultado.

Tabela 12 - Rendimento dos nebolizados secos de acerola.

Amostras Rendimento (%) Teor de Vit. C (mg/100 g)
N7A10 6,39 731,3
N21A10 11,88 8601,4
N7A20 6,39 384,25
N21A20 34,24 9207,13

Fonte: Dados da pesquisa.
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Assim, para as condicOes estudadas no presente experimento, os parametros definidos
como 6timos foram 165°C para temperatura de secagem e uso de da polpa de acerola de °Bx
21,61 com Aerosil® a uma concentracio de 10%, pois essa amostra apresentou melhor teor de

vitamina C e um bom rendimento.
4.3.1 Caracterizacao fisico-quimica do nebulizado

O nebulizado escolhido com os melhores parametros e com menor percentual de agente
encapsulante foi a amostra de °Bx 21,61 com 10% de Aerosil® (N21A10). A figura 11 apresenta
a imagem do nebulizado, com granulometria muito fina e com coloragéo sutilmente alaranjada,

possuindo um odor agradavel e caracteristico da fruta e o sabor extremamente azedo(acido).

11 - Imagem do nebulizado de acerola obtido por spray drying.

Fonte: Dados da pesquisa.

A tabela 13 apresenta os resultados relativos ao pH, umidade, solidos totais,

higroscopicidade, e teor de vitamina C do nebulizado escolhido.
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Tabela 13 - Caracteristicas fisico-quimicas do nebulizado de acerola.

Caracterizacbes Resultados
pH (solucdo 1%) 3410
Umidade (%) 19,38 + 0,38
Sélidos Totais (%) 73,02+ 10,14
Higroscopicidade (g.100%) 5,49 + 0,09
Vitamina C (g.100?) 8,60+ 0,10

*Média da triplicata + desvio padréo

Fonte: Dados da pesquisa.

O pH apresentou um resultado de 3,41, resultado semelhante ao de Silva-Junior (2014)
que foi de 3,42, valor caracteristico para a acerola, fruta extremamente acida. O resultado sofreu
um ligeiro aumento em relacgdo ao da polpa de acerola, podendo ser levado em consideragéo o
agente encapsulador utilizado, que se apresenta na faixa de 3,5-4,5.

A umidade da amostra apresentou uma reducdo de 80,62% de agua. Resultado
significativo, pois o principal objetivo na reducdo do teor de agua de alimentos é a diminuicéo
nas taxas de alteracBes microbioldgicas e nas alteracfes quimicas. A RDC n°272 de 22 de
setembro de 2005 da ANVISA, preconiza que produtos de frutas secas ou desidratadas devem
apresentar no maximo 25% de umidade, apresentando-se como um fator protetor ao
desenvolvimento de microrganismos deteriorantes e patogénicos. Assim como valores baixos
de atividade de 4gua também sdo necessarios para assegurar a estabilidade dos p6s, levando em
consideracdo que impedem a aglomeracdo, a qual tem inicio com a unido de particulas
molhadas, dificultando o escoamento do pé e sua dispersao.

Silva-Junior (2018) realizou o estudo com acerola e seriguela por diferentes métodos de
secagem, entre elas a secagem por atomizacdo. O p6 obtido com 60% de acerola e 40% de
seriguela apresentou 2,89% de umidade um percentual inferior ao encontrado no presente
estudo, contudo podemos considerar que o agente encapsulante utilizado foi diferente, utilizou-
se a maltodextrina.

Os solidos totais apresentam-se como uma analise complementar a de umidade, sendo
constituintes presentes em matérias-primas alimenticias que ndo a dgua, sendo mais volateis e
que vaporizam a temperatura inferior ou igual a 105 °C. Diante disso, o0 nebulizado apresentou
73,02% de sélidos totais, resultado esperado para amostras desidratadas por spray drying
(FERRARI et al., 2012; SANTOS, 2014).
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A andlise de higroscopicidade permite observar a capacidade do material de absorver
agua. Sendo influenciada pelo conteldo de umidade do proprio produto. Tendo em vista a
presenta de acglcares nas frutas, consequentemente os pos obtidos possuem algum teor de
acucares (sacarose, glicose e frutose) sendo responsaveis por fortes interagées com a molécula
de agua em razdo dos terminais polares presentes nessas moléculas. Contudo, essa adsor¢do de
agua depende do tempo de exposicdo a condi¢des de alta umidade, podendo ser controlada com
0 uso de embalagens adequadas (SOUZA, 2015).

O resultado encontrado na amostra foi de 5,49 g/100g, bastante satisfatério, com uma
pequena variagdo do encontrado por Ribeiro (2019) 5,18 g/100g. Na figura 12 é possivel
observar a amostra apés 7 dias exposta a solucdo saturada de NaCl, sendo notavel uma

coloracdo mais escura do nebulizado, caracterizando um processo de oxidacao.

Figura 12 - Imagem do nebulizado de acerola ap6s anélise de higroscopicidade.

Fonte: Dados da pesquisa.

A relevancia do &cido ascérbico, estd em sua acdo antioxidante responsaveis pela
prevencdo do envelhecimento, assim como inibindo a producdo de radicais livres, e
consequentemente minimizando os efeitos do estresse oxidativo, podendo citar seu grande
potencial como enriquecedor vitaminico alimenticio. (CHEN et al., 2014, DAVIS et al., 2016;
AGUDELO etal., 2017).

Diante dos resultados presentes na tabela 1 observa-se que o nebulizado de acerola

otimizado no estudo possui elevado teor de vitamina C, com 8,60 g/100g. Sendo um teor
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elevado comparado com o estudo de Maia (2017), que avaliou a estabilidade do p6 da polpa
mista de umbu e acerola pela secagem por spray dryer que obteve 4,4479 g/100g de vitamina
C. Assim como no estudo de Ribeiro (2014) que avaliou, a estabilidade do p6 de acerola em
diferentes métodos de secagem, incluindo o método por spray drying com 2,5017 g/100g de
vitamina C. Diante desse resultado pode-se concluir que o método de secagem se apresentou
bem eficiente e confidvel diante dos dados encontrados na literatura.

4.3.3 Prospeccao fitoquimica (Triagem fitoquimica)

Para a prospeccdo fitoquimica utilizou-se a amostra do nebulizado N7A10, onde
realizou-se o teste em CCD visando a confirmacdo do perfil de metabdlitos secundarios da
acerola. A figura 13 apresenta as imagens das corridas cromatogréaficas nas placas de CCD
realizadas para a amostra do nebulizado de acerola, sendo possivel visualizar os resultados na
tabela 14, sendo possivel verificar a presenca de flavonoides, derivados cinamicos, terpenos,
esteroides, saponinas e a presenca qualitativa de acuUcares. Esse perfil de metabdlitos é
corroborado em varios estudos na literatura que abordam a fitofarmacologia da acerola
(BELWAL et al., 2018; PRAKASH; BASKARSAN, 2018). Isso legitima a secagem por spray
drying como um método seguro para a secagem da acerola sem afetar seus principais

metabélitos secundarios.

Tabela 14 - Analises cromatograficas, por CCD, do nebulizado de acerola.

Metabolitos Resultado

Taninos hidrolisaveis -

Taninos condensados -

Flavonoides +
Derivados cindmicos +
Terpenos e Esteroides +
Cumarinas -
Saponinas +

Antraquinonas -
Acucares +

Alcaloides -

*Positivo (+), Negativo (-).

Fonte: Dados da pesquisa.
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Figura 13 - Imagem das placas de CCD apds a eluigdo para anélise da presenca dos

metabdlitos pesquisados para o nebulizado de acerola.

™ -
Fe
J e i
——t s — n—“—-ﬁ-——b
| k_ - S
N . lealoid Negativo para taninos Negativo para taninos Negativo para Negativo para
egativo para alcaloides hidrolisaveis condensados antraquinonas cumarinas

Positivo para flavonoides  positivo para saponinas Positivo para agicares  Positivo para terpernos
e derivados cinimicos e esteroides

Fonte: Dados da pesquisa.

A existéncia de diversos compostos fendlicos e flavonoides atribui & acerola a¢oes anti-
inflamatoria e antioxidante de forma complementar com a vitamina C, principal biomarcador
dessa fruta. O proprio acido cafeico e a quercetina sdo amplamente relatados como constituintes
da acerola que inibem varias enzimas importantes do metabolismo de macronutrientes,
atribuindo a acerola o uso como uma alternativa antidiabética, antidislipidémica e
hepatoprotetora. Diversas antocianinas e terpenoides também presentes na amostra do
nebulizado sdo os responsaveis por atribuirem a atividade antineoplasica para o fruto da acerola
(HANAMURA,; UCHIDA; AOKI, 2008; BELWAL et al., 2018;).

A alta quantidade de acucares é qualitativamente comprovada por uma forte banda no
padrdo CCD de acUlcares redutores analisados. Para a melhor confirmacdo da presenca de
saponinas, testes futuros sdo necessarios, como o método alternativo de formacéo de espumas
(LIMA, 2019). Os taninos hidrolisaveis e condensados, cumarinas, alcaloides e antraquinonas
ndo foram detectados com a metodologia da técnica da CCD. Entretanto, a presenca de

metabdlitos secundarios, em uma amostra, varia de acordo as condicGes climaticas registradas



64

no local de cultivo e periodo de coleta da acerola, verifica-se a prospeccao fitoquimica sazonal
como sendo alvo de alguns estudos presentes na literatura (HANAMURA; UCHIDA; AOKI,
2008; KAPLAN; CRUZ, 2012; LIMA, 2019).

Dessa forma, ndo se pode tomar como verdade absoluta que os metabdlitos ausentes na
amostra do nebulizado da acerola, de acordo com a CCD realizada, ndo fazem realmente parte
da sua composicdo quimica, mas que podem estar em uma quantidade abaixo do limite
necessario para que ocorra qualquer tipo de reacdo de identificacdo, sendo necessario métodos
de deteccdo mais eficazes e robustos (CAVALARO; OLIVEIRA, 2018).

4.4 DESENVOLVIMENTO PRELIMINAR E AVALIACAO DOS COMPRIMIDOS
EFERVESCENTES DESENVOLVIDOS

Na obtencéo dos comprimidos efervescentes utilizou-se o nebulizado da polpa de °Bx
21,61 com 10% de Aerosil® (N21A10), sendo o nebulizado que apresentou o melhor teor de
vitamina C com um menor percentual de agente encapsulante, pois que esta formulacéo tem o
intuito de desenvolver um comprimido efervescente mais natural possivel.

Os comprimidos efervescentes foram obtidos por compressao direta, apresentaram uma
forma arredondada com superficie desuniforme e uma coloragdo amarronzada, conforme figura
14. A cor pode ser justificada pela reacdo de escurecimento ndo enzimatico caracteristico para
0 acido ascérbico, devido ao calor proveniente do processo de compressdo, sendo necessario
futuros cuidados com a forca de compressao e o tipo de equipamento utilizado, assim como a
higroscopicidade apresentada contribuiu para irregularidade da superficie dos comprimidos
(ALVIN et al., 2016; TAN et al., 2019). Os comprimidos apresentaram-se bastante
higroscdpicos apds compressao causando dificuldade em seu manuseio. Diante das dificuldades
apresentadas na compressao do comprimido, uma possivel solucdo seria a utilizacdo do caroco
do carogo, como um adjuvante estabilizante para a formulagcdo do comprimido, por apresentar
baixa higroscopicidade inerente, tornando a formulacdo menos higroscopica e mais estavel
(MORAES et al., 2017).
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Figura 14 - Comprimidos efervescentes preliminares.

Fonte: Dados da pesquisa.

Os comprimidos efervescentes necessitam de uma base efervescente para que ele possa
se desintegrar, a grande maioria das formulacgdes utiliza o bicarbonato de sédio, &cido citrico e
acido tartarico. O acido citrico acaba formando precipitado ap6s desintegracdo, devido essa
caracteristica utiliza-se o acido tartarico para potencializar o efeito da desintegracdo afim de
diminuir a substéncia precipitada (LACHMAN, 2001, ALDERBORN, 2016).

Ap0s analisar os comprimidos preliminares, observou-se um peso médio de 1,0372 g de
peso total, sendo o teor de vitamina C de aproximadamente 86,014 mg (8,3%) de vitamina C
por comprimido. A ingestdo de um comprimido representa o fornecimento de aproximadamente
o dobro da quantidade diéria recomendada de vitamina C aqui no Brasil, o que legitima o
potencial do comprimido efervescente em posterior formulacdo altamente nutritiva na
administracdo da vitamina C (BRASIL, 2005a).

Na tabela 15, encontram-se os controles de qualidade fisico-quimicos realizados os

comprimidos efervescentes de acerola nebulizada.
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Tabela 15 - Analise fisico-quimica dos comprimidos efervescentes preliminares.

Pardmetros Resultados Especificacbes
Peso médio (g) 1,0372+0,06 +5%
Dureza (kg/cm?) 6,26 -
Friabilidade (%) +2,59 <1,5%
Tempo de efervescéncia 07:36 -

*Media da triplicata + desvio padréo
Fonte: Dados da pesquisa.

A Farmacopeia Brasileira (2019) preconiza que o limite de variacdo aceitavel para
comprimidos com peso médio acima de 250 mg ou mais é de + 5,0%, onde n&o se pode tolerar
mais que duas unidades fora dos limites especificados. Os comprimidos efervescentes de
acerola nebulizada apresentaram peso médio em torno de 1,0372 g obedecendo aos limites
estabelecidos, garantindo assim a homogeneidade por unidade do lote. Como ja apresentado
anteriormente, os comprimidos apresentaram uma dureza de 6,26 kgf/cm?, corroborando com
o estudo de Andrade (2017) que encontrou uma dureza de 5,38 kgf/cm® em comprimidos ja
presentes no mercado.

Em relacdo ao teste de friabilidade, apos o periodo de 100 rotacGes, os comprimidos
apresentaram-se quebradicos, com rachaduras ou parti¢cbes. Apresentando uma variacdo de
2,49%, mostrando-se fora das especificagdes da Farmacopeia Brasileira (2019), a qual
preconiza <1,5% de variacdo. Uma alta friabilidade ocasiona prejuizo na dosagem correta do
comprimido, interferindo em sua eficacia terapéutica e comprometendo a aceitabilidade do
tratamento pelo paciente, devido as alteragdes como rachaduras e esfarelamento (PEIXOTO et
al., 2005a). Podendo ser considerada a necessidade de ajuste na porcentagem do excipiente
propilenoglicol, que atua como agente aglutinante.
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Figura 15 - Imagem do comprimido efervescido.

Fonte: Dados da pesquisa.

O tempo de efervescéncia dos comprimidos efervescentes se apresentou um tempo
médio de 07:36 minutos para total efervescéncia, sendo um tempo maior que 5 minutos
conforme descrito no estudo de Andrade (2017). Mesmo o tempo de efervescéncia
apresentando um tempo maior, um ajuste na porcentagem da base efervescente pode possibilitar
uma desintegracdo mais rapida. Na figura 15 é possivel visualizar o comprimido apdés total

efervescéncia, mostrando sua coloracdo bem caracteristica ao suco de acerola.
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5 CONSIDERACOES FINAIS

5.1 CONCLUSAO

No presente trabalho, foi possivel realizar a caracterizacdo fisico-quimica da polpa de
acerola, como acidez titulavel, pH, sélidos sollveis, sélidos totais, densidade relativa, residuo
seco, teor de cinzas e doseamento da vitamina C, bem como do caroco da acerola que foi
pulverizado e caracterizado, a partir da acidez titulavel, atividade de agua, teor de umidade, teor
de cinzas, doseamento da vitamina C, higroscopiscidade, molhabilidade, solubilidade e
caracteristicas de fluxo do p6 que contribuiram para a investigacdo do seu uso como adjuvante
de secagem. O nebulizado de acerola foi obtido a partir da secagem por spray drying, sendo
caracterizado a partir do pH, umidade, solidos totais, higroscopicidade, prospecc¢éo fitoquimica
e doseamento da vitamina C.

A partir desses resultados podemos observar que o nebulizado de acerola obtido com o
°Bx 21,61 e 10% de Aerosil® apresentou caracteristicas favoraveis, dentro do estabelecido para
os critérios de qualidade do métodos fisico-quimicos do Instituto Adolfo Lutz, e especificacbes
da ANVISA no ambito alimenticio, quanto nos critérios estabelecidos pela Farmacopeia
Brasileira. Permitindo assim, o desenvolvimento preliminar do comprimido efervescente.

O processo de spray drying se mostrou um excelente método para a desidratacdo da
polpa da acerola, preservando o alto teor de vitamina C. Logo o nebulizado de acerola apresento
potencial para a aplicacdo no desenvolvimento de formas nutracéuticas sélidas visando uma
alternativa suplementar para a administracao da vitamina C.

O comprimido efervescente preliminar passou pelos controles de qualidade, onde
atendeu alguns parametros pré-estabelecidos, apresentando outros que necessitam ser ajustados
na formulag&o, para um melhor desempenho da forma farmacéutica. Assim como, adicionar o
p6 do caroco de acerola na formulacdo, com o intuito de melhorar a formulacdo, deixando-a

mais natural possivel.
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5.2 PERSPECTIVAS

- Realizar o doseamento da polpa in natura e dos nebulizados por espectrofotometria
(UV/visivel);

- Realizar a anlise de umidade por isotermas de dessor¢&o;

- Finalizar as caracterizages fisico-quimicas dos nebulizados;

- Fazer as caracterizacdes nutricionais das polpas e dos nebulizados;

- Otimizar o desenvolvimento do comprimido efervescente através de um planejamento quali-
quantitativo fatorial;

- Utilizar o carogco como excipiente inovador na formulacéo;

- Realizar estudo de compatibilidade do nebulizado com excipientes;

- Realizar o estudo de estabilidade acelerada, para avaliacdo do produto em lote piloto e estudo
de estabilidade longa duragéo, segundo a RDC 318/2019 da Agéncia Nacional de Vigilancia
Sanitaria (ANVISA);

- Desenvolver um comprimido efervescente mais natural possivel.
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