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Resumo. Este trabalho objetivou avaliar o efeito da temperatura de secagem sobre o rendimento de taninos
totais da Horteld (Mentha x vilosa Hudson) bem como, identificar as condigdes mais adequadas para
minimizar as perdas dos principios ativos. A determinacdo quantitativa dos teores de taninos totais nos
extratos deu-se através de reagdes de complexacao e leitura em espectrofotometro. Realizou-se experimentos
de secagem de folhas em camada delgada utilizando secador convectivo nas temperaturas de 50° C, 60° C e
70° C. Verificou-se que quanto maior a temperatura maior a taxa de secagem. Os resultados para taninos
sugerem que a secagem beneficia a extracdo dos mesmos e que o maior rendimento foi obtido na temperatura
de 70° C.
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Abstract. The purpose of this work was to evaluate the effect of drying temperature on extraction yield of
total tannins of spearmint (Mentha x vilosa Hudson) and identify the most appropriate conditions to
minimize losses of active ingredients. The levels of tannins in extracts were made quantified by
complexation reactions and spectrophotometric method. Drying of leaves was accomplished in thin layer by
a convective dryer at temperatures of 50 ° C, 60 ° C and 70 ° C. It was found that, as expected, the higher the
temperature the higher the rate of drying. The results suggest that drying of leaves improve the tannins

extraction and that the highest yield was obtained at 70° C.

Keywords. Drying, spearmint, tannins.

Introducio

As plantas consideradas medicinais
contém substincias bioativas com propriedades
terapéuticas, profilatica e paliativa, conhecidas
desde os tempos remotos. Essas plantas sdo
utilizadas pela medicina atual, chamada fitoterapia
e suas propriedades sdo estudadas nos laboratorios
farmacéuticos, a fim de isolar as substancias que
lhe conferem propriedades curativas. No passado
o conhecimento empirico era justificavel, pois o
homem ndo tinha outra forma de conhecer os
vegetais sendo pela “tentativa e erro” (Meira,
2007).

As industrias farmacéuticas tém um
especial interesse pelos extratos vegetais secos,
uma vez que as formas farmacéuticas solidas
apresentam precisdao de dosagem, facilidade de
manuseio, transporte ¢ armazenagem, além de
favorecerem a manutencdo da estabilidade

quimica, microbiologica e farmacologica. As
técnicas de secagem comumente empregadas sdo
a liofilizacdo e o spray drying (Filho, 1997),
destacando-se pesquisas sobre a utiliza¢do do leito
de jorro com particulas inertes na produgido de
extratos secos (Runhaet al., 2001).

A hortelda (Mentha x vilosa Hudson) ¢
uma espécie vegetal largamente utilizada pela
medicina tradicional com comprovadas atividades
farmacologicas (Brito et al., 2008). Tendo como
principais indicagdes a agdo vermifuga, sendo
também usada como calmante e digestivo, é
benéfica para problemas de mau halito. Em seu
extrato  encontram-se  também  compostos
quimicos como flavonodides, oOleos essenciais,
vitamina C e D, taninos ¢ minerais (Pachu, 2007).

Os taninos sdo compostos polifenodlicos
distribuidos em plantas alimentos e bebidas,
possuem peso molecular relativamente elevado,
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soliveis em  4gua, formam complexos
razoavelmente fortes com proteinas e outros
polimeros. Plantas ricas em taninos sdo
empregadas na medicina tradicional no tratamento
de diversas moléstias como, por exemplo, o
tratamento de feridas, ja que possuem um poder
anti-séptico, devido a sua capacidade de precipitar
proteinas das células superficiais das mucosas e
dos tecidos, formando uma camada protetora,

impedindo 0 desenvolvimento de
microorganismos.

Amplamente  encontrados no  reino
vegetal, 0s taninos condensados ou

proantocianidinas sdo polimeros de flavan-3-ol ou
flavan-3,4-diol, produtos do metabolismo do
fenilpropanol (Heldt, 1997, citado por Heil et al.,
2002).

De acordo com o plano proposto, baseado
em trabalhos anteriores realizados pelo grupo de
pesquisas do laboratério de meios porosos e
sistemas particulados da UFCG, foram realizados
o estudo da secagem convectiva tendo como
variaveis a temperatura ¢ velocidade do ar, que
sdo as propriedades de maior relevancia no estudo
da secagem e, finalmente a escolha e adaptagdo
dos métodos analiticos para quantificagdo dos
principios ativos, utilizando para isso, a hortela
como fonte de pesquisa.

O objetivo do trabalho foi o estudo da
secagem de folhas de horteld visando a melhoria
do rendimento na extragdo dos taninos totais sob
as diversas condi¢des de operagdo previstas na
matriz experimental.

Materiais e Métodos

Aquisi¢do da matéria-prima

A hortelda utilizada na pesquisa foi
adquirida no mercado de hortalicas de Campina
Grande (PB) e foi identificada com nimero de
exsicata no herbario da Universidade Estadual da
Paraiba (UEPB). Apos separagdo e selecdo das
folhas, estas eram condicionadas em sacos de
filme de  polietileno e armazenadas
aproximadamente 10° C para posterior utilizacao.

Local de execucgdo

A secagem e extracdo de principios ativos
foram realizadas no Laboratorio de Meios Porosos
e Sistemas Particulados e no Laboratorio de
Engenharia Bioquimica da UFCG.
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Planejamento Experimental

Foi realizado um planejamento fatorial 2 x
2 + 3 (pontos centrais) + 1 (amostra in natura),
para fins de comparagdo. Com essa configuracao a
totalidade dos experimentos ¢ mostrada na Tabela
1. As variaveis de entrada foram a temperatura ¢ a
velocidade do ar de secagem e como variavel de
saida foi a quantidade de taninos totais extraidos
por unidade de massa seca de folhas. Os ensaios
de secagem foram realizados em temperaturas
variando de 50 a 70° C e velocidades variando de
0,6 ms'aldms?’, sendo o ponto central com
temperatura de 60° C e velocidade doarde 1 m s’
' de acordo com o planejamento descrito na
Tabela 1.

Os experimentos foram realizados em
ordem aleatéoria, de modo a garantir a
confiabilidade e evitar resultados tendenciosos.

Tabela 1. Matriz experimental do planejamento
fatorial 2 x 2 + 3 (pontos centrais) +1(in natura).

Ensaios Velocidade (ms") Temperatura (°C)

1 0,6 () 50(-)

2 1,4(+) 50(-)

3 1,0(0) 60(0)

4 1,0(0) 60(0)

5 1,0(0) 60(0)

6 0,6(-) 70(+)

7 L4(t) 70(+)

8 In Natura Ambiente
Secagem

Para a secagem das folhas foi utilizado
um secador de leito fixo, com sistema para
impulsdo e aquecimento do ar de secagem, dotado
de controle de temperatura com instrumentacao. A
cinética de secagem foi determinada mediante
experimentos em camada delgada com circulagdo
de ar através de um leito de folhas.

Modelagem

No caso da secagem das folhas de hortela
em camada delgada foi aplicada a solugdo da
equacdo de Fick, considerando geometria de placa
plana infinita, com coeficiente de difusdo
constante, tendo como condi¢do inicial, umidade
uniforme em toda a placa ¢ com condigdo de
contorno de equilibrio na superficie. Para a
estimativa do coeficiente de difusdo foram
considerados cinco termos da serie e o coeficiente
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8/1°=0,81, foi deixado como parametro ajustavel,
“A”, de modo a verificar as hipoteses do modelo.
Para a placa plana, a solugdo de Fick torna-se:

D,
L= ! exp[—(2n+l)2 7’ ")’zt

Onde:

D.= coeficiente de difusdo efetivo;
1 = espessura da folha;

X = umidade no equilibrio;
X;-umidade inicial;

X=umidade média na base seca em funcao do tempo.

Extracdo dos Taninos

Obtencao dos extratos brutos

Cerca de 2 g da planta, in natura ou seca,
e moida nas temperaturas e velocidades
especificadas pelo planejamento experimental,
foram adicionadas em erlenmeyers de 500 mL,
adicionando-se 50 mL de etanol e permanecendo
em repouso durante 10 dias, segundo metodologia
descrita por Cechinel Filho & Yunes (1998) com
algumas adaptagdes feitas por Luna e Souza
(2010). Apos este tempo, o etanol foi evaporado
sob pressao reduzida.

Determinag¢do quantitativa dos teores de taninos
tfotais nos extratos

Os teores de taninos totais foram obtidos
por dissolucdo de cerca de (250 mg) de folhas
secas, retiradas dos Erlenmeyers que foram
submetidos a maceracdo e posterior evaporagio
do etanol a pressdo reduzida, em agua destilada
(500 mL). Em uma aliquota dessa mistura (2 mL),
foi adicionado o reagente Folin Denis (2 mL) ¢ a
solugdo resultante foi agitada vigorosamente e
deixada em repouso por 3 min. Uma solucdo
aquosa de carbonato de s6dio a 8% (2 mL) foi
adicionada a mistura, agitada e deixada em
repouso por duas horas. Apds este tempo, a
amostra foi centrifugada a 2000rpm para remocao
de materiais em suspensdo; a absorbancia foi
medida a 725 n, ¢ uma prova em branco foi

: ] Eq (1)

utilizado a cada leitura. As leituras foram feitas
em espectrofotometro UV - Visivel série Libra
S11/S12. Para a quantificagdo dos taninos totais
no extrato foi utilizada a curva de calibracdo
obtida pelo seguinte método: foEzﬁn preparadas
solugdes de 0,0001 a 0,0004 ¢ mL" de 4cido
tanico diluido em agua e seguido o mesmo
procedimento descrito acima. A partir dos
resultados obtidos foi construida a curva de
calibragdo analitica, como mostra a Figura 1,
utilizada posteriormente para o célculo dos teores
de taninos totais das plantas em estudo (Seigler et
al, 1986).

Para o calculo da concentra¢do de taninos totais,
foram utilizadas as equagdes:

rrp - Mextrato 1000
Minicial Eq. (2)
Mextrato - TTEXValiquota
Viguadestilada Eq. (3)

Onde:

TTP= Teor de taninos totais na planta (mg g de
folha seca);

Mxirate= Massa no extrato;

TTE= Concentracdo encontrada através da curva
de calibragdo (g mL™);

Vaiiquoa= Volume de extrato necessario para leitura
no espectro (2 mL);

Viguadestilada= Volume de 4gua destilada para
preparacdo do extrato (500 mL).

Resultados e Discussao
Ensaios de secagem

Na Figura 1 encontram-se as curvas de
secagem das folhas de horteld, obtidas sob
diferentes condigdes de temperatura (50° C, 60° C
e 70° C) e velocidade do ar de secagem entre 0,6
ms’ e 1,4 ms’, conforme a matriz experimental
apresentada na Tabela 1.
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Figura 1. Umidade em base seca versus tempo em minutos.

Observa-se na Figura 1 que, quanto mais
elevada a temperatura, mais rapidamente se
processa a secagem ¢ que as folhas de horteld
atingem o equilibrio na umidade por volta dos 20
a 30 min. J4 para as curvas referentes a triplicata
de 60° C, correspondentes ao ponto central da
matriz experimental, observa-se boa
reprodutibilidade. As curvas a 60°C ¢ 1 m s™,
apresentam tendéncia semelhante, ndo havendo
total superposicdo devido ao fato de que as
amostras do mesmo lote ndo foram secas no
mesmo dia de acordo com o requerimento de
aleatoriedade da ordem dos ensaios. No entanto,
apesar de que existem variaveis ndo controladas
tais como, temperatura ¢ umidade relativa do ar
ambiente, os resultados do ponto central foram
bem consistentes. O equilibrio da quantidade de
agua foi alcancado no mesmo intervalo de tempo
dos ensaios a 70° C. Nos ensaios referentes a
temperatura de 50° C, o equilibrio foi alcancado
ao fim dos 40 minutos, sendo necessario um
acréscimo de mais 10 minutos com relagdo aos
ensaios anteriores, para averiguagcdo da chegada
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ao estado de equilibrio. Este comportamento era
esperado, devido ao efeito da temperatura sobre a
cinética de secagem, que por se tratar de um
processo ativado, torna-se mais lento com a
diminui¢do da temperatura.

Quanto ao efeito da velocidade, ¢
praticamente inexistente na temperatura de 70° C
e pouco importante nas condi¢des mais suaves de
secagem. Este comportamento sugere que o
controle para a transferéncia de massa ¢ difusional
interno, sendo desprezivel a resisténcia do filme
externo. Esta evidéncia sera utilizada na
modelagem pela solucdo de Fick considerando
condig¢des de contorno na interface.

Para a determinacdo da umidade de
equilibrio, foi construido um grafico da taxa de
secagem em funcdo da umidade em base seca,
representados nas Figuras 2,3 e 4. A umidade de
equilibrio X, foi estimada a partir da evolugdo da
taxa de secagem com o tempo, obtida mediante
diferenciacdo da curva de secagem, seguida de
extrapolagdo numérica para obter o ponto de taxa
de secagem nula, onde dX/dt=0.
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Figura 2. Taxa de secagem em fungdo da umidade em base seca. Em A tem-se 70° C e 1,4 ms™ e em B tem-
se 70°Ce 0,6 ms™.
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Figura 3. Taxa de secagem em fungdo da umidade em base seca (A, B e C). Triplicata- 60°Ce 1,0 ms™.
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Figura 4. Taxa de secagem em fungdo da umidade em base seca. Em A tem-se 50° Ce 1,4 ms” e em B tem-

se 50°Ce0,6ms".

De acordo com as Figuras 2 a 4 a secagem
ocorre de forma rapida e este fato ¢ naturalmente
explicado pelo fato de que a horteld ¢ rica em
6leos essenciais que evaporam facilmente quanto
maior a temperatura utilizada no experimento
(MATOS, 1989). Por outro lado, observa-se que a
secagem ocorre no periodo de taxa decrescente
para todas as condi¢des operacionais utilizadas.
Devido também ao fato de ndo ter sido observado
efeito significativo da velocidade do ar sobre a

cinética de secagem, o que valida a hipdtese de
controle difusional interno e condi¢ao de contorno
de equilibrio na superficie, a solucdo de |Fick dada
pela equagdo (1), pode ser utilizada para modelar
as curvas de secagem. Nas Figuras 5 a 7 sdo
mostrados os resultados do ajuste pelo modelo das
curvas experimentais, curvas em vermelho, sob as
diversas condi¢des operacionais da matriz de
planejamento.
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Figura 5. Modelagem das curvas de secagem para horteld. Em A tem-se 70° Ce 1,4 ms” ¢ em B tem-se 70°

Ce0,6ms™.
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Figura 6. Modelagem das curvas de secagem para horteld (A, B e C). Triplicata- 60°Ce 1,0 ms™.

O modelo difusional de Fick utilizado foi
adequado para predizer a cinética de secagem,
conforme se mostra nas Figuras 5 a 7, onde as
curvas do modelo acompanham os pontos
experimentais com pequenos desvios. O bom
ajuste¢ verificado também na Tabela 2, que
mostra os parametros estimados: coeficiente A e
coeficiente de difusdo efetiva para as folhas de
horteld, onde quase todos os valores para o
coeficiente de correlagao, foram maiores que 0,95.
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Como esperado, a difusividade efetiva
aumenta com a temperatura, variando de 2,1 x
10" a 0,61 x 10" m™® para folhas de hortela.
Estes valores sdo proximos aos encontrados por
Pachu (2007) também para folhas de hortela e sua
ordem de magnitude esta de acordo com as
encontradas na literatura para produtos de origem
vegetal. O aumento do coeficiente de difusdo com
a temperatura esta de acordo com o esperado por
se tratar de um processo ativado, com
transferéncia de massa por controle difusional
num meio poroso.

129



Revista Agrarian
ISSN: 1984-2538

104
oA -
0k -
i
o+ -
0z
on T T T T T T T T T
o m n am oo =m =0l
Tempo &Y
(A)

¥

o8

0k -

0,4 -

02

on T T T T T T T T T T T 1
o am m BM = u ) o 12m
Tempa &)

(B)

Figura 7. Modelagem das curvas de secagem para horteld. Em A tem-se 50° Ce 1,4 ms” ¢ em B tem-se 50°

Ce0,6ms™.

Nota-se também que os valores obtidos
para o coeficiente A sdo bastante proximos de 0,
81, valor tedrico esperado. Esta concordancia
pode ser aceita como validacdo das hipoteses do
modelo, especialmente a consideracdo de

resisténcia externa desprezivel. A diferenca com o
valor tedrico tende a diminuir na medida em que é
considerado no ajuste um maior numero de termos
da série.

Tabela 2. Ajuste pela equagdo de Fick para a cinética de secagem de folhas de hortela

T(° C) Velocidade (ms”)  Defx 10" (m?) A R’
70 1,4 2,103 0,85 + 0,05 0,97
70 0,6 1,6 + 0,4 0,86 + 0,09 0,95
60 1,0 1,39 + 0,06 0,83 + 0,02 0,99
60 1,0 1,06 + 0,04 0,85 + 0,02 0,99
60 1,0 1,1+0,5 0,85 + 0,02 0,99
50 0,6 0,6 +0,1 0,86 = 0,05 0,96
50 0,6 0,6 + 0,5 0,85 + 0,03 0,98

Def.= Coeficiente de difusdo efetivo, R°= Coeficiente de correlagdo do ajuste dos pontos experimentais pela
equacdo de Fick.

Para a determinacdo do teor de taninos
totais nos extratos, utilizou-se a equagao da curva
de calibragdo: y = 1315,6x, obtida a partir das
diferentes concentragcdes de 4cido tinico padrao.
O padrao de acido tanico foi utilizado por ser um
tanino hidrolisavel e, também, por caracterizar os
taninos totais pelo método espectrofotométrico.

Em relagdo ao método de extragdo,
observou-se que o mesmo foi efetivo para a
extragdo de taninos totais. A tabela 3 mostra
valores resultantes da quantificagdo de taninos
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totais em mg g’ de folha da horteld, obtidos
conforme calculos especificados na metodologia,
onde as leituras no espectrofotdmetro foram feitas
em triplicata e realizada uma média simples dos
valores. Para uma melhor comparagdo, o
rendimento das folhas in natura € expresso
também na base seca.

A Tabela 3 apresenta os resultados da
extragdo de taninos a partir de folhas de hortela in
natura e secas sob diversas condigdes de
operacao.
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Tabela 3. Rendimento na extra¢ao de taninos das folhas in natura e secas

Rendimento no extrato

Rendimento por

Ensaio Condigdes de secagem Xbs bruto (g de taninos/ g massa de folhas
(g /g s3) de extrato) (mg de taninos/ g

TeC) V(ms) de folhas) (bs)

1 70 1.4 0,031 0,1317 14,17

2 70 0,6 0,050 0,2598 20,56

3 60 1,0 0,136 0,1466 16,74

4 60 1,0 0,044 0,2373 15,32

5 60 1,0 0,012 0,2420 14,99

6 50 1.4 0,401 0,2408 13,44

7 50 0,6 0,250 0,1233 10,18

8 In natura - 4,555 0,0945 27,33

Analisando as réplicas do ponto central
observa-se boa reprodutibilidade, especialmente
entre os experimentos 4 e 5. As diferencas nos
rendimentos encontradas no ensaio 3 podem ser
atribuidas a que neste caso, apesar de serem
utilizadas as mesmas condi¢cdes de temperatura e
velocidade do ar, a umidade das folhas apds a
secagem foi bastante maior que nos ensaios 4 ¢ 5,
possivelmente devido a condigdes iniciais
diferentes.

Analisando a Tabela 3 fica evidente que,
quando comparadas as folhas secas com as folhas

concentracdo de taninos. No entanto, quando o
rendimento é expresso tendo como referéncia a
matéria sélida presente nas folhas utilizadas como
matéria prima para a extragdo, 0S maiores
resultados foram obtidos a partir das folhas in
natura, seguidos das folhas secas a 70° C e com
velocidade do ar de 0,6 m s”. Enquanto que um
aumento de velocidade favorece a extra¢do na
temperatura de 50° C. Na temperatura de 70° C
acontece o contrario. Devido a complexidade
desses efeitos, foi realizada uma analise
estatistica, para verificar se as varidveis e o0s

in natura, a secagem mostrou-se eficaz na efeitos de interacdo entre elas sdo significativos a
obtencdo de extratos brutos com maior um nivel de 95% de confianga.
T W . éa,gdaaas
v i
™ 2 i -4.29399
(2w -1,39276
p=04

Figura 8. Diagrama de Pareto para o efeito da velocidade e temperatura de secagem sobre o rendimento de
taninos totais extraidos por massa seca de folhas de horteld para um nivel de confianca de 95%.
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No diagrama de Pareto mostrado na
Figura 8, ¢ verificado que a temperatura ¢ a
variavel que influencia positivamente sobre o
rendimento de taninos totais extraidos por massa
seca de folhas de hoteld e que, apesar da
velocidade ndo influenciar na cinética de secagem
e ndo ser significativa na extracdo, sua interagdo
com a temperatura ¢ significativa. Isto pode ser
explicado pelos efeitos combinados e opostos
oriundos da concentracdo dos principios ativos
devido a eliminacdo de 4agua e mudangas
estruturais no tecido vegetal, atribuidos a
secagem, que favoreceriam a penetragdo do
solvente e a transferéncia de massa durante a
extragdo. Por outro lado hd wuma possivel
degradacdo térmica dos principios ativos,
provocada pelas elevadas temperaturas utilizadas
na secagem.

Conclusao

A partir das curvas de secagem
apresentadas, pode-se verificar que a temperatura
possui grande influéncia na cinética de secagem
para as folhas de horteld. Quanto mais elevada a
temperatura, mais rapidamente a mesma se
processa, mas a velocidade do ar apresentou
pouca influéncia sobre a cinética de secagem.

As folhas de horteld secam rapidamente e
atingem o equilibrio na umidade por volta dos 20
a 30 minutos. Nos ensaios referentes a
temperatura de 50° C, o equilibrio foi alcancado
ao fim dos 40 minutos, sendo necessario um
acréscimo de mais 10 minutos para averiguagdo
da chegada ao estado de equilibrio. A secagem
ocorre de forma rapida e este fato ¢ naturalmente
explicado pelo fato de que a horteld € rica em
6leos essenciais que evaporam facilmente quanto
maior a temperatura utilizada no experimento
(Matos, 1989).

As curvas correspondentes ao ponto
central se mostraram bastante consistentes, nio
apresentando total reprodutibilidade devido ao
fato de que as secagens foram feitas de forma
aleatoria, para que fosse verificado realmente o
comportamento da mesma em dias diferentes.
Fatores que ndo podem ser manipulados tais como
temperatura ambiente, umidade relativa do ar
podem ter causado as diferencas observadas.

De acordo com as figuras que nos
mostram a taxa de secagem, podemos concluir
que ndo houve periodos de taxa constante. Apenas
nas temperaturas de 70° C houve um periodo

inicial em que a temperatura do solido atinge seu
regime isotérmico seguida de  periodos
decrescentes. Em todos os outros ensaios foram
observados apenas periodos decrescentes.

O modelo difusional de Fick utilizado foi
adequado para predizer a cinética de secagem
durante a secagem, onde as curvas do modelo
acompanham o0s pontos experimentais com
pequenos desvios. O bom ajuste ¢ verificado nos
resultados, com coeficientes de determinacdo
superiores a 0,95. Os valores obtidos para o
coeficiente A sdo bastante proximos de 0,81, valor
teorico esperado. Esta concordancia pode ser
aceita como validacdo das hipoteses do modelo,
especialmente a consideragdo de resisténcia
externa  desprezivel. Como  esperado, a
difusividade efetiva aumenta com a temperatura
variando entre 2,1 x 10 °a 0,61 x 10 "m™.

O método utilizado para extracdo de
taninos totais foi bastante efetivo, observou-se
uma maior extracdo nas folhas secas,
provavelmente devido ao fato de que a agua foi
retirada ¢ havia uma maior concentracdo dos
principios ativos na folha, bem como a extragdo
pode ser facilitada por mudangas estruturais no
tecido vegetal provocadas pela secagem.
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