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Abstract

The use of dried plant extracts is increasingly common in the pharmaceutical industry for the preparation of different forms of medication. The powder
form is prepared by spray drying. This method furthermore provides various advantages over conventional extracts and tinctures, such as the absence of ethyl
alcohol, easy storage, manipulation, transportation, and stability. The scaling up of unit operations before the industrial level, allows the study of the products
and processes behaviour, avoiding a loss of resources when intermediate stages are omitted. This work present the results of spray drying studies of
Plectranthus amboinicus, Ocimum tenuiflorum, Passiflora incarnata, Matricaria recutita, Melissa officinalis extracts and describes the feasibility of scaling up
production while maintaining physicochemical and microbiologic quality.
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Resumen

La utilizacion de los extractos secos, se difunde cada vez mas en la industria Farmacéutica para la elaboracion de diferentes formas terminadas de
medicamentos. Para su obtencion en forma de polvo, se emplea el secado por aspersion. Este método, proporciona ademas a este tipo de producto, numerosas
ventajas frente a los convencionales extractos fluidos y tinturas, como la de no contener alcohol etilico, facil almacenamiento, manipulacion, transportacion y
superior estabilidad. El escalado de las operaciones unitarias en los diferentes niveles que preceden al industrial, permite estudiar el comportamiento de los
productos y procesos, evitando la pérdida de recursos que se ocasiona cuando se violan las escalas intermedias. En este trabajo se presentan los resultados de
los estudios de secado por aspersion de extractos de Plectranthus amboinicus, Ocimum tenuiflorum, Passiflora incarnata, Matricaria recutita y Melissa
officinalis, asi como la factibilidad de ser escalados, obteniéndose productos de adecuada calidad fisicoquimica y microbiolégica.
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INTRODUCCION

Las materias primas obtenidas a partir de
extractos de plantas se presentan en forma liquida
como extractos o tinturas, las cuales tienen un
elevado contenido alcohdlico para su preservacion de
la contaminacién por microorganismos, esta
concentracion de alcohol provoca reacciones
adversas en estos productos. La obtencion de
extractos acuosos en polvo mediante secado por
aspersion trae ventajas para la industria farmacéutica
como su facil almacenamiento, manipulacion y
transportacion, superior durabilidad y versatilidad
ademas de no contener alcohol. (Masters, 1991,
Sharapin et al. 2000, De Sousa et al. 2000, De
Medeiros et al. 2002, Shierstedt, 2002 y Candelas et
al. 2003) La presencia de compuestos de bajo peso
molecular, ocasiona pérdidas en el proceso por
adhesidn a las superficies internas del equipo, lo que
trae  como consecuencia baja recuperacion de
producto. Para contrarrestar este efecto negativo, se
emplean aditivos inertes que actlan como
coadyuvantes del secado. (Lopez et al. 2008) Con el
objetivo de obtener materias primas en polvo a partir
de extractos de plantas, se utilizaron extractos
acuosos de Plectranthus amboinicus “(Orégano
francés)”, Ocimum tenuiflorum “(Albahaca morada)”,
Passiflora incarnata “(Pasiflora)”’, Matricaria
recutita  “(Manzanilla)”,  Melissa  officinalis
“(Melisa)”.

MATERIALES Y METODOS

Preparacion de las muestras

Se utilizaron extractos acuosos de P.
amboinicus, O. tenuiflorum, preparados por
extraccion con agua a temperatura de reflujo. Los
restantes fueron preparados por repercolacion segun
las normas ramales de M. officinalis, P. incarnata y
M. recutita (NRSP 311). Todos a partir del material
vegetal recolectado en la Estacion experimental de
plantas medicinales Dr. “Juan Tomas Roig”. Como
aditivos coadyuvantes del secado se emplearon
almidén soluble (Riedel de Haén 10020),
maltodextrina DE < 20 (Roig Farma 0511620) y
celulosa microcristalina MC 102 (Blanver 1343/00).
Para el secado por aspersion se utilizaron en las
diferentes escalas equipos de flujo de alimentacion y
aire de secado en paralelo, de atomizador de tipo
tobera de dos fluidos en la escala de laboratorio y de
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disco centrifugo para las escalas superiores. Los
equipos utilizados fueron: Escala de laboratorio Mini
spray dryer Bichi B-191, escala de Banco Nyro
Atomizer Mobile Minor y escala piloto Nyro
Atomizer  Production Minor. Se emplearon
temperaturas de entrada y salida de 120 y 80°C
respectivamente.

Evaluacion de las muestras

Los extractos obtenidos después de realizar el
secado por aspersiéon fueron evaluados teniendo en
cuenta los siguientes parametros: humedad, cenizas,
conteo microbioldgico, el contenido de polifenoles en
el extracto seco de P. amboinicus y la determinacion
de flavonoides totales en base a apigenina y
quercetina en los extractos de P. incarnata, M.
recutita y M. officinalis.

La determinacion de el contenido de humedad,

de las cenizas y el conteo microbioldgico fueron
realizados por los métodos generales reportados en la
Farmacopea de los Estados Unidos USP 30, 2007.
La determinacion de apigenina y quercetina se realizo
empleando  un  método  espectrofotométrico,
determindndose la apigenina a 336 nmy la quercetina
a 370 nm. Las sustancias de referencias quimicas
utilizadas fueron preparadas en solucion etanolica al
50 % a una concentracién 8 mg/mL. Mientras que las
muestras fueron preparadas pesando primeramente
0,2 g de extracto, se trasvasaron a un baldn
posteriormente se adicionaron 3 mL de etanol al 96
% y 10 mL de &cido sulfarico al 10 %, reflujandose
durante 30 minutos. Posteriormente se realizé la
extraccion del extracto acuoso con acetato de etilo (5
veces por 15 minutos) se reunieron las fracciones y se
secaron con sulfato de sodio anhidro, seguidamente
se filtraron y evaporaron hasta sequedad bajo presion
reducida y se disolvieron en 50 mL con etanol al 96
%, y se trasvasdO a un volumétrico de 100 mL
completando volumen con la misma solucion.
Posteriormente se tomaron 5 mL y se trasvasé a un
volumétrico de 25 mL para la determinacion de
quercetina. Se tomaron 2 mL y se trasvasd a un
volumétrico de 10 mL para la determinacion de
apigenina.

La determinacion de polifenoles totales se
realiz6 empleando un método espectrofotométrico,
determinandose a 700 nm

La solucion de referencia se prepard pesando
con exactitud 25 mg de &cido tanico (previamente
desecado a 100 °C durante 2 h) en un matraz aforado
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de 100 mL. Para preparar la solucion desarrolladora
de color, se pesé 10 g de tungstato de sodio hidratado
y 0,2 g de &cido fosfomolibdico, se trasvasaron a un
balon de 250 mL, se adicion6 5 mL de &cido
fosforico al 85 % en 75 mL de agua destilada, se
refluj6 durante 2h, se enfri6 y se almacend a
temperatura ambiente. Se transfiere 3 mL de la
solucion de referencia a un matraz de 25 mL y afiadir
2 mL de agua destilada y 2 mL . Se agitar y deja en
reposo durante 5 minutos. Se toman 2 porciones de 2
mL de muestra y se diluyen a 25 mL adicionar 4 mL
de agua destilada, 2 mL de la solucién de desarrollo
del color. Agitar y dejar en reposo durante 5 minutos.
Después de reposar los 5 minutos, adicionar 1 mL de
solucion de carbonato de sodio al 20% a cada uno de
los matraces, agitar, luego enrasar a 25 mL con agua
destilada y homogenizar. Se leen las absorbancias de
la solucidn de referencia y de las muestras a 700 nm
utilizando la solucién blanco en un término no mayor
de 2 minutos.

Figura 1. Estudio de secado de O. tenuiflorum.
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RESULTADOS

En la Figura 1 se muestran los gréficos del
estudio de secado por aspersion del extracto acuoso
de O. tenuiflorum. La Figura 2 en la parte superior
muestra igualmente el estudio de secado por
aspersion de los extractos de P. incarnata y M.
recutita, y en la parte inferior los ensayos de secado
realizados con el extracto de M. officinalis.

Figura 2. Estudio de secado de P. incarnata, M. recutita y M.
officinalis
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En la Tabla 1, se muestran de forma comparativa
los resultados para las diferentes escalas del
rendimiento, la humedad asi como el contenido de los
principales compuestos que se determinan a estos
extractos y el conteo total de microorganismos en los
obtenidos a escala de banco. Se excluyé el extracto
de O. tenuiflorum por no haberse continuado el
estudio en las escalas superiores.
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Tabla 1. Resultados tecnologicos, fisicoguimicos y microbiolégicos en las diferentes escalas

Humedad Polifenoles Cenizas . _— (f)onteol de Conteo de

Extracto Escala  Rendimiento (%) (%) (%) Que(l;ﬁe)tma Apl(%ﬁr;ma aj‘fgias Hongos
<10% >3%  <40% ° ° OFcly * 10° UFC/g
p Laboratorio 62,20 6,15 5,08 36,15 NA NA NA NA
amboinicus  BaNco 78,15 7,99 5,98 32,97 NA NA 10* <10
Piloto 95,40 7,73 4,13 27,12 NA NA 10° <10
P. Laboratorio 94,20 3,60 NA NA 1,16 1,78 NA NA
incarnata Banco 97,56 1,80 NA NA 1,95 3,00 10* <10
M. recutita Laboratorio 96,40 3,00 NA NA 1,09 3,02 NA NA
' Banco 73,14 2,70 NA NA 1,69 3,44 10* <10
M Laboratorio 96,50 4,10 NA 20,4 2,50 511 NA NA
oﬁiciﬁalis Laboratorio 97,70 5,50 NA 23,3 2,04 4,02 NA NA
Banco 94,70 5,50 NA 20,2 2,18 3,97 10° <10

NA — No aplicable. Se refiere en el caso de Quercetina y Apigenina a que no se le determina al extracto de P. amboinicus, en el caso de los
Polifenoles, a que no se le determina a los extractos restantes y en las columnas de conteo de bacterias y hongos a que no se realiza esta
determinacion en la escala de laboratorio por la pequefia cantidad de muestra que se obtiene.

DISCUSION

Como se observa en la Figura 1, los
rendimientos alcanzados con almiddn soluble (A) en
concentraciones de 10 y 15 % respecto a los sélidos
del extracto y con maltodextrina (M) en
concentraciones de 15 y 20 %, empleando un juego
de temperatura de entrada y salida de 100 y 60 °C
respectivamente, son muy bajos, siendo el mayor
cercano a 60 % con un 15 % de maltodextrina, el
incremento de las temperaturas de entrada y salida a
120 y 80 °C respectivamente provocd un pequefio
incremento del rendimiento pero significativamente
diferente para un 95 % de confianza. El estudio con
este Gltimo juego de temperaturas empleando
entonces como aditivo la celulosa microcristalina
caus6 un incremento del rendimiento apreciable,
siendo la concentracidon de 25 % significativamente
diferente al resto de las concentraciones estudiadas,
lograndose alcanzar un maximo rendimiento superior
a 75 % lo cual garantiza que en escalas superiores se
obtengan rendimientos superiores al 80 %.

En la Figura 2 se observa para el caso de la P.
incarnata y M. recutita que el maximo valor de
rendimiento se alcanza con 40 % de almiddn soluble,
para estos dos extractos solamente se estudio este
aditivo por ser el mas apropiado para extractos
hidroalcohdlicos. En el caso del extracto de M.
officinalis solamente se estudiaron dos juegos de
temperaturas, observandose que con el mas bajo ya se
alcanza un rendimiento de 70 % lo que indica que no
es necesario el empleo de coadyuvantes del secado y
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con el segundo juego de temperaturas el rendimiento
es de 95 % lo que garantizara un elevado rendimiento
en escalas superiores.

En la Tabla 1, se observa de forma comparativa
para las diferentes escalas que se alcanzan elevados
valores de rendimiento, lo que demuestra la
reproducibilidad de los resultados obtenidos a escala
de laboratorio. El contenido de humedad es de gran
importancia en estos productos por ser altamente
higroscadpicos y en todos los casos se encuentran por
debajo del 10 %, limite maximo establecido como
parametro de control de calidad en extractos secos.
Los valores obtenidos en los extractos analizados
demostraron que el contenido de cenizas se encuentra
dentro de los limites establecidos, por debajo de 40
%.

Los resultados del conteo total de
microorganismos demuestran que se encuentran
dentro de los valores normados en la bibliografia
reportada, ya que los valores del conteo de bacterias
estan por debajo de 10" UFC/g y los de los hongos <
10° UFC/g. El contenido de polifenoles evaluados en
el extracto seco de P. amboinicus fue mayor de 3 %,
limite establecido como parametro de control de
calidad del mismo. Mientras que los valores
obtenidos en la determinacion de los flavonoides
totales en base a apigenina y quercetina, en los
extractos secos de P. incarnata, M. recutita y M.
officinalis, se observan valores similares en las
diferentes escalas, demostrdndose que no existen
diferencias entre las escalas analizadas pero ain no se
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han definido sus limites para establecer las

especificaciones de calidad del mismo.

CONCLUSIONES

El empleo del proceso de secado por aspersion
aplicado a extractos de plantas, requiera o no de
coadyuvantes del secado, proporciona la obtencion de
productos de calidad fisicoquimica y microbiol6gica
adecuada con posibilidad de ser introducidos en la
industria de productos fitoterapéuticos.
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