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(57) Rezumat:

Inventia se refera la un procedeu de obtinere a ceaiuri-
lor aromate si/sau medicinale instant din pulberi
microincapsulate prin atomizare in situ, utilizate Tn
industria fitofarmaceutica si cea alimentara ca recon-
fortant, in preventie si in terapia unor afectiuni ale
omului. Procedeul conform inventiei are doua etape:
prepararea solutiei concentrate de ceai simplu sau mixt
obtinuta prin infuzie, decoct, macerare sau extractie in
apa sau alcool etilic si prepararea supernatantului din
fructe si/sau legume, la care se adauga sub agitare un
aditiv organic tensioactiv alimentar, format din 50% pro-
cente Tn greutate de cazeinat de sodiu, 25% procente
in greutate proteine de soia sau de porumb si 25%
procente in greutate de zahar caramelizat, cu efect
sinergic de condifionare a pulberilor fine prin
microimpachetare nanopeliculogena in situ, faza fiind
controlatd printr-o serie de parametrii de lucru cum
sunt: umiditatea plantelor uscate fin divizate la rece,

marimea granulelor, timpul si temperatura de imersie,
urmaté Tn etapa a doua, de uscare cu un mini atomizor
clasic, prin pulverizare cu o ratd de aspiratie variind
intre 70...90%, format din vasul cu ceai sau suc,
ciclonul conic cu duza de purjare centrifugald, dispusa
superior central, o pompa peristaltica, un sistem de
incalzire Tn doua trepte a calopurtatorului din azot
gazos la 120°C sila 180°C, un tub de aspirare a gazelor
reziduale prin vacum la 400...500 mm Hg si un filtru
colector de pulbere, solutia finald de ceai sau super-
natant de fructe sau legume, aditivatd cu substante
peliculogene alimentare in concentratie de 3%, res-
pectiv 5% fiind trimisa in atomizor prin duza de pulveri-
zare cu un debit de 4 ml/min. echivalent cu 15% din
rata de pompare.
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PROCEDEU DE OBTINERE A CEAIURILOR AROMATE SI/'SAU MEDICINALE
INSTANT DIN PULBERI MICROINCAPSULATE PRIN ATOMIZARE IN SITU

Inventia se referd la un procedeu de obtinere a ceaiurilor aromate si/sau medicinale
instant din pulberi microincapsulate prin atomizare in situ, care se utilizeazd in industria
fitofarmaceutici si cea alimentard, avand multiple aplicatii: ca reconfortant, in preventie si in
terapia unor afectiuni ale omului.

Farmacopeea internationald a plantelor medicinale este impresionantd, peste 20.000 de
specii folosite in scopuri medicinale, care in prezent sunt studiate pentru a obtine noi date
stiintifice §i practice, in raport cu cele empirice traditionale [1]. Dintre acestea intre 200 si 250
de specii sunt utilizate comercial [2], iar dintre plantele medicinale 0,7% sunt aromatice ale
céror principii active sunt constituite in principal din uleiuri esentiale, mai mult sau mai putin
volatile. Din flora spontand din Roménia si cele din import, amintim: menta (Mentha piperata),
musetelul (Matricaria chamomilla L.), salvia (Salvia officinalis), iasomia (Jasminum
officinalis si Jasminum grandiflorum), levinfica sau lavanda (Lavandula officinalis),
rozmarinul (Rosmarinus officinalis) busuiocul (Ocimum basilicum), cimbrul (Thymmus
vulgaris), flori de tei (7ilia argentea), ceai verde/negru (Camellia sinensis) oregano
(Origanum vulgare), mighiranul (Origanum majorana sau Majorana hortensis), calendula
(Calendula. officinalis), arpagicul (Allium schoenoprasum), tathonul (4rtemisia dracunculus
L.), cardamonul (Elettaria cardamonum), ghimbirul (Zingiber officinale) si altele, implicate
in obtinere de ceaiuri aromate, dar i medicinale [3-5].

in prezent, in cadrul industriei bauturilor, existi doua categorii, bauturi alcoolice si cele
nealcoolice. In cele din urma, existi bauturi ricoritoare pe bazi de apa indulcitd si sucuri de
fructe, respectiv ca mixturi pentru industria cafelei si ceaiului. in categoria ceaiului, exista ceai
negrw/verde, ceaiuri din plante/fructe (infuzii), decocturi, macerate si tincturi.

Se cunosc diverse scopuri in utilizarea plantelor aromatice si cele medicinale, dar
principala lor formd de consum este cea proaspitd, deshidratati, atomizatd si ca extract.

Acestea sunt consumate proaspete sau uscate, pentru uz culinar sau medicinal. Sub forma
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procesatd, ca de exemplu: pulberi/pudrete fin divizate mecanic sau atomizate din extracte sau
solutii concentrate din plante aromatice sau medicinale, obtinute prin infuzie, decocturi,
macerate din plante deshidratate sau dispersii de extracte apoase sau alcoolice din mixturi de
plante, fructe si legume, care sunt folosite pentru pentru uz alimentar, ca atare sub forma de
ceai traditional, pentru condimentare sau aromatizare organoleptica la diverse preparate si
bauturi si respectiv pentru uz medical sub forma ceaiurilor din plante medicinale,

Deci, in implicatiile practice din industria alimentard, cosmeticd §i farmaceutici,
acestea sunt utilizate ca ingrediente de origine naturala folosite ca atare sub forma de pulberi
fin divizate sau atomizate din extracte sau ca infuzii/decocturi si extracte apoase sau alcoolice
(tincturi) [6].

Printr-un procedeu tehnologic, larg raspandit astdzi in lume, plantele, dupd recoltare si
triere se spald si se usucd pand la deshidratare, apoi se granuleazi fin, se conditioneaza si se
ambaleaz, dupi care se pastreazd pand in momentul folosirii lor prin dizolvare in apa calda
sau chiar rece. Tot in industria farmaceutica se prepari capsule, gelule, solufii injectabile si alte
produse, in compozifia cirora intri extracte totale sau substante active pure de origine vegetala.

Dintre formele utilizate, cel mai des, se remarci infuziile si decocturile, ca ceaiuri din
plante aromate si/sau medicinale §i alte bauturi aseméanétoare al carui produs are o conotatie
medicinald. Astfel, ceaiurile din plante sunt o ,biduturd medicinald rezultatd din fierberea
usoari a uneia sau mai multor ierburi §i a altor ingrediente in api clocotitd™, in schimb, infuziile
sunt bduturi obtinute din diverse fructe sau ierburi aromatice uscate prin extractia principiilor
biologic active solubile in apd la o temperaturd mai mare decat temperatura camerei §i mai
micd decit punctul lor de fierbere, iar decocturile prin fierbere la temperatura de 100°C, timp
mai mare de 5 minute, in functie de volatilitatea principiilor active continute [4, 5].

Ceaiurile pe bazd de plante medicinale si aromate au drept scop multiple implicatii,
dintre care trei sunt foarte importante industrial: bauturi calde reconfortante, cele cu efect
preventiv si/sau terapeutic, avind in toate cazurile beneficii pentru sinitatea omului. in ciuda
numeroaselor aplicatii, dintre care unele deosebite, acceptarea pe piatd a produselor de aceasti
naturd, i se opun trei factori: procesarea prin operatii complexe, timpul de pregitire a ceaiului
(mai mult sau mai putin 5 minute) si pliculete de ceai, care aduc dupid sine o serie de
dezavantaje [7]. Ultimele sunt de obicei fabricate din materiale celulozice (hartie sau textile
tesute si netesute), cu un procent de nailon de calitate alimentara sau poietilentereftalat (PET)
[8]. In majoritatea cazurilor, in procesul de obtinere a ceaiului, plantele sunt utilizate iIn mod

obisnuit in ,,pliculefe de ceai” pentru a face infuzii (tizane) sau decocturi, in principal cu scop
medicinal [9-12].
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Utilizarea acestor siculete sau pungi mici pentru incapsulare fabricate din materiale
filtrante inerte bioactiv (hirtie microporoasa, suporturi textile tesute sau netesute din fire subtiri
de bumbac sau de in) si biodegradabile, face ca timpul de pregatire/procesare si fie relativ lung,
genereazd deseuri si existd o mare probabilitate de a ingera microplastice si nanoplastice. Cele
care au insertii din fire polimerice au o ratd mare de biodegradare.

Materialele plastice, datoritd inertiei lor chimice §i durabilititii, au perioade de
degradare lungi, de pani la sute de ani [13], aspecte care conduc la un management defectuos
al deseurilor. Consumul ridicat al acestor bauturi poartd cu sine o productie mare de deseuri
care sunt greu de eliminat. in primul rind, ele pot ajunge in gropile de gunoi, ceea ce contribuie
la incdlzirea globala si contaminarea solului gi a apei din jur. De asemenea, pot fi incinerate
ceea ce produce poluanti din aer, cum ar fi hidrocarburile aromatice policiclice, dioxinele si
altele [14]. Mai mult, utilizarea acestui tip de ambalaj in industria bauturilor aromatice, ca
subproduse uzate nerecirculate se pot descompune in micro i nano particole polimerice, ceea
ce face detectarea si cuantificarea acestora foarte complexd. Deoarece apa folositd pentru
prepararea infuziilor sau a ceaiurilor din plante trebuie sd aiba o temperatura in jur de 95°C sau
mai mare, plasticul prezent in pungi se poate degrada termic, chiar cele de calitate alimentar3,
eliberdnd astfel substante toxice, atunci cand sunt incélzite peste 40°C. Studii au ar#tat ci o
pliculete de ceai din plastic in apd incélzitd la 95°C elibereazd aproximativ 11,6 miliarde
microparticole polimerice si 3,1 trilioane de nanoparticole polimerice intr-o singura ceasca de
biuturid. S-a estimat cd consumul anual de microplastice variazd intre 39.000 si 52.000
particulele in functie de sex gi varsta [15].

Marea preocupare in ceea ce priveste microplasticele constd in faptul ca particulele
consumate pot ajunge in sistem gastrointestinal prin alimente contaminate, care poate provoca
un efect inflamator, cu permeabilitate crescutd si cu modificiri ale compozitiei microbiene a
intestinelor. Aceste particule pot fi absorbite de intestin, fenomen care depinde de aderarea la
mucoasa gastrointestinald unde aderenta ridicata creste clearance-ul acestora [16].

Mai mult, in cazul utilizirii amestecurilor de pulberi din plante uscate, este greu de
elaborat un procedeu unitar din procesele graduale de prelucrare a plantelor si de realizare a
unor formuldri cu cele mai bune sinergii de amestecare, cu proprietafi scontate, apoi este
anevoios de determinat concentratia in principii active pentru fiecare planti si de stabilit
raportul optim de amestecare. De asemenea, este foarte dificil de controlat si monitorizat

variatia umiditdtii, solubilitdtii $i a densitdtii in vrac a pulberilor dupi incapsulare.

Cel mai des, ceaiurile din plante uscate se prepari direct, prin imersarea pudretelor de
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dezavantajul perioadelor mari incélzire, lipsa controlului temperaturii de fierbere si a dozajului
privind cantitatea de pudretd/volumul de apa, aléturi de reziduurile de plante utilizate.

Se cunoaste, de asemenea, utilizarea in prepararea ceaiului a pastilelor sau foliilor din
pudrete atomizate, comprimate i incapsulate cu o peliculd de adeziv comestibil, foarte solubil
inapa [19].

Fiind sub formi de pastild sau folie de ceai instant, aceasta necesitd prelucarea
pudretei pentru o masd §i volum impus, deci procedeul necesitd implicarea unui dispozitiv
suplimentar de dozare i presare, care si ofere caracteristici dimensionale ce permit ladizolvare
in apé caldé sau rece realizarea raportului optim pastila (folie)/volum de apa, in corelatie cu
cerintele consumatorului.

Cel mai apropiat brevet de inventia noastrd este procedeul de obtinere a ceaiului
instant din pudrete atomizate incapsulate, care sunt redate in inventia [20]. Acestea, pe ldngd
infuzii, decocturi, macerate sau extracte concentrate din plante aromate, necesitd dupd
atomizare, pentru realizarea stabilizirii termice, climatice si fotochimice a unor operatii de
conditionare, iar pentru imbunétitirea solubilititii si conservabilititii in conditii normale de
pastrare, folosirea unor aditivi organici comestibili (netoxici), cum ar fi: lapte praf integral,
pudra find de zahér din trestie, pudrd de lactoza, celulozd microcristalind, pudrd de cardamom
incapsulat si pudrid maltodextrind, care s3 nu intereactioneze cu pulberea instant de ceai si s3
nu le modifice caracteristicile orgnoleptice si reologice la utilizare.

Ca instalatie de atomizare a dispersiilor concentrate de ceai §i respectiv pentru
microincapsularea in situ a pudretelor cu nanopeliculogene de conditionare s-au folosit
sistemele prezentate in inventiile [21-28], care au fost optimizate constructiv si functional
pentru a realiza in situ pudretele microincapsulate cu peliculogene de protectie. Acestea au la
bazd un uscitor centrifugal cu pulverizare pentru produse alimentare sub forma de puderete
fine, care are un separator tip ciclon al carui capit superior este conectat la partea centrald a
dispozitivului o conductd cu sac de filtrare la capét, conectati la un ventilator de aspiratie,
prevazut cu sisteme de purificare a aerului §i 0 camerd de uscare cubici sau cilindricd, o duzi
de pulverizare prin purjare $i un sistem de incélzire a aerului calopurtitor pentru uscare. Aceste
sisteme au o configuratie complexi si necesitd o serie de procese termice si hidrodinamice, cu
parametri de functionare bine determinati prin implicarea unor aparate i dispozitive amplasate
extern. De asemenea, au dezavantajul ca pot fi utilizate doar pentru un singur tip de plante, in
functie de concentratia si temperatura de volatilizare a principiilor active, respectiv de natura

§1 concentratia aditivilor de microincapsulare in situ. ~ TR F A

e
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Se stie cd solutia concentratd ce urmeaza s fie atomizatd, trebuie sa includa pe langd
principiile active din diferite esente de ceai aromat sau medicinal §i un aditiv organic netoxic,
cu efect tensioactiv de microincapsulare prin peliculizare in situ, sub forma de solutie, emulsie,
gel sau suspensie [29-31]. Ca aditiv pentru conditionarea micropulberilor prin peliculizare in
situ in procesul de atomizare a ceaiurilor concentrate se folosesc carbohidratii precum:
amidonul hidrolizat, maltodextrinele, ciclodextrind sau dextrin aciclici - mediu polimerizata,
sirop de porumb, proteina de fasole, soia sau grau, lauril sulfat, carboximetilceluloza etc. [32-
35}

Acestia au dezavantajul ca la dizolvarea instant a pulberilor de ceai, in apa rece sau
calda, prin aductii formati la conditionarea prin peliculizare in situ, micsoreazi solubilitatea si
nu oferd o buna conservabilitate in timpul pastrarii pentru perioade mai mari de 10 zile, inainte
de utilizare. Mai mult, au proprietiti interfaciale slabe, din care cauzi trebuie modificate chimic
pentru a le imbunititi proprietitile si activitate de suprafata.

Scopul inventiei constd in obtinerea ceaiurilor aromate sau medicinale, cu solubilizare
instant in apd rece sau calda, folosite ca supliment alimentar, sub forma de pulbeni conditionate
in situ prin microincapsulare cu peliculogele organice naturale, obtinute prin atomizare,
folosind un dispozitiv structural-functional simplu, care se preteazi la orice tip de plantd, ca
atare sau sub forma de amestec, indiferent de natura si concentratie principiilor active volatile
si respectiv, oricare ar fi natura §i concentratia aditivilor organici tensioactivi pentru
peliculizare si care si nu afecteze organoleptic §i reologic pulberea instant prin
microincapsulare.

Problema pe care o rezolva inventia constd in microincapsularea in situ a pulberilor
uscate prin atomizarea solutiilor din ceaiuri concentrate, folosind plante uscate si/sau sucuri
stoarse din fructe sau legume, ca atare sau in amestec, aldturi de un amestec sinergic de aditivi
alimentari cu efect peliculegen nanostructural.

Inventia inldturd dezavantajele aratate mai sus, prin aceea ci, in vederea obtinerii prin
atomizare a unei pulberi fine microincapsulate de ceai sau suc instant, procedeul consta in doua
etape de lucru: prepararea solutiei concentrate de ceai simplu sau mixt obtinuts, in functie de
plantele aromate sau medicinale luate Tn lucru, prin: infuzie, decoct, macerare sau extractie in
apd sau alcool etilic §i respectiv, prepararea supernatantului din fructe si/sau legume, la care
sub agitare se adaugd un aditiv organic tesioactiv, alimentar (netoxic), format din: cazeinat de
sodiu 50%, proteine de soia (sau porumb) 25% si zahér caramelizat 25%, cu efect sinergic de
conditionare a pulberilor fine prin microimpachetare peliculogena in situ, faza fiind controlati

printr-o serie de parametrii de lucru, cum sunt: umiditatea plantelor uscate, fin divizate la rece,

5
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mirimea granulelor, timpul si temperatura de imersie, urmati in etapa a doua de uscare cu un
mini atomizor prin pulverizare (BUCHI® B-290®) cu o ratd de aspiratie variind intre 70 si
90%, format din: vasul cu ceai sau suc, ciclonul conic cu duzi de purjare centrifugald, dispusi
central superior, pompa peristalticd, sistem de incdlzire in doud trepte (la 120°C si 180°C) a
calopurtitorului din azot gazos, tubul de aspirare a gazelor reziduale prin vacum la 400...500
mm Hg, un filtru §i un colector de pulbere. Solutia finald de ceai sau supernatant de fructe
si/sau legume, aditivat cu substante peliculogene alimentare in concentratie de 3%, respectiv
de 5%, este trimisd in atomizor prin duza de pulverizare cu un debit de 4 mL/min (echivalent
cu 15% din rata de pompare).
Prin aplicare procedeul prezintd o serie de avantaje, dintre care se menfioneazi:

- permite utilizarea atit a ceaiurilor concentrate obtinute prin infuzie, decoct, macerare si
extractie din plante uscate aromate sau medicinale, cét si a supernatantelor din sucun stoarse
din fructe sau legume coapte, centrifugate;

- se utilizeazd aditivi alimentart tensioactivi cu efect sinergic in procesul de
microincapsulare prin peliculizare, care nu afecteazd organoleptic pulberea find de ceai
instant si nici solubilitatea in api rece sau caldi;

- mentin sau pastreazd caracteristicile chimice, senzoriale si nutrifionale ale ceaiului
instant, care se utilizeazi ca un supliment alimentar bine tolerat indiferent de varsti sau sex;

- ceaiul instant sub forma de pulberi fine conditionate prin microincapsulare peliculogeni
este un supliment alimentar comestibil, sdnitos si benefic §i are o functie sporiti de ingrijire
a saAnatatii;

- inainte de utilizare, sunt minimizate efectele oxigenului si ale luminii la péstrare pentru
perioade de pani la 6 luni;

- nu se utilizeaza conservati, care ar afecta negativ starea de sdnitate;

- costul de procesare este relativ scizut si timpul de fabricare este scurt;

- componenfi volatili din pulberile fine de ceai instant sunt simplu de determinat, de
asemenea, eliberarea lor la nivelul salivei, sucului gastric si cel intestinal este usor de
evidentiat;

- procedeul este rapid, continuu, simplu si economic, de asemenea, este reproductibil si
ugor de scalat, spre deosebire de alte procedee de obtinere a pulberilor fine, care necesiti un
consum mai mare energie;

- se realizeazd pierderii minime de particule uscate pe peretele tuburilor i recipientelor

instalatiei de atomizare;

o
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- procedeu permite sd se aplice in corelafie cu caractenisticile principiilor active:
solubilitate, sensibilitate la cédldurd, natura §i proprictatile materialului pentru
microincapsulare, timpul de operare si o seric de aspecte economice, care nu necesitd o
evaluare statisticd pentru o serie mare de variabile de rdspuns;

- cazeinatul de sodiu si proteinele de soia sau porumb, Tmpreund cu zahérul caramelizat,
reprezintd o alternativi bund din punct de vedere al costurilor i beneficiilor, mai mult, acesti
aditivi prezintd o vascozitate scizuti la o proportie mare de pulberi, sunt inodori, incolori si
permit formarea de pelicule uniforme si continue de protectie, fird a masca aroma originali,

- aceste peliculogene oferd o bund stabilitate oxidativa, au o capacitate de emulsionare
redusd si proprietiti de interfata optime, necesare pentru o incapsulare de inaltd eficienta;

- cazeinatul de sodiu i cele doud proteine au proprietiti de legare ridicate pentru
principiile active aromatice sau medicinale, fiind o alegere bund datoritd conformatiei lor
moleculare, difuzibilitafii ridicate i a unui puternic caracter amfifil, care realizeazd o mai
buni distributie in jurul suprafetei incapsulate.

Exemple de realizare

in continuare, se prezintd un exemplu de realizare a inventiei .

Procedeul are la baza doui etape sau faze de executie, cu parametrii de lucru specifici
i anume:

(1) Prepararea solutiei concentrate de ceai simplu sau mixt, obfinuti prin infuzie, decoct,
macerare sau extractie in apd sau alcool etilic si respectiv, a unui supernatant din fructe si/sau
legume, la care sub agitare se adaugd prin dizolvare un amestec optim de aditivi organici
tesioactivi, alimentari (netoxici), cu efect sinergic in procesul de conditionare prin
microimpachetare peliculogend a pulberilor fine de ceai aromat sau medicinal, respectiv a
celor rezultate din supernatante de fructe si/sau legume.

(i1) Obtinerea pulberei microincapsulate din ceai aromat sau medicinal, respectiv din
supernatant de fructe si/sau legume proaspete prin uscare cu ajutorul unui mini atomizor, a
céror parametrii de lucru sunt reglati in functie de esentele de plate, fructe si legume luate in
procesare, de concentratia in principii active, raportul de amestecare a acestora §i de
concentrafia aditivilor, iar procesele care stau la baza procedeului de obtinere a pulberilor
instant sunt controlate prin o serie de parametri de lucru, cum ar fi: temperatura de uscare,
fluxul de alimentare, viteza atomizorului $i natura chimicd, temperatura si debitul
calopurtitorului utilizat.

Produsul final obtinut trebuie sd corespundd din punct de vedere calitativ unor

caracteristici, care se determind inainte de ambalarea finald pentru comercializare. Astfel de .
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determind: capacitatea de dizolvare in apé rece si caldé, procentul in greutate in principii
active microincapsulate (eficienta de incapsulare), textura microcristalelor, respectiv
morfologia 5i omogenitatea pulberilor, greutatea specificid si densitatea aparentd in vrac,
capacitatea de eliberare controlatd a continutului de principii active din pulberea de ceai
instant prin care se verificd dacd capsulele sunt capabile sa protejeze principiile active volatile
la trecerea prin cele trei medii: saliva, sucul gastric si sucul intestinal, prin testul de de digestie
in cele trei medii artificiale, de simulare. Ultima caracteristicd este efectuatid doar pentru
probele care au prezentat cele mai bune rezultate pentru eficienfa de incapsulare, morfologie,
texturd, umiditate si solubilitate.

Pentru prima faza a procedeului, mai intdi se elaboreaza un protocol experimental de
obtinere, in functie de produsul final si scopul urmdrit in utilizarea lui, a celor trei sisteme:
extractul din plante uscate sau umede, supematantul din suc de fructe si legume coapte si
proaspete, amestecul sinergic de aditivi de microincapsulare prin nanopeliculizare, care
permite realizarea formuldrile rapoartelor de combinare (compozitia), pe baza compatibilitatii
dintre componenti.

Astfel, mai intai se obtin, separat pe specii, pulberile de plante aromatice (mentd,
salvie, levantici si/sau busuioc) sau medicinale (romanitd, sunitoare, coada soricelului si/sau
tei) uscate, cu umiditatea mai micd de 5%, si solufia de supernatant din fructe (lamaie,
portocald, ananas, mere etc.) si/sau legume (morcov, pdtrunjel, telind, ghimbir etc.),
proaspete, ajunse la maturitate, care sunt stoarse §i centrifugate, cu 18.000 rpm, cu separarea
prin decantare a stratului limpede de la suprafata.

Pantele uscate, fructele si legumele pot fi cumpérate de pe piata liberd. Dupa
achizitionare sunt selectate, asigurdnd starea bund a plantei, fructului sau legumei si
prospetimea acestora. Cu ajutorul unor recipiente/vase cu apd distilatd sau deionizati, la
temperatura camerei, porfii de 500...1000g de plante crude sau uscate, fructele si legumele au
fost spalate pentru a elimina reziduurile, care ar putea interfera cu gradul de puritate la
procesarea lor ulterioard, respectiv la elaborarea si/sau cuantificarea principiilor active.
Fiecare portie de plantd, din cele achizitionate in stare uscata, dupé spilare, s-au re-uscat intr-
o etuvd cu vid (500 mmHg), la temperatura de S0°C, timp de cca 4 ore, iar cele crude au fost
agezate pe tavi de aluminiu, avand grija sd nu se amestece, pentru a le introduce ulterior intr-
un ultra-congelator (Eppendorf® HEF® U410) la -80°C, timp de 7 ore, dupi care, tavile s-au
introdus intr-un liofilizator (Labcono® FreeZone® 61.) care functioneaza de la -40°C la 15°C,

cu o vitezd de ricire de 1,5°C/min gi mentinere la temperatura finald timp de 70 de ore pentru
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a garanta o bund uscare, greutatea fiecérei portii de plante crude dupa urcare a scézut la cca
1/3 pana la 1/2 (rata de deshidratare a variat de la planti la plant3).

Supernatantul din fructe sau legume se pastrazd pand la procesare in flacone inchise
ermetic si depozitate in frigider la o temperaturd sub 10°C.

Prelucarea primari a plantelor uscate, urmeazi aceleasi operatii pand la stadiul de
micropulberi divizate mecanic la rece, in schimb obtinerea extractului de principii active, in
functie de plantd, natura si concentrafiile principiilor active, se aplicd procesul de infuzare,
decoct ca sisteme apoase sau prin disolutionare in alcool etilic, ca tincturd. Pentru infuzare
sau decoct planta uscata, fin divizati, se umecteaza in apa distilatd sau deionizata in raport
apd/pudrd de plantd de 5/1 (cu exceptia produselor vegetale contin uleiuri foarte volatile),
care se umecteaza intr-o solutie de alcool etilic 60...80%. Pentru primele doua procese, dupa
cca. S minute se adaugd puberea in masa de apd prevazuti, incilzitd la fierbere i se lasa in
contact timp de 5 minute pentru infuzie $i minim 30 minute pentru decoct. Dupé scurgerea
timpului de infuzare sau de extractie prin decoct, solutia se filtreaza. In general infuzarea se
aplicd in cazul partilor de plantd care au peretii celulari mai subtiri (flori, frunze, parti
ierbacee) si principii active slab volatile, iar decoctul se realizeaza in cazul organelor vegetale
(radacini, rizomi, scoarta, etc.) din care principiile se extrag mai greu. Extractia alcoolica prin
fermentare ca tincturd presupune inmuierea pulberi de plantd, fin macinati la rece, in alcool
etilic 60...80%, la raportul plantd/alcool de 1/1 si la temperatura de 20...25°C, pentru o
anumita perioada de minimum 190 ore, dupa care suspensia se filtreaza, iar apoi filtratul se
evapora prin indepirtatea alcolului la temperatura de 90...100°C.

in continuare, se discutd exemplu de procesare preliminara prin infuzare, deoarece
celelalte diferd doar prin conditiile de extracsie a principiilor active din plants, prezentate mai
sus.

O cantitate de 500 g de plante uscate, separat, au fost divizate fin la rece, apoi
imersate in 500 mL apd distilatd sau deionizati, intr-un vas emailat de 1000 ml., dupi care s-
au agezat pe o plitd la 100°C si acoperite cu sticld de ceas sau o folie de aluminiu. Acestea au
fost incélzite pani la ferberea dispersiei i apoi péstratd incd 5 minute, timp in care dispersia
ferbinte s-a agitat magnetic 10 min, cu 300 rpm. Procedura a fost repetati de 4 ori. Acest
proces a fost realizat pentru a méni solubilitatea principiilor active in apa.

Prin intermediul unui ansamblu de filtrare in vid cu un Kitasat, fiecare dintre infuziile
preparate au fost separate de plante, iar solutia limpede cu extractele solubile au fost adunate

intr-un vas de sticld sau din inox cu capacitatea de 10 L.

(%
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In functie de gust, dorinti si scopul de utilizare (bauturi calde sau reci reconfortante,
cele cu efect preventiv gi/sau terapeutic), ceiurile se prepard in corelatie cu specia folositd
dintr-o singuri planti sau un mix de plante, ca atare sau prin amestecare cu sucuri de fructe
si/sau legume. Cand se foloseste o singurd plantd procesarea pentru o anumitd utilizare este
simpld, de fiecare datd se prepard mai mult de 2L ceai, implicand, in fuctie de specie §i
volatilitatea principiilor active, unul dintre cele patru tipuri de produse: infuzie, decoct,
macerat sau tinctutd. In cazul in care se doreste un mix de plante aromate s-au medicinale,
atunci in functie de aroma doritd de consumator sau de afectiunea pacientului, raportul de
combinare dintre plante, dozat inainte de obtirea ceaiului pe baza unui protocol experimental
se elaboreazi formularea compozitionala doritd. De exemplu, pentru ceaiul reconfortant sau
pentru cel calmant, la obfinerea infuziei se amestecd pudretele uscate de mentd, tei si
sunitoare in raport gravimetric de 2:1:1 sau amestecul de mentd, tei §i cimbru in raport
gravimetric de 2:1,5:0,5.

in inainte de atomizare, intr-un volum de 2 L supernatant din fructe si/sau legume,
respectiv 2L de infuzie concentratd de plante aromate sau medicinale s-au addugat in primul
100 g amestec de aditivare format din pulbere find de cazeinat de sodiu 50%, proteine de soia
(sau porumb) 25% si zahdr caramelizat 25%, iar in al doilea 60 g din acelasgi amestec de
aditivare, care s-au agitat separat pani la dizolvare totald, cu un agitator mecanic (Heidolph®
Hei-TORQUE® Value 400), 1a o turatie de 300 rpm, timp minim de 10 minute.

Alegerea sistemului peliculogen pentru microincapsulare este de mare importanti
pentru eficienta acesteia in ceea ce priveste stabilizarea chimica, protectia climatica si termicd
a pulberei. Criteriile care s-au luat in considerare pentru alegerea acestuia sunt in primul rand
proprietitile fizico-chimicie, cum ar fi: solubilitatea, greutatea moleculard, cristalinitatea,
difuzibilitatea, capacitatea de formare a peliculei (reologia), alituri de cele economice si
usurinta de achizitionare. In acest scop, pe baza unor experimente anterioare, s-au ales:
cazeinatul de sodiu, proteinele de soia sau porumb s§i zahdrul caramelizat, in proportie
gravimetricd de 2:1:1, Acest sistem este ales pentru a proteja particulele de ceai de factorii
exogeni, care pot deteriora si/sau degrada pulberea de ceai instant, de asemenea, pentru a
preveni interactiunea prematurd cu alte ingrediente sau pentru a limita pierderile de
volatilitate.

Pentru obtinerea pulberilor de ceai instant, respectiv din suparnatante limpezi de
sucuri de fructe gi/sau legume ajunse la maturitate si in stare proaspitd, s-a folosit un mini

atomizor prin pulverizare (BUCHI® B-290®) cu o ratii de aspiratie variind intre 70 si 90%.
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,in situ”, in volum de 2 L, a fost trimisa in atomizor cu o pompa peristaltica. Calopurtitorul
din azot gazos, incilzit la 120°C in cazul principiilor active foarte volatile (de ex. mentol,
limonen, eugenol, uleiuri esentiale de cardamon sau ghimbir, esentd de tei etc.) §1 respectiv
la 180°C pentru cele mai putin volatile (de ex. luteolind, chamazulend, flavone, taninuri
astrigente, rezzine, acid oleanolic etc.), purjeazi jetul de solutie printr-o duzi situatd din zona
centra a ciclonului instalatiei de atomizare. Duza este atasata la capétul tubului de la pompa
peristaltica care, prin absorbtie din vasul in care a fost preparati solutia finala, aceasta trimisa
cu un debit de 4 mL/min (echivalent cu 15% rata de pompare). In formulare, ca material
peliculogen de acoperire a pulberilor din principii active de ceai instant s-a folosit amestecul
de pulbere find de cazeinat de sodiu 50%, proteine de soia (sau porumb) 25% si zahir
caramelizat25%, addugat in ceaiul din plante aromate sau medicinale in procent de 3%, iar in
sucurile din fructe si/sau legume de 5%. Acestea au fost trimise spre duzd si purjata sub forma
unui curent turbionar circular in jurul tubului central prin care se realizeaza vidul pentru
evacuarea gazelor (400...500 mmHg).

Puberea de principii active (aromatice si/sau medicinale) microincapsulate ,,in situ”
cu o nanopeliculd de aditiv peliculogen se depun in conul inferior al atomizorului, de unde
cad intr-o punga Ziploc®, care dupi umplere se inchid $i se depoziteaza intr-un desicator.

Dupa atomizare, pulberile obfinute au fost caracterizate pentru a le garanta inocuitatea,
functionalitatea si calitatea, ca produs alimentar inovator.

Pentru produsele atomizate (microgranule de principii active peliculizate cu aditivi de
protectic chimicd, termicd si climaticd) pentru finceput s-a efectuat o analizd
termogravimetricd (TGA) (folosind un termogravimetru analitic, ca de exemplu tip TA
Instruments®SDT Q600®) pornind de la temperatura camerei (25°C) pana la 700°C, cu o rati
de incilzire 10°C/min, utilizdnd cantitafi intre 5 si 10 mg substantd uscatd, avand ca etalon
principii active volatile, pure, tip Merk®, Metoda a permis compararea curbelor TG si DTG
pe nivele caracteristice de pierdere in masd a pulberilor de ceai aromatic sau medicinal,
microincapsulate, cind s-a obtinut o aproximare a procentului in greutate in principii active
peliculizate si nepeliculizate (cristale pure). In analizi s-a luat ca reper temperatura de
descompunere raportati in literaturi de specialitate. in timpul procesului de descompunere
termica, trebuie se are griji de cantitatea de probi care este introdusd in echipament, deoarece
s-a observat ci unele microcristalite ai compugilor volatili tind sd desublimeze pe peretii
incintei termice, din care cauzd se recomandd continuarea incélziri peste temperatura de

500°C péna catre maxim 700°C, iar cantitatea de probi si nu depdseasci 10 mg.
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Textura microcristalelor de principii active peliculizate, respectiv morfologia si
omogenitatea pulberilor au fost evaluate prin intermediul unei analize de imagine in Software-
ul ImageJ®. Pentru aceasta s-a folosit un microscop electronic cu scanare (SEM-EDX)
(model Thermo ScientificTM Phenom ProX G6 Desktop SEM sau VEGA 11 LSH, produs de
firma TESCAN Cehia, cuplat cu un detector EDX tip QUANTAX QX2, produs de firma
BRUKER/ROENTEC Germania) cu o tensiune de 15 kV, deoarece foloseste un fascicul de
electroni in loc de un fascicul de lumind pentru a forma o imagine méritd a suprafetei
pulberilor. De obicei, esantionul trebuie acoperit cu un strat subfire de argint, aur sau platind,
care sd-1 conferd proprietiti conductoare, materialele dielectrice se polarizeaza sub influenfa
fascicolului de electroni i imginea SEM nu este clara.

Probele care se analizeazd prin microscopia electronica de baleiaj sunt metalizate
(argintate sasu aurite) cu un dispozitiv cu vid, in atmosferd de argon gazos (Denton Vacuum®
Desk V TSC) la o intensitate de 20 mA, timp de 1 min.

Pentru morfologie, imaginile au fost obtinute la o marire de 400 si 600x, unde cu
softurile specializate s-a determinat granulometria si diametrul Feret, folosind un factor de
conversie de 3,927 pixeli/micron. Pentru a determina omogenitatea, imaginile au fost obtinute
la o mérire de 2500-3000x, unde pentru fiecare proba s-au determinat la rezolutia de 350x350
pixeli graficul de suprafata si valoarea pentru sase parametri: dimensiunea fractald a texturii
(FDt), al doilea moment unghiular (ASM), contrast, corelatie, moment de diferentd inversa
(IDM) si entropie.

Valoarea umiditétii pulberii de ceai instant, exprimati in procente, a fost obtinutd cu
ajutorul unei termobalante (Precisa® XM 60). Unde pentru fiecare proba luati in analizi s-a
luat 3 g de pulbere, dar a fost evaluatd si din curba TG prin analizi termogravimetricd in
regim dinamic.

Determinarea greutifii specifice si a densitatii aparent, s-a realizat independent pentru
fiecare probd de 2 g pulbere, care au fost cantirite pe o balanti analiticd (Vibra-HTR®) si au
fost introduse intr-o eprubeti gradatd de 10 mL sau intr-un picnometru de 25 mL cu ajutorul
unei pélnii de hértie, cu ajutorul céarora s-a determinat volumul, apoi prin raporatarea masei
pe unitatea de volum s-a evaluat greutatea specifici §i prin raportarea volumului de 1 cm?® de
probé presatd intr-o naceld cubici la masa probei se obtine densitatea aparenti.

Solubilitatea ceaiului instant s-a evaluat prin doud metode [36, 37]. Pentru fiecare

produs final s-a luat 1 g de pulbere care a fost solubilizatd in 50 mL de apa distilati, amestecul

a fost agitat magnetic la 1150 rpm, timp de 5 min. Ulterior, solutia a fost plasatd intr-o
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luat 25 mL de supernatant si s-a transferati pe o sticld de ceas, intr-o capsula de potelan sau
intr-o cutie Petri, in prealabil cantarite, dupa care, acestea au fost introdusa intr-un cuptor sau
etuva cu termoreglare la 105°C, timp de S ore. La final, recipientul cu pulbere solida a fost
cantarita din nou. Procentul de solubilitate este calculati folosind ecuatia:

S(%) = 100 x [(greutatea inifiald a solventului (g) — greutatea pulberi rimasd dupd
evaporare (g)) /greutatea initiald a solventului (g) |, in care greutatea initiala a solventului
(g) = greutatea initiald a solutiei (g) — greutatea pulberii (g)

Eliberarea controlati a confinutului de principii active din pulberea de ceai instant s-a
evaluat prin testul de digestie in vitro pentru a verfica dacd capsulele sunt capabile si
protejeze principiile active volatile pana cand ajung in intestinul subtire, unde se agteapta si
fie eliberate. Aceastd procedura este efectuatd doar pentru probele care au prezentat cele mai
bune rezultate pentru morfologie, texturd, umiditate, solubilitate si eficientd de incapsulare.
Pentru aceasta, s-a luat in determindri compozitia teoreticd de simulare pentru saliva, sucul

gastric i sucul intestinal, prezentate in Tabelul 1.

Tabelul 1. Compozitia artificiald a salivei, sucului gastric §i a sucului intestinal

Substanta Saliva (mM) Sucul gastric | Suc intestinal

(mM) (mM)

KCl1 15,10 6,90 6,80

KH,PO4 3,70 0,90 0,80

NaHCO; 13,60 25,00 85,00

NaCl 0,00 47,20 38,40

MgCl-6H,0 0,15 0,10 0,33

(NH4):CO3 0,06 0,05 0,00

Aceasti metodi a fost pusa la punct de Minekus et al. [38], cu modificanle facute de
Amaya Cano et al. [39].

Pentru fiecare dintre cele trei medii (sasliva, sucul gastric si cel intestinal) s-au
preparat 50 mL de fluid simulat folosind un Erlenmeyer acoperit cu aluminiu. Fiind un proces
de digestie, odatid ce simularea s-a incheiat intr-un mediu, continutul Erlemeyerului respectiv

va fi trecut in mediul urmitor, impreund cu cantitatea respectiva de fluid simulat.

Lichidul salivar simulat (50 mL) a fost preparat prin amestecarea 1,3% (v/v) B-amilazi
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pulbere de ceai instant. pH-ul a fost ajustat la 7,00 prin adiugare de solutie de NaOH 0,1 M,
iar temperatura a fost mentinuta la 37°C, timp de 2 min, sub agitare magnetici constanta la
300 rpm.

Lichidul sau sucul gastric simulat (50 mL) s-a preparat folosind 1,0% (v/v) pepsini
(700 U/g), 88,27% (v/v), 0,03% (v/v) CaCl; 0,3M si 0,7% (v/v) apd deionizatd si 10% (v/v)
pulbere de ceai instant. pH a fost ajustat la 3.00 prin addugare de solutie de HCI 0,1 M, la
temperatura de 37°C. Aceast proces a durat 2 h cu agitare constantd la 100rpm.

Lichidul sau sucul intestinal (50 mL) a fost preparat prin amestecarea a 0,2% (v/v)
pancreatind (50482 U/g), 89,0%, 0,1% (v/v) CaCl2 0,3M si 0,7% (v/v) apd deionizatd i
10%(v/v) pulbere de ceai instant. pH-ul s-a adus la 7 prin addugarea unei solutii de NaOH
0,1M, la temperatura de 37°, cu agitare constanti la 100rpm. Aceast proces a durat 3 ore.

Concentratia in principii active volatile eliberata, la trecerea prin cele trei medii, s-a
facut prin detectarea acelor principii active pentru care s-a dispus de etalon, sub forma de
cristale pure existente in laborator. In plus, in scopuri practice, a fost analizati doar
concentratia acestora in stadiul final intestinal.

in acest scop s-a folosit un spectrofotometru UV-Vis (Thermo ScientificTM
GENESYSTM 10S), cu ajutorul cédruia s-a determinat lungimea de undi la care mentolul
absoarbe cel mai mare numar de fotoni. Prin natura sa, Mentolul actioneazi ca un compus
care nu absoarbe UV datorita lipsei sale de grupéri cromofore. Motiv pentru care, la folosirea
acesei tehnici trebuie apelat la gaz-cromatografia cu sililare si implicind un proces de
derivatizare chimicd pentru a fi inlocuit cu un cromofor sensibil la UV. Pentru aceasti se
indica folosirea uneia dintre cele douda metodologii propuse de Dangwal (1980) [40], in care
s-a utilizat vanilind. ca reactiv colorant si acid sulfuric concentrat ca furnizor de mediu, dand
nastere unui produs purpuriu stabil.

De exemplu pentru proba de mentol folositad pentru scanarea lungimii de und a fost
preparati intr-un pahar de 5 mL, in care s-a addugat 2,5 mL de acid sulfuric concentrat, 50
ug de mentol pur (cristal de mentol din MarketQuimicos®) st 0,5 mL dintr-o solutie 1% (g/v)
de vanilina, care initial a fost preparati cu acid sulfuric concentrat. In final totul a fost diluat
cu apd deionizatd pand la semnul de volum. Aceastd procedura trebuie efectuatd cu cea mai
mare grija datoritd pH-ului extrem de acid al mediului $i a faptului ci reactia care are loc este
de naturd exoterma.

Pe de alta parte, pentru a gisi de exemplu: concentratia de mentol eliberat in mediul
intestinal, a fost pregititi o proba pe baza de mentol pur. Intr-o eprubeti de 5 mL se ia 2,5
mL acid sulfuric, 0,5 mL solutie de vanilind 1% (g/v) si care se calibreazi cu fluidul intesti
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simulat (2 mL). Pentru acest caz, nu este a folosit apd deionizatd deoarece era deja continutid
in FIS; pH-ul probei este similar (pH apei deionizate: 6,2 — pH SIF: 6,5). Pentru a pregati
tinta, a fost luatd In numiira cantititile aproximative de materiale de perete din pulberi pe baza
rezultatelor aruncat de TGA. Concentratia a fost calculata folosind legea Beer-Lambert (Ec.
3) folosind o lungime de undai la trecerea prin celula de cuart (b) de 1 cm i un coeficient
molar de extinctie pentru mentol (g) de 1,82386x10°M'.cm™. Cu cantitatea de mentol
prezentd in microcapsule (eficienta incapsuldrii) si concentratia de mentol eliberat gisit mai
sus, procentul de mentol eliberat in FIS a fost calculat utilizind urmétoarea expresie:
A= &b-C,
unde: A este absorbanta probei la o lungime de unda data, & - extinctia §i C este concentratia
probei exprimati in molaritate (M), pe baza acestor date se evalueaza cantitatea de mentol
eliberat, conform relatiei:
Mentol eliberat (%) = 100 x [greutatea de mentol eliberati(g)/cantitatea de mentol
incapsulatd (g)].

Procesarea datelor experimentale cu discutarea aspectelor cu grad de inovare

Eficienta uscdrii. Dupd procesul de uscare prin pulverizare, s-a obfinut 0 medie de
50...60 g de pulbere de ceai instant si pentru 70...80 g pulbere din suc de fructe sau legume.
Pulberile microincapsulate sunt analizate la microscopul optic sau cu stereolupa pentru a
observa morfologia, uniformitatea si diferenta in tonalitatea culorii granulelor.

Eficienta incapsuldrii s-a analizat prin termogravimetrie, cand se poate observa ci
toate pulberile se disting in principal patru trepte ale pierderilor in greutate (%). Prima are loc
intre 43,3°C 51 117,4°C, aceasta este atribuiti in principal apei prezente in probe (% umiditate)
si principiilor volatile extrase, a carei temperaturd de degradare, de exemplu pentru mentol
este intre 120-138°C [41]. A doua scddere a procentului de greutate are loc intre 186,23-
238,5°C ce corespunde intr-o anumitd masurd la unele principii active nevolatili, ca de
exemplu: luteolind, care are domeniul temperaturilor de degradare intre 150-250°C, mergand
catre 300°C [42]. In cele din urmd, a treia scidere are loc intre 250-500°C si corespunde
aproape tuturor materialelor de microincapsulare, iar dincolo de 500°C valoarea constanti la
care toate probele ajung, corespunde cenusii, cu o valoare apropiatd de la 10 la 15% (g/g).

Morfologia particulelor a fost analizatd microsopic si prelucati cu ajutorul software-
ului Minitab®, pentru toate formuldrile procesate pand la stadiul de pulbere instant, trei
parametri morfologici de interes: granulometria, diametrul Foret (30...90 um) si capacitatea

de aglomerare [43-46].
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Continutul de umiditate al pulberilor instant este o caracteristica foarte importanti ce
garanteazi o buni stabilitate a acestora [47]. Se stie cd in cazul alimentelor granulate, un
procent ridicat de umiditate indica faptul ca forele de coeziune dintre particulele sunt mai
mari, ceea ce le poate afecta viteza de dispersie in procesele de dizolvare. Valorile de
umiditate obtinute pentru fiecare formulare sunt cuprinse in domeniu de 2,5 pana la 3,5%.
Pentru a obtine o valoare mai mare a procentului de umiditate cazeinatul de sodiu si proteine
din soia trebuie sa fie in concentratie de 50%, respectiv 25%.

Greutatea specifica §i densitatea aparentd in vrac a granulelor instant permit evaluarea
dintre o caracteristicd intrinsecd (prima) si cea extrinsecd a diferentiei dintre efectul de
aglomerare pe care il au la aditivare cazeinatul de sodiu si proteina de soia, aceste doud
caracteristici controleaza porozitatea si dispersabilitatea la dizolvare. Cazeinatul de sodiu au
cele doui caracteristici mai reduse decét in cazul utilizarii proteinelor de soia.

Solubilitatea pulberilor instant este definitd ca fiind viteza cu care principiile active
aditivate se dizolvd in apd rece sau caldi, fiind o caracteristicd foarte importanti in
prezentarea produsului citre consumatori, deoarece usurinta cu care pulberile se disperseaza
in faza lichida poate influenta decizia de cumparare. In acest tip de produse se doreste ca
solubilitatea sa fie aproape de 100%.

Eliberare controlatd a principilor active din pulberea instant este, de asemenea, o
caracteristica foarte importants, ce permite evaluarea, in corelatie cu morfologia, textura,
greutatea specificd/densitatea n vrac, umiditatea si solubilitatea, a capacititii de eliberare in
cele trei medii de digestie in vitro prin determindri spectrofotometrice la lungimea de unda
care oferd absorbfia maxima (Amax), de exemplu pentru mentol derivat cu vanilini este 525
nm, iar cu salicilaldehidi la o valoare Amax de 498 nm. analizand rezultatele digestiei in vitro,
s-a obtinut o concentratiec molard la nivelul mediului final de suc intestinal variind intre
6,00x10° si 6,5x10° M pentru mentol eliberat in cazul aditivirii cu amestec de cazeinat de
sodiu si proteind de soia §i zahdr caramelizat, conform procedeului.

Pe baza evaluirii acestor caracteristici de calitate, produsele obfinute sunt ambalate in
borcane ermetic inchise, cu capace prin infiletare si depozitate pand la comercializare in
depozite cu climatizare, fard iluminare naturali. Borcanele sunt etichetate cu denumirea
pulberii, conform scopului de utilizare (ceai reconfortant sau ceai pentru o afectiune sau grup

de asfectiuni), caracteristicile de calitate, data de fabricare si termenul de grantie.
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REVENDICARI

1.  Procedeu de obtinere a ceaiurilor aromate si/sau medicinale instant din pulberi
microincapsulate prin atomizare in situ, caracterizat prin accea ci, in vederea obtinerii prin
atomizare a unei pulberi fine microincapsulate de ceai sau suc instant, procedeul constd in
doua etape de lucru: prepararea solutiei concentrate de ceai simplu sau mixt obtinutd, in
functie de plantele aromate sau medicinale luate in lucru, prin: infuzie, decoct, macerare sau
extractie in apd sau alcool etilic §i respectiv, prepararea supernatantului din fructe si/sau
legume, la care sub agitare se adaugd un aditiv organic tesioactiv, alimentar (netoxic), format
din: cazeinat de sodiu 50%, proteine de soia (sau porumb) 25% si zahar caramelizat 25%, cu
efect sinergic de conditionare a pulberilor fine prin microimpachetare nanopeliculogend in
situ, faza fiind controlati printr-o serie de parametrii de lucru, cum sunt: umiditatea plantelor
uscate, fin divizate la rece, mdrimea granulelor, timpul si temperatura de imersie, urmati in
etapa a doua de uscare cu un mini atomizor prin pulverizare clasic cu o rata de aspiratie variind
intre 70 si 90%, format din: vasul cu ceai sau suc, ciclonul conic cu duzi de purjare
centrifugald, dispusd central superior, pompd peristalticd, sistem de incilzire in doud trepte
(la 120°C si 180°C) a calopurtidtorului din azot gazos, tubul de aspirare a gazelor reziduale
prin vacum la 400...500 mm Hg, un filtru si un colector de pulbere. Solutia finalad de ceai sau
supernatant de fructe gi/sau legume, aditivat cu substante peliculogene alimentare in
concentratie de 3%, respectiv de 5%, este trimisi in atomizor prin duza de pulverizare cu un
debit de 4 mL/min (echivalent cu 15% din rata de pompare).

2. Procedeu de obtinere a ceaiurilor aromate si/sau medicinale instant din
pulberi microincapsulate prin atomizare in situ, caracterizat prin accea ci, cele doud faze
de obtinere a unei pulberi fine microincapsulate de ceai sau suc instant au la bazi o serie de
parametrii de lucru specifici §i anume: pentru prima fazi cu implicarea plantelor uscate sau
umede, natura speciilor, formularea compozitionald a amestecurilor, umiditatea pulberilor din
plante fin divizate la rece, mirimea sau gradul de finete al acestor pulberi, conditiile de uscare
si liofilizare, iar pentru suparnatantul din fructe si/sau legume, natura speciilor, conditiile de
obtinere ca supernatant si pentru ambele sisteme conditiile de aditivare folosint un amestec
optim de substanfe organice tesioactive, netoxice §i cu efect sinergic in procesul de
microincapsulare prin uscare intr-un astomizor, iar pentru a doua fazi, cea de uscare cu
ajutorul unui mini atomizor, a caror parametrii de lucru sunt reglati in functie de esentele de
plate, fructe §i legume luate in procesare, de concentratia in principii active, raportul de

amestecare a acestora §i de concentratia aditivilor si respectiv, procesele care stau la baza
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procedeului sunt controlate prin o serie de parametri de lucru, cum ar fi: temperatura de
uscare, fluxul de alimentare, viteza atomizorului §i natura chimicd, temperatura si debitul
calopurtitorului utilizat.

3. Procedeu conform revendicarilor 1 si 2, caracterizat prin accea ¢i, pentru
formularea rapoartelor de combinare intre componentii celor trei sisteme luate in lucru pentru
prima fazd a procedeului, se elaboreazi, in functie de produsul final §i scopul urmaérit in
utilizarea lui, un protocol experimental de obtinere a extractului din plante uscate sau umede,
a supernatantului din suc de fructe si legume coapte si proaspete si a amestecului sinergic de
aditivi de microincapsulare prin nanopeliculizare, astfel, mai intéi se obtin, separat pe specii,
pulberile de plante aromatice (mentd, salvie, levanticd si/sau busuioc) sau medicinale
(romanitd, sundtoare, coada soricelului si/sau tei) uscate, cu umiditatea mai micd de 5%, si
solutia de supernatant din fructe (lamaie, portocald, ananas, mere, rodii etc.) si/sau legume
(morcov, pitrunjel, telind, ghimbir etc.), proaspete, ajunse la maturitate, sunt prelucate
diferentiat, primele prin infuzare, decoct sau ca tinctura alcoolica in raport mediu de dispersie
(apd sau alcool etilic 60...80%)/pudra de planté de 5/1, respectiv 1:1, procedura care se repeti
de patru ori, dupa care acestea sunt filtrate pe un filru cu placd (Biichner), iar in functie de
gust, dorintd si scopul de utilizare (bduturi calde sau reci reconfortante, cele cu efect preventiv
si/sau terapeutic), ceiurile se prepard in corelatie cu specia folositd dintr-o singurd planté sau
un mix de plante, ca atare sau prin amestecare cu sucuri de fructe si/sau legume, de exemplu
pentru ceaiul reconfortant sau pentru cel calmant, la obtinerea infuziei se amestecd pudretele
uscate de mentd, tei §i sundtoare in raport gravimetric de 2:1:1 sau amestecul de menta, tei si
cimbru in raport gravimetric de 2:1,5:0,5; gravimetric de 2:1,5:0,5, iar inainte de atomizare,
intr-un volum de 2 L supernatant din fructe si/sau legume, respectiv 2L de infuzie concentrati
de plante aromate sau medicinale s-au ad3ugat in primul 100 g amestec de aditivare format
din pulbere find de cazeinat de sodiu 50%, proteine de soia (sau porumb) 25% si zahar
caramelizat 25%, iar in al doilea 60 g din acelasi amestec de aditivare, care s-au agitat separat
pand la dizolvare totald, cu un agitator mecanic, la o turatie de 300 rpm, timp minim de 10
minute.

4. Procedeu conform revendicdnlor 1, 2 si 3, caracterizat prin accea ci,
solutia finald cu principiile active din ceai si/sau supernatant de sucuri din fructe si legume,
cu aditivii de microincapsulare prin nanopeliculizare ,,in situ”, in volum de 2 L, a fost trimisa
in atomizor cu o pompa peristalticd folosind un calopurtitor din azot gazos, incélzit la 120°C
in cazul principiilor active foarte volatile (de ex. mentol, limonen, eugenol, uleiuri esentiale

de cardamon sau ghimbir, esentd de tei etc.) si respectiv la 180°C pentru cele mai p
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volatile (de ex. luteolind, chamazulend, flavone, taninuri astrigente, rezine, acid oleanolic
etc.), care purjeazd jetul de solufie printr-o duzd situatd din zona centrd (superioard) a
ciclonului instalatiei de atomizare, atasatd la capétul tubului de la pompa peristaltici care
permite absorbtia din vasul tampon a solutiei finald de ceai gi/sau supernatant din suc in
amestec cu aditivi de microincapsulare in procent de 3% in cazul ceaiurilor si de 5% in cazul
supernatantilor, cu un debit de 4 mL/min (echivalent cu 15% rata de pompare), ce permite la
pujare formarea unui curent turbionar circular in jurul tubului central prin care se realizeazi
vidul pentru evacuarea gazelor (400...500 mmHg); pulberile aderente la partea inferioard a
ciclonului sunt preluate cu un sistem de palete care culiseazi prin rotire si sunt adunate la
partea inferioard a conului intr-o pungi, care dupa umplere se inchid si se depoziteazi intr-un
desicator.

5. Procedeu conform revendicérilor 1, 2, 3 si 4, caracterizat prin accea ca,
pulberile obtinute prin atomizare, pentru a le garanta inocuitatea, functionalitatea si calitatea,
ca produs alimentar inovator, sunt caracterizate inainte de ambalarea finald pentru
comercializare, cand se determina: capacitatea de dizolvare in apa rece si calda, procentul in
greutate in principii active microincapsulate (eficienfa de incapsulare), textura
microcristalelor, respectiv morfologia si omogenitatea pulberilor, greutatea specificd si
densitatea aparentd in vrac, capacitatea de eliberare controlatd a continutului de principii
active din pulberea de ceai gi/sau supernatant, prin care se verificd daci microcapsulele sunt
capabile si protejeze principiile active volatile la trecerea prin cele trei medii: saliva, sucul
gastric si sucul intestinal, implicand testul de de digestie in cele trei medii artificiale de
simulare, ultima caracteristica este efectuatd doar pentru probele care au prezentat cele mai
bune rezultate pentru eficienta de incapsulare, morfologie, texturd, umiditate si solubilitate,
cand pentru fiecare dintre cele trei medii (saliva, sucul gastric si cel intestinal) s-au preparat
50 mL de fluid simulat de salivd, preparat prin amestecare cu 1,3% (v/v) B-amilaza (5680
U/mL), 86,5% (v/v) cu 0,2% (v/v) 0,3M CaCl, 2% (v/v) api deionizata si 10% (v/v) pulbere
de ceai instant, cu pH-ul ajustat la 7,00 prin adiugare de solutie de NaOH 0,1 M, iar
temperatura amestecului fiind mentinutd la 37°C, timp de 2 min sub agitare magnetici
constantd la 300 rpm, dupd care acesta s-a addugat in lichidul sau sucul gastric, anterior
preparat, folosind 1,0% (v/v) pepsind (700 U/g), 88,27% (v/v), 0,03% (v/v) CaCl, 0,3M, 0,7%
(v/v) apd deionizati i 10% (v/v) pulberi de ceai instant, cu pH ajustat la 3.00, prin adiugare
de solutie de HC1 0,1 M, la temperatura de 37°C, timp de 2 h, cu agitare constanta la 100rpm,
dupi care acest mediu s-a adaugat in lichidul sau sucul intestinal care a fost preparat anterior

prin amestecarea a 0,2% (v/v) pancreatind (50482 U/g), 89,0%, 0,1% (v/v) CaCl,0,3M, 0,7% WD
5@ ¢
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(v/v) apa deionizata si 10% (v/v) pulbere de ceai instant, pH-ul acestui amestec s-a adus la
7,00, prin addugarea unei solutii de NaOH 0,1M, la temperatura de 37°, cu agitare constanti
la 100rpm, timp de 3 ore, ca apoi sa se determine prin metode fotocolorimetrice concentratia
in principii active volatile eliberate, la trecerea prin cele trei medii (in stadiul final intestinal),

pentru care s-a dispus de etalon.
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