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RESUMO

Chicoria (Cichorium intybus) ¢ uma planta que tem uma raiz tuberosa cujo carboidrato de
reserva ¢ a inulina, que é um carboidrato do grupo de polissacarideos chamados frutanas. E composto
por uma cadeia principal de unidades de frutose com uma unidade de glicose terminal, cuja férmula
pode ser descrita como GFn, onde G representa a molécula de glicose, F a molécula de frutose e n o
nimero de unidades de frutose. A inulina em C. intybus, por apresentar um teor de frutose muito
elevado (cerca de 94%), sugere excelentes perspectivas para xarope puro de frutose, mas a principal
vantagem ¢ a possibilidade da producdo de oligobmeros de frutose ou oligofrutanas obtidos através da
hidrdlise enzimatica, pois esses produtos tém importante propriedade ndo somente de baixo poder
calérico como também fator “bifido”, que implica na regulagdo da flora intestinal. Recentemente a
inulina foi identificada como um ingrediente que substitui a gordura ou o agucar, e no Brasil ainda ndo
existe producao comercial. Neste trabalho foram estudados alguns aspectos tecnolégicos deste produto.
Foi observado um comportamento de fluido ndo-newtoniano com caracteristicas pseudoplasticas, para
os extratos puro concentrado e o extrato formulado com amido modificado e maltodextrina como
componentes de material de parede. A andlise simultdnea das varidveis de processo e de mistura
indicou a maior influéncia da porcentagem de material de parede e a pouca dependéncia da temperatura
na viscosidade aparente para os extratos puro ¢ formulado de inulina de chicdria, nas temperaturas de
25°C, 40°C e 55°C, e de 5% a 30% de material de parede. Através do uso da metodologia de superficie
de resposta, para a obten¢@o de inulina de chicéria em pd, encontrou-se a faixa otimizada de 11,77% a
38,94% de material de parede e 174°C a 214°C de temperatura para processo de secagem por
atomizacgdo. O modelo de GAB apresentou melhor ajuste das isotermas para o extrato puro, enquanto
que os modelos de BET, Halsey, Oswin e Peleg para as isotermas de extrato formulado de inulina, nas
temperaturas de 25°C, 35°C e 45°C. A microestrutura do extrato de inulina de chicoria em pd através
da técnica de analise de imagens por microscopio eletronico de varredura, mostrou a influéncia da

porcentagem do material de parede e da temperatura na formagao das superficies das microcapsulas.
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ABSTRACT

Chicory (Cichorium intybus) is a plant whose tuberous roots store inulin, a fructan
polysaccharide composed of a chain of fructose units with a terminal glucose, whose formula can be
described as GFn, where G represents the glucose molecule, F the fructose molecule and n the number
of units of fructose. As the inulin of C. intybus presents a high fructose content (about 94%), the
perspectives for the production of a pure fructose syrup are excellent. However the main advantage is
the possibility of producing oligomers of fructose or oligofructans obtained via enzymatic hydrolysis.
These products are not only important because of their low calorie properties, but also because of the
“bifid” factor, which implies in the regulation of the intestinal flora. Recently inulin was identified as
an ingredient that substitutes the fat or the sugar, but there is still no commercial production in Brazil.
In this study some technological aspects of this product was studied. The concentrated pure extract and
the formulated extract were shown to be non-newtonian fluids with pseudoplastic behavior containing
modified starch and hydrolyzed starch as components of wall material. The simultaneous analysis of
the mixture and process variables indicated a greater influence of the percentage of wall material and a
smaller dependence on temperature for the apparent viscosity of the pure and formulated extracts of
chicory inulin at temperatures of 25°C, 40°C and 55°C, and wall material percentages of 5% to 30%.
The use of response surface methodology examine the production of inulin powder from chicory,
presented an optimized range of wall material from 11.77% to 38.94% and of process spray drying
temperature from 174°C to 214°C. The GAB model only showed a good fit for the pure inulin extract
isotherms, whereas the BET, Halsey, Oswin and Peleg models showed a good fit for the formulated
inulin extract isotherms, at the temperatures of 25°C, 35°C and 45°C. The use of scanning electron
microscopy image analysis showed the influence of the percentage of wall material and temperature on

the surface formation of microcapsules of the chicory inulin powder.
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I. INTRODUCAO

Cichorium intybus L, é uma planta herbicea da familia Asteraceae. E uma planta horticola
conhecida como almeirdo, porém existe uma variedade que nao ¢ cultivada no Brasil que ¢ o almeirdo
de raiz amarga. Esta variedade tem raiz tuberosa cujo carboidrato de reserva ¢ a inulina. Esta substancia
recebeu tal nome, pois foi descoberta no rizoma e uma raiz da espécie lnula helenium. A inulina ¢
encontrada nos vactolos das células das raizes e tubérculos de diversas espécies das familias
Asteraceae e Gramineae (Poaceae, Liliaceae), porém em menor quantidade que aquelas encontradas em

C. intybus, FIGUEIRA (2000).

Na Europa, a raiz desta espécie quando picada, torrada e moida era utilizada como substituto do

café ou a ele adicionada, produto conhecido como café de “Chicorée”.

A inulina é um carboidrato do grupo de polissacarideos chamados frutanas. E composto por
uma cadeia principal de unidades de frutose com uma unidade de glicose terminal. A formula pode ser
descrita como GFn, onde G representa a molécula de glicose, F a molécula de frutose € n o nimero de

unidades de frutose.

A inulina em C. intybus, por apresentar um teor de frutose muito elevado (cerca de 94%),
sugere excelentes perspectivas para xarope puro de frutose, mas a principal vantagem ¢ a possibilidade
da producao de oligomeros de frutose ou oligofrutanas obtidos através da hidrélise enzimatica, pois
esses produtos tém importante propriedade nao somente de baixo poder calorico como também fator
“Bifidos”. Este fator implica na regulacdo da flora intestinal, pois ao contrario dos monossacarideos
resultantes da hidrolise da sacarose, as oligofrutanas nao sdo digeridas passando através do intestino
delgado ao intestino grosso, onde sdo usadas como nutrientes por bactérias benéficas, resultando num
aumento das bifidobactérias, seguido da produgdo de acidos graxos de cadeias curtas que sao utilizados
pelo organismo,com a diminui¢do do pH do intestino e do tempo de permanéncia dos alimentos no

mesmo, HIDAKA e HIRAYAMA (1991).

O extrato de inulina ¢ um produto comercial disponivel nos paises da Europa, Estados Unidos ¢
Canada. A forma de comercializagdo mais estdvel ¢ o extrato de inulina em pd, pela facilidade de

manipulagdo, transporte, armazenamento € consumo.

Existem dois tipos de raizes apropriadas para a exploragdo comercial: alcachofra de Jerusalém

(Helianthus tuberosus) e chicoria (Cichorium intybus), LEENHEER ¢ HOEBREGS (1994).
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A chicéria tem sido usada para a produgdo industrial de inulina na Bélgica, Holanda e Franga.
As razdes desta escolha estdo na estabilidade de produgdo de cadeias longas do GFn e produgao

constante, mesmo em condi¢des de clima moderado.

Recentemente a inulina foi identificada como um ingrediente que substitui a gordura ou o
acucar. No Brasil ainda nao existe producdo em nivel comercial. Tem-se conhecimento de um projeto
denominado "Desenvolvimento de processos de producdo e recuperagdo de oligdmeros de frutose por
métodos ndo convencionais", financiado pelo PADCT, que envolveu as instituigdes Faculdade de
Engenharia Quimica (FEC), Faculdade de Engenharia de Alimentos (FEA) e o Centro Pluridisciplinar
de Quimica, Biologia e Agronomia (CPQBA), da UNICAMP, ¢ o Centro de Desenvolvimento
Biotecnlogico, de Santa Catarina, mas que teve suas atividades apenas parcialmente desenvolvidas. No
CPQBA/UNICAMP, municipio de Paulinia/SP, as pesquisas estdo relacionadas a verificacdo das
condi¢des de plantio que propiciem melhor rendimento de campo aliado a concentragdo de inulina na
raiz chicoria, tendo sido testada a variedade Fredonia, durante os anos de 1996 a 1998 pela

pesquisadora FIGUEIRA (2000).

Devido ao excelente resultado obtido nesse estudo do ponto de vista agronomico, havia a

necessidade do conhecimento de aspectos de processamento das raizes para a obtengdo da inulina.

Desta forma, neste trabalho foi estudado o processo de secagem por atomizagdo, em escala de
laboratério, para a obtencdo de inulina de chicéria em po, buscando conhecimentos tecnoldgicos que
possam servir de base para a geragdo de informagdes para a transferéncia da tecnologia para o setor

agroindustrial.
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II.

OBJETIVOS

Os objetivos deste trabalho foram estudar:

O comportamento reologico do extrato de inulina de chicéria concentrado a 22°Brix, puro e
formulado com amido hidrolisado e/ou amido modificado;

O processo de secagem por atomizacdo em escala de laboratorio, utilizando técnicas de
microencapsulagdo, visando a otimizagdo no rendimento de inulina, através da metodologia de
superficie de resposta;

As isotermas de sor¢do de umidade para extrato de inulina de chicdria em po;

O efeito do processo de secagem por atomizagdo na microestrutura do extrato de inulina de

chicéria em po.
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III. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. MATERIA-PRIMA

3.1.1. Descri¢cdo botinica

A espécie Cichorium intybus L pertence a familia Asteraceae tribo Cichorieae, ¢ herbacea
medindo de 0,30m a 1m, vivaz, caule rigido, anguloso, com numerosos ramos, eretos frequentemente
divergentes na base; folhas inferiores profundamente divididas em dentes agudos, folhas superiores
pequenas, lanceoladas, semi-aplexicaules, pubescentes, com lobulos profundos; flores azul vivo,
liguladas, em grandes capitulos; aquénio com curtissimo papilho, coroado por mintisculas escamas, raiz
aprumada, latex branco. Possui sabor muito amargo. No Egito antigo ja era conhecida como medicinal

e alimenticia como salada. No século XVII servia de sucedaneo ao café¢ PIO CORREA (1942).

E nativa da Europa, Asia oeste e central, norte da Africa e América do Sul, mas ndo na América
do Norte, sendo uma espécie vivaz que normalmente necessita de dois anos para florescer e produzir

sementes COLLINS e MC COY (1997).

A Figura 1 mostra, a planta com detalhes da cor da flor e a raiz caracteristica, da qual se extrai a

inulina.
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Figura 1 — Ilustragdo da espécie Cichorium intybus L, por Elisabeth Blackwell, ano de 1752.
Fonte: FURLENMEIER (1978)
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3.1.2. Inulina

A inulina é um carboidrato do grupo de polissacarideos chamados frutanas. E composto por
uma cadeia principal de unidades de frutose com uma unidade de glicose terminal, conforme mostra a
Figura 2. A formula pode ser descrita como GFn, onde G representa a molécula de glicose, F a

molécula de frutose e n o numero de unidades de frutose.

HOCH»
o

CH,OH
GE;,

Figura 2 - Estrutura quimica da inulina.

Fonte: ROBERFROID (1993) e MARCHETTI (1993)

Os frutooligossacarideos sdo definidos como polimeros de D-frutose, terminando com uma

molécula de glicose, e desta forma a inulina pode ser classificada como um frutooligossacarideo
(FOS).
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A dose diaria aceitavel (ADI) para inulina ¢ estabelecida em 40 gramas. Nao existem evidéncias
de toxicidade ou distirbios gastrointestinais associados ao consumo de inulina. A média didria de
consumo per capita varia de 1 a 10 gramas em populagdes da parte ocidental dos EUA e da Europa
VAN LOO et al. (1995). Por tratar de um componente ja existente em muitos alimentos ja consumidos

pelo ser humano acredita-se que nao existam restri¢gdes ao consumo de doses maiores de inulina.

As propriedades nutricionais da inulina sdo baseadas em trés fatores:

e Ap0s a ingestdo, a inulina ndo ¢ quebrada no sistema digestivo humano, ndo resultando portanto em
contribuicdo caldrica neste processo. Apenas a nivel de célon ocorre a degradacdo de inulina por
fermentagdo de bactérias, e conseqiientemente vai ocorrer uma baixa contribui¢ao caldrica indireta
em niveis de 1,0 a 1,5 kcal/g inulina ROBERFROID, GIBSON ¢ DELZENNE. (1993) ou 1,48
kcal/g inulina, RANHOTRA, GELROTH e GLASER. (1993).

e A inulina afeta os pardmetros fisiologicos do sistema digestivo, como esvaziamento gastrico, tempo
de transito, pH, e massa fecal de forma similar as fibras dietéticas ROBERFROID, GIBSON e
DELZENNE (1993). Pelo efeito benéfico no sistema digestivo a inulina ¢ considerada um
"alimento funcional".

e A ingestdo de inulina resulta em um significativo incremento dos beneficios das bifidobactérias. A
flora Bifidus estimula o sistema imunoldgico, a absor¢do de minerais, € inibe o crescimento de
bactérias nocivas ao organismo, HEWITT (1994) e ROBERFROID, VAN LOO e GIBSON (1998).

e Recentes pesquisas em nutricdo mostraram resultados interessantes com relagdo a absorcdo de

calcio e prevencdo de cancer de c6lon COUSSEMENT e FRANK (1998).

A inulina ¢ metabolizada da mesma maneira que as fibras e mostra os efeitos das mesmas
quando ingerida. Por alguns de seus efeitos, a inulina pode ser comparada a outras fibras soluveis,
como pectinas. A inulina ¢ considerada um alimento € nao um aditivo, em 12 paises, entre os quais
estdo: EUA, Bélgica, Franca, Luxemburgo, Dinamarca, Japdo e Reino Unido, e portanto nio esta

sujeita a regulamentagdo, CANDIDO ¢ CAMPOS (1995).

No momento, autoridades legais em quase todos os paises europeus confirmaram que a inulina
pode ser rotulada como fibra, COUSSEMENT e FRANK (1998). A ASSOCIATION OF OFFICIAL
ANALYTICAL CHEMISTS (AOAC) realizou pesquisas e workshops que fundamentaram sua decisao

de considerar oficialmente a oligofrutose e a inulina como fibras alimentares, LEE e PROSKY (1994).

THE JOURNAL OF NUTRITION (1999), uma publicagdo oficial da “American Society for
Nutricional Sciences”, dedicou um suplemento aos beneficios nutricionais que a inulina e oligofrutose
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podem trazer a satde. Os artigos nele publicados discutem e apresentam dados sobre a aplicagdo de
inulina como racdo para pequenos animais, seu valor calérico e influéncia na prevengdo de canceres

como o de colon, de utero e de mama.

Em ACTIVE FOOD SCIENTIFIC MONITOR (2000), sao apresentados estudos feitos em
animais mostrando que a inulina e oligofrutoses, ao contrario de outros tipos de fibras dietéticas, que
contém 4cido fitico ou acido urdnico, ndo prejudica mas estimula a biodisponibilidade de minerais
como calcio, magnésio e ferro, resultando em um incremento de taxa de calcio nos tecidos dsseos
aumentando a densidade mineral nos ossos. Em ACTIVE FOOD SCIENTIFIC MONITOR (2001) ¢

apresentado o efeito da inulina e oligofrutose no metabolismo de lipidios.

3.1.3. Exploragdo comercial

Existem dois tipos de raizes apropriadas para a explora¢do comercial: alcachofra de Jerusalém
(Helianthus tuberosus) e chicoria (Cichorium intybus), LEENHEER e HOEBREGS (1994). A chicoria
tem sido usada para a producao industrial de inulina na Bélgica, Holanda e Franga. As razodes desta
escolha estdo na estabilidade de produgdo de cadeias longas do GFn e produg@o constante, mesmo em

condi¢des de clima moderado.

3.1.4. Processos de obtencdo de inulina

HOEHN, MURRAY ¢ McKAY (1983) obtiveram xarope concentrado de frutose a partir de

materiais que contém inulina natural, através da hidrolise enzimatica da inulina para glicose e frutose.

YAMAZAKI et al. (1989) descrevem quatro alternativas para a obtencdo de dois tipos de
produto a partir de tubérculos de alcachofra de Jerusalém: farinha integral, e farinha integral rica em

frutose.

Os autores preconizam como resultado da invencdo algumas vantagens, dentre elas: a)
transformagao da matéria-prima em produtos estaveis (farinha ndo-hidrolisada e farinha parcialmente
hidrolisada); b) possibilidade de aplicagdo como starter na produgdo de FOS de cadeias curtas ou na
produgdo de xarope de frutose contendo FOS; c) produto substituto do leite na alimentagdo animal; d)

alternativa de plantio para o trigo, batatas e tabaco em paises de clima favoravel a cultura.
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No artigo “CONVERTING chicory not just a cup of coffee” da revista APPLIED
TECNOLOGY (1993), ¢ apresentado um fluxograma de obten¢do de dois produtos comerciais a partir
das raizes de chicoria. Neste processo a inulina ¢ obtida de raizes de chicoria, por difusdo. O extrato
passa pela etapa de refino seguida da secagem, originando o produto denominado Raftiline. Este
extrato pode seguir outro processo que consiste na rea¢do de hidrdlise enzimatica, refino, concentragdo

e secagem por atomizagao para a obtencdo do produto Raftilose.

A inulina extraida de chicoria ¢ uma mistura de oligomeros com diferentes graus de
polimerizacao, possuindo a formulagdo tipica: monossacarideos, 2%; dissacarideos: 5%; e inulina (GF-
3 a GF-60), 93%, de acordo com MARCHETTI (1993). Segundo LAURENZO et al. (1999) a
importancia do desenvolvimento de processos de extra¢do de inulina das plantas estd em uma das
maiores limitagdes enfrentadas pela industria nos dias atuais: uma plantacao inteira de raizes deve ser
colhida e processada em dois meses, antes que as cadeias da inulina se quebrem em cadeias de frutose,
diminuindo assim suas caracteristicas tecnoldgicas e propriedades funcionais. Os autores utilizaram um

processo para clarificar o extrato cru de inulina por ultrafiltragao.

SILVA (1996) descreve um processo de extragdo por difusdo de inulina a partir das raizes de
chicoria, seguido por uma purificagdo para a eliminacdo de agentes de cor, minerais, componentes
amargos, para se obter um suco purificado de inulina. A seguir esse suco ¢ concentrado e desidratado

em spray drier, obtendo a inulina em po.

Outros métodos para obtencdo dos produtos de inulina foram desenvolvidos. MITCHELL e
MITCHELL (1995) prensaram plantas para produzir um suco de polimeros de inulina.

COUSSEMENT, DE LEENHEER e SMITS (1997) apresentam um método para obtencdo de

frutooligossacarideos ramificados que exibem caracteristicas de adogantes e espessantes.

PARTIDA, LOPEZ e GOMEZ (1998). descrevem um processo para obtengdo de um produto
similar que néo requer tecnologia enzimatica e emprega menos capital. E feita extragio com agua para
produzir uma polpa liquefeita, seguida da coagulagdo e separacao de coloides. O extrato parcialmente

purificado ¢ filtrado com carvao ativo.
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3.1.5. Aplicagoes

Normalmente ao se referir a processos de transformagao da chicéria, tem-se como primeira

imagem uma bebida com propriedades similares ao café.

Entretanto, mais recentemente a inulina foi identificada como um ingrediente que substitui a

gordura ou o agucar, APPLIED TECHNOLOGY (1993).

A maioria dos substitutos de gordura nao contribui nas propriedades texturizantes de forma

similar a gordura.

Desta forma, existem criticas a produtos com baixo teor de gordura ou sem gordura, no que se
refere a sensagdo causada no consumo pelo decréscimo de textura, sabor, aroma e sensacao tatil bucal.
Para substituir ou reduzir gordura com sucesso, o substituto deve ndo apenas resultar em produto com
baixo valor caldrico, mas simultaneamente suprir as propriedades funcionais como estabilidade ao

calor, emulsificagdo, espalhamento, textura e sensac¢ao tatil bucal, SILVA (1996).

A inulina ¢ um modificador reologico e pode ser utilizado para otimizar a textura em sistemas
de alimentos. As propriedades de um gel podem ser aumentadas e otimizadas através da utilizagdo de

outros ingredientes como gomas e surfactantes em misturas formuladas até que se atinja o efeito

desejado no produto, CANDIDO ¢ CAMPOS (1995) e SILVA (1996).

No comecgo dos anos 90, foi descoberto que a inulina tem potencial para formar estruturas
similares a um gel quando misturada a adgua. Essas estruturas sdo boas imitacdes da gordura, com a
mesma textura e a sensagdo tatil bucal. O uso da inulina como substituto de gordura ¢ baseado nesta
propriedade. Desde entdo, foram descobertas muitas aplicagdes da inulina, segundo COUSSEMENT e
FRANCK (1998).

No artigo “INULINA e oligofrutose: novas aplicagdes em laticinios com baixo teor de gordura”
(2000), ¢ relatado que quando a inulina ¢ usada para repor gordura, trés diretrizes nutricionais podem
ser preenchidas ao mesmo tempo: reducdo de gordura, aumento das fibras e redugdo calodrica. A
ORAFTI, uma empresa belga na area de ingredientes para alimentos, produtora de inulina de chicoria
em suas diferentes variagdes, desenvolve um programa de pesquisa cientifica intensivo abrindo campo
para novas aplicagdes de inulina. Os resultados das pesquisas sao mostrados em publicagdo da empresa,

que também promove regularmente eventos cientificos sobre inulina.
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ROBINSON (1995) relata que estas interagdes entre inulina e hidrocoldides podem resultar em
sistemas com um sinergismo de viscosidade combinada com escoabilidade, que ¢ ausente em sistemas
puros hidrocoloides/agua. Baseado nesta propriedade, a inulina tem sido aplicada para aumentar a
viscosidade, dar corpo e otimizagao de textura em bebidas com teor reduzido de calorias, iogurtes,
sorvetes, mousses, molhos de salada, chocolate, queijos processados, e substituto de gorduras em

carncs.

Estudos recentes com um produto da empresa Orafti, denominado RAFTILOSE Synergyl
mostram que ¢ possivel aumentar em quase 20% a absorcao de calcio pelo organismo. A absor¢do de
calcio durante a adolescéncia ¢ reconhecida por cientistas e nutricionistas como um importante fator
para se evitar futuramente a osteoporose. A RAFTILOSE Synergyl, cuja patente foi requerida, ¢ um pd
especialmente formulado de inulina enriquecido contento moléculas com comprimentos de cadeia
selecionados e especificos. As aplicagcdes deste produto em laticinios, sobremesas lacteas, sorvetes e

margarinas sdo mostrados em ADITIVOS & INGREDIENTES (2000).

A inulina pode ser utilizada em produtos de panificacdao e produtos de cereais, no sentido de: a)
controle de umidade, baseado na capacidade de ligacdo de agua da inulina, aumentando a vida de
prateleira do produto; b) controle da viscosidade em bolos e pudins, particularmente em massas com
baixos teores de gordura. O gel aquoso de inulina tem um potencial basico substituto de gordura, e
muitos sistemas tém sido desenvolvidos para diferentes aplicacdes, incluindo: gel aquoso de
inulina/surfactantes, emulsdes 6leo/agua/inulina e combinagdes de inulina/agua/gomas SILVA (1996).
O autor relata ainda que o uso de inulina em processos de produ¢ao de margarina pode reduzir para 20-
40% de gordura em substitui¢do ao padrdo de 80% de gordura. A ORAFTI (1999) sugere formulacdes
para aplicacdo de RAFTILINE e RAFTILOSE em produtos para panificagao.

3.2. REOLOGIA

Reologia pode ser genericamente definida como o estudo da deformacao da matéria, ou ainda, o
estudo da mobilidade dos fluidos. A reologia dos fluidos é estudada principalmente através da medida

da viscosidade.

A operagdo fundamental em um teste reoldgico ¢ aplicar uma forca no material a ser

investigado e medir sua deformagdo, ou, igualmente, aplicar uma deformacao e medir a resisténcia.
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A medida da viscosidade ¢ a medida da resisténcia ao movimento (deformacao, y ) das varias
camadas paralelas de um fluido, movendo-se laminarmente com um gradiente de velocidade uniforme

sob a agdo de uma tensao (1) deformante durante o movimento.

Existem dois extremos de comportamento idealizados: solidos perfeitos (Hookeanos) e liquidos
perfeitos (Newtonianos). No primeiro caso a tensao gerada pela resisténcia a deformagdo ¢ diretamente
proporcional & magnitude da deformagdo, mas ¢ independente da taxa em que a deformacao ¢ aplicada.
No outro extremo, a resisténcia de um liquido Newtoniano para o movimento imposto ¢ diretamente
proporcional & taxa de movimento, mas ¢ independente da magnitude da deformacao, isto ¢, o fluxo
continua indefinidamente enquanto a tensdo ¢ mantida. O que caracteriza a resisténcia ao fluxo ¢ a

viscosidade do liquido, que ¢ denotada por 1, MORRIS (1995).

Nao existem, naturalmente, fluidos ideais, mas fluidos cujo comportamento se aproxima do
ideal, como ¢ o caso de liquidos puros, solugdes verdadeiras diluidas e poucos sistemas coloidais. O
coeficiente de viscosidade n para os fluidos que ndo sdo ndo-newtonianos ¢ chamado de viscosidade

aparente, Map.

No fluido Newtoniano um valor de n caracteriza o fluido, enquanto para o nao-newtoniano o
valor de n varia com a for¢a aplicada produzindo diferentes tipos de comportamento em fun¢ao da taxa

de deformagdo, y .

Segundo LEWIS (1987) os diferentes comportamentos dos fluidos ndo-newtonianos podem ser
divididos em duas categorias: dependentes do tempo e independentes do tempo. O comportamento
independente do tempo ¢ verificado quando a viscosidade aparente nao depende do tempo de aplicagdo
de forca sobre o fluido. Os fluidos cujo comportamento ¢ dependente do historico de aplicagcdo de forca

sdo mais dificeis de se classificar experimentalmente.

Entre os fluidos independentes do tempo, temos os tipos pseudoplastico e dilatante. Quando a
forca aplicada aumenta a fluidez do sistema, ou seja, abaixa a sua viscosidade temos o fluido
pseudoplastico. No caso oposto, em que a fluidez diminui (viscosidade aparente aumenta), o fluido ¢

chamado de dilatante.

O comportamento reoldgico dos fluidos tixotrdpicos e reopécticos sdo dependentes do tempo.
Neles, os efeitos descritos e produzidos pela aplicagdo da forca externa de deformacdo perduram
parcialmente quando cessa a forga aplicada, isto €, o fluido demora um tempo maior daquele em que

foi aplicada a forga para voltar ao estado inicial de 1gp.
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Os fluidos tixotropicos e reopécticos exibem histerese, isto €, a viscosidade dos sistemas
sujeitos a uma for¢a por um tempo t ndo ¢ a mesma, quando medida no mesmo tempo t, apos cessada a
acdo desta forca. Entre os alimentos que apresentam comportamento tixotropico estdo os géis de
pectina com baixo teor de grupos metoxila, os géis de alginato e certos tipos de mel, BOBBIO e

BOBBIO (1983).

A “lei da poténcia” foi proposta por Ostwald e de Waele para descrever tanto o comportamento
dilatante (n>1) como pseudopléstico (n<1). Para n=1, K = 1, temos entdo um fluido newtoniano:
r=K-y" (Eq.- 1)
Por ser uma equagdo muito simples e util, ¢ a mais popular expressdo em trabalhos de engenharia e
¢ largamente usada para resolver problemas industriais envolvendo fluxo e transferéncia de calor, RAO
e ANANTHESWARAN (1982), e LAPASIN e PRICL (1995), e desta forma resolveu-se utiliza-lo no

ajuste dos dados experimentais referentes a este estudo.

Como por defini¢do 7 = 77 ,a equacao da lei da poténcia também pode se expressa como

MORRIS (1995):
Ny =K -7 (Eq. 2)
LAPASIN e PRICL (1995), afirmam que as propriedades de transporte e, especificamente o
comportamento reoldgico de materiais complexos e reais como sistemas de polissacarideos podem ser
significantemente afetadas por diversos fatores, como meio de dissolugdo, concentracio e temperatura.
Para sistemas homogéneos, a viscosidade ¢ uma fun¢gdo monotonamente decrescente da temperatura.
Verifica-se experimentalmente que muitos liquidos de origem bioldgica de moderadas ou altas
concentragdes tais como solucdes ou suspensdes de proteinas ou polissacarideos ndo obedecem a Lei
de Newton da viscosidade. Purés de frutas e vegetais, onde existem quantidades substanciais de
material particulado insoluvel, sdo altamente nao-newtonianos devido a alta concentragdo de

macromoléculas como pectina que afetam diretamente o seu comportamento reoldgico.

DUSTAN et al. (1995) apresentam estudo reologico de varios polissacarideos obtidos através da
fermentagdo das plantas e obtiveram o comportamento das deformagdes com forte dependéncia do pH

e da temperatura.

13



REVISAO BIBLIOGRAFICA
Regina Isabel NOGUEIRA

Na literatura foram encontrados poucos estudos sobre o comportamento reologico de extratos
vegetais que pudessem ser comparados com o extrato de chicoria, e diante disso sdo citados estudos

reoldgicos sobre o comportamento de sucos e polpas de frutas.

Através da leitura em um instrumento a uma velocidade rotacional dada, SARAVACOS (1968)
observou um decréscimo da viscosidade, sendo caracterizado o comportamento tixotrdpico de suco

concentrado de maca a 66,5°Brix a temperaturas menores que 50°C.

SARAVACOS (1970), estudou o comportamento da viscosidade em varios sucos e purés de
frutas como funcdo da concentracdo e temperatura. Observou que a viscosidade de sucos de maga
despectinizados e de uva diminuiram consideravelmente com o aumento da temperatura. Relata
também que o efeito da temperatura foi mais evidente em concentracdes mais elevadas, sendo que a
viscosidade aparente do suco de laranja concentrado, a uma taxa de deformacio de 100 s, diminui
moderadamente com o aumento da temperatura, presumidamente devido a presenga de polpa em

suspensao.

RAO et al. (1974), apresentaram exemplos deste comportamento para purés de banana, goiaba,
manga e papaia, como sendo fluidos nao-newtonianos, pseudoplasticos e obedecem a equagdo

reologica da Lei de Poténcia

HOLDSWORTH (1971) e RAO (1977) mostram que os valores de “n” para purés de frutas
situam-se na faixa de 0,30 a 0,50. As divergéncias de valores encontrados fora desta regido ¢ funcao do

processo de obtengdo, grau de maturacao e método de determinagao dos parametros reologicos.

GINER et al. (1996) analisaram a influéncia da temperatura e concentracao na reologia do suco
clarificado de cereja e notaram que um aumento na temperatura resultou no decréscimo da viscosidade

e 0 aumento de so6lidos soluveis no aumento da viscosidade.

PANEGASSI (1998) realizou estudos com o polissacarideo galactomano extraido de sementes

de faveiro, observando que o fluido ¢ ndo-Newtoniano, com caracteristicas pseudoplasticas.

HASSAN & HOBANI (1998), estudaram as propriedades de fluxo do extrato de um tipo de
rosa de origem sudanesa, observando o comportamento pseudoplastico para o fluido, cujo modelo foi

bem descrito pela lei de poténcia.

SILVA (2000), estudou o comportamento reoldgico do suco de acerola mediante um redmetro
de cilindros concéntricos avaliando o efeito da concentragdo (4° Brix a 16° Brix) e da temperatura (5°C
a 85°C), observando um forte comportamento ndo-newtoniano com caracteristicas pseudoplésticas.
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VIDAL-BEZERRA (2000), estudou o comportamento reoldgico da polpa de manga, utilizando
diferentes sistemas de medida, cilindros concéntricos e placas paralelas, observando o comportamento

pseudoplastico independente do sistema de medida.

3.3. SECAGEM POR ATOMIZACAO

3.3.1. Processo

O processo de secagem significa a remoc¢ao de umidade de um material por evaporacdo devido

a transferéncia simultanea de calor € massa.

Atomizagdo ¢, por definicdo a transformagdo de um produto no estado fluido para o estado
solido em forma de pd, através da dispersdo de goticulas do material dentro de uma camara, contatando
com ar aquecido, MASTERS (1979). O material a ser desidratado pode estar na forma de solugdo,
suspensdo ou pasta e o resultando em particulas isoladas, granulos ou aglomerados, sendo que estas
formas dependem das propriedades fisicas e quimicas do material, do projeto e operacdo do secador.
Spray drying ¢ um processo no qual muitas indlstrias conseguem especificagdes mais adequadas a
diferentes aplicagdes de seus produtos, permitindo obter produtos na forma final ou de utilizagao

intermediaria. A Figura 3 apresenta as etapas envolvidas em na secagem em “spray dryer”.
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Figura 3 - Esquema de funcionamento do “spray dryer”
Fonte: MASTERS (1979)

A qualidade dos produtos obtidos por atomizacdo depende das caracteristicas do atomizador e
da transferéncia de calor e massa entre o ar aquecido e as goticulas da camara de secagem. O liquido ¢
disperso através de alta pressdo ou forga centrifuga, para aumentar a area superficial e expor as
goticulas de pequeno diametro ao ar de secagem a altas temperaturas. O tamanho das particulas do
liquido atomizado fica ao redor de 10 a 200um e o tempo de secagem ¢ de 5 a 30 segundos, FURUTA
et al. (1994). NONHEBEL e MOSS (1971) citam tamanho de particulas na faixa de 1 a 300um, e
quando o produto esta na forma de esferas ocas, a densidade ¢ baixa. FURUTA et al. (1994) afirmam
que o incremento na area superficial do material a ser atomizado aumenta, com o aumento da
velocidade de secagem e o diametro das particulas desidratadas em spray dryer ¢ afetado pelas

condigdes de secagem.

MASTERS (1979), relata que o termo atomizagdo relacionado ao processo, ¢ devido a divisao
do liquido em milhdes de particulas individuais formando uma nuvem ou spray. Um metro ctbico de

liquido forma aproximadamente 2x10'? particulas uniformes de didmetro 100pm, equivalente a area
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superficial de 60.000m”. Durante o contato goticula-ar, as particulas encontram o ar quente ocorrendo
um processo rapido de evaporagdo a partir das superficies das particulas. O controle de umidade ocorre

pela regulagem de fluxo e temperatura de processo.

Embora a grande maioria dos casos emprega aquecimento do ar atmosférico para remover a
umidade de cada goticula existem casos em que algumas variagdes do conceito basico de atomizagao
podem ser necessarias, dependendo do interesse e produto desejados:

e Atomizagdo a temperatura baixa - o meio de secagem deve ser previamente desumidificado e entdo
aquecido a temperaturas acima da atmosférica;

e Atomizacdo de espuma - envolve a introdu¢do de um tipo de gas na alimentagdo, antes da
atomizacdo para produzir particulas especiais contendo vacuolos, tal que se produza baixa
densidade;

e Atomizacao/liofilizagdo - consiste em fazer o spray do produto em um ar gelado, e
consequentemente as goticulas se tornarao individualmente congeladas para que subseqiientemente
a umidade seja removida por sublimagdo sob vacuo;

e Atomizacdo/resfriamento - neste caso a temperatura do ar deve apenas permitir a solidificacdo das

goticulas.

3.3.2. Pardametros que influenciam o processo

A atomizagdo ¢ resultante da aplicagdo de uma energia de forma a agir sobre o liquido, até o
ponto que ocorre o seu rompimento e desintegracdo criando uma nuvem de goticulas. Esta nuvem entra
em contato com o ar quente a elevadas temperaturas, onde ocorre a secagem, resultando na coleta do

produto em po.

DUFFIE e MARSHALL Jr. (1953), com o objetivo de verificar os fatores que influenciam as
propriedades de materiais na atomizagao, escolheram um atomizador de bico, para produzir um fluxo
vertical de gotas no sentido co-corrente com o ar de secagem. Neste estudo, relatam o pioneirismo de
Lorde Rayleigh em 1878, em postular matematicamente o fendmeno de ruptura de liquidos em bicos,
citando como principal causa instabilidade devida basicamente as for¢as de tensao superficial dos jatos
de liquido descarregados no ar, onde a predi¢do do tamanho da gota resultante da ruptura do jato, pode
ser expressa como:

Dp =19Dj (Eq. 3)
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As variaveis que DUFFIE e MARSHALL Jr. (1953) preconizam como as que afetam as

propriedades de produtos obtidos na atomizagdo sao:

variagdes na concentragdo de alimentagao;
variagdes na temperatura de alimentagao;
variagdes na temperatura do ar;

variagdes nos métodos e condi¢des de atomizagao

diferencas nas propriedades fisicas e quimicas do material de alimentagao;

Como propriedades dos produtos devem ser avaliadas:
densidade aparente;
volume aparente;
tamanho da particula e distribui¢ao (incluindo finos);
friabilidade da particula ou resisténcia a ruptura;
conteudo de umidade;
dispersibilidade ou tendéncia a aglomerar;
retengdo da qualidade desejada ao produto (como aroma, valor alimenticio, cor, reconstituibilidade,

dentre outras)

MASTERS (1979), reporta a relagdo do tamanho das goticulas e varidveis operacionais de

atomizadores, conforme Quadro 1.

Quadro 1 — Relacdo entre padrdo de tamanho de goticulas e varidveis de operacdo para
atomizadores centrifugos

Diametro Variavel de operacio Efeito observado
D NP Aumento de N, diminui D
D M4 Aumento de M, aumenta D
D n Aumento da 1, aumenta D
D c’ Aumento da &, aumenta D
D p' Aumento de p, aumenta D
D " Aumenta ¢, diminui D

p, g, 1, s, t, u - valores inteiros e dependem das condi¢des de operagao

MASTERS (1979) cita equagdes empiricas para estimar a média do tamanho das goticulas,

relatando a existéncia de grande diferenga entre os valores teoricos ¢ os valores experimentais (de um
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modo geral os valores tedricos sdo maiores), demonstrando a possibilidade da ndo-representatividade

da amostra, devido a formagdo dos finos, particulas muito grandes, perdas por deposi¢ao, atrito, etc.

Dependendo do tipo de atomizador utilizado no processo de secagem por atomizagdo, a
estimativa do tamanho das particulas seguem principios tedricos especificos relativos a cada um,

devido a geometria do atomizador, formacao e area superficial das goticulas

Embora a tecnologia de secagem por atomizagdo necessite de altos investimentos em
instalacdes, a producdo de particulas de qualidade consistente, facil realizacdo do processo de modo
continuo e capacidade de processar diversos tipos de matérias-prima, fazem com que esta tecnologia

seja amplamente utilizada, WENDEL e CELIK (1998).

3.4. MICROENCAPSULACAO

3.4.1. Conceito e historico

A microencapsulacdo ¢ uma técnica em que pequenas gotas de material liquido ou particulas
solidas sdo recobertas com um fino filme protetor. Os materiais microencapsulados (material ativo ou
nucleo) sdo envoltos num material formador de filme (material de parede ou agente encapsulante),

SHEU e ROSENBERG (1995).

A microencapsulacdo comegou com a criagdo das células vivas. Muitos animais ou plantas
unicelulares sdo exemplos excelentes de microencapsulacdo, SHAHIDI e HAN (1993). Suas
membranas (ou capsulas) naturais apresentam uma grande eficiéncia em suas fungdes de protecao do
material recoberto e do controle de fluxo de material através delas BALASSA e FANGER (1971) e
VANDEGAER (1973)

As microcépsulas criadas pelo homem assemelham-se as naturais, consistindo de um filme
externo e de um nucleo composto de material s6lido ou liquido, que ¢ o material a ser protegido. Pode-

se dizer que, comparadas as embalagens convencionais, sdo “microembalagens”, ARSHADY (1993).

De acordo com JACKSON e LEE (1991), a induastria farmacéutica esteve envolvida
primordialmente com as tecnologias de microencapsulacdo. As drogas eram encapsuladas tendo

gelatina como cobertura desde 1931.
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Atualmente, existem no mercado medicamentos de diferentes classes de antidepressivos e
antibioticos, desenvolvidos utilizando a tecnologia de microencapsulagdo, permitindo um intervalo
maior entre as prescrigdes, utilizando o mecanismo de liberagdo controlada. Na 4rea de cosméticos
também existe uma grande variedade de produtos como cremes hidratantes e nutritivos que tém sua

acao baseada na aplicacdo de ingredientes microencapsulados com liberagdo controlada.

Na industria de alimentos, a microencapsulagdo teve inicio quando se patenteou um processo de

preparacdo de concentrados de 6leo no estado s6lido, ARSHADY (1993).

Uma diferencga entre microencapsulacdo e uma simples cobertura, ¢ que a camada exterior da
microcapsula deve cobrir, por completo, a particula de ingrediente ativo. A encapsulacdo requer um
filme continuo, pois se alguma particula ficar exposta, ela comega imediatamente a reagir. Por outro

lado, uma cobertura simples pode cobrir apenas 10% do nucleo, HEGENBART (1993).

3.4.2. Estrutura das Microcdpsulas

As microcépsulas t€ém diametro que varia de 5 a 10.000um, dependendo do processo de
encapsulacdo que tenha sido usado e, com relacdo ao formato, podem ser esféricas, oblongas,

monoliticas ou agregadas, com paredes simples ou multiplas, KIRBY et al. (1991).

A influéncia do tamanho da microcapsula para a estabilidade de alguns ingredientes ainda ndo
foi claramente explicada, embora estudos tenham estabelecido que h4a um tamanho 6timo, tanto para a
retengdo quanto para a estabilidade do ingrediente nas microcapsulas; sendo que a queda na
estabilidade pode ser devida a um maior grau de imperfeicdo de suas superficies conforme estas

aumentam, ARSHADY (1993).

Pos encapsulados podem ser facilmente reidratados e facilmente incorporados em alimentos

processados, ONWULATA et al. (1996)

De acordo com SHAHIDI e HAN (1993), a arquitetura das microcapsulas ¢ geralmente dividida

em diversas classificacdes arbitrarias, como:

* Uma das formas adquiridas pelas microcépsulas consiste em uma estrutura simples,
formada por uma esfera envolta por uma parede ou membrana de espessura uniforme,

semelhante a uma casca de ovo. Nesse tipo de estrutura, denominada “estrutura de
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particula simples”, o nlicleo pode se encontrar a diversas profundidades, no interior da

casca.

* Além das estruturas de particula simples, também ¢ possivel desenvolver microcapsulas
que apresentem varios nucleos distintos dentro da mesma capsula ou, mais comumente,
numerosas particulas de nucleo envoltas por uma matriz continua de material de parede,
denominada “estrutura agregada”. As particulas presentes na estrutura agregada nao

precisam ser todas do mesmo material.

= Uma outra estrutura conhecida para microcapsulas ¢ uma estrutura com paredes
multiplas, na qual diferentes camadas de paredes concéntricas podem ter a mesma, ou
levemente diferente, composicdo. Nesse caso, as multiplas paredes estdo situadas ao
redor do nucleo para atingir diversos propositos relacionados a manufatura das capsulas,

a sua armazenagem ou liberagao controlada do material ativo.

As microcapsulas podem ser caracterizadas através de diversos meios: fisicos, quimicos, fisico-
quimicos e sensoriais. As estruturas podem ser observadas através de diversas técnicas, tais como:
microscopia eletronica de varredura (MEV), absor¢ao ultra-sonica e ressonancia magnética nuclear. As
propriedadess de fluxo de pds microencapsulados estdo relacionados a estrutura e topografia da
superficie das microcapsulas. A presenca de dentes na superficie das microcapsulas provoca efeitos
adversos nas propriedades de reconstitui¢do e de fluxo, SHEU e ROSENBERG (1998). Através da
microscopia eletronica de varredura pode-se observar a maneira pela qual o nlcleo estd na matriz
solida, os efeitos produzidos por diferentes encapsulantes, bem como a existéncia de vazios nas

microcapsulas, SHAHIDI e HAN (1993).

3.4.3. Fungodes da microencapsulagdo

Segundo HEGENBART (1993) a microencapsulagdo objetiva promover as seguintes agoes em
um ingrediente, de modo que ele mantenha sua eficiéncia relativa em relacdo ao meio externo: prote¢ao
contra a luz, temperatura, umidade e oxigénio; redugdo da taxa de transferéncia de massa; promocao de
uma facil manipulagdo do nucleo através da diminui¢do da higroscopicidade, de modo a manter o
escoamento constante, posicionamento do nicleo mais uniformemente em uma mistura, em funcao do
seu diametro quando usado em pequenas quantidades e manutencdo da integridade da estrutura;

liberagdo controlada gradativa sob condicdes de pH, calor ou mastigacdo; facilidade de manuseio e
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armazenamento do ingrediente liquido; retencdo de compostos volateis de sabor e aroma, para

liberagdo sob condigdes pré-definidas (liberagdo controlada); mascarar sabor e odor indesejaveis.

A microencapsulacdo bem sucedida, que atinge um ou mais objetivos mencionados acima,
depende da escolha correta do material de parede , da técnica de microencapsulagao e do entendimento
e como o material ativo esta organizado e protegido pelas microcdpsulas. Também ¢ importante
entender o efeito das condicdes do meio ambiente na estrutura e comportamento do sistema

microencapsulado, ROSENBERG, KOPELMAN e TALMON (1895).

Um produto microencapsulado pode ser obtido por varios processos, devendo ser respeitadas as
propriedades fisico-quimicas determinadas pelas caracteristicas do material de parede. Desse modo, o
material de parede deverd ser capaz de formar um filme coesivo e quimicamente compativel e nao

reativo com o material do ntcleo, SALIB (1997).

KING, TRUBIANO, ¢ PERRY (1976) citam que varias pesquisas foram feitas para avaliar a
relagdo entre a composi¢ao do alimento € a microcapsula. Foi verificada a existéncia de uma relagdo
critica entre componentes de elevado e baixo peso molecular, acima da qual as microcapsulas podem

apresentar dobras na sua superficie; enquanto abaixo dessa relagdo, ocorrem superficies lisas.

3.4.4. Materiais de Parede

JACKSON e LEE (1991) relatam que materiais de parede normalmente utilizados sao os
carboidratos, como as dextrinas, agucares, amidos e gomas ou proteinas como a gelatina e proteina de
soja. O processo de microencapsulagdo envolve: (1) a formagdo de uma emulsdo ou suspensdo do
material de parede e o nicleo ou principio ativo; e (2) nebulizagcdo desta suspensdo em uma camara de
secagem com ar quente e seco circulando (atomizacgao). A umidade das gotas desta nuvem evapora em
contato com o ar quente, recuperando-se o produto em po, que constitui o material microencapsulado.

Para corresponder as fungdes de recobrimento, um agente encapsulante deve ter boas
propriedades emulsificantes, formar facilmente pelicula envolvente; ter baixa viscosidade em altas
concentragdes de solidos (menor que 0,5 Pa.s em concentragdes superiores a 45%); apresentar baixa
higroscopicidade; ser de facil reconstituicdo do componente microencapsulado, ser econdmico, de
sabor leve e facil obtencao. Na pratica, muitas vezes, pelo fato de um mesmo encapsulante nao

englobar todas essas propriedades, usam-se combinacdes desses, SHAHIDI e HAN (1993).
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O primeiro passo no processo de encapsulagdo de um produto com finalidade alimenticia

consiste na escolha adequada do material de parede a ser utilizado, DZIEZAK (1988).

A escolha do material de parede dependera das propriedades quimicas e fisicas do material
ativo, do processo utilizado para formar a microcapsula e das propriedades desejadas. Esse material
pode ser selecionado a partir de uma grande variedade de polimeros naturais ou filmes sintéticos. O
encapsulante representa, em geral, de 1 a 70% do peso da microcapsula, podendo apresentar uma
espessura de at¢ 200 um; essa espessura ¢ manipulada de modo a promover alteracio na

permeabilidade e estabilidade da microcépsula, BAKAN (1973) e SPARKS (1985).

Segundo BANGS e REINECCIUS (1988), durante a secagem em spray, o material de parede é
uma das varidveis que mais influencia na retengdo de aromas. Os principais encapsulantes de grau
alimenticio encontram-se no Quadro 2.

Quadro 2 — Principais agentes encapsulantes usados para alimentos

Classe Encapsulante

Gomas Goma arabica, alginato de sddio e carragena.

Carboidratos Amido, dextrina, xarope de milho.

Lipidios Cera, parafina, triestearina, acido estearico, mono e digliceridios, 6leos, gorduras.
Celulose Carboximetilcelulose, metil e etil celulose, acetil celulose, nitrocelulose.
Proteinas Gluten, caseina, gelatina e albumina

Fonte: Jackson e Lee (1991)

Devido as suas propriedades, normalmente sao utilizadas misturas de cada material de parede, a
fim de permitir a forma¢do de uma microcépsula com as propriedades desejadas frente a estabilidade,

retengdo e liberacdo de principio ativo, dentre outras.

Normalmente, em processos de secagem por atomizagdo sdo utilizados os ingredientes que
complementem suas propriedades para a formacao da matriz de uma microcépsula com estabilidade

para manter as caracteristicas desejadas no produto em po.

As maltodextrinas [(C¢H;205),.H,0], segundo a Food and Drug Administration sdo polimeros
sacarideos nutritivos ndo doces que consistem de unidades D-glicose ligadas principalmente por cadeia
o 1-4 e que tem dextrose equivalente (DE) menor que 20. Apresenta-se como pd branco ou solugdo
concentrada pela hidrolise parcial do amido de milho com acidos ou enzimas. As propriedades

funcionais da maltodextrina sio, KENYON e ANDERSON (1988):
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e [Estabilizagdo da emulsdo. As maltodextrinas nao tém capacidade emulsificante (propriedades
lipoliticas e hidrofilicas), por isso sdo usualmente combinadas com emulsificantes, como a goma
arabica ou amidos especialmente modificados para fornecer a necessaria estabilidade a emulsao.

e Propriedade de formagdo de pelicula. Na encapsulagdo de volateis, a qualidade do produto final ¢
afetada pela facilidade do material de parede em formar pelicula ou membrana seletiva em torno do
material ativo e pela qualidade da pelicula e sua capacidade de protecdo do material ativo.

e Higroscopicidade. A maltodextrina com a DE baixa ndo ¢ muito higroscdpica, mas tem custo
maior; aromatizantes microencapsulados com este material fornecem pds de escoamento livre; a
higroscopicidade aumenta com o aumento da DE.

e Viscosidade. A viscosidade e a solubilidade podem ser as duas caracteristicas mais importantes do
material de parede. O aumento dos sélidos na alimenta¢dao do secador com relacdo a constante
solidos/aroma pode aumentar a eficiéncia econdmica da operacdo. A viscosidade das emulsdes de
maltodextrina ¢ baixa e decresce com o aumento da DE.

e Liberagio de componentes volateis. Oleos essenciais microencapsulados encontram aplicagio em
toda a industria de alimentos. As maltodextrinas t€ém excelente solubilidade em 4gua fria e seu uso
na microencapsulacdo de aromas proporciona rapida liberacdo dos mesmos, principalmente para
bebidas.

e Baixo custo. As maltodextrinas tém menor custo do que a maioria dos outros materiais de parede

utilizados na industria de alimentos.

De acordo com REINECCIUS (1991) o amido hidrolizado (maltodextrina) ¢ apenas hidrofilico
ndo apresentando propriedades emulsificantes, que para tal, deve conter os grupos lipofilicos e
hidrofilicos. Diante deste fato, foram realizadas pesquisas para modificar quimicamente os amidos,

incorporando grupos lipofilicos .

O amido modificado proporciona excelente retencdo de componentes volateis durante a
secagem por atomizacdo e pode ser usado com alta concentragdo de solidos aumentando menos a
viscosidade que a goma arabica. O uso da goma ardbica ¢ geralmente limitado em cerca de 35% da
concentracdo de solidos do alimento, enquanto que os amidos modificados podem ser usados em
concentragdes de aproximadamente 50%, REINECCIUS (1991).

De acordo com KING, TRUBIANO, e PERRY (1976) os amidos modificados tém capacidade
para formar misturas com baixa consisténcia evitando a aglomeracdo e formagdo de pelicula antes da

secagem por atomizacao.
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3.4.5. Processos para obtengdo de microcapsulas

Muitos processos de microencapsulagcdo t€ém sido desenvolvidos e, de acordo com BAKAN e

ANDERSON (1970), nenhum processo por si s6 serve para encapsular todos os tipos de material ativo.

As etapas do processo de microencapsulacao segundo BAKAN (1973) geralmente ocorrem em
trés etapas que sdo desenvolvidas sob agitagdo constante: (a) formagdo de um sistema trifasico,
contendo fase liquida (veiculo para mistura de componentes), fase constituida do material a ser
encapsulado e fase do material de parede; (b) deposicao do material de parede (polimero) em torno das

particulas do nticleo; (c) solidificagdo do material de parede formando a microcapsula.

Os principais processos de microencapsulagdo com aplicacdo na industria de alimentos sdo:
spray drying; suspensao no ar; extrusdo; coacervagdo, separagdo por suspensao rotacional, extrusao
centrifuga, e complexagdo por inclusdo, DZIEZAK (1988), RISCH (1993) ¢ CARDELO e
CELESTINO (1996).

Apesar de ser considerado como um processo de secagem, atomizacdo ¢ o método de
encapsulacdo mais antigo e mais utilizado na industria de alimentos por ser mais flexivel e produzir

particulas de boa qualidade, HEATH (1985) e HEATH e REINECCIUS (1986).

As vantagens da utilizacdo desse método, de acordo com RISCH (1993) consistem no baixo
custo de processo e no fato de o equipamento utilizado estar prontamente disponivel. Esse processo
geralmente proporciona boa protecdo ao material encapsulado, além de existir uma grande gama de

materiais de parede disponiveis para aplicacao nesse processo.

Para preparar o material para atomizag¢do, primeiramente o material de parede deve ser
hidratado. O ingrediente a ser encapsulado ¢, em seguida, adicionado ao material de parede e

homogeneizado ou fortemente misturado ao sistema.

A suspensao do ingrediente com o material de parede ¢ alimentada para o interior do “spray
drier”, onde sofre atomizacdo através de um bico de pressdo. O fluxo de ar quente entra em contato
com as particulas atomizadas e evapora a dgua, produzindo particulas secas formadas por uma matriz

de material de parede contendo goticulas do ingrediente — as microcapsulas.
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A principal desvantagem do processo de atomizagdo ¢ a producdo de um pd muito fino, o que,
algumas vezes, exige um processamento posterior. Além disso, devido ao calor requerido para evaporar

a agua do sistema, a atomizagdo nao ¢ recomendavel para materiais sensiveis ao calor, RISCH (1993)

3.5. UMIDADE DE EQUILIBRIO

A 4gua ¢ o constituinte presente em maior concentragao em alimentos frescos. Sua influéncia na
palatibilidade, digestibilidade, estrutura fisica e manuseio do material alimenticio ¢ consideravel.
Praticamente todos os processos deteriorativos que ocorrem com os alimentos sdo influenciados pela
sua concentracdo e sua mobilidade. A intensidade e a taxa desta deterioracdo podem ser caracterizadas

pela atividade de agua, WOLF, SPIESS, e JUNG (1985).

A relacdo existente entre a dgua e os outros componentes de um produto definem a sua
higroscopicidade que ¢ muito marcante nos produtos alimenticios e torna-se uma caracteristica
fundamental a influenciar os processos de manuseio, processamento, estocagem ¢ consumo de

materiais biologicos, LABUZA (1986).

Quando um material bioldgico ¢ exposto a uma determinada umidade, ele reage no sentido de
ajustar sua propria umidade a uma condicdo de equilibrio com o ambiente. Este ajuste ocorre quando a
pressdo de vapor de dgua na superficie do material se iguala a pressdo de vapor de agua do ar que o

envolve, TREYBAL (1963).

O nivel de umidade que o produto alcanga, quando deixado em contato com uma determinada
condicdo atmosférica por um longo periodo de tempo, ¢ definido como umidade de equilibrio,

GUSTAFSON e HALL (1974).

No equilibrio, a atividade de agua (a,) esta relacionada com a umidade relativa (UR) do
ambiente através da Equacao 4, IGLESIAS e CHIRIFE (1982):
P UR

a =—=9

W 0
P, 100

(Eq. 4)
O estudo da atividade de agua pode ser feito através de isotermas, que consistem em curvas que

descrevem a relacao entre o conteido de umidade dos alimentos e a atividade de agua (a,) para

temperatura e pressao constantes, IGLESIAS e CHIRIFE (1982).
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Uma isoterma de sor¢do pode ser obtida em duas dire¢des: adsor¢do e dessor¢do. A primeira €
feita quando um material completamente seco ¢ colocado em varias atmosferas, aumentando a umidade
relativa e medindo o aumento de peso devido ao ganho de dgua. Na segunda, o material inicialmente
umido ¢ colocado sob as mesmas condigdes ambientais utilizadas na adsor¢do, sendo medida a perda
de peso, devido a saida de agua. Segundo LABUZA (1968), essas curvas, que teoricamente sao
idénticas, ndo se sobrepdem na pratica. E comum haver diferencas entre as isotermas de dessorc¢io e
adsor¢do com os valores obtidos por determinagdes experimentais, esse fenomeno ¢ denominado de

histerese (Figura 4). As razdes para que este fendmeno ocorra nao sao muito claras.

dessorgéo

adsorgéo

A 4

aw

Figura 4 — Isotermas de adsorgdo e dessor¢io, mostrando o fenémeno de histerese

Segundo o mesmo autor, algumas teorias tentam explicar o fendmeno da histerese, todas elas

baseiam-se no efeito da agua condensando em capilares.

Explica-se a histerese como uma mudanga no angulo de contato entre adsor¢do e dessor¢do. O
angulo de contato ¢ mostrado na equagdo de Kelvin (Equacdo 5), que faz a previsdo do ganho de
umidade: Segundo a equacdo de Kelvin, um maior angulo de contato seria esperado para a adsorgao,
pois a dgua deve umedecer a superficie do solido; para a dessor¢do, a superficie esta inteiramente
molhada e, deste modo, o dngulo de contato seria zero. As diferengas no angulo produziriam o desvio
observado na dessor¢do. Esse fenomeno faz com que o teor de umidade do produto que apresenta

histerese seja sempre menor no equilibrio obtido por adsor¢do do que na dessor¢ao.

P —20cos@V
a =—=¢exp ———<% Eq. 5
v p BT (Eq. 5)

o

Isotermas de sor¢do sdo importantes na andlise € montagem de varios processos alimentares,

tais como preservagdo, secagem, embalagem e mistura. As isotermas de sor¢do podem ser usadas para
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prever mudancas na estabilidade do alimento e para selecionar o material de embalagem e ingredientes

apropriados ZHANG et al. (1996).

A forma das isotermas de sor¢do para a maioria dos alimentos ¢ sigmoidal. Como o
comportamento da sor¢ao de 4gua do material ¢ determinado por sua composi¢ao quimica e pelo estado
fisico quimico de seus constituintes, as isotermas dos produtos alimenticios diferem consideravelmente:
produtos com amido, incluindo os cereais, absorvem mais agua a baixas atividades de agua,
comparando com produtos ricos em proteina, como a carne. Ac¢ucares, em geral, representam um grupo
de materiais que exibem dois comportamentos na sor¢ao. No estado amorfo sao mais higroscopicos que

no estado cristalino WOLF, SPIESS, e JUNG (1985).

De acordo com LABUZA (1968), LOMAURO, BAKSHI e LABUZA (1985), uma isoterma de
sor¢do pode ser dividida em trés regides dependendo do estado fisico da dgua presente. A primeira
regido cobre uma faixa de atividade de agua entre zero e 0,35 e representa a adsor¢do de um filme de
agua monomolecular. A segunda regido cobre a faixa de 0,35 a 0,60 de atividade de agua, e representa
a adsor¢do das camadas adicionais de agua acima da monocamada. A terceira regido, acima de 0,60
representa a agua condensada nos poros do material seguida pela dissolugdo de materiais soluveis

presentes.

As isotermas podem ser classificadas de acordo com os formatos, que apresentam cinco tipos, que
estdo mostrados na Figura 5. As isotermas dos tipos I, IV e V ndo sdo de interesse para a area de

alimentos de acordo com BRUNAUER, EMMETT e TELLER. (1938).

X
Xe ) . “v}

/,

(1)
(1

a aw 10 0 aw 10

Figura 5 - Tipos de formato de isotermas de adsorcao (segundo BET, 1938)
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Alimentos com alto teor de agucar, como a maior parte das frutas, tem isotermas de sor¢do que
se assemelham tanto a isotermas do tipo II com baixo valor da constante Czzr quanto a isotermas tipo
II1, de acordo com a classificagdo de BET. Nas isotermas do tipo II, a primeira inflexdo da curva
depende do valor numérico de Cgzr , € 0 angulo se torna menos agudo quando o valor da constante
diminui. Quando Cgzr tem um valor positivo menor que 2, o resultado ¢ uma curva com formato de
isoterma tipo III, a curva agora ¢ inteiramente convexa em relacdo ao eixo de atividade de agua. Nestes
alimentos, os solidos soliveis (na maioria agucares) adsorvem pouca agua a baixa umidade relativa e a
sor¢ao ¢ principalmente devida aos polimeros que geralmente acompanham os agucares. Com o

aumento da umidade relativa, a sor¢ao aumenta consideravelmente levando a dissolug¢ao dos aguicares.

3.5.1. Meétodos de medida

Para a determinacdo experimental da umidade de equilibrio, ¢ necessdrio um ambiente
condicionado ao qual a amostra sera submetida. O ambiente ¢ preparado de forma que sejam constantes

a umidade relativa e a temperatura.

Os métodos experimentais para a obten¢do das curvas de sor¢ao foram classificados por GAL

(1975):

a) Métodos gravimétricos: consistem na determina¢do de mudanga de peso das amostras em

equilibrio com diferentes pressdes de vapor.

a.1) Métodos com registro continuo de mudanga de peso: a balanca é parte integrante do

sistema e as mudancas de peso sdo determinadas sem interrup¢ao do processo de sor¢ao.

a.2) Métodos dinamicos: a circulagdo de ar transfere o vapor de dgua para a amostra (adsor¢ao)
e da amostra para o ar (dessor¢do). A maioria dos equipamentos que utilizam este método sdo
automatizados, permitindo a programacgdo e controle da atividade de agua e automagdo durante a

operagao de pesagem.

a.3) Método com registro descontinuo de mudanga de peso: a balanca ndo ¢ parte integrante do
sistema e as amostras, condicionadas em diferentes umidades relativas, tém sua umidade determinada
por métodos apropriados em operagdes separadas. Através deste métodos € possivel o exame visual das

amostras ¢ a observacdo de mudancas fisicas, como encolhimento, endurecimento, entre outros.
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a.3.1) Sistemas estaticos: as amostras sdo colocadas em dessecadores contendo solugdes salinas
saturadas ou solucdo de acidos até atingir o equilibrio, que ¢ detectado pelo peso constante da amostra

de umidade relativa conhecida.

a.3.2) Sistemas dinamicos: sdo equipamentos que foram construidos com o mesmo principio do
sistema estatico, com a adi¢do de um ventilador ao conjunto, para permitir a circulagdo do ar entre as

amostras, diminuindo o tempo para atingir o equilibrio.

b) Métodos manométrico e higrométrico: utilizados em processo de controle de qualidade para a

determinagao rapida de atividade de agua.

c) Métodos especiais: sao métodos ndo convencionais que utilizam uma membrana de célula de

alta pressao para determinar a atividade de agua em materiais com alto contetido de umidade.

O conteudo de umidade de equilibrio para tomate, batata, cenoura, pimentdo e cebola foi
determinado por KIRANOUDIS et al. (1993) com sucesso através do método gravimétrico. TEIXEIRA
NETO e QUAST (1977) usaram o método estatico na determinagdo das isotermas de adsor¢ao de
quarenta tipos de alimentos dos quais os seguintes grupos foram incluidos: aglicar de diferentes
caracteristicas fisicas e quimicas, castanha de caju, café de diferentes graus de torragdo, mate, guarana,

cacau em po, coco ralado, produtos de banana, produtos carneos salgados e produtos diversos.

O método higrométrico foi utilizado para determinagdo de isotermas de sor¢do de manga,

goiaba e abacaxi, obtendo bons resultados a 25°C e 50°C, HUBINGER et al. (1992).

KUMAR ¢ BALASUBRAHMANYAM (1968) utilizaram solu¢des de sais a 27°C para obter a
umidade de equilibrio de dezesseis produtos alimenticios, dividindo-os em quatro grupos, segundo o

tipo de constituinte de maior percentagem: amido, gordura, proteina e os altamente higroscopicos.

3.5.2. Modelos matematicos

As curvas de sor¢do de umidade sdo expressas matematicamente como equagdes de isotermas
de equilibrio. Estas equagdes tornam possivel predizer o efeito de mudangas de temperatura e pressao
na quantidade de 4gua adsorvida ou dessorvida por um determinado produto. A determinacdo precisa
do conteido de umidade de equilibrio em produtos desidratados fornece informagdes valiosas na
termodindmica de sor¢do de umidade. As equagdes de isotermas constituem uma parte essencial em
toda teoria para otimizagao no desenvolvimento de equipamentos de secagem, NGODDY ¢ BAKKER-

ARKEMA (1970).
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Muitas tentativas tem sido feitas para desenvolver modelos de sor¢do de umidade para materiais
biologicos. Entretanto, em termos das teorias de sor¢do, pode-se dizer que ndo existe na literatura um
modelo genericamente satisfatorio de sor¢do de umidade para materiais biologicos. A razdo primdaria
para essa inadequagdo universal ¢ que as teorias que originam o modelo de sor¢do ¢ emanada de um
dos trés conceitos fundamentais; o qual ndo ¢ auto-suficiente como teoria exclusiva de sor¢do: a) teoria
de adsor¢do de Polanyi; b) teoria de BET de adsor¢ao das multicamada, e suas numerosas modificagdes

e ¢) teoria de condensacao capilar de Zsigmondy, NGODDY ¢ BAKKER-ARKEMA (1970).

Embora um grande nimero de equagdes tedricas, semi-empiricas € empiricas, tenham sido
propostos para o calculo da umidade de equilibrio, segundo BROOKER, ARKEMA e HALL (1974),
nenhuma equagdo tedrica ¢ ainda capaz de prever exatamente a umidade de equilibrio de produtos

agricolas, em uma ampla faixa de temperatura e umidade relativa.

PARK e NOGUEIRA (1992) apresentaram uma conceituacdo do modelo de BET, chegando até
a sua extensao, o modelo de GAB. Concluiram que por apresentar trés pardmetros a serem estimados
(Xm, CgeT, n) € sendo uma equagdo polinomial de grau maior que 2, dependendo do valor numérico de
n estimado, o modelo de BET na sua forma original possivelmente apresentard um melhor ajuste dos

dados experimentais.

Existem inumeras equacdes na literatura que sdo utilizadas para representar as curvas
experimentais de sor¢ao de alimentos, sendo algumas apresentadas abaixo, CHIRIFE e IGLESIAS,

(1978), e VALENTINI et al. (1997).

1. Equacao de BET:(BRUNAUER, EMMET e TELLER, 1938): ¢ provavelmente a equagdo
mais utilizada, sendo baseada no conceito de LANGMUIR (1918) de adsorcdo de 4gua na
monocamada molecular. A relagdo entre atividade de 4gua e umidade de equilibrio ¢ descrita conforme
equagdo 6:

(Xm Cer -aw)-(l—(n+1)-aw" ‘*‘n'awnﬂ)

, = - (Eq. 6)
(l_aw)'(1+(CBET -D-a,-Cyy-a, l)
Cper esté relacionada ao calor de sor¢do da camada molecular, sendo (equacao 7):
AH
Cppr = K’exp{—R;ET}
(Eq.7)
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2. Equacio BET linearizada: constitui um caso especial da equagdo de BET, quando n tende a
um valor infinito. Esse modelo restringe o ajuste a dois parametros, X,, ¢ Cpgr, € tem apresentado um
ajuste satisfatorio para a atividade de agua entre 0,1 ¢ 0,5, LABUZA (1968). A equagdo 8 mostra a
forma linearizada do modelo de BET.

_ X,Cypya,
_(1 -4, )[1 - (CBET - l)aw] (Eq. 8)

3. Equacio de GAB (Guggenheim-Anderson-De Boer): constitui em uma extensao do
modelo BET, sendo introduzida por van der BERG (1984) para padronizar a descri¢do e comparagao

do material biologico. A equagdo de GAB ¢ uma equacgao de trés pardmetros (equacao 9):

X = Xm-Coup Keup - a,, (Eq. 9)
‘ (I_KGAB'aw)'(l_K‘aw+CGAB'KGAB'aw)

Em que Cgup € Kgap s30 constantes de adsor¢do relacionadas com as interagdes energéticas
entre moléculas da monocamada e as subsequentes, em um dado sitio de sor¢ao, e sd3o mostardas nas

equagoes 10 e 11:

1 I Hm _Hl’l

CGAB =C .CXP_%} (Eq. 10)
H,-H,

K :k.exp_ LRT } (Eq. 11)

As vantagens da utilizacdo do modelo GAB sdo a descri¢cdo da sor¢do de alimentos em uma
faixa de atividade de 4gua de 0,1 a 0,9; ¢ uma equacdo matematica de trés parametros simples; ¢ capaz
de descrever algum efeito da temperatura no processo de sorcdo; e de possuir base tedrica

fundamentada.

4. Equacao de Halsey (1948): considera a condensacdo da multicamada a uma distancia

relativamente grande da superficie. A equacdo 12 mostra esta relagao:
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a, = exp[_ :|
w B
X (Eq. 12)

5. Equagido de Oswin: ajusta cerca de 57% das isotermas de alimentos, segundo LOMAURO,
BAKSHI e LABUZA (1985), e ¢ mostrada na equagao 13.

N
Xezc-( i ] (Eq. 13)
l-a,

6. Equacao de Peleg: representa um modelo com quatro pardmetros para ajustar os dados de

isotermas de sor¢do, e ¢ mostrada na equagao 14. A restricao para esta equacao € n;<l e n>1.

Xe = kl 'awnl +k2 'awn2 (Eq° 14)

7. Equacio de Iglesias e Chirife: a analise do fenomeno de sor¢do em alimentos com alto
contetdo de acticar, como a maioria das frutas, ¢ afetada pela a dissolucdo de acucares, e por esta razao
a predicao tedrica da isoterma ¢ dificil. Os autores propuseram a equagdo 15, empirica, que descreve o

comportamento de muitas frutas e outros produtos com alto teor de agticar:

ln(Xe o XO,S)) —ba, +p (Eq. 15)

Esta equagdo descreveu adequadamente o contetido de umidade de equilibrio de nove alimentos
diferentes que possuiam alto teor de agucar, entre estes, banana, “grapefruit”, péssego, péra, abacaxi e

morango.

8. Equacio de Henderson (1952): ¢ uma das equacdes empiricas mais utilizadas para ajuste de

dados experimentais de umidade de equilibrio, principalmente dos graos.
1-a, =expl-crx ) (Eq. 16)

c e h dependem da temperatura e natureza do produto.
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9. Equacio de Langmuir: termodinamicamente falando, a posi¢cdo simplista da consideragdo
de condi¢ao de equilibrio aplicada a dgua livre fornece a taxa de evaporagdo idéntica a taxa de

condensagdo, pois 0 gas estd em equilibrio com o liquido da superficie.

Baseado nessa premissa, LANGMUIR (1918) propoe a equacao 17:

Xe _ CLAN +aw (E 17)
X, 1+C,, +a, e
Onde:
H —-H
CrLiy =0% eXp(#j
RT (Eq. 18)

10. Equagao de Chung e Pfost: este modelo ¢ baseado diretamente no principio de que as
mudangas de energias livre para sor¢do ¢ relacionada ao contetido de umidade. A equagdo 19 descreve
este modelo, mas nao pode ser usada para estimar o efeito da temperatura ja que o uso do termo 7 nao
elimina a dependéncia da temperatura dos termos d e e, CHIRIFE e IGLESIAS (1978).

d
Ina, = ———exp(-eX,
RT ( ) (Eq. 19)

KIRANOUDIS et al. (1993) fizeram um ajuste de isotermas de dessor¢dao de batata, cenoura,
tomate, pimentdo e cebola, com o modelo de GAB, usando regressao nao linear. Este modelo foi

considerado satisfatorio para a predicdo dos dados experimentais obtidos.

Isotermas de dessor¢@o para batata, cenoura, tomate e pimentdo também foram estudados por
ZHANG et al. (1996). Além do modelo GAB, os modelos de Halsey e de Iglesias e Chirife foram
utilizados. Os modelos de GAB e de Iglesias e Chirife descreveram satisfatoriamente os dados obtidos

experimentalmente.

Dados de isotermas de frutas, vegetais, produtos carneos, condimentos, leite, café, entre outros,
foram analisados por LOMAURO, BASKI e LABUZA (1985), utilizando trés equagdes de dois
parametros ¢ uma equacdo de trés parametros (equagcdo de GAB). A equagdo de trés parametros
apresentou melhores ajustes aos dados de isotermas que as equagdes de dois parametros (Halsey,

Oswin e Iglesias e Chirife).
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IGLESIAS e CHIRIFE (1976) calcularam o conteido de umidade na monocamada de BET
(Xm) a partir de dados de literatura de isotermas de sor¢do de umidade para uma grande variedade de
alimentos, através do modelo linearizado de BET. Concluiram que o valor de X, diminui
significantemente com o aumento da temperatura e que isto pode ser atribuido a reducao do nimero de

zonas ativas como resultado de mudangas fisicas e/ou quimicas induzidas pela temperatura.

AZOUBEL (1999) determinou as isotermas de dessor¢do nas temperaturas de 50°C e 70°C, nas
faixa de umidade relativa de 10,75% a 81,20%, para tomate cereja fresco e desidratado osmoticamente.
Concluiu que o melhor ajuste dos dados experimentais para a fruta fresca, foi a equacao de GAB,

enquanto que para a fruta desidratada foi a equagao de Halsey.

3.6. PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

A metodologia de superficie de resposta (RSM) ¢ uma técnica que tem sido aplicada com
sucesso na otimizagdo de processos alimenticios, e consiste em um grupo de procedimentos
matematicos e estatisticos que sao usados para estudar a relacao entre uma ou mais respostas (variaveis
dependentes) e um nimero de fatores (varidveis independentes). Esta metodologia gera um modelo
matematico que descreve o processo em estudo de acordo com BARROS NETO, SCARMINIO e
BRUNS (1996), e DINIZ ¢ MARTIN (1996). O planejamento experimental fatorial associado a técnica
de RSM dé informagdes seguras do processo, reduzindo solu¢des empiricas que envolvem técnicas de
tentativa e erro, BOX, HUNTER e HUNTER (1978). Usando esta técnica para realizar os ensaios
experimentais, ¢ possivel estimar os efeitos principais das varidveis na resposta ou variavel dependente.
A tabela de andlise de variancia da informagdes sobre o quanto foi bom o ajuste, sendo possivel propor
o modelo probabilistico que correlaciona a resposta em funcdo das variaveis estudadas, construindo a
superficie de resposta para determinar a faixa 6tima de operagao, segundo RODRIGUES, KALIL, e
MAUGERI (1998).

Esta metodologia tem sido aplicada em muitos trabalhos cientificos na analise e otimiza¢ao de

Processos.

BROADHEAD et al. (1994) estudaram o efeito das variaveis de processo e de formulacao nas
propriedades de beta-galactosidase desidratada por atomizagao, através de metodologia estatistica de
planejamento experimental. As variaveis respostas avaliadas foram rendimento do produto, atividade

enzimatica residual, contetido de umidade e tamanho e aparéncia da particula. O maior rendimento do
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produto foi obtido quando as temperaturas da saida do secador estavam relativamente altas, resultando
numa extensa desnaturacdo protéica. Foram utilizados como estabilizantes manitol, sacarose,
hidrocloreto de arginina e trealose, visando preservar a atividade enzimatica da proteina. Foi
selecionada uma formulacdo contendo 6% de betagalactosidase e 10% de trealose em dgua deionizada,
temperatura de entrada e saida de 140°C e 95°C, respectivamente, que resultaram em rendimento da
atividade total do produto superior a 70% da atividade total do produto com umidade de 2 a 5% e

tamanho da particula de 24pm.

BILLON, BATAILLE e CASSANAS (2000) com o objetivo de otimizar condigdes
operacionais ¢ maximizar o rendimento de produ¢do minimizando o conteudo de umidade, utilizaram
planejamento experimental de superficie de resposta no desenvolvimento de microparticulas de
acetaminophen. Esta metodologia prevé o ajuste simultaneo dos parametros, podendo gerar modelos
probabilisticos que servirdo para operacionalizar processos de forma otimizada. Foram investigados o
efeito de cinco parametros no rendimento de producao e conteudo de umidade de produtos atomizados.
Os fatores consistiram nas caracteristicas da solugdo de alimentagdo, como (1) concentragdao da droga,
(2) concentragdo de silica coloidal e (3) relacdo polimero/droga e nas condi¢des operacionais do
processo de atomizacdo (4) temperatura de entrada e (5) taxa de alimentacdo. Foram testadas trés
formulagdes contendo derivados de celulose e acetaminophen. Encontraram que os fatores mais
significativos foram a temperatura de entrada, a taxa de alimentagdo e sua interacdo para as
formulagdes contendo carboximetilcelulose sodica, e apenas a taxa de alimentacdo e concentracdo de
silica coloidal para formulagdo contendo celulose microcristalina. Foram obtidos rendimento acima de

80% e contetdo de umidade de 1%, sendo o modelo quadratico adequado para descrever o processo.

A metodologia de analise de superficie de resposta foi aplicada na preparagdo de tabletes
contendo alta concentragdo de extrato vegetal obtido por spray drying, por LINDEN et al. (2000).
Foram selecionados para a formulagdo didxido de silicone coloidal, como umectante,
carboximetilcelulose (CMC) como desintegrante, celulose microcristalina como veiculo ligante e
fosfato de calcio como ingrediente auxiliar no spray drying. Eles concluiram que a propor¢ao de
dioxido de silicone coloidal aumenta a firmeza e a propor¢cdo de CMC determina um decrescimento

linear do tempo de desintegragdo, que ficou em 7,35 minutos.

DIB TAXI (2001), otimizou o processo de secagem por atomizagdo de suco de camu-camu
microencapsulado através de um planejamento fatorial completo. Foram utilizados como agentes

encapsulantes o amido hidrolisado (maltodextrina) e a goma arabica. A temperatura do ar de secagem e
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a concentracdo do material de parede foram as varidveis escolhidas para avaliar o processo. Foi
observado que tanto a temperatura de entrada do material de secagem quanto o teor de encapsulante,
assim como a interacdo entre essas duas variaveis apresentaram efeito significativo e positivo, ao nivel

de 5% de probabilidade sobre o rendimento do suco em po.

3.6.1. Metodologia “Split-plot”

Nos ultimos trinta anos métodos multivariados de otimizacdo vem sendo aplicados cada vez
com mais freqliéncia em laboratorios quimicos, BARROS NETO, SCARMINIO e BRUNS (1996).
Seus usos na industria sdo até mais comuns do que na universidade, pois além de pesquisa e
desenvolvimento, o laboratério industrial precisa se preocupar com controle de qualidade, otimizagao

de produtos e manutencao de ambiente.

M¢étodos multivariados de otimizagdo baseados em conceitos estatisticos estdo tendo bastante
sucesso por varias razdes. Primeiro, interagcdes entre fatores somente podem ser descobertas usando-se
estratégias multivariadas. O método classico ¢ univariado, onde cada fator ¢ otimizado separadamente
dos outros . Experimentos sdo feitos mantendo todos os fatores constantes variando-se somente o valor
(nivel) de um fator. Apds isto, os niveis dos outros fatores sdo variados da mesma maneira, um cada
vez, até o melhor resultado ser obtido. Entretanto, este procedimento ndo ¢ eficiente porque o valor
otimizado de um fator depende dos valores dos outros fatores, ANDERSON e BANCROFT (1952), e
BOX, HUNTER e HUNTER (1978).

Segundo, os pardmetros calculados para modelos multivariados sdo mais precisos do que as
medidas individuais usadas para determinar o modelo, WOODIING (1973). Esta, talvez surpreendente,
constatagdo ¢ baseada no teorema do limite central da estatistica - 0 mesmo teorema que comprova que
o erro no valor médio ¢ menor do que o erro de uma observacgao individual. Como os parametros dos
modelos multivariados, chamados efeitos, sdo diferengas entre médias, estes sdo mais precisos do que

as observagoes individuais, CORNELL (1988).

Terceiro, planejamentos multivariados economizam experimentos, isto € otimizagdes sio
conseguidas usando menos tempo, menos material € de uma maneira bem mais segura. O pesquisador
pode sistematizar seu trabalho usando métodos multivariados numa maneira bem mais objetiva do que

usando métodos convencionais de otimizagdo. Isto acontece porque métodos multivariados tratam
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todos os fatores a serem otimizados com a mesma importancia, eliminando possiveis preconceitos

errados por razao de nossa intui¢do quimica que nem sempre ¢ correta.

Em resumo, métodos multivariados de otimizacdo tém maior aplicabilidade, menor custo e
maior precisao do que métodos univariados. Além disto, as vantagens de usar métodos multivariados

em relacdo aos univariados aumentam quando o nimero de fatores a serem otimizados aumentam,

WOODIING (1973).

Em geral existem dois tipos de variaveis ou fatores a serem otimizados. Um tipo de fator,
chamado fator de processo, permite ajustes de qualquer fator independentemente dos valores dos outros
fatores. A resposta ou resultado da otimizacdo depende dos valores absolutos dos fatores empregados.
Um outro tipo de fator, chamado varidvel de mistura, ndo pode ser ajustado independentemente dos
outros fatores estudados. A resposta depende somente das propor¢des empregadas destes fatores.
Aplicagdes multivariadas que otimizam somente os valores de variaveis (fatores) de processos ou
somente valores de varidveis de misturas estdo ficando relativamente comuns em laboratorios de
quimica e engenharia quimica, CORNELL (1975) e (1977). Mas estudos ajustando os dois tipos de
fatores simultaneamente sdo bastante raros, especialmente em estudos quimicos. Se existirem efeitos de
interacao entre varidveis de processo e varidveis de mistura as condi¢des de otimizacao dificilmente
serdo descobertas usando procedimentos restritos a um tipo de varidvel. Por isto, métodos gerais
tratando os dois tipos de variaveis sdo importantes e planejamentos experimentais envolvendo ensaios
em que todas as varidveis de processo ¢ de mistura sdo ajustadas simultaneamente s3o necessarios,

CORNELL (1971).

Para realizar a otimizagdo de sistemas, contendo varidveis de processo e de mistura, hd um
custo muito alto a se pagar com métodos tradicionais que empregam total aleatoriedade das medidas.
Estes métodos sdo dificeis de executar e podem exigir muito tempo. O método ideal para evitar estes
problemas operacionais chama-se "split-plot". Neste método uma grande simplificagdo ¢é introduzida na
rotina de trabalho, porque as variaveis de processo ou de mistura podem ser tratadas em blocos. Por
exemplo, as misturas poderdo ser testadas em blocos para cada combinagdo de varidveis de processo.
Neste caso, somente as combinagdes de variaveis de processo sdo executadas aleatoriamente. Se
mudangas nos niveis das variaveis de processo sdo dificeis ou demoram muito (como, por exemplo, a
necessidade de esperar equilibrios térmicos no sistema sendo investigado em problemas envolvendo

otimizacdo de temperatura) todas as formulagdes podem ser preparadas e testadas em paralelo
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resultando em economia consideravel de tempo e esfor¢o. Vale notar que os papéis das variaveis de

processo e mistura podem ser trocados, BORTOLOTI (2001).

O método "split-plot" permite uma grande simplificacio na rotina de trabalho de um
planejamento experimental. Problemas de otimizacdo envolvendo muitos fatores, para os quais a
aleatorizagdo completa de execucgdo dos ensaios ¢ inviavel, podem ser resolvidos. Mas ha um custo a
pagar. A simplificagdo na execugdo dos experimentos resulta em andlises estatisticas bem mais
complicadas do que as encontradas em conjuntos de experimentos completamente aleatorizados.
BORTOLOTT (2001) desenvolveu um trabalho onde mostrou como problemas deste tipo podem ser
resolvidos em quimica e engenharia, desenvolvendo um software onde buscou ndo s6 facilitar a analise
dos resultados de planejamentos “split-plot”, como também simplificar mais ainda a condugdo dos

experimentos no laboratorio.

3.7. MICROESTRUTURA DE ALIMENTOS

De acordo com AGUILERA e STANLEY (1990), define-se como microestrutura de alimentos
a organizagdo dos componentes de um alimento e suas interacdes. Ao sofrer processamento, a
microestrutura do alimento ¢ destruida e reconstruida, o que poderia ser entendido como uma série de

operagdes de reestruturacdo e reorganizacao.

O conhecimento da microestrutura de alimentos estd agora sendo reconhecido como um pré-
requisito necessario para entender suas propriedades. Todos aqueles que tém interesse em descrever,
prever e controlar o comportamento de materiais alimenticios reconhecem a importancia do verdadeiro
conhecimento da maneira como os componentes estdo organizados, ja que existe uma conexao causal
entre estrutura e funcionalidade. Os métodos para processamento de alimentos podem ser baseados na
constatacdo de que mudancas na microestrutura afetam as propriedades do produto. Desse modo,

técnicas de analise de microestrutura sdo necessarias para entender as relagdes estrutura-propriedades.

Pesquisadores dessa area sdo beneficiados pelo surgimento de novas técnicas disponiveis para

examinar a microestrutura de alimentos e para a analise de imagens.

Uma grande variedade de nova instrumentagdo se tornou disponivel para conhecer a
microestrutura de alimentos. Algumas delas vao ser discutidas aqui, porém, muitas outras técnicas e

aplicagdes estdo disponiveis. A ciéncia de materiais alimenticios se tornou uma area de grande
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crescimento dentro do campo da ciéncia de alimentos durante esta década, conforme importantes
conceitos cientificos foram introduzidos e aceitos. Essa disciplina se preocupa com as propriedades e

mudou o modo com que olhamos as estruturas de materiais alimenticios.

3.7.1. Técnicas de andlise da microestrutura de produtos alimenticios, segundo AGUILERA e

STANLEY (1993)

3.7.1.1. Microscopia otica

Embora o advento das lentes eletronicas tenha feito com que a microscopia 6tica (MO) fosse
deixada de lado em estudos estruturais, a descoberta da versatilidade desse instrumento, combinada
com a facilidade de uso e preparo da amostra, estd fazendo dele uma ferramenta indispensavel para o

cientista de alimentos.

e Campo Brilhante

A aplicagdo mais comum da microscopia otica ¢ a iluminag¢do de campo brilhante em que a luz
¢ transmitida de baixo através de um pequeno pedaco ou sec¢do de material. A imagem ¢ formada
acima da amostra num tubo e visto por uma ocular com o tamanho ampliado a aproximadamente 10 a
100 vezes. Os espécimes sdo examinados a pressdo atmosférica normal e ndo precisam ser
desidratadas. Além disso, a preparagdo de amostras ¢ relativamente facil. Um dos recursos mais
comuns da microscopia Otica de campo iluminado € aplicar tintura ou corante para aumentar o

contraste ou diferenciar tecidos.

e Contraste de fase/ interferéncia diferencial

Na microscopia Otica, a coloragdo € um processo util porque tecidos bioldgicos sdo comumente
incolores e ndo oferecem contraste. Alternativamente, o contraste pode ser aumentado por lente de
contraste de fase ou contraste de interferéncia diferencial na qual a fase da luz ¢ alterada e entdo
recombinada para gerar melhor diferenciacdo. Apesar desses dois processos gerarem imagens

similares, eles empregam diferentes técnicas para modificar a imagem.

A imagem de contraste de fase ¢ caracterizada pelo contraste realgado e visibilidade de tecidos

incolores enquanto a imagem de contraste de interferéncia diferencial tem uma aparéncia distinta e
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pequena profundidade. O contraste nos dois métodos depende do grau de diferenga do indice de
refracdo do material transparente em relacdo ao seu meio. Deste modo, em alguns casos o contraste de
fase fornece a melhor imagem enquanto em outros o contraste de interferéncia diferencial fornece

resultado superior. Um método nao substitui o outro, na verdade, sio complementares.

e Microscopia de Polarizagao

A microscopia de polarizacdo tem muitas aplicagdes para o estudo da estrutura de alimentos.
Nesta forma de microscopia 6tica, a luz polarizada plana (luz que vibra em uma s6 direcao) pode tocar
a amostra. Se o material contiver estruturas ndo isotropicas ou birefringentes (isto €, aquelas capazes de
rotacionar o plano de luz), o raio de luz emergente vai ser alterado por tor¢do e vai ser parcialmente
extinguido. Por outro lado, substancias isotropicas s6 tem um indice de refragdo e ndo vao rotacionar a

luz polarizada.

Exemplos comuns do uso de microscopia de polarizagcdo incluem o seguinte: fibras musculares,

formas e tamanhos de amidos e microestrutura de lipidios.

e Microscopia de Fluorescéncia

A microscopia de fluorescéncia ¢ uma técnica em que amostras que sdo fluorescentes (a
fluorescéncia pode ser natural ou induzida) tém suas emissdes analisadas microscopicamente. E 1til
para o cientista de alimentos porque pode detectar substdncias em baixas concentracdes, além de
permitir uma visualizagdo de materiais que ndo podem ser observados com outros métodos de

microscopia Otica.

Hé substancias com fluorescéncia natural, que t€ém a capacidade de alto fluorescéncia. Para o
cientista de alimentos, aquelas que interessam do ponto de vista estrutural incluem fibras de colageno e
elastina do tecido animal, ligninas e varios compostos fenolicos menores ligados a paredes de células
de tecido vegetal. Infelizmente, essa fluorescéncia desaparece, o que freqiientemente diminui um
exame detalhado e fotografia. No entanto, amostras podem ser tratadas para assegurar emissdoes mais

fortes. Corantes fluorescentes tendem a ser bastante especificos.

Um exemplo pratico da microscopia de fluorescéncia para estudar a microestrutura de alimentos

¢ a investigac¢do do contetido de lignina em aspargos.
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e Microespectrofotometria

Um avango mais recente da microscopia 6tica surgiu da necessidade de quantificar os niveis de
componentes intracelulares. O conceito de microespectrofotometria ¢ similar ao da espectrofotometria
convencional, no qual a quantidade de luz monocromatica que passa através de uma solucdo colorida ¢
medida. No procedimento microscopico a luz passa através de uma amostra e a quantidade transmitida
¢ medida. As aplicagdes dessa técnica incluem a determinagdo de 4cidos nucléicos, proteinas, enzimas,

pigmentos e hormonios.

3.7.1.2. Microscopia Eletronica de transmissao (MET)

Simples equipamentos de microscopia eletronica de transmissdo se tornaram disponiveis no

final dos anos 30, e logo ficou evidente que produziam resolucao melhor que da microscopia otica.

Em sua forma mais simples, a MET parece-se com uma MO invertida. Um revoélver eletronico
(filamento de tungsténio) ¢ aquecido e emite estreitos raios de elétrons que viajam em alta velocidade.
A voltagem aplicada para se obter essa aceleracdo ¢ da ordem de 4 a 100kV. O raio de elétrons
substitui a lampada da MO e age como uma fonte de iluminacdo. Para focalizar os elétrons, usamos o
fato de que o feixe de elétrons serd desviado por um campo magnético e lentes magnéticas podem ser
empregadas de modo andlogo ao de lentes convergentes de vidro num feixe de luz. Como o olho
humano nao ¢ sensivel a elétrons, a imagem final, formada por elétrons que passaram pela amostra, ¢

focada numa tela fluorescente ou numa chapa fotografica. A Figura 6 compara MO e MET.
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Figura 6 — Representagdo esquemdtica do microscopio dtico (a direita) e microscopio eletronico de
transmissdo (a esquerda). Fonte: Kessel e Shih (1974).

Entretanto, a grande diferenga entre microscopios Opticos e eletrdnicos ¢ que os elétrons
precisam de um grande vacuo para viajar as distancias usadas na microscopia eletronica. Vacuos da
ordem de 10™*-107 torr (pressdo atmosférica = 760torr) sdo requeridos e produzidos pela a¢io de uma
bomba de difusdo trabalhando em conjunto com uma bomba de 6leo rotativa. Essa necessidade de um
meio sob alto vacuo combinada com a necessidade de um potente feixe de elétrons para passar através
do material analisado limita severamente os tipos de amostras que podem ser examinadas; elas devem
ser totalmente secas, extremamente finas e fortes o suficiente para resistir aos danos causados pelo
feixe de elétrons. Assim, deve haver grande comprometimento para se utilizar das vantagens do grande

aumento proporcionado pela MET (aproximadamente 300.000 x).

Alimentos geralmente apresentam dificuldades para o microscopista por causa de sua
composi¢ao heterogénea e forma fisica. No entanto, métodos simples foram desenvolvidos para lidar
com amostras problematicas. Amostras particularmente trabalhosas sdo as gorduras e alimentos que
contém gordura, ja que sua microestrutura ¢ dependente de temperatura. Muitos desses produtos sao
emulsdes — estas apresentam suas proprias peculiaridades devido a estruturas como membranas
envolvendo gotas. Enquanto a microscopia otica de luz polarizada e Microscopia Eletronica de
Varredura podem ser utilizadas com uma boa vantagem para este tipo de trabalho, detalhes finos abaixo

de 100nm em material bioldgico requerem MET.
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3.7.1.3. Microscopia Eletronica de Varredura (MEYV)

Em vérios sentidos a MEV combina as melhores caracteristicas da MO e da MET. A preparagao
das amostras ¢ mais simples e introduz menos artefatos. Tanto as caracteristicas da superficie como
internas podem ser estudadas dependendo das caracteristicas das técnicas de preparacdo utilizadas.
Uma ampla faixa de aumentos pode ser usada (20x-100.000x) e a MEV pode alcangar uma

profundidade de campo aproximadamente 500 vezes maiores que a microscopia Otica.

Algumas dificuldades permanecem: a amostra ainda ¢ exposta a alto vacuo, o que significa que
desidratacdo total ¢ necessdria, ¢ o material ¢ bombardeado por um raio de elétron que pode
eventualmente danificar a amostra. Mas a MEV representa uma importante ferramenta para examinar
alimentos e seus componentes e ja provou ser o melhor instrumento individual para estes estudos. O
primeiro MEV se tornou disponivel em meados dos anos 60 e relatos do seu uso em microestrutura de
alimentos surgiram logo ap6s. Em pouco tempo, desde entdo, este instrumento foi reconhecido por

cientistas de alimentos como uma fonte primaria de informag¢ao de microestrutura.

Como ja foi dito anteriormente, os elétrons podem realizar a mesma funcdo que a luz na
microscopia Otica. Eles podem ser direcionados para a amostra para formar uma imagem. A maior
vantagem de se utilizar um feixe de elétrons ¢ que elétrons tém comprimento de ondas muito menor e
portanto um poder de resolu¢do maior. De qualquer forma, ha muito em comum entre as duas formas
de microscopia: elétrons também sdo gerados por um filamento aquecido de tungsténio, as lentes
(eletromagnéticas, neste caso) também sdo utilizadas para focar o feixe na amostra e uma imagem que

pode ser fotografada ¢ formada.

Os elétrons sdo acelerados por uma alta voltagem, e o espago por eles percorrido antes de
atingir a amostra deve conter vacuo para que os elétrons nao colidam com moléculas de gas. Quando
um feixe de elétrons atinge uma secc¢do ultrafina da amostra (aproximadamente 100nm) alguns dos
elétrons incidentes vao ser transmitidos; estes serdo usados para formar a imagem na MET. Mas o feixe
incidente também gera elétrons proximos a superficie que podem escapar. Estes podem ser coletados
para formar a topografia da amostra. Na MEV, um feixe de elétrons atravessa uma coluna evacuada e ¢
focado obliquamente na superficie da amostra. A superficie ¢ entdo escaneada de forma rasteira
repetidamente, liberando elétrons secundarios. A profundidade com que o elétron penetra a superficie e
promove emissdo secundaria ¢ uma funcdo da voltagem da aceleracdo e da densidade da amostra. A

Figura 7 mostra o esquema da MEV.
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O Quadro 3 mostra uma comparagao entre as técnicas utilizadas para analise de microestrutura.

EXAMINING FOOD MICROSTRUCTURE
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Fonte: Stanley e Tung (1976).

Quadro 3 — Comparacgdo entre microscopios .

Figura 7 — Componentes bdsicos de um microscopio eletronico de varredura.

Critério MO MET MEV
Resolu¢ao (nm) 200-500 0,2-1 3-4
Aumento (X) 10-1500 200-300 000 20-100.000
Profundidade de foco @ 500 x (um) 2 800 1000
Lentes vidro/quartzo  eletromagnéticas
Preparacgdo Fécil dificil Fécil
Espessura Grossa muito fina Reflectancia
Amostra
Meio Versatil vacuo Vacuo
espaco disponivel Pequeno pequeno Grande
. CRT, filme,
Filme, tela
Imagem olho, tela, filme a processamento
uorescente n
eletronico
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IV. MATERIAL E METODOS

4.1. MATERIAL

4.1.1. Matéria Prima

A chicoria (Cichorium intybus L.) foi plantada no campo experimental do CPQBA/UNICAMP.
Foram utilizadas sementes da espécie Chicorium intybus var. Fredonia fornecidas pela empresa
produtora de sementes SAREA, da Austria, STEINMAYR (1996).

O plantio foi realizado, em setembro em uma area de 100m?, sendo este periodo considerado
como sendo o cultivo da chicoéria para o ciclo de o ciclo da primavera. O espacamento adotado foi de
50 cm entre linhas e 25 cm entre plantas. Para obtencao do espacamento entre plantas, o desbaste foi
realizado 2 semanas ap6s o plantio. A colheita foi realizada, 120 dias apds o plantio,no més de janeiro,
antes que ocorresse a floracdo, pois esse ¢ o periodo de maior concentragdo de inulina nas raizes. Apos
a floracdo, a inulina presente nas raizes passa a ser quebrada em frutose para ser consumida pela planta,

acarretando em um decréscimo na sua concentragao, FIGUEIRA (2000).

4.1.2. Material

Extrato de inulina de chicoria concentrado a 22°Brix, obtido das raizes da chicoéria colhida. Esta
concentragdo foi estabelecida devido ao aparecimento de espumas e para evitar escurecimento

excessivo no extrato.

4.1.3. Ingredientes

Devido as suas propriedades, normalmente sdo utilizadas misturas de cada material de parede,
para permitir a formagdo de uma microcapsula com as propriedades desejadas frente a estabilidade e
retencdo do principio desejado, KENYON (1995). Desta forma, foram escolhidos, para a formulagao

do extrato de inulina de chicoria os ingredientes especificados no Quadro 4.
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Quadro 4 — Especificagdes dos ingredientes utilizados no extrato de inulina de chicoria

. Ingrediente’
Caracteristicas ] ] i 5 i ] 3
A (amido hidrolisado) B (amido modificado)

Kcal/g 0,38 0,35
Proteina (%) 0,1 0,1
Gorduras (%) 0,1 0,1
Carboidratos totais (%) 94,5 87,5
Fibra dietética (%) <0,1 0,1
Cinzas (%) 0,4 0,1

Umidade (%) 4,5 12,0

1 — Informagdes do Manual de Qualidade do fornecedor Companhia LORENZ;
2 — Loremalt 2002 (11,25 D.E.); 3 - Dextrina 17

4.2. METODOS
4.2.1. Secagem e microencapsulacdo

4.2.1.1. Processo de extracio e secagem do extrato de inulina de chicoria

A Figura 8 mostra as etapas de processamento das raizes de chicéria desde a colheita até a

secagem por atomizagdo para a obtencao do extrato de inulina em pd, em escala de laboratorio.

Colheita: foi realizada manualmente, sendo removidas e descartadas as partes aéreas (folhas),

no Centro Pluridisciplinar de Quimica, Biologia e Agronomia (CPQBA), Figura 9.

Pré-processamento: envolve as etapas de lavagem, selecdo e cubetagem. O beneficiamento

preliminar das raizes foi executado no Instituto de Tecnologia de Alimentos (ITAL), conforme Figura
9. Apos serem lavadas, as raizes foram selecionadas e cortadas em formatos de cubos de dimensdes

(0,01 x 0,01 x 0,003)m em picador marca URSHEL.

Extracdo: As raizes de chicéria cubetadas foram colocadas em uma autoclave a 120°C por 20

minutos. A fase liquida foi separada da fase sélida por filtragao.
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Concentracdo: o extrato foi concentrado num evaporador a vacuo da marca PRECISION PS
CIENTIFIC da GCA CORPORATION nas condi¢des de 20 pol.Hg e temperatura de 55°C, até¢ o

extrato atingir concentragdo de 22°Brix.

Armazenamento: o extrato foi acondicionado em garrafas PET, sendo congelado e armazenado

em freezer até o momento das andlises e processo de secagem, para evitar deterioragdo.

Formulacdo: O extrato foi descongelado, sendo pesada uma massa de 400,00g em um becker
em balanga semi-analitica da marca MARTE modelo AS2000. A este extrato foi lentamente adicionada
uma mistura de amido modificado e amido hidrolisado, nas porcentagens estabelecidas no
planejamento experimental, até completa dispersao. A mistura dos ingredientes foi constituida por 50%
de amido modificado e 50% de amido hidrolisado para cada percentual de material de parede

considerado nos ensaios.

Secagem por atomizagdo: para a secagem em escala de laboratério foi utilizado um mini spray

drier, da marca LAB PLANT SPRAY DRIER, modelo SD-04, Figura 10, que operou com vazao de

liquido de 0,15 a 0,39 kg/h e com bico atomizador de diametro 1 mm. As temperaturas de entrada do ar
de secagem variaram de 116°C/ 214°C e as temperaturas de saida do ar de secagem variaram de 71°C a
119°C. O produto em p6 coletado foi acondicionado em vidros herméticos, colocados em ambiente

S€CO.
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Figura 8 - Fluxograma bdsico de processamento de raizes de chicoria para a obtencgdo de inulina em
PO por secagem por atomizagdo.
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Figura 9 — Fases de colheita e pré-processamento das raizes de chicoria.

50



MATERIAL E METODOS
Regina Isabel NOGUEIRA

Figura 10 — Equipamento utilizado para a secagem por atomizagdo do extrato de inulina de chicoria

4.2.1.2. Planejamento experimental para os ensaios de secagem

Os testes seguiram o planejamento experimental de acordo com BARROS NETO,
SCARMINIO e BRUNS (1996), baseado na metodologia de superficie de resposta, compreendendo 4
pontos fatoriais, 4 pontos axiais, com 3 repeti¢des no ponto central. As variaveis independentes (VI)
foram: temperatura de entrada e saida (Ty/T,) do ar de secagem, e porcentagem de ingrediente
adicionado (%material de parede). O Quadro 5 mostra a matriz experimental para o planejamento

fatorial completo.
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Quadro 5— Niveis das variaveis codificada e real para o planejamento experimental.
ENSAIO Variavel codificada Variavel real
Xi X, Te/T, % MP
1 -1 -1 130/81 4,36
2 +1 -1 200/109 4,36
3 -1 +1 130/81 25,64
4 +1 +1 200/119 25,64
5 0 0 165/99 15
6 0 0 165/99 15
7 0 0 165/99 15
8 -1,41 0 116/71 15
9 +1,41 0 214/112 15
10 0 -1,41 165/97 0
11 0 +1,41 165/82 30

Ntmero de ensaios =2" + 3 + 2 * n’, sendo que n’ = 2 variaveis;
Portanto niimero de ensaios =2>+3 +2 %2 =11
a=02")"=141

A varidvel dependente, ou resposta, foi o rendimento em inulina, obtido pela razdo entre a
massa de inulina que entra na alimentacdo e a massa de inulina que permanece no pod, R, Esta
metodologia segue um modelo contendo termos de primeira ordem, de segunda ordem e da interagao

entre os termos, conforme a Equagao 20.
Y=b,+b, X, +b, X, +b, X,> +b,,X,” +b,, X, X, (Eq. 20)
No caso, Y ¢ a variavel resposta medida, igual a Ri,,, € foi analisada por multipla regressao

através do método que utiliza erro puro para ajustar a Equagdo 20, no STATISTICA versao 5.0.

4.2.1.3. Analise da concentracio de inulina

A concentracdo de inulina em cada amostra foi determinada por cromatografia liquida a alta
pressdo (HPLC), em equipamento com coluna Aminex HPX-87C (250mm X 4mm), detetor de indice
de refracdo Waters, modelo 410, bomba para HPLC Waters modelo M-45. A fase mével foi 4gua a
0,3ml/min e a temperatura da coluna 80°C. Foram analisadas as amostras do extrato liquido formulado

que entrou na alimentagdo e o produto em pé obtido, para avaliar o rendimento de inulina no po.
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4.2.2. Reologia

4.2.2.1. Preparacao das Suspensdes Formuladas

Os percentuais estabelecidos para a formulagdo da mistura do extrato de chicdria com os
amidos foram de 5%, 10%, 15%, 20%, 25% e 30% em relacdo a uma massa de extrato concentrado de
inulina de chicoria. Estas percentagens foram escolhidas para obter o comportamento reoldgico da
mistura considerando situagdes encontradas em suspensdes que necessitam das formulagdes para a
desidratagdo em processos de secagem por spray dryer, quando preparadas as temperaturas de 25°C,

40°C e 55°C.

O extrato foi descongelado, homogeneizado, sendo retirada e pesada uma aliquota de 20,00g em
um becker em balanga semi-analitica da marca MARTE modelo AS2000. A este extrato foi lentamente
adicionado o amido modificado ou o amido hidrolizado ou a mistura em partes iguais de ambos
(50%/50%), nas porcentagens estabelecidas de 5%, 10%, 15%, 20%, 25% e 30%, até completa
dispersdo. Esta suspensdo foi transferida para o copo do viscosimetro para que fossem efetuadas as

leituras ap0s a estabilizagdo da temperatura.

4.2.2.2. Medidas reologicas

Todas as medidas foram obtidas em um viscosimetro rotacional com spindle, do tipo
BROOKFIELD modelo LV, com sistemas de sensores SC-18 e SC-34. O sensor SC-18 foi usado para
efetuar as medidas reologicas do extrato puro nas temperaturas de 25°C, 40°C e 55°C; das suspensoes
contendo 5% a 15% de amido hidrolisado ou modificado a 25°C, e 5% a 20% de amido hidrolisado ou
modificado a 40°C ou 55°C; e das suspensdes contendo 5% e 10% de amido hidrolisado e amido
modificado (50%/50%) a 25°C, e de 5% a 20% a 40°C e 55°C. O sensor SC-34 foi usado para efetuar
as medidas nas demais suspensdes contendo de 20% a 30%% de amido hidrolisado ou amido
modificado a 25°C e 25% e 30% para 40°C e 55°C; e para as suspensdes contendo de 20% a 30% de
amido hidrolisado e amido modificado (50%/50%) a 25°C, e 25% e 30% a 40°C e 55°C. A utilizacao
dos sensores SC-18 e SC-34, do sistema de medigao, foi necessaria frente as condi¢cdes de mistura e
temperatura para manter as leituras dentro das faixas de seguranca do viscosimetro. Os valores das
curvas de viscosidade aparente e tensdo de cisalhamento em fun¢do da taxa de deformacao aplicada sdo

considerados seguros, e podem ser utilizados se estiverem na faixa de leitura do equipamento de 10% a
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90% de torque. Como foram utilizados dois diferentes spindles, a faixa de taxa de deformagao foi de 66

a264 s para SC-18 e 14 a 56 s™' para spindle SC-34.

O viscosimetro foi conectado a um sistema computadorizado de aquisicdo de dados
(“Wingather V.1.1 Brookfield Engineering Laboratories”) para registrar taxa de deformacao,
viscosidade aparente e tensdo de cisalhamento as temperaturas de 25°C, 40°C e 55°C. A temperatura da
amostra foi mantida constante pela circulacdo de agua ao redor do reservatdrio que contém a amostra,

usando um banho circulador com aquecimento e resfriamento.

4.2.2.3. Planejamento experimental

O planejamento experimental foi feito de acordo com BARROS NETO, SCARMINIO e
BRUNS (1996), seguindo metodologia para modelagem de misturas. Segundo este método as
propriedades de uma mistura sdo determinadas pelas propor¢des de seus ingredientes, e ndo pela
quantidade total. Para o sistema em estudo foram considerados dois componentes denominados
componente X, (amido hidrolisado) e componente X5 (amido modificado). Neste caso o ajuste dos
dados experimentais prevé um modelo quadrético, onde sdo considerados os termos correspondentes as
respostas observadas para a mistura contendo cada componente puro tendo como peso as respectivas
proporgdes, € um termo que ¢ a interacao entre os dois componentes, devendo esta medida ser obtida
em uma mistura de composi¢ao qualquer, sendo sugerido a elaboragdo de uma mistura contendo partes
iguais dos dois componentes, para cada percentual considerado no estudo. Desta forma foram obtidas
as curvas de tensdo de cisalhamento e viscosidade aparente em funcdo da taxa de deformacdo para as
temperaturas de 25°C, 40°C e 55°C para o extrato de chicéria puro e para as suspensdes formadas pela
adi¢dao de cada componente X, ou Xp, ¢ XA + Xp, considerando cada percentual correspondente a 5%,

10%, 15%, 20%, 25% ¢ 30% de amido adicionado ao extrato de chicéria.

4.2.2.4. Tratamento dos dados

4.2.2.4.1. Ajuste de dados
A escolha do modelo reolégico ¢ baseada nas caracteristicas do fluido. A descri¢do do
comportamento reologico ¢ dada por modelos empiricos, mostrando as relagdes entre tensdo de
cisalhamento e taxa de deformacao, de acordo com as equacgdes 1 ¢ 2.
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O critério utilizado para avaliar qual o melhor ajuste, foi a combinagdo dos coeficientes de
determinacio (R”) e 0 modulo do erro médio relativo (ERM).

Os valores do erro relativo médio foram calculados de acordo com a Equagdo 23 mostrando as
diferencas entre os valores teoricos obtidos pelo modelo e os valores experimentais de tensdo de
cisalhamento e viscosidade aparente em funcdo da taxa de deformacdo. De acordo com LOMAURO
BAKSHI, ¢ LABUZA (1985) o ajuste ¢ considerado extremamente bom para valores de ERM
inferiores a 5%. Para valores de ERM até 10% os resultados sdo aceitdveis para trabalhos
experimentais, indicando que os modelos obtidos poderao ser utilizados com seguranca dentro da faixa

experimental apresentada, de acordo com AGUERRE, SUAREZ e VIOLLAZ (1989)

J—— 1ooi VE -VP|

Eq. 21
ne = VE (Eq. 21)

4.2.2.4.2. Metodologia “split-plot”

A andlise simultanea das varidveis de processo e varidveis de mistura, foi feita através da
técnica split-splot buscando encontrar um modelo probabilistico que pudesse predizer valores de
viscosidade aparente frente a diferentes condi¢des de temperatura e percentagem de adicao dos amidos.
Esta andlise foi realizada através de um software desenvolvido por BORTOLOTI (2001), e constitui
em um conjunto de ferramentas de analise estatistica com graficos de probabilidade acumulada,
distribuicdo de residuos e ANOVA especifica para o “split-plot”. Foi adotada a viscosidade aparente

como referéncia para a analise pois este ¢ o parametro usual na industria.

4.2.3. Isotermas de sorg¢do do extrato de inulina de chicoria em po

As umidades de equilibrio para o extrato de inulina de chicéria puro e formulado foram
determinadas por meio do método gravimétrico estatico, utilizando solucdes salinas saturadas em agua
destilada, para uma faixa de atividade de agua de 0,1116 a 0,8434 de acordo com GREENSPAN
(1977), conforme o Quadro 6. A amostra referente ao produto formulado foi obtida por secagem por
atomizagdo, em condic¢des de processo de Te/Ts igual a 190°C/95°C e 15% de material de parede (7,5%
de amido hidrolisado e 7,5% de amido modificado) considerando a regido otimizada pela metodologia

de superficie de resposta. Os ensaios foram conduzidos nas temperaturas de 25°C, 35°C e 45°C em
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estufa da marca OLIDEF CZ sendo essas temperaturas regularmente verificadas com o auxilio de

termometros padrao colocados no interior de cada estufa.

As amostras, feitas em triplicata, foram colocadas em cadinhos de poliestireno, ¢ em seguida
armazenadas em potes herméticos com as respectivas solucdes de sais para cada valor de umidade
relativa desejado. Os potes herméticos foram entdo colocados nas estufas, nas temperaturas de 25°C,

30°C e 40°C.

Estas amostras condicionadas foram pesadas em balanga analitica SCIENTECH em intervalos
regulares de tempo, de 2 em 2 dias.

Quadro 6 — Valores de atividade de dgua para cada sal.

Sal o
T=25°C T=35°C T=45°C
LiCl 0,1130 0,1125 0,1116
KCH;COO 02251 | - |
KE | 0,2459 0,2146
MgCl 0,3278 0,3205 03110
K2COs 0,4316 * *
NaBr 0,5757 0,5455 0,5195
KI 0,6866 0,6696 0,6526
NaCl 0,7529 0,7487 0,7452
KCI 0,8434 0,8295 0,8174

*Foram admitidos valores de a,, como sendo iguais ao da temperatura de 25°C. Nao se dispde de dados
de a, para estas temperaturas. Pela referéncia, os valores sdo constantes para temperaturas de 0°C a
30°C. Fonte: GRENSPAN (1977)

Depois de alcangado o equilibrio, determinou-se a massa seca das amostras.

As umidades de equilibrio (em base seca) foram calculadas de acordo com a Equagdo 22:
X — m@q - mS
s (Eq. 22)
Os dados experimentais da amostra de extrato de chicéria pura e da amostra formulada foram

ajustados utilizando os modelos GAB, BET, BET linear, Halsey, Langmuir, Oswin e Peleg, utilizando

o “STATISTICA 5.0.”
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O critério utilizado, para avaliar qual o melhor ajuste, foi a combinagdo dos coeficientes de

determinacio (R”) e 0 modulo do erro médio relativo através da Equagdo 21.

4.2.4. Morfologia das microcapsulas

4.2.4.1. Microscopia Eletronica de Varredura

As amostras do extrato de chicoria em pd foram fixadas em cilindros metalicos denominados
stubs de 1 cm de altura, sendo previamente aplicada, pressionada e retirada uma fita adesiva na parte
superior do stub para que permanecesse uma camada de cola para a manuten¢ao do pd no stub. A
seguir as amostras nos stubs foram recobertas com uma fina camada de ouro em aparelho metalizador
(Sputter coat EMITECH K550). Foi aplicada uma corrente de 30mA por 4 minutos, tendo como gas de

arraste o argonio.

As amostras metalizadas foram mantidas em um suporte fechado, dentro de um dessecador, até
o momento da andlise no microscopio eletronico de varredura, através do equipamento LEO ZEISS

LEICA Modelo 982, disponivel na EMBRAPA/CNPMA.

As condigdes de operagdo foram: voltagem de aceleragcdo na faixa de 4 a 11 kV, e vacuo na

camara de 0,1 mPa.

4.2.4.2. Determinac¢ao do tamanho das particulas

O tamanho das particulas foram obtidos pela medida direta do didmetro das estruturas esféricas
fornecidas pelo microscopio, com um paquimetro e utilizando a escala das figuras. Foram tomadas as
medidas das esferas de menor e maior tamanho a fim de conhecer a faixa de diametros das esferas

produzidas em relacdo as diferentes condigdes de processo de secagem por atomizagao.
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4.2.5. Analises quimicas e determinacaes fisicas

4.2.5.1. Composicao centesimal

Foram realizadas analises de composicdo centesimal das raizes, do extrato integral, do extrato
integral concentrado de inulina de chicoria, no Instituto de Tecnologia de Alimentos (ITAL), e dos
produtos em po obtidos no processo de secagem por atomizagdo, no Centro Nacional de Pesquisa de
Tecnologia Agroindustrial de Alimentos da Empresa Brasileira de Pesquisa Agropecuaria

(EMBRAPA/CTAA).

4.2.5.1.1. Umidade

Determinacao na estufa da marca FANEM modelo 320-SE, a uma temperatura de 105°C,
durante 24 horas, de acordo método n°® 925.45 para produtos de actucar da ASSOCIATION OF
OFFICIAL ANALYTICAL CHEMISTS (A.O.A.C.) (1998).

4.2.5.1.2. Cinzas e Lipidios Totais

A determinagdo de cinzas e lipidios totais, por hidrolise, foi feita de acordo com AOAC. (1998).

4.2.5.1.3. Proteina

Determinada através do método 46-12 da AMERICAN ASSOCIATION OF CEREAL
CHEMISTS (AACC.) (1990).

4.2.5.1.4. Carboidratos
Foi calculado por diferenca:
100 — (% umidade + % cinzas + % proteina bruta + % lipidios totais).
4.2.5.1.5. Calorias
De acordo com KALIL (1975), o valor calérico da amostra foi calculado pela relagao:
[4 * (% proteina bruta + carboidratos totais) + 9 * (Teor de lipidios)]

4.2.5.1.6. Solidos totais

Foi obtido a partir do contetido de umidade, através da relagao:

(100 — teor de umidade)
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4.2.5.1.7. Solidos soluveis (°Brix)
Medidos através de leitura direta em refratdmetro da marca CARL ZEISS (JENA), modelo 32-

G 110d, com corregdo de leitura de acordo com a temperatura.
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V. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. MATERIA-PRIMA

A Tabela 1 mostra a composicao centesimal e o valor caldrico das raizes de chicoria, do extrato
concentrado de inulina de chicdria, e dos extratos de inulina de chicoria em p6 obtidos a partir dos
ensaios referentes a matriz experimental, Quadro 5. A amostra 10 refere-se ao extrato puro de inulina
de chicoria em po, e as demais amostras constituem os produtos formulado com os amidos hidrolisado

(maltodextrina) e modificado, conforme as percentagens estabelecidas no Quadro 5.

Tabela 1 — Composigao centesimal da raiz de chicoria e seus produtos em base umida

Amostra Umidade Cinzas Lipidios Proteina Carboidratos Calorias

(g/100g) (kecal/100g)

Raiz 73,60 1,00 0,20 1,30 23,90 1,03
Extrato 76,91 2,29 0,27 0,64 19,89 0,85
1 6,90 2,14 0,42 1,81 88,73 3,66

2 5,95 2,00 0,29 1,91 89,85 3,70

3 4,95 3,23 0,32 1,90 89,60 3,69

4 6,19 1,76 0,23 1,15 90,67 3,69

5 7,43 2,18 0,26 1,32 88,81 3,63

P6* 6 8,74 2,16 0,20 1,43 87,47 3,57
7 9,01 2,18 0,15 1,38 87,28 3,56

8 8,01 2,16 0,14 1,44 88,25 3,60

9 8,43 2,10 0,28 1,41 87,78 3,59

10 3,67 2,01 0,17 2,52 91,63 3,78

11 8,33 1,75 0,21 1,13 88,58 3,61

* Os resultados correspondem as amostras obtidas nos ensaios de secagem por atomizagao

de 1 a11. A amostra 10 corresponde a inulina pura.

SILVA (1996) relata que o gel aquoso de inulina tem um potencial basico substituto de gordura,
€ muitos sistemas como inulina/surfactantes, emulsdes 6leo/dgua/inulina, e inulina/dgua/gomas tém

sido desenvolvidos para diferentes aplicacdes. O autor relata ainda que o uso de inulina em processos
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de producdo de margarina pode reduzir para 20-40% de gordura em substitui¢do ao padrdo de 80% de

gordura.

Segundo CANDIDO e CAMPOS (1995) as maltodextrinas e os amidos quimicamente
modificados podem ser utilizados como substitutos de gordura contribuindo com menos de lkcal/g
cada um no valor energético, e ROBERFROID, GIBSON, e DELZENNE. (1993) relatam que a inulina
fornece de 1 a 1,5kcal/g.

Os extratos de inulina de chicéria formulados constituem um sistema de ingredientes
alimenticios composto por inulina/maltodextrina/amido modificado, que podera ser utilizado como
substituto de gordura em alimentos. De acordo com a Companhia LORENZ, o amido modificado e a
maltodextrina contribuem respectivamente com 0,35kcal/g e 0,38kcal/g no valor energético do produto.
Portanto os produtos tratados neste trabalho ainda constituem uma alternativa de substitui¢do de
gordura em produtos alimenticios de valor calorico reduzido. A mistura destes ingredientes pode
resultar em sistemas com melhores propriedades tecnoldgicas, como menor higroscopicidade e

escoabilidade, aliada as propriedades funcionais da inulina.

A Tabela 2 apresenta o valor energético de alguns produtos gordurosos em que se utilizam
polissacarideos para substituir parte da gordura em seu processo de elaboragdo, e foram retirados das
embalagens dos respectivos produtos. Pode ser observado que as margarinas cremosas apresentam
valor calorico proximos ao da manteiga, sendo observado que as margarinas /ight tem valor energético

reduzido em aproximadamente 50% em relacdo a manteiga e as margarinas cremosas.

Tabela 2 — Valor energético de manteiga e margarinas existentes no mercado.

Produto Valor energético
(kcal/100g)
Doriana cremosa 6,30
Doriana /ight 3,40
Qualy cremosa 7,21
Qualy light 3,42
Delicia light 3,21
Becel 3,60
Manteiga 7,40
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Os valores caldricos dos extratos de inulina de chicoria em p6 mostrados na Tabela 1 mostram-
se condizentes com os dos produtos /ight da Tabela 2, indicando a possibilidade de aplicagdo como

substituto de gordura nesta categoria de alimentos.

5.2. REOLOGIA

5.2.1. Comportamento reologico

A Tabela 3 mostra os valores dos parametros do modelo Lei de Poténcia para o extrato de
inulina de chicéria puro e formulado com amido hidrolisado e amido modificado.

Como pode ser observado na Tabela 3 a magnitude do erro relativo para as trés temperaturas
encontra-se dentro dos valores aceitdveis para trabalhos experimentais, isto €, abaixo de 10%,
indicando que os modelos obtidos poderdo ser utilizados com seguranga dentro da faixa experimental

apresentada, AGUERRE, SUAREZ e VIOLLAZ (1989).

O produto obtido das raizes de chicoria ¢ um extrato que contém inulina que ¢ composto por
uma mistura de frutooligossacarideos contendo de 10 a 60 cadeias de carbono, apresentando
comportamento reoldgico semelhante aos sucos naturais de frutas. Assim, o estudo desenvolvido para
verificar o comportamento reoldgico do extrato de inulina de chicoria pode ser inserido no contexto dos

estudos para sucos e polpas de frutas.

Verifica-se experimentalmente que muitos liquidos de origem biologica de moderadas ou altas
concentragdes tais como solu¢des ou suspensdes de proteinas ou polissacarideos ndo obedecem a Lei
de Newton da viscosidade. Purés de frutas e vegetais, onde existem quantidades substanciais de
material particulado insoltivel sdo altamente ndo-newtonianos devido a alta concentracdo de
macromoléculas como pectina que afetam diretamente o seu comportamento reoldogico. RAO, OTOYA
PALOMINO e BERNHARDT. (1974), apresentaram exemplos deste comportamento para purés de
banana, goiaba, manga e papaia, como sendo fluidos ndo-newtonianos, pseudoplésticos que obedecem

a equagao reoldgica da Lei de Poténcia.
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Tabela 3 - Valores do indice de consisténcia (K) e do indice do comportamento (n) para as
suspensoes de inulina de chicdria pura ou com amido hidrolisado e ou /amido modificado

Tipo de amido

Hidrolisado Modificado Hidrolisado + Modificado
o
(org) Anfi) do K . R? ERM K . R ERM K . . ERM
(Pas") (%)  (Pas") (%)  (Pas") (%)
0 048 0065 1,00 193 048 065 1,00 193 048 065 1,00 1,93
5 0,15 095 099 0,71 0,15 094 099 044 0,19 084 099 1,50
10 0,19 093 099 083 0,17 095 099 042 0,16 097 099 141
25 15 0,27 095 099 0,71 020 096 099 046 033 09 099 249
20 055 082 099 2,13 040 088 099 129 0,63 090 099 144
25 094 092 099 139 062 08 099 070 0,75 0,86 0099 0,84
30 1,11 092 099 043 0,78 092 099 1,02 1,02 091 099 099
0 1,06 042 097 4,11 1,06 042 097 4,11 1,06 042 097 4,11
5 0,09 09 099 054 015 091 099 1,59 026 075 099 220
10 0,11 094 099 09 015 09 099 033 023 084 099 1,15
40 15 0,06 095 099 1,03 0,17 096 099 029 025 094 099 0,61
20 022 09 099 033 022 097 099 038 030 093 099 0,67
25 0,44 087 099 091 034 093 099 1,84 049 092 099 1,27
30 1,09 081 099 09 073 083 099 1,14 084 086 099 145
0 0,55 046 095 649 055 046 095 649 055 046 095 649
55 5 0,06 092 099 08 007 095 099 053 0,12 084 099 1,87
10 0,09 091 099 076 0,10 095 099 052 0,13 088 099 1,84
15 0,10 096 099 054 012 095 099 098 0,15 093 099 0,60
20 0,13 094 099 063 021 09 099 024 031 089 099 061
25 042 078 0,99 121 043 085 099 1,61 0,65 0,8 099 2284
30 0,54 0,84 099 1,14 0,59 0,85 0,99 1,56 0,81 0,89 0,99 1,21

Para todos os ensaios realizados, o extrato de chicéria formulado apresentou comportamento de
fluido nao-newtoniano, com caracteristicas pseudoplasticas, isto €, a viscosidade aparente diminui com
o aumento da taxa de deformacdo. Os valores do indice de comportamento n foram menores, mas
proximos da unidade, indicando uma tendéncia do comportamento ao fluido Newtoniano, que permitiu
a extrapolacdo das curvas para toda a regido de taxa de deformagdo compreendida entre os dois
“spindles". Considerando que os valores do ERM foram abaixo de 10%, e do coeficiente de
determinagdo acima de 0,95, conforme Tabela 3, foram estimados a partir do modelo ajustado da Lei

de Poténcia, os valores tedricos para viscosidade aparente e tensdo de cisalhamento, para cada condigdo
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e comparados com os valores experimentais, calculando-se o erro relativo médio para todos os ensaios,

considerando toda a faixa experimental compreendida entre os dois spindles.

No Apéndice 1, Tabela 1, estdo os valores de tensdo de cisalhamento teérica e experimental, do
erro relativo e do erro relativo médio, para as temperaturas de 25°C, 40°C e 55°C para extrato puro
concentrado de inulina de chicéria. A Tabela 2 do Apéndice 1, estdo os valores de viscosidade aparente
em fun¢do da variagdo da taxa de deformacdo nas mesmas temperaturas. Foi observado que os valores
do ERM estio abaixo de 10% para as trés temperaturas, indicando a possibilidade de utilizagdo do
modelo de Lei da Poténcia para a estimativa dos valores desejados de tensao de cisalhamento para o

extrato puro.

No Apéndice 2, Tabelas 3 a 11, estdo os valores de tensdo de cisalhamento experimentais e
teoricos, e a magnitude dos erros relativos observados, nas temperaturas de 25°C, 40°C e 55°C, e de
adi¢cao de amidos de 5%, 10%, 15%, 20%, 25% ¢ 30%. Para os extratos formulados, a média dos erros
relativos sdo mostrados na Tabela 4, para cada condi¢do de temperatura e porcentagem de adi¢ao de

amido.

Pode ser observado que os valores do ERM estdo abaixo de 5% para as trés temperaturas,
independente do tipo e porcentagem de amido adicionado ao extrato de inulina de chicoria, indicando a
possibilidade de utilizagdo do modelo de Lei da Poténcia para a estimativa dos valores desejados de

viscosidade aparente ou tensdo de cisalhamento para o produto em estudo.
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Tabela 4 — Valores da média dos erros relativos para tensdo de cisalhamento e viscosidade aparente
para as suspensoes de inulina de chicoria pura ou com amido hidrolisado e ou /amido modificado

Tipo de % ERM' ERM’
amido ido  25°C 40°C 55°C 25°C 40°C 55°C
5 0,71 0,54 0,93 0,49 0,50 0,70
S 10 0,83 0,96 0,76 0,62 0,98 0,64
2 15 0,71 1,03 0,54 0,41 1,05 3,29
;‘-E 20 2,13 0,33 0,63 2,13 0,44 0,54
a 25 1,39 0,91 1,21 1,40 0,94 1,19
30 0,43 0,96 1,14 0,37 0,88 1,15
5 0,44 1,59 0,53 0,40 0,62 0,47
S 10 0,45 0,33 0,52 0,46 0,33 0,50
g 15 0,44 0,29 0,98 0,66 0,29 2,49
g 20 1,29 0,38 0,24 1,25 0,32 0,22
= 25 0,70 1,80 1,61 0,71 0,81 1,58
30 1,02 1,14 1,56 1,04 1,21 1,52
5 1,50 2,20 1,87 1,56 2,15 1,83
§ S 10 1,41 1,15 1,84 1,45 1,15 1,84
E g 15 2,49 0,61 0,60 2,52 0,68 0,47
z g 20 1,44 0,67 0,61 1,43 0,70 0,46
z E 25 0,84 1,27 2,84 0,83 1,18 2,82
30 0,99 1,45 121 1,00 1,38 1,17

1 — Valores calculados para tensdo de cisalhamento

2 — Valores calculados para viscosidade aparente.

A Figura 11 mostra as curvas de tensdo de cisalhamento em fun¢do da taxa de deformagdo que
foram obtidas a partir de experimentos realizados com taxas de deformacgao crescentes e decrescentes

para o extrato puro de inulina de chicoria para as temperaturas de 25°C, 40°C e 55°C.
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Figura 11 - Tensdo de cisalhamento em funcgdo da taxa de deformacdo para extrato puro de inulina
de chicoria a 22°Brix, nas temperaturas de 25°C, 40°C e 55°C.
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Os fluidos tixotropicos apresentam um comportamento reologico dependente do tempo. A
tensdo de cisalhamento decresce reversivelmente com o tempo, fixadas a temperatura e taxa de
deformacgdo, ou seja, o processo de rompimento das estruturas dos fluidos tixotrépicos, depende do
tempo além de depender da taxa de deformagdao. Um dos procedimentos da analise da dependéncia do
tempo ¢ a chamada curva de histerese. Para obten¢do dessa curva, a substiancia em estudo ¢ submetida
a um aumento na variagdo de tensdo (ida) e, quando essa atinge um valor maximo, sofre decréscimo até
atingir o valor zero (volta). Se a viscosidade da substincia ndo ¢ dependente do tempo, as curvas de
tensdo versus. taxa de deformagdo obtidas (ida e volta) devem ser coincidentes. Entretanto, se a
viscosidade aparente muda com o tempo, as curvas de ida e volta ndo seguem o mesmo caminho,

formando-se uma histerese, SKELLAND (1967).

No caso do extrato de inulina de chicoria concentrado a 22°Brix, o fendmeno de histerese

observado sugere comportamento tixotropico nas trés diferentes temperaturas.

O extrato de chicoria ¢ formado de diferentes polissacarideos que podem exibir um complexo
comportamento reoldgico. Para confirmar uma possivel dependéncia do tempo, foi fixada a taxa de
deformagdo em 264 s, para 25°C, e as tensdes de cisalhamento foram registradas por um longo

periodo de tempo. Os resultados estdo mostrados na Figura 12.

2,5

e a0 0000000, 4 004 00000000 oo o0gess

1 (Pa)

s

0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0 10 20 30 40 50 60
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Figura 12 - Tensao de cisalhamento como fungdo do tempo para extrato de chicoria 22°Brix, a 25°C.
Pode-se observar a ndo dependéncia do tempo. Portanto, o extrato de chicdria a 22°Brix exibiu
um comportamento “pseudo-tixotropico”, caracterizado pelo fenomeno de histerese notado nas trés

temperaturas e nas taxas de deformacao testadas, NOGUEIRA, PARK e DEYRMENDIJIAN (2000).
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Nas Figuras 13, 14 e 15 sdo apresentadas as curvas de tensdo de cisalhamento em func¢io da
taxa de deformacdo para as suspensdes formuladas com os amidos hidrolisado e modificado quando
adicionados de forma isolada ou em mistura. Estas curvas foram ajustadas pelo modelo da Lei de
Poténcia, e os valores dos parametros reologicos estdo na Tabela 3. As curvas de tensdo de

cisalhamento (t) e de viscosidade aparente (M), em fun¢do da taxa de deformagdo () foram

construidas contendo os valores tedricos compreendidos para toda faixa de taxa de deformagao dos dois
spindles e os valores experimentais correspondentes a cada taxa de deformagdo em que foram
coletados. Os pontos marcados representam os dados experimentais e as linhas continuas sdo os
resultados do modelo de Lei de Poténcia ajustado aos dados experimentais.

As informacgdes relacionadas a estes parametros reologicos descritos na Tabela 3 sdo de
aplicacdo direta em projetos de equipamentos destinados ao processamento de derivados de frutas e
outros vegetais como sucos e purés, cujas propriedades estdo ligadas aos padrdes de escoamento,
determinando a concepcao e dimensionamento de bombas, tubulacdes, etc, QUEIROZ et al. (1996).
BRANCO (1995) relata que além da importancia do ponto de vista de consumo de energia para
bombear sucos com maior viscosidade, existem problemas devido a incorporacdo de ar, acarretando em

problemas de operagdo da bomba e a¢des indesejaveis como oxidagdo e contaminagao.

Pode ser observado nas curvas referentes as suspensdes com a mistura dos dois diferentes
amidos, Figura 15, que a tensdo de cisalhamento em funcdo da taxa de deformacao diminui com o
aumento da temperatura. Esta afirma¢do ¢ mantida, acrescentando-se que a 40°C e 55°C as curvas
apresentam pouca diferenga nos valores ou sdo sobrepostas, isto ¢, sdo observadas ligeiras alteracdes
nas respostas obtidas. Para as suspensdes contendo apenas o amido hidrolisado, Figura 13, ndo foi
observada a sobreposicao das curvas, que apenas seguem a mesma tendéncia de comportamento, isto €
a tensao de cisalhamento em fun¢do da taxa de deformagdo diminui com o aumento da temperatura
para 5%, 10%, 15% e 20%, 25% e 30% de amido adicionado. Para o amido modificado, Figura 14, foi
observado que para as temperaturas de 25°C e 40°C ocorre a aproximagao ou sobreposi¢do das curvas
de 5%, 10% e 15% de adicao de amido, e para 20%, 25% ¢ 30% este fendmeno acontece para as curvas

de 40°C e 55°C.
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Figura 13 — Relagdo entre tensdo de cisalhamento e taxa de deformacdo em fungdo da temperatura
para o extrato de inulina de chicoria formulado com amido hidrolisado.
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Figura 14 - Relagdo entre tensdo de cisalhamento e taxa de deformacdo em fungdo da temperatura
para o extrato de inulina de chicoria formulado com amido modificado.
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Figura 15 - Relagdo entre tensdo de cisalhamento e taxa de deformacdo em fungdo da temperatura

para o extrato de inulina de chicoria formulado com amido hidrolisado e modificado
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A suspensdo de extrato de inulina de chicoria formulado com a mistura dos amidos hidrolisado
e modificado, mostrou um comportamento de fluido ndo newtoniano, com caracteristicas

pseudoplasticas, com valores de n na faixa de 0,83 a 0,97, conforme mostrado na Tabela 3.

No caso do extrato de chicoria puro os valores de “n” situaram-se na faixa de 0,42 a 0,65,
apresentando caracteristicas fortemente pseudoplasticas, aumentando para a faixa de 0,75 a 0,97
quando formulado com os amidos. Este aumento foi provavelmente devido a interagdo entre os
componentes de cadeia longa do extrato de chicéria, como a inulina, com o amido, formando um
sistema mais estavel. O fendmeno de histerese apresentado anteriormente para o extrato puro ndo foi

mais observado no produto formulado, independente da condig¢@o de ensaio na faixa estudada.

5.2.2. Viscosidade aparente

Os valores de viscosidade aparente teodrica e experimental, erro relativo e erro relativo médio,
para as temperaturas de 25°C, 40°C e 55°C para extrato puro concentrado de inulina de chicoéria estdo

no Apéndice 1, Tabela 2.

Para o produto formulado, os valores experimentais e os valores tedricos de viscosidade
aparente, ¢ a magnitude dos erros relativos para as temperaturas de 25°C, 40°C e 55°C, e 5%, 10%,

15%, 20%, 25% e 30% de adi¢ao de amidos, sdo apresentados no Apéndice 3, Tabelas 12 a 20.

Nas Figuras 16, 17 e 18, estdo as curvas de viscosidade aparente em funcdo da taxa de
deformagdo para as suspensdes do extrato de inulina de chicéria pura e formuladas com amido
hidrolisado, amido modificado e com a mistura de amido hidrolisado ¢ amido modificado para as
temperaturas de 25°C, 40°C e 55°C.

A viscosidade aparente diminui com o aumento da taxa de deformacdo para as trés
temperaturas e porcentagens de adi¢ao de amidos estudadas. Esta diminui¢do ¢ mais significativa para
o extrato puro, mostrando o comportamento de fluido ndo-newtoniano com caracteristicas
pseudoplasticas, que pode ser confirmado pelo valor do indice de comportamento de fluxo n de 0,65

0,42 e 0,46 para 25°C, 40°C e 55°C respectivamente, conforme Tabela 3.
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Figura 16 - Relagdo entre viscosidade aparente e taxa de deformacgdo em funcdo da temperatura
para o extrato de inulina de chicoria formulado com amido hidrolisado.
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Figura 17 - Relacdo entre viscosidade aparente e taxa de deformacdo em funcdo da temperatura
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Figura 18 - Relagdo entre viscosidade aparente e taxa de deformacdo em fungdo da temperatura

para o extrato de inulina de chicoria formulado com amido hidrolisado e modificado.
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A diminuigdo da viscosidade aparente com o aumento da taxa de deformagdo, Figura 16,
para 5%, 10% 15%, 25% e 30% de amido hidrolisado para 25°C, com valores de n de 0,92 a 0,95 da
Tabela 3, ¢ menos significativa que o observado para a curva correspondente a 20% de amido
hidrolisado, com n igual a 0,82 indicando caracteristicas pseudoplasticas para as suspensdes. Para
temperaturas de 40°C e 55°C, os valores de n situaram-se na faixa de 0,91 a 0,96 para 5%, 10% 15% e
20% de amido hidrolisado, e de 0,78 a 0,87 para 25% e 30% de amido hidrolisado.

No caso do amido modificado, Figura 17, a diminuicdo da viscosidade aparente com o
aumento da taxa de deformacao para 25°C, e porcentagens de adicao de 5%, 10%, 15% e 30%, € menos
significativa que as curvas observadas para 20% e 25%, com valores de n na faixa de 0,92 a 0,96 e de
0,84 a 0,88 respectivamente, como pode ser visto na Tabela 3. O primeiro grupo com valores de n
préoximos da unidade mostra a tendéncia de comportamento Newtoniano. Para temperatura de 40°C
com 5%, 10% 15%, 20% ¢ 25% e de 55°C com 5%, 10%, 15% ¢ 20% de amido modificado, os valores
de n situaram-se na faixa de 0,91 a 0,96 e a diminuicdo da viscosidade aparente com o aumento da taxa
de deformacdo foi menos significativa que a observada para as curvas de 30% e 40°C, e as curvas

associadas a 25% e 30% para 55°C, com valores de n na faixa de 0,83 a 0,85.

A adicao da mistura dos dois amidos minimizou a diferenca devido a variacao de temperatura,
ocorrendo a proximidade ou até a sobreposi¢do das curvas para 5%, 10% e 15% para as temperaturas

de 25°C e 40°C, e para 20%, 25% e 30% nas temperaturas de 40°C e 55°C, Figura 18.

5.2.3. Anadlise simultidnea das varidveis de mistura e varidveis de processo

A combinacdo da temperatura e a adi¢do de amidos modificado e hidrolisado em sua forma
isolada ou misturada, resultou em um sistema mais estavel associado com a estrutura complexa da
inulina, com um comportamento com tendéncia a Newtoniano mostrando pequena variagdo na

viscosidade aparente, FiguralS8.

De acordo com BARROS NETO, SCARMINIO e BRUNS (1996) as propriedades de uma
mistura sdo determinadas pelas propor¢des de seus ingredientes e ndo pela quantidade total, isto &,
proporgao (x) de cada ingrediente igual a unidade, onde para uma mistura de dois componentes A ¢ B
tem-se Xa+Xp=1.

Experimentalmente deve-se determinar o valor da propriedade de interesse adicionando-se ao
extrato apenas o componente A na propor¢do desejada, e repetindo-se os mesmos ensaios para o

componente B, se for utilizado o modelo mais simples para uma mistura de dois componentes que € o
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modelo aditivo ou linear. Mas, este modelo nao prevé a interacdo entre os dois componentes. O modelo
quadratico apresenta o termo correspondente a esta interagdo, sendo que na pratica deve-se levantar
também os dados em uma composi¢ao qualquer dos componentes A ¢ B. Pelo bom senso ¢ sugerida a

elaboragdo de uma mistura contendo partes iguais de cada componente.

No caso dos ensaios realizados com o extrato de chicoria foram conduzidos prevendo a

interagdo entre os ingredientes A e B para a estimativa do modelo probabilistico quadratico.

Para normalizar os modelos buscando as correlagdes com as variaveis de mistura e de processo,
% de amidos e temperaturas, para obtengdo de uma superficie de resposta que pudesse refletir uma
regido Otima para a faixa de ensaios realizados, existe a necessidade de conhecimentos especificos que
busquem correlacionar planejamento e andlise utilizando teorias pertinentes a modelagem de misturas e
a modelagem de processos, onde a técnica de analise de dados “split-plot” deve ser aplicada, de acordo

com REIS et al. (1998).

A andlise simultdnea das varidveis de processo e variaveis de mistura, foi feita através da
técnica “split-plot” buscando encontrar um modelo probabilistico que pudesse predizer valores de
viscosidade aparente frente a diferentes condi¢des de temperatura e percentagem de adi¢do dos amidos.
Esta analise foi realizada através de um software desenvolvido por BORTOLOTI (2001), que
constituiu em um conjunto de ferramentas de andlise estatistica com graficos de probabilidade

acumulada, distribuicdo de residuos e especificos para o “split-plot”.

Foi adotada como referéncia para a analise a viscosidade aparente pois este é o parametro mais
usual na industria. Foram selecionados valores de viscosidade aparente correspondentes a taxa de
deformagio igual a 264 s para cada condigio experimental estudada (temperatura de processo e
porcentagem de mistura).

A Tabela 5 indica as porcentagens dos componentes A (amido hidrolisado) e B (amido
modificado) na mistura (variaveis de mistura), a participagdo de A e B na composigao total (% MP) e

as temperaturas utilizadas no processo (variaveis de processo).

O planejamento utilizado ndo seguiu o método “split-plot” padrdao pois os ensaios foram
conduzidos de forma aleatoria apenas para a % de mistura fixando-se cada temperatura, por limitagao
operacional, e por isso, a aplicacdo do programa ndo se deu de forma completa. Mas o programa
permitiu obter alguns resultados que possibilitaram a geracdo de um modelo matematico capaz de

descrever o sistema.
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Tabela 5 - Valores de viscosidade aparente (1),,) para as suspensoes de inulina de chicoria
formulada com amido hidrolisado e ou /amido modificado utilizados para a andlise simultinea das
varidveis de mistura e processo.

Amido (%) Nap (MPa)

Total A B 25°C 40°C 55°C
5 5 0 11,10 6,18 4,04
5 0 5 10,82 8,78 5,65
5 2.5 2.5 7,75 6,45 4,98
10 10 0 12,82 8,37 5,71
10 0 10 12,98 12,25 7,02
10 5 5 13,53 9,47 6,29
15 15 0 20,33 11,96 8,06
15 0 15 16,34 13,87 9,31
15 7.5 7.5 19,11 17,5 10,32
20 20 0 20,32 17,39 9,34
20 0 20 20,69 18,13 17,13
20 10 10 34,86 20,4 16,74
25 25 0 60,61 21,23 12,26
25 0 25 25,7 22,76 18,63
25 12.5 12.5 34,87 32,34 24,61
30 30 0 71,19 38,71 22,48
30 0 30 49,25 29,93 25,7
30 15 15 63,24 39,50 40,71

A: amido hidrolisado B: amido modificado

Partiu-se para o ajuste de dados aos modelos:
» linear para processo ¢ linear para mistura;
» (b) linear para processo e quadratico para mistura;
» (c) bi-linear para processo e linear para mistura; e

» (d) bi-linear para processo ¢ quadratico para mistura.

Os modelos foram criados por regressao e avaliados por graficos de probabilidade acumulada e

de dispersdo. Ao todo quatro modelos foram criados, avaliados e comparados.
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Considerando o modelo linear para processo e linear para mistura, a regressdo forneceu os

seguintes parametros:

§=21,747X, +9,560 X, -0,703 X, Z, +1,577 X,Z, - 0247 X, Z, +1,111X ,Z, (Eq. 23)

O grafico de dispersao dos residuos, que ¢ a diferenga entre o valor tedrico e o valor
experimental de viscosidade aparente, contra a viscosidade aparente tedrica mostra um comportamento
sistemdtico muito definido. Percebe-se, claramente, que os residuos exibem um comportamento
parabdlico, conforme Figura 19. Isto constitui um claro sinal que o modelo ndo ajustou bem os dados, e
de acordo com BARROS NETO, SCARMINIO e BRUNS (1996), e BOX, HUNTER e HUNTER, esta

razdo leva a desconsiderar o modelo linear-linear para esta andlise.
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Figura 19 - Distribuigdo de residuos (eixo y) contra os valores teoricos de viscosidade aparente para
o modelo linear-linear.

O segundo modelo utilizado foi o linear para processo e quadratico para mistura. A regressao
forneceu os seguintes parametros:
¥y =24,5477X, +12,3800 X -33,6098 X , X, -(0,7471X , +0,2908 X, - 0,5267 X , X)Z,

(Eq. 24)
+(1,4545X, +0,9888 X, +1,4679X,X,)Z,

Foi construido o grafico de probabilidade acumulada com os parametros do modelo, Figura 20.
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-33.6 -26.3 -19.1 -11.8 -4.5 2.7 10.0 17.3 24.5
coeficientes do modelo linear quadratico

Figura 20 - Probabilidade acumulada (eixo y) versus valores dos coeficientes do modelo linear-
quadrdtico (eixo x).
Observando o grafico de probabilidade acumulada na Figura 20, percebe-se que seis pardmetros
dos nove gerados aparentemente ndo sdo estatisticamente significativos, pois estdo centrados em zero
numa reta. Os outros trés provavelmente sdo significativos. No grafico dos residuos na Figura 21,

percebe-se que a dispersdo de erros ainda ndo ¢ aleatoria, o que indica que existe falta de ajuste.

Provavelmente os trés pardmetros significativos ndo foram suficientes para uma modelagem adequada.

y |
|
22E+02] *
| *
I * *
| *
12E+02 |
| * *
|
| * Kk * Kk * *
23E+01 | o * * *
| *hkkkkk kK * ok k * * *
I * * % * % * ok kK *
| *k k% *
-.74E+01 | *ox *
|
|
| *
-.17E+02]
—t——m - Homm - Homm - oo +Homm - oo oo oo +-—-
-9.3 -1.9 5.4 12.8 20.1 27.5 34.8 42.2 49.5
TNaptedrica

Figura 21 - Distribuigdo de residuos (eixo y) contra os valores tedricos de viscosidade aparente para
0 modelo linear-quadritico.
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Pelo fato de haver dois componentes de mistura, o modelo cubico especial ndo foi testado, pois

neste caso ele serd igual ao quadrético.

O terceiro modelo testado foi o bi-linear para as variaveis de processo e linear para as variaveis
de mistura. A regressao forneceu os seguintes parametros:
y=-18,5236 X, +1,5236 X, +(0,2946 X , -0,0455X,)Z, +(3,8575X, -1,5714X;) Z, (Eq. 25)
-(0,0570X, +0,0115X,)Z,Z,

Com os parametros se construiu o grafico de probabilidade acumulada, Figura 22.

vl
.15E+01| *
[
[
| *
.72E+00 |
| *
| *
|
-.10E+00|
|
|
| *
-.92E+00|
|
| *
|
-.17E+01]|
—tm—————— tm— tm— - tm— - tm— - tm— tm— tm— +-—-
-18.2 -15.4 -12.7 -9.9 -7.2 -4.4 -1.6 1.1 3.9 x
coeficientes do modelo bi-linear linear

Figura 22 - Probabilidade acumulada (eixo y) versus valores dos coeficientes do modelo bi-linear
linear (eixo x).
Observando o grafico de probabilidade acumulada na Figura 22, percebe-se que dois pardmetros

sdo significativos, pois estdo bem separados dos outros centrados em zero. Nota-se também que dois
outros parametros proximos a 1,55 podem ser considerados significativos, mas nenhuma afirmagao
definitiva pode ser feita a respeito deles. Na Figura 23, nota-se que houve uma melhora significativa na

dispersao dos residuos em relacdo a aleatoriedade.
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Figura 23 - Distribuigdo de residuos (eixo y) contra os valores tedricos de viscosidade aparente para
o modelo bi-linear linear.

Por fim o modelo adotado foi o bi-linear para as variaveis de processo e quadratico para as

variaveis de mistura. A regressao forneceu os seguintes parametros:

§=-19,5441X, +0,1455X, +16,5430 X, X, +(0,3551 X, +0,01509 X, -0,7271X , X ,)Z,
+(3,9740 X, +1,6879 X, -1,3980 X, X ,)Z, - (0,0629 X , +0,0174 X, -0,7165 X , X;,)Z,Z,

(Eq. 26)

O grafico de probabilidade acumulada na Figura 24 mostra claramente que dos doze pardmetros

pelo menos trés sao significativos, os restantes fazem parte da distribuicdo normal dos erros aleatorios.

Nota-se, observando a Figura 25, que a dispersao dos erros teve melhora quanto a aleatoriedade.

Apesar disto ainda existe evidéncia de falta de ajuste além de heteroscedasticidade nos dados. A

variancia dos residuos para valores altos de viscosidade ¢ bem maior do que para valores de

viscosidade menores. O modelo contendo apenas os pardmetros significativos sera:

§=-19,5441X, +16,5430X,X,, +3,9740 X , Z,

(Eq. 27)
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Figura 24 - Probabilidade acumulada (eixo y) versus valores dos coeficientes do modelo bi-linear-
quadrdtico

Pela modelagem obtida percebe-se que os fatores que mais influenciam a resposta (viscosidade
aparente) sdao fracdo do componente A (X,) , a interagdo do componente A com o componente B
(XaXpg) e a interacdo do componente A com a porcentagem total de A e B na mistura (XaZ).

O aumento do componente A na mistura parece levar a diminui¢ao da viscosidade do material.
Contudo a interagdo A-B ¢ sinergistica e leva ao aumento de viscosidade assim como a interacao entre
o componente A e a porcentagem total da mistura. Em menor grau, como ¢ indicado pelo menor
coeficiente, o efeito da intera¢do da propor¢ao de amido hidrolisado com a porcentagem total de amido
na mistura refor¢a o efeito sinergistico entre as duas propor¢des de amido. A temperatura teve um
efeito pouco pronunciado nos valores de viscosidade aparente das suspensoes, frente ao coeficiente da

equacdo 26, sendo considerado estatisticamente ndo-significativo.
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Figura 25 - Distribuigdo de residuos (eixo y) contra os valores tedricos de viscosidade aparente para
0 modelo bi-linear-quadrdtico

Vale notar que o grafico de distribuicao dos residuos na Figura 25, comparado aos graficos dos
modelos anteriores (Figuras 19, 21 e 23) ¢ o que apresenta melhor distribui¢do de residuos, todavia nao
deve ser considerada ideal. Esta abordagem empirica tem como objetivo complementar estudos com

modelos fenomenologicos.

E interessante observar a relagdao da analise do ponto de vista estatistico, onde o modelo indicou

que a temperatura ndo afetou a viscosidade aparente com as observagdes experimentais aqui reportadas.

Este fato pode ser explicado pelos valores de viscosidade aparente apresentados pela variagao
da temperatura, isto ¢, a variacdo na viscosidade aparente devido a diferenga de temperatura na faixa
utilizada no presente trabalho, ¢ insignificante em relacdo a variagao na viscosidade aparente causada
pela adi¢do dos componentes formuladores, conforme pode ser observado pelos valores experimentais

das Figuras 16, 17 e 18.

5.3. SECAGEM POR ATOMIZACAO

A Tabela 6 mostra os valores das temperaturas de entrada e saida do ar no “spray dryer”, com
os respectivos percentuais de material de parede adicionados a suspensao, e os resultados de analise do

teor de inulina determinados na alimentacao e no produto.
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Tabela 6 — Condicies de processo e resultados experimentais.

Teor de inulina

Ensaio Te(,),tmda Tﬂsaida % Material S(’)lid(zs Sooll'lveis ".l"eor de }nulina na no produto - I

O °O) Parede - MP (°Brix) alimentacio - Ir (%) (%)
1 130 81 4,36 24,0 0,21 0,73
2 200 109 4,36 24,0 0,18 0,77
3 130 81 25,64 31,5 0,25 0,73
4 200 119 25,64 31,5 0,24 0,76
5 165 99 15 29,0 0,22 0,76
6 165 99 15 29,0 0,21 0,71
7 165 99 15 29,0 0,22 0,74
8 116 71 15 29,0 0,22 0,75
9 214 112 15 29,0 0,22 0,72
10 165 97 0 22,0 0,21 0,77
11 165 82 30 34,5 0,14 0,74

Na Tabela 7 tem-se os valores da massa da suspensdo na entrada do “spray dryer”, os solidos

totais e a massa de inulina na alimentacdo e no produto em po, e o rendimento em inulina

Tabela 7 — Valores experimentais utilizados nos cdlculos de rendimento em inulina R;,,,

Sélidos Solidos Massa de Massa de

Ensaio 1:3;2;1:;;11 totais na p?/(l)?isjsoclep totais do  inulinana  inulina no l;zl;ﬂiulﬁf:;t?
_F (g) entrada - (@) produto - entrada-I; produto -1, Rin (%)
St;(g) St, (2) ® (2)
1 834,88 223,78 144,22 138,75 173,57 104,69 60,31
2 834,88 223,78 120,60 104,77 148,11 93,08 62,85
3 502,56 192,76 149,47 142,64 125,74 108,47 86,27
4 502,56 192,76 153,93 150,85 121,87 116,83 95,87
5 460,00 152,32 110,22 107,39 101,38 83,90 82,75
6 460,00 152,32 94,77 109,91 102,03 83,98 82,32
7 460,00 152,32 113,60 106,27 103,04 83,50 81,03
8 460,00 152,32 110,81 99,97 101,52 76,20 75,06
9 460,00 152,32 105,61 113,79 96,92 90,85 93,73
10 400,00 285,96 118,74 87,18 169,08 67,65 40,01
11 1200,00 418,65 91,64 235,86 253,34 179,14 70,71
F = Mec + Man + Mam STg= (Mec * STec) + (Man * STan) + (Mam * STam)
STp=P * STp Ir=F* % Ig Ip=P*%Ip Rinu = Ip/Ir
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Pela Tabela 7, os resultados mostram claramente que a técnica de microencapsulagao

estabeleceu melhores condigdes do processo do ponto de vista do rendimento de inulina.

De acordo com RULKENS e THIJSSEN (1972) e SHAHIDI e HAN (1993), a quantidade de
material de parede foi determinante na retencdo de Vitamina C em microcapsulas, mas segundo
REINECCIUS (1988), o excesso de material de parede pode diminuir a solubilidade do encapsulante, e
portanto ocorre uma diminui¢do na capacidade de formar pelicula sobre o material de recheio, com

menor reten¢do de materiais termosensiveis ou volateis.

A partir da matriz experimental, Quadro 5 e da resposta de Ri,,, Tabela 7, foram construidas as
superficies de resposta, através do STATISTICA, que permitiu a analise simultanea da influéncia da
temperatura e % de material de parede, nos resultados de rendimento de inulina, Ri,,. Desta andlise ¢
gerado o modelo probabilistico que permite dentro das condigdes estabelecidas estimar a rendimento
em inulina em qualquer condi¢cdo experimental, além de permitir avaliar os fatores que t€ém influéncia

estatisticamente significativa no processo, bem como as interagdes entre as variaveis.
Em uma primeira etapa, a analise foi feita considerando todos os termos da equacdo 20.

A Figura 26 mostra a nova distribui¢cdo de peso dos efeitos cada fator no rendimento de inulina,

e na Tabela 8 a andlise de variancia (ANOVA).
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-20
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40 -

Figura 26 — Influéncia de cada efeito na resposta
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Considerando a varidvel resposta Rin, apenas os termos quadraticos da temperatura e linear

correspondente a interagdo entre temperatura ¢ % de material de parede foram considerados

estatisticamente ndo-significativos, para 95% de confianga.

Tabela 8— ANOV A para o modelo completo codificado

Fator SOR GL SOM F
Regressao 252476 5 504,95 17,86
Residuo 141,42 5 28,28
Falta de ajuste 139,82 3
Erro puro 1,60 2
Total 2666,18 10

Fo95;5:5= 3,54 Fuabelado R?=0,95

Como o modelo apresentou termos estatisticamente ndo-significativos, foi efetuada nova analise

desconsiderando estes termos.

A Figura 27 mostra a nova distribui¢do de peso dos efeitos cada fator no rendimento de inulina,

e na Tabela 9 a andlise de varidncia (ANOVA).
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Figura 27 — Influéncia de cada efeito na resposta
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Tabela 9 — ANOVA para o modelo reduzido codificado
Fator SOR GL SOM F
Regressao 2467,10 3 628,07 28,92
Residuo 199,08 7 25,65
Falta de ajuste 197,48 5
Erro puro 1,60 2
Total 2666,18 10
Fo,05.3.7= 6,65 Fiapelado R>=0,93

Comparando os resultados da Tabela 8 e da Tabela 9, nota-se que ocorreu uma melhora na
relacdo entre Fealculado € Fiabelado, de 3,54 para 6,65. O coeficiente de determinagdo que era de 0,95 na
Tabela 8 sofreu uma leve diminui¢do para 0,93. Isto permite afirmar que o modelo reduzido ¢

estatisticamente significativo e preditivo para a secagem por atomizagdo em escala de laboratdrio.

A Figura 28 mostra o grafico de valores previstos pelo modelo em fungdo dos valores

experimentais, sendo observada pouca dispersdo com relacdo a reta.
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Figura 28 — Relacdo entre os valores observados e os preditos pelo modelo.
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O modelo reduzido codificado, para predizer o rendimento em inulina no po, é:

R, =84,67+9,64T +2564(%MP ) —2518(%MP )* (Eq. 28)

Pode-se observar que o termo linear da temperatura tem efeito positivo no rendimento de
inulina em pd. O termo linear correspondente a % de material de parede tem efeito positivo, e maior
que o correspondente a temperatura, mas € contrabalangado pelo efeito negativo do termo quadratico

de % de material de parede.

DIB TAXI (2001), obteve resultados semelhantes, onde o efeito devido a temperatura elevou o
rendimento em Vitamina C de maneira menos acentuada que o devido a porcentagem de material de

parede.
A Figura 29 mostra a superficie de resposta e a curva de contorno mostrando o efeito

combinado da temperatura e % de material de parede no rendimento de inulina no po.

Pela curva de contorno apresentada na Figura 29 tém-se as faixas de processo otimizadas na

regido:

11,17 < MP (%) < 28,94

174 < T (°C) < 214

A partir desta faixa ¢ possivel entdo testar a obtencdo de inulina em p6é numa planta piloto

(escala maior) e verificar as condi¢des operacionais 6timas de processo industrial.
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Figura 29 — Superficie de resposta e curva de contorno para o rendimento em inulina de chicoria em
PO para as varidveis porcentagem de material de parede e temperatura de secagem por atomizagdo.

90



RESULTADOS E DISCUSSAO
Regina Isabel NOGUEIRA

5.4. ISOTERMAS DE SORCAO DE UMIDADE DO EXTRATO DE INULINA DE
CHICORIA EM PO

Os resultados experimentais da umidade de equilibrio para os extratos puro e formulado com
amido hidrolisado e amido modificado de inulina de chicéria estdo mostrados na Tabela 10, Os valores
de umidade de equilibrio estdo na faixa de 0,0197 a 0,8444 g/g matéria seca.

Tabela 10— Valores experimentais de umidade de equilibrio para inulina em po pura e formulada.
25°C 35°C 45°C

Ay Xe puro X, for. Aw Xe puro X, for. Ay Xe puro X, for.
0,1130 0,0528 0,0434 | 0,1125 0,0434 0,0441 | 0,1116  0,0197  0,0432
0,2251  0,0753  0,0626 | 0,2459 0,0587 0,0677 | 0,2146 0,0317 0,0574
0,3278  0,0826  0,0699 | 0,3205 0,0629 0,0697 | 0,311 0,036  0,0653
0,4316  0,1005 0,0910 | 0,4316  0,0849 * 0,4316  0,0742  0,0899
0,5757  0,1435 0,1261 | 0,5455 0,1276  0,0902 | 0,5195 0,1107  0,0977
0,6886  0,2003  0,1581 | 0,6696 0,1738  0,1551 | 0,6526 0,1665 0,1186
0,7529  0,3545 0,1830 | 0,7487 0,2785 0,1800 | 0,7452  0,2438  0,1358
0,8434 0,8444 0,2508 | 0,8295 0,5584 00,1854 | 0,8174 0,3702 0,1616

* - valor de X, ndo determinado for - formulado

Pode ser observado na Tabela 10 que o conteido de umidade de equilibrio (X;) para o extrato
puro de inulina de chicéria em pd decresceu com o aumento da temperatura e aumentou com a
elevagdo da atividade de agua. Essa tendéncia pode ser explicada pela termodinamica da sor¢do que
mostra que um aumento na temperatura ndo vai favorecer a sor¢ao de agua, SAMANIEGO-

ESGUERRA, BOAG e ROBERTSON (1990).

Para o extrato formulado a tendéncia de comportamento dos valores observados de contetdo de
umidade de equilibrio foi diversificada, Tabela 10. Foi observado que para a,, entre 0,1116 a 0,4316
pouca variagdo no conteudo de umidade de equilibrio para as temperaturas de 25°C, 35°C e 45°C. Para
a,, na faixa de 0,5195 a 0,5757 houve uma diminui¢do de X, quando a temperatura passou de 25°C para
35°C, enquanto que de 35°C para 45°C os valores sofreram ligeira elevagdo. Para a,, variando de 0,6526
a 0,7529, os valores de X, se mantiveram praticamente constantes quando a temperatura passou de

25°C para 35°C e diminuiram quando a temperatura passou de 35°C para 45°C. Para elevados valores
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de a,, na faixa de 0,8174 a 0,8434 os valores de X, diminuiram com o aumento da temperatura de 25°C

a45°C.

Comparando os dois produtos, observa-se pela Tabela 10 que os valores de X, do extrato
formulado s@o menores que os observados para o extrato puro, para valores de a,, de 0,1130 a 0,8434
na temperatura de 25°C. Para 35°C observa-se pouca variagao entre os valores de X, para o extrato puro
o extrato formulado para a,, na faixa de 0,1125 a 0,3205, enquanto que ¢ observada a diminui¢do dos
valores de X, do extrato formulado em relagdo ao extrato puro para aw de 0,5455 a 0,8295. Para 45°C ¢
observado um aumento de X, do produto formulado em relacdo ao puro para a,, de 0,1116 a 0,4316.
Observa-se a inversdo do fendmeno, isto ¢, os valores de X, do extrato puro sdo maiores que os do

extrato formulado para a,, de 0,5195 a 0,8174.

.Os dados experimentais das isotermas de sor¢do para extrato puro e formulado de inulina
chicoria em pd foram ajustados pelos modelos BET, BET linear, GAB, Halsey, Langmuir, Oswin e
Peleg. A escolha do melhor ajuste foi feita observando o coeficiente de determinagio (R?) e o erro
médio relativo (ERM), cujos valores e as constantes dos modelos sdo apresentados na Tabela 11, para

as temperaturas de 25°C, 35°C e 45°C.

As isotermas de sor¢cdo de umidade para extrato de chicéria em po ajustadas aos modelos de
BET, BET linear, GAB, Halsey, Langmuir, Oswin e Peleg contendo os valores experimentais e

preditos pelos modelos sdo mostradas no Apéndice 4, Figura 1.

As formas observadas das isotermas de sor¢do de extrato de chicoria em pd sdo caracteristicas
de alimentos com alto contetido de actcares, que adsorvem relativamente baixas quantidades de dgua a
baixas atividades de 4gua e grandes quantidades de agua a altas umidades relativas, segundo
SAMANIEGO-ESGUERRA, BOAG e ROBERTSON (1990). Foi observado também, a ocorréncia de
intersecao de curvas com a variacdo da temperatura, e de acordo SARAVACOS, TSIOURVAS e
TSAMI (1986) ¢ MAROULIS, TSAMI e MARINOS-KOURIS (1988), isto constitui outra

caracteristica das isotermas de produtos com alto teor de agucar.

As isotermas apresentaram formato tipo III. Na constru¢do de isotermas de sorcdo para
carboximetil celulose sdédica e sélidos de suco de laranja desidratado, BERLIN, ANDERSON e
PALLANSCH (1973) observaram comportamento semelhante. O mesmo formato de isotermas foi
observado por IGLESIAS e CHIRIFE (1978) para banana, pera, abacaxi e toranja. JAAFFAR e
MICHALOWSKI (1990) obtiveram isotermas de sor¢ao de agua do tipo III para café, arroz e agtlcar.
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DIB TAXI (2001) estudou as isotermas de adsor¢do de umidade para suco de camu-camu

microencapsulado, observando também a ocorréncia de isotermas tipo III para o produto.

5.4.1. Extrato puro de inulina de chicoria

Analisando Tabela 11 pode-se concluir que o modelo de GAB foi o que apresentou o melhor
ajuste das isotermas, com os valores de ERM iguais a 4,87%, 4,10% e 7,14% para as temperaturas de
25°C, 35°C e 45°C respectivamente, considerando a faixa de atividade agua de 0,0197 a 0,8444.
Segundo AGUERRE, SUAREZ e VIOLLAZ (1989) ajustes com ERM inferiores a 10% indicam um
razoavel ajuste dos dados aos modelos, e ainda de acordo com LABUZA (1985), o ajuste ¢ considerado
extremamente bom para valores de ERM inferiores a 5%. De acordo com esse critério conclui-se ainda
que os modelos de BET e BET linearizado apresentam um bom a ajuste para a temperatura de 45°C,
com valor de ERM igual a 7,46%. Com os demais modelos, embora tenha apresentado coeficiente de
determinagdo (Rz) na faixa de 0,78 a 1,00, os valores de ERM sdo extremamente elevados, na faixa de
12,00 a 99,90% e portanto os ajustes ndo podem ser considerados para aplicagdes nas isotermas de

sor¢ao de umidade para extrato de inulina de chicoria em po.

Como o modelo de GAB descreveu bem os dados obtidos nas temperaturas estudadas, e pela
sua larga aplicagdo em alimentos, este foi considerado o modelo para predi¢ao do conteudo de umidade

de equilibrio para o extrato puro de inulina de chicoria em po, e ¢ mostrado na Figura 30.

1,0000
o e EP-25°C
of _
s 0,8000 ——PP-25°C
= 0,6000 - ° EP-3FC
% ——PP-35°C
€ 0,4000 - EP - 45°C
- PP - 45°C
.g 0,2000
-

0,0000 ‘ : : : ‘

0 0.2 0,4 0,6 0,8 1
Atividade de agua

Figura 30 —Isoterma de sor¢do de umidade ajustada pelo modelo de GAB, para o extrato puro de
inulina de chicoria.
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Tabela 11 — Pardmetros de ajuste das isotermas de sor¢do do extrato de inulina de chicoria em po
para as temperaturas de 25°C, 35°C e 45°C.

TEMPERATURA
MODELO  CONSTANTES 25°C 35°C 45°C
EP EF EP EF EP EF
X, 02785 00522 0.1238 00528 00761  0,0505
Coer 0.1640 27.5005 05827 237812 1.6916 272331
BET N 1.87E02 129135 162802 87170 146E02  6.7035
R 09868 09977 009862 09793 09991  0.9950
ERM (%) 39,7123 00364 296300 00779 74641 00303
X, 02785 00436 01238 00391 00761  0,0354
BET - finear Cagr 0.1640 651E05 05827 2.67E06 16916 2.64E06
R 09868 09712 009862 08901 09991  0,9967
ERM (%) 397123 01139 29,6299 0.1526 74641  0.1781
X, 0.0544 00630 00487 00727 00733  0,0653
Cors 460146 134816 19.6792 103989 1.8187 15,7780
GAB Kous 1.1096 04444  1.1010 07820 10062  0,0284
R 0.9984 09765 09995 09719 09991  0.9970
ERM (%) 48735 0494 40957 0.1687 7.1401  0.0284
y 01511 00203 01180 00105 00838  0.0053
B 0.6420 15523 07539  1.8090  0.8900  2.0261
HALSEY R 09912 09979 09932 09616 09981  0.9906
ERM (%) 307999 0.0401 197840 0.1144 11,9954  0.0643
X, 1.54E03 29072 2.02E03  0,6282 1.54E03  0.5153
Criv 00002  0.0916 00002 04666 00002 04974
LANGMUIR R 0.8688 09532 07814 09468  0.8688  0.1725
ERM (%) 645886 0551 552098 0.1583 645886  0.1037
C 0.0828 01070 0,0921 _ 0.1028  0,0952 _ 0.9340
OSWIN D 13676 04987 11154 04181 08999 03650
R 09361 09985 09867 09689 09990  0.9973
ERM (%)  98.6070 00423 986730 0.0940 99.9030  0.0254
K1 0.1584  0.1365 0.1780 _ 0.0630 02816 _ 0.1353
K2 42208 02874  2.8503 02044 11188  0.1296
PELEG " 0.5187 05415 07813 01492 15189  0.5508
o 10,5513 49160 104497 22365 9.8678 58805
R 09996 09985 09990 09781 09989 09972
ERM (%) 00411 00291 0078 00881 02871  0.0308
Ko 0.0071  0,0646 * * ° *
n’ 03993 14897 * * . *
HENDERSON R 0.9568  0.9650 * * * *
ERM (%) 05361  0,1288 * . . .
a 424E03 9.66E03  * * 2 x
. b 50646 142362 * . . .
CHUNG R’ 0,8299  0,7423 * * * *
ERM (%) 07251 02791 * . " .
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5.4.2. Extrato formulado de inulina de chicoria

Para o extrato formulado de chicoria em pd, observando a Tabela 11, os modelos de BET,
HALSEY, OSWIN e PELEG apresentaram os melhores ajustes das isotermas, com os valores de ERM
na faixa de 2,54% a 9,79%, para as temperaturas de 25°C, 35°C e 45°C, considerando a faixa de
atividade agua (a,) de 0,1116 a 0,8444. O modelo de GAB apresentou ajuste considerado
extremamente bom apenas para a temperatura de 45°C, com valor de ERM igual a 2,84%. O modelo de
CHUNG ndo s6 apresentou valores de ERM altos como também estimou valores de conteudo de

umidade de equilibrio negativos, indicando sua total inadequag@o ao produto em estudo.

Para o extrato formulado de inulina de chicéria em po, considerando o modelo que permitisse a
obten¢do de melhores informagdes para fins de comparagao entre os dois produtos (puro e formulado),
foi escolhido o modelo de BET, uma vez que o conteido de umidade na monocamada também ¢

estimado, e a isoterma ¢ mostarda na Figura 31.

0,3000
i.ﬁ 0.2500 - * FF25
2 —PF25
= 0,2000 - { EF35
=
S 0,1500 - PE3S
2 / A EF45
3 0,1000 - ——PP45
[
2 00500
=

0,0000 \ \ \ \ |

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1
Atividade de agua

Figura 31 - Isoterma de sor¢do de umidade ajustada pelo modelo de BET, para o extrato formulado
de inulina de chicoria

Observando a Tabela 11, considerando o modelo de BET os valores do conteudo de umidade na
monocamada (X,,) sdo 0,2785, 0,1238 e 0,0761, enquanto que para o extrato formulado valores de X,

sd0 0,0522, 0,0528 ¢ 0,0505 g/g de matéria seca, para as temperaturas de 25°C, 35°C e 45°.
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Nota-se que para o produto formulado os valores de X, sofreram leves alteracdes com a
variagao da temperatura, enquanto que para o produto puro ¢ observada a diminui¢do na capacidade de
sor¢ao do material em funcdo da temperatura, onde os valores de X,, decrescem com a elevagdo da
temperatura. O produto formulado apresenta valores de X,, menores que os observados para o produto
puro, concluindo-se que o produto ¢ menos higroscopico, facilitando as operacdes de manuseio e

embalagem nas condi¢des de temperatura estudadas.

Os extratos puros ¢ formulados de inulina de chicéria em po apresentaram higroscopicidade
semelhante aos produtos amildceos analisados por LOMAURO, BAKSHI e LABUZA (1985) que
obtiveram valores de X, variando de 0,0323 a 0,1297. SCHAR e RUEG (1985) citam valores de X, de
0,0605 a 0,0863 para produtos de mistura de farinha de trigo e caseina. CADDEN (1988) estudou o
efeito do beneficiamento no contetido de umidade na monocamada (X,,) de diversas fibras alimenticias.
Observou que os valores de X, sofreram uma diminui¢ao de 0,0667 na recepcao para 0,0636 na selecdo
seguido de 0,0595 na moagem para amostras de trigo a 4°C, porém para as temperaturas de 25°C e
37°C os valores de X,, foram mantidos praticamente constantes nas etapas de recep¢do e selegdo,
sofrendo uma diminui¢do na moagem. Ja para a aveia, o beneficiamento favoreceu o aumento dos
valores de X, de 0,0638 na recepcao para 0,0685 na selecdo seguido de 0,0731 na moagem na
temperatura 4°C. Nas temperaturas de 25°C e 35°C os valores de X,, apresentaram ligeiras alteracdes
em suas magnitudes, mas mantendo o comportamento de aumento de valores de X, com o

beneficiamento.

KIRANOUDIS et al. (1993) determinaram o conteido de umidade de equilibrio para alguns
produtos vegetais como batata, cenoura, tomate, pimenta verde e cebola para atividades de 4dgua na
faixa de 10 a 90% para as temperaturas de 30°C, 45°C e 60°C, ajustando os dados experimentais ao

modelo de GAB, obtendo valores de X, de 0,087 a 0,212.

VALENTINI et al. (1997) determinaram as isotermas de sor¢do para canola (Brassica napus) a
32°C e observaram que o modelo de Peleg ¢ BET ¢ GAB apresentaram um bom ajuste para as
isotermas de adsor¢do e dessor¢dao, com erro relativo menor que 10%, obtendo valores de X, iguais a

0,0234 ¢ 0,0188 quando estimados pelos modelos de BET e GAB respectivamente.
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5.5. MICROESTRUTURA

As amostras foram observadas ao microscopio eletronico de varredura, buscando informacgdes
sobre a influéncia das condi¢des de processo, como formulacdo e temperatura, em relagdo a
microestrutura dos produtos em p6 obtidos a partir da secagem por atomizag¢do do extrato de chicoria

formulado com amido hidrolisado e amido modificado.

Todas as amostras obtidas dos ensaios relacionados na Tabela 12, apresentaram particulas de
tamanhos variados, tendo sido observadas microcapsulas com superficie externa arredondada, com

exce¢do do extrato puro, Figura 34 (d) e (e), com formagao de concavidades como pode ser observado

nas Figuras, 32, 33 ¢ 34.
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x5000

(e - T=200°C e MP=25,64%)

(f - T=200°C e MP=25,64%.)

Figura 32: Efeito das condi¢oes de processo na microestrutura da inulina de chicoria em po.
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20 pm r 5l Sk LT mm

*x4500 — LTmm

(b - T=165°C e MP=15,00%)

(e - T=165°C e MP=15,00%) (f - T=165°C e MP=15,00%)

Figura 33: Efeito das condigoes de processo na microestrutura da inulina de chicoria em po.
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menor X725)

10KV 1 Emm

20 p»m 1 1T mm

(e - T=165°C e MP=0,00%)

(f - T=165°C e MP=30,00%)

Figura 34: Efeito das condicoes de processo na microestrutura da inulina de chicoria em po..
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O aparecimento de dentes e concavidades na superficie ¢ atribuido a rapida evaporacdo das
goticulas de liquido durante o processo de secagem no atomizador. De acordo com ROSEMBERG
KOPELMAN e TALMON (1985), a formag¢ao de microestruturas deste tipo, que & caracteristica de
polimeros, afeta as condi¢des de escoamento, e a integridade das microcapsulas € relacionada a

reten¢do do material ativo que deve ser protegido.

ROSEMBERG, KOPELMAN e TALMON (1985) estudando o uso do microscopio eletronico
de varredura como técnica para selecao e elucidagdo da formagdo de microestruturas, preparou uma
emulsdo goma ardbica, maltodextrina e uma resina que nao introduz artefatos de interacdo com os
materiais de formacdo de parede, observando microcdpsulas com microestruturas dentadas,

arredondadas, sem fissuras ou poros com grande varia¢do do tamanho das particulas.

TRINDADE (1998) também observou efeito semelhante na formacdo de microcépsulas de

acido ascorbico.

Avaliando a influéncia das condi¢des de processo relacionadas a este estudo, como temperatura
de entrada e temperatura de saida ((T.)/Ts) e porcentagem de material de parede (%MP) adicionado ao
extrato para a formacdo da suspensdo de alimentacdo do spray dryer, pode ser observado na Figura 32,
que os produtos mostrados em (a) e (b), e (d) apresentaram microestrutura com tendéncia a formacao
de esferas de diferentes tamanhos, mas com muita rugas em toda extensao na superficie. Aumentando a
temperatura para 200°C/119°C, mesmo para o nivel minimo utilizado de material de parede, MP =
4,36%, ocorreu a formagdo de estruturas esféricas de diferentes tamanhos, mas com superficie externa

homogénea, com leve rugosidade, conforme produto mostrado em (c).

Na Figura 32 (e) e (f), foi mantida a temperatura em 200°C/119°C, mas uma elevagdo para
25,64% de material de parede, resultando em um produto com estruturas esféricas de diferentes

tamanhos mas com a superficie apresentando rugas em toda sua extensao.

Analisando a condi¢do relativa ao ponto central, 165°C/99°C e 15% de material de parede, a
Figura 33 (a), (b), (c) e (d) apresenta as microestruturas de formagao esférica bem definidas de

diferentes tamanhos e com leve rugosidade na superficie.

A Figura 34 (a) foi obtida a 116°C/71°C e 15% de material de parede, onde nota-se uma
estrutura ndo definida, e apesar de possuir MP em porcentagem suficiente para a formagao de estrutura,
conforme ja observado, a baixa temperatura de entrada no spray dryer, ndo foi suficiente para

complementar o efeito.
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Aumentando a temperatura para 214°C/112°C e mantendo MP = 15%, Figura 34 (b), observa-se
que houve a formacdo de estrutura esférica bem definida, apresentando ‘“buracos”, que em uma
visualizagdo ampliada Figura 34 (b), nota-se que houve o recobrimento de estruturas esféricas de

tamanhos menores por uma camada formando uma esfera maior.

Analisando o produto obtido a 165°C/97°C, sem adicdo de material de parede, observa-se
apenas o efeito da temperatura e tipo de processo de secagem, atomizagdo, mostrando que a estrutura
do material teve uma tendéncia a formacao esférica, mas com rugas em toda a extensdo da superficie,

conforme Figura 34 (d) e (e).

O excesso de material de parede ndo favoreceu a melhoria na estrutura formada, mostrando

ainda esferas com rugas na superficie, figura 34 (f).

Para visualizar a estrutura de produto similar , observou-se a estrutura de uma amostra de

inulina PA (Fluka-BioChemika 57614). A estrutura observada foi totalmente diversificada em relacao

as amostras obtidas nos ensaios, mostrando a ocorréncia de estruturas pontiagudas, Figura 35.

Figura 35: Microestrutura da inulina PA.
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Devido a grande diferenga de morfologia observada nas Figuras, 32, 33 e34, e para ter um
pardmetro de comparagdo foram determinados o menor e o maior didmetro das particulas

caracterizando a faixa maxima de variagao.

A Tabela 12 apresenta a variagdo de tamanho das particulas observada nos produtos obtidos da

secagem por atomizagdo do extrato de inulina de chicoria.

Tabela 12 — Valores maximos e minimos do didmetro das particulas de extrato de inulina de chicoria
em po para cada condicdo de ensaio no spray dryer.

Amostra T. T, %MP Diametro Diametro A variacao Rinu (%)

“C) (°O) menor (um) maior (Lm) (um)
1 130 81 4,36 0,98 5,00 4,02 60,31
2 200 109 4,36 6,06 34,85 28,79 62,85
3 130 81 25,64 2,00 12,75 10,75 86,27
4 200 119 25,64 0,76 11,82 11,06 95,87
5 165 99 15 5,88 14,12 8,24 82,75
7 165 99 15 8,70 20,00 11,3 82,32
8 165 99 15 4,23 15,38 11,15 81,03
9 116 71 15 3,25 14,00 10,75 75,06
10 214 112 15 3,00 15,75 12,75 93,73
11 165 97 0 1,46 15,12 13,66 40,01
12 165 82 30 1,50 13,00 11,5 70,71

Pode-se observar que houve uma grande variagdo de tamanho em todas as amostras, que
apresentaram capsulas de diametros variando de 0,75um a 34,85um. Estes valores estao dentro da faixa

de tamanho de particulas relatada por NONHEBEL e MOSS (1971).

A amostra 1 embora tenha apresentado menor variagdo de tamanho, produziu particulas de

tamanho menor na ordem de 0,98um a 5,00um.
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VI. CONCLUSAO

v O extrato de inulina de chicoria puro ou formulado com amidos hidrolisado e/ou modificado
apresentou comportamento de fluido ndo-newtoniano, com caracteristicas pseudoplasticas,

nas temperaturas de 25°C, 40°C e 55°C e 5% a 30% de material de parede.

v' Os extratos formulados apresentaram maiores valores de indice de comportamento n com

tendéncia a comportamento de fluido newtoniano.

v' A analise simultdnea das variaveis de mistura e de processo indicou que a temperatura

exerce menor influéncia na viscosidade aparente que a porcentagem de material de parede.

v A faixa otimizada para obter maiores rendimentos em inulina de chicéria por o processo de
secagem por atomizacdo ¢ de 11,77% a 28,94% de material de parede, e de 156°C a 214°C

de temperatura.
v A microencapsulagdo propiciou maior rendimento de inulina no processo

v" O modelo de GAB apresentou melhor ajuste para as isotermas de sor¢do a 25°C, 35°C ¢

45°C .para o extrato puro de inulina de chicoria.

v" Os modelos de BET, Halsey, Oswin e Peleg apresentaram bons ajustes para as isotermas de

sor¢do a 25°C, 35°C e 45°C, para o extrato formulado de inulina de chicéria.

v Através dos valores de contetido de umidade na monocamada (Xy,), obtidas pelo modelo de
BET, observa-se a diminui¢dao da capacidade de sor¢do do material formulado com pouca

dependéncia da temperatura.

v’ Para o extrato puro de inulina de chicéria os valores de X, diminuem com o aumento da

temperatura de 25°C a 45°C.

v As condi¢des de processo tiveram influéncia na formagéo de superficie das microcapsulas,
indicando que as temperaturas do ar de secagem tiveram maior influéncia na obtenc¢ao de
microcapsulas de estruturas de superficies mais uniformes quando combinadas com

porcentagem de material de parede nos niveis estudados de 4 a 15%.
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APENDICES

APENDICE 1

Tabela 1 — Tensdo de cisalhamento tedrica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, para
as temperaturas de 25°C, 40°C e 55°C para extrato puro concentrado de inulina de chicoria.

7 (dina/cm?)

Y (1/s) 25°C 40°C 55°C
EX TE ER EX TE ER EX TE ER
66,0 7,45 7,31 1,82 5,74 5,95 3,54 3,82 3,74 2,17

79,2 8,56 8,23 3,80 6,48 6,48 0,02 4,26 4,09 3,79
92,4 9,43 9,10 3,50 7,07 6,97 1,53 4,64 4,42 4,60
106,0 9,90 9,95 0,50 7,23 7,43 2,76 4,53 4,74 4,55
119,0 10,63 10,72 0,88 7,81 7,84 0,45 4,67 5,02 7,45
139,0 - - - - - - 4,89 5,42 10,91
158,0 12,78 12,89 0,93 7,80 8,96 14,91 5,23 5,78 10,66
178,0 13,98 13,93 0,31 8,71 9,48 8,87 5,50 6,14 11,58
185,0 14,41 14,29 0,88 8,89 9,65 8,54 6,04 6,26 3,67
198,0 15,13 14,93 1,29 9,49 9,97 5,01 6,61 6,47 2,08
211,0 15,76 15,56 1,28 10,29 10,27 0,18 6,65 6,68 0,48
238,0 17,30 16,83 2,73 10,81 10,87 0,49 6,30 7,10 12,73

264,0 18,99 18,00 5,20 11,77 11,41 3,04 7,90 7,47 5,33

ERM 1,93 4,11 6,49

TE — valor teérico EX — valor experimental ~ ER — erro relativo ERM - erro relativo médio
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Tabela 2 -Viscosidade aparente teorica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, para as
temperaturas de 25°C, 40°C e 55°C para extrato puro concentrado de inulina de chicoria.

MNap (cP)
Y (1/s) 25°C 40°C 55°C
EX TE ER EX TE ER EX TE ER
66,0 11,41 11,37 0,35 9,04 9,35 3,42 5,79 5,72 1,28

79,2 10,80 10,67 1,19 8,78 8,41 4,24 5,38 5,18 3,63
92,4 10,19 10,11 0,77 8,16 7,69 5,40 5,02 4,77 4,96
106,0 9,38 9,64 2,73 7,25 7,10 2,03 4,29 4,43 3,16
119,0 8,95 9,25 3,42 6,94 6,64 4,34 3,94 4,16 5,66
139,0 - - - - - - 3,53 3,82 8,31

158,0 8,07 8,38 3,87 5,16 5,64 9,28 3,30 3,57 8,27

178,0 7,85 8,04 2,39 4,95 5,26 6,24 3,09 3,35 8,43
185,0 7,80 7,93 1,69 4,92 5,14 4,59 3,27 3,28 0,19
198,0 7,63 7,74 1,48 5,03 4,94 1,78 3,34 3,16 5,44
211,0 7,46 7,57 1,55 4,92 4,76 3,22 3,15 3,05 3,12

238,0 7,28 7,26 0,25 4,60 4,44 3,34 2,65 2,86 7,91

264,0 7,19 7,00 2,57 4,44 4,18 5,69 2,99 2,70 9,57

ERM 1,86 4,46 5,72

TE — valor teérico EX — valor experimental ~ ER — erro relativo ERM - erro relativo médio
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APENDICE 2

Tabela 3 - Tensdio de cisalhamento tedrica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, a 25°C
para extrato de chicoria formulado com amido hidrolisado.

T (dina/cm’) - 25°C

5% 10% 15% 20% 25% 30%

y(/s) TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER

140 1,79 2,21 3,32 4,82 476 1,17 10,68 10,60 0,71 12,59 12,70 0,84
16,8 2,13 2,62 3,94 559 543 3,00 12,63 12,40 1,85 1489 1485 0,28
19,6 247 3,02 4,56 635 6,38 0,52 14,56 1435 146 17,16 1725 0,52
224 281 3,42 5,18 7,08 733 342 1647 16,85 227 19,40 19,30 0,53
252 3,14 3,82 5,79 7,80 8,00 2,53 1836 18,65 1,57 21,62 21,50 0,57
294 3,64 4,40 6,70 8,85 21,16 21,75 2,71 2492 2475 0,67
33,6 4,13 4,99 7,61 9,88 9,74 146 2393 24,10 0,69 2817 2815 0,07
37,8 4,62 5,56 8,51 10,88 10,47 3,92 26,68 2645 0,87 31,39 31,20 0,62
392 4,78 5,76 8,80 1121 1147 223 27,59 2730 1,06 3246 32,60 042
42,0 5,11 6,14 9,40 11,86 1220 2,76 29,40 29,05 1,21 34,59 34,65 0,18
44,8 543 6,52 9,99 12,51 12,67 1,24 31,20 31,75 1,72 36,70 36,75 0,13
504 6,08 727 11,17 13,78 13,60 131 3479 3425 156 40,90 4120 0,72
56,0 6,72 8,02 12,35 15,02 14,73 1,97 3833 3818 041 4506 4510 0,08
66,0 7,85 9,34 14,43 14,50 0,51 17,19 44,61 52,42
79,2 9,10 933 250 10,78 11,15 329 16,70 17,10 2,36 19,51 51,42 60,40
924 10,82 10,79 0,29 12,78 12,90 0,97 1985 19,95 0,52 22,66 60,84 71,43
106,0 12,33 12,43 0,78 14,52 14,50 0,11 22,60 22,50 046 2536 69,05 81,04
119,0 13,77 13,80 023 16,16 16,10 040 2522 2520 0,10 27,289 76,82 90,14
1390 1596 1590 040 18,68 18,50 0096 2923 2890 1,13 31,68 88,66 103,98
158,0 18,04 21,04 20,75 1,40 33,00 3295 0,15 35,19 99,77 116,99
178,0 20,20 20,03 086 2351 2335 0,67 3695 37,10 041 38,81 111,37 130,54
1850 20,96 20,77 0091 2436 2445 035 3832 3860 0,72 40,06 115,40 135,25
198,0 2236 22,37 0,05 2595 2590 0,21 40,87 42,35 122,86 143,97
211,0 23,75 24,00 1,02 27,53 27,55 0,06 4341 44,62 130,28 152,64
238,0 26,64 30,80 30,85 0,17 48,66 4926 145,58 170,52
264,0 29,40 29,43 0,10 3391 3440 141 53,68 53,63 160,18 187,58
ERM 0,71 0,83 0,71 2,13 1,39 0,43
TE — valor tedrico EX — valor experimental ER — erro relativo ERM - erro relativo médio
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Tabela 4 - Tensao de cisalhamento tedrica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, a 40°C
para extrato de chicoria formulado com amido hidrolisado.

T (dina/cm®) - 40°C

5% 10% 15% 20% 25% 30%

y(1/s) TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER

140 0,98 1,38 1,95 2,76 437 437 002 933 949 1,69
168 1,17 1,64 2,32 3,29 512 520 1,53 10,82 11,02 1,78
19,6 1,35 1,90 2,69 3,81 585 576 1,63 1227 12,55 222
224 1,54 2,15 3,05 4,33 6,57 6,55 035 13,68 1395 193
252 1,72 2,41 341 4,85 728 722 084 1506 1495 0,73
294 2,00 2,79 3,94 5,62 832 834 020 17,07 17,05 0,14
33,6 2,27 3,16 4,48 6,39 935 946 1,20 19,03 1890 0,71
378 2,54 3,53 5,00 7,15 1035 1022 130 20,95 21,00 023
392 2,63 3,65 5,18 7,40 10,68 10,64 042 21,58 21,60 0,09
42,0 2,81 3,90 5,53 791 11,34 11,67 2,79 2283 2285 0,09
48 2,99 4,15 5,88 8,41 12,00 11,93 057 24,06 2385 0,89
504 3,34 4,63 6,57 9,41 13,29 13,30 0,08 2648 26,75 1,00
56,0 3,70 5,12 7,26 10,41 14,56 1443 091 2886 29,15 1,01
66,0 433 433 0,07 598 6,00 045 848 88l 3,76 12,19 12,23 036 16,79 32,99
770 515 517 042 7,10 7,17 094 1008 1022 136 14,51 14,53 0,14 19,67 38,27
924 597 6,00 055 821 818 034 11,67 11,67 0,01 16,82 16,73 0,52 22,49 43,39
1060 6,81 6,74 097 935 9,11 2,64 1329 1320 0,65 19,18 19,07 0,57 2534 48,52
1190 761 7,60 004 1043 1033 090 14,82 1447 247 2142 2147 021 28,02 53,32
139,0 883 8§83 001 12,07 11,83 2,02 17,17 1697 122 2486 2490 0,17 32,06 60,51
1580 998 989 084 13,63 13,53 0,68 19,39 19,23 0,81 28,10 2823 35,83 67,17
1780 11,18 1123 046 1525 1513 0,76 21,71 21,57 065 31,50 3143 39,74 74,01
1850 11,60 11,50 0089 1581 1567 093 22,51 2250 0,06 32,68 3247 41,09 76,38
198,0 12,38 12,47 0,68 16,86 16,87 0,04 24,01 24,07 024 34,88 34,80 43,59 80,72
211,0 13,16 1320 031 17,90 18,03 0,72 2550 2553 0,13 37,06 3733 46,06 85,01
238,0 14,77 1480 023 20,06 2023 0,87 28,58 28,67 41,59 51,14 93,77
264,0 16,31 16,57 1,57 22,12 2240 1,25 31,53 31,73 45,93 55,95 102,03
ERM 0,54 0,96 1,03 0,33 0,91 0,96
TE — valor teérico EX — valor experimental ER - erro relativo ERM - erro relativo médio
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Tabela 5 - Tensdo de cisalhamento tedrica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, a 55°C
para extrato de chicoria formulado com amido hidrolisado.

T (dina/cm®) - 55°C

5% 10% 15% 20% 25% 30%

y(1/s) TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER

140 0,72 1,03 1,29 1,57 329 3,19 298 498 499 0,13
168 0,86 1,22 1,53 1,86 3,79 3.8 2,04 581 571 1,79
19,6 0,98 1,41 1,78 2,15 427 420 1,64 6,62 6,66 0,62
224 1,11 1,59 2,02 2,44 4,74 479 1,11 741 733 1,06
252 124 1,77 2,26 2,73 519 529 186 818 829 131
294 143 2,04 2,62 3,15 585 588 045 932 947 1,61
33,6 1,61 2,30 2,97 3,57 6,50 6,64 2,11 1043 10,56 1,25
378 1,80 2,56 3,32 3,99 7,12 7,04 023 11,52 11,60 0,72
39,2 1,86 2,65 3,44 4,12 732 731 025 11,88 12,03 1,29
42,0 1,98 2,82 3,68 4,40 7,73 7,65 1,08 12,59 1230 2,33
48 2,10 2,99 3,91 4,67 8,13 8,06 082 1329 13,07 1,69
504 2,34 3,33 4,38 522 891 881 1,03 14,68 14,60 0,54
56,0 2,58 3,66 4,84 5,76 9,67 9,66 0,13 16,04 16,13 0,54
66,0 2,99 426 428 05 566 570 0,70 6,72 6,81 1,32 10,99 18,43
792 3,54 356 072 503 510 138 674 671 040 797 800 034 1266 21,49
924 4,07 4,11 080 579 575 055 781 9,21 924 030 1428 24,47
1060 4,62 458 094 6,56 6,53 041 89 889 0,10 1048 1042 0,56 1589 27,48
1190 514 508 1,03 729 7,07 1,67 994 1,68 11,53 129 1739 30,29
139,0 592 583 1,50 840 825 1,81 11,53 13,51 1333 1,35 19,62 34,53
1580 6,66 6,78 1,85 944 946 025 13,03 1523 15,10 0,88 21,68 38,47
1780 743 748 0,73 10,52 10,57 044 1460 14,50 067 17,03 17,07 021 23,79 42,54
1850 7,69 7,68 0,16 10,90 1090 0,03 1515 1510 030 17,66 17,60 0,35 24,51 43,95
1980 819 808 1,35 11,59 11,70 091 16,16 16,05 0,69 1882 1887 0,25 2584 46,54
211,0 8,68 871 038 1229 1233 039 17,17 17,10 042 19,98 20,00 0,10 27,16 49,10
238,0 9,69 9,68 005 13,71 19,26 1945 0,95 22,37 2250 0,59 2983 54,35
264,0 10,65 10,70 044 15,07 21,27 21,40 0,61 24,65 2490 1,00 3233 59,31
ERM 0,83 0,76 0,54 0,63 1,21 1,14
TE — valor tedrico EX — valor experimental ER — erro relativo ERM - erro relativo médio
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Tabela 6 - Tensdo de cisalhamento tedrica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, a 25°C
para extrato de chicoria formulado com amido modificado.

T (dina/cm’) - 25°C

10% 15% 20% 25% 30%

y(1/s) TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER

140 1,80 2,11 2,58 4,12 415 09 572 571 023 879 874 0,64
168 2,14 2,50 3,07 483 469 301 667 664 057 1039 10,50 1,05
19,6 2,47 2,90 3,56 553 549 071 7,60 7,65 062 1197 11,85 0,98
224 281 3,29 4,05 6,22 626 0,67 850 849 020 13,52 13,60 0,56
252 3,13 3,68 453 690 696 086 939 949 107 1507 1495 0,78
294 3,62 4,26 525 790 794 049 10,69 10,55 1,32 1735
33,6 4,11 4,84 5,97 889 895 0,68 119 11,90 0,52 19,61
378 4,59 541 6,69 985 990 049 1321 1325 031 21,85
392 475 5,60 6,92 10,17 1023 0,57 13,62 13,70 0,59 22,59 2290 1,36
42,0 5,07 5,98 7,40 10,81 11,10 2,60 14,43 14,50 0,46 24,06
48 539 6,36 7,87 11,44 11,57 1,08 1524 1545 136 2553 2595 1,62
504 6,02 7,11 8,81 12,69 1237 2,61 16,83 16,65 1,07 2844 28,15 1,03
56,0 6,64 7,86 9,75 13,92 13,63 2,11 1839 1825 0,77 31,32 3095 1,21
66,0 7,75 7,83 092 918 927 092 1142 11,50 0,92 16,08 21,12 36,41
792 921 922 0,19 1092 10,93 009 13,60 13,60 0,19 18,88 24,62 43,04
92,4 10,64 10,63 0,08 12,64 15,77 15,70 0,08 21,62 28,03 49,57
106,0 12,11 12,07 036 1440 1437 023 17,99 24,39 31,47 56,22
119,0 13,50 13,37 1,02 1608 1593 091 20,10 1990 1,02 27,00 34,69 62,51
139,0 15,63 1550 0082 18,63 1847 0,87 2333 30,96 39,54 72,07
158,0 17,63 17,67 021 21,04 21,00 0,20 26,39 2635 021 34,65 44,04 81,05
178,0 19,72 19,63 045 23,56 23,50 027 29,59 29,60 045 3847 48,69 90,41
185,0 2045 2047 0,08 2444 2437 030 30,70 30,65 0,08 39,80 50,30 93,66
198,0 21,80 21,77 0,16 26,07 26,07 0,01 32,77 32,85 0,16 4225 53,26 99,68
211,0 23,14 2333 081 27,69 27,93 084 3483 3500 081 44,68 56,19 105,66
238,0 2592 26,07 0,56 31,05 31,17 039 39,10 49,66 62,18 117,99
264,0 28,58 28,57 0,04 3426 3437 031 43,19 54,40 67,86 129,76
ERM 0,44 0,45 0,44 1,29 0,70 1,02
TE — valor tedrico EX — valor experimental ER — erro relativo ERM - erro relativo médio
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Tabela 7 - Tensao de cisalhamento tedrica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, a 40°C
para extrato de chicoria formulado com amido modificado.

T (dina/cm®) - 40°C

10% 15% 20% 25% 30%

y(1/s) TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER

140 1,61 1,93 2,17 2,80 392 386 1,66 6,61 647 213
168 1,90 2,30 2,59 3,34 465 462 0,64 769 7,65 055
19,6 2,19 2,67 3,00 3,87 537 546 1,71 875 9,04 324
224 247 3,03 3,42 4,41 6,08 9,78 9,81 0,34
252 2,75 3,40 3,83 4,94 6,78 6,13 10,60 10,79 10,82 0,32
294 3,16 3,94 4,44 5,73 783 790 095 12,26 12,40 1,09
33,6 3,57 4,47 5,04 6,52 8,86 13,71 13,60 0,80
378 3,97 5,01 5,65 731 989 992 034 1512 1500 0,82
392 4,10 5,19 585 7,57 10,23 10,26 0,33 15,59 1555 0,24
42,0 437 5,54 6,25 8,09 10,90 10,85 16,51 16,6 0,54
48 4,63 5,90 6,65 8,61 11,58 1145 1,12 1742 17,05 2,19
504 5,15 6,60 7,45 9,65 1292 12,95 024 19,22 19,05 0,90
56,0 5,67 7,30 8,24 10,69 14,25 1420 035 20,99 2135 1,71
66,0 6,58 8,55 9,66 9,69 035 12,53 12,50 0,23 16,60 24,07
792 7,77 783 0,75 10,19 1024 027 11,51 11,55 0,37 1494 1503 0,57 19,67 28,02
924 893 893 001 1181 11,8 041 1335 1330 035 1735 1733 0,10 22,70 31,86
106,0 10,12 10,12 0,00 13,47 13,50 0,67 1523 1515 0,53 19,81 19,87 0,29 2580 35,72
1190 1124 12,83 1241 1505 1503 0,16 17,02 17,05 0,16 22,16 2197 0,86 28,73 39,34
139,0 12,94 17,47 17,37 033 19,77 19,7 034 2575 2567 0,32 33,19 44,78
158,0 14,54 19,76 2236 2230 026 29,15 2923 0,28 37,40 49,82
178,0 1620 16,10 0,62 22,15 2507 25,15 0,30 32,71 32,80 027 41,78 55,03
185,0 16,78 16,70 0,46 22,99 22,80 0,77 26,02 2595 028 3395 3383 037 4331 56,83
198,0 17,84 17,80 0,24 24,54 24,53 0,04 27,78 27,80 0,08 36,26 46,13 60,14
211,0 18,90 19,00 0,51 2608 26,17 030 29,53 29,65 040 38,56 48,94 63,41
238,0 21,09 21,13 022 2927 2937 025 33,16 3325 028 4332 54,74 70,10
264,0 23,17 2333 0,71 32,34 3243 0,13 36,63 36,60 0,09 47,89 60,28 76,43
ERM 1,59 0,33 0,29 0,38 1,80 1,14
TE — valor tedrico EX — valor experimental ER — erro relativo ERM - erro relativo médio
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Tabela 8 - Tensdo de cisalhamento tedrica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, a 55°C
para extrato de chicoria formulado com amido modificado.

T (dina/cm®) - 55°C

10% 15% 20% 25% 30%

y(1/s) TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER

140 0091 1,15 1,49 2,68 4,02 411 215 558 579 3,56
168 1,08 1,37 1,77 3,20 4,70 652 638 2,19
19,6 1,25 1,59 2,04 3,71 536 521 290 743 739 0,57
224 142 1,80 2,32 4,22 6,00 588 2,15 833
252 1,59 2,01 2,59 472 6,63 680 244 920
294 1,84 2,33 3,00 5,48 7,56 7,72 2,08 10,49
33,6 2,09 2,64 3,41 6,23 848 839 09 11,75 1145 2,63
378 234 2,95 3,81 6,98 937 932 0,53 12,99 12,90 0,68
392 242 3,06 3,94 723 9,66 9,64 030 1340 1325 1,10
42,0 2,59 3,26 4,21 7,72 10,25 10,14 1,13 1420 143 0,67
48 275 347 4,47 8,22 10,83 10,65 1,67 1501 1490 0,71
504 3,08 3,87 5,00 9,20 11,97 12,10 1,07 16,59 16,80 1,28
56,0 341 4,28 5,53 10,18 13,09 1335 1,92 18,14 18,55 221
66,0 398 4,00 040 500 502 034 646 628 281 11,93 11,97 033 15,06 20,86
792 474 478 0,77 594 599 089 7,67 7,52 2,04 1421 1420 0,10 17,59 24,35
92,4 549 6,87 686 0,12 888 883 0,56 1649 16,50 0,08 20,06 27,76
1060 6,26 6,19 1,09 782 7,75 099 10,11 10,07 043 1881 1877 0,25 22,54 31,20
1190 699 693 082 873 871 020 1128 11,20 075 21,03 21,00 0,13 2488 34,42
139,0 810 805 064 10,11 10,09 0,15 13,07 12,97 0,79 2442 2423 0,76 28,40 39,28
1580 915 911 052 1141 11,33 0,67 14,76 14,77 0,07 27,62 27,73 0,41 31,67 43,80
178,0 1026 1027 0,11 12,77 12,67 082 1652 16,53 004 30,98 30,97 003 35,05 48,47
185,0 10,64 10,77 1,19 1324 13220 0,33 17,14 17,70 3,18 32,15 32,17 0,06 36,22 50,08
1980 11,35 11,40 044 14,12 1420 0,55 1828 1830 0,13 3432 3440 0,24 3838 53,06
211,0 12,06 12,03 022 1500 1507 046 1941 19,53 061 3648 40,52 56,01
238,0 13,53 13,50 0,19 16,80 1693 0,76 21,76 21,93 0,80 40,96 44,89 62,04
264,0 14,93 1493 0,02 18,54 24,00 24,13 0,54 45,26 49,03 67,76
ERM 0,53 0,52 0,98 0,24 1,61 1,56
TE — valor tedrico EX — valor experimental ER — erro relativo ERM - erro relativo médio
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Tabela 9 - Tensao de cisalhamento tedrica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, a 25°C
para extrato de chicdria formulado com amido hidrolisado e amido modificado.

T (dina/cm’) - 25°C

5% 10% 15% 20% 25% 30%

v(l/s) TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER

140 1,74 2,10 3,58 344 397 6,64 622 686 731 7,14 239 11,37 11,00 3,37
168 2,03 2,51 422 411 258 78 781 011 855 865 1,16 1343 13,50 048
19,6 2,31 2,91 485 487 041 898 907 1,04 976 9,84 0,72 1547 15,55 0,52
224 2,58 331 547 546 0,27 10,12 10,01 1,10 1096 11,10 1,30 17,48 17,80 1,80
252 2,85 3,71 6,08 655 7,15 1124 11,10 126 12,13 12,15 0,19 1947 19,65 0,93
294 3,24 4,30 6,99 7,06 095 1290 12,95 036 13,85 14,00 1,07 2242 2285 1,90
33,6 3,62 4,89 7,88 790 0,18 14,54 1420 240 15,54 15,55 0,06 2533 2530 0,11
378 4,00 548 8,76 890 1,54 1616 16,10 036 1720 1695 149 2821 2820 0,04
39,2 4,12 5,68 9,06 9,16 1,09 16,69 16,80 0,64 17,75 17,70 028 29,16 29,15 0,05
42,0 437 6,07 9,64 10,01 3,69 17,76 17,45 1,75 18,84 1885 0,06 31,06 31,30 0,75
448 4,61 6,46 10,21 10,30 0,85 18,81 18,80 0,06 19,92 19,65 135 3295 32,75 0,62
50,4 5,09 7,24 11,36 10,70 6,13 20,90 21,15 1,17 22,04 22,05 0,02 36,70 36,05 1,81
56,0 5,56 8,01 12,49 12,05 3,62 2297 2335 1,63 24,14 2435 0,86 4042 40,20 0,54
66,0 638 640 0,18 939 946 0,84 1448 26,61 27,81 46,97
792 744 746 031 11,19 1125 0,52 17,06 31,33 32,55 55,50
924 846 853 0,79 12,99 13,10 0,86 19,60 35,96 37,18 63,90
106,0 9,50 9,62 1,30 14,83 1490 0,49 22,18 40,66 41,85 72,46
119,0 1046 1025 207 1658 16,70 0,73 24,62 45,10 46,24 80,54
139,0 11,92 11,55 3,18 19,26 18,70 2,99 2832 51,83 52,87 92,84
158,0 13,27 13,10 1,28 21,79 21,40 1,85 31,78 58,13 59,04 104,39
178,0 14,66 1445 147 2445 2380 2,74 3539 64,67 65,43 116,41
185,0 15,14 14,75 2,67 2538 2495 1,72 36,64 66,94 67,64 120,60
198,0 16,03 16,00 0,19 27,10 27,15 0,19 3895 71,14 71,72 128,32
211,0 1691 17,20 1,69 2881 2940 2,00 41,25 75,31 75,76 136,01
238,0 18,70 18,90 1,04 32,36 3295 1,78 4597 83,88 84,05 151,85
264,0 20,40 21,10 3,31 3577 36,35 1,60 50,47 92,03 91,91 166,96
ERM 1,50 1,41 2,49 1,44 0,84 0,99
TE — valor tedrico EX — valor experimental ER - erro relativo ERM - erro relativo médio
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Tabela 10 - Tensdo de cisalhamento teorica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, a
40°C para extrato de chicéria formulado com amido hidrolisado e amido modificado.

T (dina/cm’) - 40°C

5% 10% 15% 20% 25% 30%

y(1/s) TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER

14,0 1,89 2,12 2,95 3,52 5,64 554 1,89 8,25 797 3,45
168 2,17 2,47 3,49 4,17 668 681 18 966 976 101
19,6 2,44 2,82 4,04 4,81 7,70 7,64 080 11,03 11,25 194
224 2,69 3,15 4,58 5,44 871 881 1,17 12,38 12,80 3,28
252 2,94 348 5,11 6,07 971 983 1,15 13,71 13,60 0,78
294 330 3,96 5,90 7,01 11,20 11,35 1,34 1566 1580 0,90
33,6 3,64 4,43 6,69 7,94 12,67 12,50 1,33 17,57 17,10 2,75
378 3,98 4,89 747 8,85 14,12 1385 196 1945 1925 1,05
392 4,09 5,04 7,73 9,16 14,60 1425 2,48 20,07 20,10 0,13
42,0 431 5,34 8,25 9,76 15,56 15,55 0,09 21,31 2145 0,67
448 452 5,64 8,76 10,37 16,52 16,65 0,78 22,53 2275 0,98
504 4,94 6,22 9,78 11,57 18,42 18,55 0,71 2494 24,60 1,38
56,0 5,34 6,80 10,80 12,76 20,30 20,50 0,98 27,31 2745 0,50
66,0 6,04 626 348 780 7,88 098 12,60 12,55 0,37 14,86 15,00 094 23,62 31,48
792 692 7,05 1,78 9,09 922 141 1494 1485 063 17,60 17,50 0,58 27,95 36,85
924 7,77 782 0,71 1035 10,40 049 17,27 1735 049 2031 2025 031 32,23 42,09
106,0 861 853 095 11,61 11,50 0,98 19,64 19,85 1,08 23,08 22,80 1,21 36,59 47,39
119,0 9,39 9,14 265 1280 1283 0,28 21,89 21,95 0,30 2569 2550 0,76 40,71 52,37
139,0 10,54 10,08 4,55 14,58 14,40 1,25 2531 25,10 0085 29,68 29,75 0,22 46,99 59,89
158,0 11,60 11,47 1,18 16,23 16,07 1,05 28,54 2840 0,51 33,44 52,89 66,90
178,0 12,68 1247 1,75 1794 1757 2,14 31,92 32,15 073 3735 59,04 74,15
1850 13,06 12,90 1,21 18,53 1820 1,83 33,09 3325 048 38,71 61,18 76,66
198,0 13,74 13,43 225 19,62 19,67 0,24 3527 3535 024 41,24 65,14 81,29
211,0 14,41 1447 042 20,70 20,70 0,02 3743 37,05 1,03 43,75 69,08 85,88
238,0 15,76 16,10 2,09 2290 23,17 1,16 41,90 48,92 77,20 95,29
264,0 17,03 18,03 5,54 2498 2577 3,06 46,18 53,87 84,95 104,22
ERM 2,20 1,15 0,61 0,67 1,27 1,45
TE — valor tedrico EX — valor experimental ER - erro relativo ERM - erro relativo médio
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Tabela 11 - Tensdo de cisalhamento teorica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, a
55°C para extrato de chicéria formulado com amido hidrolisado e amido modificado.

T (dina/cm®) - 55°C

5% 10% 15% 20% 25% 30%

y1/s) TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER

14,0 1,11 1,27 1,75 3,22 573 554 349 817 823 0,71
168 1,29 1,49 2,07 3,79 6,67 68 3,17 959 941 195
19,6 1,47 1,71 2,39 4,35 7,57 7,64 0,87 1098 11,3 2,43
22,4 1,65 1,92 2,71 4,90 8,46 839 0,76 1234 12,5 0,88
252 1,82 2,13 3,02 544 932 982 505 1368 13,7 0,12
294 2,07 2,43 3,49 6,24 10,59 10,24 349 1566 154 2,05
33,6 2,32 2,74 3,95 7,03 11,83 11,30 4,69 17,61 173 1,80
378 2,56 3,03 4,41 781 13,04 12,55 391 1953 19,1 2724
39,2 2,64 3,13 4,56 8,07 1344 1395 3,67 20,16 203 044
42,0 2,80 3,33 4,86 8,58 14,23 1485 4,19 2142 218 1,52
448 295 3,52 5,17 9,09 15,01 1520 1,26 22,67 228 0,59
504 3,26 3,90 5,71 10,10 16,54 1630 1,50 25,13 253 0,66
56,0 3,56 4,28 6,36 11,09 18,05 17,90 085 27,57 27,6 0,30
66,0 4,09 434 560 494 503 1,75 7,41 748 093 12,85 13,03 1,44 20,68 31,84
792 477 471 130 580 588 141 879 88 0,77 1511 1513 0,13 24,05 37,36
924 543 540 059 6,63 649 2,15 10,15 10,18 031 17,34 17,23 0,63 27,32 42,77
106,0 6,10 598 197 748 7,58 1,29 11,53 11,47 0,59 19,60 19,40 1,04 30,60 48,24
1190 672 667 077 828 821 078 1285 12,67 144 21,73 2147 124 33,68 53,39
1390 7,66 7,50 2,14 949 938 1,12 14,85 14,77 0,59 2496 2493 0,12 3830 61,19
158,0 853 829 287 10,61 1035 2,52 16,74 16,70 0,23 27,98 28,10 041 42,58 68,47
1780 943 926 1,87 11,78 11,50 242 18,71 18,67 022 31,12 31,10 0,08 46,99 76,01
1850 9,74 9,70 046 12,18 12,00 1,52 19,39 19,30 048 32221 32,10 035 4851 78,63
198,0 10,32 10,30 0,18 12,93 12,80 1,01 20,66 20,73 0,35 3423 3437 041 51,32 83,45
211,0 10,89 11,00 1,04 13,67 13,85 1,31 21,92 22,03 049 36,22 36,53 0,85 54,09 88,24
238,0 12,05 12440 285 1519 1595 4,77 24,53 24,67 0,55 40,33 59,76 98,07
264,0 13,15 13,50 2,63 16,63 27,02 2723 0,78 44,24 65,11 107,40
ERM 1,87 1,84 0,60 0,61 2,84 1,21
TE — valor tedrico EX — valor experimental ER - erro relativo ERM - erro relativo médio
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APENDICE 3

Tabela 12 - Viscosidade aparente tedrica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, a 25°C
para extrato de chicoria formulado com amido hidrolisado.

nap (cP) - 25°C

5% 10% 15% 20% 25% 30%

v(/s) TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER

14,0 12,88 15,92 23,81 34,41 34,00 1,20 7631 7560 093 8991 90,60 0,76
168 12,76 15,70 23,58 3330 3233 2,99 7522 74,00 1,65 88,62 88,50 0,13
19,6 12,66 15,53 23,38 32,39 32,57 0,53 7432 7330 1,39 87,54 8785 0,36
22,4 12,57 15,37 23,21 31,63 32,73 3,38 73,54 7535 240 86,61 86,25 0,42
252 12,50 15,24 23,07 30,96 31,77 2,52 72,87 74,00 1,53 8581 8530 0,59
294 12,40 15,07 22,88 30,12 71,99 74,00 2,71 8476 8425 0,61
33,6 12,32 14,92 22,71 29,41 29,00 140 71,24 71,75 0,71 8387 83,75 0,14
37,8 12,25 14,79 22,57 28,79 27,70 3,94 70,59 70,00 0,84 83,08 82,65 0,53
392 1222 14,75 22,53 28,60 2930 237 7039 69,60 1,13 82,84 83,10 031
42,0 12,18 14,68 22,44 28,25 29,07 280 70,01 6920 1,17 82,39 82,60 0,25
44,8 12,14 14,61 22,37 27,93 2823 1,08 69,65 7085 1,69 81,97 8195 0,02
504 12,07 14,48 2222 2734 27,00 127 69,01 68,00 149 8121 81,80 0,73
56,0 12,01 14,37 22,10 26,83 26,30 2,02 6845 68,10 0,51 80,53 80,55 0,03
66,0 1191 14,20 21,91 22,00 0,43 26,05 67,57 79,48
792 11,82 11,77 038 14,04 14,10 044 21,72 21,60 0558 2534 66,76 78,52
924 11,71 11,70 0,06 13,85 1395 0,71 21,51 21,60 0,40 24,53 65,81 77,39
1060 11,63 11,73 0,88 13,71 13,75 0,28 21,35 21,35 0,02 23,93 65,11 76,55
1190 11,56 11,63 0,61 13,60 13,55 0,34 21,22 21,20 0,11 23,44 64,52 75,84
139,0 1147 11,47 001 13,44 1335 0,68 21,05 2090 0,70 22,79 63,74 74,91
158,0 11,39 13,32 13,10 1,64 2090 20,80 0,49 2228 63,10 74,15
1780 11,33 11,23 0,86 13,20 13,10 0,75 20,77 20,80 0,15 21,80 62,51 73,46
1850 11,30 1123 067 13,16 1325 0,67 20,73 2090 083 21,65 62,33 73,23
198,0 11,27 11,30 0,30 13,10 13,10 0,03 20,65 21,39 61,99 72,84
2110 11,23 11,33 0,88 13,03 13,00 0,27 20,58 21,15 61,69 72,47
238,0 11,16 12,92 12,95 023 2045 20,70 61,11 71,78
2640 11,10 11,13 026 12,82 13,00 1,37 2033 20,32 60,61 71,19
ERM 0,49 0,62 0,41 2,13 1,40 0,37
TE — valor tedrico EX — valor experimental ER — erro relativo ERM - erro relativo médio
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Tabela 13 —Viscosidade aparente tedrica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, a 40°C
para extrato de chicoria formulado com amido hidrolisado.

nap (cP) —40°C

5% 10% 15% 20% 25% 30%

y(l/s) TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER

14,0 7,02 9,90 13,93 19,80 31,22 31,20 0,07 66,73 67,80 1,58
168 697 9,80 13,80 19,64 3048 31,00 1,66 6451 6550 1,51
19,6 6,92 9,71 13,69 19,51 29,87 29,40 1,61 62,69 63,85 1,82
224 6,88 9,64 13,59 19,39 29,35 2920 0,52 61,16 62220 1,68
252 6,84 9,57 13,51 19,29 28,90 28,67 0,81 5984 5935 0,82
294 6,80 9,49 13,40 19,16 28,32 2840 0,27 5815 5795 035
33,6 6,76 9,42 13,31 19,05 27,83 28,17 1,21 56,73 56,25 0,85
37,8 6,72 9,35 13,23 18,95 27,40 27,10 1,12 55,50 55,55 0,08
392 6,71 9,33 13,20 18,92 27,27 27,13 0,52 55,13 5505 0,15
42,0 6,69 9,30 13,16 18,86 27,03 27,73 2,54 5443 5440 0,06
44,8 6,67 9,26 13,11 18,81 26,80 26,60 0,74 53,78 5325 1,00
504 6,64 9,20 13,03 18,71 2639 2647 032 52,62 53,00 0,72
56,0 6,61 9,14 12,96 18,62 26,02 2580 0,87 51,60 52,05 0,286
66,0 6,56 6,56 0,03 906 9,10 046 12,85 1337 3,84 18,49 18,57 043 2547 50,05
792 651 653 036 896 905 095 1273 12,87 1,05 1834 1833 006 24,86 48,39
924 647 650 047 889 886 032 12,63 12,67 028 1822 18,10 0,64 24,37 47,03
106,0 6,43 639 0,64 882 8,62 223 12,54 1247 0,60 18,11 18,03 0,42 2393 45,85
1190 640 640 0,07 876 871 054 1247 12,17 246 18,01 18,10 048 23,57 44,87
139,0 6,35 6,37 028 8,68 852 1,87 12,37 12,23 1,09 17,89 18,00 0,61 23,09 43,60
158,0 632 6,25 1,07 862 852 1,08 12,28 12,17 097 17,79 17,80 0,06 22,71 42,58
178,0 6,28 6,28 0,06 856 848 0087 12,21 12,10 090 17,70 17,63 0,38 2235 41,64
1850 6,27 6,24 059 854 847 080 12,18 12,220 0,13 17,67 17,57 0,55 2224 41,35
198,0 6,25 6,30 0,72 850 850 0,06 12,14 12,17 020 17,61 17,57 0,25 22,04 40,83
211,0 6,24 6,26 036 847 854 081 12,10 12,10 0,02 17,56 17,70 0,77 21,86 40,35
2380 620 622 024 842 852 127 12,03 12,07 033 1747 21,52 39,46
2640 6,18 6,28 1,5 837 849 143 11,96 12,03 0,59 17,39 21,23 38,71
ERM 0,50 0,98 1,05 0,44 0,94 0,88
TE — valor tedrico EX — valor experimental ER - erro relativo ERM - erro relativo médio

13



APENDICES
Regina Isabel NOGUEIRA

Tabela 14 —Viscosidade aparente tedrica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, a 55°C
para extrato de chicoria formulado com amido hidrolisado.

nap (cP) - 55°C

5% 10% 15% 20% 25% 30%

y(1/s) TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER

140 5,19 7,40 9,21 11,18 2347 22,80 2,92 3559 3560 0,02
168 5,11 7,28 9,13 11,06 22,54 23,00 2,01 34,59 34,00 1,74
19,6 5,04 7,18 9,07 10,95 21,78 2145 1,56 33,77 34,00 0,68
224 4,98 7,10 9,01 10,86 21,15 2135 093 33,07 32,70 1,13
252 493 7,03 8,97 10,79 20,61 21,00 1,87 3247 3290 1,32
29,4 487 6,93 8,90 10,68 19,92 20,00 042 31,69 32,17 148
33,6 4281 6,85 8,85 10,60 19,34 19,75 2,09 31,04 31,50 1,46
378 4,76 6,78 8,80 10,52 18,84 1890 0,31 3047 3067 0,65
39,2 4,75 6,76 8,79 10,50 18,69 18,65 021 30,30 30,70 1,31
42,0 4,72 6,72 8,76 10,45 1841 1820 1,14 29,97 2933 2,20
48 4,70 6,68 8,74 10,41 18,15 18,00 0,81 29,67 29,10 197
50,4 4,65 6,61 8,69 10,34 17,68 17,50 1,03 29,13 29,00 0,45
56,0 4,61 6,55 8,65 10,27 17,27 1725 0,14 28,66 28,80 0,50
66,0 4,54 6,45 648 043 858 811 584 10,17 1030 1,30 16,66 27,93
792 447 450 061 635 643 131 851 818 4,08 10,05 10,07 0,17 16,00 27,14
924 441 444 0,66 626 623 0,58 845 996 9,99 0,31 1546 26,50
106,0 436 434 060 6,19 6,19 0,01 840 812 347 988 985 025 15,00 25,93
1190 432 428 093 612 603 151 836 981 9,72 088 14,62 25,47
139,0 426 421 126 6,04 595 152 830 9,71 9,61 1,06 14,13 24,86
158,0 422 428 148 597 597 0,04 825 9,64 953 1,11 13,73 24,36
1780 4,17 420 054 591 592 011 821 810 132 957 956 006 13,38 23,91
1850 4,16 4,16 008 58 58 006 819 819 003 954 952 024 1326 23,77
198,0 4,14 4,08 1,37 585 591 1,00 817 813 046 950 955 049 13,07 23,52
211,0 4,11 413 032 58 585 049 814 842 328 947 947 004 1288 23,29
2380 4,07 4,08 0,13 576 8,10 847 443 940 947 0,78 12,55 22,85
264,0 4,04 405 044 571 8,06 864 670 934 943 099 12,26 22,48
ERM 0,70 0,64 3,29 0,54 1,19 1,15
TE — valor tedrico EX — valor experimental ER — erro relativo ERM - erro relativo médio
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Tabela 15 - Viscosidade aparente tedrica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, a 25°C
para extrato de chicoria formulado com amido modificado.

nap (cP) - 25°C

5% 10% 15% 20% 25% 30%

y(1/s) TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER

14,0 12,90 15,04 18,46 29,37 29,60 0,78 4091 4080 027 62,77 62,40 0,60
16,8 12,76 14,90 18,32 28,74 28,00 2,63 39,74 39,50 0,62 61,84 62,50 1,06
19,6 12,64 14,79 18,21 28,21 2797 0,88 38,79 39,00 0,55 61,05 60,40 1,08
224 12,54 14,69 18,11 27,77 2797 0,71 3798 3785 033 60,38 60,75 0,60
252 12,46 14,60 18,02 27,38 27,53 0,55 3727 37,70 1,13 59,80 5935 0,76
294 12,34 14,49 17,90 26,88 27,07 0,68 36,38 36,00 1,04 59,04
33,6 12,24 14,39 17,80 26,46 26,67 0,78 35,61 3550 032 5840
37,8 12,16 1431 17,72 26,00 2620 042 3496 3510 041 57,83
392 12,13 14,28 17,69 25,98 26,13 0,60 34,76 3490 041 57,66 5850 1,44
42,0 12,08 14,23 17,64 25,76 26,40 2,41 34,38 34,60 0,64 57733
448 12,03 14,19 17,59 25,57 2587 1,06 34,03 3450 1,37 57,02 57,95 1,60
504 11,95 14,10 17,51 2521 2457 2,62 3340 33,00 1,21 5647 5585 1,11
56,0 11,87 14,03 17,43 24,89 2440 2,03 32,85 32,55 0,92 5598 5535 1,14
66,0 11,76 11,87 092 1391 14,03 085 1731 1745 0,79 2441 32,00 55,23
79,2 11,63 11,63 0,03 13,79 13,80 0,09 17,18 17,15 0,19 23,89 31,09 54,40
924 11,52 11,50 0,20 13,68 17,07 17,00 0,43 23,45 30,34 53,71
106,0 11,43 11,43 0,04 13,59 13,60 0,09 16,98 1,04 23,07 29,69 53,11
1190 1135 1127 0,74 13,51 13,40 082 1689 16,80 147 22,76 29,15 52,60
139,0 11,24 11,17 0,70 13,40 1330 0,79 16,79 1,12 22,34 28,45 51,93
158,0 11,16 11,13 023 1332 1323 0,65 16,70 16,65 0,58 22,00 27,87 51,39
1780 11,08 11,00 0,72 1324 13,17 055 1661 16,60 008 21,69 27,35 50,88
185,0 11,05 11,07 0,11 1321 1320 0,11 16,59 16,60 0,23 21,59 27,19 50,72
198,0 11,01 11,00 0,08 13,17 13,17 0,02 16,54 16,60 21,42 26,90 50,44
211,0 1097 11,03 0,60 13,13 1323 080 16,550 16,55 21,25 26,63 50,17
238,0 10,89 10,97 0,71 13,05 13,10 040 16,41 20,95 26,12 49,68
264,0 10,82 10,83 0,11 12,98 13,03 0,40 16,34 20,69 25,70 49,25
ERM 0,40 0,46 0,66 1,25 0,71 1,04
TE — valor tedrico EX — valor experimental ER — erro relativo ERM - erro relativo médio
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Tabela 16 - Viscosidade aparente tedrica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, a 40°C
para extrato de chicoria formulado com amido modificado.

nap (cP) - 40°C

5% 10% 15% 20% 25% 30%

y(1/s) TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER

14,0 11,53 13,81 15,52 19,99 28,04 27,60 1,61 4725 4620 227
168 11,34 13,70 15,41 19,87 27,68 27,50 0,66 45,83 4550 0,73
19,6 11,18 13,62 15,32 19,77 27,38 2785 1,68 44,67 4630 3,52
224 11,04 13,54 15,24 19,68 27,12 2735 083 43,68 4385 0,38
252 10,92 13,48 15,17 19,60 26,90 4283 43,00 0,39
29,4 10,76 13,39 15,09 19,50 26,60 2685 092 41,74 4225 1,20
33,6 10,63 13,32 15,01 19,42 26,35 40,82 40,50 0,80
37,8 10,52 13,26 14,94 19,34 26,13 2625 045 40,03 39,75 0,70
392 10,48 13,24 14,92 19,32 26,06 26,15 033 39,79 39,65 0,34
42,0 1041 13,20 14,88 19,27 2594 2580 0,53 39,33 39,60 0,68
448 1035 13,17 14,84 19,23 2582 2545 145 3891 3805 2725
50,4 10,24 13,10 14,78 19,16 25,60 25,65 0,18 38,15 37,85 0,79
56,0 10,14 13,05 14,72 19,09 2541 2535 024 3748 38,10 1,61
66,0 9,98 12,96 14,63 14,65 0,15 18,99 1893 0,30 25,12 36,47
792 982 9,88 068 12,87 1290 027 14,53 1455 0,16 1887 1897 0,52 24,79 35,38
924 9,68 9,67 0,10 12,78 12,73 041 1444 1440 029 18,78 18,73 0,23 24,52 34,48
106,0 9,55 9,57 0,17 12,71 12,80 0,67 14,37 1430 046 18,69 1880 0,58 24,28 33,70
1190 945 926 2,10 12,65 12,63 0,16 1430 1440 068 18,62 1850 0,64 24,09 33,05
139,0 9,32 12,57 12,53 033 1422 1425 0,22 18,52 1853 0,04 2382 32,20
158,0 9,21 12,51 14,15 14,05 0,70 18,44 1840 0,24 23,60 31,52
1780 9,10 9,01 1,01 1245 14,08 14,10 0,11 1837 1840 0,16 2341 30,90
1850 9,07 9,03 046 1243 1233 0,77 14,06 14,05 0,10 1835 1837 0,12 2334 30,70
198,0 9,01 899 023 1239 12,40 0,04 14,03 14,05 0,16 1831 23,23 30,36
211,0 896 898 025 1236 12,40 030 1399 1405 040 1827 23,12 30,04
2380 886 890 040 1230 12,33 025 1393 13,95 0,14 18,20 22,93 29,44
264,0 8,78 885 0,79 12,25 12,27 0,13 13,87 13,85 0,18 18,13 22,76 28,93
ERM 0,62 0,33 0,29 0,32 0,81 1,21
TE — valor tedrico EX — valor experimental ER — erro relativo ERM - erro relativo médio
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Tabela 17 - Viscosidade aparente tedrica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, a 55°C
para extrato de chicoria formulado com amido modificado.

nap (cP) - 55°C

5% 10% 15% 20% 25% 30%

y(1/s) TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER

14,0 6,51 8,26 10,76 19,24 28,72 29,40 2,30 39,80 4140 3,64
16,8 6,45 8,17 10,67 19,11 27,96 38,82 38,00 2,16
19,6 6,41 8,10 10,59 18,99 27,33 26,55 295 3793 37,70 0,62
224 6,36 8,04 10,52 18,89 26,80 26,20 2,29 37,18
252 633 7,99 10,46 18,80 26,34 27,00 245 36,53
294 6,28 7,92 10,38 18,69 25,75 2625 191 35,70
33,6 6,24 7,87 10,31 18,59 2525 2500 098 3499 3400 292
378 621 7,82 10,25 18,50 2481 24,70 045 3438 3420 0,53
39,2 6,20 7,80 10,23 18,48 24,68 24,60 032 3420 33,85 1,02
42,0 6,17 7,77 10,19 18,43 2443 2420 095 33,84 34,00 0,46
48 6,16 7,74 10,16 18,38 2420 23,80 1,67 33,52 3340 0,36
50,4 6,12 7,69 10,10 18,29 23,78 24,00 091 32,93 3335 1,25
56,0 6,09 7,65 10,05 18,22 2341 2385 1,83 32,42 33,15 221
66,0 6,04 6,06 030 758 760 028 997 952 472 1810 1817 037 22,85 31,63
792 599 6,03 074 750 7,57 084 98 950 4,00 17,97 1793 020 22,25 30,78
924 594 744 743 0,18 981 955 267 17,86 1787 0,04 21,75 30,08
106,0 591 586 071 738 734 064 974 952 230 17,76 17,77 0,02 21,31 29,46
1190 587 58 067 734 732 018 9,68 943 269 17,68 17,63 027 20,95 28,96
1390 583 581 032 727 728 003 961 936 266 1757 17,50 042 2048 28,29
1580 579 575 080 722 7,17 0,79 955 934 224 1748 17,50 0,09 20,10 27,76
1780 576 575 011 7,08 7,01 093 949 929 218 1740 1737 020 19,75 27,26
1850 575 582 1,22 7,16 7,13 038 947 93] 1,77 17,37 17,40 0,14 19,63 27,11
198,0 573 575 041 7,13 7,16 036 944 925 2,09 1733 1740 041 1944 26,83
211,0 571 570 022 7,01 7,03 034 941 925 1,77 17,28 19,26 26,58
2380 568 568 001 706 7,14 105 936 923 138 1720 18,92 26,10
264,0 5,65 566 0,10 7,02 931 9,14 186 17,13 18,63 25,70
ERM 0,47 0,50 2,49 0,22 1,58 1,52
TE — valor tedrico EX — valor experimental ER — erro relativo ERM - erro relativo médio
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Tabela 18 - Viscosidade aparente tedrica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, a 25°C
para extrato de chicdria formulado com amido hidrolisado e amido modificado.

nap (cP) - 25°C

5% 10% 15% 20% 25% 30%

y(1/s) TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER

140 1221 15,07 2559 24,60 4,04 4747 4440 690 52,17 51,00 230 8124 78,60 3,36
168 11,87 14,97 25,14 24,50 2,59 46,56 46,50 0,14 5088 51,50 1,20 79,99 80,50 0,64
19,6 11,59 14,89 2475 2490 0,59 4582 46,30 1,04 4982 50,10 0,56 7894 7925 0,39
224 1136 14,82 2443 2435 031 45,18 44,60 130 4892 4945 1,08 78,05 79,50 1,83
252 11,15 14,75 24,14 26,00 7,14 44,62 4400 141 48,13 4830 035 7727 7795 0,88
29,4 10,89 14,67 23,78 24,00 094 4391 44,00 0,22 47,12 47,70 1,21 76,26 77,70 1,86
33,6 10,67 14,60 23,46 23,50 0,16 4329 4225 247 46,27 46,25 0,04 7539 7525 0,19
37,8 1047 14,53 23,19 23,55 1,53 42,76 42,70 0,14 4553 4490 1,40 74,64 74,65 0,01
39,2 10,41 14,51 23,11 2335 1,05 42,60 42,80 047 4530 4520 0,22 7441 7435 0,08
42,0 10,30 14,48 2295 2380 3,58 4229 41,60 1,66 4487 4480 0,16 7397 74,60 0,84
44,8 10,20 14,44 22,80 23,05 1,08 42,00 42,00 0,01 4448 4390 1,32 73,57 73,10 0,64
504 10,02 14,38 22,53 2130 580 4149 4200 122 43,76 43,80 008 72,83 71,50 1,86
56,0 9,86 14,32 2230 2145 396 41,03 41,70 1,61 43,14 4350 084 72,18 71,85 046
66,0 9,61 9,68 0,74 1424 1435 0,78 2194 40,33 42,17 71,17
792 934 943 0,89 14,14 14,15 0,05 21,54 39,56 41,13 70,08
924 9,12 923 1,23 14,06 1425 132 21,22 38,93 40,27 69,16
106,0 893 9,11 1,98 13,99 14,10 0,77 20,93 38,37 39,52 68,36
119,0 877 864 146 1393 1405 0,84 20,69 3791 38,90 67,68
1390 856 832 286 13,85 13,50 2,61 2037 37,29 38,08 66,79
1580 840 829 133 13,79 1345 251 20,12 36,79 37,41 66,07
1780 824 812 1,50 13,73 1335 2,83 19,88 36,33 36,81 65,40
1850 819 800 241 13,71 13,50 1,54 19,80 36,19 36,61 65,18
1980 811 806 0,59 13,67 13,70 0,19 19,67 35,93 36,27 64,81
211,0 8,03 814 1,31 13,64 1390 1,86 19,55 35,69 35,96 64,46
2380 7,88 795 094 13,58 13,85 1,94 1931 35,24 35,37 63,80
2640 7,75 800 3,07 13,53 13,75 1,60 19,11 34,86 34,87 63,24
ERM 1,56 1,45 2,52 1,43 0,83 1,00
TE — valor teérico EX — valor experimental ER - erro relativo ERM - erro relativo médio

18



APENDICES
Regina Isabel NOGUEIRA

Tabela 19 - Viscosidade aparente tedrica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, a 40°C
para extrato de chicdria formulado com amido hidrolisado e amido modificado.

nap (cP) - 40°C

5% 10% 15% 20% 25% 30%

y(1/s) TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER

140 13,55 1521 21,04 25,19 40,58 39,60 247 5890 57,00 3,33
16,8 12,94 14,77 20,80 24,86 40,01 40,50 1,21 5745 58,00 094
19,6 12,44 14,41 20,60 24,59 39,54 39,00 137 56,26 5740 1,98
224 12,03 14,10 20,43 24,35 3913 3935 0,56 5525 57,00 3,07
252 11,68 13,83 20,28 24,15 38,78 39,00 0,58 54,37 54,00 0,69
294 11,23 13,49 20,09 23,88 38,32 38,55 0,61 5324 53,70 0,85
33,6 10,86 13,21 19,92 23,65 37,92 37,25 1,80 52,29 51,00 2,52
37,8 10,54 12,96 19,77 23,45 37,58 36,65 2,53 5145 5085 1,19
39,2 1045 12,88 19,73 23,39 37,47 36,40 295 51,20 51,20 0,00
42,0 10,27 12,74 19,64 23,28 37,27 37,00 0,74 50,72 51,00 0,54
44,8 10,10 12,61 19,56 23,17 37,09 37,10 0,03 50,28 50,80 1,03
504 9,80 12,37 19,42 22,97 36,75 36,80 0,13 4948 4885 1,29
560 9,55 12,16 19,29 22,80 3645 36,60 040 48,78 49,05 0,56
66,0 9,16 948 339 11,84 11,93 0,77 19,09 19,00 049 22,53 22,75 095 3599 47,70
792 875 890 1,73 11,50 11,63 1,16 1888 18,70 0,95 2224 22,05 086 3549 46,53
924 841 847 0,68 11,22 11,30 0,75 18,70 1880 0,56 21,99 21,95 020 35,07 45,56
1060 813 807 065 1097 1087 094 18,53 18,80 1,41 21,78 21,55 1,06 34,70 44,72
1190 7,89 7,70 2,54 10,77 10,80 0,31 18,40 1850 0,54 21,60 21,45 0,69 34,39 44,02
139,0 7,59 7,27 433 10,50 1040 0,96 1822 18,15 040 21,36 2145 043 3398 43,10
1580 735 723 1,57 1028 10,13 149 18,08 1795 071 21,16 33,65 42,36
1780 7,13 7,00 1,89 10,09 988 2,07 1794 18,05 060 2098 33,34 41,68
1850 7,06 699 1,05 10,03 9,84 1,89 17,90 18,00 0,56 20,92 33,24 41,46
1980 694 6,79 2,16 992 993 0,17 17,82 17,85 0,15 20,82 33,06 41,08
211,0 683 684 016 982 980 0,19 17,75 17,55 1,15 20,73 32,90 40,72
2380 6,62 6,78 224 963 975 131 17,62 20,55 32,60 40,06
2640 645 684 560 947 9,75 2,88 17,50 20,40 32,34 39,50
ERM 2,15 1,15 0,68 0,70 1,18 1,38
TE — valor teérico EX — valor experimental ER - erro relativo ERM - erro relativo médio
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Tabela 20 - Viscosidade aparente tedrica e experimental, erro relativo e erro relativo médio, a 55°C
para extrato de chicdria formulado com amido hidrolisado e amido modificado.

nap (cP) - 55°C

5% 10% 15% 20% 25% 30%

y(1/s) TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER TE EX ER

140 7,97 9,12 12,51 23,09 40,99 39,60 3,51 5835 5880 0,76
16,8 7,74 8,91 12,36 22,63 39,71 41,00 3,14 57,06 56,00 1,90
19,6 7,55 8,74 12,23 22,25 38,66 3895 0,74 5599 5740 245
224 139 8,59 12,12 21,93 37,78 37,50 0,74 55,08 5550 0,75
252 725 8,46 12,02 21,65 37,01 39,00 5,10 5430 5435 0,10
294 7,08 8,30 11,89 21,29 36,03 3485 340 5328 5225 1,97
33,6 6,93 8,16 11,78 20,98 3521 33,75 432 5241 51,50 1,77
378 6,80 8,04 11,69 20,71 3449 3310 421 51,66 50,70 1,90
39,2 6,76 8,00 11,66 20,63 34,28 3555 3,58 5143 51,65 042
42,0 6,68 7,93 11,60 20,47 33,87 3540 432 51,00 51,80 1,55
48 6,61 7,87 11,55 20,33 3349 3390 120 50,60 51,00 0,79
50,4 6,49 7,75 11,46 20,07 32,81 3230 1,59 49,87 50,15 0,55
56,0 6,38 7,65 11,38 19,84 32,22 31,95 0,84 4923 4935 0,24
66,0 622 6,57 540 749 762 1,67 11,25 11,33 0,74 1948 19,73 126 3131 48,25
792 6,04 595 1,51 732 742 141 11,11 11,17 052 19,10 19,10 0,01 30,34 47,18
924 589 585 0,67 7,8 7,03 2,14 1099 11,00 0,07 18,78 18,67 0,60 29,53 46,30
106,0 5,76 566 1,69 706 7,18 1,71 10,89 10,87 0,20 18,50 1837 0,72 28,84 45,53
1190 566 562 062 695 692 057 1080 10,67 127 1827 18,10 092 2826 44,89
1390 552 542 186 6,82 6,77 0,73 10,69 10,67 020 1796 17,97 0,05 27,51 44,04
158,0 540 524 323 6,71 6,51 3,07 10,59 10,53 0,58 17,71 17,70 0,04 2691 43,35
1780 530 520 195 661 646 239 1051 1047 039 1748 1747 007 26,36 2,72
1850 527 524 046 6,58 6,49 134 1048 1043 0,51 17,40 17,37 022 26,18 42,52
198,0 521 520 023 6,52 646 094 1043 1043 0,02 1728 17,37 0,52 2587 42,17
211,0 516 519 0,60 647 655 124 1039 10,40 0,14 17,16 1727 064 25,59 41,84
2380 506 521 287 637 6,70 491 1030 1037 0,64 16,93 25,06 41,23
264,0 498 511 270 6,29 10,23 1031 0,80 16,74 24,61 40,71
ERM 1,83 1,84 0,47 0,46 2,82 1,17
TE — valor tedrico EX — valor experimental ER — erro relativo ERM - erro relativo médio
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Figura 1 — Isotermas de sorc¢do para extrato de inulina de chicoria puro e formulado ajustadas aos
varios modelos, nas temperaturas de 25°C, 35°C e 45°C.
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