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RESUMO

O mercado para produtos com apelo sauddvel ou conteddo diferenciado
de nutrientes (baixa caloria, enriquecidos com fibras, etc.) continua a
crescer. A inulina e os frutooligossacarideos (FOS) permitem ao
fabricante a oportunidade de satisfazer essas duas demandas ao mesmo
tempo, pois além de suas propriedades funcionais e nutricionais,
oferecem também beneficios tecnolégicos como substituto do agucar
(FOS) e gordura (inulina) em alimentos. Considerados como fibras
soldveis, e encontrados em diversos vegetais, oferecem uma gama de
beneficios nutricionais e tecnolégicos. O uso de inulina e FOS como
espessantes estd associado a capacidade de aumentar a viscosidade de
um liquido, resultando em caracteristicas organolépticas e texturas
desejaveis em alimentos. Este trabalho estudou o comportamento
reologico de diferentes solugdes de inulina e FOS comerciais, a
diferentes concentracdes e temperaturas de 25, 40 e 85°C. Os dados
experimentais dos reogramas foram ajustados aos modelos reoldgicos de
Newton, Ostwald-De-Waele, Herschel-Bulkley e Casson. Na maioria
dos casos, todos os modelos apresentaram bons pardmetros de ajuste aos
dados reoldgicos, com elevados valores do coeficiente de correlacdo. O
modelo de Newton descreveu adequadamente o comportamento
reoldgico das solucdes de inulina e FOS, a exce¢do de inulina GR a
concentrac¢do 30% m/m, que nesta condi¢@o se encontra na forma de gel,
com consequente estruturacdo e comportamento tixotropico. O
comportamento gelificante da inulina de alta massa molecular foi
avaliado pela medida do Indice Volumétrico de Gel (VGI). Utilizou-se
planejamentos experimentais completos com pontos axiais, de modo a
avaliar a influéncia da concentrac¢do de inulina, do pH e da temperatura.
A agitagdo foi considerada como uma varidvel de blocagem. Influiram
significativamente no VGI os efeitos dos blocos (agitagdo), temperatura
e concentracdo, tanto os termos lineares como quadraticos.
Posteriormente foi realizada a andlise da textura dos géis através dos
parimetros como a forca do gel, consisténcia, forca de adesdo e
adesividade, de modo a descrever suas caracteristicas texturais em
diferentes situagdes de processo. De acordo com os resultados
analisados para a textura, todos os parametros estudados dependeram
significativamente dos termos concentracdo linear e temperatura
quadrética.



Palavras-chave: inulina, FOS, reologia, andlise instrumental de textura,
indice volumétrico de gel.



ABSTRACT

The appeal for healthy products or differentiated nutrient content (low
calories, fiber fortified, etc.) on the product market is increasing. Inulin
and fructooligosaccharides (FOS) give opportunity to manufacturers to
satisfy both demands at same time, because in addition to their
functional and nutritional properties, they also offer technological
benefits as sugar (FOS) and fat (inulin) substitutes in foods. They are
considered soluble fibers and are found in several plants, offering a
range of nutritional and technological benefits. The use of inulin and
FOS as thickeners is associated with their ability to increase the
viscosity of a liquid, resulting in organoleptic characteristics and
desirable textures in foods. This work presents a study of rheological
behavior of different solutions of commercial inulin and FOS at
different concentrations and at temperatures of 25, 40 and 85°C. The
experimental data of the rheograms were adjusted to rheological models
of Newton, Ostwald-De-Waele, Herschel-Bulkley and Casson. In most
cases, all models showed good adjusted parameters to rheological data
with high correlation coefficients. Newton's model adequately described
the rheological behavior of inulin and FOS solutions, with the exception
of Inulin GR at a concentration of 30% (m/m) whose condition presents
itself as a gel consequently, with a thixotropic structure and behavior.
The gel forming behavior of high molecular mass inulin was evaluated
by measuring the Volumetric Gel Index (VGI), using complete
experimental planning with axial points to evaluate the influence of the
inulin concentration, pH and temperature. Shaking was considered as a
block variable. VGI was influenced significantly by the effect of blocks
(shaking), temperature and concentration as much as its linear and
quadratic terms. Posteriorly, the analyses of the gel structure, through
parameters like the gel strength, consistency, adhesion strength and
adhesivity was evaluated in a way to describe its textural characteristics
in different situations of the experimental process. In accordance to the
analyzed results for texture, all the studied parameters depended
significantly on the linear concentration and quadratic temperature
terms.

Keywords: inulin, FOS, rheology, instrumental analysis of texture,
volumetric gel index.
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CAPITULO 1
INTRODUCAO

1.1 IMPORTANCIA DO ESTUDO

O mercado para produtos com apelo sauddvel ou com contetido
diferenciado de nutrientes (baixa caloria, enriquecidos com fibras, etc.)
continua a crescer. A inulina e os frutooligossacarideos (FOS), por
exemplo, permitem ao fabricante a oportunidade de satisfazer essas duas
demandas ao mesmo tempo, pois além de suas propriedades funcionais e
nutricionais, oferecem também beneficios tecnoldgicos como substituto
do agticar e gordura em alimentos (USHIJIMA, 2001).

Os principais grupos biologicamente ativos atualmente
conhecidos como ingredientes funcionais sdo os prebidticos, dentre os
quais se encontram as fibras soliveis e insoldveis, probidticos, dcidos
graxos (Omega 3 e Omega 6), flavondides, carotendides, fitoesterdis e
fitoestanois, prebidticos e probidticos (BELLO, 1995; TORRES, 2001).

Alimentos contendo o grupo das fibras soliveis (maca, péra,
aveia, feijdo, ervilha, lentilha) e das insoldveis (vegetais, trigo, centeio)
sdo dos primeiros nutrientes funcionais utilizados na agregacdo do valor
em alimentos industrializados. As fibras soliveis, por exemplo, ligam-se
aos sais biliares no intestino, diminuindo sua reabsor¢do, o que resulta
em menos colesterol disponivel no figado para a sintese de lipoproteinas
(SOARES, 2000; COSTA, 2001).

Na busca de novos alimentos funcionais, os prebidéticos tém sido
estudados como ingredientes em vdrios alimentos. O termo prebidtico é
utilizado para determinados componentes de alimentos vegetais, que nao
sdo digeriveis em qualquer das etapas do processo digestivo. Portanto
resistentes a acdo de enzimas. Os prebidticos s3o na verdade
carboidratos ou fibras soliveis em dgua (hidrossoliveis), encontradas
em certos alimentos. Sdo substincias direcionadas para alterar alguns
géneros da microbiota intestinal e ndo sofrem as dificuldades de
sobrevivéncia que os microrganismos probidticos precisam enfrentar.
Certos carboidratos, oligo e polissacarideos, ocorrem naturalmente e
podem ser usados como prebidticos (ROBERFROID, 1998). J4 os
probidticos, sdo microrganismos vivos, administrados em quantidades
adequadas, que conferem beneficios a satide do hospedeiro (SANDERS,
2003).
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A inulina é uma fibra solivel, considerada um ingrediente
prebidtico. Comumente extraida da raiz da chicdria, oferece uma gama
de beneficios nutricionais e tecnolégicos. Pode trazer beneficios para o
sistema digestivo, pois a ingestdo de ingredientes prebiéticos melhora o
equilibrio da nossa microflora intestinal, aumentando significativamente
a quantidade de bifidobactérias benéficas e inibindo os patégenos. O
resultado disso € que o sistema digestivo trabalha melhor, aumentando a
absorcdo dos nutrientes dos alimentos ingeridos.

A inulina pode ser utilizada como substituto da gordura, porque
estabiliza a 4gua em uma estrutura cremosa. Este gel de inulina, mantém
a mesma percepcdo de paladar que a gordura. Também melhora a
textura e o sabor. O consumo de inulina e FOS também contribui para o
melhoramento do equilibrio mineral de célcio, magnésio e ferro, e,
possivelmente, apresenta um efeito anticarcinogénico (NEVEN, 2001;
MULLER, 2001; NITSCHKE e UMBELINO, 2002; MONTAN, 2003).

Além das propriedades ja referidas, a inulina exibe propriedades
tecnoldgicas interessantes como a acdo estabilizante de espumas e
emulsdes. O seu uso como modificador natural de textura é muito
proveitoso, pois este ¢ um atributo importante de produtos alimenticios
para aceitacdo do consumidor. Estas caracteristicas estdo relacionadas
com o comportamento da inulina em solu¢do aquosa em diferentes
concentragoes.

1.2 OBJETIVOS

Este trabalho propde determinar o processo de formacdo de
solucdes e géis de inulina comercial de baixa e alta massa molecular,
FOS e inulina, provenientes da chicéria (Cichorium endivia), através da
caracterizagdo por andlises de textura e reoldgica. Deve-se avaliar as
melhores condicdes para a formacao do gel de inulina, tendo em vista a
escassez de informacdes e dados na literatura e o crescente interesse por
parte das inddstrias alimenticias como um grande promissor substituto
de gordura e/ou aglicar, bem como suas caracteristicas reoldgicas e
texturais e a determina¢do do indice volumétrico de gel (VGI).

1.3 ESTRUTURA DO TRABALHO

O presente trabalho encontra-se dividido em seis capitulos. No
capitulo 2 € feita uma revisao bibliogrifica que inclui o histérico da
inulina, suas propriedades e aplicagdes tecnoldgicas, métodos de
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determinagdo analitica, bem como sua importincia para a saude. Esse
capitulo traz ainda aspectos sobre coldides, fundamentos e avaliacdo de
andlises de textura, reologia e sua aplicacdo a inulina, e por dltimo, uma
apresentagdo sucinta sobre a metodologia de superficie de resposta para
andlise de dados. O capitulo 3 apresenta os materiais e métodos
utilizados para a formacéo de gel de inulina e suas andlises de textura e
reoldgicas, e no capitulo 4 estdo os resultados e discussdes deste
trabalho.

No capitulo 5 t€m-se as conclusdes, e por fim no capitulo 6, as
referéncias bibliograficas.






CAPiTI;Lo 2
REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 INULINA
2.1.1 HISTORICO

Descoberta por Rose (cientista alemd), em 1804, a partir de um
extrato de [nula helenium, e mais tarde chamada de inulina por
Thomson (1818), este composto teve elucidado, nesta data, sua sintese
na planta. Suas propriedades no organismo humano foram percebidas no
inicio do século XX. No entanto, plantas contendo frutanos, como a
inulina, ja eram consumidas como alimento, forragem ou na forma de
medicamento.

Em 1950, o uso de plantas com altos teores de inulina era
recomendado em alimentos destinados a diabéticos. Desta maneira, o
interesse nas propriedades nutricionais e fisico-quimicas deste
carboidrato € crescente (CAPITO e FILISETTTI, 1999).

2.1.2 DEFINICAO

A inulina € uma frutana polidispersa, constituida de uma mistura
de polimeros e oligdmeros superiores lineares de frutose. As unidades
de B-D-frutofuranosil sdo mantidas entre si por ligacdes do tipo f(2—1),
e possuem uma molécula de glicose na por¢do inicial de cada cadeia
linear de frutose, a qual é unida por uma ligacdo tipo (a1-f2), como na
molécula de sacarose.

As oligofrutoses ou frutooligossacarideos (FOS) constituem-se de
cadeias menores e possuem qualidades funcionais similares aos xaropes
de sacarose ou glicose. S0 mais soldveis que a sacarose e fornecem
entre 30-50% da docura desta. As oligofrutoses contribuem para
encorpar produtos lacteos e melhorar a umectancia de produtos de
panificacdo, diminuir o ponto de congelamento de sobremesas
congeladas, fornecer crocancia a biscoitos de baixo teor de gordura, agir
como um aglutinante em barras nutricionais de granola, entre outros.
Desse modo, elas exercem o mesmo papel que a sacarose, mas t€ém as
vantagens de apresentar menor valor caldrico e enriquecer o teor de
fibras e outras propriedades nutricionais em alimentos (HAULY, 2002).
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A inulina e as oligofrutoses sdo importantes como carboidratos de
reserva em plantas, e sdo sintetizadas por uma grande variedade delas,
aproximadamente 36.000 espécies, que representam 10 familias.

Laurenzo et al. (1999) e Silva (1996) definem a inulina como um
frutooligossacarideo composto por uma mistura de oligbmeros de
diferentes graus de polimerizacdo (DP) que ocorre naturalmente em
produtos vegetais. Segundo os autores, as inulinas produzidas por
diferentes tipos de plantas, a diferentes estdgios do ciclo de crescimento
da planta, ou sob diferentes condi¢des climdticas, irdo, geralmente,
apresentar diferentes graus médios de polimerizacdo. Os diferentes
graus de polimeriza¢do da inulina afetam suas propriedades fisicas,
como viscosidade e capacidade de formacdo de gel, sendo, portanto,
uma importante caracteristica a ser estudada.

O grau de polimerizacdo destas cadeias (em média 30 unidades)
pode alcancar 60 unidades de frutosila (ROBERFROID, 1993; VAN
LOO et al., 1995; QUEMENER et al., 1994). A estrutura quimica da
inulina pode ser observada na Figura 2.1.
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Figura 2.1 - Estrutura quimica da inulina. (ROBERFROID, 1993).
2.1.3 CLASSIFICACAO E APLICACOES TECNOLOGICAS

A inulina e a oligofrutose extraidas da chicéria sdo classificadas
legalmente como ingredientes alimenticios (¢ ndo como aditivos) em
todos os paises da Unido Européia, bem como na Suica e na Noruega.
As autoridades na Austrdlia, Canadd, Israel, Japdo e Nova Zelandia
chegaram a mesma conclusdo. Nos Estados Unidos, foi confirmado o
status GRAS (Generally Recognized As Safe) para inulina e oligofrutose
(NEVEN, 2001).
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As diferencas no tamanho das cadeias da inulina e das
oligofrutoses sdo também responsdveis pelas diferencas entre suas
propriedades. Devido as cadeias mais longas, a inulina é menos solivel
que as oligofrutoses e possui capacidade de formar microcristais quando
misturada com 4gua e leite. Estes microcristais interagem para formar
uma mistura cremosa € macia, promovendo a sensacdo de presenca de
gordura. Portanto, a inulina € mais indicada quando se pretende obter
produtos com menor teor de gordura, enquanto oligofrutoses sao
adequadas para alimentos de baixa caloria, docura e para mascarar o
sabor residual de adogantes de alta intensidade utilizados em
preparacdes alimentares (NINESS, 1999).

A aplicagdo da inulina na industria de alimentos deve-se entdo,
principalmente, as propriedades que a tornam capaz de substituir o
actcar ou a gordura, com a vantagem de ndo resultar em incremento
caldrico. Sua utiliza¢do em produtos com baixa caloria e teor de gordura
reduzido ja é bastante difundida em paises da Europa, nos Estados
Unidos e no Canada.

Outra caracteristica importante da inulina estd associada as suas
propriedades funcionais. Atuando no sistema digestivo de maneira
similar as fibras dietéticas, contribui para o incremento dos beneficios
das bifidobactérias e, conseqiientemente, para a melhoria das condi¢des
de todo o sistema gastrointestinal. Devido a essas propriedades, as
industrias alimenticias e a farmacéutica t&€m encontrado aplicagGes para
a inulina na producdo de alimentos funcionais, compostos nutritivos e
medicamentos (ROBINSON, 1995; O’BRIEN et al., 2003).

A inulina tem sido utilizada com sucesso como substituto da
gordura em recheios prontos, sobremesas congeladas, molhos, barras de
cereais, produtos lacteos, entre outros (NEVEN, 2001; NITSCHKE e
UMBELINO, 2002; BONDT, 2003; MONTAN, 2003).

2.1.4 OCORRENCIA NATURAL E COMERCIAL

A inulina é um carboidrato largamente encontrado na natureza,
funcionando como carboidrato de reserva em muitas plantas. As plantas
apresentam hidrélise da inulina endégena em moléculas de menor grau
de polimerizacdo, o que permite a sobrevivéncia destas plantas durante o
inverno em regides frias e moderadamente frias. Ela atua na
osmorregulacdo da planta através de uma hidrdlise parcial dos agucares,
pois uma diminui¢do do grau de polimerizacdo resulta em aumento da
pressdo osmotica intracelular (CARPITA; KAMABUS; HOUSLEY,
1989).
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Muitas plantas que contém inulina fazem parte da dieta humana
basica hd muito tempo. A concentracdo de inulina em cada planta
depende muito da variedade, do tempo decorrido desde a colheita até a
utilizagdo desta e das condicdes de estocagem. Na cebola, por exemplo,
dependendo destes fatores, a concentracdo de inulina pode chegar até
50% da matéria seca (RUTHERFORD; WHITTLE, 1982; SUZUKI;
CUTCLIFE, 1989).

Outros vegetais, do mesmo género da cebola, que contém inulina
sdo alho-poré e alho, os quais apresentam, respectivamente, 18-60% e
22-40% da matéria seca em inulina. Existem ainda outros vegetais que
contém considerdveis concentracdes de inulina e sdo bastante
consumidos. Entre eles, estd o aspargo que contém, em base seca, cerca
de 30% de inulina nas raizes (FIALA; JOLIVET, 1982), a alcachofra
que apresenta 65% em inulina (OKEY; WILLIAMS, 1920), a barba de
bode, com mais de 50% da matéria seca de inulina (VAN REE, 1982), e
as raizes tuberosas de ddlia, que fornecem, em base seca, um rendimento
de 50% de inulina (HAULY, 1991).

Além dos vegetais, muitos cereais também contém inulina. Entre
eles estdo o trigo, a cevada, o centeio, com concentra¢des variando entre
1-4% (NILSSON; DAHLQUIST, 1986).

Para a maioria das fontes (alho, cebola, aspargo), as
concentragdes de inulina e oligofrutoses estdo entre 0,3 a 6% do peso
fresco, podendo chegar a 10% para a barba de bode. Entretanto, para
alcachofra de Jerusalém, chicéria, ddlia e yacon as concentragdes de
inulina e oligofrutoses podem chegar até 20% do peso fresco, fazendo
destes vegetais importantes fontes de inulina e oligofrutoses
(VORAGEN, 1998).

A Tabela 2.1 mostra as diversas plantas que contém inulina e
oligofrutose, suas partes comestiveis e a porcentagem de inulina e
oligofrutose do peso fresco de cada uma delas.

Franck e Leenheer (2005) dizem que a inulina nativa sempre
contém glicose, frutose, sacarose e pequenos oligossacarideos. O termo
“nativa” se refere a inulina que € extraida de raizes frescas e que antes
de sua andlise, passa por processo de inativac¢do da atividade enzimética
na prépria planta.
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Tabela 2.1 - Inulina e oligofrutose (% do peso fresco) em plantas
utilizadas na alimenta¢do humana (HAULY et al., 2002).

Plantas C Partcf Inulina Oligofrutose
omestivel
Cebola Bulbo 2-6 2-6
‘?éiszggf Tubérculo 16-20 10-15
Chicoéria Raiz 15-20 5-10
Alho-poré Bulbo 3-10 2-5
Alho Bulbo 9-16 3-6
Alcachofra Folhas centrais 3-10 <1
Banana Fruta 0,3-0,7 0,3-0,7
Centeio Cereal 0,5-1 0,5-1
Cevada Cereal 0,5-1,5 0,5-1,5
Dente de ledo Folhas 12-15 NA*
Yacon Raiz 3-19 3-19
Barba de bode Folhas 4-11 4-11
Trigo Cereal 1-4 1-4

*NA: Nao apresenta.

O processo de producdo de inulina em pé e de FOS utilizado
pelas inddstrias, que esta representado na Figura 2.2, consiste
basicamente na extra¢do da inulina natural de raizes de chicoria, de uma
forma muito semelhante a extragdo de sacarose de beterraba (extracdo
em 4gua quente), seguida por refino com a tecnologia ja utilizada para
outros agucares, e apds evaporacdo € secagem por spray-drying
(FRANCK, 2002).

O frutooligossacarideo, FOS, é produzido utilizando-se duas
técnicas de fabricagdo diferentes que oferecem produtos finais
ligeiramente diferentes. Um processo utiliza a hidrdlise enzimética
parcial da inulina com a endo-inulinase, eventualmente seguido por
atomizacdo (spray-drying), e outro emprega a sintese a partir de
sacarose por meio da reacdo de transfrutosilagdo catalisada pela enzima
frutosiltransferase (FTase), onde uma molécula de sacarose € hidrolisada
e o radical frutosil é transferido para outra sacarose.
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Figura 2.2 - Fluxograma do processo de obteng¢do de inulina e FOS
(xarope e em pd) comerciais.

2.1.5 INULINA E SAUDE

Existem evidéncias de que a inulina auxilia na absorcdo de
minerais, principalmente o célcio. Através de estudos in vitro com
jovens que receberam 15 g/dia de inulina, Van Den Heuvel et al. (1998,
1999) observaram que houve aumento na absorcdo de célcio pelos
jovens.

Van Loo et al. (1998) dizem que a maior parte dos estudos indica
que o consumo dos frutanos tipo inulina aumenta a absor¢do de cdlcio e
possivelmente de Mg e Fe™*.

A redugdo dos triglicerideos plasmadticos, fosfolipidios e
colesterol é resultado do metabolismo dos lipidios modificados pelas
fibras e FOS (FIORDALISO et al., 1995). Os autores chegam a essa
conclusdio a partir de estudos feitos em ratos que tiveram uma dieta
contendo 10% de FOS e demonstraram uma diminui¢do das
lipoproteinas de muito baixa densidade. A redugdo acontece pela
absorcdo dos dcidos graxos de cadeia curta pelas membranas intestinais
e posterior migrac¢do até o figado, onde atuariam como reguladores das
vias metabdlicas.

A inulina também estd relacionada com a inibicdio da
carcinogénese do c6lon. Em um estudo desenvolvido por Reddy et al.
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(1998) foram induzidas lesdes pré-cancerosas em ratos, usando
azoximetano. Foi administrada uma dieta de 10% de FOS ou inulina e
apos certo periodo foi observada uma reducéo significativa das lesdes.

Os frutanos t€m acfo redutora da glicose e da insulina. Dessa
forma, as células tumorais nao se desenvolvem por aproveitarem pouco
a glicose, além da mudanga a sensibilidade a insulina, que faz parte do
mecanismo de inibicdo do crescimento dos tumores (TAPER e
ROBERFROID, 1999).

A inibicdo dos estdgios iniciais do cancer de cdlon € atribuida a
formacgdo dos dcidos de cadeia curta, mais especificamente, o acido
butirico, que promove um acréscimo da apoptose (morte das células
malignas) no célon (QUINTEROS, 2000). Para Reddy (1999), o efeito
inibidor do cancer de c6lon, deve-se a remogdo dos carcinégenos pelas
bifidobactérias, via fezes.

Além disso, hd uma grande especulacdo sobre o uso de inulina
por pessoas diabéticas, considerando a capacidade da inulina em reduzir
os niveis de glicose no sangue (TAPER e ROBERFROID, 1999).

2.2 COLOIDES - GEL DE INULINA

Coldides sdo misturas heterogéneas de pelo menos duas fases
diferentes, com a matéria de uma das fases na forma finamente dividida
(s6lido, liquido ou gas), denominada fase dispersa, misturada com a fase
continua (sélido, liquido ou gds), denominada meio de dispersdo. A
ciéncia dos coldides estd relacionada com o estudo dos sistemas nos
quais pelo menos um dos componentes da mistura apresenta uma
dimensao no intervalo de 1 a 1000 nandémetros (1 nm = 10° m).
Solucdes de macromoléculas sdo misturas homogéneas e também sdo
consideradas coldides porque a dimensdo das macromoléculas estd no
intervalo de tamanho coloidal e, como tal, apresentam as propriedades
caracteristicas dos coldides. Os sistemas coloidais vém sendo utilizados
pelas civilizagdes desde os primdrdios da humanidade. Os povos
consumiam géis de varios produtos naturais como alimento. Também os
utilizavam para fabricar utensilios de cerdmica, como matéria prima na
forma de dispersdes de argilas, ou ainda para decorar as paredes das
cavernas com motivos de animais e de cagca por meio da aplicacdo de
dispersdes coloidais de pigmentos.

Graham, em 1861, introduziu os termos coléide e didlise em um
estudo sobre a difusdo da matéria nos estados gasoso e liquido. O termo
coldide, do grego, significa cola e na época referiu-se as solucdes de
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goma ardbica, substancia sem estrutura definida e de natureza viscosa
hoje conhecida como macromolécula.

O Efeito Tyndall é usado para diferenciar os coldides de solucdes
verdadeiras. As particulas coloidais sdo maiores do que o comprimento
de onda da luz visivel, por isso quando um feixe de luz incide sobre um
sistema coloidal hd uma forte dispersdo de luz. Em solucdes verdadeiras
ndo ocorre o Efeito Tyndall, pois estas sdo transparentes e nao
dispersam luz.

Os principios relacionados com os diferentes sistemas coloidais
baseiam-se em propriedades comuns a todos os coldides: tamanho e
elevada relacdo drea/volume de particulas (SHAW, 1975). As particulas
dispersas podem ter tamanhos diferentes e por isso o sistema coloidal é
denominado polidisperso. Na pratica, a maioria dos coldides obtidos
pelo homem € polidispersa. Os sistemas com particulas de um mesmo
tamanho s3o monodispersos. As macromoléculas de proteinas
sintetizadas biologicamente t€m todas um mesmo tamanho e massa
molecular, por isso ddo origem a coléides monodispersos.

Como a drea de superficie da fase dispersa é elevada devido ao
pequeno tamanho das particulas, as propriedades da interface entre as
duas fases (dispersa e de dispersdo) determinam o comportamento dos
diferentes sistemas coloidais. Em solu¢des verdadeiras de
macromoléculas ou em dispersdes coloidais de particulas finas, o
solvente pode ser retido pela configuragcdo da cadeia macromolecular ou
das particulas. Quando todo o solvente é imobilizado nesse processo, o
coléide enrijece e é chamado de gel. Gel é um coléide no qual a
interacdo do liquido com particulas muito finas induz o aumento da
viscosidade, tornando-se uma massa com particulas organizadas no
meio de dispersdo formando uma rede de particulas enfileiradas como
um colar (Figura 2.3). Esses col6ides formam uma rede com natureza
eldstica e gelatinosa, tal como gelatina ou geléia de frutas, ou como um
s6lido rigido, como silica gel, muito usada em embalagens como agente
secante. Géis podem contrair e eliminar o solvente, processo este
denominado de sinerese (OTTEWILL, 1998).

A inulina € um modificador reoldgico e pode ser utilizado para
otimizar a textura em sistemas alimenticios. Quando dissolvida em 4gua,
forma um creme, ou gel, semelhante ao produzido por uma gordura. O
gel de inulina é muito cremoso e assemelha-se a textura da gordura ao
toque e sua forca depende principalmente da concentracdo de inulina
entre outros fatores (GRUHN, 1994).



35

3" Gelatinizagdo

(a)

U’/‘

- { J L\\Ieeaﬂnzagao

Figura 2.3 - Esquema da transi¢do sol-gel: (a) formacdo de gel
particulado e (b) formacdo de gel polimérico (ALFAYA e KUBOTA,
2002).

A disponibilidade de 4gua é o fator que mais afeta as
caracteristicas do gel. Entretanto, o tamanho da cadeia de inulina (grau
de polimeriza¢do), concentracdes de mono e dissacarideos presentes,
tamanho das particulas de inulina; método de preparacdo, temperatura,
adi¢do de outros hidrocoldides e cétions mono e divalentes também
podem afetar o gel (SILVA, 1996).

A formagdo do gel de inulina pode ser avaliada através do
volume de gel formado, o qual é medido pelo Indice Volumétrico de Gel
(VGI), sendo este a razdo porcentual do volume de gel (V) formado em
relac@o ao volume total (V1) (WANG et al., 2001).

2.3 TEXTURA

De acordo com Meilgaard et al. (1999), a textura € uma
manifestacdo sensorial da estrutura dos produtos em termos de sua
reacdo a compressdo, medida como uma propriedade mecanica tal como
firmeza, dureza, adesividade, coesividade, gomosidade, resiliéncia, entre
outros, por meio da sensibilidade dos musculos da mdo, dedos, lingua,
dentes ou labios.
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A textura sensorial também pode ser definida como a avaliagdo
feita através dos sentidos: visdo, audicio e tato e algumas das
caracteristicas observadas s@o as geométricas, quimicas, acusticas e
térmicas.

A avaliagdo sensorial intervém nas diferentes etapas do ciclo de
desenvolvimento de produtos, como na selecdo e caracterizacdo de
matérias primas, na selecio do processo de elaboracdo, no
estabelecimento das especificacdes das varidveis das diferentes etapas
do processo, na otimiza¢do da formulacdo, na selecdo dos sistemas de
envase e condicdes de armazenamento, e no estudo de vida util do
produto final (PENNA, 1999).

Portanto, o objetivo da avalia¢do sensorial € detectar diferencas
entre os produtos, com base nas diferencas perceptiveis na intensidade
de alguns atributos (FERREIRA et al., 2000).

2.3.1 ANALISE INSTRUMENTAL DE TEXTURA (TPA)

A textura instrumental € a resposta do produto com a aplicacdo de
uma forga, ou seja, € a avaliacdo objetiva da deformacao.

A medida de textura por métodos instrumentais vem sendo
estudada desde 1861. Os equipamentos foram construidos dentro de trés
principios: fundamentais (viscosidade e consisténcia); empiricos (a
amostra é submetida a um conjunto complexo de forgas, como
perfuracdo, corte, penetracdo e cisalhamento), e imitativos (simulam as
acdes na mastigacdo - perfil de textura com células proprias).

A consisténcia é uma caracteristica reoldgica que pode ser
avaliada através da distancia percorrida por um produto semi-sélido a
pastoso, por um determinado tempo, a uma temperatura controlada,
quando em um sistema padronizado tipo consistdmetro de Adams ou
consistometro de Bostwick. Entretanto, a viscosidade € a resisténcia ao
escoamento de um produto quando submetido a uma forca mecénica; é
dada pela fric¢do interna do material, sendo dependente da temperatura
e da composi¢do do produto. A viscosidade é a razdo entre a tensdo de
cisalhamento e a taxa ou gradiente de cisalhamento (AMERINE et al.,
1965).

Os elementos basicos para um equipamento de textura sdo: célula
de medi¢do (sonda ou probe), sistema mecanico para movimentacao e
sistema de registro. Alguns softwares sdo utilizados para facilitar a
andlise e obtenc¢do dos dados.

A andlise de perfil de textura ou TPA (Texture Profile Analysis)
foi desenvolvida h4 aproximadamente 30 anos, e é uma forma
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interessante de analisar uma série de parametros texturais em apenas um
teste. Desde entdo, muitos trabalhos foram feitos, e novas ferramentas
foram desenvolvidas (PONS et al., 1996).

A medicdo instrumental de textura foi proposta como uma
alternativa de superar os principais inconvenientes e limitacdes da
avaliacdo sensorial relacionadas as dificuldades de interpretacdo e
variacdo dos resultados (ANZALDIjA—MORALES, 1994). Sao
baseados na deformacdo do material através de uma forca de
compressdo, que € convertida em um grifico de tensdo, obtendo-se
parimetros que representam as propriedades fisicas do material
(KULMYRZAEV et al., 2005).

A andlise de perfil de textura € uma medida empirica, a qual pode
ser correlacionada com aspectos fundamentais da estrutura e
comportamento macromolecular. Variacdes nos parametros devem ser
entendidas e eliminadas de modo a maximizar os beneficios e a
relevancia dos dados gerados.

Um analisador de textura € um instrumento cientifico que
quantifica a reacdo de uma amostra a uma condi¢do imposta. O
instrumento faz esta quantificacdo através da medida das rea¢des do
produto a forca, ou distdncia, aplicada através de movimentos
ascendentes e descendentes. A interpretagdo dos resultados é dada em
fun¢do do tempo.

2.3.2 TEXTURA EM ALIMENTOS

A textura é um termo comumente empregado na indudstria de
alimentos e apresenta grande importancia para o desenvolvimento de
novos produtos e testes com novos ingredientes, seja para otimizacdes
de processos ou determinacio do perfil de textura (TPA).

De acordo com Matz (1962), os alimentos sdo classificados com
base nas suas propriedades de textura, como: alimentos liquidos,
alimentos em forma de géis, alimentos fibrosos, 6leos e gorduras
comestiveis, alimentos em pd, entre outros.

A importancia da textura na aceitacdo global dos alimentos varia
amplamente, dependendo do tipo de alimento, sendo que cada alimento
pode ter uma ou mais caracteristicas de textura. Cardello (1996b) afirma
que o sabor é geralmente considerado o fator sensorial mais importante,
responsavel pelo gosto de muitos alimentos e a textura é frequentemente
citada pelos consumidores como o principal motivo para ndo gostar de
determinados alimentos.
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Varios parametros sensoriais de textura foram desenvolvidos e
definidos pela Organizacdo Internacional de Padronizacdo 5492/3 (ISO
5492/3, 1979). Alguns deles sdo: consisténcia, dureza, maciez,
crocancia, firmeza, entre outros.

2.4 REOLOGIA

O termo reologia, que provem do grego rheo (fluxo) e logos
(ciéncia), foi sugerido por Bingham e Crawford para descrever as
deformagdes sofridas por solidos e liquidos (LABA, 1993; LEONARDI
et al., 2001) quando submetidos a uma forca de cisalhamento, pressao
ou tracdo. A reologia € uma ciéncia que surgiu no inicio do século XX e
tem como objetivo estudar a deformacio e o escoamento dos materiais.

A operagdo fundamental em um teste reoldgico € aplicar uma
forca sobre o material a ser investigado e medir sua deformacdo, ou,
igualmente, aplicar uma deformacgao e medir a resisténcia.

Na drea de alimentos, o conhecimento do comportamento
reolégico tem vdrias aplicacdes como em projetos e avaliacdes de
processos, controle de qualidade, correlagdo com avaliagdo sensorial,
testes de vida de prateleira, entre outros. Os alimentos apresentam
comportamento reoldgico variado devido a estrutura e composicio
complexas (TABILO-MUNIZAGA e BARBOSA-CANOVAS, 2005).

Muitas das propriedades texturais que os humanos percebem
quando consomem alimentos sdo basicamente reoldgicas na natureza,
isto é, cremosidade, suculéncia, maciez, suavidade e dureza. A
estabilidade e aparéncia dos alimentos freqiientemente dependem das
caracteristicas reoldgicas e de seus componentes. A crescente
necessidade e procura dos pardmetros reoldgicos para os diversos
fluidos manipulados nas industrias de processamento estd ligada
também a grande importincia econdmica que estes fluidos e
equipamentos de manipulacdo representam (VIDAL, 2000).

2.4.1 CLASSIFICACAO REOLOGICA DOS FLUIDOS

Define-se um fluido como uma substincia que se deforma
continuamente quando submetida a um esfor¢o constante, ndo importa
qudo pequeno seja este esforco. De todas as propriedades dos fluidos, a
viscosidade é aquela que recebe maior atengdo quando se estuda o
escoamento de um fluido (STREETER, 1996). A viscosidade € a
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propriedade do fluido que descreve a magnitude da resisténcia devido as
forcas cisalhantes dentro do fluido (SHARMA et al., 2000).

Em muitas operacdes da indudstria de alimentos, a medida da
viscosidade permite controlar a qualidade das matérias-primas e o efeito
de suas variacdes, seja nas condicdes de processamento, sobre o0s
produtos durante a fabricac@o, ou no produto final. O conhecimento da
viscosidade pode contribuir para a otimizac¢do de processos, reducio dos
custos nos ingredientes e melhoria da consisténcia do produto (LEWIS,

1993).
2.4.1.1 FLUIDOS NEWTONIANOS E NAO NEWTONIANOS

O comportamento reolégico dos fluidos estd dividido em
newtoniano e ndo-newtoniano, dependendo da relacdo que apresentam
entre a tensdo de cisalhamento e a taxa de deformagdo aplicada
(TABILO-MUNIZAGA ¢ BARBOSA-CANOVAS, 2005). Essa relagio
foi estabelecida por Newton em 1687, e € representada pela Equacdo 2.1
(BIRD, 1960):

T=Uy 2.1)

onde:
7= tensdo de cisalhamento (Pa)
= taxa de deformagdo (s")
4 = viscosidade (Pa.s)

Os fluidos newtonianos sdo caracterizados por apresentar uma
relacdio linear entre a tensdo de cisalhamento e a taxa de deformacio
aplicada, dependendo apenas da temperatura e da composicao do fluido,
ou seja, apresentam viscosidade constante. Por outro lado, os fluidos
nio-newtonianos apresentam uma relacido nao linear entre a tensdo de
cisalhamento e a taxa de deformacdo aplicada, e podem apresentar
dependéncia ou independéncia do tempo, ou viscoelasticidade.

Para fluidos ndo-newtonianos o termo viscosidade € substituido
por viscosidade aparente, 7,, € € funcdo do gradiente de velocidade
(VIDAL, 2000), como mostra a Equagdo 2.2.

Moy = 2.2)
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onde:
Tap = viscosidade aparente (Pa.s)
7= tensdo de cisalhamento (Pa)
y= taxa de deformacio (s’l)

A dependéncia da viscosidade aparente com o tempo ou taxa de
deformagdo e as caracteristicas inerentes aos solidos (eldsticas e
plasticas) quando presentes em fluidos viscosos, em conjunto ou
separadamente, formam a base do que se convencionou chamar de
fendmenos ndo-newtonianos.

2.4.1.1.1 FLUIDOS DEPENDENTES DO TEMPO

Os fluidos dependentes do tempo sdo classificados como
tixotrpicos e reopéticos, e 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, depois de cessada a acdo desta forga
(NOGUEIRA, 2002).

z

Fluidos tixotrépicos: um fluido tixotrépico € aquele no qual a
viscosidade aparente diminui com o tempo quando o fluido é submetido
a uma taxa de cisalhamento constante. Quando o fluido fica em repouso,
retorna a condicao original. Fluidos desse tipo sdo conhecidos por conter
pequenas particulas (cristais ou biopolimeros) que sdo mantidos juntos
por forcas fracas. O cisalhamento do material separa as particulas
agregadas e entdo ocorre uma menor resisténcia ao escoamento € a
viscosidade decresce com o tempo até um valor constante ser alcangado
(MCCLEMENTS, 2009). Tém-se como exemplos desse fluido as tintas,
as argilas, pastas de frutas, gelatinas, manteigas, entre outros (POSSA e
de LIMA, 2000).

Fluidos reopéticos: caracterizam-se por apresentar aumento na
viscosidade aparente do fluido com o tempo, quando sujeitos a uma taxa
constante de cisalhamento. O cisalhamento aumenta a freqiiéncia das
colisdes entre as moléculas ou particulas dos fluidos, que pode levar a
um aumento de agregados e consequentemente um aumento na
viscosidade aparente (MCCLEMENTS, 2009). Este tipo de
comportamento ndo é comum em alimentos, mas pode ocorrer em
solucdes de amido altamente concentradas e suspensdes de bentonita,
além de alguns tipos de s6is (POSSA e de LIMA, 2000; COSTA, 2006).
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A Figura 2.4 apresenta as curvas de escoamento para os fluidos
dependentes do tempo.

Tixotropicos

Reopéticos

tenséo de cisahamento

[
>

taxa de deformacao

Figura 2.4 - Reograma para fluidos dependentes do tempo (SHARMA
et al., 2000).

2.4.1.1.2 FLUIDOS INDEPENDENTES DO TEMPO

Os fluidos que ndo dependem do tempo sdo classificados em
fluidos pseudoplasticos, fluidos dilatantes e fluidos de Bingham.

Fluidos pseudoplasticos: neste grupo encontram-se a maioria dos
fluidos de componentes de comportamento ndo-newtoniano. Sao fluidos
independentes do tempo, sem tensdo residual, que comecam a escoar
sob a acdo de tensdes de cisalhamento infinitesimais (VIDAL, 2000).
Este tipo de fluido demonstra um decréscimo na viscosidade com um
aumento na tensdo de cisalhamento (MCCLEMENTS, 2009), sendo que
a taxa de cisalhamento versus a tens@o de cisalhamento forma uma linha
convexa (SHARMA et al., 2000). Esses fluidos em repouso apresentam
um estado desordenado, e quando submetidos a uma tensdo de
cisalhamento, suas moléculas tendem a se orientar na direcdo da forca
aplicada. Quanto maior a tensdo aplicada, maior serd a ordenacio.
Assim, a viscosidade aparente serd menor (HOLDSWORTH, 1971).
Alguns exemplos de fluidos pseudopldsticos sdo: lamas, 6leos de motor,
solucdes poliméricas, sucos de fruta concentrados, entre outros.
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Fluidos dilatantes: nesses fluidos observa-se um aumento da
viscosidade aparente com o aumento da taxa de cisalhamento, como € o
caso de fluidos contendo alto nivel de sélidos defloculados, como lamas
de argila, compostos de doceria, amido de milho em dgua e misturas de
areia/dgua, além de alguns tipos de mel (POSSA e de LIMA, 2000).

Fluidos de Bingham: alguns fluidos requerem uma tensdo inicial para
iniciar o escoamento. Neste caso, sao denominados Fluidos ou Plasticos
de Bingham. Esses materiais possuem uma estrutura interna capaz de
impedir o escoamento para valores de tensdao de cisalhamento inferiores
a um valor limite (Tp). Quando a tensdo de cisalhamento é maior que o
valor limite, a estrutura interna colapsa, favorecendo o escoamento do
material como um fluido (SKELLAND, 1967). Alguns exemplos de
fluidos alimenticios que representam esse comportamento sdo maionese,
margarina, catchup de tomate e substincias de cobertura. SAo materiais
onde o fluxo ndo é desejado sob condicdes estaticas (COSTA, 2006).

2.4.2 MODELOS REOLOGICOS

O modelo reoldgico mais simples € o newtoniano, que apresenta
uma relacdo linear entre a tensdo de cisalhamento e a taxa de
deformacgdo. No entanto, a maioria dos alimentos fluidos ndo apresenta
esse tipo de comportamento e requer modelos mais complexos para sua
caracterizacio (HOLDSWORTH, 1971; TABILO-MUNIZAGA e
BARBOSA-CANOVAS, 2005).

Na literatura existem muitos modelos reoldgicos propostos. A
escolha do modelo a ser utilizado é uma funcio das caracteristicas do
fluido (RAO e ANANTHESWARAM, 1982). Os modelos mais
comumente utilizados sdo: Ostwald-De-Waele (Lei da Poténcia),
Bingham, Herschel-Bulkley, Casson e Mizrahi & Berk.

2.4.2.1 MODELO DE OSTWALD-DE-WAELE
O modelo de Ostwald-De-Waele, também conhecido como Lei
da Poténcia, é bastante utilizado para descrever o comportamento de

alimentos devido a sua simplicidade e ampla aplicabilidade (BRANCO,
2001). A representacdo matemdtica do modelo é dada pela Equagdo 2.3.

T=ky" (2.3)
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onde:
k = indice de consisténcia (Pa.s")
n = indice de comportamento (adimensional)
= taxa de deformagdo (s™)
7= tensdo de cisalhamento (Pa)

A viscosidade aparente é determinada com a Equagdo 2.4.

n=ky" (2.4)

O valor de n é uma medida da pseudoplasticidade do fluido.
Quando n é maior que 1, o fluido apresenta comportamento dilatante. Se
n € menor que 1, o material apresenta um comportamento
pseudopldstico e, ainda, quanto menor o valor de n, maior a
pseudoplasticidade do fluido. Para valores de n igual & unidade, o fluido
se comporta como Newtoniano e 77 = k (SANTOS, 2004).

2.4.2.2 MODELO DE HERSCHEL-BULKLEY

Representado pela equagdo 2.5, este modelo é uma forma
modificada do modelo proposto por Ostwald-De-Waele, diferindo
apenas pela existéncia de uma tensdo inicial, a partir da qual o fluido
comeca a escoar (COSTA, 2006).

T=71,+ky" (2.5)

onde:
7= tensdo de cisalhamento (Pa)
Ty = tensdo inicial de cisalhamento (Pa)
y= taxa de deformacio s
k = indice de consisténcia (Pa.s")
n = indice de comportamento (adimensional)

2.4.2.3 MODELO DE CASSON
Casson (1959) desenvolveu este modelo para uma suspensdo de

particulas interagindo em um meio newtoniano, obtendo a seguinte
expressao matematica:
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=Kyt Ky 2.6)

onde:
7= tensdo de cisalhamento (Pa)
Koc = tensdo inicial (Pa)
Kc = viscosidade pléstica de Casson (Pa.s)
7= taxa de deformagdo (s)

2.4.2.4 MODELO DE MIZRAHI & BERK

Mizhari & Berk (1972) mostraram que o modelo de Casson nédo
se adapta a baixos valores de taxa de deformacdo para o suco de laranja
concentrado. O mesmo foi mostrado por outros pesquisadores para o
concentrado de tomate. Dessa forma, o modelo de Mizhari & Berk
surgiu como uma modifica¢do da equagdo de Casson, e foi criado para
ser utilizado no estudo do escoamento de suco de laranja concentrado e
suspensdes de particulas interagindo entre si em um meio
pseudopldstico. A Equacio desenvolvida foi:

5 =K,, +k,y" 2.7)

onde:
7= tensdo de cisalhamento (Pa)
Koy = raiz quadrada da tensdo inicial de cisalhamento (Pa
kv = indice de consisténcia (Pamsn)
7= taxa de deformagdo (s)
n y = indice de comportamento do fluido

172
)

2.4.3 PROPRIEDADES REOLOGICAS DA INULINA

Atualmente, poucos estudos fundamentais sobre a reologia de
inulina foram publicados na literatura.

A maioria das aplica¢des praticas dos polissacarideos envolve sua
habilidade de alterar as propriedades fisicas do meio onde se encontram,
seja por conferir alta viscosidade a solucdes ou por criar redes
intermoleculares  coesivas. Os  polissacarideos também  sdo
freqiientemente utilizados para eliminar efeitos indesejdveis de liberacao
de dgua em alguns alimentos processados e como espessantes na
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formulacdo de produtos de baixas calorias. O conhecimento do
comportamento reoldgico das solu¢des de polissacarideos € de
fundamental importincia no projeto, na avaliagdo e na modelagem de
processos. Além disso, as propriedades reoldgicas também sdo um
indicador da qualidade do produto e desempenham um papel
fundamental na andlise das condi¢des de escoamento em processos de
alimentos como pasteurizacio, evaporacdo e secagem (MORRIS, 1995).

O uso de inulina como encorpante estd associado a capacidade
que ela possui de aumentar a viscosidade de um liquido, resultando em
caracteristicas organolépticas e texturas desejaveis em alimentos, como
corpo e mouthfeel, substituindo a gordura, além de apresentar baixo teor
caldrico e de atuar no organismo humano de maneira similar as fibras
dietéticas, contribuindo para a satide do sistema gastrointestinal
(ROBERFROID, 1993).

Hennelly et al. (2005), realizaram um estudo das propriedades
reoldgicas de uma imitacdo de queijo com a substitui¢do parcial (23%
ou 63%) de gordura por gel de inulina, a 55°C. Os resultados mostraram
que a substituicdo da gordura por inulina foi muito satisfatéria sem
qualquer efeito significativo sobre as caracteristicas do queijo e
principalmente por manter a mesma textura agraddvel, com menos
calorias.

2.5 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

O uso de planejamentos experimentais baseados em principios
estatisticos pode fornecer o maximo de informacao qtil realizando-se um
nimero minimo de experimentos, com melhor qualidade de informacdo
nos resultados. A andlise multivaridvel permite verificar e quantificar
efeitos sinérgicos e antagdnicos entre as varidveis estudadas, sendo
possivel otimizar mais de uma resposta ao mesmo tempo. No
planejamento de qualquer experimento, a primeira etapa € decidir quais
os fatores e quais as respostas de interesse. Os fatores ou varidveis
independentes, em geral, sdo as varidveis que o experimentador tem
condi¢des de controlar e podem ser qualitativas ou quantitativas. As
respostas sdo as varidveis dependentes, que serdo ou ndo afetadas por
modificacdes provocadas nos fatores, e muitas vezes precisam ser
consideradas simultancamente (BARROS NETO; SCARMINIO;
BRUNS, 2002).

A metodologia de superficie de resposta (RSM) é uma técnica
que tem sido aplicada com sucesso na otimizagdo de processos
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alimenticios, e consiste em um grupo de procedimentos matematicos e
estatisticos que sdo usados para estudar a relacdo entre uma ou mais
respostas (varidveis dependentes) e um numero de fatores (varidveis
independentes). Esta metodologia gera um modelo matematico que
descreve o processo em estudo (BARROS NETO et al., 2002; DINIZ e
MARTIN, 1996). O planejamento experimental fatorial associado a
técnica de RSM d4 informagdes seguras do processo, reduzindo
solucdes empiricas que envolvem técnicas de tentativa e erro (BOX et
al., 1978). Usando esta técnica para realizar os ensaios experimentais, é
possivel estimar os efeitos principais das varidveis na resposta ou
varidvel dependente. A tabela de andlise de varidncia d4 informagdes
sobre o quanto o ajuste foi adequado, sendo possivel propor o modelo
probabilistico que correlaciona resposta em funcdo das varidveis
estudadas, construindo a superficie de resposta para determinar a faixa
O6tima de operacdo. Esta metodologia tem sido aplicada em muitos
trabalhos cientificos na andlise e otimizacdo de processos.

Deyrmendjian et al. (2001), através da metodologia de superficie
de resposta (RSM), estudou o efeito combinado dos pardmetros de
secagem por atomizacdo de extrato de inulina de chicéria, em que as
varidveis independentes eram a temperatura de entrada e saida e a
porcentagem de ingredientes na retencdo de inulina, expressa como a
razdo da massa de inulina na alimentacdo e a massa de inulina no po.
Desta forma, utilizando a metodologia de superficie de resposta
associada ao planejamento fatorial para andlise do processo de secagem
por atomizacdo de extrato aquoso de chicdria, foi possivel estabelecer a
faixa 6tima de operacdo e os modelos matemadticos para predizer o
rendimento do processo e a reteng¢do de inulina no produto em po.



CAPITULO 3
MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIA-PRIMA

Inulina e FOS em pd6, da marca Beneo-Orafti, de nomes
Beneo®GR e Beneo®P95, com aproximadamente 92% de inulina e 95%
de FOS, respectivamente, foram fornecidos pela empresa Clariant do
Brasil.

3.2 CARACTERIZACAO REOLOGICA DE INULINA

O comportamento reoldgico da inulina foi determinado através de
um viscosimetro rotacional de cilindros concéntricos Thermo Haake DC
10, modelo VT 550. Foram utilizadas solu¢des de FOS, a inulina de
baixa massa molecular (P95), nas concentra¢des de 10%, 20%, 40%,
60% e 80% e solugdes de inulina de alta massa molecular (GR), nas
concentragdes de 2%, 5%, 10%, 15%, 20% e 30%. As medidas foram
feitas nas temperaturas de 25, 40 e 85°C, sendo ajustadas através de um
banho termostatico acoplado ao equipamento. O aparelho fornece
diretamente os dados de tensdo de cisalhamento, taxa de deformacao e
viscosidade.

As andlises reoldgicas foram obtidas com variacdo da taxa de
deformacdo de 0 a 1000 st (curva ascendente) e de 1000 a O s (curva
descendente) para quase todas as medidas; apenas amostras de inulina
de alta massa molecular (GR) a concentracido de 30%, foi utilizada uma
taxa de deformagdo de 0 a 200 5! (curva ascendente) e de 200 a 0 st
(curva descendente) e para as amostras de inulina de baixa massa
molecular (P95) com concentracdo de 80%, foi utilizada uma taxa de
deformacdo de 0 a 25 st (curva ascendente) e de 25 a 0 s (curva
descendente), com um tempo de 3 minutos para as duas curvas. As
leituras foram feitas em duplicata, sendo que em cada medida foi usada
uma nova amostra, o que resultou em 60 pontos de subida e 60 pontos
de descida para cada ensaio realizado.

Os resultados foram analisados segundo os modelos de Newton,
Ostwald-De-Waele, Herschel-Bulkley e Casson, descritos pelas
equacdes 2.1, 2.3, 2.5 e 2.6, respectivamente, e tratados estatisticamente
pela andlise de varidncia, ANOVA, e teste de Duncan, a 5% de
significancia, através do programa Statistica 7.0°.
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3.3 FORMACAO DE GEL

Géis de inulina foram obtidos a partir de solu¢des de inulina GR,
a qual possui maior massa molecular. Para estudo das condic¢des
adequadas para a formacgdo do gel, foram desenvolvidos planejamentos
experimentais completos com pontos axiais de modo a avaliar a
influéncia de diferentes fatores. Nestes planejamentos foram estudados o
Indice Volumétrico de Gel (VGI) e o perfil de textura a partir das
informagdes obtidas pela andlise dos resultados obtidos para o VGI. As
condi¢des de trabalho sdo descritas a seguir.

3.3.1 INDICE VOLUMETRICO DE GEL (VGI)

O procedimento para obtenc¢do dos géis foi realizado da seguinte
maneira: a quantidade de inulina necessdria a cada experimento
desenvolvido de modo a satisfazer as condi¢cdes imposta por um
planejamento experimental estrela, foram adicionados volumes varidveis
de dgua destilada até que fosse atingida a massa de 50 g. A solugdo foi
simultaneamente agitada e aquecida em um banho termostatizado,
modelo DI-940, marca Dist, até completa solubilizacdo, e entdo
colocadas em tubos de vidro, precisamente graduados, com didmetro
interno de 1,5 cm, o que resulta em 1,76 cm’ de 4rea interna. A agitacio
foi realizada com um ULTRA TURRAX® T25 basic, marca IKA
LABORTECHNIK. O pH das solugdes foi ajustado com 4cido
cloridrico 0,01 M, marca Nuclear, e solucdo de hidroxido de sédio 0,01
M, marca Biotec.

Os ensaios foram feitos segundo o planejamento experimental de
dois niveis com pontos centrais, com varidveis codificadas, como mostra
a Tabela 3.1. Este primeiro planejamento teve como finalidade
determinar as condi¢cdes adequadas para a formagdo de gel de inulina.
As varidveis estudadas foram: concentracio de inulina, pH e
temperatura. A agitacdo foi considerada como uma varidvel de
blocagem, ou seja, sem e com agitagdo (13.000 rpm). A resposta
observada foi o volume de gel formado em cada ensaio.

O indice de formacao de gel foi calculado segundo a equagao:

VGI:E*IOO (3.1)

Vr
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onde:
Vi = volume de gel formado
Vr= volume total

Tabela 3.1 - Valores das varidveis (fatores) codificadas usadas no
planejamento experimental para a formacdo do gel de inulina (VGI).

Fatores -1,76 -1 0 +1 +1,76
pH 2,0 3,2 5,0 6,8 8,0
T (°C) 25 40 60 80 95
Concentragio 15 19 25 31 35

de inulina (%)

Bloco* sem com

*Bloco: “sem agita¢do” e “com agitagdo”, a 13.000 rpm, 10 min.

Foram preparados 16 tubos para observacdo da formacgdo de gel
de inulina, em duplicata. Depois de tampados, a formacdo de gel foi
observada nos tubos em condicio de repouso apds 24 horas.

3.3.2 ANALISES DO PERFIL DE TEXTURA DOS GEIS DE INULINA (TPA)

As medidas para obtencdo do perfil de textura foram realizadas
em texturdmetro Stevens Texture Analyzer, modelo LFRA-1000, a 25°C,
e os dados adquiridos através do software Interface®, do Laboratério de
Andlise Sensorial do Departamento de Ciéncia e Tecnologia de
Alimentos - UFSC, utilizando sonda cilindrica de acrilico de 1,0 pol de
diametro. A sonda foi inserida em um recipiente de 50 mL contendo
amostra preparada segundo um planejamento experimental composto
central, cujas varidveis sdo mostradas na Tabela 3.2. A velocidade do
pré-teste foi de 2,0 mm/s, a velocidade do teste 2,0 mm/s, a velocidade
do pés-teste 2,0 mm/s, com a distdncia de penetracio na amostra de 20
mm. Cada amostra foi analisada separadamente com, no minimo, duas
repeticdes. As amostras foram colocadas na base inferior do
equipamento e a parte superior contendo a sonda foi acionada para
execugdo da andlise. A partir da curva de penetracdo (Figura 3.1), foram
obtidos os pardmetros para forca do gel ou firmeza, consisténcia, forga
de adesio e adesividade. A forga do gel é definida como a for¢ca méxima
observada durante o ciclo da penetragdo inicial. A consisténcia, dada

z

pela 4rea da curva (Area 1), é o trabalho requerido para alcangar a
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deformacdo que indica a resisténcia interna do produto (AHMED et al.,
2005). A forca de adesdo corresponde a forca médxima do retorno
(negativa) do sensor (ERDEM, 2005, KONSTANCE, 1993), sendo a
adesividade a drea desta curva (Area 2), e que representa o trabalho
necessdrio para remover o sensor da amostra (AHMED et al., 2005).

00 Forgadao Gel

200 ~

Area1

Forga(g)

Area2

100 -
- Forga de Adesdo

200 T T T T

Tempe (s)

Figura 3.1 - Perfil de textura tipica para géis de inulina através da
forca(g) versus o tempo(s) (PONS e FISZMAN, 1996).

Com base nos resultados obtidos para o VGI, foi desenvolvido
um planejamento experimental composto para avaliar o comportamento
da forca do gel em funcdo das varidveis significativas anteriormente
determinadas. As varidveis experimentais codificadas sdo mostradas a
seguir na Tabela 3.2. O pH das solu¢des foi mantido constante em 6,5
utilizando solucdo tampdo 0,01 M de dihidrogenofosfato de sédio da
marca Nuclear.

Os dados foram analisados utilizando ANOVA, a 5% de

significancia.
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Tabela 3.2 - Valores das varidveis codificadas usadas no planejamento

experimental para a formacao do gel de inulina.

Fatores -1,76 -1 0 +1 +1,76
Concentragdode 5,55 35 367 40
inulina (%)
T (°C) 25 40 60 80 95
Tempo de' agitagdo 5 ] 12,5 17 20
(min)
Agitacdo* (rpm) 13.000 22.000

*Agitacdo foi considerada varidvel de blocagem.






CAPITULO 4
RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serdo apresentados os resultados experimentais do
estudo de inulina e FOS comerciais em pd; em forma de gel e solugdes
para andlises reoldgicas.

4.1 CARACTERIZACAO REOLOGICA DE SOLUCOES DE INULINA E FOS

A andlise reoldgica foi desenvolvida para concentragdes de 2 a
30% m/m de inulina de cadeia longa (Beneo GR), e de 10 a 80% m/m
de FOS (Beneo®P95). Para valores de concentracdo de inulina GR de 2
a 20% e inulina P95 de 10 a 60%, foram utilizadas taxas de deformacao
acima de 180 s™', devido 2 instabilidade do equipamento nas medidas
mais baixas. Concentra¢des mais altas, 30% de inulina GR e 80% de
inulina P95, permitiram a utilizacio de taxas de deformagdo de 0 a 200
s'ede0a?25 s'l, respectivamente, ndo sendo possivel fazer medidas a
taxas maiores para estas concentracdes.

4.1.1 CARACTERIZACAO REOLOGICA DE INULINA DE CADEIA LONGA
(BENEO®GR)

Concentragoes até 20% m/m

A Figura 4.1 mostra os gréficos de viscosidade em fung¢do da taxa
de deformacdo para as solugdes de inulina GR a concentragées de 2%,
5%, 10%, 15%, e 20%, nas temperaturas de 25, 40 e 85°C. Através das
curvas obtidas observa-se que para concentragdes de 2%, 5% e 10%, os
valores da viscosidade sdo praticamente coincidentes para as
temperaturas estudadas, sendo obtidos valores mais altos e medidas
mais dispersas a partir de concentragio 15%. A medida que a
concentraciio aumenta, as viscosidades aumentam e as curvas comegam
distanciar umas das outras para as diferentes temperaturas, como
observado, por exemplo, para a concentracio de 15% m/m.

De acordo com Hassan e Hobani (1998), com o aumento da
temperatura, a energia térmica e as distdncias moleculares aumentam
devido a reducdo das forgas intermoleculares. Desta forma, as solucdes
podem escoar mais facilmente, como um resultado da diminui¢do da
interacdo particula-particula, a qual resulta na diminuicdo da
viscosidade.
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Figura 4.1 - Viscosidade em func¢fo da taxa de deformagfo para
solugdes de inulina GR nas concentra¢des de (a) 2%, (b) 5%, (c) 10%,
(d) 15% e (e) 20%, nas temperaturas estudadas: 25, 40 e 85°C.
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A Tabela 4.1 mostra as viscosidades médias obtidas para todas as
solucdes de inulina GR de alta massa molecular nas concentracdes e
temperaturas estudadas. Observa-se que a viscosidade aumenta a medida
que a concentracdo aumenta, e diminui 2 medida que a temperatura
aumenta. Tendo em vista que estes fatores atuam em sentidos opostos, a
associacdo destes dois efeitos pode promover valores de viscosidade
semelhantes, cuja diferenca pode ser determinada com a aplicagdo do
teste de Duncan aos resultados experimentais. Este teste indicou
diferencas estatisticamente significativas, identificadas por letras e
ndmeros diferentes sobrescritos na tabela referida acima, entre as
concentragdes de 20% e 30% em todas as temperaturas estudadas e em
relacdo ao efeito da temperatura houve diferenca significativa para todas
as concentracdes a 85°C, e para a concentracido de 30% houve diferenca
significativa em todas as temperaturas estudadas.

A escolha do teste estatistico de Duncan se deve ao fato do
mesmo ser suficientemente sensivel a variabilidade dos dados e ter a
capacidade de encontrar diferencas significativas onde outros testes nao
encontrariam.

Tabela 4.1 - Resultados do teste de Duncan para as médias de
viscosidade em funcdo da concentragdo e da temperatura, para as
solucdes de inulina GR.

GR Viscosidade (mPas)*
Concentragio Temperatura (°C)
(%) 25 40 85
2 0,895 +0,185%" 0,740 £0,035%" 0,445 +0,040™*
5 1,302 +£0,245" 0,778 £0,245*" 0,516 +0,060™*
10 1,515 + 0,127 1,038 £ 0,005*' 0,563 + 0,005
15 5,288 +0,005%' 2,836 +0,325%' 0,573 +0,020**
20 6,958 £0,102%" 6,109 +0,320" 0,717 £0,110**
30 125,187 £20,732>" 38,315+ 1,40°* 1,085 +0,175™

* Médias seguidas de letras diferentes mostram diferencas significativas entre as
concentragdes, e nimeros diferentes mostram diferengas significativas entre as
temperaturas pelo teste de Duncan a 5% de significancia.

Bot et al. (2004) também estudaram a reologia de géis de inulina
de alta massa molecular e observaram que os géis de inulina com maior
concentraciio apresentaram maior viscosidade. Os autores lancaram a
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hipétese de que as moléculas de inulina depositadas durante os dltimos
estdgios do processo de formacdo do gel sdo as que mais contribuem
para este grande aumento de viscosidade.

A Tabela 4.2 mostra os parametros dos modelos de Newton,
Ostwald-de-Waele, Casson e Herschel-Bulkley ajustados as diferentes
concentragcdes, a temperatura de 25°C, para as solugdes de inulina GR,
de acordo com os dados da curva descendente. As demais temperaturas
mostraram comportamentos similares com valores dos coeficientes de
determinagdo satisfatérios e muito parecidos entre si.

Tabela 4.2 - Pardmetros reoldgicos para solugdes de inulina GR a 25°C,
obtidos através do ajuste aos diferentes modelos.

Modelo Reolégico de Modelo Reoldgico de
Inulina Newton: Ostwald-de-Waele:
GR _ _ n
(%) T—ﬂ(;’) 2-_I<(}/)
Parametros Parametros
H R K n R
2 0,00092 0,9372 0,00046 1,1065 0,9391
5 0,00106 0,9728 0,00125 1,0853 0,9730
10 0,00129 0,9564 0,00086 1,0613 0,9571
15 0,00527 0,9977 0,00688 0,9592 0,9981
20 0,00689 0,9970 0,00791 0,9791 0,9971
30 0,09654 0,9628 0,40529 0,7101 0,9934
Modelo Reolégico de Modelo Reolégico de
Inulina Casson: Herschel-Bulkley:
1
(G%% =K o+ Kcyé T=1,+ K (V)"
Parametros Parametros
K, K. R 7, K n R
0,07587 0,03334 0,9395 | 0,02881 0,00077 1,0354 0,9395
5 0,03383 0,03139 0,9733 | 0,07670 0,00032 1,1640 0,9754
10 0,04333  0,03757 0,9572 | 0,01593 0,00069 1,0919 0,9572
15 0,05980 0,07031 0,9981 | 0,01928 0,00728 0,9514 0,9981
20 0,03652 0,08167 0,9971 | 0,00135 0,00793 0,9787 0,9971
30 0,89003 0,23496 0,9963 |1,69370 0,14598 0,8883 0,9963
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Figura 4.2 - Resultado dos ajustes aos modelos de Newton, Herschel-
Bulkley, Ostwald-De-Waele e Casson para os dados de tensdo de
cisalhamento em fungdo da taxa de deformacgdo para inulina GR nas
concentragdes de (a) 2%, (b) 5%, (c) 10%, (d) 15%, e (e) 20%, a 25°C.

A adequacio dos diferentes modelos aos resultados experimentais
para as solucdes de inulina GR estd ilustrada na Figura 4.2, para todas as
concentragOes utilizadas, a 25°C. As demais temperaturas mostraram
comportamentos similares, como pode ser previsto pelos valores dos
coeficientes de determinacao.

A linearidade entre a tensdo de cisalhamento e a taxa de
deformagdo aplicada (Figura 4.2) evidencia um comportamento
newtoniano para as solu¢des de inulina GR, nas concentragdes de 2 a
20%. Pode-se observar que todos os modelos descrevem de forma
satisfatoria o comportamento destas solucdes, apresentando um alto
valor para o coeficiente de determinacdo, e associado aos dados
experimentais ajustados, por exemplo, aos modelos de Ostwald-De-
Waele e Herschel-Bulkley, mostram que o indice de comportamento do
fluido, n, tem valor muito proximo a um. Deste modo, pode-se usar o
modelo de Newton para descricao dos resultados.
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Concentragées 30% m/m

O aumento da concentragdo de inulina de alta massa molecular
(GR) para 30%, a 25°C, promove a formacdo de um fluido muito
cremoso, com aspecto de gel. De acordo com a Tabela 4.1, um alto valor
de viscosidade, 125,187 mPa.s = 20,732, é observado. Este valor €
muito mais alto que os demais. O aumento da temperatura para 40 e
85°C, porém, diminui as viscosidades a valores de 38,315 e 1,085
mPa.s, respectivamente. Esta diminuicdo, com o aumento da
temperatura, ¢ devido ao aumento da energia térmica e das distincias
moleculares do sistema, ocasionando reducdo tanto das forcas
intermoleculares como das interacdes entre as particulas, o que facilita o
escoamento do fluido. Este comportamento também pode ser observado
através da Figura 4.3, que mostra o perfil da viscosidade em funcio da
taxa de deformacdo, para a concentra¢do 30% m/m de inulina GR com
alta massa molecular nas diferentes temperaturas estudadas.
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Figura 4.3 - Viscosidade em func¢fo da taxa de deformacgfo em todas as
temperaturas estudadas, para a solucdo de inulina GR na concentracio
de 30%.
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O comportamento reolégico desta solug¢do (Figuras 4.3 e 4.4) é
muito diferente das demais estudadas (Figuras 4.1 e 4.2), como pode ser
observado, por exemplo, pela curva na temperatura de 40°C, em que o
fluido comportou-se como dilatante, ou seja, houve aumento da
viscosidade com o aumento da taxa de deformacdo. Para esta solucao,
em todas as temperaturas estudadas, sé foi possivel aplicar taxas de
deformagdo de 0 a 200 s

A Figura 4.4 mostra o resultado dos ajustes dos modelos de
Newton, Herschel-Bulkley, Ostwald-De-Waele e Casson a 25°C, para os
dados de tensdo de cisalhamento em func¢fo da taxa de deformagao.
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Figura 4.4 - Resultado dos ajustes aos modelos de Newton, Herschel-
Bulkley, Ostwald-De-Waele e Casson a 25°C, para os dados de tensdo
de cisalhamento em funcdo da taxa de deformac@o, para a solugcdo de
inulina GR na concentragdo de 30%.

Foi observado um comportamento tixotrépico da solugdo,
evidenciado pela presenca de histerese (Figura 4.5), ou seja, as curvas de
fluxo I e II ndo se sobrepdem no griafico de viscosidade em fungdo da
taxa de deformacdo. A drea definida pelas curvas ascendentes e
descendentes do reograma de um fluido dependente do tempo representa
a quantidade de energia necessdria para eliminar a influéncia do tempo e
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caracteriza o grau de quebra da estrutura interna ocorrida no produto, ou
seja, se a quebra estrutural ocorre, as curvas nao coincidem e criam o
ciclo de histerese (HALMOS e TIU, 1981).
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Figura 4.5 - Comportamento tixotrépico para a solu¢do 30% de inulina
GR, a 25°C, através da curva de viscosidade em funcdo da taxa de
deformacao.

De acordo com Tonelli at al. (2008), que estudaram o
comportamento reoldgico de solugdes de inulina de chicéria de alta
massa molecular, o aumento na concentracdo de inulina produz solucoes
mais estruturadas (gel), que podem apresentar comportamentos
tixotrépicos ou pseudoplasticos. BISHAY (1998) relatou que em baixas
concentra¢des de inulina, até aproximadamente 15 e 20%, as solucdes
exibem comportamento tipicamente newtoniano. No entanto, a partir de
concentracdo de 25%, as solugdes de inulina come¢am a mudar o
comportamento  devidlo ao aumento da  concentragdo, e
consequentemente, na estruturacio destas solugdes que se tornam mais
rigidas.
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4.1.2 CARACTERIZACAO REOLOGICA DE INULINA DE CADEIA CURTA -
FOS (BENEO®PY5)

Os mesmos estudos reoldgicos foram feitos para o FOS, a inulina
de baixa massa molecular (P95) e todas as solucdes apresentaram um
comportamento tipicamente newtoniano. A Figura 4.6 apresenta os
graficos de viscosidade em funcdo da taxa de deformagio para as
concentragdes de 10%, 20%, 40%, 60% e 80%, nas temperaturas de 25,
40 e 85°C. Em seguida, a Tabela 4.3, mostra o teste de Duncan realizado
para comparar o efeito da concentracdo e da temperatura sobre o
comportamento reolégico das solugdes de FOS e novamente apresentar
as diferencas significativas, quando presentes.

Como a faixa de concentragdo usada para as solugdes de FOS
foram maiores do que para inulina GR, observam-se diferencas
significativas nos perfis reoldgicos entre as solugdes, o que pode ser
visualizado através dos graficos apresentados na Figura 4.6. Quando se
aumenta a concentracdo, principalmente a partir de 60%, ocorrem
mudangas mais bruscas, havendo grande aumento na viscosidade. Os
valores para a viscosidade da solucdo a concentracdo de 80% (grafico
letra e), sdo altos e o fluido muito viscoso apresenta aparéncia
semelhante ao “mel”. Porém, com o aumento da temperatura, a
viscosidade diminui consideravelmente, pois desfavorece o arranjo das
moléculas e a interacdo interna destes sistemas, fazendo com que o
fluido escoe facilmente.
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Figura 4.6 - Viscosidade em funcdo da taxa de deformacdo para
solucdes de FOS (inulina de baixa massa molecular) nas concentragdes
de (a) 10%, (b) 20%, (c) 40%, (d) 60% e (e) 80%, nas temperaturas
estudadas: 25, 40 e 85°C.

Da mesma forma que para a inulina de cadeia longa, o teste de
Duncan (Tabela 4.3) foi aplicado aos resultados para determinar faixas
de temperatura e concentracio com diferencas estatisticas. A
temperatura possui efeito mais forte que a concentracdo, uma vez que
todas as temperaturas influem na diminui¢@o da viscosidade, exceto para
solucdes a 10% aquecidas a 25 e 40°C. Para a concentragdo, diferencas
significativas de um modo geral, sdo notadas a partir de 60%. Excecdo é
observada para 25°C, em que a viscosidade aumenta de cerca de 2 a
cerca de 6 mPa.s quando passa de 20 a 40%.
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Tabela 4.3 - Resultados do teste de Duncan para a viscosidade em
funcdo da concentragio e da temperatura, para as solucdes de inulina
P9s.

P95 Viscosidade (mPa.s)*
Concentragio Temperatura (°C)

(%) 25 40 85

10 1,247 £0,090" 0,937 £0,100°" 0,590 + 0,025**
20 2,292 +0,090*™" 1,563 £0,325** 0,781 +0,100**
40 5,920+0,165™" 4,016 £0,075** 1,835 +0,230*°
60 52,410 £0,100%" 36,390 +0,001** 8,584 + 0,265
80 5505,0 +40,0%"  1582,0 £40,0°* 97,580 + 3,700’

* Médias seguidas de letras diferentes mostram diferencas significativas entre as
concentragdes, e nimeros diferentes mostram diferengas significativas entre as
temperaturas pelo teste de Duncan a 5% de significancia.

A Tabela 4.4 apresenta os parametros dos modelos ajustados as
diferentes concentracdes, a 25°C para as solu¢des de FOS. As demais
temperaturas mostraram comportamentos similares, como pode ser
previsto pelos valores dos coeficientes de determinagdo, R. Foram
avaliados quanto a capacidade de descrever o comportamento reolégico
das solucdes de FOS, de acordo com os dados da curva descendente, os
modelos de Newton, Ostwald-de-Waele, Casson e Herschel-Bulkley.
Pode-se observar que todos os modelos apresentaram valores muito
altos e parecidos entre si para o coeficiente de determinag@o, R.
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Tabela 4.4 - ParAmetros reolégicos para o FOS a 25°C, obtidos através
do ajuste aos diferentes modelos.

Modelo Reolégico de Modelo Reoldgico de
Tnulina Newton: Ostwald-de-Waele:
P95 _ n
. 7=ly) r=K()
Parametros Parametros
H R K n R
10 0,00131 0,9809 0,00034 1,2015 0,9874
20 0,00233 0,9926 0,00183 1,0365 0,9929
40 0,00588 0,9984 0,00564 1,0062 0,9985
60 0,05245 0,9998 0,04696 1,0167 0,9998
80 5,47258 0,9999 5,47682 0,9997 0,9999
Modelo Reoldgico de Modelo Reolégico de
Inulina Casson: ) Herschel-Bulkley:
Kootk T, KO’
Parametros Parametros
K. K. R 7, K n R
10 0,16212 0,04243 0,9876 |0,018270 0,000451 1,166051 0,9875
20  0,03341 0,04959 0,9928 |0,034692 0,001422 1,072024 0,9930
40  0,00699 0,07696 0,9984 |0,034916 0,005118 1,019834 0,9985
60  0,08024 0,23205 0,9998 |0,062448 0,046052 1,019501 0,9998
80  0,00544 2,33805 10,9999 |0,095207 5,446620 1,001286 0,9999

A Figura 4.7 ilustra a adequacdo dos diferentes modelos aos
resultados experimentais para todas as solugdes de FOS, a 25°C. As
demais temperaturas mostraram comportamentos similares, como pode
ser previsto pelos valores dos coeficientes de determinacao, R.

As solucdes de FOS apresentaram linearidade entre a tensdo de
cisalhamento e a taxa de deformacdo aplicada (Figura 4.7) para todas as
solucdes estudadas, o que denota comportamento tipicamente
newtoniano para todas as solugdes.
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Figura 4.7 - Resultado dos ajustes aos modelos de Newton, Herschel-
Bulkley, Ostwald-De-Waele e Casson para os dados de tensdo de
cisalhamento em funcdo da taxa de deformacdo para FOS nas
concentragdes de (a) 10%, (b) 20%, (c) 40%, (d) 60% e (e) 80%, a 25°C.

4.2 GEIS DE INULINA

Devido a inulina de alta massa molecular apresentar viscosidade
alta a concentracdes muito menores que o FOS, e apresentar um
comportamento gelificante dependendo da concentracio utilizada, foram
avaliados o Indice Volumétrico de Gel, VGI, que informa sobre a
quantidade de gel formado em uma dada condi¢do de operagdo, e a
textura deste gel de modo a descrever suas caracteristicas texturais em
diferentes situacdes de processo.

4.2.1 INDICE VOLUMETRICO DE GEL (VGI)

A Tabela 4.5 mostra os resultados do planejamento experimental
para o indice volumétrico de gel, e a Figura 4.8, os tubos com os géis de
inulina formados nas diferentes condi¢des estudadas. A Andlise de
Varidncia ANOVA e os efeitos de cada varidvel sdo mostrados nas
Tabelas 4.6 e 4.7, respectivamente, e a Figura 4.9 traz as curvas de nivel
encontradas para o sistema.
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Tabela 4.5 - Indice Volumétrico de Gel (VGI) para inulina GR,
observados em tubos de vidro graduados e o planejamento experimental
utilizado.

ENSAIOS FATORES val
pH T (°C) C (%) Blocos* (%)
1 (-1)3,2 (-1)39,0 (-1)21,0 1 100
2 (+1)6,8 (-1)39,0 (-1)21,0 2 100
3 (-1)3.2 (+1) 81,0 (-1)21,0 2 7
4 (+1) 6,8 (+1) 81,0 (-1)21,0 1 20
5 (-1)3.2 (-1)39,0 (+1)31,0 2 100
6 (+1)6,8 (-1)39,0 (+1)31,0 1 100
7 (-1)3,2 (+1) 81,0 (+1)31,0 1 100
8 (+1)6,8 (+1) 81,0 (+1)31,0 2 86
9 (0) 5,0 (0) 60,0 (0) 25,0 2 100
10 (0) 5,0 (0) 60,0 (0) 25,0 2 100
11 0) 5,0 (0) 60,0 (-1,76) 15,0 1 23
12 0) 5,0 0)60,0  (+1,76) 35,0 2 100
13 0) 5,0 (-1,76) 25,0 (0)25,0 1 100
14 0)50  (+1,76)950  (0)25,0 2 1
15 (-1,76) 2,0 (0) 60,0 (0) 25,0 1 100
16 (+1,76)8,0  (0) 60,0 (0)25,0 2 100

*Bloco: 1- sem agitagdo e 2- com agita¢do, a 13.000 rpm, 10 min.

Figura 4.8 - Formacdo de gel de inulina em tubos de vidro graduados,
apds 24 horas.
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Tabela 4.6 - Anélise de varidncia (ANOVA) para as seguintes varidveis:
temperatura, temperatura quadritica, concentragdo e concentracio
quadratica e seus efeitos.

SQ GL MQ Featc Fiab 105
Regressao 19743,5 10 19743 221,8 10,05
Erro 44,5 5 8,9
SQuotat 227394 15

Tabela 4.7 - Efeitos das variaveis sobre o VGI.

Efeito dp nivel p LC-5% LC +5%

Média 107,1 2,3 0,0 101,1 113,1
Agitacdo -7,2 1,8 0,0 -11,8 -2,6
pH (L) 1,1 1,7 0,6 -3,3 5.4
pH (Q) -2,3 2,2 0,3 -7,8 33
T (L) -46,9 1,7 0,0 -5,2 -42.6
T(Q -37.9 2,2 0,0 -43,5 -32,4
CcC@L 36,8 1,5 0,0 32,8 40,8
CQ -20,5 1,5 0,0 -24.4 -16,6
pHXT -0,2 2,1 0,9 -5,7 5,2
pHxC -7,0 2,1 0,0 -12,4 -1,6
TxC 39,8 2,1 0,0 34,4 45,2

A andlise estatistica do sistema apresentou um coeficiente de
determinacdo de 99,8% a um nivel de significincia de 1%. Da Tabela
4.6 tem-se que a regressdo € significativa, podendo ser utilizada para
previsdo, uma vez que o valor de F experimental ¢ muito maior que F
tabelado. Quanto aos efeitos, pode-se observar que sdo significativos os
efeitos dos blocos (agitagdo), temperatura e concentracdo, tanto o0s
termos lineares como quadraticos. A agitacdo diminui o volume de gel
formado em cerca de 7%, juntamente com a T(L), T(Q) e C(Q), os quais
diminuem o volume de gel em cerca de 47, 38 e 20%, respectivamente.
A temperatura € que exerce a maior influéncia na diminui¢do do volume
de gel, indicando que temperaturas excessivamente altas ndo permitem a
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manutencdo da 4gua dentro da estrutura coloidal. Esta diminui¢do
também € observada no efeito de interacdo entre o pH e a concentragao,
pHxC. Efeitos positivos sobre o volume de gel formado, e, portanto com
aumento deste volume, sdo observados nos termos da C(L) e no efeito
de segunda ordem TxC. Ndo se observa influéncia significativa do pH.

Levando em consideracdo apenas os termos significativos, o
modelo reduzido € dado na Equacio (4.1):

VGI = 107,1 - 3,6 Agitagdo — 23,5T — 19,0T% + 18,4C —

4.1
- 10,3C* - 3,5pHC +19,9TC @D

A Figura 4.9 mostra as curvas de nivel geradas pelo modelo.
Pode-se observar destas figuras que o volume de gel mdximo € atingido
para temperaturas médias, preferivelmente de 35 a 60°C, e
concentrac¢des de 20 a 38%. O VGI diminui muito quando a temperatura
aumenta acima de 70°C.

Acredita-se que o efeito negativo do aquecimento sobre o VGI
deve-se a uma possivel hidrdlise da inulina a partir de um certo limite de
temperatura. J4 quando a solucdo ¢é submetida a temperaturas
moderadas, as cadeias de inulina apresentam maior mobilidade em
solugdo, devido ao aumento da energia cinética, e deste modo o melhor
contato entre as cadeias torna mais facil a formacdo de gel durante o
resfriamento da solu¢do (WANG et al., 2001).

Com o aumento da concentracio o VGI aumentou
gradativamente, até alcancar valores préximos ou iguais a 100%. Para
concentracdes menores que 10%, a solugdo de inulina ndo formou gel,
de acordo com testes preliminares realizados. Isto se deve ao fato de que
a baixas concentracdes, o sistema nio possui particulas e/ou densidade
molecular das cadeias de inulina suficientes para alcancar o efeito de
aglomeragdo critica (crowding effect) e resultar na formacdo do gel. Por
exemplo, a partir de concentracdes acima de 10% de inulina em solucdo,
ha formagdo de gel, mesmo em temperaturas mais baixas, como em
25°C. De acordo com os resultados obtidos a partir do planejamento
experimental, para a concentracio de 15%, o VGI foi de
aproximadamente 23% a pH 5,0, na temperatura de 60°C e sem
agitacdo. Para concentracdo de 21% e pH 3,2 e 6,8 e temperatura de
aquecimento a 39°C, o VGI foi de 100%, porém para a mesma
concentracdo e temperatura de aquecimento a 81°C, houve um
decréscimo no VGI, mostrando o efeito negativo da temperatura a partir
de um certo limite.
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Figura 4.9 - Curvas de nivel para o VGI em funcéo: a) da Temperatura
e pH, para C=25% e b) da Concentragdo e Temperatura, a pH=5.

4.2.2 ANALISE DE TEXTURA
ForcA DO GEL, FG
A Tabela 4.8 mostra o planejamento experimental utilizado e as

respostas obtidas para as andlises de textura, em que FG € a forca do gel
(g), CT a consisténcia (g.s), FA a forca de adesdo (g) e AD a
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adesividade (g.s). A Andlise de Varidncia ANOVA e os efeitos de cada
varidvel para a forca do gel sio mostrados nas Tabelas 4.9 e 4.10,
respectivamente. O modelo € dado na Equacio (4.2).

Tabela 4.8 - Textura do gel de inulina segundo

planejamento fatorial

composto.
FATORES RESPOSTAS
ENSAIOS C(%) T(C) t(min) ]?I{gfri’)s FG CT FA AD
1 (1)282 (-)40 (-1)8 13.000 87,68 36020 5583 27,27
2 (-1)282 (-1)40 (+1)17 13.000 117,94 47436 70,74 31,79
3 (-1)282 (+1)80 (-1)8 13.000 16,73 49,51  0* 0%
4 (-1)282 (+1)80 (+1)17 13.000 5,75 1584 0% 0%
5 (+1)36,7 (-1)40 (-1)8 13.000 18526 71746 12561 52,54
6  (+1)36,7 (-1)40 (+1)17 13.000 252,93 918,01 166,52 68,36
7 +1)36,7 (+1)80 (-1)8 13.000 679,63 19430 35521 72,33
8  (+1)36,7 (+1)80 (+1)17 13.000 92,80 427,79 5849 2424
9 (0325 (0)60 (0)12,5 13.000 277,97 891,72 196,46 58,05
10 (0)325 (0)60 (0)12,5 13.000 298,96 98552 173,56 59,34
11 (@250 (0)60 (0)12,5 22.000 56,68 25027 38,67 19,0
12 (+0)40,0 (0)60 (0)12,5 22.000 518,75 1489,57 263,58 68,41
13 (0)325 (-0)25 (0)12,5 22.000 16578 619,68 129,23 48,28
14 (0)32,5 (+0)95 (0)12,5 22.000 31,11 109,80 0% 0%
15 (0325 (0)60 (-0)5 22.000 342,42 11050 192,52 83,55
16 (0)325 (0)60 (+a)20 22.000 288,30 1138,82 174,41 74,26
17 (0)32,5 (0)60 (0)12,5 22.000 387,27 1399,10 269,23 82,0
18 (0)325 (0)60 (0)12,5 22.000 15843 58723 9620 33,76

*QO valor zero foi atribuido onde ndo foram detectados valores das respostas
devido a falta de sensibilidade do equipamento na condi¢d@o de estudo.
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Tabela 4.9 - Andlise de varidncia (ANOVA) do modelo ajustado para a
Forca do Gel, FG.

SQ GL MQ Featc Fiab 7.10
Regressdo 460653,6 7 65807,7 6,6 3,14
Erro 99783.,8 10 99784
SQotal 5604374 17

Tabela 4.10 - Efeitos das varidveis sobre a For¢a do gel.

Efeito dp nivel p LC -5% LC +5%

Média 274,77 30,5 0,0 206,6 3427
Agitacdo 38,5 46,9 0,4 -66,0 143,0
t(L) -86,4 53,7 0,1 -206,1 33,3
T (Q) -1354 49,9 0,0 -246,7 -24,0
C (L) 252,8 524 0,0 135,9 369,7
txT -173,9 69,9 0,0 -329,7 -18,1
txC -134,1 69,9 0,0 -289,9 21,6
TxC 128,6 69,9 0,0 27,2 2844

FG =274,67£30,5+19,25% 23,46 Agitacdo — 43,21
+26,86t - 37,68 +24,99T* + 126,41 +26,22C — 6,97 “4.2)
+34,97tT — 67,08 + 34,97tC + 64,32+ 34,96TC

A andlise estatistica do sistema apresentou um coeficiente de
determinagdo de 82% a um nivel de significancia de 5%.

De acordo com a Tabela 4.9 tem-se que a regressio ¢é
significativa, ndo podendo ser utilizada para previsdo, uma vez que o
valor de F experimental é menor que 4 a 5 vezes o valor de F tabelado.
Na Tabela 4.10 sdo mostrados os efeitos de maior magnitude, embora
dentre eles sejam significativos apenas os efeitos quadrdticos da
temperatura, T(Q), linear da concentracdo, C(L) e cruzado txT. Os
demais efeitos mostrados, apesar de ndo significativos, também serdo
usados no modelo com o objetivo de ndo diminuir demasiado a
qualidade em descrever os resultados.

Analisando apenas os efeitos significativos, observa-se que a
temperatura € o tempo diminuem a forca do gel a medida que
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aumentam, enquanto que o termo linear da concentracio aumenta FG.
Por exemplo, de acordo com os resultados mostrados na Tabela 4.8,
para uma concentracdo de 28,2% de inulina e temperatura de 40°C, a
forca do gel foi de 87,68 g ou 0,8601 N. Ja para a mesma concentrago
de 28,2% de inulina e aumentando a temperatura para 80°C, a forca do
gel diminuiu para 16,73 g ou 0,1641 N.

Os dados obtidos para a for¢a do gel estdo de acordo com aqueles
encontrados por Wang et al. (2001), que observaram aumentos na forca
do gel de 14,26 g para 45,26 g quando a concentragc@o de inulina passou
de 10% a 15% e para 68,61 g quando a concentracdo de inulina
aumentou para 20%, a uma temperatura de 70°C. Porém, com um
aumento da temperatura para 80°C e utilizando mesmas concentragdes
de inulina, ndo apresentou valores significativos para FG. Chiavarro et
al. (2007), também analisaram a forca do gel de um tipo de inulina de
alta massa molecular, e para uma concentragdo de 40% a 25°C a forca
do gel foi de 0,78 N, enquanto que a uma concentracdo de 60% a 25°C a
forca do gel foi de 1,57 N.

A Figura 4.10 traz a superficie de resposta e a Figura 4.11, as
curvas de nivel encontradas para o sistema. Os valores mais altos de FG

encontram-se entre 38 a 40% de concentracio e 60 a 80°C de
temperatura.

400

(B0 o9 LAWY

Figura 4.10 - Superficie de resposta para a Forca do Gel em fun¢do da
concentracdo e temperatura.
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Figura 4.11 - Curvas de nivel para a Forca do Gel em funcido da
concentracdo e temperatura.

CONSISTENCIA, CT
A Analise de Varidncia ANOVA e os efeitos de cada varidvel

para a consisténcia, CT, sdo mostrados nas Tabelas 4.11 e 4.12,
respectivamente. O modelo é dado na Equagdo (4.3).

Tabela 4.11 - Andlise de varidncia (ANOVA) para o modelo
representativo da Consisténcia, CT.

SQ GL MQ Feale Fub7.10
Regressao 3893187,0 7 556169,6 5.8 3,14
Erro 944868,0 10 94486,8

SQtotal 4838055,0 17
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Tabela 4.12 - Efeitos das varidveis sobre a Consisténcia.

Efeito dp nivel p LC-5% LC +5%

Média 986,8  123,1 0,0 712,6 1261,2
Agitagdo 146,3 1492 0,3 -186,2 478,7
T(Q -461,3 1622 0,0 -822,5 -100,0
Cc@L) 7454 166,7 0,0 373,9 1117,0
CQ -129,4  159,7 0,4 -485,3 226,4
txT -465,9 2223 0,0 -961,4 29,6
txC -348,6 2223 0,1 -844,0 146,9
TxC 373,5 2223 0,1 -121,9 868.,9

CT =986,89 £123,1+ 73,14 + 74,6 Agitagdo — 230,65
+81,07t + 372,73 £83,37T* — 64,72 £ 79,86 C — 232,95 “4.3)
+7111,2¢T —174,3£111,2tC +186,73+111,2TC

A andlise estatistica do sistema mostrou um coeficiente de
determinacdo de 80% a um nivel de significancia de 5%, ao considerar
todos os efeitos primdrios e secunddrios no sistema. O modelo, segundo
a Tabela 4.11, mostra ser estatisticamente significativo e representativo
dos resultados, porém sem capacidade de previsao.

Do mesmo modo que foi feito para FG, a Tabela 4.12 traz os
efeitos de maior magnitude sobre a CT. Dentre eles apenas T(Q), C(L) e
cruzado txT, s@o significativos, o primeiro diminuindo a consisténcia ao
passar da temperatura de 25 a 95°C, e o segundo aumentando a
consisténcia ao passar de concentracio 25 para 40%. Os demais termos
aumentam ou diminuem a consisténcia de acordo com os sinais
apresentados na tabela. Abaixo, as Figuras 4.12 e 4.13 trazem as curvas
de superficie de resposta e as curvas de nivel encontradas para a
consisténcia, respectivamente, ambas em fungdo da concentragcdo e da
temperatura.
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Figura 4.12 - Superficie de resposta para a Consisténcia em funcido da

concentracio e temperatura.
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Figura 4.13 - Curvas de nivel para Consisténcia em funcdo da

concentracio e temperatura.

Aos valores de maior consisténcia podem ser encontrados entre

concentracdo de inulina de 38 a 40% a temperaturas de 60 a 70°C.
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FORCA DE ADESAO, FA

A Analise de Variancia, ANOVA, e os efeitos de cada variavel
para a forca de adesdo, FA, sdo mostrados nas Tabelas 4.13 e 4.14,
respectivamente, e as Figuras 4.14 e 4.15 trazem a superficie de resposta
e as curvas de nivel, respectivamente, encontradas para o sistema. O
modelo é dado na Equacdo (4.4).

Tabela 4.13 - Andlise de varidncia (ANOVA) para a For¢ca de Adesdo,

FA.
SQ GL MQ Fealc Fub7.10
Regressao 131783,7 7,0 18826,2 4,2 3,14
Erro 43985,3 10 4398,5
SQiotal 175769,0 17

Tabela 4.14 - Efeitos das varidveis sobre a Forca de Adesao.

Efeito dp nivelp LC -5% LC +5%

Média 163,5293 20,3 0,0 118,2 208,8
Agitagdo 23,2238 31,2 0,4 -23,1 46,4
t (L) -39,6707 35,7 0,2 -59,7 20,1
T (Q) -79,5925 33,3 0,0 -76,9 -2,7
Cc @) 137,3199 349 0,0 29,8 107,5
txT -88,1350 46,5 0,0 -95,9 7,8
txC -67,4382 46,5 0,1 -85,6 18,1
TxC 61,3633 46,5 0,2 21,2 82,5

FA =163,52+ 20,33 +11,61+15,62 Agitagdo —19,83
+17,88t - 9,8 £16,63T> + 68,66 + 17,45C — 44,06 4.4)
+23,3tC + 30,7 £ 23,3TC
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A andlise estatistica do sistema apresentou um coeficiente de
determinacdo de 75% a um nivel de significancia de 5% e, de modo
similar as outras propriedades, de acordo com a Tabela 4.13 tem-se que
a regressdo € significativa, ndo podendo ser utilizada para previsio.
Quanto aos efeitos (Tabela 4.14), observa-se que sdo significativos
apenas T(Q), C(L) e cruzado txT, onde o primeiro aumenta e o segundo
diminui FA. Os demais efeitos (agitacdo, t(L), txT, txC e TxC) ndo sdo
significativos estatisticamente, mas foram usados no modelo para
melhor descrever os resultados obtidos. Cada um deles contribui para o

calculo de FA de acordo com os sinais apresentados pelo respectivo
efeito.

(&) 0esRpN 20 BRI0

>3 =
b <

Figura 4.14 - Superficie de resposta para a For¢a de Adesdo em funcéo
da Concentracdo e Temperatura.
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Figura 4.15 - Curvas de nivel para a Forca de Adesdo em fungdo da
Concentracdo e Temperatura.

Aos valores de maior forca de adesdo podem ser encontrados
entre concentragdo de inulina de 38 a 40% a temperaturas de 60 a 70°C.

ADESIVIDADE, AD
A Anadlise de Varidancia ANOVA e os efeitos de cada varidvel
para a Adesividade s3o mostrados nas Tabelas 4.15 e 4.16,

respectivamente. O modelo € dado na Equacio (4.5).

Tabela 4.15 - Andlise de variancia (ANOVA) para a Adesividade, AD.

SQ GL MQ Fealc Fub7.10
Regressao 111194 7,0 1588,5 5,9 3,14
Erro 2670,6 10 267,1

SQtolal 13790,0 17
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Tabela 4.16 - Efeitos das varidveis sobre a Adesividade, AD.

Efeito dp nivel p LC-5% LC +5%

Média 58,1 7,8 0,0 40,8 754
Agitacdo 11,4 7.4 0,1 -4,9 27,9
t(Q) 9,1 8,9 0,3 -10,8 29,1
T (L) -23,7 8,3 0,0 42,2 -5,4
T (Q) 274 8,2 0,0 -45,7 9,0
C@L) 34,7 8,2 0,0 16,3 53,0
CQ -14,4 8,1 0,1 -32,4 3,7
txT -17,1 10,9 0,1 -41,5 73

AD =58,14+7,76+5,73+3,72Agit + 4,55+ 4,47t*
—11,88+4,13T —13,68+4.,11T° +17,34+4,11C (4.5)
—7.19+4.05C* —8,55+548¢°T

Para a adesividade, AD, a andlise estatistica do sistema
apresentou um coeficiente de determinacdo de 83% a um nivel de
significancia de 5%. Do mesmo modo que para as respostas anteriores, €
de acordo com a Tabela 4.15, tem-se que a regressdo € significativa, mas
ndo pode ser utilizada para previsdo, uma vez que o valor de F
experimental ndo é muito maior que F tabelado.

Da Tabela 4.16, depreende-se que os efeitos T(L), T(Q) e C(L),
influem significativamente na adesividade, a temperatura diminuindo e a
concentracido aumentando a AD. Os demais fatores contribuem para a
propriedade de forma relativamente uniforme, na medida de suas
magnitudes e na direcdo de seus sinais.

A adesividade do gel pode ser definida como sendo o trabalho
necessdrio para superar a forca atrativa entre o material analisado e a
outra superficie de contato. Como a temperatura aumenta a energia
cinética das particulas e a solubilidade do fluido, a adesdo e todas as
outras forcas intermoleculares que estdo organizadas e formam a
estrutura do gel semi-sélido analisadas no texturdmetro, irdo diminuir
consequentemente com o aumento da temperatura. O termo principal da
concentragdo aumenta consideravelmente a adesividade, pois com o
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aumento de moléculas de inulina em solucdo, que posteriormente
formard o gel, haverd um aumento na firmeza e nas outras forgas de
interacdo relatadas anteriormente, que sdo responsdveis pela textura do
material analisado.

As Figuras 4.16 e 4.17 mostram a superficie de resposta e as
curvas de nivel, respectivamente, encontradas para a adesividade.

(s B) SPRDINSSON

L

Figura 4.16 - Superficie de resposta para a Adesividade em funcdo da
concentracio e temperatura.
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Figura 4.17 - Curvas de nivel para a Adesividade em funcdo da
Concentracdo e Temperatura.

Segundo as Figuras 4.16 e 4.17, a maxima adesividade ¢é atingida
em concentrac¢des de 37% e a temperaturas de 55°C, aproximadamente.






CONCLUSOES

No que se refere a viscosidade, como os aumentos de
concentracdo e temperatura influem nesta propriedade de formas
opostas, o teste de Duncan colocou em evidéncia situagdes de diferenca
significativa nos valores. Observou-se que todos os modelos
descreveram de forma satisfatéria o comportamento destas solug¢des e de
acordo com os dados experimentais ajustados aos modelos de Ostwald-
De-Waele e Herschel-Bulkley, que mostraram que o indice de
comportamento (n) do fluido possui valor muito préximo a um, e o
fluido pode ser representado pelo modelo de Newton. As solugdes de
inulina GR, que possui maior massa molecular, com concentracoes até
20% m/m, apresentaram relacdo linear entre a tensdo de cisalhamento e
a taxa de deformacgdo aplicada e podem ser adequadamente descritas
pelo modelo Newtoniano, enquanto que a solu¢do com concentragdo
30% m/m, que mostrou a formacdo de gel, apresentou um
comportamento tixotropico observado pela presenca de histerese no
gréfico de viscosidade em fungdo da taxa de deformacio aplicada, para
os dados da curva ascendente e descendente. Por meio da andlise
estatistica, verificou-se que existem diferencas entre as concentragdes de
20% e 30% nas temperaturas de 25 e 40°C, e diferencas entre as
concentragdes de 15% e 20% na temperatura de 85°C. Em relagdo ao
efeito da temperatura, houve diferenca significativa para todas as
concentracdes a 85°C, e apenas para a concentracdo de 30%, houve
diferenca significativa em todas as temperaturas estudadas. Quanto as
solucdes de inulina de cadeia curta, P95, todas apresentaram um
comportamento tipicamente newtoniano. Pelos testes estatisticos,
verificou-se que a temperatura possui efeito mais forte que a
concentragdo, uma vez que todas as temperaturas influenciaram na
diminuicdo da viscosidade, com exce¢do das solugdes a 10% aquecidas
a 20 e 40°C. Para a concentracdo, foram notadas diferencas
significativas, de um modo geral, a partir de concentracdo de 60%. Em
todas as solucdes estudadas, tanto para a inulina de cadeia longa, quanto
para a inulina de cadeia curta, a viscosidade aumentou com o aumento
da concentrag¢do e diminuiu com o aumento da temperatura.

Com relacdo aos resultados do indice volumétrico de gel, VGI, a
aplicacdo da metodologia da superficie de resposta, MSR, permitiu
avaliar as principais varidveis que afetam a formagdo do gel de inulina.
Através da andlise de varidancia (ANOVA), observou-se que sdo
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significativos os efeitos dos blocos (agitacdo), temperatura e
concentragdo, tanto os termos lineares como quadrdticos. A agitacdo
diminuiu o volume de gel formado em cerca de 7%, juntamente com a
T(L), T(Q) e C(Q), os quais diminuiram o volume em cerca de 47, 38 e
20%, respectivamente. A temperatura exerceu a maior influéncia na
diminuicio do volume de gel, indicando que temperaturas
excessivamente altas ndo permitem a manutencdo da dgua dentro da
estrutura coloidal. Com o aumento da concentragdo o VGI aumentou
gradativamente, até alcancar valores préximos ou iguais a 100%. Sua
formagdo é favorecida a temperaturas moderadas; porém, sob altas
temperaturas e intensa agitacdio a formacdo do gel diminuiu
consideravelmente. Através das curvas de nivel geradas pelo modelo,
observou-se que o volume de gel foi mdximo em temperaturas
moderadas, entre 35 a 60°C e para concentracdes, entre 20 a 35%. Nao
foi observada influéncia significativa do pH nos valores estudados.

De acordo com os resultados analisados para a textura, todos os
parimetros estudados, como a forca do gel, a consisténcia, a forca de
adesdo e a adesividade, dependeram significativamente dos termos
concentracdo linear e temperatura quadritica. Para a adesividade,
particularmente, os dois termos da temperatura influenciaram
significativamente. Como a temperatura aumenta a energia cinética das
particulas e a solubilidade do fluido, a adesdo e todas as outras forgas
intermoleculares que estdo organizadas e formam a estrutura do gel
semi-sOlido analisada no texturdmetro, diminuiram com o aumento da
temperatura. Os demais fatores contribuiram para as propriedades de
forma relativamente uniforme, na medida de suas magnitudes e na
direcdo de seus sinais.
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Baixar livros de Literatura de Cordel
Baixar livros de Literatura Infantil
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Baixar livros de Trabalho
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