CARACTERIZACAO REOL(')GICA,DAS DIFERENTES FASES DE EXTRATO DE
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RESUMO: A inulina ¢ um ingrediente funcional, geralmente empregado na industria alimenticia
como substituto do agucar ou da gordura. Esse ingrediente pode ser encontrado em diversos produtos
vegetais, incluindo as raizes de chicoria. Por ser um produto com solubilidade varidvel com a
temperatura, a inulina sofre uma separagdo de fases ao ser resfriada, originando uma fase precipitada,
mais viscosa, e uma fase sobrenadante, de menor viscosidade. O estudo das propriedades reologicas
das diferentes fases do extrato de inulina é importante para o projeto de equipamentos, como
misturadores ¢ bombas. Neste trabalho, foi estudado o comportamento reoldgico, para trés condi¢des
distintas de temperatura (25; 40 ¢ 50 °C), das fases sobrenadante e precipitada do extrato liquido de
inulina, extraido de raizes de chicoria por difusdo em agua quente e resfriado a duas temperaturas
distintas (8 e -10 °C), sofrendo separagdo de fases. A fase precipitada foi analisada em duas condigdes:
pura e com a adicdo de agentes microencapsulantes. Todos apresentaram um comportamento linear,
semelhante ao dos “Plésticos de Bingham”, porém, nem todos se ajustaram a esse modelo.

PALAVRAS-CHAVE: viscosidade, resfriamento, ingrediente funcional.

RHEOLOGICAL CHARACTERIZATION FOR DIFFERENT PHASES OF INULIN
EXTRACT FROM CHICORY ROOTS, OBTAINED THROUGH TEMPERATURE
REDUCTION

SUMMARY: Inulin is a functional food ingredient, generally employed as sugar or fat substitute in
food systems. This ingredient can be found in several vegetal products, including chicory roots. As the
solubility of inulin is susceptible to temperature changes, the product suffers a fractionalization
resulting in two phases when cooled, originating a precipitated phase, more viscose, and a liquid
phase, of lesser viscosity. The study of rheological properties of different phases of inulin extract is
important for equipment designing, such as mixer and bombs. In this work, rheological behavior at
three different temperatures (25; 40 and 50 °C) was determined for liquid and precipitated phases of
inulin liquid extract, extracted from chicory roots by hot water diffusion and cooled at two different
temperatures (8 and -10 °C), suffering phases separation. The precipitated phase was analyzed in two
conditions: pure and with the addition of microencapsulating agents (maltodextrin and hydrolized
starch). All of them presented a linear behavior, similar to that of the “Plastics of Bingham”. Some of
them, however, were not an adequate fit to this model.
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INTRODUCAO

A inulina ¢ um polissacarideo formado por uma cadeia de unidades de frutose com uma unidade
de glicose terminal. De acordo com SILVA (1996), ela pode ser encontrada em mais de 30.000
espécies vegetais, dentre as quais, as raizes de chicoria se destacam por apresentarem estabilidade na
producdo de cadeias longas de GFn e uma boa produtividade, mesmo em condigdoes de clima
moderado.

A inulina ¢ um ingrediente altamente utilizado na industria alimenticia em paises da Europa, nos
EUA e no Canada, tendo sua principal aplicagdo relacionada com a sua capacidade de substituir o
acucar e a gordura sem fornecer grande quantidade de calorias, sendo, portanto, muito utilizado como
ingrediente em produtos /ight, diet ou low fat.

Além da sua capacidade de substituir o agucar e a gordura, a inulina também ¢é um ingrediente
funcional, atuando no organismo de maneira similar as fibras dietéticas.

De acordo com SILVA (1996), a inulina ¢ soluvel em &gua, apresentando solubilidade
dependente da temperatura. A 10 °C, a solubilidade ¢ de 6%, ao passo que a 90 °C, aumenta para
aproximadamente 35%.

BERGHOFER et al., citados por HEBETTE et al. (1998), utilizaram a extragdo em dgua quente,
seguida da concentragdo por evaporagao e com cristalizagdo subseqiiente, por resfriamento, para isolar
a inulina de raizes de chicdria fatiadas. Quando a solucdo de inulina foi resfriada de 95 a 4 °C durante
30 horas, parte da inulina precipitou-se como uma substancia pastosa, havendo uma separacao de fases
- sobrenadante (diluida) e precipitada (concentrada). Essa ultima fase poderia ser removida por
filtragdo e, posteriormente, utilizada na producao de inulina em p6 por spray dryer.

Para que a fase precipitada do extrato de inulina possa ser empregada na industria alimenticia, ¢
necessario conhecer o comportamento reoldogico da mesma.

O conhecimento do comportamento reoldgico de alimentos fluidos ¢ essencial para o projeto de
equipamentos de processamento de alimentos, além de ser um parametro de grande importancia para
controle de qualidade e aceitabilidade dos consumidores. O objetivo deste trabalho foi o de determinar
o comportamento reoldgico, para trés condigdes distintas de temperatura (25; 40 e 50 °C), das
diferentes fases do extrato liquido de inulina, extraido de raizes de chicoria por difusdo em adgua quente
e resfriado a duas temperaturas diferentes (8 ¢ -10 °C), sofrendo separagdo de fases. O comportamento
reolégico da fase precipitada também foi analisada com a adigdo de agentes microencapsulantes
(maltodextrina e amido hidrolisado).

MATERIAL E METODOS
Obtencao do extrato

O processo para a obtencao do extrato de inulina e posterior separacdo compreendeu as seguintes
etapas:

- Extragdo: para a extragdo, adicionou-se agua as raizes trituradas na proporg¢do de 1:2 e levou-se
essa mistura a um tacho encamisado a vapor, a 70 °C, durante 1 hora.

- Filtragdo: o extrato obtido foi filtrado para a retirada de pedagos ou particulas de raizes
trituradas.

- Concentracdo: o extrato obtido foi levado a um evaporador encamisado a vapor até que se
obtivesse uma concentragio de aproximadamente 24 °Brix.

Eng. Agric., Jaboticabal, v.24, n.1, p.202-210, jan../abr. 2004



Juliana T. C. Leite, Kil J. Park, Jodo R. P. Ramalho, Davi M. Furlan 204

- Resfriamento/Congelamento: para a obtengdo da separacdo de fases, o extrato liquido
concentrado foi resfriado sob duas condi¢des distintas de temperatura: a 8 °C, correspondente a
temperatura de um refrigerador, e a -10 °C, correspondente a temperatura de congeladores residenciais.

As amostras resfriadas a temperatura de 8 °C foram mantidas a essa temperatura durante 42
horas. Apos esse periodo, as diferentes fases foram separadas e armazenadas em congelador para
evitar sua deterioragdo. As amostras correspondentes a temperatura de -10 °C foram congeladas e, para
separacdo de fases, foram descongeladas e mantidas em refrigerador, também durante 42 horas, de
forma a anular a interferéncia do fator tempo. Apos esse periodo, as fases também foram separadas e
armazenadas em congelador.

- Formula¢do com material de parede: A fase precipitada das amostras foi formulada com amido
modificado (Dextrina 17) e com amido hidrolisado (Loremalt 2002), fornecidos pela Cia. Lorenz do
Brasil.

A propor¢ao de material de parede empregada foi de 15%, dividido igualmente entre os dois
tipos de amido, valor dentro da melhor faixa encontrada por NOGUEIRA (2001). A preparagao das
suspensdes foi realizada por simples mistura.

Caracterizacio reolégica

A caracteriza¢do reologica foi realizada nas temperaturas de 25; 40 e 50 °C para as seguintes
amostras:

- Fase sobrenadante, obtida as temperaturas de 8 °C (ST1)e -10 °C (ST2);
- Fase precipitada, obtida as temperaturas de 8 °C (PT1) e -10 °C (PT2), e

- Fase precipitada, obtida as temperaturas de 8 °C (MPT1) e -10 °C (MPT2), formulada com
material de parede a 15%.

Para a determinacdo da viscosidade aparente da fase sobrenadante, utilizou-se do viscosimetro
de cilindros concéntricos rotacionais Brookfield, modelo LVDV II, com sistema de sensor SC4-18,
conectado a um sistema computadorizado de aquisicdo de dados (Wingather V.1.1 Brookfield
Engineering Laboratories) para registrar a taxa de deformacdo, a viscosidade aparente e a tensdo de
cisalhamento. O viscosimetro utilizado estd disponivel na Faculdade de Engenharia de Alimentos
(UNICAMP).

Foram utilizadas velocidades de rotagdo do spindle variaveis entre 105 ¢ 200 rpm, o que
correspondeu a taxas de deformagdo entre 139 e 264 s™.

Para a determinagdo da viscosidade aparente da fase precipitada pura e formulada, utilizou-se do
Redmetro Rotativo CV20N Haake Fisons, disponivel no Departamento de Engenharia de Petroleo da
Faculdade de Engenharia Mecéanica (UNICAMP). Foi utilizado o escoamento entre placas paralelas,
com o sensor PQ30 onde havia uma placa estaciondria e outra rotativa. O espagamento entre as placas
(gap) utilizado foi de 1 mm.

As taxas de deformacio adotadas situaram-se entre 0,000 e 200.000 s™.

As andlises reoldgicas, para cada condi¢do experimental, foram realizadas as temperaturas de 25;
40 e 50 °C. Cada analise reologica foi executada duas vezes seguidas, sendo a primeira com taxa de
deformacdo crescente e a segunda, decrescente. Os experimentos foram repetidos trés vezes para que
fosse possivel escolher os melhores resultados.
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Tratamento de dados

A escolha do modelo reoldgico ¢ feita com base nas caracteristicas de escoamento do material
em estudo. A descricdio do comportamento reoldogico do material ¢ feita por meio de modelos
empiricos, que descrevem a relagdo entre tensdo de cisalhamento e taxa de deformacao.

Para fluidos ditos ndo-newtonianos, define-se a chamada viscosidade aparente (na,), a qual
depende da taxa de deformacdo ou gradiente de velocidade (y) e da duragdo dessa taxa (fluidos nao-
newtonianos dependentes do tempo).

Para alimentos que apresentam comportamento reoldgico independente do tempo, o modelo
teorico de Herschel & Bulkey [eq.(1)] pode ser aplicado para descrever a relacdo entre a tensdo de
cisalhamento e a taxa de deformacgdo. Nesse modelo, ¢ considerada a existéncia de uma tensdo inicial

(o).

Tc = Kyn + TO (1)
em que,

Ty - tensdo inicial necessaria para iniciar o escoamento do material;

K - indice de consisténcia, e
n - indice de comportamento ou indice reologico.

Os casos nos quais o indice reoldgico € igual a 1, sdo classificados como “Plasticos Bingham™.

A eq.(1) foi utilizada para ajustar os dados experimentais obtidos de tensdo de cisalhamento em
funcdo da taxa de deformacdo. O ajuste dos dados foi realizado de duas formas distintas: na primeira,
desprezou-se a existéncia de uma histerese e a curva foi obtida de acordo com os valores médios. Na
segunda, as curvas foram ajustadas separadamente, considerando-se uma equagdo para a deformacao
crescente e outra para a deformacgao decrescente.

Apés o ajuste da eq.(1) aos dados experimentais, calculou-se o erro relativo entre dados
experimentais e teoricos da tensdao de cisalhamento, sendo os dados tedricos obtidos pela eq.(1), com
base nos valores experimentais da taxa de deformacao.

Os erros relativos foram calculados a partir da eq.(2), considerando as diferencas entre os valores
tedricos, obtidos pela eq.(1) e os valores experimentais de tensdo de cisalhamento.

[VE-VT |
ER =————100

VE @

em que,
ER - erro relativo;
VE - valor experimental, e
VT - valor teérico.

A partir dos valores obtidos para o erro relativo, calcularam-se os erros relativos médios para
cada condig@o experimental.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Curvas de tensao de cisalhamento em func¢io da taxa de deformacao

As curvas de tensdo de cisalhamento em fun¢ao da taxa de deformagao médias, obtidas para cada
condicdo, mostram o comportamento reologico das amostras estudadas.
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Observou-se, para a maior parte das amostras, uma pequena histerese entre as curvas de taxa de
deformacdo crescente (ida) e decrescente (volta). Nas curvas obtidas para a fase sobrenadante, a
histerese mostrou-se menos acentuada.

Também foi possivel notar que a viscosidade tende a diminuir com o aumento de temperatura.
Essa diferenga mostrou-se menos acentuada entre as temperaturas de 40 e 50 °C, quando, em alguns

casos, a viscosidade das amostras submetidas a 50 °C chegou a ser superior a viscosidade das amostras
submetidas a 40 °C.

Nas Figuras 1 e 2, estdo apresentadas as curvas médias de tensdo de cisalhamento em fungado da
taxa de deformagdo, obtidas para a amostra da fase precipitada pura e para a amostra da fase
sobrenadante, respectivamente. Ambas correspondem a temperatura de resfriamento de 8 °C.
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FIGURA 1. Curvas da tensao de cisalhamento em fun¢ao da taxa de deformagao para a amostra PT1,
avaliadas as temperaturas de 25; 40 e 50 °C.
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FIGURA 2. Curvas da tensao de cisalhamento em fun¢ao da taxa de deformagao para a amostra ST1,
avaliadas as temperaturas de 25; 40 e 50 °C.
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Para cada curva experimental obtida, tragou-se a linha de tendéncia correspondente, obtendo-se
uma equacao semelhante ao modelo Herschell-Bulkey com n=1 (“Plasticos de Bingham”), conforme
apresentado na eq.(1).

Na Tabela 1, estdo apresentados os valores obtidos para os parametros “K” e “1,”, da eq.(1), bem
como o coeficiente de determinagdo (R”) correspondente ao ajuste adotado, para as duas formas de
determinagdo (média e ida/volta).

Na Tabela 2, sao apresentados os erros relativos médios correspondentes a cada equacdo de
ajuste, para cada condi¢do experimental.

Avaliando-se o erro relativo médio obtido para cada condig¢do, percebe-se que as amostras
armazenadas as temperaturas de 8 e -10 °C apresentaram bons ajustes, com erros relativos inferiores a
10%, com exce¢do das amostras correspondentes a fase sobrenadante, obtidas a -10 °C e avaliadas as
temperaturas de 25 e 50 °C.

Os valores encontrados para o erro experimental mostraram que as amostras apresentaram um
comportamento compativel com o modelo utilizado para “Plasticos de Bingham”.

TABELA 1. Parametros K e 1, da eq.(1), calculados para cada amostra.

T T w Amostras
resfr \erré% :ilia dr: Precipitado Material de Parede Sobrenadante
' K T R’ K T R’ K T R’

ida 0,109 1,178 0,990 0,389 6,026 0,992 8E-05 18E-04 0,998

25°C volta 0,108 1,740 0,993 0382 4,851 0,996 9E-05 9E-04 1,000
média 0,109 0,694 0,998 0,387 5,336 0,992 8E-05 4E-04 0,976

ida 0,100 2,498 0,991 0,294 7,303 0,996 S5E-05 24E-04 0,999

8°C  40°C volta 0,100 1,815 0,995 0286 8,000 0,995 6E-05 3E-04 0,999
média 0,101 2,124 0,989 0291 7,615 0,995 SE-05 14E-04 0,970

ida 0,091 1,560 0,992 0,239 3,530 0,997 4E-05 24E-04 0,987

50°C volta 0,090 1,418 0,993 0,235 4,098 0,993 SE-05 8E-04 1,000

média 0,091 1,471 0,992 0238 3,801 0,995 4E-05 16E-04 0,964

ida 0,146 4,840 00971 0,349 4955 00994 3E-05 10E-04 0,999

25°C volta 0,147 1,812 0,998 0341 4,562 0,996 4E-05 2E-04 0,995
média 0,148 3213 0,958 0346 4,682 0,994 3E-05 G6E-04 0,991

ida 0,117 2,988 00972 0271 3,520 00995 2E-05 2E-04 0,999

-10°C 40°C volta 0,117 1,496 00996 0262 4276 00993 2E-05 4E-04 0,997
média 0,118 2,182 0,976 0267 3,860 0,994 2E-05 3E-04 0,994

ida 0,091 1,624 00990 0,258 4,095 0,996 I1E-05 14E-04 0,984

50°C volta 0,088 1,868 0,987 0252 6,013 0,988 1E-05 I12E-04 0,987

média 0,090 1,736 0,989 0255 5,075 0,991 1E-05 13E-04 0,984
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TABELA 2. Erros relativos médios correspondentes a cada equacao estimada.

Temperatura Temperatura Viscosidade Amostra

Resfriamento Precipitado Material de Parede ~ Sobrenadante

média 6,21% 3,94% 2,88%

25°C ida 3,44% 4,30% 4,84%

volta 1,92% 2,72% 5,19%

média 4,47% 2,68% 6,29%

8°C 40 °C ida 4,18% 2,40% 0,50%

volta 2,95% 2,71% 3,19%

média 3,37% 3,25% 7,56%

50 °C ida 3,43% 2,37% 2,12%

volta 3,08% 4,14% 6,08%

média 11,13% 3,77% 11,04%

25°C ida 7,88% 4,30% 6,53%

volta 1,64% 2,78% 11,30%

média 7,67% 3,90% 6,71%

-10°C 40 °C ida 6,32% 3,73% 8,00%

volta 15,08% 3,54% 5,53%

média 4,43% 4,15% 20,59%

50 °C ida 4,48% 2,36% 18,67%

volta 4,13% 4,33% 17,41%

Comparaciao das viscosidades

Avaliando-se as Figuras 1 e 2, nas quais foram apresentadas as curvas da tensao de cisalhamento
em funcao da taxa de deformagdo para as amostras precipitada e sobrenadante resfriadas a temperatura
de 8°C (PT1 e STI, respectivamente), € possivel perceber que a viscosidade aparente da fase
precipitada do extrato de inulina é superior a da fase sobrenadante. Uma analise dos dados obtidos
mostrou que a viscosidade aparente da fase precipitada foi da ordem de duas vezes superior a da fase
sobrenadante correspondente, para as amostras resfriadas a temperatura de 8 °C, e da ordem de 5 vezes
superior para as amostras congeladas a -10 °C.

A adicdo de material de parede a fase precipitada também acarretou aumento na viscosidade
aparente, como era esperado. As amostras formuladas apresentaram uma viscosidade aparente da
ordem de 2 a 3 vezes superior a das amostras puras. Na Figura 3, encontra-se ilustrada essa situacao
para as amostras resfriadas a temperatura de 8 °C (PT1 e MPT1).

Comparando-se as amostras correspondentes a fase precipitada, obtidas a diferentes temperaturas
de resfriamento do extrato puro, também foi possivel perceber uma diferenca na viscosidade aparente.
Essa diferenga mostrou-se mais acentuada a temperatura de 25 °C, quando a inulina apresenta menor
solubilidade. Nessa condigdo, a viscosidade aparente da fase precipitada da amostra congelada a -10°C
(PT2) mostrou-se cerca de 1,5 vez superior a da resfriada a temperatura de 8 °C (PT1). Para as
temperaturas de 40 e 50 °C, a viscosidade aparente foi semelhante para as duas condigdes de
resfriamento, conforme ilustrado na Figura 4.
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FIGURA 3. Curvas de tensao de cisalhamento em func¢ao da taxa de deformagdo para as amostras PT1
e MPT1, avaliadas as temperaturas de 25; 40 e 50 °C.
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FIGURA 4. Curvas de tensao de cisalhamento em fun¢ao da taxa de deformagao para as amostras PT1
e MPT1, avaliadas as temperaturas de 25; 40 e 50 °C.

As amostras correspondentes a fase sobrenadante também apresentaram uma diferenca
significativa nos valores da viscosidade aparente, de acordo com a temperatura de resfriamento. As
amostras que foram resfriadas a 8 °C (ST1) se mostraram cerca de 2,5 vezes mais viscosas do que as
que foram congeladas a -10 °C (ST2).
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CONCLUSOES

Todas as curvas experimentais de tensdo de cisalhamento, em funcdo da taxa de deformacao,
foram bem ajustadas ao modelo de “Plasticos de Bingham”, exceto as curvas da amostra ST2 obtidas a
25e50°C.

A fase precipitada mostrou-se de 2 a 5 vezes mais viscosa do que a sobrenadante, e a adicao de
material de parede provocou um aumento de 2 a 3 vezes na viscosidade aparente da fase precipitada.

Todas as amostras apresentaram viscosidade aparente dependente da temperatura, havendo uma
tendéncia a reducdo da viscosidade aparente com o aumento da temperatura. Esse comportamento
pode ser explicado pelo fato de que o aumento da temperatura provoca uma reducao na solubilidade da
inulina, causando uma redugao na sua viscosidade.

A temperatura de resfriamento do extrato de inulina puro, para a obtengdo das fases
sobrenadante e precipitada, também exerceu influéncia sobre a viscosidade aparente das amostras.
Para a fase precipitada, o congelamento das amostras resultou em aumento da ordem de 1,5 vez da
viscosidade aparente. Para a fase sobrenadante, o resfriamento das amostras resultou em aumento na
viscosidade aparente da ordem de 2,5 vezes. Dessa forma, ¢ possivel concluir que o resfriamento a
temperaturas mais baixas reduz a solubilidade da inulina, tornando a fase sobrenadante mais diluida e
a precipitada, mais concentrada.

A existéncia de uma histerese aparente nas curvas de tensdo de cisalhamento em funcao da taxa
de deformacgao pode significar a existéncia de um comportamento reoldgico dependente do tempo. Ha,
portanto, necessidade de realizar novos experimentos com a finalidade de verificar a existéncia de um
comportamento tixotrépico das amostras.
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