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RESUMO

A inulina tem sido utilizada como um ingrediente alimenticio, atualmente fazendo parte dos
alimentos funcionais. Quando incorporada a dieta, a inulina atua como “prebidtico”,
promovendo o desenvolvimento seletivo de microrganismos benéficos. Além dessa acao,
apresenta também outras funcées na saude, agindo como fibras dietéticas. O consumo de
inulina também contribui para o melhoramento do equilibrio mineral do calcio, magnésio e
ferro. A inulina também apresenta interesse tecnolégico/funcional. Pode ser considerada um
ingrediente alternativo que permite substituir gorduras com sucesso, produzindo sensacao
similar na boca. Também pode ser utilizada como fonte natural e alternativa de aculcar
(frutose) com baixo teor calérico. Além das propriedades ja referidas, a inulina exibe outras
propriedades interessantes como a da acéo estabilizante de espumas e emulsfes. Este
trabalho tem por objetivo o estudo de diferentes condicdes e alternativas para a extracdo da
inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan), seguido da modelagem e simulacdo dos
dados experimentais. Os efeitos da temperatura sobre o rendimento de extragédo de inulina
do alho foi analisado em batelada, a qual foi realizada por imersdo de alho cortado em agua,
na proporcédo de 1:5 (M/V) por 1 hora, sob agitagcdo, a 25, 45, 60, 75 e 90°C, seguido de
filtracdo. O processo em fluxo continuo foi realizado em coluna de leito fixo com passagem
Unica e com recirculacdo do solvente, variando a vazao em 0,59; 2,4; e 4,7 cm®min para
ambos os casos, na temperatura de 60°C. O sistema de extracdo foi formado de uma coluna
cilindrica de vidro com capacidade interna de 60 cm®, recheada com alho fatiado e pérolas
de vidro na proporcdo de 1:2 (inerte:alho) em massa. Em todas as condi¢cdes de estudo foi
realizado a cinética de extracdo de inulina e esgotamento dos aclUcares do alho até o
equilibrio. Extraiu-se inulina por maceracgéo até formacao de pasta, seguido de processos de
lavagem e peneiramento em cada etapa, a temperatura ambiente. Dentre 0S processos
estudados, a extracdo em coluna com passagem Unica de solvente demonstrou-se mais
vantajosa, no que se refere ao conteddo de inulina extraido, tempo de extragdo e economia
de energia e equipamentos para o sistema. Na simulacdo do processo em batelada, o
modelo difusivo de duas resisténcias consegue descrever satisfatoriamente a cinética de
extracdo de inulina do alho em batelada com agitacdo constante e para diferentes
temperaturas. Para a simulag&o em coluna, apesar da dispersdo nos dados experimentais, o

modelo descreveu de forma satisfatoria as diferentes configuracdes estudadas.



ABSTRACT

The inulin has been used as a nutritional ingredient, now being part of the functional foods.
When incorporate to the diet, the inulin acts as "prebiotic", promoting the selective
development of beneficial microorganisms. Besides that action, it also presents other
functions in the health, acting as dietary fibers. The inulin consumption also contributes to the
improvement of the mineral balance of the calcium, magnesium and iron. The inulin also
presents interest technological/functional. It can be considered an alternative ingredient that
it allows to substitute fats with success, producing similar sensation in the mouth. It can also
be used as natural and alternative source of sugar (fructose) with low caloric tenor. Besides
the properties already referred, the inulin exhibits other interesting properties as of the action
stability of foams and emulsions. This work aims to study of different conditions and
alternatives for the inulin extraction of the garlic (Allium sativum L. var. Chonan), following by
the modelling and simulation of the experimental data. The effects of the temperature on the
income of inulina extraction of the garlic were analyzed in batch, which was accomplished by
immersion of cut garlic in water, in the proportion of 1:5 (M/V) for 1 hour, under agitation, to
25, 45, 60, 75 and 90°C, following by filtration. The process in continuous flow was
accomplished in fixed bed column with only passage and with recirculation of the solvent,
varying the flow in 0,59; 2,4; and 4,7 cm®/min for both cases, in the temperature of 60°C. The
extraction system was formed of a cylindrical column of glass with capacity interns of 60 cm?,
filled with sliced garlic and glass peatrls in the proportion of 1:2 (inert:garlic) in mass. In all of
the study conditions was accomplished the kinetics of inulin extraction and exhaustion of the
sugars of the garlic. Inulin was extracted by maceration even paste formation, following by
wash processes and sift in each stage, to room temperature. Among the studied processes,
the extraction in column with only passage of solvent was demonstrated more advantageous,
in what refers to the inulin content extracted, extraction time and energy and equipments for
the system economy. In the simulation of the process in batch, the diffusion model of two
resistances gets to describe the kinetics of inulin extraction of the garlic satisfactorily in batch
with constant agitation and for different temperatures. For the simulation in column, in spite
of the dispersion in the experimental data, the model described the different studied

configurations in a satisfactory way.
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CAPITULO |
INTRODUCAO

Este trabalho propde o estudo do processo de extragdo da inulina do alho (Allium
sativum L.), seguido da modelagem e simulacdo dos dados experimentais obtidos. Neste
capitulo sera apresentada a importancia do estudo e objetivos especificos para a realizacéo

deste trabalho.

1.1 Importancia do estudo

O alho é uma das hortalicas mais cultivadas no Brasil, e tem grande importancia
sécio-econdmica, em especial nas regides Sul e Centro-Oeste. O uso intensivo de méo-de-
obra, tecnologia e capital tem viabilizado a pequena e média propriedade nas regides frias
produtoras de Santa Catarina e Rio Grande do Sul. No Estado de Santa Catarina a cultura
esta entre as quatro hortalicas mais cultivadas juntamente com a batata, cebola e tomate,
sendo o segundo maior produtor no ano de 2001, passando para 0 quarto lugar no ano
seqguinte, superado pelos Estados do Rio Grande do Sul, Minas Gerais e Goias, que
também ultrapassaram a produtividade média catarinense. Apesar disso, o Estado de Santa
Catarina sempre se destacou no cenario nacional com produtividades expressivas. Este
resultado do Estado no cenario nacional pode ser atribuido, principalmente, a adocdo de
técnicas modernas de cultivo sugeridas pelos 6rgdos de pesquisa e extensado rural do
Estado e das cooperativas de produtores (ICEPA, 2006; VIEIRA, 2004).

Inulina, um carboidrato ndo digestivo, € um frutano que nao somente é encontrado
em muitas plantas como carboidrato de reserva, mas também tem feito parte da dieta
humana durante varios séculos. Esta presente regularmente em muitos vegetais, frutas e
cereais consumidos, incluindo alho-poré, cebola, alho, trigo, chicéria, alcachofra e banana.

O interesse em inulina e frutooligossacarideos para o0 uso em alimentos e também
em produtos ndo alimenticios tem aumentado devido as suas importantes propriedades
funcionais. No Brasil ainda ndo existe producdo de inulina, sendo importada a 60U$ o
quilograma.

As importantes propriedades nutricionais e funcionais da inulina e dos produtos de

sua hidrolise, permitem diferentes aplicacbes tecnoldgicas.
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Em indulstrias de alimentos, a inulina é considerada um ingrediente alimenticio,
atualmente integrando os “alimentos funcionais”. Estes além de prover as necessidades
nutricionais basicas, podem melhorar algumas fungbes fisiolégicas, eventualmente
prevenindo a ocorréncia de doencas.

Quando incorporada a dieta, a inulina atua como “prebiotico”, promovendo o
desenvolvimento seletivo de microrganismos benéficos. Além dessa acdo, apresenta
também outras fungdes na salde, agindo como fibras dietéticas. Este fato deriva da
incapacidade do estdmago e das enzimas do intestino delgado em hidrolisar a inulina e seus
derivados, essa degradacéo so6 ocorre por meio de fermentacao por bactérias no célon.

O consumo de inulina e FOS também contribui para o melhoramento do equilibrio
mineral do calcio, magnésio e ferro, e, possivelmente, apresenta um efeito anti-
carcinogénico, estimulando a flora de Bifidus e assim o sistema imunologico.

A inulina também apresenta interesse tecnolégico/funcional. Pode ser considerado
um ingrediente alternativo que permite substituir gorduras com sucesso, produzindo
sensacao similar na boca. Também pode ser utilizada como fonte natural e alternativa de
acucar (frutose e FOS) com baixo valor caldrico. Possui um alto contetdo de frutose, o qual
constitui uma importante matéria-prima para a producéo de xaropes ricos em frutose.

Além das propriedades ja referidas, a inulina exibe outras propriedades interessantes
como: acao estabilizante de espumas e emulsfes. O seu uso como modificador natural de
textura € muito proveitoso, pois este € um atributo importante de produtos alimenticios para
aceitacdo do consumidor. Estas caracteristicas estéo relacionadas com o comportamento da
inulina em solucdo aquosa em diferentes concentragées.

Os métodos empregados atualmente para a extracéo de inulina envolvem processo
em batelada, utilizando alho fatiado e agua na proporcao de 1:5, em temperaturas em torno
de 80°C.

Logo, estes fatos justificam a necessidade de se aprofundar o conhecimento de
técnicas e fatores atuantes nos processos de extracdo de inulina, além de apontar fontes
alternativas para sua obtencéo.

Ao longo deste trabalho identificou-se a temperatura 6tima de extracao e testou-se
diferentes métodos de extracao, incluindo o processo em coluna de leito fixo, sendo este um
processo inédito para a extracao de inulina.

O sistema de extracdo em coluna de leito fixo apresenta grandes vantagens quando
comparado ao processo convencional em batelada. A operacdo em coluna é mais versatil,
apresentando maiores facilidades no controle e na manipulagéo das condi¢cBes operacionais

e variaveis do processo. Sao equipamentos compactos, ocupando menor espaco,

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacdo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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permitindo um melhor manuseio das matérias-primas, particulas, solventes e aditivos, que
sdo alimentados de forma continua no processo. Além das vantagens apresentadas, o
extrato obtido via processo em coluna, possui um baixo conteddo de sélidos suspensos, ndo
havendo a necessidade do processo de filtragem, o qual foi utilizado no processo em
batelada.

Neste trabalho realizou-se a modelagem e simulacdo dos dados experimentais
provenientes dos processos em batelada e em leito fixo. Este estudo é de grande
importancia, pois possui a capacidade de predizer o comportamento do sistema, além de
satisfazer as necessidades de melhorias e melhor condugdo do processo. Com a
determinacdo dos parametros de transporte € possivel projetar sistemas mais eficientes de

extracao, corrigindo as deficiéncias encontradas nos projetos atuais.

1.2 Objetivos

O objetivo geral deste trabalho é o estudo de diferentes condi¢c6es e alternativas para
a extracdo da inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan), apoiado sobre uma

abordagem fenomenolégica com a modelagem e simulacdo dos dados experimentais.

1.2.1 Objetivos Especificos

Entre os objetivos especificos deste trabalho, estao:
1. Estudar a extracdo da inulina a partir do alho fatiado por processo batelada sob
diferentes temperaturas;
2. Caracterizacdo dos extratos obtidos via processo batelada para as diferentes
temperaturas testadas;
3. Estudar a extragdo da inulina por processo de maceracdo seguido de lavagem, em
varias etapas;
4, Estudar a extracdo da inulina a partir do alho fatiado em coluna de leito fixo nas
configuracdes de passagem Unica de solvente e com recirculagao;
5. Simular, mediante a utilizacdo de modelos fenomenoldgicos, os dados experimentais

obtidos dos processos em batelada e em fluxo continuo.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacdo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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1.3 Estrutura do Trabalho

Este trabalho esta estruturado em seis capitulos, iniciando-se por este, Capitulo |, o
gual apresenta uma introducéo referente ao assunto abordado e objetivos do estudo.

O Capitulo Il apresenta a revisdo bibliografica tratando dos principais conceitos
relacionados a matéria-prima utilizada (alho), bem como, das propriedades da inulina.

A metodologia experimental é apresentada no Capitulo Ill, o qual descreve os
processos de extracdo estudados juntamente com a metodologia de caracterizacdo dos
extratos.

No Capitulo IV sdo apresentados os resultados referentes a todo o estudo
experimental, iniciando-se pelos pré-testes realizados em batelada, extragédo da inulina em
batelada em diferentes temperaturas, extragdo por maceragéo e por fim operacédo em coluna
sem e com recirculacdo do solvente.

A descricdo da modelagem e simulacéo dos dados experimentais é apresentada no
Capitulo V, o qual trata dos resultados obtidos com o ajuste dos modelos estudados aos
dados experimentais referentes aos processos de extracdo em batelada e em leito fixo com
fluxo continuo de solvente.

E para finalizar, o Capitulo VI apresenta as conclusdes e as sugestbes para

trabalhos futuros.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacdo dos processos em batelada e
em leito fixo.



CAPITULO Il
REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo apresentam-se dados referentes a matéria-prima utilizada no estudo
de extracdo de inulina do alho (Allium sativum L.), juntamente com as propriedades da
inulina, desde propriedades quimicas e fisico-quimicas até aspectos funcionais, 0s quais
tornam a inulina um importante ingrediente funcional e de grande importancia na industria

alimenticia.

2.1 ALHO

2.1.1 Origem Botanica

O alho é uma espécie cultivada ha milhares de anos, sendo o seu centro principal de
origem as zonas temperadas da Asia Central, de onde se espalhou para a regido do
Mediterrdneo, para constituir o centro secundario de expansédo, onde suas virtudes séo
talvez ainda mais consideradas do que em qualquer outra regido do mundo.

Allium sativum L. € uma espécie dipldide (2c = 16), assexuada e vivipara. Da familia
Aliaceae, € uma planta herbacea que atinge 0,40 — 0,70 m de altura, dependendo da cultivar
(Figura 2.1). Possui folhas lanceoladas, com o limbo medindo de 0,20 a 0,30 m de
comprimento. O pseudocaule é formado pelas bainhas das folhas, as quais se implantam
em um caule pequeno e achatado. Sob condi¢des climaticas favoraveis, as gemas do caule
desenvolvem-se formando cada uma um bulbilho, que em seu conjunto formam o bulbo. O
bulbo é arredondado, as vezes levemente periforme, sendo constituido por 5 até 20
bulbilhos, as vezes mais. Estes Ultimos tém geralmente morfologia ovéide-arqueada, algo
faciforme, sendo envoltos por duas (raramente uma ou mais de duas) folhas protetoras
(bracteas), de coloracdo branca ou arroxeada. Os bulbilhos estdo ligados ao caule pela
base, estando recobertos por varias folhas, que em seu conjunto constituem a capa (tlnica).
A capa é delgada, de coloragdo branca, arroxeada ou amarronzada, o que confere uma
aparéncia suja ao conjunto. Estas folhas tornam-se quebradicas, quando secas,

possibilitando assim um preparo para a embalagem e a venda. Na porcéo basal do caule
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fica situado o sistema radicular. As raizes formam um sistema radicular do tipo fasciculado,
atingindo profundidades desde 40 até 82 cm. As folhas nascem na parte superior do caule,
variando de estreitas a largas podendo a superficie apresentar-se lisa ou com maior
cerosidade. O escapo floral, quando presente, tem sua origem no centro do bulbo (VIERA,
2004).

Fig

2.1.1.1 Cultivar Chonan

Esta cultivar apresenta um bom vigor vegetativo. As plantas tém folhas largas, de
coloracao verde-cerosa e o0 angulo de insercéo no pseudo-caule é intermediario. Demonstra
maior exigéncia de clima frio que as demais cultivares, razdo pela qual comporta-se bem
nas zonas produtoras de Santa Catarina e ao norte do Rio Grande do Sul. Os bulbos tém
base saliente, com tlnicas externas brancas. Os bulbilhos sdo arroxeados e o numero
destes por bulbo varia de 12 a 17. Possui resisténcia moderada & ferrugem e ao
superbrotamento e o ciclo varia de 150 a 170 dias. Conserva-se bem em armazenamento
(GARCIA et al.,1984).

2.1.2 Cultivo do alho

Para o cultivo do alho, devem-se separar os dentes do bulbo, enterrando-os a uma

profundidade de cerca de 6 cm, com a extremidade em bico voltada para cima. S&o

Extracdo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulagdo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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semeadas as fileiras (distantes entre si em cerca de 30 a 50 cm), deixando-se
aproximadamente 15 cm entre uma planta e outra.

Quanto ao tipo de solo, a planta de alho prefere solos leves, finos, ricos em matéria
organica e bem drenados. Nao suporta terrenos imidos. Solos pesados e mal drenados nao
permitem o bom desenvolvimento das raizes, prejudicando a nutricdo da planta.

No que diz respeito as condi¢des climaticas, o alho é uma cultura de clima frio,
suportando bem baixas temperaturas, sendo, inclusive, resistente a geadas. A planta exige
pouco frio no inicio da cultura, muito no meio do ciclo e dias longos no final. Portanto,
temperatura e fotoperiodo séo fatores de clima extremamente importantes a cultura do alho,
influindo na fase vegetativa, no bom desenvolvimento e na produtividade. O comprimento do
dia, ou fotoperiodo, determina em que regido e em que época cada variedade deve ser
plantada. No alho, tais fatores tém papel visivelmente mais destacado.

Quanto a colheita, de modo geral, colhe-se a planta quando ela apresenta, no final
do ciclo, trés a quatro folhas verdes e as demais secas. Apds a colheita, os bulbos devem
secar ao sol, por trés a quatro dias, preferivelmente em gavetas de madeira, evitando que
sejam banhados por chuva. O armazenamento pode ser feito em camaras frias a 0°C, com
umidade de 70 a 75%. O alho é uma das poucas hortalicas que deve ser armazenada sob
umidade relativa do ar baixa.

Embora o alho possa ser cultivado com sucesso em quase todo o Brasil (exceto na
maior parte da Amazbnia), nosso pais ndo € auto-suficiente na cultura, realizando
importagbes anuais, principalmente da Argentina, para abastecer o mercado interno. A

Tabela 2.1 mostra o periodo de plantio recomendado para as regides brasileiras.

Tabela 2.1 - Epoca de plantio.
Sul Sudeste Nordeste Centro-oeste Norte

maio/junho marc¢o/abril maio marc¢o/abril *

* Ndo recomendado

2.1.3 Composicéo quimica

Na Tabela 2.2 observa-se a composicdo quimica do alho. Pode-se constatar-se que
o alho apresenta altos niveis de fosforo, potassio, compostos sulfiricos e zinco, baixo
conteldo de calcio, magnésio, sodio, ferro, manganés e vitaminas do complexo B
(AGARWAL, 1996 apud ABIB, 2004).

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacdo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Tabela 2.2 — Composicéo centesimal do alho.

Umidade (%) 67,5 Fosforo (mg) 149
Energia (kcal) 113 Ferro (mg) 0,8
Proteina (g) 7,0 Sadio (mg) 50
Lipidios (g) 0,2 Potéassio (mg) 535
Colesterol (mg) NA Cobre (mg) 0,15
Carboidratos totais (g) 28,7 Zinco (mg) 0,8
Carboidratos “disponiveis” (g) 23,9 Retinol (mcg) NA
Fibra alimentar (g) 4,3 Tiamina (mg) 0,18
Cinzas (g) 1,3 Riboflavina (mg) Tr
Célcio (mg) 14 Piridoxina (mg) 0,44
Magnésio (mg) 21 Niacina (mg) *
Manganés (mg) 0,24 Vitamina C (mg) *

Fonte: Tabela Brasileira de Composicdo dos Alimentos, 2006 / Tabela de
Composi¢do dos Alimentos da USP

AbreviagBes: NA: ndo aplicavel;, Tr: trago; (*) as andlises estdo sendo
reavaliadas.

214 Propriedades fisicas

Haciseferogullari et al. (2004) estabelecem a massa de 1000 segmentos, area
projetada, volume, densidade, porosidade e dureza. Estas propriedades sdo mostradas na
Tabela 2.3.

Tabela 2.3 — Algumas propriedades fisicas de segmentos de alho a 66,32 % m.c.d.b.

Propriedades Valores
Area projetada (cm?) 4,54+ 0,29
Volume (mm°) 224564 + 149,16
Densidade méssica (kg/m?) 478,75 + 4,67
Densidade do segmento (kg/m?) 1054 £ 17,08
Porosidade (%) 54,16 + 1,50
Velocidade terminal (m/s) 7,24+1,14
Dureza (N) 13,78 £ 0,48
Massa de 1000 segmentos (g) 2383,80 £ 67,95

Abreviac¢fes: m.c.d.b.: contetdo de umidade de bulbo seco.
Fonte: HACISEFEROGULLARI et al. (2004)

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacdo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Haciseferogullari et al. (2004) também determinou as propriedades fisicas de
segmentos do alho. A Tabela 2.4 mostra as seguintes propriedades: diametro, nimero de
segmentos dos bulbos de alho, comprimento, largura, espessura, massa, média geométrica

do diametro e esfericidade.

Tabela 2.4 — Propriedades dimensionais do alho (inteiro e segmentos) a 66,32% m.c.d.b.

Propriedades Valores

Diametro do alho inteiro (mm) 46,51 + 0,57
Peso do alho inteiro (g) 32,81+£1,09
N° de segmentos do alho inteiro 17,56 £ 0,40
Comprimento dos segmentos de alho (mm) 27,24 £ 0,30
Largura dos segmentos de alho (mm) 14,46 £ 0,43
Espessura dos segmentos de alho (mm) 9,25+0,24
Massa dos segmentos de alho (g) 2,25+0,12
Média geométrica do diametro dos segmentos de alho (mm) 15,15+ 0,24
Esfericidade dos segmentos de alho 0,55+0,01

Fonte: HACISEFEROGULLARI et al. (2004)
Abreviac¢des: m.c.d.b.: contetido de umidade de bulbo seco.

2.1.5 Aspectos fitoterapicos

A utilizacdo de substancias naturais no tratamento das mais diversas patologias é
antiga e vem reflorescendo com grande for¢ca no presente. O alho tem efeito multiterapéutico
em humanos, sendo que as primeiras evidéncias descritas pelos antigos sobre sua acdo
medicinal eram de ser um potente antibiético. Relatos posteriores demonstraram efeitos
benéficos na prevencdo de doencas cardiovasculares como a aterosclerose e doencas
coronarianas com reducao nos niveis de colesterol, triglicerideo e presséo arterial, além de
possuir atividade anti-trombotica com atuacdo sobre as plaquetas. Mostrou também que
ajuda a diminuir o cancer de mama, pele e pulméo, além de prevenir o cancer do colon e do
estfago (ALI et al., 2000). A inibicdo da carcinogénese por constituintes do alho tem sido
observada em animais. Acredita-se que a atividade anti-cancerigena do alho deve ocorrer
principalmente pela presenca de dialil-sulfeto e de seus derivados oxidados dialil-sulféxido e
dialil-sulfona (MONTANARI et al., 2002; SHUKLA & KALRA, 2006)

Benkeblia (2005) destaca que extratos de Allium possuem propriedades

antioxidantes, as quais estao correlacionadas ao contetddo total de compostos fendlicos.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacdo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Porém, além dos compostos fendlicos, componentes sulfurosos podem estar envolvidos na
avaliacdo destas propriedades. Também ressalta que o cozimento reduz a atividade

antioxidante dos extratos.

2.1.6 Conteudo de Inulina no alho (Allium sativum L.)

Darbyshire & Henry (1978) e (1981) demonstraram a presenca de 1-kestose e
neokestose tipo frutanas com tamanho de cadeia de 2 a 50 monémeros. O contetdo de
carboidratos sollveis nos bulbos do alho é de 25,2%, o qual € cinco vezes superior ao
contelido da cebola. Asami et al. (1989) encontrou 42,9% de sdlidos secos (DS) em alho
fresco. Em USDA (NDB N° 11215) Manual de Composic¢édo dos alimentos (1984) apud Van
Loo et al. (1995) é mencionado 41,1% de sdlidos secos e contelido de carboidratos totais de
33,07%. Com base nos dados citados anteriormente, Van Loo et al. (1995) concluiu que o
conteldo de inulina no alho fresco pode ser estimado em 16,1%.

Van Loo et al. (1995) analisou experimentalmente a quantidade de inulina no alho
fresco, por meio de extracdo em batelada na proporcao de 1:5 (amostra : agua) a 75°C, e
encontrou 12,98% de contelddo de inulina em alho. Destacou também que 75% da inulina
encontrada possui um relativo grau de polimerizacdo (DP), de 5 ou superior. A determinacdo
do DP da inulina foi realizada por meio da completa hidrolise desta. A Tabela 2.5 mostra o

contelido de inulina e de sélidos secos no alho.

Tabela 2.5 - Contetdo de inulina e sélidos secos (DS) no alho.

Conteudo de DS 34,7%

Distribuicdo do DP % de carboidratos totais extraidos
DP5 e superior 74,8

DP4 +1

DP3 +1

DP2 (incluindo sacarose) 9,1

Glicose 0,6

Frutose 13,5

Abreviacdes: DS: sélidos secos, DP: grau de polimerizagao
Fonte: Van Loo et al. (1995)
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2.2 INULINA

221 Definicéo

A inulina € um importante carboidrato de reserva em plantas. Pertence ao grupo das
frutanas, sendo sintetizada por uma grande variedade de plantas (aproximadamente 36.000
espécies, que representam 10 familias) (ROBERFROID, 1993; GIBSON et al.,1993 e 1995).

A inulina extraida de plantas, apds a secagem, apresenta-se como um p6 branco,
amorfo, higroscépico, com odor e sabor neutros, densidade de aproximadamente 1,35 g/mi
e peso molecular de 1600 g/gmol (HAULY, 2002).

Sendo uma frutana polidispersa, é constituida de uma mistura de polimeros e
oligbmeros superiores lineares de frutose. As unidades de B-D-frutofuranosil sdo mantidas
entre si por ligag6es do tipo B(2—1), e possuem uma molécula de glicose na porg¢ao inicial
de cada cadeia linear de frutose, a qual é unida por uma ligagdo tipo (a1l - 2), como na
molécula de sacarose (ROBERFROID, 1993 e 2005; VAN LOO et al., 1995).

Laurenzo et al. (1999) e Silva (1996) apud Leite (2001), definem a inulina como um
frutooligossacarideos composto por uma mistura de oligbmeros de diferentes graus de
polimerizacéo (DP) que ocorre naturalmente em produtos vegetais. Segundo os autores, as
inulinas produzidas por diferentes tipos de plantas, a diferentes estagios do ciclo de
crescimento da planta, ou sob diferentes condi¢fes climaticas, irdo, geralmente, apresentar
diferentes graus médios de polimerizacdo. Os diferentes graus de polimerizacdo 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 hidrélise da inulina por endoglicosidades produz oligbmeros lineares. Estes séo
estruturalmente designados GFn (onde G representa a molécula de glicose, F a molécula de
frutose e n o nimero de unidades de frutose), e Fm, que é constituida apenas por frutose
(onde m representa o nimero de unidades de frutose). Os valores de n e m variam entre 2 e
9. GFn e Fm tém propriedades fisico-quimicas muito semelhantes, embora se verifique a
presenca de grupo terminal frutose redutor, os produtos tipo Fm s&o redutores, enquanto 0s

GFn sao nao redutores. Oligbmeros de frutose sdao denominados de fruto-acUcar,
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frutooligossacarideos (FOS) ou, de forma simplificada, oligofrutoses (ROBERFROID, 1993).

A estrutura quimica da inulina e da oligofrutose pode ser observada na Figura 2.2.

GFn Frvn
CHOH
0 O.0H
CH
OH e
OH OH 5
CH,OH CHoOH
0 0
HO HO
CH, CHs
OH | OH |
O n-1 O m-2
CH,OH CH-0OH
e} 0
HOA HO
on CHz0H G CH0H

Figura 2.2 - Estrutura quimica da inulina (esquerda) e oligofrutose (direita).
Fonte: ROBERFROID (1993)

2.2.2 Propriedades quimicas e fisico-quimicas da

inulina

2.2.2.1 Solubilidade

A solubilidade da inulina varia de acordo com a temperatura da agua. A solubilidade
€ de aproximadamente 6% a 10°C, enquanto que a 90°C é de 35%, o0 que dificulta seu
emprego a temperatura ambiente. A inclusdo de residuos ainda que lipofilicos altera esta
situacdo e tais derivados tém demonstrado capacidade de induzir enzimas
desfragmentadoras de inulina, ou seja, as inulinases (HAULY, 2002).

A inulina é levemente solUvel em agua para temperaturas abaixo de 50°C. Para
temperaturas mais elevadas, essa solubilidade tende a se elevar substancialmente, sendo,
portanto, preferivel solubilizar a inulina a temperaturas entre 80 e 90°C. As temperaturas
elevadas além de aumentar a taxa de solubilizacdo da inulina, também inativam as enzimas
presentes, as quais podem interferir em processos posteriores. Além disso, o uso de altas
temperaturas no processo de extracdo resulta em menores quantidades de compostos
nitrogenados no produto final (LEITE, 2001).
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Sob condi¢bes normais, a inulina é dispersivel em agua, mas pode ter tendéncia a
precipitar devido as suas caracteristicas altamente higroscopicas. A dispersibilidade pode
ser melhorada através da adic&o de acUcar ou amido (LEITE, 2001).

A inulina tem uma capacidade de ligacao de agua de 2:1, ou seja, duas moléculas de
agua para cada molécula de inulina. Em solucédo, a inulina reduz o ponto de congelamento

da 4gua e aumenta o ponto de fusao (HAULY, 2002).

2222 Viscosidade

Por ser um produto com solubilidade variavel com a temperatura, a inulina sofre uma
separacdo de fases ao ser resfriada, originando uma fase precipitada mais viscosa, e uma
fase sobrenadante, de menor viscosidade (LEITE et al., 2004).

A funcionalidade da inulina esta baseada em seu efeito sobre solucdes aquosas a
véarios niveis de sélidos. A medida que a concentracéo de inulina aumenta, a viscosidade
aumenta gradativamente.

Para formar gel, a inulina tem que estar numa concentragdo em que se apresente em
discretas particulas. Assim, quando o nivel de inulina alcanca 30% de solidos em solucdo
aquosa, a combinacao inulina - agua inicia a gelificacdo. Neste nivel, o gel é formado sob
resfriamento por 30 a 60 minutos. Quando o nivel de inulina aumenta, o gel precisa de
menos tempo para ser formado, sendo praticamente instantaneo quando o nivel de sélidos
em solucéo esta entre 40 — 45%.

O gel de inulina é muito cremoso e assemelha-se a textura da gordura ao toque e
sua consisténcia depende principalmente da concentracdo de inulina entre outros fatores
(GRUHN, 1994).

A disponibilidade de agua é o fator que mais afeta as caracteristicas do gel.
Entretanto, o tamanho da cadeia de inulina (grau de polimerizacdo), concentra¢cdes de mono
e dissacarideos presentes, tamanho das particulas de inulina, método de preparacao,
temperatura, adicdo de outros hidrocolodides e cations mono e divalentes também podem
afetar o gel (HAULY, 2002).
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2.2.2.3 Estabilidade

Os frutooligossacarideos sao bastante estaveis a pH maiores que 3 e temperaturas
inclusive superiores a 140°C, da mesma maneira que a sacarose. Mantidas sob
refrigeracdo, as solucbes aquosas de FOS sdo estaveis por varios meses ou mais de um
ano.

A maior mudanca que poderia sofrer os FOS em solucdes aquosas € a hidrolise.
Segundo Torrez Quinteros (2000), a pH 3,5 uma solugdo a 10% tratado a 145°C por 10
segundos hidrolizou-se menos de 10%, o0 mesmo que ocorreu a 95°C por 5 minutos ou 70°C
por 60 minutos. Depois de 2 dias a 30°C, menos de 5% se hidrolisa.

A estabilidade térmica dos FOS foi relatado como sendo superior a da sacarose, na

faixa de pH da maior parte dos alimentos (pH 4 - 7).

2.2.3 Propriedades funcionais da inulina

Segundo Roberfroid (1999) e (2002), alimento funcional é aquele que contém, em
concentracdo adequada, um ou mais componentes que afetam as fun¢cbes no corpo e
produzem efeitos celulares e fisioldgicos positivos. Estes alimentos desempenham trés
funcbes no corpo, sendo fungao nutricional, organoléptica e funcédo relacionada a prevencéo
de doencas, a promocéao da salde e a restauracao das fungbes organicas.

Segundo Van Loo et al. (1999), os FOS, a inulina e muitos oligossacarideos ndo
digeriveis, apds a ingestdo, escapam a digestdo no intestino delgado e sdo substratos
potenciais para a hidrolise e fermentacdo por bactérias do intestino. As principais
conseqliéncias da fermentacao sdo as seguintes:

- Aumento da biomassa bacteriana que conduz a um aumento na producéo fecal;

- Producéo de acidos graxos de cadeia curta como alguns dos produtos finais do
processo de fermentacgéo;

- O efeito prebidtico.

Sendo a inulina e as oligofrutoses resistentes a digestdo na porgao superior do trato
intestinal, ambas alcancam o intestino grosso praticamente intactas, onde sdo fermentadas
pelas bactérias, podem entdo ser classificadas como fibras alimentares sollveis
(ROBERFROID, 1993).

Van Loo et al.,, (1999) demonstrou que o efeito prebidtico € a promocao do

crescimento de bifidobactérias em detrimento de outros microrganismos (potencialmente
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patogénicos). No que diz respeito as doses bifidogénicas de frutanos, pode-se afirmar que
cerca de 4 g/dia seriam suficientes para um adulto.

Ha evidéncias crescentes que os FOS melhoram a biodisponibilidade de alguns
minerais, onde apontam uma maior absor¢cdo de célcio no homem acompanhado de um
acréscimo da densidade da massa 6ssea. Isto poderia indicar que o consumo da inulina
reduz o risco da osteoporose (VAN LOO et al., 1999; COXAM, 2005)..

Van Loo et al., (1999) indica que o consumo dos frutanos do tipo inulina aumenta a
absorcao de célcio, e possivelmente de magnésio e ferro.

Existem varios estudos que sugerem a administracdo de inulina como uma forma de
diminuir alguns lipidios séricos. Segundo Van Loo et al., (1999) o consumo de inulina e de
oligofrutoses pode afetar o metabolismo lipidico humano no sentido de diminuir o colesterol
total.

Segundo Reddy (1999), a administracdo de dietas com prebiéticos tais como
oligofrutose, inulina e culturas liofilizadas de B. longum inibem a formacédo de lesdes pré-
neoplasticas no célon.

Taper & Roberfroid (1999) e (2002) implantaram células tumorais de dois tipos,
hepaticas e mamarias em ratos, e na seqliéncia, os trataram com 150 g/kg de FOS ou
inulina. Houve uma reducdo no crescimento dos tumores com relacdo ao placebo. Os
frutanos agem pela sua acao redutora da glicose e da insulina; sendo assim, as células
tumorais aproveitam pouco a glicose e ndo se desenvolvem. Simultaneamente, haveria uma
mudanca na sensibilidade a insulina, o que seria parte do mecanismo da inibicdo do
crescimento tumoral.

Com base em diversos estudos, Van Loo et al., (1999) concluiram que os dados
obtidos séo consistentes e permitem dizer que existe uma reducdo evidente dos riscos de

cancer de coélon em animais, sendo preciso estender as pesquisas a humanos.

2.2.4 Valor calorico

O valor energético dos fosfooligossacarideos foi estimado por Molis et al., (1996)

utilizando a Equacéo 2.1:

Valor energético=[(1 -A-B)x16,7kJ/g]+[(A-C) x 8,4 kd/g] (2.1)
Onde:

A fragdo ndo absorvida no intestino delgado
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B fragdo excretada na urina
C fracdo excretada pelo intestino
16,7 kJ/g conteldo de energia dos FOS absorvidos no intestino delgado

8,4 kJ/g  energia disponivel devido a digestdo dos FOS no intestino grosso

O valor energético dos FOS obtido foi de 9,5 kJ/g.

2.25 Ocorréncia natural

A inulina é um carboidrato largamente encontrado na natureza, funcionando como
carboidrato de reserva em muitas plantas. As plantas apresentam hidrélise da inulina
enddégena em moléculas de menor grau de polimerizagdo, o que permite a sobrevivéncia
destas plantas durante o inverno em regides frias e moderadamente frias, e atua na
osmorregulagédo (HAULY, 2002).

Dentre as plantas que contém inulina, muitas fazem parte da dieta humana basica ha
muito tempo, sendo a cebola a mais consumida entre elas. A concentracdo de inulina em
cada planta depende muito da variedade, do tempo decorrido desde a colheita até a
utilizacdo desta e das condigcbes de estocagem. Os carboidratos existentes na cebola
incluem glicose, frutose e sacarose juntamente com uma série de oligossacarideos. Estes
carboidratos podem chegar a 65% ou mais do peso seco (DARBYSHIRE e HENRY, 1978).

Outros vegetais do mesmo género da cebola, que contém inulina sdo alho-poro e
alho, para os quais Van Loo et al., (1995) determinou que o conteldo de inulina é de 2,9%
em folhas frescas de alho-poré e 12,98% em peso fresco de alho.

Van Loo et al, (1995) apresentam outros vegetais que contém quantidades
consideraveis de inulina e sdo bastante consumidos, entre eles, destacam-se a alcachofra
de Jerusalém que contém, em base fresca, cerca de 17% de inulina; a chicéria com 15,2 a
20,5% de inulina em suas raizes; e dente de ledo com cerca de 12,8% em peso fresco.

Além dos vegetais, muitos cereais também contém inulina. Entre eles estao o trigo, a
cevada e o centeio, com concentracdes variando entre 0,5 — 4%.

Dentre as frutas, Van Loo et al., (1995) apresentam a banana com cerca de 0,3% de
inulina em fruta fresca e as raizes do yacon com 3 -10%.

A Tabela 2.6 mostra o conteldo de inulina, oligofrutose (FOS) e os carboidratos

encontrados para varias plantas alimenticias.
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Tabela 2.6 - Inulina e oligofrutose (FOS) (% do peso fresco) e carboidratos encontrados em plantas

comestiveis.
Plantas Parte comestivel % inulina % FOS Carboidrato encontrado
Cebola Bulbo 2-6 2-6 Glicose, Frutose e Sacarose
Alcachofra de Tubérculo 16-20 10-15 1-kestose
Jerusalém
Chicéria Raiz 15-20 5-10 ND
Alho-porré Bulbo 3-10 2-5 ND
Alho Bulbo 9-16 3-6 1-kestose e Neokestose
Alcachofra Folhas centrais 3-10 <1 ND
Banana Fruta 0,3-0,7 0,3-0,7 Glicose, Frutose, Sacarose e
Neokestose
Centeio Cereal 0,5-1 0,5-1 Nistose e Neokestose
Cevada Cereal 0,5-1,5 0,5-1,5 1-kestose
Trigo Cereal 1-4 1-4 1-kestose, Nistose e neokestose
Dente de Le&o Folhas 12-15 ND ND
Yacon Raiz 3-19 3-19 ND
Barba de bode Folhas 4-11 4-11 ND
“Murnong” Raiz 8-13 ND ND
“Salsify” Tubérculo 4-11 ND ND

ND = dado nao disponivel
Fonte: VAN LOO et al., 1995

2.2.6 Aplicagdes da inulina

Recentemente a inulina foi identificada como um ingrediente capaz de substituir a
gordura ou o acgucar. Devido as diferencas no tamanho das cadeias entre inulina e
oligofrutoses, existem diferencas também nos atributos funcionais tecnolégicos destes
compostos.

Devido ao fato de apresentar cadeia maior, a inulina € menos sollvel que as
oligofrutoses e tem a habilidade de formar microcristais de inulina quando misturadas em
agua ou leite. Estes microcristais ndo sédo percebidos na boca, mas interagem para formar
uma textura finamente cremosa que promovem na boca uma sensacdo semelhante a da
gordura. Inulina tem sido usada com sucesso como substituto de gordura em varios
produtos alimentares como bolos, chocolates, embutidos e produtos lacteos (NINESS, 1999;

NARINDER et al., 2002; HAULY, 2002).
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As oligofrutoses ou frutooligossacarideos (FOS) constituem-se de cadeias menores e
possuem qualidades funcionais similares aos xaropes de sacarose ou glicose. S&80 mais
solaveis que a sacarose e fornecem entre 30 — 50% da docgura desta. As oligofrutoses
contribuem para incorporar produtos lacteos e melhorar a umectancia de produtos de
panificagdo, diminuir o ponto de congelamento de sobremesas congeladas, fornecer
crocancia a hiscoitos de baixo teor de gordura, e agir como um aglutinante em barras
nutricionais de granola. Deste modo, elas exercem o0 mesmo papel que a sacarose, mas tem
as vantagens de apresentar menor valor calérico, enriquecer o teor de fibras e outras
propriedades nutricionais em alimentos. Adicionalmente, é utilizada em combinacdo com
adocantes de alta intensidade em substituicdo a sacarose, fornecendo um perfil de dogura
bem balanceado e mascarando o sabor residual de aspartame (HAULY, 2002; FRANCK,
2002)

A inulina poder ser utilizada em produtos de panificacdo e produtos de cereais para o
controle da umidade e viscosidade (LEITE, 2001; NOGUEIRA, 2002):

A inulina é utilizada para enriquecer com fibras produtos alimentares. Diferentemente
de outras fibras, ndo tem sabores adicionais, e pode enriquecer os alimentos sem contribuir
muito com a viscosidade. Estas propriedades permitem a formulacdo de alimentos com alto
teor de fibras mantendo a aparéncia e o gosto das formulacbes padrées.

Os produtos comerciais Raftiline® e Raftilose® sdo exemplos da aplicacdo comercial
da inulina como ingrediente funcional. A Raftiline® age como suplemento de fibra dietética e
como substituto de gordura ou agucar. Esta propriedade tecnoldgica foi denominada pelo
grupo Rhone Poulene como Raftereming, onde o produto em p6 pode ser convertido em um
creme com textura semelhante a gordura. Em produtos lacteos, melhora a estabilidade de
emulsées, ndo produzindo sabor residual e suas propriedades fisicas sdo similares as do
xarope de glicose; contribui para o abaixamento do ponto de congelamento e elevacéo do
ponto de ebulicdo. Na Europa, a Raftilose® é comumente utilizada como substituto de
gordura em sorvetes, sobremesas e produtos lacteos.

A aplicacdo da inulina, entretanto, ndo se limita a induUstria alimenticia. Existem
registros do uso de inulina na inddstria farmacéutica e na producao de alimentos funcionais.
Taper & Roberfroid (1999) relatam o uso da inulina na producdo de alimentos funcionais
para prevencdo de cancer de mama. COXAM (2005) apresentou um estudo para a
prevencdo de osteoporose utilizando dieta rica em frutanas do tipo inulina. Taper &
Roberfroid (2002) e Reddy (1999) citam que o uso de dieta rica em inulina e oligofrutose

reduz a incidéncia de cancer.
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2.2.7 Processo de obtencéo da inulina

Leite (2001) realizou um processo para a obtencédo do extrato de inulina e posterior
separacao a partir de raizes de chicoria, o qual compreendeu as seguintes etapas:

- Extracdo: para a extracdo, adicionou-se agua as raizes de chicéria trituradas na
proporcéo de 1:2 e levou-se essa mistura a um tacho encamisado a vapor, a 70 e 80° C,
com agitagdo, durante 1 hora.

- Filtracdo: o extrato obtido foi filtrado para a retirada de pedacos ou particulas de
raizes trituradas, primeiramente em uma peneira comum e em seguida em um filtro fino.

- Concentracgdo: o extrato obtido foi levado a um evaporador encamisado a vapor, a
70°C, até que se obtivesse uma concentracao de aproximadamente 24° Brix.

- Resfriamento / Congelamento: para a obtencdo da separacdo de fases, o extrato
liqguido concentrado foi resfriado sob trés condi¢bes distintas de temperatura: a 8°C,
correspondente a temperatura de um refrigerador, a -11°C, correspondente a temperatura
de congeladores residenciais, e a -15°C, em freezer horizontal.

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 deterioragcdo. As amostras congeladas, correspondentes as
temperaturas de -11°C e -15°C, para a separacdo de fases, foram primeiramente
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.

A Figura 2.3 mostra as etapas envolvidas na obtencéo do extrato liquido de inulina e
no abaixamento de temperatura.

- Formulacdo do material de parede: a fase precipitada das amostras foi formulada
com amido modificado (Dextrina 17) e com amido hidrolisado (Loremalt 2002), fornecido
pela Cia. Lorenz do Brasil. A propor¢cdo de material de parede empregada foi de 15%,
dividido igualmente entre os dois tipos de amido. A preparacdo das suspensdes foi realizada
por simples mistura.

- Obtencédo do extrato de raiz de chicoria em pé: as fases precipitadas obtidas para
as diferentes temperaturas de resfriamento foram levadas para secagem por atomizacdo no
spray dryer, a temperatura entre 186 e 193°C, para obtenc&o do produto em p6. A secagem
foi realizada para cada uma das fases precipitadas em duas condi¢des: fase precipitada

pura e formulada com material de parede.
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Colheita

Separacao das folhas

Lavagem das raizes

Fatiamento das raizes

Moagem das raizes

Adicdo de agua 1:2

70 a 80°C por 1 hora Extracao

Filtragem
Adicéo de antiespumante
70°C até 24° Brix Concentracao por evaporacao

Resfriamento/Congelamento

T2
-11°C

Figura 2.3 - Processos para obtencdo do extrato e separacéo de fases.
Fonte: LEITE (2001)

Lopez-Molina et al. (2005) apresentaram um estudo do processo de extracdo de
inulina de alcachofra, o qual foi realizado em solugéo aquosa. O liquido extraido foi filtrado e
concentrado por meio de ultrafiltracdo; em seguida a maioria dos componentes acidos e
pigmentos foram removidos por cromatografia de troca i6nica. O extrato concentrado foi
submetido a um processo de precipitacdo a baixa temperatura (-24 a 16°C), seguido de
centrifugacéo por 15 a 45 minutos. Os resultados mostraram uma tendéncia no aumento da
massa de inulina precipitada com o aumento do tempo de precipitacdo e decréscimo da
temperatura, independente da velocidade e tempo de centrifugacdo. A precipitacdo de
inulina apresentou rendimento méaximo apés 12 horas a -24°C.

Franck (2002) apresenta um processo de producdo de extrato de inulina a partir de
raizes de chicéria. A extracdo € realizada por difusdo em agua quente, seguido de
processos de purificagdo (como por exemplo cromatografia de troca ibnica), e entdo

evaporacdo e secagem em spray-dryer. Este processo é representado na Figura 2.4.

Extracdo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulagdo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Raizes de chicoria

Extracdo em agua quente

Purificacdo

Evaporacao

Secagem

il

Figura 2.4 - Processo de extracao de inulina a partir de raizes de chicoria.
Fonte: FRANCK (2002)

Carvalho et al., (1998) extrairam frutanas (inulina) de raizes de Vernonia herbacea.
Primeiramente, as raizes foram fatiadas e fervidas em solucéo de etanol 80% por 3 minutos
para desnaturacdo enzimatica. Foram entdo colocadas em agua a 80°C por 15 minutos e
centrifugadas por 15 minutos. O residuo foi extraido novamante como descrito acima, e
entdo submetido a duas extracdes em agua por 30 minutos a 60°C. O sobrenadante foi
concentrado, congelado, descongelado e centrifugado por 20 minutos a 5°C. O precipitado
contendo frutanas com alto peso molecular foi entédo diluido em agua.

Nogueira (2002) obteve inulina em p6 de raizes de chicéria. Durante a extracdo, as
raizes foram colocadas em uma autoclave a 120°C por 20 minutos; a fase liquida foi
separada da fase sdlida por filtracdo. O extrato foi concentrado num evaporador a vacuo a
55°C, até atingir a concentracdo de 22° Brix. A este extrato foi lentamente adicionada uma
mistura de amido modificado (50%) e amido hidrolisado (50%), até completa dispersao. A
secagem em spray dryer foi realizada em temperaturas entre 116°C a 214°C.

No artigo "Converting chicory not just a cup of coffee” da revista Applied Technology
(1993), é apresentado um fluxograma de obtencao de dois produtos comerciais a partir das
raizes de chicoria, por difusdo. O extrato passa pela etapa de refino seguida da secagem,
originando o produto denominado Raftiline®. Este extrato pode seguir outro processo que
consiste na reacao de hidrélise enzimatica, refino, concentracéo e secagem por atomizacao
para a obtencéo do produto Raftilose®, conforme ilustra a Figura 2.5.

Van Loo et al., (1995), em estudo sobre a presenca de inulina em produtos vegetais

gue fazem parte da dieta do oeste europeu utilizaram a extracdo por difusdo em agua

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacdo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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guente. Com a finalidade de prevenir a hidrélise por enzimas vegetais liberadas durante o
processo de extracdo, agua destilada fervente foi adicionada a uma amostra de produto
vegetal macerada, na propor¢cao minima de 1:5 (amostra/agua). A extracao foi realizada em
banho-maria a 75°C durante 1 hora, sob agitacdo constante.

Hoehn et al., (1983) apud Leite (2001), descrevem um processo para obtencdo de
xarope de frutose a partir da inulina extraida de alcachofra de Jerusalém. O processo para a
obtencdo de inulina inclui a extracdo em agua quente para solubilizacdo da inulina. Os
autores relatam a importancia de se utilizar temperaturas elevadas (entre 80 e 90°C), uma
vez que elas aumentam a solubilizagdo da inulina e produzem um extrato mais puro, pela

reducdo da remocédo de compostos nitrogenados.

|

Extracdo por difusdo Spray drying

Hidrolise enzimatica

Concentracao

Spray drying

Raftilose em po

ill

Figura 2.5 - Produgédo de Raftiline e Raftilose a partir de raizes de chicéria.
Fonte: APPLIED TECHNOLOGY (1993)

Park et al., (2003) apud Oliveira et al., (2004) propSem um processo de obtencdo de
inulina e seus subprodutos a partir de tubérculos, descrevendo todas as técnicas envolvidas,
desde a colheita da matéria-prima até a obtencédo da inulina em pé e seus subprodutos. O
processo proposto apresenta as etapas de pré-processamento, separacao das folhas sas,
secagem, tratamento das raizes, moagem e peneiramento, extracdo da inulina das raizes
secas, filtracdo da suspenséo obtida, filtragcdo com adocao de filtro de manta, obtenc&o dos
sélidos, ultrafiltracdo ou separacdo por membranas, submissdo das suspensdes a um
processo de concentracdo, secagem ou cristalizacdo do concentrado, submissao do sélido
grosso proveniente da etapa da filtracdo aos processos de obtencdo do pd da raiz seca
pobre em inulina. Descreve, ainda, as etapas que fornecem concentrado de inulina da raiz,

etapa correspondente que obtém pé de inulina de 40 a 98% de concentragdo com 2 a 8% de

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacdo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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umidade final. Ainda prevé os processos biotecnoldgicos (processos de fermentagéo), como
por exemplo, um componente em meio de fermentacdo semi-sélida na inducdo do
crescimento de microrganismos (fungos) produtores de enzimas inulinases.

Silva (1996) apud Leite (2001) descreve um processo de obtencao de inulina em pé
conforme ilustra a Figura 2.6, onde sé@o destacadas trés etapas: extragao, purificacdo do
extrato e secagem em spray dryer.

Etapa 1 — Extracéo
T ST — ST

Extracao por difusao

Suco integral

Etapa 2 — Purificacéo

Suco integral de inulina Desmineralizagao/Ultrafiltracao/Descolorizacao/Remocao de componentes
de sabor amargo

Suco purificado de inulina

Etapa 3 — Secagem

Suco purificado de inulina Evaporacao/Concentracao Spray drying

Inulina em po (96% de materia

seca)

Figura 2.6 - Processo de obtencao de inulina em p6.
Fonte: SILVA (1996) apud Leite (2001)

2.2.8 Meétodos de identificacdo e quantificacdo da inulina

Torrez Quinteros (2000) realizou a determinacéo do contelddo de frutanos (glicose,
frutose, sacarose e inulina) de raizes de yacon por CLAE. As amostras foram lavadas com
agua, evitando danifica-las, e a seguir secas com papel. Logo depois, foram cortadas
longitudinalmente com uma faca e trituradas com um processador de alimentos. A Figura

2.7 mostra o procedimento utilizado.

Extracdo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulagdo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Yacon triturado

Pesagem (60 g de amostra)

Extragdo com agua 75°C, 1h, pH
5-8, sob agitacédo

Filtragdo com peneira

Centrifucacdo, 10 min a 3500
rpm

Extrato

Andlise cromatografica Determinagao de °Brix

Adicao de tampao fosfato ate pH
de 4,5

Novo Inulinase (2800 unid./g de
matéria seca)

Hidrélise/ 60°C/ 30min

Anélise cromatografica

Figura 2.7 - Fluxograma para a determinacéo de glicose, frutose, sacarose e inulina .
Fonte: TORREZ QUINTEROS (2000)

A extracéo foi feita a pH > 5 para prevenir a hidrélise dos frutanos e as diferentes
operacOes foram realizadas a temperatura 60°C para evitar riscos de infeccées. A hidrélise
enzimética dos frutanos foi executada com uso da enzima Novo Inulinase (Novo Nordisk,
Dinamarca) para clivar as ligagdes B (2—1) dos frutanos produzindo frutose e glicose.

Usou-se um cromatégrafo liquido de alta eficiéncia Perkin-Elmer, Liquid
Chromatograph Series (Norwalk Co.) dotado de bomba e sistema de injecdo Rheodyne, de
indice de refracdo (Spectra Physics) e o integrador foi um Spectra Physics SP — 4290. A
separacdo foi conduzida em coluna Aminex HPX87K (forma K'), com um tamanho de
particula de 9 ym, eluindo a 0,55 ml/min com solugado aquosa de KOH (pH 9,5). Como
padrdo interno usou-se Raftilose® hidratada, 450 ppm.

Extracdo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulagdo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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O método permitiu a separagdo da frutose, glicose e sacarose, porém, os frutanos
nao foram separados eficientemente. Contudo, foi possivel avaliar o contetdo de inulina
analisando os carboidratos simples antes e depois da hidrélise. Para tanto, usou-se a

Equacéo 2.3:

2.3
Inulina (mg/100g) = ﬁ [fator de diluicdo 1 (v + w) - fator de dilui¢do 2 (X +y +1,05 z)] @3

Onde:
X mg de glicose no extrato, antes da hidrdlise

mg de frutose no extrato, antes da hidrdlise

N <

mg de sacarose no extrato, antes da hidrélise
mg de glicose, apoés a hidrolise

v
w mg de frutose, apos a hidrélise

Determinacéo do grau de polimerizacdo médio (DP) da inulina foi estimado pela
relacéo frutose/glicose nos hidrolizados.

Torrez Quinteros (2000) analisou qualitativamente os frutanos por CLAE. O perfil de
composicdo dos frutanos do yacon foi caracterizado pela distribuicdo do grau de
polimerizacdo. Utilizou-se para este propdsito um cromatdgrafo DIONEX 4500, equipado
com um modulo de desgaseificacdo, um detector amperométrico (PAD), um sistema de
auto-amostragem e um integrador Shimadzu C-R4AX. A coluna foi Carbopac PA1l (4 x
250mm, P/N 35391, S/N 3936) precedida por uma coluna protetora ion pac (HPIC AGGA
P/N 037141 S/N 2106). O volume de injegado foi 50 ym de uma solugéo de cerca de 1% de
carboidratos, e a separacao operou-se através de um gradiente de trés eluentes; NaOH 100
mM (A), NaOH 100 mM + Na Ac 400mM (B), NaOH 1M (C). Iniciou-se o gradiente com 96%
de (A), 4% de (B) e 0% de C, para logo ir diminuindo (A) e aumentando (B) e (C).
Finalmente, voltou-se para o0 mesmo gradiente inicial, apés 96 minutos.

O método de cromatografia gasosa também foi utilizado por Torrez Quinteros (2000),
para analise qualitativa de frutanos com grau de polimerizacdo de 2 a 10. A preparacao das
amostras foi feita de acordo com o fluxograma da Figura 11.1, obtendo-se o extrato aquoso.
Aliquotas, contendo aproximadamente 500 mg de carboidratos, foram pesadas e
acrescentadas com 20 mg de fenil-B-D-glucopiranésido como padrdo interno. A seguir, se
fez a secagem a vacuo, oximacao e sililacdo. A oximagéo, no caso, evita a formacao de
mais de um pico para os agucares nao — redutores. Os carboidratos sililados foram extraidos

com iso-octano e apos centrifugacao, 1 yl do sobrenadante de cada amostra foi injetado em

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacdo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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um cromatdgrafo gasoso Carlo Erba HRGC 5300 HT, equipado com um injetor, uma coluna
capilar (Altech, 6m x 0,53 mm, com espessura da camada de 0,1 ym) e um detector de
ionizacdo de chama. O gas transportador foi hélio e o detector foi alimentado com
hidrogénio a 60 kPa e ar a 110 kPa. A temperatura do detector foi 460°C. A temperatura
inicial da coluna foi de 105°C com aumento de 10 °C/min até atingir 440°C. Os resultados
foram processados por um integrador HP 3396.

Leite (2001) e Nogueira (2002), realizaram analises de concentracdo de inulina
através da cromatografia liquida de alta eficiéncia, em equipamento com coluna Aminex
HPX-87C (250mm x 4mm), detector de indice de refracdo Waters, modelo 410, bomba para
CLAE Waters modelo M-45. A fase mével foi agua a 0,3 ml/min, com um volume injetado de
20 pl. A temperatura da coluna foi de 80°C e a do detector de 40°C. A quantificacdo foi
baseada no padrédo de inulina preparado com a amostra Fluka (Bio Chemika).

Carvalho et al., (1998) analisaram frutooligossacarideos por meio da cromatografia
de camada delgada (TLC) em silica gel. Amostras foram preparadas como descrito em
Carvalho & Dietrich (1993) apud Carvalho et al. (1998). Frutanas foram visualizadas
borrifando “kestose-specific urea-phosphoric acid”. Inulina de raizes de H. tuberosus foi
utilizada como material de referéncia.

Segundo Hauly (2002), a inulina e as oligofrutoses podem ser analisadas utilizando o
Método de Frutana descrito pela AOAC (Association of Official Analytical Chemistry) nimero
997.08 e integrada ao Método de Fibra Dietética Total da AOAC. Esse método mede a
inulina total mais as oligofrutoses em qualquer produto alimentar, sendo um método
bastante especifico para ambas as substancias e tendo se mostrado reprodutivel. Podem
ainda ser determinadas usando CLAE (cromatografia liquida de alta resolucéo) ou GLC
(cromatografia liquida gasosa).

Lingyun et al., (2000) apresentam a determinacéo e identificacdo de inulina extraida
de raizes de alcachofra de Jerusalém. Carboidratos totais sao determinados pelo método do
acido fenolsulfurico, utilizando inulina (Raftiline GR®) como padréo. Aclicares redutores s&o
identificados por meio do método acido dinitrosalicilico usando D(-)-Frutose (M=180,16;
Fluka) como padrdo. O conteldo de inulina foi determinado pela diferenca entre

carboidratos totais e acglicares redutores conforme a Equacao 2.4.

rendimento

tedd I de po6
deextracdo |= COF-I eu- ° 1« \{O u-me ) Massadero | 100 (2.4)
o deinulina liquido extraido de alcachofra
de inulina (%)
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A identificacdo da inulina extraida é realizada por meio da cromatografia de camada
delgada usando “GF254 plates”. Utiliza-se butanol-isopropanol-agua-acido acético (7:5:4:2)
como solvente. Apdés duas corridas, os acglcares podem ser visualizados como manchas
azuis borrifando anilina-difenilamina-acido fosférico-acetona (1:1:5:50) e aquecendo a 85°C
por cerca de 10 minutos (LINGYUN et al., 2000).

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacdo dos processos em batelada e
em leito fixo.



CAPITULO Il
METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Este capitulo apresentara a descricdo dos experimentos realizados para a execucao
da proposta da dissertacao. Sera relatado o aparato experimental utilizado para a extracao
de inulina do alho em batelada, maceracdo e em coluna de leito fixo incluindo os respectivos
procedimentos. Por fim, serdo apresentados os métodos analiticos usados para a

caracterizacdo dos extratos obtidos para cada estudo de extracéo.

3.1 Matéria-prima

Alho (Allium sativum L.), variedade Chonan, tipo especial, classe 5, grupo roxo, sub-
grupo nobre (Portaria n® 242, de 17/09/1992, do Ministério da Agricultura, Pecuaria e
Abastecimento - MAPA), foi escolhido para este trabalho por apresentar propriedades
nutricionais superiores a outras variedades, e por estar disponivel durante todo o ano no

Estado de Santa Catarina, onde foi desenvolvido o projeto.

3.2 Processo de extracdo em batelada

Com o objetivo de facilitar a remocdo da casca dos dentes de alho, foi feito um
tratamento prévio com imersdo em agua a cerca de 80°C por 3 minutos com agitacdo
constante. Posteriormente descascou-se manualmente.

O procedimento de extracdo de inulina em batelada foi realizado em uma chapa
aquecedora (Micro Quimica — MQAMA 301), utilizando alho fatiado-agua na proporcéo de
1.5 (M/V) por 1 hora a 25, 45, 60, 75 e 90°C, com agitacdo constante, seguido de filtracdo
em papel filtro.

O estudo do esgotamento da inulina do alho, nas mesmas temperaturas, foi realizado
por meio de sucessivas extracdes até o equilibrio, ou seja, apds passar por uma extracéo de
1 hora, o extrato juntamente com os pedacos de alho foram filtrados em papel filtro, a massa

restante foi utilizada em uma nova extragdo de 1 hora, utilizando solvente puro em cada
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extracdo. Repetiu-se este procedimento até a extracdo completa dos aguUcares totais
contidos na amostra. A quantificacdo de inulina foi realizada de forma indireta em triplicata.

Para verificar a evolugdo da extracdo de inulina ao longo do tempo, foram realizados
ensaios cinéticos de 1 hora nas mesmas temperaturas citadas anteriormente. Os ensaios
em batelada foram conduzidos em duplicata e as amostragens realizadas a 15, 30, 45, 60,
90, 120, 150, 180, 240, 300, 360, 420, 480, 540, 600, 900, 1200, 1500, 1800, 2100, 2400,
2700, 3000, 3300 e 3600 segundos. A quantificagdo de inulina foi realizada em duplicata.

Os resultados de extracdo em diferentes temperaturas foram avaliados
estatisticamente por analise de variancia (ANOVA) e pelo Teste de Duncan, a um nivel de

significancia de 5%.

3.3 Avaliacdo dos tipos de cortes e banho pré-

descascamento

Com o objetivo de avaliar se haveriam perdas no conteldo de carboidratos extraidos
com a utilizacdo do pré-tratamento, foram realizadas extracdes em triplicata, a 90°C, com
amostras de alho submetidas ao banho pré-descascamento e amostras descascadas
diretamente sem a utilizag&o do banho.

Para avaliar se os diferentes tipos de cortes de alho causariam diferenca significativa
no rendimento de extragdo da inulina, realizaram-se ensaios de extracdo em batelada a
90°C em triplicata, utilizando-se 4 diferentes cortes, transversal em fatias grossas e finas,

longitudinal e diagonal, conforme esquematizado na Figura 3.1.

b Y = g

Transversal Transversal Longitudinal Diagonal
Fatias grossas Fatias finas

Figura 3.1 - Tipos de cortes utilizados.

Para ambos os estudos, foram analisados acUcares totais e redutores. Os resultados
foram avaliados estatisticamente por andlise de variancia (ANOVA) e pelo Teste de Duncan,
a um nivel de significancia de 5%. A Figura 3.2 mostra a representacdo esquematica da

avaliacdo do banho pré-descascamento e tipos de cortes.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Banho pré-descascamento Tipos de cortes

Com banho Sem banho Longitudinal Diagonal

Procedimento e Analises

Ext. em triplicata a 90°C Ac. Totais / Ac. Redutores ANOVA / Teste de Duncan

Figura 3.2 — Avaliagdo do banho pré-descascamento e tipos de cortes.

Para cada tipo de corte testado foi realizada uma analise dimensional com 4
repeticdes (comprimento, largura e espessura), utilizando-se 4 amostras aleatérias, tendo

como referéncia o miolo (centro) do dente de alho.

3.4 Processo de extragao em coluna

O sistema de extracdo em fluxo continuo constituiu-se de uma coluna cilindrica de
vidro com capacidade interna de 60 c¢cm® (1,5 cm de diametro interno e 34 cm de
comprimento) e uma bomba peristéltica tipo Masterflex Console Drive, modelo 7518-00,
fabricada pela Cole-Parmer Instrument Company que foi utilizada para alimentar o solvente

de extracdo na coluna. O dispositivo experimental € mostrado nas Figuras 3.3 e 3.4

Extracdo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simula¢@o dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Figura 3.3 — Sistema utilizado para extracdo de inulina do alho a 60°C.

E %)

A N
b ﬂ F

Figura 3.4 - Esquema do sistema de extragéo.
(A)tubos de ensaios coletores, (B) cilindro de vidro, (C) coluna, (D) chapa aquecedora, (E) bomba
peristaltica e (F) reservatério de solvente.

Como os experimentos em coluna foram realizados a 60°C, necessitou-se de um
sistema de aquecimento que permitisse manter a temperatura constante no seu interior
(banho termostatico) e aquecer o solvente de extracdo antes de entrar na coluna, para que

Extracdo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simula¢@o dos processos em batelada e
em leito fixo.
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ndo houvesse variacdo de temperatura na entrada. Para isto foi confeccionado um cilindro
de vidro de 50 cm de altura e 10 cm de diametro, adaptado sobre uma chapa aquecedora
(Micro Quimica — MQAMA 301) com o auxilio de um suporte, e envolvido com manta
isolante.

Procedeu-se inicialmente, ao carregamento da coluna com a mistura de alho fatiado
e pérolas de vidro (material inerte), na proporcao de 2:1 (alho:inerte) em massa. Esse
procedimento produziu uma porosidade adequada a permeacdo do solvente, além de
conferir maior estabilidade ao leito e minimizar efeitos de compactacdo do mesmo.

A adicéo das pérolas de vidro reduziu em 11,5% a massa de alho na coluna, porém
aumentou em 25% a massa do leito e assegurou a estabilidade e uniformidade do mesmo
ao longo da extracao.

Foram utilizadas camadas de pérolas de vidro (5 gramas, cerca de 1,5 cm de altura)
e manta de Bidin®, inertes & solucdo, na base e no topo da coluna (Figura 3.5), as quais
auxiliaram na distribuicdo e homogeneizacdo da solucdo nestes dois pontos, além de
manter o leito fixo e evitar sua expansao.

Apds o preenchimento do cilindro de vidro com agua, a coluna foi alojada dentro do
mesmo de forma que a agua de aquecimento pudesse atuar em toda a extenséo do leito
(conforme Figura 3.6). Este procedimento foi realizado no inicio do aquecimento, para
permitir que o vidro da coluna, previamente carregada, fosse aquecido de forma gradativa,
evitando assim quebras por choque térmico. Como a entrada da coluna ficou localizada no
fundo do cilindro (banho termostatico), e as vazfes estudadas foram baixas, a utilizacdo do
cilindro de vidro permitiu que o solvente fosse aquecido antes de ser injetado na coluna, e
também permitiu manter a temperatura constante ao longo de todo o experimento. Um
termémetro digital foi adaptado na saida da coluna, para monitoramento da temperatura

durante o experimento.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
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manta
pérolas de vidro

|eita constituido de alho
fatiado e perolas de vidro

perolas de vidro
manta
placa de vidra

Figura 3.5 — Detalhes da coluna utilizada no processo de extracéo.

Figura 3.6 — (A) Coluna de vidro; (B) Coluna alojada no interior do cilindro de vidro.

Na configuragcdo com recirculagdo do solvente foi utilizada uma proporcdo de
extracdo de 1:20 (M/V), o qual forneceu um volume total de solvente de 520 cm®, sendo 35
cm? adicionados na coluna no inicio do processo e 485 cm® no tanque de recirculag&o.

Extracdo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simula¢@o dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Sendo pequeno o volume das amostras coletado (cerca de 2 cm?®), considerou-se
gue ndo houve variacdo de volume total recirculado.

Nas duas configuracdes estudadas foram realizados ensaios de esgotamento dos
acucares do alho e cinética de extracao de inulina em um mesmo experimento.

No estudo de esgotamento o processo de extracdo foi realizado até que o contelddo
de acucares totais fosse totalmente extraido. As amostragens foram realizadas a 1, 2, 3, 4,
5,6,7,8,9, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40, 45, 50, 55, 60, 65, 70, 75, 80, 85, 90, 95, 100, 105,
110, 115, 120, 180, 240, 300, 360, 420, 480, 540, 600, 660, 720, 780, 840, 900, 960 e 1020

minutos no maximo.

34.1 Calculo da porosidade do leito

7

Porosidade é a medida da fracdo de volume de espacos vazios em relacdo ao
volume total ocupado por determinado material. Conhecer a porosidade de um material ou
leito de recheio em uma coluna de extracdo é importante, pois € através dos espacos vazios
gue ocorre 0 escoamento do solvente.

O procedimento envolve a determinacdo da massa especifica aparente do leito
(razdo entre a massa de amostra do leito e o volume ocupado pelo mesmo em uma proveta)
e da massa especifica das particulas sélidas (razéo entre a massa das particulas sélidas e o
volume ocupado pelas mesmas em um picnémetro). A determinacdo da porosidade do leito

€ expressa pela Equacéo 3.1.

e 1 Pap (3.1)
Ps
Onde:
Eleito porosidade do leito
Pap massa especifica aparente do leito [M L]
Ps massa especifica das particulas sélidas [M L]

34.1.1 Determinac&o da massa especifica das particulas sélidas

Em um picndmetro seco, de massa e volume previamente determinados, adicionou-

se amostra e pesou-se. Em seguida, o picndmetro foi preenchido com agua destilada e

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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tampou-se de forma que o excesso de agua escorresse pelo capilar. Enxugou-se e pesou-
se novamente. Realizou-se este procedimento para as amostras de alho e para as pérolas
de vidro.

Para encontrarmos a proporcéao adequada de alho fatiado e pérolas para a formacédo
do leito, determinou-se a massa especifica para as amostras descritas a seguir:

- 100% de alho fatiado

- 100% de pérolas de vidro (20 unidades)

- 50% de alho fatiado e 50% de pérolas de vidro (1:1)

- 66% de alho fatiado e 34% de pérolas de vidro (2:1)

A massa especifica das misturas testadas foi determinada por meio da média
ponderal entre as propor¢fes utilizadas. A mistura que apresentou massa especifica
semelhante a do alho, foi utilizada para compor o leito de recheio da coluna de extragéo.

Para a determinacdo da massa especifica aparente, adicionou-se amostras de
massa pré-determinada em uma proveta e mediu-se o volume ocupado pela mesma. Foi
determinada a massa especifica aparente para amostras de alho, pérolas de vidro e para a
mistura.

A medida do volume de solugéo contido no interior da coluna para cada experimento

ou volume de poro (Vo) é obtida através da Equacéo 3.2.

V,=V; ¢ (3.2)
Onde:
Vo volume de solucdo contido no interior da coluna [L?]
Vr volume total da coluna [L°]

€ porosidade do leito

3.5 Processo de maceracao

Uma massa de 125 g de alho fatiado foi macerada até formacao de pasta, utilizando-
se MIX (Walita Rl 3123) e posteriormente coletada amostra de 4g do produto obtido para
posterior andlise. Em seguida adicionou-se 100 ml de agua destilada em temperatura

ambiente a pasta de alho restante e macerou-se novamente.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Com o auxilio de uma peneira doméstica, separou-se o extrato da massa de alho e
retirou-se uma amostra (cerca de 3 ml) do extrato obtido. O processo de lavagem da torta de
alho e maceracéo foi repetido 4 vezes (Figura 3.7).

Alho fatiado
Maceracgao
Amostragem

Adicao de agua 25°C

Maceracgao
2x

Peneiramento

Amostragem

Figura 3.7 — Fluxograma do processo de extragdo da inulina do alho por maceracgéo.

As analises para a quantificacdo de inulina foram realizadas nas amostras obtidas
em cada etapa de maceracdo. O conteldo total de inulina obtido no processo foi
guantificado a partir da soma das concentracdes obtidas em cada etapa de maceracéo.

Para comparar o rendimento da extracdo do alho macerado a 25°C, foi realizada
uma extracdo em batelada a 60°C, conforme descrito no item 3.2, utilizando o mesmo lote
de alho.

3.6 Caracterizacéo dos extratos

As medidas de concentracé@o de inulina e demais determinag6es foram efetuadas no
minimo em duplicata nos ensaios em batelada e em coluna conforme procedimentos

descritos abaixo. Os métodos colorimétricos empregados envolvem a técnica de

Extracdo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simula¢@o dos processos em batelada e
em leito fixo.



Capitulo Il - Metodologia Experimental 37

espectrometria na faixa do visivel utilizando-se espectrofotdmetro modelo SP 1105, marca

Tecnal.

3.6.1 Acucares totais

Este método baseia-se no principio de que acUcares simples, oligossacarideos,
polissacarideos e seus derivados formam uma cor amarela-alaranjado estavel quando
tratados com fenol e acido sulftrico concentrado (DUBOIS, 1956).

Reagentes:

- Fenol 5%
- Acido sulfurico concentrado.

Teste:

Em um tubo de ensaio foram adicionados 500ul de amostra (previamente
diluida), 500ul de fenol 5% e 2,5 ml de acido sulfurico, em seguida agitados, incubados a
temperatura ambiente por 30 minutos e finalmente lidos a 490 nm. As leituras foram
comparadas a uma curva padrdo de inulina (Beneo GR - Orafti) a 0,01% (0,1g/l), nas
concentracdes de 0; 0,025; 0,05; 0,075 e 0,1 g/l.

3.6.2 Acucares redutores

Preparacéo do reagente DNS (3,2 — Dinitro Salicilico):

O conteuldo de 300g de tartarato duplo de sédio e potassio e 16g de hidréxido
de sodio foram diluidos em agua destilada. Aos poucos foram adicionados 10g de &cido
dinitro salicilico. Esta solucao pode ser aquecida se necessario. Posteriormente completou-
se o volume a 1 litro com agua destilada.

Teste:

Em tubos de ensaio um volume de 200ul de amostra foi adicionado a 200l
de reagente DNS e depois colocado em ebulicdo, durante 15 minutos, em banho-maria.
Apés o resfriamento em banho de gelo foram adicionados 2 ml de agua destilada. Um tempo
de 15 minutos foi necessario para que a amostra se estabilizasse a temperatura ambiente. A

leitura espectrofotométrica foi realizada a 540 nm contra um branco de 4gua destilada e

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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comparadas a uma curva padrdo de glicose 3%, nas concentracdes de 0,75; 0,857; 1,0; 1,2
e 1,5 g/l (MILLER, 1959).

3.6.3 Sacarose

Obtida ap6s conversao em glicose e frutose, com utilizacdo de solugdo de invertase
(LNF - Latino Americana) 2% e solucdo tampao acetato de sddio pH 4.5, na proporcéao de
1:2 (invertase : tampdo e amostra), incubadas a 55°C por 120 horas. Ap6s a hidrdlise,
repetiu-se a andlise de acuUcares redutores e por diferenga entre a segunda e a primeira

determinagéo, obteve-se a concentracéo de sacarose (CRUZ et al., 1998).

3.6.4 Inulina

Obtida pela diferenca entre o contelido dos acUcares totais e redutores e sacarose
segundo Equagéo 3.3 (LINGYUN et al., 2000).

Inulina = Aclcares totais - Aglcares redutores - Sacarose (3.3)

3.6.5 Sdlidos totais

Foram pesadas 10g de amostras de extrato de alho. A fase liquida foi evaporada a
40°C sob vacuo de 40kpa, resfriadas em dessecador até temperatura ambiente e
posteriormente pesadas. Repetiu-se este procedimento até peso constante (AOAC, Método
n° 934.01,1997).

3.6.6 Glicose e Frutose

A concentracdo de frutose no alho foi obtida por diferenca dos conteldos de
acucares totais e glicose. Glicose foi quantificada por meio do teste enzimantico Bioliquid,
comercializado por Laborclin - Produtos para Laboratério Ltda.

Reagentes:

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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- Padrao: contém glicerol equivalente a 200 mg/dI de trioleina

- Reagente de cor

Teste:
- Identificou-se tubos de ensaio como “branco”, “teste” e “padréo” e pipetou-
se:
Tubos Branco Teste Padréo
Amostra 20 pl
Padréo 20 pl
Reagente de cor 2000 pl 2000 pl 2000 pl

- Agitou-se bem e incubou-se os tubos durante 15 minutos a temperatura
ambiente.

- A leitura espectrofotométrica foi realizada a 500 nm contra um branco de
agua destilada. A cor é estavel por 2 horas.

Célculos:

- Concentracéo do padréo (Cp)

- Absorbancia do padrao (Ap)

- Concentracao do teste (Ct) (Equacéo 3.5)

- Absorbancia do teste (At)

- Fator (Fc) (Equacéo 3.4)

e Cp (3.4)
Ap
Ct = Fcx At (3.5)

3.6.7 Proteina

Este método colorimétrico é baseado na interacdo entre o corante e as

macromoléculas de proteinas que contém aminoacidos de cadeias laterais basicas ou

aromaticas.
Reagentes:
- Dye Stock: 2000 pl/ml de BSA (Bovine Serum Albumin).
- Assay reagente: 1 volume de Dye Stock com 4 volumes de agua.
- Padrdo: BSA
Teste:

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Colocou-se em cada tubo, 2ml de Assay regente com 40ul de padrdo ou amostra. A
leitura espectrofotométrica foi realizada a 595 nm contra um branco de agua destilada e
comparadas a uma curva padrdo de BSA nas concentra¢gbes de 0, 250, 500, 1000, 1500,
2000 pg/ml (BRADFORD, 1976).

3.6.8 Lipidios

A concentracao de lipidios foi determinada pelo método enzimatico colorimétrico
Analisa, comercializado por Gold Analisa Diagnéstica Ltda.
Reagentes:
- Padrao: contém glicerol equivalente a 200mg/dI de trioleina.

- Reagente de cor

Teste:
- Tubos de ensaio foram identificados como “branco”, “teste” e “padrdo” e
pipetou-se:
Tubos Branco Teste Padréo
Amostra 20 yl
Padréo 20 ul
Reagente de trabalho 2000 pl 2000 pl 2000 pl

- Agitar bem e incubar os tubos durante 15 minutos a temperatura ambiente.

- A leitura espectrofotométrica foi realizada a 500 nm contra um branco de
agua destilada. A cor é estavel por 2 horas.
Célculos:

- Concentracéo do padréo (Cp)

- Absorbancia do padrao (Ap)

- Concentracao do teste (Ct) (Equacéo 3.5)

- Absorbancia do teste (At)

- Fator (Fc) (Equacéo 3.4)

e (3.4)
Ap
Ct = Fcx At (3.5)

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
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CAPITULO IV
RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serdo apresentados os resultados experimentais do estudo de
extracdo de inulina do alho por processo em batelada em diferentes temperaturas,
maceracdo e operagdo em coluna sem e com recirculagdo de solvente, juntamente com a

caracterizacdo dos extratos obtidos.

4.1 Avaliagcao do banho pré-descascamento

Para avaliar se haveriam perdas no conteddo de carboidratos extraidos com a
utilizacdo do banho pré-descascamento (80°C / 3min), foram realizadas extracdes em
batelada a 90°C, em triplicata, com e sem a utilizacéo do pré-tratamento.

Analisaram-se, em triplicata, aglicares totais e redutores. As perdas no contetdo de
acucares foram avaliadas pelo Teste de Duncan e ANOVA ao nivel de significancia de 5%.
As Tabelas 4.1 e 4.2 mostram o conteddo obtido para acuUcares totais e redutores

respectivamente, juntamente com seus respectivos desvios padréo.

Tabela 4.1 — Conteldo de agucares totais para o estudo do banho pré-descascamento.

Amostra Massa média Desvio padrdo
(g / 100g de alho)
CB 32,612 8,48
SB 33,402 15,45

Abreviac¢des: CB: com banho / SB: sem banho
Sobrescritos diferentes mostram diferencas significativas pelo teste de
Duncan a 5% de significancia.

Os valores altos de desvio padrao na determinacdo de aclcares totais sao
provenientes, provavelmente, de grandes proporcdes de diluicdo necessarias para a leitura
adequada da amostra por espectrometria. Ja para a analise de acgucares redutores, este fato
nao foi observado, pois os testes foram realizados com amostra pura, devido a baixa

concentracdo de glicose e frutose no alho.
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Tabela 4.2 — Contelido de agUcares redutores para o estudo do pré-tratamento.

Amostra Massa média Desvio padrdo
(g / 100g de alho)
CB 0,602 0,05
SB 0,54 0,05

Abreviac¢des: CB: com banho / SB: sem banho
Sobrescritos diferentes mostram diferencas significativas pelo teste de
Duncan a 5% de significancia.

As Tabelas 4.3 e 4.4 mostram a analise de variancia (ANOVA) para o contetddo de

acucares totais e redutores respectivamente.

Tabela 4.3 — Analise de variancia para o contetido de agucares totais.

Fonte da Soma Graus de Média F Nivel p
variagao quadratica liberdade guadratica
Regresséo 8,9860 1 8,9861 0,0514 0,8241
Residuos 2271,6750 13 174,7443
Total 2280,6610

Tabela 4.4 — Analise de variancia para o conteido de agucares redutores.

Fonte da Soma Graus de Média F Nivel p
variagao quadratica liberdade guadratica
Regresséo 0,01154 1 0,01154 18,7286 0,0008
Residuos 0,00801 13 0,00062
Total 0,01956

Por meio da andlise de varidncia, observou-se que ndo existe diferenca significativa
para acUcares totais (nivel p superior a 0,05), ja para o conteido de acUcares redutores
apresentou diferenca com a utilizacdo do banho pré-descascamento, resultado este
representado em negrito na Tabela 4.4. Estes resultados sdo comprovados com o Teste de
Duncan o qual evidencia diferenca somente para as concentracdes médias de acUcares
redutores, conforme representado pelos sobrescritos nas Tabelas 4.1 e 4.2. Este resultado
se justifica pela diferenca de solubilidade existente entre os aclicares redutores (glicose e
frutose) e o restante dos aglcares presentes no alho (ex. inulina, fosfooligossacarideos), ou
seja, quanto maior a cadeia molecular maior a dificuldade de solubilizagdo. Também pelo
fato do conteddo de acUcares redutores ser muito baixo, fazendo com que uma minima

alteracdo no conteldo acuse diferenca significativa pela analise estatistica.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Porém, para realizacdo dos testes posteriores considerou-se que nao existe
diferenca significativa no contedido de acucares com a utilizacdo do pré-tratamento, pois o
contelido de aclcares totais € o mais relevante para a quantificacdo de inulina, e também
pelo fato do alho possuir uma quantidade pequena de agucares redutores. Logo, utilizou-se
em todos os testes posteriores 0o banho pré-descascamento, o qual facilita bastante os

procedimentos preliminares a realizacéo dos testes.

4.2 Avaliacao dos tipos de cortes

Com o objetivo de avaliar se o tipo de corte influencia no rendimento de extracdo da
inulina, foram realizados experimentos em batelada a temperatura de 90°C, com 4
diferentes tipos de cortes. Os ensaios foram realizados em triplicata. A Tabela 4.5 mostra o
conteldo de aclcares totais e redutores, analisados em triplicata, obtidos nas extracfes

com cada tipo de corte estudado, juntamente com seus respectivos desvios padréo.

Tabela 4.5 — Contelido de agUcares para o estudo dos tipos de cortes de alho.

Acucares totais Acucares redutores
Amostra Massa média Massa média
(g / 100g de alho) (g / 100g de alho)
FF 29,16 £ 6,972 0,28 + 0,042
FG 28,71 + 8,882 0,34 £ 0,092
LON 27,03 +6,232 0,31+ 0,152
DIAG 27,26+ 11,102 0,51 +0,13"

AbreviagBes: FF: transversal fatias finas / FG: transversal fatias grossas / LON: longitudinal / DIAG: diagonal
Sobrescritos diferentes mostram diferencas significativas pelo teste de Duncan a 5% de significancia.

Por meio da andlise estatistica, avaliou-se o rendimento de extracdo dos aculcares.
As Tabelas 4.6 e 4.7 mostram a andlise de variancia para o contetdo de acucares totais e
redutores respectivamente. Os resultados do Teste de Duncan para ambos os aclcares
analisados é mostrado na Tabela 4.5, onde os sobrescritos representam diferencas

significativas entre as médias.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Tabela 4.6 — Analise de variancia (ANOVA) para o contelido de agUcares totais.

Fonte da Soma Graus de Média F Nivel p
variagao quadratica liberdade guadratica
Regresséo 98,9210 1 98,92082 1,4861 0,2320
Residuos 2063,405 31 66,56147
Total 2163,326

Tabela 4.7 — Analise de variancia (ANOVA) para o contetido de agUcares redutores.

Fonte da Soma Graus de Média F Nivel p
variagao quadratica liberdade gquadratica
Regresséo 0,6897 1 0,6897 27,8476 0,00001
Residuos 0,7678 31 0,0247
Total 1,4575

No estudo dos tipos de cortes, houve diferenc¢a significativa somente para o contetido
de agucares redutores, resultado que pode ser observado pela ANOVA (Tabela 4.6 e 4.7) e
Teste de Duncan (Tabela 4.5), onde os sobrescritos diferentes entre si mostram qual corte
utilizado apresentou diferenca no rendimento, ou seja, a extracdo com corte diagonal obteve
concentracdo superior de acuUcares redutores, quando comparado aos outros cortes
testados. Ja para o conteldo de aclcares totais ndo houve diferenca significativa entre as
médias.

Portando, de maneira geral, determinou-se que os tipos de cortes nédo influem no
contelido de acuUcares extraidos, ndo havendo a necessidade de padronizar o tipo de corte

utilizado nos testes posteriores.

4.3 Caracterizagao das dimensdes das fatias de alho

Para cada tipo de corte estudado foi feita caracterizacdo dimensional das fatias.
Foram utilizadas 4 amostras aleatérias para cada corte, tendo como referéncia o miolo do

alho. A Tabela 4.8 mostra os dados coletados neste procedimento.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Tabela 4.8 — Caracteriza¢do dimensional das fatias de alho, para cada tipo de corte estudado.

Tipos de Corte Média das dimens&es (cm)
Comprimento Espessura Largura
FF 1,3+047 0,2+0,22 1,2+0,12
FG 1,6 +0,17 0,9+0,12 1,3+0,37
LON 2,3+£0,57 0,2+ 0,06 1,4+0,35
DIAG 1,8+0,12 0,1+ 0,02 1,0+0,18

AbreviagOes: FF: transversal fatias finas / FG: transversal fatias grossas / LON: longitudinal / DIAG: diagonal

Observa-se que os cortes possuem dimensfes muito distintas. Principalmente o corte
transversal em fatias grossas, cuja espessura € cerca de 5 vezes maior do que a espessura
dos outros cortes. Ja no que se refere ao comprimento, previsivelmente se destaca o corte

em fatias longitudinal, possuindo um comprimento superior aos outros cortes.

4.4 Extragcao de inulina do alho por processo em

batelada

O estudo da extragéo de inulina em batelada foi realizado nas temperaturas de 25, 45,
60, 75 e 90°C em trés etapas: estudo da cinética de extracdo, ensaios de esgotamento de
inulina do alho e caracterizacdo dos extratos quanto ao conteldo de acUcares totais,
redutores, sacarose, glicose, frutose, inulina, proteina, lipidios e sélidos totais.

A seguir serdo apresentados os respectivos resultados, conforme a ordem mencionada

acima.

4.4.1 Estudo cinético da extracdo de inulina do alho em

diferentes temperaturas

Conforme descrito no item 3.2 do Capitulo lll, a extragcdo em batelada foi realizada em 5
diferentes temperaturas, por um periodo de 1 hora, com agitacdo constante seguido de
filtracdo. A seguir, na Figura 4.1 serao mostradas as cinéticas de extracao de inulina para as
temperaturas de 25, 45, 60, 75 e 90°C.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Figura 4.1 — Cinética de extracao de inulina nas temperaturas de 25, 45, 60, 75 e 90°C.

Massa de inulina (g/100g de alho)

A Figura 4.1 mostra a massa de inulina extraida durante o processo de extracao nas
cinco temperaturas estudadas. Vé-se que o comportamento das curvas é semelhante,
porém a concentracao de inulina obtida no equilibrio difere sensivelmente segundo o caso: a
90°C extrai-se, ao final de 60 minutos, praticamente o dobro de inulina (cerca de 13g de
inulina/100g de alho) em relacéo a 25°C (cerca de 7g de inulina/100g de alho), indicando
gue a solubilidade de inulina aumenta com o incremento de temperatura de extracao.

A cinética de extracdo da inulina segue um comportamento logaritmico, chegando a
um equilibrio a cerca de 60 minutos.

4.4.2 Estudo do esgotamento de inulina do alho

A Figura 4.2 mostra as isotermas de extragédo da inulina nas cinco temperaturas de
estudo, ou seja, as concentracbes de equilibrio no sélido e no liquido. Ja a Figura 4.3 mostra

a massa extraida e acumulada em cada temperatura.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Figura 4.2 — Isotermas de equilibrio da inulina nas temperaturas de 25, 45, 60, 75 e 90°C.

Por meio de sucessivas extracbes com duracdo de 1 hora cada, foi extraido o
conteldo maximo de aclUcares do alho para as temperaturas estudadas, resultando em
8,26% de inulina a 25°C, 15,43% a 45°C, 20,44% a 60°C, 19,00% a 75°C e 20,55% a 90°C.

Na Figura 4.3, cada ponto nos gréaficos é resultado de uma extragdo com duracéo de
1 hora, sucessiva aquela representada pelo ponto anterior. Os volumes de solvente ndo
foram os mesmos em cada extracdo, pois como em cada uma delas foi utilizado solvente
puro, houve a diluicdo continua do soluto ao longo das extracbes. Logo, foi necessario
reduzir o volume de solvente de extracdo, mantendo-se constante a massa de alho, pois

caso contrario ndo seria possivel detectar inulina na solucéo devido a alta diluicéo.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Figura 4.3 — Massa de inulina extraida e acumulada em extracdes sucessivas a 25°C, 45°C, 60°C,
75°C e 90°C.

Observou-se que a extracdo realizada a 90°C (Figura 4.3) permitiu extrair maior
guantidade de inulina, devido a maior solubilidade da mesma a altas temperaturas; outro
fator a contribuir para a extracao seria o possivel dano causado pelo calor nas células, o que

permite maior liberacdo de substancias para o meio.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.



Capitulo IV — Resultados e Discussao

4.4.3 Caracterizacdo dos extratos obtidos por processo
em batelada

Os extratos resultantes da extracdo em batelada nas temperaturas de 25, 45, 60, 75
e 90°C pelo periodo de 1 hora, foram caracterizados em ftriplicata quanto ao teor de
acucares totais, aclUcares redutores, sacarose, glicose, frutose, inulina, proteina, lipidios e
sélidos totais. As Tabelas 4.9 a 4.11 mostram o conteldo extraido de cada componente

analisado juntamente com seu respectivo desvio padrdao. A analise estatistica consistiu na

realizacao da analise de variancia (ANOVA) e Teste de Duncan a 5% de significancia.

Tabela 4.9 — Contelido de inulina, agUcares totais e redutores extraido em batelada em diferentes

temperaturas
Inulina AcUcares totais Acucares redutores
Temperatura (g/100g alho) (g/100g alho) (g/100g alho)
25°C 5,97 +3,50° 9,59 +2,66° 0,11+0,01°
45°C 8,29 + 2,30 *° 16,58 + 1,87 ° 0,21+0,01°
60°C 12,24 +1,06°° 15,99 +0,79° 0,15+0,02°
75°C 14,54 + 3,14 °¢ 20,17 +2,89° 0,23 +0,01¢
90°C 15,15+ 7,77° 2234+6,42° 0,32+0,01°

Sobrescritos diferentes mostram diferencas significativas pelo teste de Duncan a 5% de

significancia.

Tabela 4.10 — Contetido médio de glicose, frutose e sacarose obtido nas temperaturas estudadas.

Temperatura Glicose (g/100g alho)

Frutose (g/100g

Sacarose (g/100g alho)

alho)
25°C 0,00 + 0,00 2 0,11+0,01° 3,50+0,83°?
45°C 0,01+0,00° 0,19+0,01° 8,08 +0,01°
60°C 0,01+0,01°¢ 0,14 +0,02 ¢ 3,58+0,24 2
75°C 0,00 +0,00° 0,22 +0,01 ¢ 5,39 + 0,24 ¢
90°C 0,02 + 0,00 ° 0,29+ 0,01 ® 6,86+1,34°

Sobrescritos diferentes mostram diferencas significativas pelo teste de Duncan a 5% de significancia.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
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Tabela 4.11 — Contetido médio de lipidios, proteinas e sélidos totais.

Temperatura Lipidios (g/100g Proteina (g/100g Sdlidos totais (g/100g
alho) alho) alho)
25°C 0,05+0,01° 0,01+0,01° 16,02 +0,09 °
45°C 0,04 +0,012 0,12 +0,01° 19,26 +0,03"
60°C 0,05 +0,01 2 0,09 +0,02° 20,19 £ 0,04 ¢
75°C 0,03+0,022 0,15 +0,01 ° 26,59 + 0,08 °
90°C 0,03 +0,022 0,13 +0,01 ¢ 31,92 £ 0,06 ©

Sobrescritos diferentes mostram diferencas significativas pelo teste de Duncan a 5% de significancia.

Dentre os componentes analisados, houve diferenca significativa entre as
temperaturas estudadas exceto para o conteddo de lipidios, resultados comprovados pela
analise de variancia (ANOVA) e pelo Teste de Duncan, conforme Tabelas 4.9 a 4.11, cujos
sobrescritos diferentes mostram diferencas significativas entre as médias obtidas.

Observa-se que o teor de aglcares, proteinas e sélidos totais extraidos aumentam
com o aumento da temperatura de extracdo, sendo sacarose e inulina os aglcares mais
extraidos.

As maiores diferencas significativas foram observadas entre extracdes conduzidas a
25 e 45°C e aquelas a 60, 75 e 90°C.

Observou-se que em temperaturas superiores a 60°C, ndo existe diferenca
significativa no teor de inulina extraido. Este resultado mostra que € possivel extrair
guantidades satisfatérias de inulina a 60°C com grande economia de energia e

equipamentos em relacéo ao que seria necessario para a extracao a 90°C.

45 Extragcao de inulina do alho pelo processo de

maceracao

Conforme descrito no item 3.5 do Capitulo I, inulina foi extraida por processo de
maceracdo até formacdo de pasta, seguido de processos de lavagem e peneiramento em
cada etapa. Este procedimento foi realizado com agua a temperatura ambiente.

Um experimento em batelada a 60°C foi realizado, utilizando-se o mesmo lote de
alho, como forma de comparacdo dos resultados. A Tabela 4.12 mostra os resultados

obtidos com o processo de maceracéo para cada etapa.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Tabela 4.12 — Contetdo de inulina resultante para o processo de maceragéo.

Etapa Massa de inulina Desvio padrédo
(g/100 de alho)

1 0,02 20,25

2 0,54 8,01

3 0,67 1,43

4 0,50 3,77
actmulo 1,75 33,47
batelada 60°C 12,11 10,57

Observa-se pela Tabela 4.12, que o contelido de inulina resultante da primeira etapa
€ muito baixo quando comparado as etapas seguintes, cerca de 20 vezes menor. Na
primeira etapa foi analisado alho puro macerado sem adicdo de agua, ja na segunda etapa
do processo foi adicionado 100 ml de 4gua a temperatura ambiente e macerado novamente.

Este fato evidencia que o processo de lavagem da massa de alho entre as etapas de
maceracao é essencial para a extracao de acucares. Demonstra também que a utilizacdo de
uma proporcao adequada de massa de alho e solvente é essencial para um bom rendimento
na obtencdo de inulina, ou seja, a ndo adicdo do solvente de extracdo durante o processo
de maceragéo interferiu sensivelmente na solubilizagdo da inulina, prejudicando a extragéo
da mesma.

A massa acumulada de inulina obtida durante todo o processo de maceragdo €
inferior (cerca de 7 vezes) ao obtido pelo processo de extragdo em batelada a 60°C pelo
periodo de 1 hora, o que indica que o tempo de extracdo também é um fator relevante no
processo, necessitando-se de no minimo 1 hora para o contato entre o soluto (inulina) e o

solvente.

4.6 Extracao de inulina do alho em coluna de leito fixo

A extracdo da inulina em processo de fluxo continuo foi realizada a 60°C em uma
coluna cilindrica de vidro com capacidade interna de 60 cm®. O recheio constituiu-se de alho
e pérolas de vidro (material inerte) na proporcéo de 2:1 (inerte:alho) em massa e a extracéo
foi realizada segundo as configuragBes de passagem Unica e com recirculacédo do solvente,

testando-se vazoes de 0,59; 2,4; e 4,7 cm®/min para ambos 0s casos.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Nas duas configuracdes estudadas foram realizados ensaios de esgotamento dos
acucares do alho e determinacdo da cinética de extracdo de inulina em um mesmo

experimento.

4.6.1 Caracterizagao do sistema e propriedades do

recheio da coluna de extracéao

Para a determinacédo da porosidade do leito foram preparadas varias proporcdes, em
massa, de alho fatiado e pérolas de vidro (material inerte).

Estas proporcdes sdo importantes uma vez que um leito constituido apenas de
particulas do vegetal apresenta dificuldade para manter a uniformidade. Em funcéo da
vazao de circulacdo do solvente através do leito, as particulas leves sao facilmente
arrastadas, modificando a porosidade ao longo do recheio da coluna pelo acumulo de
material no topo e auséncia de particulas na regiao de distribuicdo do fluxo de liquido na
entrada da coluna (XAVIER, 2004). A Tabela 4.13 mostra os valores de porosidade para

diferentes composicdes do leito.

Tabela 4.13 — Composicao do leito de particulas em massa e porosidade respectiva.

Composicao do leito de particulas Porosidade do leito
(proporgdo em massa)
100% alho fatiado 0,53+0,01
50% alho fatiado / 50% pérolas de vidro (1:1) 0,61 £0,01
66% alho fatiado / 34% pérolas de vidro (2:1) 0,58 £ 0,01
100% pérolas de vidro 0,59 + 0,03

Observa-se que a porosidade encontrada para a proporcao em massa de 2:1 € a que
mais se aproxima da porosidade do leito constituido somente por particulas de alho. Logo,
foi utilizada a composicdo de 2:1 (alho fatiado:pérolas de vidro) no recheio da coluna; esta
escolha também se deve a boa permeabilidade, estabilidade e aceitavel proporcao entre as
massas.

As caracteristicas do aparato experimental e algumas propriedades do leito na
coluna de extracao foram calculadas conforme o item 3.4.1 do Capitulo Ill, e serao

mostradas na Tabela 4.14.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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Tabela 4.14 — Caracteristicas do aparato experimental e propriedades do leito na coluna de extrac&o.
Caracteristicas do aparato experimental

Diametro interno da coluna — 1,5 cm

Comprimento da coluna— 34 cm

Volume da coluna — 60 cm?®

Capacidade maxima da bomba peristaltica — 7 cm*/min

Temperatura de extragdo - 60°C

Propriedades do leito de extracéo
Porosidade do leito — 0,58
Densidade do sélido (100% alho) — 1,0686 g/ cm®
Densidade do sélido (100% pérolas) — 2,4199 g/ cm®
Densidade do sélido (66% alho / 34% pérolas) — 1,5280 g/ cm®
Densidade aparente (100% alho) — 0,4897 g/ cm?®
Densidade aparente (100% pérolas) — 0,9765 g/ cm®
Densidade aparente (66% alho / 34% pérolas) — 0,6475 g/ cm?®

Volume de solugéo no interior da coluna — 35 cm?®
Massa do leito em propor¢éo 2:1 — 39,3127 g
Massa de alho no leito — 26 g

Massa de pérolas de vidro no leito— 14 g

Raio da pérola de vidro — 0,0883 cm

4.6.2 Extracdo de inulina do alho em coluna com

apenas uma passagem do solvente

Foram realizados 3 experimentos em coluna sem recirculagdo do solvente,
trabalhando-se com vazdes de 0,59 cm®/min; 2,4 cm®/min e 4,7 cm*/min a 60°C.

Em cada experimento foi analisada a evolugédo da extragdo de inulina ao longo do
tempo até a extracao total. Como as medidas de concentracdo de inulina ndo foram feitas
diretamente, a extracdo foi acompanhada pela determinagédo dos aclcares totais. Logo, a
operacdo de extracdo foi considerada finalizada quando se esgotou todo o contelddo de

acucares detectavel pela técnica analitica empregada.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.
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As amostragens foram realizadas a 1, 2, 3, 4,5, 6, 7, 8, 9, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40,
45, 50, 55, 60, 65, 70, 75, 80, 85, 90, 95, 100, 105, 110, 115, 120, 180, 240, 300, 360, 420,
480, 540, 600, 660, 720, 780, 840, 900, 960 e 1020 minutos no maximo.

A Tabela 4.15 mostra o conteiddo maximo (total) de inulina extraido em cada

experimento, tempo e o volume de solvente necessario para extracao.

Tabela 4.15 — Massa de inulina extraida em cada experimento, tempo e o volume de solvente.

Vazéo Massa de inulina Volume total Tempo de extracdo
(cm®min)  acumulada (g/100g de alho) (cm®) (minutos)
0,59 11,54 2474 360
2,40 16,20 323,0 120
4,70 4,82 458,0 90

Observa-se que com o aumento da vazdo, o final da extracdo foi atingido mais
rapido, ou seja, o tempo de extracdo foi reduzido, porém quanto ao contetddo de inulina
extraido, verifica-se que a vazdo de 2,4 cm*/min permitiu a méaxima extracéo, enquanto que
para a vazédo de 4,7 cm®/min, houve um decréscimo bem acentuado na massa extraida de
inulina, em cerca 70%. As Figura 4.4 e 4.5 apresentam a evolucdo da massa de inulina
extraida acumulada segundo medidas na saida da coluna para os 3 experimentos com

relacédo ao volume de poro (tempo adimensional) e ao tempo respectivamente.
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Figura 4.4 — Massa de inulina acumulada para os 3 experimentos com relag&o ao volume de poro
para configuracdo em passagem Unica de solvente.
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Verifica-se que por se tratar de esgotamento dos acuUcares do alho, a massa

acumulada em todos o0s experimentos

realizados deveria atingir o mesmo valor,

independente da vazdo empregada, porém néo foi o observado (Figura 4.4). Isso poderia

ser justificado, possivelmente, pela formagédo de caminhos preferenciais ao longo do leito da

coluna, fazendo com que parte do recheio (alho) ndo participasse do processo de extracao,

reduzindo assim a massa final de inulina.

Na Figura 4.5 verifica-se uma certa oscilacdo nos valores de massa de inulina ao

longo do tempo. Isto se deve a limitagbes na técnica analitica empregada. Porém, apesar da

dispersao nos valores, existe uma tendéncia evidente nos dados experimentais, permitindo,

de modo geral, estabelecer o comportamento do processo de extracéo.
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4.6.3 Extragcdo de inulina em coluna com recirculagcéo

do solvente

No estudo da extracédo de inulina em coluna com recirculacéo foi utilizado um volume
total de solvente de 520 cm?®, sendo que 35 cm® foram utilizados para o preenchimento inicial
da coluna e 485 cm?® restantes permaneceram no reservatorio.

Da mesma forma como realizado na configuracdo em passagem Unica de solvente,
foi analisada, de imediato, a concentracéo de aclcares totais. Considerou-se que o sistema
atingiu o equilibrio quando ndo houve mais variacdo no conteldo de acglcares extraidos
medidos na saida da coluna.

A massa total extraida neste processo foi considerada o primeiro valor de massa
acumulada encontrada assim que o sistema entrou no equilibrio, ou seja, no tempo para o

equilibrio conforme apresentado na Tabela 4.16.

Tabela 4.16 — Dados de extracéo para a configuragdo com recirculagéo do solvente.

Vazéo Massa de inulina Tempo total de Tempo parao

(cm®min) acumulada (g/100g de alho) extracao (min) equilibrio (min)
0,59 8,67 660 360
2,40 10,21 540 115
4,70 5,96 480 25

A Figura 4.6 apresenta a massa de inulina extraida acumulada para os 3

experimentos com relagéo ao volume de poro.
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Figura 4.6 — Massa de inulina acumulada para os 3 experimentos em fun¢éo do nimero de volumes
de poro para a configuragdo de recirculacdo de solvente.
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Observa-se que na configuracdo com recirculacdo, a vazdo de 2,4 cm*/min permitiu
extrair a maior quantidade de inulina, e a vazédo de 4,7 c¢m®/min levou a um baixo rendimento
de extracdo (Figura 4.6). Este resultado também foi verificado na configuracdo com
passagem Unica de solvente e justifica-se pelo mesmo motivo exposto no item 4.6.2, ou

seja, formacdo de caminhos preferenciais ao longo do leito da coluna.

4.7 Comparacao entre os processos de extragcdo de

inulina do alho

Dentre os processos de extracdo, estudou-se a extragdo de inulina do alho por
processo em batelada em diferentes temperaturas (25, 45, 60, 75 e 90°C), operacdo
continua em coluna de leito fixo a 60°C, com passagem Unica de solvente e com
recirculacao e extracdo por maceracgéo a temperatura ambiente.

A Tabela 4.17 mostra a maxima quantidade de inulina extraida para cada processo
estudado. Pode-se observar que o conteddo extraido para o processo de maceracao a
temperatura ambiente teve um baixo rendimento quando comparado aos processos em
batelada e operacgdo continua (Tabela 4.17). O tempo de operacao, ou seja, um tempo de
contato de no minimo 1 hora entre o solvente e o soluto é essencial para a boa eficiéncia da
extracdo; esse periodo que nao foi atingido no processo de maceracgdo, por envolver um

procedimento rapido.

Tabela 4.17 — Contetdo de inulina extraido em cada processo de extragdo estudado.

Processo de extracdo Conteldo de inulina extraido
(g/100g de alho)
Batelada a 25°C 8,26
Batelada a 45°C 15,43
Batelada a 60°C 20,44
Batelada a 75°C 19,00
Batelada a 90°C 20,55
Coluna com passagem Unica de solvente a 60°C 16,20
Coluna com recirculacdo do solvente a 60°C 10,21
Maceracéo a 25°C 1,75

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.



Capitulo IV — Resultados e Discussao 58

Com relacdo ao processo em batelada, verificou-se, como demonstrado no item
4.4.3, que em temperaturas acima de 60°C nédo existe diferenca significativa no contetdo de
inulina extraido. Este fato norteou a escolha da temperatura de extracdo em coluna,
evitando assim gastos de energia desnecessarios.

Entre as configuracdes estudadas em coluna verificou-se que a configuracdo com
passagem Unica de solvente, na vazdo de 2,4 cm®min, permitiu extrair quantidades
superiores de inulina (16,20%), enquanto que com recirculagdo obteve-se 10,21%, sendo
gue para ambos o equilibrio foi atingido em cerca de 2 horas.

A diferenca entre as duas configuragfes esta no volume necessario para extragao: a
extracdo em passagem Unica utilizou um volume de 323 cm® de solvente, ja para a
configuracdo com recirculacdo foi necessario um volume de 520 cm® ambos para a vazéo
de 2,4 cm®min. Observa-se que o volume de solvente utilizado na extracdo com
recirculacdo foi superior, isso se deve a saturacdo do solvente pelo soluto (inulina) ao longo
do tempo, e também pela utilizacdo de um volume de reservatério relativamente grande
para o processo.

Logo, conclui-se que a extracdo em coluna com passagem Unica de solvente (sem
recirculacao) foi mais eficiente para a extracao de inulina devido a menor diluicdo e entrada
permanente de solvente puro ocorrida nesse processo. Observe-se que essa conclusao é
de carater restrito ao caso estudado. Processos que operem com colunas maiores e
volumes de reservatério de recirculagdo comparativamente menores, podem vir a
apresentar desempenho diferente, dependendo dos diferenciais de concentragdo de soluto
ao longo da coluna e da relagcdo de equilibrio que determina a distribuicdo desse soluto
entre as fases sélida e liquida.

Em relacdo aos processos em coluna a 2,4 cm®min e em batelada a 60°C, verifica-
se que o processo em coluna apresentou menor quantidade de inulina extraida, quando
comparado a operacao em batelada. Porém, o tempo necessario para a extracdo atingir o
equilibrio no processo em batelada € muito superior aquele em coluna; em batelada atingiu-
se o equilibrio em 11 horas de extracdo, ja para a operacdo em coluna necessitou-se de
apenas 2 horas, conforme pode ser observado na Figura 4.7. Logo, conclui-se que o
processo de extracdo em coluna é mais vantajoso do que em batelada, pois apesar da
reducdo de 20% no conteldo de inulina extraido, obteve-se uma reducdo de 9 horas no

processamento, economizando-se uma grande quantidade de energia.
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Figura 4.7 — Comparativo da evolu¢do da massa acumulada extraida de inulina entre os processos
em coluna e em batelada a 60°C.

Analisando-se o0 extrato obtido nos dois processos, constata-se que o0 extrato da
coluna, coletado diretamente sem passar por filtragem, possui baixo conteldo de sélidos
suspensos. Ja no extrato do processo em batelada, existe um alto conteldo de soélidos
suspensos na solugéo, necessitando-se de filtragem posterior. Assim, 0 processo em coluna
dispensa uma operacao adicional, reduzindo novamente os custos, e produzindo um extrato
de facil manipulagéo posterior.

Além dos fatores ja referidos, a operacdo em coluna é mais versatil, apresentando
maiores facilidades no controle e na manipulacdo das condicfes operacionais e variaveis do
processo.

Uma grande vantagem dos processos em coluna é o fato de serem compactas,
ocupando menor espaco, permitindo um melhor manuseio das matérias-primas, particulas,
solventes e aditivos, que sdo alimentados de forma continua no processo.

A coluna de leito fixo imobiliza as particulas em um volume compacto e fechado em
contato com uma pequena fracdo do liquido de extracdo, enquanto que o solvente fica
armazenado em um reservatério separado. Esta configuracdo permite controlar
separadamente, se necessario, as condicbes de processo para as particulas e para o
solvente. No processo em batelada, as particulas se encontram imersas no solvente em um
reservatorio unico. Assim, por exemplo, se for desejado controlar a temperatura em que
ocorre a extracdo, a coluna permite operar com temperaturas diferenciadas para o leito e
para o reservatorio, ao passo que em batelada é necessario fornecer ou retirar energia de

todo o reservatério de mistura.
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CAPITULO V
MODELAGEM E SIMULACAO

Neste capitulo serdo abordados aspectos relacionados a modelagem e simulacao
dos resultados obtidos experimentalmente para o processo em batelada e em coluna de

leito fixo, juntamente com as condicdes e hipéteses adotadas.

5.1 Modelagem e simulacdo da extracdo em batelada

para particulas esféricas

No estudo de modelagem da extracdo em batelada, procurou-se reproduzir os
valores experimentais obtidos considerando os mecanismos simultineos de difusédo
intraparticular e convecgao na superficie externa da mesma. Desta forma, pode ser obtido o
perfil de concentracdo de inulina desde o centro da particula até o meio aquoso que a
circunda, ao longo do tempo.

Utilizou-se o modelo transiente de difusdo interna com resisténcia convectiva externa
a particula, o qual assume as seguintes hipoteses, conforme descrito por Xavier (2004).

- A transferéncia de massa de inulina a partir da superficie externa das particulas de
alho até a solucdo é governada pelo modelo do filme caracterizado pelo coeficiente
convectivo de transferéncia de massa (Kcony).

- O alho é considerado um material poroso, onde ocorre a difusao do soluto, sendo
suas particulas rigidas, homogéneas, com porosidade e tamanho uniforme.

- As particulas de alho sdo consideradas esferas de raio R, calculado segundo a
relacdo de volume/area das placas planas resultantes do processo de corte.

- O coeficiente de difuséo efetivo no interior da particula (D) € tomado segundo um
valor efetivo considerado constante.

- A fase liquida externa a particula é considerada uma mistura ideal (soluto +
solvente), possuindo uma concentracao global (bulk) representativa da mesma.

A concentracdo de inulina ao longo do tempo na fase liquida externa a particula é
governada pela Equacéo 5.1. Considera-se que a variagcao de concentracdo na fase liquida

resulta da diferenca de potencial de concentracdo de inulina entre o liquido de fora e na
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superficie externa da particula, sendo o processo de transferéncia de massa regulado por
uma resisténcia de natureza convectiva, além de depender da quantidade, tamanho das

particulas e volume de liquido presente no sistema.

dCle _ 3Ky, Mt (Cle—Ci) . (5.1)
dt RV pap
Condicao inicial:
Cle = constante e uniforme parat =0 (5.2)
Onde:
Cle concentracao de inulina na fase liquida fora da particula [M L]
Ci concentracao de inulina no interior particula [M L]
t tempo [f]
Keonv coeficiente de transferéncia de massa convectivo no filme [L t‘l]
Mt massa total de alho [M]
R raio da particula esférica [L]

Vsol  volume de solvente [L°]
Pap massa especifica aparente da particula [M L]

r posicédo radial [L]

A Equacéo 5.3 representa o balanco diferencial de massa na particula considerada
esférica, incluindo a parcela representativa da extracéo do soluto, dada pelo segundo termo
do membro esquerdo.
oCi °Ci  24Ci aq, (5-3)

ef ©p A, | T Pap

€p —— = —+ —
Poot o r or ot

Condicao inicial: t=0

Concentracdo de inulina presente inicialmente na fase liquida do alho em equilibrio
com a concentragdo presente na matriz sélida:
Ci = constante para Vr (5.3.9)
A Equacdo 5.3.a indica que a concentracdo na fase liquida do interior do alho
(umidade do vegetal) esta em equilibrio com a concentragéo do sélido.

Concentracgado de inulina presente na fase sélida:

g; =constante para Vr (5.3.b)

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
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A constante na Equacao 5.3.b para t=0 corresponde a concentracao na matriz sélida

obtida no ensaio do esgotamento do alho para cada temperatura estudada.
Condicéo de contorno:

- No centro da particula:

i 5.3.
r=0, ?:0 para Vt (3.0
r

- Continuidade de fluxo de massa de soluto na superficie externa da particula:

r=R, OCT_ Kooy (Cle—Ci) para WVt 634
o Dy
Com:
qi =f(Ci) para Vr (5.3.e)
Onde:

& porosidade da particula sélida
Des coeficiente de difuséo efetiva [L? t1]
di guantidade de inulina presente no interior do solido por massa de alho

presente no sistema [M M*]

A condicdo de contorno descrita na Equacdo 5.3.c indica que ndo existe fluxo de
massa de inulina através do centro da particula (condicdo de simetria). E a segunda
condicéo (Equacédo 5.3.d) se refere a resisténcia convectiva para a transferéncia de massa
através do filme que circunda a particula e estabelece a continuidade de fluxo, ou seja, o
fluxo massico de soluto que chega a superficie externa da particula por difuséo € igual ao
fluxo massico que sai por conveccao do sélido para o liquido.

Para a isoterma de extracao (curva de equilibrio entre a concentracao na fase liquida

e na fase solida), foram testados dois modelos, Freundlich e Langmuir.
- Modelo de Freundlich:
As Equacbes 5.4 a 5.6 representam o cdalculo das derivadas parciais e

concentracdes médias para a concentracdo da inulina no interior da particula, segundo o
Modelo de Freundlich.
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Equacéo do Modelo: gi=kC’ (5.4)
Derivada parcial temporal: % =knC* £
ot ot (5.5)
— 3R
Concentragdo média: Cl=C7 +N, R—J.(sp +p,, kn Ci”'l(r,t))Ci (r,t)r*dr 5.6)
30 '
Onde:
C Concentracéo global na fase externa a particula no tempo t=0 [M L]
Cl Concentracdo média na solu¢do em certo tempo t, dada pela soma entre

a concentracao inicial na fase liquida e a quantidade acumulada de
inulina extraida no tempo t [M L]
Np Ndamero de particulas

- Modelo de Langmuir:

As Equacdes 5.7 a 5.9 representam o Modelo de Langmuir:

. . g, bCi (5.7)
E do Modelo: l=—
guacao do Modelo q 1+bCi
9 _ 9 b oCi (5.8)

Derivada parcial temporal: = =
ot (1+bCi)° ot

R
Concentracdo media: Cl=Cy + N, Rij[ap +q°—bj Cir’dr (5.9)
30

(1+ b Ci)?

Onde:

Jo guantidade maxima de inulina na fase sélida [M]

1 constante de equilibrio
b

Como os dados experimentais de concentracdo ao longo do tempo s&o obtidos como
uma média na fase liquida fora da particula, os resultados para os dois modelos devem ser
expressos segundo uma concentracdo média calculada a partir da integracéo dos perfis de
concentracao no interior da particula (Equacdes 5.6 e 5.9).

O Biot de massa relativo ao processo de extracdo € definido por:

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
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. kR 5.10
Biot = =~ — 510
ef

A Equacéo 5.10 estabelece a razdo entre as resisténcias a transferéncia de massa
nas regides interna e externa a particula.

As equacdes e condicbes que compdem os modelos foram resolvidas pelo método
de diferencas finitas, observando-se critérios de unicidade de solucdo, convergéncia
numérica e fechamento de balanco de massa, considerando as hipoteses descritas

anteriormente. Toda implementacdo computacional foi realizada por Quadri (2001).

5.1.1 Ajuste do modelo de extragdo em batelada aos

dados experimentais

Nas Tabelas 5.1 e 5.2 sdo apresentados os valores obtidos na modelagem dos
dados experimentais para a extracdo de inulina em batelada nas temperaturas de 25, 45,

60, 75, e 90°C. Nesses ensaios utilizou-se agua como solvente.

Tabela 5.1 — Condi¢des experimentais e parametros ajustados para o processo de extracdo em
batelada.

Temperatura de extracédo

Parametros 25°C 45°C 60°C 75°C 90°C
R (cm) 0,157 0,157 0,157 0,157 0,157
Cl (mg/cm?) 1,0.10° 1,0.10° 1,0.10° 1,0.10° 1,0.10°
Ci (mg/cm®) 19,015 28,872 65,636 65,679 57,138
Pap (g/cm®) 1,068 1,068 1,068 1,068 1,068
€ 0,7 0,7 0,7 0,7 0,7
Vsol (cm®) 350 250 250 250 250
Msol (g) 70 50 50 50 50
Parametros ajustados para a cinética do processo em batelada

Keonv (CM/S) 2,0.10° 2,0.10° 2,0.10° 2,0.10° 2,0.10°
Der (cm?/s) 4,5.10° 5,1.10" 1,0.10° 1,4.10° 2,0.10°
Biot 69,77 615,68 31,00 224,28 157,00
Erro (%) 0,716 0,719 0,716 0,715 0,716
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Onde:

Ci

Cl
Pap

Vsol
Msol
Keonv
Der
Biot

Erro

raio da particula considerada esférica, calculada de forma a manter a mesma
relacdo volume/area das particulas laminares [L]

concentracao de inulina no interior da particula, considerou-se uma pequena
concentracao inicial na particula devido a singularidade apresentada pelo
Modelo de Freundlich em concentracdo zero [M L]

concentracdo média de inulina na fase liquida fora da particula [M L]

massa especifica aparente da particula de alho [M L]
porosidade do alho, considerada igual a umidade do alho
volume de solvente [L°]

massa de solido [M]

coeficiente de transferéncia de massa convectivo no filme [L t]
coeficiente de difusdo efetiva [L? t*]

namero de Biot

erro percentual acumulado no balanco de massa (%)

Tabela 5.2 — Pardmetros ajustados pelo modelo para cada temperatura estudada.

Temperatura Modelo Parametros Variancia Correlacao
de extracdo utilizado* ajustados
25°C Freundlich k: 1,44975 67,1282 0,99399
n: 1,83012
45°C Freundlich k: 1,64459 1013,56 0,96745
n: 1,76487
60°C Langmuir go: 364,964 2374,45 0,92170
b:2,6.10°
75°C Freundlich k: 3,08317 133,574 0,99264
n: 1,20666
90°C Freundlich k: 1,57043 680,587 0,97572
n: 1,51243

* Utilizou-se o modelo que apresentou melhor ajuste dentre os dois testados.

Observa-se pela Tabela 5.1 que foram obtidos valores elevados para o nimero de

Biot (que pode ser considerado infinito) significando que o transporte de inulina é controlado

pela resisténcia interna a particula, ou seja, € governado pelo mecanismo de difusdo no
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interior da fase solida. Por isso, nos experimentos realizados, a extragdo da inulina, de
forma geral, envolveu um periodo de tempo longo. Sendo assim, a reducéo da resisténcia
interna poderia ser obtida mediante o emprego de particulas menores do que as utilizadas
nesses ensaios, diminuindo-se a distancia a ser percorrida pela inulina durante a difusédo no
interior da particula.

O valor do coeficiente convectivo de massa (Kenv) foi considerado o mesmo para
todas as temperaturas, pois utilizou-se a mesma agitagdo em todos os casos estudados. Ja
o valor do coeficiente de difusdo efetivo (De) Se manteve na ordem de 10 cm?%s com
tendéncia a aumentar com a elevacao da temperatura, confirmando a facilidade de extracéo
da inulina em temperaturas mais elevadas.

Durante os experimentos, com o0 aumento da temperatura, as fatias de alho se
desmanchavam durante a extracdo, devido ao cozimento, sendo isso mais evidente na
temperatura de 90°C.

Na Figura 5.1 sdo apresentadas as isotermas de extracdo ajustadas aos dados
experimentais. Foram testados dois modelos para a simulagdo: Freundlich e Langmuir,
assumindo-se o modelo que apresentou o melhor ajuste.

Na determinacdo experimental das isotermas de extracdo, nao foi possivel manter
constante a razdo entre a massa de alho e o volume de solvente para cada extracdo, pois
foi utilizado solvente puro em cada extracao; isso acarretou a diluicdo continua do soluto ao
longo das extragcbes. Logo, foi necessario reduzir o volume de solvente de extracdo,
mantendo-se constante a massa de alho, pois caso contrario ndo haveria concentracao
suficiente de inulina para se fazer leitura espectrofotométrica, ou seja, ndo seria possivel
detectar inulina na solucao devido a alta diluicéo.

Este fato poderia justificar a tendéncia desfavoravel das isotermas no ajuste do
modelo aos dados experimentais. Isto porque, segundo Costa (2005), a manutencdo do
mesmo valor da razao entre a massa de sélidos e o volume de solucéo para os ensaios de
uma mesma isoterma € importante, pois preserva a forca ibnica do meio, evitando

resultados contraditorios.
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Figura 5.1 — Isoterma de equilibrio da inulina distribuida entre as fases soélida e liquida para diferentes
temperaturas.

Na Figura 5.2 é apresentada a cinética de extracdo experimental e simulada para as
temperaturas de 25, 45, 60, 75 e 90°C.
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Figura 5.2 — Cinéticas de extracdo da inulina para as diferentes temperaturas testadas.

Observa-se que para todas as temperaturas estudadas o equilibrio néo foi atingido,
significando que seria necessario um tempo de extracdo superior a 1 hora para o equilibrio
tendo em vista os dados experimentais.

Para o ajuste das curvas de cinética, valorizou-se o inicio da curva onde 0s pontos
estdo menos dispersos, possuindo um comportamento mais definido. Essa dispersdo é
explicada pelo aumento da concentracdo de inulina ao longo da extragdo, o que acarreta
maiores diluicbes nas aliquotas de extrato a serem examinadas, aumentando

significativamente os erros associados a técnica analitica. Possivelmente, também pode ser
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explicada pela solubilizagcdo ou degradacdo de compostos do alho ao longo do tempo de
extracdo, interferindo na quantificacéo da inulina.

Neste trabalho o melhor seria utilizar um modelo em coordenadas cartesianas, ja que
as particulas de alho utilizadas se encontram na forma de fatias, ou seja, de laminas.
Porém, em razao do emprego de um modelo ja implementado pré-existente, procurou-se
conciliar essa diferenca, considerando-se esferas de mesma razdo de volume/area das
l[Aminas.

Apesar de se ter considerado geometria esférica para as simulagbes, o modelo
consegue descrever satisfatoriamente a extracdo de inulina do alho em batelada com

agitacdo constante, para diferentes temperaturas.

5.2 Modelagem e simulacdo da extracdo em batelada

para particulas lamelares

Como forma de analisar a varia¢do da difusividade da inulina no interior da particula
ao longo do processo de extracdo, utilizou-se um modelo em coordenada cartesiana
implementado na forma de um programa, o qual permite verificar a variagdo do Biot de
massa ao longo do tempo de extracdo. Nesse modelo, diferentemente daquele em
coordenadas esféricas, considera-se que a inulina difunde através da fase solida
considerada homogénea, ndo levando-se em conta o fato de o soluto ndo ser inerte em
relacdo a matriz solida do vegetal.

Toda implementacao matematica foi realizada por Quadri (2001).

O modelo utilizado segue as seguintes consideragdes:

- Difus@o em regime transiente no interior das particulas com resisténcia convectiva
externa a transferéncia de massa;

- As fatias de alho sdo consideradas nas trés dimensb6es segundo um
paralelepipedo;

- A origem dos eixos coordenados encontra-se no centro da fatia;

A equacdo da continuidade que descreve a distribuicdo de concentracdo de inulina

no interior da lamina de alho é dada pela Equacao 5.11.
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2 2 2 (5.11)
oC, _ Def 0 CZA +a CZA +a CZA
oX oy 0z

Condic&o inicial: t=0; C,=C,. V(XY 2) (5.12)

Condicdes de contorno:

t>0; em x=0, ag’* =0; y=0,aC—A
X

x=0

(5.13)
=0; z=0, Cp 0
0z

y=0 z=0

t>0; em x=a; y=b; z=c; C,=C, (5.14)

Onde a, b e ¢ sdo as meias espessuras da particula nas trés dimensdes consideradas.
Define-se uma concentracdo adimensional para a inulina (soluto A), visando obter
uma nova expressao para a Equacdo 5.11.
o 5.15
C,-C, (5.15)
CAo - CA

As Equacdes 5.11 a 5.14 séo retomadas como:

o0 2% %0 9%0 (5.16)
— = Def 7 +—2 7
ot X oz
Condigéo inicial: t=0; 6=1, V(X V.2) (5.17)
CondicBes de contorno:
(5.18)
t>0; em x=0, @ =0; y=0, el =0; z=0, ad =0
a x=0 — aZ z=0
y=0
t>0; emx=a; y=b; z=c; 0,=0 (5.19)

Onde:
Ca  Concentracao de inulina inicial e uniforme no interior da particula de alho [M
L]
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Ca Concentracéo de inulina no interior da particula [M L]
C:\ Concentracdo de inulina em equilibrio com a concentracdo de inulina

presente na fase solvente [M L]

Seguindo a descricdo apresentada por Cremasco (2002) para difusdo em regime
transiente com resisténcia externa para uma placa plana infinita, e combinando-se as
solucdes para diregdes x, y e z de modo a se ter uma particula com dimensdes finitas,

obtém-se a concentracdo média adimensional de inulina na particula:

Bi:

i Mx A~ Tox POy i My o~ TiyFowy
e X e X
2 2 $2 H 2 2 $2 H
n=1 ynx(ynx+B|Mx +B|Mx) n:lyny(yny+B|My+BlMy)
[ (5.20)
0 +2
z Bi Mz n_YﬁzFoMz
2 2 $2
n=1 ynz(ynz + BIMz + BIMz
Onde:
BiMX / i Acci i H a kconv
numero de Biot massico definido como: Bl,,, = ——;
Def
Fo . o - Def t
M numero de Fourier massico definido como: Fo,,, = ;
a

T raizes da equagao: tg(y) = E Bi -
Y

e semelhantemente para as dire¢cdes y e z, trocando-se a por b e ¢, respectivamente.

Para a simulacdo do processo de extragdo em batelada com particulas lamelares, os
dados de entrada foram calculados em base Umida de alho, ou seja, os valores referentes a
cinética de extracdo para cada temperatura estudada foram calculados em massa de inulina
por massa de alho umido, diferentemente do modelo para particulas esféricas, onde se
utilizou dados em base seca. A Tabela 5.3 mostra os dados de entrada utilizados na
simulacdo da extracdo em batelada considerando particulas lamelares, para cada

temperatura testada.
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Tabela 5.3 — Dados de entrada para as simulagfes considerando particulas lamelares.

Dados Temperatura
de entrada 25°C 45°C 60°C 75°C 90°C
meia espessura 0,0312 0,0312 0,0312 0,0312 0,0312
meia largura 0,4562 0,4562 0,4562 0,4562 0,4562
meio comprimento 0,2500 0,2500 0,2500 0,2500 0,2500
C, (mg/g alho umido) 164,3200 292,0641 377,9616 376,8450 405,137
0
Ceq (Mg/g alho tmido) 83,0060 165,5291 157,5766 150,5740 180,358
0
Parametro ajustado
Des (cm?/s) 1,8.10° 5,3.10 3,9.10" 5,7.10” 8,4.107
Onde:
Det Difusividade efetiva [L? t™];
Co Concentracao de inulina inicial na particula de alho [M M™];
Ceq Concentracéo de inulina no equilibrio na particula de alho [M M™].

O numero de Biot utilizado nessa simulagéo foi 0 mesmo encontrado na simulacéo
da extracdo em batelada em coordenada esférica (Tabela 5.1). Logo, ajustou-se o valor da
difusividade de forma que os dados experimentais se ajustassem sobre a linha do Biot
respectivo, para cada temperatura estudada. Com isso, verificou-se a variagdo do nimero
de Biot ao longo do processo de extracdo da inulina. Este comportamento pode ser
visualizado nas Figuras 5.3 a 5.7, para cada temperatura estudada.

Nas Figuras 5.3 a 5.7 a ultima linha em ciano, mais abaixo corresponde ao Biot de
massa infinito. Os pontos experimentais correspondentes ao inicio da extracdo foram
alinhados sobre essa linha mediante a escolha de um coeficiente de difusdo efetivo
apropriado. Em todos os casos, o coeficiente convectivo de transferéncia de massa foi
assumido igual a 2,0.10° cm/s, como no modelo para particulas esféricas. Os pontos
seguintes se afastam da linha de Biot infinito, em geral, para Biots menores, sugerindo
reducdo no valor do coeficiente de difusdo, ao longo do tempo. Todavia, em funcdo das
limitacdes da técnica analitica empregada nas determinacfes de concentracao de inulina,
esse resultado ndo é ainda conclusivo. Em todos os experimentos em batelada, observou-se
esse tipo de variacdo no namero de Biot, 0 que aponta para a necessidade de se aprofundar

esse aspecto do estudo.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.



Capitulo V — Modelagem e Simulacao 73
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Figura 5.3 — Evolucao da concentrag&o de inulina (8) ao longo do tempo com indica¢éo do ndmero de
Biot de massa na temperatura de 25°C.
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Figura 5.4 — Evolucao da concentrag&o de inulina (8) ao longo do tempo com indica¢éo do ndmero de
Biot de massa na temperatura de 45°C.
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Tempo (s)
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Figura 5.5 — Evolucao da concentrag&o de inulina (8) ao longo do tempo com indicacéo do ndmero de
Biot de massa na temperatura de 60°C.
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Figura 5.6 — Evolucao da concentrag&o de inulina (8) ao longo do tempo com indicacéo do ndmero de
Biot de massa na temperatura de 75°C.
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Figura 5.7 — Evolucao da concentrag&o de inulina (8) ao longo do tempo com indicacéo do ndmero de
Biot de massa na temperatura de 90°C.

Para todos os experimentos, o modelo difusivo de duas resisténcias para particulas
lamelares consegue descrever a etapa inicial da cinética de extracdo de inulina do alho para
as diferentes temperaturas testadas. A partir de aproximadamente 300 segundos os dados

tornam-se dispersos.

5.3 Modelagem e simulac&o da extragcao em coluna de

leito fixo

A seguir sera descrita a modelagem matematica do processo de extracao em coluna,
a qual foi estudada nas configuracdes com passagem Unica e com recirculacao de solvente.
O modelo utilizado para simular o processo em coluna descreve a transferéncia de
solutos em leitos porosos submetidos a um escoamento uniforme em condi¢cbes de

saturacdo de umidade.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.



Capitulo V — Modelagem e Simulacao 76

5.3.1 Modelagem da extracdo em coluna com passagem

Unica de solvente

O principio da conservacao da massa descrito por um balanco diferencial foi utilizado
para descrever o processo macroscopico de transferéncia unidirecional de um soluto
submetido a um escoamento uniforme e em regime permanente no interior de um meio
poroso (coluna recheada). O ponto de partida para criagio do modelo foi o trabalho
apresentado por Coats e Smith (1964) apud Lopes (2002), que divide a fase liquida em duas
fracdes: uma movel, que escoa ao longo do leito e outra imével, composta por liquido
estagnado que nao participa do escoamento. Em seguida, foi incluido no modelo o
fendbmeno de particdo do soluto presente inicialmente na fase soélida, através de isotermas

de Freundlich:
Sm=kCh; s, =kCph (5.21)

onde, k e n sdo constantes da isoterma (consideradas as mesmas para as fracdes movel e
imével de liquido); Cn e Cin representam as concentracdes de soluto [M L?] nas fracées
moével e imovel, respectivamente; s, € Sy, S80 as concentragcbes massicas de soluto
remanescentes [massa de soluto/massa de sélido], em contado com liquido mével e imével,
respectivamente. Considerando desprezivel a parcela difusiva associada a fracao imdvel no
balanco diferencial de massa de soluto e incluindo as parcelas relativas ao transiente de

extracdo, pode-se escrever:

2
puf (1D 0, nso, T p g O =e g N
Onde:
Pap densidade aparente do leito seco [M L7J;
f fracdo de sitios de retencéo do soluto sobre a fase solida em contato
com a fracdo de liquido mével,
t tempo [t];
Bme Bim  fragBes volumétricas de agua moével e imovel respectivamente;
Dm coeficiente de dispersao hidrodinamica [L? t™];
z coordenada espacial [L];
q velocidade de Darcy [L t7].
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No caso de troca de soluto entre as fracdes movel e imovel do liquido, assume-se

uma cinética de primeira ordem e descreve-se a relagéo entre Cy, e Cin, dada por:

Cim _ 3 kconv (523)

ot R

0

.. +pap(1—f)knci“n;1]a m(C, -C,)

Sendo k..n 0 coeficiente convectivo de transferéncia de massa [L.t'l] e R o raio das
particulas, consideradas esféricas. Introduzindo a Equacéo 5.23 e as derivadas em relacéo
ao tempo da Equacédo 5.21 na Equacdo 5.22 e reagrupando os termos, levando em conta

que g= O,.v, sendo v a velocidade média intersticial nos poros [L t*], escreve-se:
1\0C, | 3 K. 0

(6, +p, FknClt) S o

Na construcdo do modelo que descreve a situacao fisica de injecdo de solvente em

2 5.24
n(c._c )=0. 2 Co_g yCu (5.24)

V_
& "oz

uma coluna finita de comprimento L, para escoamento permanente, sdo aplicaveis a
Equacéo 5.24, as seguintes condi¢des:
Condicao inicial:

Concentracdo de inulina presente na coluna, uniforme, constante e igual a Ci;:

C,=C,_=C,_. para t=0¢e Vz (5.25)

m im ni
Condicdes de contorno:

- Na entrada: a solucdo de solvente entra com concentracdo C, e velocidade v, para

tempos maiores do que zero.

ac (5.26)

vC_ -D —T

n "5 =vC, para t>0 e z=0
z

z—0"

- Na saida: desconsiderando qualquer efeito de dispersdo na saida da coluna e

atendendo-se a condicdo de continuidade da variavel C,, tém-se:

oC,. (5.27)

0z

=0 para t>0 e z=L

z-L*
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O modelo matemético descrito é resolvido utilizando-se o método numérico de
volumes finitos (PATANKAR,1980). Todas as equacOes diferenciais sdo discretizadas,
obtendo-se um sistema de equaces algébricas lineares, as quais sao resolvidas através do
método classico de solugcdo de matrizes. A formulagéo implementada é totalmente implicita,

com funcdes lineares de interpolacdo (QUADRI, 2001).

5.3.1.1 Ajuste do modelo de extragdo em coluna com passagem

unica de solvente aos dados experimentais

Todos os ensaios em coluna foram conduzidos a temperatura de 60°C, e as vazdes
utilizadas de 0,59 cm®min, 2,4 cm*min e 4,7 cm®min, conforme o item 3.4 do Capitulo IIl.

A Figura 5.8 mostra o formulario de entrada de dados do programa desenvolvido por
Novy Quadri e Quadri (1996) para a plataforma Windows PC.

Conforme descrito por Lopes (2002), o campo relativo a “Dados Dimensionais”
permite ao usuario estabelecer valores dimensionais para os diferentes itens relacionados a
simulacdo do processo em estudo. A utilizacdo do campo “Paradmetros Adimensionais” é
exclusiva ao caso de isoterma de adsorc¢éo linear, e em auséncia de reagdo quimica, e uma
vez selecionada elimina o acesso aos campos de dados dimensionais.

Os “Dados Adicionais” se referem ao namero total de volumes de poros injetados no
processo estudado, as constantes de velocidade de reacdo de primeira ordem e de ordem
zero (mi e gama, respectivamente) e entre outros aspectos, permite determinar o local de
armazenamento dos dados de saida e indicar os dados experimentais, para que o programa
possa fazer uma comparacdo entre os dados obtidos experimentalmente e os dados
simulados.

Apdés a entrada dos dados necessarios, inicia-se a simulagdo e 0 programa
apresenta uma janela de visualizag¢éo (Figura 5.9), para que o usuario possa acompanhar a
evolucao das concentracdes de extrato em funcéo do tempo adimensional, dado em nimero
de volumes de poro, juntamente com a evolucdo dos dados experimentais apresentados.

Os perfis de concentragéo dentro da coluna sdo apresentados durante a simulacéo,
facilitando a deteccéo de oscilagdes e/ou a ndo convergéncia do modelo utilizado.

O balanco de massa do soluto é testado a cada passo de tempo, verificando-se a
grandeza do erro. Normalmente o método permite trabalhar com erros estimados a menos
de 1%.
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Para a extracdo em coluna sem recirculagdo (passagem Unica) do solvente, foram
analisados 3 ensaios no total, sendo um ensaio para cada vazao estudada (0,59; 2,4 e 4,7
cm®min). Para esses casos a Tabela 5.4 apresenta as condicbes experimentais utilizadas,

juntamente com os parametros ajustados na simulacéo.

Figura 5.8 — Formulario de entrada de dados do programa para simulag&o do processo de extragio
em coluna.

Figura 5.9 — Janela de visualiza¢&@o dos diferentes aspectos da simulagdo.
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Tabela 5.4 — Condi¢Bes experimentais para a extragdo em coluna e os parametros ajustados nas

simulagdes.

Dados experimentais

Temperatura de extragéo - 60°C

n—1 (parametro da isoterma de equilibrio)

k —0,0268 (parametro da isoterma de equilibrio)

Raio da pérola de vidro (Resf) — 0,0883 cm

Raio das particulas do leito (Reio) — 0,1336 cm

Raio das particulas de alho (Rano) — 0,157 cm

Umidade do alho (Xano) [M M?] — 0,7

Umidade do alho (Xanev) [V V'] - 0,748

Proporc¢éo utilizada no leito — 34% pérolas de vidro / 66% alho fatiado

Massa de alho imido no leito (Mano) — 269

Massa de pérolas de vidro no leito (Mesr) — 149

Massa do leito (Mieito) — 39,31279g (34% pérolas / 66% alho)

Vazbes estudadas — 0,59; 2,4 e 4,7 cm®min

Volume de solvente no reservatério — 485 cm?®

Densidade do sélido (66% alho / 34% pérolas) (ps) — 1,5280 g/ cm?®
(item 3.4.1.1 Capitulo IlI)

Densidade aparente (66% alho / 34% pérolas) (pa,) — 0,6475 g/ cm®
(item 3.4.1.2 Capitulo IlI)

Porosidade do leito (geio) — 0,5800 (item 3.4.1 Capitulo IIl)

Volume de solucéo no interior da coluna (Vo) — 35 cm?® (item 3.4.1.3
Capitulo I1I)

Diametro interno da coluna (D) — 1,5 cm

Comprimento da coluna (L) — 34 cm

Volume da coluna (V) — 60 cm?®

Area transversal da coluna (A) — 1,7671 cm?

Coeficiente de difusividade molecular — 2,048.10° (cm?%seg) (BUNIM
etal., 1937)

Umidade do meio (X.) —0,8220

Densidade aparente seca (paps) — 0,3628 g/cm?®

Velocidade intersticial (v) —0,0096 cm/seg (0,59 cm*/min)

0,0390 cm/seg (2,40 cm®/min)
0,0764 cm/seg (4,70 cm®/min)
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Coeficiente de dispersdo hidrodindmico (Dap) —
0,0082 cm?/seg (0,59 cm®min)
0,0184 cm?/seg (2,40 cm®min)
0,0922 cm?/seg (4,70 cm®min)
Concentracao inicial de soluto na fase imével —
0,1650 g/ml (0,59 cm*/min)
0,2315 g/ml (2,40 cm*/min)
0,0689 g/ml (4,70 cm*/min)

Parametros ajustados na simulagéo

Fracdo de agua mével (6,,) ajustado —

0,55 (0,59 cm®/min)
0,55 (2,40 cm®/min)
0,55 (4,70 cm®/min)

Coeficiente convectivo de transferéncia de massa (Keonv) —
1,0.10° cm/seg (0,59 cm*/min)
1,4.10®° cm/seg (2,40 cm*/min)
2,2.10®° cm/seg (4,70 cm*/min)

Erro no balanco de massa (%) —
6,29.10° (0,59 cm*/min)
8,06.10° (2,40 cm®min)
6,44.10° (4,70 cm®min)

A particula de alho foi admitida esférica, sendo o raio considerado como a razao
entre o volume e a area da fatia de alho, multiplicado por 3 para manter a mesma relacao
com o volume e area da esfera. Ja o raio das particulas do leito foi recalculado levando em
conta as pérolas de vidro utilizadas, ou seja, considerando as proporcdes utilizadas de cada

material na composicéo do leito, conforme apresentado pela Equacéo 5.28.

R =0,66R,,, +0,34R (5.28)

leito alho

As condi¢des operacionais (Tabela 5.4) foram corrigidas segundo as Equacdes 5.29
a 5.32 de modo a se levar em conta a presenca das pérolas de vidro no leito. As correcdes
introduzidas preservaram a massa inicial de inulina contida no alho e o volume ocupado pelo

leito de particulas.
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5.29
,__Q (5.29)
A Sleito
P = [malho(l_ Xalho)+ Mgt ] (530)
» A I—Ieito
Vv (5.31)
xoo = &g T xalhov[l_gleito - Vesf j
leito
0 = € jeito (532)
m )(Oo
Onde:
Eleito porosidade do leito
\Y velocidade intersticial [L t™]
Q vazéo [L3 t]

Paps densidade aparente seca [M L]

Maiho massa de alho [M]

Mest massa de esferas [M]

Xanov  Umidade do alho (em termos volumétricos)
Xe umidade do meio

Vest volume ocupado pelas esferas [L7]

Ve Volume do leito [L?]

Bm fracdo de agua movel

Calculou-se a densidade aparente seca (Equacdo 5.30) somando-se a massa de
alho seco e a massa de pérolas de vidro e dividindo-se pelo volume do leito fixo de
particulas.

A umidade do leito (Equacao 5.31) representa o volume ocupado pela agua em
condicdo de saturacdo de liquido no leito, ou seja, sem espacos vazios para serem
ocupados por moléculas gasosas. Foi utilizado para este calculo a umidade do alho em
termos de volume, encontrada pela Equacéo 5.33.

M (5.33)

agua palho
X — _coum 7almo

alho pégua
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A Equacédo 5.32 representa a fracdo de vazios do leito, mais a fragdo de volume
ocupado pelo liquido intraparticular do alho, ou seja, a agua que flui pelo leito mais a
umidade do alho.

Para o coeficiente de difusdo molecular (Do) foi utilizado o valor apresentado por
Bunim et al., (1937), o qual considera a difusividade da inulina no meio liquido, no caso
agua, diferentemente do coeficiente de difusdo molecular estimado para o ensaio em
batelada que considera a difusividade da inulina dentro da particula sélida (alho).

O valor do coeficiente de dispersdo hidrodindmico (Dgp), utilizado como dado de
entrada no programa, foi estimado pelo grafico da Figura 5.10, que relaciona a variagao do
coeficiente de dispersdo aparente em funcao do nimero de Peclet molecular (PFANNKUCH,
1963). O coeficiente de dispersdo aparente no interior da coluna representa o efeito de
mistura que ocorre devido ao fluxo do solvente externo as particulas, sendo uma variavel
sensivel a geometria do leito poroso e ao tipo de escoamento no espaco entre as particulas.

O eixo horizontal (Figura 5.10) € composto pelo nidmero de Peclet molecular,
calculado pela razédo entre o produto do didmetro da particula, pela velocidade intersticial e a
difusividade molecular. No eixo vertical 1&é-se o valor da razdo entre o coeficiente de

disperséo aparente e a difusividade molecular.
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Figura 5.10 — Avaliacdo do coeficiente de dispersé@o hidrodinamico.
Fonte: PFANNKUCH (1963)

Nas simulag@es do processo em coluna, os parametros ajustados foram o coeficiente

convectivo de transferéncia de massa (Kcony) € fracdo de dgua movel (0y).
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A fracéo de dgua movel, apesar de ter sido estimada pela Equacéo 5.32, foi alterada
segundo a necessidade dos ajustes aos dados experimentais. Isto se deve ao fato de que a
fracdo de agua que fica estagnada depende do arranjo do leito e do regime de escoamento.

Os parametros do modelo (k e n) foram obtidos por meio da isoterma de equilibrio,

mostrada na Figura 5.11.

018 -
016 1 y=0,026x
014 - R?= 0,378
012 -
0,10 -
0,08 -
0,06 -
0,04 - o
002 -

0,00 T T
0,0 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0

Qe (mg de inulina/g sélido seco)

Cle (mg de inulina/ml de extrato)

Figura 5.11 — Isoterma de equilibrio para o processo de extracdo de inulina em coluna.

Para a determinacdo da isoterma de equilibrio seguiu-se o procedimento descrito a
seqguir:

- Por meio dos experimentos sem recirculacdo do solvente encontrou-se a massa
total de inulina extraida (Mt) juntamente com a concentracdo inicial de inulina no alho,
considerando leito seco (alho seco juntamente com pérolas de vidro), para cada vazéo
estudada;

- Nos experimentos com recirculacéo do solvente obteve-se a concentracdo (Cle) e a
massa de equilibrio (Me), as quais foram consideradas as médias dos Ultimos pontos
experimentais que estavam em equilibrio, para cada vazao estudada, ou seja, média dos
valores referentes aos Ultimos tempos de extragdo, 0s quais estavam com baixa
variabilidade;

- A concentracdo de equilibrio no sdlido (Qe) foi obtida pela massa de inulina em
equilibrio no soélido dividida pela massa de leito seco (alho seco juntamente com pérolas de
vidro). Sendo que a massa de inulina em equilibrio no sélido foi obtida pela diferenca entre a

massa total extraida (Mt) e a massa de equilibrio (Me);
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- Para cada vazéo estudada obteve-se um ponto, chegando-se ao total de 3 pontos,
pois foram 3 vazdes estudadas. Estes, juntamente com a intersec¢do na origem, definem
uma reta descrita dada por:

y =0,026x (5.34)

sendo o coeficiente linear obtido, o valor de k, aquele presente no modelo de Freundlich. A
isoterma foi assumida linear e, portanto, o valor de n foi considerado como igual a 1.

Ao longo das simulagdes, verificou-se a capacidade do modelo de ajustar-se aos
dados experimentais. A Figura 5.12 mostra os resultados para as simulacdes realizadas
juntamente com os dados experimentais para as vazoes de 0,59; 2,4 e 4,7 cm®/mim. O eixo
das abscissas apresenta a razdo entre o volume de solvente injetado na coluna e o volume
de poro (espacos vazios), ja o eixo das ordenadas representa a razao entre a concentracéo
do soluto na saida da coluna e a concentracao inicial de soluto na fase imovel, ou seja, a

concentracao de inulina na fase liquida interna ao alho.

0,30 1

0,5 —o— Experimental (2,4 cm¥min)

—o—Experimental (0,59 cm*/min) 0,25 ——Simulado
044 —— Simulado
0,20

0,31
0,15

ci/C
Cc/C

0.24 0,104

0,14 0,05 1

0,04 0,00 1

0,14
—o— Experimental 4,7 cmglmin)
0,124 —e—Simulado

0,104

0,08 4

CiC,

0,06 4
0,04

0,024

0,00

Figura 5.12 — Simulagdes dos experimentos em coluna com passagem Unica de solvente.

Observam-se na Figura 5.12 desvios entre a curva ajustada pelo modelo e dos

dados experimentais, sendo mais evidente na vazdo de 4,7 cm®/min. Salienta-se gue, no
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ajuste dos parametros, por uma questédo de coeréncia, foram utilizados os mesmos valores
para ambas as configuracdes de extragdo em coluna (passagem Unica e com recirculacéo).
Logo, esses desvios poderiam ser melhorados se cada caso tivesse sido analisado
individualmente. Mas, de um modo geral, o modelo descreve adequadamente o

comportamento de extragcdo da inulina do alho.

53.2 Modelagem para a extracdo em coluna com

recirculacao do solvente

Para a simulacdo da extracdo de inulina em coluna com recirculagdo do solvente, o
modelo sofre alteracdo na condi¢cdo de contorno na entrada da coluna (Equacéo 5.26). Para
a nova situacgdo, a concentracédo na entrada da coluna passa a ser igual a do reservatério de

solvente (Creserv.inst) (Equacéo 5.35).

Condicéo de contorno na entrada:

(5.35)
va—DmaC—m =vC para t>0 e z=0

reserv.inst

E incluida no modelo uma equac&o relativa ao balanco de massa no reservatério de

recirculacdo do solvente (Equacéo 5.36).

dc (5.36)

AVC,| | —AVC = Vign, —==

reserv. reserv.
dt

Para obtencédo da variagdo da concentracdo da inulina presente no reservatério a

cada passo de tempo, é necessario separar as variaveis e integrar:

t=tinst Creserv=Creserv.inst dC (537)
_ reserv
Av [dt=V., | Cl o]
t=0 Creserv=Cini miz=| reserv
Creserv=Creserv.inst
Av t _ dCreserv
inst
Vreserv Creserv=Cini (Cm|2:|_ - Creserv) (538)
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Onde:
A Area da secéo transversal da coluna [L?]
\Y velocidade intersticial [L t™]
Creserv Concentracdo no reservatorio de recirculagao [M L'3]
Cini Concentracao inicial na fase mével e no reservatério [M L'3]
Creserv.inst  CoONcentracdo no reservatério de recirculacdo para um certo tempo
tins,t [M L_S]
Vieserv Volume de liquido acumulado no reservatério de recirculacdo em

regime permanente [L3]

5.3.2.1 Ajuste do modelo de extracdo em coluna com recirculagao
aos dados experimentais

Para a configuracdo com recirculacdo do solvente, deve-se selecionar no formulario
inicial do programa (Figura 5.8) a opcéo “reciclo do solvente”. Os dados de entrada foram os
mesmo utilizados na configuracdo de passagem Unica, apresentados na Tabela 5.4. Os

parametros ajustados sdo mostrados na Tabela 5.5.

Tabela 5.5 — Pardmetros ajustados para a simulagdo da extracdo em coluna com recirculagdo do
solvente.

Parametros ajustados na simulacéo

Fracdo de agua mével (6,,) ajustado —

0,55 (0,59 cm®/min)
0,55 (2,40 cm®/min)
0,55 (4,70 cm®/min)

Coeficiente convectivo de transferéncia de massa (Keonv) —
1,0.10° cm/seg (0,59 cm*/min)
1,4.10®° cm/seg (2,40 cm*/min)
2,2.10®° cm/seg (4,70 cm*/min)

Erro no balanco de massa (%) —

1,08.102 (0,59 cm*/min)
6,60.10° (2,40 cm®min)
3,95.10° (4,70 cm®/min)

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
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A Figura 5.13 apresenta os resultados para as simulacdes realizadas juntamente
com os dados experimentais referentes a extracdo em coluna com recirculacédo do solvente

nas vazoes de 0,59; 2,4 e 4,7 cm*/min.

0,35 4 0,187

0,30 ] . 3, . 0,16
130 4 —o— Experimental (0,59 cm’/min) . 3, .
1 —e—Simulado 0,144 —0— E_xpenmemal (2,4 an"/min)
0,254 —s— Simulado
0,12

0,20 0,10

0,15 0,084

cic,
cic

0,06 4

0,10

1 0,04 .
7 e8] CoOQ
0,05 1 002] T P
0,00 0,00 S g °
T T T T T T T T T T
0 2 4 6 0 5 10
VIV VIV
0 0
0,30 4
0,254 —o— Experimental (4,7 cm®/min)

—— Simulado

0,20 1

0,15

c/c,

0,10

0,05 1

0,00

Figura 5.13 — Simulagfes dos experimentos em coluna com recirculagdo do solvente.

Como ja mencionado, no ajuste dos parametros, procurou-se preservar 0s valores
para ambas as configuracdes, com e sem recirculagdo. Logo a simulacdo dos dados
experimentais representa um esforco no sentido de atender o conjunto de resultados através
de um Unico modelo e com parametros abrangentes a totalidade dos ensaios. Em geral, o
modelo apresentou boa concordancia com os dados experimentais, reproduzindo
adequadamente a tendéncia de extracdo da inulina ao longo do processo.

Os valores encontrados para o nimero de Peclet da coluna foram préximos de 40,
72 e 28 para as vazoes de 0,59 cm®min; 2,4 cm®min e 4,7 cm®min respectivamente. O
namero de Peclet da coluna relaciona os mecanismos de dispersdo hidrodinamica e
conveccdo no deslocamento do soluto, levando em conta ainda o comprimento do leito.
Estes valores sdo considerados baixos e indicam a importancia do carater dispersivo do leito

(meio poroso) durante a realizacdo desses experimentos.
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Anteriormente a realizacdo dos experimentos de extragdo de inulina, foram
realizados pré-testes para verificar se a utilizagdo do banho pré-descascamento e tipos de
cortes causariam influéncia no rendimento de extracdo. Por meio da analise de variancia,
verificou-se que o banho pré-descascamento nao interferiu na quantidade de aguUcares totais
extraidos; ja para acucares redutores houve diferenca significativa. Estes resultados foram
comprovados pelo Teste de Duncan a um nivel de significancia de 5%.

No que se refere aos tipos de cortes, foram testados quatro diferentes tipos, e pela
analise estatistica (ANOVA e Teste de Duncan), verificou-se que o corte em diagonal
produziu maior quantidade de aclcares redutores extraidos; ja para acguUcares totais nao
houve diferenca entre os tratamentos estudados.

Verifica-se que para os dois estudos preliminares, obtiveram-se diferencas
significativas somente para a quantidade de aclUcares redutores extraidos. Porém, para a
guantificacéo de inulina o resultado de aclcares totais € o mais relevante, pois o conteido
de acucares redutores no alho € muito baixo, cerca de 0,3%. Logo, para a realizacao dos
estudos posteriores, considerou-se que a utilizacdo do banho pré-descascamento nao reduz
0 conteudo de agUcares extraidos, sendo utilizado como procedimento preliminar em todos
os estudos de extracao realizados. A justificativa é valida também para os diferentes tipos
de cortes, ndo havendo a necessidade de padronizar o corte utilizado no processo.

Quanto ao processo de extracdo de inulina do alho em batelada, foram estudadas 5
diferentes temperaturas. Observou-se que as curvas de cinética de extragdo possuem um
comportamento semelhante, apresentando comportamento logaritmico.

Quanto ao estudo do esgotamento, obteve-se 8,26% de inulina a 25°C, 15,43% a
45°C, 20,44% a 60°C, 19,00% a 75°C e 20,55% a 90°C, mostrando que o contelido de
inulina extraido em diferentes temperaturas difere grandemente; a 90°C tem-se um aumento
de 60% no conteudo de inulina extraido quando comparado a 25°C. Este resultado mostra
gue com o incremento da temperatura é possivel ter um grande aumento no rendimento de
extracdo de inulina, devido a sua maior solubilidade a temperaturas mais elevadas; outro
possivel fator € o dano causado nas células pelo calor, 0 que permitiria maior liberacéo de
substancias para o meio.

Foi realizada a caracterizacdo dos extratos obtidos em batelada para todas as

temperaturas quanto ao contetdo de aclcares totais, redutores, glicose, frutose, sacarose,
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inulina, proteina, lipidios e solidos totais. Por meio da analise estatistica, verificou-se que
existe diferenca significativa entre as temperaturas estudadas, exceto para o contelido de
lipidios. Para os outros constituintes analisados, o conteldo extraido aumenta com o
incremento da temperatura.

Foram observadas grandes diferencas entre as extracdes a 25 e 45°C e aquelas
feitas a 60, 75 e 90°C.

Concluiu-se dos experimentos em batelada que, para temperaturas a partir de 60°C,
nao existe diferenca no teor de inulina extraido. Isso demonstra que € possivel extrair
guantidades satisfatérias de inulina a 60°C com grande economia de energia e
equipamentos, que seriam necessarios para a extracao a 90°C.

Quanto ao processo de extracdo por maceracdo a temperatura ambiente, ndo se
verificou um rendimento satisfatério. Neste estudo evidenciou-se: a importancia do processo
de lavagem, o qual foi essencial para a extracdo dos acglcares; a necessidade de uma
propor¢do adequada entre a massa de alho e solvente de extracdo e a importancia do
tempo de extragcdo de no minimo uma hora.

Para o processo de extracdo em fluxo continuo através de leito fixo (coluna) foram
testadas as configuracbes em passagem Unica de solvente e com recirculagdo, em trés
diferentes vazées. Verificou-se que o processo sem recirculacdo na vazdo de 2,4 cm®min
permitiu a maxima extracdo de inulina com valor de 16,2 g/100g de alho em um periodo de
120 minutos, ja para o estudo com recirculacdo do solvente obteve-se inulina a 10,2 g/100g
de alho em 115 minutos. Logo, dentre as configuracbes estudadas, a extracdo em
passagem Unica demonstrou-se mais vantajosa, no que se refere ao conteddo inulina
extraido. Isso se deve, possivelmente, aos menores potenciais para a transferéncia de
massa ao longo da coluna devido a reintroducdo de soluto (inulina) no interior da coluna
com o procedimento de recirculacdo. Este problema poderia ser contornado, fazendo-se a
extracdo em coluna com recirculacdo em etapas, ou seja, apdés um pequeno periodo de
extracdo com recirculacio, inicia-se outra etapa com solvente puro. Isto evitaria a reducdo
dos potenciais para transferéncia de massa devido ao aumento da concentracdo de soluto
na fase liquida e permitiria maiores taxas de remocao da inulina presente nas particulas de
alho.

O tempo necessario para 0 processo em coluna atingir o equilibrio foi inferior em
cerca de 82% aquele em batelada, ou seja, com apenas 20% de reducdo na quantidade de
inulina extraida, obteve-se uma reducéo de 9 horas no processamento, economizando-se

uma grande quantidade de energia.
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Para a simulagdo do processo de extracdo em batelada, verificou-se, pelos altos
valores de Biot encontrados, que o transporte de inulina é controlado pelo mecanismo de
difusdo no interior da particula. Isto justifica os longos tempos de extracdo da inulina
observados experimentalmente.

Na simulacao do processo em coluna, obtiveram-se valores baixos para o nUmero de
Peclet, indicando o carater dispersivo do leito. De forma geral, o modelo representou de
forma satisfatéria a tendéncia de extracdo de inulina, pelo ajuste aos dados experimentais.

Como sugestao para trabalhos futuros, seria de grande importancia a realizacdo das
analises de caracterizacéo dos extratos por cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE),
pois como observado nos dados experimentais, houve grande variabilidade nos resultados,
devido aos altos valores de desvio das trés andlises necessarias para a quantificacdo de
inulina. Logo, com a utilizacdo do CLAE, se poderia obter dados mais precisos e com menor
dispersao nos valores. Contudo, apesar dessas dificuldades, o método empregado para a
guantificacdo da inulina (por diferenca entre acgucares) foi de grande valia, pois forneceu
dados coerentes para os diferentes processos de extracdo de inulina estudados, com baixo

custo, quando comparado ao CLAE, e satisfazendo os objetivos do trabalho.

Extracéo de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
em leito fixo.



REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

ABIB JUNIOR, E. Estudo clinico do alho fresco em voluntarios sadios: avaliacdo da
agregacdo plaquetaria in vitro e in vivo e comportamento da presséao arterial através
da MAPA in vivo. 2004. 91p. Tese (Doutorado em Ciéncias Médicas) - Faculdade de
Ciéncias Médica, Universidade Estadual de Campinas, Campinas.

ASSOCIATION OF OFFICIAL ANALYTICAL CHEMISTRY (AOAC). Official methods of
analysis of A.O.A.C. international. 16 ed., Arlington, Virginia, VA, 1997, 2v.

ALI, M.; THOMSON, M.; AFZAL, M. Garlic and onions: their effect on eiconsanoid
metabolism and its clinical relevance. Prostaglandins, Leukotrienes and Essential Fatty
Acids. v. 62, n. 2, p. 55-73, 2000.

APPLIED TECHNOLOGY. Converting chicory — not just a cup of coffee, Dairy Foods,
Chicago, Cahners, v.94, n.11, p.112, October 1993.

ASAMI, T.; OHYAMA, T.; MINAMISAWA, K. TSUKIHASHI, T. New tuber Yacon containing
large amounts of fructooligosaccharides. Nogyo Oyobi Engei, v.64, n.9, p.1033, 1989.

BENKEBLIA, N. Free-Radical Scavenging Capacity and Antioxidant Properties of Some
Selected Onions (Allium cepa L.) and Garlic (Allium sativum L.) Extracts. Brazilian Archives
of Biology and Technology, v. 48, n.5, p.753-759, September 2005.

BUNIM, J. J., SMITH, W. W., SMITH, H. W. The diffusion coefficient of inulin and other
substances of interest in renal physiology. The Journal of Biological Chemistry. p.667-
677, 1937.

BRADFORD, M. M. A rapid and sensitive method for the quantitation of microgram quantities
of protein utilizing the principle of protein-dye binding. Analytical Biochemistry, v. 72, p.
248-254, 1976.

BRASIL. Portaria n. 242, de 17 de setembro de 1992. Dispdem sobre Aprovacdo a Norma
de Identidade, Qualidade, Acondicionamento, Embalagem e Apresentacdo do Alho.
Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento — MAPA. Diario Oficial da Unido
de 24/09/1992, Brasilia, Secéo 1, Pagina 13421, 1992.

CARVALHO, M.A.M. et al. Inulin production by Vernonia herbacea as influenced by mineral
fertilization and time of harvest. Revista Brasileira de Botanica, v.21, n.3, 1998.

COSTA, A. E. Adsorcéo e purificacdo de corantes naturais com silica amorfa. 2005.
81p. Dissertacdo (Mestrado em Engenharia Quimica) - Universidade Federal de Santa
Catarina, Florianopolis.

COXAM, V. Inulin-type fructans and bone health: state of the art and perspectives in the
management of osteoporosis. British Jounal of Nutrition, v.93, n. 1, p.111-123, 2005.

CREMASCO, M. A. Fundamentos de Transferéncia de massa. 2 ed. Campinas: Editora
Unicamp, 2002. 728p.



Referéncias Bibliogréaficas 93

CRUZ, V. D., BELOTE, J.G., BELLINE, M. Z. Produc&o e mecanismo de acdo de inulinase
de Aspergillus niger-245: hidrélise de inulinas de diferentes origens. Rev. Microbiol, v.29,
1998.

DARBYSHIRE, B.; HENRY, R. J. Differences in fructan content and synthesis in some Allium
species. New Phytol, v.87, p. 549-256, 1981.

DARBYSHIRE, B.; HENRY, R.J. The distribution of fructans in onions. New Phytol, v.81,
p.29-34, 1978.

DUBOIS, M.; GILLES, K. A.; HAMILTON, J. K.; REBERS, P. A.; SMITH, F. Colorimetric
method for determination of sugars and related substances. Analytical Chemistry, v.28, p.
350-356, 1956.

FRANCK, A. Technological functionality of inulin and oligofructose. British Jounal of
Nutrition, v.87, n.2, p.287-291, 2002.

GARCIA, A;; MORAES, E. C.; MEDEIROS MADAIL, J.C.; FIGUEIREDO FORTES, J,;
BENINCA DE SALLES, L. A. A cultura do Alho. Circular Técnica, ISSN 0100-8110, n.8,
Empresa Brasileira de Pesquisa Agropecuaria — EMBRAPA, Centro Nacional de Pesquisa
de Fruteiras de Clima Temperado — CNPFT, Pelotas, Novembro, 1984.

GIBSON, G.R.; ROBERFROID, M.B. Dietary modulation of the human colonic microbiota —
introducing the concept of prebiotics. J. Nutr, v. 125, p.1401-1412, 1993.

GIBSON, G.R. et al. Selective stimulation of bifidobacteria in the human colon by
oligofructose and inulin. Gastroenterology, v.108, p.975-982, 1995.

GRUHN, E. Inulin-dietary fiber from chicory and fructose syrups processed thereof. Food
Process, v.6, p.7, 1994.

HAULY, M.C.O.; MOSCATTO, J.A. Inulina e Oligofrutoses: uma revisdo sobre propriedades
funcionais, efeito prebidtico e importancia na industria de alimentos. Semina: Ciéncias
Exatas e Tecnologia, v.23, p.105-118, Dezembro 2002.

HACISEFEROGULLARI, H.; OZCAN, M.; DEMIR, F.; CALISIR, S. Some nutritional and
technological properties of garlic (Allium sativum L.). Journal of Food Engineering, v.68,
p.463-469, 2005.

INSTITUTO CEPA / SC. Sintese Anual da Agricultura de Santa Catarina. Floriandpolis,
SEDRA, 2006.

LEITE, J.T.C. Obtencédo de extrato de inulina de chicoria (Cichorium intybus) por
abaixamento de temperatura e secagem por spray dryer. 2001. 120p. Dissertacdo
(Mestrado em Engenharia Agricola) — Faculdade de Engenharia Agricola, Universidade
Estadual de Campina, Campinas.

LEITE, J.T.C.; PARK, K.J.; RAMALHO, J.R.P.; FURLAN, D.M. Caracterizacédo reologica das
diferentes fases de extrato de inulina de raizes de chicéria, obtidas por abaixamento de
temperatura. Engenharia Agricola, v.24, n.1, p.202-210, jan./abr.2004.

LINGYUN, W. et al. Studies on the extracting technical conditions of inulin from Jerusalem
artichoke tubers. Journal of Food Engineering, 2000.

Extracao de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
leito fixo.



Referéncias Bibliogréaficas 94

LOPEZ-MOLINA, D. et al. Molecular properties and prebiotic effect of inulin obtained from
artichoke (Cynara scolymus L.). Phytochemistry, v.66, p.1476-1484, 2005.

LOPES, T. J. Adsorcédo de antocianinas do repolho roxo em argilas, 2002. 121p.
Dissertacdo (Mestrado em Engenharia Quimica) - Universidade Federal de Santa Catarina,
Florianopolis.

MILLER, G. L. Use of Dinitrosalicylic Acid Reagent for Determination of Reducing Sugar.
Analytical Chemistry, v.31, p. 426-428, 1959.

MOLIS, C. et al. Digestion, excretion, and energy value of fructooligosaccharides in healthy
humans. The American Jounal of Clinical Nutrition, v.64, n.3, p.324-328, 1996.

MONTANARI, C. A.; CARMEN BARRETT REINA, L.; DONNICI, C. L.; CIRINO NOGUEIRA
DIOGENES, I. SOUZA MOREIRA, I. Interacdo de compostos organossulfurados derivados
do alho como o Citocromo-C: um estudo eletroquimico. Quimica Nova, v.25, n.1, p.5-9,
2002.

NARINDER, K.; GUPTA, A.K. Applications of inulin and oligofructose in health and nutrition.
J. Biosci., v.27,n.7, p.703-714, 2002.

NINESS, K.R. Inulin and oligofructose: what are they. J. Nutr., v.129, p.1402-1406, 1999.

NOGUEIRA, R.l. Processo de obtencao de inulina de chicéria (Cichorium intybus) em
p6. 2002. 113p. Tese (Doutorado em Engenharia Agricola) - Faculdade de Engenharia
Agricola, Universidade Estadual de Campina, Campinas.

NOVY QUADRI, M. G., QUADRI, M. B. Um modelo para o transporte de solutos através de
meios porosos tendo em vista diferentes tipos de interacdo com a matriz solida. Anais do
10° Encontro Brasileiro sobre Adsorcao, pg. 267-274. Imprensa Universitaria UFC —
Fortaleza — CE, 1996.

OLIVEIRA, R.A. et al. Otimizacdo de extracdo de inulina de raizes de chicoria. Revista
Brasileira de Produtos Agroindustriais, v.6, n.2, p.131-140, 2004.

PATANKAR, S. V. Numerical Heat Transfer and Fluid Flow. Hemisphere Publishing
Corporation, New York, 1980.

PFANNKUCH, H. O. Contribution a I'etude des displacements des fluids miscibles dans um
milieu poreux. Revue de I'lInstitut Francais du Pétrole, v.18, n.2, pg. 1-54, 1963.

QUADRI, M.B., Comunicag¢éo pessoal. Email: m-quadri@eng.ufsc.br, 2001.
QUEMENER, B.; THIBAULT, J.F.; COUSSEMENT, P. Determination of inulin and
oligofructose in food products, and integration in the AOAC method for measurement of total

dietary fibre. LWT, v.27, p.125-132, 1994.

REDDY, B.S. Possible mechanisms by which pro- and prebiotics influence colon
carcinogenesis and tumor growth. The Jounal of Nutrition, v.129, n.7, p.1478-1482, 1999.

ROBERFROID, M.B. et al. The biochemistry of oligofructose, a nondigestible fiber: an
approach to calculate its caloric value. Nutrition Reviews, v.51, n.5, p.137-146, 1993.

Extracao de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
leito fixo.



Referéncias Bibliogréaficas 95

ROBERFROID, M. Dietary fiber, inulin and oligofructose: a review comparing their
physiological effects. Critical Reviews in Food Science and Nutrition, v.33, p.103-148,
1993.

ROBERFROID, M.B. Caloric value of inulin and oligofructose. The Jounal of Nutrition,
v.129, n.7, p.1436-1437, 1999.

ROBERFROID, M.B. Concept in functional foods: the case of inulin and oligofructose. J.
Nutr. v.129, p.1398-1401, 1999.

ROBERFROID, M.B. Functional foods: concepts and application to inulin and oligofructose.
British Jounal of Nutrition, v.87, n. 2, p.139-143, 2002.

ROBERFROID, M.B. Introducing inulin-type fructans. British Jounal of Nutrition, v.93, n.1,
p.13-25, 2005.

SHUKLA, Y.; KALRA, N. Cancer chemoprevention with garlic and its constituents. Cancer
Letters, 2006.

TAPER, H.S.; ROBERFROID, M. Influence of inulin and oligofructose on breast cancer and
tumor growth. The Jounal of Nutrition, v.129, n.7, p.1488-1491, 1999.

TAPER, H.S.; ROBERFROID, M. Inulin/oligofructose and anticancer therapy. British Jounal
of Nutrition, v.87, n.2, p.283-286, 2002.

TORRES QUINTEROS, E. Producédo com tratamento enzimatico e avaliacdo do suco de
yacon. 2000. 147p. Tese (Doutorado em Tecnologia de Alimentos) - Faculdade de
Engenharia de Alimentos, Universidade Estadual de Campina, Campinas.

VAN LOQO, J. et al. On the presence of inulin and oligofructose as natural ingredients in the
western diet. Critical Reviews in Food Science and Nutrition, v.35, n.6, p.525-552, 1995.

VAN LOO, J. et al. Funcional food properties of non-digestible oligosaccharides: a
consensus report from the ENDO project. British Jounal of Nutrition, v.81, p.121-132,
1999.

VIEIRA, R. L. Caracterizacédo genética dos acessos do banco ativo de germoplasma de
alho (Allium sativum L.) de Santa Catarina. 2004. Dissertacdo (Mestrado em Recursos
Genéticos Vegetais) — Centro de Ciéncias Agrarias, Universidade Federal de Santa
Catarina, Florianopolis.

XAVIER, M.F. Estudo da extracdo de antocianinas em colunas recheadas, 2004. 119p.
Dissertacdo (Mestrado em Engenharia Quimica) — Universidade Federal de Santa Catarina,
Floriandpolis.

Extracao de inulina do alho (Allium sativum L. var. Chonan) e simulacéo dos processos em batelada e
leito fixo.



	CAPA
	PRE-CAPA
	ata defesa
	SUMARIO
	CAP1-INTRODUCAO
	CAP2-REVISAO BIBLIOG
	CAP3-METODOLOGIA EXPERIMENTAL
	CAP4-RESULTADOS E DISCUSSAO
	CAP5-MODELAGEM E SIMULACAO
	CAP6-CONCLUSÕES
	REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS

