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RESUMO

O yacon (Smallanthus sonchifolius) é uma planta de origem andina, cujas raizes
tuberosas armazenam acgUcares como frutose, glicose, sacarose e, principalmente,
frutooligossacarideos (FOS). Os FOS sao designados como prebibticos, que por sua nao
digestibilidade pelas enzimas do trato digestivo humano, estimulam seletivamente a
multiplicacdo e a atividade de bactérias intestinais promotoras de saude. Este trabalho
visou estudar a separacdo de FOS do extrato de yacon, mediante o emprego do
processo de separacdo por membranas (PSM) por ultrafiltracdo (UF) e avaliar as
caracteristicas fisico-quimicas do p6 obtido por spray drying, a partir do permeado da UF.
As raizes foram descascadas e cortadas em rodelas e submetidas ao branqueamento
mediante vapor a 100°C. A partir das fatias branqueadas foi extraido o suco empregando
um processador de alimentos; da polpa obtida ap6s a separacdo do suco, foram
extraidos os acucares restantes mediante a adi¢cdo de agua a 80C em uma proporcao de
2:1 (massa agua/massa polpa). O suco de yacon e a solugéo liquida obtida da polpa
foram separadamente filtrados e a mistura dos filtrados constituiu o extrato de yacon. A
separacdo dos FOS foi realizada pelo processo de UF, utilizando duas membranas
poliméricas de 10 kDa (UF-10) e 30 kDa (UF-30) com pressdes transmembrana de 1,2
bar e 0,75 bar, respectivamente. Encontrou-se que o fluxo de permeado aumentou com o
aumento da presséo de 0,5 bar a 2 bar e com a temperatura de 15°C a 35°C. Para a UF-
10, a resisténcia da membrana (R,,) aumentou de 3,25x10™ m™ para 3,41x10"*m™ com o
aumento da presséo de 0,5 bar para 2 bar; o mesmo ocorreu com a UF-30, aumentando
de 1,69x10"™ m™ para 1,89x10" m™. As resisténcias total (R,), do fouling (R} e da
polarizacdo por concentracdo (R.) apresentaram um leve incremento com o0 aumento da
pressdo. Com o0 aumento da temperatura os valores de R; e R, diminuiram devido a
reducdo da viscosidade da solucdo, enquanto que R;e R,, hdo variaram. A porcentagem
de formagéo do fouling diminuiu com o aumento do poro da membrana, de 61,24% na
UF-10 para 57,33% na UF-30. O entupimento dos poros da membrana foi revertido
empregando procedimentos de limpeza, obtendo-se altas recuperacbes de fluxo de
permeado (76,46% para UF-10 e 83,56% para UF-30). A retengdo dos FOS foi de
24,48%, da glicose de 12,95% e da frutose de 22,18% na membrana UF-10, sendo que o
aumento do tamanho de poro proporcionou menor retencao dos acgucares, 6,49%, 9,11%
e 11,31% para os FOS, glicose e frutose respectivamente para a UF-30.0 balango de
massa mostrou que os FOS obtidos no permeado da UF alcangaram pureza de 24,08%
para a UF-10 e 18,43% para a UF-30. Ao permeado da UF foi adicionado goma arabica
como agente encapsulante nas concentracdes de 10% e 15% sob constante agitacao até
completa homogeneizacdo, seguido de imediata secagem no spray dryer empregando
temperaturas de entrada de ar de 140 e 160T. O p roduto final apresentou valores de
umidade menores que 4 gH,O/100 g m.s. e de atividade de agua menores que 0,15. O
aumento da concentracdo de goma e da temperatura de secagem resultou em aumento
na solubilidade dos po6s, obtendo-se valores superiores a 90%, enquanto que a
higroscopicidade diminuiu. A microscopia eletrbnica de varredura mostrou que as
particulas obtidas por atomizagdo apresentaram tamanhos em torno de 5 pum e
morfologias distintas, além de uma forte tendéncia a aglomeracgéo das particulas menores
em torno das maiores, principalmente na temperatura de 140°C. Com relacédo a cor, o
parametro L* diminuiu significativamente com o aumento da temperatura de 140°C para
160°C, resultando em amostras mais escuras; 0s parametros a* e b* indicaram que as
amostras observadas foram esverdeadas e amareladas, com indice de escurecimento
significativamente maior a 160°C na UF-30. Durante a secagem, 0 aumento da
temperatura diminuiu as concentragcdes de inulina, enquanto que os teores de glicose e
frutose aumentaram devido a reacdo de termolise que levou a degradacédo das cadeias
de inulina. Os ensaios de atividade prebidtica mostraram que todas as amostras de
permeado e retido sem encapsulagdo foram metabolizados de forma semelhante a
glicose pelas trés diferentes bactérias (Lactobacillus acidophilus LA-5®, Bifidobacterium



lactis BB-12® e Escherichia coli ATCC 25922). Com relagdo as amostras atomizadas, 0s
tratamentos provenientes da UF-30 e que foram metabolizadas pela cultura probiética
LA-5 apresentaram indicativo potencial de atividade prebidtica, por terem sido
metabolizadas de forma similar a glicose.

Palavras chave: Yacon, frutooligossacarideos, processo de separacdo por membranas,
spray drying, atividade prebidtica.



ABSTRACT

The yacon (Smallanthus sonchifolius) is a plant originated from Andean regions, whose
tuberous roots contain sugars such as fructose, glucose, sucrose, and especially
fructooligosaccharides (FOS). FOS is referred to as prebiotics due to it is not digestible by
enzymes in the human digestive tract, therefore it selectively stimulates the multiplication
and activity of health-promoting bacteria. This study aimed to evaluate the separation of
FOS from the extract of yacon by ultrafiltration (UF) membrane separation process (PSM),
and study the physic-chemical characteristics of the powder obtained by spray drying from
the permeate obtained by UF. The juice was extracted from the bleached slices using a
food processor; after, the remaining sugars were extracted from the pulp by adding water
at 80°C in a ratio of 2:1 (water / pulp). The yacon juice and the liquid solution obtained
from the pulp were filtered and the filtrate mixture was the yacon extract. The separation
of FOS was carried out by two polymeric membranes of 10 kDa (UF-10) and 30 kDa (UF-
30), at pressures of 1.2 bar and 0.75 bar, respectively. The permeate flux increased with
increasing pressure from 0.5 bar to 2 bar and temperature from 15°C to 35°C. For the UF-
10, the intrinsic membrane resistance (R,,) increased from 3.25x10" m™ to 3.41x10" m™
with increasing pressure from 0.5 bar to 2 bar. The same occurred with UF-30, in which
Rn increased from 1.69x10™ m™ to 1.89x10™ m™. The total resistance (R,), fouling
resistance (Ry) and cake layer resistance (R.) slight increased with increasing pressure.
As the temperature increased, the values of R; and R. decreased due to the reduced
viscosity of the solution, while R; and R, values did not change. The percentage of
membrane fouling decreased from 61.24% in UF-10 to 57.33% in UF-30 with increasing
the membrane pore size. The membrane pore clogging was reversed by cleaning
procedures, resulting in high recoveries of the permeate flow (76.46% in UF-10 and
83.56% in UF-30). For UF-10, the FOS retention was 24.48%, while glucose and fructose
retention were 12.95% and 22.18% respectively, and the increase in pore size resulted in
less retention of sugars, once for the UF-30 the retention percentage was 6.49%, 9.11%
and 11.31% for FOS, glucose and fructose, respectively. The mass balance showed that
FOS from the UF permeate reached 24.08% purity in UF-10 and 18.43% in UF-30. Gum
arabic at concentrations of 10% and 15% was added to the UF permeate as an
encapsulating agent with constant stirring until complete homogenization, followed by
immediate drying in a spray dryer at inlet temperatures of 140°C and 160°C. The final
product presented moisture content less than 4 gH,0/100 g d.m. and water activity less
than 0.15. Increasing both the arabic gum concentration and drying temperature have
increased the powder solubility, with values higher than 90%, and decreased
hygroscopicity. Scanning electron microscopy showed that the atomized particles had
about 5 um diameter and exhibited different morphologies, with a strong tendency to
particle agglomeration, once smaller particles appeared to overlap large particles, mainly
at 140°C. Regarding the color parameters, the parameter L* significantly decreased with
increasing temperature from 140°C to 160°C, resulting in darker samples. The parameters
a* and b* indicated that the samples were greenish and yellowish with significantly
increase in the browning index at 160°C for UF-30. During the drying process, increasing
the temperature decreased inulin concentrations, whereas the levels of glucose and
fructose increased due to the thermolysis reaction that lead to degradation of inulin
chains. The prebiotic activity assay showed that all permeate and retentate samples
without encapsulation were metabolized similarly to glucose by the three different bacteria
(Lactobacillus acidophilus LA-5®, Bifidobacterium lactis BB-12® and Escherichia coli
ATCC 25922). With respect to the atomized samples, the treatments from the UF-30 that
were metabolized by the probiotic culture LA-5 seemed to present potential prebiotic
activity, since they were metabolized in a manner similar to glucose metabolism.



Keywords: Yacon, fructooligosaccharides, membrane separation process, spray drying,
prebiotic activity.
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1. INTRODUCAO

Com o aumento na expectativa de vida da populacdo e crescimento dos custos
médicos e hospitalares, a sociedade tem buscado desenvolver novos conhecimentos
cientificos e tecnoldgicos, visando modificagdes importantes no estilo de vida dos
individuos (ROBERFROID, 2002). Diversos fatores afetam a qualidade de vida, devendo
a populacdo conscientizar-se da importancia dos alimentos que possam auxiliar a
promocéo da saude.

Neste capitulo serd apresentada uma revisdo da literatura sobre os alimentos
funcionais, onde serdo abordadas as caracteristicas do yacon (Smallanthus sonchifolius),
bem como os beneficios nutricionais da inulina e dos frutooligossacarideos (FOS),
probiéticos e prebidticos; também serdo abordados uma breve revisdo sobre o processo

de separacao por membranas (PSM) e a encapsulacdo por spray drying.

1.1 YACON (Smallanthus sonchifolius)

O yacon, mostrado na Figura 1, € uma planta da familia Asteraceae, originaria dos
vales andinos, crescendo em altitudes de 1000 a 3500 m (ZARDINI, 1991; KAKIHARA et
al., 1996; CAMPOS et al., 2012). Foi introduzida no Brasil, no Estado de Sdo Paulo na
década de 90 através de descendentes de japoneses que a plantaram para consumo
préprio, mas nos ultimos anos vem atraindo o interesse do mundo cientifico devido ao

seu potencial como alimento funcional (GRAU e REA, 1997).

Figura 1. Raizes de yacon.
Fonte: Manrique et al. (2005).
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A planta pode crescer até 3 m de altura, com sistema radicular composto de 4 a
20 raizes tuberosas comestiveis, podendo variar em formato, tamanho, cor e peso de 100
a 1200 g, de acordo com a Figura 2; possui textura suculenta e sabor doce que lembram
a péra. Apesar de ndo fazer parte da familia da batata, ficou conhecido pelo seu aspecto
fisico, como batata do yacon (CAZETTA et al., 2005).

Figura 2. Diferentes formatos e tamanhos das raizes de yacon.
Fonte: Silva (2007).

No aspecto econdmico, a producdo de yacon tem sido vista de modo particular
pela sua alta produtividade. Enquanto a batata-inglesa e a mandioca produzem cerca de
10 a 20 toneladas por hectare, o yacon alcanca até 120 toneladas por hectare
(KAKIHARA et al., 1996).

As raizes tuberosas recém-colhidas séo insipidas e quando destinadas ao
consumo in natura, devem ser expostas ao sol por 3 a 5 dias para que ocorra a reacdo de
hidrolise dos frutanos que resulta no aumento do teor de frutose e sacarose livre,
tornando-as assim suculentas e doces, sendo, nesta forma, muito apreciadas pela
populacdo andina (ZARDINI, 1991). Entretanto, se destinadas ao consumo de diabéticos
ou para a obtencéo de inulina e frutooligossacarideos (FOS), devem ser processadas ou

consumidas imediatamente apés a colheita (SILVA, 2007).

1.1.1 Composigao quimica

A composicdo quimica do yacon é muito variavel em razdo de sua rapida
capacidade de perder 4gua e decomposicdo dos FOS, que variam de acordo com o
periodo em que é retirado do solo, com a sazonalidade, o clima, a altitude, o tipo de solo
e o tratamento pos-colheita (GRAEFE et al., 2004).
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Na Tabela 1 est4 apresentada a composicdo quimica média das raizes de yacon;
o percentual de agua das raizes situa-se em torno de 83 a 90% do peso fresco. Devido
ao alto contetdo de &gua, o valor energético da raiz € baixo (SANTANA e CARDOSO,
2008). Este fator também reduz sua vida utii em condicbes ambientais para
aproximadamente sete dias, visto que os tecidos internos das raizes sao muito delicados,
caracteristica que os predispdem a sofrer rachaduras ou a romperem-se facilmente

durante a colheita, embalagem e transporte (MANRIQUE et al., 2005).

Tabela 1. Composi¢éo quimica média do yacon em base umida (g/100g).

Componentes Graefe et al., (2004) Nieto, (1991) Lachman et al., (2003)

Agua 87,30 84,80 81,3
Acucares 11,0 - 13,8
Proteinas - 0,56 1,0

Lipideos - 0,02 0,1

Fibras - 3,40 0,9

Cinzas - 3,50 1,1

(-) Dado nao avaliado.
Fonte: GRAEFE et al., (2004); NIETO, (1991); LACHMAN et al., (2003).

As raizes tuberosas apresentam teores significativos de potassio, fosforo e ferro
(NIETO, 1991), elevado conteudo de calcio, compostos fenodlicos derivados de acido
caféico, substancias antioxidantes como &cido clorogénico e triptofano, e vérias
fitoalexinas com atividade fungicida e baixo contelddo de lipidios, vitaminas e outros
minerais (TAKENAKA et al., 2003). A Tabela 2 apresenta 0s teores de minerais,

vitaminas e polifendis da raiz do yacon.
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Tabela 2. Teores de minerais, vitaminas e polifendis da raiz do yacon (mg/100g).

Componentes Nieto, (1991) Lachman et al., (2003)
Calcio 12,16 12
Cobre 0,001 -
Ferro 0,015 0,2
Zinco 0,059 -

Fosforo 20 34
Potéassio 330 334
Sadio 1,50 0,4
Magnésio - 8,4
Vitamina B1 - 0,07
Vitamina B2 - 0,31
Vitamina C - 50
B-caroteno - 0,13
Polifendis - 203

(-) Dado nao avaliado.
Fonte: NIETO, (1991); LACHMAN et al., (2003).

Ao contrario da maioria das espécies vegetais, o yacon ndo estoca carboidratos
em forma de amido, mas sim na forma de frutanos (KAPULER e GURUSIDDIAH, 1994)
sendo, portanto menos caldrico.

Asami et al. (1989) observaram flutuagdo no conteddo de inulina em raizes
tuberosas de yacon durante seu desenvolvimento e armazenagem, encontrando que o
grau meéedio de polimerizacdo da inulina aumentou linearmente durante o
desenvolvimento, porém apds a colheita diminuiu. Segundo Graefe et al. (2004) quando o
tubérculo atinge a maturidade, a tendéncia dos FOS é se degradarem em compostos

menores até frutose, sacarose e glicose livres.

1.2 FRUTANOS

Os frutanos sé@o polimeros de frutose sintetizados na natureza a partir da
sacarose, tendo como diferenca sua estrutura molecular e massa molar, podendo ser
classificados em trés tipos principais: o grupo da inulina, o grupo dos levanos e o grupo
ramificado. O grupo da inulina consiste em moléculas que tem em sua maioria ou
exclusivamente ligacdes B(2—1) frutosil-frutose. Levanos contém principalmente ou

exclusivamente ligacdes B(2—6) fructosil-frutose. O grupo ramificado tem tanto as
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ligacdes B(2—1) e B(2—6) frutosil-frutose em quantidades significativas (LEWIS, 1993;
MUNOZ-GUTIERREZ et al., 2009).

Os frutanos possuem diversificados graus de polimerizagdo (DP), como a inulina
que pode apresentar longas cadeias com DP em torno de 50 e os levanos com DP ao
redor de 200 (GOTO et al., 1995; AVIGAD e DEY, 1997).

Os levanos séo os frutanos produzidos pela excrecdo de bactérias como as
Pseudomonaceae, Enterobacteraceae, Streptococcaceae, Actinomycetes e Bacillaceae
durante sua multiplicacdo (FRANCK e LEENHEER, 2005). De acordo com Pollock
(1986), a estrutura dos levanos tem como base a 6-kestose, onde os residuos de frutosila
se unem a molécula de sacarose por ligacbes (2—6).

Os frutanos que compdem o grupo ramificado também séo provenientes de
bactérias, onde o residuo de glicose se une diretamente aos residuos de frutose, nas
posicdes 1 e 6. Portanto, o grupo ramificado possui moléculas com ligacdes B(2—1) e
B(2—6) (MARX et al., 1997).

1.2.1 Inulina

A inulina nativa, mostrada na Figura 3, € uma mistura de oligbmeros e longas
cadeias de polimeros contendo moléculas de diferentes DP, de 2 até 60 unidades, com
grau médio de polimerizacdo de aproximadamente 12, geralmente incluindo uma
molécula de glicose no final da cadeia ligadas entre si por ligaces B(2—1) glicosidicas
(VILLEGAS e COSTELL, 2007; JUDPRASONG et al., 2011). O termo “nativa” refere-se a
inulina que é extraida de raizes frescas (FRANCK e LEENHEER, 2005).

HOCH?O H
H
HO CHz0H
o OH H
CH; g H
H
HO CHz0H
n
H
CHAOH

Figura 3. Estrutura quimica da inulina.
Fonte: Delgado et al. 2010.
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Na Figura 3, n corresponde ao numero de moléculas de frutose presentes na
cadeia. Segundo Carabin e Flamm (1999), a inulina pode dividir-se em dois grupos
gerais: a inulina e os compostos a ela relacionados (a oligofrutose e os FOS). As
propriedades fisico-quimicas da inulina estdo ligadas ao DP, ou seja, o0 nimero de
unidades individuais de monossacarideos que compdem a molécula (MEYER et al.,
2011).

Oligofrutose e FOS séao termos sindnimos utilizados para denominar a inulina com
DP inferior a 10. Seus nomes derivam de oligossacarideos (carboidratos com menos de
10 subunidades de monossacarideos) compostos predominantemente de frutose. O
termo oligofrutose é mais freqientemente empregado na literatura para descrever
inulinas de cadeia curta, obtidas por hidrélise parcial da inulina, enquanto que o termo
FOS tende a descrever misturas de inulina de cadeia curta, sintetizados a partir da
sacarose (CARABIN e FLAMM, 1999).

Pela hidrélise enzimatica parcial da inulina nativa podem ser obtidas oligofrutoses
onde o DP varia de 2 a 7 unidades com um valor médio de 4; alternativamente, 0s
oligbmeros com DP abaixo de 10 podem ser separados da inulina nativa por métodos
fisicos tais como ultrafiltracdo ou cristalizacdo, permitindo dessa forma também, a
separacao da inulina de cadeia longa (22 a 25 unidades) (FRANCK, 2002).

Compostos como a oligofrutose e os FOS podem ser utilizados como substituintes
de acucares, pois sdo muito mais sollveis e doces do que a inulina nativa e de cadeia
longa (MEYER et al., 2011), sdo mais solUveis que a sacarose e fornecem entre 30 —
50% da docgura desta. As oligofrutoses contribuem para encorpar produtos lacteos e
melhorar a umectancia de produtos de panificacdo, diminuir o ponto de congelamento de
sobremesas congeladas, fornecer crocancia a biscoitos de baixo teor de gordura e agir
como um aglutinante em barras nutricionais. Deste modo, elas exercem 0 mesmo papel
gue a sacarose, mas possuem a vantagem de apresentar menor valor calérico e ainda
enriquecer o teor de fibras e outras propriedades nutricionais em alimentos (HAULY e
MOSCATTO, 2002).

A inulina com DP maior que 10 é menos sollvel e mais viscosa podendo assim
atuar como substituinte de gordura, produzindo sensacao similar na boca (MEYER, et al.,
2011). A inulina pode ser usada para modificar a textura em produtos lacteos, como em
gqueijos e mousse de chocolate e reforcar a cremaosidade de iogurtes com baixo teor de
gordura (KAUR e GUPTA, 2002).
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1.2.2 Frutooligossacarideos

Frutooligossacarideos (FOS) s&o oligossacarideos de ocorréncia natural,
principalmente em produtos de origem vegetal (HARTEMINK et al., 1997), tais como alho,
cebola, aspargo, trigo, centeio, triticale e alcachofra de Jerusalém (BORNET, 1994). Os
FOS séo definidos como uma combinagdo de trés acucares, mostrados na Figura 4, 1-
kestose (GF,), nistose (GF3) e frutofuranosil nistose (GF;) em que as unidades
frutosiltransferase (F) séo ligados na posicdo p(2—1) da sacarose (GF) (LEWIS, 1993;
YUN, 1996).

OH H
Figura 4. Estrutura quimica da 1-kestose (GF,), nistose (GFs3), frutofuranosil nistose

(GF).
Fonte: PASSOS e PARK, (2003).

Como status legal na maioria dos paises, os FOS sao considerados ingredientes e
ndo aditivos alimentares. S&o fibras dietéticas, caracteristica confirmada pelas
autoridades legais em varios paises, nos Estados Unidos possuem o status GRAS

(Generally recognized as safe).
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Os FOS séo classificados como prebioticos, uma vez que ndo podem ser
hidrolisados nem absorvidos na parte superior do trato digestivo, sendo fermentados
seletivamente por bactérias benéficas no célon (GIBSON e ROBERFROID, 1995). Essa
caracteristica faz com que os FOS promovam uma série de beneficios & saide humana,
desde a reducdo de colesterol sérico até o auxilio na prevencdo de alguns tipos de
cancer (PASSOS e PARK, 2003).

Esses acucares ndo convencionais foram classificados como assistentes da flora
amigavel do trato intestinal, como Lactobacillus e Bifidobacteria. Eles melhoram o
metabolismo e diminuem o pH do intestino grosso, destruindo bactérias putrefativas. A
ingestdo diaria desses carboidratos pode resultar num aumento de lactobacilos e
bifidobactérias no trato intestinal (HARTEMINK et al., 1997).

Devido a essas caracteristicas, os FOS podem ser utilizados em produtos
funcionais que promovam efeito nutricional adicional nas areas de prebidticos, fibras
dietéticas e simbioticos (PASSOS e PARK, 2003).

Os FOS possuem caracteristicas que permitem sua aplicacdo em varias areas.
Apresentam cerca de um ter¢o do poder adogante e solubilidade maior que da sacarose,
ndo cristalizam e nado precipitam (YUN, 1996); além disso, podem ser hidrolisados em
frutose em condigbes muito &cidas e em condicdes de exposicdo prolongada de
temperatura (BORNET, 1994).

1.3 ALIMENTOS FUNCIONAIS

Alimento funcional € definido como sendo aquele alimento ou ingrediente que,
além das func¢des nutritivas basicas, quando consumido como parte da dieta usual,
produza efeitos metabdlicos e/ou fisioldgicos e/ou benéficos a salde, devendo ser seguro
para consumo sem supervisdo médica (BRASIL, 1999).

O termo alimento funcional foi introduzido no Japdo nos anos 80 e se refere aos
alimentos processados contendo ingredientes que ajudam no funcionamento de partes
especificas do organismo, além de serem nutritivos (HASLER, 1998).

Estes podem ser classificados em probibticos e prebibticos.

1.3.1 Probidticos

Probidticos s&@o microorganismos vivos, administrados em quantidades

adequadas, que conferem beneficios a satde do hospedeiro (FAO, 2001).
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Alguns estudos cientificos propdem uma dose de 10%-10° UFC para exercer 0s
efeitos benéficos, que correspondem a ingestéo diaria de 100 g de um alimento probidtico
contendo de 10°-10” UFC.g™"! (BLANCHETTE et al., 1996).

Probidticos incluem principalmente lactobacilos e bifidobactérias. Esta microbiota
deve estar presente no intestino de individuos saudaveis e seu consumo em produtos
lacteos fermentados afeta favoravelmente a saude humana (REID et al., 2003).

A selecdo de bactérias probidticas tem como base o0s seguintes critérios
preferenciais: o0 género ao qual pertence a bactéria, serem de origem humana,
apresentarem estabilidade frente a acidos e a bile, a capacidade de aderir a mucosa
intestinal e de colonizar, ao menos temporariamente, o trato gastrintestinal humano, a
capacidade de produzir compostos antimicrobianos e serem metabolicamente ativas no
intestino. Outros critérios fundamentais sdo: a seguranca para uso humano, histérico de
nao patogenicidade e ndo estarem associadas a outras doencas, tais como endocardite,
além da auséncia de genes determinantes da resisténcia aos antibiéticos (SAARELA et
al., 2000).

Conforme Fuller (1989), os efeitos benéficos dos probidticos a saude humana
estdo relacionados ao controle das infecgbes intestinais, diminuicdo dos niveis de
colesterol (LDL), estimulos do sistema imunoldgico (produgéo de anticorpos e atividade
fagocitica contra microorganismos patdégenos), melhora no transito intestinal,
principalmente aquelas pessoas com problemas de constipacdo, melhora na absorcéo de

nutrientes, melhor digestibilidade da lactose e ao carater anticarcinogénico.
1.3.2 Prebiotticos

Prebidticos sdo componentes alimentares néo digeriveis que beneficiam a
proliferacdo ou atividade de bifidobactérias e lactobacilos no colon, podendo inibir a
multiplicacdo de patégenos, garantindo melhora a salde do hospedeiro. Esses
componentes atuam mais freqlientemente no intestino grosso, embora eles possam ter
também algum impacto sobre os microrganismos do intestino delgado (GIBSON e
ROBERFROID, 1995).

Pesquisas demonstram que a suplementacdo de prebidticos (inulina e
oligofrutose) estimula o predominio de bifidobactérias no célon (fator bifidogénico),
resultando no estimulo do sistema imunolégico, melhorando os efeitos de constipacéo,
reduzindo o risco de osteoporose devido ao aumento na absor¢cdo do célcio, com a
provavel diminui¢éo do risco de aterosclerose pela diminuicdo da sintese de triglicerideos

e acidos graxos no figado e a nivel sanguineo (KAUR e GUPTA, 2002).
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Conforme Roberfroid (1993), quando a frutose se encontra ligada, como nas
oligofrutoses, 40% € convertido em biomassa bacteriana, 5% em CO,, 40% em &cidos
graxos de cadeia curta e 15% em lactato, sendo que 90% destes metabdlitos é absorvido
no sangue. O metabolismo destes compostos no figado produz 14 mols de ATP, que
correspondem a 35% do conteuddo calorico da frutose livre. Isto conduz a um valor
caldrico de 1,4 kcal.g™ de oligofrutoses.

A Figura 5 apresenta os principais beneficios atribuidos aos prebidticos e

probidticos.

Prebidticos
Inulina
oligofrutose

Bifidobactérias

Proveniente
da dieta

Probidticos

Intestino Delgado Célon Intestino Delgado
Né&o digeridos Bifidobactérias Lactobacilos
Né&o absorvidos enddgenas e da enddgenos e da
dieta dieta
Y estimulo
Colon
Efeito probidticos
h - Modulagdo da microbiota intestinal
Efeito - competicdo por sitios de competigdo,
bifidogé&nico - competicdo por nutrientes,

- competicdo de compostos antimicrobianos.
- Alteragdo do metabolismo microbiano

-aumento  ou diminuigdo da @ atividade
enzimatica

- Estimulo da imunidade do hospedeiro

-aumento dos niveis de anticorpos e da
atividade dos macrofagos

- Estimulo na absorgio de determinados
nutrientes

-Calcio

- OQutros possiveis efeitos probiodticos

Figura 5. Beneficios atribuidos aos prebidticos e probioticos.
Fonte: SAAD, (2006).

1.3.2.1 Métodos para determinacdo da atividade preb idtica

Huebner et al. (2007) estabeleceram uma contagem quantitativa para descrever o
grau em que os prebitdticos (FOS, inulina e galactooligossacarideo) apdiam a
multiplicacdo seletiva de lactobacilos e bifidobactérias. Os ensaios de atividade prebiotica
foram baseados na modificacdo da biomassa celular apos 24 horas de multiplicacdo da
cepa probidtica em 1% prebittico ou 1% de glicose em relacdo a alteragdo de biomassa

celular de cepas entéricas (Escherichia coli) cultivadas sob as mesmas condigbes. A
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partir dos dados de biomassa, um escore de atividade prebiética foi calculado para cinco
culturas de lactobacilos e cinco de bifidobactérias através da enumeracdo das amostras
em 0, 24 e 48 h ap6s a incubagdo, em agar Man Rogosa Sharpe (MRS) para lactobacilos
e bifidobactérias e agar Triptona de Soja (TSA) para E. coli.

Huebner et al. (2008) determinaram a estabilidade funcional do prebidtico
frutooligossacarideo (FOS) e inulina através de ensaios de atividade prebiotica. Os
ensaios foram realizados com base na modificacdo da biomassa celular de Lactobacillus
paracasei 1195 em relacdo a prebidticos comerciais (NutraFlora P-95, Raftilose P95,
Inulin-S, Ratftiline HP) e Escherichia coli, em condi¢Bes equivalentes. Os prebidticos
foram dissolvidos em solu¢cBes tampéao de citrato-fosfato (10% de FOS ou 2% de inulina)
e, em seguida, expostos a cada um de trés tratamentos, simulando as condi¢cGes de
processamento de alimentos: baixo pH (pH 3-6), calor a um pH baixo (30 min a 85°C, pH
4-7) e as condi¢cdes de reacdo de Maillard (até 6 h a 85°C com 1% de glicina, pH 7).
Densidades celulares foram determinadas com base na densidade 6ptica (DO) a 600 nm.

No trabalho de Wichienchot et al. 2010 foram utilizados oligossacarideos mistos
obtidos a partir da pitaia branca e inulina (prebiético) como fonte de carbono para a
multiplicacdo de duas cepas probidticas (Bifidobacterium bifidum NCIMB 702715 e
Lactobacillus delbrueckii BCC 13296). Inéculo de L. delbrueckii BCC 13296 foi
preparado por cultura em caldo MRS a 37°C durante 24 h. Um mililitro de solucéo de
amostra foi preparada (1% p/v) e adicionado ao caldo MRS (3 mL), 1 mL de inoculo
também foi adicionado para se obter uma concentracao final de 10° células/mL. A cultura
foi incubada a 37°C durante 48 h em condi¢cbes anaerodbicas. Enumeragfes das coldnias
foram realizadas em 0, 24 e 48 h pela contagem direta padrdo usando um
hemocitdmetro. B. bifidum 702715 foi sub-cultivado em Reinforced Clostridial Médio
(RCM) a 37°C, 24 h antes de ser utilizado como in6culo. Um mililitro da solugcdo de
amostra foi preparada (1% p/v) e adicionou-se assepticamente a RCM (3 mL) em
condicBes anaerobicas, 1 mL de in6culo também foi adicionado. O cultivo foi realizado
sob condi¢des anaerdbias a 37C durante 72 h. Conta gens foram realizadas em 0, 24, 48

e 72 h para a enumeracao de bactérias por contagem direta padrao.

1.4 INATIVACAO ENZIMATICA

O branqueamento € um tratamento térmico utilizado no processamento de
vegetais para inativar enzimas indesejaveis, podendo ainda facilitar a remoc¢éo do ar do
interior do alimento, causar destruicdo parcial de microrganismos, melhorar a textura e

acentuar a coloracdo. Esse tratamento térmico deve ser rapido, de preferéncia em meio
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umido (vapor ou agua quente) para proporcionar aquecimento uniforme e altas taxas de
transferéncia de calor (CRUZ et al., 2006).

O escurecimento enzimatico observado quando a maioria das frutas e dos
vegetais € amassada, cortada ou triturada, é oriunda de reacdes catalisadas pela enzima
polifenoloxidase (PPO). A acdo dessa enzima em diversas frutas e vegetais in natura
acarreta perdas econdmicas consideraveis, além de diminuicdo da qualidade nutritiva e
alterac&o do sabor (LUIZ et al., 2007).

A peroxidase € uma oxidoredutase envolvida no escurecimento enzimatico, pois
utiliza o peroxido de hidrogénio para oxidar seus substratos além da oxidacdo de uma
variedade de compostos organicos e inorganicos (HAMID e REHMAN, 2009),
promovendo uma grande variedade de reacfes de biodegradacdo e com isso apresenta
um alto grau de versatilidade. Logo, a atividade da peroxidase em muitas industrias de
alimentos é utilizada como indice de branqueamento (LING e LUND, 1978).

A inativacdo enzimatica, através do tratamento térmico, € uma das solucbes
encontradas pela industria alimenticia, sendo esse recurso utilizado principalmente na
conservacdo do produto, em seu periodo de elaboracdo e armazenamento (LUIZ et al.,
2007).

A presenca de compostos fendlicos, como o &cido clorogénico e o L-triptofano,
tornam as raizes do yacon susceptiveis ao escurecimento enzimatico, causado pela
enzima polifenoloxidase (PPO) (YAN et al., 1999). Nesta reacdo ocorre a formagéo da
melanina (pigmento escuro), proveniente da polimerizacdo oxidativa de quinonas, que
deprecia a qualidade do produto. O controle dessa reacéo pode ser feito pela inativacdo
da enzima, pelo calor ou pelo uso de agentes redutores como o &acido ascorbico
(SCHWEIGGERT et al., 2005).

Fante e Norefia (2012) relatam que prolongado branqueamento em agua quente
conduz a uma série de alteracdes indesejaveis nos alimentos, incluindo perdas de sabor,
cor e textura. A maioria dos nutrientes é sollvel em agua, resultando em uma maior
perda durante o branqueamento com agua quente do que durante branqueamento com
vapor (SCHWEIGGERT et al., 2005).

Quinteros (2000) realizou branqueamento do yacon com agua fervente por 10
minutos e observou uma reducdo média de 35% no valor de sdlidos sollveis (°Brix);
utillizando tratamento com vapor, a reducao foi menor que 10%.

As enzimas peroxidase (PER), polifenoloxidase (PPO) e inulinase podem ser
inativadas com o0 uso desses tratamentos, controlando o tempo e temperatura para a
melhor inativacdo (SCHWEIGGERT et al.,, 2005). A enzima inulinase deve sofrer

inativacdo quando se deseja manter a integridade da inulina, a perda de atividade da
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inulinase é obtida em temperaturas superiores a 70°C onde a atividade catalitica €
destruida, mantendo desta forma a integridade da inulina (SHARMA et al., 2006).

Fante e Norefia (2012) estudaram o branqueamento do alho com vapor a 100°C e
agua quente a 80 e 90°C. As melhores condi¢cdes de branqueamento foram em vapor e
em agua a 90°C durante 4 minutos, e em agua a 80°C durante 6 minutos relatando que
as atividades enziméticas foram reduzidas em 93,53%, 91,96% e 89,77% para
polifenoloxidase, 92,15%, 89,79% e 77,4% para peroxidase e 81,96%, 78,51% para
74,66% inulinase, respectivamente; estes resultados corresponderam a 3,72%, 24,88% e

25,58%, da perda de inulina respectivamente.

1.5 PROCESSO DE SEPARACAO POR MEMBRANAS

Os processos de separacdo por membranas (PSM) sdo operacbes que utilizam
membranas no fracionamento de misturas, solu¢des e suspensdes envolvendo espécies
de tamanho e natureza quimica diferentes.

A tecnologia de separacédo por membranas tem se desenvolvido muito nos ultimos
anos, pois apresenta caracteristicas Unicas em relacdo aos processos convencionais e
industriais de separacéo tais como destilacdo, centrifugacao, extracdo com solventes, etc
(HABERT et al., 2006).

Habert et al. (2006), afirmam que este processo baseia-se no principio de que os
componentes de misturas liquidas ou gasosas, de acordo com suas caracteristicas
moleculares, podem permear seletivamente através de uma membrana, porém para que
ocorra o transporte € necessaria a existéncia de uma forgca motriz, tais como o gradiente
de potencial quimico e/ou de potencial elétrico. Como os processos sdo em geral
isotérmicos, o gradiente de potencial quimico pode ser expresso em termos dos
gradientes de pressdo ou concentracao.

Os PSM sao hoje sistemas consolidados em diversos setores produtivos, uma vez
que o processo de separagdo ndo envolve calor e nenhuma mudanca de fase ou uso de
agentes quimicos (CASSANO et al., 2007). Esta tecnologia também se destaca pela sua
seletividade, simplicidade de operacdo e escalonamento e por ser energeticamente
econbmica. Além disso, a separacdo pode ser realizada continuamente e ndo é
necessario o acréscimo de aditivos (CASTRO et al., 2007).

A membrana é definida como uma interface ou uma barreira semi-seletiva que
separa duas fases (permeado e retido) e restringe, total ou parcialmente, o transporte de
uma ou varias espécies quimicas presentes nestas fases. Elas podem ainda apresentar
inUmeras caracteristicas podendo ser naturais ou sintéticas, neutras ou carregadas,

espessas ou finas, estrutura simétrica ou assimétrica, com mecanismo de transporte ativo
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ou passivo (MULDER, 1996). Em fun¢édo da morfologia da membrana e do tipo de for¢a
motriz empregada, o transporte das diferentes espécies ha membrana pode ocorrer pelo
mecanismo de conveccéo ou difusdo (HABERT et al., 2006).

O tipo de filtragdo (Figura 6) pode ser convencional, onde a solucdo permeia
perpendicularmente & membrana formando uma Unica corrente de saida (dead end
filtration) e com isso os solutos e os materiais em suspenséo ficam retidos na superficie
da membrana, ja na filtracdo tangencial a alimentacédo escoa paralelamente a membrana
(Crossflow filtration) originando duas correntes, permeado e retido, e possibilitando que a
fracdo retida retorne ao tanque de alimentacdo, sendo recirculada (MULDER, 1996;

HABERT et al., 2006).

Filiracdo convencional Filtragdo tangencial
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Figura 6. Esquema ilustrativo da filtragdo convencional versus tangencial e seus
respectivos comportamentos de fluxo e da resisténcia (R;) causada pela torta em fungao
do tempo.

Fonte: CHERYAN, (1998).

Dentre os processos de membranas, os que mais se destacam é a osmose
inversa (Ol), a ultrafitracdo (UF), a nanofiltracdo (NF), a microfiltracdo (MF), a
eletrodialise e a pervaporacdo. A eficiéncia de uma membrana é determinada
essencialmente por dois parametros: seletividade e permeabilidade (MULDER, 1996).

Estes PSM apresentam algumas limitagdes, como o fenébmeno de polariza¢do por
concentracao (Figura 7) e o fouling. O primeiro, € um fendmeno de camada limite, ocorre

nos primeiros minutos do processo e é caracterizado pelo aumento da concentragédo de
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solutos proximo a superficie da membrana, dificultando a permeacdo do solvente e
resultando na diminuicdo do fluxo permeado, este fendbmeno € reversivel. Porém, o
fouling é consequéncia do declinio do fluxo permeado, resultante do entupimento dos
poros da membrana e pode ser um fendmeno irreversivel dependendo da situacdo (WU,

1990).

Retido
Escoamento tangencial 4 :
— P . Fluxo de soluto
— e
— e @ i S T | 1 Regido de
—_ A R MY | polarizagdo
— - ¢ Membrana
. ®
Permeado

Fluxo de solvente

Figura 7. Representacao esquematica do fenbmeno de concentracdo por polarizacao.
Fonte: ALVES, (2006).

A Tabela 3 apresenta os PSM comerciais indicando suas principais

caracteristicas, forca motriz e exmplos de aplicacdes.

Tabela 3. Processos de separacdo por membranas comerciais.

Processo I\/éaggggl Material que Permeia Aplicacdes
gﬂui[egﬁlsg? ) Esterilizacdo bacteriana;
Microfiltracdo ba(F:)térias ' Agua e sélidos clarificac&o de vinhos e
(MF) MM>500 kba dissolvidos cervejas, concentracao
(0,01um) de células
: ~ Coldides, Agua (solvente), sais Frauonamgnto/
Ultrafiltrac&o ! P : concentracdo de
(UF) macromolécula. solaveis de baixa proteinas, recuperacio
MM>5000 Da massa molar L .
de pigmentos/ 6leos
, x Moléculas de massa Agua, sais e e . )
Nanofiltracdo . . . Purificacdo de enzimas;
(NF) molar média moléculas de baixa biorreatores
500<MM<2000 Da massa molar
Dessalinizacao e
Osmose Todo material solavel < desmineralizacdo de
~ Agua (solvente) . . ~
Inversa (Ol) OuU em suspenséo aguas; concentracéo de

suco de frutas

MM: massa molar.
Fonte: Adaptado de HABERT et al. (2006).
A Tabela 4 apresenta a faixa de tamanhos de poros das membranas para 0s

diversos tipos de PSM e os limites de pressao para cada processo.
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Tabela 4. Tamanho de poros (hm) e limites de pressao (bar) para as membranas em
cada tipo de PSM.

PSM Tamanho de poros (nm) Limites de presséo (bar)
Microfiltracdo 50 — 10000 0,1-0,2
Ultrafiltracdo 1-100 1,0-5,0
Nanofiltracéo <1 5,0-20

Osmose inversa Sem poros 10-100

Fonte: MULDER, 1996.
1.5.1 Ultrafiltragéo

A ultrafiltracdo (UF) € um processo intermediario entre a osmose inversa (Ol) e a
microfiltracdo (MF) que tornou-se uma ferramenta de separag&do promissora em muitos
processos industriais, sendo aplicada principalmente no fracionamento e concentragao de
substancias (CHERYAN, 1998; SUSANTO e ULBRICHT, 2009).

Uma importante diferenca entre as membranas utilizadas nos processos de UF
em relacdo as membranas de MF € a estrutura assimétrica, com tamanho de poro e
porosidade da superficie menores, 0 que gera maior resisténcia a passagem do
permeado (SCOTT, 1995). As membranas comerciais mais utilizadas sdo preparadas a
partir de polissulfona e poliétersulfona e os modulos mais empregados sdo de
membranas tipo espiral e fibra oca. Por esse motivo, elas podem reter de maneira distinta
solutos de massas molares diferentes sendo normalmente especificadas através de seu
ponto de corte nominal ou MWCO, que desigha a massa molar do menor componente
que sera retido com eficiéncia de pelo menos 95% (MODLER, 2000).

As membranas de UF apresentam poros na faixa entre 1 e 100 nm e 0 processo
utiliza o gradiente de pressdo como forca motriz, sendo que as diferencas de pressao
através da membrana variam de 1 a 5 bar. Solu¢des contendo solutos na faixa de massa
molar de 10%-10° Dalton podem ser tratadas por este processo (HABERT et al., 2006). A
Figura 8 apresenta as principais substancias que podem ser separadas através da

ultrafiltracéo.
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Figura 8. Representacao esquematica do processo de UF evidenciando as substancias

gue séao retidas e permeadas durante o processo.

1.5.2 Aplicacdes tecnologicas dos PSM

Os processos baseados em separacdo por membranas tém ganhado importancia
como técnicas para a purificacdo de oligossacarideos presentes nos carboidratos (LI e
CHASE, 2010), devido a que uma das principais aplicacbes é para o consumo humano, a
purificacdo deste produto € um requisito indispensavel (PINELO et al., 2009).

Urano et al. (1997) estudaram a separa¢cdo por membranas de nanofiltracdo (G5,
G10, G20 e G50 com a rejeicdo nominal de sal de 65, 30, 10 e 3%, respectivamente)
para solucdes de oligossacarideos, desenvolvendo sistemas de purificacdo de
oligossacarideos extraidos da alcachofra de Jerusalém (Helianthus tuberosus L.),
observando que o fluxo de permeado (J,) aumentou linearmente com a pressao,
enquanto que a retencdo observada (R.s) aumentou com a massa molar do
oligossacarideo.

A purificacdo de uma mistura de oligossacarideos comerciais (GF2, GF3 e GF4)
pela tecnologia de NF foi estudado por Li et al. (2004) por diafiltrac&o (diluicdo do sistema
com agua) com volume variavel e com volume constante, obtendo pureza de 90%.

Gibertoni et al. (2006) avaliaram a separacao da inulina, a partir de suco de
yacon clarificado, empregando membranas cerdmicas de micro e ultrafiltragdo com
tamanho de poro nominal e massa molar de corte de 0,14 ym e 50 kDa
respectivamente, sendo que nas condi¢cdes experimentais utilizadas, ndo foi possivel
a purificagdo da inulina de maior grau de polimerizagcdo, devido aos tamanhos de
poros das membranas empregadas serem maiores do que o tamanho dos FOS a

serem purificados.
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Kamada et al. (2002b) avaliaram a eficacia da combinacdo de UF e NF na
purificacdo e concentracdo de FOS da raizes de yacon. Na primieira etapa de UF,
foram utilizadas membranas de polissulfona com massa molar de corte de 20 kDa, a
taxa de escoamento foi de 6 L/min e pressao transmembrana de 5,2 bar. Essa etapa teve
0 objetivo de reter moléculas grandes, como proteinas e outros materiais em suspensao.
Para o processo de NF, foram utilizadas membranas de poliamida, com taxa de
escomento de 6,2 L/min e presséo transmembrana de 50 bar, essa etapa foi necessaria
para reter os oligossacarideos e permear acucares livres e sais. Ao final do dois
processos, foram obtidos FOS com 98 % de pureza.

Alles (2012) avaliou a tecnologia de separagédo por membranas para concentracao
e purificacdo dos FOS a partir de um extrato obtido da raiz de yacon, mediante o
emprego de UF e NF, com e sem utilizacdo de diafiltracdo (DF) descontinua. A UF teve
como objetivo clarificar o extrato de yacon, removendo particulas em suspensao de alta
massa molar e recolhendo os acglUcares no permeado. A NF do permeado, obtido
previamente por UF, foi realizada para remover o0s sais e acucares simples e concentrar
0s FOS no retido. Apds o processo combinado de UF-NF, os FOS recuperados no retido

da nandfiltracdo alcancaram pureza de 19,75%.

1.6 ENCAPSULACAO

A encapsulacao é um processo no qual minusculas por¢des de ingredientes ativos
de gas, liquidos ou sélidos sdo empacotados dentro de um material (gomas, carboidratos,
proteinas, entre outros) com o objetivo de protegé-los das condi¢cdes adversas do meio,
tais como luz, umidade, oxigénio e intera¢cdes com outros compostos, estabilizando o
produto e aumentando a sua vida util (SHAHIDI e HAN, 1993). O material encapsulado é
denominado recheio ou nucleo e o material que forma a barreira de cépsula,
encapsulante, cobertura ou parede (RE, 1998).

As cdpsulas podem ser classificadas como macro (>5000 um), micro (0,2-5000
pum) e nano (<0,2 um) (BAKER, 1986). Quanto a sua forma, podem ser idealmente
esféricas, embora seu formato seja influenciado pela estrutura original do ingrediente
(SHAHIDI e HAN, 1993; RISCH e REINECCIUS, 1995).

De acordo com Reineccius (1991) e Pszczola (1998), os objetivos da
encapsulacao sao:

a. reduzir o impacto de fatores ambientais (luz, umidade, temperatura, entre

outros) no nucleo, retardando alteragcdes que podem resultar em perda de
aroma, alteracdo de cor ou perda do valor nutricional;

b. separar componentes reativos ou incompativeis;
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c. reduzir ou controlar a taxa de migracao do material do ndcleo para o ambiente
externo;

d. mascarar compostos de sabor indesejavel;

e. promover melhor solubilidade do nucleo e melhor incorporagdo em sistemas
Secos.

Favaro-Trindade et al. (2008) destacam que o passo inicial para a encapsulacéo

de ingredientes alimenticios é a selecdo de um material de cobertura adequado. Os

principais agentes encapsulantes utlizados em alimentos, estdo descritos na Tabela 5.

Tabela 5. Principais agentes encapsulantes utilizados em alimentos.

Classe Encapsulante

Gomas Goma arabica, alginato de sddio, carragena e goma xantana.
Carboidratos Amido, maltodextrinas, xarope de milho.

Lipideos Cera, parafina, acido esteéarico, mono e diglicerideos, 6leos, 6leos

solidificados, gorduras.
Celulose Carboximetilcelulose, metil e etil celulose, acetil celulose, nitrocelulose.

Proteinas Glaten, caseina, gelatina, albumina, peptideos.

Fonte: JACKSON e LEE (1991).

A goma arabica ou goma acécia é um exsudado vegetal natural de acécias, com
estrutura complexa altamente ramificada, a sua cadeia principal é composta por unidades
de D-galactopiranose unidas através de ligagBes (-D-glicosidicas (1—3). As cadeias
laterais com estruturas quimicas diferentes estdo ligadas a cadeia principal por ligagbes
B(1—6) (VERBEKEN et al., 2003). Fonte nativa de fibra sollvel, apresenta propriedades
nutricionais excepcionais com beneficios a saude, como seu efeito prebibtico, sua alta
tolerancia digestiva e seu impacto benéfico no indice glicémico do produto final; possui
baixo valor caldrico e por ser ndo-cariogénica a torna adequada a diversas formulacfes
de alimentos funcionais (bebidas, barras de cereais, produtos extrusados, etc.) (ALl et al.,
2009). Trata-se de um excelente emulsificante, com baixa higroscopicidade, baixa
viscosidade e aroma suave, que proporciona boa retencéo de volateis durante a secagem
(REINECCIUS, 1989).

1.6.1 Spray drying

A escolha do método de encapsulac¢do para uma aplicagcdo especifica depende de

uma série de fatores, como: tamanho de particulas requerido, propriedades fisicas e
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guimicas do nucleo e da parede, aplicacdo do produto final, mecanismos desejados de
liberacao, escala de producéo e custos (RE, 1998).

A secagem por atomizagdo € uma técnica que utiliza um equipamento
denominado atomizador ou spray dryer que consiste basicamente de uma camara,
geralmente cbnica, na qual o material a ser desidratado € introduzido por aspersao sob
pressao, por meio de bicos atomizadores, resultando em microgoticulas. Estas, ao entrar
em contato com 0 ar quente que supre o calor necessario a evaporacdo, formam
microesferas. Em seguida, ocorre a separacdo do produto seco do ar de saida, sendo
aquele recolhido em um compartimento. Esse processo produz particulas esféricas
devido a suspensdo livre das goticulas liquidas no meio gasoso. As particulas formadas
podem ser sélidas ou porosas, dependendo das caracteristicas do material utilizado e
das condicdes de secagem (SHAHIDI e HAN, 1993).

Apesar de ser uma técnica que utiliza altas temperaturas, € considerada
apropriada para a secagem de produtos termosensiveis, pois a evaporacao da agua
ocorre tdo rapidamente durante o processo que ndo consegue afetar a qualidade do
material ativo (RE, 2000).

As microcépsulas produzidas por atomizacdo apresentam uma estrutura amorfa
em estado vitreo, com uma permeabilidade minima aos componentes que serao
encapsulados em seu interior. Nos processos de secagem, a presenca de aclUcares ou
polimeros no sistema de encapsulacdo diminui a atividade de &gua. Essa reducgéo
aumenta a temperatura de transicao vitrea, resultando em uma matriz impermeavel aos
compostos organicos e ao oxigénio; no entanto a permeabilidade & dgua permanece
limitada. Esta difusdo seletiva € a base para a encapsulacdo utilizando a atomizagéo
(KAREL e FLINK, 1983).

Os materiais de parede normalmente empregados em spray dryer sdo a goma
arabica, os amidos modificados e os amidos hidrolisados (maltodextrinas). Todos
possuem o0 requisito de baixa viscosidade a altas concentracbes, sendo que as
maltodextrinas ndo possuem propriedades emulsificantes e, portanto, sdo normalmente
combinadas com outros materiais (REINECCIUS, 1989).

1.6.2 Utilizacdo da inulina como agente encapsulant e

Diversos autores tém estudado o comportamento da inulina como agente
encapsulante. Barreiros (2009) estudou a inulina, como matriz encapsulante de
compostos aromaticos, através dos processos de secagem por liofilizacdo e atomizacao.
Os ensaios efetuados mostraram que o processo de atomizacdo foi o mais eficaz na

formacéo de cépsulas de inulina. O didmetro médio das particulas formadas variou entre
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3 e 5 ym e foi observado que o didmetro diminuiu & medida que o grau de polimeriza¢do
aumentou.

A microencapsulacdo do extrato aquoso e alcoodlico de inulina das raizes de
chicéria em agar foi estudado por Dobre et al. (2008). As cépsulas resultantes
apresentaram tamanho de particulas entre 400-800 ym.

Saénz et al. (2009) estudaram o microencapsulamento por spray drying de
compostos bioativos da polpa e extratos etandlicos do figo da india, utilizando como
agente encapsulante a inulina e temperatura do ar de entrada de 120°C com propor¢cdes
polpa-inulina e extrato etandlico-inulina, de 3:1 e 5:1, respectivamente.

Toledo et al. (2008) estudaram o efeito da umidade na microestrutura da inulina
em po, obtida por atomizacdo a 210°C, separada a partir de raizes de chicoria.

O processo de obtencdo de inulina em p6 a partir da chicéria foi analisado por
Nogueira (2002), estudando simultaneamente o efeito da temperatura de atomizacdo
(116C, 130, 165°C, 200°C e 214C) e a adicdo de agentes encapsulantes (amido
hidrolisado e amido modificado) em concentracdes de 4,36%, 15%, 25,64% e 30% sendo
que as solucdes atomizadas a 130°C originaram particulas esféricas de diversos
tamanhos e com superficies enrugadas, em que o aumento da temperatura para 200°C
originou a formacdo de particulas igualmente esféricas, porém de superficie mais

homogénea e menos enrugada.
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1.7 OBJETIVO GERAL

O presente trabalho visou estudar a separacao dos frutooligossacarideos a partir
das raizes do yacon (Smallanthus sonchifolius) pelo método de separagdo de
membranas por ultrafiltracdo, assim com obtengdo e avaliacdo do produto em pé pelo

método de secagem por atomizacao.

1.8 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Estudar a separacdo dos frutooligossacarideos a partir das raizes do yacon
utilizando o0 método de separacao por membranas por ultrafiltracao;

Empregar duas membranas de ultrafiltracdo com diferentes massas molares de
corte, de 10 e 30 kDa, para a remocao de particulas em suspensdo de alta massa molar
e recolhimento dos aclcares no permeado;

Avaliar o efeito da pressao transmembrana (0,5, 1, 1,5 e 2 bar) e o efeito da
temperatura (15, 25 e 35°C) no processo de ultrafiltracdo a fim de maximizar o fluxo e
minimizar o fouling e a formacéo de concentragéo por polarizacéo;

Estudar a secagem da solugdo permeada de yacon, proveniente do processo de
separacao por membranas, pelo método de atomizagéo a 140 e 160°C, utilizando goma
ardbica como agente encapsulante nas concentragdes de 10 e 15%;

Determinar a atividade prebidtica no permeado e retido de yacon e no produto em
p6 atomizado;

Analisar os agucares glicose, frutose e inulina no permeado e retido proveniente
do processo de separacao por membranas e no produto em po;

Realizar analises fisico-quimicas e estruturais no produto em p6 atomizado.

Para a execucao e cumprimento dos objetivos gerais e especificos deste trabalho
de dissertacdo, foram apresentados os resultados obtidos na forma de dois artigos
cientificos.

. Obtencdo de frutooligossacarideos a partir do yacon (Smallanthus
sonchifolius) pelo processo de ultrafiltracdo.

. Caracterizagdo do p6é obtido do permeado do extrato de yacon
(Smallanthus sonchifolius) por ultrafitracdo e desidratado por spray drying e
determinacdo da atividade prebidtica.

Apresenta-se também, uma discusséo geral ao final do trabalho, onde se retoma

de forma resumida os resultados obtidos nos dois artigos.
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CAPITULO 2

Obtencéao de frutooligossacarideos a partir do yacon (Smallanthus sonchifolius)

pelo processo de ultrafiltracdo

Artigo a ser formatado e submetido para publicacdo na revista Journal of Membrane

Science.
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Obtencao de frutooligossacarideos a partir do yacon (Smallanthus sonchifolius)

pelo processo de ultrafiltracéo

Instituto de Ciéncia e Tecnologia de Alimentos, Laboratério de Engenharia e Processos
em Alimentos, Universidade Federal do Rio Grande do Sul, Porto Alegre, RS, Brasil, Av.
Bento Gongalves, n°9500, Prédio 43.212, CEP 91501- 970.

Resumo: O objetivo deste trabalho foi estudar a separacdo de frutooligossacarideos
(FOS) do extrato de yacon utilizando o processo de separacdo por membranas por
ultrafiltracdo com membranas de 10 e 30 kDa. Também foram avaliadas as resisténcias
total (Ry), da membrana (R,,), do fouling (R e da polarizacdo por concentracdo (R.)
durante o processo de separacdo. As pressdes de separacdo empregadas foram de 1,2
bar e 0,75 bar para a UF-10 e UF-30, respectivamente. Observou-se que o fluxo de
permeado aumentou com o aumento da pressao de 0,5 a 2 bar e com a temperatura de
15 a 35°C. Os valores das resisténcias mostraram um leve incremento com o aumento da
pressdo, porém com o0 aumento da temperatura os valores de R; e R, diminuiram,
enquanto que R; e R, ndo mudaram. As porcentagens de formacdo de fouling na
membrana foram de 61,24% e 57,33% para a UF-10 e UF-30, sendo reversivel apés o
procedimento de limpeza com solugdo béasica e acida, obtendo-se altas porcentagens de
recuperagdo do fluxo de 76,46% para UF-10 e 83,56% para UF-30. Os valores de
retencdo de FOS foram de 24,48% e 6,49% nas membranas UF-10 e UF-30,

correspondendo a 24% e 18,4% de pureza.

Palavras-chave: Yacon, frutooligossacarideos, ultrafiltracdo, resisténcia, pureza.



43

1. INTRODUCAO

Nos dias de hoje, esta cada vez mais evidente a procura da populagcdo por
alimentos que além de promoverem o bem-estar, possam atuar na melhoria da saude
diminuindo os riscos de doencgas. Com isso, 0 alimento que por muitos anos foi somente
considerado como fonte de nutrientes necessarios & manutencdo da vida, tornou-se
objeto de estudos que o relacionem a prevencdo de doencas e melhora da funcédo de
orgaos e tecidos.

Neste contexto, encontra-se o yacon (Smallanthus sonchifolius), uma planta
originaria das regides andinas, pertencente a familia Asteraceae [1-6]. Suas raizes
tuberosas sao semelhantes a batatas doces em aparéncia, possuem gosto doce e polpa
crocante, sendo bastante consumidas na forma in natura. O percentual de agua das
raizes situa-se em torno de 83 a 90% do peso fresco, por essa razdo, possui reduzido
valor energético [7]. As raizes do yacon contém de 60 a 70% de inulina [8]. A inulina
nativa é uma mistura de oligbmeros e longas cadeias de polimeros contendo moléculas
de diferentes graus de polimerizacdo (DP), de 2 até 60 unidades, com DP médio de
aproximadamente 12. A inulina presente no yacon possui baixo DP, entre 3 e 10, sendo
entdo designados como frutooligossacarideos (FOS) [2,9].

Segundo Lewis [10], os FOS s&o definidos como uma combinacdo de trés
acucares: 1-kestose (GF2), nistose (GF3) e frutofuranosil nistose (GF4) onde as unidades
frutosiltransferase (F) sdo ligadas na posi¢do B (2—1) da sacarose (GF). Compostos
como os FOS podem ser utilizados como substituintes de agucares, pois sdo mais
soluveis e doces do que a inulina nativa e de cadeia longa [11].

Os FOS tém sido designados como prebidticos e fibras alimentares soluveis, uma
vez que passam pelo estbmago e intestino delgado sem serem digeridos, ndo gerando
contribuicdo caldrica, entretanto, sdo fermentados por bactérias, tais como as
bifidobactérias, auxiliando no aumento desta microflora que esta relacionada com a
melhoria da saude do colon, influenciando o bem estar geral do corpo [12].

Por este motivo, procura-se ha varias décadas separar estes constituintes das
suas fontes naturais, de forma a torna-los mais disponiveis ao consumo humano
incorporando-os em diversos alimentos. Uma alternativa é o processo de separacao por
membranas (PSM) considerada uma tecnologia limpa. Esse método possui maior
seletividade quando comparado a outros processos convencionais de filtracdo; além
disso, ndo faz uso de produtos quimicos durante a separacdo, apenas de uma forca
motriz capaz de separar os compostos de interesse [13].

A ultrafiltragdo (UF) é um tipo de PSM que se apresenta como um método

alternativo bastante atraente, uma vez que ndo faz uso de calor e ndo envolve mudanca
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de fase, 0 que torna o processo de concentragdo mais econdmico [14]. Os diametros de
poro nas membranas de UF variam entre 0,01 pm e 0,001 um sendo utilizadas para
concentrar ou fracionar macromoléculas, tais como lipidios, proteinas e coldides
presentes na solugdo, cuja massa molar varie entre 300 e 500.000 Daltons (Da) [15].
Estas membranas podem reter, de maneira distinta, solutos de massas molares
diferentes sendo normalmente especificadas através de seu ponto de corte nominal ou
MWCO, que designa a massa molar do menor componente que sera retido com
eficiéncia de pelo menos 95% [16].

Membranas de UF sdo comumente utilizadas para clarificar e estabilizar sucos de
frutas em processos comerciais possuindo vantagens sobre o processo convencional,
como aumento no rendimento e melhor clarificacdo do suco, auséncia da necessidade de
pasteurizacao, possibilidade de operar em uma Unica etapa, evitar utilizacdo de gelatinas
e outros auxiliares de filtracdo, facil limpeza e manutencédo do equipamento, reducdo dos
tempos de filtracdo e reducéo de produtos residuais [17].

Trabalhos tém sido reportados com a utilizacdo desta técnica de filtracdo, para a
separagdo de inulina e FOS provenientes do yacon. Gibertoni et al. [18] avaliaram a
producdo de um xarope rico em frutanos, a partir de suco de yacon clarificado,
empregando membranas ceramicas de microfiltragdo com tamanho nominal de poro
de 0,14 um e ultrafiltracdo com massa molar de corte de 50 kDa. Kamada et al. [19]
avaliaram o efeito combinado da separacdo por ultra e nandfiltracdo, na purificacdo e
concentracdo de FOS da raiz de yacon, conseguindo a remocdo da maior parte dos
mono e dissacarideos e obtendo um produto concentrado com moléculas de grau de
polimerizacdo (DP) de trés ou mais, com 98% de pureza.

Os PSM apresentam algumas limitacdes ao processo, destacando-se o fenébmeno
de concentracdo por polarizacédo e o fouling. A polarizacdo ocorre nos primeiros minutos
do processo quando os solutos da alimentacdo sdo retidos na superficie da membrana,
dificultando a permeacdo do solvente e resultando na diminuicdo do fluxo permeado,
sendo um fendmeno reversivel. J4& o fouling é caracterizado pelo declinio do fluxo
permeado, resultante do entupimento dos poros da membrana, o que dependendo da
situacdo é um fendmeno irreversivel [20].

O objetivo deste trabalho foi estudar a separacdo de FOS do extrato de yacon
utilizando o processo de separacdo por membranas por ultrafiltracdo. Também foram
avaliadas a resisténcia total, da membrana, do fouling e da concentracdo por polarizacao

das membranas durante o processo de separacao.
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2. MATERIAL E METODOS

2.1 Matéria-prima

As raizes de yacon (Smallanthus sonchifolius) foram provenientes do Estado de
S&o Paulo e adquiridas na Central de Abastecimento do Rio Grande do Sul — CEASA na
cidade de Porto Alegre — RS, Brasil. As raizes foram limpas e selecionadas considerando
a auséncia de injurias visuais e infeccbes, ficando armazenadas sob refrigeracdo

(8°C+1°C) até o momento do uso, por um periodo maximo de 3 dias.

2.2 Processo de Inativagdo Enziméatica e Obtencdo do  Extrato de Yacon

As raizes de yacon foram descascadas, cortadas em rodelas com um diametro
médio de 4,55+0,25 mm e espessura de 1,75+0,35 mm [21] e submetidas ao
branqueamento mediante vapor a 100°C por 4 minutos, seguido do resfriamento em
banho de gelo durante 3 minutos [22]; das fatias branqueadas foi extraido o suco
empregando um processador de alimentos. Da polpa obtida apés a separacdo do suco,
foram extraidos os acucares restantes mediante a adicdo de agua a 80C numa
proporcdo de 2:1 (massa agua/massa polpa), mantendo a mistura a 80°C+2°C durante
uma hora, de acordo com a metodologia proposta por Toneli et al. [23]. O suco do yacon
e a solucdo liquida obtida da polpa, foram separadamente filtrados a vacuo, em bomba
modelo 613 da Cientec (Piracicaba, SP) a pressdo de 400 mmHg, empregando papel
filtro Whatman n°01. A mistura dos filtrados constituiu o extrato de yacon que foi

congelado a -18°C até o momento do uso, por um periodo maximo de 2 meses.

2.3 Processo de Separacdo por Membranas

Para o PSM, o extrato de yacon foi descongelado e adicionou-se 1% (p/v) de
acido citrico com o objetivo de evitar uma possivel oxidacdo pelo contato com
componentes metalicos utilizados no equipamento de PSM, seguindo o método descrito
por Lattanzio et al. [24]. O extrato assim tratado foi pré filtrado em papel filtro Whatman
n°01 para retirar particulas sélidas em suspensao.

Foram empregadas membranas poliméricas de ultrafiltracdo (UF), com massa
molar nominal de corte (NMWCO) de 10.000 e 30.000 Daltons, fabricadas em
polietersulfona (PES) pela Synder Filtration Headquarters (Vacaville, USA). O processo
de UF foi realizado em uma unidade montada para este fim, representada

esquematicamente na Figura 1.
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Figura 1. Representacdo esquematica do processo de UF. Legenda: (1) tanque de
alimentacdo; (2) bomba; (3) pré-filtro; (4) modulo de membrana; (5) mandmetro de
entrada; (6) manbmetro de saida; (7) valvula de controle de pressao; (8) valvula de by-

pass.

O sistema compreende 0s seguintes equipamentos: (1) tanque de alimentacéo
encamisado de vidro com volume total de 2,0 litros interligado a um banho
ultratermostatico modelo CE-110/10, CienlaB, (Campinas, SP) com faixa de operacéo de
-10 a 100°C; (2) bomba pneumatica tipo diafragma, modelo Ingersoll-Rand PDO5P-ARS-
PAA-B com vazdo nominal de 54,5 L/min e pressdo de trabalho maxima de 6,9 bar,
operada com compressor de ar comprimido modelo MSV 20, SCHULZ (Joinville, SC); (3)
pré filtro modelo 1BR2 fabricado em aco inoxidavel 304; (4) modulo para membrana
plana fabricado em aco inoxidavel 316 com area de 0,008118 m® para a membrana; (5)
manbmetro de entrada em aco inoxidavel 316 com escala de 0 a 12 bar; (6) manémetro
de saida em aco inoxidavel 316 com escala de 0 a 12 bar; (7) valvulas para controle de

presséo.

2.4 Procedimento Experimental

O ciclo de UF consistiu das seguintes etapas: colocacdo de uma membrana nova,
compactacdo com agua, separacdo do extrato de yacon em permeado e retido, apds
separacao foi retirado o retido que ainda se encontrava no sistema e se fez recircular
agua dentro dele. Posteriormente foi realizada a limpeza (Anexo A) com solucdo basica
(0,35 g.L'1, pH 10,5) e 4cida (5 g.L™, pH 2,0), intercalando com a circulacéo de agua pura
no equipamento. Ao final do procedimento de limpeza foi realizado o enxague para retirar
completamente as solucdes de limpeza e foi adicionada agua novamente para circular

dentro do sistema.
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Nos experimentos, as membranas novas foram compactadas seguindo a
metodologia descrita por Rai et al. [25] impondo pressées maiores do que a pressao
utilizada no estudo, até o fluxo permeado de 4gua tornar-se constante com o tempo. A
compactacédo foi realizada utilizando uma pressao transmembrana (TMP) de 2,5 bar e a
agua ficou recirculando durante 150 minutos para a estabilizacdo do sistema, ou seja,
guando o fluxo de &gua tornou-se constante. Medidas de fluxo de dgua também foram
realizadas antes de cada experimento, com o objetivo de avaliar o fenbmeno da
descompactacdo da membrana. Esse procedimento foi realizado para as diferentes
temperaturas utilizadas, de 15, 25 e 35°C.

O fluxo de agua (J,) foi calculado de acordo com a Equacdo 1.

v,

Jp = Axt €9)

onde V}, € o volume de permeado (L), A € a area efetiva da membrana (m?) e t é o tempo

necessario (h) para coletar V,.

Apbés a compactagcdo das membranas, a fim de estimar a permeabilidade
hidraulica de &agua na membrana nova (L,) (L.m®.h'bar?), foram realizados
experimentos que consistiram em obter diferentes valores de fluxo de permeado de agua
em funcéo de diferentes valores de TMP (2,5, 2, 1,5, 1 e 0,5 bar). A permeabilidade foi
obtida da inclinacdo da reta do grafico do fluxo de permeado em funcdo da pressao
transmembrana. O mesmo procedimento foi realizado para o calculo da permeabilidade
hidraulica com agua, apos o processo de separagdo do extrato de yacon (L) (L.m2h
“bar?) e apds a limpeza do sistema (L,;) (L.m?h™.bar"). Essas permeabilidades foram
obtidas as temperaturas de 15, 25 e 35°C.

Para o processo de separacdo do extrato de yacon por UF, os experimentos
seguiram a metodologia proposta por Kamada et al. [19]. O extrato de yacon foi
processado no modo batelada, com recirculagéo total do retido no tanque de alimentacéo
e retirada do permeado; inicialmente a solucdo passa por um pré-filtro com tamanho de
poro nominal de 5 um capaz de reter particulas grandes que poderiam causar algum tipo
de entupimento seguido pela passagem na membrana de UF. O fluxo do permeado foi
medido a cada 15 minutos na primeira hora e a cada 30 minutos nas horas seguintes. O
processo de UF foi conduzido durante 6 horas para a UF-10 e durante 5 horas e 30
minutos para a UF-30, tempo necessario para o recolhimento de aproximadamente 200
mL de permeado. Amostras do extrato de yacon antes do processo, do permeado e retido
foram retiradas e acondicionadas em vidro ambar e congeladas a —18°C até o momento

das analises.
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2.5 Analise das Resisténcias

O declinio do fluxo de permeado foi analisado através do modelo de resisténcia
em série [26, 27]. O fluxo permeado para a UF é normalmente escrito em termos de
diferenca de presséo transmembrana e da resisténcia total, como reportado na Equacao
2:

AP

]p = ﬂ_Rt (2)

7

onde J, € o fluxo permeado (m/s), AP & a pressdo transmembrana (bar), u € a

viscosidade do permeado (Pa.s) e R, é a resisténcia total (m™).

A resisténcia total do processo pode ser expressa em termos das outras
resisténcias de acordo com a Equacéo 3:
Ry = Ry + R +Ry 3)

onde R,, é a resisténcia da membrana nova com &gua (m™); R, é a resisténcia a
concentracdo por polarizacdo na superficie da membrana (m™); e Rs € a resisténcia ao
fouling devido as incrustacdes no interior dos poros (m™).

Experimentalmente, as resisténcias foram calculadas a partir dos valores de
permeabilidade hidraulica com agua. A R,, foi calculada medindo-se a permeabilidade

hidraulica da membrana nova através da Equagéo 4:
_ 1
Uw Lpi

(4)

m

onde W, € a viscosidade da agua (Pa.s).

R; foi calculado medindo-se a permeabilidade da &gua apds o processo de UF,
utilizando a Equacéao 5:
_ 1
Ly

(5)

Ry

Apés o procedimento de limpeza (Anexo A) foi determinada a Rr com a

permeabilidade da 4gua apds o procedimento de limpeza, pela Equacgéo 6:

(6)
HUw ch

A resisténcia R, foi calculada por diferenca das demais resisténcias, utilizando a

Equacéo 3.
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2.6 Fouling da Membrana, Eficiéncia do Protocolo de Limpeza e Retencdo da

Membrana

A permeabilidade da agua antes e ap0s cada experimento de UF foi medida para
a quantificacdo do fouling na membrana, que foi calculado pela Equagéo 7 e expresso em

% de acordo com Saha et al. [28]:

L, —L
Fouling = <plL—'pf ) x 100 7
pi

A eficiéncia da limpeza quimica da UF foi mensurada pela recuperacdo do fluxo

(%), de acordo com a Equacéao 8 [29]:

Recuperacio do fluxo = <]LC> x 100 (8)
pi

onde /,,. € o fluxo permeado de agua apds o procedimento de limpeza (L.m2h™ e/pi€o

fluxo permeado de 4gua da membrana nova (L.m?2.h™).

A retencado observada (%) foi calculada conforme a Equacao 9, indicada por Cissé
et al. [30] e é baseada na concentracdo no permeado e retido de cada acucar (inulina,

glicose ou frutose) no final do processo:

Cb
Rops = [1 - —] x 100 9)
Cr

onde C, € a concentracdo do permeado de determinado aglcar (L) e ¢ é a

concentracao do retido deste mesmo acucar (g.L™).

2.7 Pureza e Rendimento dos Ac¢lcares

A pureza dos acgucares no processo de UF foi calculada na alimentacéo,
permeado e retido e expresso em % de acordo com a Equacéo 10 [31]:

total
Cs

Cs
Pureza = | ——] x 100 (10)
onde ¢! é a concentracdo (g.L™) de actcar (inulina, glicose ou frutose) na alimentacao,
no permeado ou no retido e C°@ é a concentracdo total (g.L™") de aglcares na

alimentac&o, no permeado ou no retido.
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O rendimento dos acUcares foi expresso (g.kg'lyacon) e calculado de acordo com a
Equacéao (11) [31]):

ms

Rendimento =

(11)

Myacon

onde mi é a massa (g) de aclcar (inulina, glicose ou frutose) na alimentacéo, no

permeado ou no retido e m,,.,, € a massa de yacon (kg) utilizada para preparar o

extrato de yacon em cada experimento de UF.

2.8 Andlises Fisico-Quimicas

2.8.1 Determinacédo de pH

O pH da amostra foi determinado utilizando-se um pHmetro digital marca QUIMIS
modelo Q400M1 de acordo com a AOAC (1990) método n° 981.12 [32].

2.8.2 Determinacao de Solidos Soluveis

O conteudo de sdlidos soluveis foi determinado utilizando um refratbmetro (Atago,
NAR T3, Atago Co, Ltda, Tokyo, Japan) a 25°C de acordo com a AOAC (2000) método n°
932.12 [33].

2.8.3 Determinacéo de Aclcares por HPLC

Para as analises dos conteudos de inulina, glicose e frutose, as amostras foram
descongeladas, filtradas em membrana com poro de 0,22 pm e colocadas em sonicador
por 3 minutos para posterior injecdo no HPLC.

As andlises foram realizadas adaptando-se o método descrito por Zuleta e
Sambucetti [34] que consistiu na determinacdo direta pelo método de Cromatografia
Liquida de Alta Eficiéncia (HPLC-RI). Foi utilizado um cromatdégrafo da marca Perkin
Elmer série 200, com detector de indice de refragédo, agua Mili-Q como fase movel a uma
vazao de 0,6 mL/min, temperatura 80°C e coluna da Rezex RHM Monosaccharide da
marca Phenomenex, 300 x 7,8mm e tempo total de corrida de 14 minutos. O processo

descrito foi realizado em duplicata para cada amostra.
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2.9 Analise Estatistica

Para as analises estatisticas foi utilizado a ANOVA e a comparacdo entre 0s
tratamentos foi feita através das provas de comparac¢des multiplas de médias de Tukey,
utilizando o programa SAS 9.3 (SAS Institute Inc.) a 95% de confianga. Os gréaficos foram
construidos a partir do programa Sigma Plot 8.0 e para avaliagdo dos efeitos da presséao
e temperatura no fluxo permeado do extrato de yacon, foram realizados trés

experimentos para cada tratamento.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Caracterizacdo do Suco, Liquido Extraido da Pol pa e do Extrato de

Yacon.

As raizes de yacon apresentaram um contetddo de umidade de 89,53+0,37%,
esse percentual esta proximo ao valor encontrado por Scher et al. [21] para as raizes de
yacon de 88,69+0,10% e para outros autores como Nieto [35] que encontrou um valor de
84,80%, Grau e Rea [36] de 70-93%, Vilhena [37] de 85,93% e Lachman et al. [38] de
81,3%. De acordo com Graefe et al. [39], a composi¢cdo quimica do yacon é muito
variavel em razado de sua rapida capacidade de perder agua e decomposi¢cdo dos FOS,
que variam de acordo com o periodo em que € retirado do solo, com a sazonalidade, o
clima, a altitude, o tipo de solo e o tratamento pds-colheita.

O suco de yacon, a solugdo extraida da polpa e o extrato de yacon foram
caracterizados quanto ao pH, sélidos soltveis (°Brix) e o conteudo dos aclUcares em

9/100 g de matéria seca (m.s.), como demonstrado na Tabela 1.

Tabela 1. Caracteristicas do suco, solucdo extraida da polpa e do extrato de yacon. pH,

solidos soluveis (° Brix) e conteudo de agucares (g/100 g m.s.).

Parametro Suco de yacon Solucéo extraida da polpa  Extrato de yacon
pH 6,26+0,06 5,58+0,05 6,32+0,03
Solidos soluveis 7,98+0,34 4,34+0,29 7,06+0,29
Inulina 5,42+0,01 1,41+0,00 8,21+0,01
Glicose 4,74+0,01 2,57+0,09 11,36+0,08
Frutose 11,00+0,03 3,17+0,02 16,44+0,07

Com respeito ao pH, o valor encontrado para o suco de yacon foi de 6,26+0,06,

Scher et al. [21] encontraram um valor de 6,09+0,01 e Vilhena [37] de 5,5. Para o teor de
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sélidos soluveis, o suco de yacon apresentou um valor de 7,98+0,34 °Brix, Scher et al.
[21] reportaram um valor de 9,9+0,01 °Brix, de acordo com Manrique et al. [40] os valores
de solidos soluveis podem variar de 8 a 12 Brix para as raizes de yacon. Ribeiro [41]
reporta que com o processo de maturacdo do yacon, os valores de pH e solidos soluveis
aumentam. A dificil comparacdo entre os valores de sdlidos soluveis dos acgUcares
presentes no yacon resultam de muitos fatores, como ano e método de cultivo, além do
grau de maturacdo das raizes e a forma de armazenamento pds-colheita. O extrato de
yacon apresentou um valor de sélidos soluveis de 7,06+0,29 °Brix, esse valor diminuiu
devido a mistura do suco de yacon e da solucdo extraida da polpa, que foi diluida em
agua.

O teor de acucares no suco de yacon foi de 5,42+0,01 g/100 g m.s. para inulina,
4,74+0,01 g/100 g m.s. para glicose e 11,00+0,03 g/100 g m.s. para frutose. Lago et al.
[5] avaliaram a concentracdo de acglcares e obtiveram valores de 1,07+0,18, 3,30+0,28 e
2,99 £ 0,18 ¢g/100 g m.s. de inulina, glicose e frutose no suco de yacon e de 3,15+0,16,
10,98+0,32 e 4,30+0,57 g/100 g m.s. de inulina, glicose e frutose na polpa. Nieto [35]
estudou as caracteristicas de 10 tipos de yacon e obteve valores médios de 2,47, 1,63 e
2,51 g/100 g de frutose, glicose e sacarose. Vilhena et al. [37] concluiram que as
guantidades de frutanos e agucares redutores nas plantas variou de acordo com o plantio
e o0 tempo de colheita, a maior quantidade de frutanos é encontrado a partir dos 7 a 8
meses apos o plantio. Asami et al. [42] observaram flutuacdo no conteddo de inulina em
raizes tuberosas de yacon durante seu desenvolvimento e armazenagem. O grau médio
de polimerizacdo destes FOS aumentou linearmente durante o desenvolvimento, sendo
gue apos a colheita diminuiu com o conseqiente aumento de frutose, glicose e sacarose
livres.

A solucéo extraida da polpa resultou em 1,41+0,00, 2,57+0,09, 3,17+0,02 g/100 g
m.s. de inulina, glicose e frutose das raizes, respectivamente. O extrato de yacon final,
composto do suco de yacon e da solucéo lixiviada da polpa teve uma composicéo final de
8,21+0,01, 11,36+0,08, 16,44+0,07 ¢/100g m.s. de inulina, glicose e frutose,

respectivamente.
3.2 Ultrafiltracdo
Os ensaios foram constituidos inicialmente por testes de compactacdo e medidas

de fluxo permeado de 4gua com o objetivo de preparar e caracterizar as membranas para

os ensaios de UF para permeacéo do extrato de yacon.
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3.2.1 Compactacdo das Membranas e Medidas de Fluxo  de Agua

Para realizacdo dos testes com o extrato de yacon, primeiramente as membranas
foram compactadas através da imposicdo de uma TMP de 2,5 bar, pressao maior que a
de trabalho, com o objetivo de realizar o adensamento da microestrutura. O processo foi
realizado até o fluxo permeado de &gua tornar-se constante com o tempo, sendo o
volume medido em intervalos de 15 minutos com um tempo total de processo de 150
minutos para ambas as membranas. Esse processo foi realizado a fim de estabilizar o
sistema para que entrasse em equilibrio operacional. A Figura 2 apresenta o grafico com

a compactacdo da membrana de UF-10 e UF-30.
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Figura 2. Compactacdo das membranas de UF, fluxo do permeado de agua em funcéo
do tempo a 25°C e AP=2,5 bar. UF-10: (m); UF-30: (e).

Membranas porosas, como as de UF, possuem caracteristicas como distribuicdo
de tamanho de poros, porosidade superficial e espessura como parametros morfolégicos
muito importantes. Pela andlise da Figura 2, a membrana UF-30 apresentou fluxos
maiores quando comparada a UF-10 sob as mesmas condi¢cdes de processo. Também
foi possivel verificar que na compactacdo da UF-30 a reduc¢éo no fluxo de permeado com
agua foi em torno de 25% quando comparado ao inicial, e a mesmo entrou em estado
estacionario apo6s 30 minutos do inicio do experimento. Com a UF-10, o fluxo de
permeado da agua teve uma reducdo de 42% em relacdo ao fluxo inicial, e o tempo para

0 estabelecimento do estado estacionario foi de 45 minutos.
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A pressédo exige especial atengcdo na UF quando se utilizam membranas
poliméricas, uma vez que ndo s6 fornece a principal forca motriz para o transporte, ou
seja, aumenta o fluxo, mas também afeta negativamente o fluxo de permeado devido ao
fendmeno da compactagcdo. Quando uma membrana polimérica é colocada sob presséo,
os polimeros que a constituem reorganizam-se com a consequente alteragdo de sua
estrutura, resultando na reducéo da porosidade, aumento da resisténcia da membrana e
reducao do fluxo [43].

Durante os experimentos, as vazdes de agua (Qs) empregadas foram de 324+8,86
L/h e 432+45,24 L/h para as membranas UF-10 e UF-30, respectivamente.

Apoés a compactacdo, medidas de fluxo de agua foram realizadas com o objetivo
de avaliar a permeabilidade hidraulica da membrana. A Figura 3 mostra o fluxo do
permeado da agua em funcdo da TMP para as membranas UF-10 e UF-30. Testes de
permeacdo hidraulica tém como objetivo principal avaliar o comportamento das
membranas em relacdo a agua com respeito aos valores de fluxo de permeado, obtidos

em diferentes pressoes.
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Figura 3. Fluxo do permeado de dgua em funcado da presséao transmembrana a 25°C. UF-
10: (w); UF-30: (o).

Na Figura 3, observa-se que o fluxo permeado de agua aumentou linearmente
com o aumento da pressdo, para as duas membranas utilizadas. A permeabilidade
hidraulica da agua obtida para a membrana UF-10 foi de 12,05 L. m?.h™.bar’ e para a
UF-30 foi de 22,45 L.m?.h™.bar™. Essa diferenca na permeabilidade é refletida no maior

fluxo de agua da membrana UF-30, quando comparado a membrana UF-10, esse
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comportamento é justificado pelo maior tamanho do poro da primeira membrana, pois
gquanto maior o tamanho do poro espera-se que o fluxo, sob as mesmas condicdes de
processo seja maior.

Saha et al. [28] observaram que os valores de permeabilidade hidraulica da
membrana nova, utilizando pressdo de 1 bar, aumentou de 38 L.m?.h™*.bar* para 134
L.m?Zh™tbar' com a mudanca da membrana de 30 para 50 kDa. O mesmo efeito foi

observado por Cissé et al. [30] utilizando membranas de 5 a 150 kDa e pressao de 5 bar.

3.2.2 Efeito da Pressdo no Fluxo do Permeado do Ext rato de Yacon

Com o intuito de se obter a pressao ideal do processo, foram realizados testes
com o extrato de yacon medindo-se o fluxo do permeado em diferentes TMP com tempo
total de processo de 360 minutos.

Segundo Rai et al. [25], cada curva pode ser dividida em duas etapas, a primeira
corresponde ao rapido declinio do fluxo de permeado, que pode ser atribuido ao efeito da
concentracdo por polarizacdo. A diminuicdo do fluxo, nesta etapa, foi maior com o
aumento da presséo, de 26,6 a 39,6% e de 10,2 a 61%, em relagdo ao fluxo inicial, para
membranas UF-10 e UF-30, respectivamente. A segunda etapa € caracterizada por uma
gueda menos pronunciada do fluxo até atingir valores de um estado estacionario, como
apresentado na Figura 4, que apresenta os graficos de J, versus tempo de operagéo para

as membranas UF-10 e UF-30 as pressfes de 0,5 a 2 bar a 25°C.
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Figura 4. Fluxo de permeado do extrato de yacon em funcdo do tempo a 25°C em
diferentes pressdes empregando as membranas UF-10 (A); UF-30 (B), (V) 0,5 bar; (A) 1
bar; (m) 1,5 bar; (e) 2 bar.

O principal problema em aplicacdes praticas de UF é a reducdo do fluxo de
permeado com o tempo. Arthanareeswaran et al. [44] mencionam que valores do fluxo de
permeado no estado estacionario aumentam com o incremento da pressao, além disso, a
queda do fluxo € mais pronunciada em valores mais elevados de TMP.

Este fenbmeno ocorre devido a camada de polarizacdo por concentracdo que se

forma na superficie da membrana [45]. A camada de polariza¢do por concentracdo é um
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gradiente de concentracdo do soluto da superficie da membrana até o seio da solucao
que é gerado durante a permeacdo. Enquanto o solvente € permeado, o soluto é
parcialmente retido e comecga a se acumular na superficie da membrana. O acumulo de
soluto na superficie da membrana produz um fluxo difusivo de retorno em direcdo a
alimentacdo gerando este gradiente de concentra¢do. Esse acumulo contribui para a
reducéo da forga motriz eficaz baseada em funcdo do aumento da resisténcia de filtragéo
e também efeitos de pressdo osmotica [46,47].

Esse efeito ndo pode ser totalmente evitado, mas pode ser controlado através do
ajuste das caracteristicas de fluxo do fluido, tipicamente através de baixas pressoes e
altas taxas de cisalhamento na superficie de membranas, no modo de filtracdo de
escoamento tangencial [48,49].

Cassano et al. [50] utilizando uma membrana com massa molar de corte de 100
kDa, para experimentos de UF com mosto de uva, obtiveram resultados de declinio do
fluxo no primeiro dominio que variaram de 75,8 — 89,1%.

A Figura 5 mostra o efeito da TMP no estado estacionario do fluxo de permeado
para as membranas UF-10 e UF-30, os fluxos do permeado mostram um aumento linear
com TMP a pressdes mais baixas, enquanto em pressdes mais altas, os valores de fluxos
do permeado aproximam-se de um valor limite (J;») independente de outros aumentos na
pressdo. O ponto em que a independéncia da pressédo é evidente é considerado o AP
otimo. Esse é o fluxo maximo possivel capaz de minimizar incrustacdes e a tendéncia a
concentracao por polarizagéao [51].

10 =

Jo (L.m2.h-1)

25

AP (bar)

Figura 5. Efeito da pressdo no fluxo de permeado do extrato de yacon no estado
estaciondrio a 25°C, (e) UF-10, (m) UF-30.
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Pela analise da Figura 5, pode ser observado que para a membrana UF-10, sob
pressbes superiores a 1,5 bar o fluxo de permeado do extrato de yacon se tornou
independente da pressao, indicando que o fluxo limite foi alcangcado, para a membrana
UF-30, o fluxo limite foi alcangcado na presséo de 1 bar.

Para uma mesma solucéo, pode-se alterar o fluxo limite através do aumento da
velocidade tangencial, isto ird diminuir o efeito de polarizagdo por concentragdo e
consequentemente aumentar o fluxo permeado. Atingindo o fluxo limite, um aumento da
TMP pode causar também um aumento da espessura da camada que se deposita sobre
a membrana, a compactacdo da membrana e uma maior adsorcdo de substancias nos
poros da mesma. Assim, o efeito que a pressao teria sobre o valor do fluxo permeado é
parcialmente, ou mesmo totalmente, conpensado por um aumento da espessura da
camada polarizada ou da torta, Nesta regido, o fluxo deixa de aumentar linearmente com
a preséo, podendo até diminuir com o0 aumento da mesma.

Rektor et al. [52], utilizando uma membrana de microfiltracdo de 0,2 um também
observaram que o fluxo de permeado aumentou com o incremento da pressdo até um
valor limite em que o fluxo tornou-se independente da pressédo. A mesma observacéo foi
feita no trabalho de Cassano et al. [50] encontrando que o fluxo tornou-se independente
da pressdo a 1 bar, entretanto, empregou a pressdo de trabalho de 0,5 bar para
minimizar os efeitos do fouling e da concentrag&o por polarizacéo.

Segundo Habert et al. [53], do ponto de vista préatico, qualquer sistema de
membrana deve ser operado em pressdes menores da que a levem o fluxo permeado ao
seu valor limite. Utilizando essa recomendacéo, a pressdo de operacéo transmembrana
escolhida para o processo de ultrafiltracdo foi de 1,2 bar para a UF-10 e 0,75 bar para a
UF-30, que foram as maiores a fornecer aceitdveis fluxos de permeado. O fluxo do

permeado do extrato de yacon durante a ultrafiltracdo € mostrado na Figura 6.
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Figura 6. Fluxo de permeado do extrato de yacon durante a ultrafiltracdo a 25°C, (A) UF-
30, 0,75 bar; (w) UF-10, 1,2 bar.

Nos experimentos com as membranas UF-10 e UF-30 foram recolhidos em torno
de 200 mL de permeado em cada, para isso foram necessarios cerca de 360 minutos
para a membrana UF-10 e 330 minutos para a membrana UF-30. O fluxo permeado
diminuiu com o tempo para ambas as membranas devido ao fendmeno de camada limite,
onde ocorre o aumento da concentracdo de soluto proximo a superficie da membrana
(polarizagéo por concentracdo), além disso, o acimulo de macromoléculas nos poros das
membranas (fouling da membrana) contribuiu para a diminuicdo do fluxo. O fluxo através
da membrana também é fortemente influenciado pela temperatura da solucdo de
alimentacédo e pela velocidade de escoamento, pois 0 aumento da velocidade provoca um
aumento da turbuléncia de escoamento e conseqiente diminuicdo da camada polarizada.
Lo et al. [54] no estudo da ultrafiltracdo de uma solucdo de goma xantana relataram que a
taxa de permeacdo da membrana foi reduzida pela formacdo de uma camada de
polarizacdo na membrana durante a filtracao.

Os fluxos de permeado diminuiram de 5,9 para 3,4 L.m%h™ e de 6,9 para 4,1 L.m’
2h™ nas membranas UF-10 e UF-30, respectivamente. Alles [55], observou uma ligeira
reducéo no fluxo de permeado de 15,3 para 13,8 L. m?%h™ e de 27,6 para 24,3 L. m2.h*
utilizando membranas com massa molar de corte de 10 e 30 kDa, respectivamente e fator

de concentracéo (FC) de 2,0%.



3.2.3 Efeito da Temperatura no Fluxo do Permeado do

Extrato de Yacon
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A Figura 7 apresenta o gréafico da varia¢do do fluxo de permeado com o tempo em

diferentes temperaturas, 15; 25 e 35°C, em valores constantes de TMP para a UF-10 e

UF-30, respectivamente.
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Figura 7. Fluxo de permeado do extrato de yacon em funcdo do tempo em diferentes
valores de temperatura para UF-10, 1,2 bar (A); UF-30, 0,75 bar (B), (e) 35°C; (m) 25°C;

(A) 15°C.
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Na Figura 7, pode ser observado que os fluxos através da membrana s&o
fortemente influenciados pela temperatura da solucdo de alimentacdo [56]. Para a
membrana UF-10 (Figura 7A) foi observado que o fluxo ficou estavel a partir dos 90
minutos do inicio do experimento; para a membrana UF-30 (Figura 7B), a estabilizagdo
do fluxo ocorreu aos 120 minutos, exceto a 15°C que para o tempo de processo, nao
atingiu o estado estacionario. Para ambas as membranas, o fluxo foi maior com o
aumento da temperatura e no primeiro estagio do processo nas temperaturas de 25 e
35°C houve uma queda acentuada no fluxo de permeado provavelmente devido a
diminuicdo da viscosidade da solucéo de alimentacdo com o aumento da temperatura.

A Figura 8 apresenta o efeito da temperatura sobre o fluxo de permeado no
estado estacionario para as membranas UF-10 e UF-30.
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Figura 8. Efeito da temperatura no fluxo de permeado do extrato de yacon no estado
estacionério. (e) UF-30, 0,75 bar; (w) UF-10, 1,2 bar.

Para ambas as membranas, observou-se que o fluxo do permeado no estado
estaciondrio aumentou com o aumento da temperatura, sendo que este aumento foi
maior quando utilizada a membrana UF-30. Figueroa et al. [57] utilizando temperaturas
de 15 a 35°C e pressbes de 0,2 a 1,4 bar, observaram a dependéncia do fluxo com a
temperatura e a taxa de alimentacdo. Para a UF-10, houve um aumento de 36% no fluxo
de permeado no estado estacionario e para a UF-30 o aumento foi de 67% quando a

temperatura foi aumentada de 15 para 35°C.
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3.2.4 Efeito do Fouling no Fluxo do Permeado do Extrato de Yacon

Uma das principais limitacdes do processo de separacdo por membranas € a
formacédo de fouling. Este resulta em reducdo do fluxo permeado, alto consumo de
energia e limpezas frequentes das membranas, ou até mesmo a substituicdo das
mesmas [58].

O fouling da membrana e a concentragao por polarizacdo sdo os fatores limitantes
do PSM, pois ocorre uma diminuicdo do fluxo de permeado com o tempo causado pelo
acumulo de componentes da alimentacdo nos poros e sobre a superficie da membrana

[59]. A Figura 9 apresenta o fluxo de permeado antes (/,,;) € apos (J,5) a ultrafiltracdo e

apos o procedimento de limpeza (/,,.) para a UF-10 e UF-30.
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Figura 9. Fluxo do permeado de agua em func@o da pressédo transmembrana a 25°C
para as membranas UF-10, 1,2 bar (A); UF-30, 0,75 bar (B), () Fluxo permeado de agua
na membrana nova apés a compactacao (J,;); (m) Fluxo permeado de agua apos o

procedimento de limpeza (J,.); (A) Fluxo permeado de agua apos a ultrafiltragdo do

extrato de yacon (J,¢).

A permeabilidade hidraulica da agua foi calculada para os diferentes fluxos
conforme dados apresentados na Figura 9. Para a UF-10 obteve-se valores de 12,05,

4,67 e 9,12 L.m?%h™.bar?, respectivamente, para os fluxos de permeado de &gua da
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membrana nova e ap0s 0s experimentos com o0 extrato de yacon e de limpeza. Para a
membrana UF-30 os valores obtidos foram 22,45, 9,58 e 18,76 L.m?2.h™.bar?,
respectivamente.

Habert et al. [53] mencionam que a permeabilidade hidradlica das membranas
com agua pura deve ser monitorada antes e ap0s o processo, a fim de verificar se houve
adequada limpeza e garantir a integridade da membrana. O que se constata € existéncia
de uma queda acentuada da permeabilidade, indicando que a membrana sofreu
alteracBes severas durante 0 processo.

O fouling da membrana pode ser estimado através dos valores de permeabilidade
hidraulica dos fluxos de permeado. A Tabela 2 apresenta os valores do fouling e da

recuperacao do fluxo apds o procedimento de limpeza da membrana.

Tabela 2. Fouling da membrana (%) e a recuperagéo do fluxo (%) para as membranas
UF-10 e UF-30.

Parametro UF-10 UF-30
Fouling 61,24 57,33
Recuperacao do fluxo 76,46 83,56

Os principais fenbmenos que contribuem para o fouling sdo: o bloqueio dos poros,
a adsorgdo de particulas na superficie da membrana, também chamada de torta e/ou no
interior de seus poros devido a interacdo entre os solutos presentes na solucdo a ser
tratada e o material da membrana e a formacdo de camada gel, resultado de altas
concentracdes de soluto na superficie da membrana [58].

As consequéncias sdo 0 aumento da resisténcia de separacdo da membrana,
diminuicdo da eficiéncia e/ou alteracdo da seletividade da membrana. Isso afeta o fator
de separacdo das espécies-alvo na alimentacdo, com a consequente baixa recuperacao
do produto [60].

Saha et al. [28] no processo de UF do suco de cana de agucar, obtiveram valores
de fouling de 52,63% para a membrana de 30 kDa, e de 42,60% com a membrana de 50
kDa, com isso o0s autores concluiram que o caldo de cana contém diversas
macromoléculas que provocaram a rapida obstrucdo dos poros e elevada porcentagem
de fouling com reducéo significativa do fluxo. Wu et al. [61] estudaram o fouling formado
durante o tratamento do efluente gerado na producdo de dleo de palma utilizando
membrana com massa molar de corte de 20 kDa, encontrando que com o aumento da
pressao de 2 bar para 8 bar o fouling aumentou de 75,1% para 85,8%.

O fouling é uma questédo inerente ao processo de separagdo por membranas,

diminuindo a eficiéncia destes. Com isso, € necessaria uma técnica capaz de minimizar
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estas incrustagbes e restaurar o fluxo de permeado da membrana. O protocolo de
limpeza (Anexo A) consistiu em diversas etapas com o uso de solu¢cdes de NaOH (0,35
g.L™", pH entre 10 e 10,5) e &cido citrico (5 g.L™, pH 2,0) e de agua colocados no sistema
de membranas, com o intuito de remover as incrustagdes presentes sobre a membrana e
impregnadas nos poros. SolugBes acidas sdo necessarias para remover depositos
minerais, enquanto solucbes alcalinas s&o eficientes na remocdo de compostos
organicos, além disso, quando membranas de polissulfona sédo utilizadas, uma limpeza
alcalina é necessaria para que a limpeza seja mais eficiente e desta forma, o fluxo
permeado possa ser recuperado [62].

A recuperacao do fluxo foi de 76,46% na membrana UF-10 e 83,56% na UF-30,
com esses resultados foi possivel restabelecer o fluxo de permeado e reutilizar ambas as
membranas em um novo processo com 0 extrato de yacon. Fu et al. [63] explicam que
membranas de massa molar de corte diferentes, necessitaram de protocolos de limpeza
diferentes, mesmo quando utilizando a mesma solucdo de alimentacdo, devido a
diferentes interacdes da solucdo com o material e a estrutura das membranas.

Rodrigues et al. [64] durante a clarificacdo de suco de banana empregando
membranas de 10 e 30 kDa, apds procedimento de limpeza com solucdo aquosa de
NaOH (pH 10) e 0,8% de NaClO durante 2 horas, recuperaram o fluxo em
aproximadamente 95% para a membrana UF-10 e de 75% para a UF-30. Beyer et al. [65]
no estudo de remocé&o da albumina de soro bovino utilizando processos com membranas,
observaram que a limpeza com NaOH (pH 11) mostrou uma recuperagdo de fluxo em
torno de 70%.

3.2.5 Efeito das Condicdes de Operacdes nas Resisté ncias

A Figura 10 mostra a influéncia da TMP sobre os valores da resisténcia total, do

fouling e da polarizacéo para as membranas UF-10 e UF-30.
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Figura 10. Efeito da pressdo transmembrana sobre as resisténcias a 25°C, para as
membranas UF-10, 1,2 bar (A); UF-30, 0,75 bar (B), (¢) R, (¥) R, (m) R; (A) R..

As resisténcias das membranas tiveram um pequeno aumento nos valores, com o
incremento da pressao, obtendo-se valores de 3,25x10" m™ com a menor presséo para
3,41x10" m™ com a presséo de 2 bar utilizando a UF-10, enquanto que com a membrana
UF-30 aumentou de 1,69x10™ para 1,89x10" m™. Esse efeito também foi observado no
trabalho de Gokmen e Cetinkaya [66], utilizando membrana com massa molar de corte de
10 kDa na ultrafiltragéo do suco de magé, a R, teve pouca alteracdo quando a presséo
aumentou de 1 para 4 bar, passando de 0,83x10" para 1,24x10"® m™, porém a R,
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diminui com o aumento da massa molar da membrana. Wan et al. [67], observaram que a
R, diminui de 8,40x10" m™ utilizando membrana de 1 kDa, para 2,47x10" m™ com a
membrana de 10 kDa.

O aumento dos valores de resisténcia com o aumento da pressdo pode ser
explicado assumindo que o aumento da pressdo aumenta o fluxo convectivo do soluto
para a membrana. Com o aumento de R, a polarizagdo por concentracdo € mais
pronunciada, determinando um aumento de R, [50]. Labbe et al. [68] relatam que em
pressdes mais elevadas, mais solutos, tais como agucares e acidos passam através dos
poros da membrana determinando um aumento da resisténcia do fouling R.

O efeito da temperatura do processo de ultrafiltracdo da UF-10 e UF-30, sobre o

valor das resisténcias sdo mostrados na Figura 11.
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Figura 11. Efeito da temperatura sobre as resisténcias, para as membranas UF-10, 1,2
bar (A); UF-30, 0,75 bar (B), (¢) R, (V) R, (m) R (A) R..

A Figura 11 A e B mostra que R; apresentou pouca variacdo nos valores, com a
temperatura utilizada no processo. No entanto, os valores de R, e R diminuiram com o
aumento da temperatura. Jiraratananon e Chanachai [27] estudaram a ultrafiltracdo do
suco de maracuja e explicam que com o aumento da temperatura, aumenta a difusdo dos
solutos na solucdo, reduzindo a espessura da camada polarizada, resultando na

diminuicdo de R, a medida que a temperatura aumenta.



69

Isto também é consistente com as constatacdes de Goosen et al. [69], que
relatam que membranas poliméricas podem ser muito sensiveis as alteracdes de
temperatura da alimentagdo. De acordo com Cassano et al. [50], temperaturas mais
baixas podem aumentar a formacdo de agregados insoluveis reduzindo o fluxo e o
tamanho dos poros da membrana, por isso R foi maior para a temperatura de 15°C para

ambas as membranas, do que para as demais temperaturas.

3.2.6 Concentracdo de Acucares e Balanco de Massad o Sistema

A concentracdo de FOS, glicose e frutose na alimentacdo, permeado e retido, da
UF do extrato de yacon, além da retencdo observada para cada acucar € apresentado na
Tabela 3.

Tabela 3. Concentragio de FOS, glicose e frutose em (g.L™) e retencdo observada (%)
dos acUcares nas fracbes de alimentacdo, permeado e retido no processo de

ultrafiltracdo do extrato de yacon para as membranas UF-10 e UF-30.

Amostra

FOS

Glicose

Frutose

UF-10 alimentacao

UF-10 permeado

10,88+0,008%¢

6,91+0,005®

14,18+0,032%
11,02+0,079%*

21,90+0,022%*
10,77+0,083%

UF-10 retido 9,15+0,006™ 12,66+0,046"* 13,84+0,054"*
Robs (%0) 24,48 12,95 22,18

UF-30 alimentac&o 8,06+0,05% 17,29+0,01%° 18,07+0,056%

UF-30 permeado 6,05+0,014°C 11,57+0,047°® 15,21+0,028

UF-30 retido 6,47+0,009°¢ 12,73+0,0138 17,15+0,068"*
Robs (%0) 6,49 9,11 11,31

Valores expressos como a médiatdesvio-padrao.

Letras mindsculas iguais na mesma coluna indicam que nao ha diferencga significativa (p>0,05).

Letras maiUsculas iguais na mesma linha para o mesmo parametro indicam que ndo ha diferenca significativa
(p>0,05).

Kuhn et al. [31] obtiveram FOS da transformacéo enzimatica da sacarose a partir
do melaco da cana-de-acucar. As concentracdes iniciais de FOS, glicose e frutose na
alimentac&o do processo de nanofiltracéo foram de 13,1, 7,1 e 1,7 g.L™ respectivamente.
Ao final do processo, as concentracbes no permeado foram de 3,0, 4,1 e 0,9 g.L™" para
FOS, glicose e frutose e no retido foram de 131,3, 42,3 e 10,5g.L". Essas altas
concentracdes de acUcares obtidas no retido se devem ao alto fator de concentracdo
(FC) de 12,8%, sendo definido como o quociente dos volumes inicial de alimentacéo e do

retido no final no processo.
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Comparativamente aos resultados de Kuhn et al. [31], este estudo resultou em um
FC de 1,1%, apresentando concentracfes semelhantes dos acucares nas frac6es de
permeado e retido, conforme a Tabela 3.

A capacidade seletiva da membrana, em relacdo a uma dada espécie, pode ser
medida através da técnica de retencdo, onde as misturas consistem em um solvente e
um soluto, que por sua vez, € parcialmente ou totalmente retido pela membrana,
engquanto as moléculas do solvente passam livremente pela membrana. O valor de Rgps
varia entre 100% (retencdo completa do soluto) e 0% (soluto e solvente atravessam
livremente a membrana) [15]. O menor tamanho do poro favorece uma retencédo mais alta
dos solutos, enquanto o poro maior favorece o alto fluxo de permeado [51].

As membranas de UF, utilizadas neste estudo foram capazes de reter os acucares
FOS de acordo com o seu tamanho de poro. A maior R, dos FOS foi utilizando a
membrana UF-10 (24,48%) em relacdo a membrana UF-30 (6,49%), essa diferenca era
esperada, devido as diferencas em relagdo a massa molar de corte. O mesmo foi
observado para glicose e frutose. Kuhn et al. [31] ressaltam que os agUcares simples e 0s
FOS possuem massa molar, em Dalton, menores que o tamanho de poro das
membranas UF-10 e UF-30 (glicose e frutose: 180; sacarose: 342; 1-kestose (GF2): 504,
nistose (GF3): 666 e frutofuranosil nistose (GF4): 828, GFs: 1080; GFg: 1260; GF;:1440;
GFg: 1620; GFo: 1800), o que Ihes permitiu passar através dos poros e serem recolhidos
no permeado.

Kamada et al. [19], durante o processo combinado de UF-NF de uma mistura de
acucares provenientes do yacon, observaram retencdo de 54,8% para os agucares no
processo de UF com membrana de 20 kDa e pressdo de 5 bar, os acucares que nao
foram retidos pela membrana de UF constituiram o permeado que foi utilizado no
processo de nanofiltracdo, as retencdes foram de 14,0% para monossacarideos, 46,2%
para dissacarideos, 80,9% para trissacarideos e 91,5 — 99,9% para acgucares com GP=4,
com uma membrana de 1 kDa e pressao de 5 bar.

Cissé et al. [30], estudaram a retencdo de antocianinas presentes no hibisco
utilizando membranas de UF de 5, 20 e 30 kDa e pressbes de que variaram de 0,5a 1,5
MPa. As porcentagens de retencdo foram em torno de 83, 75 e 25% com a menor
pressdo e de 97, 82 e 35% utilizando a pressdo de 1,5 MPa para as respectivas
membranas. Os autores destacam que elevados niveis de retencdo ndo eram esperados
devido a baixa molar das antocianinas (600 Da) assim, concluiram que ocorreram
interacbes entre os componentes da solucdo permeada e o material da membrana e
interagBes com as macromoléculas retidas.

Mulder [15] explica que a concentragdo por polarizagdo tem influéncia na retencéo

do soluto; isso ocorre na separagdo de misturas contendo solutos macromoleculares,
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onde a polarizacao tem influéncia decisiva na seletividade do processo. As particulas de
maior massa molar, retidas junto & membrana, acabam por formar uma camada na
superficie desta, que atua retendo um maior numero de solutos com menores massas
molares.

A Tabela 4 indica os valores de pH e sdlidos soluveis medidos na alimentacéo,

permeado e retido nos processos com as membranas UF-10 e UF-30.

Tabela 4. pH e solidos soluveis (°Brix) na alimentacdo, permeado e retido de nas
membranas UF-10 e UF-30.

Amostra pH Sdlidos soluveis
UF-10 alimentacao 6,06+0,062 5,04+0,152
UF-10 permeado 5,94+0,062 4,46+0,16"
UF-10 retido 5,72+0,16% 4,82+0,12°
UF-30 alimentacao 6,11+0,142 4,850,142
UF-30 permeado 5,92+0,142 4,32+0,09%
UF-30 retido 5,85+0,05% 4,57+0,17°

Valores expressos como a médiatdesvio-padrao.
Letras mindsculas iguais na mesma coluna indicam que néo ha diferenca significativa (p>0,05).

Os sodlidos soluveis mostraram um pequeno decréscimo na fracdo de permeado
utilizando a membrana UF-10, isso pode ter sido causado pela agua residual presente no
sistema [55], resultando na diluicdo do extrato de yacon com a consequente diminuicdo
do teor de agucares. No processo de ultrafiltracdo do extrato de yacon, Kamada et al. [19]
utilizando membrana de 20 kDa observaram o aumento dos sélidos sollveis de 2,0 °Brix
no inicio do processo (alimentacdo) para 10,9 °Brix no retido final, a proporcado de
reducdo em peso do retido final foi de 3,3% da alimentagao inicial. Kamada et al. [13]
utilizando as mesmas condi¢des para a purificagdo de oligossacarideos, observaram um
aumento de 2,4 para 14,5 °Brix na alimentacéo inicial para o retido final, com reducéo de
3,2% em relacao a alimentagéo inicial.

O balang¢o de massa para o processo de UF é mostrado na Tabela 5.
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Tabela 5. Balan¢co de massa para o processo de ultrafiltracdo nas membranas UF-10 e
UF-30 nas fracOes de alimentacdo, permeado e retido. Massa (g), pureza (%), e

rendimento (g.Kgyacon)-

Amostra Alimentacédo Permeado Retido
Massa Pureza Rend Massa Pureza Rend Massa Pureza Rend
FOS 30.66 25.42 8.91 1.42 24.08 0.41 28.52 25.28 8.28
Glicose  39.94 33.11 11.60 2.26 38.40 0.66 37.05 32.84 10.76
UF-10 Frutose 50.01 41.47 14.53 2.21 37.52 0.64 47.25 41.88 13.72
Total 120.61 100.00 35.04 5.89 100.00 1.71 112.82 100.00 32.76
FOS 23.76 18.57 5.94 1.24 18.43 0.31 21.79 18.36 5.44
Glicose 50.97 39.81 12.74 2.37 35.25 0.59 47.54 40.07 11.88
VF-30 Frutose  53.29 41.62  13.32 3.11 46.31 0.77 49.32 41.57 12.32
Total 128.02 100.00 32.00 6.72 100.00 1.67 118.65 100.00 29.64

A analise da Tabela 5 mostra que ambas as membranas apresentaram resultados
semelhantes para a quantidade em massa dos acucares, da pureza e do rendimento na
fracdo de permeado. No balanco de massa, as diferencas obtidas entre as somas das
massas dos aclucares no permeado e retido comparado com a da massa total na
alimentacgédo € devido a agua residual inicialmente presente no volume morto no sistema.

Com relacdo as fracbes de alimentacdo e retido, foram obtidos valores
semelhantes de massa de agUcares, pureza e rendimento em ambas as membranas, isso
ocorreu devido ao baixo FC do sistema (1,1%). Kamada et al. [19] obtiveram um FC de
3,3% na purificagdo e concentracdo de agucares FOS do yacon pela tecnologia de
membranas.

Um maior fator de concentragcdo proporcionaria um maior rendimento dos
acUcares no processo de UF. As porcentagens em massa dos agUcares separados no
permeado foram de 4,9% e 5,5% nas membranas de UF-10 e UF-30, sendo os
rendimentos do processo de 1,71 e 1,67 g.kg'lyacon respectivamente. Alles [55] reduziu o
volume inicial a metade, encontrando um FC de 2,0% utilizando membranas de 10 e 30
kDa na concentracdo de FOS do yacon encontrando que 40% das massas dos acucares
foram recolhidos no permeado com um rendimento do processo de 22,95 g.kg'lyacon com a
membrana UF-30. Conforme Afonso et al. [70] e Bacchin et al. [47], quanto maior o FC
maior a concentracdo da fracdo do retentando, logo menor € o fluxo de permeado. Isso é
consequéncia do aumento da pressdo osmoética, do fouling e do acumulo de moléculas
de soluto na camada polarizada da membrana (aumentando a espessura da mesma e,

portanto, a resisténcia a permeacao).
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A pureza dos FOS para o processo relacionado com as duas membranas néo
apresentou um percentual elevado, 24,08% e 18,43% para a UF-10 e UF-30,
respectivamente. Em estudo realizado por Pedreschi et al. [71] sobre o consumo seletivo
de acucares do yacon por cepas probiéticas de Bifidobacterium e Lactobacillus, concluiu-
se que 0 yacon é composto por 27% de frutanas do tipo GF,, 54% de GFz; e 19% de
moléculas do tipo GF,»4. Ou seja, 81% dos FOS presentes no yacon sdo oligbmeros de
cadeia curta, com apenas duas ou trés unidades frutosil polimerizadas, possuindo
pequena diferenca de massa molar em relacéo a frutose e glicose. Assim, as membranas
utilizadas neste estudo possuem uma distribuicdo de tamanho de poros superior a massa
molar dos aglcares, o que nao permite o fracionamento eficaz destas moléculas.

O maior percentual de pureza dos FOS observado para o processo com a
membrana UF-10, ocorreu devido ao menor tamanho de poro desta membrana, que
reteve uma maior quantidade de sélidos com massas molares superiores a dos acgucares
e ao poro da membrana. Kuhn et al. [31] em um processo para purificacdo de FOS
obtidos da transformacéo enzimética da sacarose a partir do melaco da cana-de-acucar,
alcancaram pureza superior a 90% utilizando dois estagios de nanofiltracdo com
dialfiltracdo. Kamada et al. [19] obteve FOS com 81% de pureza quando utilizada a UF,
no processo combinado de UF-NF a pureza aumentou para 98%. Alles [55] obteve
19,75% de pureza dos FOS do yacon em um processo combinado de UF-NF com

dialfiltracéo.

4. CONCLUSAO

Os efeitos da pressédo e da temperatura foram avaliados sobre as resisténcias
total, da membrana, do fouling e da polarizacdo, encontrando-se que o aumento da
pressdo resultou em um leve incremento nos valores de todas as resisténcias, e 0
aumento da temperatura ndo afetou os valores de R; e R, entretanto R e R, diminuiram
com o aumento da temperatura.

A porcentagem de fouling foi de 61,24% para a UF-10 e 57,33% para a UF-30, e
apos limpeza quimica da membrana resultou em uma recuperacao de fluxo de 76,46 e
83,56% respectivamente.

A retencdo dos acuUcares FOS, glicose e frutose foram de 24,48, 12,95 e 22,18%
para a membrana UF-10 e de 6,49, 9,11 e 11,31% para a UF-30.

O rendimento dos FOS no permeado foi de 0,31 e 0,41 g.kg'lyacon para a UF-10 e
UF-30, respectivamente e o0s mesmos apresentaram purezas de 24,08% para a UF-10 e
18,43% para a UF-30.
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CAPITULO 3

Caracterizacéo do p6 obtido do permeado do extrato de yacon ( Smallanthus
sonchifolius) por ultrafiltracdo e desidratado por  spray drying e avaliacdo da

atividade prebiética

Artigo a ser formatado e submetido para publicacdo na revista Food and Bioproducts

Processing.
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Caracterizacdo do pd obtido do permeado do extrato de yacon ( Smallanthus
sonchifolius) por ultrafiltracdo e desidratado por spray drying e avaliacdo da

atividade prebidtica

Instituto de Ciéncia e Tecnologia de Alimentos, Laboratério de Engenharia e Processos
em Alimentos, Universidade Federal do Rio Grande do Sul, Porto Alegre, RS, Brasil, Av.
Bento Goncalves, n°9500, Prédio 43.212, CEP 91501- 970.

Resumo: O presente trabalho teve como objetivo avaliar as caracteristicas fisico-
quimicas do po6 obtido por spray drying, a partir do permeado obtido da separacdo por
ultrafiltracdo do extrato de yacon com membranas de 10 e 30 kDa e avaliagdo da
atividade prebidtica no produto final. Foram estudadas as temperaturas do ar de secagem
de 140 e 160°C e concentracbes de goma ardbica de 10 e 15%. As amostras
apresentaram valores de solubilidade superiores a 90% engquanto que a higroscopicidade
diminuiu com o aumento da concentracdo de goma e da temperatura de secagem. A
microscopia eletrdnica mostrou uma forte tendéncia & aglomeracdo das particulas
menores em torno das maiores, principalmente na temperatura de 140°C. Com relacdo a
cor, o parametro L* mostrou que a secagem a 160°C apresentou amostras mais escuras
e 0s parametros a* e b* indicaram que todas as amostras foram esverdeadas e
amareladas, com indice de escurecimento significativamente maior a 160°C provenientes
da membrana UF-30. Durante a secagem as concentragfes de inulina diminuiram,
enquanto que os teores de glicose e frutose aumentaram devido a reacdo de termolise
que levou a degradacdo das cadeias de inulina com a temperatura de secagem. Os
escores de atividade prebidtica mostraram que as amostras provenientes dos extratos
obtidos no permeado e retido tiveram atividade prebidtica enquanto que para 0s
tratamentos encapsulados, apenas os provenientes da membrana UF-30 metabolizados
pelo Lactobacillus acidophilus LA-5®, apresentaram escores de atividade sem diferenca

significativa ao da glicose.

Palavras chave: Yacon, spray drying, inulina, atividade prebidtica.
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1. INTRODUCAO

O foco na alimentacdo e saude da populacdo em geral, provocou um intenso
interesse na identificagdo de novos alimentos e ingredientes funcionais; assim, a industria
de alimentos estd atualmente interessada em melhorar os beneficios nutricionais dos
produtos sem comprometer suas propriedades tecnolégicas.

O yacon (Smallanthus sonchifolius) é uma planta cultivada em muitos paises
andinos como Equador, Peru e Bolivia (Campos et al., 2012; Cazetta et al., 2005; Goto et
al., 1995; Lago et al., 2012; Ojansivu et al., 2011; Zardini, 1991). Produz grandes raizes
tuberosas que possuem polpa similar a batata doce em aparéncia, com gosto doce
devido a abundéancia de carboidratos, como frutose, glicose, sacarose e inulina com grau
de polimerizacdo (DP) maximo de 12 (Lachman et al., 2003; Villegas e Costell, 2007). A
inulina presente no yacon possui baixo DP, entre 3 e 10, sendo entdo desighada como
frutooligossacarideos (FOS) (Goto et al., 1995).

Além disso, o yacon possui grande quantidade de agua, superior a 70% do peso
fresco e suas raizes carecem de amido, o que as torna potencialmente benéficas na dieta
de individuos com diabetes (Lachman et al., 2003; Neves e Silva, 2007). De acordo com
Ojansivu et al. (2011), o consumo de yacon é recomendado no controle de peso, pois
possui valores caloricos relativamente baixos. Em adicdo a estes beneficios para a
saude, ha relatos de seus efeitos antioxidantes (Takenaka et al., 2003; Yan et al., 1999).

Os FOS, definidos como uma combinacdo de trés acUcares, 1l-kestose (GF,),
nistose (GF3) e frutofuranosil nistose (GF,) em que as unidades frutosiltransferase (F) sdo
ligados na posicdo B(2—1) da sacarose (GF) (Lewis, 1993), sdo considerados
prebidticos, pois estimulam seletivamente a multiplicacdo e a atividade de bifidobactérias
e lactobacilos no intestino (Cummings e Macfarlane, 2002; Lachman et al., 2003; Passos
e Park, 2003), proporcionando o aumento da resisténcia as infeccdes do intestino devido
a producédo de substancias imunomoduladoras (Matusek et al., 2011). Para manter essas
propriedades, os FOS devem ser quimicamente estaveis sob tratamentos como calor e
pH (Huebner et al., 2008). Kuhn et al. (2010) determinaram a massa molar dos agucares
principais que compdem os FOS (GF,: 504; GFs: 666; GF,: 828 Dalton) além de outros
acucares de maior grau de polimerizacao (GFs: 1080; GFe: 1260; GF7: 1440; GFg: 1620 e
GFg: 1800 Dalton).

Uma técnica muito empregada, nos Ultimos anos, para separar constituintes como
os FOS de suas fontes naturais € o processo de separagdo por membranas (PSM).
Kamada et al. (2002a) destacam que esse método possui maior seletividade, quando

comparado a outros processos convencionais de filtracdo; além disso, ndo faz uso de
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produtos quimicos durante a separacao, apenas de uma diferenca de pressdo como forca
motriz, capaz de separar 0s compostos de interesse.

Alguns autores tém destacado o emprego do PSM na purificacdo de
oligossacarideos presentes nos carboidratos. Gibertoni et al. (2006) avaliaram a
producdo de um xarope rico em frutanos a partir do suco de yacon clarificado
empregando membranas ceramicas de micro e ultrafiltracdo. Kamada et al. (2002b)
avaliaram o efeito da ultra e nanofiltragédo, na purificagdo e concentragdo de FOS da raiz
de yacon, conseguindo a remoc¢do da maior parte dos mono e dissacarideos e obtendo
um produto concentrado, com moléculas de grau de polimerizacao (DP) de trés ou mais,
com 98% de pureza.

O encapsulamento de componentes ativos mediante a secagem por spray drying,
tornou-se um dos métodos mais usados de revestimento, cujo objetivo principal € a
formacdo de uma barreira entre o nucleo, constituido pelos componentes ativos, e o
ambiente, capaz de protegé-lo contra o oxigénio, luz, umidade ou evitar 0 contato com
outros ingredientes (Pérez-Alonso et al.,, 2003; Rosenberg et al., 1990; Saénz et al.,
2009), retardando dessa forma, alteracdes que possam resultar em perda de aroma,
alteracéo de cor ou perda do valor nutricional (Pszczola, 1998; Reineccius, 1991;).

O processo de secagem por spray drying € muito rapido, consistindo em uma
intensa evaporacdo da agua da superficie, mantendo a temperatura baixa no interior das
particulas até o estado seco ser atingido (Fang e Bhandari, 2012; Jinapong et al., 2008;
Masters, 1991; Ré, 1998). O po obtido deve possuir boas propriedades, tais como boa
manipulacdo, capacidade de mistura com agua ou outros pdés, além de prevenir a perda
de componentes volateis e estender a vida util do produto (Fuchs et al., 2006).

De acordo com Ferrari et al. (2012), altas temperaturas de secagem resultam em
produtos de baixa umidade com maior facilidade em absorver agua, ou maior
higroscopicidade. Além disso, 0 comportamento pegajoso de materiais com grandes
guantidades de agucares de baixa massa molar, tais como glicose, frutose e sacarose
estdo relacionados a sua baixa temperatura de transicao vitrea (glicose: 31°C, frutose: -
5°C, sacarose: 62°C), de modo que a mobilidade molecular desses compostos é alta
quando a temperatura da particula seca por pulverizacdo estd 20°C acima da
temperatura de transicao vitrea (Bhandari et al., 1997; Roos, 1993).

A goma ardbica ou goma acacia € muito utilizada na microencapsulagao por spray
drying, pois apresenta caracteristicas como alta solubilidade, baixa higroscopicidade e
boas propriedades emulsificantes (Carneiro et al.,, 2013). Uma importante caracteristica
deste polissacarideo é proteger o nucleo e permitir que a liberacdo do material do nucleo
ocorra lentamente com o tempo, ou a partir da ocorréncia de certa perturbacdo. A

liberacdo controlada ajuda a evitar a utilizacao inefetiva e a perda de compostos durante
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0 processamento (Risch e Reineccius, 1995). Além disso, a goma arbica € uma fonte
nativa de fibra solluvel, apresentando efeito prebidtico que proporciona beneficios a
saude, pois possui alta tolerancia digestiva, impacto benéfico no indice glicémico do
produto final e baixo valor calérico (Ali et al., 2009).

Esta goma tem sido empregada no encapsulamento de diversos produtos, tais
como sucos de melancia, manga e acai (Cano-Chauca et al., 2005; Quek et al., 2007;
Tonon et al., 2008), no entanto ndo foram encontradas publicacdes sobre o0 seu uso na
secagem por spray drying em combinacdo com FOS. Assim, o objetivo deste estudo foi
avaliar as caracteristicas fisico-quimicas do pé, proveniente do permeado da ultrafiltracdo
do extrato de yacon e seco por atomizacdo, utilizando goma arabica como agente
encapsulante. Foram avaliadas caracteristicas como umidade, atividade de agua, cor,
solubilidade, higroscopicidade, microestrutura, atividade prebiética e a concentracdo dos

acucares glicose, frutose e inulina.

2. MATERIAL E METODOS

2.1 Matéria-prima

As raizes de yacon (Smallanthus sonchifolius) foram provenientes do Estado de
S&o Paulo e adquiridas na Central de Abastecimento do Rio Grande do Sul — CEASA na
cidade de Porto Alegre — RS, Brasil. As raizes foram limpas e selecionadas considerando
a auséncia de injurias visuais e infecgbes, ficando armazenadas sob refrigeracdo

(8°C+1°C) até o momento do uso, por um periodo maximo de 3 dias.

2.2 Processo de Inativagdo Enzimética e Obtencdo do  Extrato de Yacon

As raizes de yacon foram descascadas, cortadas em rodelas com um diametro
médio de 4,55+0,25 mm e espessura de 1,75+0,35 mm, utilizando um cortador de
vegetais (Scher et al., 2009) e submetidas ao branqueamento mediante vapor a 100°C
por 4 minutos, seguido do resfriamento em banho de gelo durante 3 minutos (Fante e
Norefia, 2012); das fatias branqueadas foi extraido o suco empregando um processador
de alimentos. Da polpa obtida ap6s a separa¢do do suco, foram extraidos os aguUcares
restantes mediante a adicdo de agua a 80C numa pro por¢éo de 2:1 (massa agua/massa
polpa), mantendo a mistura a 80°C+2°C durante uma hora, de acordo com a metodologia
proposta por Toneli et al. (2007). O suco do yacon e a solucao liquida obtida da polpa,
foram separadamente filtrados a vacuo, em bomba modelo 613 da Cientec (Piracicaba,

SP) a pressdo de 400 mmHg, empregando papel filtro Whatman n°01. A mistura dos
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filtrados constituiu 0 extrato de yacon que foi congelado a -18°C até o momento do uso,

por um periodo maximo de 2 meses.

2.3 Processo de Separacao por Membranas

Para o processo de separacdo por membranas (PSM), o extrato de yacon foi
descongelado e adicionou-se 1% (p/v) de acido citrico com o objetivo de evitar a possivel
oxidacdo pelo contato com componentes metalicos utilizados no equipamento de PSM,
seguindo o método descrito por Lattanzio et al. (1989). O extrato assim tratado foi pré
filtrado em papel filtro Whatman n°01 para retirar particulas sélidas em suspensao.

Foram empregadas membranas poliméricas de ultrafiltracdo (UF), com massa
molar nominal de corte (NMWCO) de 10.000 e 30.000 Daltons, fabricadas em
polietersulfona (PES) pela Synder Filtration Headquarters (Vacaville, USA). As
membranas foram instaladas em um madulo plano com area de superficie da membrana
de 0,008118 m*.

O processo de UF foi realizado em uma unidade montada para este fim,

representada esquematicamente na Figura 1.
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Figura 1. Representacdo esquematica do processo de UF. Legenda: (1) tanque de
alimentagdo; (2) bomba; (3) pré-filtro; (4) modulo de membrana; (5) mandémetro de
entrada; (6) manémetro de saida; (7) valvula de controle de presséo; (8) valvula de by-

pass.

O processo foi realizado a 25°C (temperatura que proporcionou o melhor fluxo em
ambas membranas) com recirculacdo total do retido no tanque de alimentacdo, em um
sistema de separacdo composto por um pré-filtro com tamanho de poro de 5 um capaz
de reter particulas grandes que poderiam causar algum tipo de entupimento, seguido pela

passagem na membrana de UF. O fluxo do permeado foi medido a cada 15 minutos na
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primeira hora e a cada 30 até o final do processo. O processo de UF foi conduzido
durante 6 horas para a UF-10 e durante 5 horas e 30 minutos para a UF-30, tempo
necessario para o recolhimento de aproximadamente 200 mL de permeado. Ao final do
processo o permeado e o retido foram acondicionados separadamente e congelados a —
18TC. As amostras do permeado foram utilizadas no processo de secagem em spray

dryer, devido & maior quantidade de agucares simples e FOS presentes nas amostras.

2.4 Processo de Encapsulagéo

O permeado obtido no PSM foi encapsulado nas condic¢des indicadas na Tabela 1,
empregando Goma Arabica Instantgum BA (Nexira Brasil Comercial Ltda., Sdo Paulo,
Brasil) como material de parede e desidratado por atomizacdo, utilizando Mini-Spray-
Dryer modelo LM MSDi 1.0 Labmag (Ribeirdo Preto, SP), com um bico de diametro de
1.0 mm. A alimentacdo do secador foi realizada através de uma bomba peristaltica com
vazao de 0,60 L/h, pressdo de ar comprimido 3,5 kgf/cm? e vazao de ar de atomizacao
40,5 L/h.

Tabela 1. CondicGes de secagem do permeado proveniente da UF-10 e UF-30 no

processo de encapsulacéo.

Goma arabica Temperatura de entrada do ar de secagem
10% 140+1°C
15% 140+1°C
10% 160+1°C
15% 160+1°C

O pdé encapsulado foi acondicionado em saco plastico de polietileno de alta
densidade e mantido em dessecador hermeticamente fechado, contendo silica a
temperatura ambiente, até o momento das analises, por um periodo méaximo de 3 dias.

2.5 Andlises Fisico-Quimicas

2.5.1 Determinagédo de Umidade

A determinacao de umidade foi realizada de acordo com o método n © 984.25 da
AOAC (1990).
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2.5.2 Determinacéo de Atividade de Agua

A atividade de 4gua da amostra foi medida em um analisador marca Aqualab 3TE
(Pullman, USA), através do método n° 978.18 da AOAC (1990).

2.5.3 Determinacéo de Cor

A cor das amostras em po6 foi determinada utilizando placas de Petri de 5 cm de
didmetro e 1 cm de altura cheias até o topo com o material em pd (Ancos et al., 1999),
por meio de leitura direta em colorimetro Minolta (CR400/410) calibrado com uma placa
de ceramica branca (L* = 97,47; a* = 0,08 e b* = 1,76). A cor foi registrada através do
sistema tridimensional CIEL*a*b*, onde L* indica a luminosidade (variando de O - preto a
100 - branco), a* é uma medida que varia do verde (-60) ao vermelho (+60) e b* varia do
azul (-60) ao amarelo (+60). Os parametros L*, a* e b* foram utilizados para calcular os
valores de Chroma (saturacdo de cor) (Equacéao 1), Hue (angulo de tonalidade) (Equacéo

2) e IE (indice de escurecimento) (Equac&o 3) descritas por Palou et al. (1999).

Chroma = (a** + b**) /2 1)
_ -1 (1"
Hue = tan (a) (2)
[100 * (x — 0,31)]
IE = 017 (3)
onde

(a*+ 1,75.L7)
[(5,645.L*) + a* — (3,012.b*)]

X =

2.5.4 Determinagao de Solubilidade

A solubilidade foi determinada de acordo com a metodologia descrita por Cano-
Chauca et al. (2005), com algumas modificagbes. Aproximadamente 1 g do p6 foi
adicionado em 100 mL de &gua destilada e misturado em agitador magnético durante 5
minutos. A solucdo resultante foi colocada em tubos falcon de 50 mL e acondicionadas
em centrifuga modelo Sigma 4K15 (Germany), a uma velocidade de 3000xg durante 15
minutos. Uma aliquota de 25 mL do sobrenadante foi transferida para copos de béquer e
a amostra foi seca em estufa a 105°C durante 7 h. A solubilidade foi calculada por

diferenca de massa segundo a Equacéo 4:
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P,—P
Solubilidade = % x 100% 4)

onde P, (g) € a massa do béquer mais a amostra apos 7 horas e P, (g) € a massa inicial

do béquer tarado.
2.5.5 Determinacao de Higroscopicidade

A higroscopicidade foi determinada de acordo com o método proposto por Tonon
et al. (2009). Aproximadamente 1 g de amostra do p6 atomizado foi pesado e
acondicionado em um recipiente contendo solucéo saturada a 75% de cloreto de sédio
(NaCl) e hermeticamente fechado; as amostras foram colocadas em incubadora modelo
411/FDP, Ethik Technology (Vargem Grande Paulista, SP) a 25T e pesadas em
intervalos de 48 h até que o equilibrio fosse atingido. A analise da higroscopicidade foi

expressa em %, utilizando a Equacao 5 de acordo com Caparino et al. (2012):

Ap
M+ M)
A

Sm
1+M

HG = x 100 (5)

onde A,, (g) é o aumento de massa do pd apoés o equilibrio, M (g) é a massa inicial de p6

e M; é o conteudo de 4gua livre no p6 antes da exposicdo ao ar umido do ambiente.

2.5.6 Analise da Microestrutura

A microestrutura dos produtos em po foi visualizada por microscopia eletrénica de
varredura (MEV) empregando o método recomendado por Toneli et al. (2008), que
consistiu em fixar aproximadamente 1 mg de cada uma das diferentes amostras de po
em fita adesiva dupla face aderida em porta-espécimens metalicos (stubs), cada um com
12 mm de didmetro e 10 mm de altura. Por se tratar de produto em pé, foi necessério
remover 0 excesso de amostra com um soprador manual, evitando que parte dela se
soltasse durante a visualizacdo. As amostras foram revestidas com uma fina camada de
ouro (SCDO050; Bal-Tec, New York, USA) e visualizadas sob MEV (JSM 6060, Jeol, Tékio,
Jap&o), operando a 10 kV e 1x10®° mbar (Bernstein e Norefia, 2013), empregando uma

ampliagdo de x3000.
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2.5.7 Determinacéo de Aclcares por HPLC

As amostras foram preparadas adaptando-se o método descrito por Toneli et al.
(2007). Cinco gramas de amostra foram misturadas com 50 mL de agua destilada a 90C
e a mistura colocada em banho de agua a 80C com ag itagdo, durante 1 hora. Apés, a
suspensédo foi resfriada a temperatura ambiente, filtrada em membrana de 0,22 ym e
congelada a -18°C. Para as andlises, as amostras congeladas foram pré-aquecidas a
80T e colocadas em sonicador por 3 minutos para in je¢gao no HPLC.

As andlises foram realizadas adaptando-se o método descrito por Zuleta e
Sambucetti (2001) que consistiu na determinacdo direta pelo método de Cromatografia
Liquida de Alta Eficiéncia (HPLC-RI). Foi utilizado um cromatégrafo da marca Perkin
Elmer série 200, com detector de indice de refracdo, agua Mili-Q como fase mével a uma
vazdo de 0,6 mL/min, temperatura 80°C, coluna da Rezex RHM Monosaccharide da

marca Phenomenex, 300 x 7,8mm e tempo total de corrida de 14 minutos.

2.5.8 Determinacao da Atividade Prebidtica

Para a determinacdo da atividade prebidtica foram utilizadas duas culturas
probidticas comerciais liofilizadas: Lactobacillus acidophilus LA-5® e Bifidobacterium
lactis BB-12®, cedidas pela Chr. Hansen Brasil e uma cultura entérica Escherichia coli
ATCC 25922. As andlises foram realizadas conforme o método descrito por Huebner et
al. (2007).

Para os ensaios, 0,05 g das culturas probidticas liofilizadas foram ativadas em 10
mL de caldo Man Rogosa Sharpe (MRS, Himedia) e incubadas a 37<C por 24 h. Apds,
500 pL das culturas de LA-5 e BB-12 foram transferidas novamente para 10 mL de caldo
MRS e incubadas por mais 24 h a 37C. A bactéria E. coli, mantida congelada a -20C
em glicerol a 20% (v/v), foi descongelada e ativada, transferindo 100 pL da mesma para
10 mL de caldo infusdo de cérebro e coracdo (BHI, Oxoid) e incubada a 37<C, por 24
horas, sendo realizada uma transferéncia adicional de 100 pL para 10 mL de caldo BHI
previamente ao uso. Essa diluicdo foi realizada para que o in6culo de todas as bactérias
resultasse em aproximadamente 10° UFC/mL.

Os ensaios foram realizados colocando-se 1% (v/v) de cada cultura preparada
anteriormente em tubos de ensaio individuais estéreis, contendo caldo MRS (LA-5 e BB-
12) ou caldo BHI (E. coli) e adicionando-se 1% (p/v) de glicose (tratamento controle) ou
1% (p/v) das amostras com e sem encapsulacdo. O escore da atividade prebidtica foi
determinado através da densidade celular (D.C.), logo apés a inoculacdo das bactérias

(tempo 0 h) e ap6s 24 horas de incubagéo a 37°C, de acordo com a Equacéao 6:
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Escore ativ.preb.= D.C.(24h) — D.C.(0 h) (6)

onde a densidade celular foi medida através da densidade 6tica (D.0O.) no comprimento
de onda de 600 nm, em Espectrofotdbmetro UV-visivel (Shimadzu-1240) (Huebner et al.,
2007).

2.6 Analise Estatistica

Todas as analises foram realizadas em duplicata e a comparagdo entre o0s
tratamentos foi realizada através das provas de comparagfes multiplas de médias de
Tukey. Os resultados foram analisados utilizando o software estatistico SAS verséo 9.3
(SAS Institute Inc.) a 95% de confianca.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Umidade e Atividade de Agua (a )

O conteudo de umidade e o valor da atividade de 4gua, medida a temperatura
ambiente, das amostras encapsuladas com goma arabica e secas por spray drying em
diferentes condicbes estdo mostrados na Tabela 2. O teor de umidade representa o
conteudo de agua de um sistema, ao passo que a atividade de agua (a,) mede a
disponibilidade de agua livre, responsavel por qualquer reacdo bioquimica (Quek et al.,

2007), ou multiplicacdo microbiana (Troller e Scott, 1992).

Tabela 2. Contetdo de umidade (gH,O/100 g m.s) e valores de a,, do p6 encapsulado,

proveniente do permeado do extrato de yacon.

UF-10 UF-30
Tratamento : :
Umidade Ay Umidade aw
10%, 140°C  3,60+0,04%* 0,135+0,001%* 2,90+0,52% 0,132+0,002%
15%, 140°C  3,62+0,20** 0,094+0,003% 2,72+0,05%8 0,092+0,001*
10%, 160°C  2,74+0,23% 0,113+0,005* 2,22+0,16* 0,112+0,004°*
15%, 160°C 1,63+0,47* 0,087+0,002%* 1,82+0,19* 0,085+0,001*

Valores expressos como a médiatdesvio-padrao.
Letras mindsculas iguais na mesma coluna indicam que néo ha diferenca significativa (p>0,05).

Letras mailsculas iguais na mesma linha para o mesmo parametro indicam que ndo ha diferenca significativa

(p>0,05).
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Pela andlise da Tabela 2, observa-se que o0s valores de umidade n&o
apresentaram diferenca significativa com a temperatura do ar quando utilizado 10% de
goma arabica. Com excecao da condicdo de 140°C e 15% de goma, verifica-se que o tipo
de membrana utilizada n&o influiu significativamente no teor final de umidade (p>0,05).
Os menores teores de umidade foram obtidos quando foram empregados a temperatura
de 160°C e a concentracdo de 15%. Segundo Lenart (2006), baixos teores de umidade
Sa0 necessarios para a preservacao de alimentos, permitindo um armazenamento seguro
por um tempo prolongado. O aumento da concentracdo de agente carreador resulta na
diminuicdo do teor de umidade, devido a um aumento de soélidos na alimentacéo e a
reducdo da 4gua livre para a evaporacao (Abadio et al., 2004).

Quanto a atividade de agua, as amostras atomizadas com 10% de goma e
temperatura de 140°C foram significativamente maiores (p>0,05). Os menores valores de
a,, foram obtidos, empregando 15% de goma, ndo sendo afetados pela temperatura
utilizada, além disso, para cada tratamento empregado o tipo de membrana utilizada, ndo
afetou significativamente a atividade de agua.

Quek et al. (2007) na secagem por spray drying do suco de melancia, observaram
que o aumento da concentracdo de maltodextrina de 3 para 5%, diminuiu a atividade de
agua de 0,26 para 0,21. Os processos de desidratacdo melhoram a estabilidade dos
alimentos, uma vez que reduzem consideravelmente a atividade de agua, minimizando as
alteracdes fisicas, quimicas e microbiolégicas durante o armazenamento (Hatamipour et
al., 2007).

Nadeem et al. (2013) mencionam que com o uso de 3 e 5% de goma arabica na
secagem por spray drying da salvia, foram observados teores de umidade em torno de 3-
4 g/100g e atividades de agua entre 0,23 a 0,29, indicando que a temperatura do ar de
entrada foi o Unico fator que afetou significativamente a secagem (p<0,01). No presente

estudo, a temperatura afetou significativamente a a,, na concentracéo de 10%.

3.2 Parametros de Cor

A cor é considerada um atributo importante, pois normalmente é uma das
primeiras propriedades observadas pelo consumidor (Saenz, 1993). Muitas reacbes
podem afetar a cor durante o processamento térmico, entre as mais comuns estdo a
degradacdo de pigmentos, especialmente carotendides e clorofila e, reacbes de
escurecimento enzimatico e ndo enzimatico (Barreiro et al., 1997). Outros fatores que
afetam a cor incluem o pH, acidez, tempo e temperatura do processo (Rejano et al.,
1997).
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Com relacéo ao parametro L*, a luminosidade diminuiu significativamente (p<0,05)
com o aumento da temperatura, para as membranas de 10 e 30 kDa. A presenca de
acucares redutores nas amostras resultou em uma maior influéncia da reacéo de Maillard
tornando as amostras mais escuras. Esse tipo de alteracdo nos alimentos processados
esta relacionado com o tipo e a quantidade de carboidratos (aglUcares principalmente)
presentes nos alimentos e como resultado h4 a formacdo de pigmento escuro
denominado melanoidina (Vega-Galvez et al., 2009). As amostras que foram submetidas
a mesma temperatura, mas com diferentes concentracdes de goma arabica (10 e 15%),
ndo apresentaram diferenca significativa (p>0,05).

A hidrolise da inulina por endoglicosidades produz oligbmeros lineares, os quais
podem ser estruturalmente do tipo GF, (onde G e F representam a molécula de glicose e
de frutose, e n 0 nimero de unidades de frutose) e F, (constituido apenas por frutose,
onde m representa o numero de unidades de frutose) (Roberfroid, 1993). Os valores de n
e m variam entre 2 e 9. Os oligbmeros GF, e F,, ttm propriedades fisico-quimicas muito
semelhantes, embora se verifigue que a presenca de grupo terminal frutose redutor nos
acucares do tipo F, confiram propriedades redutoras, enquanto que os agucares GF, sao
ndo redutores (Roberfroid, 1993). Ocorréncias similares também podem ser causadas por
reacOes de termdlise quando a inulina sédo submetidas a altas temperaturas (B6hm et al.,
2005).

Matusek et al. (2011) explicam que a perda de uma unidade de frutose ou glicose,
a partir da extremidade do oligdbmero de frutanos resulta no encurtamento gradual das
cadeias, essa diminuicdo no tamanho da cadeia também pode ocorrer por clivagens
intramoleculares resultando em uma reducao mais rapida e diminuigcdo do grau médio de
polimerizagdo, assim, a concentracdo de monOmeros aumenta como resultado da
degradacéo dos oligbmeros de maior grau de polimerizacéo.

Quek et al. (2007) na secagem em spray drying do suco de melancia observaram
que o parametro L* diminui com o aumento da temperatura de entrada do ar de 145-
175°C; sendo que a presenca de acUcares contribuiram para o escurecimento do po6 a
medida que a temperatura foi aumentada.

Com relacdo ao parametro a*, as amostras em po6 da UF-10 mostraram-se
significativamente diferentes entre si (p<0,05), observando que houve interacdo entre a
concentracdo de goma arabica e a temperatura de entrada do ar. Para a UF-30, o valor
de a*, obtido com 10% de concentracdo e a 160°C, foi significativamente menor que para
0s outros tratamentos, sendo que a temperatura teve efeito significativo para cada
concentracdo empregada. Todos os tratamentos resultaram em amostras esverdeadas,
sendo significativamente maiores nas amostras obtidas em UF-10 e desidratadas a

140°C. Para o parametro b*, nas amostras em po provenientes da UF-10, observa-se o
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efeito significativo da concentracdo de goma e a temperatura. As amostras tiveram
coloracdo amarelada, sendo significativamente maior (p<0,05) para a amostra UF-30,
com 15% de encapsulante e 160°C.

Os parametros L*, a* e b* séo utilizados para descrever outros parametros de cor,
tais como, Chroma, angulo Hue e indice de escurecimento (IE) (Palou et al., 1999). Os
parametros Chroma (saturagdo de cor) e Hue (&ngulo de tonalidade) utilizam
coordenadas cilindricas, sendo que o valor de Chroma é zero no centro e aumenta
conforme se distancia deste, o angulo Hue inicia-se no eixo +a* e € dado em graus
sexagesimal onde, 0°= + a* (vermelho), 90°= + b* (amarelo), 180°= - a* (verde) e 270°= -
b* (azul). O indice de escurecimento representa a pureza da cor marrom e é considerado
um pardmetro importante nos processos que envolvem escurecimento enzimatico
(Castarion et al., 1999).

Os maiores valores para Chroma, Hue e IE (p<0.05), utilizando a membrana UF-
10, foram obtidos com 10% de goma a 140°C e esses valores diminuiram
significativamente com o aumento da concentracdo. Para a membrana UF-30, os valores
de Chroma e indice de escurecimento foram significativamente maiores com 15% de
goma ardbica e 160°C, enquanto que para o angulo Hue, foi obtido com 15% de goma e
140°C. Leeratanarak et al. (2006) relataram o aumento do IE com o aumento da
temperatura, indicando um maior grau de escurecimento devido a maior influéncia da
reacdo de Maillard. Em altas temperaturas ocorre a degradagdo por termdlise da inulina
de cadeia longa, em compostos de cadeia curta como glicose, frutose e sacarose e
outros produtos de baixa massa molar como o di-D-frutose dianidridos (DFDAs) (Bohm et
al., 2006; Bohm et al., 2005). Matusek et al. (2011) reportaram que a concentragdo de
monémeros aumentou com o incremento da temperatura. A 70°C a concentragdo
aumentou de 100 mmol.I"* no tempo zero para 200 mmol.I"* na primeira hora e para 350
mmol.I" depois de trés horas. A 80°C o aumento foi ainda maior, passando de 100
mmol.I* no inicio para 400 mmol.I* e 500 mmol.I* na primeira e terceira hora,
respectivamente. Eles também constataram a rapida formacéo de dimeros a 70 e 80°C,
devido a degradacao dos oligbmeros de maior grau de polimerizacéo.

Os parametros de cor L*, a*, b*, Chroma, Hue e indice de escurecimento (IE) para

as amostras secas em spray drying estdo apresentados na Tabela 3.



Tabela 3. Parametros de cor L*, a* b*, Chroma, Hue e indice de escurecimento (IE) do p6 encapsulado, proveniente do permeado do extrato

de yacon.

Tratamento

UF-10 UF-30

L* a* b* Chroma Hue IE L* ar b* Chroma Hue IE

10%, 140°C
15%, 140°C
10%, 160°C
15%, 160°C

93,85+0,06% -3,20+0,03"® 11,60+0,03* 12,03+0,04** 105,42+0,12** 10,32+0,05** 93,65+0,06*" -2,66+0,06™" 10,58+0,21°® 10,91+0,22"® 104,13+0,10°® 9,58+0,21"®
93,89+0,04* -2,98+0,01°® 11,36+0,02°* 11,75+0,02"* 104,72+0,08°® 10,21+0,03"* 93,78+0,25%® -2,68+0,03"" 9,91+0,02°® 10,26+0,02°® 105,12+0,15* 8,77+0,04%®
92,28+0,12™ -2,69+0,01"® 10,09+0,02% 10,45+0,02% 104,93+0,08" 9,13+0,03" 92,32+0,12" -2,55+0,02*" 9,98+0,02** 10,30+0,03°® 104,36+0,06"® 9,10+0,03®
92,12+0,04™ -2,58+0,01°® 10,17+0,04°® 10,49+0,01%®° 104,22+0,02°* 9,34+0,04°® 92,24+0,03™ -2,79+0,04°* 11,87+0,24* 12,19+0,24** 103,24+0,34%® 11,18+0,30*"

Valores expressos como a médiatdesvio-padréao.
Letras minusculas iguais na mesma coluna indicam que nao ha diferenca significativa (p>0,05).
Letras mailsculas iguais na mesma linha para o mesmo parametro indicam que ndo ha diferencga significativa (p>0,05).
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3.3 Solubilidade

A Tabela 4 apresenta os valores de solubilidade do pdé, proveniente do
permeado do extrato de yacon, obtido com as membranas UF-10 e UF-30. Nela se
observa que, para as duas membranas utilizadas, as amostras significativamente mais
soluveis foram obtidas quando utilizada 15% de goma, independentemente da
temperatura utilizada. Foi observado também, que com o0 aumento da concentracao, a
temperatura constante, a solubilidade aumenta significativamente (p<0,05).

A solubilidade refere-se a reconstituicdo do pd, ou seja, a capacidade dos poés
de formar uma solucdo ou suspensdo em agua (Barbosa-Canovas e Juliano, 2005).
Problemas de solubilidade podem ocorrer em alimentos submetidos a altas
temperaturas, especialmente em produtos com alta concentracdo de soélidos, devido
as alteracBes fisico-quimicas que ocorrem durante o processo (Cano-Chauca et al.,
2005).

Neste estudo, os resultados mostraram que a maior solubilidade foi obtida
empregando a maior concentracdo de goma e temperatura de secagem. Fazaeli et al.
(2012) observaram a mesma tendéncia na atomizagdo do suco de amora preta, a
solubilidade aumentou com o aumento da temperatura de 110 para 150°C e
concentracdo de maltodextrina de 8 para 16%, obtendo-se valores em torno de 87%.
Cano-Chauca et al. (2005) reportaram que apds encapsulamento do suco de manga
com 12% de goma arébica obtiveram pés com solubilidade acima de 90%.

De acordo com Chegini e Ghobadian (2005), o uso de temperaturas muito
elevadas do ar de entrada pode formar uma superficie dura ao longo da particula de
po, isso impede que as moléculas de dgua se difundam através da mesma que, por

conseguinte diminui a capacidade de molhabilidade e dissolucéo do pé.

Tabela 4. Teor de solubilidade (%) do p6 encapsulado, proveniente do permeado do

extrato de yacon.

Solubilidade (%)

Tratamento UF-10 UF-30

10%, 140°C 90,52+0,11%* 90,46+0,48™
15%, 140°C 93,380,207 92,06+0,14%®
10%, 160°C 92,98+0,82"* 91,20+0,40™
15%, 160°C 95,40+0,79* 93,48+0,17*

Valores expressos como a médiatdesvio-padrao.

Letras mindsculas iguais na mesma coluna indicam que nao ha diferenca significativa (p>0,05).

Letras mailsculas iguais na mesma linha para o mesmo parametro indicam que ndo ha diferenca
significativa (p>0,05).
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3.4 Higroscopicidade

O conhecimento de propriedades tais como umidade, atividade de &gua e
higroscopicidade s@o essenciais para a predicdo da estabilidade do pd, durante o
armazenamento (Barbosa-Canovas e Juliano, 2005). A higroscopicidade € a
capacidade do pé alimenticio de absorver agua a partir de um ambiente de alta
umidade relativa superior a de equilibrio (Jaya e Das, 2004).

De acordo com Roos (1993), o comportamento pegajoso de materiais com
grandes quantidades de aclcares de baixa massa molar, tais como glicose, frutose e
sacarose é devido a baixa temperatura de transicéo vitrea (glicose: 31°C, frutose: -
5°C, sacarose: 62°C), de modo que a mobilidade molecular desses compostos é alta
quando a temperatura da particula seca por pulverizacdo esta 20°C acima da
temperatura de transicdo vitrea (Bhandari et al.,, 1997). Além destes, os aclcares
componentes dos FOS (GF,, GF;, GF,) estdo presentes no yacon e podem sofrer
hidrélise a altas temperaturas, resultando em monémeros de baixa massa molar,
contribuindo para o efeito pegajoso do po.

A Tabela 5 apresenta os resultados de higroscopicidade do p6 produzido em

spray drying.

Tabela 5. Higroscopicidade (%) do pd encapsulado, proveniente do permeado do

extrato de yacon.

Higroscopicidade (%)

Tratamento UF-10 UF-30

10%, 140°C 17,79+0,08** 18,08+0,07**
15%, 140°C 15,49+0,18% 15,25+0,10%
10%, 160°C 17,40%0,08°* 17,32+0,05™*
15%, 160°C 14,500.09% 14,350,05%

Valores expressos como a médiatdesvio-padréo.

Letras mindsculas iguais na mesma coluna indicam que néo ha diferenca significativa (p>0,05).

Letras mailsculas iguais na mesma linha para o mesmo parametro indicam que ndo ha diferenca
significativa (p>0,05).

Na Tabela 5, observa-se que os maiores valores para a higroscopicidade foram
quando se utilizou 10% de goma, independente da temperatura utilizada. Com o
aumento da concentragdo do agente encapsulante a higroscopicidade diminuiu
significativamente (p<0,05), isso se deve ao fato de a goma ardbica ser um material
com baixa higroscopicidade e confirma a eficiéncia de seu uso como agente carreador,

no sentido de reduzir a higroscopicidade de produtos desidratados em spray dryer
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(Fazaeli et al., 2012). O aumento da temperatura de 140 para 160°C resultou em pos
com menor higroscopicidade. Os resultados mostraram que tanto a concentracéo de
goma arabica quanto a temperatura de entrada do ar de secagem influenciaram
significativamente (p<0,05) no valor de higroscopicidade do p6.

Tonon et al. (2009) no estudo de encapsulamento de suco de acai com 6% de
goma arébica obtiveram valores de higroscopicidade de 19,74+0,19% no po final. A
higroscopicidade também foi avaliada por Ferrari et al. (2012), na secagem por
atomizacdo de polpa de amora preta usando 5, 15 e 25% de maltodextrina como
agente carreador, observando que as maiores concentracbes de maltodextrina
resultaram em pds menos higroscoépicos.

O contetdo de umidade é um dos fatores que mais afetam a estabilidade do pé
com grandes quantidades de acuUcares, uma vez que peguena quantidade de agua é
suficiente para diminuir a temperatura de transigcao vitrea (T,) facilitando a absorgéo e
promovendo fortes interac6es com a molécula de agua em razdo dos terminais polares
presentes nessas moléculas, por conseguinte, aumenta a mobilidade da matriz
durante a estocagem (Bhandari e Hartel, 2005; Jaya e Das, 2004).

De acordo com Cano-Chauca et al. (2005), p6s de sucos de frutas obtidos por
spray drying favorecem o rendimento e o elevado conteudo de solidos no estado
amorfo. Estes agucares sdo muito higroscopicos, tendo um efeito sobre as
caracteristicas funcionais do material desidratado, principalmente sobre sua tendéncia
a tornar-se pegajoso e formar altos aglomerados. Esta tendéncia para aglomeragéo
pode tornar-se acentuada como as transformagfes de acucar no estado amorfo em
acucar cristalino através de adsorcdo de pequenas quantidades de agua. Essa
caracteristica pegajosa resulta na dificuldade de reconstituicdo do pd, nas condi¢des
de escoamento do produto, além de ficar sujeito a mudancas fisicas indesejaveis
como a aceleracao de reacOes deteriorativas que depreciam a qualidade do produto
final (Pereira, 2000).

Carlos et al. (2005) mencionam que no estado cristalino o aglcar apresenta
uma menor probabilidade de interagir com as moléculas de agua devido a maior
organizacao e rigidez do sélido, enquanto que, no estado amorfo, os grupos funcionais
estdo mais expostos a umidade, permitindo esse tipo de interacdo. Segundo Zimeri e
Kokini (2002) a absorgéo de agua reduz a T4 do material em po, e o uso de agentes
encapsulantes de elevada massa molar antes do processo de secagem fazem com

que a Ty aumente facilitando a secagem e posteriormente o armazenamento dos pos.
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3.5 Concentracdo de Acucares

As concentracdes iniciais no permeado, de inulina, glicose e frutose para a UF-
10 foram de 9,88+0,08, 11,40+0,08, 13,24+0,06 g.L™* respectivamente, e de 8,06+0,01,
12,35+0,08, 15,60+0,05 g.L'l para a UF-30. O maior teor de inulina proveniente do
permeado da UF-10 foi provavelmente influenciado pelo tamanho do poro da
membrana, que reteve uma maior quantidade de sélidos com massas molares maiores
gue dos agucares. No processo de secagem em altas temperaturas ocorre a termélise
da inulina em seus mono e dissacarideos, além de formar outros compostos de baixa
massa molar. Outra questdo importante € que no processo de desidratacdo ocorre a
retirada da agua e isso resultou na alta concentragéo de agucares no produto final.

As concentracgdes de inulina, glicose e frutose do p6 proveniente do permeado

do extrato de yacon e seco por spray drying estdo apresentadas na Tabela 6.

Tabela 6. Concentracdo de agucares (g/100 g m.s) no p6é encapsulado, proveniente do

permeado do extrato de yacon.

UF-10 UF-30
Tratamento

Inulina Glicose Frutose Inulina Glicose Frutose

10%, 140°C 7,23+0,10%* 7,04+0,01°® 13,12+0,01" 5,49+0,012% 10,17+0,092" 12,94+0,203"
15%, 140°C 5,75+0,05** 6,82+0,06°® 9,17+0,09% 2,83+0,02°® 7,16+0,21%*  8,02+0,24
10%, 160°C 4,71+0,04°* 12,65+0,102* 16,85+0,322" 4,55+0,002"® 10,57+0,012® 13,19+0,0032®
15%, 160°C 4,58+0,11°* 7,80+0,02°® 10,58+0,01°* 2,73+0,05°® 8,56+0,21" 9,45+0,13"®

Valores expressos como a médiatdesvio-padrao.

Letras mindsculas iguais na mesma coluna indicam que nao ha diferencga significativa (p>0,05).

Letras mailsculas iguais na mesma linha para 0 mesmo parametro indicam que ndo ha diferenga
significativa (p>0,05).

A Tabela 6 mostra que, apds a secagem por atomizagéo, as concentragcdes de
inulina, glicose e frutose diminuiram significativamente (p<0,05) com o aumento da
concentracdo de agente encapsulante; entretanto, quando houve um aumento da
temperatura do ar de secagem sob a mesma concentracdo de agente carreador,
ocorreu a diminuicdo significativa (p<0,05) da concentracdo de inulina e aumento
significativo (p<0,05) da concentracdo de glicose e frutose.

Bohm et al. (2006) observaram que o aquecimento a 195°C da inulina
proveniente da alcachofra de Jerusalem, induziu a degradacdo das cadeias de
frutanos, ao passo que ocorreu a formacdo de produtos de degradacdo de baixa
massa molar, provavelmente o di-D-frutose dianidridos (DFDAs). Bohm et al. (2005) no
estudo do aquecimento da inulina obtidas das raizes da chicéria submetidas a

temperaturas entre 135 e 195°C durante 60 minutos, encontraram que entre 20 e
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100% da inulina de cadeia longa foi degradada por termdlise em compostos de cadeia
curta, glicose, frutose e sacarose, indicando que essa degradacéo de inulina deve ser
levada em consideracao quando € utilizada como ingrediente em alimentos prebioticos
termicamente tratados.

Lago et al. (2012) reportaram que ap0s a secagem da polpa e do suco de
yacon encapsulado com ar a 70°C, os teores de inulina dos dois produtos diminuiram
significativamente (p<0,05), enquanto que as concentracbes de glicose e frutose
aumentaram significativamente. Kim et al. (2001) em estudo sobre os fatores que
afetam a formacdo de gel de inulina, a 80°C com 5% (p/v) de inulina encontraram
diminuicdo dos teores deste aclcar ap6s 5 minutos de aquecimento, e esta conversao

foi maior a medida que a temperatura aumentou.

3.6 Microestrutura

As imagens microscopicas dos po6s obtidos por spray drying em diferentes
condicbes sdo mostrados na Figura 2, podendo ser usadas para observar as
caracteristicas das particulas aglomeradas, incluindo a forma e o tamanho (Ghosal et
al., 2010).

As particulas obtidas por atomizagdo apresentaram tamanhos de particulas em
torno de 5 um e morfologias distintas. A secagem a 140°C resultou em populacdes de
particulas de superficies esféricas e algumas delas com concavidades (Figuras 2 A, B,
E) e rugosidades (Figura 2 F). A temperatura de 160°C, as particulas foram de
superficie esféricas e convexo-concava (Figuras 2 C, D, G, H). Aguilera e Stanley
(1999) explicam que materiais secos por spray drying sdo geralmente esferas ocas, e
que a formacéo de concavidades se origina a partir do processo de encolhimento que
ocorre apos o endurecimento da superficie exterior da esfera e subsequente expansao
das bolhas de ar aprisionadas no interior da particula. Além disso, a extensdo das
depressdes observadas em microcapsulas produzidas por spray drying é funcédo da
natureza do agente carreador utilizado, sendo significativa naquelas que possuem
cobertura de polissacarideos (Tonon et al., 2009).

O aumento da temperatura favorece a obtencdo de particulas com menos
rugosidades, o que pode melhorar as caracteristicas de escoamento do material
(Tonon et al.,, 2009). Em temperaturas mais elevadas, a agua evapora mais
rapidamente e a superficie se torna seca e rigida, impedindo que as particulas
encolham, resultando em uma estrutura mais uniforme (Nijdam e Langrish, 2005).

Na Figura 2 F, observam-se particulas de superficie rugosa. Essa formagéo de

microestruturas é indesejavel, uma vez que afeta as propriedades de fluxo do material.



102

As imperfeicbes superficiais, tais como rugosidades, fissuras ou colapso, ocorrem
guando ha um lento processo de formacao de filme durante a secagem das goticulas
atomizadas e o0 aumento da temperatura de secagem, por sua vez, aumenta a taxa de
formacao de filme na superficie da gota (Ré, 1998; Rosenberg et al., 1985).

Nas figuras também se observa que as particulas menores tenderam a se
aglomerar em torno das maiores. O mesmo foi observado por Lago et al. (2012)
gquando avaliaram a estrutura microscopica do p6 obtido da polpa e do suco de yacon
encapsulado com amido nativo seco em ar quente a 70°C, esse fenbmeno ocorreu
provavelmente pela alta higroscopicidade das particulas que foram secas e possuem
baixos valores de umidade. Bhandari et al. (1997) relatam que durante o processo de
secagem por pulverizacdo de materiais com um nivel elevado de acucar, o produto
obtido pode apresentar superficies amorfas visto que as caracteristicas do material
dependem das condicBes de secagem e das caracteristicas do produto. De acordo
com Cano-Chauca et al. (2005), a presenca de poucas fendas ou poros superficiais e
a forte aderéncia das particulas menores em torno das maiores demonstra auséncia
de superficies cristalinas e é caracteristica de produtos amorfos.

A partir dessas observagtes, pode-se indicar que o melhor encapsulamento foi
observado com os FOS provenientes da UF-30, empregando 10% de goma arabica e
secos a 160°C, que resultaram em particulas com superficies mais lisas e com
menores concavidades quando comparadas as demais.

Neste estudo, ndo foi possivel a atomizagdo das amostras sem a adicdo de
agente encapsulante, devido as altas concentragBes de glicose e frutose, como
mostrada na Tabela 6 e de outros agUcares redutores. Estes aglcares sdo conhecidos
por sua higroscopicidade, principalmente a frutose, podendo acarretar a obtencdo de
produtos com alta higroscopicidade, diminuindo o rendimento do processo (Davis,
1995). Portanto, foi fundamental a utilizacdo de agente carreador com alta massa
molar, antes da atomizacéo, visando facilitar o processo de secagem e as operacdes

de transporte e armazenamento (Bhandari et al., 1997).
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Figura 2. Imagens microscépicas com ampliacdo x3000, do pé atomizado proveniente

do permeado da UF-10 a 140°C com 10% de goma arabica (A), 15% de goma arabica
(B); 160°C com 10% de goma arabica (C), 15% de goma arabica (D); proveniente do
permeado da UF-30 a 140°C com 10% de goma arabica (E), 15% de goma arabica
(F); 160°C com 10% de goma arabica (G), 15% de goma arabica (H).
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3.7 Atividade Prebidtica

Alimentos que conferem beneficios a satde sdo denominados funcionais. Entre
estes compostos, destacam-se 0s prebibticos, que ndo sao digeridos pelo trato
gastrintestinal humano, podendo assim ser utilizados como substratos por
bifidobactérias e lactobacilos existentes no célon. A estas culturas, denominadas
probidticas, séo atribuidos efeitos benéficos ao organismo humano.

Mitsuoka (1990) classifica em trés grupos as espécies de bactérias presentes
no intestino. O primeiro é constituido de bifidobactérias, lactobacilos e outras bactérias
acido laticas, as quais sdo benéficas a saude. O segundo grupo compreende as
enterobactérias e os clostridium, podendo ser ambos considerados prejudiciais para a
saude. O terceiro grupo sao todas as demais bactérias, consideradas neutras.

Huebner et al. (2007) mencionam que para que exerca atividade prebiotica, o
composto de interesse deve ser metabolizado pela linhagem probiética de forma
semelhante a glicose.

Os escores da atividade prebiotica, derivados dos valores de densidade celular,
para as trés diferentes bactérias (Lactobacillus acidophilus LA-5®, Bifidobacterium
lactis BB-12® e Escherichia coli ATCC 25922), tendo como substrato os tratamentos

empregados, estdo mostrados na Figura 3.
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Figura 3. Escore da atividade prebidtica para a multiplicagdo de bactérias:
Lactobacillus acidophilus LA-5 (A); Bifidobacterium lactis BB-12 (B); Escherichia coli
ATCC 25922 (C), em diferentes tratamentos. (I) 10% G.A, 140°C; (ll) 15% G.A, 140°C;
(1) 10% G.A; 160°C; (1V) 15% G.A, 160°C; (V) Permeado sem atomizacéo; (VI) Retido
sem atomizagdo; (VII) Glicose. (Letras mindsculas diferentes indicam que ha diferenca significativa

(p<0.05), entre os tratamentos para a mesma membrana. Letras mailsculas diferentes indicam que ha

diferenca significativa (p<0.05) para 0 mesmo tratamento com relagédo as duas membranas).
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Para o Lactobacillus LA-5 (Figura 3 A), os escores de atividade prebiotica para
0 permeado e retido (tratamentos V e VI), provenientes das duas membranas nédo
foram significativamente diferentes (p>0,05) da glicose (VII), o qual € considerado
tratamento controle. Esses resultados estdo de acordo com os encontrados por Kaplan
e Hutkins (2000), que compararam a metabolizacdo das cepas probidticas
Bifidobacterium infantis 17930 e Lactobacillus acidophilus NCFM com relagéo a trés
acucares (glicose, FOS comercial e FOS 40% puro), e observaram que o aumento da
densidade celular em FOS e glicose foram as mesmas. As amostras encapsuladas e
provenientes da membrana UF-30 (I a IV), foram metabolizadas pela cultura LA-5 de
forma similar a glicose, nao existindo diferencas significativas entre elas (p>0,05). Para
a membrana UF-10, esse efeito ndo foi observado, sendo que as amostras
encapsuladas foram metabolizadas de forma inferior e significativamente diferente
(p<0,05) a glicose.

Para a Bifidobacterium lactis BB-12 (Figura 3 B), observa-se que as amostras
provenientes do permeado e retido (V e VI), ndo apresentaram diferencas
significativas (p>0,05) com relagdo a glicose. Entretanto, quando comparadas as
amostras encapsuladas, todas elas apresentaram metabolizagdo menor e
significativamente diferente (p<0,05) que para a glicose (VII).

Quando foram comparadas as Figuras 3A e B, observa-se que as
bifidobactérias apresentaram escores maiores de atividade prebidtica quando
comparadas a LA-5, entretanto a LA-5 metabolizou as amostras atomizadas
provenientes da membrana UF-30 com resultados similares a fermentagdo da glicose,
mostrando um indicativo potencial de atividade prebidtica.

Huebner et al. (2007) testaram cinco prebi6ticos comerciais (NutraFlora P-95,
Raftilose P95, Inulin-S, Raftiline HP, Purified GOS) frente a dez linhagens probiédticas
(Lactobacillus paracasei 1195, L. plantarum 4008 e 1206, L. acidophilus NCFM e
33200, Bifidobacterium breve 15698, B. infantis 17930, B. adolescentis 15706, B.
longum 15708 e B. bifidum NCI), encontrando que para a maioria das linhagens
testadas, a multiplicacdo na presenca dos prebidticos foi inferior a multiplicacdo na
presenca de glicose. Além disso, alguns estudos demonstraram que a habilidade de
bactérias do género Lactobacillus e Bifidobacterium em fermentar carboidratos
prebidticos é especifica ndo somente quanto a linhagem, como também no que se
refere ao substrato (Kaplan e Hutkins, 2000; Schrezenmeir e Vrese, 2001).

Pedreschi et al. (2003) avaliaram a capacidade de trés cepas probitticas em
fermentar FOS obtidos do extrato do yacon e comparadas com o FOS comercial
(Nutraflora). Os resultados indicaram que Lactobacillus acidophilus NRRL B-1910,
Lactobacillus plantarum NRRL B-4496 e Bifidobacterium bifidum ATCC 15696 foram
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capazes de fermentar os FOS da raiz do yacon, sendo que o consumo de FOS
dependeu da composic¢do inicial e do grau de polimerizagdo dos FOS. Também
observaram que o L. plantarum NRRL B-4496 e L. acidophilus NRRLB-1910 utilizaram
completamente as moléculas de 1-kestose, enquanto B. bifidum foi capaz de utilizar as
moléculas de 1-kestose, bem como moléculas com maior grau de polimerizacao.

Wichienchot et al. (2010) utilizaram oligossacarideos extraidos da pitaia branca
como fontes de carbono para o cultivo de cepas probidticas de Lactobacillus
delbrueckii BCC 13296 e Bifidobacterium bifidum NCIMB 702715, verificando que os
oligossacarideos estimularam o crescimento de 9,02x10’ para 6,17x10° células/mL e
de 1,70x108 para 2,51x10° células/mL, respectivamente. A inulina também estimulou o
crescimento de L. delbrueckii BCC 13296, porém seu efeito foi significativamente
menor (8,24x10° células/mL). Para a cepa de B. bifidum NCIMB 702715 a inulina
apresentou um maior efeito (2,76x10° células/mL), mas ndo foi observada diferenca
significativa quando comparado ao extrato de oligossacarideos.

Perrin et al. (2001) avaliaram a taxa de crescimento de Bifidobacterium infantis
ATCC 15697 utilizando glicose, frutose, sacarose e um meio sintético (ACTILIGHT®)
para isso, o pH dos meios ndo foram ajustados, ou ajustados para 5,0 e 5,3. As taxas
de crescimentos foram muito semelhantes quando foi utilizado frutose, sacarose ou o
meio sintético (0,11+0,02 h™), com excecdo para o crescimento em sacarose em pH
5,0 ou 5,3, onde a taxa de crescimento foi mais elevada (0,32 h' e 0,21 h?,
respectivamente), utilizando glicose as taxas de crescimento foram superiores, com
valores médios de 0,18+0,02 h™, sendo que a metabolizagio da glicose pela B. infantis
ATCC 15697 foi limitada pela quantidade de substrato, pois 100% foi utilizado, ndo
ocorrendo diferencas entre os meios de cultivo. O substrato também foi o fator
limitante, principalmente para a sacarose, quando os meios de cultivo tiveram o pH
ajustado em 5,0 e 5,3. Quando o pH néo foi ajustado, esse foi o fator limitante para a
multiplicacdo da bactéria. Como concluséo, os resultados do trabalho de Perrin et al.
(2001) sugerem que a glicose contida nos FOS e a sacarose podem sustentar a
multiplicacdo e producédo de células, enquanto que a frutose possibilita a producdo de
metabdlitos principais como acetato e lactato.

Com respeito a E. coli (Figura 3 C) as amostras provenientes do permeado e
retido (V e VI), de ambas membranas de UF, ndo apresentaram diferencas
significativas (p>0,05) com relagcdo a glicose. Para as amostras encapsuladas
provenientes da UF-10, a multiplicacdo deste patégeno foi inferior a multiplicacdo em
glicose (p<0,05). Huebner et al. (2008) mencionam que uma caracteristica importante
gue deve apresentar um substrato prebiotico é a capacidade de ser seletivo e ndo ser

fermentado por microrganismos patogénicos intestinais, porém Mitsuoka et al. (1987),
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explicam que as enterobactérias sdo predominantemente do grupo de bactérias
anaerobias facultativas presentes no ileo e no célon, contribuindo significativamente
para a fermentacdo de FOS. Deve-se salientar, no entanto, que alguns prebioticos
comerciais estimulam a multiplicacdo de bactérias entéricas da mesma forma, ou até
mesmo de forma superior, do que para linhagens probiéticas (HUEBNER et al., 2007).

Hartemink et al. (1997) estudaram a multiplicagdo de 35 cepas de
enterobactérias entre estas, 13 diferentes cepas de E. coli em trés diferentes
substratos (Raftilose P95, Profeed P95, Raftiline LS) e glicose, constatando que E. coli
multiplicou-se rapidamente em meios com glicose, ndo ocorrendo diferenca no
rendimento celular entre as cepas utilizando este substrato. Entre as cepas testadas,
sete delas foram capazes de multiplicar-se em Raftiline LS (inulina), porém a
degradacdo desse substrato foi baixa ja que ndo foi observado um decréscimo
significativo dos valores de pH. Huebner et al. (2008) mencionam que a hidrélise de
carboidratos prebibticos resulta na formacéo de sacarose, glicose e frutose, os quais
nao oferecem uma estimulacdo seletiva das cepas probioticas.

Condicdes 6timas de processamento (pH e tratamento térmico) sdo essenciais
para que os prebidticos possam conferir o efeito benéfico ao hospedeiro. Do contrario,
0 prebidtico deixara de fornecer estimulacdo seletiva de microrganismos benéficos se
o mesmo for degradado até seus componentes mono- e dissacarideo ou modificado
guimicamente, de modo a ndo estar disponivel para o metabolismo dos probidticos
(Huebner et al., 2008). Bohm et al. (2005) observaram que o aquecimento da inulina
submetida a altas temperaturas, entre 135 e 195°C degradou por termdlise a inulina de
cadeia longa, em compostos de cadeia curta (gllicose, frutose e sacarose), além da
formagdo de produtos de degradacdo de baixa massa molar, provavelmente o di-D-
frutose dianidridos (DFDAs). L'Homme et al. (2003) estudaram o tratamento térmico de
80-120°C dos componentes dos FOS (1-kestose, nistose e frutofuranosil-nistose) e
observaram uma maior estabilidade desses componentes sob condi¢cbes neutras ou
basicas e, consequentemente, menor estabilidade em pH acido. A taxa de degradacédo
depende ndo s6 do tempo de processamento e da temperatura, mas também da

caracteristica da amostra (Matusek et al., 2011).

4. CONCLUSAO

As amostras encapsuladas, sob diferentes condigbes de concentracdo de
goma arabica e temperatura de secagem, apresentaram valores de solubilidade
superiores a 90%, e a higroscopicidade diminuiu com o aumento da concentracéo de

goma e da temperatura de secagem.
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A microscopia eletrbnica de varredura revelou que as particulas menores
tenderam fortemente a aglomerar-se em torno das maiores. Com relagdo a cor, 0
parametro L* demonstrou que a secagem a 160°C proporcionou amostras mais
escuras do que a 140°C nos pos, e em todos os tratamentos as amostras foram
esverdeadas e amareladas.

O emprego de altas temperaturas na secagem por spray dryer, fez com que 0s
teores de inulina diminuissem, aumentando consequentemente os teores de glicose e
frutose, devido a reacdo de termdlise que levou a degradacdo dessas cadeias nas
temperaturas de secagem empregadas.

Os escores de atividade prebibtica, para as bactérias LA-5 e BB-12, néo
apresentaram diferencas entre as amostras do permeado e retido com relacdo a
glicose. As amostras encapsuladas provenientes da membrana UF-30 foram
metabolizadas de forma semelhante a glicose pela cultura LA-5, entretanto para a BB-
12, todas as amostras encapsuladas apresentaram escores significativamente

menores aos da glicose.
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DISCUSSAO GERAL

Para execucgédo e cumprimento dos objetivos gerais e especificos deste trabalho
de dissertacdo, foram apresentados os resultados obtidos na forma de dois artigos

cientificos:

1) Obtencdo de frutooligossacarideos a partir do yacon (Smallanthus
sonchifolius) pelo processo de ultrafiltracdo.
2) Caracterizacdo do pdé obtido do permeado do extrato de yacon

(Smallanthus sonchifolius) por ultrafiltracdo e desidratado por spray drying.

No primeiro artigo foi avaliada a separacdo de FOS do extrato de yacon
utilizando o processo de separagdo por membranas por ultrafiltragdo, também foram
avaliadas as resisténcias total, da membrana, do fouling e da concentracdo por
polarizacdo das membranas durante o processo de separagao.

Inicialmente foi avaliada a composicdo do extrato de yacon utilizado nos
processos de separagdo por membranas (Tabela 1 do Capitulo 2).

As raizes de yacon apresentaram um contetdo de umidade de 89,53+0,37%,
esse percentual estd proximo ao valor encontrado por Scher et al. (2009) de
88,69+0,10% para as raizes de yacon. Com respeito ao pH, o valor encontrado para o
suco de yacon foi de 6,26+0.06, Scher et al. (2009) encontraram um valor de
6,0940.01 e Vilhena et al. (2000) de 5,5. Para o teor de sdélidos soluveis foi encontrado
um valor de 7,98+0,34 °Brix e 7,06+0,29 °Brix, para 0 suco e extrato de yacon
respectivamente. Essa diminuicdo no teor de acucares foi devido a mistura do suco
com a solucdo extraida da polpa, que € diluida em agua, Scher et al. (2009)
reportaram um valor de 9,940,01 °Brix para o suco de yacon. De acordo com Graefe et
al. (2004), a composicao quimica do yacon € muito variavel em razao de sua rapida
capacidade de perder agua e decomposicdo dos FOS, que variam de acordo com o
periodo em que é retirado do solo, com a sazonalidade, o clima, a altitude, o tipo de
solo e o tratamento pds-colheita.

Os teores de agucares no suco de yacon foram de 5,42+0,01 g/100 g matéra
seca (m.s.) para inulina, 4,74+0,01 g/100 g m.s. para glicose e 11,00+0,03 g/100 g
m.s. para frutose. Na solug¢éo extraida por lixiviagdo da polpa resultou em 1,41+0,00,
2,57+0,09, 3,17+0,02 ¢/100 g m.s. de inulina, glicose e frutose das raizes,
respectivamente. Lago et al. (2012) reportaram teores de 1,07+0,18, 3,30+0,28 e
2,99+40,18 g/100 g m.s. de inulina, glicose e frutose no suco de yacon e de 3,15+0,16,

10,98+0,32 e 4,30+0,57 g/100 g m.s. de inulina, glicose e frutose, na polpa.
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O extrato de yacon final, composto do suco de yacon e da solucéo lixiviada da
polpa teve uma composicéo final de 8,21+0,01, 11,36+0,08, 16,44+0,07 g/100g m.s.
de inulina, glicose e frutose, respectivamente. Asami et al. (1989) observaram
flutuagdo no conteddo de inulina em raizes tuberosas de yacon durante seu
desenvolvimento e armazenagem, sendo que apdés a colheita o grau médio de
polimerizagdo dos FOS aumentou linearmente durante o desenvolvimento, com o
consegliente aumento de frutose, glicose e sacarose.

Apds a caracterizacdo, o extrato de yacon foi submetido ao processo de
separacdo (PSM) por membranas por ultrafiltracdo. Para isso, foi adicionado ao
extrato 1% (p/v) de acido citrico com o objetivo de evitar a possivel oxidacdo pelo
contato com componentes metélicos utilizados no equipamento de PSM, seguindo o
método descrito por Lattanzio et al. (1989). Para o processo de separacdo dos FOS
provenientes do extrato de yacon, foram empregadas duas membranas poliméricas
com massa molar de corte de 10.000 (UF-10) e 30.000 (UF-30) Daltons.
Primeiramente foi realizada a compactacdo das membranas com agua de acordo Rai
et al. (2007) impondo uma pressédo transmembrana (TMP) de 2,5 bar durante 150
minutos com o objetivo de realizar o adensamento da microestrutura e consequente
estabilizagcdo do sistema, ou seja, quando o fluxo de agua tornou-se constante.

Em seguida foram realizadas medidas de fluxo de agua para avaliar a
permeabilidade hidraulica de ambas as membranas obtidas da inclinacdo da reta do
gréfico do fluxo de permeado em fungéo de diferentes valores de TMP (2,5, 2,1,5, 1 e
0,5 bar). A Figura 3 do Capitulo 2 mostrou que o fluxo permeado de 4gua aumentou
linearmente com o aumento da pressdo, para as duas membranas utilizadas, com
valores de permeabilidade hidraulica da 4gua de 12,48 L. m™?.h"1.bar* para a UF-10 e
de 22,45 L.m?%h'l.bar® para a UF-30. Cissé et al. (2011) utilizando membranas de 5 a
150 kDa e pressdo de 5 bar, observaram que os valores de permeabilidade
aumentaram de 26 para 243 L.m?.h™.bar! com o aumento do tamanho dos poros da
membrana.

As pressdes ideais do processo de separacdo foram determinadas plotando-se
os fluxos de permeado do extrato de yacon em funcdo da TMP. Foram realizados
testes com pressdes de 0,5, 1, 1,5 e 2 bar para ambas as membranas, encontrado-se
gue o fluxo aumenta linearmente em pressées mais baixas, sendo que com o aumento
da presséo o fluxo permeado aproxima-se de um valor limite (J;m) independente do
aumento da pressdo. Esse valor € considerado o AP 6timo, capaz de minimizar
incrustacdes e a tendéncia a concentracao por polarizagcdo. Pela Figura 5 apresentada
no Capitulo 2 foi observado que o AP 6timo para a membrana UF-10 foi de 1,5 bar e

para a UF-30 de 1 bar. Segundo Habert et al. (2006), do ponto de vista pratico,
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qualquer sistema de membrana deve ser operado em pressées menores da que a
levem o fluxo permeado ao seu valor limite. Assim, a TMP escolhida para o processo
de ultrafiltragcéo foi de 1,2 bar para a UF-10 e 0,75 bar para a UF-30. Com essas
pressoes, os experimentos de UF foram realizados com recirculacdo total do retido no
tanque de alimentacdo (KAMADA et al., 2002) empregando tempos de 6 horas para a
UF-10 e de 5 horas e 30 minutos para a UF-30, tempo necesséario para o recolhimento
de aproximadamente 200 mL de permeado.

O efeito da temperatura (15; 25 e 35°C) no fluxo do permeado do extrato de
yacon mostrou que o aumento da temperatura influenciou fortemente o aumento do
fluxo (Figura 8 do Capitulo 2) sendo que o aumento foi maior quando utilizada a
membrana UF-30. Figueroa et al. (2011) utilizando temperaturas de 15 a 35°C e
pressdes de 0,2 a 1,4 bar, observou a dependéncia do fluxo com a temperatura e a
taxa de alimentacao.

Os valores de permeabilidade hidraulica foram calculados para o fluxo
permeado de agua na membrana nova apos a compactacao (/,;), fluxo permeado de
agua apos o procedimento de limpeza (/,.) e o fluxo permeado de agua apds a
ultrafiltragdo do extrato de yacon (J,r) (Figura 9 do Capitulo 2). Obteve-se valores de
12,05, 9,12 e 4,67 L.m?.h1.bar * para a UF-10 e de 22,45, 18,76 e 9,58L.m*.h1.bar™
para a UF-30. Esses valores foram utilizados para estimar o fouling resultante da
adsorcdo do extrato de yacon no interior dos poros da membrana, promovendo
blogueio ou reducéo do diametro efetivo dos poros e/ou da formacdo de um depdsito
sobre a superficie externa da membrana (concentracdo por polarizacdo) (REIS e
ZYDNEI, 1999).

Os processos de separacao do extrato de yacon mostraram altas porcentagens
de fouling de 61,24% para a UF-10 e de 57,33% para a UF-30. Saha et al. (2007), no
processo de UF do suco de cana de acUcar, obtiveram valores de fouling de 52.63%
para a membrana de 30 kDa, e de 42.60% com a membrana de 50 kDa, com isso 0s
autores concluiram que o caldo de cana contém diversas macromoléculas que
provocaram a répida obstrucdo dos poros e elevada porcentagem de fouling com
reducdo significativa do fluxo.

O protocolo de limpeza (Anexo A) seguido, consistiu em diversas etapas com
o uso de solu¢des de NaOH (0,35 g.L™*, pH entre 10 e 10,5) e &cido citrico (5 g.L™, pH
2,0) e de agua colocados no sistema de membranas, com o intuito de remover as
incrustacdes presentes sobre a membrana e impregnadas nos poros, obtendo-se ao
final do processo de limpeza altos valores de recuperagdes do fluxo (76,46 e 83,56%

para UF-10 e UF-30, respectivamente). Isso indica que o efeito do fouling foi
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significativo no processo, ocorrendo como conseqiéncia do declinio do fluxo
permeado, resultante do entupimento dos poros da membrana (WU, 1990).

Os efeitos da presséo e da temperatura nos valores das resisténcias também
foram avaliados. As resisténcias das membranas (R,,) tiveram um pequeno aumento
com o incremento da presséo, na faixa de pressées testadas (Figura 10 do Capitulo
2), obtendo-se valores de 3,25x10"* m™ com a menor presséo e de 3,41x10"* m™ com
a pressdo de 2 bar utilizando a UF-10, enquanto que com a membrana UF-30
aumentou de 1,69x10" para 1,89x10** m™. O aumento dos valores de resisténcia com
0 aumento da pressdo pode ser explicado assumindo que o aumento da pressdo
aumenta o fluxo convectivo do soluto para a membrana. Com o aumento de R, a
concentracao por polarizacdo € mais pronunciada, determinando um aumento de R,
além disso em pressfGes mais elevadas, mais solutos, tais como acucares e acidos
passam através dos poros da membrana determinando um aumento da resisténcia do
fouling (CASSANO et al., 2008; LABBE et al., 1990). O efeito da temperatura (Figura
11 do Capitulo 2) mostrou pouca variacdo de R; e R, para a faixa de temperatura
testada, porém diminuicdo nos valores de R, e R; a medida que a temperatura
aumenta, devido a reducdo da camada polarizada. De acordo com Cassano et al.
(2008), temperaturas mais baixas podem aumentar a formacdo de agregados
insoltveis reduzindo o fluxo e o tamanho dos poros da membrana, por isso R foi maior
para a temperatura de 15°C para ambas as membranas, do que para as demais
temperaturas.

A Tabela 3 apresentada no Capitulo 2 mostrou uma pequena diminuicdo da
concentracdo dos acUcares na alimentacdo, permeado e retido na UF-10 para a UF-
30, isso pode ter sido causado pela agua residual presente no sistema e que ndo pode
ser medido. A retencdo dos acucares mostrou diferentes valores dependentes da
membrana utilizada no processo de separacdo. A maior retencao dos FOS (24,48%)
pela UF-10 em relacdo a UF-30 (6,49%) era esperada devido a menor massa molar de
corte da UF-10; a mesma caracteristica foi observada para glicose e frutose. A baixa
retencdo dos acucares € explicada pelo baixo fator de concentracdo (FC) neste
estudo, sendo definido como o quociente dos volumes inicial de alimentacdo e do
retido no final no processo, que resultou em um FC de 1,1%, valor muito baixo para
concentrar os FOS no permeado e diminuir a concentracdo dos agUcares no retido.
Kuhn et al. (2010) ressaltam que os acUcares simples e os FOS possuem massa
molar, em Dalton, menores que o tamanho de poro das membranas UF-10 e UF-30
(glicose e frutose: 180; sacarose: 342; 1-kestose (GF2): 504, nistose (GF3): 666 e
frutofuranosil nistose (GF4): 828, GFs: 1080; GFs: 1260; GF;:1440; GFg: 1620; GFg:

1800), o que Ihes permitiu passar através dos poros e serem recolhidos no permeado.
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Em estudo realizado por Pedreschi et al. (2003) sobre o consumo seletivo de
sacarideos do yacon por cepas probidticas de Bifidobacterium e Lactobacillus,
concluiu-se que o yacon é composto por 27% de frutanas do tipo GF2, 54% de GF3 e
19% de moléculas do tipo GFn=4. Ou seja, 81% dos FOS presentes no yacon sao
oligbmeros de cadeia curta, com apenas duas ou trés unidades frutosil polimerizadas,
possuindo pequena diferenca de massa molar em relacdo a frutose e glicose. Kamada
et al. (2002b), durante o processo combinado de UF-NF de uma mistura de aguUcares
provenientes do yacon, observaram retencao de 54,8% para os acucares no processo
de UF com membrana de 20 kDa e pressdo de 5 bar, os aclcares que nao foram
retidos pela membrana de UF constituiram o permeado que foi utilizado no processo
de NF, gue resultaram em retencbes de 14,0% para monossacarideos, 46,2% para
dissacarideos, 80,9% para trissacarideos e 91,5-99,9% para sacarideos com GP=4,
empregando uma membrana de 1 kDa e pressao de 5 bar.

O balanco de massa (Tabela 5 do Capitulo 2) mostrou que ambas as
membranas (UF-10 e UF-30) apresentaram resultados semelhantes para a quantidade
em massa dos agucares, da pureza e do rendimento na fracdo de permeado. As
porcentagens em massa dos acglcares separados no permeado foram de 4,9 e 5,5%
nas membranas de UF-10 e UF-30, sendo os rendimentos do processo de
1,71 g.kg'lyacon e 1,67 g.kg'lyacOn respectivamente. Alles (2012) reduziu o volume inicial
a metade, encontrando um FC de 2,0% utilizando membranas de 10 e 30 kDa na
concentracdo de FOS do yacon, encontrando que 40% das massas dos agucares
foram recolhidos no permeado com um rendimento do processo de 22,95 g.kg'lyacon
com a membrana UF-30. Conforme Afonso et al. (2004) e Bacchin et al. (2006),
quanto maior o FC maior a concentracdo da fracdo do retido, menor o fluxo de
permeado. Isso € consequéncia do aumento da pressdo osmotica, do fouling e do
acumulo de moléculas de soluto na camada polarizada da membrana (aumentando a
espessura da mesma e, portanto, a resisténcia a permeacao).

A pureza dos FOS para o processo relacionado com as duas membranas nao
apresentou um percentual elevado, 24,08 e 18,43% para a UF-10 e UF-30,
respectivamente. O maior percentual de pureza dos FOS observado para o processo
com a membrana UF-10, ocorreu devido ao menor tamanho de poro desta membrana,
gque reteve uma maior quantidade de sdlidos com massas molares superiores a dos
aclcares e ao poro da membrana. Kamada et al. (2002b) obteve FOS com 81% de
pureza quando utilizada a UF, entretanto quando empregou o processo combinado de
UF-NF a pureza aumentou para 98%. Alles (2012) obteve 19,75% de pureza dos FOS

do yacon em um processo combinado de UF-NF com dialfiltracéo.
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O permeado obtido do processo de UF foi submetido a secagem por
atomizacgao utilizando temperaturas de 140 e 160°C e goma arabica como agente
encapsulante nas concentracdes de 10 e 15%. O produto final foi analisado quanto as
caracteristicas fisico-quimicas como teor de umidade e atividade de agua, parametros
de cor, solubilidade, higroscopicidade, concentragdo dos agucares glicose, frutose e
inulina, microestrutura e atividade prebidtica.

A Tabela 2 do Capitulo 3 mostrou que todos os valores de umidade foram
menores que 4 g/100 g de matéria seca (m.s) ndo apresentando diferenca significativa
com a temperatura do ar quando utilizado 10% de goma ardbica. Verificou-se que o
tamanho de poro da membrana néo influenciou significativamente no teor de umidade
final (p>0,05), com excecdo da condicdo de 140°C e 15% de goma. O aumento da
temperatura de secagem e da concentracdo de goma diminuiu os teores de umidade.
Abadio et al. (2004) ressalta que 0 aumento da concentracdo de agente carreador
resulta na diminuicdo do teor de umidade, devido a um aumento de sélidos na
alimentacdo e a reducdo da agua livre pela evaporagcdo. Com relacdo a atividade de
agua, foram obtidos valores menores que 0,15 sendo que os menores valores foram
obtidos com a maior concentracdo de goma (15%) n&o apresentando diferenca
significativa (p<0,05) entre as temperaturas de secagem. Os processos de
desidratacdo melhoram a estabilidade dos alimentos, uma vez que reduzem
consideravelmente a atividade de agua, minimizando as alteracdes fisicas, quimicas e
microbiol6gicas durante o armazenamento (HATAMIPOUR et al., 2007).

Com os parametros de cor (Tabela 3 do Capitulo 3) observou-se que o0s
valores de L* (luminosidade) diminuiu significativamente (p<0.05) com o aumento da
temperatura, em ambas membranas, resultando em amostras mais escuras devido a
presenca de acUcares redutores nas amostras que influenciaram na reacdo de
Maillard, porém as amostras submetidas a mesma temperatura, mas com diferentes
concentracdes de goma arabica (10 e 15%), ndo apresentaram diferenca significativa
(p>0.05).

A hidrélise da inulina por endoglicosidades produz oligbmeros lineares
estruturalmente do tipo GF, (onde G e F representam a molécula de glicose e de
frutose, e n 0 numero de unidades de frutose) e F,, (constituido apenas por frutose,
onde m representa 0 numero de unidades de frutose) (ROBERFROID, 1993). Os
valores de n e m variam entre 2 e 9. Os oligbmeros GF, e F, tém propriedades fisico-
guimicas muito semelhantes, embora se verifique que a presenca de grupo terminal
frutose redutor nos acucares do tipo F,, confiram propriedades redutoras, enquanto

que os acucares GF, sdo ndo redutores (ROBERFROID, 1993). Ocorréncias similares



126

também podem ser causadas por reagfes de termdlise quando a inulina e os FOS séo
submetidas a altas temperaturas (BOHM et al., 2005).

Com relagdo ao parametro a*, as amostras em p6 da UF-10 mostraram-se
significativamente diferentes entre si (p<0.05), observando que houve interagdo entre
a concentracdo de goma arabica e a temperatura de entrada do ar. Para a UF-30, o
valor de a*, obtido com 10% de concentracdo e a 160°C, foi significativamente menor
gue para os outros tratamentos, sendo que a temperatura teve efeito significativo para
cada concentracdo empregada. Todos o0s tratamentos resultaram em amostras
esverdeadas, sendo significativamente maiores nas amostras obtidas em UF-10 e
desidratadas a 140°C. Para o parametro b*, nas amostras em p6 provenientes da UF-
10, observa-se o efeito significativo da concentracdo de goma e a temperatura. As
amostras tiveram coloracdo amarelada, sendo significativamente maior (p<0,05) para
a amostra UF-30, com 15% de encapsulante e 160°C.

Os maiores valores para Chroma, Hue e IE (p<0.05), utilizando a membrana
UF-10, foram obtidos com 10% de goma a 140°C e esses valores diminuiram
significativamente com o aumento da concentracdo de agente carreador. Para a
membrana UF-30, os valores de Chroma e indice de escurecimento foram
significativamente maiores com 15% de goma arabica e 160°C, enquanto que para o
angulo Hue, foi obtido com 15% de goma e 140°C.

A solubilidade do produto final apresentou valores superiores a 90%, sendo
gue a amostra mais soltvel foi obtida utilizando 15% de goma arabica, independente
da temperatura de secagem (Tabela 4 do Capitulo 3). Cano-Chauca et al. (2005)
reportaram que apés encapsulamento do suco de manga com 12% de goma arabica
obtiveram pds com solubilidade acima de 90%.

Os valores de higroscopicidade do pd diminuiram significativamente (p<0,05)
com o0 aumento da temperatura e concentragdo de goma. O comportamento pegajoso
de materiais com grandes quantidades de acUcares de baixa massa molar, tais como
glicose, frutose e sacarose sédo devido a baixa temperatura de transi¢ao vitrea (ROOS,
1993) de modo que a mobilidade molecular desses compostos € alta quando a
temperatura da particula seca por pulverizacdo esta 20°C acima da temperatura de
transicao vitrea (BHANDARI et al., 1997). Além destes, o0s acucares componentes dos
FOS (GF,, GFs;, GF;) estdo presentes no yacon e podem sofrer hidrélise a altas
temperaturas resultando em mondmeros de baixa massa molar, contribuindo para o
efeito pegajoso do po.

As concentrac¢des de inulina, glicose e frutose (Tabela 6 do Capitulo 3) apos a
secagem por atomizacao diminuiram significativamente (p<0,05) com o aumento da

concentracdo de agente encapsulante; entretanto, quando houve um aumento da



127

temperatura do ar de secagem sob a mesma concentracdo de agente carreador,
ocorreu a diminuicdo significativa (p<0,05) da concentracdo de inulina e aumento
significativo (p<0,05) da concentragdo de glicose e frutose, indicando a degradacédo
térmica das moléculas de inulina, constituidas por uma cadeia principal de unidades
de frutose e por uma molécula de glicose na porgéo final da cadeia linear de frutose,
ocorrendo a formagao concomitante de produtos de degradagéo de baixa massa molar
(BOHM et al., 2006).

Com relacdo a microestrutura, visualizada através de microscopia eletrénica de
varredura com aumento de x3000 (Figura 2 do Capitulo 3), as particulas obtidas por
atomizacdo apresentaram tamanhos em torno de 5 um e morfologias distintas. A
secagem a 140°C resultou em populacdes de particulas de superficies esféricas e
algumas delas com concavidades (Figuras 2 A, B, E) e rugosidades (Figura 2 F). A
temperatura de 160°C as particulas foram de superficie esféricas e convexo-céncava
(Figuras 2 C, D, G, H). Aguilera e Stanley (1999) explicam que materiais secos por
spray drying sdo geralmente esferas ocas, e que a formacdo de concavidades se
origina a partir do processo de encolhimento que ocorre apdés o endurecimento da
superficie exterior da esfera e subsequente expanséo das bolhas de ar aprisionadas
no interior da particula. Além disso, foi observado que as particulas menores tenderam
a se aglomerar em torno das maiores, esse fenémeno ocorreu provavelmente pela alta
higroscopicidade das particulas que foram secas e possuem baixos valores de
umidade. O melhor encapsulamento foi observado com os FOS provenientes da UF-
30, empregando 10% de goma arabica e secos a 160°C, que resultaram em particulas
com superficies mais lisas e com menores concavidades quando comparadas as
demais.

Os escores da atividade prebiotica foram derivados dos valores de densidade
celular, para trés diferentes bactérias (Lactobacillus acidophilus LA-5®,
Bifidobacterium lactis BB-12® e Escherichia coli ATCC 25922), tendo como substrato
os tratamentos empregados (Figura 3 do Capitulo 3). Todas as amostras do permeado
e retido sem encapsulacao foram metabolizados de forma semelhante a glicose. Para
a cultura probittica BB-12, as amostras encapsuladas apresentaram metabolizacdo
significativamente menor (p<0,05) que para a glicose. O mesmo ocorreu para as
amostras encapsuladas provenientes da UF-10 e metabolizadas pela LA-5. Entretanto,
para as amostras atomizadas, provenientes da membrana UF-30, todas foram
metabolizadas pela cultura LA-5 de forma similar a glicose, ndo existindo diferencas
significativas entre elas (p>0,05), mostrando um indicativo potencial de atividade

prebidtica. Huebner et al. (2007) mencionam que para apresentar atividade prebidtica,
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0 composto de interesse deve ser metabolizado pela linhagem probidtica de forma
semelhante a glicose.

Para a E. coli as amostras encapsuladas provenientes da UF-10, a
multiplicacdo deste patdgeno foi inferior ao crescimento em glicose (p<0,05). Huebner
et al. (2008) mencionam que uma caracteristica importante que deve apresentar um
substrato prebidtico é a capacidade de ser seletivo e ndo ser fermentado por
microrganismos patogénicos intestinais, porém Mitsuoka et al. (1987), explicam que as
enterobactérias sdo predominantemente do grupo de bactérias anaerdbias facultativas
presentes no ileo e no célon, contribuindo significativamente para a fermentacédo de
FOS.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Com base nos resultados obtidos no desenvolvimento deste trabalho, podem

ser listadas algumas sugestdes para trabalhos futuros:

a)

b)

f)

Avaliar um maior fator de concentracdo na UF para aumentar o rendimento
do processo;

Avaliar membranas de UF de outros materiais e com menores massas
molares, de modo a aumentar o rendimento do processo;

Avaliar o efeito da diafiltracdo na ultrafiltracdo, visando & maior pureza dos
FOS;

Utilizar outros microrganismos para promover a metabolizacdo dos
acucares FOS e obter maiores escores de atividade prebi6tica;

Avaliar a adicdo de outros agentes encapsulantes nas caracteristicas fisico-
guimicas do produto final;

Avaliar diferentes temperaturas de secagem e concentraces de agente
encapsulante com o objetivo de aumentar a concentragdo de agucares e

diminuir a higroscopicidade do produto final.
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ANEXO A — Protocolo de limpeza das membranas

Membranas de ultrafiltracdo de 10 e 30 kDa

O procedimento de limpeza foi utilizado para restituir as caracteristicas de fluxo
e retencdo da membrana e prevenir o desenvolvimento de microrganismos no sistema.
A limpeza quimica consistiu de sete etapas, descritas a seguir, que foram realizadas
respeitando os limites de pH e temperatura da membrana, recomendados pelo

fabricante (Synder Filtration Headquarters).

Enxaglie do sistema com &gua destilada: apdés a remocdo do concentrado do
sistema, agua destilada entre 45 a 50C e 0,5 bar na entrada, foi adicionada e
recirculada com o objetivo de remover a solucdo residual do processo de separacao.
Este procedimento foi realizado até o momento em que o permeado se apresente

visualmente limpo.

Limpeza alcalina: solucéo de hidroxido de sédio (NaOH), 0,35 g.L™" e pH entre 10 e
10,5 foi adicionada ao sistema na temperatura de aproximadamente 50C; esta
solucéo foi recirculada no sistema sob auséncia de pressdo manométrica por 15 a 20

minutos.

Enxagie com &gua destilada: &agua foi recirculada no sistema por 20 minutos para
remocao da solucdo alcalina, mantendo-se a temperatura de 50C e sob auséncia de

presséo.

Limpeza acida: solugéo de acido citrico foi adicionado ao sistema na concetracdo de
5g.L™" e pH 2,0 esta solucdo foi mantida no sistema por 10 minutos na temperatura de

aproximadamente 50C a uma press&o de aproximadamen te 1,0 kgf/cm?.

Enxagie com &gua destilada: &agua foi recirculada no sistema por 20 minutos para
remocao da solucdo acida, mantendo-se a temperatura de 50C e sob auséncia de

presséo.

Limpeza com hipoclorito de sédio: o sistema foi preenchido com agua destilada e
solucdo de hipoclorito de sodio (NaOCI) comercial a 12%, até obter no maximo

200 ppm de cloro.

Enxagle com &gua destilada e medida de fluxo de agua para verificar se as

condi¢des iniciais foram restituidas.



