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Resumo

Neste trabalho, o processo de extracdo sélido-liquido, usando a agua quente como solvente, foi
otimizado para obtencdo de um extrato concentrado de inulina a partir da raiz de chicéria
desidratada. Na primeira parte deste trabalho, foram estudados os efeitos simultaneos da
temperatura e razdo agua/substrato (p/p) no rendimento do processo. Os dados experimentais
foram gerados a partir de um planejamento composto central e analisados pela técnica de
superficie de resposta. O teor de inulina no extrato seco foi determinado por cromatografia liquida
de alta eficiéncia (CLAE). Pode-se concluir que o rendimento de extracdo apresentou uma
correlacéo positiva com 0 aumento da razéo solvente/substrato (p=0,002) mas nao foi influenciado
pelo aumento da temperatura (p=0,3416) na faixa analisada (70 a 90°C). Nas diferentes condigGes
do planejamento experimental, as anélises indicaram um teor de sélidos entre 5% e 10% no extrato
aquoso e um teor de inulina maximo de 74 + 5%, em base seca. De acordo com o estudo cinético de
transferéncia de massa, a 70°C, ndo se observou um aumento significativo no rendimento de
extracdo, apos 30 minutos de incubacdo. Visando aumentar, simultaneamente, o teor de soluto na
fase aquosa e o teor de inulina no extrato seco, foram realizados novos experimentos mantendo-se
a temperatura de incubagdo a 70°C e variando-se a concentracgdo de substrato na mistura entre 10
e 50% (p/p). Na condicdo selecionada (25% p/p substrato/adgua), obteve-se um extrato aquoso com
cerca de 18% de soluto e um teor de inulina de 93 + 1%, em base seca.
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1.  Introducgéo

A chicdria (Cichorium intybus) é uma planta nativa da Europa que pode ser cultivada em
praticamente todo o mundo. As variedades cultivaveis de chicoria se adaptam bem ao clima
temperado ou frio. No Brasil, podem ser plantadas durante o ano todo, porém desenvolvem-se
melhor no inverno e sdo colhidas na primavera, época em que apresentam maior teor de inulina
(ALZUGARAY & ALZUGARAY, 1983). A inulina é uma glicofrutana de reserva presente nos
tubérculos e pode ser encontrado em diferentes produtos vegetais dentre os quais destacam-se as
raizes de chicéria. Considerando suas propriedades funcionais, a inulina é indicada como
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ingrediente em uma série de alimentos formulados para dietas especiais. E utilizada na industria
alimenticia atuando como substituto do agucar ou da gordura. Além disso, a inulina é utilizada
como um ingrediente funcional na industria alimenticia e farmacéutica (ROBERTFROID, 2001).

O processo convencional de extracdo da inulina é conduzido em meio aquoso a partir da amostra
fresca. Este procedimento reduz o consumo de agua, porém esté restrito aos periodos da colheita. A
raiz de chicoria é um produto altamente perecivel, exigindo, do ponto de vista industrial, um curto
periodo de processamento. Portanto € necessario criar alternativas para disponibilizar a raiz de
chicoria ao longo do ano. A secagem é uma alternativa para diminuir a atividade de &gua da
matéria-prima e, conseqlientemente, prolongar a sua vida util (OLIVEIRA et al., 2006).

A solubilidade da inulina em &gua depende fortemente da temperatura, sendo fracamente soltvel a
temperaturas baixas. De acordo com SILVA (1996), a 10°C, a solubilidade é de 6%, ao passo que, a
90°C, cresce para aproximadamente 35%.

No Brasil, ainda ndo existe producdo comercial de inulina de chicdria e ha uma escassez de estudos
nessa area, principalmente no que diz respeito ao escalonamento dos processos de extragéo,
concentracéo e purificacdo (NOGUEIRA, 2002). Este trabalho teve como objetivo geral aperfeigoar
0 processo de extracdo aquosa partir da raiz de chicoria desidratada visando maximizar
simultaneamente a concentracao de soluto na solugéo e de inulina no extrato seco.

2. Materiais e Métodos

Matéria prima: A chicéria da variedade Fredonia, previamente selecionada por FIGUEIRA
(2000), foi plantada na Embrapa Agrobiologia — Seropédica/RJ, no outono, por se tratar do periodo
de maior produtividade. A colheita foi realizada na primavera, antes da floracdo, pois esse € 0
periodo de maior concentragdo de inulina nas raizes. As raizes frescas foram lavadas, embaladas a
vacuo e imediatamente armazenadas em camaras frias a 20°C abaixo de zero.

Processamento: Corte e Secagem: Apds descongelamento, as raizes foram cortadas em cubos de
aproximadamente 5,0 mm e submetidas & secagem em um secador com fluxo de ar convectivo a
60°C e velocidade de 1 m/s. Os parametros de secagem foram previamente otimizados (COURI et
al., 2005). A Figura 1 mostra detalhe da raiz de chicéria fresca e da amostra fatiada e desidratada.

Figura 1 — Fotos da raiz de chicéria fresca e da raiz de chicoria desidratada

Extracdo 1: O processo de extracao foi realizado em banho termostatico com controle de agitacdo e
temperatura, utilizando-se agua como solvente. As varidveis independentes foram a temperatura da
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agua e a razdo entre a razdo solvente/substrato (p/p). A agitacdo de 25 rpm foi selecionada de modo
a se manter o material s6lido em suspenséo.

Filtracdo: O extrato obtido foi submetido a filtracdo sob vacuo usando papel de filtro de velocidade
rapida para remocdo de fibras e em seguida sob filtracdo lenta, com a finalidade de remover
particulas dispersas no extrato. Verteu-se a solugcdo aquosa para um becher previamente tarado e
secou-se em estufa ventilada a 60°C, para obtencdo do extrato seco.

Extracdo 2: Novos experimentos foram realizados a 70°C para diferentes concentragdes da amostra
desidratada: 10, 20, 30, 40 e 50% (p/p). Nesta etapa determinou-se o rendimento do processo (g de
extrato seco/g de amostra), o teor de soluto no extrato aquoso (g de soluto/g de agua), o teor de
inulina no extrato e a fracdo de agua retida na torta. O extrato filtrado e a torta retida no filtro foram
colocados em estufa a 60°C até peso constante.

Experimentos em dois estagios. Para aumentar a eficiéncia de extracdo sem reduzir a concentracdo
de inulina no extrato seco, o processo foi conduzido em dois estdgios. Na primeira etapa a
proporcao solvente/substrato foi de 3:1 e no segundo estagio de 1:1, uma vez que a torta residual
que deixa o estagio 1 retém 2g de 4gua/g de amostra seca.

Analises Quimicas:

A composi¢do centesimal da raiz de chicoria foi determinada de acordo com a metodologia padrdo
da AOAC (2000).

As andlises de concentracdo global de inulina no extrato seco foram realizadas através de
cromatografia liquida de alta eficiéncia nas seguintes condi¢des operacionais: coluna - Aminex
HPX-87C (300 x 7.8 mm, d.i.); detetor de indice de refracdo modelo Waters 2414; eluente: &gua;
vazdo de 0,3 ml/min; volume injetado de 20,0 ml; temperatura da coluna de 80°C; temperatura do
detetor de 40°C.

Analise estatistica: O rendimento de extracdo foi avaliado em funcdo da temperatura e da razédo
solvente/carga. Os resultados experimentais, obtidos a partir do planejamento fatorial com ponto
central (Tabela 1), foram analisados utilizando-se a metodologia de superficie de resposta
(STATISTICA 7.0). As variaveis que apresentaram valor p < 0,05 foram consideradas significativas
(BARROS NETO et al., 1996; BOX et al., 1978).

Tabela 1. Niveis analisados para os parametros do processo de extracdo da inulina de chicéria em

meio aquoso
Parametros/Niveis -1 0 +1
Temperatura 70 80 90
Razdo Agua/Substrato 4:1 5:1 6:1

3. Resultados

A matéria prima in natura apresentou a seguinte composicao centesimal: 1.08% de cinzas 78,4% de
umidade, 0,66% de proteina, 0,39% de 0Oleo e 19,73% de carboidratos totais. Estes resultados séo
similares aqueles disponiveis na literatura para a mesma variedade de chicéria cultivada em
Campinas (LEITE, 2005). Apds secagem a umidade foi reduzida para 7,6 + 0,2.

A analise estatistica dos efeitos indicou que a razdo agua/substrato é o parametro mais relevante no
rendimento de extracdo da inulina (p<0,005 e F=503,84) seguido do termo de segunda ordem em
temperatura (p<0,05; F=57,44) (Figura 2).

O processo de extragdo aquosa da inulina de chicoria, a partir da raiz desidratada, forneceu
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rendimentos elevados para temperaturas entre 70 e 900C e razdo agua substrato entre 4:1 e 6:1
(Figura 3). O cromatograma (Figura 4) indicou um pico nitido de inulina no tempo de retencédo de
14 minutos. O teor de inulina no extrato, determinado por HPLC, foi cerca de 74 + 5% o0 que
correspondeu a um rendimento de cerca de 38 + 2 g de inulina por 100 g. de amostra, em base seca.

Figura 2. Gréafico de pareto para analise de efeitos no processo de extra¢do aquosa de inulina de
chicoria. 1- temperatura; 2 — razo dgua/substrato

Gréfico de Pareto
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Figura 3. Superficie de resposta para o0 processo de extracdo aquosa de inulina de chicoria
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Figura 4. Cromatograma do extrato aquoso de inulina de chicoria. T=900C e razdo agua substrato =
6:1 (p/p)
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Considerando que a 70°C o rendimento alcancado foi cerca de 36 g de inulina/100 g de amostra,
esta temperatura foi fixada para selecionar a razdo agua/substrato que maximiza o teor de inulina no
extrato seco. Como pode ser observado na Figura 5, quando a razdo agua/substrato diminui o
rendimento de extragdo decresce e a concentragdo de soluto no extrato aumenta. As duas curvas se
interceptam quando se opera entre 25 e 30% de substrato em relagdo ao solvente (p/p) na mistura
inicial. Neste ponto o rendimento de extrato seco foi superior a 30% em relagdo ao peso da raiz
desidratada e o teor de soluto na fragdo aquosa foi da ordem de 18%. O teor de agua retido na torta
filtrada foi 1,98 + 0,33 g/g de amostra seca.

O estudo da cinética de transferéncia de massa mostrou que ndo houve um aumento significativo na
quantidade de soluto extraida ap6s 30 minutos de incubacdo (Figura 6). A condigdo operacional que
maximizou o teor de inulina no extrato foi: temperatura de 70°C e relagéo solvente/substrato 3:1
(p/p). As analises do extrato seco por HPLC indicaram um teor de inulina de 92 + 1% o que
corresponde a um rendimento de cerca de 28 g de inulina/100 g de raiz desidratada (Figura 7). A
torta resultante foi submetida a um segundo estagio de extragdo, nas mesmas condi¢des
experimentais, ampliando o rendimento global do processo para 41g + 2 g de inulina por 100 g de
raiz desidratada.
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Figura 5. Rendimento e teor de soluto no extrato para o processo de extracdo aquosa de inulina de
chicoria. 1(10%); 2 (20%; 3(30%; 4 (40%; 5 (50%)
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Figura 6. Cinética do processo de extracdo aquosa de inulina de chicéria. T=700C e razdo
agua/substrato 3:1 (p/p)
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Figura 7. Cromatograma do extrato aquoso de inulina de chicéria. T=70°C e razdo agua substrato =
3:1 (p/p).
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4. Conclusodes

O processo de extracdo aquosa da inulina de chicoria, a partir da raiz desidratada, forneceu
rendimentos elevados para temperaturas entre 70 e 90°C e razdo agua substrato entre 4:1 e 6:1. As
analises do extrato seco por HPLC indicaram um teor de inulina médio de 74 + 5% nas diferentes
condigdes experimentais do planejamento experimental.As condicGes operacionais selecionadas
para maximizar a concentracdo de inulina no extrato foram: temperatura de 70°C e razdo
agua/substrato 3:1. Nestas condi¢des obteve-se um extrato com 18 % de soluto e um rendimento de
extracdo de cerca de 28 g de soluto/100 g de amostra. As analises do extrato seco por HPLC
indicaram um teor de inulina médio de 92 + 1% confirmando que embora a quantidade de soluto
obtida decresca, quando se opera em condic¢des limitantes de solvente, o teor de inulina no extrato
aumenta. Isto ocorre, provavelmente, devido a elevada solubilidade da inulina se comparada aos
demais componentes da amostra, tambeém soltveis em agua.

Abstract

In this work, the solid-liquid extraction process, using hot water as solvent, was optimized for inulin
recovery from dried chicory roots. In the preliminary tests, the extracted soluble solids were
analyzed in order to identify the influence of temperature and water/substrate ratio on solute yield.
The extraction processes were carried out and optimized according to a central composite design.
The response surface methodology was applied to select the relevant parameters. The inulin content
in the dry soluble solids was determined by high performance liquid chromatography (HPLC). It
could be confirmed that solute yield has a positive correlation with water/substrate ratio (p=0.02)
but the temperature increase in the analyzed range (70 to 90°C) was found to be not significant
(p=0.3416). The HPLC analysis indicated an inulin content of 74 + 5% in dry basis. The kinetics of
mass diffusion, at 70°C, has indicated a time of 30 minutes to reach the maximum yield. Aiming to
optimize both the extracted soluble solids and inulin content in the dry solute, new experiments
were carried out at fixed temperature (70°C) for different substrate/water ratio (10 to 50% w/w). For
the selected operations parameters, the aqueous solution presented a solute concentration of 18%
and an inulin content of 92 + 1% in dry basis.

Key-words: inulin, chicory roots, agueous extraction
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