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RESUMO

O objetivo geral deste trabalho foi determinar os efeitos da taxa de cisalhamento, temperatura
e pressdo gerados no processo de extrusdo de alimentos para animais sobre a viabilidade de
esporos bacterianos. Baseado na fundamentacao tedrica de reologia de materiais, foi possivel
a constru¢do de um redmetro fundamental utilizando materiais e operacdes simples de
tornearia. Para caracterizar o comportamento reolégico de alimentos para animais, uma
mistura de graos de milho e soja na propor¢ao 70:30 (massa:massa) foi submetida ao redmetro
capilar sob 3 niveis de temperatura e umidade da massa, e 4 taxas de cisalhamento aparente:
80, 120 e 160°C, 26,5+0,08; 30,4+0,31 e 33,440,05%; 30,4; 72,9; 3043 e 7286 s
respectivamente. Diferentes taxas de deformagdo e dimensdes da matriz foram utilizadas para
obtencdo das taxas de cisalhamento acima. Os efeitos de umidade e temperatura da massa, e
taxa de cisalhamento sobre a mistura de milho e soja foram ajustados para uma expressao
dnica (P<0.001, R®> = 0.93): 7=18.769,7(7) 080, (934U+935T) " ondey ¢ a taxa de
cisalhamento, U € a teor de dgua na amostra e 7 € o inverso da temperatura na massa, em
escala Kelvin. Como esperado, a mistura moida de milho e soja apresentou comportamento
pseudopldastico. Outro experimento objetivou determinar os parametros de destrui¢ao térmica
de esporos de Bacillus sterothermophilus ATCC 7953 e a estimativa de suas dimensdes. Os
valores de Dj»; 1°c € z para os esporos suspensos em solucdo salina foram 8,8 min e 12,8 °C,
respectivamente. Para aqueles suspensos em mistura milho e soja, Dj2 joc € z foram 14,2 min
e 23,7 °C , respectivamente. As micrografias indicaram que os esporos apresentam-se como
bastonetes, homogéneos em forma e dimensdo, cujos comprimento e didmetro foram
estimados em 2 e 1 pum, respectivamente. Outro experimento visou determinar o efeito da taxa
de cisalhamento sobre a viabilidade de esporos de B. stearothermophilus sob escoamento
viscométrico em redmetro capilar. Os esporos foram inoculados em mistura de milho e soja
para contagem e umidade de 10° UFC/5 g, € 30,0+0,30%, respectivamente. As amostras foram
submetidas as taxas de cisalhamento aparentes variando de 728,6 a 3.643,0 s'l, sob 80°C. As
contagens microbioldgicas foram menores quando comparadas ao controle (P < 0,001).
Baseados nos pardmetros termobacteriolégicos dos esporos, a redugdo de viabilidade

observada ndo pode ser explicada pelo efeito do calor isoladamente, e confirma a hipétese do
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efeito do fendmeno mecanico sobre a reducdo celular. Outro trabalho visou determinar o efeito
do calor, pressdo e taxa de cisalhamento sobre a viabilidade de esporos termoduricos em ragao
animal submetida ao processo de extrusdo. Os esporos foram semeados em mistura de graos
moidos de milho e soja, para contagem final de 10° UFC/5g e umidade de 30%, e submetidos
ao processo em extrusora de rosca simples. A pressdo estdtica ndo influenciou a viabilidade,
porém temperatura e tensdo cisalhante reduziram a viabilidade dos microorganismos. O
percentual da redugdo da viabilidade dos microorganismos estd diretamente relacionado ao

volume de material submetido ao gradiente de velocidade de escoamento.

Palavras-chave: termobacteriologia, pasteurizacao, propriedades mecéinicas de materiais
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ABSTRACT
The overall objective of this thesis was to determine the effects of mass temperature, pressure
and shear rate on the viability of bacterial spores. The first paper describes the design and
construction of a capillary rheometer attached to an universal testing machine used to
characterize feed ingredients. To characterize the rheological behavior of animal feed under
viscometric flow, a 70:30 (mass:mass) mixture of ground corn and soybean grains was
submitted to a capillary rheometer at 3 temperatures and moisture levels, and 4 shear rates:
80, 120 and 160 °C, 26.5+0.08; 30.4+0.31 and 33.440.05%; 30.4; 72.9; 304.3 and 728.6 s™'
respectively. Based on experimental data, moisture content, mass temperature and shear rate

effects on apparent shear viscosity of corn-soy mix were fitted to a single expression

(P<0.001, R’ = 0.93): n= 18,769.7(7'/)_0'86e(_9‘34U+935T) , where 7 is the shear rate, U is

the sample moisture and T is the sample reciprocal temperature in Kelvin scale. In order to
determine thermobacteriological parameters for B. stearothermophilus spores, they were
suspended in saline solution medium (0,85%, pH 6,7) and in ground corn-soy mix to a final
count of 10° CFU/mL and 10° CFU/5g, respectively, distributed to TDT tubes and submitted to
heat, from 100 to 126 °C, for a period of time varying from 0 to 40 min. Dj»; ioc and z values
for these spores, as determined in the saline solution, were 8.8 min and 12.8 °C, respectively.
D21 1°c and z values determined in the corn-soy mix were 14.2 min and 23.7 °C, respectively.
The micrographs indicated that the spores are homogeneous in shape and size, which length
and diameters are 2 and 1 pum, respectively. Another experiment aimed to determine shear
effects on the viability of bacterial spores under viscometric flow. The spores were inoculated
in the feed mixture to a final count of 10° CFU/5g, and 30.0+0.30% moisture. Samples were
submitted to apparent shear rates varying from 728.6 to 3,643.0 s™', at 80 °C in a capillary
rheometer. Microbial counts were lower after treatments compared to control (P<0.001). A
final work determined the heat, pressure and shear rate effects on the viability of the spores
sowed into feed, submitted to extrusion. Bacillus stearothermophilus spores were sowed into
corn and soy grain mixture to 10° CFU/5g and moisture of 30%, and then submitted to the
extrusion process in a single screw extruder. Static pressure had no effect, but heat and shear

stress reduced microbial count. The higher shear rate due to rotational speed increase of screw
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did not affect cell viability. It was concluded that static pressure level did not affect the
viability of Bacillus stearothermophilus spores but heat and shear stress did. These
conclusions indicated that the volume of feed under a velocity gradient during mass flow
through the screw channel remained unchanged in the last case, what resulted in the same

percentage of spores submitted to shear stress.

Key words: thermobacteriology, pasteurization, mechanical properties of materials
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CAPITULO I

INTRODUCAO GERAL

Desde a década de 90 do século XX, alguns acontecimentos histéricos mudaram os
padroes de qualidade para comercializacdo de insumos agropecudrios e alimentos entre os
Paises: a contaminacdo de ragdes por dioxina e os casos de Encefalite Espongiforme Bovina
(“vaca louca”) na Europa, os atentados terroristas contra os Estados Unidos da América e
pafses Europeus, e o surgimento da “gripe avidria” na Asia. Também o crescimento da
economia mundial possibilitou a expansdo de demandas ditadas por hébitos alimentares
bastante distintos aos ocidentais, como a Kosher e Hallal.

Este contexto trouxe uma nova expressdo da nocdo de Seguranca Alimentar. Tal
consciéncia, no cidadido moderno, influenciou fortemente sua atitude como consumidor, € a
conseqii€ncia politica, através das legislacdes recentes, garante que tal atitude trard alteracdes
profundas e de longo prazo, ja observadas nos novos padrdes na produgdo de alimentos.

O recente florescimento econdmico em algumas regides do planeta, propiciou o
aumento do consumo de alimentos, principalmente proteina de origem animal. A
conseqiiéncia desta maior demanda foi o aumento do comércio de produtos agropecudrios ao
nivel global, e a intensificacio da criacdo industrial de animais de corte. @A maior
concentracdo da populacdo animal gerou forte pressdo sobre o equilibrio microbiolégico
natural dos ecossistemas produtivos, acarretando maior predisposicdo a proliferacio de
patégenos.

Assim, a producdo animal é um elo sensivel do sistema de saude publica das nacdes.
De acordo com a Organizacdo Mundial de Saide (2002), a maioria dos casos de infec¢ao
alimentar estd relacionada a ingestao de alimentos ou 4gua contaminados. Governos do mundo
todo estdo intensificando seus esfor¢os para controlar as doencas de origem alimentar,
definida como as doencas téxicas ou infecciosas causadas por agentes ingeridos com
alimentos.

No Brasil, um exemplo deste esfor¢co por parte do Ministério da Agricultura é a
publicagdo da Instru¢do Normativa n. 15 (BRASIL, 2003), que regulamenta o beneficiamento

de farinhas de origem animal para consumo animal. Esta Instru¢do visa o controle
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bacterioldgico de farinhas de origem animal destinada aos fabricantes de racdo, através de
processamento em autoclave. As farinhas de origem animal sdo, reconhecidamente, os
ingredientes de maior risco microbiolégico no preparo de ragdes animais.

O intestino animal € um exemplo de ecossistema microbioldgico, cujo equilibrio da
flora significa a saide ou doenca do individuo. A populacao microbiana intestinal natural vive
em sistema simbidtico com o hospedeiro, sendo responsdvel, junto com os sucos digestivos,
pelo bom funcionamento do processo de digestdo dos alimentos e absor¢do dos nutrientes. O
intestino em si é um excelente meio de cultura, com umidade, temperatura e pH favordveis ao
desenvolvimento microbioldgico. A homeostase deste sistema s6 ¢ mantida pelo equilibrio do
ecossistema favordvel aos microorganismos benéficos, mantendo os microorganismos
patégenos e oportunistas sob controle. Cargas maiores de patogenos, advindos da ingestdo de
alimentos contaminados sdo a causa mais comum de desarranjos intestinais, que implica em
pressdo sobre o equilibrio do ecossistema maior ao qual este animal esté inserido, representado
pela granja de criacdo, o que afeta o ecossistema que engloba a populagdo humana.

Assim, técnicas de processamento dos alimentos que possibilitam a esterilizagdao
comercial, ou mesmo a diminui¢do da sua carga microbioldgica, sdo ferramentas que merecem
estudos.

Na drea de alimentos, a extrusora ¢ uma maquina que acelera a formatacdo e o
processo de reestruturacdo de ingredientes. E utilizada para cozer, formar, misturar, texturizar
e formatar produtos alimenticios sob condi¢des que favorecem a retencdo da qualidade
nutricional, alta produtividade e baixo custo (RIAZ, 2003). Na agroindustria, a extrusora &
amplamente empregada no beneficiamento de alimentos, grios e ragdes em escala industrial.

Ha dados suficientes na literatura que indicam que o processo de extrusdao pode ser
vidvel na reducdo bacterioldgica de alimentos, o que a credencia a ser uma alternativa de
processamento industrial a proposta do Ministério da Agricultura contida na Instrucdo
Normativa n. 15.

No entanto, o fundamento pelo qual o processo de extrusdo acarreta a morte celular
ndo estd bem esclarecido. Vdrios trabalhos creditam esta capacidade ao calor gerado na
maquina (QUEGUINER et al., 1989; LIKINAMI et al., 1990; KELLEY e WALKER, 1999).

Uma maquina extrusora trabalha com temperatura maxima da massa ao redor dos 150
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°C, e pressao menor que 20 MPa. O tempo de residéncia do material sob tais condi¢des oscila
na faixa de uma dezena de segundos (QUEGUINER et al., 1989; LIKINAMI e SOFOS, 1990;
LIKINAMI et al., 1990; KELLEY e WALKER, 1999; KELLEY e WALKER, 2000).

Trabalhos de pasteurizacdo por altas pressdes citam valores de milhares de
atmosferas para obter resultados satisfatorios a temperaturas ambientes (HAYAKAWA et al.,
1994; PERRIER-CORNET et al., 1999; HAYAKAWA et al., 1999; BENITO ¢ MAKEY,
1999; NIVEN e MAKEY, 1999). O tempo para eliminar bactérias por calor em autoclave
(temperatura 121 °C; pressao 1,1 atm) normalmente requerem minutos.

A avalia¢do dos parametros de processo parece indicar que a extrusora pode inativar
células vivas através de uma combinagdo sinérgica de fendmenos, além do calor.

Recentemente, comprovou-se que calor e cisalhamento gerados na extrusora sao
aditivos no processo de cozimento, fato este que foi chamado de “equivaléncia energética”
(ZHENG e WANG, 1994). Do ponto de vista fisico-quimico, o cozimento leva ao re-
ordenamento de moléculas nos alimentos, como a gelatiniza¢do e dextrinizagdo do amido, e
desnaturacdo de cadeias protéicas. Segundo o conceito de “equivaléncia energética”, ambos
os fendmenos, calor e cisalhamento, sdo responsaveis pela transformag¢do do alimento de
forma equivalente.

A hipétese central deste trabalho € que a energia térmica e as forcas mecanicas de
pressdo e cisalhamento obtidas no processo de extrusdo, possam ser os fendmenos indutores
da morte celular.

O entendimento das interagdes que ocorrem no processo de extrusdo e que afetam a
viabilidade de seres unicelulares pode abrir a possibilidade de novas formas de controle
microbioldgico em alimentos, sem o emprego excessivo do calor ou pressao hidrostatica, o
que pode representar um processo menos danoso aos nutrientes dos alimentos e mais eficiente
do ponto de vista econdmico. O conhecimento destas varidveis pode conduzir a novas formas
de desenho e constru¢cdo da mdquina de extrusdo, cujo objetivo primordial seja o controle
bacterioldgico de alimentos ao nivel industrial.

O objetivo geral deste trabalho foi determinar os efeitos da taxa de cisalhamento,
temperatura e pressdo gerados no processo de extrusdo de alimentos para animais sobre a

viabilidade de esporos bacterianos. Os objetivos especificos foram: a caracterizagao reoldgica
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de uma racdo para animais, a determinacdo dos parametros termobacteriologicos do esporo
sob estudo, a determinagdo do efeito da taxa de cisalhamento sobre a viabilidade do esporo, e
o efeito da interacdo da taxa de cisalhamento, temperatura de operacdo e pressdao sobre a
viabilidade dos esporos na mdquina extrusora.

A apresentacdo desta monografia serd na forma de artigos cientificos. Para fins
didéticos, serd apresentada uma revisdo bibliogrifica geral, que contém os fundamentos
tedricos empregados neste trabalho. Os experimentos serdo apresentados em secdes, € seus
resultados e aplicagdes visam atingir os objetivos especificos. A discussdo geral dos resultados
obtidos visard o atendimento do objetivo geral da tese e sugestdes para novos

desenvolvimentos. Por fim, as conclusdes gerais sao apresentadas.
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CAriTUuLO II

REVISAO BIBLIOGRAFICA

1.Controle microbiologico de alimentos

De acordo com a Organizacdo Mundial de Sadde (2002), a maioria dos casos de
infeccdo alimentar em humanos estd relacionada a ingestdo de alimentos ou dgua
contaminados, e os principais agentes microbioldgicos sdo: Salmonella spp., Campilobacter
spp., Escherichia coli, e Cholera spp, todos eles bactérias.

A FAO (Food and Agriculture Organization), através do Codex Alimentarius, define
"desinfec¢do" de alimentos como a reduc¢do por métodos quimicos ou fisicos do nimero de
microorganismos no ambiente, a nivel que ndo comprometa a seguranca alimentar ou
conveniéncia dos alimentos. Também define que seguranca alimentar é a garantia que o
alimento ndo causard danos ao consumidor ao ingeri-lo, de acordo com o uso a que se destina.

Em produc¢ado animal, ha vdrios patégenos relacionados aos problemas sanitdrios que
podem ser adquiridos por via oral. Porém, grande parte destes é originada do contato entre os
animais e da ingestdo de fezes em sistemas de criagdo confinados. A contaminagdo via
ingestdo de alimentos, estd mais relacionada com os casos de salmonelose e clostridiose,
principalmente em farinhas de origem animal.

A Instrucdo Normativa n. 15, do Ministério da Agricultura brasileiro, regulamenta o
procedimento técnico para processamento de residuos de animais destinados ao consumo
animal (BRASIL, 2003). Segundo a norma, os processadores de farinhas devem "...reduzir as
particulas a 5 cm, e proceder tratamento térmico com vapor saturado direto, a temperatura de

133 °C, sob 3 bar de pressdo por 20 min...". O tratamento deve garantir a eliminacdo de
Salmonella spp. e esporos de Clostridium perfringens.

Em termos de resisténcia aos processos fisico-quimicos de inativagdo de bactérias,
pode-se observar uma diferenca pronunciada entre as bactérias vegetativas e as formadoras de
esporos. Estas sdo muito mais resistentes as adversidades do meio ambiente na sua forma

esporulada, e podem resistir até aos processos brandos de desinfecc¢ao.

A aplicagdo de calor é o método mais amplamente empregado para controle de
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microorganismos. E o calor imido é o mais efetivo para a elimina¢do de quaisquer formas,
quando comparado ao calor seco (PENNA e MACHOSHVILI, 1997).

As estratégias de estabilizacdo térmica de microorganismos termodtricos ocorrem ao
nivel molecular. Tais estratégias resultam em maior requerimento de calor para a
desnaturagdo das proteinas nestes microorganismos.

Kumar e Nussinov (2001) citam que, além das atividades das proteinas do choque
térmico ("heat shock proteins"), a termo-resisténcia dos microorganismos estd ligada a
estabilidade das proteinas termofilicas, que sdo atribuidas a sua hidrofobicidade, maior
compactacdo da estrutura, e melhor interacio eletrostdtica na conformacao e funcio protéica.

A composi¢do aminoacidica e sua posicdo na cadeia protéica também parecem
influenciar a termo-tolerancia. Kreil e Ouzounis (2001) puderam agrupar e identificar
espécies termofilas baseados apenas na sua composi¢do aminoacidica.

A avaliacdo da resisténcia térmica de microorganismos € feita pela determinacao de
seus valores D e z. O valor D, denominado de tempo de reducdo decimal, corresponde ao
tempo, em minutos, a determinada temperatura, capaz de causar a reducao de 90% do nimero
de células presentes no material em estudo. O valor z corresponde ao intervalo de temperatura
que ocasiona variacdo de 10 vezes no valor D.

Para avaliacio de processo térmico visando a esterilizagdo, elege-se um
microorganismo termo-resistente (MAZZOLA, 2003; PENNA e MACHOSHVILI, 1997). Os
esporos de bactérias terméfilas sdo os mais resistentes ao calor, seguidos de algumas mesoéfilas
anaerobias. As células vegetativas de bactérias e a grande maioria dos bolores e leveduras sao
pouco resistentes ao calor (Tabela 1).

O Bacillus stearothermophilus é uma bactéria gram-positiva, ndo patogénica,
formadora de esporos que, devido a sua resisténcia térmica, € utilizado corriqueiramente em
laboratdrios microbiolégicos para monitoramento e validacdo de ciclos de esterilizagdo. Sao
aerdbios ou anaerdbios facultativos, fermentadores de acucar, sem produgdo de gases, capazes
de se desenvolverem entre temperaturas de 33 a 70 °C em pH préximo a neutralidade .

As técnicas de contagem por plaqueamento baseiam-se na capacidade reprodutiva das
bactérias estudadas, que é dependente de sua funcionalidade bioquimica.

Para avaliacdo direta da morfologia dos microorganismos, técnicas de observacao
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direta em microscépio podem ser utilizadas (SPLITTSTOESSER, 1992).

Tabela 1. Valores D e z de esporos e células vegetativas de bactérias, bolores e leveduras

Microrganismos Temperatura de teste (°C) Valor D (min) Valor z (°C)
Esporos

Bacillus stearothermophilus 121,1 4,0-5,0 7,7-12,2
C. thermosaccharolyticum 121,1 3,0-4,0 8,8-12,2
Desulfotomaculum nigrificans 121,1 2,0-3,0 8,8-12,2
Clostridium botulinum A e B 121,1 0,1-0,2 7,7-10,0
Clostridium perfringes 100 0,31-17,6 6,0-17,2
Bacillus cereus 121,1 0,003-2,37 7,9-9,9
Bactérias vegetativas

Mycobacterium tuberculosis 65,5 0,5-1,0 4,4-55
Brucella spp 65,5 0,1-0,2 4,4-55
Salmonella spp 65,5 0,02-0,25 4,4-5,5
Staphylococcus aureus 65,5 0,2-2,0 4,4-6,5
Lactobacillus spp 65,5 0,5-1,0 4,4-55
Bolores e leveduras

Células vegetativas e micélios 65,5 0,5-3,0 4,4-6,6
Zygosaccharomyces baillii 60,0 7,0-14,2 4,0-5,0
Saccharomyces cerevisiae 60,0 8,2-22,2 4,5-5,5

Fonte: Stumbo, 1973; Russell, 1982; Putt e De Jong (1982), citados por LEITAO e JUNQUEIRA, 1995

2. Extrusoras como redutores da carga bacteriana em alimentos

Existem inumeros trabalhos publicados enfocando o uso de extrusoras como
transformadores das caracteristicas funcionais e nutritivas dos alimentos (ALVIM, 2001;
BRENT, 1999; BORJSZO e KHAN, 1992; BARRAZA et al., 1991; BIORCK e ASP, 1984).
A aplicacdo da extrus@o em alimentos estd baseada em gelatinizacdo do amido, formacdo de
complexo amido-lipideo, desnaturacdo e texturizagdo protéica, aglomeracdo e solubilizacio,
reacoes quimicas e bioquimicas, efeitos de cisalhamento e expansdao (LINKO e LINKO,
1984). Além disto, o processo de extrusdo € efetivo na inativa¢do de fatores anti-nutricionais,
volatilizacao de odores desagraddveis e pasteurizacdo do produto (LIKINAMI et al., 1990).

Em um trabalho francés (QUEGUINER et al., 1989), os autores avaliaram o efeito da
extrusao sobre a viabilidade de Streptococcus thermophilus, uma bactéria termo-resistente. O
objetivo foi avaliar processo alternativo para reducdo da carga bacteriana em alimentos termo-
sensiveis, e utilizou-se proteina isolada de soro de leite como veiculo. A maquina utilizada foi

uma extrusora de rosca dupla, co-rotante, sem hélices reversas, sem quebradores e sem matriz.
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Foram utilizados 2 comprimentos de rosca e cilindro: 500 e 1000 mm, com tempos minimos
de residéncia de 20-25 e 35-40 s, respectivamente, para rotagdo de 50 rpm. Aplicou-se
aquecimento externo, que propiciou temperaturas de 80 a 200 °C, sendo observada redugao
total do microorganismo a 163 e 143 °C, nas roscas de 500 e 1000 mm, respectivamente.
Porém, o tratamento controle a 20 °C nao reduziu a viabilidade, medida em contagem direta
por plaqueamento. Os dados deste experimento indicam que apenas as varidveis calor e
tempo de residéncia sdo as causas da inativacdo dos microorganismos.

Em trabalho publicado em 1999, Kelley e Walker extrusaram residuos de alimentos
misturados ao milho e casca de soja, com umidade média de 37%, utilizando extrusora de
rosca simples. Os autores relacionaram a reducgdo total de coliformes fecais, bactérias dos
géneros enterococus e estafilococus e bactérias heterotréficas a temperatura da massa, que
variou de 100 a 135 °C, com tempo de residéncia de 30 s.

Estes mesmos autores (KELLEY e WALKER, 2000), utilizando a mesma maquina
com temperaturas de 100 a 135 °C, observaram, por contagem em plaqueamento, eliminagao
total do Bacillus stearothermophilus, uma bactéria termo-resistente, em 8 de 13 amostras de
residuos s6lidos de suinocultura misturados com milho e casca de soja extrusadas com 37% de
umidade, e especularam que desidratagdo e ruptura devem ser relacionadas a morte dos
microorganismos, expandindo a explicacdo para além da energia térmica.

O trabalho de Likinami e colaboradores (1990) determinou o valor D para esporos de
Bacillus globigii termo-resistente, durante extrusdo da mistura de milho e soja com 18% de
umidade, tomando como base apenas o tempo de residéncia em que a massa esteve com
temperaturas acima de 95 °C, utilizando uma extrusora simples, com rosca cOnica e taxa de
compressdo de 3:1. A velocidade de rotacdo da rosca variou de 80 a 160 rpm, gerando
diferentes tempos de residéncia, e a temperatura da parede do cilindro também foi varidvel, o
que resultou em temperaturas maximas na massa de 100 a 115 °C. O valor de Dexusio 100°c foi
de 6,6 s, € Dexrusaor1sec foi de 1,7 s. Estes dados indicaram que outro fendmeno desenvolvido
na extrusora pode estar associado a reducdo da resisténcia ao calor de esporos termo-

resistentes.
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3. Efeito da pressdo hidrostdtica sobre a viabilidade celular

Estudos de pasteurizacdo por pressdo hidrostatica mostram que a inibicdo do
crescimento celular de microorganismos requer altas pressdes, na ordem de milhares de
atmosferas, para que o fendmeno se expresse.

Hayakawa e colaboradores (1994) trabalharam com esporos termo-resistentes de
Bacillus stearothermophilus, cujo valor D¢ atinge 14 min, sob pressdo continua e alternada.
Os tratamentos foram: 1. pressurizacdo continua; 2. Seis pulsos de 590 atm durante 1 s,
seguido de 1 s de alivio da pressdo; 3. Seis ciclos de pressdo oscilatoria de 5 min, seguido de 1
s sem pressdo; a temperatura do sistema foi controlada por banho-maria. O resultado
demonstrou que ndo houve morte das células quando a pressdo foi mantida a 9800 atm por 60
min a temperatura de 20 °C. Porém, nas mesmas condi¢des, a elevacdo da temperatura para 70
°C provocou a reducdo de 4 ciclos logaritmicos. A total destruicio das células por
rompimento, observada em microscopia, foi observada no tratamento de 6 ciclos oscilatérios
de 5 min de pressdo a 590 atm a 70 °C, o que claramente indica interacdo de temperatura e
pressao.

Pesquisadores observaram a redugdo de até 7 ciclos logaritmicos de Saccharomyces
cerevisae, sob pressao de 3450 atm por 10 min. Os dados deste trabalho observaram que
células pressurizadas em baixa atividade de 4gua foram mais resistentes, e células estressadas
osmoticamente sao menos sensiveis (PERRIER-CORNET et al., 1999).

A observagdo do comportamento de expansdo da dgua congelada, induziu técnicos
japoneses a um raciocinio original (HAYAKAWA et al., 1999). Microorganismos em
suspensao foram encapsulados e colocados em vaso de pressao, que foi preenchido com dgua
destilada, devidamente selado e colocado em congelador por 24 h, a temperaturas varidveis.
Exemplares de Saccharomyces cerevisae foram totalmente eliminados a —10 °C, o que
equivaleu a 980 atm de pressdo dentro do vaso. Os microorganismos submetidos as mesmas
condi¢des, porém com o vaso de pressdo aberto, ndo sofreram reducdo da viabilidade.

Benito e Mackey (1999) avaliaram a viabilidade de 5 diferentes cepas de E.coli, sob
pressdo hidrostatica de 4930 atm, de 0 a 30 min, com temperatura maxima de 45 °C. O

resultado demonstrou que 2 cepas ndo sofreram danos e as demais reduziram viabilidade em

24



até 6 ciclos logaritmicos, dependente do tempo de tratamento.

J4 foi demonstrado que a habilidade de cepas baro-resistentes estd relacionada a
capacidade de reacdo bioquimica da célula, e tal expressdao é gene dependente (HAUBEN et
al., 1998; BENITO e MAKEY, 1998; IWAHASHI et al., 1998). Niven e Mackey (1999)
também demonstraram que a sintese protéica € inibida em E. coli sob pressdo hidrostédtica que
variou de 490 a 2490 atm durante 20 min, e cogitaram que o dano irreversivel aos ribossomos

¢ a causa primdria da morte celular.

4. Conceito de “energia equivalente” no processo de extrusdo

Por muito tempo, cogitou-se que o cozimento dos alimentos extrusados ocorria em
decorréncia da energia térmica gerada. Mesmo em extrusoras a seco, a energia mecanica
cisalhante deveria ser transformada em energia térmica pelo atrito para realizar a
transformacdo do alimento. Assim, o efeito de cisalhamento, teria importancia apenas na
geragdo do calor que propiciaria o cozimento dos alimentos.

Os efeitos do cisalhamento sobre a desnaturacdo e re-orientacdo das moléculas
protéicas dos alimentos ja sdo bastante conhecidos e largamente empregados na industria
alimenticia (CESPEDES, 1999; JACKIX, 1989).

Alguns dados demonstram, segundo o conceito de “equivaléncia energética”, que as
energias térmica e de cisalhamento s3o aditivas no processo de cozimento (ZHENG e WANG,
1994). Estes autores, trabalhando com temperaturas de processo abaixo de 90 °C, observaram
que a taxa de conversdo do amido foi afetada exponencialmente pela tensdao cisalhante e
linearmente pela taxa de cisalhamento. A energia cisalhante foi mais eficiente na
transformacdo do amido quando comparado a energia térmica. Assim, ambas as formas de
energia seriam responsdveis pela transformagcdo do alimento. Zheng et al. (1995)
demonstraram a redu¢do do tamanho das moléculas de amido abaixo de 0,5 um em processo
de extrusao a 40 °C, e relacionaram esta redu¢@o ao aumento da taxa de cisalhamento e tempo
de residéncia da massa no processo.

Bouveresse et al. (1982) trabalharam com extrusora de rosca dupla, com temperaturas

na matriz de 182 ou 165 °C, pressdes de 118-130 e 125-150 bar, respectivamente, e tempo de
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residéncia nas regides de temperatura e pressdo de 25 a 110 s. Nestas condi¢des mediram a
reducdo de Bacillus stearothermophilus, cujo Di;; 1oc foi de 3,9 min, e observaram que os
processos de extrusdo a 182 e 165 °C equivalem a 27 e 17 min de tratamento a 121,1 °C,
respectivamente. Assim demonstraram que a energia de ativacdo da morte celular na
extrusora ndo € ditada apenas pela energia térmica, e calcularam o valor Dexgusio 182°c €m 6 s, €
valor Dexgrusio 1650 €m 13 s.

Em outro experimento, uma extrusora de rosca dupla e um redmetro rotacional
(BULUT et al.,, 1999) foram utilizados para gerar forcas de cisalhamento sobre gelatina
concentrada inoculada com Microbacterium lacticum, um microorganismo termo-resistente
(D75 = 20 min). As tensdes de cisalhamento na extrusora foram controladas pela variacdo da
adi¢do de dgua, e variaram de 19 a 45%. Nao foi possivel detectar microorganismos vivos,
pela contagem em plaqueamento, no nivel mais alto de tensdo de cisalhamento e pressao de
409 kPa e 58 atm, respectivamente, calculados na parede da matriz. O tempo médio de
residéncia variou de 49 a 58 s e a temperatura maxima na matriz foi de 73 °C. Viscosidade da
massa, tensiao de cisalhamento na parede da matriz, pressao e temperatura na matriz foram as
varidveis com alta correlacdo com a morte celular, enquanto a velocidade do rosca, umidade
da massa e energia mecanica especifica apresentaram baixa correlagdo. No redmetro
rotacional, a redu¢cdo do microorganismo inoculado em gelatina a 65% de umidade foi
diretamente proporcional ao aumento da taxa de cisalhamento, temperatura e tempo.

Foi examinado o efeito da tensdo de cisalhamento sobre a viabilidade de leveduras
em racdo para caes, utilizando-se extrusora de rosca simples com matrizes de diferentes
comprimentos (KAUFFMAN e HATCH, 1977). Os autores adaptaram a matriz da miquina,
de forma a permitir a conexao de tubos de 3,18 mm de didmetro ao orificio da matriz, de
comprimentos variando de zero a 30,5 cm. Os testes foram realizados a temperatura maxima
de 40 °C na massa e rotacdes da rosca variando de 20-50 rpm, onde os resultados
demonstraram reducdo de 20 a 60% da viabilidade celular.

Este estudo foi baseado na teoria onde as tensdes de cisalhamento e o perfil de
velocidade do escoamento laminar constante de um fluido incompressivel através de um canal
cilindrico podem ser estimados. Em regime, uma por¢do anular do fluido préximo a parede do

canal experimenta um gradiente de velocidade, sendo que as partes do fluido se movimentam
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em relacdo as adjacéncias (Figura 1). Na regido central do canal, delimitada por 10, o fluido
escoa livremente sem o efeito do gradiente de velocidade.

Segundo os autores, nesta regido, as células ndo sofreram qualquer efeito das tensdes
de cisalhamento, e sua reducdo percentual pdode ser relacionada com a fracdo volumétrica da

zona anular delimitada por 10
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Figura 1. Escoamento de plastico de Bingham; 0 delimita zona de escoamento submetido a taxa de
cisalhamento (Fonte: KAUFFMAN e HATCH, 1977).

A energia térmica e a energia mecanica, gerando pressao e cisalhamento na massa,
poderiam apresentar efeito sinérgico na reducdo de microorganismos durante o processo de
extrusdo.

A pressdo hidrostatica necessdria para ruptura de materiais homogéneos, isotropicos e
continuos em sistema isotérmico, tende ao infinito. A ruptura nestes casos s6 pode ser
explicada pela tensdo deviatérica (FABBRO et al., 2002).

Apesar da estrutura de organismos unicelulares, a rigor, ndo apresentarem
caracteristicas de homogeneidade, isotropia e continuidade para satisfazer o quadro tedrico
acima, pode-se especular que a associacdo de tensOes hidrostdtica e deviatorica reduziria o

limiar de ruptura destes microorganismos.

27



5. Funcionamento da extrusora

O principio do funcionamento da maquina extrusora é bastante simples e consiste do
transporte do material por um cilindro, de uma extremidade a outra, impulsionado por uma
rosca de Arquimedes girando e carreando a massa em direcdo a extremidade final, que é
parcialmente fechada pela matriz, que impde resisténcia ao escoamento. A interacdo entre a
restricdo na matriz e a for¢ca mecanica da rosca sobre a massa implica em dois fendmenos
mecanicos, que sdo cisalhamento e pressdo, e podem estar envolvidos na redugdo da
viabilidade das bactérias.

A rosca pode ser dividida em trés zonas: a zona de alimentac@o, zona triboldgica
(transi¢do), e zona reoldgica (Figura 2) (HARPER, 1992). A zona de alimentacio recebe e
transporta a massa para as zonas seguintes. Na zona triboldgica o material comega a ser
compactado pelo aumento da compressdo e grande parte da energia mecanica € dissipada,
causando aumento riapido da temperatura e a transformagao da massa da forma granular para
uma forma pldstica continua. As relagdes triboldgicas regem o comportamento da massa nesta
secdo. Por fim, na zona reoldgica, as varidveis temperatura, pressao e taxa de cisalhamento
atingem o maximo e o comportamento da massa € ditado pelas relacdes reoldgicas. Em roscas
de perfil afilado-reto, estas trés zonas sdo facilmente identificdveis pela geometria da rosca,

apesar da transi¢do das caracteristicas da massa ndo ser assim tao abrupta.

l alimentador

ZTT T~

Y
Zona de ‘ Zona de Zona %

alimentagéo compactagio reologica

Figura 2. Segmentacdo da maquina extrusora em func¢do da interagdo com a massa
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A produtividade do processo de extrusdo é dependente da vazdo volumétrica da
matriz e é funcdo da geometria da matriz e reologia da matéria-prima sob processo:

Qmatriz =kP “-_1 (1)
onde, Quani; € a vazdo volumétrica na matriz, P € a pressdo sobre a massa, ¢ € a viscosidade
do produto, e k € a constante da matriz.

A geometria da matriz, representada por k na equacdo (1), € outro componente da
resisténcia ao escoamento. Para uma dada viscosidade, a resisténcia ao escoamento €
proporcional a k', Esta resisténcia é maior para matrizes com paredes mais espessas e com
dreas vazadas menores. As constantes k para geometrias simples foram obtidas a partir das
equagdes de movimento e sdo apresentadas na Figura 3 (MILLER e MULVANEY, 2000).

A matriz pode apresentar vdrias aberturas, e tais resisténcias estdo em paralelo, o que

requer a soma dos valores individuais de k.
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Figura 3. Constante k em fun¢do do desenho da matriz

(Fonte: MILLER e MULVANEY, 2000)

Hipoteticamente, se 0 equipamento apresenta matriz totalmente fechada, a taxa de
producdo seria zero e a geracdo de pressdo pela rosca tenderia ao infinito, no limite da

poténcia e consumo energético do equipamento. Ao contrdrio, uma extrusora sem matriz e
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sem restricdo alguma, teria uma taxa de producdo igual a vazdo volumétrica do conjunto
rosca-cilindro e requerimento de poténcia apenas para manter o transporte da matéria-prima.

A vazdo volumétrica do cilindro, que também pode ser calculada, é sempre maior que
a vazao na matriz, o que gera um forte gradiente de pressdo dentro do cilindro, ditado pelo
funcionamento e desenho da rosca.

No exemplo hipotético, se ndo houvesse qualquer restricdo na matriz, a producao do
equipamento seria igual a vazdo volumétrica do conjunto cilindro e rosca.  Porém, para
manter a produtividade volumétrica da matriz, a medida que se aumenta sua restricao da vazao
(diminui¢do de k), hd corresponde aumento de pressdo, previsto na equagao (1).

O deslocamento da massa em extrusoras de rosca simples € complexo e sofre maior
influéncia da pressdo, pois hd vazamento de matéria-prima pelas hélices da rosca, no sentido
contrario ao deslocamento relativo da rosca (Figura 4). Assim, observam-se dois escoamentos

no extrusor de rosca tnica: o escoamento de arraste e o escoamento devido a pressao.

Escoamento de arraste Wazamento

) s
B o
‘?0 'a.i":l =¥

Figura 4. Escoamentos da massa na extrusora de rosca tnica

(Fonte: MILLER e MULVANEY, 2000)

O escoamento de arraste € causado pelo movimento relativo da rosca e cilindro. A
rosca em movimento cria um deslocamento tangencial do produto em relagdo a parede do
cilindro. Tal deslocamento € redirecionado pelas hélices da rosca. Assumindo que o produto
adere as superficies, ele sofre cisalhamento, sendo que o produto na superficie da rosca se
move com ela, enquanto o produto na superficie do cilindro fica para trds, o que resulta em um

perfil de velocidade, com a média entre tais extremos. O célculo do escoamento de arraste é
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independente da viscosidade e € simples fun¢do da velocidade de rotacdo e geometria da
rosca:

Q.=aN 3)
onde, Q, € a vazdo de escoamento de arraste, & € o parametro geométrico da rosca e N € a
velocidade da rosca.

Por outro lado, do ponto de vista de desenho, a extrusora de rosca simples € um canal
helicoidal continuo pelo qual um fluido pode deslocar-se em funcdo de um gradiente de
pressdo. O escoamento de pressdo € gerado pelo gradiente de pressdo, gerado pela resisténcia
ao escoamento na matriz e sofre resisténcia devido a viscosidade do produto:

Q=-(PBu@EPal™ )
onde Q, € a vazdo de escoamento de pressdo, oP ol T¢o gradiente de pressdo ao longo do
cilindro, e £ é o fator geométrico do escoamento de pressdo. O sinal negativo indica que o
escoamento € oposto ao gradiente de pressao.

ae [ sio fatores da geometria da rosca (Figura 5), dados pelas seguintes equacdes:

a=12n’D*h(l-ne/t)sen @ cos @ (5)
€
B=1/12nDh’(1-ne/t)sen’ ¢ (6)
e

S

Figura 5. Dimensdes da rosca. D - didmetro, N - nimero de revolugdes por minuto, h - altura da hélice,
e - espessura da hélice, t - passo, @ - dngulo da hélice em relagdo ao eixo, o - espago entre hélice e o
cilindro.

Negligenciando o vazamento no espacgo entre hélice e cilindro, a vazao volumétrica

liquida da extrusora de rosca simples € dada pelo somatério de Q, e Qp .
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Ao impor maior resisténcia ao escoamento pela maior restricio de escoamento na
matriz, o gradiente de pressdo ¢ aumentado, o que gera maior escoamento volumétrico de
pressdo em sentido oposto ao deslocamento da rosca, fazendo com que maior quantidade de
massa preencha o cilindro, demandando mais poténcia do motor.

Dados de literatura citam que a pressdo na maquina pode variar de 30 a 200 atm
(KELLEY e WALKER, 2000; RTAZ, 2001).

Pelo exposto anteriormente, podemos observar uma relacdo entre o escoamento

volumétrico na matriz e no cilindro da extrusora:

Qmauiz = Qa+ Qp (7N

Entdo, a variacdo das dimensdes da matriz afeta a vazao volumétrica do sistema por
variacdo da resisténcia na parede da matriz e variacao do escoamento de pressao.

A geometria do conjunto rosca-cilindro da extrusora de rosca simples pode ser
simplificada para a facilidade de descricio dos padroes de escoamento (MILLER e
MULVANEY, 2000; HOUT et al., 1998; GOPALAKRISHNA e JALURIA, 1992; BRUIN et
al., 1978). Esta simplificagdo baseia-se na idéia da extrusora como um canal helicoidal
continuo em torno do eixo da rosca, fechado pelo préprio eixo abaixo, pela parede do cilindro
acima, e pelas hélices lateralmente. A linearizagdo deste canal helicoidal resultaria em um
canal retangular de largura W e altura H por onde a massa escoa (Figura 6). Esta
simplificacdo assume escoamento em regime, forca inercial e gravitacional despreziveis,
vazamento da massa pelos espacos entre cilindro e hélices pequeno em relagdo ao escoamento
total, largura do canal muito maior do que a altura (W>>H), curvatura do canal pequena em
relacdo ao comprimento, escoamento laminar e material incompressivel.

O funcionamento da maquina prevé um cilindro estaciondrio com uma rosca rotante
em seu interior. Por razdes didéticas, inverte-se 0 movimento relativo do conjunto cilindro-
rosca e passamos a descrevé-los como o cilindro rotacionando em torno do cilindro

estaciondrio, a velocidade v. Do ponto de vista matemadtico, as duas situa¢des sao idénticas.
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Parede do

_cilindro
. T B :
B J t : \\ - — v, = 0O
7 = -~
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== 1] s do e
= ! \\,; // parafuso v, = TTNDseng
L TR |
e S e |

Figura 6. Canal retangular, W - largura, H - altura, vy v, vx - velocidades do escoamento nas diregdes y,
z e X. (Fonte: GOPALAKRISHNA e JALURIA, 1992)

Com estas simplificacdes, o escoamento no canal da extrusora de rosca simples é
reduzido ao escoamento em um canal retangular de largura W e altura H, com uma parede
(cilindro, Figura 6) movendo a velocidade v, .

v, =t NDcos ¢ (8)

A velocidade na direcdo y € nula, vy =0, e a velocidade na dire¢do vy € dado por:

vy =7 N D sen ¢ 9)

A partir desta abstracdo diddtica, fica mais facil compreender os padrdes de
escoamento apresentados na Figura 4. Um ponto na massa estd sofrendo rotacdo e translagdo
em torno do eixo da rosca a0 mesmo tempo.

Gopalakrishna e Jaluria (1992) simularam a variacdo do gradiente de velocidade de
escoamento da massa rica em amido (indice Lei da Poténcia n = 0,30) no canal da rosca, para
geometria simplificada de uma extrusora de rosca unica, cujos resultados s@o apresentados na
Figura 7. Os autores consideraram a rosca estaciondria, enquanto a parede do cilindro foi
considerada rotacionando em torno da rosca. A Figura 7a apresenta o perfil estimado da
velocidade de escoamento para rosca com relacdo de compressdo de 1:1 e a Figura 7b, para
rosca com relagdo de compressdo maior que 1:1. Na zona de maior compressdao da rosca com
perfil afilado-reto, o gradiente de velocidade se distribui por toda a massa, e proximo da
matriz, a velocidade de escoamento da massa € até maior que aquela da rotacdo do cilindro

(neste exemplo didético, de inversdo do ponto estaciondrio).
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Parede do cilindro rotacionando

Y <Y iy |
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escoamento
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i e Pt
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5

Figura 7. a) Perfil de velocidade de escoamento da massa no interior de extrusora de rosca unica,
estimado para amido (indice da Lei da Poténcia, n = 0,3) angulo da hélice ¢ = 16,54° e taxa de
compressdo 1:1; b) taxa de compressao > 1:1 (Adaptado de GOLAPAKRISHNA e JALURIA, 1992)

6. Reologia de materiais biologicos

A reologia pode ser definida como o estudo da deformacao e escoamento da matéria,
ou a resposta dos materiais a aplicacdo de tensdo e deformacdo (STEFFE, 1996). O
conhecimento das propriedades reoldgicas do material sob extrusdo € muito importante, pois
determinam, em grande parte, as caracteristicas do processo (RAUWENDALL, 1994).

Cisalhamento simples compde um tipo especial de escoamento dito viscométrico,
onde apenas um componente da velocidade é diferente de zero, e tal componente varia na
dire¢do normal ao escoamento (Figura 8).

O tensor tensdo total c;; pode ser separado em seus componentes normal e cisalhante
(deviatérico):

Gij =0 Sij + T (10)
onde 6, € o tensor normal médio, ;€ a tensdo cisalhante e d;; € o delta de Kronecker'.
O estado de tensdao no material submetido a tal deformacdo é completamente definido

pelos componentes de tensdo cisalhante 1,5, T;; T22, T33.

Em notacio matricial:

- P+171 712 0
ojj=| 1721 -P+7y 0 (11)
0 0 —P+T33

em que -P € a tensdo normal sobre o material e o sinal negativo indica compressao.
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Conseqiientemente, para materiais incompressiveis, hd um componente do tensor taxa

de deformacio especifica (Ajj), que € designado taxa de cisalhamento ( ):

0 72 O
Aj=lr21 0 0 (12)
0 0O O

Consideremos um material contido entre duas placas paralelas, uma das quais estaciondria, e a
outra forcada a mover-se em seu proprio plano, sob acdo de uma forca F aplicada
paralelamente ao plano (Figura 8). A forca F, aplicada sobre o plano 1 em direcdo 2, atuando
sobre a placa, a qual apresenta drea A, produz o componente do tensor tensao cisalhante ;5.

s T33 3
. T3y Superficie em movimento, areaA  — 7 o
3 /—- . 1 F \
T3
£ T /{21
Superficie estacionéria
F
_r 13
712 1 (13)

Figura 8. Cisalhamento simples.

O deslocamento da placa resulta em deslocamento relativo de todos os elementos na
direcdo da forca, resultando em uma deformac@o do material. Se o deslocamento do elemento

localizado em Jy € Jx , a deformacdo cisalhante € dada por y.

- (14)
=5

A tensdo constante sobre a placa resulta em constante velocidade de deformagdo v.

Se a velocidade na posi¢ao dy € Jv, a taxa de cisalhamento € 7.

.0 y
_oy _ 15
4 & H (15)
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Pela segunda lei do movimento de Newton, a taxa de variagdo do momento de um
corpo € proporcional a resultante da forca aplicada, com a variacdo em direcdo da forga.
Assim, a velocidade de deslocamento do material varia, sendo mdxima junto a placa e
decrescente a medida que se afasta dela.

Na geometria simplificada do conjunto cilindro-rosca (Figura 6) e sob condi¢des de
escoamento laminar em regime, assumindo fluido isotrépico, homogéneo e continuo, a taxa de

cisalhamento nominal da rosca é dado por:

. VZ

=_Z 16
7z o (16)
. 1%
ey an

De acordo com Steffe (1996), a taxa de cisalhamento gerada no processo de extrusdao
de cereais e racdes, estd na faixa de 0 a 10° s 1. A taxa de cisalhamento nominal na extrusora
pode ser estimada, se conhecida a velocidade da rosca e a profundidade do canal da rosca.

A tensdo cisalhante na parede do orificio da matriz t,, pode ser calculada:

_APr

T 2L (18)

Tm

onde AP ¢ a diferenca de press@o ao longo da matriz, r € o raio do orificio da matriz, e L € o
comprimento interno do orificio da matriz.

E possivel deduzir a taxa de cisalhamento (§,) no fluido no canal da rosca e nos
espacos livres entre as hélices e a parede do cilindro:

7y =0 | (19)
onde Y é a profundidade do canal da rosca (H), ou o espago entre a hélice e o cilindro (J), N é
a rotacdo da rosca, e D € o diametro do cilindro.

Viscosidade aparente 77 pode ser calculada a partir da tensdo e taxa de cisalhamento:

no=— (20)

Ya

A viscosidade no orificio da matriz pode ser calculada indiretamente medindo-se a

queda de pressdo através de diferentes matrizes em funcdo da vazdo. A taxa aparente de
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cisalhamento 7y, é proporcional ao escoamento volumétrico Q quando o raio do orificio a

matriz é r.

Fa=—2 @D
.r

O perfil do escoamento esperado em extrusoras de alimentos é do tipo laminar
(HARPER, 1992). O escoamento turbulento é raro em fluidos viscosos em capilares sob
pressao (STEFFE, 1996; RAO e ANANTHESWARAN, 1982). O critério bdsico para
escoamento laminar é que o ndmero de Reynolds seja menor que 2100 para fluidos
newtonianos. Para fluidos ndo-newtonianos, regidos pela Lei da Poténcia, como o caso dos
alimentos, o escoamento € laminar se:

(2+n)
6464n(2 +n) 1+
(1+3n)2

N Re,lp < (22)

onde N, , € o nimero de Reynolds para fluidos com caracteristicas reoldgicas regidas pela
Lei da Poténcia, e n é o indice de comportamento do escoamento (n < 1 para fluidos
pseudopldsticos e n = 1 para fluidos newtonianos).

O nimero de Reynolds para fluidos regidos pela Lei da Poténcia é dado por:

n 2—-n n
NRejp =| 2—om) { (n) } (23)

p(g(”_l) K) (Bn+1)

onde v,, é a velocidade média do escoamento no canal, D é o didmetro do canal e K é o
coeficiente de consisténcia do fluido. Os modelos (como Lei da Poténcia) e as constantes
(como n e K) que representam as caracteristicas reoldgicas dos alimentos e o cédlculo do vetor
velocidade de escoamento (u,,) serdo discutidos mais adiante.

Uma classificacdo simples do comportamento reoldgico do material (Figura 9) dé o
ponto de partida pratico para decisdo do teste reoldgico a ser realizado em um fluido
desconhecido.

Considera-se que o fluido sofrerd deformagdo continua, sem ruptura, quando
submetido a tensdo cisalhante constante, enquanto o sélido geralmente assume uma
configuragdo estdtica de equilibrio sob tais circunstancias (DARBY, 1976).

Todos os materiais sdo viscoeldsticos, mas suas caracteristicas viscosas ou elasticas
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podem dominar em certas situagdes. Se o material € um sélido elastico ideal, o tempo
caracteristico de sua resposta tende ao infinito (tmaerial = ), € nenhum escoamento ocorre sob
tensdo. Para um material viscoso ideal, tmaerial = O € 0 escoamento € imediato.

Por tais consideragdes depreende-se que a classificacdo dos materiais entre sélidos e
fluidos € relativa, e depende do tempo caracteristico necessario para o material (tmaterial)
responder a variacdo da tensdo ou deformacgdo ao qual é submetido durante o processo em
estudo (tprocesso)-

O nimero de Débora (Np,) considera o tempo caracteristico do processo como fator
ao caracterizar o material como sélido ou fluido e é dado por:

Npe = (tmaterial )-(tprocesso) ! (24)

Se Np. << 1, a tensdo € proporcional a viscosidade multiplicado pela taxa de
cisalhamento e o material comporta-se como um fluido viscoso. Por outro lado, se Np, >> 1,
a tensdo é proporcional ao médulo de rigidez multiplicado pela deformacao especifica, e o
material comporta-se como um sélido eldstico. Se Np. = 1, o material apresenta
comportamento viscoeldstico. Np. para processos de extrusdo tende a ser baixo, indicando
predominancia do comportamento viscoso dos alimentos extrusados (STEFFE, 1996)

Para fluidos newtonianos, medidas de tensdo de cisalhamento e taxa de cisalhamento

em diferentes magnitudes indicam uma proporcionalidade direta entre ambos:

onde u é o coeficiente de proporcionalidade chamado viscosidade, expressa em dina-sec/cm’
(100 dina-sec/ cm* = centipoise (cP) = mPa.s).

Quaisquer fluidos para os quais a relacdo entre tensdo e taxa de deformacio
cisalhante ndo possa ser descrita pela equacao 25 sdo ditos ndo-newtonianos.

Muitos fluidos ndo-newtonianos ndo sdo puramente viscosos. No entanto, medidas
de tensdo e deformacgdo cisalhante podem ser feitas para tais materiais em escoamentos
cisalhantes estdveis, e a relacdo destas quantidades pode ser definida como uma caracteristica
reoldgica andloga a viscosidade newtoniana (DARBY, 1976).

Pelo fato desta relagdo entre tensdo e deformacdo cisalhante ndo ser constante para

fluidos ndo-newtonianos, ela define uma func¢ao referida como viscosidade aparente:
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(i) = 71 (26)

a

Estes fluidos sdo classificados pela maneira como a tensdo varia com a taxa de
cisalhamento.

Os fluidos viscoplésticos (plastico Bingham) comportam-se como um sdélido rigido
quando submetidos a tensdo cisalhante menor que certo valor (ty). Para tensdes maiores que
Tp, 0 viscopldstico escoa como fluido, com tensdo cisalhante relacionando-se a taxa de
cisalhamento por funcao linear.

Os fluidos pseudoplésticos ("shear thinning") apresentam decréscimo da viscosidade
aparente a medida que se aumenta a taxa de cisalhamento. Outros materiais, ditos dilatantes
("shear thickening") aparentemente "expandem" quando submetidos a tensdo cisalhante, e
exibem aumento da viscosidade aparente com aumento da taxa de cisalhamento.

Tixotropia € freqiientemente confundida com o comportamento pseudopldstico.
Entretanto a tixotropia é um efeito dependente do tempo, enquanto a pseudoplasticidade é um
efeito dependente da taxa de cisalhamento. A tixotropia refere-se a diminui¢do da viscosidade
aparente com o tempo sob taxa de cisalhamento constante, que pode se reversivel. A reopexia
¢ o oposto deste fendmeno.

Os alimentos sob extrusdo comportam-se como fluidos ndo-newtonianos e sua
viscosidade pode ser descrita como um fluido regido pela Lei da Poténcia (REMSEN e
CLARK, 1978; RAO e ANANTHESWARAN, 1982; SINGH e SMITH, 1999; EERIKAINEN
e LINKO, 1998):

T=kj" 27
onde 1 € a tensdo de cisalhamento (Pa), k é o indice de consisténcia (Pa.s ™), 7 € a taxa de

cisalhamento (s'l), e n é o indice de comportamento do escoamento (n < 1 para fluidos

pseudopldsticos).
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Figura 9. Classificacio simplificada do comportamento reolégico (STEFFE, 1996).
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A viscosidade aparente de materiais bioldgicos depende, além da taxa de
cisalhamento, da sua umidade e da temperatura do processo. Um termo exponencial explica a
relac@o entre a viscosidade aparente e a umidade da massa, e a relacdo de Arrénius pode ser
utilizada para descrever o efeito da temperatura sobre parametros reolégicos (RAO e
ANANTHESWARAN, 1982).

Assim, um modelo empirico combinando taxa de cisalhamento, temperatura do

processo e umidade da massa pode formar expressao unica (HARPER et al., 1971, MACKEY

et al., 1989)
Lz
n=kyru@' e (28)

onde, n € o indice médio de comportamento do escoamento, Ea € a energia de ativaciao para
viscosidade, R € a constante universal dos gases e U € a umidade do material.

A pressdo também pode influenciar a viscosidade do fluido sob extrusdo, porém
torna-se desprezivel abaixo de 36 MPa (RAUWENDAAL, 1994).

Cereais e oleaginosas sob extrusdo estdo sofrendo transformacdes irreversiveis em
funcdo do cozimento. Desta forma, o histérico tempo-temperatura do processo influencia as
caracteristicas reoldgicas do produto (JASBERG et al., 1981). Em termos praticos, isso
significa que o tempo de residéncia do material no extrusor pode influenciar a resposta

reoldgica do estudo.

7. Reometria

Os instrumentos utilizados para mensuracdo das propriedades reoldgicas dos
alimentos podem ser classificados em 3 categorias: fundamental, empirica e imitativa (RAO,
1995).

A Figura 10 apresenta os escoamentos viscométricos. Sao assim designados pelo fato
destes sistemas de deformacdo ser comumente utilizados para determinacdo de propriedades
viscosas. Para tais sistemas convenientemente se denominam os eixos xyz, de modo que a

direcdo z coincida com a direcdo do componente velocidade diferente de zero, e a dire¢do y
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com a direcdo na qual a velocidade varia. Assim, em cada caso a taxa de cisalhamento
envolve apenas o gradiente do componente velocidade diferente de zero na direg@o y.

Testes fundamentais mensuram propriedades bem definidas, utilizando geometrias
compativeis com a andlise do escoamento. Vdrios instrumentos sdo empregados para estas
medi¢des via métodos fundamentais, como o viscOmetro capilar, cilindro concéntrico, prato-
cone e placas paralelas.

O redmetro capilar € um equipamento que permite a mensuragdo das caracteristicas
reoldgicas para materiais que requerem ampla variagdo de taxas de escoamento e temperatura.

As assuncdes bdsicas para a mensura¢ao do comportamento reoldgico pelo redmetro
capilar: escoamento do fluido em regime e laminar, operacdo isotérmica e auséncia de
deslizamento na interface fluido-parede do capilar, fluido incompressivel e as propriedades
ndo serem dependentes da pressdao ou do tempo.

Considerando um fluido escoando através de um tubo de comprimento (L) e raio
interno (R), a queda de pressdo (0P) ao longo do comprimento € a causadora do escoamento.
O balanco de for¢a sobre uma por¢ao anular do fluido (Figura 11) com raio r e comprimento
L, equacionando a tensdo cisalhante causando escoamento e a tensao cisalhante resistindo ao

escoamento (o fluido), resulta:

Pyr*=12nrL (29)

que pode ser resolvido para t:

()= 2P (30)
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Figura 10. Escoamentos viscométricos. Forca (F), velocidade (v), escoamento volumétrico(Q), queda
de pressdo ao longo do capilar (AP/L), torque (T), velocidade angular (Q). (Fonte: STEFFE, 1996)

escoamento

Regiio anular

escoamento

Figura 11. Escoamento Poisieuille (Fonte: STEFFE, 1996)

A equacdo 31 descreve a tensdo cisalhante variando de zero na regido central (r=0) ao

maximo na parede do tubo (r=R):

() =—7- (€29)
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A equagdo Rabinowitsch-Mooney expressa a relagcdo entre tensao cisalhante e taxa de

cisalhamento em um tubo:

2
0 :jgpr f(o)dr 32)

7[.R3 Tp

Reescrevendo a equagdo (32) pela defini¢do para fluido newtoniano da equagao (25),
integrando e substituindo a tensao cisalhante na parede do tubo dada pela equagado (31), resulta

a equacao de Poiseuille- Hagen para o escoamento volumétrico em um tubo:

_ z(AP)R*

¢ 8Lu

(33)

Reescrevendo a equacgdo (33) pela defini¢cdo do fluido newtoniano dado em (25),

resulta:

. 40
Yp=—7% (34)
P 7z.R3

em que J, € a taxa de cisalhamento na parede do tubo.

A tensdo de cisalhamento na parede do capilar (t,.) pode ser relacionada a queda de

pressdo ao longo do capilar (AP,) pela equagdo:

_AP..D,

PeT 4L, )
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Figura 12. Desenho esquematico do réometro Capilar,
Ld - comprimento da matriz; Dd - didmetro interno da matriz, F - for¢a aplicada

A estimativa da queda da press@ao ao longo do capilar requer algumas correcdes
(STEFFE, 1996). Ha uma perda de pressdo causada pela aceleragdo do fluido que passa da
velocidade no cilindro para a velocidade no capilar. Também, no extremo final do capilar, ha
uma perda de pressdo pela saida divergente do fluido. Ambas, porém, sdo pequenas e
desconsideraveis.

No entanto, a perda de pressdo na entrada do capilar, devido a convergéncia do fluido
e perda de energia cinética, deve ser levada em conta. Para esta corre¢do, as medicdes sdao
feitas com dois capilares de mesmo diametro, porém com comprimentos diferentes, sendo um
capilar com comprimento préximo de zero (L. = 0), e outro com relagdo
comprimento:diametro acima de 20. Assim, AP, pode ser calculada:
B 4|F, (L) - Fp (L. =0)]

B z.D pz

(36)

C

Esta correcao para efeitos de entrada e saida do escoamento no capilar, também ¢é
feita pela mensuracdo dos parimetros reoldgicos do material em capilares de diferentes

dimensdes (RAO, 1995; PADMANABHAN ¢ BHATTACHARYA, 1989; JAO e CHEN,
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1978).
A taxa de cisalhamento aparente na parede do capilar ( 7,p) pode ser determinada a

partir do escoamento Q. no capilar:

. 32
Yap = Q3 (37)
7.D.
E o escoamento Q. € determinado pela drea e velocidade (vp) do pistdo:
2
v, 7T.D
o, =" (38)
4
Por fim a viscosidade aparente (1) pode ser determinada:
T
n=-= (39)
Yap

O termo taxa de cisalhamento aparente e viscosidade aparente € usada pois a
expressao (25) s6 € valida para fluidos Newtonianos.
A taxa de cisalhamento na parede do capilar (p,) € obtida pela corre¢do de

Rabinowitsch:

. 3n+1 .
Yp = in Yap (40)

O indice n pode ser calculado, e representa o comportamento do fluido sob

cisalhamento (SINGH e SMITH, 1999):

B 5(10g.rpc)

= 41
" 5(10g7ap) ¢
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CarituLo IIT

EXPERIMENTOS

As coletas de dados para a confrontagdo das hipdteses sugeridas nesta tese foram
divididas em seis experimentos, que serdo apresentados na forma de relatérios cientificos nas
Secdes a seguir.

O primeiro trabalho descreve o desenho e constru¢cdo de um redmetro capilar para
caracterizacdo das propriedades mecanicas de alimentos para animais, e € apresentado na
Secdo 1.

A segunda Secdo apresenta a caracterizacdo reoldgica de uma mistura de alimentos
para animais, representativa de uma racao pratica para animais de corte da industria nacional.

A terceira Secdo descreve o método utilizado para a determinacdo dos parametros
termobacterioldgicos de esporos do Bacillus stearothermophilus, bem como seus resultados.

A Secdo 4 apresenta os resultados da viabilidade dos esporos submetidos a tensdo
mecanica controlada, utilizando-se do redmetro capilar.

As Secdes 5 e 6 descrevem os experimentos com a maquina extrusora, onde sao
estudadas as propriedades funcionais dos extrusados e a viabilidade celular dos esporos em
funcdo das varidveis de operacdo da maquina e do processo.

As hipéteses, os objetivos e conclusdes de cada experimento sdo independentes entre
si, e as Secoes podem ser lidas em qualquer ordem. No entanto, a seqiiéncia didéatica desta
apresentacdo permite que o leitor acompanhe o raciocinio construido que resultard nas

discussdes e conclusdes gerais, nos Capitulos IV e V.
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SECAO 1

PROJETO E CONSTRUCAO DE REOMETRO CAPILAR PARA CARACTERIZACAO

DE MISTURAS DE ALIMENTOS PARA ANIMAIS SUBMETIDOS A EXTRUSAO

RESUMO: O principio da reometria é relativamente simples e a constru¢@o de aparelhos para
avaliacio do comportamento reoldgico de materiais pode ser realizada com poucos
investimentos. O presente trabalho teve por objetivo projetar e construir um redmetro capilar
para caracterizar ingredientes e misturas utilizadas em alimenta¢do animal. O redmetro foi
projetado para ser utilizado acoplado a uma méquina universal de ensaios, sendo apresentados
sua descricdo e dimensionamento. Testes de funcionamento demonstraram que o redmetro
permitiu extrusar amostras de graos de milho e soja moidos, sem quaisquer interferéncias de
atrito entre o pistdo e o cilindro, ou refluxo de amostra. Baseado na fundamentagdo tedrica de
reologia de materiais, foi possivel a constru¢do de um redmetro fundamental utilizando
materiais e operagdes simples de tornearia.

PALAVRAS-CHAVE: redmetro, reologia, propriedades mecanicas de materiais.

DESIGN AND CONSTRUCTION OF A CAPILLARY RHEOMETER

TO CHARACTERIZE FEED INGREDIENTS AND MIXTURES

ABSTRACT: The fundaments of rheometry are relatively simple, and it is possible to build a
device to measure rheological behavior of materials employing few resources. The aim of this
paper is to describe the design and construction of a capillary rheometer to work attached to an
universal testing machine to characterize feed ingredients. It is presented a detailed equipment
description and dimensioning. Tests showed that the rheometer was able to extrude a mixture
of ground corn and soybean samples without any detectable friction among moving parts,
neither any mass reflux between piston and cilinder. Based on fundaments of rheology, it was
possible to build a capillary rheometer utilizing simple materials and operations usually
available in an engineering laboratory.

KEYWORDS: rheometer, rheology, mechanical properties of materials
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INTRODUCAO

A reologia pode ser definida como o estudo da deformagdo e escoamento da matéria, ou
a resposta dos materiais a aplicagcdo de tensdo e deformacao (STEFFE, 1996).

Os redmetros sdo instrumentos que permitem determinar a taxa de cisalhamento em
dado escoamento e a tensdo cisalhante correspondente, e podem ser classificados em 3
categorias: fundamentais, empiricas e imitativas (RAO, 1992). Vdrios instrumentos sdo
empregados para estas medi¢des via métodos fundamentais, como o redmetro capilar, cilindro
concéntrico, prato-cone e placas paralelas.

Trés requerimentos sdo comuns aos dispositivos listados acima para a mensuragdo do
comportamento reoldgico: escoamento laminar do fluido, operacdo isotérmica e auséncia de
deslizamento na interface fluido-parede do dispositivo. O redmetro capilar € um dispositivo
que permite a mensuracdo das caracteristicas reoldgicas para materiais submetidos a ampla
variacdo de temperatura e taxas de cisalhamento.

Redmetros estdo disponiveis no mercado, porém seu custo elevado pode inviabilizar sua
aquisicdo. O fundamento bdsico da reologia € relativamente simples e com base neste
conhecimento, pode-se projetar e construir um protétipo de redmetro com recursos
relativamente simples.

O objetivo deste trabalho foi projetar e construir um redmetro capilar, para estudo do
comportamento reoldgico de alimentos utilizados para producdo de racdes animais submetidos
a vdrias taxas de deformacdo e temperatura, a ser utilizado acoplado a uma mdquina universal

de ensaios.

Aspectos teoricos

Considera-se que um fluido sofrerd deformacdo continua, sem ruptura, quando
submetido a tensdo constante, enquanto um sélido geralmente assume uma configuragdo
estdtica de equilibrio sob tais circunstancias (DARBY, 1979). O embasamento tedrico aqui

apresentado tem por objetivo a avaliacdo reoldgica de uma mistura de grdos de cereais e
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oleaginosas moidos, sob extrusdo, considerando-se o comportamento semelhante ao de um
fluido. Discussao mais aprofundada, envolvendo a avaliacdo do tempo caracteristico do
processo e do material (Numero de Débora), € descrito por Steffe (1996).

Para fluidos newtonianos, medidas de tensdo de cisalhamento t e taxa de cisalhamento

7, em diferentes magnitudes, indicam uma proporcionalidade direta entre ambos:

T=UY ey
onde p € o coeficiente chamado viscosidade, expressa em dina-sec/cm’ (poise).

Qualquer fluido para o qual a relacdo entre tensdo e taxa de deformacao cisalhante ndo é
descrita pela equagdo (1) € dito ndo-newtoniano.

Muitos fluidos ndo-newtonianos ndo sao puramente viscosos. No entanto, medidas de
tensao e deformacao cisalhante podem ser feitas para tais materiais em escoamentos estaveis, e
a relacdo destas quantidades pode ser definida como uma caracteristica reoldgica andloga a
viscosidade newtoniana (DARBY, 1979).

Pelo fato desta relacdo entre tensdo e deformacdo cisalhante ndo ser constante para
fluidos nao-newtonianos, ela define uma fun¢do designada como viscosidade aparente:

n=fn=- &)

/4

A Figura 1 apresenta os escoamentos viscométricos, que sdo assim designados pelo fato
destes sistemas de deformacdo serem comumente utilizados para determinacdo de
propriedades viscosas. Para tais sistemas convenientemente se denominam os eixos xyz, de
modo que a direcdo z coincida com a direcao do componente velocidade diferente de zero, e a
direcdo y com a dire¢do na qual a velocidade varia. Assim, em cada caso, a taxa de
cisalhamento envolve apenas o gradiente do componente velocidade na direcao y.

Os instrumentos para testes fundamentais, como viscometro capilar, redmetro capilar,
cilindro concéntrico, prato-cone e placas paralelas, mensuram propriedades bem definidas,
utilizando geometrias compativeis com a anélise do escoamento viscométrico.

O redmetro capilar é um dispositivo que permite a mensuragdo das caracteristicas
reoldgicas de materiais submetidos a ampla variagc@o de taxas de cisalhamento e temperatura.

As assungdes bdsicas para a mensuracdo do comportamento reolégico no redmetro

capilar sdo: escoamento laminar do fluido, em regime, operagdo isotérmica, auséncia de
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deslizamento na interface fluido-parede do capilar e fluido incompressivel. Também se

considera que as propriedades sejam independentes da pressdao ou do tempo.

Escoarenta e avaste (dedhamento sl es) Escoamento rotacional entre cilindros cone entncus (Couette)

S :I—I - )_, i T -

Escoamento emtubo scb pressio (Foisaalle flam) Escoamento rotacional efne-prato
Y
A S S S0 S SR S S 4
0 —l C+ ‘bﬂ Z
— z
7 7 7 X

o AR - X v

Escoamento sob pressio em tubo (Poisenile) E sooatmento rotacional entre disco e prato
&y T
Q (:.
! @ > z I bQ

FIGURA 1. Escoamentos viscométricos. Forca (F), velocidade (V), escoamento volumétrico(Q), queda
de pressdo ao longo do capilar (AP/L), torque (T), velocidade angular (€2).

Considerando um fluido escoando através de um tubo de comprimento (L) e raio interno
(R), a queda de pressao (0P) ao longo do comprimento € a causa do escoamento. O balancgo de
forca sobre uma porg¢ao anular do fluido (Figura 2) com raio r e comprimento L, equacionando
a tensao cisalhante causadora do escoamento e a tensdo cisalhante resistindo ao escoamento (o
fluido), resulta:

Pnr*=12nrL 3)

que pode ser resolvido para 1
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A equacido (4) descreve a tensdo cisalhante variando de zero na regido central (r = 0) ao
maximo na parede do tubo 1 , (r = R), onde a equacio pode ser escrita como:

_ (6P)R

LY ©)

A equacgdo Rabinowitsch-Mooney expressa a relagdo entre tensdo cisalhante e taxa de

cisalhamento em um tubo:

0 IEr (@) floydr
R3 Tp

(6)

Rescrevendo a equacdo (6) pela defini¢do para fluido newtoniano da equacdo (1),
integrando e substituindo a tensdo cisalhante na parede do tubo dada pela equacdo (5), resulta

a equacao de Poiseuille- Hagen para o escoamento volumétrico em um tubo:

z(6P)R*
0= Z(OP)R™ (7
8Lu
Reescrevendo a equagdo (7) pela definicao do fluido newtoniano dado em (1), resulta:
. 40
Yp=—% ®)
g R

em que ¥, € a taxa de cisalhamento na parede do tubo.

escoamento

escoamento

Figura 2. Escoamento Poiseuille (Fonte: STEFFE, 1996)

Baseado na equacido (5), a tensdo de cisalhamento na parede do capilar t,. pode ser
relacionada a queda de pressao ao longo do capilar (AP.) pela equacao:

_AP.D,

PeT 4L, 2

T
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A estimativa da queda da pressio ao longo do capilar requer algumas corre¢des
(STEFFEE, 1996; DARBY 1979). Ha uma perda de pressdo causada pela aceleracio do fluido
que passa da velocidade no cilindro para a velocidade no capilar. Também, no extremo final
do capilar, hd uma perda de pressdo pela saida divergente do fluido. Ambas, porém, sdao
pequenas e desconsiderdveis. Além disto, considera-se que a perda de energia cinética na
entrada do capilar seja corrigida pelos métodos de correcao dos efeitos de entrada (STEFFE,
1996).

A perda de pressdo na entrada do capilar, devido a convergéncia do fluido e perda de
energia cinética, deve ser levada em conta. Para esta corre¢do, as medicdes sdo feitas com
dois capilares de mesmo diametro, porém com comprimentos diferentes, sendo um capilar
com comprimento préoximo de zero (L. = 0), e outro com relacdo comprimento:diametro
conhecido (RAUWENDAAL, 1994). Assim, AP, pode ser calculada:

B 4lF,(L.)—F,(L, =0)]

c 2
7D »

(10)

onde Dp € o didmetro do pistao e Fp € a for¢a aplicada ao pistdo. A for¢ca média € obtida a
partir das curvas de tensdo-deformacgdo, quando hd estabilizacdo dos dados, que indica o
escoamento laminar em regime.

Com base na equacgdo (8), substituindo R = D/2, a taxa de cisalhamento aparente na

parede do capilar (7 4) pode ser determinada a partir do escoamento volumétrico Q. no capilar

e diametro interno do capilar D, :

. 320
Fap =3 (1n
7D,
E o escoamento Q. € determinado pela drea e velocidade v, do pistdo:
2
v 7D
Q.= A (12)
4
Por fim a viscosidade aparente (T,p) pode ser determinada:
T
Nap =~ (13)

Yap
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MATERIAL E METODOS

Construgdo do reometro. Um redmetro capilar foi projetado e construido para estudos
de reologia de ingredientes moidos para racdes animais, de modo semelhante ao descrito por
Morgan et al. (1978) e Morita et al. (2005). Os desenhos técnicos das pegas sdo apresentados
no Anexo.

O redmetro projetado no presente trabalho € composto de pistdo, pino e anel de
alinhamento do pistao, cilindro, suporte da matriz, matrizes e placas e hastes de sustentagdao do
redmetro. O material utilizado foi o aco inoxidavel 304, exceto para as placas e hastes de
sustentacdo, onde se utilizou aco carbono. O servigo de tornearia de precisao foi realizado no
Centro de Tecnologia da Unicamp.

Para construgdo do cilindro do capilar, foi utilizado um tubo sem costura, com 150 mm
de comprimento e 24,3 e 33 mm de didmetros interno e externo, respectivamente, com 0,8 um
de rugosidade. Projetou-se o diametro interno com tolerancia de +0,05 mm. O pistdo foi
construido para impulsionar o material de teste contra a matriz, usinado a partir de uma peca
macica. Para evitar a ocorréncia de atrito entre a parede interna do cilindro e o pistao, este foi
usinado de forma a apresentar um perfil afilado-reto préximo a sua extremidade de trabalho,
no formato de €émbolo. O corpo do pistdio mede 140 mm de comprimento e 24 mm de
diametro, exceto no émbolo, cujo didmetro foi de 24,3 com a tolerancia de -0,05 mm, de
forma a evitar refluxo de material entre o émbolo e a parede interna do cilindro durante a
extrusdo, porém permitindo movimento deslizante entre as pecas. Para reforcar esta
caracteristica do pistdo, sua face de trabalho foi usinada em formato convexo.

A for¢a motriz para o deslizamento do pistdo foi gerado pelo motor elétrico da maquina
de testes universal, cujo pistdo € movimentado por uma rosca sem-fim unica. Para evitar a
transferéncia da oscilagdo da rosca em movimento para o pistdo, foi construido um pino de
extremidade hemisférica, rosquedvel a célula de carga ligada a prensa, cuja face convexa
encaixa-se na extremidade superior do pistdo, de formato concavo, onde uma camada de déleo
permite a reducdo do atrito durante o trabalho. Para evitar movimentos pendulares do pistao
durante seu deslizamento pelo cilindro, um anel foi usinado para encaixar-se na extremidade

de entrada do cilindro e dar sustentag@o e alinhamento ao pistdo.
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O conjunto cilindro-pistdo fica apoiado sobre uma estrutura formada por uma base de
130 x 130 mm, onde se assentam quatro hastes sextavadas, de 160 mm de comprimento, que
sustentam outra placa de aco de 130 x 130 mm, em cujo centro o cilindro é rosqueado. As
tolerancias de paralelismo, coaxialidade e perpendicularidade entre as pegas foram de + 0,01
mm.

O suporte da matriz consiste de uma peca cilindrica vazada, com 10 mm de
comprimento, rosqueada internamente na extremidade final do cilindro, de forma que o
diametro interno deste € reduzido para 18 mm. A matriz consiste de uma pega cilindrica
vazada, com didmetro externo de 24,3 mm, tolerincia de -0,05 mm, e assenta-se sobre a
parede do suporte da matriz. A entrada da matriz forma um angulo de 45 graus em relagdo a
sua parede interna, na forma de funil, para reduzir a queda de pressdao na entrada do material.
Foram construidas diversas matrizes com diferentes diametros internos e comprimentos
(Anexo 5).

O estudo da reologia dos materiais leva em conta a energia térmica envolvida nos
processos de interesse. Assim, projetou-se um sistema de aquecimento com resisténcia
elétrica de SO0W, que envolve a parede externa do cilindro (HG Resisténcias, Campinas,
Brasil). O controle da temperatura € realizado por um médulo digital (Tholz, Campo Bom,

Brasil) que garante temperatura na parede externa do cilindro de até 400+1°C.

Avaliagdo do funcionamento do redmetro. Para avaliar o funcionamento do redmetro,
este foi acoplado a uma mdaquina universal de ensaios (Canners Machinery Ltda, Canadd),
equipada com uma célula de carga, do tipo S, com capacidade médxima para 2500 N.

Amostras de milho e soja foram moidas em moinho de facas, e misturadas na proporc¢ao
70:30 (m:m), simulando uma ra¢@o para animais. Sua granulometria foi determinada segundo
a metodologia ANSI/ASAE S319.3 (ASAE, 2004) e o diametro geométrico médio das
particulas foi de 650 + 1,4 um.

A seguir, aliquotas do material foram umidificadas em 3 niveis diferentes, mantidas
sobre refrigeracdo (7 °C) por 12 horas para equilibrio da umidade, e sua determinacao foi feita
pelo método gravimétrico, com utilizacdo de estufa de ar forcado, a 105 °C por 24 horas,

resultando em 29,0410,08, 31,91+1,01 e 34,98+0,30% (média * erro padrio, base imida).
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Procedeu-se a extrusdo das amostras em triplicata, mantendo-se a taxa de deformacdo
constante, com velocidade de 0,46 mm/s. A forca aplicada foi registrada por sistema de
aquisicao de dados (Spider 8, Huttinger Balchuin Messtechnik, Alemanha). Foi permitido um
tempo de aquecimento da massa por um periodo de 4 min, e a temperatura foi confirmada em
80, 120 ou 160 °C, com auxilio de um termopar introduzido na saida da matriz. O didmetro
interno e o comprimento da matriz utilizada foram 6 e 33,5 mm, respectivamente.

O redmetro foi projetado com tolerancias para permitir movimento deslizante entre as
pecas, e minimizar a ocorréncia de refluxo de amostra entre as paredes do cilindro e pistdo.
Para avaliar a auséncia de atrito entre cilindro, pistdo e anel de vedagdo, procedeu-se a
avaliacdo e registro da tensdo necessdria para o deslocamento do pistdo com o redmetro vazio.
Para avaliar a ocorréncia de refluxo de amostra, procedeu-se a inspecdo das paredes do

cilindro e pistdo ap6s cada tratamento.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Avaliagcdo do funcionamento do redmetro. Alguns aspectos do redmetro construido
podem ser observados na Figura 3. Durante o desenvolvimento deste dispositivo, grande
atencdo foi dada ao processo de usinagem para garantir as tolerancias de dimensdo projetadas.
Durante os testes de funcionamento do redmetro vazio, de 80 a 160 °C, observou-se ruido
desprezivel (0,20 a 0,01%) no registro da forca aplicada sobre o pistdo, indicando ocorréncia
desprezivel de atrito entre pistdo e cilindro, causados por imperfei¢des nas paredes destes, ou
por falta de alinhamento entre estas pecas e o eixo da prensa (Figura 4). A oscilagdo da
tensao observada na Figura 4 pode ser explicada pelo movimento de rotacdo do eixo acionador
da méquina universal de ensaios.

Tampouco se observou refluxo de material entre o pistdo e o cilindro. A tolerancia
maxima projetada entre a cabega do pistdo e a parede interna do cilindro foi de 0,1 mm, o que
estd bem abaixo da granulometria dos ingredientes moidos correntemente utilizada nas
fabricas de racdo. Os estudos prevéem o aquecimento da parede do cilindro, porém se prevé
alteracdes despreziveis desta tolerancia decorrente da dilatacdo tanto do cilindro quanto do

pistdo”.

*Aco - coeficientes de dilatacdo linear, superficial e volumétrico de 1,2x10%;2,4x107 ¢ 3,6)(10'5 oC!
respectivamente. 56
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FIGURA 3. A. 1. Redmetro capilar, 2. resisténcia elétrica e 3. controlador digital de temperatura; B. 4.
Pino e 5. anel de alinhamento do pistdo e pistao; C. Matrizes.

b —:
U\ il H

deformagdo (mm)

Figura 4. Curva de forca registrada durante deslocamento do pistdo com o redmetro vazio

Na Figura 5 é apresentada a curva de tensdo-deformacgdo tipica para as amostras
estudadas, com os pontos de a a d mostrando alteracdes da resposta da tensdo em fun¢dao da
deformacdo imposta as amostras. O ponto a representa 0 momento em que O pistdo em
movimento toca a amostra e a tensdo comega a aumentar. Do ponto a até b ha um acumulo de
energia referente a deformacdo da amostra no interior do cilindro, porém ainda ndo se observa

escoamento da amostra pelo capilar. O ponto b representa a tensdo minima necessdria para o
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rompimento da inércia e inicio do escoamento. A secdo da curva de ¢ a d representa a tensao

em regime necessdria para manter o escoamento constante, de onde se obtém a tensdo média

para os célculos da tensao de cisalhamento.

Forpa (M)
Lz

Dreformac 3o (i)

Figura 5. Curva de for¢a e deformacgdo obtida pelo escoamento das amostras através do redmetro
capilar. a-b. Acimulo da tensdo correspondente a compressdo da amostra e aumento da sua densidade;
ndo hd escoamento. b. Nivel mdximo de tensdo que coincide com o inicio do escoamento. c-d. Tensdao
estdvel correspondente ao escoamento laminar em regime.

Na Figura 6 apresentam-se as curvas de tensdo-deformacdo obtidas para as amostras
estudadas, evidenciando que a umidade do material influencia o nivel de tensao requerido para

o escoamento das amostras pelo capilar.

1&m0 A

HeEiumidade

o0 48 82 138 184 20 M6 w22
deforrracio (o

Figura 6. Curvas de for¢a e deformacéo para as amostras em funcdo do seu teor de umidade
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Outros autores tém avaliado reologia de alimentos através da reometria capilar (SHIAU,
2004; YU e ANL, 2004; BREUILLET et al.,, 2002; STRAHM et al., 2000). Neste
experimento, a técnica de reometria foi suficientemente sensivel para diferenciar o
requerimento de tensdo para o escoamento das amostras em fun¢do da variagdo do nivel de

umidade.

CONCLUSOES

Com base na fundamentacio tedrica da reometria, foi possivel a construcdo de um

redmetro capilar de baixo custo, utilizando-se de materiais e operagdes simples de tornearia.
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SECAO 2
COMPORTAMENTO REOLOGICO DE MISTURA DE MILHO E SOJA PARA PRODUCAO DE RACOES

RESUMO: Alimentos comportam-se como fluidos ndo-newtonianos, porém pouco se sabe do
comportamento de milho e soja sob escoamento viscométrico. Para caracterizar o
comportamento reoldgico de alimentos para animais, uma mistura de graos de milho e soja na
propor¢ao 70:30 (massa:massa) foi submetida ao redmetro capilar sob 3 niveis de temperatura
e umidade da massa, e 4 taxas de cisalhamento aparente: 80, 120 e 160 °C, 26,5+0,08;
30,4+0,31 e 33,4+0,05%; 30,4; 72,9; 304,3 ¢ 728,6 s'l, respectivamente. Diferentes taxas de
deformacdo e dimensdes da matriz foram utilizadas para obtencdo das taxas de cisalhamento
acima. Os dados obtidos foram ajustados para os modelos da Lei da Poténcia, Casson e
Bingham. Baseados nos dados experimentais, os efeitos de umidade, temperatura da massa e
taxa de cisalhamento sobre a mistura de milho e soja foram ajustados para uma expressao
unica (P<0.001, R? = 0.93): 77=18.769,7(;’/)_0’86e(_9’34U+935T), ondey ¢é a taxa de
cisalhamento, U € a teor de 4gua na amostra e 7 € a temperatura na massa, em escala Kelvin.
Como esperado, a mistura de milho e soja moidos apresentou comportamento pseudo-pléstico.
Palavras-chave: escoamento viscométrico, cisalhamento, pseudo-plastico, redbmetro capilar
RHEOLOGICAL BEHAVIOR OF CORN AND SOY GRAIN MIX AS FEED INGREDIENTS

ABSTRACT: Food behaves as non-newtonian fluids, but it is not known how corn and soy mix
behave under viscometric flow. To characterize the rheological behavior of animal feed under
viscometric flow, a 70:30 (mass:mass) mixture of ground corn and soybean grains was
submitted to a capillary rheometer at 3 temperatures and moisture levels, and 4 shear rates:
80, 120 and 160 °C, 26,5+0,08; 30,4+0,31 and 33,4+0,05%; 30,4; 72,9; 304,3 and 728,6 s
respectively. Different strain rates and die dimensions were used to the target shear rates.
Resulting data were fitted to Power Law, Casson and Bingham models. Based on
experimental data, moisture content, mass temperature and shear rate effects on apparent shear
viscosity of corn-soy mix were fitted to a single expression (P<0.001, R* = 0.93):

= 18,769.7(7'/)_0‘86e(_9'34U +935T) , where 7 is shear rate, U 1s samples moisture and T is

n
sample temperature in Kelvin scale. As expected, such mixture presented a pseudoplastic
(shear-thinning) behavior.

Key-words: viscometric flow, shear, shear-thinning, capillary rheometer
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INTRODUCAO

A sofisticacdo da producdo de alimentos para animais justifica o emprego de
processamento de ingredientes e ragdes, tais como expansdo, extrusdo e peletizacao.

O comportamento mecanico destes ingredientes e sua interagdo com as maquinas de
processamento refletem-se nos parametros de operagdo, tais como: demanda energética,
capacidade operacional, desgaste dos equipamentos e, também, nas caracteristicas finais do
produto, como grau de expansdo e cozimento, coloragdo, densidade e textura.

Sabe-se que alimentos sob extrusdo comportam-se como fluidos ndo-newtonianos e
sua viscosidade pode ser descrita pela Lei da Poténcia (CARVALHO et al., 2004; LI et al.,
2004; SINGH e SMITH, 1999; EERIKAINEN e LINKO, 1998; RAO e
ANANTHESWARAN 1982; REMSEN e CLARK, 1978). No entanto, pouco se conhece a
respeito do comportamento reoldgico de ingredientes submetidos a processos caracteristicos
da inddstria de ragdes.

No Brasil, graos de milho e soja sdo os principais ingredientes no preparo de ragdes,
representando ao redor de 80% da massa (SINDIRACOES, 2007).

De acordo com Steffe (1996), a taxa de cisalhamento gerada no processo de extrusdo
de cereais e ragoes estd na faixa de 0 a 10°s™

160 °C e 1.500 a 6.000 kPa, respectivamente.

, € a temperatura e pressdo podem variar de 80 a

A redmetria capilar (Figura 1) é uma técnica que permite a mensuragdo das
caracteristicas reoldgicas para materiais submetidos & ampla variacdo de taxas de escoamento
e temperatura, desde que se possa assumir que o escoamento do material seja laminar e
constante, os efeitos de entrada e saida na matriz do capilar sejam despreziveis, o fluido seja
incompressivel, as propriedades reolégicas ndo sejam funcdes de tempo e pressdo, temperatura
constante e auséncia de deslizamento do fluido pela parede capilar (DARBY, 1979).

A Figura 1 € a ilustragdo do escoamento de um fluido através de uma matriz capilar de
diametro D e comprimento L. A pressdo total aplicada é P e a pressdo na saida da matriz é
Pex (atmosférica). A partir da queda de pressdo no cilindro e no capilar as viscosidades
extensional e cisalhante, respectivamente, podem ser estimadas

O objetivo deste trabalho foi caracterizar o comportamento reoldgico e o perfil de
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velocidade de uma mistura de ingredientes para ragdo animal submetida ao escoamento

viscométrico.

biLbild

s

o~ —»

Figura 1. Ilustracdo do escoamento de um fluido através de uma matriz capilar de didmetro D e
comprimento L. A pressdo total aplicada é P,, a pressdo na saida da matriz é Pgyx (atmosférica), e
Pgn € a pressdo de entrada no capilar. A partir da queda de pressdo no cilindro e no capilar as
viscosidades extensional e cisalhante, respectivamente, podem ser estimadas

MATERIAL E METODOS

O condicionamento e preparagdo das amostras foram realizados no Laboratério de
Tecnologia Pds-Colheita da FEAGRI. Graos de milho e soja misturados na propor¢do 70:30
(massa), foram moidos em moinho tipo martelo utilizando peneira com abertura de 1,5 mm.
Amostras foram colhidas para determinacdo dos perfis bromatologico e granulométrico.
Aliquotas deste material foram condicionadas pela adicdo e mistura de dgua na propor¢do de
15, 20 e 25%, com auxilio de uma batedeira elétrica, acondicionadas em sacos plasticos e
deixados em repouso por 18h sob refrigeracdo para equilibrio da umidade da massa. Em
seguida, o material foi lacrado a vicuo e mantido sob temperatura controlada a 5°C até o
momento dos experimentos. Amostras destas aliquotas foram colhidas para determinagdo da
umidade. O teor de dgua das amostras foi determinado pelo método gravimétrico. Aliquotas
de 2 g de amostras em duplicata foram pesadas em balanca analitica, e secas em estufa de ar
forcado por 24h a 105 °C. A determinagdo do diametro geométrico médio seguiu a norma
S319.3 ANSI/ASAE (ASAE, 2004). A densidade real da amostra foi determinada pelo
método de Arquimedes (MOHSENIN, 1986), utilizando-se dlcool etilico 98 GL no lugar de
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dgua, em vista de sua menor densidade, de modo a evitar particulas sobrenadantes. A
composicdo centesimal da amostra foi determinada conforme a metodologia AOAC (1984) em
laboratdrio externo.

Os ensaios de reologia foram conduzidos no Laboratério de Ensaios de Materiais, do
Centro de Tecnologia da Unicamp. Utilizou-se o método da reometria capilar, conforme
descrito por Rauwendaal (1994), com o emprego de um redmetro capilar acoplado a uma
mdquina universal de ensaios (MTS, Sintech 5G), conforme descrito na Secdo 1 (Fraiha et al.,
2007). O sistema de aquisi¢do de dados, incluindo a mdquina universal de ensaios e a célula
de carga, foi calibrado para este experimento, sendo que a Incerteza Expandida de Medicao foi
< 0,12%, fator de abrangéncia > 2,0 para faixa de medi¢cdo especifica de 0 a 500 kgf
(Certificado de Calibragao n. 241 06CT2007).

O experimento consistiu em registrar a curva de forca durante o escoamento de 50 g
da amostra através do redmetro capilar, combinando matrizes de diferentes dimensdes e
velocidades de deslocamento do pistdo, de forma a obter taxas de cisalhamentos pré-definidas.
As dimensoes das matrizes capilares utilizadas variaram de 3 a 6 mm de diametro interno (D.),
e relacdo comprimento:diametro de 10. A velocidade de deslocamento do pistdo variou de 0,4
a4mm. s’

O desenho experimental foi completamente casualizado, em esquema fatorial 3x3x4,
sendo 3 niveis de temperatura e de umidade da massa e 4 niveis de taxa de cisalhamento
aparente.

A umidade do material foi obtida pelo condicionamento ja descrito, e foram 26,5 +
0,08; 30,4 + 0,31 e 33,4 £ 0,05% (média + desvio padrdo). A temperatura da massa no
redmetro foi controlada por sistema de aquecimento por resisténcia elétrica, nos niveis de 80,
120 e 160°C, permitindo-se 3 minutos para o equilibrio desta. Observagdes preliminares
indicaram que a perda de umidade nas temperaturas mais altas foi desprezivel. A taxa de

cisalhamento aparente (  ,p) foi estimada pela equagdo (1), e foi fixada nos niveis 30,4; 72,9;

304,3 ¢ 728,65,

_ 320,
71'Dc3

Vap (1)
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onde Q. € o escoamento volumétrico no capilar, determinado pela drea e velocidade do pistao
(vp):

2
v 7D
Q.= % 2)
A tensdo de cisalhamento na parede do capilar t,. pode ser relacionada a queda de
pressdo ao longo do capilar (AP,) pela equagdo:

AP.D,
2'pc _T (3)

A perda de pressdo na entrada do capilar, devido a convergéncia das paredes do
capilar e perda de energia cinética foi corrigida pela mensuracio da curva de forca requerida
para escoamento do material em matrizes com comprimento préximo a zero (L. = 0), e mesmo
diametro das matrizes de teste. Assim, AP, pode ser calculada:

_AF, (L)~ F, (L =0)]

AP, > “4)
7D »

onde Dp € o didmetro do pistdo e Fp € a forca aplicada ao pistdo.
Na Figura 2, apresenta-se uma curva caracteristica de forca-deformagdo da massa

obtida pelo deslocamento do pistdo do redmetro ao longo do tempo.

Frmax

B

Forga (N)

Deformacao  (mm)

Figura 2. Registro da forca em func@o da deformagdo imposta a amostra no capilar.

Para calculo de AP, obtém-se um valor médio da forca (F) a partir das curvas de
tensdo-deformacdo geradas no experimento, considerando apenas os dados da regido B,
exemplificados na Figura 1. Fmax representa a for¢a necessaria para iniciar o escoamento do
material através da matriz capilar e § representa o deslocamento do pistdo para escoar uma

quantidade de massa equivalente ao volume interno da matriz do ensaio. A distancia entre
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Fmax e o inicio de B € igual a B, de forma que a obtencdo de dados para os célculos coincide
com a estabiliza¢do da resposta de forca a deformacao imposta. Este procedimento permite
a obtencdo de dados médios com coeficientes de variac@o ao redor de 5%.

A estimativa da taxa de cisalhamento na parede do capilar (y”,.) foi obtida aplicando-

se a correcdo de Rabinowitsch a taxa de cisalhamento aparente:

. 3n+l).
Y pc :( an j?’ap &)

onde n € o indice do comportamento do escoamento, dado por:

n= (d log j’ap) (6)
- ‘dlogz'pc j

Por fim a viscosidade (1) pdde ser determinada:

Y L %

O comportamento reoldgico do material foi representado pelos modelos da Lei da

Poténcia (Ip), de Bingham (bg) e Casson (cs), conforme as respectivas equagoes:

-l
Mp = Kip (7pc)n 3
T
Mg :Kbg +- 0 ©)
Y pc
0,5
T
(ncs)o’s =K +{ - 0 J (10)
Y pe

onde Kj,, Ky, € K¢ sdo os indices de consisténcia do material, 19 € a tensdo minima
responsavel pelo inicio do escoamento do material no capilar, determinado pelo método de
extrapolagdo, quando 7, = 0 (STEFFE, 1996).

A avaliacdo e corre¢do de deslizamento da amostra na parede do capilar seguiram a
metodologia descrita por Darby (1979), utilizando-se matrizes de diferentes didmetros e
mesmo comprimento para determina¢do do coeficiente de deslizamento d, para estimativa da

taxa de cisalhamento corrigida para deslizamento } ,,:
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807 e

D ey

j’ap,c = 7ap -

A temperatura e a umidade da massa também influenciam a viscosidade do
material. A taxa de cisalhamento, temperatura e umidade da massa podem ser combinadas

em expressao unica (HARPER et al., 1971):
n=fU.T)=Kyyr () POHAT] (12)

onde a influéncia da taxa de cisalhamento é representado pela Lei da Poténcia, U € a umidade
do material, expresso em porcentagem, e T € o inverso da temperatura de ensaio, expresso na
escala Kelvin.

A assung¢do de escoamento laminar do material pelo capilar é um dos fundamentos
tedricos nesta discussdo, e € avaliada pelo cdlculo de nimero de Reynolds (Nge) (RAO e
ANANTHESWARAN, 1982). Um fluido regido pela Lei da Poténcia (lp) apresenta

escoamento laminar se:
(2+n)
Niep < 6464n(2+n) ™ (143n) 7 (13)

onde n € o indice de comportamento do escoamento (n < 1 para fluidos pseudoplésticos e n =
1 para fluidos newtonianos).
O nuimero de Reynolds para fluidos regidos pela Lei da Poténcia é dado por:

4n _,

Ngegp =D () > " —2 (14)

&b K)](3n +1
onde D, é o diametro do capilar, u, € a velocidade média do escoamento na matriz capilar, p é
a densidade real do material, e K € o coeficiente de consisténcia do fluido (K = Kj,) (STEFFE,
1996).

O perfil de velocidade do escoamento laminar no cilindro pode ser estimado pela

equacdo 15 (RAO e ANANTHESWARAN, 1982):

n+l
L:[3n+lj 1_(1] A 15)

Uy, n+l1 R

onde u € a velocidade na posicao radial r, u,, € a velocidade média do escoamento no capilar,

estimado pelo volume de material escoado pelo deslocamento do pistao.

67



RESULTADOS E DISCUSSAO

Os teores de cinzas, extrato etéreo e proteina bruta, com base na matéria-seca foram
2,66+0,09; 7,61+0,07 e 19,7+0,81% (média * erro padrio) respectivamente.

O diametro geométrico médio foi de 542,39 + 42,98 um. O didmetro das particulas
pode influenciar a viscosidade das amostras (SERVAIS et al.,, 2002), no entanto poucos
autores indicam o perfil granulométrico e bromatolégico do material em estudo, o que ndo
permite a perfeita comparacdo dos resultados.

A partir dos dados originais de forca e deformacdo, foi possivel a estimativa da
viscosidade (1) das amostras em diferentes condi¢cdes de umidade, temperatura e taxa de
cisalhamento. O coeficiente de consisténcia K, o indice de comportamento do escoamento 7,
e a tensdo cisalhante minima para inicio do escoamento Tty obtidos pelos modelos da Lei da
Poténcia, Casson e Bingham para as diferentes condi¢des experimentais, sdo apresentados na

Tabela 2.

Tabela 2. Coeficientes de consisténcia (K), indice de comportamento do escoamento (n) e
tensdo cisalhante minima para inicio do escoamento (tp), determinados pelos
modelos da Lei da Poténcia, Casson e Bingham para as diferentes condi¢des

experimentais.
Condig¢des Lei da Poténcia Casson Bingham
Experimentais Mp =Kip (T pe)" : 0,5 70 - Mg =Kpg + 0
(Mes) ™ =Kes +| = Y pc
Y pc
U% - T °C K, (kPa.s") n R K.,KkPas") (g,)*°(kPa) R Ku(kPas) g, (kPa) R
26,5 - 80 17,60 0,20 0,96 0,85 0,195 0,95 -13,90 44 .4 0,97
26,5 - 120 22,54 0,13 0,99 1,17 0,180 0,98 8,52 36,3 0,99
26,5 - 160 18,95 0,14 0,96 1,86 0,155 0,96 21,37 27,7 0,98
30,4 - 80 6,71 0,31 0,91 1,47 0,148 0,86 -14,84 29,0 0,90
30,4 - 120 20,17 0,06 0,99 0,42 0,151 0,99 2,22 24,2 0,99
30,4 - 160 9,00 0,15 0,95 1,81 0,101 0,92 21,04 11,5 0,87
33,4 - 80 7,81 0,28 0,96 2,09 0,138 0,97 10,44 23,9 0,98
33,4 -120 22,11 -0,05 0,99 -0,23 0,141 0,99 0,95 19,2 0,99
33,4 - 160 10,01 0,12 0,92 1,93 0,095 0,82 24,80 9,8 0,70

U - umidade da massa (bu); T - temperatura da massa durante o experimento, R*- coeficiente de determinagio.

Os coeficientes de determinacdo da equagdo para os modelos Casson e Bingham,

que levam em conta 1y, ndo foram diferentes daqueles para o modelo da Lei da Poténcia.
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Alavi et al. (2002) também registraram a mesma observagdo ao modelar o comportamento
reoldgico de amido de trigo.

A mistura de grdaos moidos de milho e soja, nas condi¢des deste experimento,
apresentou comportamento pseudopléstico, com forte decréscimo da viscosidade aparente
com o aumento da taxa de cisalhamento imposta, indicado pelo valor de n no modelo da Lei
da Poténcia (Tabela 2).

Esse resultado € corroborado para graos de cereais, regido pela Lei da Poténcia, ja
foi descrito por outros autores (LI et al., 2004; CARVALHO et al., 2004; ALAVI et al,,
2002; SINGH e SMITH, 1999; BAGLEY et al, 1998; PADMANABHAN e
BHATTACHARYA, 1991; SENOUCI e SMITH, 1988).

Carvalho et al. (2004), trabalhando com "grits" de milho em reometria capilar, em
condi¢des de temperatura de processo de 90 a 120°C, e taxa de cisalhamento de 10 a 500 st
determinaram os valores de n entre 0,16 e 0,52, e Kj, entre 2,6 ¢ 97,8 kPa.s". Singh e Smith
(1999) obtiveram valores de n e Kj variando entre 0,17 e 0,51, e 3 e 93 kPa.s",
respectivamente, para farinha de trigo com umidade de 21 a 28% e temperatura de 100 a 125
°C.

O indice n negativo obtido para as amostras com 33,4% de umidade processadas a
120 °C (Tabela 2) é de dificil explicacdo. Indices do comportamento do escoamento n
negativos ja foram reportados anteriormente. Padmanabhan e Bhattacharya (1991) estudando
o comportamento de milho moido com umidade variando de 25 a 45% sob temperaturas que
variaram de 150 a 180 °C, obtiveram -0,193 <n < 0,811 e 1,42)(102 <Kp=< 7,52x105. Estes
autores variaram a taxa de cisalhamento aparente entre 163 e 652 s'l, € obtiveram viscosidade
aparente variando de 98 a 1276 Pa.s, que sdo valores préximos aos obtidos no presente ensaio.
Suas hipdteses de causas para os indices n negativos citam a degradacdo molecular da
amostra, dissipacdo viscosa, deslizamento do fluido pela parede do capilar e influéncia de 1y,
apesar da contribui¢do de cada um ndo estar claro.

Poucos autores avaliam a presenca de deslizamento na parede do capilar. No presente
experimento, as corre¢des resultaram em dados inconsistentes, atribuindo valores negativos

para Japc. Outros autores obtiveram resultados similares e ndo puderam proceder a corre¢do

(MACKEY et al., 1989; SINGH e SMITH, 1999).
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A partir dos dados experimentais, excluindo os dados referentes ao ensaio com n
negativo, as constantes K,yr, n, B e A foram determinadas por regressdo miltipla (P< 0,001,
R’ = 0,93) gerando a expressio:

7= 18769,7(}'/)_0’866(_9’34U +935T) (16)

A comparacdo entre os dados observados e estimados pelo modelo geral incluindo os

efeitos da taxa de cisalhamento, pelo modelo da Lei da Poténcia, umidade e temperatura

(equacgdo 16) € apresentada na Figura 3.

1000 -
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o r
{1
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% 100 1 : .
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< s : R? = 09324
10 & T 1\
10 100 1000

Visc. Obs. (Pa.s)

Figura 3. Viscosidade estimada pelo modelo geral versus viscosidade observada

Nas condic¢des deste experimento, com n = 0,14, o escoamento € tido como laminar
se Nge,1ip < 1876,2.

A vazdo no capilar pdde ser estimada considerando, para este experimento, a
velocidade maxima de deslocamento do pistdo em 4 mm. s'l, e o didmetro interno do cilindro
do redmetro de 24,3 mm. A partir deste dado, estimou-se a velocidade média (uy) de
passagem do material pelo capilar de 3 mm de didmetro, que foi de 2624 mm.s™. A
densidade (p) foi previamente determinada como 1300 kg.m™. A partir destes dados o
Numero de Reynolds foi estimado em 0,37, indicando que o escoamento pode ser considerado
laminar, satisfazendo uma assunc¢ao basica da fundamentacao tedrica deste experimento.

O perfil de velocidade do escoamento laminar constante de um fluido incompressivel
através de um canal cilindrico pode ser estimado. Em regime, uma por¢ao anular do fluido

proximo a parede do canal experimenta um gradiente de velocidade, sendo que as partes do
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fluido se movimentam em relacdo as adjacéncias (Figura 4). Na regido central do canal,

delimitada por r, o fluido escoa livremente sem o efeito do gradiente de velocidade.

escoamento

Regifio anular

esgcoamento

Figura 4. Escoamento Poiseuille

z

Na Figura 5 é apresentado o perfil de velocidade das amostras submetidas ao

escoamento viscométrico, em funcdo da posi¢ao radial em relacdo a parede do capilar.

R e e L S L T L L L PP S
(P

300

250 |
200 | .
150 - .
100 - .

Velocidade de escoamento, (mm/s)

0 0,1 0,2 0,3 04 05 06 0,7 08 09 1
'R

Figura 5. Perfil de velocidade do escoamento em fun¢do da relacdo r/R

Por analogia, o valor zero de r/R da Figura 5 representa o centro, e o valor 1, a parede
do capilar. A velocidade maxima do escoamento foi estimada em 323 mm.s™ no centro do
capilar. Pode-se observar que a maior parte da massa ndo sofre um gradiente de velocidade
durante o escoamento. A regido demarcada sob a curva da Figura 5, entre 0,7 e 1 1/R,

representa a por¢cdo da massa sob cisalhamento durante o escoamento, e seu volume ¢é
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estimado em aproximadamente 50% da massa. E importante observar que a velocidade média
do escoamento ndo influencia o volume de massa a sofrer tal efeito do cisalhamento, conforme

implicito na equacdo 9, sendo funcdo apenas do indice do comportamento do escoamento 7.

CONCLUSOES

A mistura de graos de milho e soja moidos pode ser classificada como material com
comportamento pseudopldstico, representados pela Lei da Poténcia.

O estudo do perfil de velocidade do escoamento do material estudado dentro da
matriz capilar indica que grande parte da massa sob escoamento ndo sofreu os efeitos da

tensdo de cisalhamento nas condi¢des deste ensaio.
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SECAO 3

DETERMINACAO DOS PARAMETROS DE DESTRUICAO TERMICA E
DIMENSOES DE ESPOROS DE BACILLUS STEAROTHERMOPHILUS ATCC 7953

RESUMO: Este experimento objetivou determinar os parametros de destruicdo térmica de
esporos de Bacillus stearothermophilus ATCC 7953 e a estimativa de suas dimensdes. Os
esporos foram suspensos em solugdo salina (0,85%, pH 6,7) e em mistura de graos de milho
e soja moidos (30% de umidade, bu) para contagem final de 10° UFC/mL e 10° UFC/5g,
respectivamente, distribuidos em tubos TDT, e submetidos ao calor, de 100 a 126 °C por
tempo que variou de 0 a 40 min, seguido de incubacdo e contagem direta. Os esporos
suspensos em solu¢do salina foram observados em microscépio eletronico de varredura, para
estimativa das dimensdes. Os valores de Dy, 1oc € z para 0s esporos suspensos em solugcao
salina foram 8,8 min e 12,8 °C, respectivamente. Para aqueles suspensos em mistura milho e
soja, Di2.1oc € z foram 14,2 min e 23,7 °C , respectivamente. As micrografias indicaram que
0s esporos apresentam-se como bastonetes, homogéneos em forma e dimensdo, cujos
comprimento e didmetro foram estimados em 2 e 1 um, respectivamente.

Palavras-chave: termobacteriologia, racdo, valor D, valor z, dimensdes do esporo

DETERMINATION OF THERMOBACTERIOLOGICAL PARAMETERS
AND SIZE FOR BACILLUS STEAROTHERMOPHILUS ATCC 7953 SPORES

ABSTRACT: In order to determine thermobacteriological parameters for B.
stearothermophilus spores, they were diluted in saline solution medium (0,85%, pH 6,7) and
in ground corn-soy mix to a final count of 10° UFC/mL e 10° UFC/5g, respectively,
distributed to TDT tubes and submitted to heat, from 100 a 126 °C, for a period of time
varying from O to 40 min. To estimate their dimensions, the espores were visualized by
using a scanning electron microscope. Dz joc and z values for these spores, as determined
in the saline solution, were 8,8 min and 12,8 °C, respectively. Dij;oc and z values
determined in the corn-soy mix were 14,2 min and 23,7 °C, respectively. The micrographs
indicated that the spores are homogeneous in shape and size, with length and diameter of 2
and 1 pum, respectively.

Key-words: thermobacteriology, feed, D value, z value, spore size
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INTRODUCAO

Entre os meios fisicos de controle microbiol6gico, o calor é o agente esterilizante
mais utilizado, econdmico e facil de controlar. O calor imido, quando comparado ao calor
seco, € mais efetivo em funcdo do requerimento de menor temperatura € tempo necessarios
para garantir a esterilidade proposta (PENNA e MACHOSHVILI, 1997).

A avaliacao dos processos de esterilizagdo requer o uso de indicador bioldgico, com a
eleicdo de um microorganismo resistente ao agente esterilizante, para verificacdo da
efetividade das medidas fisicas tomadas.

Os esporos de bactérias termdfilas sdo os mais resistentes ao calor, seguidos de
algumas mesofilas anaerdbias. As células vegetativas de bactérias, bolores, leveduras e virus
apresentam pouca resisténcia ao calor (LEITAO e JUNQUEIRA, 1995). A termo-resisténcia
dos microorganismos estd relacionada a estabilidade das proteinas termofilicas, que sao
atribuidas a sua hidrofobicidade, maior compactacdo da estrutura, e melhor interagcdo
eletrostatica na conformacao e fungdo protéica (KUMAR e NUSSINOV, 2001).

Esporos de Bacillus stearothermophilus, dada sua resisténcia ao calor, sdo os
microorganismos de elei¢do como indicadores biolégicos de processos de esterilizacdo por
calor umido (LETRARI, 2006). Estes sao bastonetes méveis, gram-positivos, aerébios ou
anaerobios facultativos, capazes de se desenvolver entre temperaturas de 33 a 70 °C,
fermentadoras de agucares, que nao produzem gds e ndo fazem protedlise. A faixa de pH ideal
para seu crescimento varia de 6,0 a 7,5.

O processo de extrusdo de alimentos para animais € amplamente utilizado na
industria de racdes. Em vista das temperaturas geradas neste processo, que podem atingir 140
°C ou mais, credita-se, ao extrusor, a capacidade de controle microbiolégico dos alimentos.

No entanto, varios resultados indicam que o calor pode ndo ser o tGnico fendmeno
envolvido na destruicdo de microorganismos submetidos a extrusao (KAUFFMAN e HATCH,
1977; BOUVERESSE et al., 1982; BULUT et al., 1999; OKELO et al., 2006), mas fendmenos
mecanicos podem estar envolvidos na ruptura celular destes microorganimos. De acordo com
o conceito de equivaléncia energética (ZHENG e WANG, 1994), calor e cisalhamento sao

responsaveis pela transformagdo molecular do alimento durante a extrusdo. O cisalhamento
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causa rompimento da estrutura do amido, reduzindo-o a granulos menores que 0,5 um
(ZHENG et al., 1995). Assim, a suspeita que a integridade de microorganismo seria afetada
pela tensdo cisalhante desenvolvida no processo de extrusdo € razodvel, dependente de sua
dimensao.

O presente trabalho € parte de projeto mais amplo, que visa a avaliagdo do processo
de extrusdo como pasteurizador de alimentos, utilizando esporos de B. stearothermophilus
como indicador bioldgico. Apesar dos paradmetros termobacterioldgicos deste microorganismo
haverem sido relatados anteriormente (SEGNER et al., 1963; STUMBO, 1965;
BOUVERESSE et al., 1982; FEEHERRY et al., 1987; PINHO e CRISTIANINI, 2005;
LETRARI et al., 2006), as diferencas entre as cepas e os meios utilizados para determinagao
da resisténcia térmica podem afetar os resultados.

Assim, o objetivo deste trabalho € determinar os parametros de destrui¢do térmica de
esporos de B. stearothermophilus ATCC 7953, determinados em solugdo salina e mistura
pratica de rac@o para animais, e estimar suas dimensdes. Estes resultados servirdo para avaliar

a cinética de destrui¢do dos microorganismos no processo de extrusdo de alimentos.

MATERIAL E METODOS

O experimento foi realizado no Laboratério de Tecnologia Pds-Colheita da Faculdade
de Engenharia Agricola da Unicamp.

Esporos de Bacillus stearothermophilus ATCC 7953 foram adquiridos na Fundagdo
André Tosello, em Campinas. Os microorganismos foram apresentados em solucdo salina
0,85%, com 107 UFC/mL, e mantidos neste meio sob refrigeracdo (5 °C) durante todo o
periodo experimental.

Para determina¢do da curva de destrui¢do térmica, os esporos foram suspensos em
solucdo salina (0,85%, pH 6,7) para concentracdo final de 10° UFC/mL. Aliquotas de 3 mL
foram distribuidas em tubos TDT, com aproximadamente 10 mm de didmetro, previamente
esterilizados, sendo entdo, submetidos as temperaturas de teste, que foram 100, 110, 117 e 126

°C, por tempo que variou de 0 a 30 min. A temperatura foi mantida constante em banho-maria
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de 6leo vegetal. Ao fim do tempo pré-determinado para cada amostra, o tubo foi retirado do
banho-maria e rapidamente resfriado em dgua.

Este mesmo procedimento foi realizado para amostras de grdos de milho e soja
moidos na propor¢do 70:30 (massa) como veiculo, que foram previamente submetidas a
esterilizacdo por irradiacdo gama a 25 kGy (Irradiador IPEN, Universidade de Sdo Paulo). Os
esporos foram suspensos em solugdo salina (0,85%, pH 6,7) e misturados a mistura milho-soja
estéril com auxilio de uma batedeira doméstica na propor¢ao de 200 mL de solucao para 800 g
da mistura. A umidade final do material foi de 30,00+0,30%, e apresentando diametro
geométrico médio de 542,39+42.98 um (média + desvio padrdo). Para evitar quaisquer
contaminacdes, tal procedimento foi realizado em capela de fluxo laminar. Apds a mistura, o
material foi estocado sob refrigeragcdo (5 °C) por 48 h até o inicio dos experimentos. Ensaios
preliminares indicaram que a viabilidade dos esporos manteve-se inalterada por periodo
superior a 45 dias sob as condi¢des de armazenamento empregadas neste experimento. A
contagem de esporos em diversos pontos da massa indicou que o método de semeadura e
mistura foi satisfatério, representando coeficiente de variagao menor que 10%.

Dois gramas de amostra foram distribuidos em tubos TDT previamente esterilizados,
sendo submetidos as temperaturas de 103, 118 e 122 °C, em banho-maria de 6leo vegetal, por
tempo que variou de 0 a 40 min.

A atividade de agua das amostras de gridos e da solugdo salina foram determinadas
utilizando-se o medidor de atividade de dgua Paykit ® (Decagon, Pullman, EUA).

Apés os tratamentos, procedeu-se a germinac¢do dos esporos pelo método do choque
térmico. As amostras foram submetidas ao banho-maria a 80 °C por 15 min, seguido de
rapido resfriamento em banho de gelo. Procedeu-se a semeadura dos microorganismos em
dgar dextrose-triptona, seguido de incubagdo por 48h a 50 °C, conforme metodologia descrita
por Orson e Sorrels (1992). O meio de crescimento foi preparado e seu pH foi corrigido para
7,1 utilizando-se NaOH 0,IN. O meio de cultura e toda a vidraria utilizados foram
previamente submetidos a esterilizagdo em autoclave a 121 °C por 20 min. Todo trabalho de
microbiologia foi realizado em capela de fluxo laminar. As contagens foram realizadas em
quadruplicatas.

Os dados obtidos foram avaliados seguindo o modelo de Bigelow. A partir das
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contagens, os dados foram representados em grafico semilogaritmico, na ordenada, o
logaritmo dos organismos sobreviventes, € na abscissa o tempo de aquecimento. O tempo de
reducdo decimal (valor D) foi calculado para cada uma das temperaturas do experimento pela
férmula:

t
b= (log A—log B) W)

onde ¢+ é o tempo de aquecimento das amostras (min); A € o ndmero inicial de
microorganismos (UFC/mL) e B € o niimero final.

Os dados de valor D para cada temperatura foram representados em grafico
semilogaritmico, na ordenada o logaritmo do valor D e na abscissa a temperatura de ensaio. O
valor z representou o modulo da temperatura necessaria para alteragao do valor D em um ciclo
logaritmico, dado pela equagio:

Ty —Tp
logD, —log Dy

2)

Os valores de D para outras temperaturas ndo contempladas no experimento puderam ser

estimados a partir da seguinte equagao:

oo %)
910\ F 3)

Dr
onde D,r € o valor D conhecido, Dr € o valor D procurado, T € a temperatura de interesse, 7.
€ a temperatura conhecida que resulta em Dr.

Para visualizacdo da forma e estimativa da dimensdo dos esporos, estes foram
fotografados com auxilio de um microscépio eletronico de varredura (MEV) (Leo, 440i,
Inglaterra). Amostras colhidas da solu¢do salina foram secas em dessecador e recobertas com

ouro e paladio.
RESULTADOS E DISCUSSAO

Para os esporos suspensos em solucdo salina, os valores de reducdo decimal para as
temperaturas do ensaio foram Djgpec = 72,9 min, Djjgec = 53,4 min, D;70¢c = 18,5 min, Dja¢oc

=4,7 min (Figura 1).
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A contribuicdo do calor para destruicio dos esporos de bactérias termodduricas &
pequena até 100 °C. A rotina laboratorial para germinagdo de esporos termoduricos, como o
B. stearothermophilus, utiliza choque térmico, com banho quente variando de 80 a 110 °C por
tempo de 10 a 30 min, seguido de resfriamento em banho de gelo (OLSON e SORRELS,
1982). Por esta razdo, desconsiderou-se Dggec para o calculo do valor z , que foi estimado em

12,8 °C quando determinado em solug¢do salina (Figura 2).

1,E+06
100 T D =72,9 min

-
% 1.E+04 ] 110 C D = 53,4 min
5 ® 117CD=185min
S 1,E+02
s 126 T D = 4,7 min
@ ]

1,E+00 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘

0 5 10 15 20 25 30 35

Tempo (min)

Figura 1. Curva de destrui¢do térmica de esporos de B. stearothermophilus em diferentes temperaturas
determinadas em solug¢@o salina 0,85%.
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Figura 2. Curva de resisténcia térmica de esporos de B. stearothermophilus estimada a partir dos
valores D determinados em solucao salina 0,85%.
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Estes resultados aproximam-se dos dados obtidos em literatura (Quadro 1). SEGNER
et al. (1963), estudando a cinética de destrui¢do térmica do B.stearothermophilus 1518 em
tampao fosfato (pH 6,2), obtiveram Djy;oc = 11,7 min e z = 21,9 °C. STUMBO (1965)
determinou os valores Djj; joc € z para B. stearothermophilus como 4,0-5,0 min e 12,2 °C,
respectivamente. BOUVERESSE et al. (1982) obtiveram valores D joc = 3,9 min e z = 18
°C para B. stearothermophilus NCA-FS 1518, determinados em meio tampao de fosfato
sodico. FEEHERRY et al. (1987) determinaram Dy joc = 3,33 min e z = 8,3 °C para
esporos de B. stearothermophilus ATCC 12980 usando dgua destilada como meio. PINHO e
CRISTIANINI (2005) obtiveram Dy joc = 1,57 min e z = 8,32 °C para cepa ATCC 7953
determinados em alimento para neonato humano. LETRARI et al. (2006) determinaram os
valores Dj2; 1oc = 1,53-1,8 min e z = 15,3-18,0 °C para B.stearothermophilus ATCC 7953 em
caldo triptona 0,1%.

A cepa bacteriana utilizada e o meio de diluicdo dos esporos podem influenciar os
resultados. BULUT et al. (1999) observaram diferenga de até 3 vezes no valor D em funcio
do meio utilizado. Neste experimento, os dados indicam que houve menor destruicdo dos
esporos quando aquecidos na mistura de graos de milho e soja quando comparados aos dados
obtidos com a solucdo salina. Os valores de reducdo decimal determinados na mistura de
graos foram: Djgszec = 91,7 min, Dyjgec = 18,9 min, Djec = 15,6 min (Figura 3). O valor z

estimado foi de 23,7 °C.

Tabela 1. Parametros termobacteriolégicos para B. stearothermophilus

Fonte Cepa Meio Di21.1°c (min) z (°C)
Segner et al. (1963) 1518 Tampao fosfato 11,7 21,9
Stumbo (1973) 4,0-5,0 12,2
Bouveresse et al. (1982) NCA-FS 1518 Tampao fosfato 3,9 18
Feeherry et al. (1987) ATCC 12980 Agua destilada 3,33 8.3
Pinho e Cristianini (2005) ATCC 7953 Comida para neonato 1,57 8,32
Letrari et al. (2006) ATCC 7953 Tampao fosfato 1,5-1,8 15,3-18,0
Presente trabalho ATCC 7953 Solugdo salina 8,8 12,8
Presente trabalho ATCC 7953 Mistura milho-soja 14,2 23,7
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Na Figura 3, os valores D mais baixos aos 118 °C quando comparados aos 122 °C é
explicado pelo nimero inicial de esporos menor na amostra de teste para aquela temperatura.

Sabe-se que o calor imido é muito mais eficiente que o calor seco para destrui¢do de
microorganismos (PENNA e MACHOSHVILI, 1997; LEITAO e JUNQUEIRA, 1995). A
atividade de dgua do meio utilizado para determinacdo dos pardmetros bacterioldgicos
influencia os resultados (STUMBO, 1965). O veiculo de graos de milho e soja utilizados
neste experimento apresentou umidade final de 30% e atividade de dgua de 0,92, apds a
semeadura da suspensdo de esporos, aliada a diferenca de condutividade térmica da dgua e dos
graos, podem ser hipéteses para explicar a menor destrui¢ao dos esporos quando comparado a
solugdo salina como meio. A atividade de dgua da solug@o salina foi determinada em 0,97.

Os dados obtidos neste experimento serdo utilizados para a comparagdo com
resultados observados no processo de extrusdo de alimentos. O tempo de residéncia do
material no extrusor e a temperatura do processo variam de 60 a 150 s, e 80 a 140 °C. Os

parametros aqui determinados sdo adequados para uso nesta faixa de variacao.

10000000
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Figura 3. Curvas de destruicdo térmica de esporos de B. stearothermophilus aos 103, 118 e 122 °C
determinadas na mistura grao de milho e soja.
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Figura 4. Curva de resisténcia térmica de esporos de B. stearothermophilus estimada a partir dos
valores D determinados na mistura grdo de milho e soja

A Figura 5 apresenta as micrografias de esporos de B. stearothermophilus. Estes se
apresentam homogéneos da forma e dimensdo, e seu comprimento e didmetro sdo estimados

em 2 e 1 pm, respectivamente.

I  Kag=10.80 KX Anostra Original  LRAC/FEQ/UNICAHP

Figura 5. Micrografia de esporos de B. stearothermophilus (MEV, 10.000x)
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CONCLUSOES
Estes resultados confirmam a elevada resisténcia térmica dos esporos de B.
stearothermophilus relatada anteriormente e a influéncia do meio de determinacdo dos
parametros termobacterioldgicos. Os esporos de B. stearothermophilus apresentam formato
homogéneo, comprimento e didmetro de 2 e 1 um, respectivamente e sdo bons indicadores

bioldgicos para avaliacdo de processos térmicos de esterilizagdo.
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SECAO 4
A TENSAO DE CISALHAMENTO REDUZ A VIABILIDADE CELULAR DE ESPOROS TERMOFILICOS

RESUMO: Suspeita-se que cisalhamento possa estar envolvido na redugcdo da viabilidade de
microorganismos termoresistentes submetidos a extrusdo. O objetivo deste experimento foi
determinar o efeito da taxa de cisalhamento sobre a viabilidade de esporos de B.
stearothermophilus sob escoamento viscométrico em redmetro capilar. Os esporos foram
inoculados em mistura de milho e soja para contagem e umidade finais de 10° CFU/5g, e
30.0£0.30%, respectivamente. As amostras foram submetidas as taxas de cisalhamento
aparentes variando de 728,6 a 3.643,0 s'l, sob 80 °C. O aumento da taxa de cisalhamento nio
reduziu a viabilidade dos esporos (P = 0,29), mas as contagens microbioldgicas foram menores
quando comparadas ao controle (P < 0,001). O perfil do gradiente de velocidade de escoamento
ao longo do raio da matriz do capilar € consistente com as contagens. Baseados nos pardmetros
termobacterioldgicos dos esporos, a reducdo de viabilidade observada nao pode ser explicada
pelo efeito do calor isoladamente e confirma a hipétese do efeito do fendmeno mecanico sobre a
reducdo celular.

Palavras-chave: Bacillus stearothermophilus, redbmetro capilar, pasteurizacao

SHEAR STRESS REDUCES CELL VIABILITY OF THERMOFILIC SPORES

ABSTRACT: Shear may be involved in the viability reduction of thermoduric spores submitted
to food extrusion. This experiment aimed to determine shear effects on the viability of
bacterial spores under viscometric flow. Bacillus stearothermophilus spores were inoculated in
the feed mixture to 10° CFU/5g, and 30.0£0.30% moisture. Samples were submitted to
apparent shear rates varying from 728.6 to 3,643.0 s, at 80 °C in a capillary rheometer.
Increasing shear rate did not reduce the viability of spores (P = 0.29), but microbial counts
were lower after treatments compared to control (P<0.001). Flow velocity gradient along the
die radius is consistent with the microbial counts. Based on thermobacteriological parameters
of B. stearothermophilus, the viability reduction of spores with rheometer at 80 °C can not be
explained by thermal energy alone, and confirms the hypothesis of a mechanical phenomenon
involved in the reduction of spores.

Key-words: Bacillus stearothermophilus, capillary rheometer, pasteurization
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INTRODUCAO

Comercialmente, credita-se a mdaquina extrusora o poder de pasteurizacdo dos
alimentos e o calor seria o principal responsdvel pela redu¢do da viabilidade celular nos
extrusados. No entanto, alguns trabalhos indicam que a redug¢do da viabilidade de
microorganismos termoestdveis em alimentos extrusados nao pode ser explicada somente pelo
calor gerado no processo (KELLEY e WALKER, 2000; BULUT et al., 1999; LIKINAMI et
al., 1990; BOUVERESSE et al. 1982). Outro fendmeno pode estar associado a redugdo
microbioldgica nos processos de extrusao.

Os efeitos do cisalhamento sobre a desnaturacdo e re-orientagdo das moléculas
protéicas dos alimentos ja sdo bastante conhecidos e largamente empregados na industria
alimenticia (LEONEL et al., 2006; ASCHERI e CARVALHO, 2006; CARVALHO et al.,,
2002; CESPEDES, 1999; JACKIX, 1989). Segundo o conceito de “equivaléncia energética”,
as energias térmica e de cisalhamento sdo aditivas no processo de cozimento (ZHENG e
WANG, 1994). Assim, ambas as formas de energia seriam responsaveis pela transformacao
molecular do alimento.

Os redmetros sao instrumentos que permitem estimar a taxa de cisalhamento do
escoamento de um fluido em determinada deformacdo cisalhante e a tensdo cisalhante
correspondente (RAO, 1992). O redmetro capilar € um dispositivo que permite a mensuragao
das caracteristicas reoldgicas de materiais submetidos a ampla variacdo de temperatura e taxa
de cisalhamento, e seu principio de funcionamento permite o controle destas varidveis.

Kauffman e Hatch (1977) demonstraram a relacdo inversa entre taxa de cisalhamento
na extrusdo e viabilidade celular de microorganismos em alimentos. Bulut et al. (1999) foram
capazes de demonstrar a relacdo entre a mortalidade celular e o aumento da tensdo de
cisalhamento gerado em redmetro rotacional.

Segundo o conceito de “equivaléncia energética”, as energias térmica e de
cisalhamento sdo aditivas no processo de cozimento (ZHENG e WANG, 1994) e ambas as
formas de energia seriam responsaveis pela transformacao do alimento. ZHENG et al. (1995)

demonstraram a reducdo estrutural do amido sob cisalhamento a temperatura de 40 °C,
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obtendo particulas menores que 0,5 um. Esporos de B. stearothermophilus apresentam-se
como bastonetes com diametro e comprimento aproximados de 1 e 2 um, respectivamente
(Secdo 3), e com base em suas dimensdes, pode-se supor que também sejam passiveis de
sofrer o efeito da tens@o de cisalhamento.

Teoricamente, a pressdo hidrostdtica necessdria para ruptura de materiais
homogéneos, isotropicos e continuos em sistema isotérmico tende ao infinito, e a ruptura
nestes casos sO pode ser explicada pela tensdo deviatdrica (cisalhante) (FABBRO et al., 2002).
Assim, a resisténcia dos materiais a tensdo cisalhante ¢ menor quando comparada a resisténcia
a tensdo hidrostatica. Organismos unicelulares, a rigor, ndo apresentam caracteristicas de
homogeneidade, isotropia e continuidade para satisfazer este quadro tedrico, mas pode-se
especular que a sua resisténcia a tensdo deviatorica também seja menor.

O objetivo deste experimento foi determinar a caracteristica de escoamento de uma
mistura de milho e soja moidos, e o efeito da taxa de cisalhamento sobre a viabilidade de
esporos termoestaveis semeados na mistura, quando submetidos ao escoamento viscométrico

em um redmetro capilar.

MATERIAL E METODOS

Preparacdo dos materiais. O experimento foi realizado na Faculdade de Engenharia
Agricola da Unicamp. Esporos de Bacillus stearothermophilus ATCC 7953 foram adquiridos
na Fundacdo André Tosello, em Campinas, mantidos em suspensdo em solugdo salina.
Durante o periodo experimental, foram mantidos sob refrigeragdo a 5 °C.

Utilizou-se, como veiculo dos esporos, graos de milho e soja misturados na propor¢ao
de 70:30 (massa:massa). O material foi moido em moinho a martelo, resultando em didmetro
geométrico médio de 542,39 + 42,98 um, determinado pelo método ANSI/ASAE S319.3
(ASAE, 2004). A composi¢do centesimal das amostras foi determinada pelo método AOAC
(1984) em laboratorio externo, e os teores de cinzas, extrato etéreo e proteina bruta, com base
na matéria-seca foram 2,66+0,09; 7,61+0,07 e 19,7+0,81% respectivamente.

Para evitar quaisquer interferéncias de outros microorganismos neste experimento,

esta mistura foi acondicionada a véacuo e esterilizada por irradiacdo gama a dose de 25 kGray
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no irradiador do Instituto de Pesquisas Nucleares (IPEN, Universidade de Sao Paulo), e
mantidas congeladas até o momento da semeadura dos esporos.

Os esporos foram suspensos em solucdo salina (0,85%, pH 6,7) e misturados a
mistura milho-soja estéril com auxilio de uma batedeira doméstica na proporcao de 200 mL de
solucdo para 800 g da mistura, para contagem e umidade finais de 10° UFC/5g e 30,000,30%.
Para evitar quaisquer contaminacdes, tal procedimento foi realizado em capela de fluxo
laminar. A contagem de esporos, em diversos pontos da massa, indicou que este método de
aplicacdo foi satisfatorio, com coeficientes de variacdo abaixo de 10%. A umidade na massa
foi confirmada pelo método gravimétrico, apds secagem em estufa de ar forcado a 105°C por
24h. Ap0s a mistura, o material foi armazenado sob refrigeracdo (5 °C) por 48 h até o inicio

dos experimentos.

Caracterizagdo reologica do material e perfil do escoamento. O experimento
consistiu em submeter a massa de milho e soja semeados com os esporos a diferentes taxas de

cisalhamento aparente (7 ,p), utilizando a técnica da reometria capilar. Para tanto, acoplou-se

o redmetro capilar, ja descrito anteriormente (FRAIHA et al., 2007, Secdo 1), a uma méaquina
universal de ensaios, que proveu a for¢a motriz para o deslocamento do pistao do redmetro e
escoamento da massa através da matriz capilar (Figura 1). Utilizou-se uma matriz com
diametro interno de 3 mm e relagcdo comprimento:didmetro de 10:1. Variou-se a taxa de
cisalhamento aparente impondo-se diferentes taxas de escoamento da massa, pela variacdo da
velocidade de deslocamento do pistdo do redmetro capilar. A temperatura da massa foi
mantida constante a 80 + 1°C durante todo o experimento para todos os tratamentos.

As taxas de cisalhamento aparente impostas foram 728,6; 1.457,2; 2.185,8 ¢ 3.643,0 s,
estimadas pela seguinte equagao:
_320,

(1
71'Dc3

7ap
onde Q. € a vazdo volumétrica no capilar, determinado pela drea e velocidade do pistdo (vp):

2
v 7D
Q.= % (2)
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Figura 1. Representacdo esquemadtica do redmetro capilar, F- aplicacdo de forca; Dd - didmetro interno
da matriz capilar; Lc - comprimento da matriz capilar

A tensdo de cisalhamento na parede do capilar 1, pode ser relacionada a queda de
pressdo ao longo do capilar (AP,) pela equagdo:

_AP.D,

7 pe =bele 3)
4L,

O valor da perda de pressdo na entrada do capilar, devido a convergéncia do fluido e

perda de energia cinética foi corrigido pela mensuracdo da curva de forca requerida para

escoamento do material em matrizes com comprimento proximo a zero (L. = 0), e mesmo

diametro das matrizes de teste. Assim, AP, pode ser calculada:

AlF,(L.)-F,(L.=0

D,

onde Dp € o didmetro do pistdo e Fp € a forca aplicada ao pistdo.
Na Figura 2 apresenta-se a curva caracteristica da resposta de forca a deformacgao da

massa obtida pelo deslocamento do pistao do redmetro ao longo do tempo.
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Figura 2. Curva de registro da forca em funcio da deformacdo imposta a amostra no capilar; B - regidao
da curva para coletada de dados, coincidente com estabiliza¢do da forca; Fmax - forca maxima que
coincide com inicio do escoamento.

Para célculo de AP, obteve-se um valor médio da forca (F) a partir das curvas de
tensdao-deformacdo geradas no experimento, considerando apenas os valores do trecho B, que
coincide com a estabilizacdo da for¢a aplicada (Figura 1). Fmax representa a forca para iniciar
o escoamento do material através da matriz capilar e B representa a deformacdo necessdria
para descolar um volume interno da matriz do ensaio correspondente. A distancia entre Fmax
e o inicio de B € igual a B, de forma que a obten¢@o de dados para os célculos coincide com o
regime da resposta de forca a deformagdo imposta. Este procedimento permitiu a obtencao de
dados com coeficientes de variag¢do ao redor de 3%.

A estimativa da taxa de cisalhamento na parede do capilar ( ) foi obtida aplicando-

se a correcdo de Rabinowitsch a taxa de cisalhamento aparente:

. 3n+1).
Y pc :( in j?’ap )
onde n € o indice do comportamento do escoamento, dado por:
dlogy
ne ( g 7ap) ©6)

- Id logo . )

A viscosidade aparente na parede do capilar (1) é determinada por:

o
n=-
Y pc

pc

(7

O comportamento reoldgico do material foi representado pelo modelo da Lei da

Poténcia (Ip):
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-1
p = Kip (7/pc)n ®)
Assumindo que o escoamento no capilar seja laminar, o perfil de velocidade do

escoamento relativo a parede do capilar, delimitado por seu raio R, pode ser estimado (RAO e

ANANTHESWARAN, 1982):

L:[3n+1j 1_(1]”% ©

Uy, n+l1 R

onde u € a velocidade na posicao radial r, u,, € a velocidade média do escoamento no capilar,

estimado pelo volume de material escoado pelo deslocamento do pistao.

De acordo com Darby (1976) e Rao e Anantheswaran (1982), o perfil de distribui¢dao
da tensdo de cisalhamento sobre o escoamento do material em um tubo pode ser estimado:

r

o, =EO'1,C (10)

onde 1,, € a tensdo cisalhante na posicdo radial r.

Contagem dos esporos. ApOs cada tratamento, procedeu-se a recuperacdo dos
esporos, em 1 g de amostra diluido em 49 mL de solucgdo fisioldgica estéril e agitacdo vigorosa
com auxilio de um "mixer" doméstico. Uma aliquota de 5 mL foi depositada em tubo TDT,
com diametro de 10 mm, estéril e submetida ao banho-maria a 80 °C por 15 min, seguida de
resfriamento rdpido, em banho de gelo, até temperatura ambiente, para suscitar a germinagao
dos esporos. A contagem dos esporos foi feita pelo método de leitura direta em placas, em
agar dextrose-triptona, incubados a 50 °C por 48 h, de acordo com a metodologia descrita por
Orson e Sorrels (1992). O meio de cultura foi preparado com dgua destilada, seu pH foi
corrigido para 7,1 e esterilizado em autoclave a 121 °C por 20 min. Toda contagem foi
realizada em quadruplicatas. A manipulacdo das amostras e semeadura foi realizada em
capela de fluxo laminar. Os resultados foram expressos em nimero de unidades formadoras
de coldnias por 5 g de amostra, em base logaritmica. O percentual de microorganismos
sobreviventes foi expresso pela relagao entre o niimero de sobreviventes apds o ensaio (N) e o

nimero inicial de microorganismos (Np).
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Imagens dos esporos foram obtidas através do microscépio eletronico de varredura
(MEV) (LEO, 4401, Inglaterra). As amostras foram previamente secas com silica gel em

dessecador, seguido de recobrimento com ouro-paladio.

Andlise dos dados. A verificagdo da normalidade da distribuicao dos dados baseou-se
no teste Kolmogorov-Smirnov (LILLIEFORE, 1967). Procedeu-se a andlise de regressdao dos
dados de contagem microbioldgica em funcdo da taxa de cisalhamento. As médias de
percentual de sobreviventes obtidas em cada nivel do tratamento foram contrastadas com a
amostra original pelo teste de Dunnett. Os resultados foram expressos como média + erro
padrao. Os dados foram analisados com auxilio do software Minitab versdao 14.1 e SAS versao

9.1.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Caracteristica reologica do material e perfil de escoamento. Os valores do
coeficiente de consisténcia K e do indice de comportamento do escoamento n do modelo da

Lei da Poténcia obtidos foram 16.165 Pa.s™"

e 0,13, respectivamente. Os valores das tensoes
de cisalhamento na parede do capilar foram 40,8; 62,9; 56,2 e 46,1 kPa para as taxas de
cisalhamento aparente de 728,6; 1.457,2; 2.185,8 e 3.643,0, respectivamente.

A mistura de milho e soja, no presente experimento, apresentou comportamento
pseudopldstico, como esperado para graos de cereais (LI et al., 2004; CARVALHO et al.,
2004; ALAVI et al, 2002; SINGH e SMITH, 1999; BAGLEY et al, 1998;
PADMANABHAN e BHATTACHARYA, 1991; SENOUCI e SMITH, 1988). A viscosidade
aparente do material na parede do capilar decresceu com o aumento da taxa de cisalhamento, e
variou de 55 a 13 Pa.s.

Estes resultados estdo de acordo com o comportamento previsto na Secdo 2, nas
condicdes de 30,4% de umidade e 80 °C na massa, quando se trabalhou com taxas de
cisalhamento aparente variando de 30 a 728 s™', e obteve-se viscosidade aparente na parede do

capilar variando de 636,7 a 58,0 Pa.s.

A Figura 3 apresenta o perfil de velocidade e a distribui¢@o da tensao cisalhante sobre
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o escoamento laminar de um fluido em um tubo. A velocidade de escoamento aumenta da
parede até o centro do tubo, enquanto a tensdo cisalhante decresce.

Em regime, uma por¢ao anular de fluido préximo a parede escoando por um cilindro
experimenta o gradiente de velocidade, sendo que as partes do fluido se movimentam em
relacdo as adjacéncias. Um material pseudoplastico ndo € um fluido puro, comportando-se
como um sdlido rigido para tensdes abaixo da tensdo minima para escoamento (1)) (DARBY,
1976). Se 1,. > 19, 0 material se comportard como um fluido na parede do capilar e escoard.
No entanto, como t,; decresce a medida que r decresce (t,, = zero no centro do capilar), haverd

um determinado valor de r onde t,, = 19, onde a transi¢do de fluido para s6lido ocorre.

Figura 3. Perfil de velocidade de escoamento e distribuicdo da tensdo cisalhante sobre um fluido em
escoamento laminar em um tubo. T, € a tensdo cisalhante na parede do capilar, T,, € a tensdo
cisalhante na posi¢cdo radial », Vmax é a velocidade maxima de escoamento no centro do
tubo, R € o raio, r é a posi¢ao radial no tubo.

O perfil de velocidade do escoamento, considerando-se n = 0,13 estimado para o
material deste estudo, e a distribuicdo da tensdo cisalhante ao longo do raio da matriz é
representado na Figura 4. O valor de 1/R indica a posi¢do radial no interior do capilar, sendo
que zero representa o centro radial do capilar e 1 a sua parede. Observa-se que o volume
equivalente a 0,7 do raio interno do capilar € preenchido pela massa que ndo estd submetida ao
gradiente de velocidade e, teoricamente, coincide com T,, = T9. Este volume equivale a

aproximadamente 50% do material escoado.
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Figura 4. Perfil de velocidade do escoamento da amostra (linha azul) e tensdo cisalhante (linha
vermelha) no interior do capilar, em funcdo da relagdo r/R. O material desloca-se a velocidade
constante do centro do tubo até 0,7 R. Deste ponto em diante, a velocidade decresce até zero na parede
do capilar (R). A partir de 0,85 até 1R, o decréscimo é aproximadamente linear.

Contagem dos esporos. A utilizagdo de esporos termoduricos facilitou as contagens
microbioldgicas no presente experimento. Contaminac¢des das placas de contagens por outros
microorganismos foram inexistentes, visto a necessidade de choque térmico para sua
germinacdo e uso de meio de cultura especifico. Assumiu-se auséncia de crescimento
indesejado do B. stearothermophilus durante o experimento, visto sua condi¢do esporulada,
que requereu choque térmico para desencadeamento da germinacdo, e seu posterior
crescimento vegetativo, antes das contagens.

O resultado da contagem microbioldgica € apresentado na Tabela 1. O comparativo
de médias de todos os tratamentos contra a média testemunha indicou que o escoamento do
material semeado pela matriz capilar, para as taxas de cisalhamento impostas, reduziu a
viabilidade dos microorganismos de forma significativa (P<0,001), exceto para o tratamento
com taxa de cisalhamento de 2.185,8 s'. A andlise de regressdo do ndmero de
microorganismos em fun¢do da taxa de cisalhamento, indicou que o aumento desta ndo teve

qualquer efeito sobre a viabilidade dos microorganismos (P = 0,29).
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Tabela 1. Numero de esporos vidveis em funcdo da taxa de cisalhamento imposta a massa.

Tx cisalhamento Log n.esporos vidveis Média percentual da P
aparelnte 5 g amostra reducio da viabilidade'
(s)

0 5,79 £ 0,03a - -
728,6 5,42 £0,07b 50,89 <0,001
1.457,2 5,50 £ 0,05b 46,03 <0,001
2.185,8 5,72 £0,03a 15,14 0,091
3.643,0 5,59 +0,04b 34,92 <0,001

1. Calculado com base na média dos valores de esporos vidveis na amostra antes da transformacdo
logaritmica; Letras diferentes indicam médias diferentes em relacdo a testemunha, P - Nivel de
probabilidade, Teste de Dunnett.

A reducdo microbioldgica aqui observada ndo pode ser explicada por sua exposi¢dao
ao calor. Os esporos de B. stearothermophilus sdo notoriamente conhecidos pela sua
resisténcia térmica (PINHO e CRISTIANINI, 2005; LETRARI et al., 2006). Para a cepa
utilizada neste experimento, o valor de reducdo decimal a 121,1 °C (Djz;,1°c) e o valor z,
determinados na mistura milho e soja, foram 14,2 min e 23,7 °C respectivamente (Secdo 3). A
partir destes valores, estima-se que o tempo necessdrio para a reducdo de viabilidade
observada exclusivamente em fun¢@o da temperatura deste ensaio, que foi de 80 °C, seria de
aproximadamente 340 min. O tempo de residéncia da massa no redmetro para estabilizacdo da
temperatura, somado ao tempo de residéncia de escoamento da massa pelo capilar nao foi
maior que 5 min, mesmo nos ensaios com taxa de deformagdo menor.

A pressdo estimada na entrada do capilar para a maior taxa de cisalhamento ficou
abaixo de 4.000 kPa, o que representa duas ordens de magnitude abaixo do necessirio para
destrui¢do de microorganismos (PAQUIN et al., 2002; NIVEN e MACKEY 1999; BENITO e
MACKEY 1999; HAYAKAWA et al., 1994).

Os dados obtidos neste experimento parecem indicar que estes microorganismos,
mesmo suspensos na massa do alimento, sdo passiveis de ruptura por tensdo cisalhante. No
entanto a técnica utilizada ndo permitiu a visualizacdo de esporos rompidos apds os

tratamentos (Figura 5).
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Figura 5. Esporos de B. stearothermophilus indicados pelas setas. MEV, 10.000x.

Os dados microbiolégicos indicam que os tratamentos resultaram em contagem
celular menor, que variou de 15 a 51%, aproximadamente (Tabela 1). Este dado é coerente
com a teoria do perfil de distribui¢cdo de tensdo cisalhante no material ao longo do raio do
capilar. O estudo de Zheng e Wang (1995) sobre a cinética de conversdo do amido sob
cisalhamento indicou que a deformagdo e quebra destes granulos requer uma tensdo minima
para sua expressdo. A reducdo microbioldgica neste estudo parece estar associada ao
rompimento estrutural dos microorganismos, e supde-se que também requeira um limiar de
tensdo para que ocorra. Tal limiar de tensdo cisalhante estd, seguramente, acima de 19, 0 que
representaria um volume cisalhado passivel de destruicio microbioldgica abaixo de 50% do
volume total escoado.

CONCLUSOES

A mistura de grdos de milho e soja apresentou comportamento pseudoplastico sob
escoamento viscométrico.

Observou-se redugdo da viabilidade de esporos de B. stearothermophilus na ordem de
16 a 51% nas amostras submetidas ao escoamento pelo capilar. Tal reducdo niao pdde ser
explicada somente pelo calor e estd coerente com o volume de material submetido ao
gradiente de velocidade do escoamento da massa no interior do capilar, indicando que a tensao

cisalhante foi capaz de alterar a viabilidade dos esporos.
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SECAO 5

TEMPERATURA E CONFIGURACOES DA MATRIZ E ROSCA

AFETAM AS PROPRIEDADES FUNCIONAIS DE MILHO E SOJA EXTRUSADOS

RESUMO: O objetivo deste trabalho foi avaliar os pardmetros de operagdo da extrusora de rosca
simples sob diferentes condi¢des de temperatura e configuragdes de matriz e rosca, bem como
seus efeitos sobre as propriedades funcionais de milho e soja extrusados. A mistura de graos
de milho e soja moidos com umidade de 30% foi submetida ao processamento em extrusora de
rosca simples, operada variando-se a temperatura na terceira zona do cilindro (80 e 140 °C),
taxa de compressdao da rosca (1:1 e 3:1), diametro interno da matriz (3,8 ¢ 4,9 mm) e
velocidade de rotacdo da rosca (65 e 150 rpm). A taxa de cisalhamento nominal, estimada a
partir das dimensdes da rosca e sua velocidade de rotagdo, variou de 492,1 a 2.416,6 s,
Foram mensurados a pressao estdtica sobre a massa, o tempo minimo e maximo de residéncia
e a vazdo, como indicativos de operacdo da extrusora, e os indices de expansdo radial e
longitudinal, indices de absorcdo e solubilidade em 4dgua, quebra de viscosidade e tendéncia a
retrogradacdo e entalpia de transicdo térmica para conversdo do amido do extrusados,
indicativos do seu grau de cozimento. A temperatura foi o fendmeno responsivel pelas
maiores alteragdes nas varidveis de operacdo e propriedades funcionais das amostras. A
variagdo da taxa de cisalhamento, decorrente da alteragdo da taxa de compressdao da rosca,
resultou em maior cozimento da massa. No entanto, a variacdo da taxa de cisalhamento pelo

aumento da rotagdo da rosca ndo resultou em diferenca no cozimento.

Palavras chave: racdo, extrusdo, cisalhamento, cozimento, processamento de racao
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HEAT AND DIE AND SCREW DIMENSIONS EFFECTS ON THE OPERATIONAL PARAMETERS

OF SINGLE SCREW EXTRUDER AND ON THE FUNCTIONAL PARAMETERS OF FEED EXTUDATES

ABSTRACT: This paper describes the evaluation of operating parameters of a single screw
extruder under different temperatures, and die and screw configurations during feed extrusion.
Some functional properties of extrudates were studied as parameters of cooking. A corn and
soy mixture, with 30% moisture, was submitted to a single screw extruder, with different
operational parameters: temperatures at the third zone (80 and 140 °C), screw compression
ratio (1:1 and 3:1), inner diameters of die (3.8 and 4.9 mm) and rotational speed of screw (65
and 150 rpm). Based on screw dimensions and speed, nominal shear rate was estimated
varying from 492.1 to 2,416.6 s”. Process parameters and functional properties of the
extrudates were evaluated. Heat is responsible for major changes on the functional properties
of extrudates. Shear rate variation due to changes in compression ratio of the screw resulted in
different degree of feed cooking. However, shear rate variation due to screw speed change did

not influence the functional properties of extrudates.

Key words: feed, extrusion, shear, cooking, feed processing
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INTRODUCAO

Virios autores demonstraram que a extrusdo pode reduzir a viabilidade de
organismos unicelulares (QUEGUINER et al., 1989; LIKINAMI et al.,1990; KELLEY e
WALKER, 1999) e alguns trabalhos sugerem que outro fendmeno, além do calor, possa estar
envolvido na redugd@o da viabilidade microbioldgica de alimentos extrusados (KAUFFMAN e
HATCH, 1977; BOUVERESSE et al., 1982; BULUT et al., 1999; KELLEY e WALKER,
2000; OKELO et al., 2006).

De acordo com o conceito de equivaléncia energética (ZHENG e WANG, 1994),
calor e cisalhamento sdo responsdveis pela transformag¢do molecular do alimento durante a
extrusdo. Zheng et al. (1995) reportaram que o cisalhamento causa expressivo rompimento da
estrutura do amido, e conseqiientemente redu¢do do seu peso molecular.

Na Secdo 4, demonstrou-se que a tensdo cisalhante desenvolvida durante o
escoamento de amostra de milho e soja em redmetro capilar altera a viabilidade de esporos de
B. stearothermophilus semeados nestas amostras, o que refor¢a a hipdtese de interacdo de
fendmenos para explicar a reducdo microbioldgica durante a extrusdo de alimentos.

Os principais fendmenos observados na extrusio de alimentos sdo a geracdo de calor,
pressdo e cisalhamento. Assim, para avaliar a interacdo hipotética entre aquelas varidveis
sobre a massa durante a extrusdo, € necessario seu controle que, teoricamente, pode ser obtido
pela manipulagdo do fluxo de calor fornecido ao sistema, restricdo ao escoamento imposto
pela configuragdo da matriz, e taxa de compressdo ou velocidade de rotacdo da rosca, em
extrusoras monoroscas de bancada.

As configuragdes da extrusora para obtengdo de resposta sobre a viabilidade celular
ndo estdo estabelecidas. Porém, € sabido que os indices indicativos do grau de cozimento de
ingredientes ricos em amido submetidos a extrusdo sdo sensiveis as variacdes de temperatura
da massa, e alteracdo das configuragdes da rosca e matriz (ASCHERI, 2007b). Como
abordagem inicial, assumiu-se que as alteragdes de configuracdo de operacdo capazes de
alterar o grau de cozimento do amido também resultam na alteracio da viabilidade
microbioldgica, o que permite a comparacao e confirmagdo de ambos os resultados entre si.

Os objetivos deste trabalho foram: 1) avaliar a adequagdo do controle da temperatura,

pressdo e taxa de cisalhamento da extrusdo sobre a massa de alimentos, através do
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aquecimento das paredes do cilindro, alteracdo da configuracdo da matriz, e alteragdes da
configuragdo e velocidade de rotacdo da rosca, respectivamente, utilizando extrusora
monorosca; 2) mensurar os efeitos das varidveis sobre o grau de cozimento do amido contido
nas amostras de milho e soja.

Fundamentos Teoricos

As fontes de calor na extrusora sdo: a dissipacdo viscosa da energia mecanica liquida
utilizada para impulsionar a rosca, a transferéncia de calor pela parede do cilindro, e o calor
latente do vapor condicionador injetado diretamente sobre a matéria-prima ou através da
parede do cilindro (HARPER, 1992), os quais sao relativamente faceis de controlar.

A pressdo sobre a massa pode ser controlada pela configuracdo da matriz. A
produtividade do processo de extrusdo € dependente do escoamento volumétrico da matriz, e é
funcdo da geometria da matriz e reologia da matéria-prima (MILLER e MULVANEY, 2000):

Omarrie = k P 4! )]
onde, Quari: € 0 escoamento volumétrico na matriz, P representa a pressdo de operacdo,
representa a viscosidade do produto, e k representa a constante da matriz. A geometria da
matriz, representada por k é um componente da resisténcia ao escoamento. Para uma dada
viscosidade, a resisténcia ao escoamento é proporcional a k . Esta resisténcia é maior para
matrizes com paredes mais espessas e com areas vazadas menores (MILLER e MULVANEY,
2000). Para uma dada vazdo volumétrica constante gerada pelo acionamento da rosca, a
reducdo de k resulta em aumento proporcional de P.

A taxa de cisalhamento nominal do conjunto cilindro-rosca da extrusora simples é
passivel de estimacdo. A geometria do conjunto rosca-cilindro do extrusor de rosca Unica
pode ser simplificada para facilitar a descricdo dos padrdes de escoamento (MILLER e
MULVANEY, 2000; HOUT et al., 1998; GOPALAKRISHNA e JALURIA, 1991; BRUIN al.,
1978). Esta simplificacdo baseia-se na configuracdo do extrusor de rosca Unica como um
canal helicoidal continuo em torno do eixo da rosca, fechado pelo préprio eixo abaixo, pela
parede do cilindro acima, e pelas hélices lateralmente. A linearizagdo deste canal helicoidal
resulta em um canal retangular de largura W, altura H por onde a massa escoa (Figura 1). Esta
simplificacdo assume escoamento em regime, forga inercial e gravitacional despreziveis,

pequeno vazamento da massa pelos espacos entre cilindro e hélices em relacdo ao escoamento
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total, largura do canal muito maior do que a altura (W>>H), curvatura do canal pequena em

relacdo ao comprimento, escoamento laminar, e material incompressivel.

[_ ———— cilindro
_ o =Bl
Heélice | U0
do
parafuso
— = - i i ot

Figura 1. Representacdo do canal retangular resultante da lineariza¢do do canal da extrusora de rosca Unica. W
- largura, H - altura, Uy, Uz, Ux - velocidades do escoamento nas direcdes y, z e X.

Com estas simplificagdes, o escoamento no canal do extrusor de rosca unica é
reduzido ao escoamento em um canal retangular de largura W e altura H, com uma parede
(cilindro, Figura 1) movendo a velocidade Uz.

Uz=nND cos ® 2)

A velocidade na direc¢@o y € nula, Uy = 0, e a velocidade na dire¢do Ux é dado por:

Ux=nNDsen® 3)

Um determinado ponto na massa estd sofrendo rotacdo e translacdo simultaneamente.
Esta simplificacdo também possibilita a estimativa da taxa de cisalhamento nominal
promovido pela rosca em estudo (HARPER, 1992).

O cisalhamento simples compde um tipo especial de escoamento dito viscométrico,
onde apenas um componente da velocidade é diferente de zero, e tal componente varia na
direcdo normal ao escoamento. E possivel deduzir uma expressdo para avaliar a taxa de

cisalhamento aparente nominal no canal da rosca e a parede do cilindro ( 7,):
7. =ENDY"' (4)
onde Y é a profundidade do canal da rosca (H), ou o espago entre a hélice e o cilindro (d), N é
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a rotacdo da rosca (rpm), D € o diametro do cilindro, e a taxa de cisalhamento é expressa em
1 . A . . L, - .
s~. Assim, a variagdo da taxa de cisalhamento aparente nominal € fun¢do da geometria e/ou

velocidade de rotagdo da rosca.

MATERIAL E METODOS

Preparo das amostras. A preparacdo do material para o experimento foi feita no
Laboratério de Pds-Colheita da Faculdade de Engenharia Agricola da Unicamp.

Uma regra adotada pela industria recomenda que os ingredientes a serem extrusados
sofram reducdo de particulas a pelo menos 1/3 do didmetro do orificio da matriz (RIAZ,
2000). A matriz com menor didmetro interno utilizado neste experimento mediu 3,8 mm, e
orientou a decis@o para a finura de moagem. Duzentos quilos de graos de milho e soja foram
misturados na proporc¢ao 70:30 (massa) e moidos em moinho tipo martelo, em peneira de 1,5
mm de abertura. O didmetro geométrico médio da mistura milho e soja utilizada como veiculo
foi de 542,39+24,84 um, determinado pelo método ANSI/ASAE S319.3 (ASAE, 2004). A
composi¢do centesimal das amostras foi determinada segundo método AOAC (1984).

Na industria de alimentos para animais, a umidade final da massa a ser extrusada
aproxima-se de 25%, somando a umidade natural dos ingredientes, o pré-condicionamento a
vapor e a inclusido de dgua na maquina extrusora (HARPER, 1992). Fabricantes de mdquinas
extrusoras recomendam que o conteido de umidade na massa variando de 25 a 30% resulta
em maior eficiéncia produtiva e qualidade final do extrusado para animais de corte
(WENGER, 2001). Neste experimento, o material foi hidratado com 20% de agua, e
acondicionado a vdcuo em sacos plésticos de 20 kg, permanecendo em repouso a temperatura
ambiente durante 12 h para distribuicao uniforme da umidade na massa. A umidade final foi
de 30,16+0,05% (média + erro padriao), determinada pelo método gravimétrico apds secagem
em estufa de ar for¢ado por 24h a 105 °C.

Para estimativa da distribuicdo do tempo de residéncia na extrusora, um indicador
colorido a base de ftalocianina (marca Xadrez, Sherwim-Williams, Brasil) foi preparado.
Virias amostras contendo a mistura de 100 mg de ftalocianina e 100 mg da mistura milho-soja
foram acondicionadas em pequenos sacos plasticos individuais e mantidas sob refrigeracdo a 5

°C até o momento dos experimentos.
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Ensaio de extrusdo. Os ensaios de extrusdo foram realizados no Laboratério de
Extrusdo da Embrapa Agroindustria de Alimentos, no Rio de Janeiro. Utilizou-se uma
extrusora monorosca Brabender 19/20 DN (Duisburg, Alemanha) com controle de temperatura
em trés zonas ao longo do cilindro, sensor de pressao imediatamente anterior a parede interna
da matriz, rosca de alimentacdo e rosca principal com controle de velocidade. O cilindro
apresenta diametro interno de 20 mm, com ranhuras longitudinais internas por toda sua
extensao, e a relagdo entre comprimento e didametro de 20:1. Um cilindro menor, de 70,6 mm
de comprimento e 10 mm de didmetro interno, foi rosqueado ao cilindro principal da
extrusora, € serviu como suporte a terceira resisténcia elétrica de aquecimento, ao sensor de
pressdo e a matriz (Figura 2). O sensor de pressao foi rosqueado a parede do cilindro menor,
de forma a permanecer em contato com a massa extrusada para registro da pressao estatica.

As roscas utilizadas nos experimentos foram identificadas como nimeros 1 e 2. Para
efeitos de descri¢do, a extensdo da rosca foi arbitrariamente dividida em trés partes iguais,
denominadas de zonas de alimentagdo, de compactagao e reoldgica, no sentido do escoamento
do material em dire¢do a matriz. Suas dimensdes sdo apresentadas na Tabela 1.

As matrizes utilizadas foram denominadas A e B, e apresentaram um orificio de 3,8

mm e 4,9 mm de didmetro, respectivamente, e 23,1 mm de comprimento (Figura 3).

l alimentador

1% zona de

aquecimento 2% zona de "‘J‘F'
e . -
aquectment aquecimento & L
. L
PR
— — 2 3
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E Matriz
=
[
_ U I.II:
ri i —————————— i —————— ﬁ)ﬁ»}%
(g
| Zona de ‘ Zona de Zona Yy e
alimentacio compactagio reologica
| 400 mm

A

Figura 2. Tlustracdo esquemadtica da extrusora monorosca utilizada no experimento
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Tabela 1. Dimensoes das roscas utilizadas

Caracteristica Rosca 1 Rosca 2
Espessura da hélice (mm) 3,8 3,8
Diametro do eixo (mm)

Zona de alimentacdo 11,7 12,2

Zona de compactagdo 11,7 13,9

Zona reoldgica 11,7 16,1
Angulo da hélice (graus) 55 55
Passo da hélice (mm) 21,3 21,3
Diametro da hélice (mm) 19,0 18,8
Taxa de compressio 1:1 3:1

S e o ST ™

Figura 3. Matrizes A e B utilizadas no experimento

O ensaio consistiu em submeter as amostras a diferentes configuracdes de operacao
da extrusora. Foram realizados oito tratamentos, T1 a T8, em delineamento completamente

casualizado, em esquema fatorial 2°, sendo as varidveis independentes 2 tipos de roscas, 2
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matrizes e 2 temperaturas na terceira zona de aquecimento. Para estes tratamentos, a
velocidade da rosca da extrusora foi mantida constante em 65 rpm.

De acordo com a equacdo 4, a taxa de cisalhamento aparente nominal varia com a
configuragdo ou a velocidade de rotacio da rosca. Para avaliar o efeito da variacdo da taxa de
cisalhamento pelo aumento da velocidade de rotagdo da rosca, um novo tratamento foi
realizado, e T9 seguiu as mesmas configuragdes de T3, exceto pela velocidade da rosca da
extrusora, que foi de 150 rpm. (Tabela 2). A velocidade da rosca alimentadora foi de 25 rpm e
constante para todos os tratamentos, o que resultou em vazao de 2.714,0 £ 194,9 g de massa
por hora.

Baseado na equacdo 4, a taxa de cisalhamento aparente nominal estimada para a rosca
1 e 2 na velocidade de 65 rpm foi estimada em 492,1 e 1.047 s (Tratamentos 1 a 8), e para a

rosca 2 com velocidade de 150 rpm, em 2.416,6 g! (Tratamento 9).

Tabela 2. Composi¢ao dos tratamentos

Tratamento Rosca Matriz Temperatura Veloc. rotagdo darosca Tx Cis Nom

T1 2 B 80 65 1.047,0
T2 2 B 140 65 1.047,0
T3 2 A 80 65 1.047,0
T4 2 A 140 65 1.047,0
T5 1 B 80 65 492,1
T6 1 B 140 65 492,1
T7 1 A 80 65 492,1
T8 1 A 140 65 492,1
T9 2 A 80 150 2.416,6

Tx Cis Nom - Taxa de cisalhamento nominal da rosca

A extrusora foi ligada e ajustada para a velocidade do ensaio. Em seguida, o
helic6ide alimentador foi ligado e ajustado para operar a 25 rpm. Os controles de temperatura
da primeira e segunda zonas de aquecimento foram ajustados para manter a temperatura
constante a 80 °C, e o da terceira zona foi ajustado para a temperatura do ensaio (80 ou
140°C). A coleta de dados se iniciou apds se atingir o regime de operacdo, que foi

reconhecido pela estabilizacdo da temperatura (x 1°C), da pressdao (+ 5%) e vazdo do
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extrusado (constancia da vazao, visualmente). A rotina experimental foi comum para todos os

tratamentos.

Determinagdo da vazdo e distribuicdo do tempo de residéncia. Durante o processo
de extrusdo, o calor é uma das causas da transformac¢do dos alimentos, e o tempo de exposi¢ao
das amostras ao calor é importante. A vazdo média constitui um indicador indireto da
retencdo do material no cilindro extrusor. A vazdo em cada tratamento foi determinada, em
triplicata, pela coleta de uma quantidade de amostra extrusada no periodo de 60 s, com a
mdaquina operando em regime. Esta amostra, colhida em saco pldstico a saida da matriz para
minimizar a perda de massa por evaporagao, foi imediatamente pesada.

A distribui¢c@o do tempo de residéncia foi estimada pela avaliacdo da distribui¢do do
indicador a base de ftalocianina previamente preparado. Com a maquina em regime, o
recipiente do alimentador foi esvaziado e 100 mg do indicador colocado no fim da rosca
alimentadora, de modo a entrar imediatamente na zona de alimentacdo. Um crondmetro era
acionado e o recipiente do alimentador novamente completado com amostra sem colorante.
Amostras do extrusado foram coletadas na saida da matriz em intervalos de 10 s. A seguir,
estas foram secas em estufa de ar forcado a 50°C por 12 h, e moidas em moinho de disco
(Perten Instruments, Huddinge, Suica).

A cor das amostras foi analisada em colorimetro (MiniScan XE Plus, HunterLab,
EUA) pela escala CIELab, e os valores a (escala vermelho-verde) e b (escala amarelo-azul)

registradas. A intensidade (C) da cor de ftalocianina (azul) foi determinada como:

G = (&)

b

Assumindo que a relacdo entre a concentracdo de ftalocianina e a coloragdo azul nas
amostras foram diretamente proporcionais, a distribuicdo do tempo de residéncia do indicador
foi descrito pela seguinte fungao:

E(t) = % (6)

2. CiAt
i=0

A quantidade acumulada de indicador coletado foi representada pela fungao:
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éCiAt
Fiy=Et— (7

Y CiAt
i=0

Determinagdo do indice de expansdo e grau de cozimento das amostras. O indice
de expansdo do extrusado é um indicador indireto de sua caracteristica reoldgica, que pode ser
alterada durante o processo pelo efeito térmico ou mecanico. O aumento da expansdo radial
indica prevaléncia da resposta eldstica da massa quando submetida a tensdo, enquanto o
aumento da expansdo longitudinal indica a prevaléncia da resposta viscosa, sendo que tais
indices s@o inversamente proporcionais (CARVALHO, 2007).

Em cada tratamento, coletou-se 500 g de amostra para determinacdo da expansao e
cozimento dos extrusados. As amostras foram secas em estufa de ar for¢ado, a 50°C por 12 h,
e apos a coleta de dados para os indices de expansdo, foram moidas em moinho de disco.

Os indices de expansdo radial (IER) e expansdao longitudinal (IEL) foram

determinados de acordo com a metodologia descrita por Alvarez-Martinez et al. (1988), e

calculados pelas seguintes equacdes:

2
IER = (D%] ()
IEL = (&]{Lj{ﬂ] 9)
Pe NIER\1-M,
Pe = 41721 (10)
DL

onde D € o diametro do extrusado ao atingir a temperatura ambiente, D, € o didmetro da matriz
(radial), p. € a densidade do extrusado, p; € a densidade da massa antes da saida da matriz
(kg/m3 ), M, representa a umidade da massa dentro do extrusor (base imida), M. a umidade do
extrusado, m a massa do extrusado e L o comprimento do extrusado. p,; de 1400 kg/ m’ foi a
densidade real da mistura milho-soja moida, previamente determinada pelo método de
Arquimedes (MOHSENIN, 1986).

O grau de cozimento refere-se a conversao do amido contido nas amostras, que inclui
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a perda de sua cristalinidade, seguido da perda da integridade dos granulos e despolimerizagao
dos polissacarideos (Mitchell et al., 1997; Farhat et al., 1999 citados por CARVALHO, 2007).
Neste ensaio, o grau de cozimento das amostras foi avaliado pela determinacdo dos indices de
solubilidade e absor¢do de dgua (ISA e IAA), viscosidade da pasta no determinador rdpido de
viscosidade (RVA, Newport Scientific, Australia) e andlise térmica pela técnica da
calorimetria diferencial de varredura (DSC modelo Q200, TA Instruments, New Castle, EUA).

Os indices de solubilidade em dgua (ISA) e de absor¢do de dgua (IAA) das amostras
foram determinados de acordo com o método proposto por Anderson et al. (1969) modificado.
Fracdes da amostra moida, recuperadas entre as peneiras de 212 e 106 um de abertura foram
utilizadas no ensaio. ~Em um tubo de centrifuga, previamente tarado, foram colocados
aproximadamente 2,5 g de amostra e 30 mL de dgua. Os tubos foram agitados por 30 min em
agitador mecdnico e, em seguida, centrifugados a 3.000 rpm por 10 min. Do liquido
sobrenadante, 10 mL foram transferidos para cadinho de porcelana previamente tarado e
submetido a secagem em estufa a 105 °C por 24h. O material remanescente foi pesado e o
IAA calculado conforme a equagdo:

AA:(&) an
PA— PRE

onde: IAA € o indice de absorcdo de dgua (g gel/g amostra), PRC — peso do residuo de
centrifugacdo (g), PA — peso da amostra (g, base seca), PRE — peso do residuo de evaporagao
(&)

O ISA foi calculado pela relacdo entre o peso do residuo da evaporacio e o peso seco

da amostra, conforme a equagao:

ISA = (Ej 100 (12)
PA
onde ISA € o indice de solubilidade em dgua (%).

Para determinacao da curva de viscosidade pelo RVA, as amostras previamente secas
em estufa de ar forcado a 50°C por 12 h tiveram sua umidade determinada, e em seguida
foram moidas. A fracdo recuperada entre peneiras de 212 e 106 pm de abertura foi utilizada
para as determinacdes. O peso da amostra e o volume de dgua utilizado foram corrigidos para
umidade base de 14%. O perfil de teste selecionado previu a duracdo total de teste em 20 min,

com temperaturas inicial e final em 25°C, e temperatura maxima de 95°C.  As taxas de
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incremento e decréscimo de temperatura foram de 14 °C.min".

A andlise térmica das amostras pelo DSC utilizou ao redor de 5 mg de amostra seca,
sendo acrescidas 2 partes de 4gua. A amostra referéncia constituiu-se de um cadinho vazio.
As amostras foram analisadas na faixa de temperatura que variou de 5 a 110 °C, com taxa de
aquecimento de 10°C/min. Os seguintes parametros foram obtidos diretamente pelo programa
do equipamento: temperatura para inicio da transi¢do térmica (To), temperatura de pico (Tp), e

entalpia da transicao térmica (AH)

Andlise dos resultados. Os dados experimentais foram analisados pelo procedimento
General Linear Model (GLM) do software Minitab versao 14.1. A verificagdo da normalidade
da distribui¢do dos dados foi feita utilizando-se o teste Kolmogorov-Smirnov (LILLIEFORE,
1967).

As varidveis independentes dentro do esquema fatorial foram analisadas segundo o
seguinte modelo:

Yik=u + Ri + M + Tx + RM;; + RTi + MTjk + i (13)
onde: Yijk € a resposta observada; u € a média geral da caracteristica observada; R; € o efeito
da rosca, i = 1 ou 2; M; € o efeito associado a matriz, j = 1 ou 2; Ty € o efeito associado a
temperatura, k = 1 ou 2; RMj; € o efeito de interagdo entre as varidveis rosca e matriz; RTj € o
efeito de interagdo entre as varidveis rosca e temperatura; MTj, € o efeito de interacdo entre as
varidveis matriz e temperatura; e, € o erro aleatério associado a cada observagdo. Os
tratamentos T3 e T9 foram comparados pelo procedimento GLM e contraste de médias pelo
teste Tukey.

As hipéteses de nulidade foram rejeitadas quando o nivel de significancia foi menor
que 5% (P<0,05). Os dados foram apresentados como média das observagdes seguidas de seu

erro padrao.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Composicdo centesimal da amostra. Os teores de cinzas, extrato etéreo e proteina
bruta, fibra solivel em detergente neutro (FDN), fibra solivel em detergente dcido (FDA) e

amido, com base na matéria-seca, foram 2,66+0,05; 7,61+0,04; 19,7+0.4; 11,64+0,15;
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5,08+£0,20 e 74,38+0,11% respectivamente. Estes dados estdo de acordo com os valores
calculados para a mistura de graos de milho e soja a partir de dados obtidos em tabelas de
composicao de alimentos (SAUVANT et al., 2002; ROSTAGNO, 2005). Exceto pelo valor
menor para cinzas, esta composi¢do centesimal aproxima-se de uma racdo para animais de
corte.

Apresentagcdo da andlise estatistica dos dados. Na Tabela 3 sdo apresentados os
niveis de significancia (P) para efeitos principais e de interacdo das varidveis independentes
sobre os parametros avaliados, a probabilidade de falta de ajuste do modelo, os coeficientes de
determinagdo (R?) e significAncia da normalidade dos residuos em funcdo do ajuste dos dados
ao modelo estatistico. Os valores de significancia representados por 0,000 representam
valores menores que 0,0005.

A Tabela 4 apresenta as médias para as varidveis dependentes em fungdo dos efeitos
principais das varidveis independentes livres de interacdes. A Tabela 5 apresenta as médias de
efeitos simples para as varidveis dependentes que apresentaram efeito de interagcdo
significativa entre as varidveis independentes. A Tabela 6 apresenta as médias de efeitos
simples para as varidveis dependentes que apresentaram mais de uma interacdo significativa

entre as varidveis independentes.

Resultados da pressdo, vazdo e distribuicdo do tempo de residéncia. Na Tabela 3,
observa-se que a pressdo estatica foi influenciada pela interagdo das influéncias do diametro
interno da matriz e temperatura na terceira zona. A combina¢do de matriz A e temperatura de
80° C resultou em maior pressdo estdtica sobre a massa, seguida da combinacido de matriz B e
temperatura de 80° C, com nivel de pressao estética intermedidria, e as combinagdes de matriz
A e B com temperatura de 140° C, que resultaram nas pressdes estdticas mais baixas (Tabela
5).

Os dados da Tabela 4 indicam que a vazdo foi menor com o aumento da temperatura
na terceira zona, e parece estar relacionada a menor pressdo estdtica, que provoca menor
deslocamento da massa. Observou-se efeito de intera¢do entre rosca e matriz sobre a vazao

(Tabelas 3 e 5), sendo que esta foi menor para a combinac¢do da rosca 2 com a matriz B. A

variagdo dos dados de vazdo para esta configuragdo foi particularmente elevada (Tabela 5),
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Tabela 3. Andlise de variancia dos tratamentos T1 a T8, componentes do esquema fatorial

Pressio tmin tmax Vazdo IER IEL IAA ISA Qv TR (AH)

res res
Nivel de Significancia P
Efeitos principais
Rosca 0,326 0,001 0,143 0,003 0,141 0,172 0,002 0,172 0,000 0,001 0,466
Matriz 0,000 0,011 0,212 0,346 0,017 0,000 0,789 0,002 0466 0,234 0,073
Temperatura 0,000 0,054 0,127 0,045 0,020 0,000 0,000 0,665 0,000 0,000 0,000
Interacdo
Rosca*matriz 0,487 0,039 0,000 0,007 0,616 0,050 0,714 0,010 0,024 0965 0,515
Rosca*temperatura 0,766 0,991 0,548 0,289 0,530 0,142 0,037 0,018 0,000 0,000 0,040
Matriz*temperatura 0,003 0,030 0,009 0,210 0,272 0,121 0,070 0,655 0,035 0,251 0,460
Falta de ajuste 0,271 0,264 0,536 0,677 0,225 0,156 0,953 0,119 0,398 0,660 0,315
R, % 92,16 69,12 69,91 65,44 62,41 88,49 85,66 68,37 81,80 93,52 68,69
Normalidade dos residuos >0,15 0,14 0,11 0,07 >0,15 >0,05 >0,15 >0,15 >0,15 >0,15 >0,15

t min res, t max res - tempos minimo e maximo de residéncia, respectivamente; IER - indice de expansao radial; IEL - indice de expansao longitudinal; IAA - indice de
absorcdo de dgua; ISA - indice de solubilidade em dgua; TP, QV e TR sdo os pardmetros tempo para pico, quebra de viscosidade e tendéncia a retrogradacdo,
respectivamente, obtidas da curva do analisador rdpido de viscosidade (RVA), AH representa a entalpia da transi¢do térmica determinada para conversdo do amido.
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Tabela 4. Médias estimadas dos efeitos principais para as varidveis que nao sofreram efeitos de

interacdo nos tratamentos T1 a T8,

Variavel Nivel IER IEL Vazao kg/h
Rosca 1 0,92+0,02A 1,20+0,02A
2 0,89+0,02A 1,24+0,02A
Matriz A 0,94+0,01a 1,16+0,02a
B 0,88+0,02b 1,30+0,02b

Temperatura °C 80 0,93+0,01x 1,12+0,02x 1,30+0,07x

140 0,88+0,02y 1,3340,02y 1,10+0,07y

Média + erro padrio; IER, IEL - indice de expansdo radial e longitudinal, respectivamente .
Letras diferentes indicam médias estatisticamente diferentes (P<0,05); AB - contrastes dentro da varidvel Rosca; ab-
contrastes dentro da varidvel Matriz; xy - contrastes dentro da varidvel Temperatura.

Tabela 5. Médias dos efeitos simples para as varidveis com apenas uma interacdo significativa
nos tratamentos T1 a T8

Interagdo rosca e temperatura Interacdo matriz e temperatura Interacdo rosca e matriz

TIAA, g gel/g Pressido, kPa Vazio, kg/h
80 °C 140 °C 80 °C 140 °C M A MB
R1 2,90+0,08¢ 3,69+0,08a M A 2272+6la 1.318+61c R1 1,27+0,09a 1,47+0,09a
R2 3,40+0,08b 3,82+0,09a M B  1.607+67b 1.120+61c R2 1,2340,09a  0,8440,11b
TR, cP
80 °C 140 °C
R1 86,33+1,85a 34,83+1,85¢
R2  72,25+1,85b 35,58+1,85¢
AH, J/g
80 °C 140 °C
R1 3,51+0,41a 0,58+0,41c
R2 2,01£0,41b 0,92+0,41c

Média * erro padrdo; R - rosca, M - matriz; IAA - Indice de absor¢do de dgua. TR representa a tendéncia a
retrogradacdo, obtida a partir da curva do analisador rdpido de viscosidade (RVA), AH - representa a entalpia da
transicdo térmica da gelatinizacdo do amido. Letras diferentes indicam médias estatisticamente diferentes para todos
os contrastes dentro da mesma variavel, Tukey (P<0,05)

confirmando um escoamento inconstante, como observado durante o experimento. Os dados de
pressao estdtica, e tempos minimos e maximos de residéncia (Tabela 6), indicam que a hip6tese
de escoamento varidvel para este tratamento € razodvel. Isto pode ser explicado pela necessidade

de acimulo de massa na zona de alimentagdo da rosca 2 até o limiar de pressdo capaz de carred-
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lo a zona reoldgica, onde encontra menor resisténcia da matriz B e escoa rapidamente (MILLER
e MULVANEY, 2000).

Estes resultados indicaram que a pressdo pdde ser manipulada razoavelmente, e sua
resposta € dependente da configuragdo da matriz e caracteristica reoldgica do material, neste
caso, ditada pela temperatura.

A Figura 4 apresenta a curva tipica de recupera¢do cumulativa do corante indicador

utilizado para determinagdo da distribui¢do do tempo de residéncia da massa no extrusor.
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Figura 4 . Curva de recuperagdo do indicador para determinacdo da distribui¢do do tempo de residéncia no
extrusor, obtida de uma repeticdo de T1. 1 - tempo minimo de residéncia; 2 - tempo maximo de residéncia.

Os tempos minimos e maximos de residéncia sofreram efeitos da interacdo entre rosca e
matriz, € matriz e temperatura. Na Tabela 6 se observa uma tendéncia de maiores tempos
minimos € maximos de residéncia com rosca 2, matriz A e temperatura de 80 °C. Extrusoras
industriais contam com configuracdes de rosca especificas para determinados objetivos tais
como: mistura, moagem, variagdo do tempo de residéncia ou da pressdo (TERRA, 2007). A
configuracdo das roscas utilizadas neste experimento foi simples (Figura 2), sem quebradores,
alteradores de fluxo, ou hélices interrompidas. Espera-se que a mistura e diluicdo de
componentes da massa tenha ocorrido pelo refluxo de material através dos espagos entre o
cilindro e a hélice devido ao aumento de pressdo, e na zona de alimentacdo, onde a massa
permanece por algum tempo até que seu actimulo provoque aumento da pressdo e a conduza as
secoes seguintes, explicando a amplitude entre os tempos minimo e méaximo de residéncia

(Figura 4).
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Tabela 6. Médias dos efeitos simples para varidveis dependentes com mais de uma interacdo significativa entre as varidveis

independentes nos tratamentos T1 a T8

Tempo Minimo Residéncia, s ISA, %
Matriz A Matriz B Matriz A Matriz B
80 °C 140 °C 80 °C 140 °C 80 °C 140 °C 80 °C 140 °C
R1  85,674£521abc ~ 58,00£2,00c  66,3343,18bc  72,67+6,36bc  R1  2,47+0,31b 3,46+0,13ab 4,65+0,13a  4,60+0,93a

R2  110,0£10,00a  94,67+7,42ab  80,00+7,64abc  76,67+7,26abc  R2

Tempo Maximo Residéncia, s

3,84+0,31ab  2,85+0,18b  3,81+0,26ab 3,33+0,13ab

Quebra de viscosidade, cP

Matriz A Matriz B Matriz A Matriz B
80 °C 140 °C 80 °C 140 °C 80 °C 140 °C 80 °C 140 °C
R1 165,70£6,31abc  138,00+£7,72c  166,33+6,31bc 172,67+6,31abc  R1 12,50+1,32b 10,33+£0,56b 9,20+0,86b 10,17+0,65b
R2 190,0£7,73a  174,67+£6,30ab  150,00+£6,30c  156,70+6,31bc  R2 22,504£3,07a 11,50+0,76b 24,17+1,45a 14,17£1,17b

Média + erro padrio; ISA - Indice de solubilidade em dgua; R - rosca; Letras diferentes indicam médias estatisticamente diferentes na mesma varidvel

dependente (Tukey, P<0,05)
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Estes resultados demonstram que, durante a extrusdo, por¢des da amostra sd@o expostas
aos fendmenos térmico e mecdnico por tempos distintos, € os efeitos de tais fendomenos

mensurados sobre a massa pode ser varidvel, dependendo de tal tempo de retencdo.

Indice de expansdo e grau de cozimento das amostras. Os dados de IER, na Tabela 4,
indicam que houve redu¢do do diametro do pelete em relacdo ao didmetro da matriz,
caracterizando auséncia de expansdo radial.

Tal fendmeno € esperado para materiais com as caracteristicas similares ao utilizado
neste experimento. De acordo com Launay (1983) e Lisch (1984) citados por Ascheri (2007a), as
expansOes radiais e longitudinais s3o relacionados a predominancia da elasticidade e da
viscosidade da massa fundida, respectivamente. A mistura de milho e soja utilizada neste
experimento apresentou percentual de umidade e Oleo de 30,2 e 5,3% (base umida),
respectivamente. Este conteido de dgua e 6leo favorece a maior expressdo da resposta viscosa
em detrimento da resposta eldstica do material submetido a tensao.

Ascheri (2007a) afirma que o limite minimo de amido para observacdo da expansio
radial € de 60 a 70%, que € um valor acima do obtido para a mistura usada neste experimento,
que foi estimado em 35,18 % (bu), baseado em valor tabelado (ROSTAGNO et al., 2005). Este
mesmo autor indica que a expansao radial decresce rapidamente em materiais contendo niveis de
lipideo acima de 5% (ASCHERI, 2007b). Outros autores observaram a redu¢do da expansao dos
extrusados quando da adicdo de 6leo (BATHNAGAR e HANNA, 1994b; SOARES IJr et al.,
1999). Camire (2000) cita que os conteidos de dgua, fibra, proteina e lipideo na massa sdo
inversamente proporcionais a expansao radial.

Contudo, os dados apresentados na Tabela 4 indicam que os indices de expansao radial e
longitudinal foram diferentes entre os tratamentos, e influenciados pelos efeitos principais da
matriz e da temperatura, indicando que estes foram suficientes para resultar em alteracdo da
caracteristica reoldgica da massa.

A temperatura ambiente, o amido extrusado absorve dgua rapidamente e forma uma
pasta. O IAA aumenta com o aumento do amido danificado pelo processo (ASCHERI, 2007a).
Neste experimento, o IAA indicou maior dano a estrutura cristalina do amido na combinagdo de
roscas 1 e 2 com a temperatura de 140 °C. O menor dano foi observado no tratamento com

combinagdo de rosca 1 e temperatura de 80 °C (Tabela 5).
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O ISA estd relacionado com a quantidade de moléculas de baixo peso molecular
soliiveis na amostra e indica o grau de conversdao do amido em moléculas pequenas e dissociadas
da matriz polimérica (SRIBURI et al., 1999). Neste ensaio, ISA foi influenciado pela interagao
das varidveis rosca e matriz, e rosca e temperatura. No entanto, os dados obtidos ndo seguiram
um padrdo esperado e requerem interpretacdo. Os dados da Tabela 6 indicam que o ISA foi
menor para as combinagdes de matriz A-temperatura 80°C-rosca 1, e matriz A-temperatura
140°C-rosca 2. ISA foi maior para as combinacdes de matriz B-temperatura 80°C-rosca 1 e
matriz B-temperatura 140°C-rosca 1. As demais combinag¢des resultaram em ISA intermediarios
e iguais entre si. Esta varidvel apresentou efeito de interacao dupla entre rosca e matriz, e rosca e
temperatura, o que pode ser uma das explicagdes para resultados sem tendéncia clara. Outra
provavel explicacdo para tal comportamento seja a hipétese de ocorréncia de complexo amido-
lipideo, que interferiu nas leituras de ISA. As amostras deste experimento apresentaram extrato
etéreo total de 5,3%. Ja foi observado que a complexa¢do amido-lipideo é mormente
influenciada pela temperatura de operacdo da extrusora, € os niveis mais altos de complexacao
ocorrem entre 110 e 140 °C (BHATNAGAR e HANNA, 1994b). Outros autores observaram a
reducdo do indice de solubilidade em decorréncia deste fendmeno, sem afetar a resposta para
IAA (BHATNAGAR e HANNA, 1994a; BHATNAGAR e HANNA, 1994b; SOARES Jr et al.,
1999).

A Figura 5 apresenta uma das curvas obtidas no analisador rapido de viscosidade (RVA)

para cada amostra, de onde se obteve a quebra de viscosidade (QV) e tendéncia a retrogradacao
(TR), definidas como a diferenga entre a viscosidade do pico e a menor viscosidade aos 95 °C, e
a diferenca entre a viscosidade final e a menor viscosidade aos 95°C, respectivamente.
A quebra de viscosidade indica a resisténcia dos granulos inchados a agitacdo mecanica. A
tendéncia a retrogradagdo indica o aumento da viscosidade com o resfriamento da pasta, e estd
relacionada a quantidade de soldveis gerados durante a gelatinizagdo, particularmente com o teor
de amilose (CARVALHO, 2007). Espera-se a diminui¢do da primeira e aumento da segunda
com o aumento do cozimento do amido e aumento de soldveis, respectivamente.

De acordo com os dados apresentados na Tabela 6, a quebra de viscosidade (QV) sofreu
influencia da interagdo dupla de todas as varidveis entre si. QV foi maior para as combinagdes

rosca 1 e temperatura de 80 °C, matriz A e temperatura de 80 °C e rosca 2 e matriz B.
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N

A tendéncia a retrogradacdo (TR) apresentou efeito de interacdo para rosca e
temperatura, sendo que a combinagdo rosca 2 - temperatura de 80 °C resultou em maior valor de

TR (Tabela 5).
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Figura 5. Curva de viscosidade obtida no Analisador Répido de Viscosidade; b - Quebra de viscosidade
(RVA QV), cP; S - Tendéncia a retrogradacido (RVA TR), cP.

O comparativo dos resultados de TR contra IAA para o efeito de interagdo entre rosca e
temperatura (Tabela 5) indica certa contradicdo. IAA mais elevado indica maior cozimento do
amido, e esperava-se que TR seguisse 0 mesmo padrio, a medida que o cozimento avanga para
dextrinizacdo. Esta aparente contradicio pode ser mais um indicativo do fendmeno de
complexacdo amido-lipideo. Bhatnagar e Hanna (1994a) demonstraram que a formacdo de
complexo amido-lipideo reduz os carboidratos soliveis em amidos extrusados, e atribuiram esta
observacao a insolubilidade do complexo formado. Os dados de ISA e TR no presente trabalho
estdo de acordo com esta hipdtese.

Por meio da andlise de calorimetria diferencial de varredura, sdo detectados fluxos de
calor a medida que se aumenta a temperatura da amostra. A faixa de temperatura de
gelatinizacdo do amido de composi¢do encontrada no milho varia de 62 a 72 °C (CARVALHO,
2007). Como esperado, ndo se observou diferencga para a temperatura de inicio e fim da transi¢ao
térmica referente a gelatinizacdo do amido (Dados no anexo).

Porém, a entalpia desta transi¢do foi influenciada pela temperatura do processo e
interacdo entre temperatura e rosca (Tabelas 3 e 5). Como esperado, a entalpia foi maior para as
amostras submetidas aos tratamentos com menor temperatura de processo, indicando menor

transformacao do amido durante a extrusdo.
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Por volta dos 100°C, também se observou um pico endotérmico nos tratamentos a

140°C, que pode ser indicativo da complexa¢do amido-lipideo (DEPIERI, 2004), ja indicados

pelos resultados de ISA.
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Figura 6. Curva de variacdo da entalpia da amostra submetida ao calorimetro diferencial de
varredura, DSC

A mistura utilizada neste experimento apresentou 19,7 % de proteina (base seca), e
espera-se a observacao de picos endotérmicos indicativos da desnaturagc@o das fragdes protéicas.
Kitanabake e Doi (1992) observaram que a temperatura de inicio do fluxo endotérmico indicativo
da desnaturacdo da proteina de soja varia dependendo da umidade da amostra. Para amostras

com 30% de umidade, observou-se a ocorréncia do pico por volta de 160°C no DSC, que, apesar
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de nado ter sido estudado neste experimento, ndo pode ser confundido com aquele pico
endotérmico indicativo da complexacao amido-lipideo mencionado acima.

Os resultados de ISA, IAA, RVA e DSC indicaram que as configuragdes da rosca e o
calor alteraram o grau de cozimento do amido nas amostras.

Variagdo da velocidade de rotagcdo da rosca. A Tabela 7 apresenta as médias das varidveis
dependentes para os tratamentos T3 e T9. A configuracdo para estes tratamentos € idéntica,
exceto pela velocidade de rotacdo da rosca. Com base na equagdo 4, o aumento da taxa de
cisalhamento nominal estd diretamente relacionado ao aumento da velocidade de rotagdo da
rosca.

Exceto pelo tempo minimo de residéncia e pela tendéncia a retrogradagcdo, que foram
menores para T9, as demais varidveis dependentes nao diferiram entre T3 e T9 (P>0,05). Neste
ensaio, IER, IEL, ISA, TAA e QV indicaram que nio houve altera¢do da caracteristica reoldgica
ou cozimento das amostras em fun¢do da velocidade de rotacdo da rosca. Este comportamento
pode estar relacionada a ndo alteracdo do volume de material submetido ao gradiente de
velocidade de escoamento quando do aumento da velocidade da rosca.

Gopalakrishna e Jaluria (1992) simularam o perfil do gradiente de velocidade do
escoamento no canal da rosca de extrusora simples. Estes autores deduziram que a taxa de
cisalhamento incide em maior percentual da massa a medida que a taxa de compressdo da rosca
aumenta. Sabe-se que o histdrico de tratamento térmico e mecénico influenciam a viscosidade
aparente final do produto extrusado, porém nado afetam significativamente o comportamento do
escoamento (SENOUCI e SMITH, 1998; KOKINI et al., 1992). Assim, € possivel a extrapolagao
do indice n obtido no redmetro para o estudo do escoamento da massa na extrusora.

Os dados obtidos na Se¢do 2 indicam que uma por¢ao de um fluido pseudo-plastico sob
escoamento viscométrico ndo estd submetida ao gradiente de velocidade, e o volume desta por¢ao
varia de acordo com o comportamento do escoamento indicado pelo indice n, para um fluido
regido pela Lei da Poténcia. Assim, podemos cogitar que, em virtude da maior taxa de
compressdao da rosca 2, o percentual de massa submetido ao gradiente de velocidade de
escoamento ¢ maior quando comparado a rosca 1, que apresenta hélices mais altas, e carreia

maior volume relativo de amostra na zona de cisalhamento (Figura 7).
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FParede do cilindro

Faredse da rosca P——
ROSCA 1 L ROSCA 2

Figura 7. Comportamento do escoamento da massa na extrusora. a - volume da massa sob taxa de
cisalhamento; b - volume total da massa no canal da rosca, b; - canal da rosca 1 € mais profundo que b, -
canal da rosca 2. v - velocidade de rotacdo da rosca.

N N

A resposta para ISA novamente se mostrou contraditéria a tendéncia a retrogradagcdo
(Tabela 7), de modo similar aos tratamentos do esquema fatorial, e podem ser explicada por

possivel ligacdo amido-lipideo.

CONCLUSOES

As varidveis indicativas das propriedades funcionais dos extrusados se mostraram
sensiveis, e variaram com as alteragdes de configuracdo de operagdo da extrusora adotadas neste
experimento.

A pressdo gerada pelo deslocamento da massa pdde ser manipulada pela configuragdo da
matriz, porém seu controle também depende da caracteristica reolégica da massa, que sofre
influéncia da temperatura imposta.

Calor foi o fenomeno responsavel pelas maiores alteracdes nas varidveis de operacdo e
propriedades funcionais das amostras.

A variagdo da taxa de cisalhamento aparente nominal, decorrente da alteracdo da taxa de
compressao da rosca, resultou em maior cozimento da massa. No entanto, a variagdo da taxa de
cisalhamento pelo aumento da rotacdo da rosca ndo resultou em diferenca no cozimento,
indicando que o volume de massa submetido ao gradiente de velocidade de escoamento

permaneceu inalterado.
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Tabela 7. Médias das varidveis dependentes para os tratamentos T3 e T9.

Trat Pressao t min t max Vazao IER IEL TIAA ISA RVA RVA
kPa residéncia, s residéncia, s kg/h g gel/g % QV,cP TR, cP

T3  2.217+62a 123,3+14,50a  203,3%14,50a 1,46+0,20a 0,95+0,01a 1,09+0,01a 3,35+0,10a 3,84+0,31a 18,83+2,51a  74,83+2,71a
T9  2.310£107a  70,0045,77b 170,00£5,77a  1,554#0,17a 0,96+0,03a 1,02+0,02a 3,48+0,10a 3,41+0,45a 20,17£2,51a  44,83+2,71b

Meédia =+ erro padrdo; t min residéncia, t méax residéncia - tempos minimo e maximo de residéncia, IER, IEL, IAA e ISA - Indices de expansdo radial, expansdo
longitudinal, absor¢cdo de dgua e solubilidade em &4gua, respectivamente. RVA TP, QV e TR sdo os parametros tempo para pico, quebra de viscosidade e
tendéncia a retrogradacdo, respectivamente, obtidas da curva do analisador rdpido de viscosidade (RVA). Letras diferentes indicam médias estatisticamente
diferentes para contrastes na mesma variavel (P<0,05).
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SECAO 6

EFEITOS DA TEMPERATURA, PRESSAO E TAXA DE CISALHAMENTO SOBRE A VIABILIDADE

DE ESPOROS TERMODURICOS DURANTE A EXTRUSAO DE ALIMENTOS PARA ANIMAIS

RESUMO: Estudos com microorganismos termo-resistentes indicam que outro fendmeno, além
do calor, pode estar envolvido na reducdo da viabilidade microbiol6gica de alimentos
extrusados. O objetivo deste trabalho foi determinar o efeito do calor, pressao e taxa de
cisalhamento sobre a viabilidade de esporos termodiricos em ra¢do animal submetida ao
processo de extrusdo. Esporos de Bacillus stearothermophilus foram semeados em mistura de
grios moidos de milho e soja, para contagem final de 10° UFC/5g e umidade de 30%, e
submetidos ao processo em extrusora de rosca simples. A temperatura sobre a massa foi
manipulada pelo aquecimento elétrico da parede do cilindro. A variacdo da pressdo estdtica
sobre a amostra foi obtida com matrizes de didmetros internos distintos. A taxa de
cisalhamento nominal foi controlada pelo uso de roscas com diferentes taxas de compressao ou
pelo aumento de sua velocidade de rotacdo. As varidveis estudadas foram: temperatura na
massa, tempos minimo e méaximo de residéncia, pressao estdtica sobre a massa e viabilidade
dos esporos. A pressdo estitica nao influenciou a viabilidade, porém temperatura e tensdo
cisalhante afetaram a viabilidade dos microorganismos. A variacdo da taxa de cisalhamento
aparente nominal pela variacdo da rotacdo da rosca nao influenciou a viabilidade celular. O
percentual da reducdo da viabilidade dos microorganismos estd diretamente relacionado ao

volume de material submetido ao gradiente de velocidade de escoamento.

Palavras chave: extrusora, ragao, microbiologia, pasteuriza¢io, processamento alimentos
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HEAT, PRESSURE AND SHEAR RATE EFFECTS ON THE VIABILITY

OF THERMODURIC SPORES UNDER FEED EXTRUSION

ABSTRACT: Previous reports indicate that heat alone can not explain viability reduction of
termoduric spores during food extrusion, and another phenomenon might be involved. The aim
of this work was to determine the effects of mass temperature, pressure and shear rate on the
viability of thermoduric spores sowed into feed submitted to extrusion.  Bacillus
stearothermophilus spores were sowed into corn and soy grain mixture to a final count of 10°
CFU/5g and moisture of 30%, and then submitted to the extrusion process in a single screw
extruder. Mass temperature was controlled by electric heating of the cylinder’s wall. Static
pressure over the feed mass was manipulated by changing die with different inner diameters.
Nominal shear rate was controlled by using screws with different compression ratios or by
changing the rotational speed of screw. Dependent variables were: mass temperature, minimum
and maximum residence times, static pressure over the feed mass and viability of spores. Static
pressure had no effect, but temperature and shear stress influenced microbial count. An
interaction effect between die dimensions and temperature was observed for spore viability.
The variation of shear rate due to rotational speed change of screw did not affect cell viability.
The percentage of spore reduction is related to the volume of mass submitted to a velocity

gradient flow referred to its adjacencies.

Key words: extruder, feed ingredients, microbiology, pasteurization, feed processing
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INTRODUCAO

Na agroinddstria, a extrusdo € amplamente empregada no beneficiamento de
alimentos, graos e racdes em escala industrial. Os beneficios deste processo sao creditados ao
calor e pressdo sobre a massa de alimentos, e seu uso tem sido cogitado para controle
microbiolégico de alimentos animais, substituindo o autoclave.

Virios autores demonstraram que a extrusdo pode reduzir a viabilidade de organismos
unicelulares, e a maioria dos trabalhos atribuem este efeito ao calor (BOUVERESSE et al.,
1982; QUEGUINER et al., 1989; LIKINAMI et al.,1990; KELLEY e WALKER, 1999)

No entanto, estudos com microorganismos termo-resistentes indicam que outro
fendmeno possa estar envolvido na reducdo da viabilidade microbiolégica de alimentos
extrusados (KAUFFMAN e HATCH, 1977; BOUVERESSE et al., 1982; BULUT et al., 1999;
KELLEY e WALKER, 2000; OKELO et al., 2006). O fundamento pelo qual o processo de
extrusdo acarreta a morte celular ndo estd bem esclarecido.

Os principais fendmenos observados na interagdo entre a extrusora € a massa de
alimentos, durante o processo, sdo a geracdao de calor, pressdo e cisalhamento. Na Secdo 5,
observou-se que a pressdo estatica € influenciada pela interacdo entre configuracdo da matriz e
temperatura da massa, e a taxa de cisalhamento sobre a massa pode ser manipulada pela
alteracdo da configuracdo da rosca. Os dados apresentados naquele trabalho indicaram que a
alteracdo da taxa de cisalhamento resultante do uso de roscas com diferentes taxas de
compressao, resultou em variagdo do grau de cozimento de amostras de milho e soja.

De acordo com o conceito de equivaléncia energética (ZHENG e WANG, 1994), calor
e cisalhamento sdo responsaveis pela transformacdo molecular do alimento durante a extrusao.
O cisalhamento causa rompimento da estrutura do amido, reduzindo-o a granulos menores que
0,5 um (ZHENG et al., 1995). Aparentemente, tensdes de cisalhamento podem reduzir a
viabilidade de microorganismos por rompimento de sua estrutura (KAUFMAN e HATCH,
1977, BULUT et al.,, 1999). Esporos de B. stearothermophilus sao resistentes ao calor,
homogéneos na forma, com comprimento e diametro de 2 e 1 pum, respectivamente, € ja se
demonstrou que a tensdo de cisalhamento sobre a mistura de milho e soja inoculados com estes
esporos reduz sua viabilidade (Sec¢des 3 e 4). Assim, cogita-se que a interacdo entre calor e
taxa de cisalhamento possa ser a explicagdo para a redugdo da viabilidade de microorganismos

termoduricos.
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Este trabalho objetivou determinar o efeito da temperatura, pressio e taxa de
cisalhamento sobre a viabilidade de esporos termodiricos em ra¢do animal submetida ao

processo de extrusao.

MATERIAL E METODOS

Preparo das amostras. A preparacdo do material para o experimento foi feita no
Laboratoério de Pés-Colheita da Faculdade de Engenharia Agricola da Unicamp. A suspensio
de esporos de Bacillus stearothermophilus ATCC 7953 foi adquirida na Fundacdo André
Tosello, em Campinas.

Duzentos quilogramas de graos de milho e soja foram misturados manualmente na
propor¢do 70:30 (massa) e moidos em moinho tipo martelo, em peneira de 1,5 mm de abertura.
O didmetro geométrico médio da mistura milho e soja utilizada como veiculo foi de
542,39424,84 um, determinado pelo método ANSI/ASAE S319.3 (ASAE, 2004) . A
composi¢do centesimal foi determinada em laboratdrio externo, segundo a metodologia AOAC
(1984).

Uma fracdo de 10 kg foi embalada a vacuo para servir de veiculo para os
microorganismos, e o restante foi hidratado com 20% de dgua, e embalado ao vicuo em sacos
plasticos de 20 kg, permanecendo em repouso a temperatura ambiente durante 12 h para
distribuicdo uniforme da umidade na massa. A umidade final do veiculo foi de 30,16+0,05%
(média * erro padrio), determinada pelo método gravimétrico apds secagem em estufa de ar
for¢ado por 24h a 105 °C até peso constante.

Para evitar qualquer interferéncia da flora microbiana natural dos ingredientes, o
material foi esterilizado com 25 kGy de irradiacdo gama no Instituto de Pesquisas em Energia
Nuclear (IPEN), na Universidade de Sao Paulo. Apés a esterilizacdo, o material foi mantido
congelado a temperatura de -30 °C até 72 horas antes do inicio dos experimentos, quando foram
descongelados a temperatura ambiente.

A suspensdo de esporos foi dispersa em solucdo salina 0,85% e misturada a fragcdo
reservada para este fim com auxilio de uma batedeira doméstica, de forma a obter umidade final
da massa de 30% (base umida), e concentracdo final de esporos de 10° UEC por 5 g. Esta
amostra foi tingida com corante organico a base de ftalocianina (marca Xadrez, Sherwin-
Willians, Brasil) para facilitar sua identificacdo. Apds semeadura, aliquotas de 300 g deste

material foram acondicionadas em sacos plésticos, lacrados e mantidos sob refrigeragdao a 5 °C
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até o momento dos experimentos. A manipulacio do material foi feita em capela de fluxo
laminar para evitar contaminacao.

Para estimativa da distribuicdo do tempo de residéncia na extrusora, um indicador
colorido foi preparado a base de ftalocianina. Varias amostras contendo a mistura de 100 mg de
ftalocianina e 100 mg da mistura milho-soja estéril ndo semeada foram acondicionadas em
pequenos sacos plésticos individuais e mantidos sob refrigeracdo a 5 °C até o momento dos

experimentos.

Ensaio de extrusdo. Os ensaios de extrusdo foram realizados no Laboratério de
Extrusdo da Embrapa Agroindustria de Alimentos, no Rio de Janeiro. Utilizou-se uma
extrusora monorosca Brabender 19/20 DN (Duisburg, Alemanha) com controle de temperatura
em trés zonas ao longo do cilindro, sensor de pressdao imediatamente anterior a parede interna
da matriz, rosca de alimentacdo e rosca principal com controle de velocidade. O didmetro
interno do cilindro foi de 20 mm, apresentando-se com ranhuras longitudinais internas por toda
sua extensdo, e a relacdo comprimento:didmetro de 20:1. Um cilindro menor, de 70,6 mm de
comprimento e 10 mm de didmetro interno, foi rosqueado ao cilindro principal da extrusora, e
serviu como suporte a terceira resisténcia elétrica de aquecimento, ao sensor de pressdao e a
matriz (Figura 2). O sensor de pressdo foi rosqueado a parede do cilindro menor, de forma a

permanecer em contato com a massa extrusada para registro da pressao estética.

l alimentador
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Figura 1. Tlustragdo esquemadtica da extrusora monosrosca utilizada no experimento; 1, 2 e 3 - pontos de
determinagdo da temperatura da massa extrusada
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Para alteracdo da taxa de cisalhamento aparente nominal sobre a massa, foram
utilizadas duas roscas com taxas de compressdo de 1:1 e 3:1, identificadas como nimeros 1 e 2,
respectivamente. Para efeitos de descricdo, a extensdo da rosca foi arbitrariamente dividida em
trés partes iguais, denominadas de zonas de alimentagcdo, de compactagdo e reoldgica, no
sentido do escoamento do material em direcdo a matriz. Suas dimensdes sdao apresentadas na

Tabela 1.

Tabela 1. Dimensodes das roscas utilizadas

Caracteristica Rosca 1 Rosca 2

Espessura da hélice, mm 3,8 3,8

Diametro do eixo

Zona de alimentagdo, mm 11,7 12,2

Zona de compacta¢do, mm 11,7 13,9

Zona reoldgica, mm 11,7 16,1
Angulo da hélice, ° 55 55
Passo da hélice, mm 21,3 21,3
Diametro da hélice, mm 19,0 18,8
Taxa compressao 1:1 3:1

A pressdao estitica foi manipulada pela variagdo da restricdo ao escoamento,
utilizando-se duas matrizes, denominadas A e B, que apresentaram 3,8 mm e 4,9 mm de

diametro interno, respectivamente, por 23,1 mm de comprimento (Figura 3).

Figura 2. Matrizes A e B utilizadas no experimento
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O experimento consistiu em submeter as amostras a diferentes configuragdes de
operacdo da extrusora. Foram realizados oito tratamentos, T1 a T8, em delineamento
completamente casualizado, em esquema fatorial 2°, sendo as varidveis independentes 2 tipos
de roscas, 2 matrizes e 2 temperaturas na terceira zona de aquecimento. Para estes tratamentos,
a velocidade da rosca da extrusora foi mantida constante em 65 rpm.

Para avaliar o efeito da variagdo da taxa de cisalhamento pelo aumento da velocidade
de rotagdo da rosca, um novo tratamento foi realizado, e T9 seguiu as mesmas configuracdes de
T3, exceto pela velocidade da rosca da extrusora, que foi de 150 rpm. (Tabela 2). A velocidade
da rosca alimentadora foi de 25 rpm e constante para todos os tratamentos, que resultou

escoamento de 2.714,0 £ 194,9 g de massa por hora.

Tabela 2. Composi¢do dos tratamentos

Tratamento Rosca Matriz Temperatura  Veloc. rotagdo darosca  Tx Cis Nom

T1 2 B 80 65 1.047,0
T2 2 B 140 65 1.047,0
T3 2 A 80 65 1.047,0
T4 2 A 140 65 1.047,0
T5 1 B 80 65 492,1
T6 1 B 140 65 492,1
T7 1 A 80 65 492,1
T8 1 A 140 65 492,1
T9 2 A 80 150 2.416,6

As taxas de cisalhamento aparente nominal estimadas para a rosca 1 e 2 na velocidade
de 65 rpm foram 492,1 e 1.047 s! (Tratamentos 1 a 8), e para a rosca 2 com velocidade de 150

rpm foi 2.416,6 s™ (Tratamento 9), utilizando a equagio:

7. =iNDY"' (1)

onde Y € a profundidade do canal da rosca na zona reolégica (11,7 mm para rosca 1, e 16,1 mm
para rosca 2), N € a rotagdo da rosca (rpm), D € o diametro do cilindro (20 mm), e a taxa de

. SN -1
cisalhamento aparente nominal 7, é expressaems .
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A temperatura da massa foi mensurada pela introdu¢do de um termopar de 1,25 mm de
diametro por 90 mm de comprimento através da matriz, com a extrusora em operagdo, em 3
pontos radialmente centrais em relac@o a parede do cilindro (Figura 1): na entrada do suporte da
matriz (ponto 1), no interior do suporte da matriz, imediatamente anterior a entrada da matriz
(ponto 2) e na saida da matriz (ponto 3).

A rotina experimental foi comum para todos os tratamentos. A rosca da extrusora foi
ligada e ajustada para a velocidade do ensaio. Em seguida, o helicéide alimentador foi ligado e
ajustado para 25 rpm. As temperaturas da primeira e segunda zonas de aquecimento foram
ajustadas para 80°C, e a temperatura da terceira zona foi ajustada para a temperatura do ensaio.
Amostra estéril ndo semeada foi utilizada para o funcionamento da extrusora até atingir o
regime de operagdo, que foi reconhecido pela estabilizacdo da temperatura, da pressdo e vazao
do extrusado. A partir de entdo, procedia-se a extrusdo de 300 g da amostra corada contendo os
esporos. Esta massa de amostra foi calculada para preencher 1,5 vezes o volume vazio da
extrusora. Para evitar quaisquer efeitos de diluicdo desta amostra naquela ndo semeada,
permitiu-se o escoamento de pelo menos 50% da amostra colorida para, entdo, proceder-se a
coleta de 50 g para andlise microbioldgica. Em seguida, fez-se a limpeza da rosca e cilindro
pela extrusdo da amostra estéril ndo semeada. Todo material de descarte foi incinerado para

evitar quaisquer contaminagdes acidentais.

Estimativa da distribuicdo do tempo de residéncia. A distribuicio do tempo de
residéncia foi estimada pela avaliacdo da distribuicdo do indicador a base de ftalocianina
previamente preparado. Com a maquina em regime, o recipiente do alimentador foi esvaziado e
o indicador colocado no fim da rosca alimentador, de modo a entrar imediatamente na zona de
alimentacdo. Um crondmetro era acionado e o recipiente do alimentador novamente
completado com amostra ndo semeada. Amostras do extrusado foram coletadas na saida da
matriz em intervalos de 10 s. A seguir, estas foram secas em estufa de ar forcado a 50°C por
12h, e moidas em moinho de disco Perten modelo 3600 (Huddinge, Suica).

A cor das amostras foi analisada em colorimetro (MiniScan XE Plus, HunterLab,
EUA) pela escala CIELab, e os valores a (escala vermelho-verde) e b (escala amarelo-azul)

registradas. A intensidade (C) da cor de ftalocianina (azul) foi determinada com:
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2)

Assumindo que a relacdo entre a concentracdo de ftalocianina e a coloragdo azul nas
amostras foram diretamente proporcionais, a distribui¢do do tempo de residéncia do indicador

foi descrito pela seguinte fungao:

E@y=—Si— 3)

2. C;At
i=0

A quantidade acumulada de indicador coletado foi representada pela fung¢do:

iCiAt
Fiy==0— )

> CiAt
i=0

Recuperacdo e contagem dos esporos. Apds o0s tratamentos, procedeu-se a
recuperacio dos esporos a partir das amostras extrusadas. Um grama de amostra foi diluida em
49 mL de solucdo salina 0,85% estéril e vigorosamente agitada com auxilio de um "mixer"
doméstico. Uma aliquota de 5 mL foi depositada em tubo TDT estéril e submetida ao banho-
maria a 100°C por 30 min, seguida de rdpido resfriamento em banho de gelo para suscitar a
germinacdo dos esporos. O meio de cultura foi preparado com 4gua destilada, seu pH foi
corrigido para 7,1 com NaOH 0,1N, e esterilizado em autoclave a 121°C por 20 min. A
contagem dos esporos foi feita pelo método de leitura direta em placas, em dgar dextrose-
triptona, incubados a 50°C por 48 h, de acordo com a metodologia descrita por Orson e Sorrels,
(1992). Toda contagem foi realizada em quadruplicatas. Os resultados obtidos foram expressos
em percentual de viabilidade, definido como a razdo entre o nimero de microorganismos
vidveis apds o tratamento (N) e o niimero de microorganismos vidveis na amostra original (No),

multiplicado por 100.
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Para visualizacdo dos esporos, estes foram fotografados com auxilio de um
microscépio eletronico de varredura (MEV) (Leo, 440i, Cambridge, Inglaterra). As amostras

colhidas foram secas em dessecador e recobertas com ouro e paladio.

Andlise dos resultados. Os dados experimentais foram analisados pelo procedimento
General Linear Model (GLM) do software Minitab versdao 14.1. A verificagdo da normalidade
da distribuicdo dos dados foi feita utilizando-se o teste Kolmogorov-Smirnov (LILLIEFORE,
1967).

Espera-se que a pressao estdtica sobre a massa submetida a extrusdo seja influenciada
pela interagdo entre configuracdo da matriz e temperatura da massa (Se¢do 5). Assim, no
modelo estatistico, a varidvel pressdo estdtica foi incluida como covaridvel para estudo da
viabilidade dos esporos.

As varidveis independentes dentro do esquema fatorial foram analisadas segundo o

seguinte modelo:

Yijk: u+ R; + Mj + Ty + RMij + RTy + MTjk + b(Xijk - Xm) + €ijk (5)

onde: Yijk € a resposta observada; u é a média geral da caracteristica observada; R; € o efeito da
rosca, 1 = 1 ou 2; M; € o efeito associado a matriz, j = 1 ou 2; Ty € o efeito associado a
temperatura, k = 1 ou 2; RM;; € o efeito de interacdo entre as varidveis rosca e matriz; RTjc € o
efeito de interac@o entre as varidveis rosca e temperatura; MTj, € o efeito de interagdo entre as
varidveis matriz e temperatura; b é o coeficiente de regressdo da varidvel pressdo sobre a
varidvel dependente estudada, Xjjx € o valor da pressdo na parcela, e X,, € o valor médio da
pressao entre todos os tratamentos (covaridvel estudada apenas para varidvel viabilidade dos
esporos); e;jx € o erro aleatdrio associado a cada observagao.

Os tratamentos T3 e T9 foram comparados pelo procedimento GLM e contraste de
médias pelo teste Tukey.

As hipoéteses de nulidade foram rejeitadas quando o nivel de significdncia foi menor
que 5% (P<0,05). Os dados foram apresentados como média das observacdes seguidas de seu

erro padrao.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

Composicdo centesimal da amostra. Os teores de cinzas, extrato etéreo e proteina
bruta, fibra solivel em detergente neutro (FDN), fibra solivel em detergente dcido (FDA) e
amido, com base na matéria-seca, foram 2,66+0,05; 7,61+0,04; 19,7+0,4; 11,64+0,15;
5,08+0,20 e 74,38+0,11% respectivamente. Estes dados estdo de acordo com os valores obtidos
em tabelas de composicao de alimentos (SAUVANT et al., 2002; ROSTAGNO et al., 2005).

Resultados da andlise estatistica. Na Tabela 3 sdo apresentados os resultados da
andlise de varidncia para efeitos principais e interacdes de segunda ordem. Os niveis de
significancia para falta de ajuste do modelo, coeficiente de determinacdo e normalidade dos
residuos, indicam que as varidveis independentes escolhidas sdo boas preditoras para os
fendmenos estudados. A variagdo dos tempos minimo e médximo de residéncia foi explicada
pelas interacdes entre rosca € matriz, e temperatura e matriz. A variacdo da pressdo estatica foi
explicada pela interacdo entre matriz e temperatura. A variacdo na viabilidade celular foi
explicada pela configuracdo da rosca e interagdo entre configuragdo de matriz e temperatura na
terceira zona.

A Tabela 4 apresenta as médias para a varidvel dependente que nao sofreu efeito de
interacdo. A Tabela 5 apresenta as médias de efeitos simples para as varidveis dependentes que
sofreram apenas um efeito de interacdo das varidveis independentes. A Tabela 6 apresenta as
médias de efeitos simples para as varidveis que sofreram mais de um efeito de interacdo das

variaveis independentes.

Tabela 3. Analise de variincia dos tratamentos T1 a T8.

Nivel de Significancia P

Efeitos principais t min res t max res Pressao Viabilidade
Rosca 0,001 0,143 0,326 0,000
Matriz 0,011 0,212 0,000 0,749
Temperatura 0,054 0,127 0,000 0,001

Interacdo

Rosca*matriz 0,039 0,000 0,487 0,971
Rosca*temperatura 0,991 0,548 0,766 0,669
Matriz*temperatura 0,030 0,009 0,003 0,023

Covariavel Pressiao - - - 0,726

Falta de ajuste 0,264 0,536 0,271 0,550

R% % 69,12 69,91 92,16 91,00

Normalidade dos residuos 0,14 0,11 >0,15 >0,15

Viabilidade - niimero de esporos vidveis; t min res, t max res - tempos minimo e miximo de residéncia,
respectivamente.
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Tabela 4. Médias dos efeitos principais dos tratamentos T1 a T8, para viabilidade dos
microorganismos

Variavel Viabilidade (%)
Rosca 1 31,63+7,45a
Rosca 2 16,03+3,85b

Meédia + erro padrao; Letras diferentes indicam médias diferentes (P<0,05)

Tabela 5. Médias dos efeitos simples para varidveis com uma interacao significativa - T1 a T8

Interacio matriz e temperatura

Viabilidade esporos (%)

80 °C 140 °C
Matriz A 28,36+4,50b 9,93+4,50c¢
Matriz B 49,79+4,50a 7,24+4,50c
Pressao (kPa)
80 °C 140 °C
Matriz A 2.272+61a 1.318+61c
Matriz B 1.607+67b 1.120+61c¢

Média + erro padrido; Letras diferentes indicam médias diferentes entre contrastes na mesma varidvel dependente
(P<0,05)

Resultados dos tratamentos do esquema fatorial. Na Tabela 4, observa-se que o
resultado para viabilidade de esporos foi influenciado pela configuracdo da rosca utilizado,
sendo que o uso da rosca 2 resultou em maior redugdo da viabilidade quando comparado aos
dados da rosca 1. Estes dados indicam que o aumento da taxa de cisalhamento pelo aumento da
taxa de compressao da rosca € uma hip6tese plausivel para a morte celular.

Também se observou interagdo entre matriz e temperatura para viabilidade celular
(Tabela 5). A combinagdo de matriz A e B com temperatura de 140 °C resultou em maiores
reducdes da viabilidade. A combinacdo de matriz A e temperatura 80 °C resultou em um nivel
intermedidrio de redugdo, porém significativamente maior que estas ultimas, mas menor que a
reducdo observada para a combinagdo de matriz B e temperatura 80 °C.

Na Tabela 5, os dados de viabilidade a 80 °C indica que houve diferenca entre os
tratamentos com matriz A e B, mas os dados a 140 °C indicam que o calor anulou tal diferenca.
Esta interacao entre temperatura e matriz para viabilidade celular € de dificil explicacdo.

No entanto, conforme apresentado na Tabela 3, a variacdo observada no nivel de
pressdo estdtica sobre a massa ndo esteve relacionada com a variacdo observada para

viabilidade celular. Estes dados estdo coerentes com os resultados de controle microbiolégico
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por altas pressdes hidrostéaticas, que indicam o requerimento de pressdes com 2 ordens de
magnitude acima das obtidas neste experimento (HAYAKAWA et al., 1994; PERRIER-
CORNET et al., 1999; BENITO e MACKEY 1999; CAMPOS et al., 2003).

A Figura 3 apresenta a curva tipica de recuperagdo cumulativa do corante indicador
utilizado para determinagdo da distribui¢do do tempo de residéncia da massa no extrusor.

Os tempos minimos e maximos de residéncia sofreram efeitos da interacao entre rosca
e matriz, e matriz e temperatura. Na Tabela 6 se observa uma tendéncia de maiores tempos
minimos e mdximos de residéncia com rosca 2, matriz A e temperatura de 80 °C. Este padrao
estd consistente com a previsdo de maior reten¢do da massa ao longo do cilindro quando ha
maior dificuldade de escoamento do material, e o conseqiiente aumento da pressao (MILLER e
MULVANEY, 2000). Este aumento de volume na regido alimentadora pode estar associado a
maior mistura e dilui¢do do corante indicador, o que resultou em maior tempo para recuperacao

do corante, indicando tempos de residéncia maiores.
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Figura 3 . Curva de recuperagdo do indicador para determinacio da distribui¢do do tempo de residéncia
no extrusor, obtida de uma repeti¢do de T1. 1 - tempo minimo de residéncia; 2 - tempo maximo de
residéncia.

143



Tabela 6. Médias para os efeitos simples dos tratamentos T1 a T8, para varidveis dependentes com
mais de uma interagdo significativa entre as varidveis independentes

Tempo Minimo Residéncia (s)

Matriz A Matriz B
80 °C 140 °C 80 °C 140 °C
Rosca 1 85,67+5,21abc 58,00+2,00c 66,33+3,18bc 72,67+6,36bc
Rosca 2 110,0£10,00a 94,67+7,42ab 80,00+7,64abc 76,67+7,26abc
Tempo Maximo Residéncia (s)
Matriz A Matriz B
80 °C 140 °C 80 °C 140 °C
Rosca 1 165,70+6,31abc 138,00+7,72¢ 166,33+6,31bc 172,67+6,31abc
Rosca 2 190,0+7,73a 174,67+£6,30ab 150,00£6,30c 156,70+6,31bc

Meédia + erro padrdo; Letras diferentes indicam médias diferentes para os contrastes dentro da varidvel dependente
(P<0,05)

A suspeita de ocorréncia de fendmeno mecénico gerado no processo de extrusdo para
explicar a redug¢do da viabilidade celular ndo € nova, e outros autores estudaram o tema
(KAUFFMAN e HATCH, 1977; BULUT et al., 1999; OKELO et al., 2006).

Okelo et al. (2006), trabalhando com extrusor com rosca tnica, observaram reducdo de
1,03 ciclo logaritmico na viabilidade de B. stearothermophilus ATCC 12980 e reducdo total de
Salmonella typhimurium em mistura de milho, soja e farinha de origem animal. Estes autores
indicam que a configuracdo para redu¢do méxima da viabilidade foi a temperatura de 110 °C na
terceira zona do cilindro, umidade da massa em 24,5% e tempo médio de residéncia de 11 s.
No entanto, os autores ndo indicaram a configuracdo da rosca ou matriz utilizados ou a
temperatura da massa.

Kauffman e Hatch (1977) observaram redugdo de 20 a 60% na viabilidade de leveduras
inoculadas em alimentos para cdes quando submetidos a extrusao em temperaturas abaixo de 40
°C. Estes autores sugeriram que as células foram rompidas quando submetidas a tensdo de
cisalhamento no interior da matriz, e correlacionaram o percentual de reducdo celular com o
volume da massa sujeita ao gradiente de velocidade do escoamento ao longo do raio da matriz.
Porém, diferente dos resultados obtidos nas Secdes 2 e 4, aqueles autores assumiram
comportamento newtoniano para o escoamento da racdo pela matriz, o que resulta em
estimativa maior de volume de massa sob cisalhamento.

Os dados apresentados por Bulut et al. (1999) indicam que células vegetativas

termoestaveis de Microbacterium lacticum foram completamente eliminadas a medida que se
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aumentou a tensdo de cisalhamento em extrusor de rosca dupla. No entanto o método de
inoculagdo dos microorganismos na forma de pulso, diretamente sobre a massa na zona de
alimentacdo da extrusora pode resultar em diluicdes das células de forma incontrolavel,
resultando na redu¢@o das contagens microbioldgicas na saida da matriz. Nao estd claro como
estes autores isolaram tal efeito.

Roscas de configuracdo simples, que ndo apresentam interrup¢ao das hélices, como os
utilizados neste experimento, resultam em escoamento do tipo laminar (HAPER, 1998), e
apresentam pouca habilidade de mistura dos ingredientes (HARPER, 1998; RIAZ, 2000,
ROKEY, 2000). No entanto, os dados de distribuicio do tempo de residéncia neste
experimento, indicam que certa mistura ocorre na zona de alimentacdo e nos vazamentos nos
espacos entre a hélice e a parede do cilindro, que ndo podem ser desprezados e afetam a
contagem dos microorganismos quando aplicados na forma de pulso.

Este fenomeno de diluicio dos microorganismos inoculados na forma de pulso estd
descrito no trabalho de Bouverese et al. (1982), que necessitaram realizar coletas seriadas ao
longo do tempo para recuperagcdo cumulativa dos esporos remanescentes.

Neste ensaio se utilizou amostras ndo-semeadas para funcionamento da maquina até o
estado de regime e coleta de dados, e amostras semeadas para coletas de amostra para o estudo
microbiolégico. Para coleta das amostras para microbiologia, o procedimento experimental
previu a passagem de volume de amostra equivalente a 1,5 vezes o volume nominal do cilindro
para entdo proceder-se a coleta. Este procedimento visou eliminar quaisquer efeitos de diluicao
entre amostra nao-semeada e amostra semeada.

Alteracdo da taxa de cisalhamento pelo aumento da velocidade de rotacdo da rosca. A
Tabela 7 apresenta as médias das varidveis dependentes para os tratamentos T3 e T9. A

configuracdo para estes tratamentos € idéntica, exceto pela velocidade de rotagdo da rosca .

Tabela 7. Médias para percentual de viabilidade dos esporos e tempos minimo e maximo de
residéncia dos tratamentos T3 e T9.

Tratamento Viabilidade (%) t min, (s) t max (s)
T3 19,90+3,24a 123,3+14,50a 203,3+14,50a
T9 21,4248,24a 70,0045,77b 170,0045,77a

Média + erro padrdo; t min residéncia, t max residéncia - tempos minimo e maximo de residéncia, Letras
diferentes indicam médias diferentes na coluna, (P<0,05).
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O aumento da velocidade da rosca estd diretamente relacionado ao aumento da taxa de
cisalhamento nominal (equagdo 4). Exceto pelo tempo minimo de residéncia, que foi menor
para T9, as demais varidveis dependentes, inclusive viabilidade celular, ndo diferiram entre T3
e T9 (P>0,05). Nos tratamentos dentro do esquema fatorial, a troca da rosca 1 pela rosca 2
resultou em aumento da taxa de cisalhamento nominal, pela maior taxa de compressao da rosca
2, e resultou em reducdo da viabilidade celular (Tabela 4). Estas observacgdes suscitam a
hipétese que o volume da massa submetida ao cisalhamento durante a extrusdo manteve-se
inalterado entre T3 e T9, onde foi empregada apenas a rosca 2, o que explicaria a igualdade dos
efeitos sobre esta varidvel.

Gopalakrishna e Jaluria (1992) simularam o perfil do gradiente de velocidade do
escoamento no canal da rosca de extrusora simples. Estes autores deduziram que o gradiente de
velocidade do escoamento incide em maior percentual da massa a medida que a taxa de
compressdo da rosca aumenta. Cogita-se que, em virtude da maior taxa de compressao da rosca
2, o percentual de massa submetido ao gradiente de velocidade de escoamento € maior quando
comparado a rosca 1, que apresenta hélices mais altas, e carreia maior volume relativo de

amostra na zona de cisalhamento (Figura 4).

Farede do cilindro

i_; E Eisapiad L R

Farede da rosca

ROSCA 1 ROSCA 2

Figura 4. Comportamento do escoamento da massa na extrusora. a - volume da massa sob taxa de
cisalhamento; b - volume total da massa no canal da rosca, b, - canal da rosca 1 é mais profundo que b, -
canal darosca 2. v - velocidade de rotacdo da rosca.

Zheng et al. (1995) avaliaram a reducdo de particulas de amido em uma extrusora de
rosca Unica, com taxa de compressdo 3:1, similar ao utilizado neste experimento. Estes autores

observaram que o percentual de particulas com didmetro geométrico médio abaixo de 0,5 um
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foi de 5%, independente da velocidade de rotacdo da rosca, que variou de 25 a 200 rpm.
Porém, ao submeter as amostras a sucessivas passagens pelo extrusor, os autores observaram
aumento daquele percentual que chegou a 76% de particulas abaixo de 0,5um. Apesar de
aqueles autores sugerirem que esta observacdo tenha sido resultado do maior tempo de
exposi¢do das particulas as tensdes cisalhantes, decorrente das multiplas passagens, pode-se
cogitar que o manuseio das amostras entre a coleta e alimentacdo do extrusor, entre as diversas
passagens, acarretou maior homogeneizacdo da massa, o que permitiu exposi¢do de maior
volume de particulas a regido do escoamento da massa onde hd um gradiente de velocidade em
relacdo as suas adjacéncias .

Os dados obtidos na Secdo 2 indicam que uma por¢do de um fluido pseudo-plastico
sob escoamento viscométrico ndo estd submetida ao gradiente de velocidade em relacdo as suas
adjacéncias, e o volume desta por¢do varia de acordo com o comportamento do escoamento
indicado pelo indice n, para um fluido regido pela Lei da Poténcia. Sabe-se que o histérico de
tratamento térmico e mecanico influenciam a viscosidade aparente final do produto extrusado,
porém ndo afetam significativamente o comportamento do escoamento (SENOUCI e SMITH,
1998; KOKINI et al., 1992). Assim, é possivel a extrapolacdo do indice n obtido pela técnica
de reometria capilar para o estudo do escoamento da massa na extrusora. A igualdade dos
resultados para viabilidade dos esporos entre T3 e T9 é coerente com esta hipétese, e estd de
acordo com os resultados da contagem microbioldgica obtidos na Secdo 4, onde se demonstrou
que o aumento da taxa de cisalhamento, pelo aumento da velocidade de deslocamento do pistao,
nao influenciou na viabilidade celular, embora a tensdo cisalhante a tenha reduzido.

A diferenca observada para tendéncia a retrogradacdo entre T3 e T9 (Secdo 5) ndo é
contraditéria com esta explicagdo. A tendéncia a retrogradacdo medida no RVA varia de
acordo com o acimulo de soliveis na amostra, e desta forma pode ser considerada um método
capaz de medir um evento continuo, como a quebra da estrutura do amido sob cisalhamento ao
longo do tempo, em determinada por¢do da amostra. O método de avaliacdo da viabilidade
celular aqui utilizado sé permite mensurar evento discreto, que € a morte ou sobrevivéncia do
esporo. Uma vez que houve morte celular pelo efeito do cisalhamento, a continuacdo do
tratamento sobre este individuo ndo serd detectada pelo método microbioldgico.

Micrografia dos esporos. A Figura 5 apresenta a imagem dos esporos de B.
stearothermophilus, obtida por microscopia eletronica de varredura. No entanto, a técnica

empregada neste ensaio ndo permitiu a observagdo de células rompidas. A Tabela 8 apresenta a
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média da contagem final dos esporos, em base logaritmica. Todos os tratamentos, exceto T3,
resultaram em reduc¢do significativa da viabilidade dos esporos em relagdo a amostra original

(Dunnett, P < 0,05).

ipn — Mag- 10.80 K X Anostra Original LRAC /FEQ /UNICAMP

Figura 5. Micrografia de esporos de B. stearothermophilus (MEV, 10.000x)

Estimativa da reducdo da viabilidade em fungdo da temperatura. A discussdo sobre a
contribui¢do direta do calor sobre reducdo da viabilidade dos esporos € pertinente neste
experimento. A andlise de variancia indicou diferenca significativa entre a viabilidade celular
em funcdo da configuracdo de rosca utilizada (Tabela 3). Porém, tal efeito poderia ser

creditado a contribuicdo de calor por dissipa¢do viscosa decorrente do aumento da taxa de

compressdo entre as roscas 1 e 2.
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Tabela 8. Médias do nimero de esporos vidveis e percentual de viabilidade nos diferentes
tratamentos

Tratamento Rosca Matriz Temperatura Vel. rotagdo Log esporos Viabilidade'
°C) rosca viaveis (%)
(tpm) 5 g amostra

Testemunha - - - - 6,58+0,02 100,0
T1 2 B 80 65 6,11+0,06 349
T2 2 B 140 65 5,01+0,31 2,7
T3 2 A 80 65 5,88+0,07 19,9
T4 2 A 140 65 5,3840,11 6,3
T5 1 B 80 65 6,39+0,10%* 64,5
T6 1 B 140 65 5,60+0,08 10,5
T7 1 A 80 65 6,14+0,08 36,3
T8 1 A 140 65 5,68+0,14 12,6
T9 2 A 80 150 5,84+0,20 21,4

Meédia * erro padrdo; Testemunha - amostra original sem qualquer tratamento; * Média de TS5 foi igual & média da
testemunha (Dunnett, P>0,05); 1. Estimado com base no nimero de esporos vidveis antes da transformacio
logaritmica.

As fontes de calor na extrusora sdo: a dissipa¢do viscosa da energia mecanica liquida
utilizada para impulsionar a rosca, a transferéncia de calor pela parede do cilindro, e o calor
latente do vapor condicionador injetado diretamente sobre a matéria-prima ou através da parede
do cilindro (HARPER, 1992).

As amostras, neste experimento, ndo foram submetidas ao pré-condicionamento por
vapor, e foram extrusadas com temperatura inicial de aproximadamente 20 °C. As
temperaturas da massa em diferentes locais, em funcdo da temperatura na terceira zona de
aquecimento e da configuracdo da rosca sdo apresentadas na Tabela 9. A configuragdo da

matriz ndo influenciou a temperatura na massa (P>0,05; Tabela 11, Anexo II).

Tabela 9. Temperatura da massa extrusada (°C) em fun¢do da temperatura na terceira zona,
configuragdo da rosca e local de mensuragdo; matriz A

Temperatura 3° zona - 80 °C Temperatura 3° zona - 140 °C
Rosca 1 Rosca 2 Rosca 1 Rosca 2
Ponto 1 70,0 = 2,5a 67,5 +0,3a Ponto 1 70,0 +2,5a 67,5+ 1,1a
Ponto 2 76,3 +2,1a 75,0+ 1,2a Ponto 2 109, 7+20a 120,3+1,2b
Ponto 3 79,0 £ 1,2a 78,0 £1,2a Ponto 3 120,5 £ 1,3a 127,7 +2,2a

média + erro padrao; Letras diferentes indicam médias diferentes para os contrastes de rosca 1 contra
rosca 2 .(P<0,05); os pontos e as temperaturas da terceira zona nao foram contrastados entre si
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Os dados de temperatura na massa, na entrada do suporte da matriz (ponto 1, Tabela 9),
indicam que a diferenca de compressdo entre as duas roscas também ndo influenciou a
temperatura da massa, e ficaram abaixo dos 80 °C. Estas observacdes estdo coerentes com
dados de outro experimento com extrusora de rosca Unica, com mistura de ingredientes idéntica
a utilizada neste experimento (em fase de elaboracdo)’, onde os autores mantiveram a
temperatura do cilindro em 114°C e a temperatura da massa na saida da matriz foi de 96,5 °C.
Esseguir e Sernas (1992) obtiveram diferencas de temperatura similares entre a parede do
extrusor de rosca simples e a massa de alimentos.

Também foi possivel observar que a queda de temperatura por evaporagdo do extrusado,
na saida da matriz, foi abrupta, representando 30 °C em 10 s, aproximadamente.

Os esporos de B. stearothermophilus mostraram-se resistentes ao calor quando semeados
na mistura milho e soja (Sec@o 3), apresentando valor Djy;;oc € z de 14,2 min e 23,7 °C,
respectivamente. A contribui¢do do calor para a reducio da viabilidade dos esporos em todos
os tratamentos com temperatura de 80 °C pode ser considerada desprezivel no tempo de
residéncia em que a massa foi submetida a extrusdo, visto que a estimativa para Dgpoc € de 747
min (equacdo 3, Secdo 3). A resposta de viabilidade observada nestes tratamentos pode ser
creditada a tensdo cisalhante gerada pela acdo da rosca e escoamento da massa pelas matrizes.

Na Tabela 9, as médias de temperatura da massa mensuradas no ponto 2 sdo diferentes
para as roscas 1 e 2 (P<0,05). Este dado estd coerente com o tempo de residéncia maior para a
combinagdo rosca 2 e matriz A, quando comparado a combinacdo rosca 1 e matriz A, a 140 °C
(Tabela 6). No entanto, esta diferenca nao influenciou a viabilidade dos esporos, visto a
auséncia de significancia para a interacao entre temperatura e configuracdo da rosca para aquela
variavel (Tabela 3).

Na Secdo 5, trabalhando com extrusdo de material e condi¢des idénticas ao presente
experimento, determinamos a vazdo média de 1,10 kg/h para a temperatura de 140 °C na
terceira zona. Baseados neste valor para vazao, no volume nominal interno do conjunto suporte
da matriz e matriz A, e na densidade real da massa, estimou-se que os tempos de residéncia
médios aproximados da massa no interior do suporte da matriz e da matriz A foram 23,2 e 1,1 s,

respectivamente. Este tempo de residéncia, aliado a difus@o de calor na massa na terceira zona

2 e e . .
Trabalho de iniciacdo cientifica em andamento

150



nos tratamentos a 140 °C, foram suficientes para resultar em maior mortalidade celular quando

comparados aos tratamentos a 80 °C (Tabela 3).

CONCLUSOES

A pressdo estdtica ndo influenciou a contagem celular, porém temperatura e tensao
cisalhante reduziram a viabilidade dos microorganismos.

A variag@o da taxa de cisalhamento aparente nominal pelo aumento da rotacdo da rosca
ndo influenciou a viabilidade celular, porém a variacdo da taxa de cisalhamento aparente
nominal pela alteracdo da taxa de compressao da rosca afetou a viabilidade dos esporos.

O percentual da redugdo da viabilidade celular estd diretamente relacionado ao volume

de material submetido ao gradiente de velocidade de escoamento.
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CApPIiTULO IV

DISCUSSAO GERAL

Na Secio 1, foi apresentada a descricdo do projeto de constru¢do do redmetro capilar
para caracterizacdo dos ingredientes, e seu desenho técnico e respectivas cotas sdo apresentados
no Anexo. O funcionamento do dispositivo foi satisfatério, e os resultados obtidos estiveram
de acordo com os dados publicados por outros autores (Secao 2).

No entanto, conforme relatado na Secdo 2, a ocorréncia de valor negativo para o indice
n do modelo da Lei da Poténcia foi inesperada, apesar de jd ter sido relatada em condi¢des
similares (PADMANABHAN e BHATTACHARYA, 1991). Tal observagdo parece indicar a
ocorréncia de deslizamento do material junto a parede do capilar, o que contraria uma das
assuncoes tedricas para este ensaio (DARBY 1976; STEFFE, 1996). A dificuldade de corre¢ao
matemadtica deste efeito foi observada por outros autores (MACHEY et al., 1989; SINGH e
SMITH, 1999), e no presente trabalho acarretou o descarte daquele tratamento (Secao 2).

O aco inoxidavel utilizado para confeccionar os capilares apresentou rugosidade
interna de 0,8 um e ndo sofreu qualquer tratamento para sua alteracdo. O fendmento de
deslizamento do material na parede interna do capilar poderia ser minorada pelo aumento na
tolerancia da rugosidade do aco utilizado. A usinagem de ranhuras longitudinalmente ao longo
da parede interna é pratica comum na confeccdo de cilindros extrusores, com o objetivo de
reduzir o escorregamento da massa sob extrusdo (MILLER e MULVANEY, 2000; TERRA
2007). Esta pratica poderia ser aplicada nos capilares e avaliada para este caso. Morgan et al.
(1978) e Morita et al., (2005), que também construiram seus proprios redmetros capilares, ndo
abordam este assunto.

O redmetro construido foi projetado para ser utilizado em conjunto com uma maquina
universal de ensaios (MUE), para prover a forca motriz para o deslocamento do pistdo. O
dimensionamento deste projeto contemplou o uso de uma MUE relativamente pequena, com
curso de deslocamento do pistdo mdximo de 0,5 m, e assim, as dimensdes do cilindro, pistdo e
matrizes do redmetro foram condicionadas a esta dimensdo. Para projetos que disponham de
MUE maior, recomenda-se o dimensionamento de redmetro que contemple matrizes com
relacdo comprimento-didmetro maiores que os apresentados aqui, principalmente para materiais

menos viscosos (DARBY, 1976; RAUWENDAAL, 1994; STEFFE, 1996).
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O experimento apresentado na Secdo 4 avaliou o efeito isolado da taxa de
cisalhamento sobre a viabilidade dos esporos. A variacdo da taxa de cisalhamento nao alterou a
mortalidade dos esporos. Estes dados estdo coerentes quando comparados ao volume estimado
de material submetido ao gradiente de velocidade ao longo do raio do capilar, que também ndo
variou em funcdo da taxa de cisalhamento (Secao 4).

Bulut et al. (1999) avaliaram o efeito de niveis crescentes de taxa de cisalhamento
sobre a viabilidade de Microbacterium lacticum, termo-resistente, utilizando redmetro do tipo
cone-placa. Estes autores observaram relacdo direta entre mortalidade microbiana, taxa de
cisalhamento e tempo de processo. Porém, a caracteristica do veiculo utilizado, que foi uma
suspensdo de gelatina, com 65% de umidade, apresentou-se muito diferente do veiculo utilizado
no presente experimento (Secao 4). Aqueles autores citam que a suspensdo apresentou-se com
caracteristicas de fluido newtoniano. Pode-se especular que possa ter havido difusdo das
células na suspensdo durante o tratamento, sendo passiveis de migrarem para a zona de
cisalhamento gerada pela rotagdo do cone. Isto explicaria 0 aumento da mortalidade em fungdo
do tempo e da taxa de cisalhamento, que é expressdo da velocidade de rotagdo do cone. No
presente experimento, devido a alta viscosidade da mistura utilizada e ao escoamento do tipo
laminar previsto para a massa no interior do capilar, assume-se que a difusdo dos esporos foi
desprezivel. As hipdteses aqui levantadas poderiam ser avaliadas refazendo os experimentos de
viabilidade celular no redmetro utilizando-se materiais, como veiculos dos esporos, com
diferentes comportamentos de escoamento, que se espera traduzir em diferentes volumes sob
gradiente de velocidade no interior do capilar.

Os esporos de B. stearothermophilus requerem procedimento especial que envolve
aquecimento seguido de rdpido resfriamento para germinar (ORSON e SORRELS, 1992). Esta
necessidade se mostrou ttil no desenvolvimento destes experimentos, visto que reduziu o risco
de contaminacdo das placas de contagem por outros microorganismos, ¢ a multiplicacdo do
esporo durante armazenagem das amostras, o que resultaria em leituras errdneas apds o
tratamento.

As amostras de mistura de milho e soja utilizados nos experimentos das Secdes 3,4 e 6
foram submetidas a irradiacio gama, na dose de 25 kGray, para reducdo da carga

microbiolégica. Esta dose € maior que aquela utilizada para controle microbioldgico comercial
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de cereais (informacdo verbal)’. Apesar de a irradiacdo ndo ter sido avaliada objetivamente, as
amostras se mantiveram livres de sinais sensoriais de desenvolvimento microbiolégico durante
todo o periodo experimental. As contaminacdes das placas de contagem foram raras, e parecem
estar mais relacionadas ao procedimento improprio durante sua manipulagao.

O experimento de avaliacdo dos parametros termo-bacterioldgicos, apresentado na
Secdo 3, foi conduzido dentro das expectativas, exceto para as temperaturas acima de 130 °C.
Devido ao conteido de 4dgua, 6leo e amido da mistura milho-soja, o aquecimento acima desta
temperatura resultou na formagdo de uma massa endurecida que nao foi possivel retirar do tubo
TDT, impedindo sua correta dilui¢do para posterior semeadura e contagem. Por analogia, esta
massa endurecida observada no experimento da Secdo 3, pode ser comparada ao fendmeno de
complexacdo amido-lipideo no experimento de extrusdo a 140 °C, hipotetizado na Secdo 5.

A industria de alimentos para animais, como elo da cadeia produtiva de alimentos,
também acompanha as imposi¢des de qualidade e seguranga alimentar exigida pelo consumidor
e legislacdo vigente, ja discutido no Capitulo I. As exigéncias sanitirias e o impacto do
banimento do uso de aditivos quimicos na ra¢do de animais de produc¢do t€ém demandado a
busca por novas alternativas para o controle microbiolégico dos ingredientes. A extrusdo das
racOes € uma pratica cada vez mais utilizada para este fim, e se observa tendéncia de aumento
do calor e tempo de condicionamento da matéria-prima nas fabricas de racdo (FRAIHA e
BIAGTI, 2007; FROESTSCHNER, 2006, ZIGGERS, 2004). O presente trabalho ndo considerou
o processo de condicionamento da matéria-prima por calor (Secdes 5 e 6). Porém, ao nivel
industrial, recomenda-se a avaliacdo da contribui¢do térmica deste processo na estimativa da
letalidade microbioldgica, baseadas no tempo de processo e parametros termobacterioldgicos
do microorganismo alvo.

Sabe-se que as configuracdes do cilindro e rosca das extrusoras industriais podem ser
muito varidveis (TERRA, 2007), o que afeta os tempos minimo e maximo de residéncia, a
homogeneizacdo da massa, o perfil de escoamento, e a geragdo de pressdo e calor sobre a
massa. Assim, os dados obtidos aqui apenas permitem dedugdes para guiar o estudo destas
mdquinas em diferentes configuragdes e parametros de operacao.

Por fim, a estimativa da difusdo do calor pela massa, via dissipa¢do viscosa ou

transferéncia pela parede do cilindro, é importante na avaliacdo do processo de extrusao sobre a

3 Informacao fornecida por Dr. Paulo Rela, IPEN-USP, em Sdo Paulo, em junho de 2007
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viabilidade celular. Likinami et al. (1990) sugeriram uma metodologia para determinar a
destrui¢do de esporos bacterianos considerando apenas a temperatura da massa junto a parede
do cilindro da extrusora de rosca simples. Os dados apresentados no presente trabalho indicam
que o escoamento neste tipo de configuragdo € laminar, e a assun¢c@o de um tempo de residéncia
em dada temperatura média pode gerar conclusdes erroneas sobre a contribui¢@o térmica para a

reducdo da viabilidade celular.
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CAPITULO V

CONCLUSOES GERAIS

Com base nas condi¢des experimentais descritas anteriormente, conclui-se que:

1. A tensdo cisalhante afetou a viabilidade dos esporos, porém o nivel de pressao
estatica sobre o material extrusado, gerado pela operacao da extrusora, ndo afetou a viabilidade
dos esporos de Bacillus stearothermophilus.

2. Calor e tensio cisalhante afetaram a viabilidade dos microorganismos.

3. A variacdo da taxa de cisalhamento pela variacdo da taxa de compressao da rosca
influencia a viabilidade celular. Porém, a variagdo da taxa de cisalhamento pela variacdo da
velocidade de rotacdo da rosca ndo afeta a viabilidade celular. Estas conclusdes sugerem que o
volume de racdo contendo esporos submetidos ao gradiente de velocidade, durante o
escoamento pelo canal da rosca, permaneceu inalterado no ultimo caso, o que resultou no
mesmo percentual de esporos submetidos a tensao cisalhante.

4. Observou-se interacao entre a temperatura da massa e o didmetro interno da matriz
sobre a viabilidade celular. O modo como esta interacdo afeta a viabilidade celular ndo foi

esclarecido.
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SUGESTOES PARA DESENVOLVIMENTOS FUTUROS
1. Uma das assung¢des bdsicas da técnica da reometria capilar € a auséncia de deslizamento do
fluido na parede da matriz capilar, pressuposto este que nem sempre se confirma. A hipétese de
que a alteracdo do coeficiente de atrito na parede interna do capilar, através da alteracdo da
tolerancia de rugosidade ou usinagem de ranhuras, possa minimizar a ocorréncia de tal
deslizamento merece avaliacao.
2. As caracteristicas reoldgicas dos alimentos e sua interacdo com a maquina processadora
influenciam varidveis como a demanda energética do processo, produtividade, tempo de
residéncia e parametros funcionais do produto. Na industria de racdes, aquelas caracteristicas
sdo manipuladas empiricamente pela adicdo de calor e dgua ao sistema. A caracteriza¢dao
reolégica dos ingredientes para consumo animal nas condi¢des de processos utilizados na
industria de ragcdes ainda € uma drea pouco explorada.
3. As mdquinas extrusoras podem ser muito diferentes em termos de configuragdo e parametros
de operacdo, ainda que para uma mesma aplicacdo industrial. Alteragcdes das configuracdes do
conjunto cilindro-rosca e de pré-condicionamento podem alterar dramaticamente os parametros
de operacdo e as propriedades funcionais dos extrusados. Um estudo do perfil do processo de
extrusdo na industria brasileira seria importante para guiar o planejamento de novas pesquisas.
4. Muitos estudos de extrusdo, com o objetivo de avaliar cozimento de alimentos ou mesmo
reducdo microbioldgica, consideram apenas a temperatura da parede do cilindro e ndo avaliam a
temperatura da massa. No presente trabalho, foi demonstrada a ocorréncia de gradiente de
temperatura na massa, e a assuncao de homogeneidade de temperatura ndo € razodvel. Assim, a
modelagem da transferéncia de calor a massa sob escoamento pode resultar em conclusdes mais
precisas acerca dos seus efeitos sobre as varidveis estudadas.
5. No presente trabalho, a tensdo cisalhante reduziu a viabilidade de esporos bacterianos, e
cogitou-se que tal reducdo esteja associada a sua ruptura estrutural. Esta hipdtese ndo pdde ser
confirmada, visto que o veiculo de milho e soja produziu artefatos a microscopia,
impossibilitando sua diferenciacdo de possiveis células danificadas. Ainda assim, em novas
avaliacOes, recomenda-se a aplicacdo da mesma técnica de microscopia aqui utilizada, porém
fazendo uso de veiculo para os esporos que minimizem a ocorréncia de artefatos a microscopia

eletronica.
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ANEXO 1

DESENHOS TECNICOS DO REOMETRO CAPILAR
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CILINDRO, ROSCA DE SUSTENTACAO E ANEL DE VEDACAO
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4 HASTES SEXTAVADAS COM EXTREMIDADES ROSQUEAVEIS
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JOGO DE MATRIZES E PISTAO

Tabela de dimensdes das matrizes

Matriz X y

6-0 5,00 9,50

4-0 4,00 10,24

3.0 3,00 10,74

45 30750 6L 6,00 69,30
— &M 6,00 4950

6C 6,00 33,60

4 4,00 50,30

3L 3,00 50,60

3M 3,00 40,60

L,M,C - longa, média e curta
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ANEXO IT

DADOS EXPERIMENTAIS
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Tabela 1. Densidade real da mistura milho e soja pelo método
de Arquimedes (Sec¢do II)

amostra  massa (g) Vi(mL) Vf(mL) Vr(mL) massa/Vr (g/ml)
A 9,07 60 67,5 7,5 1,21
A 9,33 60 67,9 7,9 1,18
A 9,23 60 67,4 7,4 1,25
A 10,35 60 68 8 1,29
A 9,2 60 67,5 7,5 1,23
A 9,53 60 67,9 7,9 1,21
A 8,8 60 67,4 7,4 1,19
A 10 60 68 8 1,25
A 9,83 60 68 8 1,23
A 9,27 60 67,5 7,5 1,24
A 9,65 60 67,9 7,9 1,22

Vi - volume inicial
Vf - volume final

Vr- variagdo de volume
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Tabela 2a.Dados para estimativas da taxa de cisalhamento e tensao cisalhante na matriz capilar do redmetro (Secado II)

VP (m/s) Qc (m”3/s) Dc(m) Lc(m) [32Qc)/[nDc’] (1/s) U (%) T (°C) Pa(Pa) MatrizO APb (Pa) Pen(Pa) APc(Pa) Tens Cis (Pa)
0,0004 1,85508E-07  0,00396  0,04015996 30,42824944 26,5 80 4524317,2 4-00,4 2576171,1 1948146,1 1846821,1 45526,8
0,0004 1,85508E-07  0,00396  0,04015996 30,42824944 26,5 80 45549783 4-00,4 26184623 1936516 1835191 45240,1
0,0004 1,85508E-07  0,00296  0,03996000 72,85970229 26,5 80 4369954,1 3-00,4 2593299 1776655,1 1675330,1 31024,6
0,0004 1,85508E-07  0,00296  0,03996000 72,85970229 26,5 80 4364456,3 3-00,4 2612330,1 1752126,2 1650801,2 30570,4
0,004 1,85508E-06  0,00396  0,04015996 304,2824944 26,5 80 6070062,1 4-04 4515647,5 1554414.,6 1453089,6 35820,7
0,004 1,85508E-06  0,00396  0,04015996 304,2824944 26,5 80 6497203,7 4-04 4661975,2 1835228,5 1733903,5 427432
0,004 1,85508E-06  0,00296  0,02996000 728,5970229 26,5 80 9244654,3 3-04 5685634,7 3559019,6  3457694,6 85403,7
0,004 1,85508E-06  0,00296  0,02996000 728,5970229 26,5 80 9494807 3-04 5881654,6 36131524 35118274 86740,7
0,0004 1,85508E-07  0,00396  0,04015996 30,42824944 26,5 120 4358112,6 4004 26825335 1675579,1 1574254,1 38807,6
0,0004 1,85508E-07  0,00396  0,04015996 30,42824944 26,5 120 4482871,8 4004 2915769,8 1567102 1465777 36133,5
0,0004 1,85508E-07  0,00296  0,03996000 72,85970229 26,5 120 4742962,9 3-00,4 2622480 21204829 20191579 373918
0,0004 1,85508E-07  0,00296  0,03996000 72,85970229 26,5 120 4967106,5 3-00,4 3160213,1 18068934 1705568,4 31584.,6
0,004 1,85508E-06  0,00396  0,04015996 304,2824944 26,5 120 5396151,2 404 3689065,1 1707086 1605761 39584,3
0,004 1,85508E-06  0,00396  0,04015996 304,2824944 26,5 120 5873407,8 404 3044969,5 28284383 27271133 672272
0,004 1,85508E-06  0,00296  0,02996000 728,5970229 26,5 120 6075137,1 3-04 3742775 2332362,1 2231037,1 55105,7
0,004 1,85508E-06  0,00296  0,02996000 728,5970229 26,5 120 6343475 3-04 4333160,8 2010314,2 1908989,2 471513
0,0004 1,85508E-07  0,00396  0,04015996 30,42824944 26,5 160 4863493 4004 36080774 1255415,6 1154090,6 28450,0
0,0004 1,85508E-07  0,00396  0,04015996 30,42824944 26,5 160 4969221,1 4004 36347209 1334500,2 1233175,2 30399.,5
0,0004 1,85508E-07  0,00296  0,03996000 72,85970229 26,5 160 53498422 3-00,4 3877472,6 1472369,6 1371044,6 25389,7
0,0004 1,85508E-07  0,00296  0,03996000 72,85970229 26,5 160 5963065,3 3-00,4 3895657,9 20674074 1966082,4 36408,9
0,004 1,85508E-06  0,00396  0,04015996 304,2824944 26,5 160 6195667,1 4-04 3846177,1 2349490 2248165 55420,5
0,004 1,85508E-06  0,00396  0,04015996 304,2824944 26,5 160 6682016,4 4-04 3887622,5 27943939  2693068,9 66388,0
0,004 1,85508E-06  0,00296  0,02996000 728,5970229 26,5 160 65718477 3-04 4924815,3 1647032,5 1545707,5 381784
0,004 1,85508E-06  0,00296  0,02996000 728,5970229 26,5 160 6692589,2 3-04 5198228,1 1494361,1 1393036,1 344074

VP- velocidade de deslocamento do pistdo; Qc - vazdo no capilar, Dc - didmetro do capilar, Lc - comprimento do capilar, D - didmetro do cilindro, U - umidade

T - temperatura, Pa - pressdo sobre a massa, Matriz 0 - matriz com Lc = 0; APb = Pa - Pen; APc = Pen - Pex; Pen - determinado por diferenca
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Tabela 2b. Dados para estimativas da taxa de cisalhamento e tensdo cisalhante na matriz capilar do redmetro (Secdo II)

VP (m/s) Qc (m*3/s) Dc(m) Lc (m) [32Qc)/[zDc’] (1/s) U (%) T (°C) Pa(Pa) MatrizO APb (Pa) Pen(Pa) APc(Pa) Tens Cis (Pa)
0,0004 1,85508E-07 0,00396  0,04015996 30,42824944 30,4 80 2489262,6 4-00,4 1293054,8 1196207,8 1094882.,8 26990,4
0,0004 1,85508E-07 0,00396  0,04015996 30,42824944 30,4 80 2766904,6 4-00,4 1299398 .4 14675006,1 1366181,1 33678,3
0,0004 1,85508E-07 0,00296 0,03996 72,85970229 30,4 80 2474037,7 3-00,4 16425919 83144584 730120,84 13520,8
0,0004 1,85508E-07 0,00296 0,03996 72,85970229 30,4 80 2748930,8 3-00,4 1849607.,5 899323,28 797998,28 14777,7

0,004 1,85508E-06 0,00396  0,04015996 304,2824944 30,4 80 3334241,6 4-04 1884074,9 1450166,7 1348841,7 332509
0,004 1,85508E-06 0,00396  0,04015996 304,2824944 30,4 80 3420304,3 4-04 1969080,3 1451224 1349899 33276,9
0,004 1,85508E-06 0,00296 0,02996 728,5970229 30,4 80 5619871,8 3-04 2731802,8 2888069 2786744 68831,5
0,004 1,85508E-06 0,00296 0,02996 728,5970229 30,4 80 5779098.,4 3-04 31056574 2673440,9 25721159 63530,2
0,0004 1,85508E-07 0,00396  0,04015996 30,42824944 30,4 120 2537474,6 4-00,4 1370870,6 1166603.,9 1065278.9 26260,6
0,0004 1,85508E-07 0,00396  0,04015996 30,42824944 30,4 120 2622057,1 4-004 1580635,2 1041421,9 940096,86 23174,7
0,0004 1,85508E-07 0,00296 0,03996 72,85970229 30,4 120 3050255,9 3-00,4 1733941 13163149 1214989.,9 22499.8
0,0004 1,85508E-07 0,00296 0,03996 72,85970229 30,4 120 32122314 3-00,4 1755086,6 14571448 1355819,8 25107,8
0,004 1,85508E-06 0,00396  0,04015996 304,2824944 30,4 120 3330435.4 4-04 1854048,1 1476387,3 1375062,3 33897,2
0,004 1,85508E-06 0,00396  0,04015996 304,2824944 30,4 120 3457732 4-04 1987688,4 1470043,6 1368718,6 33740,9
0,004 1,85508E-06 0,00296 0,02996 728,5970229 30,4 120 35524644 3-04 2452892,1 1099572.,3 998247,32 24656,3
0,004 1,85508E-06 0,00296 0,02996 728,5970229 30,4 120 3721629,4 3-04 24951833 1226446 1125121 27790,0
0,0004 1,85508E-07 0,00396  0,04015996 30,42824944 30,4 160 2262793 4-004 1750011,6 512781,32 411456,32 10143,0
0,0004 1,85508E-07 0,00396  0,04015996 30,42824944 30,4 160 2490531,3 4-004 1807950,6 682580,66 581255,66 14328,8
0,0004 1,85508E-07 0,00296 0,03996 72,85970229 30,4 160 4313706,8 3-00,4 3087260,7 1226446 1125121 20835,6
0,0004 1,85508E-07 0,00296 0,03996 72,85970229 30,4 160 4567454,3 3-00,4 33832994 1184154,8 1082829,8 200524
0,004 1,85508E-06 0,00396  0,04015996 304,2824944 30,4 160 4011958,8 4-04 2849372.5 1162586,3 1061261,3 26161,6
0,004 1,85508E-06 0,00396  0,04015996 304,2824944 30,4 160 4065245,7 4-04 2851487,1 1213758,7 1112433,7 27423,1
0,004 1,85508E-06 0,00296 0,02996 728,5970229 30,4 160 44445982 3-04 3582914,1 861684,08 760359,08 18780,6
0,004 1,85508E-06 0,00296 0,02996 728,5970229 30,4 160 4666204,3 3-04 3812132,6 854071,65 752746,65 18592,5

VP- velocidade de deslocamento do pistdo; Qc - vazio no capilar, Dc - didmetro do capilar, Lc - comprimento do capilar, D - didmetro do cilindro, U - umidade

T - temperatura, Pa - pressdo sobre a massa, Matriz 0 - matriz com Lc = 0; APb = Pa - Pen; APc = Pen - Pex; Pen - determinado por diferenca
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Tabela 2c. Dados para estimativas da taxa de cisalhamento e tensdo cisalhante na matriz capilar do redmetro (Se¢ao II)

VP (m/s) Qc (m”3/s) Dc(m) Lc(m) [32Qc)/[nDc’] (1/s) U (%) T (°C) Pa(Pa) MatrizO APb (Pa) Pen(Pa) APc(Pa) Tens Cis (Pa)
0,0004 1,85508E-07  0,00396  0,04015996 30,42824944 334 80 1781730,1 4004 666298,53 1115431,5 1014106,5 24999,2
0,0004 1,85508E-07  0,00396  0,04015996 30,42824944 33,4 80 1816408.,9 4-00,4 687655,61 1128753,3 10274283 25327,6
0,0004 1,85508E-07  0,00296 0,02996 72,85970229 334 80 1710257,9 3-00,4 807128,37 903129,5 801804,5 19804,2
0,0004 1,85508E-07  0,00296 0,02996 72,85970229 334 80 1866312,6 3-00,4 877331,84 988980,72  887655,72 219247
0,004 1,85508E-06  0,00396  0,04015996 304,2824944 33,4 80 2220290,3 4-04 969738,2 1250552,1 1149227,1 28330,1
0,004 1,85508E-06  0,00396  0,04015996 304,2824944 334 80 2326018,4 404 982425,58 1343592,8 1242267,8 30623,7
0,004 1,85508E-06  0,00296 0,02996 728,5970229 334 80 4038813,7 3-04 1437902,3 2600911,4  2499586,4 61738,8
0,004 1,85508E-06  0,00296 0,02996 728,5970229 334 80 4081105 3-04 14491094 26319955 2530670,5 62506,5
0,0004 1,85508E-07  0,00396  0,04015996 30,42824944 33,4 120 1644283,5 4-00,4 812626,24 831657,29  730332,29 18003,7
0,0004 1,85508E-07  0,00396  0,04015996 30,42824944 334 120 1782787,4 4004 867181,94 915605,41 814280,41 20073,2
0,0004 1,85508E-07  0,00296 0,03996 72,85970229 334 120 2135707,8 3-00,4 951552,97 1184154.,8 1082829,8 200524
0,0004 1,85508E-07  0,00296 0,03996 72,85970229 33,4 120 22314974 3-00,4 1014989.,8 1216507,6 1115182,6 20651,5
0,004 1,85508E-06  0,00396  0,04015996 304,2824944 334 120 1881960,3 4-04 1141863,6 740096,75 638771,75 15746,6
0,004 1,85508E-06  0,00396  0,04015996 304,2824944 334 120 2008834 404 1184154,8 82467924 72335424 17831,7
0,004 1,85508E-06  0,00296 0,02996 728,5970229 334 120 22490483 3-04 1342747 906301,34  804976,34 19882,6
0,004 1,85508E-06  0,00296 0,02996 728,5970229 334 120 2264696,1 3-04 1494995 4 769700,62  668375,62 16508,6
0,0004 1,85508E-07  0,00396  0,04015996 30,42824944 334 160 1821483,8 4004 1315892 505591,81 404266,81 9965,8
0,0004 1,85508E-07  0,00396  0,04015996 30,42824944 334 160 1894859,1 4-00,4 1349090,7 545768,49  444443,49 10956,2
0,0004 1,85508E-07  0,00296 0,02996 72,85970229 33,4 160 2706639,6 3-00,4 1770945,8 935693,75 834368,75 20608,6
0,0004 1,85508E-07  0,00296 0,02996 72,85970229 33,4 160 3087260,7 3-00,4 1862717,8 12245429 1123217,9 27743,0
0,004 1,85508E-06  0,00396  0,04015996 304,2824944 334 160 2940933 404 1861660,5 1079272,5  977947,52 24107,8
0,004 1,85508E-06  0,00396  0,04015996 304,2824944 334 160 3214134,5 4-04 1861026,2 1353108,3 1251783.,3 30858,2
0,004 1,85508E-06  0,00296 0,02996 728,5970229 334 160 2870729,6 3-04 2138456,7 732272,87 630947,87 15584,2
0,004 1,85508E-06  0,00296 0,02996 728,5970229 334 160 28893377 3-04 2170809,5 71852822  617203,22 15244,7

VP- velocidade de deslocamento do pistdo; Qc - vazio no capilar, Dc - didmetro do capilar, Lc - comprimento do capilar, D - didmetro do cilindro, U - umidade

T - temperatura, Pa - pressdo sobre a massa, Matriz 0 - matriz com Lc = 0; APb = Pa - Pen; APc = Pen - Pex; Pen - determinado por diferenca
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Tabela 3. Dados para estimativa do coeficiente d para corre¢ao do deslizamento da massa na parede do capilar do redbmetro (Se¢io II)

VP (m/s)  Qc (m"3/s) Dc(m) Lc(m) [32Qc)/[aDc’] (1/s) U (%) T (°C) Tens Cis (Pa) 1/R 6
0,4 185,51 2,96 39,96 72,86 20 120 64917,06 0,68 187,8
0,4 185,51 2,96 39,96 72,86 20 120 66961,13 0,68
0,4 185,51 2,96 39,96 72,86 20 120 65786,38 0,68
0,4 185,51 3,96 40,15 30,43 20 120 63767,08 0,51
0,4 185,51 3,96 40,15 30,43 20 120 64825,52 0,51
0,4 185,51 3,96 40,15 30,43 20 120 70451,42 0,51
0,4 185,51 5,97 40,00 8,88 20 120 61478,57 0,34
0,4 185,51 5,97 40,00 8,88 20 120 70410,00 0,34
0,4 185,51 5,97 40,00 8,88 20 120 67545,95 0,34

2 927,54 2,96 39,96 364,30 20 120 69921,52 0,68 939,2
2 927,54 2,96 39,96 364,30 20 120 66080,07 0,68

2 927,54 2,96 39,96 364,30 20 120 74573,56 0,68

2 927,54 3,96 40,15 152,14 20 120 78580,03 0,51

2 927,54 3,96 40,15 152,14 20 120 84570,90 0,51

2 927,54 3,96 40,15 152,14 20 120 79023,22 0,51

2 927,54 5,97 40,00 44,40 20 120 100360,29 0,34

2 927,54 5,97 40,00 44,40 20 120 101535,90 0,34

2 927,54 5,97 40,00 44,40 20 120 102632,60 0,34

4 1855,08 2,96 39,96 728,60 20 120 75125,69 0,68 1.878,4
4 1855,08 2,96 39,96 728,60 20 120 73747,31 0,68

4 1855,08 2,96 39,96 728,60 20 120 74021,42 0,68

4 1855,08 3,96 40,15 304,28 20 120 89409,48 0,51

4 1855,08 3,96 40,15 304,28 20 120 89967,38 0,51

4 1855,08 3,96 40,15 304,28 20 120 94712,11 0,51

4 1855,08 5,97 40,00 88,81 20 120 115019,84 0,34

4 1855,08 5,97 40,00 88,81 20 120 114404,42 0,34

4 1855,08 5,97 40,00 88,81 20 120 114404,42 0,34

VP- velocidade de deslocamento do pistdo; Qc - vazio no capilar, Dc - didmetro do capilar, Lc - comprimento do capilar, U - umidade, T - temperatura, R - raio do capilar

Tens Cis - tensio de cisalhamento cisalhamento, § - coeficiente de deslizamento = d [(32Qc)/ (11:D3)]/ d(1/R)
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Tabela 4. Dados do perfil de velocidade de escoamento da massa pela matriz capilar em funcdo de
/R (Se¢do 1IV)

velocidade velocidade
escoamento escoamento
/R (mm/s) r/R (mm/s)
0 322,78 0,51 321,85
0,01 322,78 0,52 321,68
0,02 322,78 0,53 321,48
0,03 322,78 0,54 321,25
0,05 322,78 0,56 320,68
0,06 322,78 0,57 320,34
0,07 322,78 0,58 319,94
0,08 322,78 0,59 319,48
0,09 322,78 0,60 318,97
0,11 322,78 0,62 317,71
0,12 322,78 0,63 316,95
0,13 322,78 0,64 316,10
0,14 322,78 0,65 315,14
0,15 322,78 0,66 314,05
0,17 322,78 0,68 311,47
0,18 322,78 0,69 309,94
0,19 322,78 0,70 308,23
0,2 322,78 0,71 306,32
0,21 322,78 0,72 304,19
0,23 322,78 0,74 299,20
0,24 322,78 0,75 296,28
0,25 322,77 0,76 293,05
0,26 322,77 0,77 289,47
0,27 322,77 0,78 285,52
0,29 322,77 0,80 276,35
0,3 322,77 0,81 271,06
0,31 322,76 0,82 265,24
0,32 322,76 0,83 258,85
0,33 322,76 0,84 251,84
0,35 322,74 0,86 235,74
0,36 322,73 0,87 226,54
0,37 322,72 0,88 216,50
0,38 322,70 0,89 205,53
0,39 322,69 0,90 193,57
0,41 322,64 0,92 166,38
0,42 322,60 0,93 150,98
0,43 322,57 0,94 134,25
0,44 322,52 0,95 116,09
0,45 322,46 0,96 96,40
0,47 322,32 0,98 51,97
0,48 322,23 0,99 26,99
0,49 322,12 0,999000 2,79
0,5 322,00 0,999900 0,28
0,999999 0,00
1,000000 0,00

r - posicdo radial em R - raio; r/R = 0 - eixo do capilar; r/R = 1 - parede do capilar
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Tabela 5. Numero de esporos em fun¢ao da taxa de cisalhamento imposta a
massa, com auxilio do redmetro capilar (Se¢do IV)

Tx Cis N. log N Tx Cis N. log N
(1/s) €Sporos €Sporos (1/s) €Sporos €sporos
0 750000 5,87506 1.457,2 500000 5,69897
0 725000 5,86034 1.457,2 490000 5,6902
0 575000 5,75967 1.457,2 400000 5,60206
0 825000 5,91645 1.457,2 430000 5,63347
0 775000 5,8893 1.457,2 230000 5,36173
0 500000 5,69897 1.457,2 330000 5,51851
0 425000 5,62839 1.457,2 200000 5,30103
0 725000 5,86034 1.457,2 130000 5,11394
0 750000 5,87506 1.457,2 300000 547712
0 650000 5,81291 1.457,2 300000 547712
0 500000 5,69897 1.457,2 400000 5,60206
0 680000 5,83251 1.457,2 370000 5,5682
0 670000 5,82607 2.185,8 720000 5,85733
0 400000 5,60206 2.185,8 600000 5,77815
0 500000 5,69897 2.185,8 690000 5,83885
728,6 420000 5,62325 2.185,8 500000 5,69897
728,6 520000 5,716 2.185,8 600000 5,77815
728,6 500000 5,69897 2.185,8 540000 5,73239
728,6 100000 5 2.185,8 460000 5,66276

728,6 410000 5,61278 2.185,8 610000 5,78533
728,6 450000 5,65321 2.185,8 590000 5,77085
728,6 200000 5,30103 2.185,8 400000 5,60206
728,6 200000 5,30103 2.185,8 490000 5,6902
728,6 200000 5,30103 2.185,8 300000 547712
728,6 240000 5,38021 2.185,8 450000 5,65321
728,6 100000 5 3.643,0 400000 5,60206
728,6 500000 5,69897 3.643,0 300000 547712
728,6 400000 5,60206 3.643,0 320000 5,50515
728,6 300000 547712 3.643,0 500000 5,69897
728,6 100000 5 3.643,0 310000 5,49136
3.643,0 420000 5,62325
3.643,0 500000 5,69897
3.643,0 570000 5,75587
3.643,0 630000 5,79934
3.643,0 500000 5,69897
3.643,0 430000 5,63347
3.643,0 200000 5,30103
3.643,0 360000 5,5563
3.643,0 300000 547712

Tx Cis - Taxa de cisalhamento, N - ndmero.
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Tabela 6. Correspondéncia entre tratamento e codigos das amostras (Se¢des V e VI)

Tratamento  Codigo da amostra

T1 1,3,5

T2 2,4,6

T3 7,15,23
T4 10, 18, 26
T5 11,19,27
T6 12, 20, 28
T7 13,21,29
T8 14,22, 30
T9 8,16,24

189



Tabela 7. Dados da viscosidade da pasta determinados no Analisador Rédpido de
Viscosidade RVA (Se¢do V)

Cold Peak Raw Peak Hold Breakdown Final Visc Setback Peak Time Paste temperature

amostra (cP) (cP) (cP) (cP) (cP) (cP) (cP) °C
1 21 73 52 21 121 69 6,6 69,75
1 19 71 49 22 123 74 6,6 70,7
2 26 60 46 14 78 32 7,6 79,6
2 26 66 51 15 88 37 7,93 76,1
3 28 84 57 27 126 69 6,73 70,5
3 27 79 59 20 125 66 6,73 72,3
4 11 59 41 18 78 37 8,47 85,55
4 25 71 55 16 90 35 8,33 83,15
5 23 78 50 28 120 70 6,93 71,5
5 23 76 49 27 119 70 6,73 71,55
6 13 49 37 12 76 39 8,07 733
6 9 44 34 10 70 36 8,67 79,45
7 3 44 33 11 108 75 6,93 69,6
7 7 55 43 12 113 70 7,6 69,65
8 9 47 33 14 71 38 6,6 743
8 9 46 31 15 69 38 6,73 73,35
9 7 46 38 8 69 31 3,13 79,15
9 10 51 39 12 72 33 8,07 86,45
10 8 58 49 9 116 67 947 724
10 6 53 46 7 116 70 8 73,35
11 6 39 30 9 58 28 9,2 78,9
11 6 33 24 9 53 29 8,33 74,35
12 6 62 53 9 144 91 9,8 72,45
12 11 67 55 12 145 90 947 71,55
13 10 50 39 11 76 37 8,53 75,25
13 12 49 41 8 73 32 8,6 77,05
14 23 76 56 20 141 85 6,67 68.8
14 20 72 57 15 138 81 6,8 68.8
15 23 72 49 23 96 47 6,67 72,45
15 24 73 49 24 101 52 6,67 71,6
16 27 71 58 13 100 42 8,07 82,1
16 28 71 58 13 96 38 7.8 76,9
17 24 78 68 10 160 92 747 70,75
17 19 69 57 12 157 100 3,13 71,55
18 20 62 49 13 84 35 9,33 76,9
18 16 58 49 9 84 35 9 76,9
19 21 77 62 15 141 79 7,27 69,65
19 20 75 61 14 146 85 6,8 70,6
20 23 61 49 12 78 29 8,07 80,4
20 25 64 54 10 85 31 793 71,7
21 36 87 60 27 124 64 6,73 70,6
21 27 85 57 28 131 74 6,33 70,6
22 26 72 51 21 98 47 6,93 72,45
22 28 73 49 24 96 47 6,67 71,6
23 25 70 59 11 94 35 8,4 83,55
23 25 66 54 12 86 32 7.8 68,75
24 22 72 65 7 155 90 9 69,8
24 25 75 67 8 155 88 7.4 70,5
25 22 65 55 10 95 40 8,93 77,8
25 25 67 56 11 95 39 9,67 78,8
26 29 93 72 21 164 92 6,8 70,65
26 27 87 67 20 159 92 7 69,75
27 17 62 52 10 92 40 7,93 79,1
27 16 58 47 11 90 43 9,07 81,45
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Tabela 8 Dados da variagdo da entalpia para as amostras extrusadas
determinados no calorimetro diferencial de varredura, DSC (Se¢do V)

entalpia Temperatura transi¢ao Temperatura pico
amostra J/g) °O) °O)
1 3,419 72,44 75,97
2 0,367 73,72 77,17
3 0,07 76,12 79,79
4 3,261 73,12 76,65
5 1,97 73,76 74,45
6 0,24 74,43 78,04
7 3,166 72,58 76,11
8 0,29 65,94 66,89
10 0,27 74,8 78,38
11 3,9255 69,8 74,47
12 1,02 72,11 76,61
13 3,646 72,05 75,05
14 1,25 72,74 76,7
15 3,0525 71,93 75,39
16 0,62 53,18 58,7
18 0,38 75,37 79,01
19 3,674 71,16 75,05
20 0,38 74,92 78,58
21 3,213 72,15 75,74
22 0,19 74,58 78,83
23 0,39 73,47 78,03
24 0,96 72,52 77,54
26 0,9847 73,47 77,93
27 3,494 72,88 76,77
28 0,37 74,17 77,66
29 3,088 72,38 76,01

30 0,28 75,06 79,57
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Tabela 9 Dados do indice de solubilidade em 4gua e indice de absor¢ado
dgua, ISA e IAA (Secdo V)

(%) (%)

amostras umidade massa amostra bs (g)  massa gel (g) LA. L.S.
1 5,34 2,65 21,58 3,56 3,41
2 5,01 1,33 18,19 4,68 6,64
3 5,12 2,64 21,27 3,53 4,28
4 5,12 2,64 21,86 3,78 3,20
5 4,45 2,50 20,27 3,27 3,72
6 5,81 2,66 21,86 3,65 3,46
7 5,62 1,46 17,13 3,19 4,04
8 6,41 2,68 21,93 3,60 4,18
10 5,41 2,65 20,04 3,01 2,50
11 4,92 2,63 19,63 2,92 5,91
12 4,96 2,63 22,02 3,86 3,68
13 498 2,63 19,05 2,59 2,08
14 4,78 2,63 21,55 3,64 3,29
15 5,06 2,64 20,80 3,37 4,23
16 6,59 2,68 21,39 3,49 2,63
18 4,87 2,63 22,49 3,98 2,99
19 3,87 2,61 19,84 3,06 4,52
20 4,34 1,80 18,47 3,65 5,52
21 42 2,61 20,01 3,02 2,25
22 4,6 2,63 22,74 4,02 3,37
23 443 2,62 21,17 3,48 3,24
24 5,98 2,66 21,02 3,35 3,41
26 5,12 2,64 22,56 3,87 3,07
27 4,63 2,63 18,60 2,49 4,78
28 6,13 2,67 21,05 3,36 2,88
29 5,21 2,64 19,72 2,90 3,07
30 5,39 2,65 21,60 3,64 3,71
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Tabela 10a. Dados referentes a recuperagdo cumulativa do indicador colorido para tempo de

residéncia, a e b sio leituras de cor na escala CIELab(Secdo V e VI)

amostra 21
t(s) 140,00 130,00 120,00 110,00 100,00 90,00 80,00 70,00 60,00 50,00 0,00 tara tara
trat T38 T37 T36 T35 T34  T33 T32 T31 T30 T29 T28 T27 T26
F 51,39 5243 37,10 5577 5191 56,03 52,11 50,10 6228 6359 63,32 8,49 8,44
a -6,51 -1,79 -6,15 -8,83  -1020 -5,14 -11,54 -10,83 437 7,99 561 1,28 1,46
b 20,15 19,71 1425 1583 16,07 2294 1342 14,02 3245 3585 3395 2,59 2,19
Ci 0,32 0,40 0,43 0,56 063 022 08 077 0,13 022 0,17
Cidt 3,23 3,95 432 5,58 6,35 224 860 7,72 1,35 223 1,65 47,22
0,07 0,08 0,09 0,12 0,13 0,05 0,18 0,16 0,03 0,05 0,03 1,00
F(t) 1,00 0,93 0,85 0,76 064 050 046 027 0,11 0,08 0,03
amostra 20
t(s) 150,0 1400 130,0 120,0 110,0 100,0 90,0 80,0 70,0 60,0 50,0 0,0 tara
trat T51 T50 T49 T48 T47  T46 T45 T44 T43 T42 T4l T40 T39
F 58,8 58,2 56,8 542 50,4 52,6 499 470 456 59,5 549 64,6 14,7
a -1,5 2,8 -3,6 4.4 -6,7  -82 -84  -13,7 -125 7,0 7,0 52 -0,7
b 27,6 259 25,5 258 21,9 20,1 19,2 132 125 358 350 34,5 29
Ci 0,1 0,1 0,1 0,2 0,3 0,4 0,4 1,0 1,0 0,2 0,2 0,1
Cidt 0,6 1,1 1.4 1,7 3,1 4,1 44 10,3 10,0 2,0 2,0 1,5 42,1
0,0 0,0 0,0 0,0 0,1 0,1 0,1 0,2 0,2 0,0 0,0 0,0 1,0
F(t) 1,0 1,0 1,0 0,9 0,9 0,8 0,7 0,6 0.4 0,1 0,1 0,0
amostra 4
t(s) 1400 1300 120,0 1100 100,0 90,0 80,0 70,0 60,0 50,0 0,0 tara
trat T63 T62 T61 T60 T59  TS8 T57 T56 TS5 T54 T53 T52
F 58,2 56,8 54,9 53,0 52,0 495 479 480 57,1 590 62,1 10,9
a -0,9 -1,7 -4,0 -6,7 -89 -123  -139 -120 0,2 6,7 5,0 -0,.4
b 30,5 30,2 26,5 233 20,6 16,5 14,3 149 299 369 339 1.4
Ci 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,7 1,0 0,8 0,0 0,2 0,1
Cidt 0,3 0,6 15 29 43 7.4 9,7 8,0 0,1 1.8 1,5 38,1
0,0 0,0 0,0 0,1 0,1 0,2 0,3 0,2 0,0 0,0 0,0 1,0
F(t) 1,0 1,0 1,0 0,9 0,9 0,7 0,6 0,3 0,1 0,1 0,0
onde:
t - tempo
t
a C; ; Cide
Ci =|- E(t)y=—"—; Fiy==2—
b 2 CAr > CiAt
i=0 i=0
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Tabela 10b. Dados referentes a recuperagao cumulativa do indicador colorido para tempo

de residéncia, a e b sdo leituras de cor na escala CIELab(Secao V e VI)

amostra 18
t(s) 140,0  130,0 1200 1100 1000 90,0 80,0 70,0 60,0 50,0 0,0 tara
trat T75 T74 T73 T72 T71  T70 T69 T68 T67 T66  T65 T64
F 532 52,0 58,8 50,2 555 484 460 50,0 585 543 609 14,0
a 1,1 0,3 2,1 -4,0 -72 86 -11,7 -133 5.8 4,1 53 -0,7
b 32,6 28,5 29,1 24,7 226 172 14,2 12,7 345 306 338 3,0
Ci 0,0 0,0 0,1 0,2 0,3 0,5 0,8 1,0 0,2 0,1 0,2
Cidt 0,3 0,1 0,7 1,6 32 5,0 82 10,4 1,7 1,3 1,6 34,2
0,0 0,0 0,0 0,0 0,1 0,1 0,2 0,3 0,0 0,0 0,0 1,0
F(t) 1,0 1,0 1,0 1,0 0,9 0,8 0,7 0.4 0,1 0,1 0,0
amostra 19
t(s) 150,0  140,0 130,0 120,0 110,0 100,0 90,0 80,0 70,0 60,0 500 0,0 tara
trat T88 T87 T86 T85 T84  T83 T82 T81 T80 T79 T78 T77 T76
F 59,8 57,6 589 59.8 51,2 558 543 494 421 533 604 61,7 12,6
a 1,5 0,7 -0,6 2,3 -3,1 -6,4 -85  -10,7 -12,7 -10.8 6,9 55 -0,6
b 30,5 28,7 28,5 26,9 232 214 18,0 15,1 86 136 328 34,3 2,5
Ci 0,1 0,0 0,0 0,1 0,1 0,3 0,5 0,7 1.5 0,8 0,2 0,2
Cidt 0,5 0,2 02 0,9 1,4 3,0 4,7 7,1 147 8,0 2,1 1,6 444
0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,1 0,1 0,2 03 02 0,0 0,0
F(t) 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 0,9 0,9 0,8 0,6 0,3 0,1 0,0
amostra 22
t(s) 150,0  140,0 130,0 120,0 110,0 100,0 90,0 80,0 70,0 60,0 500 0,0 tara
trat T103 T102 T101  TI100 T99  T98 T97 T96 T95 T94 T93 T92 T91
F 50,9 432 46,6 50,3 50,1 43,6 450 463 573 63,1 609 58,4 18,5
a -89 -8,5 90 -110 -129 -133 -13,6 -13,5 42 6,9 7,6 4,5 -0,7
b 21,0 20,7 19,9 16,2 14,1 119 11,2 11,2 263 378 39,0 31,7 2,3
Ci 0,4 0,4 0,5 0,7 0,9 1,1 1,2 1,2 0,2 0,2 0,2 0,1
Cidt 43 4,1 45 6,8 9,1 11,2 12,2 12,1 1,6 1.8 1,9 1,4 71,1
0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,2 0,2 0,2 0,0 0,0 0,0 0,0
F(t) 1,0 0,9 0,9 0,8 0,7 0,6 0,4 0,3 0,1 0,1 0,0 0,0
onde:
t - tempo
t
4 c, EOC, At
CiZZ E(r) =— ; Fi)yz=——
2. CiAt > CiAt
i=0 i=0
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Tabela 10a. Dados referentes a recuperacao cumulativa do indicador colorido para tempo

de residéncia, a e b sdo leituras de cor na escala CIELab(Secao V e VI)

amostra 15
t(s) 140,0  130,0 120,0 110,0 100,0 90,0 80,0 70,0 60,0 50,0 0,0 tara
trat T115 TI114 T113 T112 TI11 T110 T109 TI108 TI07 TI106 TI105 T104
F 59,3 60,8 55,8 57,6 532 487 47,1 43,5 625 590 604 13,0
a 1,4 -04 -2,9 -6,4 -8,8 -119 -153 -145 2,6 6,8 5,0 -0,6
b 28,4 26,4 23,9 20,7 16,7 114 7,8 69 299 299 336 2,6
Ci 0,0 0,0 0,1 0,3 0,5 1,0 2,0 2,1 0,1 0,2 0,1
Cidt 0,5 0,2 1,2 3,1 53 105 19,5 21,1 0,9 2,3 1,5 65,9
0,0 0,0 0,0 0,0 0,1 0,2 0,3 0,3 0,0 0,0 0,0
F(t) 1,0 1,0 1,0 1,0 0,9 0,8 0,7 0,4 0,1 0,1 0,0
amostra 16
t(s) 150,0 130,0 120,0 110,0 100,0 90,0 80,0 70,0 60,0 50,0 0,0 tara
trat T127 TI126 TI125 TI124 TI23 TI122 TI121 TI120 TI19 TI118 TI117 T116
F 574 42,0 62,3 54,5 57,8 56,9 54,2 52,0 40,0 469 623 14,6
a 2,2 -2,6 -4,5 -5,6 7,799 -13,0  -140 -13,7 -12,1 5,7 -0,4
b 26,5 17,9 22,9 20,4 20,7 184 14,4 11,8 82 12,7 349 1,7
Ci 0,1 0,1 0,2 0,3 04 0,5 0,9 1,2 1,7 1,0 0,2
Cidt 0,8 1,5 2,0 2,7 3,7 54 9,0 11,9 16,7 9,5 1,6 64,8
0,0 0,0 0,0 0,0 0,1 0,1 0,1 0,2 0,3 0,1 0,0
F(t) 1,0 1,0 1,0 0,9 0,9 0,8 0,8 0,6 0,4 0,2 0,0
amostra 1
t(s) 120,0  110,0  100,0 90,0 80,0 70,0 60,0 50,0 0,0  tara
trat T137 T136 TI35 TI134 TI33 TI32 TI131 TI130 TI129 TI28
F 59,1 56,4 54,6 50,5 483 443 56,7 66,1 63,1 175
a 2,3 -5,5 -84  -114 -147 -150 -5,7 8,2 52 -08
b 26,0 22,9 19,5 14,7 9,9 6,8 20,9 36,2 343 2,6
Ci 0,1 0,2 0,4 0,8 1,5 2,2 0,3 0,2 0,2
Cidt 0,9 24 43 7,8 149 220 2,7 2,3 1,5 587
0,0 0,0 0,1 0,1 0,3 0,4 0,0 0,0 0,0
F(t) 1,0 1,0 0,9 0,9 0,7 0,5 0,1 0,1 0,0

100,0 98,5 94,4 87,2 739 485 11,0 6,4 2,6
1,0 1,0 0,9 0,8 0,7 0,5 0,1 0,0 0,0
97.4 96,0 91,9 84,6 714 46,0 8,4 3,8 0,0

onde:
t - tempo
ﬁC,-At
Ci = En=—S . Fp=i
b 2. CiAt > CiAt
i=0 i=0
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Tabela 11. Dados referentes a pressao estdtica sobre a massa e vazdo da extrusora e temperatura

dos tratamentos (Sec¢do V e VI).

Amostra pressdo (bar) Vazdo (kg/h) Temperatura (°C)
1 16,8 1,542 80
2 10,99 1,44 140
3 15,4 1,062 80
4 9,8 0,792 140
5 15,26 0,756 80
6 10,36 0,768 140
7 23,8 1,788 80
8 25,2 1,734 80
10 16,1 0,846 140
11 14,7 1,464 80
12 10,85 1,512 140
13 22,05 1,374 80
14 14 1,41 140
15 23.8 1,494 80
16 24.5 1,71 80
18 14 1,278 140
19 24,5 1,5 80
20 14 1,512 140
21 24,5 1,206 80
22 12,6 0,798 140
23 19,6 1,092 80
24 19,6 1,2 80
26 9,8 0,864 140
27 17,85 1,458 80
28 9,66 1,35 140
29 23,94 1,494 80
30 11,9 1,308 140

Tabela 12. Resultados de temperatura da massa na terceira zona
da extrusora (secdo VI)

Temperatura na terceira zona

80 °C 140 °C
Matriz Matriz
A B A B
Ponto 1 68,7+2.5 68,1+0,3 68,8+0,8 68,4+0,5
Ponto 2 75,6+2,1 75,3%£1,2 115,0£1,9 117,7£1,7
Ponto 3 78,5+1,2 78,2+1,1 124,1£1,5 125,9+1,5

médiaterro padrio
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Tabela 13. Dados de pressao, tempo minimo de residénica, e niimeo de esporos
vidveis (secao VI)

Amostra pressdo (bar) t. min. res. (s) n. esporos vidveis
1 16,8 62,3 100000
2 10,99 65 25000
3 154 85 107500
4 9,8 65 20000
5 15,26 90 125000
6 10,36 90 22500
7 23,8 120 147500
8 25,2 80 77500
10 23,1 98 138750
11 16,1 80 60000
12 14,7 66 330000
13 10,85 80 170000
14 22,05 77 270000
15 14 56 56250
16 23,8 100 75000
18 24,5 60 143250
19 25,9 73 167125
20 14 100 35625
21 24,5 61 155000
22 14 78 101875
23 24,5 85 200000
24 12,6 95 65000
26 19,6 150 151000
27 19,6 70 28750
28 19,6 87 105333
29 9,8 104 27500
30 17,85 72 300000

t. min. res. - tempo minimo de residéncia; n. - nimero
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