MOISES SIMEAO

INFLUENCIA DO TIPO DE CRISTALIZADOR NA CINETICA DE
CRISTALIZACAO DO SORO DE LEITE CONCENTRADO

Dissertacao apresentada a Universidade Federal
de Vigosa, como parte das exigéncias do
Programa de Pds-Graduagdo em Ciéncia e
Tecnologia de Alimentos, para obtencao do titulo
de Magister Scientiae.

VICOSA
MINAS GERAIS — BRASIL
2016



Ficha catalografica preparada pela Biblioteca Central da Universidade
Federal de Vigosa - Campus Vigosa

f §
Simedo, Moisés, 1991-
S5891 Influéncia do tipo de cristalizador na cinética de
2016 cristalizagdo do soro de leite concentrado / Moisés Simedo. -

Vigosa, MG, 2016.
xiv, 56f. : 1l. (algumas color.) ; 29 cm.

Orientador: Anténio Fernandes de Carvalho.
Dissertagéo (mestrado) - Universidade Federal de Vigosa.
Referéncias bibliograficas: £51-56.

1. Soro de leite. 2. Alimentos - Cinética. 3. Lactose.
4. Crnistalizagdo. 5. Secagem. 1. Universidade Federal de Vigosa.
Departamento de Tecnologia de Alimentos. Programa de
Pos-graduacgao em Ciéncia e Tecnologia de Alimentos. I1. Titulo.

CDD 22. ed. 664.02




MOISES SIMEAO

INFLUENCIA DO TIPO DE CRISTALIZADOR NA CINETICA DE
CRISTALIZACAO DO SORO DE LEITE CONCENTRADO

Dissertacao apresentada a Universidade Federal
de Vicosa, como parte das exigéncias do
Programa de Poés-Graduagdgo em Ciéncia e
Tecnologia de Alimentos, para obtengao do titulo
de Magister Scientiae.

APROVADA: 21 de marcgo de 2016.

Guilherme Miranda Tavares Rodrigo Stephani
Pierre Schuck italo Tuler Perrone
(Coorientador) (Coorientador)

Antonio Fernandes de Carvalho
(Orientador)



Dedico a meus pais;

Flavio e Imaculada.



AGRADECIMENTOS

Agradeco a Deus pelo dom da vida e por esta sempre comigo em todos
0s momentos.

A Universidade Federal de Vicosa e ao Departamento de Tecnologia
de Alimentos pela oportunidade de cursar o Mestrado.

Ao meu orientador prof. Anténio Fernandes de Carvalho, por todas
oportunidades oferecidas, pelos concelhos, confianga e ensinamentos na
qual sou muito grato.

Ao prof. italo Tuler Perrone por todos inimeros ensinamentos, pelo
apoio continuo e pela amizade.

Ao professor Afonso Mota Ramos pela estrutura disponibilizada. Aos
colaboradores da Fabrica de Frutas e Hortalicas, Helvécio, José Geraldo e
Simedo por todo apoio, pelos cafezinhos durante os intervalos de servigo e
pela paciéncia com nossa equipe.

Ao José Tomas (“Perereca”) por todas manutencgdes e pela amizade.

Ao Laticinios Porto Alegre pela parceria na qual foi fundamental para
execugao deste projeto, agradego ao Silvano, Andrew e Cristian pelas
recepgoes na fabrica e por acreditarem em nossa pesquisa.

A todos amigos da Plataforma Inovaleite, Cleuber, Tatiana, Ariel,
Arlan, Rafael, lara, Ana Carolina, Livia, Ezequiel, Paulete, Angélica, lara,
Marcio, Marciano e demais, que contribuiram para que essa pesquisa fosse
realizada, pela parceria, trabalho e amizade.

Ao Laboratdrio de Leite e Derivados por toda sua estrutura disponivel
e por toda equipe na qual foram 5 anos juntos, sendo muito enriquecedor
para minha vida académica e pessoal.

A Coordenacdo de Aperfeicoamento de Pessoal de Nivel Superior
(Capes) pelo apoio financeiro concedido.

Ao Laticinio Funarbe e todos os colaboradores por todas
contribuigdes.

Ao Nucleo de Espectroscopia e Estrutura Molecular (NEEM) — UFJF,
pela realizagdo das analises de microscopia eletrbnica e analise do
tamanho de particula e ao professor Luiz Fernando Cappa de Oliveira,

Rodrigo Stephani, Guilherme Tavares e Jansen Torres por todo apoio.



Aos meus pais por acreditarem em mim e me apoiarem durante toda
essa caminhada.
A minha noiva Fabiana pelo incentivo, parceria e cumplicidade.

A toda minha familia e amigos.

A todos, Muito Obrigado!



BIOGRAFIA

MOISES SIMEAO, filho de Flavio Sime3o e Imaculada Conceicdo da
Silva Simeéo, nasceu em Uba, Minas Gerais, em 30 de maio de 1991.

Em margo de 2010 iniciou o curso de Tecnologia em Laticinios no IF
Sudeste MG, campus Rio Pomba, em margo de 2011 transferiu para o
curso de Graduagao em Ciéncia e Tecnologia de Laticinios na Universidade
Federal de Vigosa, e graduou-se em margo de 2014. Em agosto deste
mesmo ano, iniciou o curso de Pds-Graduagédo em Ciéncia e Tecnologia de
Alimentos, em nivel de Mestrado, submetendo-se a defesa de dissertacao

em marco de 2016.



SUMARIO

LISTA DE ILUSTRAGOES. .........cooiecireccecses e ssssss s sse s ssssssssnessssssesssssnns Vil
LISTA DE TABELAS. . ... oo iiieiiiieiiriessessnsssenssssensssssnssssenssssnnssssnnssssnnssssnnsssennsns X
LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS ......coeeiiieiiieiiieeessrsnssssnsssssnssssnnsssennns Xl
RESUMO .....oeeiiieiiieeieeeeaeesn s sesasssenssssensssssnsssennsssennsssannsssenssssnnssssnnsssennsssennnn XIV
Y =S I X O XV
R [ 00T 00T oY o J 1
2. REVISAO DE LITERATURA ...ttt e eeeeeeeeessessseeessssssneesssssssneessssssnnees 2
2.1. SORO FLUIDO ESORO EIM PO ..ot ee e e e e e eeeea e eeeeseseeseeeesenaeseesesensansnesseesanas 2
2.2. SEPARACAO POR MEMBRANAS. .....vveveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeseseseseseseseesesesssssesssssssssseseseseneseneneeeaeans 4
2.3. EVAPORACAO AVACUOD ...ttt ettt ettt 7
2.4, LACTOSE E SUAS PROPRIEDADES .....ovveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeseeseseessseessseesesessesessessssessssensssesssssssnes 8
2.5. SECAGEM POR ATOMIZACAO ...t eeeeeeeeteteteeeeeeeeseseeseeeeeeeeeseaeeeaeseseneeneneans 14
3. OBUETIVIOS ... iieeiiieieiseesssssnssssnnsssennssssnssssennsssenssssnnssssnnssssnnssssnnsssennsssennsnes 17
3.1 OBJETIVO GERAL ..ottt et et e et e et e et e e eeeeeeseeseseneeseneeeeneeseseeeeaseeeeeseeansaeanas 17
3.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS . .eveveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeseeesesesesssessseesssesesessseesesessesessesesssssssenass 17
4. MATERIAL E METODOS ....ooiieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeesssssesssaneesssssessssnsesssssessssasesssns 18
4.1. DELINEAMENTO EXPERIMENTAL «..oeveeeeeeeeeeeeteeeeeeeeeeeeeeeeeeeeseeeeseeeeeseseeeesseeeesseesssesanesenas 18
4.2. EVAPORACAO AVACUO ....eeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e es s sttt et et et eneeeeeseeesenenene 19
4.3. CRISTALIZACAO DA LACTOSE ... eiieeeeeeeeeeeeee e s s s s s st ee et eeeeeeeens 19
4.4. SECAGEM POR ATOMIZAGAOD. ... s s s st vt anens 22
4.5, ANALISES ESTATISTICAS ..eveeeeeee ettt e eeeeeeeeeeeeeaeeeeeeeeeeseeeseseseseseeesesesseneaseseeseeeaneaeenas 22
4.6. ANALISES FISICO=QUIMICAS ...ttt e e eeeee et et et e e eee e e eaeeeeeeeeeeeeaes 22
4.7. MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA .....eeeteeeeeeeeeeee e eeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeneesnaesnanas 23
4.8. ANALISE DO TAMANHO DE PARTICULA POR DIFRACAO A LASER .....o.vveveeeeeeieeeeeinan 23
5. RESULTADOS E DISCUSSAD.....ooiiiiceeeeeeeeeeeeeeeeesssseesssssssseessssssnseessssssnnees 24
5.1. EVAPORACGAO AVACUOD ...ttt ettt sttt ettt n e 24
5.2 RESFRIAMENTO ..ottt ettt ettt ee et eeeeeeeteseeeeeeeseeeeseneeseeeeseseesenesseneeseeeneasesenseeeaneaensas 27
5.3. CRISTALIZAGAO DA LACTOSE........eeeeeeeeeeeeeeeee e eeseeee s n et seneeseseseseseseseseseseseeeeeeeeneeeeeneens 28
5.4. SECAGEM POR ATOMIZAGAO ...ttt ettt ettt 42
5.5. MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA ..ottt eeee et eeeeeeeeeeeeeeeeeeseeaneennas 45
5.6. ANALISE DO TAMANHO DAS PARTICULAS POR DIFRACAO LASER ......veveeeeeeeeeeeeeeeenans 50
B. CONCLUSOES ..o ceeeeeeeeeeeeeeeeeeeesesseeesssseessssneesssssessssnsesessneessssnessssneesssnnes 52
7. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS ....oooteeeeeeteeeeeeeeeeeeeeseseneesssneessssnessssnnes 53

Vi



LISTA DE ILUSTRAGOES

Figura 01 — Caracteristicas das operagbes de separagdo por membranas.

Fonte: Bylund,
LR L L TSR 20
Figura 02 — Estrutura quimica dos isémeros da
lactose........ccceeeeeeeeeeeeiiiiii 23

Figura 03 -  Equilibrio  mutarrotacional entre alfa e beta
lactose..........ccccoouuvnennn. 24

Figura 04 — Principio da secagem por atomizag&o. Fonte: Schuck et al.,

O O 29
Figura 05 - Delineamento experimental aplicado no
experimento...................... 32

Figura 06 — A) Tanque de cristalizagdo 1 — com agitador central; B) Tanque de
cristalizagdo 2 — com agitador

PEFITEIICO. ... 34

Figura 07 — Vista superior dos tanques de cristalizagdo 1 (com agitador central)
e 2 (com agitador laterall e o0s respectivos raios para coleta de

amostra............ 35

Figura 08 — Taxa de resfriamento do soro concentrado apds evaporagdo a
vacuo nos diferentes tratamentos

ANAISAUOS. ... 40

Figura 09 — Acompanhamento do teor de sélidos soluveis durante a etapa de

cristalizagdo da lactose em soro concentrado (50 °Brix, 55 °Brix e 60 °Brix)

Figura 10 — Comportamento cinético de formagdo de cristais de lactose em

soro concentrado (50 °Brix, 55 °Brix e 60 °Brix), durante etapa de cristalizagéo

Figura 11 — Acompanhamento da cristalizagdo de 0-240 min por meio da
microscopia optica a partir do soro com concentragdo de 50 °Brix nos tanques

vii



1 e 2 (aumento

Figura 12 — Acompanhamento da cristalizagdo de 0-240 min por meio da
microscopia optica a partir do soro com concentragdo de 55 °Brix nos tanques
1 e 2 (aumento 100x).

Figura 13 — Acompanhamento da cristalizagdo de 0-240 min por meio da
microscopia optica a partir do soro com concentragdo de 60 °Brix nos tanques
1 e 2 (aumento 100x)

Figura 14 — Comportamento cinético da cristalizagdo da lactose em soro
concentrado (50 °Brix, 75,7 g de lactose em 100 g de agua do produto
comparando amostras coletadas proximo a parede e no centro do equipamento

em ambos tanques de cristalizagdo

Figura 15 — Comportamento cinético da cristalizagdo da lactose em soro
concentrado (55 °Brix, 102,3 g de lactose em 100 g de agua do produto)
comparando amostras coletadas proximo a parede e no centro do equipamento

em ambos tanques de cristalizagdo

Figura 16 — Comportamento cinético da cristalizagcdo da lactose em soro
concentrado (60 °Brix, 140,7 g de lactose em 100 g de agua do produto)
comparando amostras coletadas proximo a parede e no centro do equipamento

em ambos tanques de cristalizagdo

Figura 18 — Microscopia eletronica de varredura dos soros em po produzidos
em cada tratamento e de uma amostra de soro em p6 comercial (aumento de
300x).



Figura 19 — Microscopia eletrénica de varredura de cada tratamento avaliado e

de um Soro em po comercial (aumento

Figura 20 — Comparagdo da distribuicdo dos tamanhos das particulas das
amostras durante a reidratacéo por recirculagdo no equipamento de difragdo a
laser. As curvas apresentadas foram obtidas apds 5 minutos de recirculagéo e
mostram a distribuicdo do tamanho das particulas (diametro hidrodinamico, Dh

— escala logaritmica) pela porcentagem do volume ocupado por



LISTA DE TABELAS

Tabela 01 — Cifras de transigdo dos solidos do leite (%m/m) entre um queijo
semiduro e 0] Soro. Fonte: Vilela
(2009)......cccoeeeeeee e 18

Tabela 02 — Composigdo média e caracteristicas fisico-quimicas do soro em

po. Fonte: Westergaard,

Tabela 03 — Caracteristicas dos sistemas de atomizacdo. Fonte: Schuck et al
(2012), Westergaard (2004), Masters
(2002).....cccaeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeen 30

Tabela 04 — Atributos para a evaporagdo do soro pré-concentrado nos

tratamentos realizados (50, 55 e 60 °Brix)

Tabela 05 — Composi¢cdo centesimal do soro concentrado desmineralizado

obtido apos concentragéo

Tabela 06 — Composicao dos soros de diferentes concentragcbes obtidos por

VAPOIAGEO @ VACUO. .......c.cceeeeeeee e eeeeeee e ettt e e e e et e e e e e e e etts s e e aaeaasaneanaennnaas 39

Tabela 07 — Percentual de cristalizagdo da lactose alcangado no término da
etapa de

(ol £z 1€ Lo To TS 43

Tabela 08 — Equagbes matematicas resultantes do estudo da cristalizagdo do
soro concentrado (50 °Brix) em dois modelos diferentes de

cristalizadores........ 45

Tabela 09 — Equagbes matematicas resultantes do estudo da cristalizagdo do
soro concentrado (55 °Brix) em dois modelos diferentes de

cristalizadores........ 46

Tabela 10 — Equagbes matematicas resultantes do estudo da cristalizagdo do
soro concentrado (60 °Brix) em dois modelos diferentes de

cristalizadores........ 46



Tabela 11 — Tempo em minutos necessario para atingir no minimo 70 % de
cristalizagdo da lactose em Soro concentrado para cada

tratamento.................. 47

Tabela 12 — Teor de solidos soluveis e percentual de cristalizagdo ao final da

cristalizagdo e apos 12 horas de refrigeracéo

Tabela 13 — Comparagéo entre o teor de sdlidos soltiveis e % de cristalizagcéo
da lactose nas diferentes concentragbes analisadas avaliando regibes

diferentes de amostragem em cada um dos tanques

(£ ) T 53
Tabela 14 — Composi¢cao fisico-quimica do soro em poé obtido
(N=3)..cccoveveeeen. 55

Tabela 15 — Teores de umidade e de atividade de agua médios para 0S soro

em po obtidos em concentragbes diferentes nos tanques de cristalizagdo 1 e 2

Tabela 16 — Caracteristicas dos diferentes processos de secagem. Fonte:
Adaptado de PISECKY (1997) e SCHUCK
(2009)......ccceeeeeeeeeeeeiaaeee 61

Xi



LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS

% (m/m) — Porcentagem massa por massa
um — Micrometro

°C — Graus Celsius

°Brix — % Solidos Soluveis

A — Variagéo

A, — Atividade de Agua

ABIQ — Associagao Brasileira das Industrias de Queijo
B1 — Brix Inicial

B2 — Brix Final

cm — Centimetro

Cr - Cristalizagao

D — Grau de Rotagao

Da — Dalton

Dh — Diametro Hidrodinédmico
g — Grama

h — Hora

H,O — Agua

Hg — Mercurio

EST — Estrato Seco Total

kcal — Quilo Calorias

kg — Quilo Grama

kgf — Quilo Grama Forga

LAC — Lactose no Extrato Seco
L — Litro

MEYV — Microscopia Eletrénica de Varredura
MF — Microfiltracéo

mg — Miligrama

min — Minutos

NF — Nanofiltragdo

nm — Nanometro

OR - Osmose Reversa

p = Probabilidade Estatistica
pH — Potencial Hidrogenibnico

Xii



r— Raio

RMF — Residuo Mineral Fixo
rom — Rotagbes por Minuto

s — Segundos

T1 - Tanque 1

T2 — Tanque 2

T — Tratamento

Ty — Temperatura de Transigdo Vitrea
UF - Ultrafiltracao

UR — Umidade Relativa
50BT1 — 50 Brix no Tanque 1
50BT2 — 50 °Brix no Tanque 2
55BT1 — 55 °Brix no Tanque 1
55BT2 — 55 °Brix no Tanque 2
60BT1 — 60 °Brix no Tanque 1
60BT2 — 60 °Brix no Tanque 2

Xiii



RESUMO

SIMEAO, Moisés, M.Sc., Universidade Federal de Vicosa, marco de 2016.
Influéncia do tipo de cristalizador na cinética de cristalizagao do soro de
leite concentrado. Orientador: Anténio Fernandes de Carvalho.
Coorientadores: italo Tuler Perrone e Pierre Schuck.

O cenario atual do mercado, desenvolvimento tecnoldgico e industrial, da
producao sustentavel e da geragdo de conhecimento técnico e cientifico na
area de leite e derivados é favoravel a realizagdo de pesquisas sobre descrigéo
de fendmenos fisico-quimicos e sua correlagdo com propriedades técnico
funcionais de lacteos desidratados. O principal objetivo deste trabalho
consistem na determinacédo do efeito do tipo de cristalizador na eficiéncia da
cristalizacdo da lactose em soro de leite concentrado, utilizando dois
equipamentos que dispéem de diferentes formas de agitagdo (Tanque 1 -
agitador central e Tanque 2 - agitador periférico), mantendo as demais
condicbes de cristalizagdo constantes, como: taxa de resfriamento;
temperatura; velocidade de agitagao; tempo de cristalizagao; e teor se solidos
soluveis por tratamento. Foi determinada a cinética de cristalizagdo da lactose,
perfil de cristalizacdo por meio da microscopia 6ptica, produgcdo de soro em po
a partir de diferentes soros cristalizados e determinagcao das propriedades do
p6 de acordo com a eficiéncia de cristalizagcdo em cada um dos tanques. Os
resultados deste projeto de Mestrado contribuem para os conhecimentos sobre
o processo de cristalizacado e para escolha dos equipamentos mais adequados
para o processamento, no qual € possivel alcangar uma maior quantidade de
lactose cristalina, reduzindo o tempo de cristalizagdo, minimizando problemas
de adesao e aglomeramento nao desejavel (empedramento) no spray dryer,
gerando impactos positivos para o desenvolvimento cientifico, tecnolégico,

industrial e suporte a inovagao tecnologica.
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ABSTRACT

SIMEAO, Moisés, M.Sc., Universidade Federal de Vigosa, March, 2016.
Influence of the crystallizer design on the crystallization kinetics of
concentrated whey. Advisor: Antdnio Fernandes de Carvalho. Co-Advisors:
italo Tuler Perrone and Pierre Schuck.

Nowadays, the market scenario, the technological and industrial development,
the durable production system and the accumulation of technical and scientific
knowledge in dairy area favor the conduction of research on physical and
chemical phenomena and how these phenomena are correlated with techno-
functional properties of dehydrated dairy products. The main objectives of this
project were to determine the effect of the crystallizer design on lactose
crystallization efficiency in concentrated whey. Two different crystallizers were
used, one presenting a central agitation (Tank 1) and the other presenting a
peripheral agitation (Tank 2). All others crystallization parameters were kept
constant such as cooling rate; temperature; stirring speed; crystallization time
and concentration of soluble solids by treatment. We determined the kinetics of
lactose crystallization and the crystallization profile by optical microscopy and
we characterized the whey powders obtained from the different crystallized
products as a function of the crystallization efficiency of each of tank. The
results obtained during this Master's project contribute to better understand the
crystallization process and help on the choosing of the most appropriate
crystallizer allowing higher lactose crystallization rate, minimal crystallization
time and therefore reduction of problems linked with caking on spray dryer. In
conclusion, our results bring positive impact on the scientific, technological and

industrial fields for technological innovation.
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1. INTRODUGAO

O soro ja foi considerado uma matéria prima de aproveitamento oneroso
para a industria de laticinios, entretanto com as regulamentagbes ambientais
que proibem o descarte de produtos com elevada demanda biologica de
oxigénio, com as comprovagdes cientificas do valor nutricional de seus
constituintes e com o desenvolvimento de técnicas de fracionamento, o soro &
amplamente requisitado como ingrediente ou como precursor de ingredientes
na industria de alimentos (GERNIGON, et al., 2010).

Na lista de importagdes brasileira de produtos lacteos, o soro de leite,
em po, tem grande peso, sendo que o maior pais exportador desse produto
para o Brasil € a Argentina. Tal fato sempre foi motivo de preocupagéo para o
setor leiteiro, ja que causa impacto negativo na balanga comercial de lacteos.
Essa importacédo ocorre pela falta do produto no mercado interno, que tem um
processamento em quantidades insuficientes para atender a demanda nacional
(PITHAN E SILVA, et al., 2013).

O soro de leite pode ser utilizado pela industria de diversas formas,
sendo a produgao de soro em po a forma de processamento que se destaca
devido algumas vantagens como a facilidade de conservagédo, menor espago
para estocagem, menor custo de transporte, maior versatilidade de emprego
dentre outros. Entende-se como soro em pé o produto obtido pela desidratacao
do soro ou soro acido, mediante processos tecnologicamente adequados,
encontrando-se apto para a alimentagdo humana (CODEX ALIMENTARUS,
2005).

Segundo Schuck et al. (2010) & Perrone et al. (2010) o soro em pé
possui em sua composi¢cao média 70-74 % (m/m) de lactose e no minimo 12 %
(m/m) de proteina, dentre outros constituintes. Para a elaboracao deste produto
as principais operacgdes unitarias que podem estar envolvidas em sua produgao
sdo: separagdo por membranas, evaporagao a vacuo, cristalizagdo e secagem
em spray dryer. A osmose reversa pode ser empregada como fase inicial de
retirada de agua do soro, sendo caracterizada pelo baixo consumo de energia.
A evaporagao a vacuo possibilita que o soro seja concentrado a teores de
sélidos laticos entre 52 % e 60 % (m/m), com um custo energético por
quilograma de agua evaporada até vinte vezes inferior ao processo de retirada

de agua em spray dryer.



Diversas técnicas analiticas sdo empregadas para o estudo cientifico de
lacteos concentrados e desidratados. A aplicacdo de analises permitem
mensurar algumas propriedades que impactam durante ou apdés o
processamento do soro em pd, como determinagao da taxa de cristalizagao de
lactose, perfil de cristalizacdo, tensao interfacial e perfil viscografico. Estas em
conjunto com a caracterizagdo fisico-quimicas dos mesmos por meio de
espectroscopia Raman e caracterizacdo microestrutural por meio de
microscopia eletrbnica de varredura (MEV), aliadas a determinagao de atributos
de qualidade, podem contribuir como métodos de avaliagédo de qualidade do
produto. Desta forma tem-se um melhor entendimento dos mecanismos fisico-
quimicos que se manifestam nos produtos durante o processamento e em seu
periodo de estocagem, assim como o estabelecimento de atributos de controle

de produgao para as industrias.

2. REVISAO DE LITERATURA
2.1. SORO FLUIDO E SORO EM PO

O estado de Minas Gerais € o maior produtor de leite do pais tendo
produzido, em 2014, 6,59 bilhdes de litros de leite, 0 que representou 26,6 %
do total de 24,74 bilhdes de litros produzidos no Brasil (IBGE, 2014). Grande
parte deste volume de leite industrializado no pais em estabelecimento sob
Servigo de Inspecao Federal é usada na producéo de queijos. Segundo dados
do ABIQ a producdo de queijos no pais com Inspegdo Federal foi de,
aproximadamente, 1.100 mil toneladas no ano de 2014, resultando na
producao de um alto volume de soro obtido (ABIQ, 2014).

O soro obtido a partir da fabricacdo convencional de queijos é a porgao
aquosa liberada do coagulo durante o processamento, apresentando-se como
um liquido opaco e de cor amarelo-esverdeada, considerado um efluente
residual que pode acarretar graves problemas ambientais associados ao seu
alto teor de matéria organica. Atualmente, sua utilizagdo como um coproduto
esta presente nas principais industrias, sendo visto ndo mais como um agente
poluidor e sim como uma nova fonte de renda, melhorando a eficiéncia
econdmica das industrias de laticinios.

O soro pode ser obtido em laboratério ou em industrias de

processamento de leite por trés operacdes principais: pela coagulagao
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enzimatica, resultando na coagulagdo das caseinas, matéria-prima para a
producao de queijos (soro doce); pela precipitagao acida no pH isoelétrico das
caseinas (pH = 4,6), resultando na caseina isoelétrica (soro acido); e por
ultimo, pela separagao fisica das micelas de caseina por microfiltracdo, em
membranas de 0,1 ym, obtendo-se um concentrado de micelas e as proteinas
do soro (soro ideal) (MAUBOIS et al., 2001; ZINSLY et al., 2001).

Cerca de 90 a 95 % do volume do leite usado para a fabricacdo de
queijos resultam em soro, o qual contém, aproximadamente metade dos
solidos totais do leite, incluindo proteinas soluveis, sais e principalmente

lactose, de acordo com a Tabela 01.

Tabela 01 — Cifras de transicdo dos solidos do leite (% m/m) entre um queijo

semiduro e o soro.

Componente Leite Queijo Soro Transic&o para o queijo
Lactose (%m/m) 4,7 0,2 4.5 4%
Gordura (%m/m) 3,4 3.1 0,3 91 %
Proteinas (%m/m) 3.1 2,3 0,8 74 %
Minerais (%m/m) 0,9 0,5 0,4 56 %
Solidos Totais (%om/m) 12,1 6,1 6,0 50 %

Fonte: Vilela (2009).

Devido as pressdes econdmicas e ambientais, a maior parte das fabricas
de queijo busca processos para o aproveitamento e recuperagao de todos os
sélidos laticos. Ha alguns anos atras se especulava que em algum dia o queijo
tornaria-se o sub produto da producdo de soro. Para algumas fabricas
produtoras de queijo, em grande escala, este dia chegou. Hoje, o
aproveitamento do soro € possivel devido ao avango no conhecimento de suas
funcionalidades, o que possibilitou o seu emprego em diversas areas
(PERRONE, et al. 2011).

Dentre as alternativas para utilizagédo do soro pela industria incluem a
fabricacdo de produtos como ricota e bebida lactea, producédo de soro em po,
bem como a concentracdo e fracionamento através de sistemas de
membranas, obtendo-se lactose, concentrados protéicos com elevados teores
de proteinas (préximos a 89 %), isolados protéicos enriquecidos com -

lactoglobulina ou a-lactoalbumina, ou na forma de componentes isolados como



glicomacropeptideo e lactoferrina (MACHADO et al., 2001; JOHNSON &
LUCEY, 2006).

Segundo o Codex Alimentarius (2005), entende-se por soro em po o
produto obtido pela desidratagdo do soro ou soro acido mediante processos
tecnologicamente adequados, apto para a alimentacdo humana. Conforme
Westergaard (2001), o soro em pd possui a composi¢cao média apresentada na

Tabela 02 abaixo.

Tabela 02 — Composicado média e caracteristicas fisico-quimicas do soro em

po.
Caracteristica fisico-quimica ou constituinte Concentracgao
Sedimentos Méaximo 200 mg.L”
pH (apos dissolugéo) Minimo 6,3
Acidez titulavel (apds dissolugéo) Maximo 0,12 %
Acido latico Méaximo 200 mg.L”
Gordura Maximo 0,05 %
Lactose 70-74%
Proteinas Minimo 12 %
Calcio Méaximo 300 mg.L”
Magnésio Maximo 100 mg.L™
Cloro Maximo 1200 mg.L"
Gases incondensaveis Maximo 0,02 %

Fonte: Westergaard, 2001.

2.2. SEPARACAO POR MEMBRANAS

A tecnologia de separagdo por membrana tém encontrado muitas
aplicagdes, principalmente na industria de laticinios, tais como microfiltragéo
(MF), ultrafiltracdo (UF), nanofiltracdo (NF) e osmose reversa (OR)
(CARVALHO e MAUBOIS, 2010), sendo que o processamento de soro de leite
representa um dos primeiros campos de aplicagdo dessa tecnologia na
industria de lacteos (ROSENBERG, 1995; MAUBOIS, 1991).

Nas operacdes de separacao por membranas, estas sao utilizadas para
o fracionamento de misturas, solugdes e suspensdes abrangendo substancias
de tamanho e natureza quimica diferentes (BALDASSO, 2008). O objetivo
dessas operagdes é fracionar, concentrar ou purificar um liquido, de forma a

obter duas solucbes de composicado distintas. As operagcdes baseiam-se na
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permeabilidade seletiva de certos componentes através da membrana. As
moléculas que possuem tamanho inferior ao do poro da membrana passam
através dela, enquanto aquelas de tamanho superior ficam retidas pelo efeito
peneira ou por forgas repulsivas da superficie da mesma (LIRA et al., 2009).
Durante a operagao, a alimentagado separa-se em duas correntes: o material
que passa através da membrana, denominado filtrado ou permeado, e a fracao
retida que contém os componentes nao permeaveis denominado de
concentrado ou retentado (GOULAS & GRANDISON, 2008).

O mecanismo de separagdo ocorre devido a influéncia de alguns
parametros, sendo: composi¢cdo da membrana, configuragcdo do equipamento,
superficie da membrana, classificagdo da membrana (MF, UF, NF e OR),
temperatura, pressao e condicdo de escoamento do fluido (KOESEOGLU et al.,
1991); e segundo Bassetti (2002), o controle dos parametros operacionais &
fundamental para obtencdo de uma boa eficiéncia da operacéo.

Algumas caracteristicas principais envolvidas nas principais operag¢des

de separagao por membrana podem ser visualizadas na Figura 01.
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Figura 01 - Caracteristicas das operagdes de separagéo por membranas
Fonte: Bylund, 1995.

A NF aplicada no processamento do soro de leite concentrado e
desmineralizado consiste em uma operagdo que possui gradiente de presséo
como forga motriz e utiliza membranas com poros de tamanho médio de 1 nm.
Nesta operacao, a lactose e grande parte de outros componentes do soro ou
do leite sao retidos, e permite a permeagao de ions monovalentes soluveis e
agua (CARVALHO & MAUBOIS, 2010).

Ja as membranas usadas na OR retém solutos de tamanhos inferiores a
1 nm e possuem uma massa molar de corte de aproximadamente 100 Da,
sendo relativamente densas, praticamente sem poros. A operagcao envolve
pressdes, em média, cinco a dez vezes superiores as utilizadas na
ultrafiltracdo, sendo empregada para concentragdo de soro ou leite por
eliminagéo de agua e sais minerais ionizados (ROSENBERG, 1995).



2.3. EVAPORACAO A VACUO

A evaporagado a vacuo consiste na retirada de agua por meio do
fornecimento de energia na forma de calor ao soro sob uma presséao inferior a
pressdo atmosférica. Com essa técnica a remogado de agua ocorre em
temperaturas entre 40 °C e 75 °C, o que minimiza as modificagbes causadas
aos constituintes do soro devido ao aquecimento. Na evaporagdo a vacuo o
soro é concentrado a teores de sdlidos laticos entre 50 % m/m e 60 %m/m,
com um custo energético por quilograma de agua evaporada até vinte vezes
inferior ao processo de retirada de agua em spray dryer (SCHUCK et al., 2010).

De acordo com Walstra et al. (2001), a evaporagao a vacuo, do leite e do
soro é aplicada com as seguintes finalidades:

a) elaborar produtos concentrados como leite evaporado, leite
condensado e iogurte concentrado;

b) como uma etapa intermediaria na fabricacdo de produtos lacteos em
Po;

c) para produzir lactose a partir da recristalizagdo do soro.

Os evaporadores tubulares de pelicula descendente sdo os mais
empregados nos laticinios e podem ser acoplados a sistemas para finalizagao
da concentragdo e para o resfriamento rapido do produto concentrado,
denominado flash cooler (WESTERGAARD, 2001).

As principais modificacbes causadas pela concentragdo do leite e do
soro, de acordo com Walstra et al. (2001), s&o as seguintes:

a) diminuicao da atividade de agua;

b) aumento da higroscopicidade;

¢) mudangas no equilibrio salino;

d) modificagdo na conformagéao das proteinas;

e) aumento da pressdao osmética, diminuicdo do ponto crioscopico,
aumento do ponto de ebulicdo, da condutividade elétrica, da densidade e do
indice de refracao;

f) aumento da viscosidade;

g) saturacao da solucao e tendéncia a cristalizacdo da lactose.

No processamento de soro é fundamental que se busque uma elevada
concentracdo de sélidos laticos ao final da evaporagdo (acima de 55 % de

sélidos laticos), no intuito de minimizar o gasto energético na camara de
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secagem, e, principalmente visando a saturagdo do produto em relagdo a
lactose, o que favorecera a etapa posterior de cristalizacdo (PERRONE et al.,
2011).

2.4. LACTOSE E SUAS PROPRIEDADES

A lactose é o dissacarideo predominante e mais importante carboidrato
do leite, no qual existem, também, concentragdes muito baixas de outros
monossacarideos, incluindo glicose e galactose, oligossacarideos neutros e
acidos e carboidratos ligados a peptideos e proteinas (ROBINSON, 1981).

De acordo com Fennema (2010), a concentragdo de lactose no leite
varia conforme a origem entre 20 a 85 %. O leite de vaca contém,
rotineiramente, maior quantidade de lactose do que qualquer outro componente
sélido, apresentando uma concentracdo média de 4,8 % (WALSTRA &
JENNESS, 1984). Segundo Perrone (2010), no soro de leite concentrado por
evaporagao a vacuo pode apresentar aproximadamente 48 % de lactose. A

Figura 02 mostra os isbmeros da lactose.

Beta-lactose

Figura 02 — Estrutura quimica dos isdmeros da lactose.

No leite e no soro de leite, a lactose esta presente na forma de alfa
lactose e beta lactose. Os acgucares que possuem atomos de carbono
assimétricos sao opticamente ativos, suas solugdes desviam o plano de
polarizagao da onda de luz polarizada que os atravessa. De acordo com Fox
(1998), a forma estrutural da a-lactose pode ser convertida na forma estrutural
beta através da mudanca na posi¢gao da hidroxila e do hidrogénio no grupo
redutor. As duas formas que a lactose se encontra diferem em relacdo a sua

rotacdo especifica e seu ponto de fusdo. A a-lactose apresenta rotacéo



especifica em agua a 20 °C de D=89,4° e um ponto de fusdo de 201,6 °C,
enquanto a B-lactose a 20 °C também em agua apresenta rotagcdo de D=35° e
um ponto de fus&o de 252,2 °C (NICKERSON, 1974).

Em uma solugao, recém preparada, de qualquer uma das duas mudara
sua rotagao especifica com o decorrer do tempo a medida que tem lugar seu
equilibrio com a outra forma, esse é denominado de equilibrio mutarrotacional
(Wastra & Jannes, 1984). Esse equilibrio & estabelecido quando uma solugéo
de lactose a 25 °C possui 62,25 % de sua lactose na forma beta e 37,75 % na
forma alfa em solugéao (Whittier, 1994).

No ponto de vista tecnologico o que vai diferir entre a-lactose e a -
lactose & a solubilidade distintas entre elas, onde a da alfa 7 g-100g™ de agua e
da beta 50 g-100g™" de agua a 15 °C. Essa propriedade & um fator importante
na cristalizacdo, uma vez que, ao concentrar o leite ou soro, a forma alfa
lactose € a primeira a atingir a condicdo de saturag&o, ao saturar ocorre um
desbalango entre as proporgdes de a e B, ocorrendo entdo o fenbmeno de
mutarrotacao onde parte da beta se transforma em alfa afim de se estabelecer
novamente o equilibrio mutarrotacional entre elas na solucao (beta/alfa=1,68)
(Fox, 1998).

De acordo com a Figura 03 até a temperatura de 93,5 °C a solubilidade
da a-lactose é menor, acima dessa temperatura ocorre uma inversao onde a a-
lactose passa ser maior solubilidade quando comparada coma a B-lactose a

uma mesma temperatura.

>

alfa

beta

Solubilidade (g/100g)

93|,5 Temperatura (°C)

Figura 03 — Equilibrio mutarrotacional entre alfa e beta lactose.

De acordo com a solubilidade da lactose em diferentes temperaturas,
durante o processamento do soro, seja na etapa de evaporagdao ou
9



cristalizacdo, a temperatura é sempre inferior a 93,5 °C. Desta forma, ocorre
apenas a formacgao de cristais de a-lactose, uma vez que esta apresenta uma
menor solubilidade dentre a faixa de temperatura trabalhada. A alfa lactose
cristaliza como hidrato, contendo quantidades equimoleculares de lactose e
agua, sendo seus cristais duros e nao hidroscopicos (Walstra & Jenness,
1984).

Segundo Bobbio & Bobbio (1992), a solubilidade média da lactose a 20
°C é de 20 g-100g™" agua, enquanto que a solubilidade da glicose é de 107
g-100g™" agua e da galactose é 50 g-100g™" agua.

A lactose é um acgucar redutor, ou seja, possuem grupos aldeidos ou
cetonas livres na sua estrutura, ja os agucares nao redutores (a sacarose)
possuem esses agrupamentos interligados por uma ligacao glicosidica. Como
todo acucar redutor, a lactose participa da reacdo de escurecimento nao
enzimatico, popularmente conhecida como reagédo de Maillard, que através de
uma reagdo complexa que interage um acgucar redutor (lactose) que dara seu
grupamento carbonila (C=0) vindo de um aldeido ou cetona livre com um
grupamento amina (NHz) de aminoacidos. Quando se trata de produtos cuja
matéria prima ¢é o leite, a lisina € o principal aminoacido a participar da reacao,
por apresentar dois grupamentos aminas em sua estrutura. Os produtos dessa
reagcao sdao compostos de coloragdo escura (Melanoidinas). As melanoidinas
sao os ultimos compostos gerados nessa reagao por essa ser a condigao de
menor energia para o sistema, ou seja, as mais estaveis termodinamicamente
(RENHE, 2011).

Segundo Renhe (2011) as principais consequéncias da reagdo de
Maillard no leite e em seus derivados s&o:

1) diminuicdo do valor nutritivo devido ao bloqueio dos residuos de lisina,
a qual ao se interagir com o agucar redutor ndo fica mais disponivel para a
digestao, acarretando também a perda de um aminoacido essencial;

2) producao de compostos que geram sabor e aroma;

3) formagao de compostos antioxidantes nas etapas mais avangadas da
reacao;

4) desenvolvimento de coloragdo amarronzada devido as melanoidinas
que sao formadas no final da reagao.

Os principais fatores que influenciam na reacao de Maillard sao:
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1) Temperatura: a reagao ocorre tanto em temperaturas elevadas quanto
em temperaturas reduzidas, durante o processamento ou armazenamento do
alimento. A elevagao da temperatura resulta no aumento rapido da velocidade
de escurecimento, aumentando de duas a trés vezes para cada incremento de
10 °C. A temperatura afeta a composigao do pigmento formado, aumentando o
teor de carbono do polimero, bem como a intensidade do pigmento. A
temperatura também se relaciona com a energia de ativagédo requerida que é
de aproximadamente 100 kd/mol.

2) pH do meio: a velocidade da reagdo € a maxima a pH préximo da
neutralidade, pois para que ocorra a reagédo entre o agucar redutor e o grupo
amina, € preciso que o par de elétrons do nitrogénio do aminoacido esteja livre,
0 que ocorre quando o pH é elevado. Quando se tem um pH mais baixo, o ion
H* protona o grupo amina (-NH3"), ndo existindo, nessa condi¢éo, o par de
elétrons livre para reagir com o agucar redutor, consequentemente diminuindo
o pH, ocorre também a diminuigdo da velocidade da reacao de Maillard. Em pH
muito baixo na presenga do acido ascoérbico, ocorre a reagao de escurecimento
provocada pela oxidagao da vitamina C (ARAUJO, 2011);

3) Atividade de &agua: baixa atividade de agua (A,) restringe a
mobilidade dos reagentes e o escurecimento é reduzido; j4 em valores de
atividade de agua mais altas (maior do que 0,9) ocorre uma diluicdo dos
reagentes, e a taxa de escurecimento cai (FELLOWS, 2006);

4) Natureza do carboidrato: a velocidade é maior em monossacarideos
do que em dissacarideos (RENHE, 2011);

5) Natureza do aminoacido: a reatividade dos aminoacidos envolvidos na
reacdo de Maillard € distinta. A lisina, com seu grupo amina épsilon, € mais
reativo, pois 0 grupo amina encontra-se afastado da influéncia do grupo COOH.
Nessa situagao, a densidade do par de elétrons € maior no grupo amina livre e,
por conseguinte, maior também ¢é a sua disponibilidade. O pH afeta a
velocidade da reagdo em fungéo do ponto isoelétrico do aminoacido (ARAUJO,
2011);

6) Presenca de inibidores: o didxido de enxofre é eficiente no controle da
reacao de Maillard, ele atua como inibidor da reagao, bloqueando a carbonila e
prevenindo a condensacao desses compostos pela formagao irreversivel de

sulfonatos e a consequente formacao de melanoidinas (ARAUJO, 2011).
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Devido ao alto teor de lactose presente no soro concentrado, o processo
de secagem por atomizagédo de soro (remogao rapida do solvente) implica na
formacdo de um elevado percentual de lactose no estado amorfo que é
altamente higroscépica, tornando-a uma pratica desafiadora para a industria de
laticinios, proporcionando uma menor temperatura de transicdo vitrea do
produto e maiores chances de adesdo e empedramento do p6 (SCHUCK,
2010). Segundo Hynd (1980) a aglomeragcdo de particulas do soro, ocorre
devido a substituicdo de parte da lactose amorfa por cristalina durante a
secagem ou armazenamento, empedrando o produto. A fim de minimizar esse
problema é realizada a etapa de cristalizagdo da lactose, anterior a secagem,
reduzindo a quantidade de lactose amorfa e assim tornando o soro em p6é um
produto ndo higroscopico e consequentemente aumentando sua estabilidade.

Ao concentrar o soro, a lactose atinge um estado de saturagao,
promovendo uma diferenca de potencial quimico entre lactose soluvel e
cristalina, essa diferengca considerada a forca motriz para o processo de
cristalizagao (efeito termodinamico), sendo de relevante importancia para a
formacgao de novas particulas dispersas em suspensao (cristais de lactose).

O controle ou a prevencao a cristalizacdo de diversos produtos
alimenticios depende do conhecimento da cinética do processo, bem como das
suas interacbes com propriedades de transferéncia de massa, energia e
quantidade de movimento durante a formacgao dos cristais (agitacdo durante a
cristalizagdo) e no armazenamento. Para a formagao dos cristais duas etapas
sdo importantes, a formagao dos nucleos e o crescimento dos cristais. Alguns
fatores sdo determinantes para a cristalizagcao da lactose, sendo eles: teor final
de lactose na solugdo; temperatura; agitagdo; tempo e viscosidade
(PERRONE, 2010).

De acordo com Perrone (2010) e Schuck (2010), o teor de lactose em
solucao final dependera do teor inicial de lactose no soro e da concentragao de
solidos ao final da evaporacédo; geralmente o processo de evaporagao é
finalizado quando atinge o teor de sodlidos soluveis de 50 a 60 °Brix. O
decréscimo da temperatura implicara em uma menor solubilidade da lactose
favorecendo a cristalizacdo, uma vez que a temperaturas mais elevadas esse
acgucar esta mais soluvel e a medida que se reduz a temperatura menor € sua
solubilidade. Por isso, um dos objetivos de se realizar a cristalizagao a

temperaturas entre 20 °C a 30 °C é favorecer uma maior taxa de cristalizagao.
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A agitacao e “viscosidade” tem fundamental importancia no processo de
cristalizagdo, uma vez que auxilia na difusdo das moléculas de lactose na
solucdo para formacdo dos nucleos de cristalizagdo e crescimento destes
cristais (Schuck, 2010).

De acordo com Walstra et al. (2001), quando a concentragao de lactose
na solucdo é 2,1 vezes o valor de saturagdo, se produz rapidamente a
cristalizacdo espontanea, provavelmente porque a nucleagcdo primaria €
homogénea. Quando a concentracédo de lactose € menor que 1,6 vezes o valor
da saturacgao, geralmente é necessario a adicao de sementes de cristais para
induzir a cristalizacao.

Segundo Masters (2002), o soro em pod, quando obtido sem prévia
cristalizagdo, € um pd muito fino, higroscépico e com grande tendéncia a
agregacao de particulas coloidais, 0 que se deve a presenca de lactose em
grandes concentragdes na matriz em um estado vitreo ou amorfo, que ao
submeter a remocgao rapida do solvente em equipamentos como spray dryer, a
lactose passa para um estado gomoso (transicdo vitrea), acarretando a
agregacao das particulas do p6é (empedramento ou stickness), fazendo-se
portanto necessaria a cristalizac&o prévia da lactose.

A mudanca de estado de uma particula em uma matriz conhecida como
transicao vitrea, ocorre a uma temperatura conhecida como temperatura de
transi¢do vitrea (T4) que pode variar de acordo com a composigéo especifica
do produto. A T4 é alterada de acordo com o teor de umidade do produto, que
esta diretamente relacionada a mobilidade molecular e volume livre, resultando
em mudancas significativas nos produtos (AHMED; RAMASWAMY; KHAN,
2005; ROOS & KAREL, 1991).

De acordo com Pisecky (1997) para uma cristalizacéo eficiente afim de
evitar com que o produto possa sofrer o processo de transigao vitrea durante o
processo secagem ou durante sua estocagem é necessario no minimo 70 % de
cristalizacao da lactose.

A cristalizagdo do soro concentrado pode ser realizada ou ndo pela
adicdo de nucleos de cristalizacido, lactose microcristalina ou soro em po,
seguida de agitacao e controle da temperatura (PERRONE, 2010).

Desta forma a etapa de cristalizagao da lactose se torna um ponto critico
dentro do processo de produg¢ao do soro em pd, uma vez que nao realizada ou

se nao atingir o percentual de cristalizagdo de lactose desejado, superior a 70
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%, pode acarretar na obstrugdo ou empedramento do produto dentro do
equipamento durante o processamento, sendo necessario paralisar a
produgdo, demandando tempo, perdas econdmicas e impactando em sua
qualidade final (FOSTER, 2002).

2.5. SECAGEM POR ATOMIZAGAO

A secagem dos liquidos por atomizagdo ou pulverizagéo,
frequentemente chamada de secagem por atomizagdo ou “spray drying”,
consiste em atomizar ou pulverizar o produto a ser seco sobre forma de
pequenas goticulas em uma corrente de ar quente de maneira a obter um po.
Quando um alimento é colocado em uma corrente de ar com baixa umidade
relativa e a temperaturas elevadas (em média 200 °C), é& formada
espontaneamente uma diferenca de temperatura e pressado parcial de agua
entre o alimento e o ar, resultando em uma transferéncia de energia na forma
de calor do ar para o produto e uma transferéncia de agua do produto para o
ar, sendo que o ar em contato com a particula lactea atomizada possui
temperatura de 45 °C (SILVEIRA et al., 2013). De acordo com Schuck et al.
(2010), as pequenas goticulas formadas e a grande area superficial das
mesmas resultam em uma rapida evaporagdo da agua a uma temperatura
relativamente baixa, minimizando os danos térmicos ao produto. O principio da

secagem por atomizagao pode ser observado pela Figura 04.
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Umidade Relativa (UR): 100% U.R

Figura 04 - Principio da secagem por atomizacao
Fonte: Schuck et al., 2010

As principais fungdes da atomizagao sao produzir goticulas do produto
com grande relacdo superficie-massa, resultando em uma elevada taxa de
evaporagdo, menor densidade, formagdo de pequenas goticulas, maior
distribuicdo de tamanho, quantidade de ar ocluso e o teor de agua (SILVEIRA
et al., 2013).

Segundo Schuck (2009), esta etapa de atomizacdo € diretamente
responsavel por algumas vantagens apresentadas na secagem em spray dryer.
o curto tempo de secagem das goticulas do produto e de retengcdo das
particulas em um ambiente com alta temperatura e, além disso, a produgao do
po desejado, a partir de um determinado liquido, com grande estabilidade de
armazenamento e transporte.

Existem trés tipos de atomizadores, o atomizador bico de dois fluidos, o
disco centrifugo e o bico de pressdao. Algumas vantagens e desvantagens
desses sistemas de atomizagao sao apresentadas na Tabela 03.
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Tabela 03 — Caracteristicas dos sistemas de atomizagao.

Vantagens

Desvantagens

Atomizador centrifugo ou

disco de atomizacéao

Flexibilidade, elevada taxa

de fluxo, possibilidade de

trabalhar com produtos de
elevadas viscosidade e

teor de sélidos

Investimento e custo de
manutencdo dos aparatos
de atomizacgio, aumenta a
quantidade de ar ocluso e

diminui a densidade do po6

Bico de presséao

Diminui a quantidade de ar
ocluso e aumenta a
densidade do p6, melhora

a fluidez do po, possibilita

Elevado custo de
manutencdo da bomba de
alta presséo, desgaste das

partes que compdem os
bicos (principalmente ao

trabalhar-se com cristais

aglomeragdes intensas, de lactose), limitagbes

baixo investimento no bico quanto a viscosidade e
teor de sdlidos do produto

de alimentacgao

Adequado a produtos Aumenta a quantidade de

Bico de dois fluidos sensiveis e elevadas ar ocluso e diminui a

pressdes densidade do pé

Fonte: Schuck et al (2012), Westergaard (2004), Masters (2002).

Em relacdo aos sistemas de secagem, trés tipos sdo os principais
utilizados pelas industrias. Na secagem em unico estagio, emprega-se apenas
a camara de secagem para transformar o leite ou soro concentrados em pé, o
que produz um po particulado caracterizado pela baixa solubilidade em agua.
Na secagem em dois estagios, além da camara de secagem, emprega-se O
fluidizador, acarretando na obtengdo de um p6 aglomerado, com caracteristicas
superiores de solubilidade. A associacao de dois fluidizadores com capacidade
de evaporacgao junto a camara de secagem caracteriza o processo de secagem
em trés estagios e em intensa aglomeragéo do p6 (WESTERGAARD, 2001).

Segundo Schuck (2001),
desidratados sao influenciadas por fatores que envolvem as condicbes de

as propriedades dos produtos lacteos
operacao dos equipamentos, as caracteristicas da matéria prima e as
condi¢bes de estocagem.

Conforme Roos (2001), elevadas temperaturas empregadas durante a
secagem, em associacao com a presencga de agua residual nos estagios finais
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da secagem produzem a pegajosidade, a agregacao de particulas coloidais e a
adesdo do soro em pd ao equipamento.

De acordo com Schuck et al. (2008), a quantidade maxima de umidade
em um produto lacteo desidratado deve ser definida pelo valor da atividade de
agua, sendo desejado um valor proximo a 0,2.

Durante a secagem por atomizagdo ocorre a evaporagdo de agua de
forma muito rapida que, apesar da saturagao, a lactose nao pode se cristalizar,
permanecendo portanto, no produto final, como lactose amorfa (NICKERSON,
1974; ROOS; JOUPPILA; KANSIKAS, 1997). A lactose amorfa é muito
higroscopica e pode causar problemas de aglomeragdo durante e apos a
secagem. Para evitar as aglomeragdes, deve-se reduzir ao maximo a
quantidade de lactose em sua forma amorfa, cristalizando-a antes de submeter
a secagem, sendo o cristal de a-lactose mono-hidratada nao higroscopico
(BERLIN; ANDERSON; PALLANSCH, 1970; HOLSINGER, 1997).

De acordo com Fox & McSweeney (1998); Schuck et al. (2010), para
aumentar o prazo de conservagao do soro em po deve-se realizar: o controle
da acidez do soro, cristalizacdo da lactose e temperatura do ar de saida
camara de secagem (inferior a 100 °C) no intuito de evitar a transformacéao de
lactose amorfa em cristalina durante a secagem, o que acarreta em
aglomeracado e adesdo do produto no equipamento. As curvas de sorgao,
conforme Jouppila & Roos (1994), sao drasticamente afetadas pela presenca

de lactose amorfa.
3. OBJETIVOS

3.1. OBJETIVO GERAL

Avaliar o efeito do tipo de cristalizador na eficiéncia da cristalizacao da
lactose em soro de leite concentrado por meio de dois equipamentos que
dispéem de diferentes formas de agitagdo (Tanque 1 — com agitador central e

Tanque 2 — com agitador periférico).
3.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

- Modelar matematicamente a cinética da cristalizagao da lactose em diferentes
condi¢cdes experimentais.

- Caracterizar a cristalizagado da lactose por meio da microscopia Optica.

17



- Produzir e caracterizar o soro em pé obtido a partir dos diferentes
tratamentos.

- Determinar a composi¢ao centesimal do soro concentrado e do soro em po.

- Determinar a microestrutura dos pos produzidos meio de Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV).

- Analisar o tamanho das particulas do p6 durante reidratagao (via liquida).

4. MATERIAL E METODOS
4.1. DELINEAMENTO EXPERIMENTAL

Os trabalhos de evaporagcdo a vacuo, cristalizacédo e secagem foram
desenvolvidos na Plataforma Inovaleite no Departamento de Tecnologia de
Alimentos (DTA) — UFV, Vigosa, MG. O delineamento experimental executado

€ apresentado na Figura 05.

Soro desmineralizado
Pré-concentrado

l ;
50 Brix

E 3 3 o
vaporagao a vacuo 55 °Brix
o
\ 4 60 Brix
i o
Resfriamento Tratamento 1: 50 Brix
l T 3:55 oB i
ratamento 3: rix
Cristalizacdo —1, Equipamento 1 j
o
Tratamento 5: 60 Brix
Equipamento 2
o
Secagem em Spray Dryer Tratamento 2: 50 Brix
l Tratamento 4: 55 oBrix

Soro em po

o
Tratamento 6: 60 Brix

Figura 05 — Delineamento experimental aplicado no experimento.

O delineamento experimental utilizado foi composto de seis Tratamentos
(T) na qual serdo utilizados dois tanques de cristalizagdo (Tanque 1: com
agitador central e Tanque 2: com agitador periférico) e trés concentragdes de
sélidos soluveis no final da evaporagéo a vacuo distintas (50 °Brix, 55 °Brix e
60 °Brix), sendo, (T1: 50 °Brix cristalizado no equipamento 1; T2: 50 °Brix

cristalizado no equipamento 2; T3: 55 °Brix cristalizado no equipamento 1; T4:
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55 °Brix cristalizado no equipamento 2; T5: 60 °Brix cristalizado no
equipamento 1; T6: 60 °Brix cristalizado no equipamento 2).

Conforme a Figura 05, apenas duas variaveis compdem o experimento
(teor de sdlidos soluveis no final da evaporacao e os diferentes equipamentos
de cristalizagdo), sendo assim, os demais atributos que podem influenciam na
cristalizagdo e no produto final obtido foram padronizadas para minima
interferéncia durante a execucao do estudo, como por exemplo, padronizagao
da taxa de resfriamento do produto, velocidade de agitacdo no tanque de
cristalizagdo, tempo de cristalizacdo e os parametros de secagem em spray
dryer, foram constantes para todos os tratamentos sendo descritos com mais

detalhes a diante.

4.2. EVAPORACAO A VACUO

Essa etapa foi conduzida em um evaporador (tacho) de unico efeito da
marca Treu®, reduzido a presséao interna do equipamento entre 45 - 55 cm Hg,
alimentado por um soro pré-concentrado desmineralizado (33 £ 1 °Brix) obtido
em parceria com a Industria de Laticinios Porto Alegre, Ponte Nova, MG.

A concentragcdo do soro se deu até a obtengdo da concentragdo de
sélidos soluveis desejavel para compor os tratamentos, sendo, 50 °Brix, 55
°Brix e 60 °Brix, determinada através de um refratbmetro digital da marca
Biobrix® modelo 2WAJ-D.

4.3. CRISTALIZACAO DA LACTOSE

A cristalizagdo do soro foi dada imediatamente apdés o término da
evaporagao a vacuo, o soro concentrado desmineralizado com teor de solidos
padronizado foi transferido para dois diferentes tanques de cristalizacao, estes
diferiam em relacdo ao modo de agitacdo. Sendo o tanque de cristalizagcao 1
(tacho aberto de camisa dupla da marca Inoxul® com capacidade de 50 litros
provido de um agitador central) e o tanque de cristalizacdo 2 (tanque
misturador da marca Global Inox® com capacidade para 100 litros com
agitador periférico), conforme a Figura 06.
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Figura 06 — A) Tanque de cristalizagdo 1 — com agitador central; B) Tanque de
cristalizagdo 2 — com agitador periférico.

Ambos equipamentos eram construidos em ago inoxidavel, com parede
dupla que permitia a circulagao indireta de agua para resfriamento do soro e
dotados de agitador com controle de rotagcédo. A rotagdo foi padronizada em
ambos tanques para 50 rotacdes por minuto, contudo este procedimento nio
padronizou a velocidade tangencial do fluido durante a cristalizagao.

O resfriamento foi iniciado juntamente com a adi¢gao do soro nos tanques
de cristalizacdo por meio da circulagao indireta na camisa do equipamento de
agua industrial a temperatura média de 24 + 2 °C, até a temperatura do soro
atingir valor proximo a 30 °C. Nesta etapa de resfriamento foi calculado a taxa
de resfriamento em °C por minuto até alcancar a temperatura desejada.

O volume de soro adicionado em cada um dos tanques para etapa de
cristalizacao foi de 40 % em relacdo sua capacidade, suficiente para o cobrir a
superficie do agitador.

O tempo de permanéncia no cristalizador foi de 240 minutos.

Durante a etapa de cristalizacdo foram coletadas amostras de soro em
cada um dos 2 tanques de cristalizacdo em intervalos de 20 minutos, a partir do
tempo zero até 240 minutos, em dois pontos especificos em cada tanque
(Figura 07), obtendo pontos para construgdo da curva de cinética de
cristalizacdo da lactose. As amostras coletadas foram submetidas a
determinacao do teor de sdlidos soluveis (°Brix) através de um refratdmetro
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digital da marca Biobrix® modelo 2WAJ-D. A partir dos resultados obtidos
foram determinados os percentuais de cristalizagao da lactose de acordo com a

Equacéao 01 sugerida por Westergaard (2001).

(B1—B3)x9500%x100 (01)
LACXESTx(95—B5)

% Cr =

Em que: Cr = Cristalizagao; B1 = °Brix inicial (tempo zero); B2 = °Brix final (ap6s cristalizagao);
LAC = % de lactose no Extrato Seco Total; EST = % de Extrato Seco Total.

Nesta etapa determinaram-se as equacdes que relacionam o percentual
de cristalizagdo da lactose e sdlidos soluveis com o tempo, e, a variacdo do
teor de solidos soluveis durante a cristalizagao através do software excel 2014.

Os dois pontos de amostragem utilizados no experimento pode ser
representado pela Figura 07, sendo as amostras coletadas simultaneamente
em cada ponto em ambos tanques. Os dados obtidos das amostras coletadas
com raio de 14 cm foram a amostragem padrao para todo experimento e os
dados coletados das amostras na parede do equipamento (raio 19 e 28 cm,
respectivamente para o tanque 1 e 2), apenas para comparagao de resultados,

sendo eles apresentados na discussao deste trabalho.

T1

f—— 40cm —— f———— 60cm ——H

——— 47cm ——| ’— 70 cm —'

Figura 07 — Vista superior dos tanques de cristalizagao 1 (com agitador
central) e 2 (com agitador lateral) e os respectivos raios para coleta de

amostra.

As amostras coletadas em intervalos de 20 minutos durante a
cristalizagcdo (com raio de 14 cm em ambos tanques) foram submetidas a

analise de microscopia Optica para caracterizagao da cristalizagao da lactose,
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utilizando entre 0,003 a 0,005 gamas de amostra de acordo com a metodologia
descrita por Martinez (1990), feita entdo a visualizagdo da distribuicdo dos
cristais de lactose por meio de um microscopio dptico da marca Leica® modelo
DMLS com aumento de 100 vezes seguindo do registro das fotos em uma
camera fotografica digital da marca Sony modelo W350.

Apos o periodo de 240 minutos de cristalizagdo o soro concentrado de
cada um dos tanques foi transferido para cubas distintas de ago inoxidavel e
submetidos a refrigeracdo em camara fria a 10 °C por aproximadamente 12

horas sem sofrer agitagdo até a etapa de seguinte de secagem.

4.4. SECAGEM POR ATOMIZAGAO

O soro concentrado apods etapa de cristalizacdo permaneceu por 12
horas sob refrigeracdo a aproximadamente 10 °C até a etapa secagem do soro
em spray dryer. O soro refrigerado foi aquecido em banho maria até 40 °C e
submetido a operagao de secagem em um equipamento de 1 efeito da marca
Niro Atomizer® modelo Minor Production com capacidade de secagem de 20
L-h™, vazdo de ar de secagem de 670 kg-h™'. As condigdes técnicas de
operagao do spray dryer foram: 160-170 °C de temperatura no ar de entrada da
camara, 80 °C a 85 °C de temperatura no ar de saida.

O soro em po obtidos foram embalados a vacuo e armazenados ao

abrigo de luz.

4.5. ANALISES ESTATISTICAS

As andlises estatisticas foram obtidas por meio da analise de
comparagao de médias (anova) seguindo do teste de Tukeu com nivel de
probabilidade de 0,05 e para comparagao de medias de dados pareados o
teste “t” de Student (p=0,05). As equacgdes de ajuste das retas foram obtidas

pelo Excel (pacote office 2013).

4.6. ANALISES FiSICO-QUIMICAS

A determinacdo da composigao fisico-quimica se deu segundo Pereira
(2001). Sendo o teor de proteinas realizado pelo método Kjeldahl, adotodando
fator de conversdo de nitrogénio para proteina de 6,38 (International Dairy
Federation 20B:1993); conteudo de lipideos pelo método de Gerber (FIL
ISO1737); teor de agua total pelo método gravimétrico (FIL 15B: 1988); teor de
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residuo mineral fixo (cinzas) seguindo o método gravimétrico apds calcinagao
das amostras em mufla a 550 °C e teor de lactose por Diferenga entre o teor de
sélidos totais e os teores de so6lidos determinados.

A atividade de agua do soro em poé foi determinada a temperatura de
25°C, em um determinador Aqualab (Decagon 3TE, Decagon Devices Inc.,
USA).

4.7. MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

A morfologia e a distribuicdo do tamanho das particulas das amostras de
soro em po foram avaliadas sem preparagao prévia por microscopia eletrbnica
de varredura (Hitachi TM 3000, Hitachi Ltd., Tokyo, Japan). Trés diferentes
magnificacdes (50x, 300x e 2000x) foram utilizadas na caracterizagdo das
amostras. Além dos seis tratamentos uma amostra de soro em p6 comercial

(fonte confidencial) foi avaliada para efeitos de comparacéo.

4.8. ANALISE DO TAMANHO DE PARTICULA POR DIFRACAO A
LASER

A distribuicdo do tamanho das particulas dos pds durante processo de
reidratacdo foi obtida utilizando o analisador de difracdo a laser Beckman
Coulter LS 13 320 (Beckman Coulter, Miami, FL, EUA) acoplado ao mdédulo de
analise liquida (Aqueous liquid module, Beckman Coulter, Miami, FL, EUA).
Quantidades suficientes das amostras para gerar a turbidez necessaria as
leituras foram adicionadas ao reservatério do moddulo de analise liquida
contendo agua a temperatura ambiente. A adicdo das amostras foi realizada
lentamente para impedir a formacdo de aglomerados. O processo de
reidratacdo dos pos durante recirculacdo no equipamento foi acompanhado
durante 10 min através de coletas de dados de 1 min cada. Os resultados
foram obtidos utilizando o indice e 1,332 para o meio dispersante (agua) e 1,53
para as particulas (cristais de lactose) de acordo com Bushill et al. (1965);
Mimouni et al. (2005) e foram representados pelo % de volume ocupado pelas

particulas em funcdo do seu tamanho.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1. EVAPORACAO A VACUO

As condigdes de evaporagao a vacuo empregas para os trés tratamentos
(50, 55 e 60 °Brix) seguido de seus valores médios e variagdes sao

apresentadas na Tabela 04.
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Tabela 04 — Atributos para a evaporagdao do soro pré-concentrado nos

tratamentos realizados (50, 55 e 60 °Brix) (n=3).

Valor
Atributos

50 °Brix 55 °Brix 60 °Brix

Temperatura de entrada do soro pré- 29,717 23,2+2.0 29,2+4 .0
concentrado (°C)

Temperatura de evaporacéao (°C) 65,8+6,0 59,9+7,0 57,4+6,7
Temperatura da agua condensada na camisa 65,2484  65,2+11,4 72,0+11,3
(°C)

Pressao do vapor a alta pressao (kgf-cm™@) 1,7+0,7 1,5+0,5 1,2+0,4
Presséo reduzida pelo sistema de vacuo (cm  55,7+3,1 52,317,2 53,5154
Hg)

Teor de sélidos soluveis inicial do soro pré-  31,7+2,3 33,9104 33,8%1,1
concentrado (°Brix)
Teor de solidos final do soro concentrado  49,3+1,3 55,5+0,7 60,5+1,8

(°Brix)

Tempo em evaporacao (minutos) 188,3+57,7 180,0+42,7 161,6+72,3
Massa de soro (kg) 102,8+10,5 112,1+2,3 106,8+6,4
Fator de concentragao 1,56+0,02 1,75+x0,15 1,96+0,04
Massa de evaporado (kg) 36,9+4 5 48,0+6,0 52,3+2 2
Taxa de evaporagao (kg-h'1) 12,5+2,3 16,6+4,3 21,6+7,2

Os experimentos foram realizados no intuito de simular um processo
industrial controlado e padronizado. As temperaturas, reducdo da pressao
interna do equipamento e porcentagem de sdélidos soluveis foram registradas
durante toda a evaporagao dos soros.

O fator de concentracédo desejado para a produgao de soro concentrado
€ igual a 10, segundo Westergaard (2001), como em todo experimento partiu-
se de um soro pré-concentrado o valor obtido para o fator de concentragao foi
inferior. A concentracao final do soro na etapa de evaporagao impacta no
favorecimento da cristalizacdo da lactose que €& a préoxima etapa do
processamento.

A composicdo centesimal média dos soros concentrados
desmineralizados obtido apds concentragcao a pressdes reduzidas obtido no
experimento € apresentada na Tabela 05.
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Tabela 05 — Composicao centesimal do soro concentrado desmineralizado

obtido apds concentragao (n=3).

) Sélidos ;
Umidade ) Proteinas Gordura Lactose * RMF
4 Totais 4 4 4 4
(%omm™) 4 (Y%omm™) (%om-m™) (%om-m™) (%omm™)
(Yom'm™)
50 °Brix 51,5°+1,4 48,5°+ 1,4 6,8°+0,7 0,2°+0,1 38,7°+1,4 3,0°+0,3
55°Brix  454°+14  546°t14  53°:03  02°:01  46,0°+13 3,4°+ 0,6
60 °Brix 36,9°+1,4 63,1+ 1,4 8,1°+0,5 0,2°+0,1 51,7£1,2 3,5°+0,7

As médias seguidas da mesma letra, ndo diferem entre si pelo Teste de Tukey, ao nivel de 5%
de probabilidade.

* Calculado por diferenca.

RMF: residuo mineral fixo.

O maior fator de concentragao obtido favoreceu uma maior concentracao
dos sélidos no soro em estudo, diferenciando os tratamentos em relagdo a
composicao fisico-quimica. O teor de gordura foi padronizado através do
desnate do soro antes das etapas de concentracao.

Na Tabela 06 encontra-se o teor de lactose nos diferentes soros

concentrados em relagéo ao teor de umidade e de sdlidos totais.

Tabela 06 — Composicado dos soros com diferentes concentragdes obtidos por

evaporagao a vacuo (n=3).

Constituinte Soro com 50 °Brix ~ Soro com 55 °Brix  Soro com 60 °Brix
Teor de sdlidos
totais (%om/m) 485°+ 1.4 546°+1,4 63,17+ 1,4

Porcentagem de
lactose nos sélidos

b a ab
(%m/m) 792°+1.8 83,6°+ 1,2 81,5% + 1,2
Massa de lactose
em 100 g de agua 75,7(: + 4,3 102,3b + 6,1 140,73 + 6,6
do produto
(Yom/m)

As médias seguidas da mesma letra, ndo diferem entre si pelo Teste de Tukey, ao nivel de 5%
de probabilidade.

O teste de Tukey aplicado a porcentagem de lactose nos sélidos e sobre
a massa de lactose em 100 g de agua indica que as médias que variaram
significativamente entre si ao nivel de 5 % de probabilidade. Com base neste
resultado os soros que possuem diferentes concentragdes de sdlidos soluveis

se relacionaram diretamente com o teor de lactose em 100 g de agua, sendo
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cada vez maior a medida que o produto € mais concentrado, impactando na

etapa seguinte do processo que foi a cristalizagcédo da lactose.

5.2. RESFRIAMENTO

A taxa de resfriamento obtida desde a entrada do soro nos tanques de
cristalizacdo (Tanque 1 e Tanque 2) até o final da etapa de cristalizagdo é

apresentada pela Figura 08.
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Figura 08 — Taxa de resfriamento do soro concentrado apds evaporagao a
vacuo nos diferentes tratamentos analisados (n=3).

Sendo: 50BT1: 50 °Brix no Tanque de cristalizagdao 1; 50BT2: 50 °Brix no Tanque de
cristalizagao 2; 55BT1: 55 °Brix no Tanque de cristalizagdo 1; 55BT2: 55 °Brix no Tanque de
cristalizagao 2; 60BT1: 60 °Brix no Tanque de cristalizagdo 1 e 60BT2: 60 °Brix no Tanque de

cristalizagao 2.

Nos primeiros 60 minutos de resfriamento, por meio da troca indireta de
calor com agua corrente industrial, atingiu-se a temperatura média de 31,7 °C +
1,4 °C. Nesta fase do resfriamento a taxa média obtida foi de -0,34 °C + 0,05 °C
~min”.

Segundo o teste de Tukey (5 %) a taxa de resfriamento ndo apresentou
diferenca significativa entre as médias obtidas em todos os tratamentos e nos
dois diferentes tanques de cristalizacdo, confirmando a hipotese de que o
resfriamento ocorreu nas mesmas condi¢gdes em todo experimento. Apds os 60
minutos de cristalizacdo a circulacdo de agua na camisa dos tanques foi
interrompida e o resfriamento ocorreu por meio da troca de calor com a agua

retida na camisa dos tanques de cristalizagao.
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A etapa de resfriamento ocorreu no intuito de reduzir a solubilidade da
lactose em agua favorecendo a etapa posterior de cristalizagdo, permitindo a

nucleac¢ao natural para formacgao dos cristais de lactose.
5.3. CRISTALIZACAO DA LACTOSE

O monitoramento da cristalizacdo da lactose nos dois tanques de
cristalizagcao logo ap6s a retirada do soro concentrado do evaporador foi
realizada e a partir dos resultados foi construida uma curva da reducao do teor
de solidos soluveis e da cinética de cristalizagcdo durante 240 minutos para as

trés concentragdes estudadas (Figuras 09 e 10).
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Figura 09 — Acompanhamento do teor de solidos soluveis durante a etapa de
cristalizagdo da lactose em soro concentrado (50 °Brix, 55 °Brix e 60 °Brix)
(n=3).

Sendo: T1: Tanque de cristalizagdo 1 e T2: Tanque de cristalizagado 2.
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Figura 10 — Comportamento cinético de formacao de cristais de lactose em
soro concentrado (50 °Brix, 55 °Brix e 60 °Brix), durante etapa de cristalizagao
(n=3).

Sendo: T1: Tanque de cristalizagdo 1 e T2: Tanque de cristalizagao 2.

A Figura 09 demonstram o comportamento da cinética de cristalizagao
medida através da variacdo do teor de sélidos soluveis em fungao do tempo,
empregando refratbmetro e a Equagdo 01, durante todo o periodo de
cristalizagcado que ocorreu em condi¢des controladas de resfriamento (-0,34 °C -
min™'), temperatura final de cristalizacdo (25,6 + 1,0 °C) e agitacéo (50 rpm) em
todos os tratamentos, sendo as varaveis do processo apenas o equipamento
de cristalizacdo que dispdem de dois tipos de agitador (Tanque 1 com agitador
central e Tanque 2 com agitador periférico) e a concentracdo de solidos
soluveis ao final da evaporagao (50 °Brix, 55 °Brix e 60 °Brix) que compdem o0s
tratamentos.

A Figura 10 demonstram o comportamento do percentual de
cristalizacdo dos experimentos durante a etapa de cristalizacdo do soro de leite
concentrado a 50, 55 e 60 °Brix realizado nos dois diferentes tanques de
cristalizagao.

O abaixamento do teor de sdlidos soluveis ocorre devido a transicao do
estado fisico das moléculas de lactose que passam de soluvel para uma nova
fase dispersa (cristalina).

A porcentagem de cristalizagdo da lactose alcangada ao final dos 240

minutos foi diferente para cada tanque, sendo no tanque 1 (com agitador
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central), nas trés concentragdes estudas, o que propiciou maiores valores para

cristalizacdo conforme a Tabela 07.

Tabela 07 — Percentual de cristalizacdo da lactose alcangcado ao término da

etapa de cristalizacdo (n=3).

Percentual de cristalizagdo da lactose (%)

50 °Brix 55 °Brix 60 °Brix
Tanque 1 53,3+2,3 62,6 + 8,6 61,1+8,4
Tanque 2 43,3+7,7 58,6 + 6,2 58,9+7,8
A %Crist. 10,0+ 5,0 4074 2,2+8/1

Ao comprar as médias apresentadas na Tabela 07 referente aos
Tanques 1 e 2 em uma mesma concentragcédo, aplicando o teste t de student
(bi-caudal, a = 0,05), o valor de p encontrado foi de 0,1771; 0,4038 e 0,0272
respectivamente para as concentragdes de 50, 55 e 60 °Brix. Os resultados
obtidos para ambas concentragdes rejeita a hipdtese nula, ou seja, existe
diferenca entre as médias obtidas do Tanque 1 em relagcdo as médias do
Tanque 2 em todas as concentragdes estudadas.

A diferenga das médias dos percentuais de cristalizagdo (A %Crist.)
entre os tanques 1 e 2 foi decrescente a medida que aumenta o teor de sélidos
soluveis do soro concentrado na saida do evaporador, tornando cada vez mais
proximo os resultados obtidos nos dois tanques com o aumento da
concentracao ao final da evaporagao, sendo uma relagao néo linear.

Observou-se por meios nao analiticos que dentre os tratamentos
estudados, aqueles com teores mais elevados de solidos soluveis no soro
apresentaram um aumento de sua viscosidade aparente (“viscosidade”), desta
forma, uma maior resisténcia a agitacdo € gerada em ambos os tanques de
cristalizagao, fazendo com que o fendbmeno fisico de agitagdo nao ocorra de
forma eficiente para os diferentes tratamentos, visto que o processo ocorreu
em condi¢des padronizadas em todo experimento. Ao elevar o teor de solidos
soluveis inicial para 60 °Brix os efeitos cinéticos e de “viscosidade” comegam a
perder forca frente a forca motriz de saturacdo, apresentando taxa de
cristalizagao proxima ao do tratamento com 55 °Brix.

De acordo com estes resultados, principalmente a 50 °Brix ha diferenca
entre os tipos de cristalizadores no tocante a cristalizacdo da lactose em

relagcdo a porcentagem de lactose cristalizada obtida, indicando que o efeito
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cinético (modo de agitador) é mais pronunciado do que o efeito termodinamico
do estado de equilibrio (saturagdo de lactose) que €& a forga motriz para
cristalizagao.

Para otimizar o processo visto a perda do efeito cinético frente ao
aumento da “viscosidade”, uma maior velocidade de agitagdo do soro é
necessaria durante a etapa de cristalizagdo, calculada de acordo com a
concentragcdo que se deseja trabalhar, podendo assim, obter o maior
aproveitamento dos efeitos cinético e termodinédmico do estado de equilibrio,
favorecido pela agitacédo e saturagao da lactose respectivamente.

Os percentuais de cristalizacdo da lactose encontrados para todos
tratamentos apresentados (Tabela 07) ndo estdo de acordo com os descritos
na literatura para processamento de soro desnatado com cristalizagdo apos a
evaporagao a vacuo (Schuck et al. 2004, Westergaard 2001 e por Knipschildt &
Andersen 1994). Segundo Pisecky (1997), um soro concentrado de boa
qualidade para secagem deve apresentar um percentual de cristalizagdo da
lactose de no minimo 70 %, o que nao foi possivel ser obtido nas condigdes do
experimento.

Atualmente recomenda-se a concentragcao soro entre 50 °Brix e 60 °Brix,
visando a cristalizagdo da lactose para a producéo de soro em p6 (SCHUCK et
al., 2010). Sendo os teores de sddios soluveis padronizado neste experimento
encontra-se dentro do recomendado pela literatura, contudo para atingir o teor
minimo de 70 % de cristalizagcao trés acdes seriam necessarias: um maior
tempo de permanéncia no cristalizador (tempo superior a 240 minutos); maior
velocidade de agitacao; e/ou presencga de uma maior quantidade de nucleos de
cristalizagao.

Os teores de cristalizagdo médios obtidos neste experimento foram
inferiores ao recomendado para a producdo de soro em poé. A taxa de
cristalizacdo da lactose depende da saturagdo da solugcido de lactose, que € a
forca motriz deste fendbmeno, dentre outros fatores que contribuem para o
processo, como: agitacado; taxa de resfriamento, temperatura; mobilidade de
moléculas e tempo. Dentro das condi¢gdes controladas no experimento
depreende-se que um maior tempo de cristalizagdo € necessario para que uma
maior quantidade de moléculas de lactose se difundam para que a nova fase
(estado solido cristalino) seja formada e que os cristais desenvolvam,

aumentando entdo a taxa de lactose cristalina.
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Outra forma de se obter uma maior porcentagem de cristalizagdo da
lactose é através da adi¢cdo de nucleos de cristalizagdo (lactose em p6 ou soro
em po), segundo Perrone (2010), a cristalizagdo do soro concentrado por meio
da nucleagao secundaria possibilita uma cristalizagado da lactose superior a 70
%, 0 que é fundamental para a obtengédo de soro em po pouco higroscépico.

Em termos industriais, pode-se obter a formacdo de um maior numero
de nucleos de cristalizacdo através de uma menor taxa de resfriamento,
consequentemente um maior numero de cristais a serem formados. Contudo, o
resfriamento rapido para ser obtido necessita de equipamentos especificos
como o flash cooler, na qual demanda um determinado investimento financeiro.

A partir das curvas da cinética de cristalizagao obtidas determinou-se as
equacOes de ajuste para todos tratamentos estudados, podendo ser

determinadas diferentes relagdes entre seus termos (Tabelas 08, 09 e 10).

Tabela 08 — Equacgdes matematicas resultantes do estudo da cristalizagao do

soro concentrado (50 °Brix) em dois modelos diferentes de cristalizadores.

Equacéo e coeficiente de

Tratamento Tipo de relagéo Equacao correlacio

. y =-0,0469x + 49,895
°Brix T1 '

50 *Brix Relagéo entre tempo (minutos) (x) R2=0,9975
obi e °Brix (y) y =-0,0294x + 48,716

50 °Brix T2 Il R? = 0.9877
50 °Brix T1 Relagéo entre tempo (minutos) (x) I y= 0’125_76)( +6,3496

e % de R? =0,9922
oD o y =0,1268x + 13,23

50 °Brix T2 cristalizagéao da lactose (y) v R? = 0,986

Sendo: T1: Tanque de cristalizagdo 1 (agitador central) e T2: Tanque de Cristalizagdo 2

(agitador periférico).
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Tabela 09 — Equacgdes matematicas resultantes do estudo da cristalizagao do

soro concentrado (55 °Brix) em dois modelos diferentes de cristalizadores.

Equacéo e coeficiente de

Tratamento Tipo de relacao Equacao correlacéo
oD y =-0,06x + 51,233

55 *Brix T Relacao entre tempo (minutos) | Rz =0,8406
_ (x) e °Brix (y) y =-0,0546x + 54,03

o]

55 °Brix T2 Il R? = 0.9477
55°Brix T1  Relagéo entre tempo (minutos) Il y= 0’129_27)( + 21,681

(x) e % de R®=0,7903
R e y =0,1909x + 11,484

55 °Brix T2 cristalizagdo da lactose (y) v R? = 0.9169

Sendo: T1: Tanque de cristalizagdo 1 (agitador central) e T2: Tanque de Cristalizagao 2
(agitador periférico).

Tabela 10 — Equagdes matematicas resultantes do estudo da cristalizagao do

soro concentrado (60 °Brix) em dois modelos diferentes de cristalizadores.

Equacao e coeficiente de

Tratamento Tipo de relacao Equacao correlacéo
oD y = 0,1426x + 34,934

60 "Brix T1 Relacédo entre tempo (minutos) ! R2=0,7462
. (x) e °Brix (y) y = 0,1413x + 31,939

o]

60 °Brix T2 Il R? = 0.6156
60 °Brix T1  Relagao entre tempo (minutos) 1] y= _0’24_24)( + 52,859

(x) e % de R*=08119
o e y =-0,0396x + 53,584

60 °Brix T2 cristalizagcéo da lactose (y) v R = 06959

Sendo: T1: Tanque de cristalizagdo 1 (agitador central) e T2: Tanque de Cristalizagdo 2
(agitador periférico).

A utilizagdo da equacédo | e Il permite determinar o tempo (x) para se
atingir o ° Brix (y) desejado, o que possui importante aplicagao industrial, visto
que a medicao do teor de solidos soluveis em ° Brix € a forma amplamente
utilizada para controle da cristalizagao da lactose em soro de leite concentrado.

Este resultado é importante para as industrias de concentracdo e
cristalizacdo soro, pois a medida do teor de soélidos soluveis € uma simples
ferramenta para acompanhamento da cristalizagdo com o tempo e a aplicacéo
das equacdes pode prever o tempo necessario para uma reducao desejada
neste teor com as demais condi¢des para cristalizagao controladas.

As equacdes Il IV apresentadas podem ser empregadas para prever o
tempo necessario para um percentual de cristalizagcdo desejado em condi¢des
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controladas de cristalizacdo em soro desnatado desmineralizado, apresentando
grande valia pratica, pois possibilitam a previsdo e controle do processamento
industrial, conforme os atributos estabelecidos.

Ao aplicar as equagdes Il e IV dos soros cristalizados no intuito de
prever o tempo minimo necessario para que 70 % da lactose cristalize, foi
encontrado um tempo minimo em minutos desde a saida do evaporador

apresentados na Tabela 11.

Tabela 11 — Tempo em minutos necessario para atingir no minimo 70 %

de cristalizacdo da lactose em soro concentrado para cada tratamento.

Tempo (minutos) para atingir 70 % de

Tratamento
cristalizagédo da lactose

50 °Brix T1 404
50 °Brix T2 448
55 °Brix T1 250
55 °Brix T2 306
60 °Brix T1 404
60 °Brix T2 414

Sendo: T: tanque.

Conforme a Tabela 11 o Tanque de cristalizagdo 2 (com agitador
periférico) apresentou um maior tempo necessario para alcangar o minimo de
70 % de cristalizagdo da lactose desejavel, indicando uma menor eficiéncia
cinética quanto ao tipo de agitacdo em relacdo ao Tanque 1(com agitador
central) que em todas concentragdes avaliadas apresentou o menor tempo.
Segundo Pisecky (1997) este é o percentual minimo estabelecido para uma
cristalizagao eficiente afim de evitar com que o produto possa sofrer o processo
de transicdo vitrea durante o processo secagem ou sua estocagem.

O menor tempo obtido para etapa de cristalizacdo é de fundamental
importancia para industria produtora de soro em pd, podendo com isso
aumentar sua produtividade e também impactando na redugdo de custos
operacionais.

As Figuras 11, 12 e 13 demonstram fotos dos cristais de lactose durante
o acompanhamento da etapa de cristalizacdo até 240 minutos, obtidas em
microscopio optico com aumento de 100x, sendo as amostras coletadas para

essa analise com raio de 14 cm em ambos tanques.



50 °Brix

Tanque 1

(agitador central)

50 °Brix

Tanque 2

(agitador periférico)

Figura 11 — Acompanhamento da cristalizacdo de 0-240 min por meio da
microscopia oOptica a partir do soro com concentragao de 50 °Brix nos tanques
1 e 2 (aumento 100x).
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55 °Brix

Tanque 1

(agitador central)

55 °Brix

Tanque 2

(agitador periférico)

Figura 12 — Acompanhamento da cristalizagdo de 0-240 min por meio da
microscopia oOptica a partir do soro com concentragao de 55 °Brix nos tanques

1 e 2 (aumento 100x).
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60 °Brix

Tanque 1

(agitador central)

60 °Brix

Tanque 2

(agitador periférico)

Figura 13 — Acompanhamento da cristalizacdo de 0-240 min por meio da
microscopia Optica a partir do soro com concentracdo de 60 °Brix nos tanques

1 e 2 (aumento 100x).

De acordo com as Figuras 11 e 12, referente a concentragdo de 50 e 55
°Brix, observou-se um maior efeito cinético pelo modo que se deu a agitagcéo

nos Tanque 1 e Tanque 2, demonstrado pelo perfil de cristalizacdo da lactose
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no produto, onde, no Tanque 1 estes se encontram melhor distribuidos € em
maiores quantidades, configurando uma cristalizagdo mais eficiente.

Na concentragdo de 60 °Brix (Figura 13), devido maior efeito
termodinamico dos estados de equilibrio provocado pelo aumento da
concentracado de lactose, ocorreu formagdo de grande numero de cristais de
lactose e com uma boa distribuicdo similar em ambos os tanques de
cristalizagdo. Nestes tratamentos o efeito termodinamico do estado de
equilibrio prevaleceu sobre o efeito cinético devido uma maior viscosidade do
produto a ser cristalizado, ndo o diferenciando como nas concentragbes mais
baixas os Tanques 1 e 2.

Segundo Walstra et al. (2001) a cristalizacdo ocorre de forma
instantdanea quando o atinge o valor de 2,1 vezes a saturagdo da lactose,
caracterizando pelo rapido aparecimento dos cristais de lactose. Sendo a
solubilidade da lactose em solucédo de 20 g-100g™" de agua 20 °C (FOX, 1998),
a partir de 43 g-1009'1 caracteriza pelo rapido aparecimento dos cristais de
lactose no soro concentrado. De acordo com os resultados apresentados na
Tabela 06 a concentragdo de lactose em g-100g”" agua em todos os
tratamentos apresentaram-se acima da zona de saturagdo estipulada (43
g-100g™"), fazendo com que o aparecimentos de varios cristais logo no inicio da
cristalizacao seja evidente.

A Tabela 12 apresenta os resultados do teor de sdélidos soluveis e
percentual de Cristalizacdo ao final dos 240 minutos da etapa de cristalizacao
em condicdes controladas e do mesmo soro concentrado apds sair da referida
etapa e ser submetido a refrigeracdo em a temperatura de 10 °C por um
periodo de aproximadamente 12 horas sem agitagdo, antes da proxima etapa

que é da secagem em spray dryer.
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Tabela 12 — Teor de sdlidos soluveis e percentual de cristalizagado ao final da

cristalizagdo e apds 12 horas de refrigeragao (n=3).

% %

°Brix no final  °Brix ap6s
Cristalizagcao Cristalizagcao
Tratamento da 12 horas a A %Crist.
o no finalda  apds 12 horas
cristalizagéo 10 °C o
cristalizacao a10°C
50BT1 38,9+25 36,6 + 2,2 53,3+2,3 61,3+1,7 8,0
50BT2 41,6 £4,1 37,724 43,3+ 7,7 57,1+0,8 14,9
55BT1 39,320 35122 62,6 + 8,6 72,9 + 6,1 10,3
55BT2 41,2+1,0 37,024 58,6 + 6,2 68,9+ 8,4 10,3
60BT1 44,0 £ 3,7 42,1 +£1,1 61,1+8,4 66,3+ 5,5 5,2
60BT2 45,0 £ 3,7 429+15 58,9+7,8 64,4 £ 6,6 55

Sendo: B: °Brix e T: Tanque.

Ap0s retirada do soro concentrado dos tanques de cristalizagao e serem
submetidos a refrigeragdo em camara fria o teor de soélidos soluveis continuou
reduzindo, ou seja, a formagao e crescimento dos cristais de lactose ainda
ocorreu durante o periodo de resfriamento do soro, mesmo assim nao atingindo
0s 70 % desejavel na maioria dos tratamentos.

Como esperado o tratamento com concentragao 60 °Brix apresentou um
menor redugao dos sélidos soluveis durante o resfriamento realizado apds a
cristalizacdo, devido maior “viscosidade” do produto que € um dos limitantes a
cristalizacdo quanto a mobilidade de moléculas na solugcdo para formacgao e
crescimento dos cristais.

Conforme os resultados apresentados na Tabela 12, o resfriamento a
baixas temperaturas nao favorece a cristalizagdo, uma vez que ocorre nestas
condicbes um aumento da “viscosidade” do produto. Industrialmente, quando
ha necessidade de manter o soro no tanque de cristalizacdo por um periodo
maior do que o necessario para se atingir o teor de cristalizacdo desejavel,
deve-se entéao resfria-lo para minimizar a crescimento microbiano, sendo este
acompanhado do controle da acidez do produto. O resfriamento deve ser
realizado sob agitagado constante para evitar deposigao dos cristais de lactose,
mantendo-os sempre dispersos.

Durante o experimento foram coletadas amostras simultaneamente do
centro e proximo a parede do tanque, conforme ilustrado na Figura 07, a

comparagao dos resultados obtidos encontram-se na Tabela 13.
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Tabela 13 — Comparacéao entre o teor de sdlidos soluveis e % de cristalizagcéo
da lactose nas diferentes concentragdes analisadas avaliando regides

diferentes de amostragem em cada um dos tanques (n=3).

Tanque 1 Tanque 2
Parede Centro Parede Centro
B1 B2 %Cr B1 B2 %Cr B1 B2 %Cr B1 B2 %Cr
50 B 50 39 53 50 39 53 49 41 44 49 42 43
55 B 54 41 55 56 39 63 55 44 47 56 41 59
60 B 59 44 61 57 44 61 60 45 59 59 45 59

Sendo: B: Brix; B1: Brix inicial; B2: Brix final e Cr: Cristalizag&o.

Observando os dados apresentados na Tabela 13 na concentragao de
50 °Brix ndo houve diferenca entre as regides central e proxima a parede
indicando uma agitagdo homogénea em toda area do tanque.

O tratamento com 55 °Brix apresentou uma maior porcentagem de
cristalizagdo na regido central em ambos os tanques, configurando uma
cristalizagdo ndao homogénea, indicando necessitar de um maior efeito cinético
de agitagédo nos tanques.

O tratamento com 60 °Brix apresentou cristalizagdo nas duas regides
idénticas, apesar de ter a contribuicdo cinética comprometida pela maior
“viscosidade” o efeito termodinamico do estado de equilibrio foi maior devido a
saturacao da lactose nesta concentragdo, obtendo, portanto uma cristalizacao
homogénea em toda regido dos dois tanques.

As Figuras 14, 15 e 16 demostram graficamente a cinética de

cristalizacdo obtida em ambas regides em todos tratamentos avaliados.
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Figura 14 — Comportamento cinético da cristalizacdo da lactose em soro

concentrado (50 °Brix, 75,7 g de lactose em 100g de agua do produto

comparando amostras coletadas proximo a parede e no centro do equipamento

em ambos tanques de cristalizagao (n=3).
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Figura 15 — Comportamento cinético da cristalizacdo da lactose em soro

concentrado (55 °Brix, 102,3 g de lactose em 100g de agua do produto)

comparando amostras coletadas proximo a parede e no centro do equipamento

em ambos tanques de cristalizagao (n=3).
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Figura 16 — Comportamento cinético da cristalizacdo da lactose em soro
concentrado (60 °Brix, 140,7 g de lactose em 100g de agua do produto)
comparando amostras coletadas préximo a parede e no centro do equipamento

em ambos tanques de cristalizagao (n=3).
5.4. SECAGEM POR ATOMIZACAO

As condigcbes de secagem foram padronizadas para todos tratamentos
sendo empregada uma temperatura de entrada do ar de secagem entre 160 °C
a 170 °C e temperatura de saida do produto entre 80 °C a 85 °C, controlada por
meio da vazao de entrada do produto no spray dryer. A vazao do ar de
secagem foi de 670,84 kg-h™' e o tempo médio de secagem igual a 40 minutos.

Os resultados das analises fisico-quimicas dos pds obtidos séao

apresentados na Tabela 14.

Tabela 14 — Composigéao fisico-quimica do soro em pé obtido (n=3).

. Solidos
Umidade _ Proteinas  Gordura Lactose * RMF
Trat. Totais
(% m/m) (%m/m) (Y%om/m) (% m/m) (% m/m)
(% m/m)

50BT1 4,4°+0,4 957°+0,4 129°+16 06°+0,3 76,7°+21 53°+0,6
50BT2 4,1°+0,6 959°+0,7 12,6°t0,8 0,7°+0,2 769°+1,1 58%°+0,5
55BT1  4,2°+1,5 955°+1,5 10,0°+3,2 04°+0,2 792°+38 597+1.22
55BT2 4,8°+17 952°+1,7 99°+47 04°+02 79,0°+46 56°+0,1
60BT1  4,3%+0,4 96,4°+1,8 129°+14 07°+0,3 76,3°+18 55°+0,3
60BT2 4,1°+0,6 959°+0,6 12,2°+0,9 0,7°+0,3 77,2°+09 58°+05

As médias seguidas da mesma letra, ndo diferem entre si pelo Teste de Tukey, ao nivel de 5%
de probabilidade.

* Calculado por diferenga.

Sendo: Trat.: Tratamento; B: Brix; T: tanque de cristalizagao e RMF: residuo mineral fixo.

42



De acordo com a Tabela 14 todos os soros em p6 obtidos apresentaram
composicao fisico-quimica sem diferenga significativa entre as médias segundo
teste de Tukey ao nivel de 5 % de probabilidade, isso devido a padronizagao
das condi¢des de operagao do equipamento no processo de secagem.

A atividade de agua e teor de umidade do p6 sédo apresentados na
Tabela 15.

Tabela 15 — Teores de umidade e de atividade de agua médios para os soro
em po obtidos em concentragdes diferentes nos tanques de cristalizagdo 1 e 2
(n=3).

o ) Teor de Agua Correlagao de
Atividade de Agua (Ay)
(%m/m) Person
50 °Brix T1 0,17%+£ 0,04 4,4°+04 0,90
50 °Brix T2 0,15% £ 0,02 4,1°+0,6 0,77
55 °Brix T1 0,15 £ 0,04 4,2°+15 -0,35
55 °Brix T2 0,19 £ 0,08 4,8°+17 0,93
60 °Brix T1 0,19% £ 0,03 4,3+ 0,4 -0,21
60 °Brix T2 0,18+ 0,04 4,1°+0,6 0,23

As médias seguidas da mesma letra, ndo diferem entre si pelo Teste de Tukey, ao nivel de 5%
de probabilidade.

* Calculado por diferenca.

T: tanque.

As atividades de agua determinadas apresentaram valores inferiores ao
recomendado para produtos lacteos desidratados, proxima a 0,20, sendo esse
valor o mais adequado para o controle das reagbes quimicas de degradagéo
nestes produtos segundo Schuck et al. (2008). O valor abaixo de 0,20 para o
soro em po desnatado € um valor aceitavel, uma vez que o constituinte que
mais contribui para reagdes de quimicas de oxidagao sao os lipideos.

Assim como ja era esperado o teor de agua e atividade de agua nao
apresentaram uma boa correlagcdo entre eles, desta forma, enfatizando a
importancia da analise de atividade de agua pelas industrias produtoras para
um melhor conservagao do produto em po.

Na Figura 17 é possivel visualizar fotos internas do spray dryer apés

secagem do soro concentrado em cada um dos tratamentos.



50 ° Brix

T1

55 °Brix

Tl

60 °Brix

Figura 17 — Foto interna da camara de secagem apdés processamento do soro
em po.
Sendo: T1: tanque de cristalizagao 1 e T2: Tanque de Cristalizagao 2.

Como pode-se observar pela Figura 17 o soro quando cristalizado no
Tanque 2 (com agitador central) apés secagem em spray dryer em condigdes
controladas apresentou uma maior deposicdo de pod na superficie do
equipamento, exceto para o tratamento de 60 °Brix onde a diferenca foi
minimizada devido uma cristalizagdo mais homogénea entre os tanques.

O fenbmeno de adesao ou aderéncia ocorre com frequéncia em
alimentos ricos em agucares de baixa massa molar, que no estado vitreo séo
geralmente muito higroscépicos e apresentam temperaturas de transi¢éo vitrea
(Tg) baixa (BRENNAN, 1994), sendo assim, os tratamentos que utilizaram o
Tanque 2 e apresentaram uma maior diferenca entre a % de cristalizagéo
obtida foram os que mais aderiram nas paredes dos equipamentos,
possivelmente por apresentaram uma menor (Tg). Segundo Chen & Patel
(2008); Verdurmen et al. (2006) quanto menor for a T4, mais este estara sujeito

a sofrer os fenbmenos de stickiness, que esta diretamente associado a
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tendéncia de alguns materiais a aglomeracéao e, ou adesdo quando em contato

com uma superficie durante e apds a secagem.
5.5. MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

Ao submeter as amostras de soro em po obtidas em cada um dos
tratamentos sem preparacio prévia a microscopia eletrénica de varredura, com
aumento de 300x, foi possivel verificar a distribuicdo dos tamanhos das

particulas (Figura 18).

50 °Bri
~ Agitador Central

-~

55 °Brix
Agitador Central  Agitador Periférico

60 °Brix

Soro em po6 comercial
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Figura 18 — Microscopia eletrénica de varredura dos soros em pd produzidos
em cada tratamento e de uma amostra de soro em p6 comercial (aumento de
300x).

De acordo com a Figura 18 foi possivel distinguir uma maior
uniformidade do tamanho das particulas nas concentragcbes de 50 °Brix e 60
°Brix em ambos tanques de cristalizagao variando entre 15 a 40 uym em 50
°Brix e de 15 a 60 ym para 60 °Brix. Ja o p6 originado do tratamento de 55
°Brix apresentou uma maior variagdo quanto ao tamanho de suas particulas,
sendo, no Tanque 1 (agitador central) entre 8 a 90 um, com tamanho médio de
40 ym e no Tanque 2 (agitador periférico) entre 9 a 150 um. Provavelmente as
diferengas entre o tamanho maximo e minimo das particulas dos poés
observados no tratamento com 55 °Brix se devem a viscosidade intermediaria
do soro concentrado e da menor uniformidade da taxa de cristalizagdo em
diferentes pontos do tanque de cristalizagéo (central e parede).

Como pode-se observar o soro em pd comercial apresentou uma média
dos tamanhos de suas particulas maior que em grande parte dos tratamentos
estudados, uma vez que ao ser produzido industrialmente utiliza-se
equipamentos especificos que possuem mais de um estagio de secagem,
sendo um deles um aglomerador de particulas, obtendo assim um pé com
morfologia aglomerada o que facilita uma melhor reidratacdo posterior deste.
Ja os po6s obtidos no experimento foram originados de um equipamento com
somente um estagio de secagem, sendo produzido desta forma pds com
caracteristica morfolégica ndo aglomerada (p6 particulado).

Na Figura 19 segue imagens da microscopia eletrénica das amostras de

soro em po6 obtidas pelo experimento, com aumento de 2000x.
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Cxy e ‘ '

55 °Brix
Agitador Central Agitador Periférico

100 um

60 °Brix

Soro em po comercial

Figura 19 — Microscopia eletronica de varredura de cada tratamento avaliado e

de um Soro em p6é comercial (aumento 2000x).
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Ao observar a morfologia dos pds (Figura 19) é possivel identificar a
presenca de poros na superficie das particulas, o que ocorreu em todas as
amostras analisadas neste experimento.

Durante a secagem por atomizagdo no equipamento piloto empregado
neste experimento a evaporagao da agua ocorre em um unico estagio, com um
tempo de residéncia curto quando comparado com equipamentos industriais
que possuem multiplos estagios, portando, sdo necessarias maiores
temperaturas do ar de saida para que a evaporagao ocorra até o teor final de
umidade desejado no po. Este comportamento pode ser observado na Tabela
16. Em equipamento de um estagio a evaporagdo ocorre inicialmente na
superficie da particula (agua livre) e em seguida evaporando parte da agua
ligada presente no interior da particula, esse processo se da pela entrada de ar
(energia para evaporacgao) no interior da particula fazendo com que o vapor de
agua saia juntamente com o ar de seu interior formando possivelmente tais

canais de ar, que sdo os poros observados pela Figura 19.

Tabela 16 — Caracteristicas dos diferentes processos de secagem.

Caracteristica

Secagem em unico
estagio

Secagem em muiltiplos
(dois e trés) estagios

Camara de Secagem

Responsavel por toda
evaporagao da agua

Responsavel pela
evaporacéao parcial da

agua
Fluidizador Caso pre_sente realiza Realiza evaporagao e
resfriamento resfriamento
Temperatura do ar de 170 °C a 200 °C 200 °C a 230 °C
entrada
Temperit:i:jaado ar de 85 °C a 90 °C 60 °C a 75 °C
o 1595 kcal-kg™ de H,0 960 a 1350 kcal kg™ de
Eficiéncia térmica
evaporada H,O evaporada
Vazéao de produto .
N Menor Maior
concentrado na cadmara
Tempo de residéncia das 20sa60s Alguns minutos

particulas nos secadores

Busca pelo equilibrio entre

ar de saida e 0 po

Nao ha tempo de
residéncia suficiente

O maior tempo de
residéncia possibilita este
estado

Aglomeracéo do po
Tipo de p6 produzido

Esponténea
Particulado

Esponténea e intencional
Particulado e aglomerado

Fonte: Adaptado de PISECKY (1997) e SCHUCK (2009).

A presenca destes poros foi diferente entre os tratamentos analisados,
sendo maior quando utilizado soro com menor teor de sélidos soluveis na

secagem. Essa diferenca pode ser devido a alguns fatores como: “viscosidade”
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mais baixa do soro concentrado, maior quantidade de agua a ser evaporada no
produto com 50 °Brix em comparacdo com os demais; € maior teor de lactose
amorfa (mais agua ligada). O maior teor de agua na particula implicara em
maior numero de canais para a saida desta agua, ao mesmo tempo, uma
menor viscosidade possibilitara uma maior entrada de ar durante a etapa de
atomizagdo e consequentemente maior volume de ar a ser retirado na
secagem e maior o numero de canais.

A maior concentracido de lactose amorfa, nos tratamentos com menores
taxas de cristalizagdo no soro concentrado anteriormente a secagem, implica
em maior presenga de agua ligada e consequentemente maior sera a
permanéncia desta particula na fase decrescente da secagem, na qual ocorre a
transferéncia de energia do ar para a particula e aumento da temperatura da
mesma, propiciando que a agua ligada no interior da particula passe para o
estado de vapor e consequentemente saia formando maior numero de canais.

A maior presenca de poros e a maior concentragao de lactose amorfa
(obtida nos tratamento com menores taxas de cristalizagdo da lactose e com
menor “viscosidade”) facilitam a etapa seguinte de reidratagcdo dos pds, em
contrapartida dificultam a conservagdo do mesmo durante a estocagem. Teores
mais elevados de sodlidos soluveis (60 °Brix) favorecem o rendimento
econdmico do processo de produgdo de soro em po, uma vez que menor
magnitude de energia sera demandada no spray dryer.

Desta forma, neste experimento observa-se que mudangas nas
condigbes de cristalizagdo do soro concentrado (diferentes tanques de
cristalizagao) e no teor de sdlidos soluveis implicam na obtencdo de pds com
diferentes propriedades de reidratagdo, de adesao e com teores distintos de

lactose cristalizada, impactando na conservagao durante o prazo de validade.
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5.6. ANALISE DO TAMANHO DAS PARTICULAS POR
DIFRACAO LASER

A evolugdo da distribuicdo do tamanhos das particulas durante o
acompanhamento da reidratacdo dos soros em pd em agua foi monitorada
mediante recirculagado durante 10 minutos no equipamento de difracéo a laser.
Independentemente dos tratamentos, houve pouca variagdo na distribuigcdo das
particulas entre 1 e 10 minutos de reidratacdo por recirculagdo no
equipamento. A Figura 20 apresenta as curvas de reidratagdo obtidas apos 5
minutos de recirculagdo e mostram a distribuicdo do tamanho das particulas
(diametro hidrodindmico, Dh — escala logaritmica) pela porcentagem do volume

ocupado por elas.

= 50°Brix - T1 (agitador central)
= 50°Brix - T2 (agitador periférico)

== 55°Brix - T1 (agitador central)

= 55°Brix - T2 (agitador periférico)
60°Brix - T1 (agitador central)

= 60°Brix - T2 (agitador periférico)
o
£
3
o
>
X

0,01 0,1 1 10 100

Dh (pm)

Figura 20 — Comparagao da distribuicdo dos tamanhos das particulas das
amostras durante a reidratagao por recirculagdo no equipamento de difracdo a
laser. As curvas apresentadas foram obtidas apds 5 minutos de recirculagao e
mostram a distribuicdo do tamanho das particulas (didmetro hidrodinamico, Dh

— escala logaritmica) pela porcentagem do volume ocupado por elas.

Na concentracdo de 50 °Brix foram observados 3 populagdes, uma de
menor tamanho (0,05 — 0,4 ym) e as outras duas de maior tamanho (0,5 — 2,5
pgm) e particulas com tamanho maximo de aproximadamente 2,5 um. Nesta

concentracdo a reidratacdo ocorreu de forma mais rapida que os demais
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tratamentos, devido a menor porcentagem de cristalizagdo obtida comparado
as outras concentracbes e consequentemente uma maior quantidade de
lactose amorfa presente, o que facilita o processo de reidratagdo. O Tanque 1
se diferenciou do 2 alcangando uma maior populagédo, devido a diferenca
significativa entre a taxa de cristalizagao obtida em cada um dos tanques.

Na concentracao de 55 °Brix houve a presencga de 2 populagdes, sendo
a menor entre 0,05 a 0,6 um e a maior populacdo com particulas de 1 a 8 ym.
A segunda populagdo observada foi dominante representando um maior
volume. Neste tratamento foi o que ocorreu uma cristalizagdo mais efetiva,
apresentando uma maior quantidade de cristais de lactose no soro
concentrado, demandando um maior tempo para solubilizar os cristais
presente, dificultando o processo de reidratacdo. O Tanque 1 se diferenciou do
2 alcangando uma maior populacdo, devido a diferengca entre a taxa de
cristalizacdo obtida em cada um dos tanques.

No tratamento de 60 °Brix também apresentou 2 populagdes (0,1 — 0,5
pm e 0,5 — 4 ym) praticamente equivalentes em volume e com particulas de
tamanho maximo com aproximadamente 2,5 um. Este tratamento foi o que
apresentou resultados mais proximo entre o T1 e T2, devido principalmente a
menor diferenga entre a taxa obtida na etapa de cristalizacdo nestes dois

tanques.
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6. CONCLUSOES

Com este trabalho é possivel concluir que o efeito cinético
propiciado pelo tipo de agitacdo em diferentes tanques de cristalizagdo (T1 —
agitador central e T2 - agitador lateral), foram significativos na taxa
cristalizacdo do lactose em soro de leite concentrado obtida, mantendo as
demais condicdes de cristalizagdo constantes (taxa de resfriamento,
temperatura, tempo e concentragédo), sendo o tanque com agitador central o
que gerou uma maior quantidade de lactose na forma cristalina em todas
concentragdes avaliadas (50, 55 e 60 °Brix).

O aumento da concentracdo do soro contribuiu para o aumento do efeito
termodinamico dos estados de equilibrio (forca motriz — g lactose-100g™ de
agua), prevalecendo frente ao efeito cinético e a “viscosidade”, mantendo as
demais condi¢cdes de processo constantes. Para obtengcdo de uma maior taxa
de cristalizagdo da lactose, se faz necessario maximizar o efeito cinético por
meio de uma maior velocidade de agitagdo, juntamente com maior efeito
termodinamico do estado de equilibrio, abrindo uma nova sequéncia de
pesquisa em busca de entender os fatores a serem modificados ou controlados
na etapa de cristalizagao da lactose, para potencializar a cinética do processo.

As condicbes para cristalizagdo empregadas neste experimento
possibilitaram uma cristalizacdo média da lactose no soro inferior ao valor
recomendado de 70%, desta forma, fica evidente a necessidade da utilizagao
de trés outras acdes que possibilitem atingir o valor desejado de cristalizagao
(maior tempo de permanéncia no cristalizador, maior presenga de nucleos de
cristalizagdo e/ou maior velocidade de agitacdo).

Em relacdo aos produtos obtidos, neste experimento observa-se que
mudancgas nas condi¢cdes de cristalizacdo do soro concentrado (em diferentes
tanques) e no teor de solidos soluveis implicam na obtengdo de pdés com
diferentes propriedades de reidratacdo, de adesdo e com teores distintos de
lactose cristalizada, impactando na conservacéo durante o prazo de validade.

Os resultados do presente trabalho sdo importantes direcionamentos
tecnolégicos para a crescente industria de secagem de soro e podem contribuir
para o melhoramento, maior padronizacdo e eficiéncia da etapa de

cristalizacao da lactose.
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