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RESUMO

Na ultrafiltracdo a solugdo pressurizada flui sobre uma membrana porosa seletiva,
permeavel a0 solvente e solutos de massas moleculares inferiores aos da massa molecular
médio de corte da membrana, mas impermeavel a moléculas grandes. Permite o
processamento simultaneo de fracionamento, concentragcéo e purificagdo de solugdes com
diferentes componentes.

O objetivo do presente trabalho foi estudar a clarificagdo do suco natural de acerola
pelo processo de ultrafiltragdo, utilizando uma membrana em espiral de celulose
regenerada de 30K daltons, num médulo de fluxo tangencial.

Para confirmar que a pectina presente no suco de acerola provoca o entupimento da
membrana pela formacdo de um gel na sua superficie, a ultrafiltracéo foi realizada com o
suco ndo tratado e submetido a um tratamento enzimético, procurando-se verificar a
dependéncia do fluxo de filtrado com a pressdo de operagdo. Os resultados obtidos

confirmam que 0 aumento na pressdo aumenta a fluxo de filtrado e que o tratamento
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enzimatico também colaborou para este aumento, reduzindo a obstrucdo na
superficie da membrana.

Com o intuito de se verificar o efeito do tratamento enzimético e da variagdo de
pressdo de operacdo nas propriedades fisico-quimicas e reoldgicas do suco, foram
realizadas andlises na alimentacdo, retido e filtrado verificando-se que estes parametros
fisico-quimicos ndo foram afetados pela enzima.



viii
CLARIFICATION OF THE ACEROLA JUICE FOR MEMBRANE
PROCESS

AUTHOR: LARISSA MARIA FERNANDES

SUPERVISOR: ELISABETE SCOLIN MENDES

CO-SUPERVISOR: SILVIO CLAUDIO DA COSTA

Master Thesis; Chemical Engineering Graduate Program; State University of Maring&; Av.
Colombo, 5790, BL E46-09; ZIP CODE: 87020-900-Maringd-PR, Brazil, presented on
August 20, 1999.

ABSTRACT

In ultrafiltration the pressurized solution flows on a selective porous membrane,
permeable to the solvent and to solutes of relatively low molecular weights, but
impermeable to big molecules. It alows the simultaneous processing of division,
concentration and purification of solutions with different components.

The objective of the present work was the study of clarification of natural acerola
juice by ultrafiltration process, using a 30K daltons regenerate cellulose spiral membrane,
in the cross-flow module.

To confirm that the pectine present in acerola juice causes the blockage of the
membrane by forming a get at the surface, was carried out with the acerola enzyme-treated
juice and the juice without treatment, observing the influence of the operation pressure on
the filtrate flow rate. The results confirm that na increase in the pressure increases the
filtrate flow rate and that the enzymatic treatment contributed to this increase, reducing the
obstruction at he membrane surface.



To verify the effect of the enzymatic treatment and the pressure variation
on the reologic and physico-chemical properties of the juice, these properties were
evaluated in the feed, retentate and filtrate. However, they were not affected by the

enzyme.
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1- INTRODUCAO

Ha muito tempo o Brasil se destaca como um grande produtor de frutas em nivel
mundial. Sua privilegiada extensdo territorial unida a 6timas condigdes climéticas e hidricas
sO vem reforcar aimportancia dessa nossa producéo no cendrio internaciondl.

A acerola ou cerga-das-Antilhas (Malpighia punicifolia L.) é uma peguena fruta
avermelhada originéria da regido das Antilhas, norte da Américado Sul e América Central.

No Brasll, foi introduzida na década de 50, proveniente de Porto Rico.

A acerola pode ser considerada a planta da década de 90, visto seu elevado teor de
vitamina C, o que motivou o estudo de suas caracterigticas e beneficios conferidos aos seres
humanos quando do seu consumo, por diferentes pesquisadores em diversas partes do mundo,
entre outros ASENJO (1947), CLEIN (1956), FRANCA (1998).

Esta fruta disputa a faixa mercadolégica dagueles que preferem produtos naturais,
pois sabe-se que apenas 50% da vitamina sintética € consumida pelo organismo humano. Ao
se tratar da vitamina natural, esta taxa aumenta para 100% de absor¢do. Devido a natureza
perecivel do fruto, o mercado se interessa basicamente pela sua polpa e suco, podendo ser
utilizada na fabricacéo de geléia, xarope, néctar, bala, licor, sorvete, compota, cdpsula de
vitamina C, produto liofilizado e para enriquecimento de outros sucos de frutas com vitamina
C.

A industria quimica é, fundamentalmente, uma industria de transformagao e para se
chegar aos produtos finais, com as especificagdes desgjadas, € necessario separar,
concentrar e purificar as espécies quimicas presentes nas diferentes correntes resultantes
dessas transformacfes. Este, sem dlvida, tem sido um dos maiores desafios da indlstria
guimica desde os primordios.

A partir do inicio da década de 70, em adi¢do aos processos classicos de separacéo
como destilagdo, filtragdo, absorcéo, troca idnica, centrifugacdo, extracdo por solvente,
cristalizag&o e outros, surge uma nova classe de processos que utilizam membranas como
barreira seletiva.

Os processos que utilizam membranas oferecem vantagens tais como: evitam
separaches com agentes quimicos e mudanca de fase, operam em baixa temperatura, tém
alta eficiéncia energética, operam em sistema fechado, apresentam facilidade de “scale up”
e sdo de simples operagéo.

O uso de membranas tem proporcionado aos cientistas isolar, purificar e fracionar

substancias de misturas complexas com base no tamanho molecular dos componentes da
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mistura. Os processos mais comuns sd0: Osmose Inversa, Ultrafiltracdo, Microfiltracéo,
Didlise e Eletrodidlise. Estes processos vao de encontro a constante preocupacdo com o
problema energético, a busca de produtos aimenticios de melhor qualidade e a valorizacdo
de seus subprodutos.

Na escolha de um destes processos, isolados ou em conjunto, devem sempre ser
consideradas as caracterigticas da solugcdo a ser processada e do produto final desgado, sua
sensihilidade térmica e comparacdo com 0S processos convencionais de separacéo. Deve —se
ainda privilegiar os aspectos econdmicos e de quaidade segundo MEINDERSMA e
KUCZYNSKI, (1996) citado por MATSUURA (1994).

Na ultrafiltragdo a solugdo pressurizada flui sobre uma membrana porosa seletiva,
permedavel a0 solvente e solutos de pesos moleculares relativamente baixos, mas
impermedvel a moléculas grandes. Permite o0 processamento simultaneo de fracionamento,
concentracao e purificacéo de solucdes com diferentes componentes.

Segundo BLANCK (1986) citado por QUITEROS (1995), a ultrafiltracdo foi
introduzida com sucesso na clarificagdo e refinamento de sucos. Esta tecnologia apresenta
um custo efetivo menor quando comparado com o processo de clarificagéo tradicional, pois
entre outros fatores, reduz o consumo de agentes clarificantes e agiliza o tempo de processo.
A clarificacdo de sucos de frutas, como o de macd, uva, liméo, laranja e acerola permite a
retirada total de polissacarideos, parte das enzimas e outros materiais colGidais que
provocam aturbidez e levam a formac&o de gel quando sdo concentrados a valores proximos
a80 °Brix.

Na literatura, o nimero de informacdes sobre 0 comportamento destas solugdes
contendo polissacarideos, que so processadas por tecnologia de membrana, e em particular
a clarificagdo de suco de acerola, é bastante reduzido, constituindo-se em vasto campo a ser
pesquisado.

O objetivo do presente trabalho foi o estudo da clarificacdo do suco natura de
acerola pelo processo de ultrafiltracdo, utilizando uma membrana em espira de celulose
regenerada de peso molecular médio de corte 30KD. Foram avaliadas as mudancas nas
propriedades fisico - quimicas e reoldgicas do suco neste processo. Investigada ainda, a
influéncia neste processo, mais especificamente no fluxo de filtrado e nas propriedades do
suco de acerola, tratando-o com a enzima pectinase.



2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 — Origem, Dispersdo e Importancia Econémica da Acerola

A origem exata da acerola, Malpighia punicifolia L., inicialmente gerou davidas.
Sabe-se que antes da descoberta da América, os indios a utilizavam na alimentacéo e se
encarregaram de dissemina-la, de ilha em ilha durante suas viagens. A dispersdo dessa
espécie também foi feita por passaros migrantes e outros animais. Segundo COUCEIRO
(1985), a regido de origem compreende: as Antilhas, norte da América do Sul e América
Central. A atraente coloracéo dos frutos, a grande difusdo na alimentacdo dos nativos das
Antilhas e a semelhanca com a cereja européia ( Cerasus prumus vulgaris), chamaram a
atencdo dos primeiros europeus que tomaram contato com a nova terra (COUCEIRO,
1985; MARINO NETTO, 1986).

A fruta de Malpighia punicifolia L., foi inicialmente chamada de acerola e/ou
cergja. O nome acerola foi dado, provavelmente, devido a semelhanga no tamanho, cor e
forma com um fruto originario da Espanha de nome Crataegus azaroles L., por
exploradores espanhdis em Porto Rico. Da mesma forma, o nome cereja, foi dado por se
parecer com a cergja européia segundo LEDIN (1958). Essa fruta apresenta diversos
nomes de acordo com o idioma do pais, como por exemplo: West Indian Cherry, Barbados
Cherry, Jamaica Cherry ou Puerto Rican Cherry nos Estados Unidos; Cereza na Col6mbia,
Equador e Peru; Semeruco na Venezuela, Cergja-das-Antilhas ou Acerola no Brasil
(ASENJO, 1959; MARINO NETTO, 1986).

Figura 2.1: Acerolas
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Em 1903 a acerola foi introduzida na Flérida, vinda de Cuba, e a seguir em outros
paises do continente americano (SIMAO, 1971). No Brasil, foi introduzida no Estado de
Pernambuco no ano de 1955, pela Universidade Federal Rural de Pernambuco, procedente
de Porto Rico.

Segundo ARAUJO e MINAKI (1994), o Brasil € o maior produtor e consumidor de
acerola no mundo, registrando um indice ascendente de consumo no mercado interno,
principalmente na regido sudeste. BENSIMOM (1991), afirma ser o Brasil o principal pais
na exportacdo mundial desta fruta principalmente para 0 mercado japonés.

Com a implantagdo de unidades despolpadoras, esta cultura se constitui hoje, em
varios estados brasileiros, uma importante aternativa de renda ao pequeno e médio
produtor, segundo CASADO (1994).

De acordo com PUPIM (1995) a plantacdo de acerola na regido de Maringd, estado
do Parand, embora peguena vem recebendo incentivo de empresarios, universidades e
institutos de pesquisas. Este incentivo tem servido de base para implantacdo de pegquenas
indUstrias de sucos, geléias e balas, dentre outros (VISENTAINER et a., 1997).

O setor agroindustrial € o grande incentivador do plantio de acerola no Pais e tem
buscado a verticalizagdo da producdo (plantio, colheita, processamento industrial e
comercializacdo), como uma maneira de controlar a qualidade da fruta, segundo VIGLIO
(1993).

Segundo LEDIN (1958), FITTING e MILLER (1958), ASENJO (1980), ALVES
(1992) e ARAUJO e MINAKI (1994) a acerola € uma fruta perecivel que requer manuseio
delicado e poucos dias de estocagem e transporte. A Unica maneira de ser utilizada com
eficiéncia é o seu consumo “in natura’ nos locais de producéo ou como subprodutos
industriais. Apresenta grande aplicacdo na fabricacdo de geléia, suco, xarope, néctar, bala,
licor, sorvete, compota, conserva, cdpsula de vitamina C, produto liofilizado e no
enriquecimento de outros sucos de fruta com vitamina C.

A aceroleira adquiriu importancia em nivel mundial principalmente devido ao ato
conteddo de vitamina C encontrado em seus frutos, comparavel apenas ao do camu-camu,
fruto nativo da Amazonia. E considerada uma das maiores fontes naturais de vitamina C,
sendo que esses valores sd0 50 a 100 vezes maiores que 0s encontrados em frutos citricos
(laranja, limdo, tangerina), tradicionalmente considerados como fontes de vitamina C
segundo ALVES (1992). Constam na tabela 2.1 os teores de &cido ascOrbico, em

miligramas (mg) por 100 gramas de polpa de algumas frutas, de acordo com os dados
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colhidos do “Bureau of Humam Nutrition and Home Economics (USDA)”, em 1952
(COUCEIRO 1985, FRANCO 1992, LEDIN 1958).

Tabela 2.1: Teor de acido ascorbico em frutas

Frutas mg/100 g de suco
Abacate 15,0
Abacaxi 27,2
Acerola 1.000-4.676
Ameixa 6,1
Amora 210,0
Banana 10,0

Caju 147-548

Cabeludinha 706-2.417
Frutado Conde 23-486
Laranja Doce 37-80

Limdo 23-60

Maga 5,9-8,0
Manga 7,0-147
Mamao 36-109

Meldo 12,5-58,7

Melancia 9,0
Morango 41-81
Péssego 17,7-26,8
Péra 2,3-35
Tangerina 15-56

Fonte: COUCEIRO, (1985); adaptado de LEDIN, (1958):FRANCO, (1982)

Esta quantidade de vitamina C presente na acerola, apresenta diferencas de acordo
com a variedade, localizacdo geogréfica, estagio de maturacdo do fruto, época de colheita e
métodos culturais (MATSUURA, 1994). Esse fato se observa na tabela 2.2, que relata os
diferentes nomes boténicos da acerola em diversas regides, com a variagcdo de quantidade
devitaminaC.
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Tabela 2.2: Conteldo de vitamina C em polpa de acerola, oriundas de diferentes

localizagBes geogr aficas

Pesquisador e data Pais de Nome botanico Vitamina C na
referéncia adotado polpa de frutos
parcialmente
maduros (mg/100g)
Asenjo e Gusman Porto Rico M .punicifolia 2247
(1946)
Luiz et al. (1946) Cuba M.glabra 956
Mustard (1946) Flérida M.punicifolia 1317
Jaffe et al. (1950) Venezuela M.punicifolia 1130
Munsell et al. (1950 a) Guatemaa M.glabra 15
Munsell et a (1950 b) México M.glabra 16
Craviotto (1951) México M.punicifolia 2520
Craviotto et a (1951) Brasil M.glabra 125
Leme Jr (1951) Guatemala M.glabra 560-1540
Gusman (1953) Guiana Francesa M.glabra 26
Floch & Gelard (1955) México M.punicifolia 1759
Massien et al. (1955) Haiti M.punicifolia 1900
Asenjo (1956) Colémbia M.punicifolia 1180
Asenjo & Santamaria Havai M.punicifolia 1100
Fitting & Miller (1958) Brasil M.punicifolia 1945
Brune et al. (1966) Queensland M.glabra 1570
Brown (1967) Brasil M.glabra 1625
Fonseca et al. (1969) Brasil M.punicifolia 1975
Leme Jr et al. (1973) Brasil M.punicifolia 1050
Alves (1993) M.emarginata 1822-1021

Fonte: ALVES (1993), ASENJO(1980), BRUNE et al. (1966), FONSECA et al (1969),

LEME JUNIOR (1951), citados por ARAUJO e MINAMI, (1994)
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2.2 — Composicao da Acerola

MILLER et a., (1961), através de andlises determinaram a composicdo minera e
vitaminica de frutos de acerola, cujos resultados sdo apresentados na tabela 2.3. Esta fruta
€ uma fonte pobre de vitaminas do complexo B, tais como tiamina, riboflavina e niacina,
fonte regular de provitamina A, excepcional fonte de vitamina C e ndo € considerada uma

fonte de minerais como célcio, fésforo e ferro.

Tabela 2.3: Composicéo de acerola por 100g de por ¢éo comestivel

Vitaminas Miligramas
Caroteno (408 UI vit A)**
Tiamina 0,028

Riboflavina 0,078
Niacina 0,34

Acido Ascorbico 2.329

Minerais Miligramas

Célcio 8,7

Fésforo 16,2

Ferro 0,17

Composicao aproximada Gramas

Agua 91,10

Proteina 0,68

Extrato etéreo 0,19
Fibra Bruta 0,60

Cinza 0,45
Carboidrato (p.d)* 6,98

Fonte: MILLER et al 1961, citado por ARAUJO e MINAMI, 1994

*por diferenca
** 1 miligrama de pigmento amarelo equivalente a uma Unidade Internacional de
Vitamina A.
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ASENJO (1946) e ROCHA (1988), informaram que as andlises fisico-quimicas da
acerola tém sido realizadas na maioria das vezes, nos frutos em dois estégios de maturacso:
estagio 1 - frutas com casca de coloragdo amarelada passando para vermelho intenso,
estagio 2 - frutas maduras que apresentam coloracdo vermelha intensa. Algumas

caracteristicas da fruta nos dois estagios podem ser vistas natabela 2.4.

Tabela 2.4: Caracteristica de acerolas em diferentes estagios de maturacéo

Caracterigtica (Estagio 1) (Estagio 2)
Peso (g) 31 47
Diametro (cm) 1,7 2,2
Suco obtido por maceracao (% de peso de fruto) 55,3 69,6
Agua em todo o fruto (%) 83,3 83,4
Solidos no suco (%) 5,99 5,85
pH do suco 3,2 3,3
Acidos totais (mL de NaOH 0,1 N/100 mL de suco) 162,3 135,9
Acucares redutores (ap0s a correcdo de &c. Ascorbico como 3,2 4,1

glucose (g/100mL de suco)
Ac. Ascorbico no suco, mg/100 ml de suco 1713 1200

(2,6 diclorofenol indofenol titraciona)

Fonte: ASENJO (1980), adaptado de ASENJO e MOSCOSO (1950), citado por
ARAUJO e MINAMI, (1994)

Nota-se claramente a reducéo do contelido de vitamina C e aumento de agUcares
redutores no fruto maduro. FENNEMA (1982), comenta que o °Brix da acerola, apresenta
valores menores nos frutos no estagio 1 em relacdo aos do estagio 2, isto devido aos
processos bioquimicos de producdo de aglcares solUveis a partir do amido resultantes do
amadurecimento da fruta.

A acidez total da acerola, varia proporcionalmente, com a quantidade &cido
ascorbico presente, mas ndo de forma linear. Isto ocorre devido a presenca de outros
&cidos, em particular, o &cido levomdlico, que congtitui 25 a 50% do total de é&cidos
presentes na acerola (SANTINI, 1952). A avaliacdo quantitativa mostra que o &cido
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levomdlico representa 50%,; &cido ascorbico 24%, acido dehidroascérbico 13% e acidos
n&o identificados 13% (SANTINI, 1952).

Segundo NETO e SOARES (1994), em nivel mundial as variedades de acerola sdo
classificadas em doces e &cidas, sendo as Ultimas mais ricas em é&cido ascorbico. Essas
variagdes das caracteristicas entre acerolas doces e acidas sdo demonstradas natabela 2.5.

Tabela 2.5: Caracteristica de algumas variedades estudadas de acerola

Variedades Peso dos frutos(g) °Brix Acido Ascorbico
(mg/100gsuco)
Doces:
4-43 6,2 10,0 1537
9-68 7,2 9,0 1437
10-36 5,7 9,3 1440
4A-8 59 8,5 1521
8E-32 6,1 9,6 1577
9-11 52 11,0 1487
Florida Sweet 59 9,9 1464
Acidas:

8 4,3 8,9 1500-2650
3B-21 6,9 11,0 2200-3200
22-40 6,2 8,3 1600-2600
21-28 55 11,1 1700-3100
20-26 33 8,7 1700-2900

3B-1 9,3 8,7 1700-2800
2A-4 4,9 6,9 1200-2600
19B-16 5,2 91 1500-2650
3A-8 4,5 8,2 1400-2900
3A-4 51 9,0 1600-2600
269-2 6,7 6,8 1400-2300

Fonte: NAKASONE et al. (1968) citado por MATSUURA (1994)
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AROSTEGUI et a. (1955), citado por MATSUURA (1994), estudaram o clone B-
17 coletado em diferentes épocas, selecionado pela Universidade de Porto Rico, e
relataram as variacBes no teor de Vitamina C (&cido ascorbico+dehidroascérbico) das
frutas. Os resultados deste estudo sdo mostrados natabela 2.6.

Tabela 2.6: Variagbes na quantidade de vitamina C em acerola (variedade B-17)
colhida em diferentes épocas

| dentificacdo Data de Colheita Vitamina C
(mg/100g suco)
119 08 de junho 1.375
03 de agosto 1.950
120 08 de junho 1.400
03 de agosto 2.125
121 08 de junho 1.400
03 de agosto 2.125
123 08 de junho 1.450
03 de agosto 2.200
124 08 de junho 1.325
03 de agosto 2.250

Fonte: AROSTEGUI, (1955) citado por MATSUURA, (1994)

A tabela mostra a variacdo de vitamina C em duas épocas de colheitas, num mesmo
estagio de maturacdo da fruta. Segundo MATSUURA (1994) citado NAKASONE et d.,
(1966) quanto maior a exposicdo de luz solar direta, maior seré a quantidade de vitamina
C.

2.2.1 — Acido Ascorbico (Vitamina C)

Segundo ANDRESON (1991) citado por MATSUURA (1994), a vitamina C exerce
uma func¢do importante no aumento da resisténcia imunolégica, incrementando a atividade
antimicrobiana e agindo na recongtituicdo dos leucdcitos em periodos de queda de
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resisténcia. Por este motivo, é considerada fundamental co-agente imunofarmacoldgico, na
profilaxia e terapia de individuos imunocomprometidos.

MATSUURA (1994), cita aimportancia desta vitamina na biossintese de corticdides,
na sintese e manutencéo dos tecidos, na formacdo de ossos, dentes e sangue aém da
propriedade de transferir ions de hidrogénio, envolvidos em processos de hidroxilacéo.

Estudos referentes as necessidades diarias de vitamina C mostraram que em
neonatos e durante o crescimento de criancas e adolescentes sd0 necessarios 6 mg/Kg de
peso, enquanto que para adultos doses de 100 a 200 mg didrios sdo consideradas
satisfatOrias. Doses excessivas de é&cido ascorbico podem causar deficiéncia na absorcdo de
ferro, além de provocarem diarréia e formacdo de caculos renais (ARAUJO e
MINAKI,1994).

ELEUTERIO e SALGADO, (1997) citado KLAUI e PONGRACZ, (1982),
afirmam que uma das principais caracteristicas bioldgicas do &cido ascorbico e a sua
capacidade de eliminar os radicais livres, produzidos durante o metabolismo oxidativo,
pela acdo da irradiacdo solar e pelo habito de fumar. Esta propriedade é particularmente
importante nos olhos e fluidos extracelulares, principalmente no pulméao.

Segundo ELEUTERIO e SALGADO (1997), avitamina C esta presente nos tecidos
vegetais, principalmente na forma de acido ascorbico.

QUINTEROS (1995), citado MOSER e BENDICH (1991), mostrou algumas
propriedades fisico-quimicas do &cido ascorbico. Estas propriedades podem ser vistas na
tabela 2.7.

Tabela 2.7: Propriedades fisicas do acido L -ascérbico

Propriedades Caracterigticas
Aparéncia Solido branco, cristalino, inodoro
Formula Cs Hg Os
Massa Molecular (g/mol) 176,13
Forma Cristalina Monoclinico
Ponto de fusdo (°C) 190-192
Massa Especifica (g/cm®) 1,65

Fonte: QUINTEROS (1995), citando MOSER e BENDICH (1991)
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O &cido ascorbico € um composto com seis carbonos, relacionados com a glicose e
outras hexoses. Inicialmente, apresentase em equilibrio reversivel com o &cido
dehidroascorbico e mais tarde este composto pode sofrer hidratacdo a acido 2,3-
dicetogulonico. Esta dltima reagdo € irreversivel. Acidos diceto tendem a sofrer
decarboxilacdo muito facilmente. Esta reacéo leva aformacéo de CO, e outros produtos de
decomposicdo, além de perda de vitamina C (MATSUURA, 1994). Na figura 2.2 temos o

esquema da transformacdo quimica descrita.

o=C o=C COOH
i » .
HO-C O oxidacdo O=C ® =C
i ® i +H,0 i
HO-C - o=C =C
| reducéo | |
H-C—— H-C——— H-C-OH
i » i
HO-C-H HO-C-H HO-C-H
» : i
CH, OH CH, OH CH, OH
Acido Acido Acido
L-Ascorbico L - Dehidroascorbico L-2,3 Dicetogulénico
(AA) (DHA) (DK A)

Figura 2.2: Esquema da transformac&o quimica do Acido L -Ascorbico

Acido ascorbico(AA), &cido dehidroascorbico (DHA) e &cido dicetogulnico
(DKA) geralmente ocorrem nessa ordem decrescente nos tecidos das plantas frescas.

Em estudos realizados por DEL CAMPILLO e ASENJO (1957), em todos os
estagios de desenvolvimento da fruta, a quantidade de acido ascorbico medida nunca foi
menor que 90% da soma dos trés. DHA ou DKA nunca apresentaram valores maiores que
6%, entretanto a quantidade de DHA foi sempre ligeiramente maior que DKA. Em frutos
congelados, a quantidade medida de DKA foi maior que o de DHA, como pode ser visto na
tabela 2.8.

ITTO et a. (1990) confirmaram os resultados citados anteriormente e verificaram
ser ao redor de 90% a proporcéo de acido ascorbico reduzido em relacdo ao tota de écido

ascorbico em acerola.
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Tabela 2.8: Distribuicdo do &cido dehidroascorbico (DHA), acido dicetoguldnico
(DK A) e é&cido ascorbico (AA) em frutas frescas (FF) e congeladas (FC) de acerola em
diferentes estagios de desenvolvimento.

Estagio de Desenvolvimento DHA  DKA (mg/100g) AA Total como AA
FF - Fruta verde (40%*) 166,0 109,2 2503,03 2778,5
FF - Fruta verde (70%) 98,9 75,5 2802,0 2976,4
FF - Fruta madura 92,0 59,2 1759,0 1910,2
FC - Fruta verde (40%*) 57,2 123,2 2378,0 2558,7
FC - Fruta verde (70%) 81,2 138,6 2505,0 27248
FC - Fruta madura 87,5 1234 1412,0 1622,9

*: % do tamanho em relagdo ao tamanho da fruta madura.
Fonte: DEL CAMPILLO e ASENJO, (1957)

2.3.- Composicéo do Suco de Acerola

ASENJO e MOSCOSO (1950) relatam algumas caracteristicas fisico-quimicas do
suco de acerola em vérias variedades. As caracteristicas por eles estudadas foram: ST -
Solidos Totais (%), pH, AT - Acidez Total (ml de 0,1 N NaOH/ mL), AR - AcgUcares
Redutores (%), AAL - Acido Ascorbico (mg/100 mLsuco ) e AA2 - (mg/100 mL na fruta)
Estas caracteristicas s80 mostradas natabela 2.9.

Tabela 2.9: Caracteristicas do suco de acerola em varias variedades de acerola

Variedade ST pH AT AR AA1 AA2
A-14 5,89 33 140,0 3,0 1613 1430
A-21 6,60 31 208,4 37 2360 1916

B-6 5,84 32 156,2 3,0 1920 1426
B-7r 457 32 110,2 3,0 1051 956
B-8r 4,66 33 81,6 3,6 686 577
B-15r 5,62 31 188,5 37 1325 1040

Fonte: ASENJO e M OSCOSO (1950)
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MATSUURA (1994), realizaram andlises fisico-quimicas em suco de acerola
obtido dos pomares da regido de Campinas, Estado de S&o Paulo. Alguns dos resultados
obtidos sdo apresentados natabela 2.10.

Tabela 2.10: Caracteristicas Fisico-Quimicas do Suco Integral de Acerola

Andlises Resultados
pH 3,46
Brix (20°C) 7,5
Acidez Total Titulavel* 0,87
Brix/Acidez 8,6
Acucares Redutores (%) 3,32
Acucares Nao Redutores (%) 1,16
AcUcares Totais (%) 4,48
Acido Ascorbico (mg/100g) 1364
Fibras (%) 0,49
Solidos Totais (%) 9,63
Teor de Polpa (%) 67,5
Massa Especifica (g/cm®) 1,06
Gordura (%) 0,11
Pectina (%) 0,59

*Equivalente em &cido mélico
Fonte: MATSUURA (1994)

LEME Jr. (1973) a partir de estudos com diversas frutas, fez entre outras a seguinte
consideracéo sobre a acerola: € rica em pectina, 0 que possibilita uma geléia consistente,
gue apbs um ano de prateleira apresentou cerca de 325mg de acido ascorbico em 100g.

2.3.1 — Pectina

De maneira geral, a pectina pode ser definida como um polissacarideo que forma o
material estrutural das paredes celulares dos vegetais, juntamente com a celulose e
hemicelulose. Com o envelhecimento do vegetal, a pectina € enzimaticamente degradada
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com perda de rigidez do material estrutural, em parte compensada pela formacéo de lignina
gue torna o tecido vegetal duro (BOBBIO, 1995).

A pectina é formada por cadeias de acido D-galacturbnico, existindo também
moléculas de ramnose quebrando a linearidade da estrutura molecular, incluindo-se
peguenas ramificagdes de xilose e arabinose.

Segundo BOBBI O (1995), os acidos poligalacturdnicos podem ter :

Grandes nimeros dos grupos carboxilicos metilados: sdo écidos pectinicos e formam
geis;

Grande nimero dos seus grupos carboxilicos ndo-metilados. sdo os acidos péctinos;
ndo geleificam,

Grau variavel de grupos carboxilicos metilados. sdo as pectinas que gelificam.

As pectinas sdo comercialmente classificadas em pectinas de alto teor de grupos
metoxilicos quando contém acima de 50% de seus grupos carboxilicos esterificados e de
baixo teor, quando somente 50% ou menos, estdo esterificados.

Pectinas com teor de grupos metoxilicos superior a 70% sdo chamadas pectinas
répidas por gelificarem a temperatura mais ata do que as pectinas de baixo teor de grupos
metoxilicos. A rigidez do gel esta intimamente relacionada com a massa molar da pectina,
crescendo com 0 aumento da massa molar.

MALOVIKOVA et a. (1973), relatam o método para a determinacdo da
viscosidade intrinseca de substancias pécticas, para obtencdo da massa molar da pectina.

2.4 — Clarificagdo de Sucos de Frutas

A producdo e comercializagdo de diferentes tipos de sucos de frutas visa atender as
necessidades e exigéncias do mercado consumidor, uma vez que, para cada um deles,
devem ser mantidos certos padrdes. Por exemplo, no suco de laranja a turbidez é desejavel
enquanto gque nos de uva, maca e acerola ndo, eles sdo normalmente limpidos. A turbidez
nos sucos € devida a presenca de substancias em suspensdo, tais como lipidios, amido,
celulose, taninos e principalmente pectinas. A necessidade de mercado para a obtencéo de
sucos clarificados, minimizando as perdas de suas caracteriticas organolépticas e
nutricionais levou pesquisadores a estudarem processos de clarificagéo.

Segundo PETRUS (1997), a clarificacdo de sucos cuja polpa ndo é fundamental

para seu sabor ou aceitacdo, como os de limdo, uva, maca ou acerola, pode se dar através
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dos seguintes processos ou uma asssociacdo deles, para se obter em melhores resultados:
Processos fisicos: decantacdo, centrifugacao e filtracéo;
Processos bioquimicos: utilizacdo de enzimas como as pectinases, amilases,
celulases e arabanases,
Processos  quimicos. agentes de refinamento como  PVPP-
polivinilpolipirrolidona, terra diatomacea e gelatina.

Afirma ainda, os sucos de frutas recém extraidos, antes de sofrerem qualquer
tratamento, sdo congtituidos por um sistema coloidal bastante complexo, contendo
moléculas em solucdo verdadeira e particulas em suspensdo, variando, principamente
entre 0,1 e 100 nm. Particulas maiores que 100 mm podem decantar rapidamente e outras
na forma de dispersdo coloidal, mantidas em suspensdo devido a mitua repulsdo de suas
cargas e pela sua estabilizagdo coloidal, devem ser removidas por centrifugagcdo ou
filtracBo convencional. Entretanto, é dificil ou mesmo impossivel remover particulas em
dispersdo coloidal com dimensBes da ordem de 0,01 a 0,1 nm, através destes processos.
Normamente, se utilizam agentes coadjuvantes na filtracdo, como terra diatomécea e
gelatina apds tratamento (pectinases, amilases e celulolases), para coagulacéo e decantacdo
de polissacarideos.

ASENJO (1959) citado SANCHEZ-NIEVA (1955), afirma que o suco de acerola se
extrai segundo o fluxograma mostrado na figura 2.3. A recuperacdo do suco varia entre 59
e 73% em massa em relacdo a fruta. O rendimento, depende da pressdo que se aplica na
prensa e do estado de maturacdo dafruta.

¢ Trituragéo
IPOLPA TRITURADA|

Prensagem

v————» Bagaco
[SUCO INTEGRAL]

v Centrifugacao efiltracdo
[SUCO CLARIFICADO E PADRONIZADOQ|

Figura 2.3: Fluxograma operacional da extragdo do suco de acerola

BAKER (1976), utilizou &cido poligalacturénico para a clarificacéo de suco de

maca e de laranja, observando diminui¢&o da turbidez entre 30 a 38%. Foram consideradas
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como Otimas as concentracdes entre 75 e 500 ppm de &cido em pH entre 2,8 e 4,0,
parecendo que o pH adequado varia diretamente com a massa molar do &cido utilizado.

ROMBOUTS e PILNIK (1978), citaram 0 uso de pectinase na extragcao de sucos de
frutas. Quanto a clarificagdo de sucos, observaram rdpida queda na viscosidade e formacéo
de particulas aglomeradas, formando flocos.

O processo convencional de clarificagdo de sucos de frutas, além de demorado (20-
30 horas) requer coadjuvantes de filtracdo e diversas etapas que acabam envolvendo
muitos equipamentos e muita movimentagcdo do produto, com conseqgliente elevacdo dos
custos e possibilidade de perda no atributo qualidade.

Na ultima década, algumas industrias tém implantado o sistema de ultrafiltracéo,
gue é um processo de separacdo com membranas, com o0 objetivo de substituir as etapas de
centrifugacdo, filtracdo e decantacdo do processo convencional. As vantagens da
ultrafiltragdo, quando comparada com o processo convencional de clarificago de sucos sdo:
maior rendimento na recuperacdo de sucos, reducéo nos custos operacionais e de residuos

acumulados durante a clarificagéo.

2.4.1 — Ultrafiltracio

Na Ultrafiltragdo, a solugéo pressurizada flui sobre uma membrana porosa seletiva,
permitindo o processamento simultaneo do fracionamento, concentracdo e purificacdo de
solucBes com diferentes componentes. E um dos processos de separacdo com membranas

gue usa como for¢a motriz o gradiente de presséo (DP), como pode ser visto natabela 2.11

Tabela 2.11: Processos de separagéo com membranas

Processo DP (atm) Permeado Retido

Microfiltracdo 0,5-2 agua e sOlidos material em  suspensdo,
(M) dissolvidos bactérias, PM>500.000
Ultrafiltracdo  1-7 &gua (solvente), sais colbides,  macromoléculas,
(UF) soltveis de baixo PM PM>5000

Nanofiltracgo 5-25 &gua, sais e moléculas de moléculas de PM médio
(NF) baixo PM 500<PM <2000

Osmose 15-80 &gua material  solivel ou em
Reversa (Ol) suspensao

Fonte: HABERT et al. (1997)
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HABERT et al. (1997), relatam que os processos de MI, UF, NF e Ol podem ser
entendidos como extensdo dos processos de filtracdo classica que utilizam nesta sequéncia,
meios filtrantes (membranas) cada vez mais fechados, ou sga, com poros cada vez
menores (N0 caso da osmose inversa admite-se que ndo haja poros na superficie da
membrana). Estes processos tém como principal caracteristica a capacidade de serem
operados em fluxo cruzado, além da operacdo classica do tipo “dead end filtration”,
minimizando o efeito da polarizagéo da concentracéo.

Segundo estes mesmos autores, até meados de 80 as separacGes com membranas
ocupavam modestos papéis na separacdo, recuperacdo, concentracdo e purificacéo de
produtos obtidos nos processos classicos. Recentes desenvolvimentos em vérias frentes
tém aterado esta situacdo, ao menos, a tecnologia de membranas € hoje reconhecida como
competitiva em relacéo as tradicionais operacfes unitarias. Tem-se verificado um grande
esforco dos grupos de pesquisa na area de membranas voltado principamente ao
desenvolvimento de novas membranas e novos processos de separagdo com membranas
com aplicagdes em diferentes areas do conhecimento.

Segundo CABRAL (1998), os processos como microfiltragdo, ultrafiltracéo,
osmose inversa e didlise, do ponto de vista econdmico se encontram mudialmente
desenvolvidos, apresentando vérios processos industriais. Internacionalmente, o setor de
laticinios € o que mais vem utilizando esta tecnologia, principalmente a ultrafiltracdo, no
fracionamento das proteinas presentes no leite e soro do leite. Considerada como uma
aternativa econdbmica para muitos processos de separacdo tradicionais, a tecnologia de
filtragdo com membranas ja encontrou grande aceitacdo dentro de muitos setores da
industria de alimentos. Embora o total de instalagcbes na América Latina sgja relativamente
pegueno em comparagao com o resto do mundo, este total ainda pode ser considerado um
significativo nimero. O potencial para a instalagdo de novos sistemas de membranas é
muito grande, uma vez que somente uma pequena parcela do mercado identificado esta
utilizando a tecnologia de membranas. Dentro desta pequena parcela podemos citar:
recuperacéo e concentracdo de proteinas de hidrolisados de soja, producédo de produtos
protéicos a partir de efluentes do processamento de amido, concentracdo de clara de ovo
em substituicdo a concentracdo térmica, concentracdo de leite e concentracdo de proteinas
no processo de obtencdo de gelatinas.

Atualmente os processos de separacéo por membranas tém sido utilizados nos mais
diferentes setores de atividade. Na tabela 2.12 sdo apresentados exemplos de aplicacdo de

processos com membranas em algumas areas .
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Tabela 2.12 : Aplicacgtes de Processos de Separacdo com M embranas

19

AREA

APLICACOES

QUIMICA

Quebra do azedtropo benzeno/hexano
Recuperagéo de H, - Sintese da Amonia
Fracionamento de CO,/CH4

Fracionamento do ar

BIOTECNOLOGIA
E
FARMACEUTICA

Separacdo de substancias termolabeis
Desidratacéo de etanol

Purificagdo de enzimas
Fracionamento de proteinas
Esterilizacdo de meios de fermentagdo

Bio-reatores a membranas

Concentracéo de leite e de soro de queijo

ALIMENTICIA Clarificagéo e Concentracéo de suco de frutas

E Clarificagdo de vinhos e cervejas

BEBIDAS Desalcoolizagéo de vinhos e cervejas
Dessalinizacdo de aguas

TRATAMENTO Eliminacéo de tragos organicos

DE Tratamento de esgotos municipais

AGUAS Desmineralizag3o de &guas p/ caldeiras
Agua ultrapura p/ indGstria eletrénica
Separacdo agualdleo

TRATAMENTO Recuperacdo de indigo-Téxtil

DE DESPEJOS Recuperacéo de PVA - Téxtil

INDUSTRIAIS Recuperacdo de ions metalicos- Couro
Recuperacdo de proteinas-Laticinio
Tratamento de &guas-Papel e Celulose
Rim artificial-Hemodialise

MEDICINA Pulmé&o artificial-Oxigenadores

Ar enriquecido em oxigénio

Esterilizac8o de solugbes injetaveis

Fonte: HABERT et al. (1997)
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Uma das areas citadas na tabela 2.12 é a de bebidas e aimentos, tendo como uma
das aplicacbes a clarificagdo e concentragéo de sucos de frutas.

Segundo CABRAL (1998), quando se fala em suco de fruta, as suas caracteristicas
sensoriais dependem das substancias que compdem o sabor e 0 aroma do mesmo. Estas séo
substancias volateis, termosensiveis e largamente afetadas pelo processsamento térmico.
Com relacdo a qualidade nutricional, dada principalmente pelas vitaminas presentes na
fruta, ocorre 0 mesmo Nesta area entdo, o uso da tecnologia de membranas torna-se
bastante interessante, pois 0s processos com membranas ocorrem freqUentemente a
temperatura ambiente.

Uma representacdo esquemética da separacdo com membranas € dada na figura
2.4, gue mostra que a passagem preferencial € do potencial quimico mais elevado para o

mais baixo potencial quimico.

OO O O
Potencial Quimico Potencial Quimico
elevado @) @) baixo
i o O
o e Qe° 8
Membrana

Figura 2.4: Esquema da separagdo com membranas

Os processos de separacdo com membrana se baseiam na permeabilidade seletiva
de um ou mais componentes de uma mistura através de uma membrana e como toda
separacéo fornecem um produto desfalcado de certos componentes e um outro produto
concentrado nestes componentes.

Em funcéo das aplicagdes a que se destinam as membranas apresentam diferentes
estruturas. De um modo geral podem ser classificadas em duas categorias. densas e
porosas. As caracteristicas da superficie da membrana que esta em contato com a solucéo
problema € que vao definir tratar-se de um membrana densa ou porosa. Tanto as
membranas densas como as porosas podem ser isotrépicas (Simétricas) ou anisotropicas
(assimétricas), ou sgja, podem ou ndo apresentar as mesmas caracteristicas morfoldgicas ao
longo de sua espessura.

Em funcdo do tipo de morfologia da membrana e do tipo de forca motriz

empregada, o transporte das diferentes espécies através da membrana pode ocorrer pelo
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mecanismos convectivo, difusivo, ou convectivo e difusivo associados, como visto na

figura 2.5.

Transporte em Membranas
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i e o °
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Membrana Porosa Membrana Densa

( Transporte convectivo ( Transporte difusivo )

ou/e difusivo )

Figura 2.5: Esquema ilustrativo dos diferentes mecanismos de transferéncia de massa

em membranas sintéticas

Em processos que utilizan membranas porosas a seletividade é definida pela
relacdo de tamanho entre as espécies presentes e os poros da membrana (exemplo:
microfiltracdo e ultrafiltracdo) e as espécies presentes devem ser, na medida do possivel,
inertes em relagdo ao material que constitui @ membrana. Para membranas porosas, em
funcdo do tipo de forca motriz aplicada, o transporte das espécies através da membrana
pode ser tanto convectivo como difusivo. No caso da ultrafiltragdo e microfiltracéo, para os
quais a forca motriz é o gradiente de pressdo através da membrana, o fluxo de permeado é
fundamentalmente convectivo. Neste caso as espécies se difundem pelos poros da
membrana.

As membranas sintéticas comerciais sdo produzidas a partir de duas classes
distintas de materia: os polimeros, na sua grande maioria materiais organicos, e 0s
inorganicos, como metais e ceramicos (HABERT et al., 1997).

As membranas utilizadas na clarificagdo de sucos sdo confeccionadas com
polimeros inertes com diferentes cortes de membrana ou peso molecular médio de corte
(molecular weight cut-off), que significa o maior tamanho de molécula que pode atravessa-
la. (SHORT, 1983).
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SCOTT e HUGHES (1966) citado LOEB e SOURIRAJAN (1955), relatam que
estes autores foram os pioneiros em produzir membranas assimétricas de osmose inversa
usando acetato de celulose. As membranas foram formadas a partir de misturas de
diacetato de celulose e triacetato de celulose pela técnica de inversdo de fase. A vantagem
do acetato de celulose € que ele € relativamente barato e possui carédter hidrofilico, o que
resulta numa boa resisténcia ao entupimento sob determinadas condi¢des, particularmente
guando gorduras e proteinas estdo presentes. O acetato de celulose apresenta limites de
resisténcia a0 uso de solugdes de cloro e hipoclorito. A desvantagem € a tendéncia a
hidrélise para valores de pH abaixo de 3, ou acima de 7 e para temperaturas acima de 30-
35 ° C. Necessita de cuidados especiais para a limpeza e armazenamento, pois micrébios
podem destruir a membrana por digestéo.

Utilizando-se membranas, no caso da ultrafiltracdo e microfiltracéo, nota-se a que
do fluxo de filtrado ao longo de tempo, geralmente acompanhado por uma diminuicdo na
rejeicdo de soluto. Esse fenbmeno € atribuido a polarizacéo de concentragdo e uma sério de
outros fendbmenos, conhecidos por “fouling” (HABERT et al., 1997).

Comercialmente as membranas sdo fabricadas na geometria plana e cilindrica
(HABERT et al., 1997). Os principais aspectos a serem considerados na selecdo da
geometria adequada sdo as varidveis do processo e as caracteristicas da mistura a ser
fracionada. Estas membranas sd0 usadas em moédulos especificos, desenvolvidos para
contemplar uma melhor eficiéncia de escoamento da aimentagdo. As membranas planas
sd0 empregadas em médulos de placa-quadro e espiral, enquanto as cilindricas sdo usadas
em moédulos capilares, fibras 6ca e tubulares.

DOBSON (1994), faz uma comparacdo, que € mostrada na tabela 2.13, entre os
mdbdulos da geometria plana, placa-quadro e espiral.

Tabela 2.13: Comparacao entre os modulos da geometria plana

Modulo Planca-quadro Modulo em Espiral
Vantagens: Vantagens:
Bom “design” sanit&rio e baixo - Areacompacta, e pequeno espaco;
“biofouling”; . Baixo consumo de energia;
Fécil limpeza e desinfetagéo; . Baixo capital.
Boa operagdo com substancias com ata
viscosidade;

Larga variedade e combinagdo de
membranas.
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Desvantagens: Desvantagens:
Alto custo; - Pequena flexibilidade de:
Area pequena e grande espaco. - Variedade de membrana,
Baixa relacdoarea/volume - Combinagdo de membrana.
Dificuldades em substéncias com alta
viscosidade;

Alto fouling para correntes com grande
guantidade de sblidos suspensos.

Fonte: DOBSON (1994)

Segundo SILVA (1995) citado MALDONADO (1991), o médulo em espiral,
dentre as membranas de superficie plana, congtitui-se 0 mais popular, principamente por
oferecer maior relacéo areal/volume.

No mbdulo espiral, apresentado na figura 2.6, utilizase a membrana entre dois
espacadores. Um destes serve como um canal coletor para o filtrado ou clarificado,
enguanto o outro fornece espaco para escoar a solucdo de alimentacdo. As membranas
conjuntamente com os espacadores sdo enroladas em torno de um duto perfurado, para o
qual o permeado escoa. O conjunto é selado externamente com resina epoxi.

Ainda existem problemas na ultrafiltracdo que precisam ser enfrentados, tais como
a reducdo no fluxo permeado ao longo do processamento, devido ao acimulo de materia
retido na superficie da membrana (polarizacdo de concentracdo); dificuldades no
desenvolvimento de novas membranas com ato fluxo e alta seletividade; pequena vida Util
das membranas e ato custo de reposicao das mesmas (CABRAL, 1998).

No processo de ultrafiltracdo de suco de frutas, o0 material pectinico presente no
mesmo exerce uma forte influéncia sobre o desempenho da ultrafiltracdo. Esse tipo de
material tem o potencia de formar aglomerado, tornando-se assm uma placa de gel na
superficie da membrana reduzindo sua eficiéncia. S80 usadas as enzimas pectinases para a
despectinizagéo.

No Brasl, as industrias que produzem suco de frutas clarificado, utilizando a
ultrafiltracdo, somam uma capacidade total superior a 80.000 L/h. Dentre elas temos,
processando o suco de laranja, a Critrovita, Frutesp e Cargil. Utilizam a ultrafiltracdo como
etapa de clarificagdo do suco secundario considerado de segunda linha, combinado com
colunas de adsor¢do €/ou troca ibnica para obter um suco de qualidade superior ao
processado tradicionamente (FREITAS, 1996).
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Figura 2.6: Esquema da membrana em espiral

Segundo FOGARTY e WARD (1974), na Alemanha desde 1930 utilizam-se
enzimas pectinases para a desintegracéo de polpas de frutas, e 0s sucos onde a utilizagdo de
enzimas é mais ampla, s80 0s sucos de uva e maca.

As enzimas sd0 proteinas especidizadas na catdlise de reagdes bioldgicas. Elas
estdo entre as biomoléculas mais notévels devido a sua extraordinaria especificidade e
poder catalitico, que sGo muito superiores aos dos catalisadores produzidos pelo homem
(LEHNINGER, 1976).

Segundo MATIOLI (1991) citado DIXON e WEBB (1979), a acéo catalitica das
enzimas, € semelhante a dos catalisadores inorganicos, uma vez que €las nao sao
consumidas na reagcdo. Contudo, o que distingue uma enzima de um catalizador inorganico,
€ a sua capacidade de catalisar uma reacdo sob condi¢Bes suaves, como em solucdes
aguosas a temperatura e pressdo normais, com diminuicdo do risco de desnaturacéo
térmica dos compostos termolébeis, reducdo das necessidades energéticas e dos efeitos
COrrosivos.
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HEATHERBELL (1977), comparou 0 suco clarificado obtido pelo processo
convencional ao suco obtido pela ultrafiltracdo. Neste trabalho o suco centrifugado foi
ultrefiltrado através de membranas de fibra 6ca Romicon (XM-50). Essenciamente todo
material polissacaridico tal como a pectina e amido, que sdo responsaveis pela turbidez e
formacdo de sedimentos, foram seletivamente removidos sem afetar outros constituintes do
suco.

KIRK et al. (1983), aplicaram o processo de ultrafiltracdo para clarificar o suco de
péra e obtiveram um suco claro de cor ambar. Foram utilizadas membranas de fibra 6ca de
tamanhos de corte molecular diferentes (50.000, 30.000 e 10.000 daltons), e concluiram
gue o tamanho dos poros das membranas tinha pouca influéncia sobre a cor do suco
permeado e sobre parametros 6timos do processo.

YU et a. (1986), investigaram a distribuicdo de aromas do suco de maracuja, e a
habilidade da ultrafiltracdo na recuperacdo dos compostos aromdticos do suco. Eles
observaram que a retencdo de acUcares e acidos, em gera foi muito baixa, mas que as
membranas de ultrafiltracdo retiveram alguns importantes compostos volétels, e sugeriram
a concentragdo do filtrado por outros meios, assm como a mistura do retentado ao
permeado para obtencéo do suco concentrado.

RAO et da. (1987), clarificaram suco de macd fresco, numa unidade piloto de
ultrafiltracdo. Foram utilizadas membranas de polisulfona e poliamida, em médulos tipo
quadro e placas em tambor de vacuo. A retencdo de odores volateis ativos no permeado da
membrana de poliamida, foi maior em relacdo ao permeado da membrana de polissulfona e
maior para 0 médulo de quadro e placas. RAO et al. (1987), objetivando determinar qual
sstema de membrana usar na clarificagdo de suco integral despectinizado de macs,
concluiram que as membranas de polissulfona e poliamida, com porosidade de 30.000 e
50.000 Daltons respectivamente, conservariam melhor os compostos voléteis do suco.
Observaram ainda que o fluxo de permeado foi mais elevado na membrana de polissulfona
com pressdo de transmembrana (soma das pressdes de entrada e saida da solucéo dividida
por 2) de 21 psi; sendo também a manutencdo no filtrado de compostos voléteis melhor
nesse tipo de membrana.

SHEU et a (1987), utilizaram a ultrafiltracdo na clarificacéo de suco de maca,
previamente tratado com pectinase, e membranas com porosidade de 50.000 Daltons.
Como parametros operacionais, foi utilizada pressio de 5 Bar e temperatura de 50° C,

obtendo-se recuperacéo de 99,5% de solidos sollivels e dos écidos titulaveis no filtrado,
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constatando que o processo ndo foi influenciado pela variagdo do grau de maturagdo dos
frutos.

THOMAS et a (1987), trataram o puré de maca para produzir sucos clarificados,
com Vvé&ias quantidades de enzimas comerciais de liquefacdo ( pectinase e celulase, 0%-
0,066%) por 2 horas a 50°C e ultr&filtraram através de membrana de 6xido metdlico. Todos
tratamentos com a enzima reduziram a viscosidade 70-80% dentro de uma hora, mas o fluxo
em estado estaciondrio aumentou com a maior concentracao de enzimas.

ITOUA-GASSAYE €t a. (1991), estudaram as modificagcBes de aclcares e aroma,
durante o processamento de suco de abacaxi, utilizando-se de membranas minerais e
organicas durante a clarificagdo do mesmo. Observaram que, a baixas temperaturas (30 °
C), minimizavaese a degradacdo dos sucos quanto ao escurecimento (Maillard),
justificando a utilizagdo do processamento a frio. A retencdo de aromas, apesar do
tratamento enzimatico prévio, € explicada pelo fato de os compostos suscetivels de serem
retidos pelas fortes interagdes com as macromoléculas, tais como pectina, existirem em
baixas concentragdes. Concluiram que a Microfiltracdo e Ultrafiltracdo permitem a

obtenc&o de suco de abacaxi clarificado, como se observa natabela 2.14.

Tabela 2.14: Composi¢cdo do suco de abacaxi simples, clarificado e concentrado por

microfiltracéo

Composi¢ao Suco Simples Clarificado Concentrado
Brix 11,50 11,50 11,50
Sacar 0ose(%) 2,90 2,80 2,99
Glicose(%) 3,82 3,70 3,90
Acidez em acido 0,75 0,72 0,76

citrico(mg/100mL)
Extrato Seco(%) 10,45 10,40 10,80
Turbidez(NTU) 2.200,00 0,36 2.500,00

Cor (420 nm) 8,60 0,109 8,091

Fonte: ITOUA-GASSAYE et al. (1991)

BARROS et al (1992), comprovaram a €ficacia da clarificagdo do suco de laranja,
por fibra oca e ndo detectaram a atividade da enzima pectinase. Estudaram também o efeito
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de solidos soluveis, solidos suspensos e aroma em suco de laranja, obtendo na

ultrafiltragdo uma boa retencdo dos mesmos.
CAPANELLI et a. (1992), obtiveram um suco clarificado de boa qualidade, a

partir do suco fresco de laranja e liméo, utilizando um nimero de diferentes tipos e
configuragdes de membranas. A polpa, pectina e 6leos essenciais, foram quase que

totalmente retidos pelas membranas.
Segundo DOBSON (1994), de maneira gera a clarificacéo (UF) e concentragcdo
(Ql) de suco de fruta pode ser esquematizada da forma mostrada na figura 2.7

FRUTA

|EXTRAng'/ PRENSAGEM|

v
IPENEIRAMENTQ

i pararemocao de peles,

sementes e polpa.

IRECUPERACAO DO AROMA|
l Dependendo da fruta

ICLARIFICACAO POR ULTRAFILTRACAQ
Fluxo: 60-120 L/m?/hr
Suco reconstituido: acima de 90%

Tempo de Retencdo: 2-7 minutos
Fator de concentracdo: acima de 25%

de sdlido total. v

IPRE-CONCENTRACAO POR OSMOSE REVERSA

i

ICONCENTRACAO POR EVAPORACAQ

Opcional

Figura 2.7: Esquema de clarificacéo e concentracao de suco de fruta
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MATSUURA (1994), citado por KAREL (1975), afirma que a ultrafiltracéo é
smilar a osmose reversa, mas se utiliza de uma membrana mais porosa. Portanto, na
ultrafiltraco apenas moléculas grandes sfo retiradas pela membrana, enquanto a maioria
das moléculas de soluto, incluindo sais, aglcares, &cidos e a maioria dos compostos do
aroma sdo permeavels.

CAPANELLI (1994) apresentou os resultados da continuidade do trabalho anterior
de 1992, utilizando uma planta piloto. Ultrafiltrou os sucos de laranja e liméo a
concentraces constantes, usando membranas ceramicas e poliméricas de configuracdo
tubular. As membranas ceramicas resultaram em fluxos de permeado mais atos, a baixos
Reynolds, do que as membranas poliméricas, sugerindo assm maior €ficiéncia de energia
para aplicacdo industrial da membrana cerémica do que da polimérica.

DRIOLI e CALABRO (1992) relatam a integracio de membranas de destilacZo,
microfiltracdo juntamente com a ultrefiltracdo para o suco de laranja. Conseguindo na
ultrafiltracdo uma boa remocéo da polpa suspensa do suco e reducdo de agregados de
pectinas. Na ultrafiltracdo, usando um ato nimero de Reynolds conseguiu-se separar as
pectinas do suco, sem significante aumento da transferéncia de massa. A membrana de
destilagdo, permitiu a concentragdo deste suco clarificado com baixa viscosidade com
reducéo significante no consumo de energia.

CARVALHO (1994), citado por PADILLA e MCLELLAN (1989), relata a
utilizagdo de membranas tubulares, de polissulfona, com diferentes tamnhos médios de
poro, na clarificacdo de suco de maca despectinizado com Klerzyme A2, visando observar
a qualidade do produto fina e sua estabilidade. Foram realizadas andlises no suco
clarificado para verificar a estabilidade, presenca de amido, pH, acidez total, solidos totais
e soluvels, turbidez, escurecimento, fendis totais e atributos sensoriais . As amostras foram
estocadas por 6 meses, a temperatura de 18 e 43 ° C e avdiadas mensamente. Nas
amostras estocadas a 18° C ndo ocorreram modificacoes fisico-quimicas significativas, ao
contrério das amostras estocadas a 43 ° C, onde ocorreram aumento na turbidez,
escurecimento e cor.

CARVALHO (1994), citado por MILNES et al. (1986), afirma que os fatores que
afetam o fluxo do permeado no sistema de Ultrafiltragdo/Microfiltracdo sdo a temperatura
e aviscosidade do suco. Natabela 2.15, podem-se observar os resultados da utilizagdo de
diferentes temperaturas no suco despectinizado e ndo despectinizado, mostrando a variagéo

de fluxo. Na tabela 2.16 sdo apresentados a composi¢oes inicial e final do suco de maca
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despectinizado ultrafiltrado, de acordo com o percentua de volume filtrado. Os sucos

foram tratados com enzima comercial.

Tabela 2.15 : Diferencas de fluxo a diferentes temperaturas com suco despectinizado

e nao-despectinizado (L/nf/h)

Temperatura N&o-despectinizado Despectinizado
18°C 25,46 42,44
50°C 50,93 84,89
75°C 76,40 118,84

Fonte: CARVALHO (1994) citando MILNES et al. (1986)

Tabela 2.16: Composicdo inicial de suco de macd despectinizado e de sucos

clarificados por ultrafiltracéo

Suco de Maca Suco Permeado Suco Permeado
Composicao 50% 90%
pH 3,5 3,5 3,5
Brix 12,00 12,00 12,00
Pectina(mg/100mL) - <10 <10
Amido - <0 <0
Cor(420nm) - 0,3-0,6 0,3-0,6
Limpidez(650nm) - <0,2 <0,2

Fonte: CARVALHO & SILVA (1994) citando MILNES et al. (1986)

FREITAS (1995) estudou a clarificacdo do suco de laranja por ultrafiltracéo,
conseguindo uma boa recuperacdo de substancias volateis no filtrado.

JOHNSON et al. (1996) estudaram a perda de compostos voléteis durante a
ultrefiltracdo do suco de laranja e subseglente evaporacdo. Concluiram que &coois e
ésteres predominam no permeado, enquanto terpenos (d-limoneno e valencence) e aldeidos
ndo polares (octanol e decanol) estavam distribuidos no retentado do sistema de
ultrafiltracdo. Uma esséncia da fase aquosa foi recuperada do permeado durante a
concentragdo por evaporagao. A eficiéncia de recuperacéo de compostos individuais foi de
3 a 13% quando concentrado e permeado e menor que 5% quando concentrado todo o

Suco.
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PETRUS (1997) e CHERYAN e ALVAREZ (1995), ambos citado KOSEOGLU et
a. (1990), comparam O processo convencional com O processo com membrana
(ultrefiltracdo) para a clarificacéo do suco de magd. Esta comparagcdo pode ser vista na
figura 2.8. Afirmam gque com o uso da ultrafiltracdo o processo de clarificacdo fica
consideravelmente simplificado. Além do tempo ser reduzido, o custo também descresce ja

gue 0 nimero de operagdes unitarias se reduz.

Fruta

i Fruta prensada Tratamento  Tratamento Filtro de Terra
Enzimético Fino Diatomacea

Centrifuga Centrifuga

v —> —> _|_>

Residuo Residuo Residuo Filtro

Pasteurizador Residuo Residuo
Suco Clarificado

(a)

Pectinase

Fruta i
i Sistema de Ultréfiltracéo

N e I N ]
Fruta despolpada Tanque de Alimentacdo i
Pasteurizador Residuo Clarificado
(b)
Figura 2.8: Diagrama esquematico da clarificacdo de suco de maca por: (a) processo

convencional, (b) ultrafiltracdo

Fontee PETRUS (1997) e CHERYAN e ALVAREZ (1995), ambos citando
KOSEOGLU et al. (1990)
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CABRAL (1998) relata que a dternativa de clarificacdo enzimética vem sendo
usada com sucesso na ultrafiltracdo de sucos utilizando-se membranas. Neste caso, as
substancias responsaveis pela turbidez do suco sdo retiradas pela membrana, e o produto

permeado é o suco clarificado.



3- MATERIAISE METODOS

3.1 - Origem, Conservacao da Fruta e Preparacdo da Amostra

A acerola, matéria-prima utilizada neste trabalho, foi colhida nos pomares da regido
de Maringa e despolpada. A polpa foi acondicionada em gales de 25 litros e armazenada
natemperatura de -8°C.

A polpa descongelada foi primeiramente passada por peneira doméstica e em
seguida centrifugada. A centrifuga utilizada foi da marca Fanen, modelo Excelsa Baby 11
206- R com bateladas de 400mL, na rotacdo de 50 rpm por 10 minutos, resultando num
suco com no maximo 2% de polpa, padronizado. Utilizou-se este teor de polpa devido as
limitagbes da membrana, especificadas pelo fabricante.

Parte deste suco foi tratada com enzima pectolitica Citrozym Ultra L da Novo
Nordisk, na concentragéo de 75mL/L de suco. Este tratamento consiste na adi¢do da enzima

ao suco e posterior ativacdo e encubacdo em temperatura de 40 °C por 1 hora e 30 minutos.

3.2 — Andlises realizadas nas amostras

As andlises reologicas e fisico-quimicas redlizadas nas amostras do suco
padronizado, com seus respectivos métodos, se encontram no Anexo | 1.

3.2.1-pH

Medidas de pH foi feita através de pHmetro Digimed DM 20, feito anteriormente a
calibracdo com solucgdes padroesdepH 4 e 7, a25° C.

3.2.2 — Acidez Total Titulavel

AOAC.1984, expressos em porcentagem de &cido mélico, n®22.038.

3.2.3—Brix

Refrétometro Shimadzu (Blawsch & Lomb), com correcdo de temperaturas.
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3.2.4 - Brix/ Acidez

Razdo entre valor de Brix pela Acidez Total Titulavel.

3.2.5 - Acuicares Redutores(M éodo de Fehling)

Normas Analitico do Instituto Adolfo Lutz, 1985, expresso em porcentagem de
glucose (p/p).

3.2.6 - Acucares Nao-Redutores(M éodo de Fehling )

Normas Analiticas do Ingtituto Adolfo Lutz, 1985, expresso em porcentagem de

sacarose (p/p).

3.2.7 - Acucares Totais

Obtido pela soma direta entre Agucares Redutores e Nao-Redutores.

3.2.8 — Fibras

V.Soest e .Wine, 1968, resultado em porcentagem p/p.

3.2.9 - Acido Ascorbico

Polesdllo e Rizzolo, 1990, resultado dado em mg/mL, feita através de CLAE

(cromatografia liquida de alta eficiéncia).

3.2.10 - Acido Ascorbico

AOAC. 1984, n°43.056, ,dado em mg/100 mL.

3.2.11 - Polpa Suspensa

Centrifuga Fanen ExcelsaBaby I1: 206- R , expresso em (v/v).
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3.2.12 - Sélidos Totais

AOAC.1984, n° 22.018, resultados expressos em (p/p).

3.2.13 — M assa Especifica

picnémetro, dado em g/ml

3.2.14- Gordura

Bligh e Dyer, 1959, dado em porcentagem (p/p).

3.2.15 - Pectina (Pectato de Calcio)

Person, 1970, resultados expressos em porcentagem (p/p).

3.2.16 - Carboidrato Total

Chaplin e Kennedy, 1987, resultados expressos em mg/100 ml.

3.2.17 - Pectina

Chaplin e Kennedy, 1987,resultados expressos em mg/100 ml, em Acido Urénico.

3.2.18 - Glucose

Chaplin e Kennedy, 1987, resultado expresso em mg/ml.

3.2.19 - Frutose

Chaplin e Kennedy, 1987, resultado expresso em mg/ml.
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3.2.20 - Vicosidade

Redmetro Rheotest 2.1, resultado expresso em cp.

3.2.21 - Cor

Portable Datalogging Spectrophotometer, resultado expresso em (APHA), 455 nm.

3.2.22 - Turbidez

Portable Datalogging Spectrophotometer resultado expresso em (FAU), 455 nm.

3.2.23 — Rotacdo Optica

Portable Datalogging Spectrophotometer resultado expresso em (%T) (440 nm).

3.2.24 — Viscosidade I ntriseca

Malovikovaet a., resultado em mL/g.

3.2.25 - Vazao

Razé&o entre o volume coletado em proveta pelo tempo cronometrado. O fluxo foi
obtido através da divisdo da vazéo pela &rea da membrana.

3.3 Equipamento de Ultrafiltracio

O mbdulo PROLAB-SY STEM utilizado neste trabalho, construido em agco
inoxidavel € mostrado na Figura 3.1.Consiste de uma bomba de diafragma, cuja presséo
pode ser controlada através de umavavula. No paing de controle, ha um ajustador de
frequéncia, sendo 0 méximo de 60 Hz. As medidas de vazéo de filtrado foram feitas
somente depois de 20 minutos, e retiradas para andlise fisico-quimica e reolégica, até um
volume de 3L. Restando-se assim 1 L de retido no tanque do médulo.
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1-Bomba hydra-
cell;

2- Mandmetro dd

Millipore;

3- Reservatorio
do suco com Membrana
capacidade
para4 Litros;

4- Painel de

controlede

frequéncia

5-Compartiment

=4

da membrana;

Figura 3.1: Esquema do médulo PROLAB-SY STEM

3.3.1 - Membrana

Foi utilizada uma membrana de acetato de celulose regenerada da Millipore, em
espiral, com as caracteristicas descritas natabela 3.1.

Tabela 3.1; Caracteristicas da membrana

Membrana de Ultrafiltracéo

Material Celulose Regenerada
Ponto de corte (Daltons) 30.000
Temperatura de Operacéo (° C) 4a60
Presséo de Operacdo(Ps) 0al00
Vazao(L/min) recomendada 56a7,6
pH Continuo: 2 a12
Intermitente: 12 a 13
Pressdo maxima de alimentacao(Ps) 200
Area (m?) 0,3
Altura (mm) 305
Diametro(mm) 51

A membrana se restringe ao uso apenas de solucées com 95 a 98% de agua
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3.3.2 - Procedimento experimental em cada teste

Em cada teste o suco de acerola padronizado, foi acondicionado no reservatério (3)
do médulo e recirculado, passando pela membrana, durante 20 minutos, ou sgja 0 que era
ultrafiltrado voltava para o recipiente de alimentacdo. Foram realizadas medidas de vazéo
do filtrado ao longo de cada teste e de temperatura, apds sua estabilizagdo. Ao final de cada
teste foram retiradas amostras do retido e do filtrado para andlises.

Apés cada teste foi feita a limpeza da membrana, inicialmente com agua e depois
com NaOH e HCl em concentragdo de 0,1 N, como especificado pelo fabricante da

membrana.

3.4 — Procedimento Experimental

A metodologia seguida neste trabalho foi:
1- Testes de ultrafiltracdo, nas pressdes de 25, 50 e 75 ps, com O Suco
padronizado;
Primeiramente a 25 psi, depois 50 psi e logo em seguida 75 psi, em cada teste a membrana
foi limpa com &gua e solugdo de NaOH e HCI e ndo foi acancado a vazdo inicial em
nenhum dos testes.
2- Andlisesreoldgicas e fisico-quimicas de suco padronizado;
3- Determinacdo da massa molar da pectina do suco padronizado, através da
medida da viscosidade intrinseca;
A extracdo foi realizada em 300 mL de suco padronizado com 2% de polpa, na proporc¢ao
de 1:3 (volume:volume) em acool doméstico. O material flotado em solugéo alcoolica,
com caracteristicas de substancias pécticas foi separado de acordo com metodologia
descrita para a separagdo de pectinas.(CHAPLIN e KENNEDY, 1987). A viscosidade
relativa foi obtida através de um viscosimetro capilar, e posteriormente convertida a
viscosidade reduzida para obtencéo da viscosidade intrinseca.
4- Testes de ultrafiltracao, nas pressdes de 25, 50 e 75 psi, com 0 suco padronizado
e tratado com aenzima;
Primeiramente a 25 psi, depois 50 psi e logo em seguida 75 psi, em cada teste a membrana
foi limpa com agua e resconstiuida sua vazao inicial.
5- Andlises reoldgicas e fisico-quimicas do suco padronizado e tratado com a

enzima.



4 — RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 - Caracterizacao reoldgica e fisico-quimica do suco de acerola padronizado sem e

com tratamento enzimatico

O suco de acerola padronizado sem e com tratamento enzimatico, teve a sua
reologia e uma série de pardmetros fisico-quimicos analisados. Os resultados séo

apresentados natabela 4.1.

Tabela 4.1: Caracterizagéao do suco de acerola padronizado com 2% de polpa

Andlise N&o Tratado Tratado

pH 3,5 3,5

Acidez Total Titulavel(%)* 0,83 0,80
°Brix 7,5 7,2

Brix/ Acidez Total Titulavel (%) 9,03 9,00
AcuUcares Redutores (%) 3,30 4,90
AcuUcares Nao Redutores (%) 1,10 1,50
AcUcares Totais (%) 4,40 6,40
Fibras (%) 0,20 0,20
Acido Ascorbico (mg/mL) pela AOAC 23,31 30,00
Acido Ascorbico (mg/mL) pelo CLAE 20,24 26,00
Polpa Suspensa (%) 2,0 2,0

Solidos Totais (%) 0,85 0,85
M assa Especifica (g/mL) 11 1,1

Gordura (%) 0,09 0,05
Pectina( Pectato de Célcio) (%) 0,20 0,40
Carboidrato Total(mg/100mL) 449 56,0
Pectina(Acido ur6nico) (mg/100mL) 18,1 74,0
Glucose (mg/mL) 1,73 0,48
Frutose (mg/mL) 3,52 0,99
Viscosidade (cp) 1,23 1,21
Cor (APHA) 2695 2695
Turbidez(FAU) 840 840

Absorbancia(%T) 4,05 4,05

"Equivalente ao 4cido mélico



Resultados e Discussao 39

Estes parametros sdo comumente empregados na padronizagdo de sucos, pois
permitem avaliar caracteristicas organolépticas e nutricionais dos mesmos.

A porcentagem de polpa do suco padronizado foi fixada em 2% com o objetivo de
garantir que o material de partida apresentasse teor de solidos totais abaixo de 2%, uma
exigéncia da membrana, e com isto a quantidade de solidos suspensos também foi
reduzida.

O teor de solidos soluveis varia de acordo com o grau de maturacdo, variedade,

localizago e cuidados culturais.

4.1.1 — Comparacéo dos resultados obtidos nas analises fisico- quimicas do suco

de acerola padronizado sem tratamento enzimatico com os da literatura

Os resultados obtidos para o suco de acerola padronizado sem tratamento foram
comparados com os valores da literatura e apresentaram um bom nivel de concordancia:

O vdor de pH obtido (3,5 é smilar aos valores de 3,3 e 3,7 encontrados
respectivamente por ROCHA (1988) e por MATSUURA (1994).
O vador de ° Brix obtido (7,5) é semelhante aos valores de 6,0 e 7,5 relatados
respectivamente por ROCHA (1988) e por MATSUURA (1994).
O valor de 0,83 % obtido para a &cidez total titulavel é concordante com o de ROCHA
(1988) e de ASENJO e MOSCOSO (1950) respectivamente 0,80% e 0,91%, embora
MATSUURA (1994) tenha encontrado valores maiores (1,76%).
Acucares redutores (3,30%), ndo-redutores (1,10% ) e aglicares totais (4,40%), estéo de
acordo com valores de ASENJO (1959), que séo 3,20% para os redutores e 5,00% para
0s agUcares totais e de MATSUURA (1994) 3,32% para os redutores, 1,16% para 0s
ndo redutores e 4,48% para ostotais.
O valor de fibras (0,20%) é semelhante ao de MUSELL et al (1950) que citam valores
na faixa de 0,03% a 0,18%, ao contrario de DERSE e ELEHJEM (1954), que
determinaram 0,43%.
Quanto ao &cido ascorbico, mesmo com a pequena diferenca obtida entre os métodos
AOAC (23,31 mg/mL) e CLAE (20,24 mg/mL), estes valores sd0 superiores aos
obtidos por ASENJO e MOSCOSO (1950), FRANCA (1998) e MATSUURA (1994)
respectivamente 11,00 mg/mL, 15,00 mg/mL e 13,64 mg/mL. Sabemos que esse

parémetro depende muito da espécie e conservacdo da acerola.
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O valor de gordura obtido (0,20%), como era de se esperar é pequeno, como relata
MATSUURA (1994), que obteve 0, 24 %.

O teor de carboidratos totais obtido (44,9 mg/mL) é semelhante aos teores de 46,0
mg/mL e 56,5% mg/mL relatados respectivamente por BROWN (1966) para acerola, e
por HEATHERBELL (1977) para macé.

O valor de pecting, obtido pelo método de pectato de célcio (0,20 por MATSUURA

(1994) pelo mesmo método, um valor de 0,59% no suco de acerola.

4.1.2 — Comparacdo entre os resultados obtidos nas analises reoldgicas e fisico-

quimicas para o suco de acerola padronizado sem tratamento enzimatico e com

tratamento enzimatico

Os valores obtidos para o pH, Brix, acidez tota titulavel, fibras, solidos totais,
densidade, cor, turbidez e absorbancia no suco padronizado sem tratamento, foram
semelhantes aos obtidos para o suco padronizado com tratamento enzimético.

Os valores de vitamina C (écido ascérbico) 20,24 mg/mL pelo método CLAE e 23,31
mg/mL pelo método AOAC, do suco sem tratamento, ndo podem ser comparados com
os valores ohtidos de 26,0 mg/mL pela CLAE (cromatografia liquida de alta eficiéncia)
e 30,0mg/mL pelo método AOAC para 0 suco tratado, porque as amostras ficaram
estocadas por tempos diferentes e em lugares distintos. Sabe-se segundo MATSUURA
(1994) que as amostras perdem o acido ascorbico se ndo forem bem acondicionadas.
Acucares, como frutose e glucose foram inferiores, quando comparados aos suco
natural sem tratamento. Devido ao descongelamento continuo de um mesmo galéo de
amostra, pode ter ocorrido aformagéo de microorganismo que consumiram parte destes
acucares.

Os vaores de aglcares redutores (4,90%) e ndo redutores (1,50%) na amostra de suco
com tratamento foram aumentados se comparados ao suco padronizado sem tratamento
com valores de aclicares redutores (3,30%) e ndo redutores (1,10%), comprovando a
atividade da enzima. O mesmo se aplica as valores de carboidratos totais, e pectina.

O comportamento reolégico, do suco de acerola padronizado sem e com tratamento
enzimatico com este teor de polpa, € newtoniano e apresenta viscosidade absoluta ou
dindmica proxima a da égua, 1,23cp e 1,21cp respectivamente. Vale ressaltar uma
ligeira diminuicdo da viscosidade, devido ao tratamento enzimético. Segundo BURNS
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(1991) o tratamento enzimatico quebra a pectina em moléculas menores e
conseguentemente a viscosidade diminui.

O vaor de gordura no suco ja era muito pegqueno (0,09%) e diminuiu um pouco mais,
para 0,05%, com o tratamento.

4.2- Resultados obtidos com o suco padronizado sem e com tratamento enzimatico na
ultrafiltracdo

Devido a especificacdo da membrana, que suporta a pressdo maxima de 100 psi,
foram escolhidas para teste trés pressdes distintas, 25, 50 e 75 psi, evitando-se assm 0s
extremos, com 0 objetivo de conservar a membrana por mais tempo. Para cada teste foram
verificadas as variagdbes no comportamento do fluxo de filtrado com o tempo e nas
caracteristicas reologicas e fisico-quimicas do filtrado e retentado. Os testes foram

realizados com o suco de acerola padronizado sem e com tratamento enzimético.

4.2.1- Comparacdo do comportamento da vazdo de filtrado com o tempo para o

suco de acerola padronizado sem e com tratamento enzimatico nas pressdes de

25, 50e75ps

Nafigura 4.1 temos o comportamento do fluxo de filtrado a 25, 50 e 75 ps em fungéo
do tempo, para 0 suco padronizado sem tratamento enzimdtico. Nota-se que os fluxos
iniciais foram em torno 45, 32 e 45 L/hm?, redlizadas respectivamente em 25, 50 e 75 ps.
O fluxo estabilizou em 15 L/ hm? para a pressdo de 25 psi € 20 L/ hm? e 25 L/ hm? para os
experimentos realizados sob 50 e 75 psi. Portanto, 0 aumento de pressdo de 25 para 50 psi
teve influéncia positiva sobre o fluxo de filtrado, enquanto que de 50 para 75 psi ndo houve
grande interferéncia.

O fluxo inicial de filtrado foi de 32 L/ hm® a 50 psi, contra 45L/ hm® a 25 psi; esta
reducdo do fluxo inicia do filtrado com o aumento de pressdo poderia ser justificada por
um processo de limpeza ndo eficiente, verificado através da medida de vazdo de égua a

cada limpeza da membrana, nas nos teste com variagéo de presséo.
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Figura 4.1: Comportamento do fluxo de filtrado com o tempo para o suco de acerola

padronizado sem tratamento enzimatico nas pressdes de 25, 50, 75 ps
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Nos experimentos realizados sob diferentes valores de pressdo um aspecto relevante
foi a dificuldade encontrada para a realizacéo da limpeza da membrana e recuperacéo do
fluxo de filtrado inicial. Com o objetivo de identificar a substancia ou substancias que
estariam dificultando o processo de limpeza, amostras dos lavados foram concentradas em
rota-evaporador, e submetidas a uma série de andlises para identificacdo do material
impregnado na membrana. Tais andlises, como por exemplo, a dosagem de &cidos
urdnicos, revelaram a presenca de pectinas mesmo apés a passagem de grandes volumes de
&gua pela membrana. O fato da limpeza com solucdo de hidréxido de sodio ter se mostrado
mais efetiva, confirma a natureza péctica da substancia impregnada na mesma. Isto nos
levou a realizacdo de testes para caracterizacdo das substancias pécticas de acerola (item
4.3) e ainda a redlizacdo de testes com o suco de acerola padronizado com 2% de polpa e
tratado enzimaticamente com pectinase fornecida pela Novo Nordisk, objetivando
melhorar o fluxo de filtrado, recuperacdo de sblidos de baixa massa molar e facilitar o
processo de limpeza da membrana.

Nafigura 4.2 temos o comportamento do fluxo de filtrado a 25, 50 e 75 ps em fungéo
do tempo, para 0 suco padronizado com tratamento enzimético. Nota-se que os fluxos
iniciais foram em torno 65, 52, 90 L/ hm? realizadas respectivamente em 25 psi, 50psi e 75
psi. O fluxo estabilizou em 40 L/ hm?, para a pressdo de 25 psi, 45 L/ hm® para a pressio
de 50 psi e 50 L/ hm® para os experimentos realizados a 75 psi. Portanto, o aumento de
pressdo de 25ps para S0psi e depois para 75 ps teve influéncia positiva sobre a fluxo de
filtrado, no caso do suco tratado.

Fenbmenos como “fouling” e a polarizacdo de concentracdo aliados as caracteristicas
do suco de acerola podem ser os responsaveis pela queda do fluxo de filtrado com o tempo
no suco padronizado sem tratamento enzimatico. As moléculas de pectinas poderiam ser
em parte as responsaveis por tal fendmeno, ja que individualmente passariam pelo poro da
membrana, mas com a aglomeracdo de suas moléculas, ha a formagdo de uma camada
impossibitando uma fluxo razodvel ao longo do tempo, inclusive impregnando a
membrana. No caso do suco sem tratamento a queda do fluxo de filtrado se deve
principalmente aos fendmenos de “fouling” polarizacéo.

As amostras do suco de acerola padronizado sem tratamento enzimético, no inicio do
teste estavam a temperatura ambiente mas durante a ulfiltragcdo verificou-se um aumento na
temperatura do sistema com a pressdo: 28 °C - 25 psi, 37°C — 50 psi € 38,5 °C - 75 psi. O
mesmo aconteceu com as amostras do suco de acerola padronizado com tratamento
enzimético: 32 °C - 25 psi, 34°C — 50 psi e 37°C - 75 psi. Isto devido as forgas de atrito.
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Figura 4.2: Comportamento da vazdo com o tempo para 0 suco de acerola

padronizado com tratamento enzimatico nas pressdes de 25, 50, 75 psi
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4.2.2 - Comparacao entre as propriedades reoloqgicas e fisico-quimicas do suco de

acerola padronizado sem e com tratamento com os retentados e filtrados nas

diversas pressdes de operacao

Na tabela 4.2 temos as propriedades reoldgicas e fisico-quimicas do suco de acerola
padronizado sem tratamento enzimético, do retentado e do filtrado nas diversas pressdes de
operacdo. Os mesmo parametros sdo apresentados na tabela 4.3, sO que para 0 suco com
tratamento enzimético.

Observou-se para ambos 0s sucos:
O comportamento das propriedades medidas de pH; acidez tota titulavel, que mede o
grau de maturacéo da fruta; Brix; fibras, polpa; densidade; gordura; cor; turbidez e
absorbancia do retido e filtrado nas diversas pressbes ndo se ateraram com o
tratamento enzimético.
Durante cada teste a temperatura aumentou com o aumento de pressdo. Comparando-se
o teor de &cido ascorbico no suco com a soma dos teores no retido e no filtrado,
constata-se que ndo houve degradacéo significativa do mesmo durante cada teste.

Para 0 suco de acerola padronizado sem tratamento enzimatico:
Houve a retencdo total da polpa suspensa e cerca de 90% das substancias pécticas.
Portanto, a ultrafiltracdo reduziu sensivelmente a presenca no filtrado de substancias
gue tém influéncia sobre a vazdo e o comportamento reolégico do fluido. Assim
evidentemente, a viscosidade do retido € maior quando comparada com as viscosidades
do suco e do filtrado. Os valores referentes a aparéncia que sdo enormemente
influenciados pela quantidade de polpa, como cor, turbidez e absorbéncia foram
maiores no retido. O aumento de pressdo de 25 para 75 psi ndo teve efeito sobre a
recuperacéo de polpa no filtrado e nem aumento de recuperacdo para as substancias
pécticas no filtrado.
Considerando-se 0 ponto de corte da membrana, como fator principal pela néo
recuperacdo de pectinas no filtrado, concluimos que as substancias pécticas apresentam
valores de massa molar média superiores a 30.000 daltons, que é o ponto de corte da
membrana , ou entéo estdo na forma de agregados supramoleculares com massa molar
superior ao ponto de corte da membrana. Substancias pécticas podem formar agregados
superiores a 500.000 daltons segundo MALOVIKOVA, (1973).
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Tabela 4.2: Parametros reoldgicos e fisico-quimicos do suco de acerola padronizado
sem tratamento enzimatico e de seus retentados e filtrados nas respectivas pressdes

Andlise Inicial R25 R50 R75 F25 F50 F75

pH 35 3,7 3,6 3,7 3,8 3,7 3,8
ATT(%)* 083 08 08 08 08 08 082
Brix 7,5 6,88 665 6,78 474 461 471
Brix/ AT T(%) 903 839 801 827 58 555 574
AclicaresRedutores(%) 330 1,00 09 101 300 280 3,00
ANR (%) 1,10 028 021 031 098 09 098
Aclcares Totais (%) 440 128 111 132 338 317 4,08
Fibras (%) 020 020 020 020 001 001 001

AA(mg/mL) pdaAOAC 2331 16,03 11,01 20,01 24,78 23,99 20,31
AA(mg/mL) por CLAE 20,24 1594 7,38 21,02 40,29 33,69 33,69
Polpa Suspensa (%) 2,0 29 2,7 2,8 0,0 0,0 0,0

Solidos Totais (%) 08 070 077 071 025 006 023
M assa Especifica (gmL) 1,1 11 11 11 11 11 11

Gordura (%) 009 007 006 008 001 002 0,02

P( Pectato de Célcio) (%) 0,20 024 028 027 005 004 0,05

CT (mg/100mL) 449 410 405 347 409 347 230

Ac. Urénico (mg/100mL) 181 220 287 249 469 397 356

Glucose (mg/mL) 1,73 1,75 123 099 132 024 138
Frutose (mg/mL) 3,523 3384 2278 2,755 3811 0,872 1,526

Viscosidade (cp) 123 181 132 141 104 111 112
Cor (APHA) 2695 2231 812 2255 1375 1507 1901

Turbidez(FAU) 840 509 659 791 180 180 272

Absorbancia(%T) 405 384 393 394 199 200 260

"Equivalente ao 4cido mélico

Inicial- a alimentacdo

R 25 e F 25 material retido e filtrado pelamembranaa 25 psi e 28 °C

R 50 e F 50 material retido e filtrado pelamembranaa 50 psi e 37 °C

R 75 e F 75 material retido e filtrado pelamembranaa 75 psi e 38,5 °C

ANR- Aclicares ndo redutores CT-Carboidratos totais
ATT- Acidez total tilulavel AA- Acido Ascorbico P- Pectina
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Tabela 4.3: Parametros reoldgicos e fisico-quimicos do suco de acerola padronizado
com tratamento enzimético e de seusretentados e filtrados nas respectivas pressoes

Andlise Inicial R25 R50 R75 F25 F50 F75

pH 35 35 35 35 35 35 35
ATT(%)* 080 08 08 08 08L 080 080
Brix 7,20 710 7,10 7,10 412 424 411
Brix/ AT T(%) 900 876 887 887 508 527 513
AclUcares Redutores (%) 4,90 1,08 1,00 098 410 4,07 4,01
ANR (%) 150 014 021 022 120 1,30 1,30
Aclicares Totais (%) 640 122 121 120 530 537 531
Fibras (%) 020 020 020 020 001 001 001

AA(mg/mL) pdaAOAC 30,00 15,01 28,03 11,05 27,010 11,20 1501
AA(mg/mL) por CLAE 26,00 30,00 10,00 548 28,00 10,44 15,38
Polpa Suspensa (%) 2,0 19 19 19 0,0 0,0 0,0

Sdlidos Totais (%) 08 070 077 071 025 024 023
M assa Especifica (gmL) 1,1 11 11 11 11 11 11
Gordura (%) 005 004 004 004 001 001 0,02
P( Pectato de Célcio) (%) 04 04 04 04 002 001 0,02
CT (mg/100mL) 56 56 55 55 41 42 43
Ac. Uronico (mg/100mL) 74 74 73 74 561 501 501
Glucose (mg/mL) 048 047 012 121 089 028 0,17
Frutose (mg/mL) 099 0610 0,189 1,916 1,328 0,379 0,290
Viscosidade (cp) 1,21 150 1,30 1,05 102 110 1,10
Cor (APHA) 2695 2221 2261 2280 1352 1402 2001
Turbidez(FAU) 80 598 650 784 180 181 199
Absorbancia(%T) 405 379 379 380 195 200 283

"Equivalente ao 4cido mélico

Inicial- a alimentacdo

R 25 e F 25 material retido e filtrado pelamembranaa 25 psie 32°C

R 50 e F 50 material retido e filtrado pelamembranaa 50 psi e 34 °C

R 75 e F 75 material retido e filtrado pelamembranaa 75 psi e 37 °C

ANR- Aclicares ndo redutores Cl-Carboidratos totais
ATT- Acidez total tilulavel AA- Acido Ascorbico P- Pectina
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Para 0 suco de acerola padronizado com tratamento enzimatico:
A polpa foi totamente retida e ndo houve aumento da recuperagcdo de substancias
pécticas no filtrado como se poderia esperar. Ocorreu aumento da recuperacéo de
acidos urdnicos no permeado o que indica que houve hidrélise, ou sgja ocorreu reducdo
na massa molar média das substéncias pécticas, mas ndo o suficiente para que
pudessem permear a membrana.
A guantidade de vitamina C ou acido ascorbico manteve-se acompanhando a tendéncia
do teste sem a enzima, ndo alterando-se sua quantidade expressivamente.
Aclcares redutores e ndo-redutores tiveram um aumento inicial devido a agdo
enzimética com passagem pela membrana. Como no caso do suco ndo tratado
enzimatimente, a maior quantidade foi mantida no filtrado.
Carboidratos totais e substancias pécticas tiveram um aumento da mesma forma se
compararmos ao teste sem tratamento.
Em relagdo a recuperacéo de substancias de baixa massa molar, néo houve aumento em
comparacdo aos testes realizados com suco sem tratamento enzimatico, exceto o
aumento do teor de acido urénico plenamente justificado pela agdo da pectinase.
O tratamento com a enzima pectinase ndo permitiu a recuperacdo de parte das
substancias pécticas no filtrado, sendo suficiente apenas para promover uma mudanca,
possivelmente nos agregados de pectina, facilitando enormemente o processo de
limpeza da membrana.
Outro parametro gue indica que houve reducdo na massa molar média da substancias
pécticas, foi a reducdo de viscosidade observada tanto no retido como no filtrado, em
relacdo aos valores observados para retidos e filtrados dos experimentos em que os
sucos ndo foram tratados enzimaticamente.
Foram efetuadas analises de agUcares redutores, ao longo do tempo, mostrando que néo

houve mudanca desse parametro, comprovando gque a enzima parou de agir.

4.3- Determinacdo da massa molar da pectina através da viscosidade intrinseca

No procedimento experimental da caracterizacdo da pectina do suco de acerolafoi
extraida de 300 mL de suco padronizado, obtendo-se deve material uma massa de 1,1553g.
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Tabela 4.4: Rendimento de pectina obtida por extracéo alcoolica do suco de acerola

Massa extraida (g) *Rendimento (%)
1,1553 5,65

Rendimento célculado em relacdo ao teor de sdlidos totais

Na tabela 4.5 demonstra algumas andlises fisico-quimicas da pectina do suco
padronizado de acerola. A porcentagem de carboidrato totais foi ata, e desta porcentagem,
59,83% € é&cido urbnico.

Tabela 4.5: Andlise de pectina obtida do suco de acerola

Carboidratos Acido Viscosidade Rotacdo Optica  Sdlidos Totais
Totais (%) Uronico Intriseca(mL/qg) (50mg/100mg) (%)
(mg/100mL)
84,54 59,83 53,3 140,7 6,81

Para uma viscosidade intrinseca de 53mL/g, foi determinada uma massa molar de
14547, portanto um valor abaixo do ponto de corte da membrana, o que reforca a hipbtese
de que as substancias pécticas durante o processo de clarificacdo formam agregados
supramoleculares com massas molares muito acima do ponto de corte da membrana.

Na figura 4.3 temos o comportamento da viscosidade relativa (L/g) pela
concentragdo de pectina (g/L), em solugdo de NaCl. A viscosidade intrisica é obtida pela
aproximacao da concentracdo relativa a zero. Portanto a viscosidade intriseca € obtida pela
substituico da equacédo citada nafigura.

A massa de pectina isolada através da precipitacéo alcodlica, mostra que a mesma
representa cerca de 6% do teor de solidos totais; portanto através da precipitacdo alcdolica
e gravimétrica foi determinado o teor de pectina de 0,38% para 0 suco de acerola
padronizado com 2% de polpa, 0 que esta de acordo com os valores determinados pela
andlise de pectina em base de pectato de célcio (0,2%).

O teor de carboidratos totais, 84,54% mostra que a substancia isolada trata-se de
um carboidrato.
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Figura 4.3: Determinacado da viscosidade intrinseca para a pectina obtida a partir do

suco de acerola padronizado com 2% de polpa

Segundo HOAGLAND et a. (1997), a recuperacao de substancias pecticas citricas
com massa molar de 79 K Daltons a 111 K Daltons, foi de 1,6%, quando ultrafiltrada em
membrana com ponto de corte ou peso molecular de 500.000 Daltons.

A andlise de &cidos urénicos mostra ainda que a mesma trata-se de uma substancia
péctica com contetdo relativamente baixo de écidos urénicos, o que é consistente com o
valor de rotacdo dptica determinado.

Segundo ANGER e BERTH (1986), citando a equacdo de Owens a massa

molecular da pectina pode ser determinada de acordo com a seguinte equagéo:

ihy=1,4x 10*M*** (4.1)

Onde:
h= é aviscosidade intrinseca da pectina

M= a massa molecular da pectina

A viscosidade intriseca i hy, € um parametro do viscosimetro obtido a partir de
solucBes diluidas e em condicBes de fluxo newtoniano, que € aquela situacdo onde se
considera que as moléculas estdo isoladas um das outras, ndo ocorrendo nenhum tipo de

interacdo entre as mesmas (COSTA, 1997).



Resultados e Discussio 51

4.4 — Avaliacdo do processo de limpeza realizado na membrana

Um dos critérios para se avaliar a eficiéncia do processo de limpeza numa
membrana € a determinacdo da vazdo de filtrado com agua destilada apds cada teste e a
comparagdo desta com a vazdo de filtrado com &gua destilada inicial, ou sgja antes do
teste. Assim, com um processo eficiente, a limpeza permitiria que apOs os testes, a
recuperacdo da vaz&o inicial de &gua na membrana.

Inicialmente foi medida a vazéo de filtrado com agua a 25 psi, em seguida realizou-
se 0 teste com 0 suco de acerola padronizado sem tratamento enzimético. Terminado o
teste a membrana sofreu processo de limpeza rotineiro, de acordo com as especificages do
fabricante (Millipore) e novamemte foi medida a vaz&o de filtrado com &gua. Este mesmo
procedimento foi realizado com o suco de acerola padronizado com tratamento enzimético.

Os resultados obtidos podem ser vistos natabela 4.6.

Tabela 4.6: Vazodes de dgua permeada na membrana de ultrafiltracdo

Pressdo (psi) Vazdo média da dgua inicial Vazdo média da 4gua depois do
(antes e apos 0 suco (L/min) processo com acerola
natural) (L/min)
0 1,77 0,63
25 2,49 0,66
Pressdo (psi) Vazdo média da dgua inicial Vazdo média da dgua depois do
(Antes e apds 0 suco (L/min) processo com acerola
tratado coma enzima) (L/min)
0 0,6562 1,52
25 0,952 2.11
Observa-se que:

No caso do suco sem tratamento enzimético houve uma diminuicéo drastica na vazéo
média de filtrado de &gua inicial. A reconstituicdo da vazdo inicial da membrana, néo
foi possivel mesmo com o emprego de grandes volumes de &gua e de solugdes de
limpeza, muito além dagueles que normalmente sdo empregados em processos de
limpeza.

No caso do suco com tratamento enzimaico houve um aumento na vazdo meédia de
filtrado de égua inicial, atingindo valores préximos aos iniciais antes da utilizagdo da

membrana com 0 suco sem o tratamento enzimético. A reconstituicdo da vazdo inicial
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da membrana foi possivel devido a enzima contida no suco quebrar os aglomerados de

pectina incrustrados na mesma.



5- CONCLUSOES E SUGESTOES

5.1- Conclusdes

Na clarificacdo por membrana do suco de acerola com 2% de polpa sem e com
tratamento enzimatico ha um aumento nos fluxosde filtrado quando se aumenta a
pressdo, levando se em consideragcdo 0 aumento da temperatura do sistema..

Nos testes de clarificagdo por membrana as amostras do suco de acerola com 2% de
polpa, sem e com tratamento enzimético, verificou-se um aumento de temperatura,
devido a0 aumento da energia do sistema, que ndo afetou as propriedades fisico-
guimicas das amostras.

Fendmenos como “fouling” e a polarizacéo de concentragéo ndo podem ser combatidos
integralmente, sendo responsaveis portanto pela queda na vazéo do filtrado com o
tempo no suco padronizado, independente do tratamento enzimético.

A massa molar da pectina foi determinada e € inferior ao ponto de corte da membrana,
sugerindo que a mesma passaria por ela. Devido a capacidade de formar aglomerados
esta substancia forma uma camada gel, blogueando o fluxo na membrana. Portanto a
pectina da acerola colabora de forma definitiva na diminuigéo da vaz&o de filtrado na
membrana.

O uso da enzima pectolitica no suco de acerola com 2% de polpa, colaborou para o
aumento da vazdo de filtrado e o bom andamento da qualidade da prépria membrana.
N&o afetou os paramétros fisicos-quimicos, como a vitamina C e Brix. Exceto a
viscosidade, que como era de se esperar diminuiu com a atividade da mesma,
incluindo-se écido urénicos.

Com a formagdo da camada gel, os métodos de limpeza tradicionais informados pelo
fornecedor da membrana, como o uso de solucfes de NaOH ou HCI sdo ineficientes, ja
gue foi necess&rio a hidrdlise enzimética da pectina para retorno do fluxo inicial da
membrana depois da ultrafiltragdo com o suco de acerola padronizado sem tratamento
com a enzima pectolitica.

Foram feitas medidas de aclicares redutores da alimentacdo, do filtrado e do retentado
nos testes em que o suco padronizado tratados enziméticamente, ao longo do tempo.
Estes parametros permaneceram inalterados, comprovando que a enzima nao
permaneceu ativada ou havia mais substrato sob a qual poderia agir.
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5.2- Sugestdes

Comparacéo dos métodos de concentracdo, por evaporagcao e 0Smose inversa.

Seria importante fazer a concentragdo do filtrado obtido nesse trabalho por osmose
inversa, com posterior adicdo ao retido no processo de ultrafiltragdo e sua comparagao
com o processo tradicional de concentragéo.

Poderia ser verificada a melhor condicéo de trabalho variando a temperatura nos testes,
lembrando-se do limite operacional de temperatura da membrana. Poderiam ser
definidos parémetros, tais como a variagdo de vazéo, comportamento da vitamina C e
acuUcares, na utilizacdo da membrana de celulose regenerada.

Sendo a acerola uma fruta de alta qualidade nutritiva e com aumento na utilizagéo de
Seu suco, o estudo do comportamento de caracteristicas fisico-quimicas em outros tipos
de membrana seria interessante, com outros formatos geométricos e outros materiais
gue ndo acetato de celulose regenerada. Assim, a viabilidade do método de
concentracdo do suco de acerola seria concluida pela aplicacdo do processo de

membranas.
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7.1 Gréficos de vazdo da membrana com o tempo em diversas situacdes:
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Figura 7.1: Comportamento da vazao com o tempo no suco de acerola natural
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Figura 7.2: Comportamento da vazdo com o tempo no suco de acerola natural e

tratado com pectinase a 25 Psi
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Figura 8.3 : Comportamento da vazdo com o tempo no suco de acerola tratado com

pectinase
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7.2 Métodos Analiticos

ACIDO ASCORBICO ( Vitamina C)

Aparelhagem:

- Baancaanalitica
- Balanga semi- andlitica.

Material:

- Erlenmeyer de 300 ml;

- Buretade 25 ml;

- Baldes volumétricos de 100 e 1000 m;
- Pipetas volumétricas de 10 e 50 ml.

Reagentes:

- Solucdo de &cido oxdico a 1%; pesar 12 g de &cido oxalico monoidratado,
transferir para baldo volumétrico de 1000 ml e completar o volume com &gua
destilada;

- Solucdo padrdo de &cido ascorbico, pesar 50,0 mg de écido ascorbico p. a e
transferir para o baldo volumétrico de 100 ml, juntar solucdo de écido oxdlico a 1%
até quase a marca e completar com &gua destilada;

- Solugdo de 2,6-diclorofenolindofenol-sddio (DCFI): pesar aproximadamente 2
gramas de DCFI, dissolver em 1000 ml de agua destilada e filtrar.

Procedimento:

Padréao:
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Pipetar 10 ml da solucdo-padréo de acido ascobico em Erlemeyer contendo 50 ml
de solugdo de é&cido oxdlico e titular com solugdo de DCFI ( Volume P) até coloragdo
rosada persistente durante 15 segundos.

Amostra:

Pipetar ou pesar quantidade conveniente de amostra em Erlemeyer contendo 50 ml

de solucdo de é&cido oxdico. Titular com solucdo de DCFl até a coloracdo rosada
persistente durante 15 segundo, obtendo o volume A em ml.

Célculo:

Mg é&cido ascorbico/100 ml de amostra = 5xAx100
P x ml de amostra
Onde:
5= mg de &cido ascérbico padréo titulado;

A= volume da solugéo de DCFI utilizada para titular a amostra;
P= volume da solucéo de DCFI utilizada para titular o padréo;

Calcular, em funcdo da tomada de amostra. Em mg acido ascérbico/100 ml ou mg
&cido ascorbico/100g.

Expressio do Resultado:

Expressar em mg/100ml ou em mg/100g.
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A .O. A . C. Officiad methods of analysis of the Association of Official Analytical
Chemists; 14 ed, Arliton, 1984.

Método 43056 modificado por Benassi (1990) em que substitue o solvente extratora acido
metafosforico por acido oxalico.

(Benassi, MT. Andlise dos efeitos de diferentes parametros na estabilidade de vitamina C
em vegetais processados. Campinas, Fea, Tese de Mestrado. UNICAMP, 159p, 1990)
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PECTINA( Pectato de Calcio)

Aparelhagem:

Balanca analitica;
Banho-maria;
Estufa

Material:

Baldes volumétricos de 100, 500 e 1000 ml;
Béquer de 800 m;

Erlemeyer de 500 ml;

Placas de aluminio;

Dessecador;

Funil de Vidro;

Papel whatman n° 4.

Reagentes:

Acido acético- solugio aproximadamente 1 N: diluir 30 ml de &cido acético glacial p.a. a
500 ml com &gua destilada;
Cloreto de calcio- solucdo aproximadamente 2N: dissolver 55 g de cloreto de célcio anidro
em &gua destilada e diluir para 500 ml;

Solucdo de nitrato de prata a 1%: dissolver 1 g de nitrato de prata em agua destilada
e diluir a100 ml;

Solucéo de hidroxido de sodio 1 N.

Procedimento:
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Pipetar 100 ml da amostra (ou pesar quantidade conveniente) em um Béguer de 800
ml e juntar cerca de 400 ml de &gua destilada. Ferver lentamente durante 1 hora,
recolocando a &gua perdida na evaporacdo. Esfriar, transferir o contelido do Béquer para
um baldo de 500 ml e completar o volume. Agitar bem e filtrar para um Erlemeyer de 500
ml, usando papel de filtro Whatman n° 4. Apos agitacdo, pipetar aliquotas de 100ml em
béqueres de 800 ml, adicionar 300 ml de &gua destilada, 10 ml da solucéo de hidréxido de
sodio, agitando continuamente e deixar em repouso durante uma noite. Juntar em cada
béquer 50 ml da solucéo de &cido acético e, apos 5 minutos, juntar em cada béquer 50 ml
da solucéo de cloreto de cécio sob agitacdo , esperar uma hora e aquecer a ebulicdo
durante 1 minuto. Filtrar em papel filtro Whatman e lavar com &gua quase em ebulicéo, até
gue todo o cloreto sgja eliminado (testar com AgNOg3 ). Transferir o residuo do filtro para
placas de aluminio previamente taradas, evaporar em banho-maria até a secura e deixar

durante uma noite em estufa a 100°C. Deixar esfriar em dessecador e pesar.

Célculo:

O teor de pectina é calculado pelaférmula:

G de pectato de célcio/100ml = g de pectato de célcio x 100/ ml da amostra

Expressdo:

Expressar a pectina, como pectato de calcio em g/100 ml ou g/100 g.
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Método de Carree & Haywes, descrito por Pearson (1970).
Person, D. The chemical analysis of foods. J& A .Chruchill, London, 6* ed., 1970.
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ACUCARES REDUTORES

Material:

Pesa-filtro de 25 ml, béquer de 200 ml,
Cilindro de 50 ml,

Baldo volumétrico de 200 ml,

Bal&o detitulagdo de 250 ml,

2 pipetas de 10 ml,

Bureta de 25 ml.

Solugéo de acetato neutro de chumbo, saturada;
Sulfato de sddio, seco;
Solucdes de Fehing, tituladas.

Procedimento:

Pese 5 g da amostra em um pesa-filtro. Transfira para um béquer de 200 ml com o
auxilio de 50 ml de &gua. Misture com uma vareta de vidro. Agqueca em banho-maria por 5
minutos. Esfrie. Filtre, lave o béquer e o filtro com 50 ml de &gua. Receba o filtrado e as
aguas de lavagem em um banho volumétrico de 100 ml. Se necessario, adicione solucdo de
acetato neutro de chumbo, saturada, até ndo haver mais precipitacdo (cerca de 1,5 ml).
Complete o volume com &gua. Filtre em filtro seco. Receba o filtrado em um béguer de
400 ml, seco. Adicione sulfato e sddio seco, até precipitar o excesso de chumbo. Filtre em
filtro seco. Receba o filtrado em um frasco seco. Transfira o filtrado para um bal&o de
titulacdo de 250 ml, com auxilio de pipetas, 10 ml de cada uma das solugdes de Fehling.

Adicione 40 ml de &gua. Aqueca a ebulicdo. Transfira o filtrado para uma bureta de 25 ml
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e adicione, as gotas, sobre a solucéo do baldo, em ebulicdo, e agitando sempre, até que esta

passe de azul aincolor(no fundo do baldo devera ficar um residuo vermelho).

Célculo:

100 x A x a/ PV = glicidios redutores, em glicose, por cento p/p

P =n° de g daamostra
A =n° de ml da solugéo de P g da amostra
V =n° de ml da solugdo da amostra gasto natitulacéo

a=n° de g de glicose correspondente a 10 ml das solucgdes de Fehling
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Filtrado obtido em 4.13.12

Material:

Bal&o de 100 m;
Béquer de 50 ml;
Funil;

Vidro de Relégio.

Reagente:

Acetato de chumbo seco.

Procedimento:

Pesar 26 g de amostra em béquer de 50 ml. Transfira para um bal&o de 100 ml com
auxilio de 50 ml de agua. Ajustar atemperatura em 20 °C. Completar o volume com &gua a
20 °C. Adicionar acetato basico de chumbo seco em pequenas quantidades, agitando apds
cada adicdo, até completar a precipitagdo. Filtre, cobrindo o funil com vidro de relGgio.
Despreze os 25ml do filtrado. Receba o resto do filtrado em frasco seco.
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ACUCARES NAO- REDUTORES

Material:

Pipeta de 20 ml;

Baldo volumétrico de 100 ml;
Bureta de 25 ml;

Bal&o detitulagcdo de 250 ml ;
Pipetasde 10 ml ;

Cilindro graduado de 50 ml.

Reagentes:

Acido cloridrico
Carbonato de sddio anidro
Solugdes de Fehling tituladas

Procedimento:

Transfira com auxilio de uma pipeta, 20 ml do filtrado obtido no experimento da
pagina anterior.
Para um baldo volumétrico de 100 ml. Acidule fortemente, com é&cido cloridrico. Coloque
em banho-maria por 15 minutos. Esfrie. Neutralize com carbonato de sodio anidro.
Complete o volume com &gua. Transfira para um baldo de titulacdo de 250 ml, com auxilio
de pipetas, 10 ml de cada uma das solucdes de Fehling. Adicione 40 ml de &gua. Aqueca a
ebulicdo. Transfira a solucéo do bal&o volumétrico para uma bureta de 25 ml e adicione, as
gotas, sobre a solucéo do baldo volumétrico, em ebulicdo, e agitando sempre, até que esta
passe de azul aincolor( no fundo do baldo deveraficar um residuo vermelho).

Célculo:
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(100 x A x a— B)/ Px V = glicideos ndo- redutores, em sacarose, por cento p/p

A =n° de ml da solugéo de S g da amostra

P = n° de g da amostra usado na inversao

V =n° de ml da solugdo da amostra gasto natitulacéo

B = n° de g de glicose por cento obtida em “glicidios redutores, em glicose”

A =n° de g de glicose correspondente a 10 ml das solugdes de Fehling.

OBS: Na titulagdo, quando se tornar dificil observar o desaparecimento da cor azul,
adicione ao baldo, proximo ao ponto final, 1 ml da solucdo azul de metileno a 0,02%, como
indicador interno. Continue a titulacdo até completo descoramento da solucdo. (Use as
solucdes de Fehling tituladas, também com indicador interno).
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SOLUCAO DE FEHLING

Preparo das solucdes:

A:
Pese 34,639 g de sulfato de cobre CuSO, .5 H; O e transfira para baldo
volumétrico de 1000 ml. Complete o volume com agua.

B:

Pese 173 g de tartarato de sodio e potéssio NaKC, Hy Og .4H;, O e dissolva em 250 ml de
agua Adicione 250 ml de solucéo de NaOH, a 20%. Complete o volume até 1000 ml.

Titulac&o:

Transfira para baldo de titulagdo, 10 ml de cada uma das solucdes, A e B. Adicione
40 ml de agua. Aqueca a ebulicdo e adicione, com auxilio de bureta, solucéo padréo de
glicose a 1%, p/v, mantendo a fervura sob agitacdo, até a solugdo se tornar incolor ( no
fundo do bal&o devera ficar residuo avermelhado).

Nota: O peso de glicose usado devera ser conhecido até a 3° casa decimal.

Céculo do fator (f) das solucdes:

( g de glicose correspondente a 10 ml de cada uma das solugbes A e B)

f=V.P.001

V= ml da solugdo de glicose gasto
P = titulo da solucdo de glicose (g%)

Nota: O vaor de f devera ser da ordem de 0,05 g.
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Acucares Redutores e N&o-Redutores (Método de Fehling)
Normas andliticas do Instituto Adolfo Lutz, vol 1, Métodos quimicos e fisicos para andlises
de alimentos. S&o Paulo, 3%ed., 1985.
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GORDURA

Material:

Tubos de 250 x 25 mm (capacidade aprox. 70 ml)

Tubos de 150 x 15 mm (capacidade aprox. 30 ml)

Agitador rotativo paratubos

Centrifuga de baixa rotacéo

Tampas de roscas protegidas internamente com teflon ou PV C.

Reagentes:

Metanol p.a.

Cloroférmio p. a.

Sulfato de sbdio anidro.

Solugéo de Na, SO, 1,5% de agua

Procedimento:

Quando se trata de produtos com teores de gordura acima de 20% (leite integral em
po, estrato hidrosollveis de sddio, amendoim, sementes) pesar entre 2,0 a 2,5 g e para 0s
produtos com % menor de 20 %, pesar entre 3 a 3,5 g. E essencia que as amostras estgjam
completamente moidas.

Transferir a quantidade pesada para os tubos de 70 ml e adicionar exatamente:

10 ml de cloroférmio;

20 ml de metanol;

8 ml de &gua destilada.

Tampar hermeticamente.

O volume dos solventes adicionados correspondem (10,20,8) a uma relacéo de
1:2:0,8 cloroférmio, metanol e dgua. Nessa proporcéo os 3 solvente coexistem em uma

solucdo homogénea. Colocar os tubos no agitador rotativo por 30 minutos.
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Em seguida, adicionar exatamente 10 ml de cloroférmio e 10 ml da solucéo de
NaSO, 1,5%, tampar e agitar vigorosamente por 2 minutos.

A adicdo de mais cloroférmio e mais agua muda a propor¢do para 2:2:1,8, causando
a separacdo tota do cloroférmio que carrega lipidios( camada inferior), portanto todos os
lipidios da amostra ficam dissolvidos em 20 ml de cloroférmio.

Deixar separar as camadas de forma natural ou centrifugar a 1000 rpm por 2
Minutos para acelerar a separacao.

Retirar a camada inferior (cloroférmio) entre 13 e 15 ml e colocar num tubo de 30
ml.

Adicionar aproximadamente 1 g de Na, SO, anidro, tampar e agitar para remover
0s tragos de agua que invariavelmente sdo arrastados na pipetagem.

Filtrar rapidamente num funil pequeno usando papel de filtro qualitativo; a solucéo
deve ficar limpida.

Medir exatamente 5 ml do filtrado e despej&los num béquer de 50 ml previamente
pesado.

Colocar 0 béquer numa estufaa 100 °C até evaporar o solvente (15 a 20 minutos)

Resfriar em dessecador e pesar.

Célculo:

% lipidios totais = P. 4. 100/ g

P = peso dos lipidios (em g) contidos nos 5 ml

g = peso daamostra, emg
4 = 20 ml de cloroférmio/ 5 ml amostra

Quando as amostras contém &gua acima de 10%, a relacdo de solventes deve ser
reconsiderada, levando em conta a % &gua da amostra.
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BLIGH, E.G. & Dyer, W.J.: A rapid method of total lipid extraction and purification.
Can.J.Biochem.physi. 37:911-917, 1959.
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FIBRA DO ACIDO DETERGENTE

Reagentes:

-Solucdo de &cido detergente,: adicione 20 g de cetiltrimetillaminonium
bromide (CTAB), P.A . para 1 litro de H, SO, . Agite pra facilitar a
mistura.

-Decalin: Use o reagente P.A .Decahidronaftaleno.

-Acetona Use acetona p.a .Etanol (95%) podera ser substituido, mas
resultara numa filtracéo mais lenta.

-Amianto (Asbestos): Coloque 100 g em um frasco de 3 L com 850 ml de
agua. Adicione 1400 ml de concentrado de H, SO, , misture e deixe esfriar
até atemperatura ambiente por 2 horas. Filtre em funil de de Bichner e lave
com agua. |gore a &gua passando por uma peneire de fibra de vidro de 14 X
18 mesh. Lave por imersdo e agitacdo e encha até a superficie para remover
as particulas finas. As cinzas serdo recuperadas na fornalha de 800° C por
16 horas. Estoque e seque. O uso de amianto devera ser relavada, resecada.
-Acido Sulfurico (72%): padronize o H, SO, P.A ., para a gravidade
especifica de 1,634 até 20°C.

Aparatos.
-Aparato de Refluxo: use apenas 0s aparatos convencionais adequados para
a determinagdo da fibra cru. Béguer Berzelius (600ml)
-Cadinhos de vidro sinterizados. de porosidade grosseira, 40 mm de
didmetro, que possa conter 40-50 ml.

Preparacdo da Fibra Detergente:

Pese 2 g de amostra seca e passe através de uma peneira de 1 mm. Adicione 100 ml
de solucdo de &cido-detergente frio e (a) 2ml de decalin. Aqueca até a ebulicdo entre 5-10
min, reduza o calor para evitar as espuma. Refluxe por 60 min. Filtre para um cadinho
previamente tarado e use baixa sucgdo. Lave o filtrado duas vezes com &gua quente (90 a
100°C). Enxugue o cadinho. Repita a lavagem usando acetona, até que ndo se remova mais

a cor, quebrando as pequenas massa de fibras que ira se formar. Separe a fibra de acido
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detergente livre da acetona e seque até 100°C por 8 horas ou uma noite. Esfrie num

dessecador over (?) pentéxido de féforo (phosphorus pentoxide) e pese.

Journal of the A .O.A .C .; Vol 46, N°.5, 1963.
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ANTOCIANINAS

Solventes:
Solvente extrator original: 95% etanol — 0,1 N HCI (85:15)
O pH do solvente foi gustado para obter um pH final
de 1,0 no extrato da fruta diluida para“ O.D.
measument”
Material:

“Waring blendor” (misturador)

Proveta

Béquer de 500 ml

Parafilme

Papel de filtro Whatman n° 1

Funil Buchner n° 2

Filtro de vidro sinterizado de porosidade fina (fine porosity sintered glass filter ou
polyvinyl chloride millipore filter)

Producdo do Extrato:

100 g de da fruta congelada foi macerada com 100 ml de solvente extrator em um
“Waring blendor” ( misturador). A amostra foi transferida quantitativamente para um
béquer de 400 ml usando aproximadamente 50 ml de solvente extrator para a lavagem do
misturador. O béguer foi coberto com um parafilme e ficou estocado por uma noite em
4°C. A amostra foi filtrada em papel Whatman através do funil de Buchner. O volume da
primeira corrida foi cerca de 215 ml.

O béquer bem como o residuo do filtro foi lavado repetidamente com solvente
extrator até coletar-se aproximadamente 450 ml de extrato. O extrato foi transferido para

um frasco volumétrico de 500 ml e completado o volume. Para medida espectrométrica,
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uma aliquota de aproximadamente 25 ml foi filtrada através do filtro de vidro, e o0 volume
completado apropriadamente.

Esse extrato diluido foi estocado durante duas horas protegido da luz. E para a
medidade O . D . foi medida até a absor¢do méxima de 535 nm.

A guantidade de antocianina total foi medida com o peso, volume e diluicdo e
“extinction coefficient”.

FULEKI, T. & Francis, F.J.; 1968; quantitative methods for anthocianins. 1 . Extrractions
and determinations of total anthocianin in cranberries. J. Food Sci. ; 33, 72-77
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POL PA SUSPENSA

Material:

Centrifuga com “tachometer”

Tubos de centrifuga graduados de 50 ml com fundos cbnicos

Procedimento:

Arrume o lugar de cada tubo para que a centrifuga ndo fique desnivelada. Ajuste a
rotacdo de acordo com atabela abaixo.

Diam (Poleg) RPM Diam (Poleg) RPM Diam (poleg) RPM
10 1609 13,5 1384 17 1234
10,5 1570 14 1359 17,5 1216
11 1534 14,5 1336 18 1199
11,5 1500 15 1313 18,5 1182
12 1468 15 1292 19 1167
12,5 1438 16 1271 19,5 1152
13 1410 16,5 1252 20 1137
Calculo:

ApoGs a centrifugacdo a superficie da polpa podera estar desigual. Tome aleituraem
mililitros até o topo da camada de polpa do ponto mais alto e também do mais baixo e faca
a média dos dois pontos para obter a soma da quantidade de polpa de cada tubo.
Multipligue aleitura por dois para Ter a porcentagem de polpa suspensa em cada tubo.

Assim:

Volume de slidos suspensos/ Volume da amostra X 100% = Teor de Polpa
Rotagdo: 1281, 50 rpm
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Tempo =40 minutos
Diametro =400 mm

REED, B.J. ; Hendrix J, C.M. and Hendrix, D.L.; Quality control manual for citrus
processing plants;Florida; Intercit; V1; 1988.
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FIBRAS
( Determinagéo de Lignina e Celulose)

Material:
Recipientes esmaltados
Balanca
Cadinhos
Bastdo de vidro
Mulfla

Reagentes:

Permaganato de potéssio saturado: dissolver 50 g de KmnO4 (p. a.)em 1L de
agua. Manter foradaluz direta.

Solucéo tampéo: dissolver 6 g de Fe(NO3)3.9H,0 e 0,15 g de AgNOz em 100
ml de &gua destilada. Mistura-se com 500 ml de &cido acético
glacia e 5 g de acetato de potassio. Adicione 400 ml de
terbutanol( dcool butil tercidrio) e misture. Use &cido e
solventes p.a .passados pelo teste do dicromato.

Solucdo permaganato combinado: junte e misture 2 partes de permaganato de
potéssio saturado e 1 parte de solucéo
tampéo, v/v, antes de usar. A mistura néo
utilizada pode ficar uma semana no
refrigerador ou em lugar fresco longe da luz.

A solucdo é usavel quando estiver plrpurae
nao contiver precipitados.

Solugdo desmineralizadora: dissolver 50 g de &cido oxdlico dihidratado em 700
ml de etanol 95%. Adicione 50 ml HCI (aproxim.)
12 N e 250 ml de &gua destilada e misture.

94
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Etanol: (Cerca de 80%)- misture 200 ml de &gua destilada e 800 ml de etanol
95%.

Acetonap.a.: Useap.a. que é incolor e ndo tem residuo da evaporacéo.

Procedimento:

Lignina

Secar a amostra em temperatura menor que 65°C e peneire através de 20- 30 mesh.
Prepare um recipiente esmaltado raso com 2-3 cm de &gua gelada. Pese amostra. Preparar e
determinar a fibra acido detergente de 1 g de amostra de acordo com o método padréo.
(wy) (VAN SOEST, 1973). Junte e misture a solucdo de saturada de permaganato de
potassio e a solucdo tampéo, 2:1, v/v, e adicione 25ml de ao cadinho. Imerse cada cadinho
no recipiente esmaltado com &gua. Ajuste o nivel de &gua no recipiente, a fim de prevenir o
fluxo de &gua para os cadinhos. Com um bast&o de vidro misture bem a solucdo do cadinho
tentando quebrar os grumos misturando com o permaganato. Deixar os cadinhos em
repouso a 20-25°C por (90+10 ) minutos; adicionando mais solucdo de permaganato se
necess&rio. (Se o cadinho estiver cheio, filtre a solucéo a vacuo e adicione mais reagente).
A mistura deve estar parpura durante todo o tempo.

A cor marrom, sem qualquer coloracdo avermelhada ou puarpura indica que o
permaganato se esgotou. Adicione mais solugdo que 0 necessario.

Retire os cadinhos e leve para a filtragdo, mas néo os lave. Coloque os cadinhos em
recipiente esmaltado limpo e encha até a metade com solugdo desmineralizante. Deixar por
+ 5 minutos, filtrar e repita a operagdo. Repita se a solugdo estiver muito amarela. (A cor
indica que a remog&o de lignina foi incompleta). Lave as paredes do cadinho com a
solucdo agitando levemente.

A fibra deve estar branca. (Tempo total requerido 20-30 minutos).
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Lavar as fibras com etanol 80%, filtre e repita duas vezes a operagéo de lavagem.
Lavar com acetona, duas vezes, da mesma maneira. Seque.

Repita se as fibras estivem amarelas, o que indica alta % de lignina.

Secar a 100 °C durante uma noite inteira e pesar (W-).

Célculo:

% Lignina= (w2 —w; ) x 100 / Peso da amostra

% Lignina é calculada através da perda de fibra &cido detergente)

Celulose e Cinzas;

Incinerar 2500 °C por 3 horas, esfriar e pesar (ws).

% Celulose = (w3 - w» ) X 100 / Peso da amostra

VAN SOEST, P.J. & R.H. WINE; Journal of food science .; vol 51, n ° 4, 1968.
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CINZAS
Material;

Papel Cinza.

Procedimento:

Incinere 25 g de amostra a <= 525°C, (normamente 5-10g em 50-100 ml em
recipiente de 473 ml), entdo passe cinza na dgua quente para dissolver sais sollveis. Filtre
com papel sem cinza (ashless paper), queime o papel e o residuo até a cinza branca,
adicione o filtrado se sais solUvels, evapore até a secagem e incinere sob aproximadamente

525°C até peso constante.

AO.A.C.13«
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SOLIDO SOLUVEIS

% Solido soliveis= % de solidos determinado pelo refratdmetro x (100 — b)/100
b= % solido insollveis em &gua.

Pelo método do refratbmetro, a concentracdo por peso de sacarose em solucéo que
tem o mesmo indice refratério (n), assim como a solugdo analisada. Use o instrumento com
escala calibrada a pelo menos 0,001 unidades ou 0,5% de sacarose, permitindo a estimativa
de 0,0002n ou 0,25%, respectivamente.

Ajuste o instrumento para a leitura de n 1,330 ou 0% de sacarose com &gua a 20°C.
Determine a leitura no refratdbmetro da solucdo a 20°C e obtenha a % correspondente de
substéncia seca de ambas as leituras diretas, se 0 instrumento ndo for especificamente para
sacarose € necessario usar a tabela 52.012. Recircule a agua em temperatura constante,
20°C através de jaguetas, ou através de instrumentos de imersdo o bastante para a
temperatura do prisma se igua a temperatura da amostra, até que a mesma permaneca
constante.

Se a determinacéo € feita sob outra temperatura, ou se a umidade causar

condensacdo, corriga atemperatura padréo de 20°C com atabela 52.016.

AO.A.C.13«
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ACIDEZ TOTAL TITULAVEL

Homogenizar 10,0 g de polpa com 90 ml de &gua neutralizada e titular com potenciometro
comNaOH 0,1 N até pH de 8,1.
V(NaOH)=Y ml

a) Acido Madlico; peso molecular de 134, com dois grupod de COOH

b) Usou 10,0 g de amostra

c) UsouY ml de NaOH 0,1 N

d) Mlsx N=mmoles

e) 1 mmole acido mélico equivale 2 mmoles de NaOH

Cdculo:

(0,2 x Y)mmols NaOH= (0,1 x Y')/2 mmols de &cido malico

entao:

10,0 g de amostra equivale a (0,1 x Y)/2 mmls de &cido mdlico
=(0,1 x Y)/2 x 134 mg de &cido mdlico
=(0,1x Y)/2x 134 /1000 g de &cido malico

portanto:

100 g de amostra equivale a=(0,1 x Y)/2 x 134/100 x 10 g de acido malico

A.O A.C
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SOLIDOS TOTAIS

Secar quantidade suficiente a 70° C, com 740 mmHg, por 4 horas até peso constante.

AO.A.C.13«
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DETERMINACAO DE CARBOIDRATOS TOTAIS

Material:

-Fenol 5%;

-H2 SO, concentrado;
-Padréo glicose 10 mg%;
-Agua destilada;

M étodo:

Pipetar 0,4 ml de fenol em todos os tubos.

Pipetar 0,4 ml de padr&o de glicose e colocar em um dos tubos ja contendo fenol (padréo).
Pipetar 0,4 ml de agua destilada e colocar em um dos tubos ja contendo o fenol.
Amostra(20mg%): Pipetar 0,4 ml da amostra e colocar em um dos tubos ja contendo o

fenol.

Adicionar 2m de H, SO, concentrado em todos os tubos, homogenizar, esperar 10 min. Ler

em espectrofotébmetro a490 nm.

CHAPLIN M.F. & KENNEDY J.F., 1987, Carbohydrate analysis, IRL press, Oxford.
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METODO CARBAZOL

Material:

Reagente A: Tetraborato de sodio em H, SO, .
Reagente B: Carbazole em acool etilico.
Agua destilada

Padré&o de acido galactorénico ou écido glucurénico a 5mg%

Procedimento:

Adicionar 250 microlitros ou 0,25 ml de amostra(20mg%), agua e o padrdo em tubos de
ensaio com rosca.

Esfriar as amostras em banho de gelo por 10 minutos.

Adicionar 1,5 ml do reagente A gelado bem vagarosamente e com agitagéo em cada tubo,
em banho de gelo.

Aquecer a mistura em banho de &gua fervente por 10 minutos.

Esfriar.

Adicionar 50 microlitros do reagente B e misturar bem.

Reaguecer em banho de &gua fervente por 15 minutos.

Esfriar rapidamente a temperatura ambiente.

Ler em espectrofotébmetro a 525 nm.

CHAPLIN M.F. & KENNEDY J.F., 1987, Carbohydrate analysis, IRL press, Oxford.
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FUNCIONAMENTO DO REOMETRO

O redmetro fornece a deflexédo (f) e a velocidade angular (w).A tensdo de

cisalhamento (t) é calculado pela Equacéo 3.1, : onde Z € uma constante do sistema de
medida.

t =2 f (8.2
A taxa de deformacdo (g) é calculado pela série de Yang & Krieger, truncada no quarto
termo:

a+N2° N@) U
g R)+3 N
dit.)=al) & =\ 1(8.2)
PR S NOP R
& N N(2) R(t)
onde
t=-N" In(c) (8.3)
_ dlog(w)
N = dlogt . (8.4)
dN
|\|(1)_Ollrltl (8.5)
d’N
N(2) =——— (8.6)
d(In(t,))
1 1
Flt)=="1t" X
=3 et- 1) (8.7)
(t' e'-2 ¢ +t+2)
1, .,. 1
F(t)=="1
ey
®t 82t+3'62t9 ()
é— 4t e'-t- 3y
1 1
F(t)=—"t*~
3( ) 24 (et ] 1)4 X
8.9
& e’-4e*+11 9§ (89)
é t" e -12" e' +t+4y
2N w
g,(t,) = (8.10)
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c= % (8.11)

Realizou-se uma rotina computacional para efetuar a metodologia acima e obter-se os
parémetros reoldgicos, tensdo de cisalhamento e taxa de deformacéo. Os parametros foréo
calculados para os modelos de Casson, Herschel-Bulkley, Mizrahi-Berk e Ostwald de
Weaele através do software STATISTICA. Escolheu-se o melhor modelo através do

coeficiente de correlagéo “r”.



