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Recomecar
Ndo importa onde vocé parou. Em que momento da vida vocé cansou.
O que importa é que sempre é possivel e necessdrio '"Recomecar’'.
Recomecar é dar uma nova chance a si mesmo...
é renovar as esperancas na vida e o mais importante...
Acreditar em vocé de novo.
Sofreu muito nesse periodo? Foi aprendizado.
Chorou muito? Foi limpeza da alma.
Ficou com raiva das pessoas? Foi para perdod-las um dia...
Sentiu-se sé por diversas vezes? E porque fechaste a porta até para os anjos...
Acreditou que tudo estava perdido? Era o inicio da tua melhora...
Pois é, agora é hora de reiniciar. De pensar na luz. De encontrar prazer nas coisas
simples de novo.
Onde vocé quer chegar? Ir alto. Sonhe alto. Queira o melhor do melhor. Se pensamos
pequeno coisas pequenas teremos...
Jd se desejarmos fortemente o melhor e principalmente lutarmos pelo melhor.
O melhor vai se instalar na nossa vida.
"" Porque sou do tamanho daquilo que vejo, e ndo do

tamanho da minha altura."

Carlos Drummond de Andrade
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CONCENTRACAO DO SUCO DE MARACUJA POR OSMOSE INVERSA
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Neste trabalho foi avaliada a concentracdo do suco de maracuja por osmose
inversa. O objetivo foi a obten¢do de um suco com sabor e aroma agraddveis e que
mantivesse a qualidade fisico-quimica do suco in natura, sendo um diferencial dos
sucos concentrados pelos processos convencionais.

A polpa de maracuja inicialmente foi centrifugada a 2500 rpm por 30 minutos.

Foram utilizados dois tipos de alimentados nos experimentos de concentra¢ao
por osmose inversa (OI). Na primeira etapa foi utilizado como alimentado o
sobrenadante obtido da centrifugacdo e foram realizadas experimentos em trés pressoes
de operacao 20, 30 e 40 bar.

A outra parte do sobrenadante da centrifugacdo foi submetida ao tratamento
enzimatico utilizando a enzima Pectinex fornecida pela empresa Novozymes na
concentracdo de 150 ppm de enzima a 50°C, e realizou-se a clarificagdo em uma unidade
piloto de micro e ultrafiltracdo que utiliza o principio de filtracdo tangencial. A membrana
utilizada foi tubularde a-Al,O3/TiO, (ceramicas) e a area de filtracao de 0,005 m> , diametro
médio de poros de 0,3um e pressao de 0,5 bar. As condicdes foram similares as realizados
por DOCE (2008).

O permeado resultante da microfiltracdo foi entdo submetido a osmose inversa nas
pressoes de 30 e 40 bar.

Deste modo, os experimentos realizados com dois tipos de alimentados na OI foram
comparados quanto ao fluxo permeado, fator de concentracdo e qualidade (caracteristicas
fisico-quimicas) dos produtos.

A melhor condi¢ao obtida foi na pressdo de 40 bar utilizando o sobrenadante da
centrifugacdo. O sobrenadante alimentado na osmose inversa tinha 10,7° Brix, € o suco

concentrado atingiu 18° Brix com fator de concentracdo de 1,82. O fluxo médio deste
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processo foi de 6,51kg/h.m®. Houve rejeicio da membrana de praticamente 100% dos
compostos do suco (agtcares redutores, dcidos e vitamina C).

Para o processo realizado com o permeado da microfiltracdo o fluxo médio
estabilizado para a pressdo de 40 bar foi de 7,13kg/h.m?, fator de concentragdo de 2,21 e Brix
final de 20,5°. No entanto a qualidade fisico-quimica do suco concentrado nio apresentou
valores desejaveis para o teor de vitamina C, acicar redutor e dcido total, sendo que um dos
objetivos da osmose inversa € a retencdo e a concentracdo desses compostos.

O suco obtido a partir da melhor condi¢do na OI, que foi com o sobrenadante da
centrifugacdo na pressdo de 40 bar foi submetido a pasteurizacdo e posterior andlise
microbioldgica e sensorial.

Foi possivel a partir da pasteurizacdo do suco concentrado em trocador de calor de
supertficie raspada atender aos parametros vigentes da legislacao brasileira para sucos.

A andlise sensorial realizada no suco a partir do teste de escala hedonica mostrou
que 80% dos 50 avaliadores deram nota de 6 a 9 aos sucos testados (industrializado e
concentrado por osmose inversa) . De acordo com a andlise estatistica dos dados ndo houve
diferenca significativa entre o suco comercial e concentrado obtido por OI em termos

aceitacao dos avaliadores analisando como atributo o sabor.

Palavras-chave: maracuja, osmose inversa, microfiltracdo, clarificacio, centrifugacao.
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ABSTRACT

In this research was evaluated the concentration of passion fruit juice using
reverse osmosis. The objective was to obtain juice fruit with pleasant flavor and aroma
that kept the physicochemical quality of natural fruit juice, to being a differential of the
juice concentrated by conventional process.

The passion fruit pulp was centrifuged at 2500 rpm per 30 minutes.

Were used two types of feeding in the experiments of concentration per
osmosis reversis (OI).The first stage was used with feeding the supernatant gotten by
centrifugation and was realized experiments in 3 operational pressure: 20, 30 and 40
bar.

The other part of supernatant was submitted to enzymatic treatment using the
enzyme Pectinex provided by the company Novozymes in the concentration of 150 ppm
in the temperature of 50°C, and held up the clarification in a pilot unit of
micro/ultrafiltration using tangential filtration. Experiments were carried out with
AI203/Ti02 tubular ceramic membranes with filtration area of 0,005 mz, average pore size
of 0,3 um and pressure of 0,5 bar. The conditions used were established by DOCE (2008).

The runs were performed with two types of feeding in the OI and compared flux,
concentrate factor and quality (physicochemical qualities).

The best condition was in the 40 bar pressure with the supernatant. The feeding
in the reverse osmosis was 10,7° Brix and the concentrated juice reached 18° Brix with
concentrate factor of 1,82. The media flux of this run was 6,5 1kg/h.m2. The membrane

rejected practically 100% the compounds of the juice (sugars, acids and vitamin C).
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To the run performed with the permeate by microfiltration the flux media stabilized
to the 40 bar pressure was 7,13kg/h.m2, concentrate factor of 2,21 and final Brix of 20,5°.
However the physicochemical qualities did not presented good values to vitamin C,
reducer sugar and total acid, but one of the objectives of reverse osmosis is the retention
and concentration these compounds.

From the best condition obtained in the OI, that was with the supernatant in 40
bar (pressure), the juice was submitted to pasteurization and at a later stage
microbiological and sensorial analyses.

It was possible from pasteurization of concentrated juice reach the current
parameters of Brazilian legislation for juices.

The sensorial analysis realized in the juice, Hedonic Scale, showed that 80% of
50 tasters gave grade between 6 and 9 to the juices tested (industrialized juice and
concentrated juice by OI). According to statistics analysis did not have significant
difference between industrialized juice and concentrated juice by OI in terms of

acceptance of tasters analyzing like parameter the flavor.

Keywords: passion fruit, reverse osmosis, microfiltration, concentration, characteristics

physicochemical.
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Introdugao 14
1 Introducao

1.1 Importancia e objetivos do trabalho

Os consumidores de alimentos industrializados t€m se preocupado cada vez
mais com a qualidade nutricional e sensorial dos mesmos, demandando produtos
nutritivos, saborosos € que nio contenham conservantes quimicos. Os sucos de frutas
tropicais atendem a estes requisitos por serem ricos em vitaminas, sais minerais,
acucares e substancias antioxidantes, além de proporcionarem sabor e aroma agradéveis.
Assim, é necessario que as técnicas de processamento e conservacdo de sucos sejam
eficazes em manter nos produtos processados as caracteristicas originais das frutas
(CIANCI et al, 2005).

Com o desenvolvimento de mercados cada vez mais globalizados, a
necessidade de diminuicdo dos custos relacionados a operacdo logistica (embalagem,
estocagem e transporte) tornou-se um ponto fundamental para a competitividade dos
produtos e a conquista de novos mercados. E neste contexto que os processos de
concentracdo destacam-se como uma importante ferramenta para viabilizar a
comercializacdo, com destaque para as importacdes e exportacdes (SA et al, 2003).

O Brasil € o maior produtor e também maior consumidor mundial de maracuja.
Paralelamente ao segmento de frutas frescas, a producdo de sucos naturais vem se
notabilizando pelo forte crescimento do consumo, inserindo-se os sucos de frutas
tropicais, € os sucos citricos onde o Brasil se destaca no cendrio internacional (TODA
FRUTA, 2004)

O histérico da produgao brasileira de sucos tropicais nos remete a um passado
recente, mais precisamente, para o inicio da década de 60, tendo como referencial um
trabalho mais organizado, realizado pela inddstria Maguary, localizada no municipio de
Araguari na regido do triangulo mineiro no Estado de Minas Gerais. Essa industria
ainda hoje se destaca como a principal produtora de sucos tropicais, mas pode se
afirmar que até os dias atuais o principal destaque em volume e financeiramente ¢ dado
ao suco do maracuja (TODA FRUTA, 2004).

Os produtores de sucos e pesquisadores a fim de atenderem aos requisitos
exigidos por consumidores em busca de produtos de qualidade visam estudar novas
tecnologias que produzam sucos com caracteristicas cada vez mais naturais e que, além

disso, melhorem a viabilizacdo da comercializacdo destes produtos.
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A concentracdo do suco € realizada tradicionalmente, através do uso de
temperaturas elevadas. O processamento térmico promove alteragdes significativas na
qualidade sensorial e nutricional do suco, visto que estas caracteristicas sdo conferidas
por compostos voléteis e por vitaminas, na maioria das vezes termossensiveis (SA et al,
2003).

O processo de clarificacdo e concentracdo de sucos de frutas através de
membranas € uma alternativa vantajosa aos processos convencionais, pois € possivel
manter a qualidade do suco, mantendo caracteristicas que sao degradadas com as altas
temperaturas. Outro ponto a ser ressaltado € a economia de energia, fato este muito
discutido nos dias atuais.

O projeto e aplicacdes bem sucedidas de processos de separacdo com
membranas requerem o desenvolvimento de modelos previsiveis quantitativos, os quais
relacionam as propriedades dos materiais ao desempenho e eficiéncia de separacdo

(BARROS, 2002).

GOMES (2006) realizou a concentragdo do suco de acerola por osmose
inversa. A partir do suco de acerola ultrafiltrado realizou-se a osmose inversa em trés
condi¢des de operacdo 20, 30 e 40 bar e avaliou-se o fator de concentracdo, fluxo e
caracteristicas finais do produto, tendo obtido resultados satisfatérios quanto a

substituicdo de processo de concentracdo de suco utilizando membranas.

Partindo da necessidade de melhoria na eficiéncia do processo de produgao de

sucos de frutas o objetivo deste trabalho foi:

1)  Avaliar a concentracdo do suco de maracuji partindo de dois tipos de
alimentados: sobrenadante obtido da centrifugacdo e permeado da microfiltragdo.

2)  Caracterizar a polpa in natura, o sobrenadante e o produto obtido da
clarificacdo por microfiltracdo assim como os concentrados da osmose inversa a partir
de andlises fisico-quimicas e comparar os valores para avaliar a manutencdo dessas
propriedades ao final do processo

3) Comparar a influéncia da microfiltracdio e centrifugacdo sobre os
parametros: fluxo permeado, fator de concentracdo das diferentes pressoes
transmembranas no processo de osmose inversa.

4)  Realizar andlise microbioldgica e sensorial do produto obtido a partir da
melhor condicdo analisada em termos de fluxo e também de caracteristicas do produto

obtido
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1.2 Estrutura do trabalho

No capitulo 1 foi apresentada a importincia do trabalho e os principais
objetivos. No capitulo 2 foi feita uma abordagem a respeito do maracuja e o mercado
em geral e do maracujd no Parand para um melhor conhecimento da fruta e do
mercado desta no pais e no exterior, bem como os processos de produgcdo de suco de
frutas convencionais e os processos de clarificagdo e concentracdo por membranas. Uma
abordagem a respeito dos principais processos de separa¢do por membranas focando
principalmente na microfiltracdo e concentracdo, especificamente com sucos de frutas.
Além disso, estudo dos pardmetros importantes a serem avaliados nos processos de
separacdo com membrana (PSM’s) tais como: fluxo, fouling, polarizacdo de
concentracdo, membranas a serem utilizadas para cada determinado tipo de processo,
fator de concentragao, dentre outros.

O capitulo 3 mostra os materiais e métodos utilizados neste trabalho. A partir
de fundamentagdes tedricas e praticas obtidas em livros e trabalhos ja realizados. Serdao
apresentados os principais materiais e equipamentos, bem como as metodologias de
caracterizacao dos produtos, fluxograma do processo, cdlculos realizados, etc.

O capitulo 4 apresentard os resultados obtidos e as discussdes dos mesmos.
Primeiramente a caracterizacdo da polpa da fruta, em seguida a microfiltracdo e depois a
osmose inversa. Na osmose inversa serd feita avaliagdo das condi¢des de operagdo,
influéncia da temperatura durante o processo, a andlise de fluxo permeado e fator de
concentracdo. Finalizando com a caracterizacdo dos produtos obtidos e andlise
microbioldgica e sensorial do produto obtido da melhor condicao analisada.

As conclusdes finais, comentérios e sugestdes serdo abordados no capitulo 5.
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2 Revisao Bibliografica

2.1 Maracuja e mercado

Figura 2.1: Fruta do maracuja

O maracujd mostrado na figura 2.1 € uma planta provavelmente origindria do
Brasil, pertencente a familia Passifloraceae. O Brasil conhece o recorde de mais de 150
variedades da fruta. Trés espécies sdo bastante comuns nas regides Sudeste e Sul: o
maracujd-amarelo, o maracuja-roxo e o avermelhado.

A palavra maracujd, de origem tupi, signifique “alimento em forma de cuia”,
sua denominacdo em lingua inglesa tem tradugdo literal de fruta da paixdo (passion
Sfruit) (GONCALVES et al, 2006)

O maracuja € uma planta de clima tropical com ampla distribui¢do geogréfica.
A cultura deste estd em franca expansao tanto para a produgdo de frutas para consumo
in natura como para a producdo de suco. O Brasil é o primeiro produtor mundial de
maracuja. A espécie mais cultivada é o maracujd amarelo. O maracujd roxo é mais
indicado para locais de alta altitude e climas mais frios. (TODA FRUTA, 2006).

Os diversos maracujds existentes podem ser saboreados ao natural. Seus
nutrientes e poderes medicinais sdo diversos. Além de ter um efeito de calmante, e a
farinha da casca do maracujd auxilia no tratamento da diabete. Sua casca € rica em uma
substancia chamada pectina e esta substancia dificulta a absor¢do de carboidratos no

sangue (TODA FRUTA, 2009).
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A producio brasileira € de 3,4 bilhdes de frutos, sendo Pard, Bahia, Sdo Paulo,
Sergipe, Ceard, Minas Gerais e Alagoas os maiores produtores (Tabela 01). A &rea
plantada de 38.522 ha coloca o maracujazeiro no rol dos cultivos intermedidrios em
termos de fruteiras, considerando-se citros (900.000 ha), caju(650.000 ha) e banana
(600.000 ha), no primeiro escaldo, vindo a seguir manga(60.000 ha), abacaxi (43.000
ha) e maracuja (38.522 ha). Por outro lado, observa-se diferencgas acentuadas em termos
de produtividade, enquanto que Sdo Paulo produz 148.259 frutos/ha e o Rio de Janeiro
atinge o patamar mais baixo, com 21.877 frutos/ha. A posicdo por regido fisiografica
confere ao Nordeste a lideranca em drea e producdo em seguida aparece o Norte como
mostra a Tabela 02 (CUNHA e CARDOSO, 1998).

O Brasil é o maior produtor mundial de maracuja, vindo a seguir Colombia,
Peru e Equador, sendo a produ¢do mundial de 350.000 t. A apresentacdo de dados em
nimero de frutos por hectare e em toneladas requer estudos que conduzam a
uniformizacdo. Atualmente, adota-se uma relacdo que considera o peso médio do frutos
de maracuja como sendo de 60 g, o que confere ao Brasil uma produc¢do de 201.000 t,

aproximadamente 57,4% do total mundial (CUNHA e CARDOSO, 1998).

Tabela 01: Area (ha), producao (1.000 frutos) e produtividade média (frutos/ha) de
maracuja no Brasil em 1995.

Estados Area (ha) Producgdo (mil frutos)  Produtividade média
(frutos/ha)
Para 9.705 1.071.754 110.433
Bahia 9.441 582.627 61.712
Séo Paulo 3.851 570.947 148.259
Sergipe 4.862 387.551 79.710
Ceara 1.771 209.206 118.129
Minas Gerais 2.069 180.017 87.007
Alagoas 1.937 125.094 64.581
Goias 649 62.560 96.394
Parana 523 40.156 76.780
Rio de Janeiro 1.563 34.194 21.877
Paraiba 402 33.796 84.070
Espirito Santo 361 19.450 53.878
Santa Catarina 132 16.719 126.659
Pernambuco 335 9.182 27.409
Rondodnia 155 8.461 54.587
Amazonas 324 7.820 24.136
Distrito Federal 94 7.697 81.883
Rio Grande do Norte 157 6.391 40.707
Mato Grosso 39 4.120 105.641
Acre 96 2.732 28.458
Mato Grosso do Sul 33 1.090 33.030

Maranhao 10 355 35.500
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Tocantins 13 324 24.923
Brasil 38.522 3.382.243 87.800

Fonte: CUNHA & CARDOSO (1998)

Tabela 02: Area (ha), producao (1.000 frutos), produtividade média (frutos/ha) e
participacdo na produgdo (%) de maracuja por regido fisiografica do Brasil em 1995.

Regido Area (ha) Producdo (mil Produtividade Participagdo na
Fisiogréfica frutos) Média Producdo (%)
(frutos/ha)
Norte 10.293 1.091.091 106.003 32,26
Nordeste 18.915 1.354.202 71.594 40.04
Centro-Oeste 815 75.467 92.598 2,23
Sudeste 7.844 804.608 102.576 23,79
Sul 655 56.875 86.832 1,68
Brasil 38.522 3.382.243 87.800 100,00

Fonte: CUNHA & CARDOSO (1998)

2.2 Maracuja no Parana

Antigamente a cultura do maracuja no interior do Estado do Parand era tida
como secunddria e atualmente estd se transformando em cultura rentdvel no Centro-
Oeste do Parana.

De acordo com informacdes do Departamento de Economia Rural (Deral),
orgdo vinculado a Seab, a producdo de maracuja no Parand, em 2002, foi de pouco mais
de 13 mil toneladas em uma drea de 914 hectares. Os nimeros de 2003 ainda nio foram
divulgados. No entanto, na regido de Campo Mourdo, em 2003, a drea de cultivo atingiu
178 hectares e uma producgdo de 4,2 mil toneladas (REVISTA GLOBO RURAL, 2004).

O municipio de Corumbatai do Sul é o maior produtor de maracuja do Parana.
Em 2007, o produto foi classificado em uma pesquisa realizada pela Companhia de
Entrepostos e Armazéns Gerais de Sdo Paulo (Ceagesp) como o maracuja que possui a
melhor coloragdo, tamanho e melhor brix (JORNAL TRIBUNA DO INTERIOR, 2009).

Na Figura 2.2 € apresentado o zoneamento da cultura do maracuja no Estado
do Parand, segundo o IAPAR (2007). De acordo a CEAGESP (1997), 87% da produc¢ao
nacional de maracujd amarelo é do Estado de Sdo Paulo, 4,6% da Bahia, 3,5% do Par4,

1,5% do Espirito Santo, 1,3% do Parana e os restantes 2,1% de outros Estados, citado
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em OLIVEIRA (2008). Dentre a producdo paranaense o municipio de Corumbatai é

responsavel por 51%.

Figura 2.2: Zoneamento da cultura do maracuji no Estado do Parand (IAPAR, 2007)

2.3 Polpas e Sucos de frutas

2z

O suco de fruta € o liquido limpido ou turvo extraido de fruta, através de
processo mecanico adequado, nao fermentado, de cor, sabor e aroma caracteristicos da
fruta do qual ele é extraido. (EMBRAPA/SEBRAE, 1997). Nao podem conter sabor ou
odores estranhos. Podem ser estabilizados a partir de tratamentos fisicos ou quimicos ou
conter algum aditivo autorizado, que tem o objetivo de garantir a conservacio deste e
também garantir ao consumidor caracteristicas agradaveis. A partir de alguns processos

os sucos de frutas podem ser concentrados, retirando até 50% de sua agua.
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2.3.1 Padroes de qualidade exigidos para a polpa e o suco de maracujd

Na Tabela 03 a seguir € possivel observar a composicao quimica do suco de
maracuji amarelo:

Tabela 03: Composi¢cdo quimica do suco de maracuja-amarelo (P. edulis f.

flavicarpa).

Composicdo do suco Havai India
Umidade (%) 84,94 81,5
Sélidos totais (%) 15,06 18,5
Solidos soldveis (%) e 14,5
Proteinas (%) 0,67 e
Matérias graxas (%) 0,18
Acdcares totais (%) e 6,7
Acucares redutores (%) e 1,6
Fibra (%) 017 e
Cinzas (%) 049
pH e 2,82
Acidez (%) e 6.0
Calorias (kcal) 53
Carboidratos totais (%) 13,72 e
Célcio mg/100g 7% —
Fésforo mg/100g 246 e
Ferro mg/100g 036 e
Vitamina A (microgramas/100g) 02 10—
Tiamina mg/100g Tragos e
Riboflavina mg/100g o101 e
Niacina mg/100g 224
Acido ascérbico mg/100g 20 12,6

Fonte: MEDINA et al. 1980.

O Suco Tropical de Maracuja de acordo com a Legislacao Brasileira pode ser
definido (BRASIL, 2001):

. O Suco Tropical de Maracujd € a bebida ndo fermentada, obtida pela
dissolu¢cdo, em &dgua potavel, da polpa do maracujid (Passiflora, ssp), por meio de
processo tecnoldgico adequado.

° Néctar de Maracujd € a bebida nao fermentada, obtida da dissolucdo, em
agua potavel, da parte comestivel do maracuja (Passiflora, spp) e acticares, destinado ao
consumo direto, podendo ser adicionado de 4cidos.

As Tabelas 04 e 05 mostram as caracteristicas exigidas para estes tipos de

bebidas citados acima:
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Tabela 04: Caracteristicas Suco Tropical do maracuja

Nao adocado Adogado

Min Min

Polpa de Maracuja (g/100g) 50,00 12,00
Sélidos soltveis em “Brix a 6,00 11,00

20°C
Acidez total expressa em 1,25 0,27
acido citrico (g/100g)

Actcares totais (g/100g) - 8,00

Fonte: Instrucdes Normativas (BRASIL, 2001).

Tabela 05: Caracteristicas Néctar de maracuji

Minimo
Suco ou polpa de Maracuja (g/100g) 10,00
Sélidos soldveis em "Brix a 20°C 11,00
Acidez total expressa em 4cido citrico 0,25
(g/100g)
Actcares totais (g/100g) 7,00

Fonte: Instrucdes Normativas (BRASIL, 2001).

2.4 Processamento de Frutas

A busca por alimentos que apresentem caracteristicas muito mais especiais do
que as normais para a alimentacdo € uma tendéncia mundial na atualidade (IBRAF,
2008). Por causa da demanda referente a esses produtos, a inddstria tem investido
intensamente em tecnologia para a formulagdo de novos ingredientes e aditivos
responsaveis por caracteristicas funcionais, evitando a adi¢do de conservantes quimicos
que depreciam a imagem funcional do produto. Do mesmo modo, o mercado de
embalagens e de tecnologia de processamento tem inovado para se adequar as
exigencias impostas por esses novos produtos (CAMARGO et al, 2007).

O conceito moderno de qualidade envolve, além das caracteristicas dos frutos,

os processos utilizados na produgdo e na comercializacdo. A qualidade das frutas e de
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seus produtos pode ser definida por diversos fatores que podem ser citados como: o
tamanho, peso, cor textura, sOlidos soliveis, acidez, fatores nutritivos (minerais,
vitaminas, dgua, etc.), fatores toxicoldgicos e de qualidade sanitdria. Bem como podem
ser considerados: a apresentacdo e homogeinidade do produto, facilidade de consumo,
tipo de embalagem (CANTILLANO et al, 2001).

No conceito deste mercado, os processadores de frutas, em especial os
fabricantes de bebidas t€ém procurado inovar, lancando produtos a base de sucos de
frutas naturais, concentrados, bebidas isotonicas, procurando assim maximizar o valor
agregado, reduzir custos e otimizar os seus processos na busca de tecnologias mais
limpas de produgdao (GOMES et al, 2004)

Da producdo brasileira de maracuja, 53% € destinada ao consumo interno in
natura e 46% para a industria de sucos e derivados (NETO, 2002).

Um amplo uso do maracuja é feito por processamento comercial. Sucos sdo
preparados como suco integral concentrado, ao natural ou congelado. Freqiientemente, o
suco € utilizado para saborear misturas de outros sucos de frutas. Bebidas carbonatadas
tém sido preparadas de suco de maracujd (MEDINA et al, 1980). A produgdo e
comercializacdo mundial de frutas encontram-se em uma fase de grande expansdo, em
funcdo dos progressos tecnoldgicos atingidos em nivel de produgdo e pods-colheita.
Somam-se a estes fatores as mudancas no comportamento e hébitos alimentares da
populacao (CEPLAC, 2007).

Os processos de separagdo, como clarificacdo e concentracdo de sucos, tem
papel fundamental na qualidade por eles requerida. O processo convencional de
clarificacdo de sucos de frutas, além de demorado (12-36 horas), requer coadjuvantes de
filtracdo e diversas etapas que acabam envolvendo muitos equipamentos e
movimentacdo do produto. Em conseqiiéncia disto hd uma elevacdo dos custos,
principalmente devido ao uso de energia, podendo ainda ocorrer perda da qualidade do
produto (CHERYAN e ALVAREZ, 1995).

O suco de maracujd caracteriza-se pela complexidade de aromas volateis e
sabor exdtico. A pasteurizacdo constitui 0 método de conservacdo mais usual do suco,
porém o alto conteido de amido dificulta a troca de calor e pode provocar a sua
gelatinizacdo. Além disso, o suco € submetido a altas temperaturas que podem reduzir
seu sabor de fresco devido a termossensibilidade dos compostos arométicos ( PAULA

et al, 2004).
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A microfiltragdo pode ser aplicada para pasteurizar e clarificar sucos de frutas e
bebidas, reduzindo o tempo de processamento e produzindo um suco de qualidade
superior aos convencionais.

A producdo e comercializacdo 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 que para os de uva e macd devem ser normalmente
limpidos. A turbidez nos sucos é devido a presenca de substancias em suspensio neles
contidas, tais como lipidios, amido, celulose, taninos e principalmente pectinas
(BARROS, 2002).

A turbidez dos sucos tem diversas origens € mesmo aqueles ja clarificados, a
desenvolvem durante o periodo de estocagem. Como a pectina e o amido sdo os
polissacarideos mais importantes responsaveis pela turbidez, devem ser removidos para
assegurar limpidez ao produto, quando esta for desejada (BARROS, 2002).

A concentracdo de sucos por evaporacdo € o processo mais utilizado. Os
processos convencionais apresentam como principais desvantagens o elevado consumo
de energia e a alteracdo no sabor e aroma do suco, conferindo, em muitos casos um
sabor de cozido, resultando em muitas perdas na produgdo e levando os pesquisadores a
procura de novos métodos de concentracdo que preservem as caracteristicas do suco
fresco.

De acordo com GURAK er al (2007) os processos com membranas sao,
atualmente, uma alternativa aos métodos classicos de separagc@o e concentra¢ao de sucos
e bebidas, pois sdo realizados sob condi¢des amenas, permitindo a manutencdo da
qualidade nutricional e sensorial dos produtos, além de minimizar custos energéticos.

As industrias de sucos de frutas t€m: desenvolvido complexas esséncias,
cuidado no controle de processos e técnicas de mistura (blending) para produzir uma
boa qualidade de suco concentrado que é aceitdvel para os consumidores, mas ainda é
facilmente distinguivel do suco fresco. Muitos esforcos tém sido realizados para
desenvolver métodos de melhoramento do processo tais como: concentra¢do a frio,
concentracdo por sublimag¢do e membranas (micro/ultrafiltracdo e osmose inversa) no
processo de concentracio de sucos (KOSEOGLU et al, 1990). A alternativa mais

promissora € a concentracdo por membranas (JIAO et al, 2004).
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2.5 Processamento Industrial do Maracuja

O maracujd industrializado no Brasil € o da variedade amarela, sendo seus
principais produtos o suco e a polpa. O suco € o principal produto industrial obtido a
partir do maracujd, principalmente nas formas integral (com cerca de 13° Brix),
concentrado (com cerca de 50° Brix) e pronto para beber (KURODA, 2003).

A principal forma de comercializa¢do do suco de maracuja para exportagcdo é o
suco concentrado congelado (cerca de 50° Brix, a -18° C), ndo apresentando a fruta
fresca destaque no mercado mundial (KURODA, 2003).

O suco de maracuja € um produto de acidez conferida, predominantemente,
pelo 4cido citrico, e o aroma resultante da presenca de aproximadamente 60 diferentes
compostos volateis. Devido a acidez elevada e ao aroma acentuado, o suco de maracuja
€ normalmente diluido para o consumo, seja isolado ou em combinacdo com outros
tipos de frutas.

Para a obtencdo do suco, em uma primeira etapa se faz a extracdo da polpa.
Apods a obtencdo da polpa, o processamento de suco de frutas basicamente € realizado
através de etapas de inativacdo enzimatica, prensagem, refino ou clarificagdo,
desaeracdo, pasteurizagdo, formulagdo, envase e armazenamento (VARNAN e
SUTHERLAND, 1994 citado em SANTIM, 2004).

Dentro do processo de produ¢do do suco de frutas algumas etapas podem ser
substituidas pelos processos de separacdo por membranas. A clarificagdo do suco de
frutas e pasteuriza¢do pode ser substituida pela micro/ultrafiltracao e pode ser utilizada
para reducdo da carga microbiana etapa correspondente a pasteurizacido e a etapa de
concentracdo pode ser realizada por osmose inversa evaporagdo osmatica.

O tratamento térmico ou pasteurizagdo € uma operacdo fundamental no
processo de suco de maracujd, ndo sé por sua importancia na qualidade e conservacao
do produto final, mas também pelos cuidados que exige, em termos da manutencao das
propriedades organolépticas do suco (KURODA, 2003).

O tratamento térmico do suco de maracujd, integral ou pronto para beber, tem
por finalidade basica a eliminacdo de microorganismos deteriorantes ¢ de enzimas
naturalmente presentes no fruto. O tratamento térmico normalmente consiste na
pasteurizacdo do produto, a temperaturas superiores a 90° C ( geralmente 95-96° C),
por periodos de tempo de cerca de 30-40 segundos. Os equipamentos normalmente

utilizados sdo trocadores de placas ou trocadores tubulares (KURODA, 2003).
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E importante ressaltar que o tempo e a temperatura de tratamento podem
variar, dependendo do produto final a ser obtido, das etapas efetuadas anteriormente (se
0 suco ja sofreu inativac@o enzimadtica, o tratamento térmico visa apenas a estabilidade
microbioldgica) e da contaminagao inicial do produto. Tratamentos muito severos (altas
temperaturas e/ou tempos prolongados) devem ser evitados, por estarem associados a
perdas de aroma e geralmente conferirem sabor “cozido” ao suco.

Dependendo do tipo de produto final desejado, o suco requer uma etapa de
clarificacdo. A clarificacdo convencional envolve a utilizacdo de coadjuvantes como
albumina, gelatina, caseina, quitosana ou bentonita, que tem por objetivo melhorar o
processo de filtracdo e clarificacdo. A utilizacdo de preparados enzimdticos especificos
que atuam sobre as fibras e pectinas tem sido cada vez mais difundida, pois o tratamento
enzimatico hidrolisa a pectina e celulose, reduzindo a viscosidade e turbidez do suco.
Além disso, a hidrdlise das pectinas libera oligdmeros soliveis e dcidos galacturdnicos,
carregados negativamente, que podem combinar-se bem com cétions, formando
complexos e conseqiientemente flocos, facilitando a sedimentacdo e filtragdo
(VARNAM e SUTHERLAND, 1994 citado em SANTIM, 2004). A clarificacdo de suco
de frutas, quando realizada através de processos com membranas, apresenta como
vantagem a obtencdo de um suco de qualidade nutricional e sensorial superior ao obtido
pelos métodos tradicionais, além de ser estdvel microbiologicamente, devido a
pasteurizacdo a frio (RODRIGUES, 2002 citado em SANTIM, 2004).

A concentracdo do suco antes de ser armazenado constitui, muitas vezes, uma
alternativa vantajosa em termos de reducdo de custos de estocagem e transporte, uma
vez que consiste, basicamente, na retirada de dgua do produto. Antes de ser
concentrado, o suco deve ser necessariamente submetido a etapa de pasteurizacio, para
reducgdo da carga microbioldgica inicial (KURODA, 2003).

O tipo de equipamento utilizado para concentracdo, bem como o tempo de
processo, dependem da viscosidade do produto, estando esta relacionada ao teor de
polpa e composi¢ao do suco (quantidade de pectina, amido, etc.). No caso de sucos
menos viscosos, geralmente se utilizam concentradores de filme, placas ou de centrifuga
térmica. Os sucos de maior viscosidade, por sua vez, sao normalmente concentrados em
equipamentos rotativos. O tempo e a temperatura de exposicdo do suco de maracuja
durante o processo de concentracdo sejam os menores possiveis (geralmente se opera a
45-50°C), em funcdo da sensibilidade do produto ao calor. A concentracdo a baixas

temperaturas € possivel com a utilizacao a vicuo (KURODA, 2003).
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2.6 Processo de Separacao com Membranas

2.6.1 Definicoes

A partir do inicio da década de 1970, em adicdo aos processos classicos de
separacdo como destilacdo, filtracdo, absor¢do, troca i0nica, centrifugacio, extracdo por
solvente, cristalizagdo e outros, surge uma nova classe de processos que utilizam
membranas sintéticas como barreira seletiva. As membranas surgem como uma
tentativa de se imitar membranas naturais, em particular quanto as suas caracteristicas
unicas de seletividade e permeabilidade (HABERT et al, 2006).

“De uma maneira geral, uma membrana € uma barreira que separa duas fases e
que restringe total ou parcialmente o transporte de uma ou varias espécies quimicas

presentes nas fases”. (HABERT et al, 2006).

Fase 1 membrana Fase 2
o ® >
o o o
0T —
Alimentacdo ® o P Permeado
o . o [ ) "
)
°0 .
o o o

v

0.
. Forca motriz
AC, AP, AT, AE
Figura 2.3: Esquema bdsico de separacao com membranas adaptacio HABERT et al,

(2006).

A Figura 2.3 acima mostra o esquema bdsico de separagdo com membranas,
onde uma espécie é separada da outra.

Para que ocorra o transporte de uma espécie através de uma membrana €
necessario a existéncia de uma forca motriz agindo sobre a mesma. Os processos
comerciais de separacdo com membrana utilizam como for¢a motriz o gradiente de
potencial quimico e/ou o gradiente de potencial elétrico. Como 0s processos com
membranas sdo, em sua grande maioria, atérmicos, o gradiente de potencial quimico
pode ser expresso apenas, em termos de gradiente de pressao e de concentracao (pressao

parcial). Em fun¢do da morfologia da membrana e do tipo de for¢ca motriz empregada, o
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transporte das diferentes espécies através da membrana pode ocorrer tanto pelo
mecanismo de convecg¢do, como pelo mecanismo de difusdo, (HABERT et al, 2006).

De acordo com SCOTT e HUGHES (1996) uma membrana pode ser
caracterizada por dois termos simples, fluxo e seletividade, que sao definidas por:

Fluxo ou taxa de permeacido: volume do fluido que permeia através da
membrana por unidade de drea da membrana.

Seletividade (para solutos e particulas em liquidos e gases): retencdo da
fracdo de soluto na alimentagdo retida pela membrana.

As exigéncias de separacdo nos processos industriais sdo muitas, entretanto,
elas podem ser classificadas resumidamente em duas dreas, aquelas em que os materiais
estdo presentes em vdrias fases e aquelas em que as espécies estdo dissolvidas em uma
unica fase. Membranas podem ser utilizadas para alcancar ambos os tipos de separacdo
através da habilidade de realizar uma ou mais das seguintes fungdes:

. Mudar a composi¢ao de uma solugao;

o Quimicamente ou fisicamente modificar as espécies que permeiam

. Impedir a permeacdo de certas espécies;

. Regular a permeacdo de certas espécies;

. Conduzir corrente elétrica.

Em muitos casos os processos de separacdo por membranas (PSM) sdo mais
rapidos, mais eficientes e mais econdmicos do que as técnicas convencionais de
separacdo. No PSM a separagdo ¢ realizada em temperatura ambiente, permitindo dessa
maneira que solugdes sensiveis a temperatura sejam tratadas sem seus constituintes
serem danificados ou alterados quimicamente. Isto € importante em industrias de
alimentos, de remédios e biotecnoldgicas onde produtos sensiveis a temperatura tem de
ser processados (BAKER et al, 1990).

Na Tabela 06 podemos visualizar os principais processos de separacdo por

membranas comerciais (HABERT et al, 2006):
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Tabela 06: Processos de Separacdo por Membranas Comerciais

Processo Forca Material Retido Material que Aplicagdes
Motriz Permeia
Microfiltragao AP Material em Agua e Esterilizacao bacteriana;
(MF) (0,5-2 atm) suspensao, solidos clarificacdo de vinhos e
bactérias. Massa dissolvidos  cervejas; concentracdo de
molar >500kDa células; oxigenagao de
(0,01 pm). sangue.
Ultrafiltracao AP Coldéides, Agua Fracionamento/concentra
(UF) (1-7 atm) Macromoléculas. (solvente), ¢do de proteinas,
Massa molar sais soldveis recuperacdo de
>5000Da de baixa pigmentos/ 6leos.
massa molar.
Nanofiltracdo AP Moléculas de Aguas, saise  Purificacdo de enzimas;
(NF) (5-25 atm) massa molar. moléculas de  biorreatores a membrana.
Média 500<MM<  baixa massa
2000Da molar.
Osmose AP Todo material Agua Dessalinizacao de dguas;
Invesa (OI) (15-80 atm) solivel em (solvente) concentracio de suco de
suspensao. frutas; desmineralizagao
de dguas.
Didlise (D) AC Moléculas de fons e Hemodiélise; rim
massa molar organicos de  artificial; recuperacio de
>5000Da baixa massa NaOH.
molar.
Eletrodiélise AE Macromoléculas e Ions Concentragdo de
(ED) compostos niao solucdes salinas;
i0nicos purificacdo de dguas.
Permeaciode @ AP—AC Gés menos Gés mais Recuperacio de
Gases (PG) permedvel. permedvel.  hidrogénio; separacdo de
Co,/CHy; fracionamento
do ar.
Pervaporacdio  Pressdo de Liquido menos Liquido mais  Desidratagdo de dlcoois;
(PV) vapor permedvel permedvel eliminagdo de VOC da
dgua.

Fonte: HABERT et al, 2006.
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STRATHMANN (1999) relata que o desenvolvimento do mercado de
membranas é determinado por: custos de energia, exigéncia de qualidade de certos
produtos, necessidade de protecdo do meio ambiente, novas terapias médicas e € claro

desenvolvimento de membranas e processos melhores.

2.6.2 Morfologia de membranas

De maneira geral pode-se classificar as membranas em duas grandes
categorias: densas e porosas. A partir da caracteristica da superficie da membrana que
estd em contato com a solucdo a ser separada € que € definida a utilizacdo de uma
membrana densa ou porosa.

Tanto as membranas densas como as porosas podem ser isotropicas ou
anisotropicas, ou seja, podem ou nio apresentar variagdes caracteristicas morfolégicas
ao longo de sua espessura. (HABERT et al, 2006).

As membranas anisotropicas se caracterizam por uma regido superior muito
fina (=1 um), mais fechada (com poros ou ndo), chamada de pele, suportada em uma
estrutura porosa. Quando ambas as regides sdo constituidas por um unico material a
membrana é do tipo anisotropica integral. Caso materiais diferentes sejam empregados
no preparo de cada regido a membrana serd do tipo anisotrépica composta (HABERT et

al, 2006).

2.6.3 Processos que utilizam o gradiente de pressdo como forca motriz

Em geral os objetivos dos processos de separacdo que utilizam gradiente de
pressdao como for¢a motriz €: purificar solucdes diluidas, concentrar ou fracionar
solucdes aquosas na maioria das vezes. Estes processos sdo conhecidos como:
microlfitracdo, ultrafiltracdo, nanofiltracdo e osmose inversa.

Membranas de microfiltragdo (MF), com porosidade nominal entre 0,1 e 0,2
um e as membranas de ultrafiltracdo (UF), com porosidades entre 1.000 a
100.000Dalton sdao utilizadas para a separacdo de particulas. As membranas de
separacdo molecular sdo as membranas de nanofiltracao (NF), porosidade nominal entre
200 e 1.000Dalton e as membranas de osmose inversa (OI), com porosidade menor que

200 Dalton (SCHNEIDER e TSUTIYA, 2001)
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Os processos de microfiltragdo, ultrafiltracdo, nanofiltracio e osmose inversa
podem ser entendidos como uma extensdo dos processos de filtragdo classica, que
utilizam, nesta seqiiéncia, meios filtrantes (membranas) cada vez mais fechados, ou
seja, com poros cada vez menores. No caso da osmose inversa admite-se mesmo que
ndo existam poros na superficie da membrana. Membranas mais “fechadas” oferecem
maior resisténcia a transferéncia de massa. Assim, para que seja possivel obter fluxos
permeados economicamente vidveis, € necessdrio aumentar a pressdo de operacao,
quando se vai da microfiltracao para a osmose inversa (HABERT et al, 2006).

Nanofiltragcdo (NF) € similar a osmose inversa, e sua faixa de separacdo esta
entre a UF e OI, separando solutos de menores pesos moleculares (agicares, etc.) As
membranas de NF tipicamente possuem baixa rejeicao ao sdédio, embora possuam altas
rejeicdes a ions bivalentes, como magnésio e calcio. Os sistemas de nanofiltracio
geralmente operam com pressdes menores do que na osmose inversa, mas produzem

maiores fluxos de dgua (SCOTT e HUGHES, 1996).

2.6.4 Filtragdo convencional e em escoamento tangencial

O processo de filtracdo convencional é operado em fluxo frontal. Neste
procedimento o fluxo é perpendicular ao filtro. Ultrafiltracio geralmente € realizada
com fluxo tangencial, com o fluxo paralelo a superficie do filtro. A microfiltracdo é
realizada em ambos os modos de operacdo (CHERYAN e ALVAREZ, 1995).

De acordo com HABERT et al ( 2006) uma solucdo sendo processada no modo
frontal, o permeado passa através da membrana e o soluto , ou os materiais em
suspensdo sdo retidos , acumulando-se na superficie da membrana. Trata-se de um
modo de operagdo fundamentalmente transiente, uma vez que a concentragdao do soluto
proximo a membrana aumenta com o tempo. No caso da microfiltragdo, por exemplo,
de maneira andloga ao que ocorre na filtragdo cléssica, este acumulo pode-se traduzir
na formacao de depdsito ou de uma torta de filtragao.

No caso da filtracdo tangencial o escoamento paralelo limita o acimulo do
material retido sobre a mesma, tornando possivel uma operagdo do sistema em
condic¢des de regime estabelecido de transferéncia de massa. Em outras palavras, o fluxo
do permeado pode permanecer constante com o tempo, mas em um valor menor do que
o obtido com o solvente puro, na mesma pressdao de operacdo, uma vez que o aumento

da concentracdo das espécies retidas préximo a superficie da membrana provoca uma



Revisdo Bibliogrdfica 32

resisténcia adicional a transferéncia de massa do solvente (HABERT et al, 2006). A

Figura 2.4 a seguir mostra os dois tipos de filtracdo existentes (convencional e

tangencial).
TR ¥
3;'31.?;- —>
=g -8 Fluxo
’._h & dlp Tangencial
Camada l TT J '
Polarizada ,l I J
I o
(a) Filtracdo convencional (b) Filtragdo tangencial

Figura 2.4: Tipos de filtracao (a) convencional; (b) tangencial (HABERT, 2006)

2.6.5 Modulos de membranas

O moédulo € o elemento basico de um sistema de membrana que congrega todas
as estruturas necessdrias para viabilizar a operacdo da membrana como unidade de
separacdo. Um modulo contém membranas, estruturas de suporte da pressao, do vicuo
ou da corrente elétrica aplicados ao sistema e canais de alimentacdo e de remocdo do
permeado e do concentrado (GOMES, 2006).

Os moédulos podem ser dispostos em udnico passo. recirculagdo, em série ou
paralelo, baseado nas consideracdes econOmicas e parametros técnicos como a
manutencao, limpeza, drea disponivel, necessidade de substitui¢io das membranas, etc
(MULDER, 1991).

Os principais tipos de médulos de membranas sdo: espiral e placa —quadro que
possuem geometria plana e tubular, capilar e fibra-oca que possuem geometria
cilindrica.

O modelo quadro-e-placa € similar aos filtros convencionais. O moédulo
quadro-e-placa € caracterizado por uma série de membranas paralelas separadas por
espacadores e suportes. a alimentagdo ocorre simultaneamente a todas membranas. O
permeado é coletado em um canal de coleta (BAKER et al, 1990). O concentrado é

retirado por um duto central.
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O moédulo tubular consiste de um tubo de suporte poroso, que é revestido na
superficie interna com a membrana seletiva (solu¢do polimérica). O tubo poroso pode
ser de material ceramico ou um tipo de papel poroso (non-woven).Este suporte é
acoplado dentro de tubos de ago ou plasticos forte que sdo capazes de suportar a pressao
aplicada. Os moédulos de quadro-placa e tubulares eram amplamente utilizados, porém
foram largamente substituidos por médulos de fibra-oca, espiral e capilar que sdo mais
baratos de serem produzidos (BAKER et al, 1990).

Membranas capilares e de fibra-oca sao similares, diferenciando apenas no
diametro da fibra utilizada (BAKER et al, 1990).

A divisdo entre fibras e capilares € baseada no didmetro, ou seja, considera-se
fibra quando o diametro externo for inferior a 0,5 mm, e capilar quando didmetro
externo se situar na faixa de 0,5 a 3,0 mm. A principal vantagem desta geometria é o
fato das fibras dispensarem um suporte, o que reduz significativamente o custo de
producdo do mddulo. Membranas capilares t€ém sido utilizadas nos processos de
ultrafiltracdo e pervaporacdo, enquanto para fibras ocas sdo mais empregadas nos
processos de didlise (incluindo hemodidlise), osmose inversa e permeacdo de gases
(HABERT et al, 2006).

Os moédulos em espiral sdo originalmente desenvolvidos para aplicagcdes de
osmose inversa, mas atualmente sdo utilizadas na ultrafiltragdo assim como em
processos de separacdo de gases. O modelo espiral mais comum consiste de um maédulo
de membrana que € enrolado em torno de um duto central perfurado, para qual o
permeado escoa. O mdédulo € colocado dentro de um vaso de pressdo, e a solucdo de
alimentagdo circula axialmente para baixo através da membrana.

As Figuras 2.5, 2.6, mostram ilustracdes de modelos de instalagdes de médulos

de membranas utilizados neste trabalho.

concentrade

concentradoe

espacado

Figura 2.5 — Médulo espiral utilizando membranas planas (HABERT et al, 2006)
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Figura 2.6 — Mddulos com membranas tubulares (HABERT et al, 2006)

2.6.6 Fouling e polarizacdo de concentracdo

Fouling pode ser definido como o efeito da diminuicdo de fluxo que ndo pode
ser revertido enquanto o processo estd sendo realizado. Um aumento da concentracio e
viscosidade, ou a diminui¢do da velocidade do fluido, ou, em algumas faixas de
operacao, pressao, irdo causar um declinio no fluxo (CHERYAN e ALVAREZ, 1995).

As membranas sdo seletivas, de modo que permite somente a passagem de
alguns solutos, desta maneira haverd acumulo dos solutos rejeitados pela membrana.
Em conseqiiéncia disto formar-se-4 uma camada concentrada na interface da mesma que
oferecerd uma resisténcia adicional a transferéncia de massa. Este fendmeno €
denominado polarizag@o concentracdo.

A polarizacio de concentracdo ¢ fortemente afetada pelas condigdes de
escoamento da alimentacio, quantificadas pelo nimero de Reynolds (Re). A medida
que se aumenta a velocidade tangencial da alimentacdo a espessura da regido polarizada
ird diminuir. Como conseqii€ncia, o nivel de polariza¢do diminui e o fluxo de permeado
aumenta (HABERT et al, 2006).

Os efeitos do fouling se caracterizam por um declinio irreversivel do fluxo com
o tempo de operacdo, quando todos os parametros , assim como pressdo transmembrana,
taxa de transferéncia, temperatura e concentracio de alimentacdo sdo mantidos
constante. Geralmente o fouling da membrana ocorre com a deposi¢do e o actimulo de
particulas na superficie da membrana e nos poros da membrana (CHERYAN, 1998).

Muitos estudos sdo feitos a respeito da polarizacao de concentracdo e o fouling

e pode-se analisar que o processo de fouling ocorre posteriormente ao de polarizacio de
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concentracdo. Inicia-se a deposicdo de soluto rejeitado pela membrana e forma-se uma
camada deste soluto na superficie da membrana, em seguida com a pressdo exercida

sobre a membrana faz com que o soluto entre nos poros desta.

2.6.7 Microfiltracao

Microfiltragao refere-se ao processo de filtragdo que utiliza membranas porosas
para separar particular em suspensdo com didmetros em 0.1 and 10 pm. A
microfiltracdo encontra-se na faixa das membranas entre a ultrafiltracdo e os filtros
convencionais (BAKER et al, 1990).

As aplicacoes da microfiltracio basicamente sdo na separacdo de
macromoléculas e materiais coloidais de solugdes e algumas aplicagdes sdo citadas a
seguir:

. Esterilizacdo: produtos farmacéuticos, na industria de biotecnologia e
também a esterilizacdo de ar (alimentacdo de biorreatores que operam fermentagdes
aerdbicas.

° Clarificacdo: vinhos, cervejas, e sucos;

° Purificacdo de dguas e efluentes;

. Substituicdo do processo de filtracdo convencional, que se utiliza terra
diatomdcea para auxiliar na filtraco.

. Indistria de eletronicos: dgua ultrapura para manufatura de componentes
eletronicos (BAKER et al, 1990);

. Tratamento de dgua potével.

2.6.8 Osmose inversa

O processo de osmose inversa € utilizado quando se deseja reter solutos de
baixa massa molar, tais como: acticares e sais inorganicos. E por este motivo que as
membranas de osmose sdo mais fechadas, apresentando maior resisténcia a permeagao
e, conseqiientemente, pressoes de operacdes mais elevadas do que as utilizadas na MF e
UF (HABERT et al, 2006).

O nome osmose inversa ¢ dado devido ao fato de que o fluxo permeado é
contrério ao fluxo osmético normal (HABERT et al, 2006). A figura 2.7 exemplifica o

processo de osmose inversa.
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Quando uma membrana semipermedvel (permedvel somente ao solvente)
separa uma solucdo de um determinado soluto do solvente puro, ou de uma solucao de
menor concentragdo, haverda um fluxo de solvente no sentido solvente puro para a
solucdo, ou da solucdo diluida para a solu¢do concentrada. Isso ocorre porque a
presenca do soluto ocasiona uma queda no potencial quimico do solvente na solugio,
provocando um gradiente de potencial quimico entre os dois lados a membrana
(HABERT et al, 2006).

O fluxo de solvente continua neste sentido até que o equilibrio seja
estabelecido. Em se tratando de solvente puro este equilibrio jamais pode ser atingido
por igualdade de concentracdo, uma vez que a membrana € impermeavel ao soluto. No
entanto, a medida que o solvente passa para a solucdo aumenta a pressdao no lado da
solucdo. Desta forma, pode-se chegar a uma situacdo onde a queda do potencial quimico

z

do solvente devido a presenga do soluto € equivalente ao aumento de pressdao do
sistema. Nesta situagdo ndo haverd mais for¢ca motriz para o transporte do solvente no
sentido solvente puro para solu¢do, ou da solucdo diluida para a solucdo concentrada.
Considera-se, entdo, que o equilibrio osmético foi atingido. A diferencga de pressdo entre
os dois lados a membrana € definida como sendo a diferenga de pressdao osmética (Am)
(HABERT et al, 2006).

Ao se aplicar pelo lado da solu¢do mais concentrada uma diferenca e pressao
entre as duas solugdes, AP>Am, o potencial quimico do solvente na solu¢ido concentrada
serd maior do que o potencial quimico do solvente puro ou do solvente na solu¢cao mais
diluida. A conseqiiéncia € uma inversdo no sentido do fluxo osmético, ou seja, o
solvente escoa do lado da solucdo concentrada para o lado do solvente puro (HABERT

et al, 2006).

§ L ] |

SOLVENTE | SCLUCAD SOLVENTE s-::u,ﬁ.c- SOLVENTE | SOLUGAD
—_— -+
L
NMembrana Semi-permeavel
FLUXO OSMOTICO EQUILIBRIC OSMOTICO OSMOSE INVERSA

Figura 2.7: Processo de osmose e osmose inversa (HABERT et al, 2006)
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A osmose pode ser utilizada nos seguintes processos:

. Dessalinizagao de dguas;

. Tratamento de dguas, obtengdo de dgua ultrapura;

° Tratamento de dguas duras;

° Em industrias alimenticias.

A osmose inversa também pode ser utilizada em combinacdo com outros
processos de separagdo por membrana tais como: ultrafiltracdo, pervaporagao, estilacio

e também processos cldssicos de separagao.

2.6.8.1 O modelo osmotico

Nos processos de separacdo com membranas, o0 modelo osmético admite que a
queda de fluxo, em relagdo ao fluxo do solvente puro, observada quando se trabalha
com uma solucdo é devido, fundamentalmente, a pressao osmética do soluto na solugio,
nas condi¢des de operacao do sistema. O fluxo do permeado da solugdo seria, entdo,
equivalente ao fluxo do permeado do solvente puro, caso o sistema fosse operado a uma
pressdo, ou diferenca de pressdo efetiva, equivalente a (HABERT et al, 2006):

(AP - Am) sendo que:

An = [n(Cm — 7t (Cp)]

Ou seja, An € a diferenca entre a pressdo osmoética de uma solugd@o em contato
com a membrana ( que se encontra numa concentracio Cm de soluto) e a pressao
osmotica da solug@o permeada ( a uma concentragdo Cp do soluto).

O fluxo do permeado pode ser escrito por:

J=_1( AP- Am) Equacdo 01
pn.Rn

J=L,( AP- Am) Equacao 02

Temos que:

J: fluxo do permeado através da membrana;
p:viscosidade do permeado;

Rm: resisténcia da membrana;
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Lp: permeabilidade constante, pode ser calculada pela permeabilidade da dgua
através da membrana.

GOMES (2006) ressalta que nos processos de separagdo com membranas o
modelo osmético admite que a queda de fluxo, em relagdo ao fluxo do solvente puro,
observada quando se trabalha com uma solucdo, é devido, fundamentalmente, a pressao
osmoética do soluto na solug¢do, nas condi¢cdes de operacdo do sistema. O fluxo
permeado da solugdo seria, entdo, equivalente ao fluxo permeado do solvente puro, caso
o sistema fosse operado a uma pressdo, ou a uma diferenca de pressdao efetiva,
equivalente a : (AP — AIl)

Ou seja, AP € a diferenca de pressao aplicada através da membrana e AIT € a
diferenca da pressa osmética entre o retido e o permeado na parede da membrana, ou
seja, € a diferenca entre a pressio osmoética de uma solucdo em contato com a
membrana que se encontra numa concentragdo Cm do soluto e a pressdo osmética da

solucdo permeada a uma concentracdo Cp do soluto e pode ser definido como:

An= (Cy) — 1 (Cp) Equacao 03

Onde Cm e Cpsdo as concentragdes de ambos os lados da membrana.

Em algumas membranas de osmose inversa o Cp pode ser excluido, pois €
muito baixo, devido a alta rejei¢do aos solutos. Desta maneira define-se a seguinte

equacao:
J=Lp[AP - n(Cy,) ] Equacao 04
Lp pode ser calculado dessa maneira a partir do fluxo de permeado de dgua
deionizada pela equacao simplificada, sendo que n(Cy,) =0 :

L,=J/AP Equagdo 05

Lp na equacdo 05 pode ser definida pela permeabilidade hidrdulica que € uma

caracteristica que qualifica a membrana.
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2.7 Tratamento enzimatico

Para melhorar a efici€éncia da microfiltragdo de sucos de frutas tem sido
avaliada a introducdo da etapa de hidrdlise enzimdtica do produto. Tal etapa visa
degradar os sdlidos em suspensdo e hidrolisar macromoléculas soluveis, reduzindo a
viscosidade e o teor de polpa (PAULA et al, 2004).

A utilizacdo de enzimas pode aumentar os rendimentos e auxiliar na
clarificacdo do suco de uma ampla gama de frutas. As enzimas degradam a pectina ou
paredes celulares, permitindo que mais suco seja extraido por tonelada de fruta. Em
alguns casos, a adi¢cdo de outros complexos de enzimas, tais como as pectinases e
celulases, podem também resultar na melhoria dos rendimentos de suco e na melhor
extracdo da cor, possibilitando a oferta de um produto nobre (SANTIM, 2004).

BARROS (2002) cita que os pré-tratamentos utilizando enzimas conferem um
aumento acentuado aos fluxos de permeado obtidos nos processos de clarificagao por
UF dos sucos de frutas. A diminui¢do do fluxo se deve ao entupimento da membrana
por complexos de altas massas moleculares como as pectinas. As enzimas pectinase,
celulase e hemicelulase sao muito usadas no processamento de sucos para aumentar o
rendimento dos mesmos, degradando polissacarideos estruturais que interferem na
extragdo, filtracdo, clarificagdo e concentragdo de sucos.

De acordo com a NOVOZYMES (2009) (empresa que trabalha no ramo da
producdo de enzimas) as enzimas sdo utilizadas em uma ampla gama de diferentes
aplicacdes para a industria de Sucos. As enzimas auxiliam o processamento aumentando
o rendimento do suco de fruta e mantendo as frutas intactas através do processamento
mecanico. Vdrios sucos derivados de frutas tropicais como manga e abacaxi se
beneficiam das enzimas utilizadas durante o seu processamento. O suco de cenoura é
um bom exemplo de como as enzimas atuam em problemas como baixo rendimento de
suco, auséncia de cor, baixa estabilidade de sucos turvos e baixos contetdos de beta-
carotenos.

As principais aplicacdes do tratamento enzimético sao:

. Recuperacao de 6leos essenciais;

o Tratamento de suco citrico turvo;

. Tratamento do macerado: fruta com carogo;
. Tratamento de suco: fruta com carogo;

o Limpeza de membrana;
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. Processamento de fruta tropical e frutas com caroco;

. Inversao do agucar.

2.8 Clarificacio e concentracao de sucos de frutas

N

A tecnologia de separacdo por membranas pode ser uma alternativa

.

(@'N

conservagdo e clarificagdo de sucos de frutas (CHERYAN er al, 1998) ja que
considerada uma tecnologia limpa que ndo gera residuos, ndo utiliza conservantes
quimicos, sendo adequada ao processamento de sucos de frutas organicas.

A microfiltragdo pode ser utilizada para a remoc¢do de microorganismos,
resultando em um produto esterilizado, sem que este tenha sido submetido a tratamento
térmico, muitas vezes indesejado, por resultar em perdas na qualidade do produto, uma
vez que os constituintes responsaveis pelo seu sabor, aroma e cor sdo termossensiveis
(SILVA et al, 2005)

O suco integral é separado em duas fracdes, ou seja, a polpa fibrosa
concentrada e a fracdo clarificada isenta de polpa e de microorganismos (PAULA et al,
2004).

A qualidade superior do suco clarificado de maracujd pode ter um forte
impacto em novas dreas de comercializacdo, tal como: sucos de blends clarificados,
licores e produtos relacionados, refrigerantes carbonatados e em todas aplicagdes onde
solidos suspensos t€m negativo efeito na qualidade do produto final (VAILLANT et al,
1999).

O suco de maracujéd é comercializado no mundo todo, principalmente pelo seu
agraddvel e tunico aroma e sabor. Entretanto, o sabor do suco de maracuja ¢é
extremamente sensivel a mudancgas resultantes de processos utilizando calor
(VAILLANT et al, 1999).

PRATO (2003) constatou que a atividade enzimadtica durante a ultrafiltracao
causa reducao das moléculas de pectina, que tendem entupir os poros da membrana de
0,10mm, e ainda resulta em um melhor indice de qualidade do permeado para acerola
filtrada. Este indice refere-se a diminuicao da pectina, turbidez e teor de polpa e ao
aumento da vitamina C e acticares no suco.

SA et al (2003) realizaram a clarificacio do suco de abacaxi e posteriormente a
concentracdo por osmose inversa. Primeiramente o suco de abacaxi foi tratado

enzimaticamente com duas preparagdes de enzimas comerciais, com o intuito de
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diminuir a viscosidade aparente do suco. O suco hidrolisado foi microfiltrado em um
sistema de membranas tubulares com tamanho de poro de 0,3um a uma pressdo de 2
bar. O fluxo inicial médio foi de 232L/h.m2, e sofreu uma reducdo de 52% nos cinco
primeiros minutos de processo. O fluxo estabilizado foi de 110L/h.m’.

A concentracdo foi realizada em uma unidade de osmose inversa do tipo
quadro e placas em trés pressoes de operacao (20, 40 e 60 bar). Foram obtidos fatores de
concentracdo iguais a 2,1; 3,6 e 4,5 e teores s6lidos soluveis de 16,2; 26,3 e 30,7° Brix.

MATTA et al (2004) estudaram o tratamento enzimdtico seguido da
microfiltragdo e concentragdo do suco de acerola. A enzima utilizada foi Pectinex Ultra
SP-L, a clarificacdo foi conduzida em unidade de ultra/microfiltracdo composta por trés
membranas tubulares de polietersulfona . O mddulo de osmose inversa era composto
por membranas de filme composto. A microfiltracio reduziu bolores e leveduras,
tornando o suco adequado para consumo. A concentra¢do do suco clarificado permitiu a
obten¢do de um suco com 7° Brix até 29,2° Brix. A vitamina C foi mantida do suco
integral para o clarificado e no concentrado o teor de vitamina C aumentou até 4,2
vezes.

CIANCI et al (2005) clarificaram e concentraram o suco de caju. A polpa foi
submetida ao tratamento enzimatico e o suco hidrolisado foi conduzido a um sistema de
microfiltracdo composto por uma membrana tubular de polietersulfona, com diametro
de poro de 0,3 um. O permeado obtido da clarificagao foi concentrado em uma unidade
de osmose inversa do tipo quadro e placas, com membranas planas de filme composto.
A enzima utilizada proporcionou um aumento no fluxo de até 40%. O fator de
concentracdo na microfiltracio foi de 2,8. Na osmose evidenciou-se a drastica redugdo
de fluxo ao longo do processo. Além disso, a hidrélise enzimadtica nao alterou as
caracteristicas do suco.

VAILLANT et al. (2005) clarificaram e concentraram o suco de melao e
obtiveram um alto fluxo de permeado (75L/hm2). O suco de melao clarificado e
concentrado pode ser comercializado e as caracteristicas fisico-quimicas e nutricionais
da fruta foram mantidas ao longo do processo, com exce¢ao dos carotendides e sélidos
em suspensao.

SILVA et al (2005) submeteram suco de maracujd organico ao processo de
microfiltracdo associado ao tratamento enzimatico utilizando-se 150 ppm de Pectinex
Ultra SPL, 300 ppm de Biopectinase ¢ 40 ppm de a-amilase, a 30°C/60 minutos.

Concluiu-se que o processo de microfiltracdo (MF) promove a completa remog¢do da
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polpa em suspensdo no suco permeado, resultando em um suco limpido e clarificado,
todavia a membrana reteve compostos responsaveis pela cor e valor nutricional do
produto. Foi possivel conservar durante 28 dias, sob refrigeracdo, o suco de maracuja
organico processado, confirmando-se a capacidade de reten¢do de microrganismos, na
membranade MF e sua eficiéncia como método de conservagdo. O refresco de maracuja
obtido a partir do suco de maracuja organico microfiltrado teve boa aceitabilidade por
consumidores.

GOMES (2006) concentrou o suco de acerola por osmose inversa em trés
pressdes diferentes 20, 30 e 40 bar. A polpa de acerola foi tratada com enzima Citrozym
Ultra L, a 45°C por 1 hora e ultrafiltrada na pressdo de 3 bar em membrana cerAmica de
0,1 um, posteriormente concentrou-se o suco clarificado nas pressoes j4 citadas.

A melhor condi¢io obtida foi na pressdo de 40 bar na temperatura de 25°C. A
partir de um suco clarificado com 8,46 °Brix e teor de 1761,2 mg/100g de vitamina C, e
obteve-se um concentrado (OI) com 19,46 °Brix e 4103,6/100g de vitamina C. Além
disso, GOMES (2006) concluiu que a membrana de osmose inversa rejeitou 100% de
acucares, acidos e vitamina C.

GURAK (2007) concentrou o suco de uva por osmose inversa em trés pressoes
e temperaturas diferentes e constatou que a permeabilidade do suco foi sempre menor
que a da dgua em todas as temperaturas testadas. Além disso, assim como no suco de
maracujd o fluxo aumenta com o aumento da temperatura e a pressdo minima para que
ocorresse o processo era de 20 bar. A melhor condicdo de processo foi a partir do maior
valor de fluxo permeado: 40 e 60° C. O fator de concentracdo foi de 1,9 e o teor de
sOlidos soluveis atingiu 28,5° Brix.

O suco de abacaxi centrifugado foi concentrado por COUTO et al (2007) e o
fluxo de permeado inicial obtido foi 20L/h.m2, o fator de concentracdo volumétrico 2,5
e o teor de sdlidos soliveis 25,4° Brix. O processo foi conduzido na temperatura
ambiente de 25° C e pressdo transmembrana de 40 bar. De acordo com o autor o
processo de osmose inversa conduzindo em regime batelada mostrou-se ser eficaz na
concentracdo parcial do produto, visto que as industrias concentram sucos de frutas a
60° Brix, sendo assim a osmose inversa pode ser utilizada como uma etapa de pré-
concentracdo do suco de abacaxi.

JESUS (2007) et al concentraram o suco de laranja por osmose inversa em um
moédulo de osmose inversa do tipo quadro e placa. Foram avaliadas e 3 pressoes

transmembranas (20, 40 e 60 bar). Os fatores de concentracdo e sdlidos soldveis para as
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respectivas pressoes foram de 2,3; 3,8 e 5,8 e 16, 28 e 36° Brix. O teor de vitamina C
aumentou nos sucos concentrados obtidos. A analise do suco reconstituido com a
diluicao do suco concentrado mostrou que existiram perdas no aroma e no sabor quando
comparado ao suco fresco de laranja.

Em um segundo experimento foram avaliados alguns atributos sensoriais no
suco reconstituido obtido por dois processos de concentragdo: osmose inversa €
evaporacao térmica. Concluiu-se que o suco concentrado por OI teve melhor sabor
preservado.

DOCE (2008) estudou a clarifica¢do por microfiltragio em membrana tubular
ceramica e fibra oca da polpa de maracuja pré-tratada. Foram avaliadas a influéncia das
condi¢cbes operacionais  (concentragdo do tratamento enzimdtico, pressdo
transmembrana e tipo de membrana). Utilizou-se as concentragdes de 150 e 300ppm da
enzima Pectinex Ultra SP-L e pressoes de 0,5 e 1,0 bar nas duas membranas. Para a
membrana tubular a melhor condi¢@o obtida foi na concentracdo enzimética de 150 ppm
e 0,5 bar e para a membrana de fibra oca, a concentracdo de 300ppm e 1,0 bar de
pressao. Nestas condi¢des obteve-se permeados de qualidade em relacdo a quantidade
de vitamina C com O6tima clarificacdo (alta reducdo da turbidez, cor e absorbancia)
grande retengdo de pectina e polpa na membrana. Além disso, estas condi¢Oes
operacionais apresentaram os maiores fluxos de permeados para cada tipo de
membrana. Estes resultados foram utilizados neste trabalho para obtencdo do suco
permeado da microfiltra¢do utilizado posteriormente na osmose inversa.

Para avaliar a aplicabilidade da osmose inversa na concentracdo de suco de
cassis, PAP et al (2009) utilizou um médulo com membranas tubulares de poliamida.
Para a descricdo do processo utilizou-se o modelo de resisténcias, levando em
consideragdo o fouling e polarizacdo de concentragdo. O suco de cassis € conhecido
pelo alto valor de sais minerais, vitamina C, P, B; e B, e também vitamina A. Neste
trabalho realizou-se pré-tratamentos com enzimas diferentes, porém o suco era
diretamente submetido a concentragdo e ndo a uma micro/ultrafiltracdo para posterior
concentracdo, como € observado na maioria dos casos. Nao houve variagdo significativa
entre os dois tipos de enzima em termos de fluxo. E o maior fluxo observado foi de

20L/h.m? e brix de 28,2°.
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3 Materiais e Métodos

Este trabalho foi dividido em duas partes. Primeiramente a polpa foi
centrifugada e uma parte do sobrenadante foi submetida a osmose inversa em trés
pressoes diferentes. Em uma segunda etapa realizou-se um tratamento enzimatico com a
outra parte do sobrenadante e o sobrenadante hidrolisado foi microfiltrado em condic¢des
similares as realizadas por DOCE (2008). Concentrou-se entdo o permeado da
microfiltracdo na osmose. A pasteurizagdo foi realizada apenas com o suco concentrado
da primeira etapa, pois a qualidade (caracterizagdo fisico-quimica) do produto final na
segunda etapa nao apresentou valores desejaveis.

Na Figura 3.1 tem-se uma representagao esquematica das etapas do processo.

Polpa de Maracuja in
natura

Centrifugacio

l

Sobrenadante

Tratamento Osmose

e sy — Permeado OI
enzimatico Inversa

Polpa hidrolisada Suco concentrado (Retido OI)

Retido OI*— | Microfiltracio Pasteurizac¢io

l Osmose

Permeado MF——» Inversa — Permeado OI

Figura 3.1: Diagrama do processo simplificado para obten¢do do suco concentrado
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3.1 Matéria prima

A polpa integral foi fornecida por uma empresa da regido de Maringd, em
embalagens de 100 g em cada pacote de 1 Kg e manteve-se em refrigeracdo a -8°C. A
polpa a ser utilizada na centrifugacdo era retirada um dia antes do processo e mantida

em geladeira até o total descongelamento.

3.1.1 Pré-Tratamento da Polpa do maracuja

Verifica-se que pré-tratamentos no alimentado do processo de ultrafiltragcdo e
microfiltragdo, como reagdes quimicas e enzimadticas, centrifugacdo, pré-filtracao, etc.,
sdo essenciais para diminuir o fouling na membrana, ji4 que os sucos de frutas
despolpados sdo ricos em particulas insoliveis e em materiais em suspensao (GOMES,
20006), este comportamento pode ser verificado também na osmose inversa, que apesar
de nao ocorrer o fouling, porque a membrana pode ser considerada densa (ndo apresenta

poros), pode acontecer a chamada polarizacdo de concentracao.

3.1.2  Centrifugacao

A centrifugacdo € um pré-tratamento essencial para a polpa do maracuja, pois
retira grande parte das particulas insoliveis e materiais em suspensdo. A polpa foi
descongelada e centrifugada em centrifuga C312 marca JOUAN a 2500 rpm por 30
minutos. Apds a centrifugacdo tem-se o sobrenadante e o sedimentado (corpo de fundo).
Uma parte do sobrenadante foi encaminhado diretamente para a osmose inversa (OI) e a
outra para o tratamento enzimatico e posteriormente microfiltragcdo e concentra¢ido na
0osmose inversa.

A eficiéncia na centrifugacao foi calculada pela Equacdo 06:

m
E = —"100_ Equacio06
mp
Temos que:

E = eficiéncia da centrifugacao;
ms = massa de sobrenadante obtida na centrifuga¢do em Kg;

mp = massa de polpa antes da centrifugacdo em Kg.
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3.1.3 Tratamento enzimdtico

O tratamento enzimatico foi realizado de acordo com a descri¢io de DOCE
(2008) e na melhor condi¢do obtida. O objetivo do tratamento enziméatico é melhorar as
condi¢des reoldgicas do suco, proporcionando melhoria no fluxo durante a
microfiltracdo.

Cada batelada realizada na microfiltracdo aproximadamente 3,5 L de
sobrenadante, era descongelado e acondicionado em um béquer de plastico de 4L e
submetido ao tratamento com enzima. A enzima utilizada foi Pectinex Ultra SP-L
fornecida pela empresa Novozymes e a concentracdo desta de 150 ppm na temperatura
de 50°C sob agitacdo constante e incubacao em banho termostatico (aparelho provido de
um recipiente no qual um fluido é mantido em temperatura estdvel, controlada através
de um termostato) disponivel no laboratério de processos de separagao II.

Depois de uma hora o sobrenadante tratado enzimaticamente foi retirado do

banho termostatico e enviado diretamente para a microfiltracao.

3.1.4 Microlfitragdo

Os experimentos de clarificacio foram realizados na unidade piloto de
ultrafiltracio NETZSCH, modelo 027.06-1C1/07-0005/Al, disponivel no laboratério de
processos de separacdo do DEQ (Departamento de Engenharia Quimica da UEM), que
utiliza os principios da filtracdo tangencial com membrana (velocidade tangencial
maxima de 4,17 m/s) e que estd apresentado nas Figuras 3.2 e 3.3 e no esquema da

Figura 3.4 a seguir.
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s

Figura 3.3: Vista lateral do médulo de micro/ultrafiltragdo

O sistema de alimentacdo do moédulo experimental é composto por um
reservatério com capacidade de 5 litros, em aco inoxiddvel, com camisa dupla e uma
bomba de deslocamento positivo com inversor de freqiiéncia, que permite a operagao
em diferentes vazdes, ou seja, possibilita variar a velocidade tangencial de filtracdo. A

instrumentacdo € composta de dois indicadores de pressdo (mandmetros) e um
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rotametro para indicacdo de vazdo da bomba de alimentagdo. Os dispositivos de
seguranca presentes na unidade sdo um pressostato, que limita a pressido de operacdo da

bomba, e um dispositivo contra trabalho a seco da bomba.

a Retido
[

vi 4]} =
Permeado
4

Dreno
Permeado

Dreno
Reservatorio

Dreno @_ﬂi
Tubulagio Vo6

(PS)
Dreno c;_ﬂi T
Tubulaciio \E] - ‘ 2 I_]

M1- Mdédulo de Membranas T2- Termopar

P1- Bomba Helicoidal B1- Balanca

T1- Tanque Reservatério PG1, PG2- ManOmetros
F1- Rotametro FS- Sensor de Fluxo
V1- Vilvula Reguladora de Pressao PS- Pressostato

V2, V3,V4, V5, V6- Vilvulas de Drenagem |C1- Banho Termostatico

Figura 3.4: Representacdo esquemadtica da unidade experimental de micro/ultrafiltracao

No esquema da Figura 3.4 o tanque de alimentacdo € T1 e a bomba P1 envia o
sobrenadante tratado enzimaticamente até o rotametro F1 e em seguida passa por M1
que € o médulo de membranas, na entrada e na saida do mdédulo de membranas
encontram-se mandmetros para o controle de pressdao. O permeado € retirado a partir da
valvula V3 e o retido retorna ao tanque de alimentacdo. O controle de temperatura €
feito a partir de um banho termostético ligado a T1 e um termopar T2 para medida
desta.

A membrana ceramica usada nos experimentos € de a-Al,O3/TiO, (Shumacher

GmbH-Ti 01070) adquirida da empresa NETZSCH, tipo tubular, com comprimento de
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250 mm, didmetro de 7mm e drea de filtracdo de 0,005 m’e porosidade de 0,3um foi
instalada em um mddulo de ago inoxidavel, fixado a tubulacdo por meio de flanges.

O sobrenadante tratado enzimaticamente foi submetido a ensaios de
microfiltracdo na pressdo de 0,5 bar e temperatura 25°C conforme descrito por DOCE
(2008) na melhor condi¢ao obtida.

Cada batelada foi utilizada 3,5L de sobrenadante, sendo realizados
experimentos até a obten¢do de quantidade suficiente de permeado para a realizacido dos
experimentos na OI (15 litros cada corrida).

Realizava-se em balanca semi-analitica (BG 4000 - Gehaka) a coleta de massa
de permeado em func¢do do tempo para andlise de fluxo durante o experimento. Para o

calculo de fluxo foi utilizada a Equacao 06:

J it E ao 07
erm quagao

g At

Sendo que:

J = fluxo permeado estabilizado, kg/h.mz;

perm

m, = massa de permeado coletada, Kg;

. ~ 2
A = drea de permeac¢do da membrana, m~;

t = tempo de microfiltragdo, h.

3.1.5 Microfiltragdo e limpeza das membranas

Ap6s cada batelada de microfiltragdo o mddulo era limpo de acordo com um
procedimento padrdo. Inicialmente era enxaguado com dgua limpa até a retirada total do
suco e posteriormente recirculava-se solucdo de NAOH 0,8% durante uma hora na
temperatura de 50°C. Enxaguava-se o médulo novamente com dgua até que retornasse o
pH original da 4gua, o ultimo enxdgiie era realizado com dgua deionizada.

A limpeza da membrana era realizada em banho ultrassénico com solucao de
NAOH 1% e enxégiie com &dgua deionizada. De acordo com GOMES (2006) foi
avaliada a permeabilidade hidrdulica da membrana para que um pardmetro de limpeza
pudesse ser estabelecido. Ap6s cada ciclo de regeneracao foi medido o fluxo com dgua

deionizada, garantindo a reprodutibilidade dos experimentos.
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3.1.6 Osmoseinversa

A membrana utilizada na Osmose Inversa, disponivel no laboratério de
processos de separagdo II (LPS II), foi em espiral de filme composto, modelo BW30—
2514 da FILMTEC com rejei¢ao de 99% solugao de NaCl, 2.000 ppm de soluto a 15,5
bar, 25°C e pH=7. A pressdo e a temperatura maxima suportada pela membrana sdo,
respectivamente 41 bar e 45°C, com érea de 1,3 m> , altura de 355,6 mm e didmetro de
63,5 mm. A vazido maxima de recirculagcdo € de 23 L/min.

As pressoes utilizadas foram de: 20, 30 e 40 bar. Realizou-se dois ensaios para
cada pressdo na OI com o sobrenadante da centrifugacio , ou seja, uma Unica repeti¢ao,
devido a necessidade de uma quantidade muito grande de suco alimentado. E com o
permeado da microfiltracao realizou-se dois experimentos na Ol nas pressoes de 30 e 40
bar, o fluxo obtido na microfiltracdo foi um fator limitante na realizacdo destes
experimentos.

Utilizou-se dois banhos termostatizados para a manutencdo da temperatura, um
para recircular d4gua no tanque de alimentacdo e o outro na linha de retido para
recircular no trocador de calor. Estes banhos eram mantidos na temperatura de
aproximadamente 10°C adicionando gelo durante todo o experimento.

A seguir as Figuras 3.5 e 3.6 apresentam o mddulo de osmose inversa:
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Figura 3.6: Mddulo de Osmose Inversa (Vista Frontal, todo o sistema)

A Figura 3.7 a seguir mostra uma representagdo esquemadtica do médulo de

0Smose

inversa. O tanque de alimentacdo de aco-inox tem capacidade de
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aproximadamente 15 litros, um banho termostatico é utilizado para resfriamento deste
tanque. O suco alimentado é bombeado até o médulo de membrana e existe um
mandmetro para controle de pressio na entrada do mddulo. Assim como na
microfiltragdo coletava-se o permeado e era calculado fluxo. O retido da osmose inversa
antes de retornar ao tanque passava por um trocador de calor do tipo casca e o tubo (o

fluido refrigerante era d4gua que recirculava em um banho termostatico).

Banho Termostatico

Agua

——
Amostra — Coo F5iia
Trocador de Calor *1 Amostra
f 3 | Concentrado
Reciclo

Banho Termostatico

Manometro @ |t
[ ermometro
“Wembrana ;

Tanque de
Alimentagao l Por - _ Permeado
g [ ==
Bomba Motor

Figura 3.7: Representacdo esquemadtica da unidade experimental de osmose inversa.

Assim como na microfiltracdo o calculo de fluxo pode ser feito de acordo com
a Equacdo 06, além do fluxo avaliou-se na osmose inversa o fator de concentragdo que

pode ser calculado de acordo com a Equacdo 07 a seguir:

i P . Equacgado 07

Sendo que :

F,.=fator de concentragao;
V.= volume inicial na alimentacdo em L;

V, = volume de permeado final em L;
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3.1.7 Osmose inversa e limpeza da membrana

De acordo com as especificagdes do fabricante a limpeza da membrana do
moédulo era realizada imediatamente apds as bateladas de concentracdo do suco, no
proprio médulo.

Nao € possivel no mddulo de Ol retirar a membrana cada vez que se realizava
uma corrida experimental.

Inicialmente enxaguava-se com dagua deionizada o mddulo até a retirada total
do suco e posteriormente recirculava-se solucio de NAOH 0,1% durante uma hora na
temperatura média de 25°C e pressdo transmembrana de 5 bar.

Posteriormente enxaguava-se o modulo com dgua deionizada até o retorno do
pH original da 4dgua.

Para verificar se a membrana realmente estava limpa foi avaliado a cada
tratamento de limpeza a permeabilidade de 4gua na membrana a temperatura de 25°C e

em condicao de pressdo fixa.

3.1.8 Pasteurizacdo rdpida

A pasteurizacdo do suco concentrado de maracuja foi realizada apenas no
produto que obteve melhor qualidade e melhor condi¢do de operagao.

A metodologia abaixo bem como os cdlculos de temperatura para o trocador de
calor utilizados neste trabalho foram descritos por GOMES (2006) para a pasteurizagao
do suco.

O equipamento para a pasteurizacdo consiste de um pasteurizador de aco inox,
de superficie raspada presente no laboratério LPS II- DEQ/UEM.

Dispde de um motor trifasico de ¥2 CV e 220V que movimenta um eixo central
composto por aletas, para melhor distribui¢do do produto no seu interior, além de duas
secdes, uma de aquecimento com vapor e outra de resfriamento por meio de um liquido
refrigerante. O vapor fornecido a secdo de aquecimento € proveniente de uma autoclave.
Ja na sec@o de resfriamento utiliza-se um banho termostitico com recirculagdo do
liquido refrigerante a 2,5°C. Na Figura 3.6 estd mostrado um esquema do pasteurizador
utilizado.

O suco de maracujd concentrado a ser pasteurizado foi armazenado em um

recipiente de ago-inox, com temperatura mantida em torno de 20°C. Uma bomba
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N

peristdltica envia o suco concentrado a primeira se¢do do pasteurizador para
aquecimento a 80°C e manutencdo nessa temperatura por 10 segundos. O vapor €
fornecido por uma autoclave, sendo este responsdvel pelo aquecimento do suco
concentrado. A pressdo da autoclave deve ser igual a 1,3 kgf/cm?, o que equivale a
107°C. O suco concentrado sai da se¢do de aquecimento e vai para a de resfriamento,
devendo estar em torno de 2,5 °C. Por fim, o produto pasteurizado é coletado em um

recipiente imerso em gelo, para manter a temperatura baixa.

I-Suco ndio Pastewrizado
2-Pinga

i-Fnlrada do Sucn
4-IPalia, Roldana ¢ Correia
S-Molor

O-Lnilmda de Vapor
7-Saida de Vapar
B-Termbmetro

9-FEntrada de Fiilenoglicol
10-Saida de Etilenoglicol
11-Suco Pastevrizado

1 2-Ranho de Gelo

Vi

Figura 3.8: Esquema bdsico do pasteurizador de superficie raspada

Foram coletadas amostras antes e depois da pasteurizacdo e enviadas para a andlise

microbioldgica e para a realizag@o da analise sensorial.

3.1.9 Métodos analiticos para a caracterizagdo das amostras.

Para a caracterizacdo das amostras (polpa in natura, sobrenadante da
centrifugacdo e produtos obtidos) utilizaram-se métodos oficiais que foram descritos
por GOMES (2006), PRATO (2003) e BARROS (2002) . Os laboratorios disponiveis
para a realizacdo destas caracterizagdes foram o LPS I e LPS II no Departamento de

Engenharia Quimica da UEM. As andlises realizadas foram: pH, Cor, Turbidez,
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Acucares Redutores, Acido Ascérbico, Acidez Total Tituldvel, Solidos Totais e S6lidos

Soliveis (°Brix) e serdo descritas a seguir e detalhadas no Anexo I:

3.1.9.1 Brix (Solidos Soliiveis).

A leitura refratométrica das amostras previamente homogeneizada serd
realizada num refratdmetro Shimadzu (Blawsch & Lomb), de acordo com as normas do

INSTITUTO ADOLFO LUTZ (1985).

3.1.9.2 pH

As leituras de pH foram realizadas num pHmetro Digimed DM 20,
previamente calibrado com solucdo tampdo de pH igual a 4 e 7 a 25°C, corrigindo o

valor do pH lido em relacdo a temperatura.

3.1.9.3 Acicares Redutores.

Para quantificar a quantidade de agucares redutores foi utilizado o método de
DNS - Berkeley modificado por ZANIN E MORAES (1987) e descrito por PRATO
(2003) (Anexo I).

3.1.9.4 Vitamina C

Para quantificar o teor de vitamina C o método utilizado foi titulométrico com

iodato de potassio (INSTITUTO ADOLFO LUTZ, 1985) (Anexo I).

3.1.9.5 Acidez Total Tituldvel

A determinacdo da acidez total utilizada foi pelo método titulométrico

utilizando NaOH e fenoftaleina (Anexo I) .
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3.1.9.6 Cor e Turbidez

As andlises de cor e turbidez foram realizadas em um espectrofotometro Hach
DR/2010-Potable Datalogging Spectrophotometer, utilizando o comprimento de onda

de 455 e 860 nm respectivamente.

3.1.10 Anadlise sensorial

Apés os testes na osmose inversa realizou-se a andlise sensorial do produto
obtido. Esse teste foi realizado por 50 consumidores escolhidos ao acaso. As amostras
de ~30 ml de suco foram servidas a 10°C, em horério e local pré-determinado. Aplicou-
se simultaneamente um questiondrio que pudesse agregar parametros do ponto de vista
do consumidor, numa avaliagdo mais global quanto a aceitabilidade (GOMES, 2006).

As amostras-teste constaram do suco industrializado de maracujd e o suco
concentrado por osmose inversa que apresentou melhores resultados de caracteristicas
fisico-quimicas e em termos condicdes operacionais As dilui¢des foram feitas com dgua
potavel e os sucos adogados com agtucar refinado, sendo:

° Suco concentrado Ol diluido 1:4 (v/v) adogado;

° Suco maracuja comercial diluido 1:8 (v/v) adogado;

A andlise dos resultados foi realizada pela andlise de variancia (ANOVA)

A realizacdo do teste foi realizada ap6s o preparo dos sucos e colocados em
copinhos plésticos descartdveis (copinho de café), estes copinhos possuiam um numero
de tres algarismos arranjados ao acaso. Os provadores tomavam dgua entre uma amostra
e outra para a limpeza do palato e finalizam o teste anotando o nimero da amostra e a
nota que varia de 1 a 9 . O nome do teste aplicado € teste de escala hedonica e nesse
método a escala expressa o grau que varia desde gostar muitissimo até desgostar

muitissimo da amostra-teste (Anexo II).

3.1.11 Analise estatistica

Os dados obtidos a partir da analise sensorial foram tratados estatisticamente
pela andlise de variancia. Empregou-se ferramentas de andlises de dados do software
EXCEL 2007, com a ferramenta ANOVA: fator tinico e com os parametros fixados o de

0,05 ( nivel de significancia), obtendo-se as médias e as variancias.
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4 Resultados e Discussoes

4.1 Centrifugacao da polpa do maracuja

A polpa integral de maracuja obtida de uma empresa da regido de Maringé foi
centrifugada com o objetivo de retirada do excesso dos materiais em suspensao,
facilitando assim o procedimento de microfiltragao e também de osmose inversa.

A eficiéncia desta etapa, que foi definida pela Equagdao 06 foi de

aproximadamente 75%.

4.2 Caracterizacao fisico-quimica da polpa do maracuja e do sobrenadante

A caracterizagdo da polpa do maracuja e do sobrenadante obtido a partir da
centrifugacdo foi realizada com o intuito de comparagdo posterior com 0s produtos
obtidos e analisar se estes produtos mantém as qualidades naturais da fruta.

Na tabela 07 abaixo encontram-se os valores obtidos a partir da caracterizagao
fisico-quimica da polpa e do sobrenadante do maracuja.

Tabela 07: Caracterizagao fisico-quimica da polpa e do sobrenadante do maracuja

Analises Polpa Sobrenadante
Acucar redutor (mg/mL) 54,90 75,75
Vitamina C (mg/100mL) 11,88 15,85
Acidez total (%) 60,101 57,682
Densidade (g/cm”) 1,048 1,046
Cor (APHA) 35376 10404
Turbidez ( FAU) 8040 1989
pH 2,90 2,98
“Brix 11,7 11,2

Com a centrifugacdo foi possivel perceber que o aguicar redutor aumentou em
28% para o sobrenadante, pois o agucar estava diluido e apds a centrifugacdo
concentrou-se. Nao houve perda de actcar para o sedimentado da centrifugagao.

Houve um aumento na vitamina C de aproximadamente 25% e para acidez e
densidade a variacdo nao foi significativa.

A centrifugacdo se mostra efetiva avaliando os valores de turbidez da polpa e
do sobrenadante. A turbidez existente nos sucos de frutas ocorre devido a presenga de

substancias tais como: fibras, taninos e pectinas. Todos estes tratamentos realizados
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com as polpas de frutas como centrifugacao, hidrélise enzimatica e clarificacao de sucos
visam reduzir o teor de s6lidos em suspensdo e desta maneira diminuir a turbidez dos
sucos melhorando a aparéncia destes.

Houve reducdo acima de 70% nos valores de cor e turbidez para a polpa
comparada ao sobrenadante, mostrando que a centrifuga¢do conseguiu retirar maior
parte dos materiais em suspensdo. Em relacdo a cor percebe-se que grande parte das
substancias responsdveis pela cor do suco, ou seja, pigmentos estdo presentes nestes

materiais que ficaram retidos na centrifuga.

4.3 Tratamento enzimatico

De acordo com as condi¢des pré-estabelecidas por DOCE (2008) o tratamento
enzimatico foi realizado no sobrenadante obtido da centrifugacao.

DOCE (2008) avaliou o processo de um modo geral, ndo s6 a viscosidade, mas
também os parametros para cdlculo do indice de desempenho da membrana (fluxo, cor,
absorbancia, °Brix, acucar total, acticar redutor, dcido galacturdnico e vitamina C) a
melhor condi¢ao foi para a pressao de operacdo de 0,5 bar e concentracdo de enzima de
150 ppm durante uma hora e temperatura de 50°C para membrana tubular cerimica,

desta maneira utilizou-se estas condi¢des no presente trabalho

4.4 Microfiltracao

O sobrenadante da polpa de maracuja obtido a partir da centrifugacdo foi
tratado enzimaticamente € em seguida clarificado em uma unidade de filtracdo
tangencial, utilizou-se membrana tubular ceramica. O objetivo principal desta etapa era
a obtencdo de uma quantidade de suco clarificado (permeado da microfiltracdo) que
fosse suficiente para realizar as corridas na osmose inversa (15L cada experimento na
OI). O intuito foi de reproduzir os ensaios realizados por DOCE (2008).

Avaliou-se eficiéncia do processo em termos de dois parametros fluxo de
permeado e percentual de entupimento.

Ap6s cada corrida e posterior limpeza da membrana verificava-se o fluxo
permeado com dgua deionizada para a membrana utilizada na pressao de 0,5 bar,

tolerava-se 20% de perda do fluxo original. Esses resultados obtidos eram comparados
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com o fluxo médio estabilizado obtido na clarificagdo do suco de maracuja nas mesmas
condicoes.

Verificou-se a redu¢do acentuada no fluxo médio estabilizado do maracuja se
comparando com &4gua o que pode ser atribuida a consolidagdo da camada gel
polarizada formada, provavelmente, pela pectina presente no maracuja (CHERYAN e
ALVAREZ, 1995).

Os valores obtidos por DOCE (2008) estio representados na tabela 08 a seguir
e no presente trabalho procurava-se obter estes valores também.

Tabela 08: Fluxo médio de permeado com dgua pura e suco hidrolisado

Condicoes operacionais Fluxo médio (kg/h.mz)
Agua deionizada 25°Ce 0,5 bar 378,45
Maracuja 25°Ce 0,5 bar 33,65

No gréfico da Figura 4.1 pode-se observar a variacdo do fluxo de permeado em

todos os experimentos realizados com o sobrenadante do maracuja hidrolisado.
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Figura 4.1: Gréfico da variagdo do fluxo de permeado do sobrenadante hidrolisado de

maracuji durante a microfiltragdo. Membrana de 0,3 pm de didmetro médio de corte,

pressdo transmembrana de 0,5 bar e temperatura de 25 °C.

O comportamento do fluxo durante a microfiltracdo é diferente do obtido por
DOCE (2008). No grifico acima é possivel perceber que o fluxo j4 inicia baixo (30,93
kg/h.m2) e observa-se um pequeno aumento no fluxo durante o processo. De acordo

com GOMES et al (2004) que realizou a ultrafiltracdo da polpa de acerola um ligeiro
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aumento no fluxo de permeado foi observado com o passar do tempo de processo, o que
pode ser atribuido a continua a¢do enzimatica durante a ultrafiltracdo, uma vez que a
enzima continua em atividade durante o processamento.

O fluxo médio estabilizado do suco de maracuja obtido por DOCE (2008) foi
de 42,44kg/h.m’ e o fluxo inicial foi de aproximadamente 150 kg/h.m’.

O fluxo baixo se comparado com o valor obtido por DOCE (2008) pode ser
explicado pela a¢do da enzima que pode ndo ter agido de maneira eficiente durante o
presente trabalho.

A instabilidade no fluxo inicial pode ser um indicativo dos efeitos de
polarizacdo de concentragdo com conseqiientes bloqueios externos dos poros da
membrana.

SILVA et al (2005) realizou a microfiltragdo de maracuja organico. A polpa foi
hidrolisada com uma mistura de 3 enzimas (150 ppm de Pectinex Ultra, 300 ppm de
Biopectinase, 40 ppm de o-amilase) a 30° C durante uma hora. Utilizou sistema de
membranas tubulares de poli(etersulfona), com tamanho médio de poros igual a 0,3um e
area filtrante de 0,05m2, a pressdo transmembrana foi de 1,5 bar . O fluxo inicial e
médio foi de aproximadamente 50 L/h.m” e 25 L/h.m? respectivamente.

PAULA et al (2004) também realizou microfiltracdo da polpa de maracuja e o
fluxo médio foi de 16L/h.m".

Estes valores de fluxos médios estabilizados obtidos por PAULA et al (2004) e
SILVA et al (2005) foram menores do que este trabalho, porém estes realizaram a
clarificag@o da polpa integral do maracujd e ndo do sobrenadante.

O baixo fluxo de permeado do suco centrifugado é determinado pelo fendmeno
de polarizag¢ao de concentragdo, durante o experimento depois do equipamento ligado a
primeira gota de permeado demorava aproximadamente 30 minutos para cair, desta
maneira nesse tempo j4 estaria acontecendo a polarizacdo de concentracdo. De acordo
com GOMES (2006) para o suco de acerola a auséncia de polpa no suco centrifugado
pode ter contribuido para um maior fluxo de permeado, e o suco hidrolisado apresentou
aproximadamente 20% de polpa e sua participagdo na camada da membrana pode
melhorar o fluxo. Além disso, é importante ressaltar que o maracuja € rico em pectina e

a aglomeracao destas pode também formar uma camada que resulta em um fluxo menor.
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4.5 Caracterizacao do suco clarificado de maracuja

A tabela 09 abaixo apresenta os valores da caracterizagdao do suco clarificado
do sobrenadante da polpa de maracujd em comparagio com o trabalho de DOCE (2008).
As diferencas entre os valores obtidos em cada trabalho podem ocorrer devido aos
diferentes lotes de frutas, a enzima utilizada, que apesar de ter sido a mesma e
concentracdo pode ndo ter apresentado a mesma eficiéncia, as condi¢des de operacao na
microfiltragao e também ao fator de concentracdo obtido. Outro fator a ser ressaltado €
que a obtencdo do sobrenadante de maracujd no trabalho de DOCE (2008) foi uma
operacdo continua, que ndo aconteceu neste trabalho e pode ter sido um dos motivos

para a perda de vitamina C.

Tabela 09: Comparagdo entre as caracteristicas fisico-quimicas do suco de maracuja
clarificado por MF, obtidas nesse trabalho e por DOCE (2008)

Sobrenadante Este trabalho DOCE - 2008
Analises
Acticar redutor (mg/mL) 75,75 36,56 41,03
Vitamina C (mg/100mL) 15,85 1,41 2.8
Acidez total (%) 57,68 59,92 -
Densidade (g/cm3) 1,05 1,033 -
Cor (APHA) 10404 1900 234
Turbidez ( FAU) 1989 300 2,33
pH 2,98 3,16 3,24

A partir dos dados acima percebe-se que houve diminui¢do do agucar redutor e
pH no permeado da microfiltracdo para este trabalho. Entretanto em relacdo a turbidez,
vitamina C e cor a variagao foi muito grande. Para o teor de vitamina C a diferenca foi
de aproximadamente 50%.

DOCE relata em seu trabalho que a molécula da vitamina C apresenta massa
molar de 176 Dalton e, portanto nao poderia ficar retida, porém podem ser facilmente
oxidadas com a exposi¢do da luz, ao oxigénio e ao tempo de congelamento, ou seja, a
manipulacdo e ao processo em geral. Como os experimentos duravam muito tempo € o

permeado ficava exposto a luz, ao oxigénio.
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4.6 Osmose inversa

4.6.1 Avaliacao do modulo de osmose inversa e permeabilidade da membrana

Os fluxos médios para dgua deionizada e para o suco de maracuja clarificado e
nao clarificado estdo dispostos na Figura 4.2 a seguir. Os valores médios foram tirados

para os primeiros minutos de operacdo do médulo de osmose inversa.
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Figura 4.2: Gréfico da variagdo do fluxo de d4gua deionizada e do sobrenadante do
maracuja concentrado diretamente na Ol e também o clarificado do sobrenadante
concentrado na Ol em diferentes pressoes a temperatura de 25° C, valores médios para

os primeiros minutos de operacdo

A Figura 4.3 mostra a variagdo do fluxo de 4gua para as trés pressdes de
operacdo em que foi realizada a osmose inversa com o maracujd, possibilitando o
calculo do fluxo médio estabilizado e também avaliacdo do comportamento do médulo

durante os experimentos.
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Figura 4.3: Grafico da Variacao de fluxo de dgua em trés pressoes diferentes

Assim como GOMES (2006) o valor de permeabilidade da membrana de OI
(Lp) foi calculado a partir dos resultados de fluxo de permeado através da membrana
utilizando 4gua deionizada na alimentag¢do. Lp pode ser definido como a razdo entre o
fluxo e a diferenca de pressao (AP) conforme foi descrito pela equacao 07.

Para os valores de fluxo de dgua 7,20; 15,49; 24,46 e 32,24kg/h.m2 a
permeabilidade é de 0,743 L/h.m”.bar na temperatura aproximada de 25° C e este valor
foi préximo do obtido por GOMES (2006) que foi de 0,6888 L/h.m”.bar que utilizou o

mesmo equipamento para a concentracao do suco de acerola.

4.6.2 Influéncia da temperatura no fluxo do permeado

O controle de temperatura no médulo de osmose inversa € dificil, apesar dos
dois banhos existentes, um que resfria o tanque de alimentagdo e o outro que estd ligado
ao trocador de calor que passa o suco que volta para o tanque de alimentacao (retido).
Conforme relatado por GOMES (2006) o aumento da temperatura faz com que a
viscosidade diminua (Lei de Darcy) e o fluxo aumente. Apesar do aumento de
temperatura causar um aumento no fluxo, o aumento do fator de concentragao faz com
que este diminua, entdo o efeito da temperatura atenua o decréscimo do fluxo.

A figura 4.4 mostra o efeito do aumento da temperatura durante o

processamento a 30 bar.
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Figura 4.4: Grafico da comparacao do fluxo a temperatura no fluxo da OI na pressao de

30 bar

4.6.3 Andlise do desempenho do fluxo na osmose inversa

Os experimentos foram realizados em batelada e com dois tipos de
alimentados. Os primeiros testes foram com o sobrenadante obtido da centrifuga¢do em
trés pressdes diferentes como ja foi citado anteriormente. A pressdo de 20 bar
apresentou valores de fluxo e fator de concentracdo muito baixos, além disso, o tempo
de processo € muito grande, ndo sendo vidvel, assim para os testes com o permeado da
microfiltragao foram utilizadas apenas as pressdes de 30 e 40 bar.

Nas Figuras 4.5 a 4.8 € possivel perceber a variacao do fluxo para os diferentes
tipos de alimentados na osmose inversa.

Para melhor visualizacdo o grifico da Figura 4.5 da pressdao de 20 bar estd

separado do gréfico da Figura 4.6 das pressoes de 30 e 40 bar.



Resultados e Discussoes

1,80
1,60
1,40
1,20
1,00
0,80
0,60
0,40
0,20
0,00

Fluxo (kg/h.m2)

®FPressio20 bar

bl P
[T T oooo...ooooo'

5000 10000 15000 20000 25000

Tempo(s)

65

Figura 4.5: Gréfico de variacdo de fluxo na osmose inversa com o sobrenadante obtido

da centrifugagdo na pressdo de 20 bar
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Figura 4.6: Gréfico de variacdo de fluxo na osmose inversa com o sobrenadante obtido

da centrifugacdo nas pressoes de 30 e 40 bar

Para a pressdao de 20 bar (Figura 4.5) o fluxo inicial foi em torno de 1,56

kg/h.mz, e o fluxo final foi de 0,16 kg/h.m2 , que é um valor muito baixo, préximo de 0.

Para as pressdes de 30 e 40 bar (Figura 4.6) os fluxos iniciais foram de 3,46 e 4,52

kg/h.m” e os finais 1,1 e 2,65 kg/h.m’respectivamente. Os fluxos médios estabilizados

foram de 1,36; 3,86 € 5,36 kg/h.m2 nas trés pressoes estudadas.
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Figura 4.7: Gréfico de variacao de fluxo na osmose inversa com o suco de maracuja

permeado da microfiltracio

A segunda etapa foi a realizacdo da concentragdo do suco permeado da
microfiltragdo. As pressdes de operacdo utilizadas foram de 30 e 40 bar (Figura 4.7) e
os fluxos permeados obtidos inicias foram: 5,45 e 12,46 kg/h.m2 e fluxos finais de 4,98
e 2,24 kg/h.m* e além disso os fluxos médios estabilizados foram 5,85 e 7,13 kg/h.m”e

muito parecidos com os de GOMES et al (2004).
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Figura 4.8: Grafico de variagcao de fluxo na osmose inversa com o sobrenadante obtido

da centrifugacdo nas pressoes de 30 e 40 bar (segunda repeticdo)
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Foi realizada uma repeti¢ao da concentra¢do do sobrenadante da centrifugacao
( Figura 4.8) e os fluxos inicial, final e estabilizado para a pressdo de 30 bar foram de:
6,74; 0,93 e 4,98 kg/h.m2, para a pressdo de 40 bar temos na mesma seqii€éncia os
valores de fluxo: 7,47; 3,05 € 6,51 kg/h.mz.

Em todas as curvas € possivel visualizar o decréscimo de fluxo de permeado
em func¢do do tempo de processo, nas trés pressoes. Este decréscimo pode ser atribuido
a polarizacdo de concentracdo sobre a superficie da membrana ao aumento da pressao
osmética do suco concentrado (SA er al, 2003).

GOMES et al (2004) concentraram o permeado da microfiltracdo de acerola
nas mesmas condi¢des e equipamento e obteve valores de fluxos médios estabilizados
de 3,04; 5,60; 7,30 kg/h.m2 para as pressoes de 20, 30 e 40 bar respectivamente. O fato
dos fluxos médios terem sido maiores para a acerola é que foi realizado o tratamento
enzimatico e ultrafiltracdo da polpa da acerola, entretanto o sobrenadante do maracuja
foi alimentado na osmose sem nenhum tratamento enzimatico.

O resultado da caracterizagdo dos produtos finais mostrou que o suco
concentrado a partir do sobrenadante da centrifugacdo apresentou melhores
caracteristicas e também mais préximas dos valores da polpa de maracuja in natura.

Desta maneira a melhor condi¢do foi utilizando o sobrenadante do maracuja
centrifugado nas pressdes de 30 e 40 bar e assim realizou-se a repeticdo nestas
condic¢des de operacdo conforme mostrado na Figura 4.8.

Os fluxos obtidos foram maiores do que nos primeiros experimentos, este fato
pode ter ocorrido devido ao fato de que o controle de temperatura ndo foi rigoroso como
no primeiro experimento, pois o equipamento utilizado para tal apresentava-se com
problemas, sendo assim pode ter ocorrido uma variacdo maior na temperatura
acarretando um aumento no fluxo.

Nas Tabelas 10, 11 e 12 abaixo € possivel visualizar algumas caracteristicas do

processo de osmose inversa.
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Tabela 10:Caracteristicas do processo de OI ( alimentagdo com suco permeado da
microfiltragdo)

Condicdes Operacionais

30 bar 40 bar
“Brix final 15,5 20,5
Fc final 1,86 2,21
Fluxo ap6s 5 min (kg/h.m?) 6,07 6,96
Fluxo apés 40 min (kg/h.mz) 4,98 4,31
Tempo final (min) 40 60

Tabela 11:Caracteristicas do processo de OI ( alimentagdo com sobrenadante da
centrifugacio)

Condigdes Operacionais

20 bar 30 bar 40 bar
“Brix final 14,1 14,8 16,2
Fc final 1,35 1,44 1,65
Fluxo ap6s 5 min (kg/h.mz) 1,49 4,2 6,32
Fluxo ap6s 40 min (kg/h.mz) 0,84 1,98 4,20
Tempo final (min) 364 83 56

Tabela 12: Caracteristicas do processo de OI (alimentagdo com sobrenadante da
centrifugacdo, segunda repeticao)

Condicdes Operacionais

30 bar 40 bar
°Brix final 15,2 18
Fc final 1,71 1,82
Fluxo ap6s 5 min (kg/h.m?) 5,58 6,15
Fluxo ap6s 40 min (kg/h.mz) 2,32 5,84
Tempo final (min) 56 86

Para a concentracio do suco de maracujd a partir do permeado da
microfiltragao € possivel perceber pela Tabela 10 que a melhor condi¢ao operacional foi
na pressdo de 40 bar, valores de “Brix final, fator de concentra¢do e fluxos foram
maiores.

Em todos os casos o fator de concentrac¢do, °Brix e fluxo aumentam de acordo
com o aumento da pressdo, comportamento esperado.

O melhor fator de concentracdo foi com o suco microfiltrado como

alimentagdo, porém em termos do fluxo em 5 e 40 minutos de operagdo os valores ndao
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variam significativamente para a concentracdo realizado com o sobrenadante da
centrifugacio na segunda repeticao.

SA et al (2003) relatam que o aumento da concentracdo de s6lidos soliiveis ao
longo do processo resulta no aumento da pressdo osmdética e da viscosidade. Quando a
pressao osmoética do produto que foi citada no 2.6.8.1 atinge valores préximos ao da
pressdo hidraulica aplicada, a for¢ca motriz (AP) para a concentracdo tende a zero,
minimizando o fluxo. O acumulo do material retido provoca a polarizacdo de
concentracdo. A polarizacdo de concentragdo e a viscosidade aumentam a resisténcia

global a transferéncia de massa.

4.6.4 Variagdo dos sélidos soliiveis( °Brix) de acordo com o tempo de processo e
Jator de concentracdo

Na concentra¢do de sucos a variacdo de sélidos soliveis ° Brix aumenta de
acordo com o tempo. E possivel perceber este comportamento nas Figuras 4.9, 4.10 e
4.11.

As Figuras 4.9 e 4.10 referem-se a concentracdo do sobrenadante obtido da

centrifugacao (primeira repeticao).
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Figura 4.9: Gréfico de variagdo de sélidos soldveis por tempo de processo na pressao de

20 bar
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Figura 4.10: Gréfico de variacdo de sélidos soliveis por tempo de processo na pressao

de 30 e 40 bar (Repeti¢do 1)

A Figura 4.11 mostra a variagdo de sélidos soliveis em funcdo do tempo
comparando os dois tipos de alimentado o sobrenadante da centrifugacdo (segunda

repeti¢do realizada) e permeado da microfiltragao.
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Figura 4.11: Gréfico de variacao de sélidos soliveis por tempo de processo na pressao
de 30 e 40 bar (com suco microfiltrado e segunda repeti¢io para o sobrenadante como

alimentado)
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Figura 4.12: Teor de sélidos soliveis em funcdo do fator de concentracdo durante a
concentracdo do suco de maracuja nas pressoes transmembrana de 30 e 40 bar com
diferentes tipos de alimentado: sobrenadante da centrifugacdo (segunda repeticdo) e

permeado da microfiltracao

O aumento do fator de concentracdo pode ser observado de acordo com a
elevacdo da pressdo como jd foi discutido anteriormente. Foram observadas pequenas
variacdes no teor de sdlidos soliveis para um mesmo fator de concentra¢do. Para o
permeado da microfiltracdo na pressao de 40 bar e o sobrenadante a centrifugacido na
pressdo de 30 bar estd variacao foi menor do que se comparado com a pressao de 40 bar
no sobrenadante.

SA et al (2003) para a concentracdo do suco de abacaxi nio observou variacio
significativa na concentrag¢ao de sélidos soliveis para um mesmo fator de concentragao.
De acordo com SA et al (2003) observa-se a maior retencao de sélidos soldveis com o
aumento da pressdo de operacdo, indicando uma maior resisténcia a transferéncia de
massa entre o lado da alimentacdo (suco concentrado) e o lado do permeado,

comportamento este observado também neste trabalho.
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4.7 Caracterizacio dos produtos obtidos

Nas Tabelas 13 e 14 abaixo estdo sintetizadas as principais anélises realizadas
com os produtos obtidos a partir da osmose inversa. A primeira tabela apresenta
resultados para o produto a partir da concentracdo do permeado da microfilttracdo, as
seguintes tabelas mostram os resultados para os produtos obtidos a partir do

sobrenadante (repeticao 1 e 2 respectivamente).

Tabela 13: Caracterizagdo fisico-quimica do suco concentrado por OI em diferentes
condic¢des de pressao (30, 40 bar), alimentado: permeado da microfiltracao

Permeado da

Andlises microfiltracdo Pressdo 30 Pressdo 40 bar

Acucar redutor (mg/mL) 36,56 57,39 86,85
Vitamina C (mg/100mL) 1,41 7,93 7,93
Acidez total (%) 59,92 92,9 98,27
Densidade (g/cm’) 1,033 nr 1,08
Cor (APHA) 1900 nr 2200
Turbidez ( FAU) 300 nr 300

pH 3,16 3,00 3,37

“Brix 11,2 15,5 20,5

nr= nio realizado

Tabela 14: Caracteristicas fisico-quimicas do suco concentrado por OI em diferentes
condig¢des de pressao (20, 30, 40 bar), alimentado: sobrenadante da centrifugacao

Andlises Sobrenadante 20 bar 30 bar* 40 bar*
Acticar redutor (mg/mL) 75,75 203.9 283,60 282.5
Vitamina C (mg/100mL) 15,85 7,92 10,5672 20,25
Acidez total (%) 57,68 71,51 78,54 67,40
Densidade (g/cm’) 1,05 1,073 1,081 1,09
Cor (APHA) 10404 9246 29346 38400
Turbidez ( FAU) 1939 804 5226 nr
pH 2,98 3,18 3,06 3,31
°Brix 11,0 14,1 15,0 17,1

*valores médios das duas repeti¢oes

A taxa de retencdo de acgucares foi alta para ambos os casos, sendo que
utilizando o sobrenadante da centrifugacdo obteve-se valores bem maiores, de acordo
com GOMES (2006) este fato demonstra o bom desempenho da membrana, j4 que a
quantidade actcar retido € considerada um dos maiores objetivos na concentragdo de
sucos de frutas, € importante também a manutencdo constante da taxa acucar/4cido,

assumindo um bom sabor (ALVAREZ et al, 1997).
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Os teores vitamina C ndo aumentaram proporcionalmente ao fator de
concentragdo, mostrando que houveram perdas durante o processo. No entanto para o
sobrenadante da centrifugacdo como alimentando o concentrado apresentou valores de
vitamina C maiores em todas as pressoes.

Na microfiltracdo é observado que devido ao alto tempo de processo o teor de
vitamina C no permeado € baixo, provavelmente durante a osmose algum aumento de
temperatura pode ter impossibilitando um aumento no teor de vitamina C.

Para acidez total tituldvel e densidade ndo houve aumento de acordo com o
fator de concentragao.

O pH em todos os casos ndo variou significativamente.

Observou-se que na linha de concentrado houve um aumento na concentragdo
dos componentes do suco (agucares redutores, dcidos totais e vitamina C), isso ocorreu
porque o poro da membrana € menor do que estas moléculas, a membrana de osmose
inversa pode ser considerada densa, devido ao tamanho do poro. Esta membrana
apresentou praticamente 100% de rejeicdo a estas moléculas.

Nas andlises realizadas com o permeado da osmose inversa em todos os casos
o resultado obtido foi que houve isencao destas moléculas em todos os casos.

A cor aumentou também proporcionalmente ao fator de concentragdo e pode-se
perceber visualmente com o aumento da intensidade da colora¢do amarela.

A melhor condicdo operacional em termos de qualidade fisico-quimica
observada € na pressao de 40 bar em todos os casos.

Considerando as andlises fisico-quimicas realizadas os teores de vitamina C e
acucares redutores foram melhores quando utilizou-se o sobrenadante da centrifugacao.
Deste modo a melhor condicao avaliada foi na pressdao de 40 bar para o sobrenadante da
centrifugacao.

A osmose inversa pode ser utilizada como uma etapa de pré-concentragdo na
inddstria de concentracdo de sucos integrada com outros processos, tais como a
evaporac¢io osmotica que atinjam teores de sélidos soldveis (° Brix) mais altos. O valor
maximo atingido na osmose inversa foi de 20,5° Brix e o sucos concentrados
comercializados geralmente apresentam o valor para sélidos soliveis de 50° Brix. Para
sucos tropicais comerciais os teores de °Brix sdo menores, sendo assim pode-se
considerar que o suco concentrado obtido pode ser facilmente comercializado e a

osmose inversa introduzida na indastria de sucos.
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4.8 Analise microbiolégica do suco pasteurizado concentrado na osmose inversa

A avaliacdo microbiolégica foi feita com o objetivo de posteriormente realizar
a andlise sensorial do suco obtido a partir da melhor condi¢do de osmose inversa, que
foi na pressdo de 40 bar com o sobrenadante da centrifugacdo. A coleta do suco
pasteurizado foi realizada em recipientes esterilizados
As andlises realizadas foram: contagem de bactérias do grupo coliformes
(totais e termotolerantes), contagem de bolores e leveduras e contagem de mesofilos.
Pode-se verificar que os produtos atenderam as especificacdes e estdo apropriados para
consumo.
Na Tabela 15 a seguir estdo dispostos os valores obtidos para o suco antes da
pasteurizacdo e para o suco pasteurizado e de acordo com as exigéncias da legislacao
brasileira, disposta na resolucio RDC n° 12 da Anvisa de 2001, para polpa de frutas

concentradas ou nao, com ou sem tratamento térmico, refrigeradas ou congeladas.

Tabela 15: Resultado da anélise microbiol6gica em comparacao com exigéncia da
legislacao brasileira

Produto/Polpa | Bactérias Bolores Leveduras | Coliforme Coliformes
mesoéfilas | (UFC/mL) | (UFC/mL) Totais Termotolerantes
(UFC/mL) (NMP/mL) (NMP/mL)
Legislacao - - - - 10°
Suco antesda | 1,42.10° 1,55.10° 1,55.10° <10 <10
pasteurizacio
Suco <10 <10 <10 <10 <10
pasteurizado

A partir da andlise microbioldgica, foi possivel concluir que a pasteurizacio foi
efetiva comparando-se os valores antes do suco ser pasteurizado e depois do suco ser
pasteurizado.

Antes da pasteurizacdo o grau de contaminacao do suco com bactérias mesofilas,
bolores e leveduras, era muito alto, os valores encontram-se na tabela 15. Entretanto,
percebe-se que apds a pasteurizagdo esse grau de contaminac¢do diminuiu em todos os

parametros para < 10.
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4.9 Analise sensorial
A anélise sensorial foi realizada no suco concentrado por osmose inversa na

pressdo de 40 bar. Apds a osmose inversa de maracujd o concentrado foi pasteurizado.

O teste sensorial de escala hedonica tem grande aplicabilidade para identificar
preferéncia afetiva por um determinado produto, quando comparado com outros
similares, além de apresentar resultados precisos, porém a avaliacdo estatistica depende
de uma anélise de varidncia (MONTEIRO, 2005; DOCE, 2008).

O teste foi aplicado em 50 provadores que receberam duas amostras com cerca
de 40 mL e uma temperatura aproximada de 10° C. A primeira amostra era do suco
industrializado comercial preparado no laboratorio conforme as instrugdes dadas no
rétulo do produto e a segunda amostra era de suco concentrado preparado com um
percentual de dgua e agucar.

Na Tabela 16 e na Figura 4.13 abaixo, encontram-se os valores atribuidos pelos

avaliadores.

Tabela 16: Numero de provadores por nota atribuida para o tributo avaliado (Sabor)

Numero de provadores

Notas dadas as amotras Suco comercial Suco concentrado
Gostei Muitissimo 3 6
Gostei Muito 15 11
Gostei Moderamente 20 12

Gostei Ligeiramente 6
Nem gostei/ Nem desgostei 3 3
Desgostei Ligeiramente 2 3
Desgostei Moderamente 1 1
Desgostei Muito 0 2
Desgostei Muitissimo 0 0

RN WP oY 0O
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Figura 4.13: Porcentagem de provadores por nota atribuida
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De acordo com a tabela e o grafico é possivel concluir que a porcentagem de

pessoas que deram notas de 6 a 9 em ambos os sucos foi maior do que 80%.

Os comentdrios realizados no teste sensorial mostraram que o suco concentrado

por osmose inversa apresenta um sabor peculiar e é mais azedo do que o suco

industrializado, este sabor pode ser atribuido ao aumento no teor de acidos totais e

acucares redutores. Esta caracteristica observada talvez poderia ter sido melhor

trabalhada, em termos de dilui¢do deste suco.

Com a finalizagdo do teste as notas foram avaliadas no MS Excel, teste de

variancia com nivel de significancia de 0,05 (o).

Os resultados obtidos a partir da analise de variancia foram apresentados no

quadro 01 a seguir, representando os valores de interesse para o diagndstico sensorial.

Anova: fator Unico
RESUMO
Grupo
Coluna 1
Coluna 2

ANOVA
Fonte da variagéio
Entre grupos
Dentro dos grupos

Total

Contagem
50
50

sQ
2,89
224,5

227,39

Soma
349
332

gl
1
98

99

Média
6,98
6,64

mQ
2,89
2,290816

Variéncia
1,611837
2,969796

F valor-P
1,261559 0,2641

F critico
3,938111

Quadro 01: Resultado da anéalise de variancia
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De acordo com MONTEIRO (2005) citado em DOCE (2008), para a
interpretacdo do resultado analisou-se os valores criticos, sendo que:

° Se F < Fritico - indica que nao existe diferenca significativa de aceitacao entre
as amostras, portanto, podemos dizer que todos os produtos apresentam a mesma
aceitagao.

o Se F > Fitico - Indica que existe diferenca significativa entre a aceitacdo das
amostras, ou seja, uma oi mais amostras se diferem das demais. Dessa forma
para identificar quais sdo as amostras diferentes deve-se aplicar o teste de
Tukey.

De acordo com os valores de F e Fcritico conclui-se que ndo existe diferenga
significativa de aceitacdo entre as amostras, sendo assim os produtos apresentam a

mesma aceitagao.
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5 Conclusoes e Sugestoes

Com base nos resultados apresentados, as conclusdes deste trabalho foram:

A partir do pré-tratamento fisico realizado por centrifugacio foi possivel uma
clarificacdo prévia da polpa do maracuja. O método de centrifugagdo possibilitou uma
melhor eficiéncia nos processos de separacio de membrana. E possivel afirmar que a
caracterizacao fisico-quimica do sobrenadante revelou valores desejaveis se comparado
com a polpa in natura. Houve um aumento de agucar redutor e vitamina C, a turbidez
reduziu em até 70%, e ndo houve variacdes significativas para densidade e acidez total
titulavel.

O tratamento enzimatico realizado no sobrenadante obtido da centrifugacido da
polpa in natura do maracuja nio possibilitou a obtengdo de um fluxo igual ao de DOCE
(2008). O comportamento do grifico de variacdo de fluxo também ndo pode ser
comparado, pois apresenta um aumento do fluxo ao longo do processo. A obten¢ao do
suco clarificado de maracuja € um processo demorado, o que talvez ndo ser tornaria
vidvel em uma industria de processamento de sucos.

A caracterizagdo fisico-quimica do suco permeado da microfiltracdao
demonstrou que em termos de pH, acticar e vitamina C a variacdo nao foi significativa
se comparado com o trabalho realizado por DOCE (2008) em condi¢des semelhantes.
Entretanto neste trabalho a microfiltracdo pode concluir que a microfiltracdo foi menos
eficiente, pois apresentou no permeado valor de turbidez muito maior e este parametro
esta relacionado ao teor de solidos soldveis. Para valor de vitamina C, observa-se uma
diminui¢do ao longo do processo, tornando-se um problema, pois a inten¢do dos
processos de separacdo com membrana € manter a qualidade do suco, sendo um
diferencial dos processos convencionais.

A osmose inversa pode ser analisada em termos de fluxo e fator de
concentracao:

Em relacdo a condi¢des operacionais do processo a melhor condicdo obtida foi
quando realizou-se a osmose inversa na pressdo de 40 bar, utilizando o microfiltrado
como alimentado.

Para o sobrenadante da centrifugacdo foram realizados os experimentos em
duplicata nas pressdes de 30 e 40 bar e na segunda repeti¢do foi possivel obter valores

de fluxos maiores se comparados a primeira repeticao.
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Na corrida realizada na pressao de 20 bar o tempo de processo foi muito grande
e o fluxo muito pequeno, resultando também em valor de fator de concentracdo muito
baixo.

Analisando a osmose inversa em termos de qualidade de produto:

O suco concentrado por osmose inversa obtido a partir do sobrenadante
apresentou teores de vitamina C e acidez proporcionais ao fator de concentracdo,
comportamento ndao observado para o microfiltrado como alimentado. Como ja foi
discutido anteriormente o microfiltrado apresenta um valor baixo de vitamina C se
comparado com sobrenadante. A taxa de retencdo de acucares foi boa nos dois casos,
demonstrando o bom desempenho da membrana. Nao houve variagdo significativa para
valores de pH.

Em andlises fisico-quimicas realizadas no permeado da osmose inversa nao
foram detectados teores de vitamina C, dcidos totais e agicares redutores.

Houve aumento nos valores de cor e turbidez e pode ser observado no aumento
da intensidade da colora¢ao amarela do suco.

Os graficos na pressdo de 30 bar com variagdo de temperatura demonstraram
que o aumento na temperatura faz com que haja diminuicdo da viscosidade do suco e
conseqiientemente aumento no fluxo.

A pressdo € um fator de extrema importincia na osmose inversa, pressoes
maiores acarretam em maiores fluxos, fatores de concentragdo, valores de compostos do
suco e sélidos soldveis (°Brix). Para pressdes baixas de operacdo fazem com que com o
aumento da pressdo osmoética do suco a variacdo de pressd@o diminui de acordo com o
modelo osmético, sendo assim ocorre a diminuicao do fluxo.

Em geral a melhor condicio obtida foi na pressao de 40 bar para o
sobrenadante como alimentado, pois foi possivel obter a concentragdo dos compostos
importantes do suco e também um valor de fluxo médio estabilizado e fator de
concentragdo desejavel.

De acordo com a anélise microbioldgica realizada no suco concentrado antes e
depois de ser pasteurizado concluiu-se que a pasteurizacdo foi efetiva e a amostra estava
dentro dos parametros da legislagdo vigente.

A andlise sensorial realizada mostrou que ndo houve variacdo entre o grau de
aceitacdo dos avaliadores. Aproximadamente 80% destes avaliadores deram notas entre

6 a 9 para os sucos avaliados.
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Conclusao geral do Trabalho e Sugestoes para Trabalhos posteriores

Pode-se concluir que a melhor condi¢do de concentracdo do suco de maracuja
foi na pressao de 40 bar. O suco obtido apresentou qualidade desejavel e foi bem aceito
pelo publico. A pasteurizacdo do suco foi efetiva.

Para posteriores trabalhos pode-se:

. Trabalhar a avaliacdo de diferentes temperaturas na concentragdo por
osmose inversa, buscando manter a qualidade do suco.

. Obtencdo do suco concentrado na melhor condi¢do obtida neste trabalho
e a andlise da producdo deste suco concentrado incorporando vitaminas e também
alguns compostos para avaliacdo sensorial, variando também as dilui¢cdes e analisando
possibilidade melhoria na consisténcia deste suco.

. Realizar o tratamento enzimdtico da polpa in natura do maracuja e
concentrd-lo diretamente na osmose inversa em diferentes pressdes, sem realizar

centrifugacdo e clarificacdo na microfiltragao.
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7 Anexos

7.1 Anexol

7.1.1 Solidos solitveis (°brix)
O método refratométrico € capaz de correlacionar os indices de refracdo de solucdes de

sacarose p.a. a 20°C. Essa correspondéncia entre indices de refracdo e porcentagem de
sacarose recebe o nome de graus Brix.

O instrumento ainda deve ser ajustado para a leitura de n 1,330 ou 0% de sacarose com
agua a 20°C. Na pratica, homogenea-se a amostra, e coloca-se algumas gotas da amostra
sob os prismas do refratdmetro. A leitura refratométrica, ou o correspondente grau Brix

¢ utilizado para expressar os sélidos soliveis.

7.1.2  Aciicares redutores (método do dns - berkeley)
O procedimento utilizado é uma variagdo do método original, modificado no

Laboratério Lawrence Berkeley (Universidade da Califérnia), no que se refere a
preparacao de reagentes e comprimento de onda da leitura da absorbancia de 540nm
para 600nm. Em relacdo ao volume de reagente adicionado, optou-se pela metodologia
atual utilizada no laboratério Berkeley, sendo a diluicdo da amostra com 4gua, apds o
desenvolvimento da cor, introduzida por ZANIN e MORAES (1987) e descrita por
PRATO (2003).

Reagentes
- Tartarato de Sédio e Potassio C4H,OsKNa.4H,O (Sal de Rochelle);

- Fenol;
- Bissulfito de Sédio;
- Hidroxido de Sédio.

Metodologia para a preparaciao de Reagente DNS-1000ml
1) Solugdo 1: Dissolver 24g de NaOH em aproximadamente 200mL de dgua destilada

e deixar resfriar a temperatura ambiente. A dissolucdo pode ser feita com auxilio de um
agitador magnético, e o resfriamento pode ser acelerado colocando o béquer em um

banho-maria contendo 4gua a temperatura ambiente.
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2) Solucdo 2: Dissolver 8g de DNS (dcido monohidrato ou sal monossddico) em
aproximadamente 500mL de 4dgua destilada. Dissolver o mais completamente possivel.
Pode-se usar agitador magnético.

3) Solugdo 3: Pesar 5Sg de fenol e dissolve-lo em aproximadamente 80mL de 4gua.
Usar banho-maria (45 a 50°C) para facilitar a dissoluc¢do do fenol.

4) Solucdo 4: Adicionar, no agitador magnético, 15mL da solu¢do 1 na solugdo 3.

5) Solucao 5: Adicionar lentamente o restante da solu¢cdo 1 na solu¢do 2 e misturar
para dissolver.

6) Solucao 6: Adicionar 200g de tartarato de sédio e potdssio na solugdo 5 e misturar
até dissolug@o completa e ndo mais observar liberacao de bolhas de gés.

7) Solucao 7: Adicionar 5g de sulfitodcido de s6dio (NaHSO3) ou (6,1g de sulfito de
s6dio Na,SO3) na solugdo de fenol (Solucdo 4) e misturar até dissolver.

8) Solugdo 8: Adicionar a solu¢@o 7 na solucdo 6 e misturar. Completar o volume para
1 litro de solugdo e misturar.

9) Filtrar a solucdo 8 em funil de vidro sinterizado de 100mL. Adicionar ao filtrado 5g
de NaHSOs; ou 6,1g de sulfito de s6dio Na,SO3 e misturar bem até dissolver.

10) Guardar a solu¢do de DNS em frasco inerte, escuro, em condi¢des minimas de luz
até o uso. Pode-se envolver o frasco com papel aluminio. Rotular e datar.

Observacao: Todas as transferéncias das solugdes e reagentes devem ser quantitativas.
Lavar o recipiente que as continha com pequenas porcdes de dgua destilada e cuidar

para ndo ultrapassar o volume final de 1.000mL.
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Preparaciao da Curva Padrao de Glicose + Frutose (1g/L)

1) A solucdo padrao de glicose + frutose pode ser preparada contendo 1 ou 2g de
glicose + frutose/litro de solugdo. Pesar 0,5g de cada actcar, dissolver em dgua, e deixar
em repouso na geladeira por no minimo 3 horas antes do uso. Retirar num erlenmeyer
uns 100mL e deixar atingir o equilibrio térmico com a temperatura ambiente.

2) A curva padrao de glicose + frutose € preparada de acordo com a metodologia
indicada na tabela 17, para as solucdes de 1g/l. No caso de 2g/l, adota-se a mesma
sistemdtica observando-se que a concentracdo de glicose + frutose (coluna 4) serd o
dobro da indicada nesta tabela.

Tabela 17:Concentracao da curva padrdo de Glicose + Frutose (solugdo 1g/1).

Tubo n® Volume da Solugdo Volume de dgua (ml) Concentragdo
Glicose + Frutose (ml) Glicose + Frutose (mg/ml)

1 0 4 0
? 02 3.8 0,05
3 0,4 3.6 o1
) . 3.4 0,15
S 0.8 3.2 02
° ! 3 0,25
7 1,2 2.8 03
i 14 2,6 0,35
9 1,6 2.4 0.4
10 L8 22 0,45
11 2 2 05
N 22 1.8 0,55
13 2.4 16 06
H 6 14 0,65
15 2.8 12 07
o 3 1 0,75
17 3,2 0.8 038

18 34 0.6 0,85
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19 3,6 0.4 0.9
20 3.8 0,2 0,95
21 4 0 1

3) De cada tubo (1 a 11) pipetar 0,5mL tomando o cuidado de trocar o ponteiro das
pipetas cada vez que trocar de amostra. Fazer cada amostra (1 a 11) em duplicata.

4) Adicionar, com auxilio de dispensete, exatamente 2,5mL de solu¢do de DNS (etapa
10), tampar os tubos.

5) Levar a estante contendo os tubos para um banho de dgua fervente, cuidando para
que o volume de 4gua esteja acima do volume da amostra nos tubos. Acionar o
cronOmetro e deixar ferver durante 10 minutos.

6) Retirar a estante do banho fervente e colocarem um banho com 4gua equilibrada a
temperatura ambiente. Deixar resfriar durante 3 — 5 minutos.

7) Adicionar, com auxilio de dispensete, exatamente 3mL de dgua destilada. A cor €
estavel durante 30 minutos.

8) Agitar em agitador “vortex” e ler a absorbancia a 600nm, zerando o aparelho com o
branco da amostra (tubo n°l). Observa-se que deve-se comecar a ler as cubetas em
ordem crescente de intensidade de cor e ndo lavar as cubetas com dgua, entre uma
amostra e outra.

9) Construir um grafico de “absorbincia em fun¢do da concentracdo de glicose +
frutose (mg/mL)”. Encontrar a equacio de ajuste por regressao linear.

Observacao: Sempre que utilizar um reagente novo, fazer uma nova curva padrao.

Determinacao da Glicose + Frutose
1) Tomar 0,5mL da amostra que contém glicose + frutose, adicionar 2,5mL do

reagente de DNS e proceder como indicado nas etapas (14) a (18).
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2) Com o auxilio da curva padrdao de glicose + frutose, determinar a quantidade de
acucares redutores, expressos como glicose + frutose presentes na amostra, nao
esquecendo de levar em consideracdo a dilui¢ao da amostra.

Observacao: Sempre que se fizer uma andlise de acticares redutores, analisar trés
pontos da curva padriao com a solugdo estoque de glicose + frutose. Se os valores
divergirem acima de 5% do valor original, preparar nova solucdo de glicose + frutose e

obter uma nova curva padrdao. (PRATO, 2003).

7.1.3 Acido ascérbico ou vitamina c
Material

- Béquer de 250mL;

- Papel de filtro quantitativo;

- Frasco de erlenmeyer de 300mL;
- Pipetas de 1 e 10mL;

- Bureta de 25mL.

Reagentes
- Solugao de 4cido Sulftrico a 20% (v/v);

- Solugao de iodeto de potéssio a 10% (p/v);
- Solugdo de amido a 1% (p/v).

Metodologia da preparacao de Reagente
- Solucdo de iodato de potdssio 0,IN: Coloque 5g de iodato de potdssio na estufa a

110°C até peso constante. Pese 3,5668g para um litro de 4gua (num baldo volumétrico),
sendo que ImL de iodato 0,1N equivale a 8,806mg de 4cido ascorbico.

- Solugdo de iodato de potdssio 0,0IN: Pipete 10mL de iodato de potdssio 0,1N e dilua
até 100mL, em baldao volumétrico com &4gua. (ImL de iodato 0,01N equivale a

0,8806mg de acido ascérbico).
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Procedimento de analise
Pese em um béquer de 250mL uma quantidade da amostra de tal forma que contenha ao

redor de Smg de vitamina C. Adicione 10mL da solu¢do de acido sulftrico, a 20%.
Homogeneize. Filtre. Receba o filtrado em um erlenmeyer de 300mL, lavando o filtro
com 10mL da solugdo de &cido sulfurico. Adicione ImL da solucdo de iodeto de
potassio, ImL da solucdo de amido e agite. Titule com solucao de iodato de potdssio até
coloragao azul. (Dependendo da quantidade de vitamina C contida na amostra, utilize a

solucdo de iodato de potdssio 0,IN ou 0,01N).

Calculo
(100 x V x F) / P = mg de vitamina C por cento (p/p)

onde:
V € o volume de iodato de potdssio gasto na titulacao;
F ¢ o fator de multiplicag¢do que vale 0,8806;

P € o n° de g da amostra.

7.1.4 Acidez Total Tituldvel

Material

- Proveta de 500mL;

- Erlenmeyer de 125 mL;
- Bureta de 25 mL;

- Vidro de relégio.

Reagentes

- Indicador fenoftaleina;

- Solugdao de NaOH 0,01 N ou 0,1 N;

Procedimento
Pese 1 grama da amostra em um vidro de relogio. Transfira para o frasco erlenmeyer de
125 mL, com auxilio de 50 mL de dgua. Adicione 2 gotas do indicador fenoftaleina.

Titule em solu¢do de NaOH até coloragdo rosa
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7.2 Anexo II

Modelo de teste de escala HedoOnica.

Laboratério de Analise Sensorial

Nome: Data: / /

Teste de Escala Hedonica

Prove as amostras na sequiéncia apresentada, da esquerda para direita, coloque 0s nimeros nos
quadros abaixo a esquerda e atribua um valor de 1 a 9 de acordo com a escala

AMOSTRA VALOR ESCALA
| | 9 — Gostei Muitissimo

8 — Gostei Muito

AMOSTRA VALOR
| | | | 7 — Gostei Moderadamente
6 — Gostei Ligeiramente
AMOSTRA VALOR
| | | | 5 — Nem Gostei / Nem Desgostei
4 — Desgostei Ligeiramente
AMOSTRA VALOR
| | | | 3 — Desgostei Moderadamente
2 — Desgostei Muito
AMOSTRA VALOR

| | | | 1 — Desgostei Muitissimo

Comentarios:




