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INFLUENCIA DO EQUIPAMENTO NA CINETICA DE
CRISTALIZACAO DO SORO CONCENTRADO

The influence of crystallization equipment on
the crystallization of concentrated whey

Moisés Simedo!, Rodrigo Stephani’, Guilherme Miranda Tavares®,
Anténio Fernandes Carvalho!, Pierre Schuck®, Italo Tuler Perrone'

RESUMO

O principal objetivo deste trabalho consistiu na determinacao do efeito do tipo
de cristalizador na eficiéncia da cristalizacdo da lactose em soro de leite concentrado,
utilizando dois equipamentos que dispdem de diferentes formas de agitagdo (tanque
1 —agitador central e tanque 2 — agitador periférico), mantendo as demais condigdes
de cristalizagdo constantes, como: taxa de resfriamento; temperatura; velocidade de
agitacdo; tempo de cristalizacdo e teor se solidos soluveis por tratamento. A maior
taxa de cristalizag¢do no soro concentrado foi obtida pelo emprego da agitacao central
[Tempo (min) = 0,1927 (% cristalizacdo da lactose) + 21,681] e [Tempo (min) =
-0,06 (°Brix) + 51,233] sob a taxa de resfriamento de -0,34 °C + 0,05 °C por minuto,
durante a primeira hora e alcancando a temperatura de 25,8° £ 1,2 °C ap6s 4 horas.
A agitagdo central promoveu as maiores taxas de cristalizagdo em soro concentrado
com 50 °Brix, 55 °Brix e 60 °Brix. Observou-se que mudangas nas condi¢des de
cristalizag@o do soro concentrado (em diferentes tanques) e no teor de solidos solu-
veis implicam na obtengdo de pos com diferentes propriedades de reidratagdo, de
adesdo e com teores distintos de lactose cristalizada, impactando na conservagao
durante o prazo de validade.
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ABSTRACT

The main objectives of this project were to determine the effect of the
crystallizer design on lactose crystallization efficiency in concentrated whey. Two
different crystallizers were used, one presenting a central agitation (tank 1) and the
other presenting a peripheral agitation (tank 2). All others crystallization parameters
were kept constant such as cooling rate; temperature; stirring speed; crystallization
time and concentration of soluble solids by treatment.The best rate for lactose
crystallization in concentrated whey was obtained applying central stirring and
55 °Brix [Time (min) = 0.1927 (% lactose crystallization) + 21.681] and [Time (min)
=-0.06 (°Brix) + 51.233] under the cooling rate of -0.34 °C + 0.05 °C per minute
during the first hour and achieving the final temperature of 25.8° + 1.2 °C after 4
hours, central stirring promoted highest rates of lactose crystallization in concentrated
whey with 50, 55 and 60 °Brix.The type of Tank for crystallization and the dry matter
content in concentrated whey affect whey powder rehydration, stickiness into the

chamber, different levels of lactose crystallization and storage of the powder.
Keywords: tank; design; shear; stirring; crystallization.

INTRODUCAO

Entende-se por soro em p6 o produto
obtido pela desidratacdo do soro ou soro
acido, mediante processos tecnologicamen-
te adequados, aptos para a alimentagdo
humana. Para a elaboracdo deste produto as
principais operacgdes unitarias envolvidas
sd0: separacdo por membranas, evaporagao
a vacuo, cristalizagdo e secagem em spray
dryer. Segundo Masters (2002), o soro em
po, quando obtido sem prévia cristalizacao,
¢ um p6 com baixa densidade, higroscdpico
e com grande tendéncia a agregacdo de
particulas (caking) e a adesdo no spray dryer
(stickiness). Desta forma, ¢ etapa obrigatoria
para a producdo do soro em pd, a cristalizacao
da lactose no soro concentrado.

De acordo com Pisecky (1997), para
uma cristalizagdo eficiente, a fim de evitar
a transi¢do vitrea durante a secagem ou es-
tocagem, ¢ necessaria a cristalizacdo de no
minimo 70 % da lactose presente no soro con-
centrado. A cristalizagao da lactose ¢ bem
descrita na literatura cientifica, contudo exis-
tem poucos trabalhos que relacionam o tipo

de tanque de cristalizagdo com a taxa de
formagao dos cristais.

O objetivo deste trabalho foi avaliar o
efeito do tipo de cristalizador na eficiéncia
da cristalizagdo da lactose em soro de leite
concentrado por meio de dois equipamentos
que dispdem de diferentes formas de agitagao
(Tanque 1 — com agitador central e Tanque
2 — com agitador periférico).

MATERIAL E METODOS

O delineamento experimental (Figura 1)
foi composto de seis tratamentos (T) no qual
foram utilizados dois tanques de cristalizacdo:
tanque 1 (com agitador central) e tanque 2
(com agitador periférico) e trés concentragdes
de sodlidos soluveis ao final da evaporagdo
(50 °Brix, 55 °Brix e 60 °Brix). Empregou-
se evaporador (tacho) de unico efeito da mar-
ca Treu® (45 — 55 cm Hg), alimentado por
soro pré-concentrado desmineralizado (33 +
1 °Brix) obtido em parceria com a Industria
de Laticinios Porto Alegre, Ponte Nova, MG.

A concentracio do soro foi determinada
através de um refratdmetro digital da marca
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Biobrix® modelo 2WAJ-D. A cristalizacdo
do soro foi realizada imediatamente ap6s o
término da evaporacdo a vacuo. O tanque de
cristalizag@o 1 (tacho aberto de camisa dupla
da marca Inoxul® com capacidade de 50kg
provido de um agitador central) e o tanque de
cristalizagdo 2 (tanque misturador da marca
Global Inox® com capacidade para 100 kg
com agitador periférico) sdo apresentados
na Figura 2.

A rotagdo foi padronizada em ambos
tanques para 50 rotagdes por minuto, contudo
este procedimento ndo padronizou a velocida-
de tangencial do fluido durante a cristalizag@o.
O resfriamento foi iniciado juntamente com
a adi¢do do soro nos tanques de cristalizagdo
por meio da circulacdo indireta na camisa do
equipamento de agua industrial a temperatura
média de 24 £ 2 °C, até a temperatura do soro
atingir valor proximo a 30 °C. O volume de
soro adicionado em cada um dos tanques para
a cristalizag¢do foi de 40 % em relagdo a sua

capacidade, suficiente para cobrir a superfi-
cie do agitador. O tempo de permanéncia
no cristalizador foi de 240 minutos. Para o
estabelecimento da cinética de cristalizagao
foram coletadas amostras de soro nos dois
tanques em intervalos de 20 minutos (tempo
zero até 240 minutos) e em pontos de coleta
especificos (Figura 3).

A partir dos resultados obtidos foram
determinados os percentuais de cristaliza¢do
dalactose de acordo com a Equacdo 1 sugerida
por Westergaard (2004).

(B, - B,) x 9500 x 100

% Cr =
LAC x EST x (95 -B,)

Equagdo 1 — Percentuais de cristalizagdo da
lactose

Em que: Cr = Cristalizagdo; B, = °Brix ini-
cial (tempo zero); B, = °Brix final (apés

Soro desmineralizado
Pré-concentrado

l 50 °Brix

| Evaporagdo a vacuo

—

55 °Brix
A\ 60
Resfriamento °Brix

Cristalizagdo

| Secagem em Spray Dryer |

-

Tratamento 1: 50 °Brix

—

Tratamento 3: 55 °Brix

Tratamento 5: 60 °Brix

Tratamento 2: 50 °Brix

Tratamento 4: 55 °Brix

— Tratamento 6: 60 °Brix

Figura 1 — Delineamento experimental aplicado no experimento
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cristalizagdo); LAC = % de lactose no Ex-
trato Seco Total; EST = % de Extrato Seco
Total; as constantes 9500 e 95 referem-se ao
fato que durante a cristalizagdo da lactose
o cristal formado possui 95% de sua massa
molar proveniente da lactose (342 g/mol)
e 5% proveniente da agua de cristalizacao
(18 g/mol).

Nesta etapa determinaram-se as equa-

50 cm

-20cm -

NLDY

f—— 40cm —
}— 47 cm —{

¢Oes que relacionam o percentual de cris-
talizacdo da lactose e solidos soltiveis com o
tempo e a variag@o do teor de solidos soluveis
durante a cristalizagdo através do software
Excel® 2014. Os dois pontos de amostragem
utilizados no experimento estdo representa-
dos na Figura 3, sendo as amostras coletadas
simultaneamente em cada ponto em ambos
0s tanques.

f— 34cm —|

F13cm4q
}—400m—(

i 70 cm i

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

2 — com agitador periférico

f—— 40cm ——

'— 47 cm —(

f—

60cm ———

|7 70 cm 4‘

Figura 3 — Vista superior dos tanques de cristalizagdo 1 (com agitador central) e 2 (com agitador
lateral) e os respectivos raios para coleta de amostra
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Os dados obtidos das amostras coletadas
com raio de 14 cm foram a amostragem padrao
para todo experimento e os dados coletados
das amostras na parede do equipamento (raio
19 e 28 cm, respectivamente para o tanque 1
e 2), apenas para comparacao de resultados,
sendo eles apresentados na discussdo deste
trabalho.

Decorridos 240 minutos de cristalizagdo
o soro concentrado de cada um dos tanques
foi transferido para cubas distintas de ago
inoxidavel e submetidos a refrigeracdo em
camara fria a 10 °C, por aproximadamente
12 horas, sem agitagao até a secagem. O soro
refrigerado foi aquecido em banho maria até
40 °C e submetido a operagao de secagem em
um equipamento de 1 efeito da marca Niro
Atomizer® modelo Minor Production com ca-
pacidade de secagem de 20 kg/h e vazao de ar
de secagem de 670 kg/h.

As condicdes técnicas de operagdo do
spray dryer foram: 165,0 £ 5,0 °C de tem-
peratura no ar de entrada da camara, 82,5 +
2,5 °C de temperatura no ar de saida. Os soros
em po obtidos foram embalados a vacuo e
armazenados ao abrigo de luz.

As analises estatisticas foram obtidas
por meio da andlise de comparacdo de médias
(anova) seguindo do teste de Tukey com nivel
de probabilidade de 0,05. Para a comparagao
de medias de dados pareados foi utilizado o
teste “t” de Student (p = 0,05).

As equagdes de ajuste das retas foram
obtidas pelo Excel® 2014. A determinagao da
composi¢do fisico-quimica se deu segundo
Pereira (2001). O teor de proteinas foi de-
terminado pelo método Kjeldahl, adotando o
fator de conversdo de nitrogénio para proteina
de 6,38 (IDF, 1993); o conteudo de lipideos
foi determinado pelo método de Gerber (FIL/
IS0, 2008); o teor de agua total pelo método
gravimétrico (IDF, 1988); o teor de residuo
mineral fixo (cinzas) seguindo o método gra-
vimétrico apds calcinacdo das amostras em
mufla a 550 °C e o teor de lactose por diferenga
entre o teor de solidos totais e os teores de

solidos determinados individualmente e so-
mados. A atividade de agua do soro em po
foi determinada a temperatura de 25 °C, em
um determinador Aqualab (Decagon 3TE,
Decagon Devices Inc., USA).

Amorfologia e a distribui¢ao do tamanho
das particulas das amostras de soro em po
foram avaliadas sem preparagdo prévia por
microscopia eletronica de varredura (Hitachi
TM 3000, Hitachi Ltd., Tokyo, Japan). Trés
magnificacdes (50x, 300x e 2000x) foram
utilizadas na caracterizagdo das amostras.
Além dos seis tratamentos, uma amostra de
soro em pd comercial foi avaliada para efeitos
de comparagdo. A distribuicdo do tamanho
das particulas dos pdés durante processo de
reidratagdo foi obtida utilizando o analisa-
dor de difragdo a laser Beckman Coulter
LS 13 320 (Beckman Coulter, Miami, FL,
EUA) acoplado ao modulo de analise liquida
(Aqueous liquid module, Beckman Coulter,
Miami, FL, EUA). Quantidades suficientes
das amostras para gerar a turbidez necessaria
as leituras foram adicionadas ao reservatorio
do modulo de analise liquida contendo agua
a temperatura ambiente. A adi¢cdo das amos-
tras foi realizada lentamente para impedir
a formagdo de aglomerados. O processo de
reidratacdo dos pos durante recirculagdo no
equipamento foi acompanhado durante 10 min
através de coletas de dados de 1 min cada.
Os resultados foram obtidos utilizando o in-
dice de 1,332 para o meio dispersante (agua)
e 1,53 para as particulas (cristais de lactose)
de acordo com Bushill et al. (1965); Mimouni
et al. (2005) e foram representados pelo %
de volume ocupado pelas particulas em fun-
¢ao do seu tamanho.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As condigdes de evaporagdo a vacuo
empregadas para os trés tratamentos (50
°Brix, 55 °Brix e 60 °Brix) seguido de seus
valores médios e variagdes sdo apresentadas
na Tabela 1.
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A composicdo centesimal média dos Na Tabela 3 encontra-se o teor de lactose
soros concentrados desmineralizados obtido nos diferentes soros concentrados em relagao
apods concentragio a pressoes reduzidas obtido ao teor de umidade e de solidos totais.

no experimento ¢ apresentada na Tabela 2.

Tabela 1 — Atributos para a evaporagao do soro pré-concentrado nos tratamentos realizados
(50 °Brix, 55 °Brix ¢ 60 °Brix) (n = 3)

. Valor
Atributos
50 °Brix 55 °Brix 60 °Brix
Temperatura de entrada do 207417 232420 202440

soro pré-concentrado (°C)
Temperatura de evaporagdo (°C) 65,8 £6,0 59,9+ 7,0 57,4 +£6,7

Temperatura da 4gua condensada

. 65,2 +8,4 65,2+ 11,4 72,0+ 11,3
na camisa (°C)
Pressdo do vapor a alta pressio 17407 1540.5 12404
(kgf/cm?)
Pres§a0 reduzida pelo sistema 557431 523472 53,5454
de véacuo (cm Hg)
Tef)r de solidos soluv‘els SOT0 317423 33.9404 3384 1.1
pré-concentrado (°Brix)
Teor de soélidos final soro 493413 555407 60.5+ 1.8

concentrado (°Brix)
Tempo em evaporagdo (minutos) 188,3 £ 57,7 180,0 £42,7 161,6 £ 72,3

Massa de soro (kg) 102,8 +10,5 112,1 £2,3 106,8 + 6,4
Fator de concentragdo 1,56 £ 0,02 1,75+ 0,15 1,96 £ 0,04
Massa de evaporado (kg) 36,9 +4,5 48,0 £ 6,0 52,3+22
Taxa de evaporacao (kg/h) 12,5+2,3 16,6 £4,3 21,6 £7,2

Tabela 2 — Composi¢ao centesimal do soro concentrado desmineralizado obtido apos concentragdo

(n=3)
. Solidos ,
Umidade Totais Proteinas Gordura Lactose* RMF
0, 0, 0 0, 0
(%m/m) (%m/m) (%m/m) (%m/m) (%m/m) (%m/m)

50 °Brix  51,5°+ 1,4 485°+1,4 5303 02°+0,1 387°+1,4 3,000,3
55°Brix 454+ 1,4 S46°+14 68°+0,7 02°+£0,1 460°+13 3,4°+0,6
60 °Brix 36,9+ 1,4 63,1°+14 81°+0,5 02°+£0,1 51,7°+12 3,5+0,7

As médias seguidas da mesma letra na mesma coluna, ndo diferem entre si pelo Teste de Tukey, ao nivel de
5% de probabilidade. * Calculado por diferenga. RMF: residuo mineral fixo.
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A taxa de resfriamento obtida desde a
entrada do soro nos tanques de cristalizagao
(tanque 1 e tanque 2) até o final da etapa de
cristalizagdo ¢ apresentada pela Figura 4.

Nos primeiros 60 minutos de resfria-
mento atingiu-se a temperatura média de
31,7 °C £ 1,4 °C. Nesta fase do resfriamento
a taxa média obtida foi de -0,34 °C +£ 0,05 °C/
min. Segundo o teste de Tukey (5%) a taxa
de resfriamento ndo apresentou diferenca
significativa entre as médias obtidas em todos

os tratamentos e nos dois diferentes tanques de
cristalizag@o, confirmando a hipotese de que o
resfriamento ocorreu nas mesmas condigoes
em todo experimento.

Apos os 60 minutos de cristalizagdo a
circulacao de 4gua na camisa dos tanques foi
interrompida e o resfriamento ocorreu por
meio da troca de calor com a dgua retida na
camisa dos tanques de cristalizagdo. A taxa
de cristalizag@o da lactose ¢ apresentada na
Figura 5.

Tabela 3 — Composigao dos soros com diferentes concentragdes obtidos por evaporacao a vacuo

(n=3)
Constituinte Soro 50 Soro 55 Soro 60
°Brix °Brix °Brix
Teor de sélidos totais (Y%om/m) 48,5+ 1,4 54,6+ 1,4 63,1°+ 1,4
PLST (%m/m) 79,2°+ 1,8 83,6+ 1,2 81,5 +£1,2
MLAP (%m/m) 75,7°+ 4,3 102,3*+ 6,1 140,7* + 6,6

Sendo: PLST = porcentagem de lactose nos solidos (%m/m), MLAP = massa de lactose em 100 g de 4gua
do produto. As médias seguidas da mesma letra, ndo diferem entre si pelo Teste de Tukey, ao nivel de 5% de

probabilidade.

Temperatura (°C)

10

—0—50BT1
—0—50BT2
—0—55BT1

55BT2
—@—60BT1
—0—60BT2

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240

Tempo (min)

Figura 4 — Taxa de resfriamento do soro concentrado apds evaporagdo a vacuo nos diferentes

tratamentos analisados (n = 3)

Sendo: SOBT1: 50 °Brix no tanque de cristalizagdo 1; 50BT2: 50 °Brix no tanque de cristaliza¢ao
2; 55BT1: 55 °Brix no tanque de cristalizagdo 1; 55BT2: 55 °Brix no tanque de cristalizagdo 2;
60BT1: 60 °Brix no tanque de cristalizacdo 1 e 60BT2: 60 °Brix no tanque de cristalizagdo 2.
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A porcentagem de cristalizagdo da
lactose alcangada ao final dos 240 minutos foi
diferente para cada tanque, sendo o tanque 1
(com agitador central), nas trés concentragdes
estudadas, o que propiciou maiores valores
para cristalizagdo conforme a Tabela 4.

Ao comparar as médias apresentadas
na Tabela 4 referente aos tanques 1 e 2 em
uma mesma concentragdo, aplicando o teste
t de student (bi-caudal, o = 0,05), o valor de
p encontrado foi de 0,1771; 0,4038 ¢ 0,0272
respectivamente para as concentragdes de
50 °Brix, 55 °Brix ¢ 60 °Brix. Os resultados
obtidos para ambas as concentragdes rejeita a
hipotese nula, ou seja, existe diferenga entre

as médias obtidas do tanque 1 em relagdo as
médias do tanque 2 em todas as concentragdes
estudadas.

A diferenga das médias dos percentuais
de cristalizag@o (A %Crist.) entre os tanques |
e 2 foi decrescente a medida que foi aumen-
tado o teor de solidos soliveis do soro con-
centrado na saida do evaporador, tornando
cada vez mais proximo os resultados obtidos
nos dois tanques com o aumento da concentra-
¢do ao final da evaporacao, sendo uma relagao
ndo linear.

Observou-se por meios nao analiticos
que dentre os tratamentos estudados, aqueles
com teores mais elevados de solidos soltuveis

70 -

2 60 - x % %

S ¥ ¥ ¥3 5

% 50 ¥ % ¥ ¢ °®

P 1 g ¢ ) @ 502871

kel — [ 7]

e 1 x e ° —=m m502BT2

[s3 (] [ |

g 30 - X . Q| X 552871

T 20X X 49

3 TR 559872

s X X 602BT1
0" ‘ ‘ ' ' @609BT2

0 40 80 120 160 200 240

Tempo (minutos)

Figura 5 — Comportamento cinético de formagao de cristais de lactose em soro concentrado
(50 °Brix, 55 °Brix e 60 °Brix), durante etapa de cristalizacao (n = 3)

Sendo: T1: tanque de cristalizacdo 1 e T2: tanque de cristalizacgao 2.

Tabela 4 — Percentual de cristaliza¢do da lactose alcangado ao término da etapa de cristalizagdo

(n=3)

Percentual de cristalizagdo da lactose (%)

50 °Brix 55 °Brix 60 °Brix
Tanque 1 53,3+23 62,6 + 8,6 61,1 +8,4
Tanque 2 433 +7,7 58,6 £6,2 58,9+ 7,8
A %Cerist. 10,0 £ 5,0 40+74 2,2+8,1

Sendo: A %Crist. = a variagdo no percentual de cristalizagdo entre os tanques.
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no soro apresentaram um aumento de sua
viscosidade aparente (“viscosidade”), desta
forma, uma maior resisténcia a agitagdo ¢
gerada em ambos os tanques de cristalizagao,
fazendo com que o fendomeno fisico de agi-
tacdo nao ocorra de forma eficiente para os
diferentes tratamentos, visto que o processo
ocorreu em condi¢des padronizadas.

Ao elevar o teor de solidos soluveis
inicial para 60 °Brix os efeitos cinéticos e de
“viscosidade” comegam a perder forga fren-
te a for¢a motriz de saturagdo, apresentando
taxa de cristalizagdo proxima ao do trata-
mento com 55 °Brix. De acordo com estes
resultados, principalmente a 50 °Brix ha di-
ferenga entre os tipos de cristalizadores no
tocante a cristaliza¢do da lactose em relagdo
a porcentagem de lactose cristalizada obtida,
indicando que o efeito cinético (modo de
agitador) ¢ mais pronunciado do que o efeito
termodinamico do estado de equilibrio (satu-
racdo de lactose) que ¢ a forca motriz para
cristalizagdo.

Para otimizar o processo visto a perda
do efeito cinético frente ao aumento da “vis-

cosidade”, uma maior velocidade de agita-
¢do do soro ¢ necessaria durante a etapa de
cristalizagdo, calculada de acordo com a
concentracdo que se deseja trabalhar, poden-
do assim, obter o maior aproveitamento dos
efeitos cinético e termodindmico do estado
de equilibrio, favorecido pela agitacao e satu-
ragdo da lactose respectivamente.

Os percentuais de cristalizacdo da lac-
tose encontrados para todos tratamentos apre-
sentados (Tabela 4) ndo estdo de acordo com
os descritos na literatura para processamento
de soro desnatado com cristalizagdo apds a
evaporacao a vacuo (SCHUCK et al. 2004;
WESTERGAARD, 2001; KNIPSCHILDT;
ANDERSEN, 1994). Segundo Pisecky (1997),
um soro concentrado de boa qualidade para
secagem deve apresentar um percentual de
cristalizagdo da lactose de no minimo 70%,
o que nao foi possivel ser obtido nas condi-
¢oes do experimento. Atualmente recomen-
da-se a concentracdo soro entre 50 °Brix e
60 °Brix, visando a cristalizagdo da lactose
para a produgdo de soro em p6 (SCHUCK
etal., 2012).

Tabela 5 — Equacdes matematicas resultantes do estudo da cristalizagcdo do soro concentrado
(50 °Brix) em dois modelos diferentes de cristalizadores

Equagao e coeficiente

Tratamento Tipo de relagao Equagdo de correlacio
50 °Brix T1 I y =-0,0469x + 49,895
Relagdo entre tempo (minutos) (x) R2=10,9975
e °Brix (y)
50 °Brix T2 11 y =-0,0294x + 48,716
R2= 10,9877
50 °Brix T1 111 y =0,1576x + 6,3496
Relagao entre tempo (minutos) (x) R2=10,9922
e % de cristaliza¢do da lactose (y)
50 °Brix T2 v y=0,1268x + 13,23
R2=0,986

Sendo: T1: Tanque de cristalizacdo 1 (agitador central) e T2: Tanque de Cristalizacdo 2 (agitador periférico).
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Tabela 6 — Equag¢des matematicas resultantes do estudo da cristalizagdo do soro concentrado
(55 °Brix) em dois modelos diferentes de cristalizadores

Equagdo e coeficiente

Tratamento Tipo de relagao Equagdo de correlagio
55 °Brix T1 1 y =-0,06x + 51,233
Relagao entre tempo (minutos) (x) R?=0,8406
e °Brix (y)
55 °Brix T2 11 y =-0,0546x + 54,03
R2=0,9477
55 °Brix T1 I y=0,1927x + 21,681
Relagdo entre tempo (minutos) (x) R2=10,7903
e % de cristalizacao da lactose (y)
55 °Brix T2 v y=0,1909x + 11,484
R2=0,9169

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

Tabela 7 — Equag¢des matematicas resultantes do estudo da cristalizagdo do soro concentrado
(60 °Brix) em dois modelos diferentes de cristalizadoress

Equacdo e coeficiente

Tratamento Tipo de relagao Equagdo de correlagio
60 °Brix T1 I y =0,1426x + 34,934
Relagao entre tempo (minutos) (x) R?=0,7462
e °Brix (y)
60 °Brix T2 11 y=0,1413x + 31,939
R2=10,6156
60 °Brix T1 1 y =-0,0424x + 52,859
Relagdo entre tempo (minutos) (x) R2=10,8119
e % de cristalizacao da lactose (y)
60 °Brix T2 v y =-0,0396x + 53,584
R2=0,6959

Sendo: T1: Tanque de cristalizagdo 1 (agitador central) e T2: Tanque de Cristalizacdo 2 (agitador periférico).
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Com o objetivo de atingir o teor mini-
mo de 70% de cristalizacao, trés acdes seriam
necessarias: um maior tempo de permanéncia
no cristalizador (tempo superior a 240 minu-
tos); maior velocidade de agitacdo; e/ou pre-
senca de uma maior quantidade de nucleos de
cristalizag@o. A partir das curvas da cinética
de cristalizagdo obtidas determinaram-se as
equagoes de ajuste para todos os tratamentos
estudados, sendo apresentadas diferentes
relagdes entre seus termos (Tabelas 5, 6 ¢ 7).

A utilizagdo da equagdo I e I permite
determinar o tempo (x) para se atingir o
°Brix (y) desejado, o que possui importante
aplicacdo industrial, visto que a medicdo
do teor de sé6lidos soliveis em °Brix ¢ a
forma amplamente utilizada para controle
da cristalizagdo da lactose em soro de leite
concentrado.

Ao avaliarmos as Tabelas 5, 6 ¢ 7 é pos-
sivel discutir o efeito do aumento do teor de
lactose na solugdo (°Brix mais elevado) com
os coeficientes de ajuste ao modelo linear
(R?). Quando a concentragdo da lactose é
menor na solu¢do, os efeitos da agitagdo sao
mais pronunciados, desta forma, observa-se
para o tratamento com 50 °Brix que as equa-
¢Oes matematicas apresentam valores mais
elevados para R

A medida que o teor de lactose au-
menta na solugdo (atingindo a zona de super-
saturagdo) a agitacdo possui menor efeito
sobre a cristalizagao, devido a nucleagdo ex-
pontanea ser intensa como consequéncia da
maior for¢a motriz a cristaliza¢do, fazendo
com que os valores para R? fossem mais
baixos (tratamentos 55 °Brix e 60 °Brix).

As equacgdes III e IV apresentadas (Ta-
bela 7) podem ser empregadas para prever o
tempo necessario para um percentual de cris-
talizacdo desejado em condigdes controladas
de cristalizacdo em soro desnatado desmi-
neralizado, apresentando grande valia pratica,
pois possibilitam a previsao e controle do pro-
cessamento industrial, conforme os atributos

estabelecidos. Ao aplicar as equacdes [l e IV
foi encontrado o tempo minimo em minutos
desde a saida do evaporador para que 70 % da
lactose fosse cristalizada (Tabela 8).

Tabela 8 — Tempo em minutos necessario
para atingir no minimo 70% de cristalizag@o
da lactose em soro concentrado para cada
tratamento

Tempo (minutos)

Tratamento para atingir 70% de
cristalizacdo da lactose
50 °Brix T1 404
50 °Brix T2 448
55 °Brix T1 250
55 °Brix T2 306
60 °Brix T1 404
60 °Brix T2 414

Sendo: T: tanque.

Conforme a Tabela 8 o tanque de cris-
talizagdo 2 (com agitador periférico) apre-
sentou um maior tempo necessario para
alcancar o minimo de 70% de cristalizagdo
da lactose desejavel, indicando uma menor
eficiéncia cinética quanto ao tipo de agita-
¢ao em relacdo ao tanque 1 (com agitador
central) que em todas concentragdes ava-
liadas apresentaram menor tempo. Durante
o experimento foram coletadas amostras si-
multaneamente do centro e proximo a parede
do tanque, conforme ilustrado na Figura 3.

Observando os dados apresentados na
Tabela 9 na concentracdo de 50 °Brix néo
houve diferenga entre as regides central e
proxima a parede indicando uma agitagao
homogénea em toda area do tanque. O trata-
mento com 55 °Brix apresentou uma maior
porcentagem de cristaliza¢cdo na regido cen-
tral em ambos os tanques, configurando uma
cristalizagdo ndo homogénea, indicando ne-
cessitar de um maior efeito cinético de agi-
tagdo nos tanques. O tratamento com 60 °Brix
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apresentou cristaliza¢do nas duas regides idén-
ticas, apesar de ter a contribuicdo cinética
comprometida pela maior “viscosidade”, o
efeito termodinamico do estado de equili-
brio foi maior devido a saturacdo da lactose
nesta concentra¢do, obtendo, portanto uma
cristalizagdo homogénea em toda regido dos
dois tanques.

Os resultados das analises fisico-qui-
micas dos pds sdo apresentados na Tabela 10.

De acordo com a Tabela 10 todos os
soros em po apresentaram composicao fisico-
quimica sem diferenc¢a significativa entre as
médias segundo teste de Tukey, ao nivel de
5 % de probabilidade, devido a padronizagao

das condi¢des de operagdo do equipamento
no processo de secagem.

A atividade de agua e o teor de umidade
do p6 sdo apresentados na Tabela 11.

As atividades de 4dgua apresentaram
valores inferiores ao recomendado para pro-
dutos lacteos desidratados, proxima a 0,20,
sendo esse valor o mais adequado para o
controle das reagdes quimicas de degradagao
nestes produtos (SCHUCK et al., 2008). O
valor abaixo de 0,20 para o soro em p6 des-
natado ¢ um valor aceitavel, uma vez que os
constituintes que mais contribuem para as
reacdes quimicas de oxidagao sdo os lipideos.

Tabela 9 — Comparacdo entre o teor de so6lidos soluveis e % de cristalizagao da lactose nas
diferentes concentragdes analisadas avaliando regides diferentes de amostragem em cada um

dos tanques (n = 3)

Tanque 1 Tanque 2
Parede Centro Parede Centro
Bl B2 | %Cr | Bl B2 | %Cr | BI1 B2 | %Cr | Bl B2 | %Cr
S50B| 50 39 53 50 39 53 49 41 44 49 42 43
55B| 54 41 55 56 39 63 55 44 47 56 41 59
60B | 59 44 61 57 44 61 60 45 59 59 45 59
Sendo: B: Brix; B1: Brix inicial; B2: Brix final e Cr: Cristalizagao.
Tabela 10 — Composic¢do fisico-quimica do soro em p6 obtido (n = 3)
Trat. Umidade Solidos Totais Proteinas Gordura Lactose * RMF
(% m/m) (% m/m) (% m/m) (% m/m) (% m/m) (% m/m)
50BT1 4,4*+04 95,7+ 0,4 12,9°+1,6 0,6°+£0,3 76,7°+2,1 5,3+ 0,6
50BT2 4,1*+0,6 95,9¢+0,7 12,6°+£0,8 0,72£0,2 76,9*+ 1,1 5,8+£0,5
55BT1  4,2*+1,5 95,5*+1,5 10,00+3,2 0,4°+0,2 792°+3,8 59*+1,2
55BT2 4,8+ 1,7 95,22+ 1,7 9,9°+4)7 0,4*+£02 79,00+£46 5,6°+0,1
60BT1 4,3*+04 96,4*+1,8 12,9°+1,4 0,72+0,3 76,3*+1,8 55*+0,3
60BT2 4,12+ 0,6 95,9 +0,6 12,2°+0,9 0,72°£0,3 77,2°+09 5,8 +0,5

Sendo: Trat.: Tratamento; B: Brix; T: tanque de cristalizagdo e RMF: residuo mineral fixo. As médias seguidas
da mesma letra na mesma coluna, ndo diferem entre si pelo Teste de Tukey, ao nivel de 5% de probabilidade.

* Calculado por diferenca.
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O soro quando cristalizado no tanque
2 (com agitador central), apds secagem em
spray dryer em condig¢des controladas, apre-
sentou maior deposi¢do de p6 na superficie
do equipamento, exceto para o tratamento de
60 °Brix, onde a diferenca foi minimizada
devido a uma cristalizagdo mais homogénea
entre os tanques. O fendmeno de adesdo ou
aderéncia ocorre com frequéncia em alimen-
tos ricos em agucares de baixa massa molar,
que, no estado vitreo, sdo geralmente muito
higroscOpicos e apresentam temperaturas
de transigdo vitrea (Tg) baixa (BRENNAN,
1994). Sendo assim, os tratamentos que uti-
lizaram o tanque 2 e apresentaram uma maior
diferenga entre a % de cristalizagdo obtida
foram os que mais aderiram nas paredes dos
equipamentos, possivelmente por apresenta-
rem uma menor (T)). Segundo Chen; Patel
(2008); Verdurmen et al. (2006) quanto me-
nor for a T, mais estara sujeito a sofrer o
fendmeno de stickiness, que esta diretamente
associado a tendéncia de alguns materiais a
aglomeragao ou adesdo quando em contato
com uma superficie durante e apds a secagem.

Na Figura 6 seguem imagens da mi-
croscopia eletronica das amostras de soro em
po obtidas pelo experimento com aumento
de 2000x.

Ao observar a morfologia dos pds (Fi-
gura 6) ¢ possivel identificar a presenca de

poros na superficie das particulas, o que ocor-
reu em todas as amostras analisadas neste
experimento. Durante a secagem por ato-
mizagdo no equipamento piloto empregado
neste experimento a evaporagdo da agua
ocorreu em um Unico estagio, com um tempo
de residéncia curto quando comparado com
equipamentos industriais que possuem mul-
tiplos estagios, portando, sdo necessarias
maiores temperaturas do ar de saida para
que a evaporagdo ocorra até o teor final de
umidade desejado no po (PISECKY, 1997;
SCHUCK, 2009). A presenga destes poros
foi diferente entre os tratamentos analisa-
dos, sendo maior quando utilizado soro com
menor teor de solidos soluveis na secagem.
Essa diferenca pode ser devido a alguns
fatores como: “viscosidade” mais baixa do
soro concentrado, maior quantidade de agua
a ser evaporada no produto com 50 °Brix
em comparagdo com os demais; e maior
teor de lactose amorfa (mais agua ligada).

Desta forma, neste experimento obser-
va-se que mudangas nas condigdes de cris-
talizagdo do soro concentrado (diferentes
tanques de cristalizagdo) e no teor de solidos
soluveis implicam na obtengdo de pos com
diferentes propriedades de reidratacdo, de
adesdo e com teores distintos de lactose cris-
talizada, impactando na conservacdo durante
o prazo de validade.

Tabela 11 — Teores de umidade e de atividade de d4gua médios para os soro em p6 obtidos em
concentragdes diferentes nos tanques de cristalizagdo 1 e 2 (n = 3)

Atividade de Agua (A,) Teorde Agua (%m/m)

Correlacdo de Pearson

50 °Brix T1 0,17* + 0,04
50 °Brix T2 0,15+ 0,02
55 °Brix T1 0,15 + 0,04
55 °Brix T2 0,19 + 0,08
60 °Brix T1 0,19 + 0,03
60 °Brix T2 0,18 + 0,04

4,40+ 0,4 0,90
4,1°+0,6 0,77
420+ 1,5 -0,35
48+ 1,7 0,93
431+ 0,4 -0,21
4,1°£0,6 0,23

Sendo: T = tanque de cristalizagdo. As médias seguidas da mesma letra na mesma coluna, nio diferem entre si
pelo Teste de Tukey, ao nivel de 5% de probabilidade. * Calculado por diferencga.
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Agitador Central  Agitador Periférico
¥ Blo

50 °Brix

Agitador Central Agitador Periférico

100 um

60 °Brix

Soro em po comercial

Figura 6 — Microscopia eletronica de varredura de cada tratamento avaliado e de um soro em

p6 comercial (aumento 2000x)

——50°Brix - T1 (agitador central)
——50°Brix - T2 (agitador periférico)
———55°Brix - T1 (agitador central)
———55°Brix - T2 (agitador periférico)
———60°Brix - T1 (agitador central)
——60°Brix - T2 (agitador periférico)
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Figura 7 — Comparagdo da distribuicdo dos tamanhos das particulas das amostras durante a
reidratacdo por recirculagdo no equipamento de difracao a laser
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A evolugdo da distribui¢do do tamanho
das particulas durante o acompanhamento
da reidratacdo dos soros em pd em agua foi
monitorada mediante recirculacdo durante
10 minutos no equipamento de difracdo a
laser. Independentemente dos tratamentos,
houve pouca variagdo na distribuicdo das
particulas entre 1 ¢ 10 minutos de reidratacao
por recirculagdo no equipamento. A Figura
7 apresenta as curvas de reidratacdo obtidas
ap6s 5 minutos de recirculagdo e mostram
a distribuicdo do tamanho das particulas
(diametro hidrodinamico, Dh — escala loga-
ritmica) pela porcentagem do volume ocupado
por elas.

As curvas apresentadas foram obtidas
ap6s 5 minutos de recirculagdo e mostram a
distribuicdo do tamanho das particulas (dia-
metro hidrodinamico, Dh — escala logaritmi-
ca) pela porcentagem do volume ocupado
por elas. Na concentragdo de 50 °Brix foram
observados 3 populagdes, uma de menor ta-
manho (0,05 — 0,4 um) e as outras duas de
maior tamanho (0,5 — 2,5 um) e particulas
com tamanho maximo de aproximadamente
2,5 pm. Nesta concentragdo a reidratacdo
ocorreu de forma mais rapida que os demais
tratamentos, devido a menor porcentagem
de cristaliza¢do obtida comparado as outras
concentragdes € consequentemente uma maior
quantidade de lactose amorfa presente, o que
facilita o processo de reidratacao.

Na concentragao de 55 °Brix houve a
presenca de 2 populagdes, sendo a menor en-
tre 0,05 a 0,60 um e a maior populagdo com
particulas de 1 a 8 pm. A segunda populacao
observada foi dominante representando um
maior volume. Neste tratamento ocorreu uma
cristalizacdo mais efetiva, apresentando uma
maior quantidade de cristais de lactose no soro
concentrado, demandando um maior tempo
para solubilizar os cristais presentes, dificul-
tando o processo de reidratagdo. O tanque 1
se diferenciou do 2 alcangando uma maior
populacdo, devido a diferencga entre a taxa de

cristaliza¢do obtida em cada um dos tanques.

O tratamento de 60 °Brix também
apresentou 2 populagdes (0,1 — 0,5 pm e 0,5
—4 um) praticamente equivalentes em volume
e com particulas de tamanho maximo com
aproximadamente 2,5 um. Este tratamento foi
0 que apresentou resultados mais proximos
entre o T1 e T2, devido principalmente a
menor diferenca entre a taxa obtida na etapa
de cristalizacao nestes dois tanques.

CONCLUSOES

Com este trabalho ¢ possivel concluir
que o efeito cinético propiciado pelo tipo de
agitagdo em diferentes tanques de cristalizagao
(T1 —agitador central e T2 — agitador lateral),
foram significativos na taxa cristalizag¢do do
lactose em soro de leite concentrado obtida,
mantendo as demais condigdes de cristaliza-
¢do constantes (taxa de resfriamento, tempe-
ratura, tempo e concentragdo), sendo o tan-
que com agitador central o que gerou maior
quantidade de lactose na forma cristalina
em todas concentracdes avaliadas (50, 55
e 60 °Brix). Em relag¢do aos produtos obti-
dos, neste experimento observa-se que mu-
dangas nas condi¢des de cristalizagdo do
soro concentrado (em diferentes tanques)
e no teor de so6lidos soluveis implicam na
obtengdo de pos com diferentes proprieda-
des de reidratacdo, de adesdo e com teores
distintos de lactose cristalizada, impactando
na conservacao durante o prazo de validade.
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