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RESUMO

A concentracao de extrato de café por osmose
inversa foi estudada a nivel de laboratdrio, visando um melhor
conhecimento do comportamento e da qualidade do extrato de

café assim concentrado.

Extrato de café, fornecido por indiistria de

café soluvel a 20°Brix, foi utilizado neste processo.

Foram estudados os efeitos de pré-tratamento
aplicado na matéria prima anterior ao processo de concentra -
cao quando se constatou ser de grande importancia a filtra -

cao do extrato.

- Ensaios de concentracao foram efetuados em -
regime de recirculagao variando-se: tipo de membrana (acetato
de celulose e polieteramida), pressaoc e temperatura de opera-
cao. Taxas de concentracao e permeacao, foram analisadas em

cada um dos experimentos realizados.

ApOs cada operacao, foram feitos testes  de
limpeza e higienizag3o da membrana, verificando a eficiéncia-

de agente de limpeza e higienizacao quimicos.

Os concentrados e permeados resultantes de



cada experimento, com as variaveis acima estabelecidas, toram
analisados quanto a Brix, pH, acidez, sdlidos soliveis e soOli
dos totais, cinzas, ferro, potassio, magnésio, calcio, sodio,
cafeina, aglcares totais, viscosidade, cromatografia em fase

gasosa dos aromas do espago livre do recipiente com o extrato

de cafe.

O produto final foi submetido a avaliacao -

sensorial com referéncia a sabor e preferencia.

A membrana de polieteramida foi considerada
melhor que a de acetato de celulose por possibilitar maior:re
mogcao de Agua, rejeigdao de sdlidos sollveis, resisténcia meca
hica, pode ser usada numa faixa menos ampla de pH e tempe-

ratura o que permite melhores condigoes de sanificagao.

O extrato foi concentrado atéd 42°Brix (pela
membrana de polieteramida e suas qualidades sensoriais foram

significativamente menos danificadas quando comparado com

extrato original.

As condicgoes ideais de operagao foram consi

déradas: 56,25 kg/cm2 e temperatura de 12%c.

Com o uso da osmose inversa, o uso de deri-
vados de petrdleo seria reduzido na indistria de café soluvel

e energia elétrica seria entao usada. Isto traz uma boa chan-

ii



ce da osmose inversa ser tambem um processo alternativo mais
economico, desde que nao ha mudanga de fase da agua. A Aagua
€ removida em seu estado liquido, o que exige menor gasto em

calorias.
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SUMMARY

The concentration of coffee extract by reverse
osmosis was studied in laboratorv scale with the nurnose of
obtainiﬁq better knowledge of its behavior and qualitvy.

The Coffee extract ( 209 Brix ), provided by an
Instant Coffee Industry, was used.

The effects of pre-treatments applied to the raw
material prior to the concentration process were studied and
filtration was observed to play an important role in the process.

Concentration assays were done by recirculation
systems where type of membrane ( cellulose acetate and polyeter
amide- TFC), pressure and temperature were studied.Concentration

and permeation rates were analvzed in each of the experiments

performed.

The resulting concentrates and permeates from
each exﬁeriment were analvzed for: Brix, pH, total acidity,
soluble and total solids, ash, iron, potassiun, magnesium,
caléium, sodium, caffeine, total sugars, viscosity, volatiles

by gas chromatography.

The concentrated product was sensorily evaluat
ed with reference to flavor and preference.

The TFC membrane gave better results with respect
to: water removal, soluble solids rejection, mechanical resis
tance, resistance to pH and temperature éhanqes and sanitation

conditions. The extract was concentrated up to 429 Brix, which

iv



improved its quality and flavor.

The ideal operating conditions were found to be:
pressure of 800 psi and temperature of 129C.

By using reverse osmosis, the consumption of
/'petfoleum derivatives in the Instant Coffee Industry will be
reduced and electrical energv used instead.

Reverse osmosis is also a more economical alter
native process because there is no water phase change. Water is

removed in its liquid state, which reduces the heat energy

required.



1. INTRODUGAO

0 café & um dos produtos de maior importincia

na economia brasileira e de grande destaque no mercado mun-

dial.

A produgao e exportacao de café do Brasil tem
aumentado ano a ano no mercado mundial do café e, apesar de
sua producao percentual relacionada a outros palses produto -
res ter decrescido, o café brasileiro ressalta por sua guali-
dade (maior parte proveniente do café ardbica) e mantém  bom

prego.

Nos tltimos dez anos, tem~se observado uma
grande preferencia no mercado mundial pelo café soluvel que
além de permitir um elevado Indice de extragao, & de  grande

conveniéncia ao consumidor.

A produgao do café soluvel no Brasil cresceu
rapidamente e hoje conta com quinze indlstrias na regiao sul-
sudeste do pals em plena produgao e elevada produtividade. Is
to resultou em aumento na exportacao de café solavel bem su-
perior ao aumentc na exportacao do café verde, o que signifi-

ca melhor preco e maior lucro a nagao.



Atualmente, o Brasil, assim
se encontra em crise energética. O petrdleo

escasso e a disponibilidade de combustivel

Para aumentar, ou até mesmo

como todo o mundo
esta se tornando

cada vez menor.

manter a producgao

industrial, varios processos alternativos para o petroleo tem

sido estudados.

O objetivo principal deste trabalho & testar

o uso da Osmose Inversa como substituto a uma das etapas da

producao de café solivel visando uso de energia elétrica como

fonte de energia alternativa para o petrdleo e ainda melhoria

da qualidade do cafe soluvel, alem de gastar menos calorias -

equivalente para remover quantidades idénticas de &agua.

14



2. REVISAO DE LITERATURA

2.1. O café na economia brasileira

A producao de café solivel em escala comercial
teve o seu inicio durante a segunda guerra mundial, e o cafe
soliivel constitui atualmente parte importante no consumo mun-
dial de café devido ao elevado indice de extracao e convenién-

cia ao consumidor.

O Brasil tem contribuido grandemente com o)
mercado internacional, exportando a cada ano, maior quantidade
de café soluvel. Como pode ser observado no Quadro 1 o aumento
aﬁpal da exportacao de café solivel tem superado o incremento

na exportagao do café verde.

A expoftagéo de produto proceséado sobressain-
do-se com relacao a exportacao da matéria prima constitui-se ro
carreamento de grandes divisas ao paié: significa a prépria'
ascengao e desenvolvimento da tecnologia, maiores lucros e até

mesmo maior fonte de emprégo.

O café soluvel do Brasil & considerado de boa
qualidade no mercado internacional principalmente pelo fato

de ser obtido quase que totalmente de café arabica.
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O Brasil conta ( de acdrdo com Sivetz,1978 )com
15 indistrias de café solivel em Sao Paulo, Parani, Rio de Ja-
neiro, Minas Gerais e Espirito Santo, o que equivale a capacida

de instalada de quase 3 milhoes de sacas. Ver Quadro 2.

Hoje, a capacidade instalada para a producao de
café soluvel no Brasil deve ser bem superior a este valor devi-
do a incentivos dados pela crescente demanda do mercado interné‘
cional,pregco elevado, como também pelo proprio aumento da pro-

dugcao do café.

Por outro lado, estamos frente a uma crise
energética mundial, onde o petrdleo e seus derivados, tao im=-
portantes na industria do café solivel e alimentos de modo ge-
ra;, se tornaram e continuam a se tornar a cada dia mais escas

SOS e mais caros.

Estudos tem sido feitos em busca de fontes al-
ternativas de energia: alcool proveniente da cana de acucar ,
mandioca, energia solar, gasogénio, carvao vegetal, energia e-

létrica, etc.

Estudos ainda tem sido feitos em sistemas de
equipamentos, visando uma maior eficiéncia em termos de consu-

mo de energia em evaporadores, secadores.



QUADRO 2. Industrias Brasileiras de Cafe Soluvel.Sivet:z.1978.
3
~ (10 sacas)
Industria Localizagcao Capacidade Concentragao Secagem
1. Cacique Londrina-Pr 300 APV spray
2. Vigor Cruzeiro—-SP 210 CT spray
3. Frusol Campinas—-SP 200 APV+CC liofili
(Tenco) zacao
4. Nestlé Araras - SP 200 spray
5. Dominium Sao Paulo - 500 spray
’ sp
6. Cia.Indus- Rio de Ja- 82,5 spray
trial de neiro
Café sola-
vel
7. Liobras Sao Paulo - 12 spray
sp
8. Liotécnica Sao Paulo - 12 liofili
Quimica Li SP zagao
mitada
9. Café soli~ Sao Joseé 23
vel natu - Pinhais-Pr
ral
10. Cia.Iguagu Cornélio Pro 210 CT spray
de café so- cdpio - Pr
lavel
11. Cafezin Londrina-Pr 125 liofili-
zagao
225 spray
12. café solt- Varginha-MG 200 spray
vel Brasi-
lia
13. Real café Vitdria-ES 100 CT spray
14. Cocam Catanduva 200 APV+CT liofili-
SP zagao
15. Mogi Mogi Cruzes- 150 liofili-
SP zagao




2.2. Tecnologia do café solivel

De acordo com Sivetz (1963): "O café nao & com
prado ou consumido pelo seu valor nutricional. O café tem ape-
nas um valor: dar ao consumidor prazer e satisfacao atraveés do

sabor, aroma e desejaveis efeitos fisioldgicos e psicologicos".

O cafe soluvel do Brasil @ considerado como -
sendo de boa qualidade no mercado internacional, em grande par
te pelo fato de ser obtido quase que totalmente de café arabi-

ca: de destaque pela riqueza em aroma e sabor (Sivetz 1978).

A qualidade do café solivel depende ainda de
cuidados dispensados a matéria prima (desde seu plantio, co -
lheita) assim como do processamento industrial que varia de

acordo com a indiistria e exigéncias do mercado.

- A Figura 1 ilustra o fluxograma basico da pro-

ducao do café soluvel.

Ao‘chegar na indﬁsiria, o café & armazenado -
até que seja necessario a producgao, quando entao passa por lim
peza e selecao. A mistura"blending" & feita de acordo com as
exigencias do comprador e dara caracteristicas marcantes 5 be-
bida como: mais ou menos paladar, aroma, amargor, acidez, cor,
corpo. A mistura se refere a uso de diferentes porcentagens de
diferentes espécies; arabica, canefora e robusta , além

de diferentes variedades dessas espécies de maior importan -

cia.



FIGURA 1. Fluxograma da Producao de Cafée Soluvel.
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A torracao & uma etapa relacionada ao desenvol

vimento do aroma e sabor caracteristicos da mistura. O grau de
torragcao esta relacionado com o tipo de café sendo processado

e o mercado. E geralmente feita em torradores a 200°C por 25

minutos.

Nesta etapa, pirolise ou decomposicao térmica

e mudanca quimica ocorrem no grao.

A moagem consiste na quebra do grao de café
em particulas menores (2 a 4 mm) de forma a se obter maior

eficiéncia na extracao dos solliveis e volateis do café torra-

do.

A percolacao ou extracao & feita em uma bate-
ria de 5 a 7 colunas ou percoladores. Agua quente pressuriza-
da (lOO—lQOOC) entra na primeira coluna e o extrato sai da

Gltima coluna, depois de ter passado através de todas as ou-

tras.

o} procésso consiste de trés fases distintas:
umidificaciao das particulas, extracao dos soliveis do café e
hidrdlise de grandes moléculas de carbohidrato insoliveis em
dgua em moléculas menores, solllveis em agua.E um processo ba-
sico na solubilizacdo de amido e dextrinas na obtencao de xa-

rope de milho.

A percolacao pode ser grandemente influencia-



da pela geometria do equipamento ; mistura, moégem, torracao =
qualidade da agqua; técnicas do processamento como maneira pela
qual a coluna € carregada com o cafe moido, razao da extracao,
relacao agua: café moido usados e perfil de temperaturas nas
colunas de extragio. E, de acordo com os fatores acima citados,
teremos: qualidade sensorial do extrato de café, produtividade
de soliiveis proveniente do café torrado e moido, concentragao-
de soluveis no extrato final, perfil de temperatura no sistema
de extracao e resisténcia ao fluxo pela camada do café torrado

e moido. o o o

Por volta de 1950, a percolacao era feita a
baixa temperatura e produzia extratos de baixo teor de sodlidos.
Este extrato era incorporado a aglicares de milho na razao 50:50
(péso seco) e entao secado em secador spray, produzindo um

café soluvel de qualidade inferior.

Mais tarde, a extragao em percoladores passou
a ser feita a elevada temperatura e a maior relacao agua/cafeée
torrado e moido (a producao de soliveis estabelecida pelo Mer-—
cado Comum Europeu passou a ser de 1 parte de solivel por 2,5
partes de café verde), o que aumentou o Indice de extracao e
a eficiéncia do processo, porém, um extrato de baixa concentra
cao era produzido e este, ao ser secado em secador spray, for-
mava um po mais fino (menos de 40 mesh) e com pouca solubilida

de.

Um problema adicional proveniente de uma maior

10



producdo de soliiveis reside no aumento da formagao de g=i  ou
borra de natureza péctica e insoluvel em agua (Siéetz e Des -
rosier - 1978). Esta borra causa carbonizagao durante a seca -
gem em secador "spray" e deixa um sedimento'preto na xIcara .
Ainda, esta borra absorve soliuveis do café, o que constitui per
da significante na produgao de soluveis. Tornou-se pratica, pa
ra solucionar este problema, o uso de centrifuga tipo "deslidger”
cbntinua, para remogao da borra coloidal e assegurar a limpidez

do extrato.

Estudos posteriores indicaram que o extrato de
café a 33% ou mais de solidos poderia ser secado por  secador
"spray" sem adigao de carbohidratos, produzindo um café solu-

#el de excelente qualidade.

Em 1970, a maioria dos processadores de café
soliivel no Brasil ja haviam instalado o evaporador "flash" APV
ou o evéporador de filme, operado a vacuo. "Centritherm", Alfa
Laval, com o objetivo de aumentar a concentragéo do extrato &
18-20% a 30-33% e reduzir a carga evaporativa no secador spray
e na maioria dos casos, aumentar a capacidade nominal de produ

cao de secadores spray de 35 a 75%.

No sistema APV, o extrato de café com baixo
teor de sdlidos @ aquecido a medida que flui sobre placas de
ago inoxidavel. Entao, o extrato aquecido evapora rapidamente-

nas proprias placas do evaporador e nas suas camaras de separa

11



qéo, liberando e separando a agua evaporada que vai a um con-
densador. O extrato de café concentrado é coletado por um ci-
clone e pode ser recirculado até que a remocao de agua tenha -

atingido o valor desejado.

O evaporador "Centritherm" da Alfa Laval & de-
senhado de tal forma que permite a entrada de apenas um filme
de extrato que se espalha em um determinado numero de cones a-
quecidos por vapor e girando em alta velocidade em uma camara
de vicuo. O extrato de café em contacto com superficie trocado

ra de calor a aproximadamente 100°c por apenas 0,1 segundos.

Em qualquer sistema de evaporagao, nao impor -
tando a suavidade do processo, a evaporagdo da agua, também le
va consigo aromas do café: a evaporagao & o processo mais cri-

tico na perda de aroma.

' 0 evaporador centrifugo "Centritherm",da melho
res resultados que o APV, mas custos energético e capital S&0

muito elevados.

A crioconcentracao também tem sido usada na in
dGstria do café soliivel. (Sivetz, 1978) constitui em congelamen
to da agua em cristais de gélo seguido de um processo de sepa-
racio destes cristais de gélo dos soluveis mais concentrados -
por compressao, centrifugacdao ou lavagem da coluna.Mafart 1978,
considera a crioconcentracao como um método que permite melhor

retencdo de aroma,mas pdoe em divida o estagio de separacao de

12



fase pelos métodos acima citados. Ressalta ainda o elevado cus

to de operacao.

Varios outros processos de concentracao foram
sugeridos para o café e até mesmo patenteados:Tiktak (1961) su
geriu a producao do concentrado, através de extragao por agua

fria.

Cameron (1960) sugeriu o uso das particulas fi
nas (menos de 40 mesh), refng’da secagem spray e ainda uso de
adguas residuais da borra de extracao na agua a elevada tempera
tura que ira passar pelo percolador, depois de passar por tra-

tamento com gads especial visando a remogao de co,.

Thijssen e Paardekooper (1968) descreveram e
testaram o método de concentracao por difusao através de uma ca
mada liquida de origem vegetal que funciona como uma camada cam
permeabilidade seletiva sobre um suporte. A temperatura, do
extrato na celula de difusao foi de 60°C e a capacidade de di-
fusao por mzide superficie da celula foi de 5 kg de agua  por

hora.

Ehrgott, 1971, propds o processo de separacao
por difusdo térmica e gravitacional. O processo foi desenhado

para extratos de café concentrado com teor de sdlidos superior

a 30%.

Friedman (1972), usou técnica de centrifuga -
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¢ao pulsante em sistema de filtracao gel para a separagao da
fracao contendo os volateis do café que depois foi adicionada-

ao extrato concentrado para entao ser secado.

Outra tentativa para a melhoria da qualidade do
extrato concentrado foi feita através da recuperagao de vola -
teis que se evaporam Jjuntamente com a agua extraida. A litera
tura de patentes estid repleta de trabalhos nesta area, mas to- -
dos, resultam em elevado custo pelo fato de lidarem com proces

sos caros e de dificil controle.

Uma vez recuperados, os volateis do café sao
reincorporados ao produto final séco, quer em forma de o0leo ou

nao.

A secagem do extrato de café tem sido feita
por dois processos: secagem em gecador "spray" ou liofilizacao.
A sécagém em secador "spray"'resulta em perda e deterioracao-
de muitos compostos volateis aromaticos do cafe. Apesar de
ser um dos processos de secagem mais favordveis a retengao de-
aroma, apresenta um periodo critico que pode ser minimizado se
elevada concentracao inicial for seguida de secagem rapida de
grandes particulas em fluxo paralelo com ar quente, a elevada-

temperatura (Mafart,1978).

A liofilizacao tem sido empregada atualmente -
como processo alternativo para a secagem, muito embora seja

ainda responsavel pela perda de grande parte de componentes VO

14



lateis e reflita elevado custo. Mafart (1978) ressalta o poten
cial futuro de microondas sob vacuo, mas poucos dados sao en-

contrados sobre este aspecto.

2.3. Osmose inversa

A osmose inversa, também conhecida como hiper-
filtragdo ou ultrafiltragao ao nivel de Angstron, é ‘uma
técnica baseada na habilidade de membranas polimericas com
certa permeabilidade separarem substancias de acordo com péso
molecular, forma, e/ou composigao quimica, quando sobre elas
é exercida uma pressao hidraulica superior a pressao osmotica-

do produto a ser concentrado.

A osmose inversa teve seu inicio durante os
anos sessénta quando foi cohsiderada um processo ideal para a
separacido e concentragao de diversos produtos industriais. Des
tacou-se pelo fato de ser um processo simples, e altamente eco
namico. Em 1973, dg acordo com Hill e Amundson (1973), o merca

do para o equipamento de osmose inversa excedia 500 milhoes de

dolares.

Como pode ser observado no Anexo 1, atualmente,
um elevado nimero de plantas industriais de grande capacidade-

de remocao de agua encontram-se em operacao (UOP - Fluid Systenus,

1980).
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No Brasil, o problema energético também ~ rea-
lidade e além do elevado custo de combustivel derivado do pe-

troleo, sua disponibilidade se torna cada vez mais critica.

E por isto que se estima que um processo de os
mose inversa, possa vir a ser uma alternativa de concentracao-

de alimentos altamente vantajosa.

2.3.1. Pressao osmotica

A pressao usada para osmose inversa & de modo
geral superior a 21 kg/cmz. Essa pressao elevada & necessaria-
para superar o diferencial de pressao osmotica através da mem-
brana e portanto deve ser superior a pressao osmdtica do liqui

do a ser concentrado.

A teoria da pressao osmotica pode ser adequada
mente expressa pela relacao do gas ideal proposta por Vah't -
Hoff ou outras expressEes derivadas, quando se trata de subs-
tancias puraé. Entretanto, quando se trata de alimentos compos
tos com varias substancias em diversas concentracoes, estas re
lacoes (dependentes da concentracao molar) nao podem ser usa -

das.

Thijssen (1975) sugere que a pressao osmotica-
para suco de frutas, pode ser calculada pela seguinte equacao-
empirica: T = 132 I%; (pressao em atm) onde ¢ & a concen -

tracao de sdlidos soluveis.
16



Existem ainda, alguns equipamentos sofisticados:
osmémetros automiticos de alta velocidade, osmémetro de pressao
de vapor,... mas sao caros, dependem da concentragao molar  da
solucdo e ainda os resultados serao especificos com relacao a

- membrana usada.

Alguns valores de pressao osmotica e pressao ne
cessirios & osmose inversa foram publicados por Lowe (1968) '
Fowler (1970) e Leightell (1972), Quadro 3, mas informagSes so-

bre como estes valores foram obtidos nao foram apresentadas.
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QUADRO 3. Pressao Osmdtica e Pressao Necessiarias a Osmose In-
versa de Alguns Produtos Alimenticios (Lowe,1968
Fowler,1970 e Leightell, 1972).
~ Produto Solidos Pressao Os— Pressio necessa
: Soluveis motica ria a osmose ig
versa
(oBrix) kg / cm2 kg / cm2
Agua do mar 35 25,3 84,37
Suco de beterraba 20 35 105,37
Extrato de cafe 28 24,6 - 35 84,37
Suco de fruta 12 16 56,25
45 105,5 175,77
Suco de laranija 45 16
Suéo de maga 14 21
Suco de uva 14-18 7
Suco de abacaxi - 14 7
Maple sap 4-5 7
. Soro 6-7 7

18



2.3.2. Egquipamentos

A Figura 2 mostra um fluxograma simplificado de
um processo de osmose inversa para a concentragao de uma solu

¢ao. Hill e Amundson, 1973.

Como se pode observar, & um processo simples
que requer: membrana, vaso de pressao, bomba de alta pressao -
(bomba centrifuga multi-estigio, bomba pistao ou de deslocamen

to positivo), dispositivos de seguranga, valvulas hidraulicas,

filtro.

Em instalacdo tipica, a solucao na alimentagao
é filtrada para remover particulas de maior tamanho. Em segui-
da, o pH da solugao na alimentagao & ajustado a um valor dese-

jado, principalmente, se a membrana for de acetato de celulo -

se.

O liquido alimentado & pressurizado e enviado-
aos permeadores: modulos que podem estar combinados em parale-
lo ou em série ( em alguns casos ambos ). O concentrado -
obtido no primeiro estidgio & enviado ao segundo estagio e a
um terceiro .Os permeados de todos os estagios sao combinados-
e estocados ou levados ao sistema de esgoto. A pressao na

solucdo concentrada do Ultimo estdgio & mantida com valvula de

contra pressao.

Os filtros, tanques, bombas e tubulagéo usados
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sio os convencionais usados em indistria alimenticia. O Gnico
requerimento especial & a capacidade de uso a pressao envol

vida, que depende da aplicagao.

A membrana & obviamente o componente essencial
da osmose inversa. O sucesso do processo depende fundamental -
mente da qualidade, quantidade, tipo de membrana usada e de

suas caracteristicas.

Para a concentracao de alimentos, algumas ca-
racteristicas da membrana sao desejadas e importantes tais co-
mo: deve ser quimica e biologicamente inerte;

ser resistente a amplas faixas de pH e temperatura;
de facil sanificacao;

de facil limpeza mecanica;

de facil manutencao;

de alta permeagéo;

ter permeabilidade seletiva;

ser de alta resisténcia mecanica e

capacidade para concentrar solugtes com alto teor de

solidos.

Um dos primeiros materiais a ser considerado -
como membrana na osmose inversa foi o acetato de celulose. Ain
da & bastante usado apesar de apresentar problemas como: se
degrada na presenca de alcalis e écidos; so0 funciona bem qﬁan—
do o solvente & agua; nao resiste a pressao superior a (80

kg/cmz); exige baixa viscosidade do produto, faixa de tempera
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tura e pH a ser usada é estreita.

A producao atual de membranas tem procurado co
locar maior flexibilidade na selegdo de polimeros, pelo desen-
volvimento da eficiente membrana composta, com capacidade de
rejeicao e caracteristicas superiores. Dentre elas, destacam-se
polieteramida e a polieletrolita. Friedlander e Rickles
(1966) sugerem gue com o desenvolvimento na tecnologia de
producao de membranas, a capacidade de rejeicao destas poderia

chegar a 100% das moléculas, impurezas, até mesmo bactérias e

provavelmente virus.

O Quadro 4 mostra caracteristicas de membrana

de acetato de celulose e polieteramida da "Fluid Systems y.0.P."

Para suportar a elevada pressao empregada no
processo, as membranas estao associadas a suporte, geralmente-
constituidos de materiais filtrantes, filtro miliporoso , vi-
dro poroso, ceramica, porcelana, etc. Atualmente, sao cinco os
tipos de supprte existentes no mercado em escala comercial. No

Quadro 5 temos os tipos de suporte e suas principais caracte

risticas.
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QUADRO 4. Caracteristicas das Membranas de Acetato, Celulose

e Polieteramida ( UOP)

Acetato Polieteramida
celulose
Rejeicao a NaCl(%) 96 98,8
Pressao de operacgao:
(kg/cm?) - Ideal 29,53 57,65
Maxima 42,18 70,31
Temperatura
o) Ideal 25 25
Faixa 0-30 0-45
pH
Ideal 5,5 5,5

Faixa .4,0-6,5 3,0-8,0

23 -



QUADRO 5.

1976).

TIPO

VANTAGENS

Comparagao dos Tipos de Suporte de Membranas (Anon.,

DESVANTAGENS

Placa e Armacao
(convencional)

Placa e Armagao
(canais finos)

Tubular
(convencional)

Tubular (tubo
helicoidal)

Espiral

Fibra oca

Pequena obstrucao por uni
dade de area de membrana.
Menor espago_ fisico por m".
Muita experiéncia de opera
cao.

Menor area por n?. Otima
para ligquidos viscosos.

Menor obstrugao por uni-
dade de area de membrana.
Alta conversao por pPasso.

Maior espago por m?.Facil

de limpar. Muitas opera -

coes em experiéncia. Tubos
recolocaveis.

Menor espago por m?. Facil
limpeza.

Baixo custo. Compacta.
Multas operagoes em expe-
riencia.

Baixo custo.Compacta."

Pode ser obstrul
da nos pontos de
estagnagao da so
lucdo.Dificil de
limpar.Pouco uti
lizada em alimen
tos.Cara.

Poucas operagoes
em grande escala
até o presente.
Dificil de limpar.
Cara. Em alguns
projetos dificil
reposicao das mem
branas.

Alta obstrugao por
unidade de area.Re
lativamente cara.
Grande espaco fisi
co.

‘Experiéncias em an

damento Alta obstru
gao por unidade de

area.

Facil obstrucao nas
tomadas de produto.
Dificil de limpar.

Dificil sanlflcagao.

Montagem facil.
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2.3.3. Fatores que afetam a eficiencia de um sistema de osmose

inversa.

a) Pré e/ou po0s tratamento.

Baxter et al. 1980, consideram de grande impor-
tancia o pré e/ou pds tratamento de 1iquidos envolvidos neste
processo devido a mecanica do mddulo isto é, filtragao avanca-
da para remover particulas capazes de entupir o modulo. Sugerem
o uso de filtro de terra diatomdacea para filtragao de 1 a

10 u, filtro de areia para 10 a 25 p e filtro tela para mais

que 25 u.

Ajustes de pH, bactericidas e fungicidas po-
dem ser necessarios para proteger a superficie ativa da mem -
btana entretanto limitagéo da membrana deve ser considera-
das assim como, possibilidade de deixar residuos toxicos na
membrana que possam ser transferidos ao produto a ser proces-

sado principalmente se este for destinado ao consumo humano.

O pré tratamento ainda deve ser necessario pa
ra eliminar a possibilidade de precipitacdo, formacao de gel
ou camada limite. Samnon 1975, sugere que no <caso de uso de

materiais gelatinosos e viscosos, tais como Oxido de ferro, a

solugio deve ser acrescida de um  varredor de oxigenio para
manter o ferro no estado ferroso, com maior solubilidade ou
para atacar o precipitado gel  hidrdxido ferrico com

sulfato de sodio e reduzi~lo a ferro ferroso.
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b) Pressao
Um acréscimo na pressao de operacao resulta em
aumento do fluxo do permeado. Entretanto, a vida atil da mem -

brana decresce rapidamente (Boer et al., 1977).

c) Temperatura

O uso de maiores temperaturas e limitado pelo
tipo de membrana usada. Ao aproximar—-se do valor maximo, ha um
aumento na taxa de hidrdolise da membrana assim como na compacta

cao (Friedlander e Rickles, 1966).

De um modo geral, aconselha-se uso de tempera-
tura inferior a 38°c, para reduzir custo capital com trocador
de calor ou ainda onde o efluente resultante da osmose a-
presenta temperaturas elevadas. Em tais casos & desejavel pre-
ver maiores pressdes e aceitar uma menor vida Qtil da membra-

na. Breslau e Agranat, 1975.

d) pH

Deve ser ajustado cuidadosamente para se obter

maior vida util da membrana.

 Breslau (1975), observouyque a taxa de permea-

cao & afetada pelo pH, em seu trabalho com soro de queijo.

e) Compatibilidade quimica
Embora as membranas existentes sejam razoavel-

mente estaveis, sua compatibilidade quimica & limitada. Solven-
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tes organicos tais como cetonas, acidos alifaticos concentra -
dos, hidrocarbonetos clorados e acidos minerais concentrados -

devem ser evitados (Webster , 1979).

f) Concentragao por polarizagéo

Ocorre e cresce devido a hidrodinamica da si-
tuacdo sob investigagao, pela resisténcia da propria membrana-
ou de géis ou precipitados gque podem se formar na superfil -
cie da membrana causando aumento da pressao osmotica no local

e reducao na permeagao. -

Leightell, 1972 observou que uma fase oleosa -

pode se separar do suco de limao ou laranja e blogquear a mem-—

brana.

Baxter et al., 1980, observou geleificacao de
pectina em alta concentragéo na membrana e consequentemente -

grande reducdo no fluxo de permeado.

g) Viscosidade

Fowler, 1970 , considera 10 cP a viscosida-
de maxima em processo de osmose inversa. Em valores superiores
a este, ha actmulo de soluto produzindo wuma camada limite es—

tagnada sobre a membrana.

Copas, Dejmeck, Lowe, Thomas, Pitera e Shen
dentre outros (1980), sugerem o uso de dispositivos capazes de

promover turbuléncia e convecgao para solucionar tal problema,
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assim como o de concentracao por polarizagao.

h) Compactagao

Deformacao provocada por excesso de pressao que
acarreta diminuigéo de fluxo de permeado. Matthews et al., 1973,
observaram que a compactacao de modo geral é bem pequena e que
atd mesmo em elevadas pressdes de operagao, o fluxo & diminuido

de apenas 45% em 3 anos.

"~ i) Estocagem e manuseio
Todas as membranas sao embaladas molhadas, cui-
dadosamente empacotada e selada. E de grande importancia gue
a membrana seja mantida assim. Temperatura de estocagem tam—
bém & de importancia e deve ser de 0 a 27°c, preferivelmente -

abaixo da temperatura ambiente. Roga Reverse Osmosis, 1970.

j) Montagem adequada
£ de grande importancia.Vazamentos, principal-
mente por parte da membrana devem ser testados. Um método rapi
do de detecta-lo seria pela adicdo de azul de Zulu que & total
mente rejeitado por membranas que rejeitam sal. A presenga de
indicador no permeado indica vazamento fisico no sistema.

Matthews et al., 1973.
2.3.4. Sanificagao da membrana

Desde que a membrana de acetato de celulose &

facilmente danificada por valores extremos de pH e temperatura
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elevada, sua sanificagao torna-se bem problematica e sua apli-

cacdo na indiistria de alimentos se restringe.

Dentre os métodos de sanificacao testados, sem
danificar a membrana, destacam—se: usoO de luz ultra violeta .,
uso de compostos quimicos de acordo com especificacoes do fa -

bricante da membrana, uso de fluxo inverso.

0 fluxo inverso tem sido usado com grande su-
cesso. (Nommensen,  1976; Markind, 1974; Stana, 1974).  Hill
e Amundson, 1973 , sugerem gue O proprio permeado produzi-

do durante o funcionamento seja usado na limpeza.

Ainda existem: lavagem com bola esponjosa (Eba
ra. et al., 1975, 1976; Izumi et al., 1976), operacao pulsan -

te (Kenedy, 1974), lavagem a gas ( Brown e Ray, 1976).

Com o atual e rapido desenvolvimento da tecno-
logia de membranas, as opgoes de sanificacao de membrana serao

ampliadas.

Kissinger (1970), sugere o uso de luz ultra -
violeta na linha de processamento de(seiva de bordo) " maple
sap "para evitar que microorganismos cheguem até a membréna e
contribuam a sua deterioragao. Em seus estudos, observou que
ao exercer esta pratica a sanificagao com uso de agentes qui
micos desinfetantes poderia ser prolongada a intervalos de

3 dias.

29



Hill e Amundson, 1973, sugerem que na indas -
tria de alimentos seria preferivel a troca de membrana do que

sua limpeza.
2.3.5. Aplicacdo na indistria de alimentos

A osmose inversa encontra varias areas de apli
cagao na indistria de alimentos: concentracgao, purificagao .

tratamento e aproveitamento de residuos e tratamento de agua .

A concentracgdo se destaca pelo fato de poder ser feita sem
perda de flavor, sem aumento de temperatura, com remogao de
sais e com remocdao de acido, e ainda, pelo fato do custo de

remocio de agua por este método ser bem inferior a métodos con

vencionais.

Suco de frutas.

’O suco de fruta pode ser considerado como
sendo uma solugao aquosa complexa de agﬁcares,‘écidos, substan
cias aromaticas e substincias pécticas. Os acucares (hexoses e
dissacarideos) e acidos organicos sdo os principais résponsé -

veis pela pressao do suco. As moléculas responsaveis pelo aro-

ma, nao tem efeito significativo a pressao osmdtica, mas sao - =

de extrema importancia ao suco e portanto devem ser mantidas .
A habilidade da membrana em reter estas moléculas & um dos fa-
tores de grande importancia na determinacao da qualidade do

produto concentrado. As pectinas sao significantes no aumento-

da viscosidade do concentrado e podem causar gqueda na taxa de
permeagao ( Leightell, 1972).
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Suco de maga

No suco de maga, de acordo com Leightell, 1972,
as substancias aromaticas consistem principalmente de alcalis-—
deCz—CG:
cialmente trés destes dao a maga a sua individualidade: etil-2

esteres de Cy - C8 e aldeidos de C2 - Cg- Essen—

metil Dbutarato , hexanol e 2-hexanol. Por razoes economicas,
a taxa de permeagao & tal que existe uma perda em sabor e aro-
ma, a qual, entretanto, nao diminui seriamente a qualidade do
produto final e poderia ainda ser diminuida pelo uso de membra
na mais compacta. O suco de-magé causa o>desgaste e suja a menm
brana. Para a sua concentragao, necessita-se de operagao a

105 kg/m2 devido a sua elevada pressiao osmdotica (Leightell).

Suco de laranja

O aroma de suco de laranja & consideravelmente
mais complexo que o de maga porque grande proporcao deste esta
contido em fase oleosa (no suco), na forma de emulsao. Estas
moléculas aromdticas sao hidrocarboretos na sua maioria e sao
apenas levemente solilveis em Agua. Elas ainda sao insoliveis =
’em membranas~de acetato de celulose e portanto sao facilmente-
retidas. Outros compostos aromaticos s30 os esteres, alcodis e
aldeidos solliveis em agua. Ao usar técnicas de evaporagao con-
vencionais, todos os compostos aromaticos soliiveis em agua e
até mesmo alguns soliiveis em Oleo (devido a elevacao da pres -
sao de vapor com aumento de temperatura) sao completamente re-
movidos. A compensagao do sabor e aroma & feita apds reconsti

tuicao do suco com dleo da casca. Com o uso da osmose inversa,
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nao havera problema de perda de aroma no permeado. Isto faz
com gque as substancias aromatizantes sejam mais estaveis du~

rante a estocagem.

Os problemas encontrados na osmose inversa se
riam provenientes de particulas no suco de laranja que tendem
a cobrir a membrana formando uma camada, © gue exige limpeza-
frequente da membrana. Uma clarificagao anterior do suco de

laranja evita este problema.

A pressac aquecida para a operacao & elevada,
frente a sua pressac osmotica que & de 16 kg/m2 (Leightell P

1872).

Watanabe, 1978, desenvolveu metodo para a lim-
peza de membranas na concentragéo de suco de laranja. Processa
mento efetuado por 4 a 5 h com alimentacao a loobrix, sequido
de 10 segundos de limpeza promoveram recuperacao da vazao de
permeado, mantendo 90% de seu valor original. A limpe:za era
feita com o uso do proprio suco de laranja em maior fluxo dado

pela forca de expansao de gas comprimido.

Aclcar de cana

Na refinacao do aclcar de cana sao praticados:
sedimentacao e filtracao que podem ser substituidos pela osmo-
se inversa a baixa pressdo para proporcionar uma solucgao clara

e incolor de sacarose.
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O suco clarificado & submetido a um processo -
com membranas capazes de reter a sacarose e concentra-la e
permear‘agﬁcares de baixo peso molecular, sais, acidos organi-
cos, aminoacidos, purinas , pirimidinas, amidos e ions inor-
ganicos. Concentragoes superiores a 50% de sacarose sao pbg
siveis apesar da alta viscosidade da solugéo, com consideravel
redugao no custo da evaporagao e aguecimento como também redu-

¢ao na perda de aclcar por decomposicgao térmica. (Fowler,1970) .

E um processo de grande utilidade no preparo de

aclcar a partir de vegetais. (Hill e Amundson, 1973).

"Maple sap"

Xarope de "maple" & produzido pela evaporacao
da seiva de "maple". Para produzir um galao de xarope, 33 ga-
13es de agua devem ser removidos por evaporacao. O custo de
combustivel € muito alto. O aquecimento entretanto & essencial

para desenvolver sabor e textura do produto final.

Estudos conduzidos pela "Eastern Utilization
Research and Development Division :USDA", indicaram que o cus-
to de remocao de agua poderia ser reduzido a metade se a os-

mose inversa fosse feita antes do processamento térmico.

. . 2
Uma unidade de osmose inversa contendo 74 m

de membrana de acetato de celulose foi construida. O maple
sap" & bombeado a vazao de 19 1l/minuto, a pressao de 42kg/cm2

e perde 50% de seu volume original. Este concentrado & leva-
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do a "maple sap" por método convencional de evaporacao e tinha
o sabor desejado em "maple sap" e ainda apresentava a vanta -
gem de estar ausente de sabores desagradaveis e indesejaveis -

(Willits e Underwood, 1967).

Clara de ovo

Clara de ovo para uso em confeitaria e indus -
trias alimenticias tem sido concentrada por osmose inversa com
sucesso. Além do baixo custo de concentragao, sblidos secos a
partir do concentrado obtido por osmose inversa, reconstitui -
com maior facilidade do que o do po produzido por simples con
centracio. O fato de nao ter uso de calor é de particular im-

portancia na preservacgao da albumina intacta, sem sofrer des-

naturacgao.

A clara do ovo tem uma baixa pressao osmotica-
4,9 kg/cm2 (70 psi) com um teor de 12% solidos. Entretanto ,
mesmo a.elevada pressao de operagéo; o fluxo do permeado e
sempre pequeno devido a problema de concentracao polarizada .
Uma membrana de baixa capacidade de rejeicao foi usada para
este processo e permitiu a saida de glucose e de sal no permea
do. Esta propriedade foi considerada de utilidade,desde que a
glucose teria de ser removida por fermentacao ou tratamen
to enzimatico, importante para promogéo da estabilidade neces-
siria ao armazenamento da clara desidratada. Aparato especial-
foi estudado de forma a evitar dano mecanico na clara de

ovo ( Lowe et al., 1968).
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Leite

Tem sido concentrado por osmose inversa ate
12,5 - 15% de sdlidos totais com o objetivo de substituir o
leite adicionado, na forma de leite em po desnatado, para pro-

dugdo de yogurte.

Trabalhos realizados mostraram qﬁe o leite con .
centrado por osmose inversa tem caracteristicas pelo menos -
iguais ao leite adicionado de solidos com relacao a crescimen-—
to de cultura, producdo de acido, producao de acetaldeido ,

viscosidade e aroma , (Hill e Amundson, 1973).

Cerveja

A osmose inversa tem sido usada em grande ex-—

tensio na Alemanha para concentragao e/ou reducao do teor  de

Zlcool em cerveja. Vantagens do processo residem no fato de
reduzir o teor de alcool de até 27% e do calor especifico de
55% além de melhorar o sabor e aparéncia dado pelo
ltpulo . (Matthews et al., 1973).

cafeina

Rejeicao e concentracao de cafeinas foraﬁ de-
terminadas por dois tipos de membranas (Havens 310 e 610) sob
virias pressoes de operagao. A temperatura foi mantida a 25
* 0,5°c na alimentagao. A pressdo variou de 14,06 a 56,25 kg/
cmz. Majores rejeicoes foram obtidas com a membrana Havens 610:
72 a 90% com concentracao de 2526 a 19 685 ppm de cafeina. Pan

cuska, 1974, observou que quando a concentracao de cafeina a-
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tinge 10 700 ppm, hd formagao de cristais finos que quando a-
tingem elevada concentracao, formam uma camada na superficie

da membrana aumentando resisténcia ao fluxo de permeado.

Soro de leite

A aplicacio de osmose inversa na concentragao
e fracionamento do soro de leite foi intensamente pesquisada-
em 1967-73 (Moretti, 1971; Marshall et al., 1968, McDonough ,
1968) e o progresso foi tal que s3o inUmeras as indistrias u-
tilizando o processo. De um modo geral, a planta usa osmo-
se inversa em dois estidgios: um primeiro para separagao da
lactose e sais da protelna e outro para a concentracao destes.
Varios tipos de membrana foram testados: tubular e espiral
(McDonough, 1968 e Moretti, 1971), placas (Aerojet-General) ,
hollow fiber (Havens osmotik) varias pressdes de operagao -
foram usadas sendo que quanto maior a pressao, maior o fluxo

de permeacao.

Outro uso tem sido feito em pesquisas indus -
triais de queijo que concentram o soro até 12% de solidos ou
atd obter metade do volume inicial e o enviam a indistria de
maior porte. Com isto, ha grande reducao no custo de transpor

te e evita problemas de eliminagao de efluentes.
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2.3.5.9 Aproveitamento e tratamento de residuos

Aproveitamento de residuos de chocolate por pro
dutor de xarope de chocolate, tem sido efetuado com sucesso co-

- mo descreve Hess, 1972.

Durante o processo de enlatamentd, a agua de
lavagem destas latas, continha elevado BOD e teor de chocolate~
equivalente a 170 a 500 dolares/dia na recuperagao por osmose
inversa, o nivel de BOD & levado de 150.000 ppm na alimentacao-
para 500 ppm no permeado. O concentrado retorna ao processo

constituindo grande economia.

A maior industria de doce dos USA tem usado a
osmose inversa para concentrar a agua de lubrificacao dos corta
dores usados para subdividir uma placa de bala em barras retan-
gulares. Esta agua de lubrificagéo continha elevado BOD e era
concentfada para recuperacao de sacarose glucose, pedacos e
O0leo de cdco em niveis de 99%. 25% dos sOlidos totais foram-
recuperados por osmose inversa e usados na confeccao de doce. O
tempo necessario para recuperar o capital investido no equipa -

mento foi bem inferior a um ano.

Porter (1970), descreveu experimentos em esca-
la piloto onde residuos de industria de amido de batata con -
tendo 0,5% de sdlidos (base umida) era concentrado até seu qua-
druplo, promovendo reducao no BOD de 98%, com uso de membrana -

de média porosidade.
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Baxter et al. (1979} recuperaram ©0S componen-
tes aromdticos provenientes da Agua removida na concentragao -
-de suco de maga e uva. Estes compostos foram concentrados por
osmose inversa a 59C e 70,3 kg/cm2 usando membrana arométi

%

ca de poliamida.

Woo et al (1980), estudaram a recuperagao de
antocianina de Aaguas residuais de "cranberry". A osmose
inversa foi usada como etapa de purificagao e concentracao de
pois da polpa passar por processos de mistura, percolacao e
extragao de solvente. O concentrado final continha 0,11% de
antocianina (péso seéco). Os autores sugerem este processo pa-

ra a producac de corantes vegetais.

Uma aplicacao da osmose inversa gue tem se tor
nado comum na industria de alimentos em geral consiste no pre-
paro da agua de alimentagao de caldeira. Ao usar o permeado da
unidade de osmose inversa como alimentacac da unidade de deio-
nizacdo por troca idnica obtem-se mais economia do que se

estivesse usando agua municipal.

A osmose inversa tem sido usada em escala co-
mercial em: suprimento de agua para Hoteis, hospitais, indus -
trias; pré-tratamento de agua para resfriamento, cozimento ou
dgua para processamento; desalinizacao de Agua do mar na
obtencio de dgua potadvel (Miller, 1968 e Arana, 1972); reducao

do BOD de aguas residuais.
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2.3.6. Aspectos economicos

Embora algumas aplicacoes do processo de sepa-
racio por membrana seja nico, a maioria envolve separagao que
pode ser efetuada por mais operacoes convencionais tais como

evaporacdo, crioconcentragao,...

Em alguns casos a operagao de separagao & es—
colhida pelas consideracoes da qualidade do produto,mas o fa-
tor investimento capital e custo de operagao por processos com

petitivos & de grande importancia.

A osmose inversa & considerada por Mafart, 1978
como um processo de concentragao e/ou purificacao com produto-
final de dtima qualidade para certos produtos. Thijssen, 1975,
alega que a osmose inversa & um processo bastante promissor ,
pois alem de fornecer um pfoduto final de oOtima qualidade com

relagéo a retengéo de aroma, requer baixo custo de processamen

to.

Os Quadros 6 e 7 apresentam uma comparacao dos
custos relativos para varias operagoes competitivas e indicam—
claramente que para muitas aplicacoes o processo de separacao-

por osmose inversa & economico.

Os fatores chaves a influenciar estes cdlculos
sio: custo de membrana , vida util da membrana, taxa de fluxo,

tendencia da membrana estragar em dada aplicacao (Porter,1970).
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Estes fatores determinam os parametros de operagéo e requeri -
mentos energéticos, custo de reposicao de membranas, e mao de

obra associado com operagao de limpeza e sanificacao.

QUADRO 6. Custo de Processamento para‘Processos Competitivos
de Separacao (custo para‘féﬁaééd‘de 3.800 litros -

de agua). Porter, 1970.

Processo o ' Custo US$
ultrafiltragéo e osmose inversa 0,10 - 5,00
eletrodialise 0,20 - 5,00

. centrifugagao 0,30 - 10,00
evaporagao a Vacuo 0,40 - 15,00
filtracao em gel 20,00 - 100,00
dialise 640,00 - 1.000,00
precipitagéo seletiva 5.000,00
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QUADRO 7. Custo de Concentragao por 1000 kg de agua removida-

Thipsen, 1975.

Custo Concentragao US/1.000 kg agua removida-

Processo , , Especificacao Custo
- 60 dias/ano 220 dias/ano
Evaporador duplo custo + manutengao 4,91 1,50
Efeito (com utilidade 4,96 4,96
torre retifi
cacao) total 9,87 6,46
Centrifugal Film custo + manutengéo 7,03 2,16
Evaporator utilidade 8,61 5,61
total 11,64 7,77
Osmose inversa custo + manutengao 8,50 2,32
4 galdes/ ft/dia utilidade 0,11 0,11
dia).1621/m"/dia
. total 8,61 2,43
Osmose inversa
2 galoes/ ft/dia) custo + manutengao 17,00 4,62
utilidade 0,11 0,11
total 17,11 4,73
Crio-concentracao custo + manutengao 8,07 2,49
utilidade 2,73 2,73
total 10,80 5,22
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A vida Gtil da membrana depende da aplicacao e varia de 1 e

meio a 5 anos de trabalho em condigoes drasticas.

0 Quadro 8, mostra o custo estimado para plan-
tas de osmose inversa de varias capacidades. Observa-se que
guanto maior a capac;dade de remocgao de agua, menor seria o
custo. (Isto & confirmado por Thijssen, no Quadro 6). Estima-
se ainda que futuras membranas poderao reduzir ainda mais o

custo.

Portanto, a estimativa do custo para processo
de separacgao por membrana ird variar dependendo da aplicacao,
capacidade de operacao requerida e suposigoes gque entram na
analise. Uma completa comparagéo requer um exame detalhado em
todo o esquema de processamento de modo que todo O processo -

possa ser otimizado.
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2.3.7. Vantagens da osmose inversa

Se baseia em conceito simples que gera menor
custo de energia do que concentragao por mudanca de fase (eva-

poracgao ou congelamento) (Anon,1976).

Menor custo de equipamento (Hill e Amundson ,

1973).

Opera a temperatura ambiente, eliminando su -
perficie de troca de calor e degradagao térmica (Morgan et

al., 1965).

Utiliza energia eldtrica ou mecanica: a locali
zacao da planta nao traz problema. E um processo alternativo -

para o uso do petrdoleo e derivados. (Hill e Amundson, 1965).

'E um processo automatico e simples, que res -
ponde prontamente a mudanga na demanda da alimentacao. Requer-

pouca mao de obra (Hill e Amundson, 1965).

Tamanho do equipamento & bastante reduzido '
principalmente relacionado 3s toneladas de litros por dia por

m3 de volume. (Anon., 1976).

Pode ser usada juntamente com outros equipamen
tos provocando um aumento em capacidade. Como exemplo, produ -

tos com propriedades funcionais melhoradas podem ser obtidos -
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pela secagem em "spray" do liquido concentrado. Obtem-se entao,

um produto mais denso que se reconstitui prontamente.

Maior retengao de aroma comparado a evaporacao
e crioconcentracao que permitem a perda de volateis com vapor
de agua e gélo durante a extracao deste quer por centrifugacao,

quer por prensagem. (Thijssen, 1975 e Mofart, 1978).

Permite, com alguma dificuldade, passar sais e
acidos de baixo peso molecular, o que traz vantagem & remo -
cao de acido de produtos derivados de frutas para criar produ-

tos mais doces. (Morgan et al., 1965).

2.3.8. Desvantagens

A sanificacao pode constituir problema, além
de que o custo de reposicao de membranas pode ser elevado.

(Altena, 1975).
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3. MATERIAL E METODOS

3.1. Material

3.1.1. Materia Prima

. Utilizou-se como matéria prima, extrato de ca-
fé fornecido pela Companhia Iguacu de Café Solivel, Cornélio

Procopio - Parana.

O extrato foi obtido de café arabica (Coffea
arabica Ljtorrado a 200°C/25 minutos, moido em particulas de
2 a 4 mm, extraldo em bateria de 6 colunas onde agua quente
(180°C) pressurizada entra numa relagéo de 2,5 D.O.R. O extra
to ao sair da coluna de extracao, foi resfriado, centrifugado,

colocado em saco de.polietileno de 2 litros e congelado a -8%%.

3.1.2.  Reagentes

Todos os reagentes utilizados foram puros prd

analise, obtidos das firmas:

Baker
Carlo Erba
Ecibra

Milnes

Merck

3.1.3. Equipamentos e acessorios utilizados
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"Roga Model III Laboratory Unit" da Gulf General Atomic.

Membranas em espiral:

- - Roga 3003-B acetato de celulose
area - 0,46 m?
comprimento - 0,27 m
diametro - 0,05 m

vazao do permeado - 2,05 litros/m2 dia

- TFC 7005 PA poli-eteramida
area - 1,0 m*
comprimento - 0,60 m
diametro - 0,05 m

vazao do permeado - 20,50 litros/m2 dia

rejeicao a NaCl - 98,9%

Crio concentrador . Modelo 3-100. Capacidade: 5 litros .
The Virtis Company
com espiral de agco inox de 6 m. de comprimento e

- 3/8 polegadas de diametro.

Potenciometro , marca Horiba, modelo H-5.
RefratOmetro, marca Zeiss, modelo PZ0

Mufla, Indlstria Forlabo Ltda - 1.200°C
Sistema de captura de volateis

Cromatografo a gas - Perkin-Elmer - modelo 990
Estufa - modelo retilinea Fanem Ltda.

Centrifuga International Equipment, modelo B-20A
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Viscosimetro de tubo Capilar Cannon - Fenske
EspectrofotdOmetro Karl Zeiss

Espectrofotdmetro de Absorgao Atdmica Rye Unicam SP 90 A
Congelador

Termostato

Cronometro
3.1.4. Material de laboratorio

“Além da vidraria comum em laboratdrio, foram u
tilizados: banho-maria, balancas, funil de Buckner, baldes pk§'

ticos, picnometro , trompa de vacuo, termometro.

3.2, Método

3.2.1. Estocagem da amostra

As amostras (extrato de cafe) eram fornecidas

congeladas e eram estocadas em congelador a -8%c.

3.2.2. Preparo da amostra

Anteriormente a cada ensaio de concentracgao, a
amostra era descongelada e filtrada com o objetivo de eliminar
solidos insoluveis presentes no extrato e que poderiam dimi =

nuir a capacidade e a eficiéncia da membrana.

A filtracao era feita com uso de filtro de

100"mesh" em funil de Buckner, Kitassato, e vacuo prcduzido-
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por trompa de agua.
3.2.3. Ensaios de concentracgao

Foram feitos varios ensaios em regime de recir
culagao com o objetivo de se determinar as condicoes ideais de

operagao.

As principais variaveis estudadas foram:

a) Tipo de membrana

Os dois tipos de membrana: acetato de celulose
(ROGA) e polieteramida (TFC) foram testadas e suas caracteris-
ticas relacionadas a capacidade de concentracao, permeagao, re
jeicdo, pressao de operacao, limpeza da membrana e qualidade -

do produto final foram observadas.

b) Pressao de operagao

Varias pressoes foram testadas com o objetivo-
de se determinar uma pressao capaz de promover: rapida concen-
tracao, lento decréscimo na vazao do permeado, menor dano fi-

sico a membrana, melhor qualidade do produto final.

c) Temperatura de operacao

A variacao de temperatura & de importancia e
foi observada quanto a: vazao do concentrado e permeado, taxa
de permeacao, capacidade de rejeigao, qualidade do produto fi

nal e ainda capacidade e eficiencia da membrana..

49



Em cada um dos estudos realizados, o concentra

do e permeado eram analisados quimicamente.

3.2.4. sanificagao

Apds cada operacao de concentracao e até mesmo
nos intervalos de concentragao, foram feitos estudos de sanifi

cacao da membrana.

De modo geral, a limpeza consistiu de varias

etapas:

- Fluxo de agua destilada em fluxo normal de modo a eliminar o

extrato de café que ficou retido na membrana.

~ Fluxo inverso com agua destilada, para eliminar particulas -

de extrato presente nos poros da membrana, desobstruindo-os.

~ Uso de solugao de acido citrico: o dcido citrico tem sido u-
sado como agente redutor de polarizacao geralmente formada -

- » 03 -~ 3
na superficie da membrana e que passa a ter influéncia na
seletividade da mesma. A concentragao e pH desta solucio de-

pendem do tipo de membrana: .

ROGA - ﬂsolug'éo 0,75%
PH corrigido para 4
TFC - solugao 2%
PH corrigido para 3 com uso de hidroxido de amd
nio
- Uso de solugao sanificante
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Como a membrana ROGA tem restricao quanto .ao
uso de sanificantes (devido a limite de pH e temperatura a que
pode estar sujeita), foi feito estudo das enzimas que poderiam
ser usadas para a membrana de acetato de celulose. Como a maio
ria das enzimas especificas para o café atacam também a celulo
se, nao puderam ser usadas. Foi testado o uso da Enzima "Cla -
rex" do Laboratdrio Miles do Brasil que & basicamente enzima-
alfa amilase fungica com forte acao dextrinizante e sacarifi -
cante. Esta enzima foi testada a concentracao 1/1000 em pH

4,0 e temperatura 25°¢.

Solucao de sulfato de cobre (lg/l) foi também

usada para sanificacao e desinfeccao da membrana.

Membrana TFC

Seguindo instrugaes do fabricante, foi usada -

como solucao sanificante:

- borax ' 10 g

- EDTA , 10 g
.=~ fosfato dissodico 10 g

para um litro de &gua.

Dow Chemical-Versene 220 pode também ser usado.

- ROGA

Esta membrana foi estocada em solucao de sulfa

to de cobre (lg/l) a 4-5°cC.
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- TFC

Para sua estocagem, esta membrana foi imersa na
propria solugao sanificante, acrescida de 13,5 ml de formaldei-

do-37% por litro de solugao.

Para a reutilizagao da membrana , um conside -
ravel volume de Aagua destilada foi usado de forma a eliminar -

todo o sanificante usado para sua conservacao e estocagem.

Antes e depois de cada ensaio de concentracao ,
um teste para calibracao do equipamento e da membrana era efe -
tuado de forma a se certificar da manutencao das caracteristi-
cas iniciais de operacao e eficiéncia da limpeza e sanificagao

efetuada.

A solucgao usada era 2000 ppm de cloreto de sO-—
dio ou 5% sacarose e medidas eram tomadas relacionadas a: con -

centragao do concentrado e permeado e fluxo do permeado.

3.3. Determinagoes

Todas as determinagoes realizadas, foram feitas
em duplicata e o resultado final foi obtido pela média dos valo
res em duplicata.

a) pH

Foi determinado diretamente em potenciometro.

b) Acidez total titulavel

Foi medida pela titulagao de 10 ml de amostra
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com hidroxido de sodio 0,1N até pH 8,2 e o resultado foi expres

so em ml de hidroxido de sodio 1N por 100 ml de amostra.

c) Sdlidos soliveis - °Brix

Determinado por leitura direta em refratdmetro

com corregao de temperatura e acidez total tituldvel.

d) solidos soluveis - %

Dez gramas da amostra foram colocadas | em
erlenmeyer de 500 ml. Adicionou-se 200 ml de agua e pesou-se.
Aqueceu a ebulicao com agitacao e ferveu-se exatamente 5 minu-
tos. Esfriou-se, pesou-se novamente, e juntou-se aqua para re-
cuperar o peso original. Filtrou-se. Evaporou-se 25 ml do fil-

trado. Secou-se em estufa a 105°C até obter peso constante.

% sOlidos sollUveis: Peso soliiveis x 8 x 100

Peso amostra

e) S0lidos insoluveis

Dez gramas da amostra foram colocadas em cépsg
la de niquel de fundo chato. Evaporou-se a fase liquida em

banho-maria. Levou-se a estufa por 6 h a 105°C. Resfriou-se em

dessecador e pesou-se.

% solidos totais: Peso residuo seco x 100

Peso amostra
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f) Cinzas

Cinco gramas da amostra foram colocadas em
capsula de porcelana préviamente aquecida em mufla a 550°C ,
resfriada em dessecador até a temperatura ambiente e pesada.Se
cou-se em estufa, carbonizou-se a baixa temperatura e incine -
rou-se em mufla a 550°C. Resfriou-se eém dessecador até a tempe

ratura ambiente e pesou-se.

% cinzas: Peso cinzas x 100

Peso amostra
g) Ferro, Potassio, Magnésio, Calcio e Sodio

Foram determinados através das cinzas solubili-
zadas com acido nitrico (1 ml) e quando necessidrio, acido clo
ridrico e transferencia para balao de 50 ml com uso de agua

destilada.

A determinacao destes citions foi feita em es-
pectrofotameﬁro de absorcao atdmica Unicam SP 90 A por leitura
direta ou na diluicao adequada. Para todos os cations, com ex-
cegao do sbdio, foi usada absorgao. Para o sddio, usou-se emis
sao e a leitura transformada em ppm através do uso de uma cur-

va padrao. (Anexo 2).

h) cafeina

Pesou-se lg da amostra (5 g do permeado) em ba
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130 volumétrico de 100 ml. Adicionou-se 50 ml de agua destila-
da em ebuli¢ao ao balao volumétrico e ferveu-se por 5 minutos.
Esfriou-se a temperatura ambiente, ajustou-se o volume com
agua destilada, agitou-se intensamente. Filtrou-se uma parte -

em papel de filtro.

Preparo da Coluna Inferior:

Adicionou-se 4 g de celite 545 a becker de
100 ml. Adicionou-se 4 ml de solucao de H,S04 4N (55 ml H,504
96% para 500 ml). Misturou-se perfeitamente com uso de bastao
de vidro ou espatula de aco inox. Colocou-se um pouco de 1la
de vidro no fundo da coluna. Adicionou-se a Celite acida em
3 porgoes uniformes socando levemente cada porcao para evi -
tar a formacao de canais durante a eluicao. Adicionou-se la
dé vidro na parte sﬁperior da coluna e ajustou-se sobre a Ce-

lite.
Preparo da Coluna Superior:

Colocou-se um pouco de la de vidro no fundo da
coluna. Adicionou-se 1 grama de Celite 545 e socou-se suavemen
te. Pegou-se 2 ml do filtrado obtido no preparc da amostra, coO
locou-o em becker de 100 ml. Adicionou-se 0,2 g de carbonato-
de sddio e agitou até a efervescencia. Adicionou-se 3 g de
Celite e misturou bem usando um bastao de vidro. Transferiu a

mistura da amostra-Celite em 3 porcoes a coluna, socando apos
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colocagao de cada porgao. Lavou-se o becker a séco com 1 g
de Celite adicional, transferiu a coluna e socar. Adicionou-—

se la de vidro m parte superior da Celite.
_Eluicao da Cafeina:

Ajustou-se a coluna superior sobre a inferior.
Adicionou 150 ml de éter etilico saturado de agua em trés
porcoes de 50 ml. Depois que a coluna superior foi drenada -
completamente, lavou-se a sua haste com 50 ml de éter etilico
hidratado. Depois que o éter drenou completamente para a colu
na inferior, colocou-se um balao de 100 ml sob a coluna in-
ferior para que este recebesse os 50 ml de clorofdrmio hidra-
tado que foram adicionados nesta coluna. Depois que a coluna-
secou completamente, lavou-se a haste da coluna com clorofor-
mio séco (recolhendd éste clorofdormio no balao). Ajustou—se o
volume do balao a 100 ml com clorofdérmio séco. Leu-se a absor
bancia a 276 nm em cubéta de 1 cm, com outra cﬁbeta cheia de

clorofdrmio puro como referencia no espectrofotometro.

Curva padrao de absorbancia de cafeina: (Anexo

Pesou-se cuidadosamente 50 mg de cafeina P.A.
em um balao volumétrico de 100 ml usando balanca analitica.A-
justou-se o volume a 100 ml com clorofdrmio seco e agitou bem.
Conferiu se a tampa estava bem ajustada para prevenir evapora

cao e deixou repousar 1 hora. Pipetou-se 1, 2, 3, 5 ml desta
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solucao de cloroformio em baloes volumétricos. Isto correspon-
deria a 0,5, 1,0, 1,5 e 2,5 mg de cafeina. Ajustou-se o volume
a 100 ml com clorofdormio puro e agitou bem. Leu-se a absor -
bancia em cubeta de 1 cm com outra cubeta de referéncia com
clo:oférmio puro a 276 nm. Construiu-se grafico da concentra
cao de cafeina em gramas/litro vs absorbancia. A tangente da

reta foi a absortividade: 1/g cm. Anexo 3.

Calculo de % de cafeilna:

% cafeina = A x 100

axcx 1

sendo: A - absorbancia da amostra
a = absortividade em 1/g cm
¢ = concentracao do produto no clorofdérmio g/litro

1 = comprimento da cubeta em cm.

i) Aclicares totais

Pesou-se 10 g da amostra em balao de 250 ml de
alcool 50%. Agitou e deixou em banho maria por 1 hora a-
83 - 87°C usando funil no pescogo do frasco para condensar va-
por. Resfriou-se e deixou a mistura descansar durante a noite.
Diluiu ao volume com alcool 95% neutralizado. Misturou e
deixou decantar ou centrifugar 15 minutos a 1500 rpm. Pipetou-
200 ml do sobrenadante com becker e evaporou até obter 20-30ml.
Transferiu-se este, com auxilio de agua para balao de 100 ml.

Adicionou 2 ml de solugao saturada de Pb (OAc)2 para produzir-
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precipitado floculento, agitou e deixou descansar por 15 min.
Diluiu ao volume com HZO' misturou e filtrou em papel de fil-
tro. Adicionou-se carbonato de sodio (Na2C03) anidro ao fil-
trado para precipitar todo o chumbo. Transferiu-se 1 ml do fil

trado para balao de 100 ml e reservou.

Determinacao de aclcar: Méetodo Antrona Sulfi-
rica:

Curva padrao (Anexo 4)

Pesou-se 20 mg de glucose. Transferiu para um
balao de 100 ml volumétrico, dissolveu bem e completou ao vo-
lume com agua. Preparou-se uma série de padroes transferindo-
se 5, 10 e 15 ml para baloces volumétricos de 100 ml. Juntou 2
ml da diluicao em tubo de ensaio e colocou sdobre gélo picado.
Em seguida adicionou, com agitagao continua, 4 ml de antrona-
sulfarica (0,2 g em 100 ml H,S50, 96%). A cor nao se desenvol-
ve a frio nos pédraes,'porém nas amostras aparece cor. Colo -
cou-se em seguida em banho fervente por 20 minutos. Resfriou-

em agua corrente e leu-se a um comprimento de onda de 625 nm.

Para o branco, usou-se 2 ml de HZO no lugar da amostra.

: _ leitura
% agucar total = leg/ml

(glucose) 8

j) Cromatografia gasosa dos volateis do espaco livre do extra

to de cafe

1. Captura dos volateis por succao em porapak Q.
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O sistema de captura foi baseado em técnica de

senvolvida por Franco (1980) com pequenas modificagoes.

A amostra (100 g) foi colocada em balao redon-—
do de 2 bocas de 500 ml. Em uma das,bocasrfoi colocado um ter-
mometro, fixado por meio de borracha revestida com fita te-
flon para evitar adsorcao dos volateis pela borracha. Na outra,
foi conectada uma coluna de destilacao, a armadilha (de Porapak)

e em seguida um kitassato ligado a trompa de agua (Fig.8).

A modificagao consistiu no aquecimento da amos
tra a 60°C durante a captura, portanto foi necessaria a intro-
ducao de uma coluna de destilagao entre o balao e a armadilha-

para evitar que o vapor de agua condensasse na armadilha.

A armadilha consistiu-se em coluna de vidro de
borossilicato de 0,4 cm de diametro interno por 14 cm de com—
primento. Quatro centimetros desta coluna foram empacotadas -

com Porapak Q, retido entre mechas de la de vidro silanizadas.

Todas as conegoes anteriores a armadilha sao de
vidro ou de teflon para evitar adsorcao dos volateis da amostra

em tubos plasticos ou rolhas de borracha.

Dentre as condicoes de captura testadas, opta

mos por:

100 g de amostra mantida a 60°C e 0,45 kg/cm2 de

pressao absoluta.
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2. Desorgao dos volateis

Para desorcao dos volateis, foi feita eluicgao
por solvente com éter etilico de alto grau de pureza (Merck)-

para analises espectrograficas.

A armadilha foi colocada em tubo de ensaio imer
so em gélo.;A§liébﬁ—éé 300 ul do solvente no topo da armadilhé;
(no mesmo sentido de entrada dos volateis na captura) e pressao
pneumatica de uma seringa para gas foi aplicada para forgcar o

solvente a atravessar a armadilha arrastando consigo os vola -

teis.

Foram tomados 5 ul desta solucao de volateis -
com uma seringa de 10 ul e imediatamente injetados no cromato-

grafo.

O acondicionamento da armadilha foi efetuado -
pela introducao desta no injetor do cromatografo a 200°C e com

um fluxo de nitrogénio de 30 ml/min por 2 horas.Ver Figura 5.

3. Cromatografia gasosa

O cromatdografo a gas usado foi da Perkin-Elmer,

modelo 990 com detector de ionizacao de chama.

A coluna utilizada foi coluna capilar de ago

inoxidavel de alta resolucao: 500 pés de comprimento por 0,02
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polegadas de diametro interno. A fase liquida escolhida foi

SF 96 (0leo de metil silicone) contendo 5% de Igepal CO 880.
As condicoes de operacao foram:

fluxo de N

9 8 ml/min
fluxo de ar sentilico - 300 ml/min
fluxo de H2 - 35 ml/min

temperatura do injetor - 200°¢C

temperatura do detector - 200°¢C

A coluna foi mantida isotérmicamente a 60°C -
por 44 minutos e a programagéo foi entao iniciada com um aumen
to de lOC/min até atingir a temperatura final de 110°C e a co-
luna foi mantida nessa temperatura até o final da analise (a-

proximadamente 3 horas).

- Para a amostra original e permeados foi usada

atenuagao 1lx8 e para a amostra concentrada, 1x16.

1) Viscosidade

Foi feita em viscosimetro capilar Cannon Fenske

i temperatura de 37,8°c.



3.4. Analise sensorial

As amostras obtidas foram submetidas a testes

de diferenca, preferéncia e qualidade.

Para teste de diferenca e preferencia, as
amostras foram testadas por 40 provadores. O teste utilizado-
foi o "Duo-Trio" em ficha como mostra a Figura 4 e a avalia -

cao foi feita com relacao a sabor.

Para teste de qualidade, as amostras foram le

vadas a provador especializado ¢ avaliada por éles.

Uma primeira avaliacao foi feita comparando -

se o concentrado por osmose inversa a 56,25 kg/cm2 e 12°C e o

extrato original. A avaliacao foi descritiva.

Na avaliagao pelo segundo provador, extrato o
riginal e extratos concentrados a 28,0, 42 e 56,25 kg/cm2
e 12% foram testados e a cada uma dasamostras foi atribuido
uma nota, baseada em escala de qualidade de valores de 1 a 10

onde, 10 se refere ao valor maximo : excelente e 1 a amostra

nao aceita.

Para a avaliacao sensorial, as amostras foram
diluidas a 3,0% de solidos soluveis com uso de agua fervente-

no momento da analise.
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FIGURA 4

TESTE DUO - TRIO

NOME: DATA:

Trata-se de um teste de sabor.

Voce recebeu 3 amostras. A amostra codificada co-
mo P & a sua "amostra referencia". Prove-a em primeiro lugar.

Em seguida vocé tera 2 amostras desconhecidas, sen
do uma delas igual a "P". Por favor, prove as amostras na ordem
apresentada, da esquerda para a direita. Registre abaixo, o ni-

mero da amostra que & igual a "P".

é igual a "p"

Comentarios:
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Preparo da amostra

Apds o descongelamento da amostra, foi obser
vada a presenga de géis insoluveis no extrato de cafe. Em
processo de filtragéo com uso de filtro inox de 100 mesh, es-

tes géis foram facilmente separados.

Entretanto, como a retirada destes géis, acar
retaria perda no rendimento final, testes de solubilizacao fo
ram executados e constatou-se que, o uso de determinadas enzi
.mas, como a enzima Clarex do laboratdrio Miles, era capaz de

solubilizar estes géis e incorpora-los no extrato.

Desde que a maioria das membranas podem so-
frer danos irre&ersiveis, na presenca de enzimas ou condicoes
adversas, o uso de qualquer agente solubilizante deve ser tes
tado com maior énfase, e no caso de se usar enzimas, estas de
vem ser inativadas antes do processo de osmose inversa.
Observou-se ainda que a presenca de géis no extrato & mais
frequente em caso de congelamento do extrato, etapa esta  de

pouca pratica na indlstria de café sollvel.
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4.2. Ensaios de concentragao

4.2.1. Concentragiao a varias pressoes de operagao

Conforme descrito anteriormente dois tipos
de membranas foram testadas no mesmo equipamento de osmose in

versa.

Nas Figuras 5 e 6 sao apresentados os resul
tados da concentracao a diversas pressoes. Na Figura 5,obser-
va-se que a pressao neste tipo de membrana (pressao maxima pos
sivel 35 kg/cmz) tem uma influencia razoavel no aumento dos
sOlidos soliveis do concentrado com o tempo. Pode-se observar
que um aumento de 7,00 kg/cm2 na pressao de trabalho (28 - 35
kg/cmz) resulta em aumento de 13 a 15% nos solidos soliveis -

do concentrado.

Na Figura 6 sao apresentados os resultados-
de concentracao com a membrana de polieteramida (TFC 7005 PA)
para diferentes pressaes de trabalho. Com esta nova membrana,
foi possivel utilizar pressoes bem mais elevadas que a ante -
rior e os resultados obtidos foram em consequéncia bem melho-
res. Para este caso, um aumento de 28 kg/cm2 resultou em 58%

de aumento no teor de solidos sollveis do concentrado.
4.2.2. Uso de diferentes membranas

Apenas para efeito comparativo, na Figura 7,
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temos o resultado de concentracao a uma pressao de trabalho
(28 kg/cmz) para as duas membranas utilizadas. A polietera-
mida (TFC) apresenta melhores resultados apesar de que a
pressao de trabalho foi a minima ensaiada. Através desta -
mesma experiéncia, observou-se que a membrana de acetato de
celulose apresentou sinais de entupimento em menor tempo -

que a outra.

Estes resultados indicam que além da me-
lhor capacidade de rejeicao da membrana TFC, sua maior area

favorece grandemente o rendimento da permeacao.
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4.2.3. Permeagao a varias pressoes de operacao

Com relagao ao permeado removido pela mem-
brana TFC, na Figura 8, observa-se que nas condigoes testa-
das, a sua vazao decresce rapidamente com o tempo de opera -

cao e este fendmeno se repete para todas as pressoes testa -

das.

Em 4 horas de operagao, tem-se um decrésci
mo de 78% na vazao do permeado a pressao de 56 kg/cm2 e um
decréscimo de 84% para 42 kg/cm2 de trabalho e um decrescimo

proximo a 87% e também observado a 28 kg/cmz.

Observa—-se que a membrana de osmose inver-—
sa vai sofrendo perda na capacidade de permeacao com o tempo

de operacgao.

Observa-se nesta mesma figura que a vazao-
inicial de permeado depende basicamente da pressao de opera-
cao. Assim temos que para um aumento de 14 kg/cm2 de pressao
(de 42 para 56 kg/cmz) ocorre um aumento de quase 76% na va-
zao inicial do permeado. Ainda para a menor pressao de 25 a
42 kg/cm2 observou-se um aumento da vazao inicial do permea-

do da ordem de 84%.

Outro aspecto importante com relacao ao per

meado se refere aos sblidos soliiveis que comegam a sair nes-
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ta fragao apds determinado tempo de operagao. A Figura 9 mos
tra que quanto maior a pressao de trabalho maior & o tempo-
para se iniciar a saida de solidos soluveis no permeado, en-
tretanto o aumento destes sdlidos & muito mais rapido se com

parado com pressoes menores de operacgao.

Nas diversas experiéncias realizadas com a
membrana ROGA o fenameno de aumento de solidos soluveis no

permeado foi também observado a diferentes pressoes.
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Para esta membrana porem, o teor de sdlidos
soluveis foi bem mais acentuado, alcancando valores acima de
1%Brix que indicaria que esta membrana possui um menor grau
de rejeicao comparada a membrana TFC. Durante esta mesma ex-
periéncia foi necessario efetuar limpezas peridodicas atraves-
das experiéncias de\concentragéo e observou-se que apds cada
limpeza (indicado por uma seta na Figura 10) se produziu um
decréscimo no teor de solidos soliuveis do permeado. Provavel-
mente um efeito combinado de aumento de pressao interna e en-
tupimento, diminuem a capacidade de rejeicao da membrana e

originam, como consequéncia, a saida de solidos soluveis no

permeado.
4.2, Concentracao a diferentes temperaturas

Afim de medir o efeito da temperatura na
vazao do concentrado foram experimentadas 3 diferentes tempe-
raturas em trés diferentes pressdes de operagéé, sendo que a
Figura 11 mostra os resultados obtidos neste ensaio. Pode- se
observar que a um aumento na temperatura do extrato, ?roduz
também um aumento na vazao do concentrado devido provavelmen-
te a uma diminuigao da viscosidade deste extrato, o que permi
tiria um melhor escoamento do extrato pela membrana e em
consequéncia uma maior permeacao de sb6lidos. Ainda,como pode
ser observado na Figura 12 (concentracao do extrato de cafe
a 56 kg/cm2 nas temperaturas de 12 e l7OC), um aumnento na

temperatura do extrato resultou em concentracao ligeiramente
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(e até mesmo nao significante) mais rapida, entretanto, ao
analisarmos a Figura 13, observa-se que a salda de sdlidos -

no permeado & mais rapida.

Visando complementar a informacao sobre a
capacidade da nova membrana TFC, na Figura 14 avpresentaram -
se os resultados das vazoes do concentrado e permeado por me

tro linear de membranas obtidas a 56 kg/cm2 de operagao.

Em face ao sistema de recirculacao utiliza
do durante esta experiéencia, obteve-se no permeado uma vazao
decrescente com respeito ao tempo de operacao e o seu decré§
cimo ja com 3 horas de operacao & por volta de 83%, entretan
to a vazao de concentrado se mantém praticamente constante -

por volta de 145 litros/mzh de membrana.

79



SYYNLVH3IdWIL S3ILNIHIHIA V OdWIL sA 0OAVIWHId 00 OVIAVHINIONOD
-~ .
€T VaNOId

(seioy) OdWIL |
[y e mb L m i v- A N-

w0
o

il @ . , !
2L O sopeibnuagn’,

(X148¢) OVOVHLINIONOD 80

Lae)



(seioy) OdW3IL

OdWN3Ll SA OAVIWNHId 04 3 OAVHLINIONOD Od OVZVA

vl VANDTII

.v. i m_ A N.

0[1/\?!

NEon G2'9S
041

opeawJsad

opeJIlUSDUOD

7~ ~ 7~ ~ ”~ —_— S
2 ®, & \J 0 O A lO/AV

(yw/l1) OVZVA 81

-,



4.2. Analises quimicas

4.2.1. 1Influencia da pressao de operagao

Os permeados obtidos na concentracao a 42 e
56 kg/cmz, ao serem analisados, mostraram, conforme Quadro 9,
que: a 42 kg/cm2 temos maior perda, no permeado, de cafeina ,

aglcar, Fe e Ca e menor perda de Mg e Na.

Analise cromatografica destes permeados, Fi-
gura 15, mostra a perda de volateis. De um modo geral, os vo-
lateis presentes nos permeados sao relativamente os mesmos em
bora aparecam em maior quantidade no permeado obtido a

42 kg/cmz.

A Figura 16 mostra os cromatogramas dos ex-
tratos concentrados a 42 e 56 kg/cmz. Observa-se que o concen
trado a 56 kg/cm2 apresenta picos maiores, ressaltando: 24 ,
39, 44, 49, 55, 62, 67, 68, 76, 79, 84, 85, 89, 98,... é ocor

rem ainda diminuicao dos picos; 14 e 19.

4.2.2. 1Influéncia da temperatura

Na concentracao do extrato de café a 56 kg/cn?
nas temperaturas de 12 e 17°c, observou-se (Quadro 10) que a
temperatura mais elevada, temos maior perda de s6lidos no per

meado assim como: cafeina, Fe, Ca, Na e aclcares totais.
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QUADRO 9. Aniiise dos Permeados Obtidos a 60¢ . 800 psi.

Permeado
42 kg/cm2 56 kg/cm2

- pH . o 3,6 3,5
T acidez (ml NaOH, 1100 ml) 0,15 0,15
- sOlidos solaveis © prjy 0 0
= sdlidos totaig (%)
= cafeina (%) 0,1533 0,036
= cinzas (g)
= sais (ppm)

Fe 2,7 2,6

K ' ‘ 11 11

Mg 0,68 0,875

Ca 1,06 0,5

Na 9,73 10
= aglcares totais

(3 glicose) 0,024

_—
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QUADRO 10. Analise do Permeado Obtido a 56 kg/cm2 em Diferen-

tes Temperaturas.

Permeado a 56 kg/cm2(7 h de ope

racao)
ANALISES
12°% 17°%¢
- pH 3,5 3,5
~ acidez (ml NaOH, 1N/100ml) ‘0,15 0,15
- sdlidos solfiveis °Brix 0 0,6
- cafeina (%) 0,036 0,139
- sais (ppm)
Fe 2,6 4,3
K 11,0 11,0
Mg 0,875 0,798
Ca 0,5 6,93
Na 10 12,3
- aclicares totais
0 0,056

(% glicose)
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Como pode ser observado nos cromatogramas a
e b Figuras 17 e 16b, o extrato concentrado a 17°%c apresenta

menores areas de picos.
4.2.3. Qualidade do permeado a varios tempos de permeacao

A 56 kg/cm2 de operagéo, foi estudada a com-
posicao do permeado com o tempo de operacao, (Quadro 11).0Obse
vou-se que, com o tempo de permeagao temos aumento no pH, aci
dez, teor de sdlidos soliveis, cafeina, Fe, Ca e aclcares to-
tais, diminuicao do teor de Mg e Na, sendo que o teor de K

se manteve constante.

Os cromatogramas a e b, Figura 18, nos mos-
tram que, a partir do momento em gue temos a passagem de séli
dos para o permeado, temos tambem aumento quantitativo e gqua-

litativo de perda de volateis no permeado.
4.2.4. Extrato concentrado em condicoes ideais

Uma vez obtida as condicoes ideais de ovnera-

2 4 12°C foi efetuada e

cao, nova concentragao a 56 kg/cm
obteve-se o resultado indicado no Quadro 12. Houve um pedueno
aumento no pH e acidez do extrato. Houve redugao nos teores -

de cafeina, aclcares totais e sais.

Temos a seguir, os-cromatogramas a, b e c
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QUADRO 11. Analise do Permeado a 56 kg/cm2 Recolhidos em
1/2 e 7 horas.

ANALISES Speraca operagas

- PH4 | 3,45 3,82
- acidez (ml NaOH, 1N/100ml) 0,10 0,20
- Brix (®Brix) | o 0 | 0,5
- so0lidos totais (%) 0,031 0,087
- cafeina (%) 0,024 0,1235
- sais (ppm)

Fe 1 6,1

K 11 11

Mg 0,74 0,57

ca ’ 0,6 2,0

Na 14 1,2
- acglicares totais

(% glicose) - 0,054
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QUADRO 12. Analise Comparativa do Extrato de Café Original

e o Concentrado por Osmose Reversa a 800 psi.

Amostra Original Concentrad

ANALISES a 56 kg/cm’
127°C
- pH | | 5,4 5,5
- acidez (ml NaNO, 1N/100ml) 1,15 2,06
- sdlidos soliveis (®Brix) 21,2 40
- sdlidos totais (%) 16,8 33,60
- cafeina (%) 0,71 1,035
- cinzas 1,564 5,4
- sais (ppm) perda
Fe 5,8 2,6
K - - 11,0 11,0
Mg 52,5 0,875
Ca | 13,73 0,5
Na 28,25 10

- aclcares totais

(¢ glicose) 2,83 5,31
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Figura 19, que nos mostram respectivamente o espaco livre do

extrato original concentrado e permeado a 56 kg/cmz.

O espago livre do extrato concentrado, apre-
ééggéwéué;e tddqs os picos do concentrado com maior»érea, en
tretanto ocorrem perdas dos picos numerados no cromatograma -
do permeado. £ interessante observar a presenga do pico 14 :
na aﬁostra orlglnal, era quaseilneXLStente e se sobressal no
permeado (inclusive aparece no permeado com outras condicoes-

aeﬂbperaéao).
4. 3. Avaliacao sensorial

Na analise sensorial para sabor, dos 40 pro-
vadores, apenas 15 detectaram diferenca existente entre os
extratos concentrados a 42 e 56 kg/cm2 a lZOC. Isto indica -

que os provadores nao foram capazes de perceber uma diferenca

ao nivel de significancia de 5%.

ﬁo estudo comparétivo entre o exﬁrato cohceg
trado por osmose inversa e o extrato original, obteve-se 27
respostas corretas e, portanto, foi constatada diferenga signi
ficativa ao nivel de 5%. Uma avaliacao da preferencia, iﬁdi -
cou que, dos 27 provadores que detectaram corretamente , 20
preferiram o concentrado obtido por osmose inversa a 56 kg/c%

a 12°C, o que corresponde a 74%.
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Avaliacdo feita por provadores especializados

PROVADOR 1. Concentrado a 56 kg/cm2 Extrato
e 12°C original
mais limpo mais amar-—
mais neutro go
mais paladar
menos amargo
PROVADOR 2. Nota
1. extrato original 4
2. concentrado a 428 kg/cm2 3
3. concentrado a 42 kg/cm2 6
4. concentrado a 56 kg/cm2 6

Em ambas avaliacoes, o extrato concentrado

por osmose inversa a 56 kg/cm2 foi considerado o de melhor -

qualidade.
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4.4, Analise da viscosidade

A analise de viscosidade forneceu os seguintes

valores:
Amostra Viscosidade
cP

Amostra original (21°Bx) 2,42
Extrato concentrado a 56 kg/cm2 : 13,1

(36°Brix) o

2

Extrato concentrado a 42 kg/cm 10,5

(36°Brix)
Extrato concentrado convencional- 10,1

te (Sivetz,

1978)

"Observou—-se um aumento na viscosidade do ex -

2

trato de café concentrado por osmose inversa a 56 kg/cm”. Su-

poem-se que este aumento pode ter ocorrido devido a maior re-

tenc3o de substancias coloidais e de maior tamanho.
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5. CONCLUSAO

Entre os dois tipos de membrana usadas, a
TFC (polieteramida) mostrou ser mais adequada que a ROGA

(acetato de celulose) e apresentou como vantagem:

maior capacidade de rejeigao
maior resisténcia mecanica
maior resisténcia a variagoes de pH e temperatura

maior facilidade de higienizagao

A pressao ideal de operagao, para a membra-

. 2 . . ]
na TFC, foi de 56 kg/cm pois forneceu maior capacidade de
remocao de Agua, com menos perda de sblidos soluveis em me -

nor tempo.

Entre as temperaturas usadas, a que nmnelhor

resultado forneceu foi a de 12°C quando foram obtidos:

melhor permeacao da agua
menor perda de sclidos soluveis no permeado
melhor preservacao da qualidade do extrato

maior vida util da membrana

A concentracao deve ser feita sem que se
perca solidos no permeado, pois a partir do momento emn que

s0lidos saem no permeado, temos uma reducao no rendimento,na
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qualidade da bebida e aroma, o que reflete custos e pior qua

lidade.

Com relagcao a analise quimica, as diferen-

' gas observadas nao foram significativas.

Atraves da analise sensorial realizada por
provadores especializados, o extrato de café concentrado por

2

osmose inversa a 56 kg/cm” e 12°¢ apresentou qualidade supe-

rior aos demais extratos sendo predominantes menor acidez e

sabor amargo.
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ANEXO 2

- ABSORBANCIA

(emissao)

0,25 0,50 0,75 1,00
Na (ppm)

CURVA PADRAO DO Na
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ANEXO 4

~ ABSORBANCIA

0,5

0,3

0,1

10 30 50

GLUCOSE (micrograma)

"CURVA PADRAO DA GLUCOSE

Metodo Antrona Sulfurica
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