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RESUMO

Realizou-se um estudo para a rccuperagao da lactose do
soro de queijo da fabricacao de ricota. Na tentativa de prescr-
var o soro, encontrou-se que, adig¢ao de 0,01% de peroxido de hi
drogénio (70 volumes) e estocagem a uma teﬁperatura de 4-6°C da
vam bom resultado. Apds, encontrou-se . também que, aquecendo o
soro a 93°C e ajustando o pH a 4,7 com acido acético, a despro-
teinizacao foi maior que com outros reagentes. Ja desproteiniza
do o soro, foi concentrado até 65% de sdlidos num evaporador de
pelicula rotatdrio e a lactose foi cristalizada em duas etapas:
primeiro, rapidamente a 3OOC e, depois, em forma gradativa até
15°C em 6 h. Os cristais foram separados em uma centrifuga de
cesto e ai lavados, com aproximadamente 1,5 kg agua/kg de lacto
se. Depois, foi secada a 8OOC e denominada Lactose Bruta, obten
do-se um rendimento de 76,9%.

Para a obtengao de uma lactose refinada, a lactose Bru-
ta foi dissolvida em agua quente, agregando-se 3% de carvao ati
vo, filtrada e novamente cristalizada. O rendimento globkal da
lactose, a partir do soro, foi de 62,3%.

Os resultados das analises mostraram que, a lactose -
obtida comparaou¥se em qualidade com a lactose importada e, foi

melhor que a lactose nacional.



SUMMARY

A study of lactose recovery from whey resulting from
ricotta cheese manufacture was carried out. Experiments aimed
at the preservation of whey showed that addition of 0.01% of

hydrogen peroxide (70 vol.) and storage at 4-6°¢ produced good
results. It was also found that heating the whey to 93°¢ and
adjusting pH to 4.7 with acetic acide made possible a greater
degree of deproteinization than that obtained with other rea-
gents. After deproteinization the whey was concentrated to 65%
of solids in a rotating film evaporator and the lactose was
crystallized in 2 steps: firts, rapidly at 30°C and afterwards

gradually till 15°C in 6 h. The crystals were separated in a
basket centrifuge and washed with 1.5 kg of water/ kg of lacto-
se. The product was dried at SOOC and denoted as Crude Lactose,
its yield being 76.9%.

In order to obtain Refined Lactose, The Crude Lactose
was dissolved in hot water, bleached with 3% of active carbon,
filtered and re-crystallized.The overall yield of lactose on
the basis of its contents in the whey was 62.3%.

Analytical results showed that the lactose thus obtained
was comparable ih quality with the imported product and of -

better quality than lactose produced locally.



T. INTRODUCAO

Aproximadamente, 85% do leite usado na produgao de quei
jo @ constituido pelo soro, apds a precipitacao da caseina. No
Brasil aprodugao de soro de queijo atingiu em 1977 a considera-
vel quantidade de 500.000 t, das quais, a maior parte foi des-
carregada nas redes de esgoto das fabricas produtoras de queijo.
Estas quantidades de soro produzidoraumentam, ano apds ano, pe-
lo acréscimo da fabricacao de queijo nacional. O soro, que é
descarregado nas aguas residuais, vem contaminar os rios e ria-
chos causando graves problemas de poluigao devido a sua alta
DBO (Demanda Bicldgica de Oxigénio) calculada em cerca de -
50 g/1. Por outro lado, & lamentavel que um produto que contém
cerca de 7% de sdlidos, dos quais, aproximadamente 5% sao repre
sentados por lactose, 1% proteina e 0,8% sais minerais, que o}
fazem um ligquido com boas possibilidades de aproveitamento, ve-
nha a ser desperdigado.

No Brasil, diversos estudos de aproveitamento das pro-
teinas fbram realizados mas, nao conhecemos trabalhos com res-
peito a obtengao da lactose do soro de queijo. A lactose & um a
¢lcar caracteristico dos leites, o componente sdlido mais abun-
dante do leite de vaca e o mais constante, em proporcao. E um
dissacarideo composto de galactose e glucose, menos solivel e
menos doce que outros aglcares comuns, existindo em duas formas

isCmeras: alfa e beta lactose. Por ndo ser higroscdpica, a for-



ma alfa-lactose, & a mas comorcializada e, < obtida por crista-
lizagdo do soro Ao queiijo prc&iamcntc concentrado a temperatura
inferior a 93,50C. Os principais usos da lactose se fazem na e-
laboragao de alimentos infantis, como por exemplo o leite mater
nizado e na elaboragao de produtos farmaccéuticos. Outros usos p
aproveitando diversas propriedades da lactose estao sendo cada
vez mais aplicados.

‘A lactose ja é produzida, no Brasil, pPor uma inddstria
multinacional porém, utilizando "know~how" externo. A maior par
te & importada da Alemanha, Holanda, Estados Unidos e Inglater-
ra na ordem de 450 t anuais.

Por tudo isto, pensou-se na realizagao de um estudo pa-
¥a a recuperacao da lactose procurando um processo préprio, de
caracteristicas simples, estando a inddstria nacional de equipa
mentos amplamente Capacitada para a produgao destes.

Principais objetivos do trabalho:

l. Adquirir experiéncia na obtencao da lactose do SOoro de
queijo produzido no pais, pois, a bilbiografia cita somen
te experiéncias estrangeiras.

2. Prdpor um processo completo de elaboracao desde a re-
cepgao do soro atéd a produgao dos cristais de lactose, de
terminando seus parametros fundamentais, visto a informa-
Gao parcial e discordante que deles se obtém, na biblio -

grafia internacional.



II. REVISAO BIBLIOGRARICA

1. Soro de queijo

l.1. Aspectos gerais

O soro ou lactosoro & a parte liquida do leite obtida a
pds a precipitacgdo da caseina, seja para a fabricagao desta, se
ja para produgao de queijo (8). Segundé O procedimento utilizado
para separar a caselna distinguem-~se: soro doce — obtido por
coagulagao pela agdo do coalho e o soro acido — obtido por aci
dificagao fermentativa do leite (73). O soro obtido por acidifi
cagao contém lactato de cilcio. Uma classe mais, apresenta o
chamado soro técnico, que resulta da precipitacao de proteinas
pela agao de outros acidos (cloridrico, aceético, etc.). O lacto
soro tem sido considerado um subproduto indesejavel (11), que &
preciso descartar com oOs menores gastos possiveis, em particu -
lar, vertendo-o nas aguas residuais das fabricas leiteiras. Um
litro de soro tem uma Demanda Bioldgica de Oxigénio (DBO) de
50 g (33) e a agua usada por uma pessoa por dia tem uma DBO . de
60 g. Considerando a produgao de soro, isso significa que a DBO
do soro ultrapassa aproximadamente 7 vezes a DBO da agua utili-
zada por foda a pépulagﬁo do pais. O crescimento da produgao
leiteira (Tabela I) aumenta, ano apds ano, a produgao queijeira
(Tabela II) tendo isto comc consequéncia, um aumento do volume
do soro. Aproximadamente 85% do leite aproveitado na produgao

de ‘queijo & constituido pelo soro (22, 20), que & vertido pelas



fabricas em riows, riachos, lagos, cte., cujo volume do agua por
manece constante, Economicamente,nﬁo ¢ viavel, numa fabrica de
paqueno porte, a construgao de uma planta para o tratamento bio

1logico do lactosoro (18).

TABELA 1 - Produgdo lefteira no Drasil (em 1.000 litrcs)

Ano

Regido 1970 1971 1972 1973 1974 1975 1976 1977

Nerte . 30.218 26.650 34.087 35.422 41.171 44.226 47.945 52,115
Nordeste 8069.572 750.924 776.205 819.718 952.834 1.026.016 1.114.424 l.l69.él3
Sudeste 4.319.631 4.322.219 4.373.036 4.755.011 4.755.011 5.169.423 5.457.271 5.763.571
Sul 1.464.726 1.473.405 1.447.338 1.744.047 2.082.146 2.455.081 2.732.864 3.045.673
Centro-Oeste 501.095 536.232 510.941 659.707 929,554 980.812 1,036.510 1.095.463
Total 7.125.242  7.109.430 7.141.607 7.536.536 8.759.716 9.711.558110.389.014 11.126.645

Fonte: Revista do I.L.C.T. - Janeiro~fevereiro de 1977,

TABELA II - Produgao de queijos- Brasil (kg).

Espécies Ano

1975 1976 1977
Queijos 99.288.789 115.335.524 ‘ 113.631.457
Ricota fresca 788.533 948.940 964.369

Fonte: DIPOA - Ministério da Agricultura.



TABELA III - Composicao do soro fresco.

Soro obktido por : Soro obtido por
coagulagao acidificagao

Agua 93-94 94~95
Extrato seco 6-7 5-6
Lactose 4,5-5,0 3,8-4,2
Proteinas 0,8-1,0 0,8-1,0
Cinzas 0,5-0,7 0,7-0,8
Acido citrico 0,1 0,1
Acido latico vestigios ’ 0,8
pH 6,45 ] ao redor de 5,0

Normalmente o soro contém aproximadamente 6% de sdlidos
e a Tabela III mostra a composigao média de seus principais com
ponentes (73). O contelGdo de gordura depende do leite utilizado.
O soro possui, além disso, um elevado conteldo de vitaminas A,
B e C que fazem com que seja um produto muito nutritivo, sendo
gque a vitamina B2 (riboflavina e também chamada como lactoflavi
na) & a responsavel pela sua cor amarelo-esverdeado. Também &
uma excelente fonte de minerais, tais como: Ca, Mg, P e K (13).
O soro de queijo, em paises desenvolvidos, ainda & utilizado -
principalmente como ingrediente em fertilizantes e racoes ani-
mais (34, 74, 12, 61), embora uma parte seja deztinada a alimen

tagao humana (37).



Examinando as Tabelas II e ITI, vi-sa que lamentavel-
mente no Brasil, continun-so vertendo nas rodes de C5G50tos e
rios quantidades consideraveis de proteina, sals minerais e lac
tose que poderiam ajudar na alimentagao, principalmente da popu
lagao de criangas de 0 a 6 anos de idade Gue segundo o I.B.GL.E.
Anuario Estatistico de 1974, representa 29,9% da populagao bra-
sileira. Tomando em conta os valores de produgao de queijo, o
soro produzido devera ser de aproximadamente 1.000.000 t, tendo
em conta as perdas e dificuldades de recuperacao, podemos supor
que ainda haja 500.000 t de soro sem aproveitamento. Com 500.000
toneladas anuais de soro nao aproveitadas, a economia nacional

perde em:

- proteina - 8,0 g/1 de soro -~ aproximadamente 4.000 t

- lactose - 48,0 g/1 de soro - aproximadamente 24.000 t
- sais - 6,0 g/1 de soro -‘aproximadamente 3.000 t
A lactose ja & produzida no Brasil por uma industria

multinacional, mas, em sua maioria & importada, da maneira mos-

trada pela Tabela 1IV.

TABELA IV - Importag¢ao de lactose (kg).

1975 1976 1977
Lactose quimicamente pura 244.656 253.307 418.484
Qualquer outra lactose, in
clusive em forma de xarope 135.544 125.012 22.051
Total . | 380.200 378.319 440.535

Fonte: Comércio Exterior do Brasil - Importacio.



4. Compeonanias do soro de qus

2.1. Protoeinas
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As proteinas do soro slo utilirzadas, industrialmente,na

-

da basicamonte por alfa-

-

produgio de "Lactecalbumina", éonstitu
-lactoalbunina e beta~lactoglobulina, que tem sido utilizada co
mo complemento de proteina em produtos a base de carnes, em pa-
nificagao e na fortificagido de cereais (49, 32). Na propria in-
dustria de laticinios, as proteinas do soro tem sido, tradicio-
nalmente, utilizadas na fabricagao de ricota ou queijo de albu-
mina (67, 34), ou retornando-as aos tanques queijeiros para au-
mentar o rendimento (62, 63, 2). Tem-se obtido bons resultados
na fabricacao de confeitos, tais como: "mazapanes" (65), e so-
bremesas como pudins fortificados com Fe para criangas em idade
escolar (10). Com o desenvolvimento dos processos de membrana,
0s que pafecem ter o maior potencial imediato para obter, respec
tivamente, concentrados de proteina solivel e reduzir a porcen-
tagem de cinzas sao: ultra-filtragao e troca idnica (43, 27, -
70) . Trabalhando com soro de queijo Minas desenvolveu-se por
ultra-filtragao um produto proteico, soliivel em bebidas acidas
de baixo custo, tipo refrigerante, indicado para criancas (50)
e, ainda pelo processo de ultra-filtracao foi desenvolvida uma
tecnologia de fabricacao de queijo tipo ricota (44), que visa

aumentar o rendimento das proteinas do soro.

2.1.1. Desproteinizacio

Muitos estudos mostram os efeitos do tratamento termico
sobre o soro de queijo. A estabilidade relativa das proteinas -

séricas varia individualmente, sendo algumas altamente sensiveis



ao calor (Z1). As Jouagoos mais afctadas sdo as tnunoglobulinas,
o~ ~ s T - bl . - R . — 1 - 0 O )

as quais, sao complotumente desnavuradas a 70°¢ (38). A alfa-
-lactoalbumina & mcnos sensivel, nioc sondo comploetamente desna-

turada a temperaturas menores de 9lOC. A0 secrom desnaturadas

as proteinas (71), a fracao coagulavel & precipitada e isto de
pende” do tratamento tdrmico utilizado e do pH do soro. Os pro-
cessos mais usados consistem em aquecer a 857950C, seguido por
acidificacao a pPH de 4,5 a 4,8 (21, 48, 71, 2, 10, 36). O ponto
isoelétrico das proteinas do leite & de 4,65 (73), porén, as
fracoes proteose-peptona permanecem no soro mesmo depois de_ a-
quecido a 95°C a PH 4,5, ja que o seu ponto isocldtrico & de
3,7 (53). Valores de pH 4,5~-4,8 favorecem a obtencao de um pro-
duto com baixo contelido de cinzas, principalmente fosfato de -
calcio, as quais permanecem solveis no soro (25), e para obter
uma lactoalbumina com baixo teor de cinzas,lava-se com agua a

PH 3,5 o que diminui ao minimo os sais e a lactose. As proteinas

do soro podem ser precipitadas ajustando o pH a 6,3-6,5 com
Cao, Ca(OH)2 ou CaCl2 e aquecendo até a ebuligao, sendo isto
mais aplicado para soros acidos (21, 19). Também podem ser

precipitadas com sais metdlicos de Al, Te, Pb e consegue-se uma
remogao excelente adicionando 30 ml de A1C13 a 5 litros de soro,
aquecendovlo min e filtrando. FeCl3 tamb&m & bom precipitante -

porém, menos eficiente (16).

2.1.2. Separacio das proteinas

Tradicionalmente, a separagao das proteinas precipita -

das no soro tem sido feita por decantagao (7). Esta  separacio
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aplicada na manutatura de lactoalbumina, cnde so tem que raomo

ver a wmaior quantidade de soro possivel, para rodusir o contou-
do de lactose e cinzas a niveis aceitaveis. A temperatura de
precipitacao afeta a natureza do granulo precipitado (7). Acima
de 96°C esse precipitado & firme e tem uma textura dranular e
abaixo de 93OC, a proteina & mais dificil de ser recuperada. Um
certo grau de agitagao & desejado na precipitacao da lactoalbu-
mina, mas, quando a agitacao do soro @ violenta a proteina pre-
cipita em particulas pequenas e de baixa densidade, o que a tor
na mais dificil de ser separada. O pH &timo de sedimentacdo &
4,4-4,7 (71). A pH menores a lactoalbumina precipita em particu
las finas dando ao soro aparéncia leitosa, nao sendo possivel -
separa-la por sedimentacao. A pH maiores o precipitado produzi-
do flutua na superficie, causando gastos consideriveis na de-
cantagao. A viabilidade de se usar uma forca centrifuga como um
processo de separacgao de proteinas precipitadas, foi estudada
através de separadores centrifugos, relativamente caros, mas de
separagao rapida e eficiente. Foi demonstrado que a proteina do
soro desnaturada pelo calor e precipitada com acido, remove -se
muito mais eficientemente por centrifugagéo do que por filtfa -
¢ao ou por sifao (35). A filtragdo tem sido praticada usando-se
filtros a vacuo rotativos, com descarga de sbdlidos e ajuda de

filtragao, a qual pode propagar uma contaminagiao microbiana.
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2.2. S5ais minerals
O contetdo de sals mincrais, no soro Jdocc, obiido por
coagulagao do leite atraviés da agao do coalho, & de aproximada-

mente 0,6% (55), como apresentado na fabela VI.

TABELA VI - Composigao mé&dia dos sais no leite e no soro doce.

(mg/L00 g de leite).

Leite Soro doce
Calcio 114,2 39,9
Magnésio 11,0 7,8
Sodio 50,0 47,0
Potassio ' 148,0 143,0
Fosforo 84,8 37,4
Acido citrico 166,0 152,0
Cloretos 106,0 106,0

2.3. Lactose

Lactose ou aglcar do leite & o principal carboidrato -
que se encontra no leite de todos os mamiferos, também encontra
do em peguena porcentagem no sangue e na urina, principalmente
durante a gravidez e a lactacao, como resultado da migragao da
lactose formada na glandula mamaria. Outras fontes sio extrema-

mente raras, mas, sempre como um constituinte de vAarios oligos~-



sacarideos (55).

No leite de vaca a lactose vacia, geralweoente, de 4,4 a
5,2% (5%), constituindo cerca deo 50% do extrabo scco. O leite -
humano contém uma porcentagem maior de lactose (Tabela VII) e,é
pPor isso que se pratica a adigao deste agucar, ou sacarose, ao

leite de vaca para alimentacdo infantil .

TABELA VII - Composigao média de diferentes leites.

Sais Gordura Proteina Lactose Sdlidos totais

3 % % % %
Vaca 0,8 3,7 3,4 4,8 12,7
BGfalo 0,8 7,4 4,1 4,8 17,4
Mulher 0,25 3,8 1,0 7,0 12,4
Egua ' 0,4 1,9 2,5 6,2 11,2
Cadela 1,2 12,9 7,9 3,1 - 23,5
Coelha 2,0 18,3 13,9 2,1 32,8
A lactose forma-se a partir da glucose do sangue, na

glandula mamaria (66). Parte da glucose é convertida a galacto~-
se, esta se une com a glucose ¢ ao perder uma molécula de acgua
forma a lactose, mediante uma ponte de oxigénio; trata-se de u-
ma hexose (galactosido-l-4-glucose) C12H22011.H20 de peso mole-
cular 360. A estrutura molecular da lactose & mostrada na Figu-

ra I.
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Fig.I. Estrutura molecular da Icctose.

Durante a secregio lactea, o transudato que se separa
do sangue tem a mesma pressao osmdtica que a lactose, dai a im
portincia desta na secrecao do leite ja que, a pressao osmoti-
ca & exclusivamente devida & lactose e sais sollveis do leite.
A relagao entre uma e outra & reciproca, a lactose aumenta quan
do os sais diminuem e vice-versa. A pressao osmdtica do plasma
e do leite tém aproximadamente 6,6 atm (66). A lactose & o fa-
tor que limita a produgao de leite (1); a quantidade de leite
produzido depende das possibilidades de sintese da lactose na
mama. A lactose & o elemento solivel mais abundante ¢ sua ati-
vidade osmotica @ muito mais elevada que a dos outros componen

tes lacteos.



2.3.1. Solubilidade

A solubilidade oda lactose csta foviemonte afetada nela
velocidade da mutaryotagﬁo. Guando a alfa-lactose & adicionada
em excesso a agua, com agitagdo, uma quantidade derinida se dis
solverd rapidamente, depois da gqual, uma ﬁuantidade adicional
se dissolve mais lentamente, até que a solubilidade chega a sa-
turagao (55). A quantidade inicial corresponde a solubilidade -
real da forma alfa. O incremento da sblubilidade com o tempo @&
devido a mutarrotagao da alfa-lactose convertida em beta-lacto-
se, permitindo dessa maneira, dissolver-se mais alfa-lactose. A
solubilidade final & atingida quando o equilibrio alfa <«- beta
& estabelecido, onde nada mais da alfa-lactose pode dissolver-
-se, pois esta solugéo estad saturada com respeito a alfa (60).
Os valores de solubilidade para a lactose em fungao da tempera-
tura sao dados na Tabela VIII, e a Figura II mostra a solubili-

dade em funcao do pH.
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TABELA VILL - solubilirdare da tactose (u/000 g de Jgua).

fTnicial Tinal Super
OC‘ e et e e e e — P
’ alia Loeta solupilidade

39,0 12,6 - 31,5 74

79,1 - - 98,4 -
87,2 - - 122,5 -
88,2 - - 127,3 ~
89,0 55,7 - 139,2 ~
90,0 60,0 - 143,9 -
100,0 - 94,7 157,6 - -
107,0 _ - - 177,0 -
121,5 - - 227,0

133,6 - - 273,0 -

138,8 - - 306,0 -
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solubilidade da lactese {(55) que se ¢loeva com o incromento de

alguns sails de calcio tais comeo: clorobaon, bronctos ou nitratos,
roi demonstrado que o clorcto de calcio aunenta a solubilidade

da lactose em metanol (15). Etanol e metancl reduzem a solubi-
lidade e aceleram a cristalizagao, mas, influem na forma do
cristal (55). A lactose e a proteina sollvel do soro foram sepa
radas por extracgao alcodlica (40) e, ao estudar os efeitos dos
alcoois na solubilidade da lactose; demonstrou-se que, a solubi
lidade decrescia quando a cadeia molecular do alcool era maior
(42) , mas, foi elevada guando incrementado o conteudo de umida-
de (36). Acetona também reduz a solubilidade da lactose e um
processo para recupera-la do soro & baseado neste féto (56), a-
dicionando acetoné ao soro concentrado a 18-20% de lactose, en
gquantidades suficientes para precipitar as impurezas, as quais
sio retiradas. Depois da adigao da acetona até cerca de 65%,con.
sequiu-se recuperar 85% da lactose em 3,5 h. O rendimanto da

lactose e a rapidez da cristalizac¢ao sao influenciados pela ve-

locidade de adicao da acetona.

2.3.2. Mutarrotacao

A lactose existe em duas formas isOmeras: alfa e beta
(1), as quais diferenciam~se na posigao de um grupo -OH no car-
bono 1 da glucose e por suas propriedades fisicas, como vode

ser observado na Figura I e Tahcla IX, raspectivamente.



TABELA IX - Propricdades Fisicas da ] actose,
i ‘—D(‘}\z SO0
alfa beta
Poder rotatdrio +89 +35
) S o) o
Temperatura de fusio 2027¢C 252°¢C
Composigao de equilibrio a 15°% 382 62%
Cristalizagao das solugdes saturadas:
acima de 93,50C - beta-anidra
abaixo de 93,50C alfa-hidratada -
Solubilidade inicial a 15° (% em agua) 7 50
Solubilidade inicial a 100°C (3 em agua) 70 95

Quando se dissolve lactose en agua a 20°¢ observam-se al
gumas mcdifiéagBes poder rotatdrio, até que as formas alfa e be--
ta atinjam o equilibrio; este fendmeno & conhecido com o) ncme
de mutarrotagao. No equilibrio, a rotacao & de +55,30,>isto equi
vale a 37,3% para a forﬁa alfa e 62,7% para a forma beta (55). A
proporgao de equilibrioc da forma beta para alfa a 20°C & de -
62,7/37,3 = 1,68. Este valor & afetado pela variagao da tempera-
tura, mas nao pelo pH.

Foram realizados estudos sobre a mutarrotacao da lactose
por métodos polarimétricos (23) , e constatou-se que a sua cinéti
ca corresponde 3 reagao de primeira ordom. A velocidade da mutar
rotagaoc aumenta 2,8 vezes por cada increnento de 1OGC, e entre

pH 4,0-6,5 a mutarrotagdo tem uma velocidade minima (6) como mos
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A velocidade de mutarrotagdo & influenciada pela tempe-
ratura e pH; & lenta a temparaturas baixas, mas se tornam rapi-
da quando esta aumenta, chegando a ser quase instantanea a 750C
(56) . A velocidade de mutarrotagao foi depois de 1 hora a uma

temperatura de 25°C de 51,1%; a 15°C de 17,5% e a 0°C 3,43 (55).

2.3.3. Cristalizagao

A lactose comercial mais comum que se produz por crista
lizagﬁo & a forma alfa lactose monohidratada C12H2201]'H20’ ou
simplesmente alfa lactose. E obtida a partir de solugoes satura

0

das, por cristalizagao, a tenmperaturas abaixo de 93,5°C (56). A

forma alfa anidra obtem-se por desidratagao da forma hidratada,
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a vacuo, com calefagao modegsada, inas & muito higroscoslca o ras

R - T N3 B P LT L Lok ol e ey e 4T N e - 5 = . s
pidamente absorve dgua uando cxposta ac av, formondo oo alla hi

dratada novamcnte. Quando a cristalizacac se efctua aclaa dos
93,SOC, a forma beta-lactose anidra cristaliza. A forma beta hi
dratada nio tem sido isolada (56). Sc uma zolugio de lactose &
submetida a uma secagem instantanca, encoatram-se as formas al-
fa e beta (1).

Uma solucgao de lactose pode ser levada ao estudo de su
persaturacdo por diminuigao do contelldo de agua, por decréscimo
na temperatura ou pela combinagao de ambos. Quando se resfria
uma solucgao de lactose, a solugao permanece primeiro no estado
de supersaturagao, para depois cristalizar-se segundo um proces
so inverso ao da solubilidade (82, 60); inicialmente cristaliza
-ge a forma alfa e, simultaneamente, parte da forma heta trans-
forma-se em alfa, pelo fendmeno de mutarrotacao, para reestabe-
lecer o equilibrio da solugao. Dessa maneira, a totalidade da
lactose pode se transformpar progressivamente em cristais de al-
fa-lactose.

O conceito de supersaturagao entende-se para as areas

metaestivel e 1abil mostradas na Figura IV.
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Na area metaestavel tem lugar o rimeiro estagio da supersatura
P “

¢ao, produzida por resfriamento da solugao ou por evaporagao -

continua depois da saturacao, mas, nao & aqui onde realmente
acontece a cristalizagao. A area 13bil encontra-se em altos

niveis de supersaturagao, e @ onde realmente ocorre a cristali~-
zagao (55). Na regido insaturada nunca ter: Jugar uma nucleacio
ou crescimento dos cristais, o qual somente tera lugar nas re-
gices metaestivel ou 1abil, ou na area metaestavel quando se se
meiam cristais de lactose. Unma nucleagao espontinea pode aconte
cer na area 1labil, sem adicdo de material semeado.

A cristalizacao, cm geral,cnvolve duag ctapas (55): a)
nucleagao e b) crescimento dos nicleos, A aucloagao envolve a
ativag¢ao de pequenas particulas insiiveis com suliciento exces-—

so de energia de superficiec para formar uma ncva fase estavel.
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na qual cristaliza-oo uma waior quantidade de lactese pog unida

de de teapo, vavia com o grau de SHpeLscidcaao (79) L Dependen-
do de outros fabtores, waa varliagcao na tenpocatura pode causar

um decréscino (79) ou, nio mudar a velocidade de cristalizagao
(24) . A pH baixos, cerca dao P 1, a velocidade de cristalizagao
aumenta bastante, como resultado do incremento da velocidade de
mutarrotagao (59); aumenta tanbdm guando a supersaturagao & bem
maior que 1 (81, 79). Esta velocidade & menor que a de mutar-

rotagéo (24), dai, nao ser esta um fator limitante na seguinte

reagao:
beta-lactose:tmutarrotagao;ralfa~lactose::cristalizagéo:;cristais

Também a difusio pode ser um dos fatores que influem no
processo anterior (81), mas, foram apresentados dados demons -
trando que o crescimento cristalino da lactose nao esta governa
do pela difusao. Em altas viscosidades e baixas temperaturas a
velocidade néo‘foi influenciada por mudancas térmicas visto que,
a cristalizagao & independente da difusio (24). A relagao entre
a cristalizagao e o tempo ndo & linear (24) e parece que  seqgue
uma tendéncia cinética quimica de primeira ordem, sendo iaual
para soro ou solugoes aquosas de lactose. Diversos pesquisado -
res (64, 75, 76¢) desenvolveram, em estudos recentes, novas ex

pressoes matematicas do crescimento dos cristais de lacltose.



21

S RCCupeiayao du laciose wo HOro de queijo

3.1. Classificacio da lactose

O regulamento da Inspegdo Industrial e Sanitiria de Pro
dutos de Origem Animal do Ministériec da Agricultura do Brasii

(47), cita no artigo 693: entende-se por lactos:

U

, O produto

(

obtido pela separacio e cristalizagao do aglicar do leite. Com-
preende: lactose "Eruta", lactose "Industrial" ¢ lactose "Refi-
nada". A lactose Bruta deve ter:

a) lactose, no minimo 60% (sessenta por cento)

b) agua, no maximo 8% (oito por cento)

c) protideos, no maximo 8% (0ito por cento)

A lactose Industrial pode ser apresentada em solugao -

concentrada, em forma Bruta ou Purificada de acordo com o) fim
a que se destiné. A lactose Refinada deve apresentar as caracte

risticas fixadas pela Farmacopé&ia Brasileira.

3.2. Manufatura de alfa-lactose Bruta

O soro para a manufatura da lactose devera ser pasteuri
zado e resfriado, caso contrario, increm@gtaré consideravelmen-
te o contetdo de acido latico (33), devido & transformacao da
lactose por bactérias licticas. Nestas condigoes, nio & conve -
niente neutralizar o SOro, porque aumentara o conteildo de sais
a um nivel indesejavel. Os mdtodos que preservam o soro (6) de
una fermentag¢ao prematura mais usados sao: a) resfriemento ime-
diato a 4OC, que & suficiente por atd 24 h; b) pasteurizacao,mé

todo nao recomendavel antes do processo de recuperagao da protei



na ¢ ¢ uso doe Lol livos (UoeroxLldo do Dialag. o o ) iy, i

drossulfito de =Adio cu mamésio a 0,5%) . A combinacas de a) e
¢) € provavelmente o altbodo mads eficaz.

0s métodos utilizados para a recuperacao da lactose  do
soro (56) classificam~se em dois grupos: a) rocuperagao da lac-
tose cristalina sem separagao das proteinas do soro; b) coagula
cao e separacgao das proteinas antes da cristalizagao. Em geral,
as proteinas sao coaguladas por tratamento térmico e ajuste do
pH no seu ponto isoelé&trico. Num processo (31), descreve-se co-
mo & obtida a lactose a partir do soro de caseina, onde depois
de ajustar o pH a 6,8 com cal, & injetado vapor direto para pre
cipitar as proteinas e o liquido claro & decantado e filtrado.
Este filtrado & concentrado a 40% de s0lidos em um evaporador
de triplo efeito de ago inox e o xarope resultante & deixado em
repousc durante a noite, reaquecido por injegao de vapor e fil
trado, o qual & concentrado a 60% de sdOlidos em um evaporador a
vacuo de simples efeito. Logo, & bombeado aos cristalizadores e
esfriado a 13—16OC, onde mais de 60% da lactose cristaliza. Os
cristais mais o xarope sao centrifugados em uma centrifuga de
cesto que reduz o contefido de agua a 7-10% e a solugao saturada
separada & chamada de "agua mae". Esses cristais sao lavados
com agua, até esta sair da centrifuga limpa ou com pouca colora
gao e a ela se denomina "&gua de lavagem". Normalmente sao  ne-
cessarios 1,5-2,0 kg de agua/kg de cristais. A adgua mae e a a-
gua de lavagem retornam ao wvaporadcr dc simples efeito, sao re

concentradas a 65% de so0lidos e a lactose & cristalizada. Os



cristais poclom SO S5TCOs num socador rotabtdrio,

Numa patente | pelats.oo s oblungio da lactose (83), a
partir do soro doce con pii mator que 5,1.0 soro ¢ neutralizado
a pll 7,0-7,5 seguido por adigao de 0,0025~0,062 do tetratosfato
de sédio ou magnésio para reduzir a viscosidade o estabilizar
O conteudo de proteina do soro, evitando a coagulacao e conser-
vando soliiveis os Ions de calcio. O soro & concentrado a 603

de sOlidos, e a lactose & ¢ristalizada, lavada, centrifugada e

secada. A lactose assim obtida contém um contetdo baixo de cin-

zas.
Em outro método (36), o soro acido € ajustado com cal a
PH 6,2 e a maioria das proteinas e dos minerais & separada. 0

liguido limpo & concentrado num evaporador a 303 de solidos,fil
trado e novamente evaporado, agora, atée 502 de sdlidos. O xarxo--
pe quente & colocado em tinas de cristalizagao onde & esfriado
lentamente e & agitado para induzir d cristalizagdo. A lactose
€ separada por centrifugacao e lavada com dgua gelada.

Segundo uma patente dos E.E.U.U. (22), um processo para
S€ recuperar a lactose do soro doce € 0 seguinte: o SOro com
nao mais de 0,16% de acidez & concentrado a temperatura infe-
rior a 74°C por 30 s até 58-62% de sdlidos. A Ccristalizacao &
feita por um periodo de 6 a 12 h onde devera atingir 38°C. A
mistura e centrifugada para Separar os cristais, que depois sao
lavados e secados.

O grupo Alfa-Laval tem tambén un processo proprio para

Tecuperar a lactose do soro (6) , utilizando centrifugas, tipo
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U cutre prooooso (S0, woslyra gue o cova do e Do o
friado & ajustado a pH 7,8-5,0 antes de sor agquecido a 7&”C.Poi
teriormente, €& bombeade a um evaporador de miltiplo efeito, on-
de as temperaturas foram 70, 59, 490C no primciro, seqgundo ¢ -
terceiro efeitos, respectivamente. O soro concentrado a 42% de
solidos @ entao enviado para um evaporador descontinuo de sim-
ples efeito, operando a 50°C atd atingir 61-62% em aproximada -
mente 1 hora/batelada. Bombeia-se o xarope a um cristalizador
conico com agitagao continua, onde a solucdo & esfriada a uma
razao de l,7oc/h e a velocidade de esfriamento & aumentada a
2,8OC/h continuamente, até o produto atingir 16°C. Este produto
é passado a uma centrifuga tipo cesto para recuperar e lavar a
lactose que & secada num sccador rotatdrio com ar quente a con-
tra-corrente, esfriada e embalada.

A obtencgao da lactose Bruta & explicada da seguinte ma
neira (73): o soro desproteinizado & reduzido de volume até 55-
~-60% e a cristalizag¢ao efetua-se com lentidio a 30°C primeira -
mente. Depois de 3 h intensifica-se a 20°C e prassadas outras
4 h a 10-12°C. cada 2 ou 3 h tem-se ¢ue romover 0S cristais com
cuidado. Na centrifuga, a parede do tambor & coberta com um pa-
no filtrante para aumentar ainda mais o grau de separagao e a
massa concentradé mistura-se com agua fria na proporgao de  5:2
para fluidifica-la. Centrifuga-se, e, antes de serem retirados,
os cristais sao lavados com agua fria. Sua umidaede na salda da

o

centrifuga deve ser de 8-12%. A lactose & secada com  corrente
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de ar queate a 70-80 C pov 5-7 h Q, por este metodo,  obten—-so
60% da lactose oricinal do soro.

Poram realizadas vrovas de cristalizacao para o obtor
£ g

i

Cs cristais fosse o mais uniforme -

.

una lactose cujo tamanho ¢
possivel (80). As temperaturas que deram wolhores rosultados -
para essa obtengao foram: decréscimo da temperatura de 60 a
o " n 2 ¢ . e 3 : o .
547C por "flash", de 48 a 30 em 8 h (2,37C/h), de 30 a 23°C en
O o , o .
4 h (1,7°C/h), de 23 a 20°C em 3 h (1,1°C/h) e finalmente, de
o} o . . .
20 a 18°C em 3 h (0,6°C/h). Os cristais apresentaram um rendi-
mento de 3,31 kg/100 kg de leite processado e foram facilmente
centrifugados e secados.
Para se obter a cristalizacdo maxima da lactose & es-
sencial resfriar o produto concentrado a 503 de sGlidos em
dois estagios (33): primeiro deve ser resfriado rapidamente a

28-30°C e depois, lentamente, atéd 15-18°C por 6-8 h com agita-

¢ao de 10 rpm.

3.3. Manufatura da alfa-lactose Refinada

Quando o grau de pureza da lactose desejada deve ser
alto, especialmente no caso de proedutos f;rmacéuticos,cla devg
ra ser refinada por recristalizacdo (73). A finalidade da refi
nacao consiste en separar as substancias naio hidrogenadas pre-
sentes no acglcar Bruto, tais como: vigmentos, restos de protei
nas, sals dissolvidos e cristalizados, ou reduzi-las a uma quan
tidade minima. Carvao ativo & usado para adsorver a cor (56,36)

€, provavelmente remove outras pequenas impurezas. Adiciocna-se



cara facilitar a sua agao, vroporcionar  sais
soliveis e tambdm aiudar na remogio das protoinns. Logo  aphs,
usa-se cal vara ajustar a reagao e ajudar a precipitar as pro-
teinas. O carvao e as impurezas precipitadas sao separadas por
filtragao e as impurezas solliveis separadas juntamente com a
agua mae e a agua de lavagem dos cristais, na centrifuga. A -
lactose (seca ou diretamente da centrifuga) é dissolvida em a-
gua quente até 50-60% de concentracgao, dependendo da . lactose
Bruta. Para dissolver rapidamente (6), & preciso aquecer ate
o ponto de ebuligao. Logo apds, agrega-se carvao ativo, uma
pequena quantidade de produtos quimicos (superfosfatos) e adi-
ciona-se uma ajuda de filtragéo. A mistura, nessa temperatura,
passa através de um filtro, leva-se aos cristalizadores e se-
meia-se com pequenos cristais de lactose, esfriando até 20°c
em 6 h. Os cristais sao separados numa centrifuga de cesto e
al, lavados. A agua mae e a agua de lavagem sao usadas para la
var a lactose Bruta, ou sao retornadas ao evaporador para a
recuperagao da lactose residual. Para secar a lactose, um seca
dor de leito fluidizado da bons resultados.

Outro processo explica, que, para‘refinar a lactose -
(31), prepara-se uma solugao a 30-40% de concentragdo, a qual
€ tratada com carvao ativo em dois estdgios e filtrada de ini-
cio, num filtro prensa e, posteriormente, através de um papel-
-filtro. O xarope & concentrado a 65% de so6lidos em um evapora

dor de simples efeito e, logo, transferido aos cristalizadores

para depois serem passados na centrifuga e os cristais lavados



A lactose Bruta, para scr refinada (31), devera dis~
solver-se em agua destilada a 50°C atd aproximadancnie 259 do
solidos, ayregando-se entao, 2% de terra diatomdcea. A solugao
€& filtrada através de filtro-prensa e concentrada a 62-65% de
sblidos, @ cristalizada a lactose, os c¢ristais sdo  separados
por centrifugac¢ao, lavados com agua destilada e secados em ca-
maras a vacuo a 55-60°C. Se a lactosce final nao apresentar os
valores de pureza necessarios deve-se repetir mais uma vez essa
etapa de refinacao.

Tem-se feito muitos ensaios para obter lactose por ou-
tros procedimentos (83) .Esses métodos ensaiados baseiam-se es-
sencialmente na separac¢ao das proteinas do soro e dessalinacgao,
mas, nao tém sido ensaiados o suficiente na pratica.

A Tabela X mostra analises tipicas de diferentes graus

de pureza da lactose.



TABELA X - Analises de diferentes graus de pureza da lactose.

Analises Referéncia Lactose
Bruta Refinada U.S.P.
Lactose 3%
(minimo) (55) 98,40 99,00 99,85
(31) 97,50 98,50 99,50
(73) 97,75 98,75 99,60
(36) 96,00 - 99,50
Agua %
(maximo) (55) 0,30 0,50 0,10
(31) 0,50 0,15 0,10
(73) 0,40 0,60 0,20
(36) 1,00 - 0,20
Proteina %
(maximo) (55) 0,80 0,10 0,01
(31) 0,75 0,25 -
(73) 0,75 0,20 0,05
(36) 1,10 - 0,05
Cinzas %
(maximo) (55) 0,40 0,20 0,03
(31) 0,75 0,25 0,10
(73) 0,65 0,15 0,03
(36) 1,50 - 0,25




1. Propricdades o usos da lactose

4.1. Dogura relativa

A lactose & menos doce do que a sacarose, por isto, po
de ser adicionada aos alimentos, seja como; ingrediente, em
forma de recheados ou como coberturas (30, 4) e também para in
crementar os solidos, sen due provoque uma dogura excessiva. A
dogura relativa dos aglcares foi descrita (52) pela equacao em
pirica s = x ¢?, onde, S & a magnitude da dogura estimada; c e
a porcentagem de solidos e XK e n sao constantes experimentais.
As doguras relativas dos aglicares sdo estimadas na base da

concentragao e estio mostradas na Tabela XI.

TABELA XI ~ Dogura relativa dos aglicares

Dogura estimada

Concen- Sucrose Lactose Glucose
tragio s =0,041 ¢t 5= 0,065 121 g g 5147 o1-31

0,5 0,020 0,003 0,006
1,0 0,041 0,007 6,015
2,0 0,083 0,015 0,036
5,0 0,215 0,046 0,120
10,0 0,439 0,107 0,300
15,0 >0,667 G,175 0,510
20,0 0,897 0,248 0,744

onde:

S = magnitude da dccura estimada;

C = porcentagem de sdlidos.
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4.2. Reacao de escurecimento

A lactose & um aclicar redutor que se pode combinar  com

as proteinas, peptideos e aminoacidos pela reacdo de Maillard-
(14), formando pigmentos escuros. A lactose @ usada nas ind{s-
trias de alimentos, sendo controlado este escureciménto, cspeci
almente na industria de panificagdo. Como cobertura, no pao, -
produz uma cor dourada, de aparéncia atrativa e vistosa, mesmo

quando ha armazenamento prolongado, pois ela nao fermenta por

Saccharomyces cerevisiae. A lactose & também usada na confecgao

de balas, onde sao desejadas as caracteristicas que resultam do
escurecimento de Maillard e da reagao de caramelizagao ds tempe
raturas elevadas (26). A lactose foi usada para produzir um es-
curecimento uniforme em batatas congeladas, durante a fritura -
(29) . Uma mistura de lactose e proteina foi mais satisfatdria ,

ja que, o contelido de proteinas na batata & limitado.

4.3. Estabilidade das proteinas

A lactose & um protetor da solubilidade do complexo
de caseinato durante a secagem do leite por atomizagcao (78),
pois, na auséncia da lactose o caseinato sofre a perda da mefa—
de de sua capacidade de dispersao. A adigao de lactose a concen
trados congelados de leite estabiliza as proteinas (77). O sis-
tema coloidal caseinato & mais estavel a temperatura de ~29OC,
a lactose encontra-se ai de maneira fina e em estado amorfo. Po
rém, ao aumentar a -18°C, a cristalizagao da lactose & acelera-

da significativamente provocando uma rapida floculagao da pro-
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teina, A [leonlagao nao & ouia consegu nodc da dnlorvoenoow 0ol
ca dos cristais de lactose na estrutura micelar da cascina,
mas, resulta da alta concentragao dos sais na fase nao congela-
da do leite. A lactose estabiliza as proteinas ao sequestrar a

maioria dos sais no produto (77).

4.4. Adsorgao de "flavors"

A lactose adsorve sabores, aromas e matéria corante mas,
este efeito varia com a forma da lactose (54). A forma alfa-lac
tose anidra adsorve 156-305 mg de diacetil/kg, as outras formas
adsorvem menos. A capacidade de adsorgao da lactose anidra em
alimentos & imensa, como no café torrado e extratos de café, on
de se recomenda o uso da lactose para preservar o arbma. Uma
patente japonesa, mostra o uso da lactose anidra para incorpo -
rar junto com o vinho dentro de uma variedade grande de produ

tos de panificacido (72).

4.5, Propriedades dispersivas

A forma alfa-lactose pode ser usada em procdutos instan-
taneos para aumentar a dispersibilidade dos alimentos em po
(55) e, o processo, envolve a adigao de 15-50% de lactose, seca
da por atomizagao, umedecida e ressecada. Este processo oferece

uma imensidade de usos em produtos em pd que tenham que ser de

rapida dispersao, incluindo: café, cha, sopas, etc.



4.6, Propriedades cunulsificantes

A lacorporagio do 835 de lactose, na base do agacarcs Lo
tais, em panificac¢ao, farda com que o amnassanento scja em  monor
tempo, e com menor esforgo, dando ao produto final uma aparén -

cia melhor, maior volume e uma textura homogénea (84).

4.7. Fermentacao seletiva

A lactose nao é fermentada pelos microrganismos comumen
te usados na panificag¢ao, pois, nao & hidrolizada durante a
fermentacao de produtos de padaria (57). O fato da lactose re-
sistir as fermentagdes contribui & dogura final do produto. Em
alguns paises, isto & usado na manufatura de cerveja porque, ao
nao ser fermentada, aumenta a aceitacao do produto pelo consumi
dor (57). As fermentagbes da lactose nio tém sido muito explora

das por causa de suas limitacdes econdmicas.

4.8. Propriedades nutricionais

1

O valor nutritivo da lactose & observado pelos seus
efeitos fisioldgicos mais importantes (5): a) agao plastica -
=~ intervem diretamente na constituigao dos cerebrosideos, gan=-
gliosideos, mucopolissacarideos, elementos do tecido nervoso,
etc. qualificando-~a como um carboidrato estrutural e nio energe
tico; b) papel acidificante - serve de substrato aAbactérias a-
cidofilas ben&ficas, com predominio de PH baixo e efeito antagd
nico para as outras espécies putrefativas: c¢) absor¢ao de cal-

cio - tendo uma agao positiva na assimilacdo do mesmo; d) agao



30

lipotropica ~ favorece o metabolismo lipidico, como se fosse
um agento lipoibropico, d;u‘ld@ firmeza aos misculos.

Os problemas de intolerancia a lactose, diminuem a
contribui¢ao nutricional positiva (45). Um trabalho mostra a
absorc¢ao e origens da intolerancia a lactcse (41).

A lactose & considerada como o carboidrato preferido
para modificar o leite de vacé em formulagoes de alimentos in-
fantis, simulando o leite materno, ja que este contém 7% de
lactose e o leite de vaca apenas 4,8% (36) e, provavelmente, -

este seja o maior uso da lactose até o presente.
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ITL. MATERIAIS E MF—I“lLOi)OS

1. Materiais

1l.1. Matéria prima

A matéria prima, primeiramente utilizada, foi soro obti
do através da agao do coalho no leite, escolhido pela facilida-
de da sua obtengdo no laboratdrio. Com este soro, foram realiza
das provas a nivel de laboratdrio, tais como: anilises auimicas,
desproteinizacao, concentracdo e cristalizacio da lactose em di
ferentes formas fisicas.

Com a experiéﬁcia adquirida no laboratodrio, pensou~-se -
em trabalhar a nivel de planta piloto e enfrentar o que seria
O nosso objetivo: a recuperagao da lactose do soro. Utilizamos,
para este fim, soro de ricota fresca, tomando tambdm, conheci -
mentos da obtengao, manipulagido, transporte e preservacgao dele.
Contou-se com o fornecimento do soro pela fabrica de Laticinios
Umuarama, localizada na cidade de Joandpolis, estado de S3ao Pau
lo. Este soro foi obtido, na fabrica, da seguinte fcrma: 50 1
de leite foram adicionados a 500 1 de soro de queijo Minas -
frescal. Esta mistura foi aquecida até 60°C enm tanque de ago i-
nox coberto com camisa de vapor. Logo a seguir, 5% de fermento
de S. lactis foi adicionado continuando o aquecimento com vapor
direto por meio de uma mangueira de borrachi até 85°C. Apds is-

. - o} . .
to, aqueceu-se ainda até 92°C por meio da camisa de vapor, quan
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ceu a proteins coagulada, em forma de floculos. Esta -

Toloaotiredn através de ouma pencira para continuar a <]
o da ricota e, o soro residual, com apardéncia ainda lei
i transportado em latdes de plastico de 50 1 para a -

SO O processo demorasse mais de 24 .h usava-se um preser

conservava-se O soro refrigerado a aproximadamente

Egquipamentos

Evaporador de pelicula descendente Gebrs H. J.Scheffers
N.V.

Evaporador centrifugo Centri-therm CT IB-2 Alfa-Laval.
Evaporador Luwa L-82-500-14.

Centrifuga de ceéto ~ da maquina de soja construida pe-
la ICMA S/A.

Secador de tunel - equipado com resisténcias e termosta
to para controle da temperatura do ar, projetado e cons
truido na propria FEAA.

Filtro - Funda Filter, Chemap A.G.

Meono-Bomba - ST-421 London-Manchester.

Centrifuga desnatadeira - De Laval Gyrotester.

Aparelhos de laboratdrio

Evaporador Rotatdorio de vidro - RE Buchi Buchler Instru
ments, Inc.

Agitador - modelo ELB, Bench Scale Equipament, Co. Inc.
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Espectrofotmetro de absorcao = Carl Zeiss.
Refratometro - Carl Yeiss.

Potencicoetro - Procyon PIIN4.

MicroscoOpio - Carl Zeiss.

Digestor Kjeldhal - modelo 175/E Ind. Folabo Ltda.
Destilador.

Balanga Analitica - SAUTER modelo 414.

Balanga Semi-analitica - METTLER P1000.

Estufa - FANEM Ltda. modelo retilinea.

Estufa & vacuo - FANEM Ltda. modelo retilinea.

Mufla - Folabo Ltda. modelo MR-SP.

Lampada estroboscopica.

Bicos de Bunsen.

Materiais de vidro (dessecadores, pipetas, buretas, pro
vetas, béquers, etc.).

Recipientes diversos, usados para transporte ou recep -

cao dos produtos, em materiais de plastico, aco inox e

aluminio.

Reagentes

Todos os reagentes utilizados foram puros prdo-analise ,

das seguintes firmas: Carlo Erba, Merck, Doles, J.T.Ba-

ker, Polyfarma S/A;, Ecibra, Fisher, etc.
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2. Métedos analiticos

2.1. Amostragem
As amostras do leite e do soro foram retiradas diretamen
te dos recipientes apds uma pcquena agitagao, visando homogenei-
zar o produto. Para o soro concentrado, as amostras foram retira
das na saida do evaporador; ja no caso da lactose, o sistema de
amestragem usado foi o de moer o produto num almofariz até que
se formasse um pd uniforme, que, foi utilizado em diversas deter

minagoes.
2.2, pH
O pH do soro foi determinado através de um potencidmetro
Procyon modelo PHN4.
2.3. Acidez total titulavel
Estas determinagdes foram feitas segundo o método 16.228
descrito no AOAC (3).
2.4. So0lidos soliiveis
As determinagoes foram feitas através de um refratdmetro
Carl Zeiss.
2.5. Umidade

As determinagoes de umidade do soro concentrado e da lac
tose foram realizadas em estufa 3 vacuo a 60-70°C, segundo o mé-
todo 31.005 da AOCAC (3) atd que, a diferengca de peso niao fdsse -

maior que 0,2 g.



2.6, Cordura

Para se determinar o teor de gordura presente no leite
€ no soro foi empregado o método Gerber. Foram utilizados buti-

rometros especiais para o soro.

2.7. Nitrogénio total

As determinacoes do téor de nitrogénic total nas amos-
tras foram realizadas segundo o método micro-Kjeldahl, 47.021
descrito no AOAC (3). Usando mistura catalizadora composta por
sulfato de potassio, sulfato de cobre e selénio. O valor obtido
nas determinagoes dos produtos do soro de queijo foi multiplica
do pelo fator 6,38 para a obtencao da proteina bruta. A quanti-
dade de amostra, quando sdlida, foi de 0,2-0,3 g e, quando 1i-

quida, de 5 ml.

2.8. Cinzas

Foram determinas pelo método 31.013 descrito no AOAC -
(3). As amostras pesadas em cadinho de porcelana foram queima -

das em bico de Bunsen e calcinadas em mufla durante 2 h a SSOOC

2.9. Peso especifico

Foi determinado pelo método S10-a-c (39) , usando picno-
metro calibrado com agua destilada, lavado primeiramente com a-

. - 0 —— . O
gua e, depois com éter. As determlnagoes foram feitas a 20°cC.



2.10. Lacuiosc

A lactosce foi determinada pelo nitodo do o~TolQiJinn -
(68,69) e os resultados foram comparados com os obtidos pcelo me
todo de Fehling (17). Estes métodos sao descritos com pormeno-
res por serem adaptados a determinagao da lactose no soro de

queijo.

2.10.1. Método de o-Toluidina

Reagentes:

A) Acido acético glacial

B) Glucose Kit A-900 lab. Doles. Este reagente & uma formula
cao em acido acético de o-Toluidina a 7%, estabilizado com Tio-
carbamida e ativado com lons Borato. Tal condigao permite a uti
lizagao de apenas 50 pl ae soro.
Técnica:

Pipetar 10 ml do soro em um erlenmeyer de 50 ml e adi-
cionar 5 gotas de A. Completar com agua destilada até 30 ml. Co
locar em banho-maria fervente durante 10 min, esfriar e comple-
tar com agua destilada em um balao volumétrico de 100 ml. Fil -
trar através de papel-filtro e, do filtrado, usar 50 1 (aproxi
madamente uma gota) depositando-os num tubo de ensaio onde se a
dicionam 5 ml de B. Colocar a mistura em banho-maria fervente
durante 7 min e resfriar, posteriormente, em agua corrente du-
rante 5 min. Ler o teste padrao a 635 nm num espectrofotdmetro
ajustando o zero com um branco de agua destilada. Os resultados

referem-se a uma curva de calibracgao realizada com solugoes pa-
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droes de lactosce de 3,u; 4,0; 5,0; 0,V gy i 100 ml de agua destl

Principio do mitcdo:

Em solugac de acido acético quente, a o-Toluidina, uma
amina aromatica, condensa com o grupo aldeido da glucose, dando
origem a uma mistura em equilibrio de uma glicosilamina e a cor-
respondente base de Schiff. A cor, azul-esverdeada produzida e

proporcional a concentragao de lactose.

2.10.2. Método de Fehling

Solugoes:

A) Dissolver 34,64 g de sulfato de cobre (CuSO .SHZO) em agua

4
destilada e completar o volume para 1 litro em balao volumétrico.

B) Dissolver 346 g de sal de Rochelle (Tartarato de sddio e
potassio) e 100 g de hidrdxido de sddio em agua destilada e acer
tar o volume para 1 litro em balao volumétrico.

C) Solugao aquosa de azul de metileno a 1%.

D) Solugao padrao de lactose a 0,5%.

E) Solugao de acetato de chumbo a 10%.

F) Solugao saturada de flucreto de sddio.

Pesar precisamente 2,50 g de monohidrato de lactose p.a.
em agua num baldo volumétrico de 500 ml e acertar o volume com
agua. Guardar esta solucao em refrigerador e levar a temperatura
ambiente antes do uso. Nao guardar esta solugdo por mais de uma

semana.

Pipetar 20 ml do soro em um balao volumétrico de 100 ml



e adicionar cerca de 30 ml de agua, 5 ml de u, wylitar e wdlcio-
nar ainda 18 ml de F e acitar novamente. Completar o volume
com agua, tampar e agitar vigorosamente, deixar descansar por
20-30 min e filtrar através de papel-filtro.

Pipetar 25 ml da solucao A em um crlenmeyer, adicionar
12,5 ml da solugao B (proveta graduada) . Pipetar a guantidade -
requerida do filtrato (20 a 25 ml), no frasco. Adicionar agua,
de tal maneira que, o volume do filtrado usado mais a agua seja
de 30 ml. Levar a mistura a ebuligao, sobre chama, por aproxima
damente 2 min. Ferver moderadamente por 2 min e, entao, adicio-
nar 5 gdtas da solugao C. Quando ainda em ebuligao, adicionar D
por meio de uma bureta, atd que a cor azul desaparega completa-
mente e torne-se vermelho-tijolo.

Essa titulacao deverd ser repetida até que a diferenga
entre uma quantidade e outra seja inferior a 0,2 ml em trés re-
peticoes.

Calculos:

onde,

Titulacao padrao (aproximadamente 34,0 ml)

Il

Il

ml de solucao de lactose 0,5% requerida para o teste

ml do filtrado utilizado

= ™ 3 W’
il

It

peso da amostra tomada para a precipitag¢ao da proteina
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iv. Rosulb.albus b Discunon

Neste capitulo, nao sO procurou-se mostrar os resulta -
dos finais obtidos ao longo do trabalhb, como também, relatar
as observacoes que julgamos importantes relacionadas com deta -
lhes de cada estagio do trabalho. Procuramos ainda, evidenciar
as razoes que nos levaram a utilizar determinados equipamentos
e comentar as dificuldades enfrentadas para a consecugao dos
objetivos propostos em nosso plano de trabalho de Tese, sendo
que este, realizou-se nos seguintes estagios:

1. Ensaios prévios

2. Desproteinizacao do soro

3. Concentracgao do soro

4. Cristalizagao da lactose

5. Separacao e secagem da lactose
6. Recristalizacao da lactose

7. Analises da lactose obtida

1. Ensaios prévios

Os ensaios, abaixo relacionados, foram realizados para
conhecer a matéria prima (soro de queijo) com a qual ia-se tra-
balhar, fazer também algumas analises, provas de preservagao e

cristalizar a lactose.
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1.1. Separacao do soro ¢ caseina do leite.

Ao leite tipo "B", marca Leco, pastcurizado, foi adi-
cionado 0,015% de coalho marca Estrela a uma temperatura de
BlOC, produzindo-se uma coalhada firme em 40 minutos. Prosseguia
-se cortando a massa com uma faca para ajudar o dessoramento. O
soro, retirado aos poucos, conforme a massa ia dessorando, era
claro, transparente e apresentava coloracgao amarelo-esverdeada,

considerada normal.

1.2. Analise do soro

Estas analises foram simples, de rotina, as quais servi
ram para avaliar a composigao da matéria prima. As analises sem
pre foram realizadas em triplicata, em dez amostras diferentes.

Os resultados sao mostrados no Quadro I.
1.2.1. Analise da lactose

Os métodos classicos de analise da lactose que durante
muitos anos foram os Gnicos utilizados para a determinagao dos
parametros exigidos, nd3o tém sido concebidos para a analise em
série de um grande nimero de amostras. Eles necessitam de mao-
-de-obra excessiva, o que, devido ao seu custo cada vez maior ,
impede a sua aplicacao rentdvel. Nos Gltimos anos, houve uma
intensa investigacgao dirigida a criagao de outros processos a-
naliticos mais rapidos, mais automatizados e, assim, mais aptos
para as caracteristicas de trabalho em grande escala. Dos dife-

rentes métodos para determinar a lactose, publicados nos Glti -



QUADRO I - Analises médias feitas aos soros de queijo utilizados.

Analises a b
Brix refratOmetrico 6,20 6,40
PH 5,75 6,60
Gordura % ' 0,20 3,40
Proteipa % 0,73 0,71
Lactose % 4,88 5,01
Cinzas % 0,50 0,68
onde:
a - soro de ricota fresce

b - soro obtido através da agao do coalho no leite.
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mos anos, pode-se mencionar: gravimétricos, volunctricos, pola-
rimétricos, enzimaticos e colorimétricos. Por ser um método que
nccessita de pouco tenpo para realizar as detcerminagoes,

tenha calibrado o espectrofotdmetro, o método colorime-
trico da o-Toluidina foi testado na deﬁerminagéo da lactose no
soro de queijo, embora anteriormente s tenha sido utlizado pa-
ra determinar glucose no sangue (17) e lactose no leite (69). A
Figura VI apresenta o espectro de absorgao na regiao visivel de
400 a 800 nm para a solugao de lactose-o-Toluidina. O comprimen
to de onda de maxima absorgao ocorreu aproximadamente a 635 nm
com o espectrofotometro Carl Zeiss, o que concorda com Os com -
primentos de onda reportados por outros pesquisadores (17, 69).
O produto da reagao nas concentra¢oes utilizadas obedece 3 lei
de Beer-Lambert (17), a qual esﬁabelece que a absorbancia de
luz por uma substéncia, numa espessura determinada e a um com -
primento de onda especifico, & diretamente proporcional a sua
concentragao, que esta apresentada na curva de calibracgao pa-
drao a diferentes concentracoes da Figura VII.

O calculo da equacao da curva se fez por regressao 1li-

near, obtendo-se:
% de concentragéo de lactose = absorbancia/0,116

Foi aplicado outro método (51) fazendo determinagoes simultane-
as aquelas feitas pelo método de o-Toluidina, com a finalidade
de comparar os resultados obtidos. As determinacoes da lactose

acusaram os valores apresentados nos Quadros II e III.
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QUADRO I1 ~ Analises da lactose do soro oblido através da
do coalho no leite.
Lactose %
Repeticoes Método
o-Toluidina Fehling
2 5,66 5,4
5,57 5,41
3 5,32 5,22
5,26 5,21
5'24 .),20
2 5,28 5,23
5,36 5,19
3 5,12 4,82
5,20 4,94
5,16 4,82
2 5,22 4,88
5,15 4,86
3 5,00 4,83
5,18 4,86
4,94 4,83
3 4,93 4,76
4,88 4,72
4,78 4,72
2 4,68 4,46
4,71 4,46
2 4,86 4,64
4,86 4,60
3 4,90 4,60
4,93 4,66
Modi 5,00 GO
Dosvio g GO G,on 0,7



QUADRO III - Analises da lactose do soro de ricota fresca.

Lactose %

Repeticoes Método ‘
o-Toluidina | Fehling

3 5,5é 5,48
3 5,53 5,45
3 5,42 5,40
2 5,36 5,36
3 5,33 5,34
2 5,28 5,20
3 5,26 5,12
3 5,24 4,94
2 5,02 4,88
3 4,76 4,80
3 4,52 4,56

Média 5,21 5,14

Desvio padrio 0,32 ' 0,31

Variancia 0,06 0,06

52
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1.3. Preservagao do soro

Os tratamentos prescrvativos covitam que o produto sc
estrague, por um periodo maior, que aquele que seria possivel
sem o referido tratamento. As principais armas da tecnologia
para preservag¢ao das matérias-primas alimenticias sao: aplica-
¢ao do frio, enlatamento, desidratacao, vacuo, tratamentos tér
micos diversos e uso de preservativos. Em laticinios, a pasteu
rizagao (tratamento térmico) & pratica corrente. O uso de adi-
tivos quimicos, em alimentos,& pratica muito antiga; o sal e/ou
aglicar sao usados como preservativos. Tratamentos com H202 ao
leite e soro de queijo tém sido sido pratica recomendavel (6),
para evitar o incremento da acidez devido & transformagao da
lactose em acido lactico.

Foram feitas provas de preservacao do soro adicionando
0,01% de HZOZ

lagao a 0,5% de sdlidos séricos (6), usando-se temperaturas de

de 70 volumes (68) ou bissulfito de sodio em re-

. (@] - . . . .
6 e 127C. Esta Ultima temperatura foi aplicada considerando -
que nas fabricas produtoras de queijo a maioria das camaras
frigorificas sao simples camaras de maturacao de queijos. Os

resultados sao apresentados na Figura VIITI.

1l.4. Estudo ao microscopio dos cristais de lactose

Para a familiarizagao com as formas fisicas da alfa e
beta lactose (24) e assim, poder distinguir a forma do cristal
de alfa lactose que se iria obter, julgou-se necessario fazer

provas de cristalizagao. Com este objetivo, preparocu-se duas
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solugoes concentradas com alfa-lactose marca "Ciba". A primeira
foi aquecida a 94-95°C o cvarorada atd cristalizar. A sorgunda,
concentrou-se a 603 de so6lidos, mas, controlando a temnperatura -
para nao ultrapassar os 93,SOC sendo depois, esfriada em geladei
ra para que cristalizasse. Uma vez formados, os cristais das -
duas solugoes foram separados por filtragao, através de papel-
-filtro, e secos em estufa a vécuo a 60°c. Ja secos, colocou- se
entao, alguns cristais numa placa de vidro que foram observadas
ao microscdpio. Os cristais da primeira solucao cristalizaram na
forma beta-lactose e os da segunda, na forma alfa-lactose, con-
cordando com os resultados ja publicados (1, 55), indicando ser
93,50C a temperatura critica para a obtengao das duas formas de
cristais de lactose.

Observou~se também que, alguns cristais mostravam seus
nicleos de cristalizacdo de igual conformagao que os maiores for
mados, localizados na parte média dos mesmos e, com seu eixo

longitudinal rotado 180°. a forma observada nesses casos foi a

seguinte:

[\



2. Desproteinizagas do soro

O primeiro passo no processamento do soro de queijo pa=-
ra obtencao da lactose, deve ser aquele que proporcione um soro
com o menor numero de impurezas possivel, isto &, com a  menor
gquantidade de sdlidos, exceto a lactose. Um excesso de 0,3% de
proteina pode produzir muita espuma, no evaporador, e tornar di
ficil a cristalizacdo. Uma vantagem no soro de ricota & ser
parcialmente desproteinizado, ja que esta proteina forma a rico
ta e, alem disso, a maioria dos sais solliveis precipitam junto
com a proteina (25, 19, 21). Para realgar este ponto, andlises
foram feitas no soro de ricota fresco e no soro de ricota des-
proteinizado e desnatado. Os resultados sao mostrados no Quadro

Iv.

QUADRO IV - Ani3lise do soro de ricota desproteinizado e sem desproteinizar.

Produto Proteina Cinzas Lactose Umidade pH 5.T. Peso desp
% ] $ 2 ]
Soro de ricota 0,73 0,50 5,02 93,70 5,75 6,30 '1,025

Soro de ricota

desproteinizado 0,28 0,30 5,18 94,40 4,70 5,60 1,023




Como foi observado no Capitulo II (2.1.1.), existem di-
versos métodos para separar as proteinas do soro de queijo. Neg
te trabalho optou-se pela desproteinizagao por meio do calor
ajustando o pH, para o qual, foram feitos ensaios de desprotei-
nizagcao a diferentes pHs, mantendo uma temperatura de 93°¢ por
20 minutos.

A Figura IX mostra que os melho;es resultados de despro
teinizacao foram obtidos a um pH 4,7. Para a realizagao destas
provas, primeiramente o soro foi aquecido a 93°C e depois ajus-
tado o pH desejado, conseguindo assim uma precipitagao abundan-
te e um precipitado que se separava facilmente por centrifuga-
cao. Testou-se outros processos para comprovar gqual deles ofere
cia maiores proporgoes de desproteinizagdo e, encontrou-se que
o acido acético glacial dava melhores resultados, como apresen-

tado no Quadro V.
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Nus ensalos, conde Zoram procesasdos lotes do 100 1 de
sOoro, notou-se que a agltﬁgio lenta e uniforme ate o momento de
ajustar o pH influiu bastante numa boq precipitagao da proteina
e, deixando-a repousar depois disto, a sedimentacao foi comple-
ta. Quando a agitagao foi rapida e sem controle, a proteina pre
cipitou-se em granulos pequenos e sO parte dela sedimentou, dan
do ao soro aparéncia leitosa. Depois que a proteina precipitou,
deixou-se repousar a mesma temperatura de 93OC, por aproximada-
mente, uma hora, o que ajudava a sua béa sedimentacgao. Depois o
soro foi resfriado rapidamente atée 40°C e a parte clarificada -
foi separada por sifao. O resto do soro, aproximadamente 8%,com
a proteina sedimentada foi jogado fora. Esse método de separa -
cao por sifao foi utilizado em virtude de nao se dispor de uma
centrifuga apropriada ao estudo. Deve-se fazer notar que, quan-
do o soro foi resfriado rapidamente a 40°¢ logo apds a precipi—b

tagao das proteinas, o tempo de sedimentacgao foi maior.
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3. Concentragado do solo

Estando o soro desnatado e desproteinizado, foi levado
ao evaporador e concentrado a 60-65% de solidos. Os primeiros
ensaios de concentragao foram feitos em um evaporador de4labor§
tdorio "Rotavapor" visando a familiarizagao com a matéria-prima
concentrada, e também fazer cristalizagées de lactose, o que
resultou em rendirmento baixo, cristais pequenos e mal formados
devido 3 defeituosa operagao. Os resultados destas provas nao
foram levados em consideragao, por nao serem representativos. A
seguir, utilizou-se o evaporador centrifugo "Centri-therm" ini-
ciando os ensaios de concentracao a nivel de planta piloto mas,
antes de se conseguir o objetivo, o equipamento apresentou de-
feitos e o trabalho nao foi concluido. Utilizou-se entao, o e-
vaporador de "pelicula descendente" mas, este possula demasiada
capacidade. Por Ultimo, decidiu-se processar O SOro no evapora-
dor "Luwa", onde, do mesmo modo que nos outros evaporadores, te
ve-se que desmontar, lavar, lubrificar e corrigir alguns pro -
blemas que estava apresentando. Nele, chegou-se a concentrar o
soro até 70% de sdlidos sem ter problemas com a viscosidade, -
provavelmente devido a seu baixo conteldo de proteina (56). Fo-
ram efetuadas as passagens necessarias até atingir a concentra-
¢ao desejada.

Na Figura X, observa-se um diagrama de fluxo do evapora
dor "Luwa". As especificacOes deste eguipamento s3o dadas na Ta
bela XII e as condigoes de operacao utilizadas no Quadro VI. Es
tas Gltimas consideram-se as melhores para este processamento ~

sendo o resultado de muitas experiéncias prévias.






TABELA XII - Especificagoes do evaporador Luwa.

Evaporador Luwa L-82-500-14

Superficie de aquecimento

Pressao maxima de trabalho

Pressao de operagao

Forga no motor

Velocidade do rotor

0,13 m2

14 atm man/197°C

pressao atmosférica até

1 torr ab. de pressao
1,5 HP/1500 rpm

1000/1500/2000 rpm

QUADRO VI - Condigoes de operacao do evaporador Luwa.

Concentragao

Alimentagao do soro
Vacuo no sistema

Pressao do vapor usado

Temperatura de evaporacao

Temperatura da agua de condensagao

Capacidade de evaporagao

Velocidade do rotor

5,5-5,8 a 60-65% solidos

totais

60-70 1/h
130-160 torr ab.
735 mm Hg man
60°C maxima
20~-22°%

25 kg/h maxima

1000 rpm




4. Cristalizagao da lactose

Retirando o soro concentrado a 60% de sdolidos ¢ a uma

O, = - Co .
temperatura de 60°C a saida do evarorador, iniciou-se de ime -
diato a cristalizagao. Esta foi feita de duas maneiras: a)"li-

vre" e b) com controle de temperatura. No primeiro caso, colo-
cou-se a solucao concentrada num recipiente de vidro e deixou-
-se a temperatura ambiente durante 6 h (a temperatura final
foli de 3OOC) e, 0s cristais foram sendo removidos a cada hora,
aproximadamente. No segundo processo, a cristalizagao efetuou-
~se em duas etapas: na primeira, um recipiente de aco inox, a-
proximadamente de base duas vezes maior que a altura, contendo
o soro concentrado foi levado a um banho de agua gelada, a fim
de resfriar o produto até 30-31°% e, simultaneamente foi agita
do por um agitador regulado a 60 rpm. Essa temperatura de 30°%
foi escolhida por ser a melhor, na qual a beta-lactose, pela
mutarrotagao, & convertida em alfa-lactose (25), ocorrendo -
também uma cristalizacao abundante de pequenos cristais meno -
res de 0,3 mm. Na segunda etapa do processo, o concentrado foi
resfriado de forma gradativa até 15°%¢ (3,OOC/h) e com agitacao
lenta de 16 rpm, cuja finalldade era manter os cristais em sus
pensao e induzir seu crescimento, estando numa solugao super -
-saturada. O resfriamento, na cristalizacao, foi efetuado como

se pode observar no Quadro VII.



QUADRS VIT = Turmno o torvocalure e o staticoae o da Tactono,

lHoras °c
0 60
0,2 30-31
1 30
-2 27
3 24
4 21
5 18
6 15

Quando a solugao concentrada foi resfriada rapidamente
a lSOC, a lactose cristalizava em cristais muito pequenos e com
formas nao bem definidas, deficeis de centrifugar e lavar, por
formar uma massa que tampava os poros da malha da centrifuga.
Quando altas velocidades de agitagao ( > 300 rpm) foram utiliza
das, a cristalizagao foi parcialmente inibida. Nas duas formas
de cristalizagao efetuadas, observou-se a formacao de cristais

abundantes, de até 0,3 mm.



S. Separagdo € lavagui due Cliolals do laciesc

Ao termino da cristalizagéo, a mistura de cristais e
agua mae, foi colocada numa centrifuga de cesto, adaptada de u-
ma maquina de lavar roupa e provida de uma malha de nylon de
100 mesh. Provou-se também malhas de 70 e 80 mesh, as quais fo-
ram abandonadas por permitirem a passagem dos cristais menores.
Centrifugou-se entao, separadamente, os produtos obtidos nas
duas fofmas de cristalizagéo: livre e controlada, ficando os
cristais com uma coloracdo amarelada. Os resultados das anali-
ses efetuadas nos cristais, de trés cristalizacgoes, estao resu-

midos no Quadro VIII.

QUADRO VIII - Analises feitas a. lactose Bruta obtida.

Cristalizacao
Analises
Livre Controlada
Umidade na salda da centrifuga % 20,00 18,00
Umidade apOs a secagem % 0,64 0,35
Proteina % 2,25 2,44
Cinzas % 2,18 2,25
S6lidos na agua mae % 34,00 32,00

Rendimento ¢ (em base seca) 70,30 76,90
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4

Nas duas formas de cristalizagao, o contetdo de protei-
na e sais foi acima do normal, devido a ccntaminaéao dada pela
presenga de grande quantidade de agua mae nos cristais, a
saida da centrifuga. Mediu-se as rotagoes da centrifuga.por me-
io de uma lampada estroboscopica e foi observado que tinha 300
rpm aproximadamente, e as quais pensou-se, eram poucas para se-
parar a agua mae. Depois de aumentar o nimero de rotagoes a 700
rpm, foram efetuadas outras duas provas de separagao da lactose
cristalizada com temperatura controlada e, assim, obteve-se me-
lhores resultados, onde a umidade foi de aproximadamente 12%.
Esta lactose foi entao centrifugada com o objetivo de retirar o
maximo de agua mae possivel, a qual, foi eliminada por conter
a maioria dos compostos solQveis indesejaveis, tais como: pro-
teinas e sais minerais. Centrifugou-se novamente os cristais in
troduzindo égua resfriada a lSoC,‘através de uma mangueira de
borracha, que foi pressionada em sua extremidade, visando que
a agua saisse em forma de chuva, até que os cristais apresentas
sem uma coloracgao branca e, a agua de lavagem amarela-clara. -
Continou-se a centrifugacao até sair o maximo de agua. Com res-
peito ao rendimento, comprovou-se que a cristalizagéo controla-
da apresentava a maior porcentagem.

A lactose foi colocada em peneiras de nylon, dentro de
um secador de tlnel com corrente de ar aquecido a 80-85°¢C por
meio de resisténcias elétricas até que a umidade nao ultrapas =~
sasse 0,5%. A esta lactose, denominou-se lactose "Bruta". Fez-
-se um calculo da relagao peso de agua/peso de cristais lavados
e, determinou-se o contetdo de proteinas e cinzas. Os resulta -

dos estao nas Figuras XI e XII.
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Sequndo as Figuras anteriores, pode-se notar que Os me-=
lhores resultados de lavagen foram obtidos na relagao de 1,5 kg
agua/kg de cristais de lactose. Visando cvitar perdas por dis-
solugéo dos cristais de lactose, além da lavagem a lSoC, foi
testada a utilizagao de agua a 4°C e os rendimentos obtidos fo-

ram, respectivamente: 76,9% e 78,8%.



6. Recristalivocao da Loctoeoso

>

Como a finalidade era obter uma lactosce Refinada, a lac-
tose Bruta foi dissolvida até 60% de sdlidos em agua destilada,e
um tanque de ac¢o inox e aquecida 60-70°C. Estas sdo as condicocs
de saida do evaporador facilitando assim a recristalizagao em
termos de escala de equipamento. Agregou-se 3% de carvao ativo ,
com o objetivo de retirar a matéria corante. Em seguida,aqueceu-
-se a 90°C (aproximadamente 30 min) até& que a lactose fosse to-
talmente dissolvida, mantendo uma agitagao continua. Nessa tempe
ratura a solugao foi passada através de um filtro "Funda filter"
onde havia sido colocada, previamente, uma solugéo de terra de
diatomacea (Hy-flo), com o objetivo de retirar o carvao ativo e
as impurezas. A solugao ligeiramente amarelada, foi cristalizada
da mesma forma anterior. Os cristais lavados com 1,0 kg de agua/
kg de lactose e secos no secador de tlnel, at@ que a umidade nao
ultrapassasse 0,2%. Desse modo, obteve-se uma lactose refinada,
branca e pura, apresentando um rendimento global de 62,3% sobre

a lactose inicial no soro.



7. Analise da lactose obtida

Esta lactose foi comparada com cristais de lactose nacio
nal e importados como mostra o Quadro IX, onde, a lactose UNICAMP

foi o preduto por nds obtido.

QUADRO IX -~ Andlises feitas a lactose Refinada .obtida.

Lactose Unidade Proteina Cinzas Lactose (por diferenga) Cor
3 3 3 $
1. Americana 0,09 0,17 - 99,74 branca
2. Holandesa 0,14 0,22 v - 99,64 branca
3. Brasileira . 0,12 0,22 0,07 99,59 menos branca que 1,2 e
4. UNICAMP 0,16 0,21 0,03 99,60 mais branca que 1,2 e

Por meio do Teste de Ordenagao decrescente da cor branca
(Ranking Test) com 10 observadores e 2 repetigoes, demonstrou-se
que a amostra UNICAMP foi a mais branca das quatro, num nivel
de significancia de 1% e a amostra brasileira foi a menos branca
a esse mesmo nivel. As amostras Holanda e Americana nao diferi -
ram entre si. Esta anidlise foi efetuada no Laboratdrio de Anali-

ses Sensoriais da FEAA.



FIGURA XITI - Microgratia de cristais de lactose, 600 X.
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V. CONCLUSOES

O processo proposto conseguiu produzir lactose de boa quali

dade comparavel a importada e melhor gque a nacional.

O processo desenvolvido obteve rendimento, em produto final,

maior que os comentados pela bibliografia.

O equipamento que poderd ser utilizado & de caracteristica

simples e de facil fabricacao.

A produgao potencial de lactose supera comodamente as ci-
fras atuais de importagao do produto, levando-se em conta,a

produgcao queijeira nacional.

Apesar deste trabalho sd ter como objetivo a recuperagao da
lactose, & coerente a sua utilizacao simultanea para separa
¢ao e aproveitamento das proteinas solQveis contidas no so-

ro.
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