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RESUMO

A pitanga é uma fruta rica em licopeno, um carotendide que apresenta acao
preventiva ao cancer de préstata e a doencas cardiovasculares. Processos com
membranas representam uma das respostas tecnolégicas ao problema da
producdo de sucos com elevada qualidade sensorial e nutricional. O objetivo
desse trabalho foi clarificar o suco de pitanga utilizando membranas poliméricas
de micro e ultrafiltracdo e avaliar a influéncia do tratamento enzimatico no fluxo de
permeado e nas caracteristicas da alimentacdo, permeado e retentado, assim
como na retencdo de carotendides. Foram utilizadas, em célula de laboratério,
membranas de polifluoreto de vinilideno de 150 kDa (PVDF200) e de 500 kDa
(PVDF500), polietersulfona de 150 kDa (PES150) e celulose de 30 kDa (CEL30) a
35°C, 2 bar e 500 RPM até fator de concentracdo 2. Para cada membrana foram
realizados experimentos sem enzima e com tratamento enzimatico utilizando
protease, celulase, pectinase e a combinagdo de celulase e pectinase. As
combinacdes de celulase e pectinase apresentaram as maiores reducbes de
viscosidade, sendo que o “blend” constituido por 0,025% de pectinase e 0,075%
de celulase, em massa, proporcionou maior efeito. Para a ultrafiltracdo do suco de
pitanga, a agao da pectinase resultou em fluxos mais elevados quando comparado
com o suco sem tratamento, sendo que a membrana CEL30 apresentou o melhor
resultado (44,6 kg/m?h), seguida pela PES150 (41,9 kg/m?h) e pela PVDF150
(34,9 kg/m=“h). A microfiltracdo de suco de pitanga tratado com pectinase e com a
combinacao de celulase e fectlnase resultou em fluxos médios de permeado
iguais a 317,8 e 388,7 kg/m“h, respectivamente. O processo de microfiltracdo de
suco sem tratamento enzimatico em planta piloto apresentou fluxo de 24,7 kg/mzh
(aumento de 152% em relacdo a célula), enquanto %ue para suco tratado com
celulase e pectinase, obteve-se fluxo de 48 kg/m°h. Todas as membranas
apresentaram 100% de retencdo de carotendides, independente do tratamento
enzimatico realizado. Os permeados apresentaram comportamento Newtoniano
para as taxas de deformacdo inferiores a 41 s, enquanto que os retentados
apresentaram comportamento pseudoplastico no intervalo de taxas de deformacéao
avaliado (20 s'<y<81 s™), sendo que o modelo Lei da Poténcia permitiu um bom
ajuste dos dados experimentais (R?>0,99). A partir do modelo de Hermia (1982)
verificou-se que todos os mecanismos de incrustacao (bloqueio total, intermediario
e padrao e formacado da camada polarizada) estao relacionados com a queda do
fluxo de permeado, sendo que a camada polarizada foi a principal causa da queda
do fluxo durante a microfiltracdo de suco de pitanga, independente do tratamento
enzimatico. Esses resultados estdo de acordo com a andlise das resisténcias, que
demonstrou que a camada polarizada foi a principal causa da queda do fluxo,
responsavel por mais de 90% da resisténcia total.

Palavras-chaves: Microfiltragdo, ultrafiltragdo, pitanga, clarificacao,
carotendides.
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SUMMARY

Pitanga is rich in lycopene, a carotenoid that gives preventive action to
prostate cancer and cardiovascular diseases. Membranes processes represent a
technological answer to the problem of the juices production with high nutritional
and sensory quality. The aim of this work was to clarify pitanga cherry juice using
micro and ultrafiltration polymeric membranes as well as evaluating the enzymatic
treatment influence in the permeate flux and in characteristics of feed, permeate
and retentate fractions. It was used, in laboratory unit, polyvinylidene fluoride 150
kDa (PVDF150) and 500 kDa (PVDF500), polyethersulfone 150 kDa (PES150) and
cellulose 30 kDa (CEL30) at 35T, 2 bar and 500 RPM, until concentration factor 2.
For each membrane, experiments were done with and without enzymatic treatment
using a protease, celulase, pectinase and a mix of celulase and pectinase. The
combination of cellulase and pectinase showed the greatest reductions in viscosity,
and 0,025% of pectinase and 0,075% of cellulase provided the greatest effect. For
the ultrafiltration of pitanga juice, the action of pectinase resulted fluxes higher
when compared with untreated juice, and the membrane CEL30 showed the best
result (44,6 kg/m?h), followed by PES150 (41,9 kg/m?h) and the PVDF150 (34,9
kg/m?h). The microfiltration of pitanga juice treated with pectinase and with the
combination of cellulase and pectinase resulted in average permeate flux equal to
317,8 and 388,7 kg/m?h, respectively. The microfiltration process of juice without
enzyme treatment in plant pilot showed flux of 24,7 kg/m?h (increase of 152%
compared to the unit laboratory), while for juice treated with cellulase and
pectinase were obtained flux of 48 kg/m®h. All membranes showed 100% retention
of carotenoids, regardless of enzyme treatment performed. The permeates showed
Newtonian behavior to the deformation rates below 41 s, while the retentate
showed pseudoplastic behavior in the range of deformation rates measured (20 s
'<y<81 s™'). The Power Law model allowed a good fit experimental data (R?>0,99).
From the Hermia’s model, it was found that all the fouling mechanisms (complete,
intermediary and standard and cake layer formation) are related to the permeate
flux decline and the cake layer was the main cause of the flux decrease during
pitanga juice microfiltration, independent of the enzyme treatment. These results
are in line with the resistance analysis. From this model it was possible to see that
the cake layer was the main cause of fouling generating, representing more than
90% in total resistance.

Key-words: Microfiltration, ultrafiltration, pitanga, clarification, carotenoids.
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INTRODUCAO

1 INTRODUCAO

Frutas e hortalicas sédo indicadas na prevencao de varios tipos de canceres
e de doencas cardiovasculares, por conterem carotendides e substancias
fendlicas e organossulfuradas, além de vitaminas e minerais. Por isso, o interesse
dos consumidores por produtos naturais e mais saudaveis tem aumentado e
contribuido para o crescimento do consumo de produtos refrescantes e naturais

tais como sucos de frutas e bebidas a base de frutas.

A pitanga é uma fruta originaria das regides Sul e Sudeste do Brasil que
estd bem adaptada ao clima da regido Nordeste, sendo o Estado de Pernambuco
o principal produtor nacional da fruta para processamento. A pitanga € rica em
licopeno, um carotendide que apresenta acao preventiva ao cancer de prostata e a
doencgas cardiovasculares. Porém, a elevada perecibilidade da pitanga faz com
que o mercado da fruta “in natura” torne-se restrito aos centros préximos as
regides de plantio e o seu comércio seja realizado apenas durante o periodo de

colheita.

Fatores tais como calor, luz e exposicdo a oxigénio podem ter efeitos
deteriorantes, enquanto que alguns processos podem trazer beneficios, tais como
reter ou aumentar o conteudo de um determinado nutriente ou a biodisponibilidade
do mesmo. Atualmente, processos com membranas estao presentes em diversos
setores produtivos, visto que o0 processo de separacdo nao envolve grandes
variagdes de temperatura e trocas de fases ou o uso de agentes quimicos. A
introducdo dessa tecnologia no processamento de sucos representa uma das
respostas tecnoldgicas ao problema da produgéao de sucos com elevada qualidade

sensorial e nutricional.

Sucos tradicionais, tais como os de laranja, uva, maca, péssego e tomate
estdo bem estabelecidos em paises desenvolvidos. Sucos com baixa escala de
producgdo, especialmente os sucos tropicais, estdo, atualmente, atraindo a atencao
devido as suas caracteristicas nutricionais e funcionais. Apesar dos estudos ja
existentes, ainda ha uma deficiéncia de dados referentes ao processamento de
frutas tropicais, entre elas a pitanga, provocando a necessidade do estudo dos
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processos de conservacao e dos seus parametros operacionais de forma a
prolongar a oferta e o consumo durante o ano inteiro de produtos desenvolvidos a

partir dessas frutas.

Dentre os varios processos de conservacao de sucos, a aplicacao de
membranas tem demonstrado sucesso na producdo de sucos clarificados e
concentracdo dos mesmos por apresentar vantagens tais como economia
energética, seletividade, separacdo de compostos termolabeis, simplicidade de
operacao, etc. Porém, ainda ndo existem estudos avaliando a aplicacdo de
processos de separacao com membranas na producdo de suco de pitanga.

Com bases nessas informacoes, a proposta desse trabalho foi,
primeiramente, avaliar e otimizar a aplicacdo de pectinase e celulase e de “blends”
dessas enzimas em suco de pitanga para redugao da viscosidade. A influéncia do
tratamento enzimatico aplicando protease, pectinase e celulase, do material e do
didmetro de poros de 4 membranas nos processos de micro e ultrafiltracdo do
suco de pitanga também foi estudada. Além disso, foi avaliado o efeito desses
parametros na retencdo de carotendides, a fim de se obter retentado a ser
utilizado como matéria-prima no desenvolvimento de alimentos funcionais, além

da producao de suco clarificado (permeado).

Os resultados obtidos para microfiltracdo do suco de pitanga, utilizando a
célula de laboratério e a planta piloto, foram ajustados a modelos matematicos
existentes na literatura que descrevem o comportamento do fluxo de permeado

assim como a queda deste em funcao dos diferentes mecanismos de incrustacao.
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2 OBJETIVOS

2.1 Gerais

Estudar o efeito do tratamento enzimatico sobre a viscosidade do suco de
pitanga, assim como avaliar a influéncia do tratamento enzimético e de diferentes
membranas poliméricas na retencao de carotendides e no fluxo de permeado dos

processos de ultra e microfiltragdo de suco de pitanga.

2.2 Especificos

Otimizar as condi¢des para tratamento enzimatico do suco de pitanga com
celulase e pectinase, visando a reducao da viscosidade do mesmo.

Avaliar o efeito do tratamento enzimatico com “blends” de celulase e

pectinase sobre a viscosidade do suco de pitanga.

Estudar o efeito do tratamento enzimatico, com celulase, pectinase,
protease e um “blend” de celulase e pectinase e diferentes membranas de ultra e
microfiltracdo sobre o fluxo de permeado e a retencédo de carotendides totais em
célula de laboratorio.

Avaliar o fluxo de permeado e a retencao de carotendides na clarificacdo de

suco de pitanga utilizando planta piloto.

Modelar os dados obtidos de fluxo durante microfiltracdo de suco de
pitanga.

Determinar as caracteristicas fisico-quimicas da alimentacéo, retentado e

permeado obtidos tanto na célula de laboratério quanto na planta piloto.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 PITANGA

A pitanga (Eugenia uniflora L.), também conhecida como “Surinam cherry’
ou “Brazilian cherry’, é um fruto tropical, pertencente a familia das Mirtaceas. E
nativa do Brasil, especificamente das regides Sul e Sudeste, e tem se adaptado
favoravelmente as condicdes climaticas da regiao Nordeste, sendo o estado de
Pernambuco o principal produtor nacional do fruto (GOMES, 1975; BEZERRA et
al., 2000). Estima-se que a producédo anual de pitanga em escala comercial em
Pernambuco esteja entre 1.300 e 1.700 ton/ano (SILVA, 2006).

O fruto se apresenta como uma baga globosa (Figura 3.1) com sete a dez
sulcos longitudinais de 1,5 a 3 cm de didmetro. No Brasil, ndo se conhecem
variedades perfeitamente definidas de pitangueiras e € comum encontrar frutos de
coloragao que variam desde o alaranjado, vermelho escuro até o roxo (BEZERRA
et al., 2000).

Figura 3.1: Frutos de pitanga em diferentes estagios de maturagao.

Segundo Guimaraes et al. (1983) 69% do fruto é constituido de polpa e
31% de sementes. Além disso, os resultados obtidos em polpa de pitanga para o
mesmo estudo demonstraram ser esse produto de boa estabilidade, pelo menos
por seis meses de armazenamento sob congelamento a -18<C.
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A composicao quimica de polpas de frutas pode variar significativamente de
uma amostra para outra (Tabela 3.1), decorrente de fatores tais como regiao de
plantio, condi¢des climaticas, estdgio de maturacdo e variedade das frutas
analisadas. Dentre os frutos existentes na natureza, a pitanga esta entre os que
possuem maior teor de carotendides (225,9 ug/g), sendo que o licopeno

representa 32% desse total, e um valor significativo de vitamina A (991 ER/100 @)
(CAVALCANTE, 1991).

Tabela 3.1: Composigdo média em 100 g de polpa de pitanga.

Componente Polpa’ Polpa *
Umidade (g) 89 85,44
Carboidratos (g) 9,2 7,97
Lipidios (g) 0,06 0,49
Proteinas (g) 0,92 0,68
Fibra (g) 0,43 n.a.
Cinzas (g) 0,32 0,37
Célcio (mg) 9,62 n.a.
Ferro (mg) 0,12 n.a.
Fosforo (mgQ) 14,72 n.a.
Vitamina C (mg) 29,4 g.n.d.
Taninos (mg) 122 80,32

" Guimaraes et al. (1982)
% Lopes (2005)
n.a.: ndo avaliado / g.n.d.: quantidade néao detectavel

Tabela 3.2: Caracteristicas fisico-quimicas de polpa de pitanga “in natura” e apés 90 dias de
estocagem a frio (-18C) (LOPES et al., 2005).

e Polpa Polpa
Caracteristica “in natura” congelada
pH 3,27 3,4
Acidez total titulavel’ 1,24 1,25
Solidos soluveis (Brix) 11,47 10,73
Solidos totais (%) 12,29 12,2
Aclcares redutores? 7,65 7,73
Aclcares totais? 7,77 7,9
Carotendides totais (ug/g)® 123,73 106,7
Retencao de carotendides (%) 100 86,24

' g 4cido citrico/100 g polpa
2 g glicose/100 g polpa
8 Ug expressos em licopeno
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A polpa de pitanga apresenta boa estabilidade ao armazenamento sob
congelamento a -18C, porém, ha perda da concentra¢ &0 de carotendides totais
(Tabela 3.2), sendo que a principal perda ocorre nos primeiros 30 dias de
armazenamento, mantendo-se praticamente constante apos esse periodo (LOPES
et al., 2005).

3.2 ALIMENTO FUNCIONAL

Uma definicdo abrangente de alimento funcional seria qualquer alimento,
natural ou preparado pelo homem, que contenha uma ou mais substancias,
classificadas como nutrientes ou nao-nutrientes, capazes de atuar no metabolismo
e na fisiologia humana, promovendo efeitos benéficos a salude, podendo retardar o
estabelecimento de doencas crénicas e/ou degenerativas e melhorar a qualidade
e a expectativa de vida das pessoas. No caso dos carotendides, as propriedades
funcionais estdo associadas as suas acles antioxidante, anti-radicais livres e
anticarcinogénica (SGARBIERI e PACHECO, 1999).

3.2.1 Carotenoides

Carotendides sao tetraterpenos formados pela ligacao de oito unidades de
isopreno (Figura 3.2). Eles podem ser divididos em carotenos, que s&o
hidrocarbonetos, e seus derivados oxigenados, xantofilas ou carotendides
oxigenados (NAGY et al., 1977).

CHy=C—CH=CH,
CH,

Figura 3.2: Férmula estrutural da molécula de isopreno (Fonte: GROSS, 1987).

Os carotenodides podem se apresentar na forma livre nos tecidos dos
vegetais ou dissolvidos em lipidios. Também se apresentam como ésteres ou em

combinacao com acgucares e proteinas (FENNEMA, 1993).
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Uma das funcodes fisiologicas mais importantes dos carotendides € agir
como precursor de vitamina A em organismos de animais. Durante o
processamento e estocagem ha perdas de carotendides devido a oxidacao, acao
enzimatica, agquecimento e exposicao a luz, devido ao alto grau de insaturagao
desses compostos (NAGY et al., 1977).

Os carotendides formam um dos grupos de pigmentos mais difundidos na
natureza, sendo responsaveis pela coloracdo amarela, laranja e vermelha de
grande numero de frutas, folhas e algumas flores (BOBBIO e BOBBIO, 2001).

Eles podem ser divididos em dois grupos referentes a sua funcionalidade:
os precursores de vitamina A, dos quais o principal exemplo seria o B-caroteno, e
0S que ndo apresentam atividade pro-vitaminica, por exemplo, o licopeno que
apresenta alto poder antioxidante, combatendo os radicais livres (THANE e
REDDY, 1997).

Apesar de os carotendides nao serem nutricionalmente essenciais, eles tém
grande importancia na dieta humana. Diversos estudos epidemioldgicos tém
demonstrado efeitos significativos relacionando a ingestao de carotendides com a
diminuicdo de doencas degenerativas, incluindo diversos tipos de canceres e
problemas cardiovasculares (THANE e REDDY, 1997; RAO e RAOQO, 2007).

3.2.1.1 Licopeno

O licopeno é um hidrocarboneto alifatico com 11 duplas ligagbes
conjugadas e 2 nao-conjugadas (Figura 3.3), de modo que ele é solluvel em
gorduras e lipidios e tem coloracédo vermelha (NGUYEN e SCHWARTZ, 1999).

e
I’
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Figura 3.3: Férmula estrutural da molécula de licopeno. (Fonte: BRAMLEY, 2000).
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Henry e Schwartz (1998) avaliaram a cinética de degradacao oxidativa de
B-caroteno, luteina e licopeno e verificaram que a degradagado cinética de
carotendides segue um modelo de primeira ordem, sendo que o licopeno mostrou-

se ser 0 mais susceptivel a degradacao.

Apesar de ser utilizado como corante natural em alimentos, apenas nos
ultimos anos que o licopeno tem sido alvo de diversos estudos associando sua
ingestao a reducdo de doencgas cronicas. Devido a sua atividade antioxidante, o
licopeno é um candidato promissor como componente alimentar que pode reduzir
o risco de cancer e problemas coronarios em humanos (STAHL e SIES, 1996;
BRAMLEY, 2000; RAO e RAO, 2007).

3.3 REOLOGIA

Reologia é a ciéncia que estuda a deformacao e o escoamento da matéria,
sob a influéncia de forcas externas (SCHRAMM, 1994). O conhecimento das
propriedades reoldgicas de alimentos é muito importante para o projeto de
tubulacdes e equipamentos, no controle de qualidade, no desenvolvimento de
novos produtos, na aceitabilidade por parte do consumidor, além de permitir
melhor entendimento do comportamento estrutural dos produtos (BARNES et al.,
1989; STEFFE, 1996).

Um fluido define-se como uma substancia que se deforma continuamente
quando é submetido a um esforco constante, independente de quao pequeno seja
o seu valor. De todas as propriedades dos fluidos é a viscosidade que requer
maior atencao no estudo do escoamento de um fluido (HAMINIUK, 2005).

Em funcdo do comportamento reolégico viscoso, os fluidos podem ser

classificados basicamente em Newtonianos e ndo-Newtonianos (Figura 3.4).
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Herschel Bulkley

Plastico de Binghan

Pseudoplatico

Newtoniano

Dilatante

Tensido de Cisalhamento (Pa)

Taxa de Deformacgdo (1/5)

Figura 3.4: Curvas de escoamento tipicas de fluidos.

Fluidos newtonianos apresentam viscosidade constante, ou seja, séo

caracterizados por uma relacao linear entre a tensdo de cisalhamento (1) e a taxa

de deformacgéo (), conforme Equagéo 3.1, na qual u é a viscosidade absoluta ou
dindmica (HOLDSWORTH, 1993). Nos fluidos ndo-newtonianos, a tensao de
cisalhamento ndo € diretamente proporcional a taxa de deformagéo, ou seja, a
viscosidade aparente (ua) (Equacao 3.2) depende da tensdo de cisalhamento (1)

ou do tempo de aplicacdo do esfor¢co cortante (FOUST et al., 1982).

T=uy (3.1)
u, == (3.2)
y

Segundo Queiroz (1998), as referéncias que tratam da reologia de
derivados de frutas estabelecem que a temperatura, a concentracao de sélidos
soluveis e insoluveis e o teor de pectina sdo os principais elementos que
respondem pelo comportamento reoldgico destes produtos. As polpas de frutas
apresentam um estado desordenado no repouso e quando submetidas a uma

9
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tensdo de cisalhamento, suas moléculas ou particulas tendem a orientar-se na
direcdo da forca aplicada. Quanto maior essa for¢ca, maior serd a ordenacao e
menor a viscosidade aparente. Portanto, as polpas de frutas podem ser
classificadas como fluidos pseudoplasticos, uma vez que a viscosidade aparente
decresce com o0 aumento da tensdo de cisalhamento (HOLDSWORTH, 1971),
conforme ja foi demonstrado para polpas de tomate, manga, acerola, caja,
graviola, meldao e morango (SHARMA et al.,, 1996; BHATTACHARYA,1999;
FREITAS, 2002). Os modelos reoldgicos que geralmente descrevem o
comportamento reolégico de sucos e polpas de frutas estdo presentes na Tabela
3.3.

Tabela 3.3: Modelos reoldgicos para sucos e polpas de frutas.

o N

Ostwald-de-Waele r=K.y (3.3)
Herschel-Bulkley r=1, K.y (3.4)
Mizrahi-Berk T =Koy + K, ¥ (3.5)

Onde:

7 = tensdo de cisalhamento (N/m?ou Pa)

y = taxa de deformacao (s™)

7o = tensdo inicial de cisalhamento (N/m?ou Pa)

K = indice de consisténcia (Pa.s")

n = indice de comportamento do fluido (adimensional)

Kom = raiz quadrada da tensao inicial de Mizrahi-Berk (Pa®®)
Kw = indice de consisténcia de Mizrahi-Berk (Pa®°.s")

n. = indice de comportamento do fluido para o modelo de Mizrahi-Berk
(adimensional)

10
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3.4 PROCESSOS DE SEPARACAO POR MEMBRANAS

De uma maneira geral, uma membrana é uma barreira seletiva que separa
duas fases e que restringe total ou parcialmente o transporte de uma ou varias
espécies quimicas presentes nas fases (GIRARD e FUKUMQOTO, 2000).

Quando o objetivo € a concentracdo, o retentado sera o produto final.
Porém, no caso de purificagdo, tanto o retentado quanto o permeado podem
conter o produto desejado, dependendo das impurezas que se quer eliminar
(MULDER, 1997).

Foi praticamente na segunda metade do século passado que 0S processos
de separacdao com membranas sairam da esfera de laboratério para se tornarem
operacoes industriais. Isso aconteceu devido a uma série de vantagens inerentes
a esta tecnologia. Algumas dessas vantagens sao (CHERYAN, 1998; HABERT et
al., 2006):

e Economia de energia: separagcdo de componentes sem que ocorra

mudanca de fase dos mesmos;
e Seletividade: caracteristica propria da membrana a ser utilizada;

e Separacdo de compostos termolabeis: processo ocorre a

temperatura ambiente ou préxima desta;
e Simplicidade de operacgao e escalonamento.

Na sua forma mais simples, separacdo com membranas consiste no
bombeamento da solucdo de alimentacado sob pressdo através da superficie da
membrana, podendo ser realizada em duas configuracdes: o método estatico ou
“dead-end” (convencional) e a filtragao tangencial (Figura 3.5) (CHERYAN, 1998).

11
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Figura 3.5: Esquema ilustrativo da filtragdo convencional e filtragcao tangencial (Fonte: HABERT et
al., 1997).

3.4.1 Tipos de Processos

Existem diversos processos que utilizam membranas como barreira de
separacao (Tabela 3.4). Dentre esses processos, podem ser citados aqueles que
utilizam o gradiente de pressao, AP, como forga motriz (micro, ultra e nanofiltracao
€ osmose reversa) e aqueles que usam outros gradientes como forca motriz, que
seria 0 caso da pervaporacao (gradiente de pressao parcial dos componentes
entre o lado da alimentagdo e do permeado, AP,), didlise (gradiente de
concentragao, AC), eletrodidlise (gradiente de concentracdo, AC, e potencial
elétrico, AE), entre outros. Nesse trabalho sera dada atengédo especial para o
primeiro caso, ou seja, processos que utilizam o gradiente de pressdo como forca

motriz.

12
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Tabela 3.4: Processos de separagdo por membranas (Fonte: HABERT et al., 2006).

. . . Material que
Processo Forca motriz Material retido permeia
o Material em suspensdo,  Agua e sélidos
Microfifiragdo AP (0.5-2atm)  paiarias, MM 5500 kDa  dissolvidos
Coldides, Agua, sais
Ultrafiltragao AP (1 -7 atm) macromoléculas. soluveis de baixa
MM >5000 Da MM
, . Agua, sais e
Nanofiltragdo AP (5 — 25 atm) Mg(l)%cilaﬁ,Md e< I\2/I(I;/(I)(r)n Sila moléculas de
baixa MM
Osmose Todo material solavel ou ;
reversa AP (15-80 atm) em suspensao. ) Agua
Dilise AC Moléculas de MM > lons e organicos
5000 Da. de baixa MM
. Macromoléculas e ;
Eletrodialise AE compostos n&o idnicos lons
Permeacéao . . Gas mais
de gases AP e AC Gas menos permeavel permeavel
P ~ ~ Liquido menos Liquido mais
ervaporacao Pressao de vapor oermeével permeével

MM: Massa Molecular

3.4.1.1 Microfiltragdo

A microfiltracdo é o processo de separacao com membranas mais préximo
da filtracao classica. Utiliza membranas porosas com poros na faixa entre 0,1 e 10
um, sendo, portanto, indicada para retencdo de materiais em suspensao e
emulsdes. Como as membranas de microfiltragdo sao relativamente abertas, as
pressbes empregadas como forga motriz para o transporte sdo pequenas,
dificilmente ultrapassando 2 bar. Na microfiltracdo o solvente e todo o material
soluvel permeiam a membrana, enquanto que o material em suspensao é retido
(CHERYAN, 1998; HABERT et al., 2006; MULDER, 1997).

Na industria de alimentos, a microfiltracdo é comumente utilizada na
clarificacao e esterilizacao em substituicdo a centrifugacao e da utilizacéo de altas
temperaturas, respectivamente (FILTRATION+SEPARATION, 2004).

13
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3.4.1.2 Ultrafiltracdo

A ultrafiltracdo é um processo por membranas utilizado quando se deseja
purificar, fracionar ou concentrar solugcdes contendo macromoléculas
(FILTRATION+SEPARATION, 2004). As membranas de ultrafiltracdo apresentam
poros na faixa entre 0,001 a 0,1 um (BAKER, 2004). Como os poros das
membranas de ultrafiliragdo sdo menores, uma forga motriz maior € necesséria.
Por este motivo, as diferencas de pressao através da membrana variam na faixa
de 2 a 10 bar (HABERT et al., 2006).

3.4.2 Membranas

A caracterizacdo das membranas pode ser feita de acordo com sua

estrutura morfolégica, natureza (material) e configuragao modular.

3.4.2.1 Morfologia

A estrutura da membrana é muito importante para entender os mecanismos
de separacdo e difusdo. Basicamente, elas podem ser divididas em duas
morfologias: membranas densas e porosas (OSADA e NAKAGAVA, 1992).

As membranas sado consideradas densas quando o transporte dos
componentes envolve uma etapa de dissolucao e difusdo através do material que
constitui a membrana. A membrana é denominada porosa quando o transporte
dos permeantes ocorre preferencialmente em uma fase continua, que preenche os
poros da membrana (HABERT et al., 2006).

Tanto as membranas densas como as porosas podem ser isotropicas
(simétricas) ou anisotropicas (assimétricas), ou seja, podem ou nao apresentar as
mesmas caracteristicas morfolégicas ao longo de sua espessura. As membranas
anisotropicas podem ser de dois tipos: integral, constituida por um Unico material,
ou composta, quando cada regido da membrana é formada por um material
diferente (HABERT et al., 2006).

14
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3.4.2.2 Material

As membranas podem ser classificadas em naturais e sintéticas. O primeiro
caso é representado pelas membranas biolégicas que desempenham funcoes
fisiolégicas nos organismos vivos. As membranas sintéticas, por sua vez, podem
ser divididas em organicas, em sua grande maioria polimeros (acetato de celulose,
poli(sulfona), poli(éter sulfona), poli(acrilonitrila), etc), e inorganicas, como
metalicas e ceramicas (BAKER, 2004; CHERYAN, 1998; HABERT et al., 2006;
MULDER, 1997).

A escolha do material da membrana € determinada, principalmente, em
funcdo da sua resisténcia a pressao, a temperatura, ao pH e compatibilidade
quimica. Muitos estudos tém demonstrado que o material da membrana pode ter
algumas influéncias sobre o processo de micro e ultrafiltracdo (GIRARD e
FUKUMOTO, 2000).

3.4.2.3 Configuragao

Diversas configuracées de membranas (tubular, quadro e placa, fibra oca
ou “hollow fiber’ e espiral) tém sido utilizadas na industria de alimentos ha varios
anos (FILTRATION+SEPARATION, 2004). Segundo Rautenbach e Albrecht
(1989) as diferentes configuracdes devem atender caracteristicas de interesse,
tais como: alta razdo de area de permeacéao por volume ocupado, baixo custo de
fabricacao, facilidade de operacéao e de limpeza, além da possibilidade e facilidade
de substituicdo da membrana.

O mobdulo tubular geralmente estd limitado a aplicagdes envolvendo
ultrafiltracdo. Tipicamente, as membranas tubulares consistem de um filme de
solucao polimérica depositado sobre a superficie de um tubo poroso, que pode ser
de material ceramico ou um tipo de papel poroso (BAKER, 2004). A vantagem
dessa membrana € o facil ajuste da velocidade da alimentacdo e limpeza
mecanica da incrustacao formada (OSADA e NAKAGAWA, 1992).

No médulo de quadros e placas, as membranas planas sao dispostas
alternadamente entre cada placa, separadas por um quadro, formando canais

15
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retangulares por onde o fluido passa. A alimentacdo é forcada a atravessar a
superficie das membranas e o permeado é coletado em uma linha central de
coleta (BAKER, 2004; MULDER, 1997). Essa configuracao resulta em maior area
por unidade de volume que o sistema tubular (OSADA e NAKAGAWA, 1992).

O modo espiral consiste, simplesmente, de uma série de espacadores e
membranas enroladas ao redor de um tubo central de coleta do permeado
(BAKER, 2004). Esse médulo tem uma grande area de membrana por unidade de
volume, porém, sofre muito com a formagdo da incrustacdo (OSADA e
NAKAGAWA, 1992).

A configuracao tipo fibra oca consiste de um grande namero de capilares,
com diametro de 0,5 a 1,5 mm, resultando em uma grande area de membrana por
unidade de volume (OSADA e NAKAGAWA, 1992).

3.4.3 Parametros de Processo e Desempenho da Membrana

O desempenho ou eficiéncia de uma membrana é determinado por dois
parametros: o fluxo através da membrana e a sua capacidade de retencdo a um
ou mais componentes (MULDER, 1997). O fluxo (J) € definido como o volume ou
massa que atravessa a membrana por unidade de area e tempo (Equagéo 3.6):

m
J=—r (3-6)
At
onde, mp € a massa de permeado obtido no tempo t e Ap é a area de permeacao.

Para se avaliar o grau de retencdo de um componente pela membrana,

utiliza-se o coeficiente de retencéo (R), definido pela Equagéo 3.7:

R= (1 - &j *100 (3.7)

R

na qual, Cp e Cr sao, respectivamente, a concentragdo de soluto no permeado e
no retentado.
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Em processos que utilizam membranas porosas a capacidade de retengéao
esta diretamente associada a relacao entre o tamanho das espécies presentes e 0
tamanho dos poros da membrana. No caso de processos que empregam
membranas densas, compostas ou ndo, a capacidade seletiva depende da
afinidade das diferentes espécies com o material da membrana e a difusao das
mesmas através do filme polimérico (HABERT et al., 2006).

Outros parametros de controle também sao importantes. Entre eles, a
pressao transmembrana (Pr), o fator de concentracéo, a velocidade tangencial e a

temperatura.

O gradiente de pressao entre os lados do retentado e do permeado é
denominado pressao transmembrana (Equacao 3.8):

P, =P, -P, (3.8)

onde, Pgr e Pp séo, respectivamente, as pressdes nas correntes do retentado e do
permeado.

Geralmente, o gradiente de pressdo entre a corrente de retentado e de
permeado varia ao longo do comprimento da membrana. Assim, o valor da
pressao transmembrana é calculado pela média aritmética dos gradientes de
pressao na entrada e na saida da membrana. Se a saida do permeado for aberta
para o ambiente, a pressdo manométrica Pp é nula e a pressado transmembrana é
determinada de acordo com a Equagéo 3.9:

_P+h

P, 5

(3.9)

na qual, P, e Ps sdo, respectivamente, as pressdes de entrada e de saida da
membrana no lado do retentado.

Para fluidos que ndo contém muitos componentes causadores da
incrustacao, altas pressdes podem aumentar o fluxo de permeado, pois a forca
motriz sera maior. Porém, nos casos nos quais a camada polarizada e a
incrustagdo se formam com facilidade, o aumento na pressao resulta na

compactacao das particulas sobre a superficie da membrana, levando a um
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declinio do fluxo (PORTER, 1990). O aumento da pressao transmembrana tende a
aumentar o fluxo até a consolidacao da camada polarizada, ap6s a qual o fluxo se
torna independente da pressao, apenas aumentando a espessura ou a densidade
da camada (CHERYAN, 1998).

Quando a concentracdo na alimentagdo aumenta, aproximando-se da
concentragdo da camada polarizada, o fluxo de permeado tende a zero, pois
quanto menor o gradiente de concentracdo na camada limite, menor a
transferéncia de massa. A concentragdao também influencia nas caracteristicas do
fluido, como a viscosidade e a densidade, que por sua vez afetam o fluxo
(CHERYAN, 1998).

O fator de concentracao (FC) é a razdo da massa inicial da alimentacao

(maim) pela massa de retentado (Myetentado) (EQuacao 3.10):

FC = Tatim_ (3.10)
m

retentado

O acréscimo da velocidade tangencial provoca um aumento do fluxo de
permeado, devido a turbuléncia causada na superficie da membrana. Essa
turbuléncia promove o arraste de particulas retidas, diminuindo a espessura da
camada polarizada e prevenindo a incrustacao (DORNIER, et al., 1984; PORTER,
1990).

O aumento da temperatura diminui a viscosidade do fluido e aumenta a
difusividade, melhorando o fluxo de permeado. Entretanto, em temperaturas muito
altas, pode haver precipitacdo de sais na superficie da membrana, intensificando a
incrustacdo e, conseqlentemente, levando a diminuicao do fluxo (CHERYAN,
1998; JIRARATANANON e CHANACHAI, 1996).

3.4.4 Fluxo de Permeado

Existem trés fatores que estdo diretamente relacionados ao fluxo de
permeado: polarizacdo da concentracdo, camada polarizada e incrustacdo. A
polarizagdo da concentracdo é caracterizada por um perfil de concentragdo dos
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solutos que se forma sobre a superficie da membrana, enquanto que a camada
polarizada ocorre quando a concentragéo de solutos na interface aumenta a ponto
de depositar uma camada na superficie da membrana (CHERYAN, 1998). A
incrustacao, por sua vez, é decorrente da adsorcdo das moléculas de soluto na
superficie da membrana e entupimento de poros por moléculas ou particulas em
suspensao (HABERT et al., 2006).

O principal fator que limita o0 uso de membranas em larga escala é a
diminuicao do fluxo de permeado com o tempo, devido a formacao da camada
polarizada, da polarizacdo da concentragcéo e da incrustacdo (CHERYAN, 1998). A
queda do fluxo de permeado com o tempo é um problema inevitavel e ocorre em
trés estagios. No primeiro estagio, que ocorre logo nos minutos iniciais, ha uma
rapida diminuicao no fluxo, causada pela polarizacao da concentragdo. O segundo
estagio, que é uma etapa intermediaria, se deve a formacao da camada polarizada
e da incrustacdo. Por fim, tem-se a consolidacdo da incrustagdo no terceiro
estagio, caracterizada por um declinio continuo e lento do fluxo (MARSHALL e
DAUFIN, 1995).

Deve ser salientado que os fendmenos da polarizacdo da concentracéo e
camada polarizada sao reversiveis, ou seja, uma vez terminada a operacao € a
limpeza da membrana a permeabilidade ao solvente puro é recuperada. Ja a
incrustacdo € considerada total ou parcialmente irreversivel (HABERT et al.,
2006).

3.4.5 Modelos Matematicos

3.4.5.1 Modelo da Renovacao da Superficie

Diversos modelos matematicos foram propostos para descrever a curva do
fluxo de permeado, sendo a maior parte deles semi-empiricos. Modelos
exponenciais freqientemente ajustam razoavelmente bem os resultados
experimentais (GIRARD e FUKUMOTO, 2000).
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A Equacao 3.11 mostra um modelo proposto a partir da teoria de renovacao
de superficie, onde o fluxo é representado como uma funcdo do tempo,

considerando fator de concentracao constante:
J=J,+(J,—J)e ™" (3.11)

na qual, Jo e Jg sdo, respectivamente, os fluxos inicial e final de permeado, A é a

taxa de declinio do fluxo e t é o tempo.

Esse modelo se ajusta razoavelmente bem aos dados experimentais de
fluxo segundo alguns trabalhos realizados com sucos de abacaxi (BARROS et al.,
2003) e tamarindo (WATANABE et al., 2006).

Segundo Girard e Fukumoto (2000), quando o fator de concentracdo é
variavel com o tempo, pode-se expressar o fluxo como uma funcao desse fator,

conforme mostra a Equagéo 3.12:
J =J,—B.In(FC) (3.12)

na qual, Jo é o fluxo inicial de permeado, B é uma constante que depende do
sistema, condicbes de operacdo e propriedades do suco e FC é o fator de

concentragao.

3.4.5.2 Modelo de Hermia (1982)

Nas ultimas décadas tem surgido um grande numero de estudos focados no
efeito de parametros de operacdo no declinio do fluxo de permeado e no
mecanismo de formacgao da incrustacdo. Atualmente, a quantificacéo do efeito dos
parametros basicos (velocidade tangencial, pressdo transmembrana, massa
molecular do soluto, etc) sobre a incrustacdo da membrana em processos de
separacdo com membranas ndao € completamente compreendida. Dessa forma,
nao existe um modelo completamente tedrico que consiga descrever
guantitativamente a dindmica desses processos muito acuradamente e que possa
ser usado por engenheiros no desenvolvimento, simulacdo e operacdo de
processos (VELA et al., 2008).
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Modelos empiricos sdo muito precisos, no entanto, eles ndo podem explicar
adequadamente o mecanismo da incrustacdo envolvido nos processos com
membranas. Modelos completamente tedricos podem contribuir para o
entendimento desse fenbmeno. Porém, alguns desses modelos falham na
acuracidade para predizer o declinio do fluxo de permeado sem usar dados
experimentais para estimar alguns parametros do modelo. Sendo assim, modelos
semi-empiricos nos quais os parametros tém um significado fisico sdo uma boa
solucéo para encontrar uma predi¢cdo acurada da queda do fluxo de permeado em
processos com membranas e explicar o mecanismo de incrustacdo ao mesmo

tempo. Exemplo para esses modelos é o modelo de Hermia (1982).

Hermia (1982) desenvolveu quatro modelos que correspondem a quatro
tipos basicos de incrustacdo: bloqueio completo, bloqueio padrdo, bloqueio
intermediario e formagdo da camada polarizada. Os parametros considerados por
esse modelo tém um significado fisico e contribuem para a compreensao dos

mecanismos de incrustacdo da membrana.

Esses modelos foram desenvolvidos para aplicacdo a filtragao
perpendicular de fluidos ndo newtonianos, que obedecem a Lei da Poténcia. Além
disso, sdo baseados em leis de filtracdo com pressao constante.

2 n
d tz = K(ﬁj (3.13)
av av

O parametro ‘n’ admite diferentes valores para cada tipo de incrustacao,

conforme ilustrado na Figura 3.6.
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Bloqueio Completo (n=2)  Blogusio Padrio (n=3/2) Blogqueio Intermedigrio (n=1) Camada Polarizada (n=0)

Figura 3.6: llustragdo dos mecanismos de incrustacao (Fonte: KOLTUNIEWICZ e FIELD, 1996).
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Bloqueio completo (n=2)

De acordo com esse modelo, todas as moléculas que atingem a superficie
da membrana blogueiam completamente a entrada dos poros da membrana. Além
disso, uma molécula nunca se sedimenta sobre outra molécula que tenha se
depositado sobre a membrana previamente. Considerando essas duas hipdteses,
Hermia (1982) concluiu que ‘n’ era igual a 2 nesse caso. Para n=2, a Equacao
3.13 linearizada e expressa em termos de fluxo de permeado versus tempo resulta

na Equacao 3.14:

In/ =InJ,-K (3.14)
O parametro K. pode ser expresso como uma funcdo da superficie da
membrana bloqueada por unidade de volume total que permeia através da
membrana (Ka) € como uma funcédo do fluxo de permeado inicial (Jy) de acordo

com a Equacgéo 3.15:

K =K,J, (3.15)
Esse tipo de incrustacao ocorre quando o tamanho das moléculas de soluto

€ maior que o tamanho dos poros da membrana.

Bloqueio intermediario (n=1)

Assim como o modelo para bloqueio completo, esse modelo considera que,
quando uma molécula se aproxima de um poro aberto, a molécula bloqueia o
poro. O modelo do blogueio intermediario € menos restrito porque considera que
algumas moléculas podem se depositar sobre outras previamente depositadas.
Isso significa que nem toda molécula que se aproxima da membrana ir4 bloquear
algum poro. Considerando essas hip6teses, Hermia (1982) concluiu que nesse

caso ‘n’ eraigual a 1.

A linearizagdo da Equacéo 3.13 para n=1 e expressa em termos de fluxo de

permeado como uma funcédo do tempo resulta a Equacéo 3.16:

1
=—+Kit (3.16)
JO

1
J
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O parametro K; pode ser expresso como uma funcdo da superficie
bloqueada da membrana por unidade do volume total que permeia através da
membrana, Ka (Equagdo 3.17). A superficie da membrana que nao esta
bloqueada diminui com o tempo. Conseqiientemente, a probabilidade de uma

molécula bloquear o poro da membrana continuamente diminui com o tempo.

K, =K, (3.17)
O bloqueio intermediério ocorre quando o tamanho das moléculas de soluto

€ similar ao tamanho dos poros da membrana.

Bloqueio padrdo (n=3/2)

Esse modelo considera que as moléculas se depositam sobre as paredes
dos poros, de forma que o volume desses diminui proporcionalmente com o

volume de permeado, ou seja, a secdo transversal dos poros diminui com o

D~

tempo. Para esse modelo, o fluxo de permeado como uma funcao do tempo
dada pela forma linearizada apresentada na Equacao 3.18:

! = ! +Kt (3.18)

J1/2 J(l)/z B
O parametro Ks é definido pela Equacédo 3.19, na qual A e Ao representam,

respectivamente, a d&rea da membrana e a area da superficie dos poros:

K
K = zﬁAJ;’Z (3.19)

Esse tipo de incrustacdo é causado pelas moléculas menores que o
tamanho dos poros da membrana e o entupimento ocorre devido a adsorcao

dessas moléculas nas paredes dos poros.

Formacéao da camada polarizada (n=0)

Nesse caso, a camada polarizada se forma sobre a superficie da
membrana. Assim como no caso do modelo para bloqueio total, as moléculas de

soluto sdao maiores que os poros das membranas € nao penetram neles. No
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entanto, a concentracao das moléculas de soluto é alta e elas podem se depositar
sobre a superficie da membrana e sobre a propria camada de sélidos previamente
depositada. A equacgao linearizada para fluxo de permeado com o tempo esta
apresentada na Equacéo 3.20:
1
F = 7 + Kglt (3'20)
0
O parametro Ky é dado pela Equagédo 3.21, na qual Rp e Rw representam

as resisténcias da camada polarizada e da membrana, respectivamente:

o :2JI?TKA: (3.21)
Usualmente, apenas um desses mecanismos de bloqueio é assumido a fim
de analisar os resultados experimentais, sendo que, freqlientemente, os modelos
de bloqueio padrdo e da camada polarizada sdo os mais utilizados. No entanto,
parece ser razoavel esperar que, em um experimento de completa filtracdo, um
processo complexo de declinio de permeado deva estar presente de tal forma que
todos ou alguns desses modelos de processo de bloqueio podem atuar

sucessivamente (BOWEN et al., 1995).

3.4.5.3 Modelo das Resisténcias

Além dos modelos descritos, existe 0 modelo das resisténcias em série que
relaciona o fluxo de permeado com a forga motriz aplicada (pressao
transmembrana) (CHERYAN, 1998). A conseqiéncia da polarizacdo da
concentracdo, da camada polarizada e da incrustacédo é a queda no valor do fluxo
de permeado em relacdo ao valor obtido com o solvente puro, ou seja, esses
fatores representam resisténcias adicionais a transferéncia de massa através da
membrana (HABERT et al., 2006). A cinética relativamente lenta dos fendmenos
que provocam a incrustagao justifica a demora para se atingir um possivel estado

estacionario (fluxo constante).

O modelo de fluxo de um solvente puro baseado na lei de Hagen-Poiseulle

pode ser descrito conforme a Equagéo 3.22.
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2
J= ;LA.XPL (3.22)

na qual € é a porosidade da superficie da membrana, dp é 0 diametro médio de
poro, Pt é a pressao transmembrana, Ax é a espessura da pelicula da membrana

e U é a viscosidade do solvente (permeado).

Cheryan (1998) reescreve esta equacdo para ajustar ao conceito de
resisténcias em série, obtendo a Equacgéo 3.23:
g=t
UR;
na qual o termo Rt é a resisténcia total ao fluxo de permeado.

(3.23)

Utilizando a 4gua como alimentagdo e considerando Ry como sendo a
resisténcia da membrana (Ru), tem-se a Equagéo 3.24:

J, = " P’; (3.24)
w*" M

na qual o indice “w” refere-se a agua.

Ao operar com uma solugdo multi-componente, torna-se necessaria a
adicao de um termo de resisténcia causada pelo acumulo e deposicao de solutos.
Sendo assim, na Equacdo 3.24 serdo adicionadas uma resisténcia devida a
polarizagdo da concentracdo e a camada polarizada (Rp) e outra devida a
incrustacao (Rg), resultando na Equacéo 3.25:

J= i
w.(Ry,+R-+R,)

(3.25)

na qual J e u séo referentes ao permeado.

A resisténcia devido a incrustacao (Equacao 3.26) é determinada utilizando
o fluxo de agua filirada que passa pela membrana ap6s o processo de retirada da
camada polarizada por meio de enxagle (Jw’).

R, = ——R,, (3.26)
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Denominando a soma das resisténcias como uma unica resisténcia total

(Rt) tem-se a Equacao 3.27:

R, =R, +R, +R, (3.27)

3.5 PROCESSOS DE MEMBRANAS NA TECNOLOGIA DE SUCOS

Atualmente, processos com membranas estdo presentes em diversos
setores produtivos, visto que o processo de separagdo nao envolve grandes
variagdes de temperatura e trocas de fases ou o uso de agentes quimicos. A
tecnologia de membranas para processamento de sucos de frutas bebidas tem
sido aplicada, principalmente, para clarificacdo usando micro e ultrafiltragdo e para
concentracdo usando osmose reversa (FUKUMOTO e GIRARD, 2000). Matta et
al. (2004), referindo-se ao processamento industrial, afirmam que esta tecnologia

¢ utilizada principalmente para a clarificagdo de sucos de laranja e maca.

Uma grande variedade de novos produtos, baseados em sucos de frutas
clarificados, tais como bebidas suaves, coquetéis de frutas, aguas naturalmente
aromatizadas, bebidas alcodlicas, chas gelados com suco clarificado, entre outros,
tem surgido no mercado. Para esses produtos, transparéncia e homogeneidade
sao duas caracteristicas essenciais, as quais podem ser apenas obtidas a partir
da completa remocao dos solidos suspensos (VAILLANT et al., 1999). A
introducdo dessa tecnologia no processamento de sucos representa uma das
respostas tecnoldgicas ao problema da produgéao de sucos com elevada qualidade
sensorial e nutricional (CASSANO et al., 2007).

Carvalho et al. (1998) realizaram a formulagdo de bebida carbonatada de
abacaxi com permeado obtido da ultra e microfiltracdo. Os autores utilizaram trés
membranas (polissulfona de 50 kDa, a-alumina de 50 kDa e a-alumina de 0,22
um). Esses autores obtiveram maior fluxo (52 L/m?h) e maior permeacdo de
componentes no suco clarificado utilizando a membrana de a-alumina de 0,22 um.
Quanto as bebidas formuladas, a analise sensorial indicou que os provadores nao
conseguiram detectar diferenca entre as formulagdes que utilizaram permeados

obtidos das diferentes membranas (p<0,05).
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Um repositor hidroeletrolitico foi formulado a base de sucos clarificados de
acerola e caju no trabalho de Wolkoff (2004). A polpa de acerola foi tratada
enzimaticamente utilizando 100 ppm de enzima Pectinex Ultra SP-L por 30 min a
35%. Os sucos foram obtidos por microfiltragao, utilizando uma membrana tubular
de polietersulfona de 0,3 um. Houve pequena perda de acido ascorbico (de 0 a
13%) e os produtos se mostraram dentro dos padrdes microbioldgicos exigidos

pela legislacdo brasileira e houve boa aceitabilidade dos produtos (de 82 a 91%).

A micro e ultrafiltracdo sdo particularmente indicadas na separacao de
sélidos suspensos em liquidos e tem substituido o uso de filtros auxiliares, isto é,
terra diatomacea e filtros de papel, para clarificacdo de sucos de frutas e vinhos
(HERNANDEZ et al.,, 1992). A eliminacdo destes filtros ou a eliminagdo dos
agentes de refino, como gelatina ou bentonite, reduz custos e evita problemas
com tratamento de efluentes, segundo Cheryan (1998), que comparou 0 processo
convencional de clarificagdo com a ultrafiltragéo para suco de maca (Figura 3.7).

Processo Uttrafiltragéo
Convencional
Remocdo de : = :
solidos suspensos Centrifugagao Centrifugagao
Hidralise de Tratamento Mao Critica
PectinafAmido Enzimatico
Remocdo de Tratamento de Refino
Coldides e Turbidez -
=
m
Remocgéo de Filtragao com Terra =
Agente Clarificante Diatomacea E
-
Filtragao Final Filtragao de Polimento
Rendimento 80 a 94% 25 a 99%
Tempo de Processo 12 3 36 horas 2 a4 horas

Figura 3.7: Clarificacdo de suco de maga convencional versus ultrafiltragao (Fonte: CHERYAN,
1998).
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Além da clarificacdo, as membranas podem ser utilizadas no
processamento de sucos de frutas para concentragdo, empregando a osmose
inversa e para desacidificacdo e descoloragédo, pela nanofiltracdo (CHERYAN,
1998; GIRARD e FUKUMOTO, 2000).

No estudo realizado por Cassano et al. (2003), sucos de cenoura, laranja e
limdo foram submetidos a um processo integrado de membranas que utilizou
ultrafitracdo, osmose inversa e destilacdo osmoética para concentragdo. A
ultrafiltracdo em membrana de 15 kDa foi utilizada para clarificacdo dos sucos de
concentragdo inicial entre 6 e 12 Brix , obtendo-s e fluxos iniciais de 15 a 25
L/m?h. O permeado foi pré-concentrado por osmose inversa atingindo-se
concentracdo de 15 a 20 Brix. A destilagdo osmoética, por fim, concentrou o
retentado obtido na osmose inversa, obtendo-se valores de 60 a 63 Brix.

Tanada (1996) eliminou a enzima polifenoloxidase do extrato de banana por
ultrafiltracdo e concentrou-o posteriormente por osmose inversa. A ultrafiltracao foi
realizada com membrana de polissulfona de 20 kDa. Os fluxos iniciais foram
préximos de 7 L/m?h, valor baixo devido & alta viscosidade do extrato de banana.
A osmose inversa resultou em fluxo de até 28 L/m?h e concentracdo de suco de
31 Brix. Com o extrato, produziu-se um licor, que teve aprovacado de 74% dos

provadores na analise sensorial.

Pigmentos naturais de extrato de casca de uva (antocianinas) e suco de
beterraba (betanina) foram concentrados por ultrafiltracao, utilizando membranas
de acetato de celulose, em trabalho realizado por Philip (1984). Para o extrato de
casca de uva, o autor obteve fluxo médio de 8,1 e 3,8 L/m?h e retencdo de 98 e
99% de antocianina em membranas de 1000 e 500 Da, respectivamente. Ja para
0 suco de beterraba, obtiveram-se fluxos de até 8,3 e 4,5 L/m?h e retencéo de até
85 e 99% de betanina, utilizando as mesmas membranas.

Industrialmente, um dos principais fatores que eleva o custo dos processos
de clarificagdo de sucos utilizando membranas esta associado aos baixos
rendimentos de fluxo que podem ser encontrados. Para suco de maracuja, por
exemplo, a FC 4, o custo do suco representa 80 a 90% do custo total, sendo que
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30 a 40% desse valor correspondem aos 25% do suco inicial que é transformado
em retentado de baixo valor. Para suco de manga, isso € mais critico, visto que o
fator de concentracao 6timo levando em consideracao os custos do processo seria
de 2. Uma alternativa para reducédo dos custos finais para clarificacdo de sucos
seria dar ao retentado valor econdmico relativamente suficiente ou igual aos sucos
crus (VAILLANT et al., 2001).

O numero de trabalhos realizados utilizando a tecnologia de membranas
aplicada a sucos de frutas ainda € reduzido, comparando a imensa variedade de
frutas, tipos de membranas e condicdes de processos. Muitas frutas brasileiras
tém grande potencial de mercado, tornando-se interessante o estudo de
processos que lhes agreguem valor e/ou que permitam sua aplicacdo em novos
produtos. Dentre os estudos aplicando processos de separacdo com membranas
na clarificagdo de sucos, a maioria tem avaliado o efeito da temperatura,
velocidade tangencial e pressdo transmembrana nos processos de micro e
ultrafiltracdo. Alguns desses estudos estdo apresentados na Tabela 3.5. As
condicOes 6timas encontradas em cada caso sao dependentes do processamento
do suco, equipamento utilizado e procedimento de operagao.

3.5.1 Tratamento Enzimatico

A celulose € uma cadeia de massa molecular elevada, linear e insoluvel,
formada, principalmente, por moléculas de D-glicose. E o principal material
constituinte da parede celular das plantas (FENNEMA, 1993).

As pectinas sao cadeias de acido D-galacturénico com numero de metoxilas
esterificadas e grau de neutralizagcdo variaveis. Elas sao encontradas,
principalmente, em tecidos menos rigidos de vegetais. Durante o processamento
de sucos, a pectina resulta em aumento da viscosidade, dificuldade na filtracéo e
clarificagao e baixo rendimento (MAHLER, 1997).

Um dos maiores problemas encontrados na preparacao de sucos de frutas
€ a turbidez devido a presenca de pectinas. Em processos de filtracdo com
membranas, a presenca de pectina pode causar a incrustacdao e,
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conseqlentemente, a diminuigdo do fluxo de permeado (RAl et al., 2004;
ABDULLAH et al., 2007).

Tabela 3.5: Parametros de operacao ja estudados que resultaram em melhor fluxo de permeado
para processamento de sucos utilizando micro e ultrafiltracéo.

Suco Membrana Pt CFV T J Referéncia
Membrana
Abacaxi ceramica tubular 4 42m/s 50 118 BARRZ%géet al.,
de 06-A|203/Ti02
Membrana de
Abacaxi flbr.a oca de > 12m/s 40 4333 BARROS, et al.,
polissulfona 2003
100 kDa
Membrana
Cana de ceramica DORNIER et al.,
acucar assimétrica, 1,5 6ms 80 80 1984
tubular, 1,4 um.
Membrana
Kiwi tubular de CASSANO et al.,
(UF) oolifluoreto de 09 700LM 259 2007
vinilideno 15 kDa
Membrana de
Maga ~ o¥dodezirconio 5 50 . BRUINetal., 2002
com suporte de
carbono, 15 kDa
Maracuis  fibra oon to JIRARATANANON
J : 1,17 72L/h 40 - e CHANACHAI,
(UF) polissulfona 1996
30 kDa
Membrana
Tamarindo tubular de . WATANABE et al.,
(MF) polipropileno 11 6m/s 35 110,5 2006
0,2 um

Membrana plana

Tangerina  de polissulfona 1,94 35m/s 25 72 CHAMCHONG e

NOOMHORM, 1991

0,1 um
Membrana de
Umbu oolipropileno 05 6m/s 35 72+  USHIKUBOetal,
2007
0,2 um

Todos os resultados acima séo referentes a processos sem tratamento enzimatico.

Pr: Pressdo transmembrana (bar); CFV: velocidade tangencial (m/s) ou vazao (L/h); T:
Temperatura (C); J: fluxo médio de permeado (L/m 2h).

* Valores referentes ao fluxo final
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O comportamento da incrustacdo nos processos de clarificacao de sucos
com membranas depende da variedade e estagio de maturacdo das frutas
utilizadas, assim como do método de extracdo. Porém, a estrutura e a interacao
dos componentes tais como pectina, compostos fendlicos, proteinas e fibras sao
quem controlam a filtrabilidade do suco (GIRARD e FUKUMOTO, 2000). A
morfologia da camada polarizada e, conseqlientemente, do fluxo de permeado,
podem ser drasticamente alterados pela manipulagdo das interacbes entre
pectina, taninos e proteinas (RIEDL et al., 1998).

A utilizacdo de enzimas em polpas de frutas diminui significativamente a
viscosidade, principalmente, pela quebra das moléculas de pectina e pela reducao
do tamanho das particulas de fibras contidas na polpa. Sabe-se que quanto menor
a viscosidade do fluido, menor é a perda de carga durante o escoamento,
diminuindo custos de poténcia com bombeamento e, consequentemente,

diminuindo os custos energeéticos.

Existem trabalhos aplicando tanto enzimas com atividade pectinolitica
quanto com atividade celulolitica, sendo que o primeiro grupo tem maior destaque
em processos de clarificacao de sucos. A Tabela 3.6 apresenta estudos realizados
utilizando a metodologia de superficie de resposta para determinacdo das
condigbes 6timas do tratamento enzimatico utilizando pectinases. Outros estudos
comprovaram a efetividade da utilizacdo de enzimas pectinoliticas na diminuicao
da viscosidade e da incrustacao formada sobre a membrana em suco de acerola
(MATTA et al., 2004), caju (CIANCI, et al., 2005), goiaba (CLARETO, 2007), umbu
(USHIKUBO et al., 2007), tangerina (CHAMCHONG e NOOMHORM, 1991), entre
outros.

Vaillant et al. (2005) estudaram o processo de clarificacdo de suco de
melao utilizando celulase como pré-tratamento da polpa obtida apdés maceracao
das frutas, enquanto que Lukanin et al. (2003) observaram que a aplicacao de
protease reduziu os biopolimeros presentes no suco de maca, melhorando o
processo de concentracdo do suco por destilagdo com membranas.
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Tabela 3.6: Tratamento enzimatico utilizando pectinase em diferentes sucos de frutas: condi¢des

avaliadas e resultados obtidos.

Condicoes avaliadas

Conc.

t

Condicao

Fruta Enzima (%) (min) T () Otima Referéncia
Bangna (Musa Pectinex 0,01 30 30 0,084% LEE et al.,
sapientum cv Ultra SP-L a a 43,2C 5006
Berangan) 0,1 120 50 80min
Carambola Pectinex 0,01 20 30 0,1% ABDULLAH
(Carambola ;. - 'gp | a a 30T a1, 2007
averrhoa L.) 0,1 100 50 20min "
Laranja doce 0,0004 40 32 0,0004% RAI et al
(Citrus sinesis  Pectinase a a a 41,9C 5004 "
L.) 0,014 141 49 99,3min
Sapoti (Achras  Pectinex 0’23 3a0 3;) 201;;" SIN et al.,
sapota) 3XL 04 120 50  120min 2006

Até entdo, nao foi encontrado nenhum trabalho na literatura que reporte a

aplicacdo da metodologia de superficie de resposta para determinacdo das

condicoes 6timas de aplicacao de celulases.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 MATERIAL

4.1.1 Matéria-Prima e Preparacao do Suco

Foram utilizados, aproximadamente, 20 kg de polpa de pitanga congelada
da marca De Marchi, pertencentes ao mesmo lote, a fim de reduzir a influéncia
das variagdes da composicao nos resultados decorrentes do estagio de maturagéo
das frutas, conforme relatam Lima et al. (2002) e Cavalcante (1991).

Para os experimentos, a polpa foi descongelada, homogeneizada, diluida
na propor¢cdo de uma parte de polpa para duas partes de agua, em massa,
conforme sugestdo do fabricante para obtencdo de suco ideal para consumo.
Posteriormente o suco foi separado em porcdes individuais de massa variada de
acordo com o experimento para o qual ele destinava-se e as por¢des foram

congeladas novamente.

4.1.2 Enzimas

Nesse trabalho foram utilizadas trés enzimas: pectinase (Pectinex Ultra SP-
L), celulase (Cellubrix-L) e protease (Brauzin 400). A Pectinex Ultra SP-L e a
Cellubrix-L sdo produzidas comercialmente a partir dos microrganismos
Aspergillus aculeatus e Trichoderma reesei, respectivamente. Ambas as enzimas
foram fornecidas pela empresa Novozymes (Bagsvaerd, Dinamarca) e sao
utilizadas na industria de alimentos durante o processamento de suco de frutas
para reduzir sua viscosidade e/ou auxiliar a etapa de clarificacdo. Suas
temperaturas 6timas estdo entre 25 e 55T, sendo qu e a 80T durante 5 minutos
elas sofrem inativacdo. A protease utilizada foi fornecida pela Prozyn (Sao Paulo,
Brasil). Essa enzima é comercialmente extraida do latex do mamao papaia. Ela é
usada em cervejarias, na fabricacdo de temperos prontos e em hidrélise de
proteinas de origem animal e vegetal. Ela atua em um pH entre 3,5 e 9,0, com um
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6timo entre 5,0 e 7,0. A temperatura 6tima esta entre 65 e 80T, sendo que o

aquecimento a 90<C por 30 minutos inativa totalment e a enzima.

Apenas a pectinase e a celulase foram utilizadas para avaliar a influéncia
do tratamento enzimatico na viscosidade do suco de pitanga. Além disso, foi
estudada a aplicagdo de todas as enzimas como pré-tratamento para a
clarificacao do suco.

4.1.3 Membranas

Foram utilizadas quatro membranas planas poliméricas da marca comercial
Microdyn-Nadir (Wiesbaden, Alemanha) de diferentes materiais e massas
moleculares de corte (MWCO). A Tabela 4.1 apresenta as principais
caracteristicas de fabricacdo, como material, massa molecular de corte, faixa de

pH e temperatura de processo das membranas utilizadas.

Tabela 4.1: Caracteristicas de fabricagdo das membranas utilizadas.

Massa Molecular de Corte/

Material Caédigo Diametro de Poro

pH Temperatura

PVDF  UV150P 150 kDa 2all Até 95T
PES UP150T 150 kDa 0al4 Até 95T
CEL uco030 30 kDa 1al1 5a55C

PVDF  MVO020T 500 kDa /0,2 Cim 2all Até 95T

PVDF = Polifluoreto de vinilideno, PES = Polietersulfona, CEL = Celulose

Através da Tabela 4.1 observa-se que as membranas sao constituidas de
polimeros sintéticos (CEL, PES e PVDF). A utilizacdo desses polimeros ja esta
estabelecida em processos industriais de separacao por membranas (ULBRICHT,
2006). As principais diferencas apresentadas por estes materiais estdo
relacionadas aos valores limites de pH e temperaturas de processo. Todas as
membranas suportam variacdo alta de pH, especialmente as de PES, que
suportam valores de pH de 0 a 14.
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4.1.4 Equipamentos

Foram utilizados dois equipamentos para realizagdo dos ensaios de micro e
ultrafiltracdo: uma célula de laboratério e uma planta piloto.

4.1.4.1 Célula de Laboratdrio

A célula de laboratério é construida em aco inox AlISI 304 sob medida e
constituida de um cilindro encamisado de diametro externo de 13 cm e
comprimento de 27 cm, tendo capacidade para 800 mL de amostra e suportando
até 40 bar (Figura 4.1).

Figura 4.1: Célula de laboratério.

Na parte inferior deste cilindro ha uma base e uma saida de permeado.
Sobre a base é montado um suporte que serve de apoio ao disco de membrana,
sobre a qual existe outro suporte para o agitador magnético. O agitador magnético
promove a agitagdo da alimentagcdo, com o intuito de aumentar o fluxo de
permeado, diminuindo o efeito da resisténcia devido a camada polarizada que se
forma sobre a membrana. Anéis de vedacao (padrdo sanitario) impedem o
vazamento entre as partes. Na tampa superior do equipamento existe a entrada
de gas nitrogénio que é utilizado para criar a pressao no interior da célula gerando
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a forca motriz do processo (Figura 4.2). A temperatura é controlada por meio da
circulacdo de agua na temperatura adequada do processo na camisa do

equipamento, através de um banho termostatico (Nova Técnica, Piracicaba, SP).

H | W1 —%alvula abreffecha do cilindro de
Cilidro de mitrog énio

M1 — Mandmetro 1: farnece a leitura da
pressdo interna do cilindra de nitrogénio
guando %1 esta abera

W2 —%alvula de regulagem: regula a presséo
no interior da célula

M2 — Mandmetro 2 fornece a leitura da
pressdo no interior da célula

W3 —Valvula de 3 vias (escape)

4 —%alvula de saida de permeado

Figura 4.2: Esquema da célula de laboratério.

4.1.4.2 Planta Piloto

A planta piloto (Figura 4.3) € composta por um tanque de aco inoxidavel
encamisado e isolado (parede tripla) com capacidade para 30 L, uma bomba
helicoidal (Netzsch, Pomerode, SC), um medidor magnético de vazao (0 — 6 m%/h)
(Conaut, Sao Paulo, SP), dois manémetros (0 — 9,8 bar) (Zirich, Sao Paulo, SP),
sendo um posicionado na entrada e outro na saida da membrana, um termémetro
(0 = 100C) (Zurich, Sdo Paulo, SP), uma valvula bo rboleta na saida do tanque e

uma valvula agulha na saida da membrana (Figura 4.4).

Nesse equipamento, o ajuste das condicdes operacionais (pressao e vazao)
¢ feito pelo controle simultdneo da rotacdo da bomba por meio de um inversor de
freqUéncia e da valvula agulha, enquanto que a temperatura € controlada por meio

da circulacdo de agua na temperatura adequada ao processo na camisa do
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tanque. Na cadmara de succao da bomba foi montada uma valvula tipo borboleta

para drenagem do sistema, que, por sua vez, apresenta volume morto de 3 litros.

T Tangue de alimentagio
WB: “alvula borboleta
a 1 BH: Baomba helicoidal

= . W% Medidor magnético de vazéo
MM Mandmetra
MEB: Membrana

TH

BL TE: Termidmetra
MH WA Walvula agulha
BPF: Becker para permeado
CD @ BL. Balanga
EH —_—

an

Figura 4.4: Esquema da planta piloto.
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4.2 ANALISES REALIZADAS

4.2.1 Analises Fisico-Quimicas

Todas as analises fisico-quimicas foram realizadas em triplicata. A seguir
sdao apresentadas as andlises que foram realizadas, juntamente com suas

respectivas metodologias:

e Acidez titulavel (mg/100 g expressa em acido citrico): titulacdo com NaOH com
indicador fenolftaleina, segundo método n942.15 da AOAC (1997);

e Acido ascérbico: titulagdo com solugdo 2,6-diclorofenolindofenol, segundo
método n43.065 da AOAC (1984) modificado por Benas si (1990);

e Acucares redutores e totais: segundo métodos n952. 35 e n952.36 da AOAC
(1997);

e Carotenodides totais (ug/g expressos em licopeno): quantificacdo por
espectrofotometria de absorcédo no ultravioleta visivel, utilizando espectrofotometro
Beckman DU-70 (Beckman, Loveland, USA), segundo método descrito por
Rodriguez-Amaya (1999);

e Cinzas: segundo método gravimétrico n940.26 da AOA C (1997);

e Cor: sistema Hunter, leitura em colorimetro ColorQuest Il (Hunterlab, Reston,
EUA), utilizando os parametros L* (luminosidade), que varia de 0 (escuro) a 100

(claro), c* (saturacdo) e h* (dngulo de tonalidade);
e Fibras: digestdo da amostra em acido e base (AACC, 1976);

* Pectina (expressa em pectato de calcio): neutralizacdo das cargas dos residuos
de acidos urdnicos livres pelos ions calcio, provocando a geleificagao da pectina e
sua precipitacdo segundo método de Carré e Haynes (PEARSON, 1970);

¢ pH: medido em potencidémetro (Mettler Toledo, Schwerzenbach, Suica), segundo
método n981-12 da AOAC (1997);

e Proteina: segundo método Kjeldahl n®©920.152 da AOAC (1997);
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e Sélidos soluveis: leitura direta em refratdmetro (PZO, Varsovia, Polbnia), com
correcao de temperatura segundo método n932.12 da AOAC (1997);

¢ Solidos totais: secagem em estufa segundo método n°920.151 da AOAC (1997);
e Taninos: segundo método n952.03 da AOAC (1997);

e Viscosidade do permeado: leitura a 35C em viscosimetro (Brookfield,
Middleboro, EUA), modelo LVDV ll+, spindle 00, adaptador UL e 70 RPM.

Os resultados obtidos foram tratados estatisticamente para verificar se
houve diferenga significativa entre as amostras de alimentagdo, permeado e

retentado, utilizando o teste de Tukey com nivel de significancia de 95%.

4.2.2 Comportamento Reoldgico

O comportamento reolégico das amostras foi avaliado utilizando-se
viscosimetro (Brookfield, Middleboro, EUA), modelo LVDV Il+. A temperatura de
analise foi 30T e essa era controlada por meio de um banho termostatico modelo
MLW UH4 (VEB Priofgerate-Werk, Medingen, Alemanha). O Spindle foi
selecionado em funcéo da escala de torque fornecida pelo mesmo, a qual deveria
ser acima de 10%. Sendo assim, para as medidas de viscosidade do suco e do
permeado foi utilizado o adaptador UL, enquanto que para as amostras de
retentado foi utilizado S-18. Foram obtidos valores de viscosidade aparente para
velocidades rotacionais de 40 a 140 RPM. Para realizacdo do ajuste dos dados
aos diferentes modelos reoldgicos (Tabela 3.3), através do programa Statistica®,
versdo 7.0, essas velocidades foram convertidas em taxa de deformacdo (s™),
enquanto que a viscosidade aparente foi convertida em tensdo de cisalhamento
(Pa) a partir da Equacao 3.2.

4.2.3 Microscopia Optica

Todas as amostras foram homogeneizadas com a ajuda de agitador
magnético a 500 RPM durante 5 minutos. De cada uma das amostras

homogeneizadas retirou-se 50 uL de solucdo, que foi espalhada suave e
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uniformemente sobre a placa de observacdo. As amostras foram fixadas nas
placas por acao de calor, com o auxilio de secador de ar quente. Uma vez fixadas
e secas, as amostras foram descoloridas com élcool etilico e coloridas com azul
de metileno (1% em alcool) para dar contraste. Logo apds, o excesso de corante
azul de metileno foi removido mergulhando a placa em alcool etilico, seguido de
secagem com secador de ar quente. Feito isso as amostras estavam preparadas
para observacao microscopica. O equipamento utilizado foi o microscépio 6ptico,
modelo 250-CF (Jena Microscopes, Jena, Alemanha), com lentes Carl Zeiss Jena,
adaptador de camera e sistema microfotografico mf-AKS com conexao para TV,
lampada de luz halogenada de 6 V, 25 W, tipo HLW-S-5-A.

Essa metodologia foi determinada a partir do método de tentativa e erro,
visto que ndo existe uma metodologia especifica de elaboracao das amostras para
microscopia optica (AGUILERA e STANLEY, 1999).

4.2.4 Microscopia Eletrénica de Varredura

A morfologia da superficie das membranas foi analisada no Laboratério de
Recursos Analiticos e de Calibracdo (LRAC) da Faculdade de Engenharia
Quimica na Universidade Estadual de Campinas (FEQ/UNICAMP) por microscopia
eletrénica de varredura (MEV) em microscépio modelo LEO 440i (Leica, Wetzlar,
Alemanha) sob aceleragéo de voltagem de 10 kV. Para a realizagao deste ensaio,
as membranas foram cortadas na dimensao de aproximadamente 5x5 mm. Para a
obtencdo das imagens, as amostras foram fixadas em um suporte adequado e
metalizadas em mini “Sputter coater” modelo SC 7620 (Emitech, Ashford,
Inglaterra) pela deposicdo de uma fina camada de ouro (espessura de 92 A) em

suas superficies.

4.3 METODOS

Esse trabalho esta dividido em trés partes: 1) avaliacdo do tratamento
enzimatico sobre o0 suco de pitanga; 2) estudo do desempenho das membranas de
micro e ultrafiltracdo observando o fluxo de permeado e a retencdo de
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carotendides na célula de laboratério e planta piloto; 3) modelagem matemética do
processo de microfiltragdo de suco de pitanga.

4.3.1 PARTE 1: Avaliacao do Tratamento Enzimatico

Nessa etapa do trabalho foi estudado o efeito do tratamento enzimatico
sobre a viscosidade do suco de pitanga, aplicando duas enzimas: celulase e

pectinase.

4.3.1.1 Preparo das Amostras e Tratamento Enzimatico

As amostras primeiramente eram descongeladas em banho termostéatico
modelo NT281 (Nova Técnica, Piracicaba, SP) com temperatura e tempo
controlados de 30C/45 min. Para o procedimento de hidrdlise, o suco, depois de
descongelado, foi colocado em erlenmeyers de 250 mL fechados e aquecido em
banho-maria até temperatura de hidrélise. Em seguida, a enzima diluida (50%) foi
adicionada ao suco e mantida em “shaker” modelo TE-421 (Tecnal, Piracicaba,
SP) sob temperatura e agitacao (150 RPM) controladas, durante os diferentes
tempos de incubacao. Ao final de cada ensaio, os sucos tratados foram aquecidos
em banho-maria até as condi¢gdes de inativacdo enzimatica (80C/5 min, para
ambas as enzimas) e resfriados, em seguida, até 35°C, em banho termostatico a
30<C.

4.3.1.2 Avaliagdo Preliminar da Concentragdo Enzimatica

As enzimas foram testadas isoladamente nas mesmas condi¢des de tempo
e temperatura, porém em diferentes concentragcdes, para verificar,
preliminarmente, o efeito dessas na viscosidade. A pectinase foi avaliada nas
concentragdes de 0,07%, 0,14% e 0,27%, enquanto que a celulase nas
concentragbes de 0,03%, 0,07% e 0,14%. A viscosidade foi avaliada nas
velocidades rotacionais de 30, 50, 70, 90 e 120 RPM, para todos os tratamentos.
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4.3.1.3 Planejamento Experimental para o Tratamento Enzimatico

Para otimizar as condicdes de operacdo do tratamento enzimatico foi
realizado um planejamento experimental fatorial completo do tipo 23, com trés
pontos centrais e seis axiais, totalizando 17 ensaios para cada enzima. A Tabela
4.2 apresenta os niveis utilizados para as variaveis independentes (valores reais e
codificados): concentracdo da enzima (%), tempo de atividade enzimatica
(minutos) e temperatura de incubacao (C) tanto para a pectinase quanto para a

celulase.

Tabela 4.2: Matriz do planejamento experimental do tratamento enzimético do suco de pitanga.

Exp Conc. Enzimatica (%) Tempode Temp. de Incubacao
' Pectinase  Celulase  Atividade (min) ()
Xip (X1p) Xic (X1c) X2 (X2) X3 (X3)
1 0,04 (-1) 0,02 (-1) 30 (-1) 30 (-1)
2 0,16 (+1) 0,08 (+1) 30 (-1) 30 (-1)
3 0,04 (-1) 0,02 (-1) 90 (+1) 30 (-1)
4 0,16 (+1) 0,08 (+1) 90 (+1) 30 (-1)
5 0,04 (-1) 0,02 (-1) 30 (-1) 50 (+1)
6 0,16 (+1) 0,08 (+1) 30 (-1) 50 (+1)
7 0,04 (-1) 0,02 (-1) 90 (+1) 50 (+1)
8 0,16 (+1) 0,08 (+1) 90 (+1) 50 (+1)
9 0 (-1,682) 0 (-1,682) 60 (0) 40 (0)
10 0,20 (+1,682) 0,10 (+1,682) 60 (0) 40 (0)
11 0,10 (0) 0,05 (0) 10 (-1,682) 40 (0)
12 0,10 (0) 0,05 (0) 110 (+1,682) 40 (0)
13 0,10 (0) 0,05 (0) 60 (0) 23,2 (-1,682)
14 0,10 (0) 0,05 (0) 60 (0) 56,8 (+1,682)
15 0,10 (0) 0,05 (0) 60 (0) 40 (0)
16 0,10 (0) 0,05 (0) 60 (0) 40 (0)
17 0,10 (0) 0,05 (0) 60 (0) 40 (0)

Para cada ensaio foram

retiradas amostras para determinacdo da

viscosidade (variavel dependente). Os resultados do delineamento experimental

foram analisados através da Metodologia de Superficie de Resposta a partir do

programa Statistica®, versao 7.0, considerando 95% de nivel de confianca.
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Para cada enzima, obteve-se um modelo linear codificado, como mostrado

na Equacao 4.1:

y=by,+bx, +b,x, +bx; +b; X, X, + by X, X, + by X%, + D), x, X, +Dpyx, x5, +byyx, %, (4.1)

na qual, y é a variavel dependente (viscosidade), x sdo as variaveis independentes
codificadas (x1 referente a concentracao de enzima, x, ao tempo de incubacao e
X3 a temperatura) e b sdo os coeficientes de regressao.

As relacdes de conversao dos valores codificados para os reais para as
variaveis concentracdo de pectinase, concentracdo de celulase, tempo de
atividade e temperatura de incubacdo sdo mostradas, respectivamente, nas
Equacdes 4.2, 4.3, 4.4 e 4.5:

[ PECTINASE](%) = 0,06.x,, +0,1 4.2)
[CELULASE](%) = 0,03.x,.. +0,05 (4.3)
t(min) = 30.(x, +2) (4.4)
T(°C) =10.(x, +4) (4.5)

4.3.1.4 Avaliagdo de “Blends” Enzimaticos

Com as condicdes de operacao otimizadas, estudou-se o comportamento
da viscosidade do suco de pitanga tratado enzimaticamente com ‘blends” de
diferentes concentragbes de pectinase e celulase. Foi avaliado o suco diluido sem
tratamento enzimatico e cinco “blends” com concentracao total de enzima de 0,1%
em massa, conforme apresentado na Tabela 4.3. Nesses tratamentos o tempo de
atividade e a temperatura de incubacao foram 105 minutos e 35<C.

Para esses experimentos foram realizadas andlises de pectina e fibra e
estudo do comportamento reoldgico, sendo os dados de taxa de deformacéo e
tensao de cisalhamento ajustados a diferentes modelos (Tabela 3.3) com o intuito
de verificar qual deles apresenta melhor ajuste. Para isto foi utilizado o programa
Statistica®, versao 7.0.
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Tabela 4.3: Concentracdo das enzimas Pectinex Ultra SP-L e Cellubrix-L dos “blends” avaliados.

. Conc. Conc.
Sl Celulase (%) Pectinase (%)
1 0,000 0,100
2 0,025 0,075
3 0,050 0,050
4 0,075 0,025
5 0,100 0,000
6 0,000 0,000

4.3.2 PARTE 2: Avaliacao das Membranas

4.3.2.1 Preparacdo das Amostras

As amostras primeiramente foram descongeladas em banho termostatico
modelo NT281 (Nova Técnica, Piracicaba, Brasil) com temperatura e tempo
controlados de 30C/45 min, aproximadamente. Para o procedimento de hidrélise,
0 suco, depois de descongelado, foi colocado em erlenmeyers de 250 mL
fechados e aquecidos em banho-maria até temperatura de hidrélise. Em seguida,
a enzima diluida (10%) foi adicionada ao suco e mantida em “shaker” modelo TE-
421 (Tecnal, Piracicaba, Brasil) sob temperatura controlada e agitagcdo de 150
RPM.

A aplicacao de celulase, pectinase e do “blend” dessas duas foi realizada
de acordo com as condicbes previamente otimizadas a partir do estudo do
tratamento enzimatico, conforme descrito no item 4.3.1. A aplicagdo da protease,
por sua vez, seguiu as especificacdes do fabricante para o bom desempenho da
enzima: incubacdo a 60C durante 120 minutos. Além disso, a aplicagdo de
protease exigiu ajuste do pH do suco até pH 5. Essa correcao foi realizada com
solucdo de hidroxido de soédio (NaOH) 20%. Ao final de cada ensaio, 0 suco
tratado foi aquecido em banho-maria até as condi¢cdes de inativacao enzimatica
(80°C/5 min, para celulase e pectinase e 90C/30 mi n para protease), resfriado até
30C, em banho termostatico, fracionado em frascos com capacidade para 500 g e

armazenado sob congelamento até utilizacdo para avaliacdo das membranas,
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quando, entdo, era novamente descongelado em banho termostatico sob
condi¢oes de 30C/45 min.

4.3.2.2 Procedimento Experimental na Célula de Laboratorio

Nessa etapa do trabalho foram avaliadas 4 membranas de diferentes
materiais e massa molecular de corte e 4 tratamentos enzimaticos assim como o
suco sem tratamento enzimatico (PSTE), totalizando 20 experimentos, conforme
apresentado na Tabela 4.4.

Tabela 4.4: Corridas realizadas.

. Massa Tratamento
maet;ﬁ?;:: Molecular de Enzimatico
Corte (kDa)
PSTE
Polifluoreto de Protease
vinilideno 150 Celulase
(PVDF) Pectinase
Celulase + Pectinase
PSTE
. Protease
Polietersulfona 150 Celulase
(PES) Poct]
ectinase
Celulase + Pectinase
PSTE
Protease
Celulose (CEL) 30 Celulase
Pectinase
Celulase + Pectinase
PSTE
Polifluoreto de Protease
vinilideno 500 Celulase
(PVDF) Pectinase

Celulase + Pectinase

Utilizou-se massa inicial de alimentacao de 500 g. A rotacdo do agitador
magnético foi ajustada para 500 RPM e a temperatura do banho a 35C. Logo

apos a temperatura da alimentacao alcancar o valor determinado do processo, foi
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realizado o ajuste da pressédo a 2 bar. A valvula de saida de permeado foi entdo
aberta e a cada intervalo de tempo foi registrada a massa de permeado, coletado
em béquer previamente tarado em balanga semi-analitica. Foi utilizado um fator de
concentragcdao massico (definido pela Equacao 3.10) igual a 2 para comparar 0s
diferentes experimentos. O fluxo de permeado foi calculado de acordo com a
Equacdo 3.6, obtendo-se para cada ensaio uma curva de fluxo de permeado

versus tempo.

Medidas de pH, sélidos solUveis e totais, cinzas, acidez titulavel, taninos,
carotendides totais, acido ascorbico e cor foram feitas para amostras da
alimentacao, retentado e permeado de todas as corridas, conforme descrito no
item 4.2, sendo que a retencao de carotendides foi calculada a partir da Equacéao
3.7. Os resultados obtidos foram tratados estatisticamente para verificar se houve
diferencga significativa utilizando o teste de Tukey com nivel de confianga de 95%,
empregando o programa Statistica®, versao 7.0.

4.3.2.3 Procedimento Experimental na Planta Piloto

A planta piloto apresenta condi¢cdes mais proximas aquelas que realmente

acontecem em uma operacao industrial.

Nessa etapa foi utilizada apenas a membrana de PVDF de 500 kDa
(microfiltracao), devido aos resultados encontrados apds aplicacdo da unidade de
laboratério (item 4.3.2.2). Com essa membrana foram realizados dois ensaios:
suco sem tratamento enzimatico e suco tratado com celulase e pectinase,

simultaneamente (0,05% de celulase e 0,05% de pectinase).

A preparacao das amostras ocorreu de forma semelhante a utilizada para
0s experimentos na célula de laboratério. As amostras primeiramente foram
descongeladas em banho termostatico modelo NT281 (Nova Técnica, Piracicaba,
Brasil) com temperatura e tempo controlados de 30C/45 min. Para o
procedimento de hidrolise, o suco, depois de descongelado, foi colocado em
erlenmeyers de 250 mL fechados e aguecido em banho-maria até temperatura de
hidrélise. Em seguida, foi adicionado o “blend” enzimatico (0,05% de celulase e
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0,05% de pectinase). O suco foi mantido em “shaker” modelo TE-421 (Tecnal,
Piracicaba, Brasil) sob condicdes controladas (35C por 105 minutos a 150 RPM).
A inativacdo enzimatica aconteceu a 80CT/5 min em banho termostatico. Em
seguida, as amostras eram resfriadas até 35C, em b anho termostatico a 30T e
acondicionadas sob refrigeracéo até utilizacao para avaliacdo das membranas.

No inicio de cada ensaio, o sistema foi operado com agua filtrada e
ajustado as condigdes operacionais do experimento para medicao do fluxo de
agua pela membrana limpa (Jy), sendo entdo drenado. Em seguida, o suco foi
transferido para o tanque de alimentagdo. Utilizou-se massa inicial de alimentacao
de 7,0 kg. Logo apéds a temperatura da alimentagéo alcangar o valor determinado
do processo (35C), a bomba foi posta em funcioname nto e foi realizado o ajuste
da pressdo a 2,0 bar e a vazdo a 0,432 m*h (velocidade tangencial sobre a
membrana de 1 m/s). A vélvula de saida de permeado foi entdo aberta e a cada
intervalo de tempo foi registrada a massa de permeado, coletado em becker

previamente tarado em balanca semi-analitica até FC 2.

Ap6s o experimento, o sistema foi submetido a um procedimento de
limpeza. Inicialmente, o tanque foi lavado manualmente para retirada do excesso
de particulas retidas na parede. Em seguida, procedeu-se a limpeza do sistema, a
fim de que se retirasse a camada polarizada da membrana. Essa limpeza foi
realizada em trés etapas: enxagie do sistema, fazendo passar, sem recirculacao,
5 litros de agua destilada; lavagem durante 10 minutos nas condi¢cbes de 2 bar,
35T e 1 m/s com &gua destilada; enxagle, fazendo p assar pelo sistema, sem
recirculacao, 8 litros de agua destilada. Em seguida, fez-se a leitura de fluxo de
agua pela membrana com incrustacao (Jy') a 35C e 2 bar. Tanto o fluxo de
permeado quanto as resisténcias foram calculadas conforme apresentado no item
3.4.5.3.

Medidas de pH, sdlidos soluveis e totais, cinzas, acidez titulavel, taninos,
carotendides totais, acido ascorbico e cor foram feitas para amostras da
alimentacao, retentado e permeado de todas as corridas, conforme descrito no
item 4.2, sendo que a retencao de carotendides foi calculada a partir da Equacéao

47



MATERIAL E METODOS

3.7. Os resultados obtidos foram tratados estatisticamente para verificar se houve
diferencga significativa utilizando o teste de Tukey com nivel de confianga de 95%,

empregando o programa Statistica®, versao 7.0.

4.3.2.4 Calculo das Resisténcias

A resisténcia da membrana (Ry) foi calculada utilizando a Equacao 3.24 do
modelo de resisténcia em série, passando agua filtrada pela membrana limpa. A
resisténcia total (Rt) foi calculada a partir do fluxo obtido no final do experimento
(FC=2), conforme Equacdo 3.23. A resisténcia devido a incrustacdao (Rg) foi
determinada pela Equacao 3.26. Por ultimo, como a resisténcia total € a soma das
resisténcias Rm, RF e Rp, a resisténcia causada pela polarizagdo da concentracao
e pela camada polarizada (Rp) foi obtida por diferenca, conforme Equacéao 3.27.

4.3.3 PARTE 3: Modelagem dos Resultados

Nessa parte do trabalho, os resultados obtidos para microfiltracdo, tanto
utilizando a célula de laboratério quanto a planta piloto foram ajustados aos
modelos de renovacao da superficie, de Hermia (1982) e das resisténcias em
série para entender melhor os motivos pelos quais ocorre o declinio do fluxo de
permeado. Foram utilizados os resultados da microfiltragdo do suco sem
tratamento obtidos tanto na célula de laboratério quanto na planta piloto, assim
como os resultados para microfiltracao do suco tratado com celulase e pectinase,
obtidos na célula de laboratério e na planta piloto, além de mais um experimento
realizado em unidade de laboratério com suco tratado com celulase e pectinase,
considerando fator de concentracao igual a 10 (FC 10).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 CARACTERIZACAO DA MATERIA-PRIMA

Na Tabela 5.1 sdo apresentadas as caracteristicas fisico-quimicas do suco
de pitanga (uma parte de polpa para duas partes de agua) utilizado nos

experimentos.

Tabela 5.1: Caracteristicas fisico-quimicas do suco de pitanga.

PARAMETRO SUCO
pH 2,95+ 0,02
Acidez titulavel ’ 38,84 + 0,77
Acido ascorbico (mg/100 g) 20,02 + 1,01
Solidos totais (%) 2,53 +£0,05
Solidos solaveis (Brix) 2,47 £ 0,04
Acucares redutores (%) 1,39 £ 0,40
Aclcares totais (%) 2,21 £0,55
Proteina (%) 0,32 £0,02
Cinzas (%) 0,06 £ 0,01
Fibras (%) 0,04 £ 0,00
Pectina (%) 0,02 + 0,00
Carotendides totais 3 28,14 + 1,48
Taninos (mg/100 g) 13,73+ 0,13
L* 41,17+ 0,13
c* 29,64 + 0,16
h* 53,72 + 0,04

"'mg de acido citrico/100 g.
expresso em pectato de s6dio/100 g.
3 ug/g expressos em licopeno.

Observa-se que o suco de pitanga apresenta pH baixo (2,95) e que é
constituido principalmente por agua (97,66%). Os sélidos totais sdo constituidos,
principalmente por acgucares (2,21%), sendo que uma pequena quantidade de
proteina também foi obtida (0,32%), enquanto que pectina, fibras e cinzas

apresentaram teores baixos: 0,02, 0,04 e 0,06%, respectivamente.
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Os valores encontrados para taninos, sélidos soluveis, agucares redutores e
totais, cinzas, sélidos totais e fibras foram inferiores aqueles encontrados por
Guimaraes et al. (1982) e Lopes (2005) (Tabela 3.1). Para o acido ascérbico foi
encontrado 20,02 mg/100 g de suco, enquanto que Guimaraes et al. (1982)
encontraram 9,8 mg/100 g.

O teor de carotendides totais encontrado (28,14 ug/g) esta abaixo daquele
encontrado por Lopes et al. (2005) para polpa ‘“in natura” (123,73 ug/g). Ja era
esperado encontrar teores menores, visto que se utilizou o suco de pitanga (polpa
diluida). Além disso, a polpa utilizada para preparacao do suco apresentava mais
de trés meses de congelamento e segundo Lopes et al. (2005) apds 30 dias de
congelamento, a polpa de pitanga perdeu 14% dos carotendides iniciais.

Em relacdo a analise de cor, o suco de pitanga apresentou luminosidade
tendendo ao escuro (L*<50), cor alaranjado tendendo ao amarelo (h*>45) e

saturacao igual a 29,64.

5.2 PARTE 1: AVALIAGCAO ENZIMATICA

5.2.1 Avaliacao da Concentracao Enzimatica

O efeito sobre a viscosidade do tratamento enzimatico realizado com
celulase (Figura 5.1) foi mais significativo do que aquele realizado com pectinase
(Figura 5.2). Esses resultados ja eram esperados em fungdo da composicao do
suco de pitanga, conforme apresentado na Tabela 5.1, visto que a quantidade de
fibras presente é o dobro da quantidade de pectina.
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Figura 5.2: Viscosidade aparente do suco de pitanga tratado com pectinase.

O comportamento reolégico de polpas e sucos de frutas esta diretamente

relacionado com a composicao quimica dessas, sendo que as fracdes de fibra e

pectina estdo entre os principais responsaveis pela varia¢

(QUEIROZ, 1998). Sendo assim, o suco de pitanga apresenta maior quantidade
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de substrato para atuacédo da celulase do que para pectinase, o que justifica o

maior efeito do tratamento realizado com a enzima com atividade celulolitica.

Tanto a aplicacdo de celulase quanto de pectinase ndo apresentaram
diferenca significativa entre as respostas para as duas concentracbes mais altas.
Esses resultados contribuiram para a determinagdo dos niveis de concentracao
estudados durante a otimizacdo enzimatica. Além disso, apds aplicagdo do
tratamento com celulase, 0 suco apresentou comportamento mais proximo do
Newtoniano, visto que ndo houve grande variacao da viscosidade aparente com a
taxa de deformacao (velocidade rotacional). Esse fato ndo foi observado apéds
aplicacao de pectinase, ja que tanto o suco com e sem tratamento apresentaram o
mesmo comportamento (pseudoplasticidade) na medida em que se aumentou a
velocidade rotacional.

5.2.2 Otimizacao Enzimatica

5.2.2.1 Pectinase

A Tabela 5.2 apresenta os resultados para viscosidade aparente para as
taxas de deformacao correspondentes a velocidade rotacional do “spindle” entre
30 e 120 RPM. Na Tabela 5.3 estdo presentes os coeficientes de regressado do
modelo da Equacéao 4.1 para o tratamento enzimatico realizado com pectinase.

A viscosidade do suco de pitanga para diferentes velocidades rotacionais,
independente das condicbes do tratamento enzimatico, apresentou
comportamento pseudoplastico, visto que ela diminuiu com o aumento da taxa de
deformacao.

A partir dos dados presentes na Tabela 5.3 € possivel verificar que a
viscosidade aparente foi influenciada, principalmente, pela concentracdao de
enzima (b1), seguida pelo tempo de incubacgao (by), assim como a interacao entre
esses dois fatores (b12). Para o caso das velocidades rotacionais de 50 e 70 RPM,
a temperatura quadratica também teve efeito linear e positivo sobre a viscosidade,

52



RESULTADOS E DISCUSSAO

considerando p-valor<0,1. Além disso, pode-se afirmar que o modelo se ajustou
bem aos dados experimentais, visto que se obteve coeficiente de correlagao (R?)

em torno de 0,90 para todos os valores de RPM.

Tabela 5.2: Resultados para viscosidade aparente (cP) do suco de pitanga tratado com Pectinex
Ultra SP-L.

30 RPM 50 RPM 70 RPM 90 RPM 120 RPM

m
X
©

Média Desvio Média Desvio Meédia Desvio Meédia Desvio Meédia Desvio

4,55 0,15 3,68 0,11 3,20 0,09 2,92 0,08 2,70 0,08
3,86 0,06 3,12 0,07 2,75 0,05 2,53 0,06 2,38 0,04
3,96 0,12 3,20 0,07 2,83 0,07 2,60 0,05 2,43 0,04
3,98 0,13 3,20 0,08 2,80 0,06 2,58 0,05 2,43 0,05
4,42 0,04 3,58 0,02 3,14 0,01 2,89 0,02 2,67 0,01
3,87 0,05 3,17 0,05 2,84 0,03 2,65 0,02 2,49 0,04
4,21 0,09 3,39 0,06 2,99 0,02 2,75 0,03 2,56 0,02
3,89 0,06 3,18 0,05 2,81 0,07 2,61 0,05 2,45 0,05
4,46 0,09 3,62 0,06 3,18 0,05 2,96 0,05 2,76 0,04
3,79 0,10 2,97 0,06 2,66 0,06 2,47 0,05 2,35 0,05
4,19 0,05 3,39 0,03 2,97 0,02 2,74 0,03 2,54 0,03
3,88 0,03 3,02 0,03 2,70 0,03 2,49 0,03 2,37 0,02
4,30 0,12 3,40 0,11 3,00 0,09 2,77 0,07 2,59 0,06
4,01 0,13 3,27 0,08 2,87 0,07 2,65 0,07 2,49 0,06
4,01 0,08 3,26 0,06 2,87 0,05 2,65 0,04 2,47 0,04
4,11 0,29 3,21 0,17 2,83 0,14 2,62 0,12 2,48 0,11
3,99 0,11 3,15 0,08 2,80 0,07 2,58 0,05 2,44 0,04

loo b to0wo~NOORWN =

Tabela 5.3: Coeficientes de regressao do modelo da Equagéo 4.1 para o tratamento enzimético
com pectinase.

Coeficientes 30 RPM 50 RPM 70 RPM 90 RPM 120 RPM
bo 4,0377 * 3,2046 * 2,8321 * 2,6162 * 2,4637 *
b1 -0,1953 * -0,1664 * -0,1343 * -0,1182 * -0,0952 *
b» -0,0865 ** -0,0880 * -0,0699 ** -0,0637 ** -0,0480 **
bs -0,0328 -0,0072 -0,0014 0,0050 0,0045
b1 0,0275 0,0384 0,0350 0,0364 0,0310
b2 -0,0043 0,0066 0,0049 0,0011 -0,0043
b33 0,0381 0,0525 ** 0,0403 *** 0,0346 0,0257
b2 0,1175 ** 0,0950 ** 0,0675 ** 0,0587 *** 0,0488 ***
bis -0,0250 -0,0075 0,0000 0,0038 0,0038
bos 0,0350 0,0275 0,0175 0,0113 0,0087
R? 0,92 0,93 0,92 0,89 0,88
Fea 9,28 10,05 8,83 6,47 5,55

*-p-valor < 0,001 ** p-valor < 0,05 *** p-valor < 0,1

Frao: F10:7;0,1 = 2,72; F10,7,0,05 = 3,68; F10.7,001 = 6,72
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Tanto a concentracdo de pectinase quanto o tempo de incubacao tiveram
efeito linear e negativo sobre a resposta avaliada, ou seja, os menores valores
para viscosidade aparente foram encontrados para 0s niveis mais elevados
desses parametros, sendo que para concentracdes superiores a 0,16%,
independente do tempo, os resultados ndo apresentaram diferenca significativa
(Figura 5.3a). Comportamento semelhante foi obtido por Lee et al. (2006),
Abdullah et al. (2007) e Sin et al. (2006) para suco de banana, carambola e sapoti,

respectivamente.

Apesar de a temperatura ndo ter apresentado efeito significativo para o
caso de velocidade rotacional de 90 RPM, a superficie de resposta para esse
parametro foi gerada com o intuito de facilitar a interpretacdo dos resultados. A
partir da Figura 5.3b é possivel verificar que para concentracdes de enzima mais
elevadas as menores viscosidades foram obtidas entre 30 e 45C. Da mesma
forma, avaliando tempo e temperatura, as menores viscosidades foram
encontradas, entre 35 e 40C, considerando tempo su perior a 90 min (Figura
5.3¢c).

Substancias pécticas possuem alta capacidade de retencao de agua,
formando uma estrutura coesa. A degradacédo da pectina por enzimas contribui
para a reducao da capacidade de retencao dessas estruturas, aumentando a agua
livre presente no sistema de modo que ocorre a reducdo da viscosidade
(ABDULLAH et al., 2007; LEE et al., 2006; SIN et al., 2006).

As superficies de resposta apresentadas sdo apenas para os valores de
viscosidade aparente obtidos a 90 RPM. As superficies obtidas para os outros
valores tém comportamento muito semelhante. Além disso, a maioria dos estudos
realizados que utilizaram viscosimetro semelhante ao utilizado nesse trabalho

expressaram os resultados considerando velocidades proximas de 90 RPM.
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tratamento enzimatico com pectinase.
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As condicbes 6timas foram obtidas a partir dos coeficientes de regressao
para o modelo codificado apresentados na Tabela 5.3. Esse foi derivado
parcialmente em relacao a x1, X2 € X3, obtendo-se o0s seguintes valores codificados
referentes as condigdes 6timas: x1=1,11, xo=0,66 e x3=-0,24. Esses parametros,
transformados em valores reais, referem-se a concentragcdo de pectinase de
0,17% e condi¢des de incubacao de 80 minutos e 37,6<C, respectivamente. Esses
resultados estdo de acordo com as superficies de resposta apresentadas na
Figura 5.3. A aplicagao de Pectinex Ultra SP-L apresentou temperatura étima de
43,2C e 30 para suco de banana (LEE et al., 2006 ) e carambola (ABDULLAH
et al., 2007), respectivamente.

5.2.2.2 Celulase

A Tabela 5.4 apresenta os resultados para viscosidade aparente nas
diversas taxas de deformacado, enquanto que na Tabela 5.5 estdo presentes os
coeficientes de regressdo do modelo da Equacdo 4.1 para o tratamento

enzimatico com celulase.

Tabela 5.4: Resultados para viscosidade aparente (cP) do suco de pitanga tratado com Cellubrix-L.

Exp 30 RPM 50 RPM 70 RPM 90 RPM 120 RPM
Média Desvio Média Desvio Média Desvio Meédia Desvio Meédia Desvio
1 4,22 0,11 3,48 0,03 3,07 0,02 2,88 0,02 2,70 0,02
2 3,33 0,05 2,81 0,05 2,55 0,05 2,42 0,04 2,31 0,05
3 3,71 0,08 3,06 0,05 2,73 0,06 2,58 0,04 2,45 0,03
4 2,96 0,03 2,52 0,03 2,29 0,03 2,20 0,03 2,12 0,03
5 4,25 0,05 3,47 0,03 3,07 0,01 2,86 0,02 2,71 0,01
6 3,46 0,07 2,91 0,06 2,60 0,06 2,49 0,05 2,42 0,04
7 3,73 0,04 3,11 0,05 2,77 0,02 2,63 0,03 2,53 0,03
8 3,39 0,07 2,85 0,03 2,57 0,05 2,46 0,03 2,37 0,04
9 4,71 0,16 3,74 0,05 3,30 0,03 3,07 0,03 2,91 0,02

10 3,09 0,06 2,60 0,07 2,34 0,06 2,25 0,06 2,20 0,05
11 4,15 0,14 3,38 0,03 2,94 0,05 2,79 0,05 2,68 0,03
12 3,37 0,16 2,79 0,03 2,48 0,01 2,36 0,02 2,32 0,01
13 3,53 0,07 2,97 0,05 2,65 0,04 2,51 0,03 2,41 0,03
14 4,35 0,06 3,57 0,04 3,17 0,03 2,97 0,03 2,82 0,03
15 3,35 0,01 2,82 0,06 2,53 0,04 2,42 0,03 2,31 0,04
16 3,52 0,05 2,98 0,08 2,64 0,04 2,52 0,05 2,42 0,06
17 4,05 0,60 3,01 0,04 2,68 0,02 2,55 0,02 2,45 0,03
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Tabela 5.5: Coeficientes de regressao do modelo da Equagao 4.1 para o tratamento enzimético
com celulase.

Coeficientes 30 RPM 50 RPM 70 RPM 90 RPM 120 RPM
bo 3,6560 * 2,9471 * 2,6243 * 2,5033 * 2,4007 *
b1 -0,4023 ** -0,2890 * -0,2376 * -0,2020 * -0,1731 *
bo -0,2037 ** -0,1554 * -0,1247 ** -0,1101 * -0,0934 **
b3 0,1456 0,1083 ** 0,0911 ** 0,0830 ** 0,0834 **
b1 0,0366 0,0463 0,0455 0,0349 0,0316
boo -0,0129 0,0162 0,0066 0,0048 0,0121
bss 0,0508 0,0816 0,0773 *** 0,0631 0,0528
b2 0,0737 0,0538 0,0438 0,0350 0,0238
bis 0,0638 0,0488 0,0363 0,0375 0,0338
bos 0,0363 0,0362 0,0338 0,0325 0,0263
R? 0,83 0,91 0,91 0,91 0,89
Feal 9,28 10,05 8,83 6,47 5,55

* p-valor < 0,001 ** p-valor < 0,05 *** p-valor < 0,1

Frao: F10:7;0,1 = 2,72; F10,7,0,05 = 3,68; F10.7,001 = 6,72

De acordo com os resultados presentes na Tabela 5.5 é possivel observar
gue a concentracao de enzima (b¢) e o tempo de incubacao (by) apresentaram
efeito linear e negativo, enquanto que a temperatura (bs) apresentou efeito linear e
positivo sobre a viscosidade do suco de pitanga. Além disso, para a velocidade de
70 RPM, o termo quadratico da temperatura (bss) também foi significativo
considerando nivel de significancia de 90%, enquanto que para velocidade de 30
RPM apenas tempo (b2) e concentracao (by) apresentaram efeitos significativos.
Além disso, os modelos propostos se ajustaram bem aos dados experimentais,
considerando que o coeficiente de correlagdo (R?) foi superior a 0,90, exceto para
30 e 120 RPM, que apresentaram R? de 0,83 e 0,89, respectivamente.

Na Figura 5.4a fica evidente que as menores viscosidades foram obtidas
para maiores concentragcdes de enzima e maiores tempos de incubacao, assim
como a Figura 5.4b mostra que quanto maior a temperatura, menos efetivo foi o
tratamento enzimatico. Além disso, para concentracbes mais elevadas, a faixa
6tima de temperatura foi entre 25 e 40C, sendo que quando o tempo foi levado
em consideracao essa faixa caiu para 25 a 35C (Figura 5.4c). Esses resultados
eram esperados, visto que tanto a Pectinex Ultra SP-L e a Cellubrix-L apresentam

boa atividade em temperaturas préximas a temperatura ambiente.

57



RESULTADOS E DISCUSSAO

‘v'i??’f'o"v

T oy
4 28 4:3‘&:’ ”é“""’
s LSRRI
30 SIS
g & [ E
% 2 I 25
% 26 T
29 [ E
Bl o -
L5
Qi B 3,0
S (a) ot
e B 2,4
P 2, % ‘959 105,)005 0,020 0,035 0,050 0,065 0,080 0,095
gy
[Celulase] (%)
32|
3¢ SR
..,-""“&"'
s 28 S50
W
g~ RO S oI SeS R SREE
g 24 t{:“:‘sg& XEE o
& IS eetee s
g ¥ ST 126 )
2.0 B 24 g
& =
of —P
=, (b) E
25 .23
b4 e ng B2 0,095 0,080 0,065 0,050 0,035 0,020 0,005

[Celulase] (%)

'f’"v’v"v v
»“”’"" ”’0' s
SRS

1 &%) ARepNERIT

RSSSTTSS,
SR
‘\\é&*?&:&:&o’# o

RN
e
““

T(°C)

t (min)
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tratamento enzimatico com celulase.
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Nesse caso, de acordo com as superficies encontradas nédo foi possivel
encontrar as condi¢coes 6timas por derivacdo matematica do modelo, visto que
dentro da faixa estudada para cada parametro, ndo foi obtido ponto de inflexao
nas superficies de resposta. Sendo assim, essa determinacao foi feita a partir da
analise das curvas de contorno encontradas. E possivel afirmar que as condigdes
6timas de aplicacdo da celulase foram concentracdo da enzima de 0,1% com

tempo de incubacado de 110 minutos e temperatura na faixa de 25 a 35<C.

Apesar de ser fornecida uma condicao 6tima, vale salientar que a analise
de superficie de resposta € muito importante, pois visualiza 0 quanto € robusto ou
nao o processo, informacgéo indispensavel ao engenheiro de controle que definira,
por exemplo, o tipo de controlador e 0s sensores que deverao ser instalados,
afetando diretamente a implementagao e a viabilidade do processo (RODRIGUES,
IEMMA, 2005).

5.2.3 Avaliacao de “Blends” Enzimaticos

A Figura 5.5 apresenta as fotomicrografias do suco de pitanga com e sem
tratamento enzimatico para diferentes concentracdes de celulase e pectinase.
Através das fotos a e b, tomadas com aumento de 30x e 60x, observa-se que a
microestrutura do suco de pitanga é composta por uma matriz de formato irregular,

tendo como principais constituintes as pectinas e fibras.

Sabe-se que as pectinas, mesmo em baixas concentragdes, em solugdes
aquosas e em presenca de acgucares e acidos (como acido citrico e malico)
formam géis muito estaveis (BOBBIO e BOBBIO, 1992). Esta consisténcia gel é
melhor observada nos detalhes apresentados pela foto b tomada com aumento de
60x, onde € possivel visualizar um aglomerado formado por uma estrutura fibrosa
(regido mais escura) coberta por uma camada gelificada (regiées mais claras).
Esta configuracao estrutural é também descrita por Aguilera e Stainley (1999), os
quais afirmam que em tecidos vegetais, as microfibrilas de celulose sé&o
englobadas por uma matriz amorfa composta principalmente por substancias

pécticas.
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Figura 5.5: Fotomicrografias do suco com e sem tratamento enzimatico (a —I).
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O suco que passou pelo tratamento enzimatico apenas com pectinase
apresentou regidoes nas quais a camada gelificada constituida por substancias
pécticas se apresentou menos densa — regides mais claras — (foto d) ou até
mesmo deixou de existir ficando evidente, apenas, a presenca de estruturas
fibrosas (foto c¢). Ja para os experimentos nos quais pectinase e celulase foram
aplicadas, simultaneamente, ndo foram observadas mudancas significativas entre
os diferentes tratamentos a partir da microscopia. Apenas notou-se a acédo da
pectinase devido a presenca de regides mais claras e a acao da celulase
decorrente da diminuicao das particulas fibrosas.

Analiticamente foi observado que a quantidade de fibras e pectina diminuiu
gradativamente a medida que se aumentou a concentracdo de celulase e
pectinase, respectivamente (Tabela 5.6). No entanto, para o experimento 5 que
consistia no tratamento enzimatico utilizando apenas celulase foi observado um
aumento da quantidade de fibras no suco. Isso ocorre pelo fato de que a matriz
péctica exerce um efeito protetor sobre as fibras celuldsicas, dificultando a
hidrélise enzimatica exercida pela celulase (SHALOM, 1986). O principal efeito da
pectinase € hidrolisar os polissacarideos pécticos e expor a celulose e
hemicelulose a degradacao enzimatica. Esse fato pode ser observado nas fotos k
e |, nas quais fica evidente que a celulase conseguiu agir apenas em regioes
expostas, enquanto que a matriz péctica presente nos arredores das fibras

impediu a agdo dessa enzima.

Tabela 5.6: Concentracao de fibra e pectina do suco de pitanga apés tratamento com “blend”

enzimatico.
Exp. [Enzima] Fibra (%) Pectina (%)

1 0,1%P 0,033% + 0,004 *

2  0,075%P+0,025%C 0,029% + 0,002 0,0012+ 0,000
3 0,05%P+0,05%C  0,023°+ 0,002 0,001%+ 0,000
4  0,025%P+0,075%C 0,0129+0,001  0,003°+ 0,001
5 0,1%C 0,022% + 0,001  0,013°+ 0,001
6 PSTE 0,041°+ 0,003  0,015%+ 0,001

* ndo detectavel
Letras diferentes (na mesma coluna) significam diferenca estatistica, considerando nivel
de confiabilidade de 95%.
C = Celulase P = Pectinase PSTE = Suco Sem Tratamento Enzimatico
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A pectina € um dos principais componentes causadores da incrustagdo em
processos com membranas. Dessa forma, entre os ‘blends” avaliados, 0s
experimentos 2 e 3 apresentaram as menores quantidades de pectina apés
tratamento enzimatico (Tabela 5.6). Visto que o experimento 3 resultou em
quantidade de fibra inferior do que a encontrada para o experimento 2, optou-se
em utilizar essas concentragcdes (0,05% de celulase e 0,05% de pectinase) para o

desenvolvimento dos demais experimentos que utilizaram o “blend” enzimatico.

5.2.3.1 Comportamento Reoldgico

Os tratamentos realizados com a combinacdo de celulase e pectinase
apresentaram as maiores reducdes de viscosidade, sendo que aquele realizado
com 0,025% de pectinase e 0,075% de celulase foi o que proporcionou maior
efeito (Figura 5.6).

£ - 401 %P
' B 0,075%P+0 025%0
45 - 0,05%P+0,05%C
* % [1,025%P+0 07 5%C
g 40 H 0,1 %0
T [ ]
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Figura 5.6: Relacao entre viscosidade aparente e taxa de deformacéo para o suco de pitanga com
e sem tratamento enzimético.

Esse comportamento esta de acordo com os resultados apresentados na

Tabela 5.6, na qual é possivel verificar que a aplicagdo de pectinase,
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independente da concentragdo, resultou em valores praticamente insignificantes
de pectina, assim como, o aumento da concentragcdo de celulase ocasionou a

reducao das fibras totais presentes.

Tabela 5.7: Parametros reoldgicos e estatisticos para o suco de pitanga antes e ap6s tratamento
enzimatico.

Newtoniano 7=7.y

Experimento n (Pa.s) R® 2
1 0,0024 0,8981 0,0012
2 0,0020 0,9572 0,0004
3 0,0019 0,9673 0,0003
4 0,0018 0,9792 0,0002
5 0,0020 0,9810 0,0002
Suco 0,0029 0,8533 0,0023
Ostwald-de-Waele (Lei da Poténcia) 7=K.y
Experimento K n R® x>
1 0,0067 0,7412 0,9921 0,0001
2 0,0041 0,8191 0,9943 0,0000
3 0,0036 0,8392 0,9958 0,0000
4 0,0030 0,8726 0,9951 0,0000
5 0,0034 08714  0,9979 0,0001
Suco 0,0096  0,7007  0.9944 0,0001
Herschel-Bulkley (HB) 7 =7, + K.y
Experimento T K n R® %
1 0,0180 0,0032 0,8851 0,9960 0,0001
2 0,0119 0,0022 0,9420 0,9977 0,0001
3 0,0110 0,0020 10,9586 0,9977 0,0001
4 0,0064 0,0021 0,9391 0,9967 0,0001
5 0,0026 0,0030 0,8905 0,9979 0,0000
Suco 0,0273 0,0038 0,8807 0.9984  0,0000
Mizrahi-Berk 7’ =K, +K,, 7
Experimento Kowm K Nw R® %
1 0,1797 10,0065 0,8220 0,9996 0,0000
2 0,1389 0,0085 0,7697 0,9997 0,0000
3 0,1266 0,0097 0,7417 0,9996 0,0000
4 0,1211 0,0091 0,7600 0,9995 0,0000
5 0,1031 0,0160 0,6626 0,9999 0,0000
Suco 0,1886 0,0110 0,7283 0,9999 0,0000
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Para comparar os ajustes aos modelos da Lei de Poténcia, Herschel-
Bulkley (HB) e Mizrahi-Berk foram determinados os parametros reoldgicos e
estatisticos para o suco de pitanga antes e apds cada tratamento enzimatico,
utilizando-se as equagdes 3.3, 3.4 e 3. 5, respectivamente. Os valores obtidos sédo
apresentados na Tabela 5.7.

O modelo de Mizrahi-Berk teve o melhor ajuste para os dados
experimentais, com coeficiente de correlagao (R?) superior a 0,9990 e x* igual a
zero para todos os experimentos (exceto o experimento 2 que apresentou R? de
0,9967). Os demais modelos (Lei da Poténcia e HB) também apresentaram étimos

ajustes com R? superior a 0,99 e % muito préximo de zero.

O modelo Lei da Poténcia também apresentou bom ajuste aos dados
experimentais para suco de acerola, com R? superior a 0,97, sendo que o modelo
HB apresentou os melhores resultados (SILVA et al., 2005). O modelo de HB foi o
que melhor descreveu o comportamento da polpa de jabuticaba, sendo que o
modelo Lei da Poténcia também apresentou um razoavel ajuste ao
comportamento de escoamento dessa polpa, com elevado coeficiente de
determinagdo (R%>0,96) (SATO e CUNHA, 2007). O modelo Lei da Poténcia, por
sua vez, apresentou os melhores resultados para o ajuste dos dados
experimentais durante o estudo das propriedades reolégicas do suco de mirtilo
(CEPEDA et al., 2002) e para polpa de manga centrifugada, no qual se obteve
coeficiente de correlacado igual a 0,99 (VIDAL et al., 2006).

A partir da Figura 5.7 verifica-se que todas as amostras apresentam
comportamento muito préximo do Newtoniano dentro da faixa estudada. Porém, o
ajuste a diferentes modelos reolégicos (Tabela 5.7) mostrou que o0s sucos de
pitanga sem tratamento assim como o tratado apenas com pectinase
apresentaram comportamento pseudoplastico mais acentuado, visto que o indice
de comportamento “n” para esses dois casos foi menor que a unidade.
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Figura 5.7: Relagéo entre a tensdo de cisalhamento e a taxa de deformagé&o para o suco de
pitanga com e sem tratamento enzimatico.

5.3 PARTE 2: AVALIACAO DAS MEMBRANAS

5.3.1 Aplicacao da Célula de Laboratorio

5.3.1.1 Produtos Obtidos (Retentado e Permeado)

Nas Tabelas 5.8, 5.9 e 5.10 estao presentes os resultados das anélises de
cor, anadlises fisico-quimicas e concentracdo de taninos das amostras de
alimentacao, retentado e permeado obtidas para as corridas realizadas com as
membranas de polifluoreto de vinilideno de 500 kDa (PVDF500) e de 150 kDa
(PVDF150), de polietersulfona de 150 kDa (PES150) e de celulose de 30 kDa
(CELS0) para suco sem tratamento (PSTE) e com tratamento enzimético utilizando

protease, celulase e pectinase.

Os parametros (c*, h* e L*) avaliados durante a analise de cor (Tabela 5.8)

apresentaram tendéncia semelhante para todas as membranas quando se
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compararam o0s resultados para alimentacdo, retentado e permeado. Girard e
Fukumoto (1999) realizaram estudo semelhante para suco de maca e encontraram
0 mesmo comportamento. Percebeu-se que, tanto as alimentagbes quanto os
retentados tiveram luminosidade tendendo ao escuro (L* inferior a 50), cor
alaranjada tendendo ao amarelo (45<h*<60) e saturacdo (c*) em torno de 30.
Notou-se uma discreta diferenga entre os valores dos parametros dos retentados e
das alimentagbes, porém, dada a grandeza da escala dos pardmetros, essa
diferenga ndo é importante e nao foi percebida visualmente. Os permeados, por
sua vez, mostraram-se claros (L* superior a 93) e com cor no quadrante do
amarelo tendendo ao vermelho para as amostras de suco sem tratamento
enzimatico e para as amostras tratadas com celulase e pectinase (83<h*<90). O
suco tratado com protease resultou em permeado amarelo com tendéncia ao

verde (h*>97) e com maior saturagao (c*>22).

. o

Retentado Retentado Permeado Permeado

(PROT) (PSTE) (PSTE) (PROT)

Figura 5.8: Fotografias das fragdes de retentado e permeado para suco sem tratamento
enzimatico e tratado com protease.

Os valores para pH variaram pouco entre os diferentes experimentos. Para
a alimentagao houve variacao entre 2,90 e 2,95. Para o retentado, esse valor ficou
entre 2,88 e 2,98 e no permeado apresentou-se entre 2,92 e 3,03. Para o caso
dos experimentos com protease, devido ao ajuste de pH realizado, a alimentagéo
caracterizou-se por um pH igual a 5, sendo que o retentado e o permeado tiveram
variacao de 4,93 a 5,01 e 4,97 a 5,05, respectivamente.
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Tabela 5.8: Resultados para andlise de cor das alimentacdes e das fragdes obtidas.

Parametro c*

Parametro h*

Parametro L*

A R P A R P A R P

PVDF150 31,20£0,05*  9,50+0,01° 52,54+0,07° 83,28+0,01° 41,9740,05° 96,51+0,01°
L b b b b ac b
= PES150 29.,5140.19° 32,35+0,11 12,19+0,02 53.55£0,04° 52,46+0,08° 85,03+0,02 41.180,14° 42,31+0,11* 95,95+0,01
o CEL30 32,32+0,04™ 12,69+0,01° 52,50+0,05° 84,19+0,00° 42,50+0,01° 95,71+0,01°

PVDF500 31,86+0,03" 13,08+0,01¢ 52,15+0,04° 89,04+0,01° 42,20+0,06%° 94,24+0,01°
W PVDF150 29,25+0,03°  22,24+0,00° 53,64+0,11¢ 98,77+0,00° 40,58+0,06% 95,51+0,01°
< f f ef f ef f
i PES150 26,0240,06° 29,98+0,02'  24,62+0,01 55,75£0,07° 53,52+0,11 h 98,44+0,01 39,1410,06° 41,0510,01d 95,01+0,00
o CEL30 29,04+0,329  25,43+0,00° 53,25+0,04°" 97,85+0,00° 40,36+0,21%  94,75+0,00°
o PVDF500 29,11+0,04° 25,58+0,00" 54,23+0,04' 98,11+0,01" 40,62+0,03% 94,62+0,00"
w  PVDF150 31,55+0,45°"  11,08+0,01' 52,87+0,07 86,62+0,03' 41,61+0,29°"  96,13+0,02'
< bed j ef j abc f
5 PES150 28,07+0.01° 32,074;0,09dh 14,8810,00k 55,0940,05° 53,36£0,05° 85,4610,00k 40,47+0,01° 42,0210,09bh 95,01£0,01°
- CEL30 31,45+0,31 13,99+0,01 52,95+0,07 85,28+0,01 41,57+0,28""  95,34+0,00
O  PVDF500 31,78+0,06  10,47+0,00 53,55:0,04' 88,8310,01' 41,8910,17* 94,77+0,01
W PVDF150 31,00£0,20" 11,25+0,01™ 53,35+0,08° 85,44+0,03 41,01+0,17°  96,01+0,01'
< dh n gj m fhi c

PES1 1,31+0,1 13,90+0,01 +0,04 19+0,01 41,240, 1 700,02
E S150 27 260,067 31,310, ebdh 3,90+0,0 " 54.544001° 53,00 o,oefhsg, 9+0,0 " 30.2140,02° 2440, thi 95,70+0,0 e
55 CEL30 31,68+0,08 14,10+0,01 53,26+0,08°" 87,59+0,03 41,44+0,06™ 95,48+0,01
& PVDF500 30,27+0,24"  15,52+0,01° 53,89+0,03' 84,74+0,00° 40,940,170 94,77+0,01¢
¢ PVDF150 30,52+0,50"  10,64+0,00° 51,90+0,13°™ 87,84+0,02° 40,25+0,42° 94,76+0,01¢
L dh r m q dji d
o PES150 27.38+0.10° 31,50+0,21 . 13,82+0,00 53,48+0,14° 51,85+0,03™ 89,82+0,06 39,02+0,08° 40,75:0,20"  94,20+0,01
o CEL30 31,58+0,04b™ 13,89+0,01" 51,77+0,07™ 88,71+0,03" 40,81+0,03°9 94,03+0,00™
O PVDF500 30,51+0,07"  14,47+0,00° 52,98+0,01" 87,68+0,02° 40,65+0,03% 93,79+0,01"

Letras diferentes (na mesma coluna) significam diferenga estatistica, considerando nivel de confiabilidade de 95%.

A = Alimentacao, R = Retentado, P = Permeado
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Tabela 5.9: Composigéao fisico-quimica das alimentacgdes e fracdes obtidas.

pH Acidez Titulavel (mg ac. Citrico/100 g) Acido Ascérbico (mg/100 g)
A R P A R P A R P

PVDF150 2.98+0,02° 3,00+0,04 39,62+0,18% 36,44+0,19° 17,95+0,17%° 18,59+0,13%

i PES150 a  2,93+0,01%® 2,95+0,01° a 40,04+0,37% 34,13+1,63% a 16,65+0,34%" 12,40+0,03%
2,95+0,02 38,84+0,77 19,41+0,98

&  CEL30 2.94+0,01% 2,92+0,01° 39,35+0,20% 34,92+0,32™ 16,07+0,54*° 16,35+1,26%

PVDF500 2,88+0,07° 3,00+0,13 37,24+0,23° 33,51+0,69”° 19,94+0,24°" 16,03+0,11"
W PVDF150 4,98+0,02°  4,98+0,01° 14,99+0,07%° 13,25+0,09° 14,33+0,26°° 13,71+0,12°
é PES150 . 1040.00° 5,01+0,01°  5,04+0,02° 12.7840.18" 14,91+0,21° 12,91+0,26° 13.8740.26° 13,54+0,99° 10,66+0,33°
O CEL30 ’ ’ 5,00+0,01°  5,05+0,05° ’ ’ 15,3740,47% 13,29+0,25° ’ 12,43+0,14° 9,40+0,07°
& PVDF500 4,93+0,01°  4,97+0,04° 15,63+0,19° 13,34+0,05° 13,47+0,32° 12,80+0,35°
w  PVDF150 2,96+0,02% 2,95+0,04° 38,12+0,08" 28,01+0,15¢ 17,93+0,13% 17,85+0,49%"
; PES150 o000 03° 2,91+0,01* 2,93+0,01? 36,3240 14° 38,3510,15‘5 33,54+0,09% 19.08£0.36° 15,91+0,27% 13,6010,03#
- CEL30 2,94+0,02%* 2,96+0,02° 37,41+0,06%" 33,16+0,08" 17,11+0,99%" 17,46+0,57°
O  PVDF500 2,91+0,03%* 2,96+0,01° 37,32+0,17°" 34,50+0,09°* 18,50+0,74°" 17,66+0,52%
W PVDF150 2,93+0,02%* 2,94+0,02° 37,91+0,19°" 35,76+0,14% 18,37+0,23°™" 19,47+0,28°
2 PES150 00005 2,97+0,02°  2,95+0,03° 37 860,08 38,95+0,11" 34,3510,19? 19 640,25 19,19+0,35” 18,08+0,54*
55 CEL30 B 2,89+0,01° 2,92+#0,01* 39,73+0,15% 34,4520,12° 7 19,29+0,39” 19,00+0,51°™
& PVDF500 2,89+0,02° 2,94+0,012 38,57+0,19" 36,88+0,24° 18,51+0,35°" 17,75+0,23%
¢ PVDF150 2,95+0,01%°  2,94%0,04* 35,90+0,08' 32,14+0,12" 18,37+0,59°" 17,01+0,33°"
L ab a j cf bf aej
o PES150 2 94+0,10% 2,96+0,04® 2,93+0,01 37124027 36,434_-0,37fl 33,594_-0,180" 20,16+0,78° 19,0010,13f 17,59¢o,11f
o CEL30 2,98+0,04* 3,030,017 38,60+0,40" 35,71+0,39° 20,37+1,27" 16,28+0,31"
O PVDF500 2,95+0,03%* 2,95+0,012 36,04+0,20' 34,37+0,35% 19,18+0,35”" 16,58+0,25"

Letras diferentes (na mesma coluna) significam diferenga estatistica, considerando nivel de confiabilidade de 95%.
A = Alimentacao, R = Retentado, P = Permeado
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Continuacao
Tabela 5.9.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Sdlidos totais (%)

Sdlidos soluveis (Brix)

Cinzas (%)

A R P A R P A R P
PVDF150 3,02+0,01*  1,95+0,01° 2,69+0,02%¢ 2 24+0,05% 0,06+0,00® 0,04+0,00%
w + bc + bc + abde + c ab ab
,5 PES150 2.5340,05 2,96_0,01CIe 1,88+0,01 N 2,59i0,04ab 2,71+£0,1 Oadcd 2,05_0,04C 0,0640,01° 0,06+0,01 0,06+0,00
ol CEL30 2,8910,01 1,89+0,01 2,60+0,03 2,05+0,02 0,03+0,00*  0,02+0,012
PVDF500 2,88+0,01"  1,9020,00° 2,76+0,03*°  2,320,07°% 0,07+0,02°  0,05+0,02%
W PVDF150 2,88+0,00% 1,96+0,01% 2,73+0,00%°°% 2 31+0,03%°% 0,22+0,01%  0,20+0,02°
<C a ef f ade c (o
i PES150 2 6420,01° 3,04+0,01 ) 2,05+0,01 2 750,067 3,11 J_ro,ozf 2,31 J_ro,ozb 0224002 0,23+0,01°  0,20+0,02
o CEL30 2,97+0,01°  1,99+0,01¢ 2,93+0,09%"  2,18+0,02" 0,24+0,01°  0,20+0,02°
o PVDF500 2,86+0,01%  1,86+0,02° 2,67+0,10%% 2,38+0,07%" 0,19+0,01%  0,20+0,02°
w  PVDF150 2,93+0,01°° 2,03+0,01°" 2,57+0,02°  2,05+0,05° 0,07+0,00® 0,05+0,01%
< g i ade adf b b
5 PES150 2 54+0,01% 2,62+0,01 h 1,6910,01h 2 63£0,00% 2,74+0,0 g 2,29+0,02 " 0,07:0,00° 0,07i0,00b o,07¢o,oob
- CEL30 2,92+0,01°"  2,02+0,01 2,60+0,03%% 2 25+0,00% 0,07+0,00® 0,07+0,01°
O  PVDF500 2,88+0,03°™  2,09+0,01’ 2,67+0,06%°° 2,42+0,02% 0,04+0,00® 0,04+0,01%
W PVDF150 2,76+0,01"  2,05+0,00% 2,58+0,00%% 2 32+0,02°% 0,07+0,01®  0,07+0,01°
<C i a bc afg ab ab
PES150 2,79+0,02°  1,94+0,01 2,55+0,06°° 2,26+0,06 0,06+0,00® 0,06+0,01
'% CEL30 2.5040,05° 2,77+0,02' 1,98+0,01% 2,46+0,02° 2,70+0,10%% 2 29+0,06°" 0,08+0,00° 0,07+0,01* 0,07+0,01°
(@) 5 =Y, ) =Y, ) =Y, ) =Y, 5 =Y, 5 =Y,
& PVDF500 2,69+0,01%  2,14+0,01" 2,68+0,04%° 2 41+0,02%" 0,06+0,00® 0,06+0,00%
¢ PVDF150 2,8420,01"  1,99+0,00° 2,7140,06™% 2,35+0,02*" 0,08+0,03° 0,070,013
L df f abcd ade ab ab
o PES150 o 2,85+0,01 2,06+0,01 5 2,700,07 2,36+0,02 . 0,07£0,03® 0,04+0,01
Z GEL30 2,560,068 2.85+0,00%  2,14+0,00 259:0.12 252+0,10°  2,45+0,00°" 0,08:0.01 0,08+0,02°  0,05+0,00%
Ll ) =Y, ] =Y, ) =Y, ) =Y, ) =Y, ) =Y,
O PVDF500 2,72+0,02%  2,16+0,00 2,62+0,07%%  2,49+0,08" 0,06+0,03* 0,05+0,04%

Letras diferentes (na mesma coluna) significam diferenga estatistica, considerando nivel de confiabilidade de 95%.
A = Alimentacao, R = Retentado, P = Permeado

70



Tabela 5.10: Concentracao e retencao de taninos.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Taninos (mg/100 g)

A R P Retencao

PVDF150 16,61+0,29%¢  8,500,09%° 48.83
E PESTS0 15 040430 17,29:0,46% 9,3410,26a: 45,98
a  CEL30 17,01+0,54%¢ 8,97+0,14™° 47,27

PVDF500 18,00+0,41%  9,7620,68% 45,78
W PVDF150 14,45+0,27°° 10,15+0,10° 29,76
é PES150 4024022 15,3410,201‘”e 9,0240,13%° 41,20
O  CEL30 14,84+0,33°°"  8,80+0,30™ 40,70
& PVDF500 14,85+0,44%°% 8 53+0,08% 42,56
w  PVDF150 15,52+0,09%°°%  7,04+0,71°" 54,83
S PES150 4.56+0.38% 15,13+1,29%°%% g 2140 49% 48,23
é CEL30 T 17,020,05%°% 9,29+0,13%° 4542
O  PVDF500 14,02+0,34°  8,06+0,21% 42,47
W PVDF150 13,47+0,30°  6,96+0,26° 48,33
S PES150 11.96+0.13° 13,77+0,48°  6,69+0,11' 51,42
55 CEL30 B 16,66+0,97%° 9,5040,44* 42,98
A PVDF500 13,73+0,97  8,29+0,21% 39,62
¢ PVDF150 18,43+0,00%" 8,74+0,42°® 5258
& PES150 o 17,87+0,74%° 10,78+0,35° 39,68
L,—'j CEL30 15,0120,67 18,4610,41%  12,3310,69" 33,21
O PVDF500 17,8443,46*  9,86+0,58°% 44,73

Letras diferentes (na mesma coluna) significam diferenca estatistica, considerando nivel de
confiabilidade de 95%.
A = Alimentacgao, R = Retentado, P = Permeado

As de
significativamente (p<0,05) com relagédo a acidez, cujo valor inicial foi de 14,78 mg

amostras alimentacdo, retentado e permeado diferiram
de acido citrico/100 g para a alimentacao tratada com protease e entre 36,32 e
38,84 mg de acido citrico/100 g para as demais. Foi possivel observar que o suco
que passou por tratamento enzimatico apresentou valores de acidez levemente
inferiores aquele apresentado pelo suco sem tratamento, exceto para o caso do
suco tratado com protease. Em todos os casos, a acidez foi maior no retentado
(14,91 a 40,04 mg de acido citrico/100 g) e menor no permeado (12,91 a 36,44 mg

de acido citrico/100 g). Os menores valores para acidez titulavel encontrados nos
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ensaios com tratamento enzimatico utilizando protease foram decorrentes do

ajuste de pH necessario para uma boa atividade dessa enzima.

Comparando as respostas para pH e acidez titulavel das amostras de
retentado e permeado, percebeu-se que no processo de micro e ultrafiltracdo do
suco de pitanga ocorreu uma concentragdo de &cidos nao-dissociados, sem
alterar a concentracao de ions hidrogénio, visto que o retentado apresentou maior
concentragao de acido citrico quando comparado com o permeado, porém, o pH
foi praticamente igual em ambas as fracdes. O mesmo comportamento foi obtido
com suco de umbu (USHIKUBO et al., 2007), tamarindo (WATANABE, 2007) e
abacaxi (BARROS et al., 2003).

A quantidade de acido ascérbico na alimentagéo variou entre 13,87 e 20,16
mg/100 g. O acido ascérbico, em presenca de ar, sofre oxidacao rapidamente
(FENNEMA, 1993). Isso justifica a maior quantidade de vitamina C na
alimentacao, que sofreu menos manipulacao. Apds o processo de clarificacdo, na
maior parte dos casos, o retentado apresentou maior concentracdo de &cido
ascérbico, visto que o permeado ficou em contato direto com ar durante o
experimento, provocando perda mais acentuada desse componente.
Comportamento contrario foi observado para os experimentos com suco sem
tratamento enzimatico para PVDF150 e CEL30, tratado com protease para CEL30
e com pectinase para PVDF150.

Cassano et al. (2007), avaliando a ultrafiltracdo do suco de kiwi com uma
membrana de PVDF de 150 kDa também obtiveram maior concentragdo de &cido
ascérbico no permeado (750 mg/L). Porém, Filho et al. (2003) encontraram maior
concentragdo de vitamina C no retentado (32,2 a 39,6 mg/100 g) quando
estudaram a aplicacdo de membranas cerdmicas na microfiltracdo de suco de
laranja. Como a quantidade de acido ascérbico presente no suco inicial foi muito
pequena, € dificil estabelecer uma relagéo, pois qualquer diferenca no tratamento

do suco pode ter influenciado o resultado da analise.

A menor concentragcdo de vitamina C nas amostras de suco tratado com

protease esta relacionada ao ajuste de pH, que provocou a neutralizacdo de parte
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do acido ascérbico presente. Além disso, o proprio tratamento enzimatico também
pode ter influenciado, decorrente do maior tempo de processamento e condi¢coes
elevadas de temperatura, conforme relataram Cianci et al. (2005) quando
estudaram a clarificacdo e concentracdo de suco de caju aplicando uma

membrana de polietersulfona de 0,3 um.

Em todos os experimentos as membranas agiram como uma barreira a
passagem de sélidos. A alimentagdo apresentou concentracdo de solidos totais
variando entre 2,50 e 2,64%, o retentado entre 2,69 e 3,04% e o permeado entre
1,69 e 2,16%. A retencdo aumentou a medida que a massa molecular de corte das
membranas diminuiu, exceto para a membrana CEL30. As maiores retencdes dos
sélidos totais foram obtidas com a membrana PES150 (28,02 a 36,44%), seguida
pela PVDF150 (25,49 a 35,32%), CEL30 (25,00 a 34,85%) e PVDF500 (20,36 a
33,75%). O suco sem tratamento enzimatico (PSTE) foi o que resultou em maiores
retencdes, enquanto que a aplicacdo combinada de celulase e pectinase

apresentaram os menores resultados.

A correcao do pH feita com solucédo de hidroxido de sddio para realizacéao
do tratamento com protease elevou a quantidade de sélidos e, conseqtientemente,
a quantidade de cinzas. Para os demais experimentos praticamente ndo houve

diferenca entre a quantidade de cinzas para alimentacao, retentado e permeado.

O teor de soélidos soluveis é de grande importancia nos frutos, tanto para o
consumo “in natura” como para o processamento industrial, visto que elevados
teores desses constituintes na matéria-prima implicam menor adicao de acucares
(PINHEIRO et al., 1984). O teor de sélidos soluveis inicialmente entre 2,46 e 2,71
Brix aumentou no retentado (2,52 a 3,11 Brix) e, conseqientemente, diminuiu no
permeado (2,05 a 2,49 Brix). Carvalho et al. (2008) avaliaram a retencao de
acucares no processo de clarificagdo de suco de abacaxi e perceberam que a
quantidade de sacarose diminuiu quando se comparou 0 suco antes e apés o

processo de clarificagao.

Maiores valores para retengdao de sélidos solUveis foram obtidos para o
suco sem tratamento enzimatico e tratado com protease (10,86 a 25,72%),
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enquanto que a aplicacdo combinada de celulase e pectinase resultou nas
menores retencdes (2,78 a 13,28%). As aplicacbes isoladas de celulase e
pectinase resultaram em retencdes variando de 9,36 a 20,23 e de 10,07 a 15,19%,
respectivamente. Em relacdo a retencdo, verificou-se que a membrana de
microfiltracdo (PVDF500) apresentou menores retencdes (4,96 a 15,94%) do que
as membranas de ultrafiltracao (7,60 a 25,72%). Carvalho et al. (2008) e Youn et
al. (2004) encontraram comportamento contrario para suco de abacaxi e maca,
respectivamente, provavelmente devido ao tipo de filtracdo aplicado e a
configuracdo das membranas. Esses autores utilizaram filtragdo tangencial e
membranas tubulares, enquanto que nos experimentos realizados na célula de
laboratério, utilizaram-se membranas planas. Além disso, 0s ensaios realizados na
célula se assemelham a filtracdo convencional, resultando em acumulo excessivo
de soélidos sobre a superficie da membrana, que podem ter agido como uma
barreira extra a passagem de sélidos soluveis.

De acordo com a Tabela 5.10, a retencao de taninos variou entre 29,76 e
54,83%, sendo que os experimentos realizados com suco tratado com protease
apresentaram retengcées mais baixas (média de 38%), enquanto que para o0s
demais casos essa média foi superior a 42%.

Os taninos sao polifendis de elevada massa molecular (500 a 3000 Da).
Além disso, mesmo em baixas concentracdes protéicas, os polifendis se ligam a
superficie das moléculas de proteina formando uma monocamada hidrofébica,
gerando uma estrutura de maior massa molecular (GAONKAR e McPHERSON,
2006). Dessa forma, a retencéo de taninos pode estar relacionada com a retengao
de proteinas. Sendo assim, a aplicacdo de protease provavelmente provocou a
destruicdo desses complexos polifendis-proteinas, o que justifica os menores
indices de retencao de taninos apresentados na clarificacao do suco tratado com

essa enzima.

Barato (2008) obteve retengdes de taninos superiores a 71% para suco de
caju utilizando membranas poliméricas de massa molecular de corte entre 0,5 e
200 kDa. Watanabe (2007) obteve retencao de até 36% de taninos durante
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microfiltragdo de suco de tamarindo utilizando membrana tubular de polipropileno
de 0,2 um (500 kDa), resultado semelhante ao encontrado por Carvalho et al.

(1998) para suco de abacaxi utilizando membrana de polissulfona de 50 kDa.

Em nenhum experimento houve permeacdo de carotendides pela
membrana, ou seja, ocorreu 100% de retencao. Isso demonstra a importancia de
estudar possiveis aplicacdes desse retentado, devido ao elevado valor funcional.
Miranda (2005) aplicou o retentado do processo de clarificacdo de suco de
melancia para producdo de bala de goma com elevado teor de carotendides. A
analise sensorial deste produto mostrou grande aceitabilidade do mesmo.

Vaillant et al. (2005) obtiveram 100% de retencdo de [-caroteno na
clarificacao de suco de melao utilizando membrana ceramica de didmetro de poro
de 0,2 um (500 kDa). O mesmo comportamento foi observado por Clareto (2007)
durante microfiltracdo de polpa de goiaba utilizando membrana ceramica de 0,2
um (500 kDa), enquanto que Miranda (2005) obteve indices de retencao de
licopeno entre 96,2 e 98,2% durante ultrafiltracdo de suco de melancia utilizando

membrana ceramica de 0,01 um.

Comportamento Reoldgico

As amostras de permeado apresentaram o mesmo comportamento,
independente do tratamento enzimatico realizado, considerando taxas de
deformacéo inferiores a 41 s™' (Figura 5.9). Para taxas superiores os resultados
apresentaram comportamento anémalo, decorrente da limitacdo do equipamento

nessa faixa de estudo.

A partir da Tabela 5.11 verificou-se que o modelo Newtoniano pode ser
utilizado para descrever os dados experimentais obtidos para as fracbes de
permeado, visto que se obteve R? superior a 0,98 em todos os casos. Além disso,
a viscosidade para as fragbes de permeado obtidas a 35C (1,00 cP) é
semelhante a viscosidade da agua a mesma temperatura (0,77 cP), o que era
esperado, jA que a clarificacdo de sucos utilizando membranas provoca a
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completa remocédo dos sélidos suspensos, um dos fatores responsaveis por

viscosidades mais elevadas.

0,040
s |
E’ 0,035 - "
3 0,030
g ]
% 0025 ] o PETE
E & & Protease
@ i
': 0020 = Celulase
W 0015 a Pectinase
=
@ =Cel+Pec
" opio : — : : —

20 22 24 2B 28 30 34 3B 38 40 42

Taxa de deformacéo (57

Figura 5.9: Curvas de escoamento para o permeado.

Tabela 5.11: Parametros reolégicos e estatisticos para o permeado obtido nos ensaios de
microfiltracdo (PVDF 500 kDa).

Newtoniano *.r:::a.;.v

Experimento 1 (Pa.s) R '
FPSTE 00010 00,9871 00,0001
FROTEASE 00010 00,9996 0,0000
CELULASE 00010 0,9975 0,0000
PECTINASE 00010 00,9794 0,0001
CEL+PEC 00010 0,9931 0,0000

Também foi observado comportamento Newtoniano para suco de banana
(KHALIL et al., 1989), péra (IBARZ et al., 1989) e laranja (IBARZ et al., 1994).
Nesses estudos, o suco primeiramente foi despectinizado e posteriormente os

sélidos suspensos foram removidos por filtracdo convencional, obtendo-se um

suco clarificado com caracteristicas semelhantes as obtidas para as fragdes de

permeado com suco de pitanga.
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Para o ajuste das curvas de escoamento das fragdes de retentado foram
utilizados os modelos: Newtoniano, Lei da Poténcia, Herschel-Bulkley (HB) e
Mizrahi-Berk (Tabela 5.12).

Tabela 5.12: Pardmetros reoldgicos e estatisticos para o retentado obtido nos ensaios de
microfiltragao.

bl

Ostwald-de-Waele (Lei da Poténcia) r= K;v

Experimento K n R2 '
FSTE 0,0955 05109 09983 0,0006
FPROTEASE 0,0840 04960 09917 0,0024
CELULASE 0,0365 0,5090 0,9949 0,0004
FECTINASE 0,0507 04372 09934 0,0002
CEL+PEC 0,0151 05535 09919 0,0003
Herschel-Bulkley = t, +K.;v
Experimento To K n R2 12
PSTE 01049 005681 08044  0,99391 00003
FROTEASE 00897 00494 05879  09%41 00017
CELULASE 00178 00292 05475 09942 0,000
PECTINASE 00591 00257 05491 09924 00003
CEL+PEC 00030 00142 05362 09921 0,.0003
Mizrahi-Berk ' = &, + X, y :
Experimento Ko Ko M R2 12
PSTE 02800 00709 04755 09995 00002
PROTEASE 05201 00095 08212 09996 00001
CELULASE 02307 00477 04566 09303 00007
FECTINASE 02938 00360 04785 09306 00003
CEL+PEC 01963 00159 05983 093962 00002

Ao contrario das fracdes de permeado, para as amostras de retentado ficou
evidente a influéncia do tratamento enzimatico no comportamento reoldgico
(Figura 5.10). Além disso, a tensdo de cisalhamento para as amostras de
retentado foi 10 a 20 vezes maior do que aquela para as fragcdes de permeado.
Esse comportamento é consequiéncia dos sélidos suspensos presentes em grande
quantidade no retentado.
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o PSTE
. 11 m Protease
e 031 «cCelulase g o f
2 U381 aPectinase o .
= o L]
@ 0719 -Cel+Pec n
S 0 - e «. "
= u]
E 054 p O . [ ]
G044 ="
k]
< 03 - \ 5 4 * * X
8 02 4 ok .
7] . - - -
E 01 - - - -
I:I 1 1 T 1 1 1 1
20 a0 40 a0 R0 70 ad a0

Taxa de deformagéo [5'1]

Figura 5.10: Curvas de escoamento para o retentado.

De acordo com os resultados encontrados (Tabela 5.12), as amostras de
retentado (FC 2) apresentaram indice de comportamento (n) menor que 1,
caracterizando comportamento pseudoplastico, caracteristico para polpas de
frutas e semelhante ao observado anteriormente na caracterizagdo reoldgica do
suco antes e apoés diferentes tratamentos enzimaticos (Resultados e Discussao
PARTE 1). Exceto o modelo Newtoniano que apresentou coeficiente de
determinacdo (R?) inferior a 0,50, os demais apresentaram R? préximo de 0,99.
Sendo assim, o modelo Lei da Poténcia é indicado para aplicagdo em calculos de
engenharia, por apresentar apenas dois parametros.

Optou-se em avaliar reologicamente apenas as fracbes obtidas da
microfiltracdo do suco de pitanga (PVDF500). Porém, resultados preliminares
mostraram que as fragdes de retentado e permeado obtidas com as outras

membranas apresentaram comportamento semelhante ao acima descrito.

Para suco concentrado de tamarindo (71 Brix), em b aixas temperaturas (10
a 30C), o modelo de Herschel-Bulkley apresentou me lhor ajuste, seguido pelo
modelo Lei da Poténcia, obtendo-se erro padrao de 3,82 e 7,45, respectivamente
(AHMED et al., 2007). Para suco de manga, o modelo Lei da Poténcia descreveu

melhor os dados experimentais e obteve-se indice de comportamento entre 0,20 e
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0,33 (DAK et al., 2007). Cepeda et al. (2002) avaliando o comportamento reoldgico
do suco concentrado de mirtilo também constataram que o modelo Lei da Poténcia
teve melhor ajuste, sendo que para concentracées mais baixas (24,9 Brix) a 30T

o indice de comportamento foi igual a 0,78. Em todos esses casos nao foi
realizada a remocéao dos sélidos suspensos, seja por centrifugacao ou filtracéo, o
que os faz semelhante as fracoes de retentado obtidas durante a clarificagdo do

suco de pitanga.

5.3.1.2 Fluxo de Permeado

A partir da Figura 5.11 e da Tabela 5.13 fica evidente a presenca de trés

comportamentos distintos em relacao ao fluxo de permeado.

O PSTE

| Protease
Celulase
Pectinase
Cel + Pec

1000 -

100 -

Fluxo de Permeado (kg/m°h)
>

PDFV150 PES150 CEL30 PVDF500

Figura 5.11: Fluxo médio de permeado para os experimentos realizados.

O primeiro é caracterizado por menores fluxos de permeado, na ordem de
10 a 15 kg/m?h. Nesse grupo encontram-se os resultados obtidos com todas as

membranas quando se utilizou suco sem tratamento enzimatico e o tratado com
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protease e celulase. Um segundo comportamento é caracterizado por fluxos
intermediarios (entre 30 e 45 kg/m?h). Esses fluxos foram obtidos para as
membranas de PVDF150, PES150, CEL30 e PVDF500 aplicando suco tratado
com pectinase e com a combinacdo de celulase e pectinase. O terceiro
comportamento apresentou fluxos de permeado muito mais elevados (superiores a
300 kg/m?h) e foram obtidos durante microfiltragdo (PVDF500) do suco tratado
com pectinase e com a combinagdo de celulase e pectinase. Devido a esses
comportamentos diferentes, os resultados de fluxo de permeado foram avaliados
separadamente para facilitar a comparagao entre os experimentos com resultados

semelhantes.

Tabela 5.13: Fluxo médio de permeado.

Fluxo de permeado  ,yhri50 PES150 CEL30 PVDF500

(kg/m*h)

PSTE 9,29 10,08 9,04 9,81
Protease 10,30 13,49 14,56 12,11
Celulase 13,39 13,22 15,13 15,13
Pectinase 34,89 41,91 44,63 317,84
Cel + Pec 30,03 36,19 44,13 388,65

Micro e Ultrafiltracdo de Suco sem Tratamento e Tratado com Protease e Celulase

A partir das Figuras 5.12 e 5.13, observa-se a excecdao da membrana
PVDF150, queda no fluxo em funcédo do tempo de operacédo do sistema com uma
curva exponencial, tipica de processos de micro e ultrafiliragcdo. Esta reducao do
fluxo pode ser explicada devido a existéncia dos fendmenos de polarizagédo da
concentracdo, formagdo da camada polarizada e da incrustacdao. As curvas
completas para todas as corridas realizadas sdo apresentadas individualmente

nos Apéndices, item 9.2.

Para o caso das amostras que néo sofreram tratamento enzimatico, quanto
menor a massa molecular de corte da membrana, menor foi o fluxo de permeado,
exceto para a membrana PES150 que apresentou o melhor resultado, com fluxo
médio de 10,08 kg/m>h, seguida pela PVDF500 (9,81 kg/m?h), PVDF150 (9,29
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kg/m?h), enquanto que a membrana CEL30 apresentou o menor fluxo médio, 9,04
kg/m?h. Em relagdo aos fluxos iniciais (Figuras 5.12 e 5.13) as membranas
PES150 e CEL30 apresentaram os maiores resultados, 173,81 e 136,53 kg/m?h,
respectivamente, ao passo que para PVDF500 esse valor foi de 23,07 kg/m?h e
para PVDF150 de 19,10 kg/m?h.
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Figura 5.12: Fluxo de permeado durante os 10 minutos iniciais para as corridas de ultrafiltragédo do
suco sem e com tratamento enzimatico com protease e celulase.
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Figura 5.13: Curvas de fluxo de permeado (FC=2) obtidas com a membrana de microfiltracao
(PVDF500) para suco sem e com tratamento enzimatico com protease e celulase.
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O tamanho dos poros da membrana e dos solutos presentes na
alimentacdo sao fatores muito importantes na avaliacdo do fluxo de permeado.
Freqlientemente, membranas com poros maiores tém fluxo inicial de permeado
maior, mas menores fluxos médios (CHERYAN, 1998). Se particulas do soluto tém
a mesma ordem de grandeza dos poros da membrana, a possibilidade de
entupimento dos poros € maior, ou seja, escolher uma membrana com poros
maiores nao significa obter melhores fluxos. Chamchong e Noomhorn (1991)
observaram que para a clarificacdo de suco de tangerina, uma membrana de 0,2
um resultou em menor fluxo de permeado que aquele obtido para membranas de
0,1 um e 100 kDa.

Membranas de PVDF apresentam carater mais hidrofébico que membranas
de PES (CHERYAN, 1998). Este fato foi comprovado por Ried! et al. (1998) que
encontraram fluxos de agua de 3,24 e 8,69 kg/m?s para membranas de 0,2 um de
PVDF e PES, respectivamente. Essa caracteristica pode estar relacionada aos
maiores fluxos obtidos com a membrana de PES, quando comparados com a de
PVDF, visto que o suco em questdo se apresenta como uma solu¢cdo aquosa.
Além disso, a membrana de PES de 0,2 um apresentou maior fluxo de permeado
que a de PVDF de 0,2 um durante clarificacdo de suco de macga nao-
despectinizado (RIEDL et al., 1998).

A realizacdo de tratamento enzimatico com protease resultou em aumento
entre 10 e 61% do fluxo de permeado quando comparado com 0O sSuco sem
tratamento, independente da membrana utilizada (Tabela 5.13). A melhor resposta
ocorreu com a membrana CEL30, que também apresentou o maior fluxo inicial
(201,3 kg/m?h). As membranas de PVDF, por sua vez, foram as que apresentaram

0s aumentos de fluxo mais discretos.

Membranas de celulose, em geral, apresentam maior adsor¢ao superficial
de proteinas quando comparadas com membranas de PVDF e PES, porém, a
natureza do material da membrana torna-se menos importante se a polarizacao da

concentracdo e a deposicdo de proteinas sado significativas (CHERYAN, 1998).
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Esse efeito pode ser observado na Tabela 5.14, na qual, para os experimentos
realizados sem tratamento enzimatico, a membrana de celulose apresentou um
dos maiores valores para resisténcia total, provavelmente, decorrente da maior
adsorcao de proteinas na superficie dessa membrana. De acordo com a Tabela
5.14, o efeito do entupimento dos poros (Rf), em geral, € maior nas membranas
PVDF150 e PES150, o que explica o menor fluxo obtido com essas membranas,

quando comparado com o resultado obtido para a membrana CEL30.

Tabela 5.14: Resisténcia total (m") e contribuicdes, em %, das resisténcias da membrana,
incrustagédo e camada polarizada.

%o
Ru (m") Re(m") Re (m)

Experimento Rr {(m™)

PYDF150 (1) 828E+13 071 4,99 94 30
= PES150 () 755E+13 0382 3,64 95 54
L CEL30 (9 819E+13 104 0,53 98,43
PvDFS0D (4 7/8E+13 0,13 1,88 97 .99
PYDF150 () 7 39E+13 079 047 98,74
PES1S0  B) 552E+13 112 0,53 9835
CELID () 531E+13 161 0,30 98 09
PYDFSOD (8 625E+13 0,16 0,96 98 58
PYDR1SO &) 5 77E+13 1,07 057 98 42

PES150 (10) 578E+13 1,07 0,54 98 39
CEL3D (1) 4 90E+13 174 0,18 98,07
PYDFSOO (12) 5 06E+13 0,19 253 a7 27
PYDF1S0 (13) 2 20E+13 265 0,86 96 49
PESTSD (14) 1 7YE+13 350 148 95,01
CELI0D (18] 1 70E+13 501 0,20 94749
PvDFSO0O (18] 2 39E+12 4,06 447 9147
PYDF1SO (17) 2 51E+13 233 1,16 96 52
PES150 (18) 2 13E+13 292 10,10 86 98

CEL3D (19} 1 71E+13 5,01 2,89 9211
PYDFS00 (20) 194E+12 502 678 58,21

CEL+FEC | PECTIMASE [ CELULASE | PROTEASE

Lukanin et al. (2003) avaliaram o processo de concentracdo de suco de
maga por destilacdo com membranas e mostraram que o tratamento enzimatico

adicional realizado com protease aumentou o fluxo de permeado. Os autores
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atribuiram essa melhora no fluxo devido a reducao de biopolimeros (entre eles as

proteinas) presentes no suco apos hidrélise enzimatica.

Yu e Lencki (2004) avaliaram o processo de microfiltracao de suco de maga
utilizando uma membrana de PVDF de 0,2 um e aplicando tratamento enziméatico
com protease e pectinase. Os resultados mostraram que a aplicagao de protease
resultou em fluxos relativamente maiores quando comparados com 0 processo
sem tratamento enzimatico. Porém, os melhores resultados foram obtidos a partir

da aplicacao de pectinase.

A realizacdo de tratamento enzimatico com celulase melhorou o fluxo de
permeado entre 31 e 67%, sendo que as membranas CEL30 e PVDF500
apresentaram as melhores respostas (15,13 kg/m?h), com aumento do fluxo de
permeado de 54 e 67%, respectivamente, em relacdo ao fluxo obtido para suco
sem tratamento (Tabela 5.13). Vaillant et al. (2005) obtiveram, para o processo de
clarificacdo de suco de meldo, aumentos do fluxo de permeado entre 7 e 20%
apds aplicacdo de um preparado enzimatico com atividade -celulolitica e
hemicelulolitica, sendo que a melhor resposta foi obtida para concentracao total de

0,02% de enzima.

Ultrafiltracdo de Suco Tratado com Pectinase e com a Combinagdo Celulase e

Pectinase

As ultrafiltracées de suco tratado com pectinase e com a combinagao de
celulase e pectinase apresentaram comportamento muito semelhante entre si,

independente do tratamento realizado e da membrana utilizada (Figura 5.14).

Em relagédo a ultrafiltracdo de suco de pitanga, o tratamento realizado com
pectinase resultou em aumentos entre 275 e 393% do fluxo de permeado quando
comparado com o0 suco sem tratamento, sendo que a membrana CEL30
apresentou o melhor resultado (44,63 kg/m?h), seguida pela PES150 (41,91
kg/m?h) e pela PVDF150 (34,89 kg/m?h). A mesma ordem foi observada para fluxo
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inicial, com resultados de 366, 256 e 124 kg/m*h para as membranas CEL30,

PES150 e PVDF150, respectivamente (Figura 5.15).

Fluxo de Permeado (kg/m 2h)
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300 x PES150 CEL+PEC
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Figura 5.14: Curvas de fluxo de permeado (FC=2) obtidas com a membrana de ultrafiliracao
(PVDF150, PES150 e CEL30) para suco tratado com pectinase e a combinacgéo celulase e
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Figura 5.15: Fluxo de permeado durante os 10 minutos iniciais para as corridas de ultrafiltragédo do
suco tratado com pectinase e a combinacao celulase e pectinase.
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Analisando a Figura 5.11 fica evidente que a aplicacdo de pectinase
resultou em aumento expressivo do fluxo de permeado. Diversos estudos
demonstraram esse comportamento. A aplicacdo de pectinase resultou um
aumento de fluxo de permeado de 266% para suco de kiwi (WILSON e DONALD,
1983), 100% para suco de acerola (MATTA et al., 2000), 40% para suco de caju
(CIANCI et al., 2005), entre 25 e 35% para suco de umbu (USHIKUBO et al.,
2007) e 32% e 43% para ultra e microfiltracdo de suco de maca, respectivamente
(YOUN et al., 2004).

Os residuos de acido galacturénico provocam a formacao de coldides (gel),
que em sucos de frutas estdo na concentracdo entre 100 e 1000 mg/L. A sua
presenca determina a viscosidade das solucdes de pectinas e facilita para que
outros componentes figuem em suspensao dificultando a extracdo do suco
(BARROS et al., 2004; FILHO et al., 1991). A aplicacdo de pectinase provoca a
hidrélise das pectinas, causando a precipitacado de complexos de pectina-proteina.
O suco resultante apresenta menor quantidade de pectina e menor viscosidade o

que facilita o processo de filtracéo.

E possivel verificar a partir da Figura 5.16 que, para os casos onde foi
realizado tratamento enzimatico com pectinase (Experimentos 13 a 20), a
resisténcia devido a camada polarizada é menor, decorrente da redugédo do teor
de pectina, comportamento semelhante ao observado por Matta et al. (2004)
durante clarificacdo de suco de acerola. Além disso, a resisténcia devido a
incrustacao (Figura 5.17) foi menor nas membranas de celulose (Experimentos 3,
7, 11, 15 e 19). Girard e Fukumoto (1999), avaliando as membranas de PVDF,
PES e celulose também constataram que as membranas de celulose resultaram
nas menores resisténcias decorrente do entupimento dos poros. Isso pode estar
relacionado com possiveis interagées que ocorrem entre os componentes do suco
e o polimero formador da membrana. Os experimentos apresentados nas Figuras

5.16 e 5.17 seguem a mesma ordem apresentada na Tabela 5.14.
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Resisténcia (Rp*10'%) (m™)

12 3 456 7 8 9 10 111213 14 1516 17 18 19 20
Experimento

Figura 5.16: Resisténcia devido a camada polarizada para os experimentos realizados na unidade
de laboratério.

Resisténcia (Re*107'") (m™)

123 456 7 8 9 1011121314 1516 17 18 19 20
Experimento

Figura 5.17: Resisténcia devido a incrustacdo para os experimentos realizados na unidade de
laboratério.

Em relagdo a aplicacdo combinada de celulase e pectinase, essa
apresentou comportamento semelhante a aplicacdo isolada de pectinase, porém
foi observado fluxo de permeado levemente inferior (entre 30,03 e 44,13 kg/m?h),
representando aumento de fluxo entre 223 e 388%, em relacdo ao suco sem
tratamento. Esse fato provavelmente decorre de que a acdo combinada da
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celulase e da pectinase resultou em particulas de massa molecular préxima a
massa molecular de corte das membranas de ultrafiltracdo utilizadas. Esses
resultados sdo confirmados a partir da Figura 5.17, na qual se pode verificar que
0s experimentos realizados com celulase e pectinase (experimentos 17, 18 e 19)
apresentaram resisténcia devido a incrustagcdo maior que a apresentada pelas
membranas apds clarificacdo de suco tratado apenas com pectinase

(experimentos 13, 14 e 15).

Microfiltracdo de Suco Tratado com Pectinase e com a Combinacdo Celulase e

Pectinase

A microfiltracdo de suco de pitanga tratado com pectinase e com a
combinacdo de celulase e pectinase resultou em fluxos médios de permeado
iguais a 317,84 e 388,65 kg/m?h, respectivamente. Esses resultados sdo elevados
quando comparados aos demais valores obtidos nas outras condigdes. Além
disso, representam aumento de 3141% e 3863%, respectivamente, em relacédo ao

fluxo de permeado para suco sem tratamento enzimatico.

Comportamento semelhante foi obtido por Vaillant et al. (1999) durante a
aplicacdo de membrana cerdmica de 0,2 um para clarificacdo de suco de
maracuja. A aplicacao de tratamento enzimatico melhorou em até 600% o fluxo de
permeado, resultando em valores préximos a 113 L/m?h, sendo que as aplicacoes
de preparados enzimaticos com atividade pectinolitica e celulolitica resultaram em
melhores fluxos de permeado do que aqueles preparados contendo apenas

pectinase ou celulase.

Ao contrario das demais corridas, durante a microfiltracdo de suco de
pitanga tratado com pectinase e com o “blend” de celulase e pectinase, a queda
do fluxo de permeado, considerando FC 2, foi menos acentuada (Figura 5.18).
Avaliando as Figuras 5.16 e 5.17 é possivel verificar que a resisténcia devido a
camada polarizada foi muito menor do que para os outros experimentos e a

resisténcia devido a incrustacdo também apresentou valores baixos. Esses fatores

88



RESULTADOS E DISCUSSAO

associados foram responsaveis pelos elevados valores de fluxo de permeado
obtidos nesse caso.
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Figura 5.18: Curvas de fluxo de permeado (FC=2) obtidas com a membrana de microfiltracao
(PVDF500) para suco tratado com pectinase e a combinacao celulase e pectinase.

5.3.1.3 Microscopia Eletrénica de Varredura

A anadlise microscopica através do MEV permite a visualizagdo estrutural
das membranas e a indicacdo de possiveis alteracbes na sua integridade. A
Figura 5.19 mostra em detalhe a camada polimérica de PVDF, o suporte fibroso e
o provavel agente compatibilizante que melhora a aderéncia do polimero
depositado sobre a membrana. E possivel verificar que o polimero depositado
sobre o suporte representa apenas uma fina camada. Além disso, esse polimero
estava muito bem aderido ao suporte, o que impossibilitou uma prévia remocao da
camada filtrante para posterior fratura e andlise da secao transversal. Deve-se
ressaltar que, para as membranas analisadas, nao foi possivel realizar anéalise da
secao transversal, visto que as mesmas nao fraturaram utilizando-se nitrogénio
liquido. Isso ocorreu devido as fibras presentes no suporte da membrana. Sendo

assim, a analise microscopica da superficie das membranas permitiu a obtencao
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de algumas informacbes que reforcam os resultados encontrados a partir de

outras observacoes.

| 18pn H Mag= 1.88 K X Fraturada LRAC/FEQ/UNICAMP 29-Aug-2008
—

Figura 5.19: Detalhe do polimero e suporte da membrana de PVDF de 500 kDa.

A Figura 5.20 (a — f) mostra a microestrutura da superficie das membranas
de PVDF de 500 kDa antes e apéds utilizagdo para processo de clarificagdo de
suco de pitanga. Optou-se por avaliar microscopicamente essa membrana visto

gue com ela obtiveram-se os melhores resultados de fluxo de permeado.

A imagem da membrana virgem (a) permite visualizar a presenca de poros
aparentes. Esse comportamento foi percebido em todas as membranas, com
excecao da membrana utilizada para clarificar suco tratado com celulase (d).
Nesse caso, provavelmente, os solidos presentes no suco apés tratamento
ocasionaram maior entupimento dos poros da membrana, aumentando a
incrustacdo da mesma. Esse fendmeno esta de acordo com os dados obtidos para
as resisténcias devido a incrustagao (Figura 5.17 — Experimento 12), visto que
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esse experimento apresentou o maior valor para essa resisténcia avaliando os

resultados obtidos para a membrana em questao.

1pn Mag= 10.00 K X Menb .Virgen LRAC/FEQ/UNICAMP 11-Aug-2008

[

LRAC/FEQ/UNICAMP 29—Aug—ZBaBE
- — —

1pn (= Mag= 18.80 K X Polpa sem Tratamento

|

1pn H Mag= 10.00 K X Protease LRAC/FEQ/UNICAMP 11-Aug-2008 1pn H Mag= 10.00 K X Celulase LRAC/FEQ/UNICAMP 28-Aug-2008

Celulase+Pectinase LRAC/FEQ/UNICAMP 28-Aug-2008

| 1pn H Mag= 10.00 K X Pectinase FC=2 LRAC/FEQ/UNICAMP 29-Aug-2008 Mag= 10.00 K X

tim

Figura 5.20: Microfotografias da superficie da membrana de PVDF de 500 kDa: Membrana virgem
(a), Suco sem tratamento enzimatico (b), Protease (c), Celulase (d), Pectinase (e), Celulase +
Pectinase (f).
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E possivel verificar, também, que a membrana virgem (a) ndo apresentou
depositos de matéria organica, enquanto que nas demais fica evidente a presenca
de particulas depositadas sobre a membrana, provenientes do suco e que devem
ter contribuido para a formagdo da camada polarizada e da incrustacao das

membranas.

O fato de as membranas nao terem fraturado, impossibilitou relacionar a
espessura dessa camada com a resisténcia gerada pela mesma, conforme visto
por Riedl et al. (1998) e Yu e Lencki (2004). A clarificacdo de suco de maca
utiizando uma membrana de PVDF de 0,2 um resultou em uma camada
polarizada de 4 um de espessura (RIEDL et al., 1998). Além disso, Yu e Lencki
(2004) perceberam, a partir da microscopia eletrbnica de varredura das
membranas de PVDF de 0,2 um utilizadas para clarificagcdo de suco de maca, que
o tratamento enzimatico realizado com pectinaesterase resultou em uma camada
polarizada com aparéncia lamelar sem aumento aparente da macroporosidade
dessa. Nesse mesmo estudo a acdo de pectinaliase resultou em uma camada
polarizada mais rugosa, diferentemente daquela obtida para o suco sem
tratamento enzimatico, que foi mais densa e com a presenca de poucos

macroporos.

5.3.2 Aplicacao da Planta Piloto

5.3.2.1 Produtos Obtidos (Retentado e Permeado)

As fracdes obtidas na planta piloto (Tabela 5.15) foram muito semelhantes
as obtidas utilizando a célula de laboratério. Para os resultados de cor foi
percebido 0 mesmo comportamento para os parametros c*, h* e L*. Pequena
diferenca foi observada para as amostras de permeado, que apresentaram cor no
quadrante do vermelho (h*>90), assim como a saturacdo da cor nas amostras de
retentado (c*>27) foram um pouco menores nas amostras obtidas na planta piloto.

Em relacdo a analise de pH foi observado que as amostras nao diferiram de
acordo com o equipamento utilizado durante a microfiltracdo. As frac6es obtidas
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na planta piloto apresentaram teores mais elevados de acidez, assim como de
sélidos totais e cinzas. Valores maiores para soélidos totais e cinzas foram obtidos
visto que na planta piloto os sélidos depositados sobre a membrana
representaram uma fracdo muito pequena quando comparada com a massa total
de alimentacédo, diferentemente do caso dos experimentos na célula. Nestes a
massa de alimentagdo € menor enquanto que o depdsito de sdélidos na superficie
da membrana é proporcionalmente significativa por se tratar de uma filtragao
quase perpendicular, com maior quantidade de sélidos depositada na camada

polarizada formada sobre a membrana.

Tabela 5.15: Caracterizagao fisico-quimica das alimentagdes e das fragdes obtidas.

Parametros A R P
oH PSTE 2,95+0,02 2,97+0,02 2,99+0,02
CEL+PEC  2,98+0,11 2,97+0,02 2,96+0,03
Acidez Titulavel(mg PSTE 38,84+0,77 42,02+0,39  37,2710,11
ac. Citrico/1009)  CEL + PEC  38,79+0,28  41,75+0,17  29,58+0,09
Acido Ascérbico PSTE 20,02+1,01  4,75+0,41 9,18+0,19
(mg/100 g) CEL+PEC 22,75+0,88 5,36+0,42  10,76%0,16
N , PSTE 2,53+0,05 3,24+0,01 2,06+0,02
Soélidos Totais (%)
CEL +PEC  2,56+0,06 2,99+0,01 2,31+0,02
Sélidos Sollveis PSTE 2,59+0,04 2,80+0,10 2,28+0,02
(Brix) CEL + PEC  2,6440,03  2,63%0,07  2,52+0,07
, PSTE 0,06+0,01 0,06+0,00 0,06+0,00
Cinzas (%)
CEL + PEC  0,08+0,01 0,07+0,01 0,08+0,00
, PSTE 13,73+0,13  15,40+1,58  9,00+0,61
Taninos (mg/100 g)
CEL+PEC 15,01+0,67 13,82+0,18  10,02+0,50
s PSTE 41,18+0,14  40,16+0,13  95,61+0,04
CEL + PEC  39,02+0,05 39,47+0,02  95,08+0,03
. PSTE 2951+0,19  27,20+0,15  14,58+0,06
C
CEL+PEC 27,3810,10 28,26+0,11  16,35+0,04
o PSTE 53,55+0,04 54,02+0,07 91,92+0,06
CEL + PEC  53,4810,14 53,07+0,02  91,94+0,06
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A aplicacao da planta piloto resultou em perda elevada de acido ascoérbico,
tanto para o suco sem tratamento como para o tratado enzimaticamente,
totalizando 65% de perdas em cada caso. Tanto o retentado quanto o permeado
apresentaram baixos valores de acido ascorbico (aproximadamente 5 mg/100 g
para retentado e 10 mg/100 g para permeado), diferentemente daqueles
encontrados durante a aplicacao da célula de laboratério que foram superiores a
19 e 16 mg/100 g, respectivamente. Os experimentos realizados na planta piloto
tiveram duracdo muito maior do que aqueles realizados na célula. Além disso, a
configuragdo da planta fez com que o retentado permanecesse em constante
contato com o ar devido a recirculagdo no equipamento, potencializando a
oxidacao do acido ascérbico presente. O permeado, por sua vez, apresentou
perdas menores, pois a medida que era coletado, era conservado em baixa
temperatura (4C), o que pode ter retardado a reaca o de oxidagcado. Cassano et al.
(2007), durante o processo de ultrafiltracdo de suco de kiwi aplicando planta piloto
muito semelhante a usada nesse trabalho encontraram perdas de 18% de &cido
ascérbico devido a recirculacao do retentado apds 3 horas de processo.

Para o suco sem tratamento enzimatico obteve-se praticamente a mesma
retencdo de taninos (42% na planta e 46% na célula), porém, para 0 suco
enzimaticamente tratado, a aplicacdo da planta piloto resultou em retencdo menor
(27%), frente aos 44% apresentados na célula. Novamente a torta de soélidos
depositados sobre a membrana no caso de microfiltracdo na célula pode explicar
esse fato, visto que ela deve ter funcionado como uma barreira extra a passagem

desse componente.

5.3.2.2 Fluxo de Permeado

O fluxo de permeado para FC 2 obtido para suco sem tratamento
enzimatico foi de 24,71 kg/m?h, enquanto que para o suco tratado foi de 48,45
kg/m?h, o que representa aumento de 96% do fluxo devido ao efeito da hidrélise
enzimatica. Matta et al. (2004) estudando a clarificacdo de suco de acerola
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utilizando membrana tubular de PES de 0,3 um obtiveram 100% de aumento de

fluxo apds hidrolise enzimatica com pectinase.

Fluxos maiores sédo esperados na filtracao tangencial devido ao arraste dos
sélidos que tendem a se depositar sobre a membrana. Em relagdo ao suco sem
tratamento foi observado aumento de 152% no fluxo de permeado quando se
compararam 0s processos realizados na célula e na planta com a mesma
membrana. Porém, o efeito do tratamento enzimatico foi muito maior na célula de
laboratério, na qual se obteve aumento do fluxo de permeado superior a 3000%
comparando suco com e sem tratamento, enquanto que na planta, esse aumento

foi de apenas 96%.

A partir da Figura 5.21 é possivel verificar que para o suco sem tratamento
enzimatico, ap6s uma hora de processo o fluxo de permeado ja era praticamente
constante, enquanto que para o suco tratado, mesmo apos 4 horas de processo
ainda observou-se queda do fluxo com o tempo.

A PSTE = CEL+PEC
200

180
160
140
120
100

80

60

Fluxo de Permeado (kg/m 2h)

40
20 AAAAAAAAAAAAAAAAALAA AAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAL
0 T T T T T T T 1
0 2 4 6 8 10 12 14
Tempo (h)

Figura 5.21: Curvas de fluxo de permeado.

A Figura 5.22 apresenta as resisténcias ao fluxo de permeado. Verificou-se

que a camada polarizada, assim como nos experimentos realizados na célula,
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representou a principal resisténcia ao fluxo de permeado, sendo que para o suco
tratado enzimaticamente a resisténcia total foi menor. Conforme mencionado
anteriormente, o fluxo de permeado no processo de microfiltracdo do suco
enzimaticamente tratado foi maior como uma conseqliiéncia da hidrélise
enzimatica. O suco hidrolisado causou reducdo da camada polarizada,
provocando aumento do fluxo de permeado durante o processo.

4,
@ RP
3 1 o RF
m RM

Resisténcia*10'® (m™)
N

PSTE CEL+PEC

Figura 5.22: Resisténcia ao fluxo de permeado.

Vaillant et al. (2001) avaliaram economicamente o processo de clarificagao
de sucos utilizando membranas e constataram que para suco de tangerina, fluxo
de 50 kg/m*h seria a producdo adequada que resultaria em baixos custos totais de
producdo, enquanto que para suco de maracuja esse valor foi de 40 kg/m?h. Para
os demais sucos como de abacaxi e manga, esses fluxos devem ser mais
elevados (70 e 60 kg/m?h, respectivamente). Vale lembrar que esses dados
encontrados por Vaillant et al. (2001) consideraram velocidade tangencial de 7
m/s. Dessa forma, a aplicagdo do processo de clarificacdo de suco de pitanga
provavelmente seria economicamente viavel, visto que o fluxo de 48 kg/m?h foi
obtido a uma baixa velocidade tangencial (1 m/s), de forma que se fossem

utilizadas velocidades maiores, provavelmente obter-se-ia fluxo de permeado mais
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elevado, conforme observado para suco de umbu (USHIKUBO et al., 2007), maca
(BRUIJN et al., 2002), tamarindo (WATANABE, 2007), entre outros. Nesse
trabalho nao foram utilizadas velocidades maiores devido a limitagdo da bomba.
Porém, a confirmacao da viabilidade econémica para aplicacado industrial desse
processo dependeria de um estudo mais detalhado em relacdo aos custos,
associando-os a producao do suco clarificado de pitanga.

5.4 PARTE 3: Modelagem

O estudo de diferentes modelos matematicos foi feito para os dados
experimentais obtidos na célula de laboratério e na planta piloto para a membrana
de PVDF de 500 kDa.

5.4.1 Aplicacao do Modelo Matematico Baseado na Teoria da
Renovacao de Superficie

As curvas de fluxo de permeado foram ajustadas conforme modelo
matematico baseado na teoria da renovacao (Equacéo 3.11). Na Tabela 5.16 séo
apresentados os valores de fluxo utilizados para o ajuste, bem como a taxa de
declinio de fluxo (A) e o coeficiente de determinacdo (R?) para as condicdes
avaliadas: sem enzima (PSTE) e com celulase e pectinase a FC 2 e 10 em célula
e planta piloto. Os graficos com o modelo ajustado aos dados experimentais estdo
apresentados nos apéndices item 9.7.

Tabela 5.16: Parametros obtidos para o modelo da renovagao da superficie (J=f(t)).

FC Jo (kg/m?h) Je (kg/m*h) A (h™) R?
PSTE 2  Célula 23,07 9,81 1,0777 0,9601
Planta 198,60 24,71 28,7988  0,8773
CEL+PEC 10  Célula  1411,00 388,65 23,3655  0,9584
Planta 1075,58 48,45 20,6308  0,8960

CEL+PEC 10 Célula  1414,03 173,50 14,3041 0,9350
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De um modo geral, 0 modelo se ajustou bem aos dados experimentais,
visto que foram obtidos coeficientes de determinacéo superiores a 0,88. O modelo
baseado na teoria da renovacdo da superficie se ajustou melhor aos dados
experimentais obtidos na célula de laboratério, considerando FC 2, nos quais se
obteve R? superior a 0,95, enquanto que para os dados obtidos na planta piloto o
coeficiente de determinagéo foi menor que 0,90.

Sabe-se que o valor de A esta associado a taxa de declinio de fluxo, ou
seja, quanto mais acentuada a queda de fluxo nos primeiros minutos do
experimento (estagio | da curva descrita por Marshall e Daufin (1995)) maiores
valores de A devem ser esperados. Exceto para a microfiltracdo de suco de
pitanga sem tratamento enzimatico utilizando a célula de laboratério, para os
demais experimentos foram encontrados valores elevados para a taxa de declinio
do fluxo (14,34 h™ < A < 28,80 h'), demonstrando que para os experimentos em
questdo, apesar de terem apresentado fluxo inicial elevado, houve queda
acentuada do fluxo de permeado logo no inicio do processo.

Mondor et al. (2000) avaliaram o comportamento do fluxo de permeado
durante a filtracdo perpendicular (convencional) de suco de maca despectinizado
utilizando membranas tubulares de ceramica de 0,2, 0,1 e 0,02 um. Esses autores
aplicaram o modelo baseado na teoria da renovacgao da superficie considerando o
fluxo de permeado como uma fungdo do FC e encontraram taxas de declinio do
fluxo entre 12 e 53 h™', assim como coeficientes de determinacdo superiores a
0,93. Para microfiltracdo de suco de tamarindo aplicando membrana de
polipropileno de 0,2 um, Watanabe et al. (2006) encontraram valores de A
variando entre 1,48 e 4,13 h™ e R? entre 0,95 e 0,99. Koltuniewicz e Field (1996)
perceberam que o modelo baseado na teoria da renovagdo da superficie se
ajustou melhor aos dados obtidos na filtracdo tangencial do que aos obtidos na
filtracdo perpendicular, durante aplicacdo da microfiltracdo para remocdo de
emulsées do tipo 6leo em agua.
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5.4.2 Aplicacao do Modelo de Hermia

A avaliacdo do modelo de Hermia (1982) foi feita separadamente para os
resultados encontrados na célula de laboratério e na planta piloto. Uma analise
mais detalhada dos mecanismos de incrustacao consiste em dividir as curvas de
permeado em diferentes regides que correspondem a diferentes mecanismos de
incrustacado. Dessa forma, para os dados experimentais obtidos na planta piloto
realizou-se o ajuste aos diferentes mecanismos propostos por Hermia (1982) para
cada estagio da curva de fluxo de permeado, segundo a definicdo de Marshall e
Daufin (1995), enquanto que os resultados obtidos na célula de laboratério ndo

foram separados em estagios.

As Figuras 5.23 e 5.24 apresentam os trés estagios que ocorreram durante
o declinio do fluxo de permeado (MARSCHALL e DAUFIN, 1995). Para o caso da
microfiltracdo de suco de pitanga sem tratamento enzimatico (Figura 5.23), o
primeiro estagio ocorreu durante os primeiros 3 minutos de filtracdo. O segundo
estagio esteve compreendido entre 3 e 8,5 minutos, enquanto que o terceiro
estagio se estendeu de 8,5 minutos até o final do experimento. Para a
microfiltracdo de suco enzimaticamente tratado (Figura 5.24) foi observado que o
primeiro estagio ocorreu durante os primeiros 8 minutos de corrida, o segundo
estagio entre 8 e 20 minutos e o terceiro a partir do 20° minuto até o final do
experimento. Verificou-se que o tratamento enzimatico prolongou a duracao dos
dois primeiros estagios, de acordo com os resultados encontrados nesses

experimentos.

As fronteiras entre cada periodo sdo arbitrarias e sao especificas do
sistema para cada investigacdo. Em algumas situacdes, o estagio | termina em
valores mais elevados de fator de concentragédo, ou seja, em periodos de tempo
diferentes do que em outras condic¢oes de filtracao, devido aos diferentes fluxos de
permeado (MONDOR et al., 2000).
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Figura 5.23: Estagios de declinio do fluxo de permeado para microfiltragcdo na planta piloto de suco
sem tratamento enzimatico.
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Figura 5.24: Estagios de declinio do fluxo de permeado para microfiltragdo na planta piloto de suco
tratado com celulase e pectinase.

Os graficos presentes nas Figuras 5.23 e 5.24 foram obtidos apenas com
os dados experimentais das primeiras 2 horas de corrida. Caso fossem plotados
todos os dados nao seria possivel visualizar os dois primeiros estagios, visto que o
tempo de duracao de cada um é muito pequeno quando comparado com o tempo
total de processo: 7 e 13,5 horas, respectivamente. Para os resultados
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encontrados aplicando a célula de laboratério observou-se que o modelo de
Hermia (1982) descreveu bem o comportamento da queda do fluxo de permeado.
A partir da Tabela 5.17 pode-se perceber que o modelo da camada polarizada
(n=0) foi o que melhor descreveu a queda do fluxo com o tempo, apresentando R?
superior a 0,97. Porém, ndo € possivel afirmar que a queda do fluxo de permeado
nos experimentos em questao ocorreu unicamente devido a formacao da camada
polarizada. O modelo do bloqueio intermediario (n=1) também descreveu
relativamente bem os dados experimentais (R*-0,92), seguido pelo modelo do
bloqueio padrdo (n=3/2) enquanto que o modelo do bloqueio completo (n=2) foi o
que apresentou menor ajuste aos dados experimentais (R?<0,92). Comparando-se
o modelo do blogueio intermediario e 0 modelo do bloqueio completo, espera-se
que o primeiro descreva melhor a queda do fluxo de permeado, ja que ele leva em
consideracao a possibilidade de uma particula se depositar sobre outra ja
depositada (VELA et al., 2008).

Tabela 5.17: Parametros obtidos para o0 modelo de Hermia para os experimentos realizados na
célula de laboratoério.

n=2 n=1 n =3/2 n=0
Ke R Ki R Ks R Kgi R

PSTE |[0,1824 0,8471| 0,0124 0,9198 | 0,0237 0,8859 | 0,0018 0,9695

PECYCEL 197077 09179{ 00153 09878 [0,1906 09612 | 55565 0,9978
PECTOEl 13,2900 08768 ( 0,0096 09926 [0,0869 09548 | 6,50E5 0,9838

Pode ser mencionado que a queda do fluxo de permeado pode ser causado
devido a somatéria dos diferentes mecanismos causadores da incrustacao, da
mesma forma que a importancia relativa para cada mecanismo pode mudar ao
longo do processo de filtracdo (LIM e BAI, 2003). Sendo assim, a queda de fluxo
durante a microfiltracdo de suco de pitanga na célula de laboratério, ocorreu,
principalmente, devido a formacdo da camada polarizada e do bloqueio

intermediario dos poros das membranas.

101



RESULTADOS E DISCUSSAO

Para a ultrafitracdo de uma solugdo de polietilenoglicol utilizando
membrana ceramica de 15 kDa, o0 modelo da camada polarizada também foi o0 que
melhor descreveu os dados experimentais (0,64<R?<0,94), seguido pelo modelo
de bloqueio intermediario (0,64<R?<0,88) (VELA et al., 2008).

Para os resultados obtidos na planta piloto verificou-se que o modelo de
Hermia (1982) ndo conseguiu explicar de forma geral todos os dados
experimentais, visto que se obteve R? inferior a 0,89, sendo que para 0 suco sem
tratamento enzimatico, o ajuste foi pior (R?=0,6549) (Tabela 5.18). Porém,
aplicando os modelos propostos por Hermia (1982) para cada estagio
separadamente, obtiveram-se resultados melhores. Foi possivel verificar que o
primeiro estagio da queda do fluxo de permeado pode ser explicado tanto pelo
modelo da camada polarizada (n=0) quanto pelo modelo do bloqueio intermediario
(n=1). O segundo estagio foi caracterizado por todos os possiveis mecanismos de
formacdo da incrustacdo, visto que os quatro modelos tiveram bom ajuste aos
dados observados (R?-0,96). No terceiro estagio, no qual ocorre queda pouco
acentuada do fluxo de permeado, nenhum dos modelos propostos por Hermia
(1982) teve étimo ajuste, porém, novamente o modelo para camada polarizada

apresentou melhor ajuste quando comparado com os demais.

Tabela 5.18: Parametros obtidos para o0 modelo de Hermia para os experimentos realizados na
planta piloto.

nh=2 n=1 n =3/2 n=0
Ke R? Ki R Ks R Kgi R

Curva Completa

PSTE 0,0500 10,3680 0,0014 0,5409 0,0041 0,4627 0,0086 0,6549

PEC+CEL 10,2518 0,5421 0,0026 0,7784 0,0123 0,6796 0,0066 0,8939
1°Estagio

PSTE 27,0479 0,9017 0,2746 0,9775 1,346 0,9462 0,0061 0,9996

PEC+CEL 11,5955 0,8796 0,0334 0,9873 0,3050 0,9488 0,0002 0,9937
2Estagio

PSTE 3,6094 0,9597 0,0769 0,9745 0,2633 0,9675 0,0033 0,9858

PEC+CEL 2,5973 0,9772 0,0187 0,9925 0,1101 0,9859 0,0003 0,9994
32 Estagio

PSTE 0,0254 0,6400 0,0009 0,6871 0,0023 0,6638 6,00e-5 0,7319

PEC+CEL 0,0891 0,8065 0,0014 0,8600 0,0056 0,8347 4,70e-5 0,9020
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O mesmo comportamento foi obtido para o suco com e sem tratamento
enzimatico, sendo que o segundo apresentou coeficientes de determinagdo (R?)
maiores. Além disso, esses resultados estao de acordo com aqueles encontrados
para os dados experimentais obtidos na célula de laboratério.

Apesar de o modelo de Hermia (1982) ter sido desenvolvido para o
processo de filtracao perpendicular (convencional), a aplicacao desse modelo aos
dados obtidos durante filtracdo tangencial resultou em bons ajustes. Vela et al.
(2008) também aplicaram esse modelo para filtragcdo tangencial de uma solucao
de polietileno glicol e os resultados mostraram que o modelo da camada
polarizada foi 0 que descreveu melhor a queda do fluxo, seguido pelo modelo do
bloqueio intermediario, independente das condi¢cdes analisadas. Porém, para o
processo de microfiltracdo de emulsdes do tipo 6leo em agua, o modelo de Hermia
(1982) se ajustou melhor aos dados obtidos durante o processo de filtracdo
perpendicular, sendo que na maioria dos experimentos, houve uma combinacao
entre blogueio padrao e bloqueio intermediario (KOLTUNIEWICZ e FIELD 1996).

Barros et al. (2003) estudaram o mecanismo de incrustacdo para
clarificacdo de suco de abacaxi por ultrafiltracdo. Esses autores aplicaram o
modelo de Hermia (1982) modificado para filtragdo tangencial por Field et al.
(1995). Os resultados mostraram que no processo aplicando membrana de
polissulfona do tipo “hollow fiber” (100 kDa), o processo foi controlado,
principalmente, pela formagcédo da camada polarizada, enquanto que na aplicacao
de membrana ceramica (0,01 um), o bloqueio completo dos poros foi o principal

causador da queda do fluxo de permeado.

Os parametros K. e Ki para o modelo quando ‘n’ é igual a 2 e 1,
respectivamente, estdo relacionados com a resisténcia devido a incrustacao
causada pelo bloqueio do poro, enquanto que K esta relacionado com a
resisténcia devido a incrustacao decorrente da adsor¢céo de particulas do soluto no
interior do poro e Ky estd relacionado com a resisténcia devido a camada
polarizada. De acordo com o significado fisico e as definicbes dos parametros do

modelo em questao, os valores desses parametros deveriam ser maiores para as
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condicoes experimentais que correspondem a incrustacées mais severas (VELA et
al., 2008). Para os experimentos realizados na célula de laboratério, os
mecanismos de incrustagcdo relacionados ao bloqueio dos poros sdao mais
evidentes durante os processos de microfiltracdo de suco com tratamento
enzimatico, enquanto que em relagdo a camada polarizada, o efeito mais
pronunciado foi observado para o suco sem tratamento enzimatico (Tabela 5.17).
O mesmo comportamento foi observado para os experimentos realizados na
planta piloto, durante a avaliacdo da curva completa e do terceiro estagio (Tabela
5.18). Para o primeiro e segundo estagio, o tratamento enzimatico resultou em
parametros menores para todos 0s mecanismos de incrustagdo, quando
comparado com o0 suco sem tratamento enzimatico. Dessa forma € possivel
concluir que, apesar de todos os mecanismos de estarem relacionados com a
gueda do fluxo de permeado, a camada polarizada foi a principal causa da queda
do fluxo durante a microfiltracdo de suco de pitanga, independente do tratamento

enzimatico.

Bloqueio completo, bloqueio intermediario e formagcdo da camada
polarizada assim como a combinagdo desses foram encontrados durante os
experimentos de ultrafiltracdo de solugdo de polietilieno glicol. Esse
comportamento foi dependente das condi¢coes experimentais testadas. A 4 bar,
foram observadas duas regides na curva de permeado: no inicio da ultrafiltracao, o
bloqueio intermediario foi dominante, enquanto que no restante do experimento a
formacado da camada polarizada foi a principal responsavel pela queda do fluxo
(VELA et al., 2008).

As Tabelas 5.19 e 5.20 apresentam o fluxo de permeado inicial observado e
aquele predito pelo modelo de Hermia (1982), para os dados obtidos na célula de
laboratério e na planta piloto, respectivamente. E possivel verificar que existem
grandes diferengas na maioria dos casos, que podem ser atribuidas a dificuldade
de medicdo do fluxo de permeado nos primeiros minutos de filtragdo. Nesses
experimentos o fluxo inicial adotado refere-se ao fluxo no instante de tempo igual a
30 segundos. Além disso, o ajuste da pressao no interior do equipamento era
realizado mantendo-se a saida de permeado fechada. Porém ja havia permeacéao
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e acumulo desse permeado na ‘housing”. Dessa forma, a saida inicial de
permeado do equipamento (tanto da célula de laboratério quanto da planta piloto),
ocorria com uma discreta pressao, o que gerou um fluxo inicial um pouco maior

em relacdo a situacao na qual a saida de permeado estivesse previamente aberta.

Tabela 5.19: Fluxo de permeado inicial observado experimentalmente na célula de laboratério e
predito pelo modelo de Hermia.

Experimento Obs Exp n=2 n=1 n=23/2 n=0
PSTE 23,07 20,45 20,58 20,47 20,85
PEC+CEL FC=2 1411,00 1152,05 1428,57 1214,05 3597
PEC+CEL FC=10 1414,03 732,67 909,09 784,63 707,11

Tabela 5.20: Fluxo de permeado inicial observado experimentalmente na planta piloto e predito
pelo modelo de Hermia.

Experimento ObsExp n=2 n=1 n=32 n=0
Curva completa 198,60 40,05 37,66 38,70 36,20
PSTE 1°Estégio 198,60 203,59 276,62 224,43 192,45
2°Estagio 55,76 66,34 71,26 68,41 82,76
3°Estagio 40,30 32,14 3194 32,04 31,75

Curva completa 1075,58 172,71 147,06 157,82 360,37

CEL+PEC 1°Estagio 1075,58 734,51 1000,00 793,49 707,11

FC=2 2°Estagio 181,51 251,44 333,33 277,78 353,55
3°Estagio 99,48 80,45 81,30 80,73 82,76

5.4.3 Aplicacao do Modelo das Resisténcias em Série

A Figura 5.25 apresenta as resisténcias da membrana, incrustagéo e
camada polarizada para os ensaios avaliados. E possivel verificar que a camada
polarizada representou o principal constituinte da resisténcia total. Isso ja era

esperado de acordo com os resultados obtidos para o modelo de Hermia (1982).

A resisténcia total esta diretamente associada ao fluxo de permeado, ou
seja, quanto maior o fluxo, menor sera a resisténcia. Conforme a Tabela 5.21
verifica-se que o tratamento enzimatico resultou em menores resisténcias totais e,
consequentemente, melhores fluxos de permeado foram obtidos nessas situacoes.
Conforme discutido anteriormente, a queda no valor da resisténcia total para os

casos do suco tratado com celulase e pectinase esta relacionada com a
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diminuicdo do teor de pectina, principal constituinte formador da camada
polarizada e que provoca aumentos significativos na resisténcia ao fluxo de

permeado.
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Figura 5.25: Contribuicao das resisténcias da membrana (Ry), incrustacao (Rr) e camada
polarizada (Rp).

Tabela 5.21: Resisténcia total.

Experimento Ry (m™)
PSTE (Célula) 7 68E+13
PSTE (Planta) 3,05E+13

CEL + PEC FC=2 (Célula) 1,94E+12
CEL + PEC (FC=10) (Célula) 4,34E+12
CEL + PEC FC=2 (Planta) 1,55E+13

Ushikubo et al. (2007), durante o processo de clarificacao de suco de umbu
utiizando membrana de polipropileno de 0,2 um observaram que a resisténcia
devido a incrustacdo foi a principal responsavel pela queda do fluxo. Para
ultrafiltracdo de suco de maracuja aplicando membrana de polissulfona de 30 kDa
a resisténcia devido a camada polarizada representou de 50,5 a 96,5% da
resisténcia total a 30C, enquanto que para temperatura de 50C a resisténcia da
camada polarizada representou 31,3 a 35,9% e da incrustacdo 55,9 a 62,1%
(JIRARATANANON e CHANACHAI, 1996).
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A partir dos planejamentos experimentais realizados para otimizacao
enzimatica foi possivel afirmar que as condicées étimas de aplicacao da celulase
foram concentracédo da enzima de 0,1% com tempo de incubag¢do de 110 minutos
e temperatura na faixa de 25 a 35T, enquanto que p ara pectinase foram: 0,17%,
80 minutos e 37,6, respectivamente.

A aplicacdo isolada de celulase resultou em redugdo de 25% da
viscosidade do suco de pitanga, enquanto que para pectinase esse valor foi de
15%. As combinacdes de celulase e pectinase apresentaram as maiores reducdes
de viscosidade, sendo que o uso de 0,025% de pectinase e 0,075% de celulase,

em massa, foi o que proporcionou maior efeito.

Todas as membranas apresentaram 100% de retencdo de carotendides,
independente do tratamento enzimatico realizado. Além disso, as fragbes de
permeado obtidas com suco tratado com protease apresentaram cor amarela
tendendo ao verde (h*>90), enquanto que para as demais foi observada cor
amarela tendendo ao vermelho (h*<90). Em relacdo as demais analises, as
fracbes apresentaram comportamento semelhante, exceto para o suco tratado

com protease, decorrente do ajuste de pH.

Os permeados apresentaram comportamento Newtoniano para taxas de
deformacdo inferiores a 41 s'. Os retentados apresentaram comportamento
pseudoplastico no intervalo de taxas de deformagdo avaliado (20 s'<y<81 s™),
independente do tratamento enzimatico e das membranas utilizadas, sendo que o
modelo Lei da Poténcia permitiu um bom ajuste dos dados experimentais
(R?>0,99).

A realizagao de tratamento enzimatico com protease resultou em aumento
entre 10 e 61% do fluxo de permeado quando comparado com O sSuco sem
tratamento, para as membranas utilizadas. A melhor resposta ocorreu com a
membrana CEL30, que apresentou o maior fluxo inicial (201,3 kg/m?h). O

tratamento enzimatico com celulase melhorou o fluxo de permeado entre 31 e
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67%, sendo que as membranas CEL30 e PVDF500 apresentaram as melhores
respostas (15,13 kg/m?h), com aumento do fluxo de permeado de 54 e 67%,
respectivamente, em relagdo ao suco sem tratamento. Para a ultrafiltracdo do
suco de pitanga, a acdo da pectinase levou a aumentos entre 275 e 393% do fluxo
quando comparado com o suco sem tratamento, sendo que a membrana CEL30
apresentou o melhor resultado (44,63 kg/m?h), seguida pela PES150 (41,91
kg/m?h) e pela PVDF150 (34,89 kg/m?h).

A microfiltracdo (PVDF500) de suco de pitanga tratado com pectinase e
com a combinacdo de celulase e pectinase resultou em fluxos médios de
permeado iguais a 317,84 e 388,65 kg/m*h, respectivamente. Esses resultados
sdo elevados quando comparados aos demais valores obtidos nas outras

condicdes.

O processo de microfiltracdo (PVDF500) de suco sem tratamento
enzimatico em planta piloto resultou em aumento de 152% em relagéo a célula.
Porém, o efeito do tratamento enzimatico foi muito maior na célula de laboratério,
na qual se obteve aumento do fluxo de permeado superior a 3000% comparando
suco com e sem tratamento, enquanto que na planta, esse aumento foi de apenas
96%.

A aplicagdo da célula de laboratério foi satisfatéria para avaliar a
caracterizacao das fracdes obtidas, visto que a composicao das amostras obtidas
na planta piloto foi muito semelhante aquela obtida durante aplicacéo da célula de
laboratério, exceto para a quantificacao de acido ascérbico.

O modelo da renovacao da superficie apresentou valores altos para taxa de
declinio do fluxo de permeado, em concordancia com o modelo de Hermia (1982).
Além disso, a partir do modelo de Hermia (1982) verificou-se que todos os
mecanismos de incrustacdo estavam relacionados com a queda do fluxo de
permeado, porém, a camada polarizada foi a principal causa da queda do fluxo
durante a microfiltracdo de suco de pitanga, independente do tratamento
enzimatico. Esses resultados, por sua vez, estdo de acordo com a andlise das
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resisténcias, visto que a partir desse modelo pode-se perceber que a camada

polarizada representou mais de 90% da resisténcia total.

O fluxo de 48 kg/m?h (obtido com velocidade tangencial de 1 m/s) para a
membrana de PVDF de 500 kDa é atrativo para a viabilizacdo do processo
industrial, uma vez que esse valor pode ser aumentado aplicando velocidades
mais elevadas. Além disso, o retentado obtido do processo de clarificacéo de suco
de pitanga, por apresentar retencao de 100% dos carotendides, pode ser utilizado
como matéria-prima para diversos outros produtos, decorrente da sua
caracteristica funcional, de forma que nao pode ser considerado como um residuo
do processo de clarificacdo. O permeado, devido suas caracteristicas, pode ser
comercializado como suco clarificado ou como matéria-prima para elaboracao de

bebidas mistas e/ou energéticas, aguas aromatizadas, entre outras.
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Com a execucao deste trabalho, muitas possibilidades surgiram no estudo
da clarificacdo de suco de pitanga utilizando micro e ultrafiltragdo, que podem
servir de sugestdes para estudos futuros, tais como:

o Avaliacdo do efeito do tratamento enzimatico com protease em
diferentes concentracdes sobre a quantidade de proteina, assim como estudar o
efeito do pH sobre os resultados de fluxo de permeado;

o Otimizagao da aplicacdo combinada de celulase e pectinase sobre a
viscosidade do suco;

o Avaliacado do efeito da temperatura sobre a viscosidade das fragdes
obtidas (estudo reolégico mais detalhado), em particular, do retentado;

o Avaliacao de “blends” enzimaticos aplicando celulase, pectinase e
protease simultaneamente, assim como avaliar o efeito de outras concentracdes

enzimaticas sobre o fluxo de permeado;

o Investigagdo do efeito de diferentes condigdes operacionais
(pressao, temperatura e velocidade tangencial) sobre o fluxo de permeado, tanto
na unidade de laboratério quanto na planta piloto;

o Desenvolvimento de uma metodologia que possibilite a visualizagao
da secao transversal da membrana por meio da microscopia eletronica de

varredura;

o Aplicacao das demais enzimas (protease, celulase, pectinase, assim
como suas combinacdes) e demais membranas (PVDF150, PES150 e CEL30)
utilizando a planta piloto;

o Formulacdo de produtos a partir do retentado, visto que este
apresentou elevado valor funcional por conter todos os carotendides provenientes

da polpa de pitanga;
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o Estudo do processo de esterilizacdo a frio do suco clarificado de
pitanga utilizando processo de separacdo com membranas associado ao envase

asséptico.

o Avaliacdo da viabilidade econbmica da aplicacdo industrial do
processo de clarificacdo de suco de pitanga, a partir de uma condicdo otimizada
relacionando fluxo de permeado, velocidade tangencial, pressao transmembrana e

tratamento enzimatico.
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9 APENDICES

9.1

Avaliacao de “Blends” Enzimaticos

APENDICES

Tabela 9.1: Resultados de viscosidade (1), taxa de deformacéo (y) e tensédo de cisalhamento (1)
para o experimento aplicando 0,1% de pectinase (Experimento 1).

v (RPM) v (cm/s) v(s™ n (Pa.s) 1 (cP) 7 (Pa)
30 2,75 17,48887 0,0035 3,4733 0,0607
40 3,66 23,31849 0,0031 3,0833 0,0719
45 4,12 26,2333 0,0029 2,9000 0,0761
50 4,58 29,14811 0,0028 2,7633 0,0805
60 5,49 34,97773 0,0026 2,6167 0,0915
70 6,41 40,80735 0,0025 2,4933 0,1017
90 8,24 52,4666 0,0023 2,3200 0,1217
100 9,15 58,29622 0,0023 2,2633 0,1319
120 10,98 69,95546 0,0022 2,2167 0,1551
140 12,81 81,61471 0,0022 2,2067 0,1801

Modelo de Newton: t=n*y
=(,0024)*y R%=0,8981

Modelo Lei da Poténcia: t=K*y"
1=(,0067)yA(,7412) R%=0,9924

0,22 0,20
g gfg g o018
e E 0,16
3 0.16 3
g 0,14 E 0,14
£ 0,12 g 0,12
& 010 § 010
o 3]
2 0,08 2 0,08
° 0,06 o
D 0,04 § 0.06
§ 5
© 0,02 e 004

0,00 0,02

10 20 30 40 50 60 70 30 90 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Taxa de Deformagao (y) (s™") Taxa de Deformagdo (v) (s™)
Modelo de Herschel-Bulkley: t=1,+K*{" Modelo de Mizrahi-Berk: *%=K +K*"
1=(,0180)+,0032)*y~(,8851) R?=0,3960 TAD,5=(,1797)+(,0065)"y"(,8220) R2=0,3996

0,20 0,22
_ 10 .
é 0,18 o g 0,20
£ 0,16 9 z
o 0
t 0,14 8 =
£ 7 E
g 0,12 &
= 6 £
5 0,10 5 p:
[¥] 3 4 ]
2 0,08 1 2 e

0

8 008 o P
2 c
c
8 0,04 S

0,02

10 20 30 40 50 60 70 80 90 10 20 30 40 50 60 70 80 90

Taxa de Deformacgéo (y) (s™)

Taxa de Deformacao (y) s™

Figura 9.1: Ajuste dos resultados do Experimento 1 aos modelos reoldgicos.
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Tabela 9.2: Resultados de viscosidade (1), taxa de deformagéo (y) e tensédo de cisalhamento (1)
para o experimento aplicando 0,075% de pectinase e 0,025% de celulase (Experimento 2).

)

(Pa

Tensao de Cisalhamento (t)

Tensio de Cisalhamento (t) (Pa)

v (RPM) v (cm/s) y(s™) n (Pa.s) 1 (cP) 7 (Pa)
30 2,75 17,48887 0,0026 2,6300 0,0460
40 3,66 23,31849 0,0024 2,3733 0,0553
45 412 26,2333 0,0023 2,2767 0,0597
50 4,58 29,14811 0,0022 2,1900 0,0638
60 5,49 34,97773 0,0021 2,1100 0,0738
70 6,41 40,80735 0,0020 2,0267 0,0827
90 8,24 52,4666 0,0019 1,9333 0,1014
100 9,15 58,29622 0,0019 1,8867 0,1100
120 10,98 69,95546 0,0019 1,8700 0,1308
140 12,81 81,61471 0,0019 1,8800 0,1534
Modelo de Newton: =n*y Modelo Lei da Poténcia: t=K*y"
1=(,0020)%y R%=0,8572 =(,0041yyA(;8191) R?=0,9943
0,20 0,18
0,18 T o6
0,16 E 0,14
0,14 % 0.12
0,12 E 0,10
0.10 % 0,08
0,08 3]
2 0,0
0,06 ©
0,04 g 0.04
c
0,02 & 0,02
0,00 0,00
10 20 30 40 50 60 70 80 90 10 20 30 40 50 60 70 B8O 90
Taxa de Deformagdo (y) (s™) Taxa de Deformagéo (y) (s™)
Modelo de Herschel-Bulkley: t=1,+K*y" Modelo de Mizrahi-Berk: t**=K +K*"
=(,0119)+(,0022)**(,9420) R?=0,9977 ©A0,5=(,1389)+(,0085)*y*(,7697) R=0,9997
0,18 0,18
T 016
Zom
£
c
2 0,12
2 010
g ’
O 0,08
3
5 0,08
5 004
0,02
10 20 30 40 50 60 70 8 90 10 20 30 40 50 60 70 80 90

Taxa de Deformagéo (y) (s)

Taxa de Deformagéo (y) s™

Figura 9.2: Ajuste dos resultados do Experimento 2 aos modelos reoldgicos.
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Tabela 9.3: Resultados de viscosidade (1), taxa de deformagéo (y) e tensédo de cisalhamento (1)
para o experimento aplicando 0,050% de pectinase e 0,050% de celulase (Experimento 3).

v (RPM) v (cm/s) y(s™) n (Pa.s) 1 (cP) 7 (Pa)
30 2,75 17,48887 0,0024 2,4467 0,0428
40 3,66 23,31849 0,0023 2,2533 0,0525
45 412 26,2333 0,0022 2,1600 0,0567
50 4,58 29,14811 0,0021 2,0900 0,0609
60 5,49 34,97773 0,0020 2,0200 0,0707
70 6,41 40,80735 0,0020 1,9500 0,0796
90 8,24 52,4666 0,0019 1,8600 0,0976
100 9,15 58,29622 0,0018 1,8233 0,1063
120 10,98 69,95546 0,0018 1,8100 0,1266
140 12,81 81,61471 0,0018 1,8233 0,1488
Modelo de Newton: t=n+y Modelo Lei da Poténcia: t=K*y"
=(,0019)*y R2=0,9673 =(,0036)*y"(,8392) R?=0,9958
0,18 0,18
T 0,16 T 016
E 0,14 = 0,14
g 0
'g' 0,12 'g 0,12
E 0,10 E 0,10
g 008 8 o008
%] Q
o 0,06 o 0,06
T T
S 0,04 8 0,04
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0,00 0,00
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Taxa de Deformagdo (y) (s™) Taxa de Deformagéo (1) (s™)
Modelo de Herschel-Bulkley: t=1,+K*y" Modelo de Mizrahi-Berk: 1*°=K,+K*y"
=(,0110)4(,0020)*y*(,9586) R?=0,9977 ©80,5=(,1266)+(,0097)*y™(,7417) R%=0,9996
0,18 0,18
E 0,16
Zo1
g
c
g 012
E 0,10
S L
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8o
0,02
10 20 30 40 50 60 70 80 90 10 20 30 40 50 60 70 80 90

Taxa de Deformagdo (y) (s™)

Taxa de Deformagao (y) s

Figura 9.3: Ajuste dos resultados do Experimento 3 aos modelos reolégicos.
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Tabela 9.4: Resultados de viscosidade (1), taxa de deformacéo (y) e tensédo de cisalhamento (1)
para o experimento aplicando 0,025% de pectinase e 0,075% de celulase (Experimento 4).

v (RPM) v (cm/s) y(s™) n (Pa.s) 1 (cP) 7 (Pa)
30 2,75 17,48887 0,0023 2,2567 0,0395
40 3,66 23,31849 0,0021 2,0900 0,0487
45 412 26,2333 0,0020 2,0267 0,0532
50 4,58 29,14811 0,0020 1,9600 0,0571
60 5,49 34,97773 0,0019 1,9033 0,0666
70 6,41 40,80735 0,0018 1,8467 0,0754
90 8,24 52,4666 0,0018 1,7767 0,0932
100 9,15 58,29622 0,0017 1,7467 0,1018
120 10,98 69,95546 0,0017 1,7367 0,1215
140 12,81 81,61471 0,0018 1,7700 0,1445
Modelo de Newton: t=n*y Modelo Lei da Poténcia: t=K*y"
=(,0018)*y R2=0,9792 ©=(,0030)*y"(,8726) R?=0,9951
0,18
7 0,16 £
® 0,14 =
o 2
‘g 0,12 g
E 0,10 E
5 008 ki
Q (3]
% 0,06 %
8 0,04 2
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8 0,02 2
0,00 0,00
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Taxa de Deformagao (y) (s™) Taxa de Deformagéo (y) (s™)
Modelo de Herschel-Bulkley: 1=t +K*y" Modelo de Mizrahi-Berk: 10°=K, +K*"
©=(,0064)+(,0021)*y~(,9391) R?=0,9967 ©A0,5=(,1211)+(,0091)*y~{,7600) R2=U,9995
0,16 0,18
K s w
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g 5 T
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Figura 9.4: Ajuste dos resultados do Experimento 4 aos modelos reolégicos.
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Tabela 9.5: Resultados de viscosidade (1), taxa de deformagéo (y) e tenséo de cisalhamento (1)
para o experimento aplicando 0,1% de celulase (Experimento 5).

v (RPM) v (cm/s) v (s n (Pa.s) n (cP) 1 (Pa)
30 2,75 17,48887 0,0025 2,4633 0,0431
40 3,66 23,31849 0,0023 2,3300 0,0543
45 412 26,2333 0,0023 2,2567 0,0592
50 4,58 29,14811 0,0022 2,1933 0,0639
60 5,49 34,97773 0,0021 2,1267 0,0744
70 6,41 40,80735 0,0021 2,0700 0,0845
90 8,24 52,4666 0,0020 1,9967 0,1048
100 9,15 58,29622 0,0020 1,9633 0,1145
120 10,98 69,95546 0,0020 1,9567 0,1369
140 12,81 81,61471 0,0020 1,9567 0,1597
Modelo de Newton: t=n*y Modelo Lei da Poténcia: t=K*y"
=(,0020y*y R?=0,9810 1=(,0034)*y*(,8714) R?=0,9979
0,20
Fo18 5
% 016 z
20,14 2
- ;
E 0,12 E
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< 0,06 3
o 9
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c c
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10 20 30 40 50 60 70 80 90 10 20 a0 40 50 60 70 80 90
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Figura 9.5: Ajuste dos resultados do Experimento 5 aos modelos reolégicos.
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Tabela 9.6: Resultados de viscosidade (1), taxa de deformacgéo (y) e tenséo de cisalhamento (1)
para o suco sem tratamento enzimatico (Experimento 6).

v (RPM) v (cm/s) y(s™) n (Pa.s) 1 (cP) 7 (Pa)
30 2,75 17,48887 0,0044 4,3833 0,0767
40 3,66 23,31849 0,0038 3,8367 0,0895
45 412 26,2333 0,0036 3,6367 0,0954
50 4,58 29,14811 0,0035 3,4600 0,1009
60 5,49 34,97773 0,0033 3,2533 0,1138
70 6,41 40,80735 0,0031 3,0867 0,1260
90 8,24 52,4666 0,0029 2,8533 0,1497
100 9,15 58,29622 0,0028 2,7767 0,1619
120 10,98 69,95546 0,0027 2,6867 0,1879
140 12,81 81,61471 0,0026 2,6300 0,2146
Modelo de Newton: t=r*y Modelo Lei da Poténcia: 1=K*y"
=(,0029)y R?=0,8533 =(,0096)*y*(,7007) R?=0,9944
0,28 0,24
= & 0,22
% 0,24 ﬂE- 0.20
S 0,20 o 018
3 R
E 0,16 E 0,14
3 012 § o2
© Y010
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Taxa de Deformagao (y) (s™) Taxa de Deformagao (v) (s™)
Modelo de Herschel-Bulkley: 1=1,+K*y" Modelo de Mizrahi-Berk: ™=K, +K*"
1=(,0273)+,0038)*yA(,8807) R’=0,9984 TA0,5=(,1886)+(,0111)*y~(,7283) R2=0,9999
0,24 0,26
7 0,22 10 7024
o o
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c e
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Figura 9.6: Ajuste dos resultados do Experimento 6 aos modelos reoldgicos.
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9.2 Curvas de Fluxo de Permeado (Unidade de Laboratorio)

Todos os experimentos foram realizados nas mesmas condicoes de
pressdo, temperatura e area de permeacdo: 2 bar, 35C e 0,00515 m?,
respectivamente. A massa inicial de alimentacao foi de 500 g e todas as corridas
foram realizadas até fator de concentracédo igual a 2. Nas tabelas a seguir sao
apresentados os dados obtidos para fluxo de permeado para cada experimento.

Tabela 9.7: Dados experimentais para microfiltragéo, utilizando membrana de PVDF de 500 kDa,
de suco de pitanga sem tratamento enzimético.

Massa (perm.) Fluxo ac. Massa inst. Fluxo inst.

t (min) (kg) (kg/mzh) (kg) (kg/mzh) e
0,5 0,00099 23,07 0,00099 23,07 1,00
1,0 0,00189 22,02 0,00090 20,97 1,00
1,5 0,00299 23,22 0,00110 25,63 1,01
2,0 0,00414 24,11 0,00115 26,79 1,01
2,5 0,00520 24,23 0,00106 24,70 1,01
3,0 0,00626 24,31 0,00106 24,70 1,01
3,5 0,00722 24,03 0,00096 22,37 1,01
4,0 0,00810 23,59 0,00088 20,50 1,02
4,5 0,00898 23,25 0,00088 20,50 1,02
5,0 0,00984 22,93 0,00086 20,04 1,02
5,5 0,01070 22,66 0,00086 20,04 1,02
6,0 0,01157 22,46 0,00087 20,27 1,02
7,0 0,01314 21,87 0,00157 18,29 1,03
8,0 0,01469 21,39 0,00155 18,06 1,03
8,5 0,01538 21,08 0,00069 16,08 1,03
9,0 0,01616 20,92 0,00078 18,17 1,03
10,0 0,01762 20,53 0,00146 17,01 1,04
11,0 0,01909 20,22 0,00147 17,12 1,04
12,0 0,02046 19,86 0,00137 15,96 1,04
13,0 0,02184 19,57 0,00138 16,08 1,05
14,0 0,02312 19,24 0,00266 1549 1,05
15,0 0,02440 18,95 0,00128 14,91 1,05
16,0 0,02568 18,70 0,00128 14,91 1,05
17,0 0,02695 18,47 0,00127 14,80 1,06
18,0 0,02823 18,27 0,00128 14,91 1,06
19,0 0,02942 18,04 0,00119 13,86 1,06

20,0 0,03069 17,88 0,00127 14,80 1,07
25,0 0,03661 17,06 0,00592 13,79 1,08
30,0 0,04240 16,46 0,00579 13,49 1,09
35,0 0,04813 16,02 0,00573 13,35 1,11
40,0 0,05365 15,63 0,00552 12,86 1,12
45,0 0,05893 15,26 0,00528 12,30 1,13
50,0 0,06408 14,93 0,00515 12,00 1,15
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55,0
60,0
70,0
80,0
90,0
100,0
110,0
120,0
135,0
150,0
165,0
180,0
195,0
210,0
228,0
241,0
259,0
270,0
285,0
297,0

0,06924
0,07429
0,08421
0,09369
0,10335
0,11301
0,12253
0,13063
0,14219
0,15400
0,16486
0,17586
0,18630
0,19624
0,20816
0,21666
0,22776
0,23434
0,24300
0,25003
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Figura 9.7: Curva de fluxo acumulado e instantaneo de permeado para microfiltracdo, utilizando
membrana de PVDF de 500 kDa, de suco de pitanga sem tratamento enzimatico.

Tabela 9.8: Dados experimentais para ultrafiltracao, utilizando membrana de PVDF de 150 kDa, de
suco de pitanga sem tratamento enzimatico.

Massa (perm.) Fluxo ac. Massa inst. Fluxo inst.

e (kg) (kg/m?h) (kg) (kg/m*h) FC
0,5 0,00082 19,11 0,00082 19,11 1,00
1,0 0,00132 15,38 0,00050 11,65 1,00
15 0,00176 13,67 0,00044 10,25 1,00
2,0 0,00258 15,03 0,00082 19,11 1,01
25 0,00301 14,03 0,00043 10,02 1,01
3,0 0,00381 14,80 0,00080 18,64 1,01
3,5 0,00459 15,28 0,00078 18,17 1,01
4,0 0,00521 15,17 0,00062 14,45 1,01
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5,0
55
6,0
6,5
7,0
7,5
8,0
8,5
9,0
9,5
10,0
11,0
12,0
13,0
14,0
15,0
16,0
17,0
19,0
20,0
25,0
30,0
40,0
45,0
50,0
55,0
60,0
70,0
80,0
90,0
100,0
110,0
120,0
135,0
150,0
165,0
180,0
195,0
210,0
225,0
240,0
255,0
270,0
285,0
300,0
313,5

0,00675
0,00750
0,00825
0,00904
0,00975
0,01054
0,01124
0,01194
0,01264
0,01334
0,01389
0,01520
0,01653
0,01784
0,01916
0,02039
0,02170
0,02293
0,02549
0,02679
0,03295
0,03878
0,05002
0,05554
0,06058
0,06598
0,07130
0,08159
0,09075
0,09882
0,10593
0,11393
0,12202
0,13310
0,14307
0,15397
0,16498
0,17539
0,18429
0,19483
0,20447
0,21465
0,22408
0,23363
0,24163
0,25000

15,73
15,89
16,02
16,20
16,23
16,37
16,37
16,36
16,36
16,36
16,18
16,10
16,05
15,99
15,94
15,84
15,80
15,71
15,63
15,60
15,35
15,06
14,57
14,38
14,11
13,98
13,84
13,58
13,22
12,79
12,34
12,07
11,85
11,49
11,11
10,87
10,68
10,48
10,22
10,09
9,92
9,81

9,67
9,55
9,38
9,29

0,00154
0,00075
0,00075
0,00079
0,00071
0,00079
0,00070
0,00070
0,00070
0,00070
0,00055
0,00131
0,00133
0,00131
0,00132
0,00123
0,00131
0,00123
0,00256
0,00130
0,00616
0,00583
0,01124
0,00552
0,00504
0,00540
0,00532
0,01029
0,00916
0,00807
0,00711
0,00800
0,00809
0,01108
0,00997
0,01090
0,01101
0,01041
0,00890
0,01054
0,00964
0,01018
0,00943
0,00955
0,00800
0,00837

17,94
17,47
17,47
18,41
16,54
18,41
16,31
16,31
16,31
16,31
12,81
15,26
15,49
15,26
15,38
14,33
15,26
14,33
14,91
15,14
14,35
13,58
13,09
12,86
11,74
12,58
12,40
11,99
10,67
9,40
8,28
9,32
9,42
8,61

7,74
8,47
8,55
8,08
6,91

8,19
7,49
7,91

7,32
7,42
6,21

7,22

1,01
1,02
1,02
1,02
1,02
1,02
1,02
1,02
1,03
1,03
1,03
1,03
1,03
1,04
1,04
1,04
1,05
1,05
1,05
1,06
1,07
1,08
1,11
1,12
1,14
1,15
1,17
1,20
1,22
1,25
1,27
1,30
1,32
1,36
1,40
1,44
1,49
1,54
1,58
1,64
1,69
1,75
1,81
1,88
1,94
2,00
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Figura 9.8: Curva de fluxo acumulado e instantaneo de permeado para ultrafiltragéo, utilizando
membrana de PVDF de 150 kDa, de suco de pitanga sem tratamento enzimatico.

Tabela 9.9: Dados experimentais para ultrafiltragao, utilizando membrana de PES de 150 kDa, de
suco de pitanga sem tratamento enzimatico.

Massa (perm.) Fluxoac. Massainst. Fluxo inst.

e (kg) (kg/m’h) (kg) (kgmh) FC
0.5 0.0075 173.81 0.00746 17381 1.02
10 0.0098 11370 0,00230 5359  1.02
15 0.0116 89,78 0.00180 4194 102
2.0 0.0132 76.77 0.00162 37.74  1.03
25 0.0146 68.03 0.00142 33.08  1.03
3.0 0.0159 61,67 0.00128 2982 1,03
3.5 0.0172 57.12 000128 2982 104
4.0 0.0184 53,50 0.00121 2819 1,04
45 0.0193 49.89 0.00090 2097  1.04
5.0 0.0202 47.09 0.00094 2190  1.04
5.5 0.0213 45.07 0.00107 2493  1.04
6.0 0.0223 43.20 0.00097 2260  1.05
6.5 0.0232 41,53 0.00092 2144  1.05
7.0 0,0241 40,11 0.00093 2167 105
75 0.0250 38.88 0.00093 2167  1.05
8.0 0.0259 37.67 0.00084 1957 1,05
8.5 0.0268 36,72 0.00092 21.44 106
9.0 0.0275 35.65 0.00075 1747 1.06
9.5 0.0284 34.80 0.00084 1957 1,06
10,0 0.0292 34.03 0.00083 1934 1,06
110 0.0307 32,53 0.00151 1759 107
12,0 0.0323 31,31 0.00153 1782 107
13.0 0.0337 30.23 000148 1724 107
14.0 0.0351 29.24 0.00141 1643 1,08
15,0 0.0366 28.39 0.00141 1643 1,08
16.0 0.0379 27.58 0.00133 1549 1,08
17.0 0.0392 26.87 0.00133 1549 1,09
18.0 0.0405 26.23 0.00132 1538 1,09
19.0 0.0418 25.65 0.00131 1526 1,09
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20,0 0,0431 25,08 0,00122 14,21 1,09
25,0 0,0490 22,85 0,00597 13,91 1,11
30,0 0,0550 21,36 0,00597 13,91 1,12
35,0 0,0600 19,98 0,00502 11,70 1,14
40,0 0,0652 18,98 0,00515 12,00 1,15
45,0 0,0701 18,15 0,00494 11,51 1,16
50,0 0,0749 17,45 0,00479 11,16 1,18
55,0 0,0796 16,86 0,00469 10,93 1,19
60,0 0,0842 16,34 0,00459 10,69 1,20
70,0 0,0930 15,47 0,00878 10,23 1,23
80,0 0,1015 14,77 0,00849 9,89 1,25
90,0 0,1096 14,19 0,00818 9,53 1,28
100,0 0,1178 13,72 0,00815 9,49 1,31
110,0 0,1262 13,36 0,00840 9,79 1,34
120,0 0,1342 13,02 0,00797 9,28 1,37
135,0 0,1458 12,58 0,01163 9,03 1,41
150,0 0,1571 12,20 0,01129 8,77 1,46
165,0 0,1680 11,86 0,01094 8,50 1,51
180,0 0,1788 11,57 0,01079 8,38 1,56
195,0 0,1893 11,31 0,01050 8,15 1,61
210,0 0,2027 11,24 0,01339 10,40 1,68
225,0 0,2093 10,84 0,00662 5,14 1,72
240,0 0,2190 10,63 0,00966 7,50 1,78
255,0 0,2288 10,45 0,00982 7,63 1,84
270,0 0,2383 10,28 0,00953 7,40 1,91
285,0 0,2476 10,12 0,00924 7,18 1,98
289,0 0,2500 10,08 0,00244 7,11 2,00

200 ® Fluxo acumulado 4 Fluxo instantaneo
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Figura 9.9: Curva de fluxo acumulado e instantaneo de permeado para ultrafiltragcao, utilizando
membrana de PES de 150 kDa, de suco de pitanga sem tratamento enzimatico.
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Tabela 9.10: Dados experimentais para ultrafiltracdo, utilizando membrana de CEL de 30 kDa, de
suco de pitanga sem tratamento enzimatico.

. Massa (perm.) Fluxoac. Massainst. Fluxo inst.

t (min) (kgg (kg/mzh) (kg) (kg/mzh) e
0,5 0,00586 136,53 0,00586 136,53 1,01
1,0 0,00785 91,45 0,00199 46,37 1,02
1,5 0,00966 75,02 0,00181 42,17 1,02
2,5 0,01268 59,09 0,00302 35,18 1,03
3,0 0,01406 54,60 0,00138 32,15 1,03
3,5 0,01521 50,63 0,00115 26,79 1,03
4,0 0,01639 47,73 0,00118 27,49 1,03
4,5 0,01753 45,38 0,00114 26,56 1,04
5,0 0,01860 43,34 0,00107 24,93 1,04
55 0,01960 41,51 0,00100 23,30 1,04
6,0 0,02061 40,02 0,00101 23,53 1,04
6,5 0,02157 38,66 0,00096 22,37 1,05
7,0 0,02252 37,48 0,00095 22,13 1,05
7,5 0,02340 36,35 0,00088 20,50 1,05
8,0 0,02427 35,34 0,00087 20,27 1,05
8,5 0,02513 34,44 0,00086 20,04 1,05
9,0 0,02591 33,54 0,00078 18,17 1,05
9,5 0,02679 32,85 0,00088 20,50 1,06
10,0 0,02764 32,20 0,00085 19,80 1,06
11,0 0,02919 30,91 0,00155 18,06 1,06
12,0 0,03071 29,81 0,00152 17,71 1,07
13,0 0,03215 28,81 0,00144 16,78 1,07
14,0 0,03359 27,95 0,00144 16,78 1,07
15,0 0,03495 27,14 0,00136 15,84 1,08
16,0 0,03630 26,43 0,00135 15,73 1,08
17,0 0,03763 25,79 0,00133 15,49 1,08
18,0 0,03891 25,18 0,00128 14,91 1,08
19,0 0,04023 24,67 0,00132 15,38 1,09

20,0 0,04147 24,16 0,00124 14,45 1,09
25,0 0,04735 22,06 0,00588 13,70 1,10
30,0 0,05285 20,52 0,00550 12,81 1,12
35,0 0,05815 19,36 0,00530 12,35 1,13
40,0 0,06311 18,38 0,00496 11,56 1,14
48,0 0,07100 17,23 0,00789 11,49 1,17
50,0 0,07294 16,99 0,00194 11,30 1,17
57,0 0,07930 16,21 0,00636 10,58 1,19
63,0 0,08459 15,64 0,00529 10,27 1,20
70,0 0,09058 15,07 0,00599 9,97 1,22
80,0 0,09886 14,40 0,00828 9,65 1,25
90,0 0,10690 13,84 0,00804 9,37 1,27
100,0 0,11459 13,35 0,00769 8,96 1,30
110,0 0,12222 12,94 0,00763 8,89 1,32
120,0 0,12948 12,57 0,00726 8,46 1,35
135,0 0,14019 12,10 0,01071 8,32 1,39
152,0 0,15184 11,64 0,01165 7,98 1,44
165,0 0,16038 11,32 0,00854 7,65 1,47
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180,0
195,0
210,0
225,0
240,0
255,0
270,0
285,0
300,0
315,0
322,0

0,17000
0,17949
0,18862
0,19743
0,20617
0,21462
0,22286
0,23046
0,23843
0,24625
0,25000

11,00
10,72
10,46
10,22
10,01
9,80
9,62
9,42
9,26
9,11

9,04

0,00962
0,00949
0,00913
0,00881
0,00874
0,00845
0,00824
0,00760
0,00797
0,00782
0,00375

7,47
7,37
7,09
6,84
6,79
6,56
6,40
5,90
6,19
6,07
6,24

1,52
1,56
1,61
1,65
1,70
1,75
1,80
1,86
1,91
1,97
2,00
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Figura 9.10: Curva de fluxo acumulado e instantdneo de permeado para ultrafiliragdo, utilizando
membrana de CEL de 30 kDa, de suco de pitanga sem tratamento enzimatico.

Tabela 9.11: Dados experimentais para microfiltragao, utilizando membrana de PVDF de 500 kDa,
de suco de pitanga tratado com protease.

Massa (perm.) Fluxo ac. Massa inst. Fluxo inst.

t (min) (kg) (kg/mzh) (kg) (kg/mzh) A
0,5 0,00163 37,98 0,00163 37,98 1,00
1,0 0,00330 38,44 0,00167 38,91 1,01
1,5 0,00487 37,82 0,00157 36,58 1,01
2,0 0,00624 36,35 0,00137 31,92 1,01
2,5 0,00761 35,46 0,00137 31,92 1,02
3,0 0,00891 34,60 0,00130 30,29 1,02
3,5 0,01015 33,78 0,00124 28,89 1,02
4,0 0,01128 32,85 0,00113 26,33 1,02
45 0,01251 32,39 0,00123 28,66 1,03
5,0 0,01355 31,57 0,00104 24,23 1,03
5,5 0,01469 31,12 0,00114 26,56 1,03
6,0 0,01573 30,54 0,00104 24,23 1,03
6,5 0,01679 30,09 0,00106 24,70 1,03
7,0 0,01782 29,66 0,00103 24,00 1,04
7,5 0,01886 29,29 0,00104 24,23 1,04
8,0 0,01982 28,86 0,00096 22,37 1,04
9,0 0,02173 28,13 0,00191 22,25 1,05
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9,5 0,02267 27,80 0,00094 21,90 1,05
10,0 0,02363 27,53 0,00096 22,37 1,05
11,0 0,02536 26,86 0,00173 20,15 1,05
12,0 0,02708 26,29 0,00172 20,04 1,06
13,0 0,02881 25,82 0,00173 20,15 1,06
14,0 0,02881 23,97 0,00173 10,08 1,06
15,0 0,03044 23,64 0,00163 18,99 1,06
16,0 0,03205 23,34 0,00161 18,76 1,07
17,0 0,03516 24,09 0,00311 36,23 1,08
18,0 0,03679 23,81 0,00163 18,99 1,08
19,0 0,03824 23,45 0,00145 16,89 1,08
20,0 0,03978 23,17 0,00154 17,94 1,09
25,0 0,04682 21,82 0,00704 16,40 1,10
30,0 0,05352 20,78 0,00670 15,61 1,12
35,0 0,06017 20,03 0,00665 15,49 1,14
40,0 0,06648 19,36 0,00631 14,70 1,15
45,0 0,07257 18,79 0,01240 14,45 1,17
50,0 0,07849 18,29 0,00592 13,79 1,19
55,0 0,08420 17,83 0,00571 13,30 1,20
60,0 0,09083 17,64 0,00663 15,45 1,22
70,0 0,10079 16,77 0,00996 11,60 1,25
80,0 0,11156 16,25 0,01077 12,55 1,29
90,0 0,12080 15,64 0,00924 10,76 1,32
100,0 0,13056 15,21 0,00976 11,37 1,35
110,0 0,14007 14,83 0,00951 11,08 1,39
120,0 0,14776 14,34 0,00769 8,96 1,42
135,0 0,16180 13,96 0,01404 10,90 1,48
150,0 0,17529 13,61 0,01349 10,48 1,54
165,0 0,18877 13,33 0,01348 10,47 1,61
180,0 0,20217 13,08 0,01340 10,41 1,68
195,0 0,21380 12,77 0,01163 9,03 1,75

210,0 0,22437 12,45 0,01057 8,21 1,81
225,0 0,23686 12,26 0,01249 9,70 1,90
240,0 0,24957 12,11 0,01271 9,87 2,00
240,5 0,25007 12,11 0,00050 11,65 2,00
45 ® Fluxo acumulado 4 Fluxo instantaneo
«E 40
2 35
o 30
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Figura 9.11: Curva de fluxo acumulado e instantaneo de permeado para microfiltragéo, utilizando
membrana de PVDF de 500 kDa, de suco de pitanga tratado com protease.
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Tabela 9.12: Dados experimentais para ultrafiltracao, utilizando membrana de PVDF de 150 kDa,
de suco de pitanga tratado com protease.

Massa (perm.) Fluxo ac. Massa inst. Fluxo inst.

t (min) (kg) (kg/mzh) (kg) (kg/mzh) A
0,5 0,00140 32,62 0,00140 32,62 1,00
1,0 0,00205 23,88 0,00065 15,14 1,01
1,5 0,00330 25,63 0,00125 29,12 1,01
2,0 0,00448 26,10 0,00118 27,49 1,01
2,5 0,00560 26,10 0,00112 26,10 1,01
3,0 0,00669 25,98 0,00109 25,40 1,02
3,5 0,00771 25,66 0,00102 23,77 1,02
4,0 0,00873 25,43 0,00102 23,77 1,02
45 0,00973 25,19 0,00100 23,30 1,02
5,0 0,01074 25,02 0,00101 23,53 1,02
5,5 0,01167 24,72 0,00093 21,67 1,03
6,0 0,01259 24,44 0,00092 21,44 1,03
6,5 0,01352 24,23 0,00093 21,67 1,03
7,0 0,01444 24,03 0,00092 21,44 1,03
7,5 0,01529 23,75 0,00085 19,80 1,03
8,0 0,01620 23,59 0,00091 21,20 1,04
8,5 0,01704 23,35 0,00084 19,57 1,04
9,0 0,01787 23,13 0,00083 19,34 1,04
9,5 0,01871 22,94 0,00084 19,57 1,04
10,0 0,01954 22,76 0,00083 19,34 1,04
11,0 0,02112 22,37 0,00158 18,41 1,05
12,0 0,02271 22,05 0,00159 18,52 1,05
13,0 0,02429 21,77 0,00158 18,41 1,05
14,0 0,02578 21,45 0,00149 17,36 1,06
15,0 0,02735 21,24 0,00157 18,29 1,06
16,0 0,02886 21,01 0,00151 17,59 1,06
17,0 0,03027 20,74 0,00141 16,43 1,07
18,0 0,03176 20,56 0,00149 17,36 1,07
19,0 0,03316 20,33 0,00140 16,31 1,07
20,0 0,03457 20,14 0,00141 16,43 1,09
25,0 0,04076 18,99 0,00619 14,42 1,10
30,0 0,04731 18,37 0,00655 15,26 1,12
35,0 0,05291 17,61 0,00560 13,05 1,15
40,0 0,05855 17,05 0,00564 13,14 1,16
45,0 0,06436 16,66 0,00581 13,54 1,19
50,0 0,06991 16,29 0,00555 12,93 1,19
60,0 0,08059 15,65 0,01068 12,44 1,22
70,0 0,09071 15,10 0,01012 11,79 1,25
80,0 0,09964 14,51 0,00893 10,40 1,28
90,0 0,10831 14,02 0,00867 10,10 1,30
100,0 0,11606 13,52 0,00775 9,03 1,33
110,0 0,12410 13,14 0,00804 9,37 1,36
120,0 0,13189 12,80 0,00779 9,08 1,40
135,0 0,14297 12,34 0,01108 8,61 1,45
150,0 0,15420 11,98 0,01123 8,72 1,49
165,0 0,16526 11,67 0,01106 8,59 1,53
180,0 0,17405 11,26 0,00879 6,83 1,59
195,0 0,18521 11,06 0,01116 8,67 1,64
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210,0 0,19571 10,86 0,01050 8,15 1,71
225,0 0,20690 10,71 0,01119 8,69 1,77
240,0 0,21805 10,58 0,01115 8,66 1,77
255,0 0,22902 10,46 0,01097 8,52 1,85
270,0 0,24006 10,36 0,01104 8,57 1,92
282,8 0,25002 10,30 0,00996 9,06 2,00
35 ® Fluxo acumulado A Fluxo instantaneo
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Figura 9.12: Curva de fluxo acumulado e instantdneo de permeado para ultrafiliragdo, utilizando
membrana de PVDF de 150 kDa, de suco de pitanga tratado com protease.

Tabela 9.13: Dados experimentais para ultrafiltragao, utilizando membrana de PES de 150 kDa, de

suco de pitanga tratado com protease.

Massa (perm.)

Fluxo ac. Massa inst. Fluxo inst.

t (min) (kg) (kg/mzh) (kg) (kg/mzh) -
0,5 0,00362 84,34 0,00362 84,34 1,01
1,0 0,00548 63,84 0,00186 43,34 1,01
1,5 0,00732 56,85 0,00184 42,87 1,01
2,0 0,00886 51,61 0,00154 35,88 1,02
2,5 0,01028 47,90 0,00142 33,08 1,02
3,0 0,01168 45,36 0,00140 32,62 1,02
3,5 0,01304 43,40 0,00136 31,69 1,03
4,0 0,01419 41,33 0,00115 26,79 1,03
4,5 0,01535 39,74 0,00116 27,03 1,03
5,0 0,01650 38,44 0,00115 26,79 1,03
5,5 0,01768 37,45 0,00118 2749 1,04
6,0 0,01873 36,37 0,00105 2446 1,04
6,5 0,01981 35,50 0,00108 25,16 1,04
7,0 0,02075 34,53 0,00094 21,90 1,04
8,0 0,02278 33,17 0,00203 2365 1,05
8,5 0,02376 32,56 0,00098 22,83 1,05
9,0 0,02463 31,88 0,00087 20,27 1,05
9,5 0,02560 31,39 0,00097 22,60 1,05
10,0 0,02645 30,81 0,00085 19,80 1,06
11,0 0,02821 29,88 0,00176 20,50 1,06
12,0 0,02989 29,02 0,00168 19,57 1,06
13,0 0,03154 28,26 0,00165 19,22 1,07
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14,0 0,03317 27,60 0,00163 18,99 1,07
15,0 0,03481 27,03 0,00164 19,11 1,07
16,0 0,03636 26,47 0,00155 18,06 1,08
17,0 0,03784 25,93 0,00148 17,24 1,08
18,0 0,03936 25,47 0,00152 17,71 1,09
19,0 0,04082 25,03 0,00146 17,01 1,09
20,0 0,04227 24,62 0,00145 16,89 1,09
25,0 0,04924 22,95 0,00697 16,24 1,11
30,0 0,05606 21,77 0,00682 15,89 1,13
35,0 0,06250 20,80 0,00644 15,00 1,14
40,0 0,06865 19,99 0,00615 14,33 1,16
45,0 0,07462 19,32 0,00597 13,91 1,18
50,0 0,08072 18,81 0,00610 14,21 1,19
55,0 0,08651 18,32 0,00579 13,49 1,21
60,0 0,09213 17,89 0,00562 13,09 1,23
70,0 0,10320 17,17 0,01107 12,90 1,26
80,0 0,11380 16,57 0,01060 12,35 1,29
90,0 0,12426 16,08 0,01046 12,19 1,33
100,0 0,13484 15,71 0,01058 12,33 1,37
110,0 0,14516 15,37 0,01032 12,02 1,41
120,0 0,15528 15,07 0,01012 11,79 1,45
135,0 0,17025 14,69 0,01497 11,63 1,52
150,0 0,18509 14,37 0,01484 11,53 1,59
165,0 0,19965 14,10 0,01456 11,31 1,66
180,0 0,21337 13,81 0,01372 10,66 1,74
195,0 0,22843 13,65 0,01506 11,70 1,84
210,0 0,24381 13,53 0,01538 11,94 1,95
216,0 0,25021 13,49 0,00640 12,43 2,00
® Fluxo acumulado 4 Fluxo instantaneo
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Figura 9.13: Curva de fluxo acumulado e instantdneo de permeado para ultrafiltracao, utilizando
membrana de PES de 150 kDa, de suco de pitanga tratado com protease.
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Tabela 9.14: Dados experimentais para ultrafiltracdo, utilizando membrana de CEL de 30 kDa, de
suco de pitanga tratado com protease.

Massa (perm.) Fluxo ac. Massa inst. Fluxo inst.

t (min) (kg) (kg/mzh) (kg) (kg/mzh) A
0,5 0,00864 201,31 0,00864 201,31 1,02
1,0 0,01126 131,17 0,00262 61,04 1,02
1,5 0,01336 103,76 0,00210 48,93 1,03
2,0 0,01509 87,90 0,00173 40,31 1,03
2,5 0,01672 77,91 0,00163 37,98 1,03
3,0 0,01824 70,83 0,00152 35,41 1,04
3,5 0,01959 65,20 0,00135 31,45 1,04
4,0 0,02092 60,93 0,00133 30,99 1,04
4,5 0,02216 57,37 0,00124 28,89 1,05
5,0 0,02335 54,40 0,00119 27,73 1,05
5,5 0,02456 52,02 0,00121 28,19 1,05
6,0 0,02570 49,90 0,00114 26,56 1,05
6,5 0,02676 47,96 0,00106 24,70 1,06
7,0 0,02780 46,27 0,00104 24,23 1,06
7,5 0,02886 44,83 0,00106 24,70 1,06
8,0 0,02990 43,54 0,00104 24,23 1,06
8,5 0,03085 42,28 0,00095 22,13 1,07
9,0 0,03181 41,17 0,00096 22,37 1,07
9,5 0,03276 40,17 0,00095 22,13 1,07
10,0 0,03376 39,33 0,00100 23,30 1,07
11,0 0,03552 37,62 0,00176 20,50 1,08
12,0 0,03724 36,15 0,00172 20,04 1,08
14,0 0,04066 33,83 0,00342 19,92 1,09
15,0 0,04228 32,84 0,00162 18,87 1,09
16,0 0,04389 31,96 0,00161 18,76 1,10
18,0 0,04701 30,42 0,00151 17,59 1,10
19,0 0,04856 29,77 0,00155 18,06 1,11

20,0 0,04999 29,12 0,00143 16,66 1,11
32,0 0,06669 24,28 0,01670 16,21 1,15
35,0 0,07050 23,47 0,00381 14,80 1,16
40,0 0,07680 22,37 0,00630 14,68 1,18
45,0 0,08279 21,43 0,00599 13,96 1,20
50,0 0,08863 20,65 0,00584 13,61 1,22
55,0 0,09427 19,97 0,00564 13,14 1,23
60,0 0,09993 19,40 0,00566 13,19 1,25
70,0 0,11088 18,45 0,01095 12,76 1,28
80,0 0,12209 17,78 0,01121 13,06 1,32
90,0 0,13295 17,21 0,01086 12,65 1,36
100,0 0,14355 16,72 0,01060 12,35 1,40
115,0 0,15927 16,13 0,01572 12,21 1,47
120,0 0,16440 15,96 0,00513 11,95 1,49
135,0 0,18010 15,54 0,01570 12,19 1,56
150,0 0,19582 15,21 0,01572 12,21 1,64
165,0 0,21152 14,93 0,01570 12,19 1,73
180,0 0,22738 14,72 0,01586 12,32 1,83
195,0 0,24387 14,57 0,01649 12,81 1,95
200,0 0,25000 14,56 0,00613 14,28 2,00
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Figura 9.14: Curva de fluxo acumulado e instantdneo de permeado para ultrafiltracao, utilizando

membrana de CEL de 30 kDa, de suco de pitanga tratado com protease.

Tabela 9.15: Dados experimentais para microfiltragao, utilizando membrana de PVDF de 500 kDa,
de suco de pitanga tratado com celulase.

Massa (perm.)

Fluxo ac. Massa inst. Fluxo inst.

L) (kg) (ka/m’h)  (kg) (kg/mh) FC
0.5 0.00164 3821 000164 3821  1.00
10 0.00372 4334 000208 4846  1.01
15 0.00556 4315 000184 4278  1.01
2.0 0.00712 4147 000156 3644  1.01
25 0.00865 4031 000153 3565  1.02
3.0 0.01011 3926 000146 3402 1,02
3.5 0.01146 3814 000135 3145 1,02
4.0 0.01280 3728 000134 3122 103
45 0.01407 3642 000127 2959 103
5.0 0.01534 3574 000127 2959  1.03
5.5 0.01650 3495 000116 2703 1.03
6.0 0.01766 3429 000116 2703 1.04
7.0 0.01881 3130 000115 1340 1.04
7.5 0.01997 31,02 000116 27,03 1,04
8.0 0.02209 3217 000212 4939 105
8.5 0.02306 31.60 000097 2260 105
9.0 0.02412 3122 000106 2470 105
9.5 0.02508 3075 000096 2237 1.05
10,0 0.02614 3045 000106 2470 1.06
16.0 0.03716 2706 001102 2140 1.08
17.0 0.03888 26.64 000172 2004  1.08
18,0 0.04051 2622 000163 1899 1,09
19.0 0.04221 2588 000170 1980 1,09
20.0 0.04385 2554 000164 1911 1.0
25.0 0.05201 2424 000816 1901 112
30.0 0.05982 2323 000781 1820 1.14
35.0 0.06725 2238 000743 1731 1.6
40.0 0.07430 2164 000705 1643  1.17
45.0 0.08125 2103 000695 1619 1.9
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50,0 0,08827 20,57 0,00702 16,36 1,21
55,0 0,09494 20,11 0,00667 15,54 1,23
60,0 0,10153 19,71 0,00659 15,35 1,25
70,0 0,11446 19,05 0,01293 15,06 1,30
80,0 0,12693 18,48 0,01247 14,53 1,34
90,0 0,13920 18,02 0,01227 1429 1,39
100,0 0,15140 17,64 0,01220 14,21 1,43
110,0 0,16258 17,22 0,01118 13,02 1,48
120,0 0,17403 16,89 0,01145 13,34 1,53
135,0 0,19082 16,47 0,01679 13,04 1,62
150,0 0,20694 16,07 0,01612 12,52 1,71
165,0 0,22258 15,71 0,01564 12,15 1,80
180,0 0,23772 15,39 0,01514 11,76 1,91
192,5 0,25003 15,13 0,01231 11,47 2,00
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Figura 9.15: Curva de fluxo acumulado e instantdneo de permeado para microfiltragéo, utilizando
membrana de PVDF de 500 kDa, de suco de pitanga tratado com celulase.

Tabela 9.16: Dados experimentais para ultrafiltracao, utilizando membrana de PVDF de 150 kDa,
de suco de pitanga tratado com celulase.

Massa (perm.) Fluxo ac. Massa inst. Fluxo inst.

e (kg) (kg/m?h) (kg) (kg/m°h) FC
0,5 0,00133 30,99 0,00133 30,99 1,00
1,0 0,00276 32,15 0,00143 33,32 1,01
15 0,00408 31,69 0,00132 30,75 1,01
2,0 0,00529 30,81 0,00121 28,19 1,01
25 0,00652 30,38 0,00123 28,66 1,01
3,5 0,00877 29,19 0,00225 2621 1,02
4,0 0,00987 28,75 0,00110 2563 1,02
4,5 0,01094 28,32 0,00107 2493 1,02
5,0 0,01194 27,82 0,00100 2330 1,02
55 0,01301 27,56 0,00107 2493 1,03
6,0 0,01400 27.18 0,00099 2307 1,03
6,5 0,01497 26,83 0,00097 2260 1,03
7,0 0,01607 26,74 0,00110 2563 1,03
7,5 0,01705 26,48 0,00098 2283 1,04
8,0 0,01794 26,12 0,00089 20,74 1,04
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8,5
9,0
9,5
10,0
11,0
12,0
14,0
15,0
16,0
17,0
18,0
19,0
20,0
25,0
30,0
35,0
40,0
45,0
50,0
55,0
60,0
70,0
80,0
92,0
102,0
112,0
120,0
135,0
150,0
165,0
180,0
195,0
210,0
217,5

0,01894
0,01982
0,02070
0,02169
0,02349
0,02515
0,02854
0,03014
0,03179
0,03341
0,03490
0,03651
0,03812
0,04560
0,05281
0,05974
0,06648
0,07325
0,07860
0,08500
0,09132
0,10399
0,11612
0,12911
0,14074
0,14955
0,15861
0,17352
0,18805
0,20348
0,21670
0,23087
0,24289
0,25003

25,96
25,66
25,38
25,27
24,88
24,42
23,75
23,41
23,15
22,89
22,59
22,39
22,20
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19,88
19,36
18,96
18,31
18,00
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17,31
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16,35
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13,19
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11,98
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9,34
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1,07
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Figura 9.16: Curva de fluxo acumulado e instantdneo de permeado para ultrafiliragdo, utilizando
membrana de PVDF de 150 kDa, de suco de pitanga tratado com celulase.
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Tabela 9.17: Dados experimentais para ultrafiltragao, utilizando membrana de PES de 150 kDa,
de suco de pitanga tratado com celulase.

Massa (perm.)

Fluxo ac. Massa inst. Fluxo inst.

t (min) (kg) (kg/mzh) (kg) (kg/mzh) -
0,5 0,00614 143,06 0,00614 143,06 1,01
1,0 0,00835 97,27 0,00221 51,49 1,02
1,5 0,01013 78,67 0,00178 41,47 1,02
2,5 0,01320 61,51 0,00307 35,76 1,03
3,0 0,01465 56,89 0,00145 33,78 1,03
3,5 0,01583 52,69 0,00118 27,49 1,03
45 0,01816 47,01 0,00233 27,14 1,04
5,0 0,01929 44,94 0,00113 26,33 1,04
5,5 0,02034 43,08 0,00105 2446 1,04
6,0 0,02138 41,51 0,00104 24,23 1,04
6,5 0,02243 40,20 0,00105 2446 1,05
7,0 0,02339 38,93 0,00096 22,37 1,05
7,5 0,02436 37,84 0,00097 22,60 1,05
8,0 0,02532 36,87 0,00096 22,37 1,05
8,5 0,02628 36,02 0,00096 22,37 1,06
9,0 0,02717 35,17 0,00089 20,74 1,06
9,5 0,02805 34,40 0,00088 20,50 1,06
10,0 0,02893 33,70 0,00088 20,50 1,06
11,0 0,03067 32,48 0,00174 20,27 1,07
12,0 0,03234 31,40 0,00167 19,45 1,07
13,0 0,03399 30,46 0,00165 19,22 1,07
14,0 0,03558 29,61 0,00159 18,52 1,08
15,0 0,03717 28,87 0,00159 18,52 1,08
16,0 0,03876 28,22 0,00159 18,52 1,08
17,0 0,04034 27,64 0,00158 18,41 1,09
18,0 0,04185 27,09 0,00151 17,59 1,09
19,0 0,04334 26,57 0,00149 17,36 1,09
20,0 0,04484 26,12 0,00150 17,47 1,10
25,0 0,05197 24,22 0,00713 16,61 1,12
30,0 0,05879 22,83 0,00682 15,89 1,13
35,0 0,06531 21,74 0,00652 15,19 1,15
40,0 0,07155 20,84 0,00624 14,54 1,17
45,0 0,07768 20,11 0,00613 1428 1,18
50,0 0,08373 19,51 0,00605 14,10 1,20
55,0 0,08962 18,98 0,00589 13,72 1,22
60,0 0,09539 18,52 0,00577 13,44 1,24
70,0 0,10653 17,73 0,01114 12,98 1,27
80,0 0,11744 17,10 0,01091 12,71 1,31
90,0 0,12834 16,61 0,01090 12,70 1,35
100,0 0,13880 16,17 0,01046 12,19 1,38
110,0 0,14896 15,78 0,01016 11,84 1,42
120,0 0,15885 15,42 0,00989 11,62 1,47
135,0 0,17390 15,01 0,01505 11,69 1,53
150,0 0,18815 14,61 0,01425 11,07 1,60
165,0 0,20221 14,28 0,01406 10,92 1,68
180,0 0,21559 13,95 0,01338 10,39 1,76
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195,0 0,22868 13,66 0,01309 10,17 1,84
210,0 0,24139 13,39 0,01271 9,87 1,93
220,3 0,25002 13,22 0,00863 9,81 2,00
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Figura 9.17: Curva de fluxo acumulado e instantdneo de permeado para ultrafiliragao, utilizando
membrana de PES de 150 kDa, de suco de pitanga tratado com celulase.

Tabela 9.18: Dados experimentais para ultrafiltracdo, utilizando membrana de CEL de 30 kDa, de
suco de pitanga tratado com celulase.

Massa (perm.) Fluxo ac. Massa inst. Fluxo inst. FC

t (min) (kg) (kg/mh) (kg) (kg/m*h)
0,5 0,00600 139,80 0,00600 139,80 1,01
1,0 0,00836 97,39 0,00236 54,99 1,02
2,0 0,01193 69,49 0,00357 4159 1,02
25 0,01349 62,86 0,00156 36,35 1,03
3,0 0,01490 57,86 0,00141 32,85 1,03
3,5 0,01625 54,09 0,00135 31,45 1,03
4,0 0,01759 51,23 0,00134 31,22 1,04
5,0 0,02000 46,60 0,00241 28,08 1,04
5,5 0,02116 44,82 0,00116 27,03 1,04
6,0 0,02230 43,30 0,00114 26,56 1,05
6,5 0,02346 42,05 0,00116 27,03 1,05
7,0 0,02449 40,76 0,00103 24,00 1,05
75 0,02555 39,69 0,00106 2470 1,05
8,0 0,02660 38,73 0,00105 2446 1,06
8,5 0,02755 37,76 0,00095 2213 1,06
9,0 0,02860 37,02 0,00105 2446 1,06
9,5 0,02956 36,25 0,00096 2237 1,06
10,0 0,03050 35,53 0,00094 21,90 1,06
11,5 0,03325 33,68 0,00275 21,36 1,07
12,0 0,03429 33,29 0,00104 2423 1,07
13,0 0,03609 32,34 0,00180 20,97 1,08
14,0 0,03788 31,52 0,00179 20,85 1,08
15,0 0,03959 30,75 0,00171 19,92 1,09
16,0 0,04134 30,10 0,00175 20,39 1,09
17,0 0,04302 29,48 0,00168 19,57 1,09
18,0 0,04478 28,98 0,00176 20,50 1,10
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19,0 0,04644 28,47 0,00166 19,34 1,10
20,0 0,04800 27,96 0,00156 18,17 1,11
25,0 0,05588 26,04 0,00788 18,36 1,13
30,0 0,06336 24,60 0,00748 17,43 1,15
35,0 0,07072 23,54 0,00736 17,15 1,16
40,0 0,07778 22,65 0,00706 16,45 1,18
45,0 0,08466 21,92 0,00688 16,03 1,20
50,0 0,09146 21,31 0,00680 15,84 1,22
55,0 0,09815 20,79 0,00669 15,59 1,24
60,0 0,10454 20,30 0,00639 14,89 1,26
70,0 0,11744 19,54 0,01290 15,03 1,31
80,0 0,12970 18,89 0,01226 1428 1,35
90,0 0,14163 18,33 0,01193 13,90 1,40
100,0 0,15343 17,87 0,01180 13,75 1,44
110,0 0,16496 17,47 0,01153 13,43 1,49
120,0 0,17614 17,10 0,01118 13,02 1,54
135,0 0,19274 16,63 0,01660 12,89 1,63
150,0 0,20787 16,14 0,01513 11,75 1,71
165,0 0,22310 15,75 0,01523 11,83 1,81
180,0 0,23796 15,40 0,01486 11,54 1,91
192,5 0,25000 15,13 0,01204 11,22 2,00
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Figura 9.18: Curva de fluxo acumulado e instantdneo de permeado para ultrafiltracao, utilizando
membrana de CEL de 30 kDa, de suco de pitanga tratado com celulase.

Tabela 9.19: Dados experimentais para microfiltragao, utilizando membrana de PVDF de 500 kDa,
de suco de pitanga tratado com pectinase.

Massa (perm.) Fluxo ac. Massa inst. Fluxo inst.

L) (kg) (kg/m’h) (kg) (kg/m?h) FC
0.5 0.05340 124418 005340  1244.18 1.12
10 0.08090 94245 002750 64073 1.9
15 0.10120 785.96 002030 47297 125
2.0 0.11940 69548 001820 42405 131
25 0.13450 62675 001510 35182 137
3.0 0.14780 57394 001330 30988 142
3,5 0.15969 53152 001189  277.03 147
4.0 0.17075 49729 001106  257.69 152
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4,5 0,18068 467,74 0,00993 231,36 1,57
5,0 0,19016 443,06 0,00948 220,88 1,61
55 0,19900 421,50 0,00884 205,97 1,66
6,0 0,20720 402,30 0,00820 191,05 1,71
6,5 0,21490 385,15 0,00770 179,40 1,75
7,0 0,22232 369,99 0,00742 172,88 1,80
8,0 0,23578 343,34 0,01346 156,80 1,89
8,5 0,24200 331,67 0,00622 144,92 1,94
9,0 0,24818 321,24 0,00618 143,99 1,99
9,2 0,25019 317,84 0,00201 137,74 2,00
® Fluxo acumulado 4 Fluxo instantaneo
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Figura 9.19: Curva de fluxo acumulado e instantaneo de permeado para microfiltragéo, utilizando
membrana de PVDF de 500 kDa, de suco de pitanga tratado com pectinase.

Tabela 9.20: Dados experimentais para ultrafiltracdo, utilizando membrana de PVDF de 150 kDa,
de suco de pitanga tratado com pectinase.

Massa (perm.) Fluxo ac. Massa inst. Fluxo inst.

t (min) (kg) (kg/mzh) (kg) (kg/mzh) -
0,5 0,00536 124,88 0,00536 124,88 1,01
1,0 0,00896 104,38 0,00360 83,88 1,02
1,5 0,01223 94,98 0,00327 76,19 1,03
2,0 0,01529 89,06 0,00306 71,30 1,03
2,5 0,01822 84,90 0,00293 68,27 1,04
3,0 0,02117 82,21 0,00295 68,73 1,04
3,5 0,02394 79,68 0,00277 64,54 1,05
4,0 0,02660 77,47 0,00266 61,98 1,06
4,5 0,02919 75,57 0,00259 60,35 1,06
5,0 0,03171 73,88 0,00252 58,71 1,07
55 0,03410 72,23 0,00239 55,69 1,07
6,0 0,03644 70,75 0,00234 54,52 1,08
6,5 0,03872 69,40 0,00228 53,12 1,08
7,5 0,04310 66,95 0,00438 51,03 1,09
8,0 0,04521 65,83 0,00211 49,16 1,10
8,5 0,04734 64,88 0,00213 49,63 1,10
9,0 0,04936 63,89 0,00202 47,06 1,11
9,5 0,05149 63,14 0,00213 49,63 1,11

11,0 0,05545 58,72 0,00396 30,75 1,12

148



APENDICES

12,0 0,05941 57,68 0,00396 46,13 1,13
13,0 0,06310 56,55 0,00369 42,99 1,14
14,0 0,06660 55,42 0,00350 40,77 1,15
15,0 0,07042 54,69 0,00382 44,50 1,16
16,0 0,07395 53,84 0,00353 41,12 1,17
17,0 0,07742 53,05 0,00347 40,42 1,18
18,0 0,08088 52,35 0,00346 40,31 1,19
19,0 0,08420 51,63 0,00332 38,68 1,20
20,0 0,08748 50,96 0,00328 38,21 1,21
25,0 0,10321 48,09 0,01573 36,65 1,26
30,0 0,11824 45,92 0,01503 35,02 1,31
35,0 0,13261 44,14 0,01437 33,48 1,36
40,0 0,14622 42,59 0,01361 31,71 1,41
45,0 0,15975 41,36 0,01353 31,52 1,47
50,0 0,17201 40,08 0,01226 28,56 1,52
55,0 0,18473 39,13 0,01272 29,64 1,59
60,0 0,19680 38,21 0,01207 28,12 1,65
72,0 0,22250 36,00 0,02570 24,95 1,80
82,0 0,24563 34,90 0,02313 26,95 1,97
83,5 0,25007 34,89 0,00444 34,48 2,00

m Fluxo acumulado 4 Fluxo instantaneo

140
"
L}
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.
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Figura 9.20: Curva de fluxo acumulado e instantdneo de permeado para ultrafiliragdo, utilizando
membrana de PVDF de 150 kDa, de suco de pitanga tratado com pectinase.

Tabela 9.21: Dados experimentais para ultrafiltragdo, utilizando membrana de PES de 150 kDa, de
suco de pitanga tratado com pectinase.

Massa (perm.) Fluxo ac. Massa inst. Fluxo inst.

t (min) (kg) (kg/mzh) (kg) (kg/mzh) e
0,5 0,01098 255,83 0,01098 255,83 1,02
1,0 0,01614 188,02 0,00516 120,22 1,03
1,5 0,02057 159,76 0,00443 103,22 1,04
2,0 0,02459 143,23 0,00402 93,66 1,05
2,5 0,02830 131,87 0,00371 86,44 1,06
3,0 0,03159 122,67 0,00329 76,65 1,07
3,5 0,03586 119,36 0,00427 99,49 1,08
4,0 0,03777 110,00 0,00191 44,50 1,08
4,5 0,04066 105,26 0,00289 67,33 1,09
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5,0 0,04356 101,49 0,00290 67,57 1,10
55 0,04630 98,07 0,00274 63,84 1,10
6,0 0,04899 95,12 0,00269 62,67 1,11
6,5 0,05148 92,26 0,00249 58,02 1,11
7,0 0,05393 89,75 0,00245 57,08 1,12
7,5 0,05632 87,48 0,00239 55,69 1,13
8,0 0,05868 85,45 0,00236 54,99 1,13
8,5 0,06096 83,55 0,00228 53,12 1,14
9,0 0,06323 81,85 0,00227 52,89 1,14
9,5 0,06539 80,19 0,00216 50,33 1,15
10,0 0,06755 78,69 0,00216 50,33 1,16
11,0 0,07180 76,04 0,00425 49,51 1,17
12,0 0,07589 73,67 0,00409 47,65 1,18
13,0 0,07985 71,56 0,00396 46,13 1,19
14,0 0,08378 69,71 0,00393 45,78 1,20
15,0 0,08751 67,96 0,00373 43,45 1,21
16,0 0,09122 66,42 0,00371 43,22 1,22
17,0 0,09484 64,99 0,00362 4217 1,23
18,0 0,09840 63,68 0,00356 41,47 1,25
19,0 0,10202 62,55 0,00362 4217 1,26
20,0 0,10557 61,49 0,00355 41,36 1,27
25,0 0,12247 57,07 0,01690 39,38 1,32
30,0 0,13849 53,78 0,01602 37,33 1,38
35,0 0,15363 51,14 0,01514 35,28 1,44
40,0 0,16853 49,08 0,01490 34,72 1,51
45,0 0,18267 47,29 0,01414 32,95 1,58
50,0 0,19700 45,90 0,01433 33,39 1,65
55,0 0,21036 44,56 0,01336 31,13 1,73
60,0 0,22411 43,51 0,01375 32,04 1,81
69,5 0,25000 41,91 0,02589 31,75 2,00
300 = Fluxo acumulado 4 Fluxo instantaneo
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Figura 9.21: Curva de fluxo acumulado e instantdneo de permeado para ultrafiltracao, utilizando
membrana de PES de 150 kDa, de suco de pitanga tratado com pectinase.
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Tabela 9.22: Dados experimentais para ultrafiltracdo, utilizando membrana de CEL de 30 kDa, de
suco de pitanga tratado com pectinase.

Massa (perm.) Fluxo ac. Massa inst. Fluxo inst.

t (min) (kg) (kg/mzh) (kg) (kg/mzh) -
0,5 0,01572 366,26 0,01572 366,26 1,03
1,0 0,02216 258,16 0,00644 150,05 1,05
1,5 0,02746 213,27 0,00530 123,49 1,06
2,0 0,03188 185,69 0,00442 102,98 1,07
2,5 0,03564 166,08 0,00376 87,61 1,08
3,0 0,03939 152,96 0,00375 87,37 1,09
3,5 0,04275 142,29 0,00336 78,29 1,09
4,0 0,04582 133,45 0,00307 71,53 1,10
4,5 0,04877 126,26 0,00295 68,73 1,11
5,0 0,05176 120,60 0,00299 69,66 1,12
5,5 0,05454 115,52 0,00278 64,77 1,12
6,0 0,05717 111,00 0,00263 61,28 1,13
6,5 0,05975 107,09 0,00258 60,11 1,14
7,0 0,06228 103,65 0,00253 58,95 1,14
7,5 0,06475 100,58 0,00247 57,55 1,15
8,0 0,06707 97,67 0,00232 54,05 1,15
8,5 0,06949 95,24 0,00242 56,38 1,16
9,0 0,07180 92,94 0,00231 53,82 1,17
9,5 0,07413 90,90 0,00233 54,29 1,17
10,0 0,07636 88,96 0,00223 51,96 1,18
11,0 0,08070 85,47 0,00434 50,56 1,19
12,0 0,08497 82,49 0,00427 49,74 1,20
13,0 0,08903 79,78 0,00406 47,30 1,22
14,0 0,09310 77,47 0,00407 47,41 1,23
15,0 0,09696 75,30 0,00386 44,97 1,24
16,0 0,10082 73,41 0,00386 44,97 1,25
17,0 0,10461 71,69 0,00379 4415 1,26
18,0 0,10824 70,05 0,00363 42,29 1,28
19,0 0,11184 68,57 0,00360 41,94 1,29
20,0 0,11539 67,21 0,00355 41,36 1,30
25,0 0,13204 61,53 0,01665 38,79 1,36
30,0 0,14883 57,79 0,01679 39,12 1,42
35,0 0,16480 54,85 0,01597 37,21 1,49
40,0 0,17978 52,36 0,01498 34,90 1,56
45,0 0,19449 50,35 0,01471 34,27 1,64
62,0 0,24136 45,35 0,04687 32,12 1,93
65,0 0,24940 44,70 0,00804 31,22 2,00
65,3 0,25000 44,63 0,00060 27,96 2,00
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Figura 9.22: Curva de fluxo acumulado e instantdneo de permeado para ultrafiltracao, utilizando

membrana de CEL de 30 kDa, de suco de pitanga tratado com pectinase.

Tabela 9.23: Dados experimentais para microfiltragao, utilizando membrana de PVDF de 500 kDa,
de suco de pitanga tratado com celulase e pectinase.

Massa (perm.) Fluxo ac.

Massa inst.

Fluxo inst.

t (min FC
(min) (kg) (kg/m’h) (kg) (kg/m’h)
0,5 0,06056 1411,00 0,06056 1411,00 1,14
1,0 0,09015 1050,21 0,02959 689,42 1,22
1,5 0,11450 889,25 0,02435 567,34 1,30
2,0 0,13367 778,60 0,01917 446,65 1,36
2,5 0,15050 701,31 0,01683 392,13 1,43
3,0 0,16412 637,31 0,01362 317,34 1,49
3,5 0,17681 588,51 0,01269 295,67 1,55
4,0 0,18874 549,69 0,01193 277,96 1,61
4,5 0,19961 516,75 0,01087 253,26 1,66
5,0 0,20949 488,10 0,00988 230,20 1,72
55 0,21880 463,44 0,00931 216,92 1,78
6,5 0,23544 421,97 0,00806 187,79 1,89
7,5 0,25021 388,65 0,00707 164,73 2,00
® Fluxo acumulado 4 Fluxo instantaneo
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Figura 9.23: Curva de fluxo acumulado e instantdneo de permeado para microfiltracéo, utilizando
membrana de PVDF de 150 kDa, de suco de pitanga tratado com celulase e pectinase.
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Tabela 9.24: Dados experimentais para ultrafiltracéo, utilizando membrana de PVDF de 150 kDa,
de suco de pitanga tratado com celulase e pectinase.

Massa (perm.) Fluxo ac. Massa inst. Fluxo inst.

t (min) (kg) (kg/mzh) (kg) (kg/mzh) -
0,5 0,00822 191,52 0,00822 191,52 1,02
1,0 0,01220 142,13 0,00398 92,73 1,03
1,5 0,01560 121,16 0,00340 79,22 1,03
2,0 0,01870 108,92 0,00310 72,23 1,04
2,5 0,02166 100,93 0,00296 68,97 1,05
3,0 0,02444 94,91 0,00278 64,77 1,05
3,5 0,02704 90,00 0,00260 60,58 1,06
4,0 0,02949 85,89 0,00245 57,08 1,06
4,5 0,03188 82,53 0,00239 55,69 1,07
5,0 0,03417 79,61 0,00229 53,36 1,07
5,5 0,03638 77,06 0,00221 51,49 1,08
6,0 0,03854 74,83 0,00216 50,33 1,08
6,5 0,04076 73,05 0,00222 51,72 1,09
7,0 0,04278 71,20 0,00202 47,06 1,09
7,5 0,04491 69,76 0,00213 49,63 1,10
8,0 0,04684 68,21 0,00193 44,97 1,10
8,5 0,04878 66,86 0,00194 45,20 1,11
9,0 0,05068 65,60 0,00190 44,27 1,11
9,5 0,05254 64,43 0,00186 43,34 1,12
10,0 0,05438 63,35 0,00184 42,87 1,12
11,0 0,05793 61,35 0,00355 41,36 1,13
12,0 0,06144 59,65 0,00351 40,89 1,14
13,0 0,06485 58,11 0,00341 39,73 1,15
14,0 0,06823 56,78 0,00338 39,38 1,16
15,0 0,07140 55,45 0,00317 36,93 1,17
16,0 0,07457 54,29 0,00317 36,93 1,18
17,0 0,07764 53,20 0,00307 35,76 1,18
18,0 0,08061 52,17 0,00297 34,60 1,19
19,0 0,08358 51,25 0,00297 34,60 1,20

20,0 0,08645 50,36 0,00287 33,43 1,21
25,0 0,10043 46,80 0,01398 32,57 1,25
30,0 0,11353 44,09 0,01310 30,52 1,29
35,0 0,12576 41,86 0,01223 28,49 1,34
40,0 0,13757 40,07 0,01181 27,52 1,38
45,0 0,14889 38,54 0,01132 26,37 1,42
50,0 0,15974 37,22 0,01085 25,28 1,47
55,0 0,17102 36,22 0,01128 26,28 1,52
60,0 0,18103 35,15 0,01001 23,32 1,57
70,0 0,20042 33,35 0,01939 22,59 1,67
80,0 0,21959 31,98 0,01917 22,33 1,78
90,0 0,23733 30,72 0,01774 20,67 1,90
97,0 0,25006 30,03 0,01273 21,19 2,00
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Figura 9.24: Curva de fluxo acumulado e instantdneo de permeado para ultrafiltracao, utilizando
membrana de PVDF de 150 kDa, de suco de pitanga tratado com celulase e pectinase.

Tabela 9.25: Dados experimentais para ultrafiltragdo, utilizando membrana de PES de 150 kDa, de
suco de pitanga tratado com celulase e pectinase.

Massa (perm.) Fluxo ac. Massa inst. Fluxo inst.

e (kg) (kg/m’h) (kg) (kg/m?h) FC
0.5 0.01000 232.99 001000 23299 102
10 0.01598 18616 000598 13933 103
15 0.02078 16139 000480  111.84 1.04
2.0 0.02500 14562 000422 9832 105
25 0.02873 13388 000373 8691 106
3.0 0.03232 12551 000359 8364 1,07
3.5 0.03560 11849 000328 7642 108
4.0 0.03872 11277 000312 7269 108
45 0.04166 10785 000294 6850 109
5.0 0.04444 10354 000278 6477 110
5.5 0.04723 10004 000279 6500 1.10
6.0 0.04986 96.81 000263 6128 111
6.5 0.05235 93.82 000249 5802 112
7.0 0.05485 9128 000250 5825 112
75 0.05718 88.82 000233 5429 113
8.0 0.05944 8656 000226 5266 113
8.5 0.06170 8456 000226 5266 114
9.0 0.06396 8279 000226 5266 115
9.5 0.06606 81.01 000210 4893 115

10,0 0.06809 7932 000203 4730 116
110 0.07232 7659 000423 4928 117
12,0 0.07634 7411 000402 4683 118
13.0 0.08015 7182  0,00381 4439 119
14.0 0.08392 69.83 000377 4392 120
17.0 0.09448 6474 001056 4101 123
18.0 0.09785 6333 000337 3926 124
19.0 0.10120 6205 000335 3903 125
20.0 0.10438 60.80 000318 3705 126
30.0 0.13351 51.84 002913 3394 136

154



APENDICES

35,0 0,14727 49,02 0,01376 32,06 1,42
40,0 0,15965 46,50 0,01238 28,84 1,47
45,0 0,17202 44,53 0,01237 28,82 1,52
50,0 0,18385 42,84 0,01183 27,56 1,58
55,0 0,19566 41,44 0,01181 27,52 1,64
60,0 0,20693 40,18 0,01127 26,26 1,71
70,0 0,22844 38,02 0,02151 25,06 1,84
80,5 0,25008 36,19 0,02164 24,01 2,00
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Figura 9.25: Curva de fluxo acumulado e instantdneo de permeado para ultrafiliragdo, utilizando
membrana de PES de 150 kDa, de suco de pitanga tratado com celulase e pectinase.

Tabela 9.26: Dados experimentais para ultrafiltracdo, utilizando membrana de CEL de 30 kDa, de
suco de pitanga tratado com celulase e pectinase.

Massa (perm.) Fluxo ac. Massa inst. Fluxo inst.

t (min) (kg) (kg/mzh) (kg) (kg/mzh) e
0,5 0,00808 188,26 0,00808 188,26 1,02
1,0 0,01388 161,70 0,00580 135,14 1,03
1,5 0,01879 145,93 0,00491 114,40 1,04
2,0 0,02303 134,15 0,00424 98,79 1,05
2,5 0,02700 125,82 0,00397 92,50 1,06
3,0 0,03066 119,06 0,00366 85,28 1,07
3,5 0,03417 113,73 0,00351 81,78 1,07
4,0 0,03739 108,89 0,00322 75,02 1,08
4,5 0,04066 105,26 0,00327 76,19 1,09
5,0 0,04378 102,00 0,00312 72,69 1,10
5,5 0,04676 99,04 0,00298 69,43 1,10
6,0 0,04970 96,50 0,00294 68,50 1,11
7,0 0,05518 91,83 0,00548 63,84 1,12
7,5 0,05790 89,94 0,00272 63,37 1,13
8,0 0,06045 88,03 0,00255 59,41 1,14
8,5 0,06305 86,41 0,00260 60,58 1,14
9,0 0,06555 84,85 0,00250 58,25 1,15
9,5 0,06789 83,25 0,00234 54,52 1,16

10,0 0,07039 82,00 0,00250 58,25 1,16
11,0 0,07505 79,48 0,00466 54,29 1,18
12,0 0,07959 77,27 0,00454 52,89 1,19
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13,0
14,0
15,0
16,0
17,0
18,0
19,0
20,0
25,0
30,0
35,0
41,0
45,0
50,0
55,0
60,0
66,0

0,08395
0,08823
0,09241
0,09641
0,10032
0,10444
0,10862
0,11252
0,13130
0,14788
0,16367
0,18148
0,19292
0,20685
0,22042
0,23369
0,25003

75,23
73,42
71,77
70,20
68,75
67,59
66,60
65,54
61,18
57,42
54,48
51,57
49,94
48,19
46,69
45,37
44,13

0,00436
0,00428
0,00418
0,00400
0,00391
0,00412
0,00418
0,00390
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0,01658
0,01579
0,01781
0,01144
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50,79
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45,55
48,00
48,70
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1,20
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Figura 9.26: Curva de fluxo acumulado e instantdneo de permeado para ultrafiltracao, utilizando
membrana de CEL de 30 kDa, de suco de pitanga tratado com celulase e pectinase.
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9.3 Calculo das Resisténcias

Os calculos das resisténcias das membranas, total, devido a incrustacao e
da camada polarizada foram realizados de acordo com as equagdes 3.24, 3.23,
3.26 e 3.27, respectivamente. Todos os ensaios foram realizados com pressao
transmembrana de 2 bar (200 kPa) e temperatura de 35C. A area de permeacao
da membrana, em todos os casos, foi igual a 0,00515 m?. As tabelas e figuras a
seguir apresentam a rotina de célculo dessas resisténcias para os experimentos
realizados na unidade de laboratorio.

Tabela 9.27: Calculo da resisténcia das membranas (Ru).

Resisténcia da Membrana

Membrana _ p, (Pa.s) Mp (kg) t(s) J(kg/m’s) J,'(m/s) Ru(m’)
PVDF150  0,0007231 0,72725 300 0,4707 4,74E-04  5,84E+11
PES150 0,0007231 0,82196 360 0,4433 4,46E-04 6,20E+11
CEL30 0,0007231  0,6959 420 0,3217 3,24E-04 8,54E+11
PVDF500  0,000757  8,9379 600 1,4705 1,48E-03  1,79E+11

Resisténcia (Ry*10™"" (m™)
~

i N B o

PVDF150 PES150 CEL30  PVDF500

Figura 9.27: Resisténcia das membranas.
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Tabela 9.28: Calculo da resisténcia total (Rt) para o processo de ultra e microfiltragdo utilizando a
unidade de laboratério.

Resisténcia Total
Experimento w(Pa.s) Mp(kg) t(s) J(kg/m’s) J(m/s) Ry (m™)
(1)  PVDF150 0,00093 0,25 18810 2,58E-03 2,60E-06 8,28E+13

W (2) PES150 000094 025 17340 2,80E-03 2,82E-06  7,55E+13
® (3 CEL30 000097 025 19320 251E-03 253E-06 8,19E+13
(4)  PVDF500 0,00095 025 17820 2,72E-03 2.74E-06  7,68E+13
(®)  PVDF150 0,00094 025 16968 2,86E-03 2,88E-06  7,39E+13
'_
o 6)  PES150 0,00096 0,25 12960 3,75E-03 3,77E-06  5,52E+13
T (7 CEL30 000093 025 12000 4,05E-03 4,07E-06 531E+13
(8)  PVDF500 0,00095 0,25 14430 3,36E03 3,39E-06  6,25E+13
(9 PVDF150 0,00093 0,25 13050 3,72E-03 3,74E-06  5,77E+13
- (10) PES150 0,00094 0,25 13215 3,67E-03 3,70E-06  5,78E+13
O (11)  CEL30  0,00097 0,25 11550 4,20E-03  4,23E-06  4,90E+13
(12)  pyDF500 0,00094 025 11550 4,20E-03 4,23E-06  5,06E+13
(13) pvDF150 0,00093 025 5010 9,69E-03 9,76E-06  2,20E+13
o (149 PES150 0,00097 025 4170 1,16E-02 1,17E-05  1,77E+13
o (19  CEL30 000094 025 3915 1,24E-02 1,25E-05 1,70E+13
(16)  PVDF500 0,00094 0,25 550  8,83E-02 8.89E-05 239E+12
o (17)  pVDF150 0,00095 025 5820 8,34E-03 8,40E-06 251E+13
o (18 PpEsiso 000093 025 4830 1,01E-02 101E-05  2,13E+13
(u_lj (19  CEL30  0,00005 025 3960 1,23E-02 1,23E-05 1,71E+13
(20) PVDF500 0,00095 0,25 450 1,08E-01  1,09E-04  1,94E+12

Resisténcia (R710™"%) (m™)

12 3 456 7 8 91011121314 1516 1718 1920

Figura 9.28: Resisténcia total para os experimentos realizados na unidade de laboratério.
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Tabela 9.29: Calculo da resisténcia devido a incrustagéo (Rg).

APENDICES

Resisténcia Devido a Incrustacao

Experimento w(Pa.s) Mp(kg) t(s) J(kg/m’s) J(m/s) Re (m™)
(1)  PVDF150 0,0007231 0,20674 600 0,0669011 6,69E-05  4,13E+12
W (2) PES150 0,0007231 0,31103 600 0,1006494 1,01E-04  2,75E+12
o (3 CEL30 0,0017231 0,45218 330 0,2660466 2,66E-04  4,36E+11
(4)  PVDF500 0,0007565 045301 480  0,1832428 1,83E-04  1,44E+12
(®)  PVDF150 0,0027231 0,65286 600 0,2112658 2,11E-04  3,48E+11
'_
o (6)  PES150 0,0037231 045301 480 0,1832428 1,83E-04  2.93E+11
T (7)) CEL30 0,0047231 045018 330 0,2648699 2,65E-04  1,60E+11
(8)  PVDF500 0,0007565 0,81654 360  0,4403878 4,40E-04  6,00E+11
(9) PVDF150 0,0057231 0,32992 600 0,1067622 1,07E-04 3,27E+11
= (10) PES150 0,0067231 0,29531 600 0,0955624 9,56E-05  3,11E+11
O (11)  CEL30 0,0077231 0,58076 390 0,2891295 2,89E-04  8,96E+10
(12)  PVDF500 0,0007565 06377 600 020636 2,06E-04  1,28E+12
(13)  pvDF150 0,0087231 037301 600 0,1207062 1,21E-04  1,90E+11
o (14 pests0 00097231 024262 600 0,0785119 7,85E-05  2,62E+11
o (19  CEL30 00107231 0,67018 240 05421763 542E-04  3.44E+10
(16)  PYDF500 0,0007565 0,5984 47,07 2,4683554 247E-03  1,07E+11
O (17)  pvDF150 0,0117231 0,18205 600 0,0589115 5,89E-05  2,90E+11
o (18)  pES150 0,0007231 0,39808 600  0,1288188 1,20E-04  2,15E+12
(u_lj (19 CEL30 0,0007231 034689 120 05612687 5,61E-04  4,93E+11
(20) PVDF500 0,0007565 0,95013 91,59 2,0141661 2,01E-03  1,31E+11
45 -
~ 40 -
E 35|
Fg 30 1
B 25
© 20 4
e .
:g
g 10 4
[}]
r 5
0,

1

2 3 4 5 6 7 8 9 1011 1213 14 1516 17 18 19 20

Figura 9.29: Resisténcia devido a incrustacdo para os experimentos realizados na unidade de
laboratério.
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Tabela 9.30: Calculo da resisténcia devido a camada polarizada (Rp).

Resisténcia da Camada Polarizada

Experimento Rp (m™)

(1) PVDF150 7,81E+13
(2 PES150  7,21E+13
9 (38) CEL30 8,07E+13
(4)  PVDF500  7,52E+13

(®)  PVDF150  7,29E+13

© ©  PES150  543E+13
T (7)) CEL30  521E+13
(8)  PVDF500 6,18E+13

(9 PVDF150 5,68E+13

= (100 PES150  569E+13
o (11) CEL30 4,80E+13
(12)  pvDF500  4,92E+13

(13)  pyDF150  2,13E+13

o (14 pests0  1,68E+13
a (19  Ccew30  1,62E+13
(16)  pvDF500  2,19E+12

O (17)  PVDF150  2,42E+13
o (18 pES150  1,85E413
o (19  Ccew30  1,57E+13
©  (20) PVDF500 1,71E+12

Resisténcia (Rp*107'%) (m™)

APENDICES

12 3 4 5 6 7 8 9 101112 13 14 1516 17 18 19 20

Figura 9.30: Resisténcia devido a camada polarizada para os experimentos realizados na unidade
de laboratério.
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9.4 Comportamento Reoldgico do Permeado

Tabela 9.31: Resultados de viscosidade (1), taxa de deformagéo (y) e tensao de cisalhamento (t)
para as fracdes de permeado da microfiltragao de suco de pitanga com e sem tratamento

enzimatico.
PSTE
v (RPM) v (cm/s) Y (s™) n (cP) n (Pa.s) 7 (Pa)
40 3,6610 23,3185 1,00 0,0010 0,0233
45 4,1186 26,2333 0,99 0,0010 0,0260
50 4,5763 29,1481 0,98 0,0010 0,0286
60 5,4915 34,9777 0,95 0,0010 0,0332
70 6,4068 40,8074 0,95 0,0010 0,0388
PROTEASE
v (RPM) v (cm/s) v (s™) n (cP) n (Pa.s) 7 (Pa)
40 3,6610 23,3185 0,97 0,0010 0,0226
45 4,1186 26,2333 0,97 0,0010 0,0254
50 4,5763 29,1481 0,96 0,0010 0,0280
60 5,4915 34,9777 0,97 0,0010 0,0339
70 6,4068 40,8074 0,97 0,0010 0,0396
CELULASE
v (RPM) v (cm/s) Y (s'1) n (cP) n (Pa.s) 1 (Pa)
40 3,6610 23,3185 0,99 0,0010 0,0231
45 4,1186 26,2333 1,00 0,0010 0,0262
50 4,5763 29,1481 0,98 0,0010 0,0286
60 5,4915 34,9777 0,97 0,0010 0,0339
70 6,4068 40,8074 0,98 0,0010 0,0400
PECTINASE
v (RPM) v (cm/s) Y (s'1) n (cP) n (Pa.s) 1 (Pa)
40 3,6610 23,3185 1,03 0,0010 0,0240
45 4,1186 26,2333 1,01 0,0010 0,0265
50 4,5763 29,1481 1,00 0,0010 0,0291
60 5,4915 34,9777 0,97 0,0010 0,0339
70 6,4068 40,8074 0,96 0,0010 0,0392
CELULASE + PECTINASE
v (RPM) v (cm/s) Y (s™) n (cP) n (Pa.s) 7 (Pa)
40 3,6610 23,3185 0,98 0,0010 0,0229
45 4,1186 26,2333 0,98 0,0010 0,0257
50 4,5763 29,1481 0,96 0,0010 0,0280
60 5,4915 34,9777 0,94 0,0009 0,0329
70 6,4068 40,8074 0,95 0,0010 0,0388
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Modelo Newtoniano: t=n*y
1=(,0010)y R?=0,9871

APENDICES

Modelo Newtoniano: 1=n*y
1=(,0010y*y R%=0,9996

PSTE PROTEASE

0,042 0,042

£ 0,040 = 0,040

c 0,038 = 0,038

o 0,036 o 0,036
£ £

2 0,034 g 0,034

£ 0,032 goo

3 0,030 5 0,030

O 0,028 O 0,028
Q @

© 0,026 T 0,026
Io :g

§ 0,024 3 0,024

2 0,022 & 0,022

0,020 0,020

22 24 26 28 30 32 34 3 38 40 42 22 24 26 28 30 32 M4 3 38 40 42
Taxa de Deformagéo (y) )] Taxa de Deformacao (y) s
Modelo Newtoniano: t=n*y Modelo Newtoniano: t=n*y
1=(,0010)*y R?=0,9975 1=(,0010)*y R%*=0,9794
CELULASE PECTINASE
0,044

Tensio de Cisalhamento (z) {Pa)

0,042
0,040
0,038
0,036
0,034
0,032
0,030
0,028
0,026
0,024
0,022

24 26 28 30 32 34 36

Taxa de Deformacéo (y) (s

38 40 42

0,020
2

24 26 28 30 32 M 36

Taxa de Deformagao (y) ")

38 40 42

Modelo Newtoniano: 1=n*y
=(,0010)*y R2=0,9931
CEL + PEC

0,042

0,040
0,038
0,036
0,034
0,032
0,030
0,028
0,026
0,024
0,022

(Pa)

-

Tensio de Cisalhamento (t

0,020
22

24

26 28

30

32

34 36 38 40 42

Taxa de Deformagao (y) s"

Figura 9.31: Ajuste dos resultados ao modelo Newtoniano para permeado da microfiltragcdo do
suco de pitanga com e sem tratamento enzimético.
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9.5 Comportamento Reolégico do Retentado

APENDICES

Tabela 9.32: Resultados de viscosidade (1), taxa de deformagéo (y) e tensao de cisalhamento (t)
para o retentado da microfiltragdo de suco de pitanga sem tratamento enzimatico.

v (RPM) v (cm/s) v(s") n(cP) n(Pa.s) 1 (Pa)
40 3,6610 23,3185 20,87 0,0209 0,4867
45 4,1186 26,2333 19,47 0,0195 0,5108
50 4,5763 29,1481 18,5 0,0185 0,5392
60 5,4915 34,9777 16,63 0,0166 0,5817
70 6,4068 40,8074 15,33 0,0153 0,6256
90 8,2373 52,4666 13,57 0,0136 0,7120
100 9,1525 58,2962 13,07 0,0131 0,7619
120 10,9830 69,9555 12,03 0,0120 0,8416
135 12,3559 78,6999 11,33 0,0113 0,8917
140 12,8135 81,6147 11,13 0,0111 0,9084
Modelo Newtoniano: t=n*y Modelo Lei da Poténcia: 1=K*y"
=(,0129)* R%=0,3059
1,2 =(,0955)*y~(,5109) R?=0,9983
1,0
w w
% 1,0 =09
Y L
5 08 ‘% 038
" :
T % 0,7
g " 8 0,6
b=} % y
2 o
g 04 G 05
£ £
02 04
20 30 40 50 60 70 80 90 20 30 40 50 60 70 80 90
Taxa de Deformacgéo (y) s Taxa de Deformagao (y) s
Modelo de Herschel-Bulkley: t=1o+K*y" Modelo de Mizrahi-Berk: =K +K*"
©=(,1049)+(,0561)*y*(,6044) R’=0,9991 ©52(,3800)H 0700} (4755) R2=0,0995
1,0 1,0
= —
<09 § 0,9
s S
‘g’ 0,8 'g' 0,8
g g
£ 0,7 <07
; 5"
3 5
% 0,6 3 0.6
8 ©
E 0,5 E 0,5
04 0,4
20 30 40 50 60 70 30 90 20 a0 40 50 60 70 80 90

Taxa de Deformacdo (1) (s™)

Taxa de Deformagéo (y) (s™)

Figura 9.32: Ajuste dos resultados aos modelos reoldgicos para retentado da microfiltragéo do

suco de pitanga sem tratamento enzimatico.
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Tabela 9.33: Resultados de viscosidade (1), taxa de deformagéo (y) e tenséo de cisalhamento (1)
para o retentado da microfiltracdo de suco de pitanga tratado com protease.

v (RPM) v (cm/s) v(s™ n(cP) n(Pa.s) 1 (Pa)
40 3,6610 23,3185 17,93 0,0179 0,4181
45 4,1186 26,2333 16,5 0,0165 0,4328
50 4,5763 29,1481 15,53 0,0155 0,4527
60 5,4915 34,9777 13,7 0,0137 0,4792
70 6,4068 40,8074 12,6 0,0126 0,5142
90 8,2373 52,4666 11,2 0,0112 0,5876
100 9,1525 58,2962 10,6 0,0106 0,6179
120 10,9830 69,9555 9,87  0,0099 0,6905
135 12,3559 78,6999 94  0,0094 0,7398
140 12,8135 81,6147 9,29  0,0093 0,7582
Modelo Newtoniano: t=n*y Modelo Lei da Poténcia: 1=K*y"
1=(,0106)*y R?=0,2174 _ ”
=(,0840)*y*(,4960) R°=0,9917
0,30

Z08

Tensao de Cisalhamento (

P
=
~
o

0,70
0,65
0,60
0,55
0,50
0,45
0,40

Tensao de Cisalhamento (z) (

20 30 40 50 60 70

Taxa de Deformagao (y) s

Modelo Herschel-Blukley: t=1,+K*y"
1=(,0897)+(,0494)*¢*(,5879) RZ=0,9941

80 990

0,35
20 30 40 50 60 70 80 90

Taxa de Deformacao (y) (s")

Modelo de Mizrahi-Berk: 1%°=K +K*"
1°%=(,0,5201)+(,0095)*y~(,8212) R=0,9996

0,85
0,80
0,75
0,70
0,65
0,60
0,55
0,50
0,45
0,40

Tensao de Cisalhamento (1) (Pa)

0,85
é 0,30
£ 075
20,70
%

£ 0,65
2

s 0,60
5 0,55
3 0,50
9

8 0,45
5

040

0,35
20

30 40 50 60 70

Taxa de Deformagao (y) s

80 90

0,35
20 30 40 50 60 70 80 90

Taxa de Deformagéo (y) (s)

Figura 9.33: Ajuste dos resultados aos modelos reoldgicos para retentado da microfiltragéo do
suco de pitanga tratado com protease.
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Tabela 9.34: Resultados de viscosidade (1), taxa de deformagéo (y) e tenséo de cisalhamento (1)

Tensdo de Cisalhamento (t) (Pa)

Tenséo de Cisalhamento (t) (Pa)

para o retentado da microfiltragdo de suco de pitanga tratado com celulase.

v (RPM) v (cm/s) v(s™ n(cP) n(Pa.s) 1 (Pa)
40 3,6610 23,3185 - - -
45 4,1186 26,2333 - - -

50 4,5763 29,1481 6,82 0,0068 0,1988
60 5,4915 34,9777 6,32 0,0063 0,2211
70 6,4068 40,8074 5,92  0,0059 0,2416
90 8,2373 52,4666 534  0,0053 0,2802
100 9,1525 58,2962 5,03 0,0050 0,2932
120 10,9830 69,9555 455 0,0046 0,3183
135 12,3559 78,6999 426 0,0043 0,3353
140 12,8135 81,6147 415 0,0042 0,3387

Modelo Newtoniano: t=n*y Modelo Lei da Poténcia: v=K*y"

1=(,0048)%y R?=0,2755 ,
045 =(,0365)*yA(,5090) RZ=0,9949

0,38

0,40 T 0,36
o

0.35 =034

’ Son

0,30 030

g 0,28

0,25 £ 026
%]

0,20 g o

2 0,22

0,15 i) 0,20

9 018

o ]
0.10 £ 0,16
0,05 0,14
20 30 40 50 60 70 80 90 20 30 40 50 (1] 70 80 90
Taxa de Deformagio (y) (s™) Taxa de Deformagio (y) (s ")
Modelo de Herschel-Bulkley: t=1,+K*y" Modelo de Mizrahi-Berk: t*°=K,+K*"
1=(,0178)+(,0202)M(,5474) R%=0,0942 1%52(,2307)4+,0477)*xA(,4566) R?=0,9903

0,38 0,38

0,36 E 0,36

0.34 Zou

0,32 E 0,32

o

’ g 0,28

0,26 % ’

0,24 2 0,26
’ (¥}

0,22 2 0,24

0,20 g 0,22

0,18 2 0,20

0,16 E 0,18

0,14 0,16

20 30 40 50 60 70 80 90 20 30 40 50 60 70 80 90

Taxa de Deformagéo (1) (s™) Taxa de Deformagéo (y) (s™)

Figura 9.34: Ajuste dos resultados aos modelos reoldgicos para retentado da microfiltracao do
suco de pitanga tratado com celulase.
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Tabela 9.35: Resultados de viscosidade (1), taxa de deformagéo (y) e tenséo de cisalhamento (1)

Tensdo de Cisalhamento (t) (Pa)

Tenséao de Cisalhamento (t) (Pa)

para o retentado da microfiltragcdo de suco de pitanga tratado com pectinase.

v (RPM) v (cm/s) v(s™ n(cP) n(Pa.s) 1 (Pa)
40 3,6610 23,3185 - - -
45 4,1186 26,2333 - - -

50 4,5763 29,1481 - - -

60 5,4915 34,9777 6,88  0,0069 0,2406
70 6,4068 40,8074 6,21  0,0062 0,2534
90 8,2373 52,4666 541  0,0054 0,2838
100 9,1525 58,2962 522  0,0052 0,3043
120 10,9830 69,9555 4,69 0,0047 0,3281
135 12,3559 78,6999 4,35 0,0044 0,3423
140 12,8135 81,6147 42  0,0042 0,3428

Modelo Newtoniano: t=1*y Modelo Lei da Poténcia: t=K*y"
1=(,0048)%y R’=0,0000 12(,0507)*74(0,4372) R%=0,9934
0,45 0,38
040 £ 038
T034
0,35 2
£ 0,32
&
0,30 £ 0,30
=
0,25 3 028
2 026
& L}
0,20 ©
3 0,24
2
0,15 5 0,22
0,10 0,20
30 40 50 60 70 80 90 30 40 50 60 70 80 90
Taxa de Deformacao (y) (9'1) Taxa de Deformagéao (y) (5'1)
Modelo de Herschel-Bulkley: 1=1,+#K*y" Modelo de Mizrahi-Berk: ©°°=K +K*y"
©=(,0501)H,0257)'r"(,5491) R’=0,0924 05=(,2938)+(,0360)*xA(,4785) R?=0,9906
0,38 0,38
0,36 g 036
0,34 T 034
=]
0,32 £ 0,32
&
0,30 £ 030
£
0,28 % 028
13)
0,26 o 0,26
k=]
0,24 § 0,24
2
0,22 S 022
0,20 0,20
30 40 50 60 70 80 0 30 40 50 60 70 80 90
Taxa de Deformagao (y) (s™) Taxa de Deformacao (y) (s”)

Figura 9.35: Ajuste dos resultados aos modelos reoldgicos para retentado da microfiltracao do
suco de pitanga tratado com pectinase.

166



APENDICES

Tabela 9.36: Resultados de viscosidade (1), taxa de deformagéo (y) e tenséo de cisalhamento (1)
para o retentado da microfiltracdo de suco de pitanga tratado com celulase e pectinase.

Tensao de Cisalhamento (1) (Pa)

Tensao de Cisalhamento (t) (Pa)

v (RPM) v (cm/s) v(s™)

n (cP) n (Pa.s) 1 (Pa)

40 3,6610 23,3185
45 4,1186 26,2333
50 4,5763 29,1481
60 5,4915 34,9777
70 6,4068 40,8074
90 8,2373 52,4666
100 9,1525 58,2962
120 10,9830 69,9555
135 12,3559 78,6999
140 12,8135 81,6147

3,42 0,0034 0,0997
3,13 0,0031 0,1095
2,92 0,0029 0,1192
2,49  0,0025 0,1306
2,41 0,0024 0,1405
2,28 0,0023 0,1595
2,17 0,0022 0,1708
2,14  0,0021 0,1747

Modelo Newtoniano: t=n*y
=(,0024)*y R%=0,4922

k=4
[
=

Tensao de Cisalhamento (1) (Pa)

Modelo Lei da Poténcia: t=K*y"
1=(,0151)"M0,5535) R?=0,9919

20 30 40 50 60 70 80 90

Taxa de Deformagéo (y) (s™")

Modelo de Herschel-Bulkley: 1=t,+K*y"

1=(,0030)+,0142)*4(,5632) R%=0,9921
0,20

20 30 40 50 60 70 80 90
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Modelo de Mizrahi-Berk: 1%%=K +K*"
©5=(, 1963)+(,0159)*x(,5083) R?=0,9962
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Figura 9.36: Ajuste dos resultados aos modelos reoldgicos para retentado da microfiltracao do
suco de pitanga tratado com celulase e pectinase.

167



APENDICES

9.6 Fluxo de Permeado (Planta Piloto)

Todos os experimentos realizados na planta piloto foram feitos nas mesmas
condicdes de pressdo, temperatura e area de permeacdo: 2 bar, 35T e 0,01 m?,
respectivamente. A massa inicial de alimentacao foi de 7000 g e as corridas foram
realizadas até FC igual a 2. Nas tabelas a seguir sao apresentados os dados

obtidos para fluxo de permeado para cada experimento.

Tabela 9.37: Dados experimentais para microfiltragcdo em planta piloto de suco de pitanga sem
tratamento enzimatico.

Tempo Massa (perm) Fluxoac Massainst. Fluxo inst.

(min) (kg) (kg/m°h) (kg) (kg/m°h) FC
0,5 0,0168 198,60 0,0168 198,60 1,00
1,0 0,0199 117,96 0,0032 37,33 1,00
1,5 0,0227 89,62 0,0028 32,94 1,00
2,0 0,0254 75,10 0,0027 31,52 1,00
25 0,0279 66,07 0,0025 29,98 1,00
3,0 0,0305 60,14 0,0026 30,45 1,00
35 0,0329 55,76 0,0025 29,51 1,00
4,0 0,0357 52,86 0,0028 32,59 1,01
45 0,0382 50,27 0,0025 29,51 1,01
5,0 0,0407 48,23 0,0025 29,86 1,01
5,5 0,0434 46,70 0,0027 31,40 1,01
6,0 0,0459 45,35 0,0026 30,57 1,01
6,5 0,0484 44,07 0,0024 28,68 1,01
7,0 0,0509 43,04 0,0025 29,62 1,01
7.5 0,0535 42,26 0,0026 31,28 1,01
8,0 0,0562 41,65 0,0028 32,59 1,01
8,5 0,0587 40,91 0,0024 29,03 1,01
9,0 0,0612 40,30 0,0025 29,98 1,01
9,5 0,0637 39,75 0,0025 29,74 1,01
10,0 0,0663 39,26 0,0025 30,10 1,01
11,0 0,0714 38,43 0,0051 30,10 1,01
12,0 0,0765 37,77 0,0051 30,45 1,01
13,0 0,0765 34,86 0,0051 15,23 1,01
14,0 0,0816 34,55 0,0051 30,45 1,01
15,0 0,0866 34,21 0,0050 29,51 1,01
16,0 0,0966 35,78 0,0100 59,31 1,01
17,0 0,1016 35,39 0,0049 29,21 1,01
18,0 0,1065 35,05 0,0049 29,27 1,02
19,0 0,1115 34,78 0,0050 29,86 1,02
20,0 0,1165 34,51 0,0050 29,45 1,02
25,0 0,1413 33,49 0,0248 29,41 1,02
30,0 0,1645 32,48 0,0232 27,44 1,02
35,0 0,1869 31,63 0,0224 26,51 1,03
40,0 0,2090 30,95 0,0445 26,35 1,03
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45,0 0,2309 30,40 0,0219 25,97 1,03
50,0 0,2525 29,92 0,0217 25,65 1,04
55,0 0,2744 29,56 0,0219 25,90 1,04
60,0 0,2955 29,18 0,0211 25,06 1,04
70,0 0,3381 28,62 0,0426 25,22 1,05
80,0 0,3805 28,18 0,0424 25,12 1,06
90,0 0,4240 27,91 0,0435 25,75 1,06
100,0 0,4686 27,76 0,0446 26,44 1,07
110,0 0,5123 27,59 0,0437 25,91 1,08
120,0 0,5123 25,29 0,0000 0,00 1,08
135,0 0,5563 24,41 0,0440 17,37 1,09
150,0 0,6219 24,56 0,0656 25,92 1,10
165,0 0,6879 24,70 0,0660 26,05 1,11
180,0 0,7536 24,81 0,0657 25,96 1,12
195,0 0,8190 24,88 0,0654 25,82 1,13
210,0 0,8836 24,93 0,0647 25,54 1,14
225,0 0,9481 24,96 0,0644 25,44 1,16
240,0 1,0115 24,97 0,0634 25,06 1,17
255,0 1,0750 24,98 0,0635 25,08 1,18
270,0 1,1380 24,97 0,0630 24,87 1,19
285,0 1,2009 24,96 0,0629 24,85 1,21
300,0 1,2630 24,94 0,0621 24,54 1,22
315,0 1,3252 24,92 0,0621 24,54 1,23
330,0 1,3874 24,91 0,0622 24,57 1,25
345,0 1,4492 24,89 0,0618 24,42 1,26
360,0 1,5707 25,85 0,1215 47,98 1,29
375,0 1,6928 26,75 0,1222 48,26 1,32
390,0 1,7540 26,65 0,0612 24,16 1,33
405,0 1,8148 26,55 0,0608 24,03 1,35
420,0 1,8760 26,46 0,0611 24,14 1,37
435,0 1,9368 26,38 0,0608 24,01 1,38
465,0 1,9980 25,46 0,0612 12,09 1,40
480,0 2,0592 25,42 0,0612 24,17 1,42
495,0 2,1202 25,38 0,0610 24,11 1,43
510,0 2,1810 25,34 0,0608 24,02 1,45
525,0 2,2416 25,30 0,0606 23,93 1,47
540,0 2,3019 25,26 0,0604 23,84 1,49
555,0 2,3622 25,22 0,0602 23,80 1,51
570,0 2,4231 25,19 0,0609 24,05 1,53
585,0 2,4832 25,15 0,0601 23,73 1,55
600,0 2,5432 25,11 0,0601 23,72 1,57
615,0 2,6034 25,08 0,0602 23,77 1,59
630,0 2,6634 25,05 0,0600 23,69 1,61
645,0 2,7229 25,01 0,0595 23,51 1,64
660,0 2,7820 24,97 0,0592 23,38 1,66
675,0 2,8411 24,94 0,0591 23,34 1,68
690,0 2,9002 24,90 0,0591 23,34 1,71
705,0 2,9597 24,87 0,0595 23,50 1,73
720,0 3,0194 24,85 0,0596 23,56 1,76
735,0 3,0787 24,82 0,0593 23,41 1,79
750,0 3,1382 24,79 0,0595 23,50 1,81

169



APENDICES

765,0 3,1982 24,77 0,0600 23,72 1,84
780,0 3,2582 24,75 0,0599 23,68 1,87
795,0 3,3178 24,73 0,0596 23,54 1,90
810,0 3,3777 24,71 0,0599 23,66 1,93
250 = Fluxo acumulado a Fluxo instantaneo
200
£
E 150
2
2 100
=]
E A
50 a
. IzsmasssSSgsasamaEsa®"gagail :Illllllllllll S EREENEY
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0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
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Figura 9.37: Curva de fluxo acumulado e instantaneo de permeado para microfiltracdo em planta
piloto de suco de pitanga sem tratamento enzimatico.

Tabela 9.38: Dados experimentais para microfiltragdo em planta piloto de suco de pitanga tratado
com celulase e pectinase.

t Massa (perm.) Fluxo ac. Massainst. Fluxo inst.

(min) (kg) (kg/m*h) (kg) (kg/m*h) e
0,5 0,0908 1075,58 0,0908 107558 1,01
1,0 0,1155 684,19 0,0247 29280 1,02
1,5 0,1344 530,90 0,0189 224,31 1,02
2,0 0,1506 445,99 0,0161 191,25 1,02
25 0,1650 391,03 0,0145 171,23 1,02
3,0 0,1774 350,43 0,0124 147,41 1,03
35 0,1885 319,02 0,0110 130,58 1,03
4,0 0,1990 294,76 0,0105 12489 1,03
45 0,2074 273,10 0,0084 99,89 1,03
5,0 0,2157 255,55 0,0082 97,52 1,03
55 0,2232 240,44 0,0075 89,35 1,03
6,0 0,2300 227,13 0,0068 80,70 1,03
6,5 0,2365 215,61 0,0065 77,38 1,03
7,0 0,2428 205,49 0,0062 73,94 1,04
75 0,2490 196,72 0,0062 73,94 1,04
8,0 0,2550 188,87 0,0060 71,22 1,04
8,5 0,2604 181,51 0,0054 63,63 1,04
9,0 0,2656 174,85 0,0052 61,74 1,04
9,5 0,2708 168,88 0,0052 61,38 1,04
10,0 0,2759 163,45 0,0051 60,31 1,04
11,0 0,2853 153,65 0,0145 57,15 1,04
12,0 0,2951 145,67 0,0098 58,00 1,04
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APENDICES

13,0 0,3049 138,94 0,0098 58,18 1,05
14,0 0,3144 133,07 0,0096 56,70 1,05
15,0 0,3239 127,95 0,0095 56,29 1,05
16,0 0,3342 123,75 0,0103 60,79 1,05
17,0 0,3438 119,82 0,0096 56,88 1,05
18,0 0,3528 116,11 0,0090 53,03 1,05
19,0 0,3621 112,91 0,0094 55,40 1,05
20,0 0,3716 110,07 0,0095 56,05 1,06
25,0 0,4198 99,48 0,0482 57,10 1,06
30,0 0,4696 92,73 0,0498 59,02 1,07
35,0 0,5137 86,97 0,0442 52,35 1,08
40,0 0,5655 83,76 0,0518 61,36 1,09
45,0 0,6174 81,28 0,0518 61,43 1,10
50,0 0,6635 78,62 0,0461 54,63 1,10
55,0 0,7101 76,49 0,0466 55,24 1,11
60,0 0,7580 74,84 0,0479 56,72 1,12
70,0 0,8492 71,88 0,0913 54,08 1,14
80,0 0,9358 69,31 0,0866 51,30 1,15
90,0 1,0178 67,00 0,0820 48,57 1,17
100,0 1,0946 64,85 0,0768 45,50 1,19
110,0 1,1682 62,92 0,0737 43,64 1,20
120,0 1,2437 61,40 0,0754 44,70 1,22
135,0 1,3499 59,24 0,1062 41,96 1,24
150,0 1,4564 57,53 0,1065 42,07 1,26
165,0 1,5609 56,05 0,1045 41,28 1,29
180,0 1,6688 54,93 0,1078 42,60 1,31
195,0 1,7746 53,92 0,1058 41,79 1,34
210,0 1,8852 53,19 0,1106 43,69 1,37
225,0 1,9955 52,55 0,1104 43,59 1,40
240,0 2,0977 51,78 0,1021 40,34 1,43
255,0 2,2056 51,24 0,1079 42,62 1,46
270,0 2,3134 50,76 0,1078 42,58 1,49
285,0 2,4201 50,31 0,1067 42,16 1,53
300,0 2,5248 49,86 0,1047 41,34 1,56
315,0 2,6307 49,48 0,1059 41,83 1,60
330,0 2,7507 49,38 0,1200 47,40 1,65
345,0 2,8743 49,36 0,1236 48,83 1,70
360,0 2,9898 49,21 0,1155 45,63 1,75
375,0 3,1070 49,09 0,171 46,27 1,80
390,0 3,2180 48,89 0,111 43,88 1,85
405,0 3,3300 48,71 0,1119 44,21 1,91
420,0 3,4414 48,55 0,1115 44,03 1,97
428,0 3,5000 48,45 0,0586 43,37 2,00
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APENDICES

= Fluxo acumulado a Fluxo instantaneo
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Figura 9.38: Curva de fluxo acumulado e instantaneo de permeado para microfiltracdo em planta
piloto de suco de pitanga tratado com celulase e pectinase.

172



APENDICES

9.7 Ajuste ao Modelo Baseado na Teoria da Renovacao da Superficie

Fluxo (kg/mZh)

Fluxo {kg/mZh)

Modelo Renovagéo da superficiel: J=Jp+(Jg-Jp)exp(-At) Modelo Renovagéo da superficiel: J=Jg+(Jo-Jg)exp(-At)
J=9,81+13,26*exp(-1,07766*t) R=0,9601 J=24,71+173,89%exp(-28,7988*t) R=0,8773
PSTE (Célula) PSTE (Planta)
26 220
24 200
22 180
__160
20 °§ 140
18 5120
=
16 < 100
x
14 E 80
60
12 40 %
10 20 =4
8 0
0 1 2 3 4 5 0 2 4 6 8 10 12
Tempo (h) Tempo (h)
Modelo Renovagdo da superficiel: J=Jp+(Jp~Jr)exp(-it) Modelo Renovagdo da superficiel: J=Jp+{Jg-Jp)exp(-At)
J=388,65+1022,35%exp(-27,3655*) R?=0,9584 J=48,45+1027,13*exp(-20,6308*t) R3=0,8960
CEL+PEC FC=2 (Célula) CEL+PEC FC=2 (Planta)
1600 1200
1400 @ 1000
1200 _
£ 800
1000 -E,
= 600
300 o
5
500 T 400
400 7o 200
Caoo
200 0
0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10 0,12 0,14 0 1 2 3 4 5 6 7 8
Tempo (h) Tempo (h)
Modelo Renovagdo da superficiel: J=Jp+(Jg~Jr)exp(-At)
J=173,50+1240,53*exp(-14,3041*) R?=0,9350
CEL+PEC FC=10 (Célula)
1600
1400
1200
““E 1000
£
£ s00
Q
5 600
w
400
200
0
0,0 01 0,2 03 04 0,5 0,6

Tempo (h)

Figura 9.39: Ajuste dos dados experimentais ao modelo de renovagao da superficie.
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9.8 Ajuste ao Modelo de Hermia

Modelo de Hermia (n=2): In{J)=In{Jy)-K *t
In(J)=3,69025-(,049993)*t R2=0,3680

APENDICES

Modelo de Hermia (n=2): In(J)=In{Jg)-K *t
In(J)=5,1516-(,2518y"t R2=0,5421

PSTE (Planta) CEL+PEC FC=2 (Planta)
54 75
gg 7,0
48 6,5
46 6,0
a4 55
5 4,2 3
E 40 £ 30
18 4,5
3,6% 4,0 GGG e 000 0
34
3,2 %owooooooooooooooooooooo Yoy 08060606600000 3,5
30 3,0
28 2,5
2 4 [ 8 10 12 14 0 1 2 3 4 5 6 7 8
Tempo (h) Tempo (h)
Modelo de Hermia (n=2): In(J)=In{Jq)-K*t Modelo de Hermia (n=2): In{J)=In{Jo)-K*t
In{J)=(3,0180)-(,1824)*t R2=0,8471 IniW)=(7,0493)-(9,7077)* R?=0,9179
PSTE (Célula) CEL+PEC FC=2 (Célula)
34 74
72) °
7,0
6,8
3 5 68
£ £ 64
6,2
6,0
58
5,6
0 1 2 3 4 5 0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10 0,12 0,14
Temo (h) Temo (h)

Modelo de Hermia (n=2): In{J)=In{Jy)-K;*t

In(J)=(6,5967)-(3,2900)*t RZ=0,3768
CEL+PEC FC=10 (Célula)

0,1

0,2

0,3
Tempo (h)

0,4 05 0,6

Figura 9.40: Ajuste dos dados experimentais ao modelo de Hermia para modelo do bloqueio
completo (n=2).
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14

14

Modelo de Hermia (n=1): 1/J="1/Jy+K;*t

11J=,0266+(,0014)t R2=0,5409
PSTE (Planta)

APENDICES

Modelo de Hermia (n=1): 1/J=1/Jy+K;*t

1/J=,0068+(,0014)*t R2=0,7784
CEL+PEC FC=2 (Planta)

0,050 0,030
0,045
0,04[] BO00Y To000000R000E0 0!025
moooooﬂ°°°°°°°°gc°°°°°
0,035 o 0020 oo 0000 R0
0,030
0,025 2 0,015
0,020
0,015 0,010
0,010 0,005
0,005
0,000 0,000
0 2 4 6 8 10 12 14 0 1 2 3 4 5 6 7 8
Tempo (h) Tempo (h)
Modelo de Hermia (n=1): 1N=1y+K;*t Modelo de Hermia (n=1): 1:J=1/Jo+K*t
1N=(,0486)+(,0124)*t R?=0,9198 1/J=(,0007)+(,0153)*t R?=0,9878
PSTE (Célula) CEL+PEC FC=2 (Célula)
0,12 0,0030
011 0,0028
0,0026 a
0,10 0,0024 ¢
0,09 0,0022
0.08 0,0020 .
20,0018 S8
0,07 0,0016 o
0,06 0,0014 o2
0.05 0,0012
0,0010 &
0,04 0,0008 |~
0,03 0,0006
0 1 2 3 4 000 002 004 006 008 010 012 014
Temo (h) Temo (h)
Modelo de Hermia (n=1): 1N=1/Jy+K;*t
10J=(,0011)+(,0096)"t R?=0,9926
CEL+PEC FC=10 (Célula)
0,008
0,007

0,006
0,005

14

0,004
0,003
0,002
0,001

0,000

0,1

0,3

04 0,5 0,6

Tempo (h)

Figura 9.41: Ajuste dos dados experimentais ao modelo de Hermia para modelo do bloqueio
intermediario (n=1).
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1012

17012

APENDICES

Modelo de Hermia (n=3/2): 1"2=1/J "+ K Modelo de Hermia (n=3/2): 14"2=1/J,"2+K "t
11'2=,1608+,0041)*t R?=0,4627 11"%=,0796+(,0123)"t R?=0,6796
PSTE (Planta) CEL+PEC FC=2 (Planta)
0,24 0,20
0,22 0,18
U,ZU Wooooooooooow%oooooo 0ove FoFsToXeToleRelelole Releqeled 0,16
0,18 f [],14 080000 el
0,16 g 012
2
0,14 = 0,10
0,12 0,08
0,10 0,06
0,08 0,04
0,06 0,02
0 2 4 6 8 10 12 14 0 1 2 3 4 5 6 7 8
Tempo (h) Tempo (h)
Modelo de Hermia (n=3/2): 1J'2=17J,"24+K *t Modelo de Hermia (n=3/2): 1/J12=1/0y" 2+ Kt
10J2=(,2210)+(,0237)*t R?=0,8859 11J'2=(,0287)+(,1906)*t R?=0,9612
PSTE (Célula) CEL+PEC FC=2 (Célula)

0,36 0,060
034 0,055
0,32

0,050 -
0,30 s
0,28 o 0,045 oS

“3 o

0,26 = 0,040 -
0,24 o

0,035
0,22

<]
0,20 0,030
0,18 0,025 —
0 1 2 3 4 5 000 002 004 006 008 010 012 014
Temo (h) Temo (h)

Modelo de Hermia (n=3/2): 1:"2=11J, 124K *t

11"2=(,0357)+(,0869)*t R?=0,9548
CEL+PEC FC=10 (Célula)

0,10
0,09
0,08
0,07
0,06
0,05

112

0,04
0,03

0,02
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6

Tempo (h)

Figura 9.42: Ajuste dos dados experimentais ao modelo de Hermia para modelo do bloqueio
padrdo (n=3/2).
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1/J2

1442

Modelo de Hermia (n=0): 102=1/Js2+K't
1002=,7,630°+(8,57e )*t R?=0,6549

APENDICES

Modelo de Hermia (n=0): 112=1/Jg2+K gt
102=5,5567+(6,62°)*t R%=0,8939

PSTE (Planta) CEL+PEC FC=2 (Planta)
0,0018 0,0007
0,0015 oo 560000 560000000080000 U,UOUB
0,0014 000000000000 0000000
oozl 0,0005
0,0010 ~ 0,0004 e R
y 3 b0 o ¢
0,0008 0,0003 50
o
0,0006 I
0,0002 o°
0,0004 &
0,0002 0,000
0,0000 0,0000
0 2 4 6 8 10 12 14 0 1 2 3 4 5 6 7 8
Tempo (h) Tempo (h)
Modelo de Hermia (n=0): 1402=11Jg2+K gt Modelo de Hermia {n=0): 102=11Jg2+K "t
1/J2=(,0023)+(,0018)*t R2=0,9695 1/02=(7,Te-6)+(,0001)*t R2=0,9978
PSTE (Célula) CEL+PEC FC=2 (Célula)
0,012 0,000008
0,010 0,000007 .
0,000006
0,008 0,000005
0,006 0,000004
0,004 0,000003
0,000002
0,002 0,000001
<
0,000 0,000000
0 1 2 3 4 5 000 002 004 006 008 010 012 014
Temo (h) Temo (h)
Modelo de Hermia (n=0): 1/J%=1/J¢?+K y*t
1/J7=(-0,000002)+(,000065)*t R2=0,9838
CEL+PEC FC=10 (Célula)
0,000040
0,000035
&
0,000030 .
<
0,000025 s
2 0,000020 ;
[+
0,000015 -
o()
0,000010 &
OO
0,000005 R
2
0,000000 =2
0,0 0,1 02 0,3 04 0,5 0,6
Tempo (h)

Figura 9.43: Ajuste dos dados experimentais ao modelo de Hermia para modelo da camada

polarizada (n=0).
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Modelo de Hermia (n=2): In{J)=In{Jg)-K*t
In(J)=(5,3161)-(27,0479)*t R?=0,9017

APENDICES

Modelo de Hermia (n=2): 1J=11J,+K*t
14J=(,0036)+(,2746)*t R%*=0,9775

1°Estagio PSTE (Planta) 1°Estagio PSTE (Planta)
54 0,022
o
5,2 0,020
50 0,018
o
a8 . 0,016
=46 B} 0,014 .
z ° 2 0,012
£44 i
° 0,010
42 i 0,008
40 0,006
o
338 0,004
: 0,002
0,00 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,00 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06
Tempo (h) Tempo (h)
Modelo de Hermia (n=3/2): 1/J'2=J,"2+K *t Modelo de Hermia (n=0): 1h2=1/J,%+K *t
11"2=(,0667)+(1,3460)*t R2=0,9462 17J2=(-,27e-4)+(,0061)*t R?=0,9996
1°Estagio PSTE (Planta) 1°Estagio PSTE (Planta)
0,16 0,00035
0,15
0,00030
0,14
013 s 0,00025
g M2 . o 0,00020
= 0,11 R 2
< 040  0,00015
0,08 > 0,00010
0,08
0,07 . 0,00005
0,06 0,00000
0,00 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 000 0,01 002 003 004 005 006
Tempo (h) Tempo (h)

Figura 9.44: Ajuste dos dados experimentais para o 12 estagio de declinio do fluxo de permeado
ao modelo de Hermia para suco sem tratamento.
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In ()

17012

Modelo de Hermia (n=2): In{J)=In{Jg)-K *t

In(J)=(4,1948)-(3,6094)*t R2=0,9597
2°Estagio PSTE (Planta)

4,05
4,00
3,95
3,90
3,85 o
3,80
3,75
3,70 2
3,65

3,60
0,05 0,06 0,07 008 009 010 011 0,12 013 0,14 015
Tempo (h)

Modelo de Hermia (n=3/2): 1" 2=J12+K >t

1'"2=(1209)+(,2633)*t R?=0,9675
2°Estagio PSTE (Planta)

0,162
0,160
0,158
0,156 °
0,154
0,152 2
0,150 2
0,148 it

0,146 &

0,144 0

0,142
0,140
0,138 s
0,136
013"

01

2
0,05 0,06 007 008 009 0,70 0,11
Tempo (h)

012 013 0,14 0,15

1N

112

APENDICES

Modelo de Hermia (n=2): 1/J=1/Jy+K;*t

14J=(,01403)+(,0769)*t R?=0,9745
2°Estagio PSTE (Planta)

0,026
0,025
0,024 @
0,023 2

0,022 ¢

0,021
0,020
0,019 5
0,018 "o
0,017

0,06 0,07 0,08 0,09 010 011 0,12 0413 0,4 015
Tempo (h)

Modelo de Hermia (n=0): 102=11g2+K 't

1/J2=(1,46e-3)+(,0033)*t R2=0,9858
2°Estagio PSTE (Planta)

0,00070
0,00065
0,00060
0,00055
0,00050
0,00045
0,00040
0,00035
0,00030

0,00025
0,05 0,06 0,07 0,08 0,09 010 0,1 0,2 0,13 0,14 015

Tempo (h)

Figura 9.45: Ajuste dos dados experimentais para o 2° estagio de declinio do fluxo de permeado
ao modelo de Hermia para suco sem tratamento enzimatico.
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APENDICES

Modelo de Hermia (n=2): In(J)=In{Jy)-K *t Modelo de Hermia (n=2): 1/J="1/Jp+K*t
In(J)=(3,4886)-(,0329)*t R%=0,6400 1/J=(,0307)+(,0011)*t R%=0,6871
3°Estagio PSTE (Planta) 3°Estagio PSTE (Planta)
38 0,046
375 0,044
g 0,042
3,6 é 0,040
3,518 0,038
234 > 0,038
£ 0,034
33 0,032
3,2 2000060000 0,030
31 0,028
" 0,026
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0 2 4 B 8 10 12 0 2 4 [ 8 10 12
Tempo (h) Tempo (h)
Modelo de Hermia (n=3/2): 11"2=Jy 124Kt Modelo de Hermia (n=0): 112=11Jg2+K gt
11"2=(,1750)+(,0030)"t R2=0,6638 11J2=(,95e-3)+(, 76e-4)*t R?=0,7319
3°Estagio PSTE (Planta) 3°Estagio PSTE (Planta)
0,22 0,0020
0,21 0,0018
U,ZU So000eU00T 0‘0016 Toaeooond
000 soood
R e _ o
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<018} ¢ A
< 0,0010 |
o
017§ 0,0008 [§
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0 2 4 6 8 10 12 0 2 4 6 8 10 12
Tempo (h) Tempo (h)

Figura 9.46: Ajuste dos dados experimentais para o 3° estagio de declinio do fluxo de permeado
ao modelo de Hermia para suco sem tratamento enzimatico.
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Modelo de Hermia (n=2): In(J)=In{Jg)-K*t

In(J)=(8,5992)11,5955)*t R2=0,8796
1°Estagio CEL+PEC (Planta)

APENDICES

Modelo de Hermia (n=2): 10=1/Jy+K*t

1/J=(,0010)+(,0334)*t R?=0,9873
1°Estagio CEL+PEC (Planta)

7,2 0,006
701 .
6,8 0,005 @
6,6 .
6,4 0,004 s
= 62 ) o
260 o 2 0,003 oS
=58 ° o
o .
56 SR 0,002
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&g
52 0,001 F o
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43 0,000
000 002 004 006 008 010 012 014 000 002 004 006 008 010 042 014
Tempo (h) Tempo (h})
Modelo de Hermia (n=3/2): 10'2=J,'2+K 't Modelo de Hermia (n=0): 102=11g%+K 4t
10172=(,0355)+(,3050)*t R*=0,9488 11%=(-,220-5)+(,219e-3)'t R?=0,9937
1°Estagio CEL+PEC PSTE (Planta) 1°Estagio CEL+PEC (Planta)
0,09 0,000030
=]
0,08 0,000025 2
0,07
0,000020
a 0,06
S 0,000015 %
* 0,05 ¢
o
0,000010 g
0,04
003| © 0,000005
e)
0,02 0,000000 —*
000 002 004 006 008 0A0 012 014 000 002 004 006 008 0410 012 0,14
Tempo (h) Tempo (h)

Figura 9.47: Ajuste dos dados experimentais para o 1° estdgio de declinio do fluxo de permeado
ao modelo de Hermia para suco tratado com celulase e pectinase.
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Modelo de Hermia (n=2}: In{J)=In{Jg)-K *t
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Modelo de Hermia (n=2): 1:0=11+K;*t
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Figura 9.48: Ajuste dos dados experimentais para o 2° estagio de declinio do fluxo de permeado
ao modelo de Hermia para suco tratado com celulase e pectinase.
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Modelo de Hermia (n=2): In(J)=In{Jg)-K*t

In{J)=(4,3876)-(,0891)*t R?=0,3065
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Modelo de Hermia (n=0): 1/J2=1IJ02+Kgl*t
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Figura 9.49: Ajuste dos dados experimentais para o 3° estagio de declinio do fluxo de permeado
ao modelo de Hermia para suco tratado com celulase e pectinase.
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