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RESUMO

Estudos de pré-tratamentos do soro que melhorem a taxa de permeacglo em processos
por membranas de ulirafiliragfio (UF) sfo importantes para a viabilizagfio econbmica da
produgdo de concentrados protéicos de soro (CPS). Além disso, os pré-tratamentos também
podem ser utilizados no melhoramento das propriedades funcionais das proteinas do soro.
No entanto, este processo de concentragdo apresenta uma dificuldade naturai durante a UF
do soro conhecido como “fouling”, ou entupimento das membranas, a qual constitui o
principal problema do uso desta tecnologia nas industrias de laticinios; uma vez que causa
uma alta redugfio no fluxo de permeado. O objetivo deste trabalho foi estudar o efeito de
pré-tratamentos do sore; microfiltracio, ajuste de pH e tratamento térmico, bem como a
influéncia dos parimetros operacionais de vazio voluméirica e pressfo fransmembrana no
fluxo do permeado durante a ultrafiltracfo. Amostras de alimentac3o, do retentado ¢ do
permeado das etapas de microfiltracdo e ultrafiltracio foram tomadas para andlise de
composi¢io quimica (contetido protéico, gordura, nitrogénio total e cinzas).

O soro, obtido da produco de queijo Minas Frescal, foi submetido a dois tipos de
pré-tratamentos; ajuste do pH 7,3 antes do tratamento térmico a 55°C por 15 minutos,
seguido de microfiliracio numa membrana cerimica (alumina), com didmetro médio de
poro de 1.4 um e area de permeaciio de 0,24 m?, em condigbes operacionais fixas de 4,3
m>/h de vazio volumétrica, pressio transmembrana de 0,5 bar e temperatura operacional
constante de 50°C. O permeado da microfiltragio foi ultrafiltrado em uma membrana de
polisulfona, tipc Fibra Oca da Koch Membrane, com massa molecular de corte de 10000
Da, 4rea de permeaclio de 1,3 m®. A temperatura desta etapa foi fixada em 50°C, variando-
se & pressio transmembrana de 0,5 a 2 bar e a vazio volumétricade 1,8 a 3,6m3/h até fator
de concentragdo (FC) 15, resultando em concentrados protéicos de soro (CPS) com cerca
de 70% de proteina total, em base seca.

Foi possivel verificar, através da andlise estatistica, os efeitos significativos da pressédo
transmembrana e da vazio voluméirica sobre o fluxo de permeado nas faixas estudadas. O
fluxo médio maximo de 53,77 kg/mz.h foi obtido a uma vazio de 3.6 m>/h a 2 bar de

XHHIX
pressdo. O efeito das variaveis independentes néo foi significativo no rendimento protéico

que assumiv valores de 0,98 ¢ 0,99, demonstrando que este valor € caracteristico da
interagdo entre a membrana e produto, ¢ ndo depende dos parAmetros do processo. Foi

possivel verificar ainda que, com o aumento da vazdo volumétrica e da alta presséo
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transmembrana nas faixas estudadas, houve um aumento da relacdo entre proteina e lactose
(Pt/Lact) a FC 15 em relacfo a alimentacio; sendo que a 3,6m’/h e pressfo transmembrana
de 2 bar, a relacdo Pt/Lact assumiu o mais alto valor (3610,89). O modelo de Kuo &
Cheryan (1983) para as condicdes de pressdo transmembrana de 0,7-2 bar, vazio
volumétrica de 1,8-3,6 m’hea temperatura de 50° C apresentou melhor concordancia com

os dados experimentais do que o modelo de Wu ef ol (1991).

Palavras-chaves : soro, ultrafltragfio, microfiltragdo, concentrados protéicos de soro
(CPS).



ABSTRACT

Pre-treatments of whey to improve the permeate flux in ultrafiltration (UF) membrane
processes are important for economic viability of whey protein concentrate (WPC)
production. Moreover, pre-treatments can also be used to improve functional properties of
whey proteins. Nevertheless, membrane fouling is the main technological problem
concerned to dairy industries due to the permeate flux reduction during UF process. The
goal of this work was to study the influence of pre-treatments like microfiltration (MF), pH
adjustment and heat treatment, as well as operational parameters like volumetric flow and
transmembrane pressure on ultrafiltration permeate flux. Samples of feed, retentaie and
permeate at CF 11,5 and 15 were analyzed for chemical composition (protein content,
lipids, total nitrogen and ash), on MF and UF steeps, respectively.

Sweet whey from Minas Frescal cheese was submitted at two pre-treatments: a
combination of pH ajustment and heat treatment followed by microfiltration. Initially, pH
was adjusted to 7,3 and heated at 55°C for 15 minutes. After it, the whey was microfiltrated
in a ceramic membrane {Alumina), with an average diameter pore of 1.4 pm and
permeation area of 0,24 m?. The volumetric flow was maintained constant at 4,3 m'/h,
transmembrane pressure at 0,5 bar and temperature at 50°C. The permeate of MF step was
then ultrafiliered in a polissulfone membrane Hollow Fiber (Koch Membrane), MW
10kDa, with 1,3m® of permeation effective arca at constant temperature at 50°C. The
transmembrane pressure varied between 0,5 and 2 bars and flow from 1,8 to 3.}6m3fh until a
concentration factor (CF) of 15. The WPC produced contain about 70% of total protein, in
gry basis.

It was observed, by statistical analysis, that transmembrane pressure and volumetric
flow had a significant effect on permeate flux in the range value of parameters studied.
Maximurn flux (53,77 Kg/mz.h) was found with volumetric flow of 3,6 m*/h and 2 bars of
pressure. Protein yield (with values between 0,98 and 0,99) was not significantly affected
by these parameters, which demonstrate that the interaction between the membrane and the
product does not depend of there parameters. It was also observed that, with the increase of
volumetric flow and the transmembrane pressure resulted, an increase in the percentage of
variation of relation protein and lactose (Pt/Lact) at CF 15 relatively the feed. The

maximum value (3610,89%) was obtained at the same condition of the best permate flux
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Kuo & Cheryan (1983) model showed better agreement to experimental data than Wu er
ai. (1991) model, for all combinations of transmembrane pressure and volumetric flow at

temperature of 50° C.

Palavras-chaves : whey, ultrafiltration, microfiltration, whey protein concentrate (WPC).
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Introdugido

1. INTRODUCAO

O Brasil ¢ o sexto mator produtor de leite do mundo e apresenta, para este importante
produto, uma taxa anual de crescimento da produgio leiteira ao redor de 4%, representando
um vator superior ao de todos os paises que ocupam os primeiros lugares (IDF, 2001). De
acordo com Viotto & Roig (1994), cerca de 35% da produgdo leiteira brasileira € destinada a
fabricacdo de queljo, e apresenta uma taxa média significativa de crescimento — em continua

ascensdo - de 4,6 % ao ano, superior ao da propna producdo letteira.

Um dos principais problemas associados a produgio de quetjo € a geragfo do subproduto
denominado soro de queijo, que apresenta elevado poder poluente devido a presenca de
proteinas, gordura, lactose e sais minerais (Khamrui et al, 2001). Sua demanda biologica de
oxigénio varia de 30.000 a 50.000 mg de oxigénio por litro de soro, valor aproximadamente
100 vezes maior ao do esgoto domeéstico. Assim sendo, uma fabrica, com producio meédia de
10.000 litros de soro ao dia, provoca a mesma carga poluente de uma populagdo de 5.000
habitantes (Knipschildt & Andersen 1994). Portanto, o volume de soro produzido ¢ elevado, e
seu tratamento é dispendioso. Por isso, para as empresas brasileiras, independentemente do seu
porte, o descarte total do soro representa uma grave agressdo ambiental ou, quando feito o seu
adequado tratamento para posterior descarga do efluente tratado implica num custo muito

alto.

Em média, para a fabricagio de um quilo de queijo sdo necessarios 10 litros de leite,
levando a produgdo de 8 a 9 litros de soro. Considerando-se que a producfio de quetjo no
Brasil estd em torno de 450 mil toneladas/ano, esta quantidade corresponde a 4.050.000
toneladas de soro de queijo. Descartar este volume de soro sem um tratamento eficiente néo ¢
56 um crime previsto por lei, mas também significa rejeitar um alimento de alto valor
nutricional. As proteinas de soro possuem um dos mais altos indices de valor biologico em
comparagdo com outras fontes de proteinas. Desse modo, € urgente a viabilizagio de unidades
industriais destinadas a produgdo de produtos ricos em proteinas de soro, aliviando,

consideravelmente, o custo do tratamento {Santos & Ferreira, 2001; Richards, 1997} .



Introdugio

A introdugdio das tecnologias com membrana viabilizou comercialmente a producio de
concentrados protéicos de soro principalmente na Europa e nos Estados Unidos. Devido ao
elevado teor de 4gua presente em sua composicio (aproximadamente 93 2 94%) e uma
pequena quantidade de solidos, a ultrafiltragio (UF) é um processo adequado para obtengiio de
diferentes produtos de soro , permitindo a separacdo e concentragdo das proteinas sem
precipitagio. Este processo tem a vantagem de diminuir consideravelmente os gastos de
energia para eliminar esta grande quantidade de 4gua existente no soro. O custo da producdo
dos concentrados fica, entdio, muito dependente do fluxo de permeado e¢ do rendimento

protéico no processo de UF.

Varios técnicas tém sido desenvolvidas com o objetive de methorar o fluxo de permeado
das membranas de UF. Uma das mais exploradas é o uso de pré-tratamentos do soro:
clarificagdo por microfiltragiic (MF), tratamento térmico, ajuste de pH, desmineralizagdo de
caicio, adigdo de agentes seqiiestrantes de calcio, pré-concentracio de soro, tratamento com
enzimas proteoliticas ou o uso de carboximetilcelulose (CMC) (Pouliot & Jelen, 1995). Pode
ser utilizada ainda uma combinagio de alguns destes tratamentos entre si, ou um tratamento
composto de varias etapas. Além de melhorar o fluxo de permeado das membranas, os pré-
tratamentos também podem ser utilizados no methoramento das propriedades funcionais da

proteina de soro de queijo (Fachin, 1999).

Hoje em dia, no Brasil,  ades&o ao processamento de soro de queijo seja por evaporagio
ou separagdo com membranas se limita & instalagio e funcionamento de poucas plantas
industriais que produzem soro em po, ¢ que ndo cobrem a demanda interna deste produto
como insumo industrial A indistria de alimentos recorre 4 importagio de concentrado
protéico de soro, o que leva a uma redugiio das divisas do pais, e a0 aumento de custos dos
produtos para o consumidor final (F1,2002). O estimulo 2 instalagio de plantas industriais
adequadas ao uso dos soros de queijos tipicos do Brasil pode resultar em vantagens

econdmicas e ambientais de significativa proporgio para o pais.



Objetivos

2. OBJETIVOS

Analisar o efeito dos pardmetros operacionais, pressdo transmembrana e da vazdo
volumétrica da UF com membrana polisulfona (tipo fibra oca - 10000 Da) no fluxo de
permeado de soro de queijo Minas Frescal, submetido a ajuste de pH, tratamento térmico ¢
prévia microfiltracio, com membrana cerdmica de 1,4 um. Nesse sentido, constituem

objetivos do trabalho :

e Avaliar o desempenho da membrana cerdmica de alumina na microfiltragio
em relagdo a reducio de teor de gordura em soro pré-tratado; e a influéncia

deste pré-tratamento no desempenho da UF e no CPS final obtido.

o Avaliar o desempenho da membrana de ultrafiltracio no que diz respeito a
separagio dos componentes do soro e a vaniagdo de composi¢io destes no
permeado e retentado, assim como o desempenho da membrana em relagdo ao

fluxo de permeado.

* Analisar a concordincia dos dados experimentais com os modelos

matematicos de Kuo e Cheryan (1983) e de Wu ez. a/ (1991)
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 SORO

O Soro € a fase aquosa, opaca e de coloragio verde amarelada, obtido durante a
produgdo de queijo ou de caseina, resultante da coagulagdo do leite por acido ou enzimas
proteoliticas (Scott, 1989). Sua composicio varia substancialmente dependendo da variedade
de queijo ou caseina produzidos (Zadow, 1994).

De acordo com Anon (1975), Jelen & Lutz (1998) e Yamauchi ef al.(1980), o soro é
uma fonte econdmica de proteina que oferece uma série de beneficios funcionais em inimeras
aplicagBes alimenticias (solubilidade, viscosidade, emulsificagdo, gelificagio, entre outros). O
uso destas proteinas como ingrediente em alimentos funcionais lacteos e nfio lacteos esta
aumentando progressivamente, uma vez que, aproximadamente 20% do total das proteinas do
soro, apresentam funcionalidades biologicas, quantidade elevada quando comparada com
outras fontes de proteina e, sendo que o teor de aminoacidos essenciais corresponde a 60% do
valor protéico total do soro.

Do volume total de soro de queijo produzido, boa parte é utilizada para a alimentagfio
humana. Nos Estados Unidos, cerca de 50% do soro ¢ utilizado para este fim, enquanto que na
Europa, esse valor cai para 25%. No caso do Brasil, onde ha resisténcias quanto ao seu uso, a
presencga do soro em certos produtos esta associada a adulteragfio ou, muitas vezes, destina-se
apenas a alimentacdo animal. O pior destino que se pode dar a esse produto é o seu descarte
em lagoas e rios, pois trata-se de um dos dejetos industriais que promovem o desenvolvimento
de biomassa nos depositos naturais de agua, causando o esgotamento de oxigénio dissolvido,

com conseqiiente desastre ecologico (FI South America, 2002).

3.1.1 Tipos de Soro

O soro ¢ um produto de composigio quimica definida, cujas concentragdes de seus
diversos componentes variam consideravelmente de acordo com o produto (queijo ou caseina)
do qual ¢ derivado, bem como do seu processo de obtengdo. Diferentes tipos de queijos
produzem diferentes tipos de soro, sendo que o tipo de coagulaciio do leite leva a esta
distingdo (Knipschildt & Andersen, 1994) .
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Dependendo do tipo de queijo que est4 sendo fabricado, existem dois tipos basicos de
soro. O soro de coagulagio enzimatica proveniente da produgdo do queijo tipo duro, semiduro
¢ suave, também chamado de soro doce, apresenta um pH na faixa de 5.3 a 6,6. Este soro
provem da fabricagdo de queijo tipo cheddar, suigo, mussarela e tipos similares; e contém
menor teor de dcido lactico (acidez titulavel maxima de 0,16%), maior porcentual de lactose e
menor teor de cdlcio em comparacio ao soro acido. O segundo tipo de soro, obtido de
coagulagio acida, ¢ denominado soro 4cido e tem pH entre 44 e 53, e provém,
principalmente, da fabricagdo de queijos tipo cottage e ricota (Scott, 1989), ou do processo
industriai de obtengdc de caseina.

A Tabela 3.1 apresenta o pH de varios tipos de queijos e a acidez titulavel para seus
respectivos soros, onde observam-se variagdes nas faixas de pH desde 4,0 a 4.4 até 6,5 2 6,6,

enquanto que a acidez titulavel varia de 0,07 a 0,70 % de 4cido lactico.

Tabela 3.1. Valores de pH ¢ acidez titulave! de varios tipos de soro.

pH Acidez titakive}
Queijos  tipicos de  coagulacio
enzimatica
Edam 6,5-6,6 0,09
Gouda 6.5-6,6 0,10-0,12
Tilsit 8.5 “
Gruyere 6,5 0,07
Mozarella 6.3 0,11
Enmmental 6,2-6.5 -
Camembert 5,8-5,0 0,180,235
Cheddar 5,763 0,15-0,19
Danbe 33 -
Gueijos frescos de tipo dcido
Ricotta (baseado em leite integral) 53 0,14
Ricotta (baseade em soro) 33 -
Cottage 4546 0,50-0,53
Cream — Neufchatel 4.5 0.60
Quarg 4,5 0,70
Caseinas
Coagulacio enzimatica 6.3 G,10
Acide lctico 4.3 0,64
Acido cloridrico ou sulflirice 4.0-4,4 -

Fonte ; Zadow J.G. 1994,
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3.1.2 Compeosigio do Soro

O soro contém quase metade dos nutrientes originais do leite, sendo rico em
componentes ndo caseicos do leite, tais como proteinas do soro, vitaminas hidrossoliiveis,
minerais ¢ lactose, porém, ndo contém quantidades significativas de lipidios ou vitaminas
lipossolaveis (Scott, 1989).

A Tabela 3.2 apresenta a composigdo porcentual dos solidos presentes no soro de
alguns queijos tipicos de paises com tradigio na produgio dos mesmos. Observa-se que os
valores para lactose, por exemplo, variaram de 67,5 a 76,8 %, enquanto que o teor de proteinas
situou-se na faixa de 10,9 a 13,8 %. Os demais componentes também demonstraram

significativa amplitude de variaggo.

Tabela 3. 2. Composiclo tipica de solidos de sores de diferentes tipos de queijo.

Brasil - Paises Baixos * Estados Unidos ©

Minas Frescal

Concentragdo{ %} Leite Cru Saoro Cheddar Gouda Edam Global Soro doce  Soro acido

Solidos totais 11,91 6,72 6,69 8,57 8,61 85,81 6,88 6,48
Prateina total 2,86 0,81 0,91 0,88 692 0,20 0,88 0,76
NNP(%} 0,032 0,040 - - - - - -
Acidez (° Dornic} 17,1 11,5 - - - - - -
Lactose * - - 476 469 477 473 488 488
Lipidec de leite 0,71 0,36 0,33 0.26 0,34 0,30 0,36 0,09
Cinzas 6,65 0,52 0,54 0,52 0,53 0,53 3,53 0,61
Concentracao

fmg / 100 g)

Calcio - 43,2 45 42 42 43 47 103
Magnésio - - 8 9 g 9 3 10
Fasforo - 394 ~ - - - 46 78
Sodie - - 45 44 44 44 54 48
Potassio - - 164 160 161 161 161 143
Cloreto - - 141 107 107 02 - -
Citrato - - 191 183 187 186 - -
Lactato - - 83 30 23 45 ~ -
pH 8,65 6,48 820 6,40 §,4G 835 - -
Densidade - - 1,0252 1,0244 1,0251 1,0248 - -

FONTE : MODLER WAYNE H. 2000

“Oling&Luin, The Composiion of cheese whey in Friesland. Neth Mik DairyJ. 42 (1988)485-498 / "Soro & desnatado (vitado
pela fonte / ° Adaptado de (Viotto, 1993 / ¢ Lactose reportado em base seca (dados otiginaimente reportados em forma
monohidratada). {citado pela fonts)
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E importante mencionar que a Tabela 3.2 apresenta também os valores da composiglo

media de leite cru utilizado na fabricagiio de quelio tipo Minas Frescal, que € um gueljo

tipicamente brasileiro, de textura suave e de baixo teor de gordura. A tabela mostra ainda a

composi¢go do soro obtido depois da peneiragem em malha fina (Viotto & Roig, 1994). As

informagdes relativas aos diversos tipos de soros produzidos no Brasil ainda sio escassas na

literatura.

Na Tabela 3.3 observam-se as varias proteinas contidas no soro e as suas respectivas

porcentagens, conteudo no leite, massa molar e outras propriedades fisicas. Nesta tabela pode-

se observar ainda o efeito do aquecimento na ordem de precipitaciio das proteinas de soro mais

importantes: as o-Lactoalbumina, B-Lactoglobulina, imunoglobulinas e albumina do soro, de

acordo com as respectivas temperaturas de desnaturagiio (63, 74, 79 e 87 °C 3

Tabela 3.3, Propriedades de diferentes proteinas de soro no leite.

Proteina total de Contetido em

Mdassa molar Ponto N° de grupos N°de Temperatira
proteina de leite Isoidnico suffidrilas grupos de
S010 desnatado disulfeto Desnaturagiio
% (¢7L) @gmoD ¢c)
f - Lactoglobulina 51 33 18.203-18.363 J,14-5,41 1 2 74
o - Lactoalbumina 1 6,7 14.147-14.175 4,8 Nerhum 4 03
Albumina de soro 5 8,3 66.267 471 ¢ 484 i 17 87
Proteose-peptona 20 10 4.160-40.80¢ Kesistente ao
aguecimento
Proteinas i3 {mg/L}
biclogicamente ativas
s Immunoglobulinas 700 153.000-901.066 I5ou 79
FROES
& Lactoferrina 100 86.000 9.3 -
» Lactoperoxidase 38 78.000 7.7-8.6 .
¢ Lisozima 0,13 15.000 16,5-110 -

Fomte: MODLER, 2060,
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32 CONCENTRADO PROTEICO DE SORO (CPS)

De acordo com Morr (1985), concentrados protéicos de soro (CPS) s8o obtidos a partir
do soro pelo processo de uitrafiliracio ou de outros processos de recuperagdo que envolve
condigBes de baixas temperaturas para minimizar 2 desnaturacio protéica O soro @
comumente processado por ultrafilirag@io obtendo-se de 50 a 75%, em base seca, de proteina
no retentado, que ¢ posteriormente liofilizado. A maioria dos concentrados protéicos de soro
vendido comercialmente apresenta entre 30 e 50% de desnaturagio protéica.

Concentrados protéicos de soro e produtos de soro modificados sZo usados para
melhorar o conteddo protéico em abmentos infantis, e como ingredientes funcionais, de uso
diversificado na industria de alimentos, como formador de espuma e estabilizante de
merengues, como emulsificante de gorduras, para ligacfio com agua e gelificagfio de produtos
de carpes processados, dimmuir a solubilidade das proteinas a pH baixos, como sucos de
frutas e bebidas, como suplementc nutricional, e, também, em especial, em produtos
farmacéuticos e dietéticos, sendo gue atualmente se estuda a sua utilizagio em formulagdes de
agentes antitumorais. Lactoalbuminas e co-precipitados {produtos obtidos de leite desnatado
sob condicles de aquecimento drastico que favorecem desnaturagiio de proteina do soro e
interacio com miscelas de caseina) sdo geralmente usados em massas, laticinios e produtos de
confeitaria. Leite desnatado em pé e produtos de soro em pd so usados como ingredientes
funcionais de produtos cujo alto conteido de lactose e minerais nfo apresentam sérios
problemas, como € o caso de produtos lacteos, cereais matinais, misturas para sopa, misturas
prontas para bolo e produtos carneos, onde os requerimentos funcionais incluem
emulsificacdo, ligagic com agua e gordura, desenvolvimento de cor e aroma por reagio de
Maillard, viscosidade, gelatinizaciic e propriedades nutricionais. (Delaney, 1976; Khamrui ef
al 2001; Morr, 1985; USDEC,1997).

De acordo com Harper (1984) e Huffiman (1996), os concentrados protéicos de soro
melhoram a textura e realgam o sabor e a cor dos produtos, apresentam capacidade
emulsificante e estabilizante, methoram a dispersabilidade em misturas secas, ao mesmo
tempo em que atuam como agente anfiaglutinante, ampliam a vida de prateleira e possuem
ainda uma série de outras propriedades que aumentam a qualidade final dos produtos

alimenticios.
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As diferengas na matéria-prima, bem como as diferencas nos sistemas de
processamento, podem dar origem a variagdes nas propriedades funcionais e nutricionais do
soro. Por isso sfo possiveis a fabricagiio de diferentes produtos de soro com teores variaveis de
proteinas, gorduras, minerais e lactose e com propriedades funcionais diferenciadas.

Com base nestas caracteristicas, os produtos de soro podem ser classificados em sete
categorias basicas (Scott, 1989): Soro doce em pd, Soro acido em po, Soro com teor de lactose
reduzido, Soro desmineralizado, Concentrado de proteinas de soro {Whey Protein Concentrate
— WPC; as normas americanas definem como produtos com teor de proteina nio inferior a
25% em relagfo a massa), Isolados de proteina de soro (Whey Protein Isolate - WPI)e Lactose

{que hidrolisada, se converte em glicose ¢ galactose) .

3.3 PROCESSOS POR MEMBRANA E APLICACOES NA INDUSTRIA DE

LATICINIOS

A filtragdo ¢ definida como a separagdio de um ou mais componentes de um fiuido
(Cheryan, 1986). Na filtragio convencional, o fluido, liquido ou gasoso, escoa
perpendicularmente através da membrana filtrante, fazendo com que os solutos se depositem
sobre a sua superficie, sendo necessaria a interrupgio do processo para a limpeza efou
substitui¢do da membrana. Nesse caso, existem somente duas correntes, a de entrada ¢ a de
saida. Os sistemas de filtragio tangencial, por outro lado, sio mais eficientes, pois o
escoamento do fluido € paralelo & area da membrana, o que, a altas velocidades, possibilita o
arraste dos solutos que tendem a se acumular sobre a sua superficie, porém esse arraste nio
evita a formagdo da camada de polarizagdo da concentracio (Paulson ef.al, 1984).

Na filtracfo tangencial, a corrente de entrada ¢ separada em duas correntes de saida,
conhecidas como permeado e retentado, sem que ocorra mudanca de fase. O permeado
corresponde a fragio que atravessa a membrana semipermedvel, ¢ o retentado ¢ a fragdo
enriquecida como os solutos ou solidos suspensos que ndo atravessam a membrana (Paulson
et.al, 1984).

Geralmente, 2 separagdio de particulas maiores que 10 um & realizada por filtrago
convencional, enquanto particulas menores sdo separadas por filtragio tangencial. Os

processos de osmose reversa retém todos os componentes exceto o solvente {(dgua), enquanto a

10
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ultrafiltraciio retém macromolécuias ou particulas maiores que 0,002 2 0.2 pm {ou 500 a
300.000 Daltons) Tendo em vista ostas caracteristicas, pode-se dizer que a osmose reversa &
essencialmente um processo de concentracdo, enquanto a microfiltracio e a ultrafiltracio
constituem processos de fracionamento. Qs principais atrativos para o uso da filtragio
tangencial em relacic aos métodos convencionais de fracionamento sio: menor consumo de
energia, maior eficiéncia na separacio, instalacSes compactas, ¢ methor qualidade do produto
final (Ostergaard, 1989).

O papel fundamental de uma membrana ¢ atuar como barreira seletiva, permitindo a
passagem de certos componentes e retendo outros componentes de uma mistura, A
seletividade da membrana ests relacionada as dimensdes da molécula ou particula e ao
tamanho do poro, assim como a difisividade do soluto na matriz e as cargas elétricas

associadas (Cheryan, 19983,

fabricantes, através da massy molecular de corte, que designa a massa molecular do menor
componente que sera retido com uma eficiéncia de 95%. Em geral quandc se trata da
separagdo de macromoléculas, a unidade mais utilizada para a massa molecular de corte é o
Dalton. Ja o poro de membranas de microfiltragio, que costuma ser maior que das membranas
de ultrafiltracdo, ¢ preferencialmente dado pelo dimetro médio de poro, em um (Modler,
2000)

A tecnologia de membrana oferece intmeras vantagens na indistria de laticinios, tais
como! tratamento brando a baixas temperaturas (45-55°C), resultando num aumento da
qualidade do produto em Comparacdo com ouiras técnicas que utilizam tratamentos térmicos
mais severos; propriedades tinicas de separacio, fracionamento e concentragdo; dessalinizacio
e purificagio de fracBes de componentes de diversos tamanhos moleculares e cargas quimicas
com atividades biolégicas de interesse, sem alterar as caracteristicas funcionais dos alimentos
liquidos como leite ou soro; baixo consumo de energia, incrementando a eficiéncia, além de
simplificar o “Lay ouf’ de uma planta industrial (Glover & Grandison, 1994; Gun Tragardh,
1995; Rautenbach & Albrecht, 1989; Rosenberg, 1995).

As membranas sintéticas comerciais sio produzidas a partir de duas classes distintas de

material: 0s polimeros, constituidos de material 0Iganico; e os inorginicos, como metais e

11
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materiais cerdmicos. De acordo com a evolugiio tecnolégica, as membranas podem ser

classificadas em trés classes distintas.

e Primeira Geracfio: Feitas essencialmente de acetato de celulose, foram originalmente
desenvolvidas para a dessalinizagiio da 4gua do mar. Essa primeira geracdc de membranas
apresenta limites de trabalho em relagdo ao pH (3 - 8) e temperatura (50°C), além da
sensibilidade a microrganismos e desinfetantes. Isso impJe severas restrigbes s operacdes de
limpeza ¢ sanitizagio, fundamentais na 4rea de alimentos {Cheryan, 1998).

* Segunda Geragiio: Constituidas por polimeros sintéticos, principaimente derivados de
polissulfona ou poliolefinas, as membranas da segunda geragdo apresentam maior resisténcia a
agdo de acidos e bases fortes. Além disso, toleram maiores limites de ternperatura (80°C) ¢ pH
(2 a 12). As principais desvantagens das membranas poliméricas sdo a baixa resisténcia a
desinfetantes clorados e a compactagio mecénica (Petrus, 1997; Glover & Grandison, 1994).

® Terceira Geragdo: Sdc constituidas de materiais cerimicos i base de oxido de
zirconio ou alumina depositados sobre um suporte de grafite; e foram desenvolvidas tanto para
ultrafiltragdo como para microfiitracio. Os limites de temperatura sdo maiores (acima de
400°C), pressdes (20 bar), e apresenta tolerancia em toda faixa de pH (0-14}. Além disso, sdo
quimicamente inertes e possuem alta resisténcia mecinica.

Em relagiio a estrutura dos materiais das membranas, estas podem ser homogéneas,
assimétricas ou compostas; densas ou porosas. Também podem ser classificadas em relacio a
sua conformagdo como tubulares, planas, espirais e fibras ocas ou tubos capilares. Cada uma
delas apresenta vantagens e desvantagens em relagdio ao desempenho, custos de investimento e
operacionais, volume morto e eficiéneia de limpeza. (Cheryan 1998). Das membranas
utilizadas em ultrafiltracio, os modelos de fibras paralelas ou também chamadas de “Hollow
Fiber”, tém um baixo custo de investimento, sua substituicdo ¢ facil e a area de membrana por

unidade de volume ¢ grande (Modler, 2000).

12
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No sentido de uma melhor visualizagio entre os constituintes do leite e suas
respectivas massas moleculares, ou tamanho da particula, e o processo de membrana mais
apropriado para 2 sua separagdo, tem-se, na Figura 3.1, a correlagio entre o processo de
separagio por membrana para cada constituinte, Assim, os principais processos por membrana
sdo: microfiitragio (MF), Ultrafiltragio (UF), Nanofiltragiio (NF), ¢ Osmose Reversa (OR),
que apresentam, nesta seqiiéncia, a diminuicBo do poro e, respectivamente, o aumento da

pressdio transmembrana (Ostergaard, 1989).

Tamanho de 0,6001 0,001 G,01 3.1 1 10 160
particula
Massa
10 GG

Molecular (Da) 3,00 1,0000 40,0000 106,0000 500,0000
Camc’ter'isﬁca ionico motecuiar macromolecular celular + microparticuias

de particula

ions Protelnas de soro Gidbules de moides de levedy rai
gordura

Componentes fosfatos coloidais

do sistemna

Ieite sais miscelas de caseina pactéria
lactose/derivados vitaminas agregados de proteina de sero, finos de queijo

. ses d Espessura Espessura da

D‘ma"f tges e UF poro da capa de
filtro membrana suporte
OR Ur Filtraco tradicional
Processo de
separagio
NF MF

Fonte : (Modler, 2000)
Figura 3.1. Tamanho relativo dos constituintes de leite e processo de filiragio por membrana

para efeito de separagio.
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3.3.1 Fenémenos envolvidos no processo

Em todos os processos de separagdo por membranas comandadas por diferenciais de
pressd@o, observa-se um declimio progressive no fluxe de permeado com o tempo, & pressio
constante. Esse declinio ¢ atribuido & associago entre trés fendmenos distintos e interfigados
que limitam o transporte do solvente: a polarizacio da concentragdo, a formagiio de uma
camada de “fouling” e a consolidacio dessa camada. A Figura 3.2 ilustra estes diferentes

estagios.

Qxaerm

IX

Iz

TEMPO

Figura 3.2 Declinio do fluxo com o tempo. Estagio I: Polarizagdo da concentragdo; Estagio II:
Formagdo da camada de “fouling”; Estagio IIT: Consolidacio da camada de “fouling”.

Segundo Marshall & Daufin (1995), no inicio do processo (estagio 1), a queda brusca
do fluxo deve-se, basicamente, & polarizacio da concentragio, isto 6, ao desenvolvimento de
um gradiente de concentracio dos solutos na interface membrana/solugio. Esse fenbmeno é
funclo das condigbes hidrodindmicas de escoamento do fluido de alimentacio, e normalmente
independe das propriedades fisicas da membrana. A formagdo da zona de polarizagdo ndo
pode ser evitada, mas seu efeito na redugio do fluxo pode ser minimizado pelo aumento da
velocidade de escoamento.

No segundo estagio, o declinio do fluxo continua, devido ao efeito conhecido como
“fouling”. Marshall & Daufin (1995) descreveram o “fouling” como o actmulo de matérias

depositadas na membrana durante a fase de polarizagdo da concentragio, que, inicialmente,
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causa um aumento na concentragdo dos solutos na superficie da membrana. A queda do fluxo
devido ao "fouling” ¢ geralmente inevitavel, sendo necessario interromper o processo para
proceder a limpeza com agentes quimicos.

Na etapa final do processo, o fluxo declina lentamente, devido a deposiciio e actimulo
de particulas na superficie da membrana e a cristalizacdo ou precipitagio de soluto muito
pequenos (normalmente soliveis) sobre a superficie e interior dos poros, o que causa a
incrustagdo da membrana e a conseqiiente consolidacdo do “fouling”. De acordo a Cheryan
{1986), o tipo e a extensdo da incrustagiio dependem da natureza quimica da membrana, dos
solutos, e das intera¢des soluto-membrana.

Em se tratando de produtos lacteos, o “fouling” ¢ um fenbmeno muito complexo, em
virtude da contribuicio de diferentes componentes do leite. O consenso geral é que as
propriedades da camada de “fouling” determinam o comportamento da membrana. De acordo
com Marshal & Daufin (1995), além da precipitagio dos sais de calcio no interior dos poros da
membrana, o calcic também influencia o “fowling” das proteinas, tanto por interagdes
proteina-proteina, como atraves de interagles proteina-membrana. No processamento de leite
ou soro, o “fouling” ¢ constituido pela acumulacio de fios de caseina, complexo lipoproteico,
precipitado mineral, e proteinas de soro desnaturadas. Quase todos os constituintes do soro
podem ser responsaveis, em alguma extensdo, pelo “foufing” da membrana durante a
ultrafiltragdo (UF). A literatura menciona proteinas, lipideos, sais de calcio e microrganismos.

Em nivel industrial, o “fouling” pode influenciar significativamente a produtividade
do processo e, em Gltima andlise, 0s custos operacionais, em fungdo da formagio de depositos
de dificil remog¢do (que acabam por reduzir a eficiéncia do fluxo de processo), de danos
permanentes causados a membrana e da necessidade de limpezas freqiientes (Pouliot & Jelen,
1995). Assim sendo, quaisquer iniciativas visando minimizar o “fowiing” sdo interessantes,
ndo s6 do ponto de vista pratico e imediato (aumento do fluxo de permeado), mas também ao
longo prazo (aumento de vida util da membrana). As alternativas para a redugdo do “fouling”
sdo variadas, incluindo alteragdes no design das membranas, emprego de pré-tratamentos e
ajuste das condigbes de operagdo. Numa revisdio sobre o assunto, Pouliot & Jelen (1995)
descrevem os principais pré-tratamentos realizados em produtos lacteos com o objetivo de
minimizar © “fouling”. Entre eles, pode-se citar o uso de pré-filtracio, centrifugacio,

aquecimento e tratamentos quimicos. Segundo Marshall & Daufin (1993), o uso de pré-
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tratamentos que provoquem a agregacdo de proteinas e minerais sumentam o fluxo de
membranas de ultrafiliragio, devido ao aumento de permeabilidade da camada de “fouling”.
No caso de membranas de microfitragiio (MF), por outro lado, ocorre o oposto. & presenga de
agregados estimula o bloqueio dos poros.

O “fouling” ¢ funglo também das varidveis operacionais utilizadas no DIGCESSO.
Assim sendo, este fendmeno pede ser controlado através do ajuste de parimetros operacionais
(velocidade tangencial, pressdio, enire cutros) em tempo real, isto ¢, durante 2 operagio das

instalagGes (Van Boxtel & Daufin, 1995).

3.3.2 Parametros operacionais dos processos por membrana

Os principais parametros operacionais que afetam o fluxo de permeado na
microfiltragfo, ultrafiltraciio, nanofiltracio e osmose reversa sio: pressdo, concentragdo da
alimentagdo, temperatura e velocidade tangencial.

Nesses processos, a diferenca de pressio ¢ a forga motriz responsavel pela separagio.
A baixas pressdes, baixas concentragdes e alta velocidade do fluido, isto &, sob condiches onde
os efeitos da concentragfio polarizada sdo minimos, o aumento da pressio provoca um
aumento no fluxo. Nas condigdes de concentragiio polarizada, o fluxo independe da pressdo,
sendo controlado apenas pela eficiéncia em minimizar 2 espessura da camada secundéria e
pela velocidade de arraste das moléculas polarizadas (Cheryan, 1998),

A altas pressdes, o fluxo nfo ¢ afetado pelo aumento da pressdo, ficando
aproximadamente constante. Este fluxo constante é denominado fluxo limite (Marshall &
Daufin, 1995), ¢ aumenta com o aumento da velocidade tangencial. De acordo com Gessan ef
al. {1999}, o fluxo limite depende das condigdes hidrodinimicas do escoamento. Kuo &
Cheyran (1983) afirmam que, quando a pressio transmembrana ¢ muito alta, a taxa de
deposi¢do € muito maior que a taxa de remogfo, o que causa rapida reducio no fluxo devido
ao “fouling”.

Segundo Cheryan (1986), o aumento da concentragio de sdlidos na solugio de
alimentag8o causa um aumento na sua viscosidade e densidade, o que resulta na diminuicdo da
difusividade do soluto. Assim, 4 medida que o fator de concentragio aumenta, o fluxo tende a

diminuir. A relagio entre o fluxo de permeado e o logaritmo do fator de concentracio €
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geralmente linear; ¢ teoricamente, o fluxo serd zero quando a concentragiio da alimentacio for
igual 4 concentragio da camada de gel formada durante o processo {(Cheryan, 1986).

Em geral, temperaturas mais altas aumentam o fluxo de permeado, devido & redugio
da viscosidade do fluido, ao aumento da velocidade de difusdio e 4 modificacio das interagBes
membrana-solugio (Renner & Salam, 1991). Do ponto de vista do fluxo, ¢ desejavel trabalhar
com a mator temperatura possivel, respeitando os limites de estabilidade da membrana e do
produto. Para produtos lacteos e derivados, temperaturas menores que 45°C nfo sio
recomendaveis devido ao risco de crescimento microbiano, enquanto temperaturas maiores
que 60°C causam desnaturaglo protéica. Assim, a faixa de 50 — 55°C tem sido a mais
utilizada, representando um compromisso entre o alto fluxo e preservagio das propriedades do
produto {Viotto, 1993).

O aumento da velocidade tangencial aumenta a vaz3o, e, consegiientemente, a taxa de
permeagdo, pois provoca maior turbuléncia do fluido proximo & superficie da membrana,
arrastando os solidos acumulados e, dessa forma, reduzindo a espessura da camada limite e os

efeitos da polarizagdo da concentracio (Lewis, 1996).

3.3.3 Parametros Importantes para a Analise do Desempenho e Eficiéncia dos

Processos de Membrana

3.3.3.1. Fator de Concentracfio (FC) : A extensio de um processo de ultrafiltragio ¢
medido, geralmente, pelo fator de concentragfo (Lewis, 1982):

Fo=-% G.1

Onde, Fc: Fator de concentragao,
Va: Volume do fluido na alimentagio (L),

Vr: Volume de retentado (L) .

Na ultrafiltragdo de leite e soro de queijo, fatores de concentragio de 4 a 20,
respectivamente, s30 os valores mais tipicamente usados. Qutros termos sdo “fator de redugio
volumeétrico” e “recuperagdo”, sendo este fdltimo termo ndo recomendado por ser

fregiientemente confundido com rendimento.
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3.3.3.2. Fluxo de Permeade (F) : ¢ a quantidade obtida de permeado em Kg, por m”
de membrana, por hora { Kgthm®) .

At 4,

Onde , Am:  variago de massa acumulada no tempo t (Kg),
At variagdo de tempo acumulado {horas),

Ay dreatotal de permeacio da membrana (m?).

3.3.3.3. Coeficiente de retemcio do componente (Cp} : fornece uma medida
quantitativa da capacidade da membrana em reter um componente, sob determinadas
condicdes de operagio. E dado em porcentagem, definida pela FIL-IDF (1962) como

coeficiente de retencio (C,) de uma substancia

Y
Cr=1--& {3.3)
R
Onde, Cg = coeficiente de retencio,
Yp = Porcentagem do componente Y no permeado,

¥r = Porcentagem do componente Y no retentado.

3.3.3.4. Rendimento ( R, ) : O coeficiente de retengdo de uma substincia também
pode ser usado para se determinar o rendimento (Re) de um componente. Este parfmetro
representa a fragdo do componente original que é recuperado no concentrado final. Para o
processo de concentragdo de protefna, € necessario maximizar o rendimento. Num processo de

ultrafiltragio por batelada, o rendimento (R,) de um componente ¢ dado por Lewis (1982).

R = F 1 (3.4)

Onde, F . = representa o fator de concentracio,
Cr= coeficiente de retencdo de um componente pela membrana no FC.
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3.3.3.5. Porcentagem de variacio do componente (%V) : A relagio entre a diferenca
de porcentagem de um dado componente do retentado, num dado FC, e a porcentagem deste
componente na alimentagdo ¢ definido como a porcentagem de variagio do componente

durante a concentragio. Em termos de equagio geral tem-se :

%Y, —%Y
%Vw( ol —% MJ*}@@ (3.5)

%Y

AL

Onde, %Y r. = Porcentagem do componente Y num dado FC,

%Y aum= Porcentagem do componente Y na alimentacio.

Segundo a equagio anterior, a porcentagem de variagio da relacdo Pt/Lact é dada por:

Pt/ (Pt
( / Lact)ﬁ’f ( /éact)f“im 100

Pt/
( /LCICI)A Hm

Yevariagio = (3.6)

Onde , %V = porcentagem da variagio do componente,
(Pt/Lact)re. = Relagfio Proteina total sobre lactose no retentado até um FC dado,

(Pt/Lact)aing= Relagio Proteina total sobre lactose no retentado na alimentacio.

3.3.3.6. Pressiio transmembrana (P): ¢ a diferenca de pressic entre o lado do
retentado e o lado do permeado, que normalmente esta a pressdo atmosférica, Na pratica, é
considerada como a pressdo média entre a pressio de entrada e a pressdo de saida do retentado

na membrana {Cheryan, 1986).

3.4 MICROFILTRACAO

A Microfiltragdo ¢ geralmente utilizada para separar particulas em suspensio num meio
liquido, ¢ ¢, f[reqientemente, considerada uma alternativa a filtragio convencional ou &
centrifugacio {Lewis, 1996).

De acordo com Kessler (1997), as caracteristicas essenciais para a obtencio de altas

taxas de permeag¢do com minimo “fouling” em sistemas de microfiltragiio sdo: temperatura na
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faixa de 50-55°C, velocidades tangenciais elevadas e baixas diferengas de pressdo, que ndo
devem exceder 0,6 — 1 bar ao longo da membrana. O tamanho de poro das membranas de

microfiltragio varia numa faixa de 0,025- 1.4 um (Cheryan, 1998).

3.4.1. Aplicacbes

Na indistria de laticinios, a microfilirag8o é aplicada principalmente para remocio de
bactérias, desnate de soro e enriquecimento de leite com caseina micelar para a produgdo de
quetjos, concentracdo de fosfocaseinato de célcio e separagio de caseinas individuais. No
entanto, varias outras aplicages tém sido investigadas, incluindo separacio seletiva de células
somaticas do leite integral, concentracio e fracionamento de proteinas do soro e do leite,
produgdo de isolados de soro ¢ separagiic de gordura do leite (Le Berre & Daufing, 1998;
Maubois, 1997).

3.4.1.1. Remocio de Bactérias

O uso da microfiltragfio para a reduglo de microrganismos ¢ descrito por Kelly &
Tuohy (1997). Segundo os autores, esta técnica pode ser aplicada com diferentes finalidades,
como aumento de vida de prateleira e da qualidade do leite, produgiic de queijos com menor
risco de estufamento, e desnate de soro, ou concentrado protéico de soro, com Temogio
simultinea de bactérias. De acordo com Jost & Jelen (1997), membranas minerais com poros
da ordem de 0,1-1,0 um removem efetivamente a gordura residual e as bactérias do soro. A
microfiltragio de leite desnatado a 50°C, usando membranas de 1,4 pum, resulta em valores de
retengBo de bactérias da ordem de 99,1 a 99,9%. A retengfio de células somaticas, por outro
lado, ¢ considerada igual a 100% quandoc se utilizam membranas de lum, uma vez gue o
didmetro minimo dessas células € igual a 10 um (Pendersen, 1992).

Olesen & Jensen (1989), utilizando membranas cerdmicas de 1,4 pm e a técnica de
pressdo transmembrana uniforme para a microfiltragdo do leite desnatado, obtiveram redugdo

de 99,99% no total de bactérias, e de 99,98% no contetido de esporos de Bacillus cereus.

20



Revisdo Bibliogrifica

3.4.1.2. Fracionamente de Proteinas

Em relag@o acs processos tradicionais, 0 uso de membranas apresenta a vantagem de
garantir a obtengdo das proteinas na sua forma pativa, j4 que nic ha necessidade do uso de
produtos quimicos ou altas temperaturas (Viotto, 1997). Em combinacfio com outras técnicas
(filtragdo por membranas, métodos enziméaticos ou cromatografia), a microfiltracio do leite
desnatado permite isolar e purificar caseinas, assim como bioativar derivados de peptideos que
encontram aplicagOes em indistrias farmac@uticas (Maubois & Ollivier, 1992).

Samuelsson ef al. (1997) estudaram o fracionamento de proteinas de soro ¢ caseinas de
leite desnatado, utilizando membranas cerdmicas de 0,14 um. Os resultados mostraram que a
retengdo de proteinas de soro independe da pressdo transmembrana na faixa de 10 — 190 kPa,
para uma velocidade tangencial de 8 m/s ¢ temperatura de 55°C.

Viotto (1997) desenvolveu um método alternativo para obtenglo de caseinas e
proteinas de soro na sua forma nativa, combinando micro e ultrafiliracio e denominado de
processo cascata. A microfiltragdo, conduzida com membranas de 0,8 um, foi usada para obter
um leite com reduzido teor de gordura. Este leite foi entdo submetido 3 ultrafiltracio e
diafiltragdo com membrana de 0,05 pm para obtengdo de caseina. Finalmente, o permeado
deste processo foi novamente ultrafiltrado e diafiltrado, com membrana de 0,01 um, para
obtengéio do concentrado de proteina de soro. Os produtos obtidos {concentrados protéicos
com o minimo de gordura residual) foram comparados com produtos comerciais, e observou-
se desempenho igual ou melhor em relacBio 2s suas propriedades funcionais (solubilidade,

aereacdo e estabilidade da espuma).

3.4.1.3. Remocio de Gordura Residual
Varios autores ressaltam a importincia do desnate de soro ou de leite previamente &
microfiltragdo, como a forma de prevenir o “fouling”, aumentar a eficiéncia do processo
(reduzindo a retengdo de determinados componentes) e melhorar as propriedades funcionais
dos produtos obtidos.
Parece ser um consenso entre os pesquisadores que a presenca de gordura afeta as
propriedades funcionais das proteinas do soro (Kuo & Cheryan 1983, Maubois & Ollivier,

1992, Pearce ef. al. 1992). A remogio de gordura € reconhecida por melhorar a capacidade de
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aereagdo dos concentrados protéicos de sorc (Schimdt ef o, 1984), assim como outras
propriedades funcionais, como solubilidade, capacidade de reter dgua, capacidade de
gelatinizaclo, estabilidade da espuma e capacidade de emulsificagiio.

A microfiltracio (MF) € geralmente usada numa etapa anterior a ultrafiliracdo.
Proteinas solitveis, bem como lactose, sais minerais ¢ 4gua permeiam as membranas de MF.
Este processo remove os grandes globulos e moléculas de gordura. Além da clarificagfio, a MF
também pode ser usada para reduzir a carga microbiana (bactéria e esporos), remover lipideos,
colbides e materiais agregados que s#o concentrados e separados dos demais componentes do
soro {Modler, 2000; Renner ef al,, 1991). A MF pode ser usada ainda para produzir isolados
de proteina com teor reduzido, ou livres, de gordura, aumentando a eficiéncia da ultrafiltragio
(Gessan ef al., 1995; Cheryan, 1986).

A MF do soro antes da UF pode remover parte dos compostos que causam o “fouling”
(Hiddink e af, 1981; FIL-IDF, 1962). A adigio de agentes que causam a precipitacio de
lipideos, com conseqiiente remogio do precipitado formado, parece ser benéfico para a UF
(Muller & Harper, 1979). Hiddink ef ol (1981) encontraram fluxos maiores para SOTOS

clarificados, ou descalcificados, quando comparados ao soro nio tratado.

3.5 ULTRAFILTRACAQ

As membranas de ultrafitragio (UF) geralmente retém particulas no intervalo de
0.001- 0.02 pm, com uma massa molecular de 300-300.000 Daltons. Sio usualmente
utilizadas para separar colbides, virus, e macromoléculas em solugio (Bhattacharjee &
Siddharta, 1997; Cheremisinoff, 1995). Esta separagio dependeré do valor da massa molecular
de corte ou “cut oft” (MWCQ) da membrana (Benito, 1980; Cheryan, 1998).

Os par@metros operacionais mais comuns de processamento para um certo tamanho de
poro s3o! pressio transmembrana no intervalo de 1 a 15 bar, velocidade tangencial de 2-6 m/s,
condigBes fisico-quimicas como pH, concentragio de sais, concentragio de alimentacdo e
condigdes resultantes como o “fouling”, e camada de polarizagic de concentracio (Ghosh &
Cui, 2000; Maldonado, 1991).
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A UF é o processo mais comum para obtengio de concentrados de soro com
propriedades especificas, pois concentra as proteinas e permite a permeagdo dos componentes
de baixa massa molecular, tais como lactose, minerais, nitrogénio ndic protéice e vitaminas,
transferindo-os para o permeado. Os componentes do permeado da ultrafiliragio sio utilizados
para produzir lactose, alcool, isolados de proteinas, leveduras, glicose, galactose © produtos
farmacéuticos; e o retentado ¢ utilizado para produzir CPS ou conduzido a processos continuos
de fracionamento de proteinas de diferentes qualidades e caracteristicas funcionais especificas
{Knipschildt & Andersen, 1994; Fox, 1985; Scott, 1989, Eigel ef /, 1984).

Para que o processo de UF durante a concentragiio de proteina de soro apresente
elevado fluxo de permeado, é importante que a matéria-prima utilizada contenha ¢ minimo
possivel de componentes residuais do processo de obten¢do do soro, em geral, finos de
caseinas, gordura e bactérias. Estes componentes em suspensio devem ser reduzidos ou
eliminados para nfo prejudicar o desempenho das membrapas de UF, pois sua presenga
contribui para a formacio da camada polarizada ou do proprio “fouling” (Caric', 2000).

Na Tabela 3.4. sio mostradas as vantagens e desvantagens do processo de UF. A
escotha desta tecnologia de membrana depende das caracteristicas do material a ser
processado ¢ do produto final desejado. Deve-se considerar, ainda, a viabilidade econdmica e

tecnologica em relaglio aos processos convencionais de separagiio ou fracionamento.

Tabelz 3.4. Principais vantagens e desvantagens da Ultrafiliracio.

Vantagens BDesvaniagens
Pode operar a temperaturas relativamente baixas para preservar | Formagio de fouling
os mmateriais termosensiveis

Nio tem mudanca de fase Limpeza do eguipamento
Utilizagio de baixas pressfies, o que significa baixo gasto de | Limite no teor de solidos
energia

Wiio utiliza produtos guimicos ou catalisadores

Permite conceniracio e purificacio num processo simultdneo
Baixo consumo de energia e relativo baixo custo
Fonte: Cheremisinoff, 1995
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3.6. PRE-TRATAMENTOS NO PROCESAMENTO DE SORO

Os pré-tratamentos sfo processos quimicos, térmicos ou fisicos, ou a combinagio
destes, freqiientemente utilizados com o objetivo de melhorar o fluxo de permeado nas
membranas de UF. Além da otimizagic da taxa de permeacdo, também sio utilizados na
obtengdio de uma composigio especifica; e consequentemente, methoramento das propriedades
tuncionais (Fachin, 1999; Pouliot & lelen, 1995; Hickey ef al, 1980).

Os pré-tratamentos de soro de queijo previo a ultrafiltracio sfo utilizados para
remover componentes especificos, como aglomerados de micelas de caseinas chamadas de po
de queijo ou finos de queijo, pequenas quantidades de gorduras de leite, as quais sdo arrastadas
pelo soro durante a drenagem da prensagem do queijo, ou ainda para facilitar a agregacio de
componentes indesejaveis, para posterior separacio. No caso do processamento do soro os sais
de calcio e os fosfolipidios podem afetar o fluxo de permeado, na obtengdo de produtos
especificos que sdo usados para acrescentar cor, sabor, qualidade microbiolégica, estabilidade
de armazenamento, ou alterar a funcionalidade dos produtos (Lee & Merson, 1976; Mangino,
1984).

Pierre ef al. (1994) mostraram que, submetendo-se o soro a apropriados pré-
tratamentos antes da MPF, incluindo a pré-concentracio por UF, resulta em uma maior
clarificagio do soro, do que submeté-lo previamente centrifugacio. Também demonstraram
a eficiéncia da técnica de agregaciio calcica aliada 3 MF.

Para Gesan ef af. (1995) o uso de pré-tratamentos apropriados na alimentacdio também
methora a clarificagdo do soro por MF. Os autores realizaram um pré—tratamento do soro de
queijo Lmental envolvendo um processo fisico-quimico no qual faz-se o aumento da
concentragdo do ion célcio e do pH acompanhado por aquecimento. Neste processo ocorre
agregacdo das particulas do complexo fosfato-lipideo-célcio, os quais sdo separados
posteriormente por MF. Segundo os autores, as methores condi¢es foram obtidas utilizando-
se temperatura de 55°C por 15 minutos, mantendo-se o pH constante no valor de 7,5 durante o

aquecimento.
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3.6.1 FEfeito da temperatura no trataments térmico de sore

No processo de UF os tratamentos térmicos e a formagio de agregados na solugdo de
alimenta¢iio parecem melhorar o fluxo de permeado. Esse aumento no fluxo parece estar
ligado & desnaturacdo das proteinas do soro, que sfc consideradas como potenciais agentes
formadores de “fouling” na sua forma nativa (Hayes ef /., 1979; Hollar ef of | 1995),

Hayes ef al. (1979} foram os primeiros a desenvolverem um pré-tratamento que se
basela no efeito do pH e do tratamento térmico combinados. O uso desse pré-tratamento
dobrou o fluxo na UF de soros acidos (caseicos) e melhorou em cerca de 50% o fluxo para
soros doces {Cheddar). Para o soro doce, o aquecimento, no seu pH natural de 6,0 ou acima, a2
85°C por 15 segundos, resultou num fluxo 50% maior em relagdo ac soro pasteurizado. Essa
redugdo foi atribuida principalmente a formaciic de um agregado entre a caseina e a jB-
lactoglobulina.

Estes autores atribuiram as interagBes entre a albumina do sorc bovino (ASB) e a 8-
lactoglobulina, uma melhora no fluxo de permeado do soro 4cido na faixa de pH entre 4,2 a
6,2, apos um tratamento térmico de 80°C por 15 segundos. A adigfo de calcio teve dois efeitos
bastante distintos: quando o cloreto de calcio foi adicionado antes do tratamento térmico, uma
melhora sensivel ocorreu no fluxo de permeado, enguanto que, quando o calcio foi adicionado
ap6s o tratamento térmico, houve uma consideravel queda no fluxo de permeado da
membrana. Para o soro doce do queijo Cheddar, o efeito do tratamento térmico foi menor em
relag@o ao soro acido, provavelmente devido ao baixo teor de calcio do soro doce.

Viotto (1993) estudou os efeitos de pH, temperatura e clarificagio, como pré-
tratamentos na UF de soro de quetjo Minas Frescal. O declinio do fluxo, logo nos primeiros
estagios da ultrafiltracfio, depende do tipo de pré-tratamento utilizado, o que parece indicar
que ¢ pre-tratamento modifica a interacio dos compostos do soro com a membrana,
ocasionando maior ou menor “fouling”. Foi observado que o pH e a temperatura
nfluenciaram a taxa de permeagio da membrana, sendo independentes entre si. Os
tratamentos com valores de pH 6,5 e temperatura 55 °C apresentaram as malores taxas de

permeagio.
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3.6.2, O efeito do nivel de pH e a influéncia dos sais de calcio

Vérios autores tém demonstrado a grande influéncia dos sais de caicio no fluxo de
permeado (Hiddink ef al, 1981, Marshall & Daufin, 1995; Maubois, 1980; Musale &
Kulkarni, 1998; Patocka & Jelen, 1987; Viotto & Roig, 1994). A redugio no teor de célcio na
alimentagio geralmente resulta no methoramento do fluxo de permeado devido a dois fatores:
reduclo da deposicBo de proteina e a prevengio da precipitacio dos fosfatos de calcio
(Marshall & Daufin, 1995; Patocka & Jelen, 1987). Durante 2 UF do soro de queijo, o
permeado que estd no interior dos poros da membrana existe como uma solu¢io bastante
instavel de lactose, sais minerais e nitrogénio ndo protéico (Maubois, 1980). A temperaturas
maiores do que 20°C, pode ocorrer a precipitagio do cilcio, o que diminui o fluxo de
permeado. Isso ocorre mais fortemente no interior dos poros, onde ndo existe o efeito protetor
das proteinas do soro (Brule ef /., 1978). O ajuste de pH, seguido de um tratamento térmico,
conduz & desmineralizagio do soro pela inducfio da formagio de depositos de fosfatos de
célcio.

O aumento do pH conduz a uma queda da solubilidade dos sais de célcio pela formagio
de fosfatos de calcio insoluveis, e num pH mais distante do ponto isoelétrico da PB-
lactoglobulina, ocorre a formagio de um “fouling” dominado por material protéico (Maubois,
1980). Além do efeito do pH na solubilidade dos sais de calcio, o pH tem também um efeito
na carga elétrica da proteina. Uma carga elétrica alta melhora a disperséo protéica e diminui a
tendéncia de deposigio (Hiddink ef g/, 1981).

Segundo Marshall & Daufin (1995), quando o fosfato de célcio estava presente no soro
e as condi¢Oes de operagdo (pH, temperatura e concentragdo de calcio) favoreciam a sua
precipitagdo, ocorreu a formagiio de uma camada de “fouling” densa e de pouca
permeabilidade. Quando o teor de calcio foi reduzido pelo uso de condigBes apropriadas, as
proteinas foram os principais agentes formadores da camada de “fouling”.

De acordo com Harohally ef al. (1995), a ultrafiliragio de soro doce com pH no valor
de 6,6 em uma membrana de polietersulfona com massa molecular de 25 kDa, resultou na
retengdo de 99% das proteinas do soro e apresentou bons fluxos de permeado, com uma
concentragéo de 99% de proteinas de soro, no retentado.

Considerando que os efeitos combinados de ajuste de pH e tratamento térmico podem

levar 4 formagdo de agregados envolvendo lipideos e célcio, surge como possivel opgiio para a
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retirada destes agregados, ¢ de bactérias, o uso de microfiliracio com membrana cerimica de
1,4 um, previamente & etapa de ultrafiliracio, para concentragio das proteinas de soro. Pode-
se, assim, combinar estas etapas de processo na tentativa de reduzir o efeito de “fouling”, ou
entupimento, na etapa de concentragfo, com consequente melhoria no fluxo de permeado. Para
a membrana polissuifona torna-se interessante observar, para o soro tratado desta maneira, os
efeitos de pressdio transmembrana e de vazio no fluxo de permeado operando a 50°C, partindo
do soro de quetjo Minas Frescal. A respeito do processamento do soro deste tipe de queijo as

informacdes na literatura sdo escassas.

37  MODELOS MATEMATICOS

Apesar do emprego cada vez mais frequente, os processos de separagdo por
membranas ainda nio tém equacGes gerais envolvendo todos os mecanismos que regem os
escoamentos em meios porosos, devido 4 complexidade dos fatores envelvides (Lewis, 1996).

Em vista disso, alguns autores apresentam modelos matematicos empiricos que
permitem uma melhor compreensdo dos efeitos da polarizagio, da concentragdo e do
entupimento, ou “fouling” da membrana. Sabe-se que a formacio da camada de “fouling” ¢ a
causa maior da resisténcia a transferéncia de massa. Desafortunadamente, nenhum deles
explica as razdes porque ele ocorre, porém sio muito utilizados para predizer o declinio do
fluxo do permeado com o tempo. Alguns desses modelos tém sido revisados por Cheryan
(1983), Merin & Chervan (1980) e Wu ef ol (1991).

Na Tabela 3.5 observam-se os diferentes modelos dos autores anteriormente citados.
Kuo & Cheryan (1983) utilizaram sorc de queijo coffage (doce) para desenvolver o seu
modelo, enquanto que Wu e al. (1991) utilizaram solucBes reconstituidas de proteina isolada

de soro.

No modelo utilizado por Kuo & Cheyan (1983), foram estudados os efeitos da
velocidade de escoamento tangencial e da presso transmembrana sobre o declinio do fluxo de

permeado durante a ultrafiltracio do soro de leite {Tabela 3.5).
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Tabeia 3.5. Principais modelos matematicos que descrevem o “ fouling”

§i = fluxe de permeado em {ungéo do tempo
Kuo & Cheryan (1983) L=1¢" Jy = fluxo no instante tempo = lminuto
b = indice de “fonling”

J = fluxo de permeado

Merin & Cheryan {1980} F=71,v? J=fluxo no instante =0

V= volume de permeado

b = indice de “fouling”

I, = fluxo de permeado

3= fluxo obtido no final do experimento

Wu et al (1991} +yp=explIn J; + exp(ln K/ K¢~ Ket)] | Kp= Coef. devido 4 polarizacio da conceniragio
Kf= Coeficiente devido ao “fouling”

= fempo

O par@metro “b” ¢ um indicativo priméario das interacBes membrana-soluto e das taxas
de “fouling”. Maubois (1980) observou grandes taxas de “fouling” 2 altas temperaturas com
leite, que poderiam estar relacionadas com o fato da solubilidade dos sais de cilcio
diminuirem com o aumento da temperatura. No caso do estudo de Kuo & Cheryan (1983), foi
observado um aumento em “b” com a temperatura. No entanto, os dados experimentais nfo
mostraram nenhuma tendéncia. De um modo geral, nio houve diferencas nos fluxos a 30°C e a
40°C, mas o fluxo a 50°C foi significativamente maior. Em geral, altas velocidades tangenciais
reduzem a taxa de “fouling”. Entretanto, a interagdo entre a velocidade tangencial e efeitos da
pressdo transmembrana afetam o “fouling”. Em geral, houve uma methora no fluxo a altas
velocidades tangenciais de escoamento quando os valores de press3o transmembrana variaram
de 2,40 a 3,10 bars. Por outro lado, ao aumentar-se a pressdo para 4,85 bars, houve um
agravamento no “fouling”. Similarmente, os valores de “b” mostraram um decréscimo com
aumento na velocidade tangencial a pressdes baixas e intermediarias (indicando baixa taxa de
“fouling” com altos valores de fluxo), e um pequenc aumento, a altas pressdes. Este
comportamento pode ser explicado pela teoria do “fouling”, discutida anteriormente.

£ importante ressaltar que Kuo & Cheryan (1983) realizaram a pesquisa em escala de
planta piloto, para um sistema de ultrafiitragdo utilizando uma membrana de polisulfona com
uma massa molecular de corte de 20 kDa. O fluxo de alimentacdo utilizado foi soro de queijo
cottage, pasteurizado, clarificado por centrifugagdo e, posteriormente, peneirado por um filtro
de 5 a 25y, de modo a retirar os finos de caseina e particulas insolitveis. Em seguida, o soro foi

tratado ajustando-se o pH a 7 com solugfo de NaOH (50%) ou HCI 12 N,
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O segundo modelo, resultante de estudos em nivel de laboratdrio € apresentado por Wu
et al. {1991), baseia-se no efeito da polarizacio da concentragic e no entupimento (“fouling”)
para explicar a queda de fluxo de permeado, freqiientemente observada na ultrafiltracio de
solugdes protéicas. Este modelo fol determinado para solugles de proteinas purificadas de soro
bicisoladas (BIPRO) utilizando membranas de polissulfona de massa molecular de corte de
6000 Da {(DDS GS81PP), 20000 Da (DDS GS61PP), 50000 Da (DDS GRS1PP) ¢ uma
Amicom PM10 de 10000 Da.

Os autores concluiram gue a adsor¢iio da proteina pela membrana pode mudar as
caracteristicas da filirago, e acrescentaram a taxa de adsor¢iio da proteina, que varia com
muitos fatores, como a natureza da membrana, tipo de proteina, sua concentragio, pH e forga
ibnica da proteina ao modelo. Os mesmos autores desenvolveram um modelo semi-empirico
(Tabela 3.5) que tem dois principios basicos que sfo: primeiro, a variagiio do fluxo de
permeado {J) com o tempo (t) ¢ proporcional a este mesmo fluxo a taxa de troca do fluxo é
diretamente proporcional a si mesmo, e segundo, o uso de um termo exponencial para
descrever o efeito do “fouling” da membrana na taxa de declinio do fluxo.

Os parmetros principeis do modelo sdo o coeficiente de polarizacfio da concentragio
(Kp) e o coeficiente relacionado ao “fouling” da membrana (Kf), o qual pode ser facilmente
determinado devido a relacfio linear entre Jn (J//) e tempo, onde J;, ¢ o fluxo de permeado
(limite) obtido no final do experimento. Além disso, para determinar Kp e Kf, ¢ possivel usar
um valor qualquer de J para estimar os parimetros ndo lineares e, assim, predizer o futuro do
curso do experimento. Com relagdo ao significade dos valores dos coeficientes pode-se dizer
que quanto maior o valor de Kp, maior o declinio do fluxc. Fisicamente, pode-se supor gue um
alto valor de Kp reflete um grande efeito da polarizaciio da concentragio no fluxo. Era de se
esperar, entdo, que todos os fatores que aumentem a polarizagdo da concentragdo, como
condi¢tes de escoamento e propriedades da membrana e solugio, aumentem o valor de Kp.
Por outro lado, um alto valor de Kf resulta num pequeno declinio do fluxo.

O modelo de Wu ef al. {1991) € utilizado porque permite 2 predigdo de Jp com o tempo

e, além disso, é Gtil na programacBo de operagdes de limpeza ao término de cada corrida.
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4. MATERIAIS E METODOS

Os procedimentos descritos neste trabatho foram desenvolvidos no laboratdric e na
Planta Piloto de Laticinios do Departamento de Tecnologia de Alimentos (DTA) da Faculdade
de Engenharia de Alimentos (FEA) da Universidade Estadual de Campinas (UNICAMP).

41 OBTENCAQO DE SCRO

Para a obtengfo da matéria prima desta pesquisa, cerca de 160 litros de Leite cru de
vaca proveniente da Cooperativa dos produtores de Leite da regifio de Campinas (CLC) foram
pasteurizados e utilizados para a produciic de queijo Minas Frescal, resultando em
aproximadamente 115 litros de soro. A produglo de queijo Minas Frescal foi feita segundo o
procedimento de rotina do laboratdrio e planta piloto de leite e derivados do DTA/UNICAMP,
detalhado no fluxograma de processamento (Figura 4.1). O soro obtido da producio de queijo
Minas Frescal, foi filtrado em malha fina de nylon e, logo em seguida, resfriado e armazenado

em cimara fiia a 4°C, por 24h antes de ser utilizado.

31



Metodologia

Leite Cru
Aprox. 160; :

¥

Pasterizacdo do Leite
68°C por 3 min, sob agitagdio
constante

ot

Resfriamento

Aprox. 35°C
v

Adic3o de 1% Cultura
Mesdfila

Adicédo de Coalho
Forga de coagulagdo de 1 g para
16000 g de leite

Adicao de CaCl,

Dessoragem
& Proteinas de soro, lactose, dgua

Queijo Minas Frescal ;

Soro
Tipo de Soro : doce
pH:65
Contém finos de caseina

Figura 4.1. Fluxograma de processamento para a fabricacdo de Queijo Minas Frescal, tendo

como subproduto o soro.
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4.2. PRE-TRATAMENTO DO SORQO

Antes da obtengio de CPS, o soro foi submetido a um pré-tratamento. Esse pre-
tratamento consistiu no ajuste do pH e um aquecimento do soro, numa primeira etapa, € na
clarificagiio por microfiltragfio, na segunda etapa (Figura 4.2).

Na primeira etapa do pré-tratamento, o soro, retirado da camara fria, foi novamente,
filtrado em tela de nylon , devido & presenca de particulas de queijo decantadas, e aquecido a
25°C em um tanque encamisado, sob agitagdo constante, ajustando-se o pH para 7,3 com
solugio de hidréxido de sodio 1N. Em seguida, o soro foi submetido a tratamento térmico a
55°C por 15 min.

Para a segunda etapa do pré-tratamento, entre 107 ¢ 117,5 litros de soro obtido na
primeira etapa foi microfiltrado na unidade piloto utilizando membrana ceramica multicanal
constituida de alumina — ALO; (suporte e elemento filtrante), com didmetro de poro médio de
1,4 um, marca Membralox® da SCT (Societé dés Ceramiques Techniques), comprimento de
1,02 m, com 19 canais de 4 mm de di8metro, resultando em uma area de escoamento de 2,39 x
10* m® e area de permeagdo de 0,24 m’. As condicdes de processo foram: Press@o
Transmembrana de 0,5 bar, vazio volumétrica de 4,30 m’/h e temperatura de 50°C. No
retentado ficaram os materiais insoliveis e a gordura, enquanto que as proteinas
permaneceram no permeado. O volume inicial de soro foi concentrado a Fc igual a 11,5

resultando entre 97,7 e 105 1 de permeado clarificado.

4.3. PRODUCAO DE CONCENTRADO PROTEICO DE SORO (CPS) POR
ULTRAFILTRACAO

O permeado obtido na etapa de microfiltrago (MF) foi ultrafiltrado para obtengdo de
concentrado protéico de soro em uma membrana tipo Romicom “Hollow Fiber”, “Fiber 437,
feita em polissulfona, com massa molecular de corte (MWCO) de 10000 Daltons, area efetiva
de 1,3 m*. A concentragio do permeado foi realizada até ser atingido um fator de concentragio
igual a 15 resultando um volume de CPS entre 4,5 ¢ 6 litros. As condigdes operacionais foram
temperatura de 50°C, faixas de vazo volumétrica entre 1,8 e 3,6 m’/h de pressdo

transmembrana entre 0,7 e 2 bar.
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Soro
Entre 107,0-117,5 litros

E "F'ily‘trégne\m 'et‘hi rﬁéiha
fina
25

Ajuste de pH

Adicao de NaOH para obter
pH7,3a25°C

Tratamento térmico
55°C por 15 minutos

Microfiltracio
Membrana : Alumina
Tipo de Membrana : multicanal

¢ Area: 0,24 m?
T=50°C
Retentado Pressdo :0,5 bar
Vazafio : 4,30 m’/h

v

Permeado

_ Ultrafiltracio

Membrana : Polissulfona

Tipo de Membrana : Fibra Oca

Area: 1,3m?

Massa Molecular : 10 Kda

T=50°C

Pressgo :0,7 ~ 2.0 bar
Vazado: 1,8 3,6 m’h

Retentado
ICPS)

Figura 4.2 Fluxograma de processamento de Soro aplicando pré-tratamentos; ajuste de

H

( Permeado

pH, tratamento térmico e Microfiltracio seguido de Ultrafiltragéo
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4.3.1. Equipamento de Processo

4.3.1.1. Unidade de MicroFiltracio e Ultrafiltracio

O esquema da unidade de MF e UF esta mostrado na Figura 4.3

LEGENDA DA UNIDADE
PILOTO

Vi, V4 Vilvulas borboleta
V2,V3 Vialvulas
micrométricas

V5 Vilvula tomadora de
amostra

B Bomba tipo Helicoidal

Vi

z MMV Medidor Magnético
E de vazdo

T Termometro

MN Manometros

MEM Membrana

BA Balde

BL Balanga

Figura 4.3. Esquema de Planta Piloto de MF e UF.

Observa-se na figura 4.3, a unidade piloto é munida de 2 mandmetros (MN),
marca Zurich de 0-10 Kg/cm®, na entrada e na saida do modulo ou “housing” da
membrana,; 1 bomba (B) de l6bulo de deslocamento positivo com acionamento manual
do variador de rotagdes e pressio maxima de 3 bar, marca PCM, modelo 32-75; 1
medidor de vazdo eletromagnético (MMYV), marca Krohne, modelo IFS 4000/6, vazao
0-15 m*/h e precisdo de 0,01 m’/h, com conversor de sinal modelo IFIC 090K; tanque
de alimentacio (TQ) encamisado de ago inoxidavel 316, com parede tripla, €
capacidade de 100 litros; balanga digital (BL), com capacidade para 20 kg, precisdo de
0,005 kg, marca Marte, modelo LC20; balde plastico (BA), com capacidade de 20
litros; membranas (MEM) para microfiltragio e ultrafiltragéo (detalhadas
anteriormente); termdmetros (T) de 0-100 °C, marca Zurich; valvulas borboletas (V1 e
V4), valvulas micrométricas (V2, V3), valvula de amostragem (de retentado) e

eliminadora de ar (V5).
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As pressOes de entrada e saida da membrana foram lidas pelos 2 mandmetros,
enquanto que pelo Medidor Magnético de Vazdo obteve-se a vazio de alimentagio. O acerto
da pressdo transmembrana e da vazio volumétrica foi feita pelo ajuste simultineo da valvula
V3 e do variador de velocidade da bomba. A temperatura observada através do termdmetro foi
ajustada com a circula¢io de 4gua na camisa de tanque.

A determinagdo das melhores condi¢Bes de processo (pressio e vazio) foi realizada
de acordo com o planejamento experimental descrito no item 4.6.

Na Figura 4.4 é possivel visualizar os detalhes da unidade de microfiltragio e

ultrafiltrac3o.

Figura 4.4. Foto ilustrativa da unidade de MF e UF. O médulo da membrana de microfiltragio

aparece em destaque.

4.3.2. Limpeza das membranas

Apbs a realizagdo de cada ensaio, as membranas das duas etapas foram submetidas a
um processo de limpeza e sanitizagdo de acordo com as normas especificas do fabricante de
cada uma delas, com o proposito de recuperar a sua capacidade de permeagio original (ou no
minimo, 90% do fluxo de permeado original). Caso a membrana apresentasse fluxo menor

que o obtido inicialmente sobre as mesmas condigdes, repetia-se o processo de limpeza. Antes
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de cada experimento, verificou-se o fluxo de permeado da membrana com agua deionizada, no
caso da membrana de MF, e agua filtrada para a membrana de UF.

Para a limpeza da membrana de ultrafiltragdo utilizou-se 4agua filtrada, obtida através
do filtro AQUALAR, CUNO Latina Ltda., modelo AP230E.

Para a limpeza da membrana de microfiltragdo utilizou-se 4gua deionizada, obtida por
coluna deionizadora, marca Permution, E.J. & Cia. Ltda, modelo DE 3500 com capacidade de
produgdo de 100 L / h de agua deionizada.

Apos alguns ciclos de limpeza, utilizou-se o procedimento de desmontar a membrana
cerdmica de MF e mergulha-la por 1 hora em 4cido sulfiirrico 95%, dado o baixo fluxo obtido
através da limpeza convencional. Para economia de tempo, energia e produtos quimicos,
adotou-se este procedimento. O fluxo de permeado de 4gua deionizada foi reestabelecido por
volta de 6750 kg/h.m?

4.4. Andlises Fisico-quimicas

Foram feitas analises fisico-quimicas das amostras de leite, soro de queijo, soro pds-
tratamento (ajuste de pH e aquecimento de 55°C x 15 min), para os processos de
microfiltragdo, ultrafiltracdo e também foram coletadas e analisadas as amostras de permeado
e retentado para os fatores de concentrag@io de 11,5 e 15 respectivamente. As analises abaixo

indicadas foram realizadas em triplicatas.

4.4.1. Nitrogénio Total (NT) : Por Micro-Kjeldhal, método 991.20 (AOAC, 1995);

4.4.2. Nitrogénio ndo protéico (NNP) : Por Micro-Kjeldhal, método 991.21 (AOAC,
1995);

4.4.3. Proteina Bruta : Calculado multiplicando-se o NT pelo fator de 6,38 (FIL-IDF,
1962);

4.4.4. Proteina Total : Calculado subtraindo-se o NNP (obtido segundo item 4.4.2) do NT
(obtido de acordo com item 4.4.1) e multiplicando-se o resultado pelo fator 6,38;

4.4.5. Seélidos Totais (ST): Determinado segundo metodologia 925.23 da AOAC (1995),
utilizando estufa a 105°C;

4.4.6. Cinzas : Determinado segundo o método 945.46 da AOAC (1995)
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4.4.7. Gordura :Utilizou-se a metodologia de Monjonnier (AOAC, 1995) para a
determinacdo de gordura de soro e o método de Gerber (AOAC 1995), para as
amostras de leite;

4.4.8. pH e acidez Dornic : Determinado por potencidmetro (AOAC, 1995),

4.4.9. Lactose : Determinado por diferenca e expresso em porcentagem, em fase aquosa

(Equacdo 4.1) ou em base seca (Equagdo 4.2).

A porcentagem de lactose em fase aquosa é obtida empregando-se a Equagdo 4.1,
descrita abaixo:
% Lactey = % ST~ (% C + %Pt + % NNP+% G) (4.1

A Equagdo 4.2 foi utilizada para determinar o teor de lactose em base seca, onde o total

da composicdo, ou seja, 0 100% é referente aos solidos totais.

% Lactys = 100% — (% C + %Pt + % NNP+% G) (4.2)
onde : Lact = Lactose ; ST=Sélidos totais; C = Cinzas; G = Gordura; Pt = Proteina

total.

4.5. Equipamentos de Laboratorio para as analises Fisico-quimicas

Foram utilizados os seguintes equipamentos: balanca analitica (marca METTLER, modelo
AE 200); balanga semi-analitica (marca METTLER, modelo A 1000); banho-maria (marca
FANEM, modelo 102/6); bloco digestor de proteinas para micro-Kjeldhal (marca SARGE
Aparelhos Cientificos Ltda.); bloco digestor de proteinas para macro-Kjedhal (marca SARGE
Aparelhos Cientificos Ltda.);destilador de nitrogénio para micro-Kjeldhal e macro-Kjedhal
(marca TECNAL, modelo TE 036); estufa de secagem e esterilizacdo (marca FANEM,
modelo 315 SE); mufla (marca FORLABO, temperatura até 1200°C); potencidmetro (marca
DIGEMID, modelo DMPH2); balanga semianalitica (marca MARTE AS2000C), centrifuga
(marca FANEM, modelo 202), banho — maria (marca FANEM, modelo 102/6), bloco digestor
de proteinas para micro e macro — Kjeldhal (marca SARGE), destilador de nitrogénio (marca
TECNAL, modelo TE036), estufa de secagem e esterilizacio (marca FANEM, modelo 315

SE), além de utensilios e vidrarias especificas de laboratorio.
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4.6. Planejamento Experimental

O planejamento experimental foi estabelecido conforme o procedimento descrito por
Bruns ef al. (1995) para o processo de ultrafiltragdo do soro pré-tratado e microfiltrado. Foi
empregado um planejamento fatorial 2%, isto ¢, um plangjamento com duas variaveis
independentes (vazdo volumétrica e pressdo transmembrana) e dois niveis para cada variavel
estudada. Em testes preliminares foram estudadas as condigdes 6timas de operagdo da UF; e,
assim, estabeleceram-se faixas operacionais para vazio volumétrica entre 1,8 € 3,6 m’/h e
pressdo transmembrana entre 0,7 e 2 bar, sob temperatura de 50°C. A Tabela 4.1 mostra as

variaveis independentes e os niveis de variacio que foram usados no perfil de otimizago.

Tabela 4.1. Variaveis independentes e niveis usados no estudo.

Niveis das varidveis
Variaveis 1 0 1
Pressio transmembrana (bar) 0,7 1.4 2,0
Vazio (m’/h) 1,8 2,7 3,6

Desse modo, foram realizados 4 ensaios para o estudo dos efeitos e mais 3 ensaios no

ponto central (Tabela 4.2).

Tabela 4.2. Planejamento fatorial 2° para os niveis de pressdo transmembrana (bar) e vazio (m*/h).
p

Niveis Niveis decodificados
Namero de Ensaios codificados Pressio Vazio
(bar) (m* / h)

1 -1 +1 0,7 3.6

2 -1 -1 0,7 1,8

3 +1 +1 2,0 3,6

4 +1 -1 2,0 1,8

5 0 0 1,4 2.7

6 0 0 1.4 2,7

7 0 0 1,4 2.7
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4.7. Analise Estatistica dos Resultados

A analise estatistica dos dados foi realizada através da utilizacio do Software Statistica
5.0. Através deste programa, foi possivel analisar os efeitos das variaveis independentes
(pressdo transmembrana e vazio volumétrica) sobre as variaveis dependentes: rendimento
protéico, relagdo Pt/Lact, e fluxo de permeado. Empregou-se o método de superficie de
respostas, analise multivariada (ANOVA) e o conceito de p-valor, com nivel de significéncia
de 95%. Esse software também foi utilizado para a realizacio da regressdo para o ajuste dos
dados experimentais aos modelos matematicos de Kuo & Cheryan (1983) e de Wu ef a/.(1991)

e determinagdo dos seus coeficientes respectivos.

4.7.1. Variaveis Dependentes
As variaveis dependentes utilizadas como respostas para a analise estatistica foram as

seguintes :

i. Retencéio e Rendimento Protéico

Para o calculo da Retengdo protéica, foi utilizada a Equagdo 4.3, (Bastian ef al., 1991):

T—_—1..((Yp)*(%agua" +Yp)j “3)

(¥r)* (%eagua, +¥r)

onde: RT = Retencdo protéica,
Yp = porcentagem do componente no permeado,
% agua,=  porcentagem de 4gua no permeado,
Y: = porcentagem do componente no retentado,
% éagua.=  porcentagem de 4gua no retentado.
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Com este valor de retencdo (RT), foi possivel o calculo do rendimento protéico na

etapa de ultrafiltracdo, para cada corrida, através da Equagio 4.4
Re = Fc&™? (4.4)

onde : Re = rendimento protéico (utilizado como resposta na analise estatistica)
Fc = fator de concentracgdo

RT = retengdo protéica, para determinado valor de Fc;

2. Porcentagem de variaciio de Pt/Lact

A porcentagem de variag@o da relagdo Pt/Lact € dada pela Equagio 4.5:

Pt _¢Pt

( /La,rct)FC ( /Lact)f“im 100
Pt ’
(éact)*“im

onde : %V = porcentagem de variagio do componente;

Y%V =

(4.5)

Pt/Lact . = relagdo proteina total sobre lactose no retentado até um dado FC;

Pt/Lactar v = relagdo proteina total sobre lactose na alimentagfo.

3. Fluxo de permeado
A curva de permeagdo foi construida coletando-se o permeado na balanga em fungio
do tempo. O fluxo de permeado foi calculado através da Equagio 4.6:

Foo_Am (4.6)
At A,

onde : Am = variag8o de massa acumulada (kg) no tempo t;
At = variac@o de tempo acumulado (horas);

A, = érea total de permeacio da membrana (m®).

As curvas de permeado foram construidas através da determinagdo da massa do

permeado, em intervalos de tempo pré-determinados, através de uma balanga semianalitica.
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4.8. Modelos Matematicos
Aplicaram-se dois modelos matematicos empiricos para descrever o declinio do
fluxo de permeado. O primeiro foi o proposto por Kuo & Cheryan (1983), durante o estudo do

efeito de alguns parametros no fluxo de permeado, durante a ultrafitracio de soro de queijo.

Je=Jit™ “4.7)

onde : J; = fluxo de permeado em fungdo do tempo;
J1=fluxo no instante tempo de 1 minuto;

b = indice de “fouling”.

O segundo modelo, de Wu er al (1991), considera o efeito da polarizacido da
concentragdo no “fouling”, ou entupimento durante o processamento, para explicar a queda do
fluxo de permeado. Este modelo foi determinado para solucBes que continham proteina de
soro purificada com contetido protéico de 92%, apresentando composi¢io aproximada de 38%
foi a-lactoglobulina, 35% de P-lactoalbumina, 5% de soro de albumina bovina,
imunoglobulina G, e componentes remanescentes incluindo 1% de lactose e 4% de cinzas,

chegando-se ao seguinte modelo empirico (Equagio 4.8):

J p=exp[In J; + exp(in K,/ K~ Kit)] (4.8)
onde : J, = fluxo de permeado;
Ji=fluxo obtido ao final do experimento;
K, = coeficiente devido a polarizagdo p/ concentragio;,
K¢ = coeficiente devido ao “fouling”;

t = tempo
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1. Composicio Quimica

5.1.1. Leite cru

A Tabela 5.1 apresenta os dados de composi¢do centesimal, pH e acidez do leite cru
utilizado na fabricagdo de queijo Minas Frescal. As variagdes nos dados observados nesta
tabela estdo de acordo com a literatura, uma vez que a composi¢do do leite varia com a

alimentacg@o, a raca do animal e a estagiio do ano (Modler, 2000).

Tabela 5.1. Composicdo centesimal do leite cru usado para obtencdo de soro.

Processo ST (%) NNT (%) NNP (%) Froteina Bruta  Proteina Total Gordura (%) Cinzas (%) pH Ac1de.z
(%) (%) (Dornic)
P1 11,700 0,516 0,021 3,293 3,161 3,50 0,722 6,73 16,0
P2 11,608 0,517 0,029 3,300 3.114 3,50 0,746 6,76 18,0
P3 11,293 0,552 0,028 3,520 3,344 3,50 0,768 6,68 18,0
P4 11,648 0,529 0,022 3,377 3,237 3,50 0,705 6,62 15,0
P5 11,917 0,532 0,038 3,392 3,149 3,60 0,701 6,70 17,0
P6 11,917 0,545 0,027 3476 3,303 3,60 0,789 6,63 15,5
P7 11,934 0,534 0,027 3,404 3,229 3,60 0,775 6,72 17,5

Os resultados de pH e acidez foram os normalmente encontrados para leite obtido em
boas condi¢Ses de higiene. O teor de proteina bruta variou entre 3,293 e 3,520%, enquanto que

o teor de gordura esteve entre 3,5 e 3,6 %.

5.1.2. Soro de Queijo Minas Frescal

A Tabela 5.2 apresenta os valores da composi¢do centesimal do soro obtido da
producdo de queijo Minas Frescal e apos a peneiragem por uma malha de nylon. O pH deste
soro variou entre 6,3 e 6,5, caracterizando-o como sendo do tipo doce.

A variaggo do teor de gordura entre 0,669 e 0,727% foi, provavelmente, devido as
pequenas alteragbes que normalmente ocorrem na composi¢do da matéria prima € nas
condi¢des de producdo de queijo, uma vez que, durante esta etapa, as micelas de caseina

tendem a envolver as moléculas de gordura. Pequenas moléculas de gordura seriam mais
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facilmente envolvidas, diminuindo a sua quantidade presente no soro. A proteina bruta
tambeém apresentou uma variagéo (entre 1,051 e 1,122 %), possivelmente devido 4 presenca de
finos de caseina. As maiores variagSes foram observadas para sélidos totais e cinzas, que

variaram entre 6,658 e 6,826% e entre 0,518 e 0,734%, respectivamente.

Tabela 5.2. Composigdo centesimal de soro obtido do processamento de queijo Minas Frescal.

Processo ST (%) NNT (%) NNP (%) Proteina Bruta (%) Proteina Total (%) Gordura (%) Cinzas (%) pH

P1 6,685 0,165 0,039 1,051 0,801 0,683 0,667 6,3
P2 6,658 0,170 0,041 1,083 0,821 0,697 0,518 6.4
P3 6,701 0,176 0,042 1,122 0,854 0,672 0,614 6,4
P4 6,723 0,165 0,036 1,050 0,818 0,669 0,644 6,5
P5 6,723 0,169 0,039 1,081 0,830 0,727 0,698 6.4
P6 6,826 0,168 0,039 1,070 0,823 0,719 0,734 6,5
pP7 6,739 0,165 0,035 1,056 0,835 0,697 0,693 6,4

5.1.3. Soro de Queijo Minas Frescal Pré-tratado: Efeito do ajuste de pH e tratamento
térmico.

O ajuste de pH a valores de 7,3 ¢ a aplicagdo de um tratamento térmico de 55°C por 15
minutos provocou alteragdo na composigio do soro, que ¢ apresentada na Tabela 5.3.

Analisando as Tabelas 5.2 e 5.3, verificou-se que existe uma diferenca no teor de
proteina total do soro obtido (entre 0,801 a 0,854 %) e do soro pré-tratado (entre 0,623 a
0,767%). Essa diminuigdo no teor protéico esta relacionada ao uso do pré-tratamento
combinado de ajuste de pH a 7,3 e tratamento térmico a 55°C por 15 minutos. Daufin & Merin
(1995) também encontraram resultados semelhantes, uma vez que este tratamento deve,
possivelmente, ter precipitado finos de caseina e algumas proteinas do soro junto com sais
minerais, principalmente os fosfatos de célcio, que ficaram insolubilizados nesse valor de pH
(Morr, 1985).

O tratamento térmico também afetou o teor de gordura do soro, causando uma ligeira
diminuigdo nos valores deste: enquanto que o teor de gordura do soro ficou entre 0,669 e

0,727%, o do soro pré-tratado ficou entre 0,619 € 0,715%.
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Além disso, o tratamento térmico e o ajuste de pH também provocaram modificagdes
no teor de solidos totais, proteina bruta e de cinzas, como pode ser comprovado pelas Tabelas
5.2 e 5.3. Observa-se que houve uma perda média de 6,87% de sélidos totais apos a aplicagdo
do ajuste de pH e do tratamento térmico. Esta perda, ou diferenca, de s6lidos totais foi devido
a presenc¢a de particulas de queijo decantadas, que ficaram retidas pela peneiragem em malha
fina de nylon do soro de queijo Minas Frescal, apés a saida da cimara fria. O ajuste do pHe o
tratamento térmico contribuem principalmente para mudancas fisico-quimicas na estrutura
protéica (desnaturacio e agregagfio das proteinas de soro) e no estado de solubilidade de sais
como o fosfato de célcio (Morr 1985; Hill 1988). A solubilidade dos sais de calcio €
inversamente proporcional ao aumento do pH e da temperatura (Schmidt & Both, 1987). Pode-
se afirmar que os pré-tratamentos modificam a composi¢do do soro de queijo de forma
quantitativa, o que significa conseqiiéncias na eficiéncia do processo de UF, bem como na

composigZo final do concentrado protéico de soro (CPS).

Tabela 5.3. Composicdo centesimal do soro submetido ajuste de pH a 7,3 seguido de

tratamento térmico de 55°C por 15 minutos, como pré-tratamento.

Processo ST (%) NNT (%) NNP (%) Proteing Bruta (%) Proteina Total (%) Gordura (%) Cinzas (%) pH

Pi 6,272 0,150 0,041 0,955 0,695 0,649 0,568 7,30
P2 6,126 0,154 0,056 0,981 0,623 0,673 0,483 725
P3 6,181 0,158 0,038 1,011 0,767 0,636 0,495 7,30
P4 6,151 0,147 0,044 0,940 0,660 0,619 0,615 733
P5 6,334 0,154 0,040 0,984 0,728 0,698 0,654 730
P6 6,398 0,158 0,041 1,005 0,743 0,715 0,664 725
P7 6,356 0,157 0,040 1,001 0,744 0,682 0,662 7,30

5.1.4. Soro de Queijo Minas Frescal Pré-tratado : Efeito da Microfiltracio.

Para a MF, as condigdes operacionais do sistema foram mantidas constantes a uma
vaz3o de 4,3 m’/h, pressio transmembrana de 0,5 bar e temperatura de 50°C. O volume inicial
variou entre 117,5 a 107 litros, porém em todos os casos manteve-se o Fc é igual a 11,5, o que

resultou em volumes de permeacdo variaveis entre 97,7 e 105 litros.
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Com relagdo a segunda etapa do pré-tratamento, qﬁe corresponde a etapa da
microfiltragdo, pode ser verificado, através da Tabela 5.4, que a variagdo de porcentagem de
gordura entre 6,92 e 8,86% no retentado de MF representa cerca de 79%, em base seca (Anexo
Ill-Tabela AIIl), da gordura original presente no soro pré-tratado (alimentagdo de
microfiltragdo) e removida pela clarificaggo por MF. Uma outra forma de verificagdo do efeito
da MF na redugio do teor de gordura do soro ¢é 2 observagdo dos dados apresentados, em base
seca, na Figura 5.1. Esta porcentagem de remogdo de gordura revelou-se 5% maior que a
remo¢do obtida por centrifugagiio por Viotto (1993). No entanto, se compararmos as perdas
médias de solidos totais (6,8%) e de proteina total (14%), os valores obtidos neste trabalho
foram maiores que os valores obtidos por Viotto (1993), onde as perdas de solidos totais e
proteina total no soro pré-tratado ficou em torno de 5,6 e 6,6%, respectivamente, sob

condigdes de pH 6,5, clarificagdo por centrifugacdo e tratamento térmico a 68°C por 1 min.

E importante ressaltar que o teor de proteinas e cinzas removidas pela clarificagdo por
MF variou bastante devido a diferengas na composigio do soro utilizado, principalmente

quanto ao teor de finos de caseina remanescentes da fabricacio do quetjo Minas Frescal.

Por outro lado, deve-se destacar o trabalho realizado por Pearce et al. (1992), que
realizaram uma microfiltragio de soro de queijo tipo Cheddar sem pré-tratamentos. Estes
autores utilizaram um sistema em escala piloto de MF da Alfa Laval MFS-7 com membranas
ceramicas “Ceraver” de 0,8 e 1,4um, obtendo valores para retenc¢do de gordura de 70% e de

30%, respectivamente.
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Tabela 5.4. Composic¢do centesimal da alimentacio, retentado e permeado da etapa de MF sob

condigBes de vazio de 4,3 m’/h e pressio transmembrana de 0,5 bar até Fc iguala 11,5,

Exp. Fc  Comente ST (%) NNT (%) NNP (%) gr':’nt:i(':;) ‘;;‘:;fi(f}; G"(';)‘”a Ci('?%zfs Lactose  pH

Soro 6,272 0,150 0,041 0,955 0,694 0,649 0,568 4,321 7.30

1 11,5 Permeado 6,120 0,136 0,045 0,868 0,584 0,081 0,560 4,870 6,50
Retentado 8,766 0,201 0,033 1,283 1,075 6,980 0,440 0,238
Soro 6,126 0,154 0,086 0,981 0,624 0,673 0,483 4,289 7.25
2 11,5 Pemmeade 5,918 0,135 0,056 0,863 0,504 0,069 0,505 4,785 6,45
Retentado 8,839 0,216 0,040 1,376 1,121 7,015 0,420 0,243
Soro 6,722 0,158 0,038 1,011 0,768 0,656 0,495 4,765 7,30
3 11,5 Pemeado 6,342 0,185 0,041 0,088 0,724 0,062 0,475 5,040 6,45

Retentado 9,618 0,197 0,033 1,254 1,041 7,723 0,542 0,27¢

Somo 6,381 0,147 0,044 0,840 0,660 0,619 0,615 4,442 7,35
4 11,5 Permeado 6,145 0,138 0,043 0,879 0,807 0,060 0,613 4,822 6,50
Retentade 8,830 0,192 0,048 1,223 0,913 6,920 0,689 0,259

Soro 6,534 0,154 0,040 0,984 0,728 0,698 0,654 4,414 7,30
5 11,5 Pemmeado 86,030 0,147 0,038 0,938 0,694 0,073 0,646 4,579 6,50
Retentado 10,698 0,232 0,054 1,481 1,137 8,596 0,689 0,223

Soro 6,578 0,158 0,041 1,005 0,743 0,715 0,664 4,415 7,25
6 11,8 Pemeado 6,177 0,152 0,040 0,970 0,714 0,065 0,648 4,710 6.45
Retentado 10,907 0,222 0,046 1,416 1,120 8,682 0,785 0,274

Soro 6,356 0,157 0,040 1,001 0,744 0,682 0,662 4,229 7,30
7 11,5 Permmeado 6,074 0,152 0,038 0,967 0,719 0,063 0,612 4,641 6,5
Retentado 11,143 0,232 0,058 1,481 1,310 8,863 0,680 0,233

Observa-se na Tabela 5.4, para todos os experimentos, uma diminuigdo nos valores de
pH do fluxo de alimentagio comparados com o do fluxo de permeado de MF (7,3 e 6,5,

respectivamente).

A Tabela 5.5 apresenta os valores da composi¢@o centesimal do permeado obtido do
processo de MF e utilizado como corrente de alimentagio da seguinte etapa de UF. E
importante destacar que, comparando-se os valores de solidos totais e de proteina total do soro
pré-tratado e do permeado de MF, observa-se uma diminuicio aproximada de 2,31% e 8,34%,

respectivamente.
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Tabela 5.5. Composigio centesimal de permeado de soro pré-tratado microfiltrado até

Fciguala 11,5

Exp. ST (%) NNT (%) NNP (%) Proteina Bruta (%) Proteina Total (%) Gordura (%) Cinzas (%) Lactose (%)

1 6,120 0,136 0,045 0,868 0,584 0,061 0,560 4,870
2 5918 0,135 0,056 0,863 0,504 0,069 0,505 47785
3 6342 0,155 0,041 0,988 0,724 0,062 0,475 5,04
4 6,145 0,138 0,043 0,879 0,607 0,060 0,613 4,822
5 6,030 0,147 0,038 0,938 0,694 0,073 0,646 4,579
6 6,177 0,152 0,040 0,970 0,714 0,065 0,648 4,710
7 6074 0,152 0,039 0,967 0,719 0,063 0,612 4,641
100% —rpp T : T G5 I p—
90% :;, H ;: n ‘:’ f 8 (%) Cinzas
so% :  , . , » _ a %) Gordt'Jra
3 "; 1 (%) Proteina total
g 70% 4 & (%) NNP
8
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=
o 50% 4
g ii
g 40% -
€ 30% -1
O
O
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-3 1 QO il OO - 100 s | OO - OO 00 il OO
538 BSE| BSE (ESE BESE ESE [EFE
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N° de Experimento - Componentes de um processo de MF

Figura 5.1. Composicdo, em base seca, da alimentagio, permeado e retentado apds a
microfiltragio realizada até Fc igual a 11,5, a temperatura de 50° C, vazio volumétrica de 4,3

m */h e pressio transmembrana de 0,5 bar.
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5.1.5 Concentracio das proteinas do soro por ultrafiltragio

Observando-se a relag@io entre a porcentagem de proteina total e gordura no retentado e
na alimentag@o, através da Tabela 5.6 verifica-se um fator éor volta de 15, correspondente ao
fator de concentragdo. Nessas condigdes, a membrana, de massa molecular de corte de 10 kDa,
reteve, em sua maior parte, os componentes de alta massa molecular, como as proteinas e
gorduras; e permitiu uma certa permeagio dos componentes de menor massa molecular. Este
fato também provocou uma concentracdo aproximada para ambos os componentes de 15
vezes.

A causa para o aumento gradual no teor dos componentes minerais do soro reside na
associagio dos minerais com as proteinas, em funcdo da distribuigdo de cargas protéicas,
hidratac@o e associagfo, ou dissociagdo, das proteinas e gorduras, ou mesmo, com a membrana
(Glover & Grandinson, 1994; Morr, 1985; Ramachandra Rao ef al, 1995). Esse
comportamento ocorreu para todos os processamentos realizados, independentemente da

condigdo de vazdo e pressdo utilizada.

E um destaque o aumento do teor de proteina total na ordem de 16 vezes para o
experimento 3. Do ponto de vista de composigdo, em base seca, a Figura 5.2 permite visualizar
as composi¢des de alimentagdo do retentado e do permeado para todos os experimentos,
revelando que o teor de proteina na alimentagdo esteve por volta de 11% e no retentado por
volta de 65%.

57



Resultados e Discussdo

Tabela 5.6. Composigdo centesimal da alimentacio, permeado e retentado da etapa de

ultrafiltragéo a diversas condi¢Bes operacionais, e a Fc igual a 15.

Vazao Pressio Proleina Proteina Gordura Cinzas  Lactose
B i) pgomy o Comente TR} NNT (6) NP (%) - o) Tol (%) (%) k) @ P

Aliment. 6120 0,136 0045 088 0584 0061 0560 4870 650
1 36 07 15 Pemeado 5475 0,032 0023 0201 0052 0000 0512 489
Retenfado 15,133 1,655 0188 10557 9360 0877 1345 333

Aliment. 5918 0135 0056 083 0504 0085 0505 478 645
2 1.8 07 15 Permeado 5432 0,050 0041 0319 0057 0000 0489 4885
Refentado 15,011 1,541 0175 983 8719 0977 142 3779

Aliment. 6342 0,185 0041 098 0724 0082 D475 5040 645
3 36 2 15 Pemeado 5654 0,033 0031 0211 0012 0000 0480 5131
Retentado 15,858 1,942 0197 12392 11134 08B 154 2089

Aliment. 6145 0,138 0043 089 0607 0080 0613 482 6,50
4 1.8 2 15 Pemeado 5,465 0,039 0036 0246 0013 0000 0619 479%
Retenfado 15,813 1,798 0135 11471 10610 08B 1245 29%

Aliment. 6,030 0,147 008 0% 0694 0073 0838 458 6,50
5 27 1.4 15 Pemeado 53% 0,035 0030 0223 002 0000 0815 472
Retentado 15,674 1,739 0177 11,083 9964 081 1688 2951

Aliment. 6,177 0152 0040 0970 0714 0065 0648 4710 645
6 27 14 15 Pemeado 5339 0,036 0031 0232 0031 0000 08% 4642
Retentado 15,862 1,698 0165 10833 9779 1012 1625 3080

Aliment. 6,074 0152 0039 087 0719 0063 0638 4618 65
7 27 14 15 Pemeado 5412 0040 0032 0255 0048 0000 0615 4716
5 Retentado 16,568 1,869 0181 11924 10769 0983 1516 3138
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Figura 5.2. Composi¢éo, em base seca, da alimentagio, permeado e retentado durante a
ultrafiltrago, até Fc igual a 15 e temperatura de 50° C; para cada condigio, de acordo com o

planejamento experimental.

5.2. Avaliaciio do desempenho da membrana de UF

5.2.1. Retencio ¢ Rendimento Protéico

A vpartir dos dados da Tabela 5.6 calculou-se os coeficientes de retengdo (CR), a
retengd@o protéica (RT) e o rendimento protéico (Re) através das equagdes (3.3), (4.3) e (4.4),
respectivamente, gerando os valores apresentados na Tabela 5.7. Observa-se que os valores do

CR, RT e Re calculados a Fc =15 sdo muito proximos, para todas as corridas, sendo que o
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rendimento protéico ficou proximo de 99%, indicando uma grande retengdo de proteinas pela
membrana, a rejeigdo ou a retengdo € o fator mais importante para se determinar o rendimento
e a separacdo de uma membrana particular. Segundo Matthews ef ai. (1976) e Lewis & Reuter
(1979), numa mistura de proteinas, como o soro de queijo, € altamente provéVel que as de alto
peso molecular sejam concentradas preferencialmente, o que no caso de soro, ocorreria com as

imunoglobulinas e com a albumina do soro bovino.

Tabela 5.7. Valores dos coeficientes de retengdo (CR), retengdo protéica (RT) e rendimento
protéico (Re) das corridas experimentais de ultrafiltragdo.

Exp Vazao Pressao CR RT Re

(m?3/h) (kg/cm?®) (%) (%) (%)
1 3,8 0,7 98,096 99,442 98,501
2 1,8 0,7 98,756 99,340 98,228
3 3,8 2 98,296 99,879 99,672
4 1,8 2 97,856 99,868 99,843
5 2,7 1.4 97,987 99,698 99,185
[ 2,7 1,4 97,862 99,684 99,148
7 2,7 1,4 97,860 99,752 99,331

Utilizando como resposta o rendimento protéico apresentado na Tabela 5.7, aplicou-se
o método de superficie de resposta (RMS) para analisar o efeito das variaveis independentes
(pressdo transmembrana e vazdo volumétrico) sobre este, obtendo os valores mostrados na
Tabela 5.8. E importante ressaltar que pelo fato de ndo considerar os pontos axiais, 0 RMS

apenas indica a tendéncia dos parametros independentes.

Tabela 5.8. Resultados estatisticos obtidos para a vazio volumétrica, pressdo transmembrana e

a interacdo entre esses efeitos sobre o rendimento protéico da UF.

Coeficiente Desvio

Regressdo. padréo T(2) P Lim. Conf. -95% Lim. Conf. -95%

Meédia* 0,9937 0,00104 1,2730 0 0,9904 0,9970
Presséo (P) 0,0017 0,001375  0,5456 0,293 -0,002625 0,006125
Vazdo (V)  0,00017 0,001375 05456 0,623 -0,003625 0,005125
PxV 0,0075 0,001375  0,05456 0,623 0,005125 0,003625

e p<0,05 (estatisticamente significativo a 95% de confianga)
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Pelos valores de p, observou-se que o efeito da pressio transmembrana e da vazdo
volumétrica, ou de ambos conjuntamente, sobre o rendimento protéico nio foi significativo,
sendo assim, a variagdo desses parimetros ndo influem neste coeficiente. Este resultado esta
de acordo com a literatura, uma vez que o rendimento protéico é fungio da interagio do
produto e da membrana, bem como das dimensdes fisicas de ambos, ndo sendo afetado pelos

parametros operacionais vazdo e pressdo (Peri & Setti, 1976; Cheryan, 1986; Lewis, 1982).

5.2.2 Variacéio da relacido Pt/Lact

Através da analise estatistica foram verificadas as influéncias da vazdo volumétrica e
de pressdo transmembrana, e a combinagdo de ambos, sobre as porcentagens de variagio da
relagdo Pt/Lact. A Tabela 5.9 apresenta para cada combina¢do de vazdo volumétrica e pressio
transmembrana, os valores da porcentagem da variagdo Pt/Lact calculados através da Equacio
45.

E possivel verificar que os experimentos 3 e 4 apresentaram as maiores variagdes da
relagio Pt/Lact, sendo que, para o experimento 3, a relagio assumiu o valor de 3.610,9 %,
superior ao obtido para o experimento 4 (2.774,2%), e muito acima dos demais experimentos.
Como sera visto mais adiante, o experimento 3 foi 0 que também apresentou maior fluxo de

permeado.

Tabela 5.9. Porcentagem de variagdo Pt/Lact no retentado a Fc = 15 em relagdo a alimentacio,

e em fungfo da vazdo volumétrica e da pressdo transmembrana.

(%) Variacio
Exp Vazio (m’/h) Pressdo (Kg/cm®) Pt/Lact
1 3,6 0,7 2222.1
2 1.8 0,7 20921
3 3,6 2,0 3610,9
4 1.8 2.0 27742
5 2,7 14 21318
6 2,7 1.4 1994,7
7 2,7 14 2103,5
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A Tabela 5.10 apresenta os resultados obtidos do célculo estatistico do efeito de vazdo
volumétrica, da pressdo transmembrana e da interacdo entre os dois parametros na
porcentagem de variagdo da relagdo Pt/Lact. Estes resultados nos permitem afirmar que, para
as condi¢bes estudadas, os pardmetros de vazdo volumétrica de alimentagdo e pressdo
transmembrana e a intera¢do entre eles exercem efeito significativo sobre a porcentagem de
variagdo da relagdo Pt/Lact. Do ponto de vista da composi¢do quimica, o efeito positivo

. ~ 2 - .
ocorreu para maior pressdo transmembrana (Zkg/cm®) e de uma forma mais intensa para as

altas vazdes.

Tabela 5.10. Resultados estatisticos obtidos para a vazdo volumétrica, pressdo transmembrana

e da interagdo entre esses efeitos sobre porcentagem de variag@o Pt/Lact a Fc = 15.

Coeficiente  Desvio

Regressio padrido T(2) p Lim. Conf. -95% Lim. Conf. -95%
Média*  2418.495 2736839 8836819 0.000128 2300.738 2536.252
Pressdo(P) 517.707 36.20497 14.29934 0.004855 723.860 1346.696
Vazao (V) 241.643 36.20497 6.67430 0.021720 171.731 794 .84
PxV 176.688 36.20497 4.88021 0.039516 41.821 664.930

e p<0,05 (estatisticamente significativo a 95% de confianga)

5.3. Fluxo de permeado de MF

Segundo a Figura 5.3, pode-se verificar que para todos os processos de microfiltragdo
realizados sob as mesmas condigBes de pressdo (0,5 bar) e vazdo volumétrica de 4,3 m’/h, a
temperatura de 50°C e até Fc= 11,5, houve uma significativa concordéncia entre os dados
experimentais de fluxo de permeado. Observa-se uma variagdo de até 10% (1250 kg/h.m2 a
1300 kg/h.m’ ) entre os experimentos 3,4,6,7, enquanto os outros experimentos 1, 2 e 5 variam
de 950 kg/h.m2 a 1250 kg/h.m?, representando, aproximadamente 30%, e indicando que a
repetibilidade dos experimentos dependem das condigSes inicias de fluxo da membrana e,

possivelmente, das variagdes das condi¢Oes iniciais da matéria prima.
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Figura 5.3. Curvas de fluxo de permeado de soro pré-tratado em fungdo do tempo, durante a
microfiltragdo, até Fc igual a 11,5, & temperatura de 50° C e para uma vazio de 4,3 m’/h e

press@o transmembrana de 0,5 bar.

5.4. Fluxo de permeado de UF

5.4.1. Influéncia dos parametros operacionais

A curva de fluxo para cada experimento foi feita para membrana polisulfona 10 kDa a
partir dos dados experimentais, € esta representada no Anexo I, para cada condi¢io de vazio e
pressdo estabelecida pelo planejamento experimental. Na Tabela 5.11 observa-se que os dois
maiores valores de fluxos obtidos até fator de concentragdo igual a 15 ocorreram para as
combinagdes de vazio volumétrica de alimentagio e pressdo transmembrana de 3,6 m*/h e 2
bar (Exp. 3), ede 1,8 m’/h e 2 bar (Exp. 4), respectivamente; sendo que, para o experimento
3, o fluxo de permeado médio foi de 63,73 kg/h.m?’, e para o experimento 4, foi de 55,04

kg/h.m?; sendo estes valores de fluxo de permeado médio calculado pelo método do trapézio.
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Tabela 5.11. Valores de fluxo de permeado utilizado como resposta para analise dos efeitos

das variaveis independentes (pressdo transmembrana e vazdo volumétrica da alimentagio).

Fluxo de Permeado

Presséo Vazéo Pressio Fhoxo de Permeado N
BExp Vazao (m® /h) (Kglem™ Py (kglcm® Kg/h.m?) a Fc 15 médio (Kg:l;am’) aFo
1 -1 1 3,8 0,7 28,7 36,9
2 -1 -1 1,8 0,7 26,5 29,3
3 1 1 3,6 2 53,8 63,7
4 1 -4 1,8 2 49,3 55,0
5 0 8] 2,7 1.4 38,6 45,3
5] o] o 2,7 1,4 39,6 47,3
7 o] o] 2,7 1,4 41,1 48,7

Observa-se, na Figura 5.4, que as curvas de fluxo de permeado em fungio do tempo,

obtidas através dos dados experimentais (calculado pela relagio entre a massa acumulada e o

tempo acumulado, Equagéo 1.1), apresentaram comportamento caracteristico.

+od bHm

% Experimento 1 (Vazlio 3,6 m¥h, Presséo 0,7 bar)
% Experimento 2 (Vazio 1,8 mPh, Press#io 0,7 bar)
% Experimento 3 {Vazfio 3,6 m%h, Presso 2,0 bar)
% Experimento 4 (Vazio 1,8 mh, Pressiio 2,0 bar)
% Experimento § (Vaziio 2.4 o/, Pressiio 1,4 bar)
% Experimento 6 (Vaziio 2.4 o/, Pressiio 1,4 bar)
% Experimento 7 (Vazio 2.4 m¥h, Pressio 1,4 bar)

X3 AIFBESY

Fluxo de permeado (kg/h.m?)

| UL B A I R
100 120 140 160

Tempo (minutos)

T
180

200

Figura 5.4. Curvas de fluxo de permeado de soro (permeado de microfiltragio) em

fungdo do tempo, durante a ultrafiltragio, até Fc igual a 15, a temperatura de 50° C, para as

diversas condi¢des do planejamento experimental.
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Ramachandra Rao ef al. (1995), em estudo de ultrafiltragio de soro em membrana
polietersulfona ES 625, de massa molecular de corte de 25.000 Da e area de 0,8 m®, obtiveram
um fluxo em torno de 70 L/m’h, trabalhando nas condigdes de pH 7,0, a 50°C e uma pressio
transmembrana media de 3,5 bar. Esse valor de fluxo foi maior do que o obtido no presente
estudo, em que se obteve em torno de 55 L/m’h, trabalhando com uma vazio volumétrica de

3,6 m’/h e uma pressdo transmembrana de 2,0 bar.

Considerando os volumes iniciais de 97,7 a 105 litros de soro microfiltrado utilizados
durante as corridas de UF; em termos do tempo de processamento, e considerando os fluxos de
permeados até Fc =15 apresentados na Tabela 5.11, pode-se separar as corridas em trés grupos
(Figura 5.2). O primeiro grupo seria formado pelos experimentos 3 e 4, que foram aquelas que
apresentaram o menor tempo de processamento (85-90 minutos) em conseqiiéncia de um
fluxo de permeado maior, durante a etapa de ultrafiltragdo. O segundo grupo seria formado
pelos experimentos 5, 6 e 7 (os denominados pontos centrais) com um tempo de
processamento de 110 a 140 minutos;. E o terceiro grupo seria formado pelos experimentos 1
e 2, que apresentaram o maior tempo de processamento, cerca de 155 minutos, esse fato
devido aos menores valores de fluxo de permeado: 36,93 kg/hm’® e 2931 kg/h.m?,

respectivamente.

Pelas analises do valor de p na Tabela 5.12, utilizando os valores descritos na Tabela
5.10, observa-se que, para as condi¢des estudadas, a pressdo transmembrana (P) exerceu maior

influéncia sobre o fluxo de permeado global que a vazdo volumétrica (V).

Tabela 5.12. Dados estatisticos obtidos para a vazdo volumétrica, pressdo transmembrana e a

interagdo entre esses efeitos, sobre o fluxo de permeado global.

Desvio padrdo T (2) p Lim. Conf -95%  Lim. Conf. -95%
Média* 0,64586 72,151  0.000192 43.82106 49,37894
Pressio (P) 1,7088 15,362 0,004211 18,89762 33,60238
Vazio (V) 1,7088 4,769  0,041259 0,79762 15,50238
PxV 1,7088 0,32 0,778083 -6,80238 7,90238

e p<0,05 (estatisticamente significativo a 95% de confianca)
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O efeito positivo da pressido transmembrana (quanto maior a pressdo, maior o fluxo) e da
vazdo volumétrica no fluxo de permeado (indicado pela tabela 5.12), pode ser justificado pela
proximidade dos valores dos pontos centrais. A boa repetibilidade dos experimentos e,
principalmente, dos pontos centrais, ¢ importante para a geragdo de pequenos erros puros, de
modo a trazer analises de dados confiaveis e resultados coerentes. Quando esses erros puros

sdo elevados, o resultado traz uma analise contrastante com as experiéncias ou a logica.

5.4.2. Ajuste dos Modelos Matematicos

A partir dos dados experimentais de permeagio para os processos de UF foram
calculados os coeficientes "b" para o modelo de Kuo & Cheryan (1983) e K, e Ky para Wu ef
al. (1991). A Tabela 5.13 apresenta os valores destes coeficientes obtidos por calculo através
do programa Statistica 5.5.

Aplicando-se 0 modelo de Kuo & Cheryan (1983) aos dados experimentais, obteve-se,
para os experimentos 3 e 4, os menores valores para o parimetro “b” (0,1048 e 0,0814,
respectivamente). Conforme os autores, esse fato implica em um alto fluxo de permeado, fato
também observado neste trabalho. Deve-se destacar que as condigdes de pH do soro,
membrana em escala piloto, e processos fisicos de preparagio de matéria prima levaram ao
processo de UF produtos em condi¢des semelhantes, justificando, assim, os valores absolutos
de “b” muito parecidos aos encontrados neste trabalho (0,0814 a 0,1379) com o valor (0,126)
obtido por Kuo & Cheryan (1983) a pH 7 e temperatura de 50°C.

Os valores absolutos de K, e K¢ obtidos por Wu er al. (1991) estio proximos aos
valores obtidos neste trabalho, sendo que os primeiros autores encontraram valores de K, entre
0,0315 e 0,0328 e de K¢ entre 0,0269 e 0,0337, para diferentes solugdes de proteinas. Neste
trabalho os valores de K, estiveram entre 0,014 e 0,0344, com a excegdo do experimento 1,
que apresentou o valor 0,1231. Ja o valor de Ky variou entre 0,0212 e 0,0651. No caso deste
parametro, no experimento 2 verificou-se que o declinio de fluxo foi o mais suave entre todas

as corridas, conforme discutido por Wu e al. (1991).
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Tabela 5.13. Valores dos coeficientes dos modelos matematicos determinados através do

ajuste dos dados das corridas experimentais.

Vazao Pressio .
Exp (m*/h) (kgfom?) Kuo e Cheryan (1983)* Wu et. al (1991)**
b Kp Kf
i 3.6 0.7 0,1350 0,1231 0,0212
2 1.8 0,7 0,1214 0.,0344 0.,0651
3 3.6 2 00,1048 0,0227 0,0563
4 1.8 2 0,0814 0,0140 0,0428
5 2,7 1.4 0,1379 0,0282 0,0456
& 2.7 1.4 0,1243 0,0238 0,0343
7 2,7 1.4 0,1217 0,0140 0,0483

* Calculado segundo o modelo matematico de Kuo e Cheryan (1983)
*# Calculado segundo o modelo matematico de Wu ef af. (1991)

A Tabela 5.14 apresenta os coeficientes de regressio (R”) obtidos para o ajuste dos
dados experimentais dos modelos matematicos de Kuo & Cheryan (1983) e de Wu ef al.
(1991). Para valores de R* maior ou igual a 0,90 é um bom indicativo do grau de
concordancia entre os valores experimentais e os preditos pelos modelos. Conforme os
valores de R* para o modelo de Kuo & Cheryan (1983) verifica-se um melhor ajuste, uma
vez que esse valor foi, em média, 0,98, enquanto que para o modelo de Wu ez al. (1991) o

R? apresentou valor médio de 0,96.

Tabela 5.14. Coeficientes de regressio (R* ) dos modelos matematicos de Kuo&Cheryan
(1983) e de Wu ef al. (1991).

Experimento  Pressiio Vazdo Valor de R® — Kuo ¢ Valor de R*~ Wu

(bar) (m’/k) Cheryan (1983) et al. (1991)
1 0,7 36 0,9979 0.9558
2 0,7 18 0,9653 0,9587
3 2 3,6 0,9998 0,9723
4 2 1,8 0,9989 0,9756
5 14 2,7 0,9967 0,9754
6 14 2,7 0,9977 0,97454
7 14 2,7 0,99%0 0,9756
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Outra forma de verificar a concordancia dos dados experimentais com os preditos pelo
modelo € através da analise da dispersdo, que é o grafico dos residuos em funcdo dos valores
preditos pelos modelos matematicos. Uma dispersio positiva ou negativa da mesma
magnitude em torno de zero, para os diversos valores de fluxo de permeado, é um indicativo
de bom ajuste. No caso da distribuicdo dos residuos no modelo de Kuo & Cheryan (1983),
percebe-se que a distribuigdo da dispersdo na Figura 5.6 é mais aleatéria do que a dispersdo do
modelo matematico de Wu et al. (1991), representado na Figura 5.8. Estas diferencas podem

ser entendidas conforme discutido no item 3.7.

Os graficos de distribuigio dos residuos de todos os experimentos de ambos os

modelos matematicos podem ser visualizados no Anexo IV.

As Figuras 5.5 e 5.7 apresentam os graficos gerados pelo software Statistica 5.0. Os
pontos azuis representam os dados experimentais, enquanto que a curva em vermelho define

os valores de fluxo tedrico calculado através dos modelos matematicos.

Ultrafitrago : Comida 6 (vizBo 2,7 m™h; PressSo 1,4 bar}
Fluxo=(72 4821 (tempo’(-(0, 12434133

e
=

§ 85
§ 60

55
2
o ;
i . . . .
= : .
= 45
=

35

20 40 B0 80 100 120
TBJRO (mim)

Figura 5.5. Experimento 6 : Ajuste das curvas de fluxo de permeado experimental (o)
e calculado pelo modelo matematico de Kuo & Cheryan (1983) (--) para as condices : vazio

de 2,7 m’/h, e pressdo transmembrana de 1,4 bar.
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Untratiftragdo © Residuos  Comida § (veedo - 2.0m % Pressdo 14 bar)

“alores residugis
£
=]

35 4 45 50 55 B0 85 70 75
“daloras preditos
Figura 5.6. Experimento 6 : Gréfico dos residuos ( 0 ) em fung#o dos valores preditos

pelo modelo matematico de Kuo & Cheryan (1983) para as condigOes : vazdo de 2,7 m’/h, e

pressdo transmembrana de 1,4 bar

Uttrafiftiagda ; Comida 6 (Vazdo 2,7 m¥h; Pressic 1.4 ban
F o= axp(log(30, 1735 expllo si0,022 1 0400, 00245 2 1D 0402462 P tempo)

b
T

P
; o

FLUXO DE PERMEADC it m®

e . A

- 20 a B &l 10 120
TEMFO fmin)

Figura 5.7. Experimento 6 : Ajuste das curvas de fluxo de permeado experimental (o) e
calculado pelo modelo matemdtico de Wu ef a/.(1991) (--) para as condig¢Oes : vazdo de

2,7 m’ /h, e pressio transmembrana de 1,4 bar.
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Ultrafiltrago © Residuos : Corrida 6 (vazio : 2.7 m™h; Press3o - 1.4 bar)

5 3 i IR
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Figura 5.8. Experimento 6 : Grafico dos residuos ( o ) em fungio dos valores preditos pelo
modelo matematico de Wu et al (1991) (--) para as condigdes : vazdo de 2,7 m* / h, e pressdo

transmembrana de 1,4 bar.
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6. CONCLUSOES

1. O processo de concentragdo das proteinas do soro pré-tratado através de ultrafiltracdo,
utilizando membrana de polissulfona, com massa molecular de corte de 10 kDa, até Fc
15, resultou em um CPS com elevado teor de proteina total, em média de 64,04 % em

base seca.

2. O uso da etapa de microfiltragéo utilizando membrana cerdmica de 1,4 pm reduziu o
teor de gordura do soro pré-tratado, em média, de 80 a 82% em base seca. No entanto,
o emprego do pré-tratamento térmico de 55°C por 15 minutos com ajuste de pH a 7,3,

resultou numa perda de 6,8% de solidos totais e 14% de proteina total do soro.

3. O maior valor encontrado para porcentagem de variagdo da relagio Pt/Lact (3.610,9 %)
durante a ultrafiltragio do soro microfiltrado foi obtida na condigio de vazdo

volumétrica de 3,6 m*/h e pressdo transmembrana de 2 bar, até Fc igual a 15.

4. Na faixa de condigSes operacionais estudadas, isto €, vazio volumétrica entre 3,6 € 1,8
m’/h e pressio transmembrana entre 0,7 e 2 bar, verificou-se valores experimentais de
fluxo de permeado médio, para um Fc =15, na faixa de 29,31 até 63,73 kg/h.m®. O
maximo fluxo de permeado médio calculado foi obtido na condigio de 3,6 m’/h e 2 bar

e corresponde ao valor de 63,73 kg/h.m”.

5. A pressdo transmembrana exerceu maior influéncia que a vazdo volumétrica no

aumento de fluxo de permeado e da relagio Pt/Lact .
6. A aplicagdo do modelo de Kuo e Cheryan (1983) revelou bom ajuste entre os dados

experimentais € os calculados pelo modelo, para o fluxo de permeado em fungio do

tempo. Isto € decorrente do fato da similaridade de condigdes do trabalho experimental.
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7. Os experimentos da etapa de microfiltracio para redugdo de teor de gordura
apresentaram boa repetibilidade, para as condiges de pressdo transmembrana igual a
0,5 bar e vazdo volumétrica de 4,30 m’/h. O fluxo de permeado variou em até 30%

para Fciguala 11,5.
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ANEXO I.- PARTE EXPERIMENTAL MICROFILTRACAO

Tabela Al.1. Experimento 1 : Dados coletados durante a etapa de microfiltragcao

Experimento N° 1 - Microfiltragao

Matéria Prima

Soro de Queijo Minas Frescal

Condigbes de Operagio
do processamento

Membrana
de Microfiltragio

i 5 Didgmetro
V°'“?‘: inicial pH 7 °C) Vazdo AP TIPO Ap médio de | FABRICANTE
a) {m7h} (bar) (m7) poro
Ceramica Membralox
115 6,3 50 4,3 0,5 Alumina 0,24 1,4 um SCT
Tempo Permeado FC Fluxo vazdo Pressdo 1  Presséo 2 AP Temperatura
{min) {Kg} {Kg/h.m?) (m>in) (bar) {bar) (bar) °C)
¢
10s 1,318 1,01 1972,34 4,28 0 0,8 0,4 49
20s 2,630 1,02 1971.,40 4,28 ¢} 0.8 0.4 49
30s 3,920 1.04 1960,08 49
40s 5,210 1,05 1953,77 43 0 1,0 05 49
50s 6,480 1,06 1943,98 48
1 min 7,760 1,07 1938,96 49
110 8,990 1,08 1926,47 49
120 10,230 1,10 1918,14 50
1730 11,460 1,11 1910,00 50
1740 12,710 1,12 1906,48 50
150 13,900 1,14 1895,43 50
2 min 15,100 1.15 1887,52 43 0 1,0 05 50
220 17,280 1,18 1851,43 50
2°40 19,650 1,21 1842,21 50
3 min 21,850 1,23 1820,83 50
4 27,980 1,32 1748,74 50
5 33,450 1,41 1672,51 50
8 38,250 1,50 1593,75 50
7 43,200 1,60 1542,85 50
8 47,350 1,70 1479,69 50
9 51,685 1,82 1435,69 50
10 56,847 1,88 1421,17 4.3 c 1.0 65 50
11 60,122 2,10 1366,41 50
12 64,122 2,26 1335,88 50
13 68,546 2,48 1318,18 50
14 70,847 2,860 1265,13 50
15 74,810 2,87 1248,50 50
16 77,270 3,05 1207,34 50
17 80,175 3,30 1179,05 50
18 82,8955 3,59 1152,15 50
19 85,375 3,88 1123,35 50
20 89,332 4,48 1116,65 43 0 1,0 05 50
21 92,350 5,08 1099,40 50
22 95,225 5,82 1082,10 50
23 97,220 6,47 1056,74 50
24 99,230 7,29 1033,85 50
25 101,230 8,35 1012,30 50
26 103,540 10,03 985,58 50
27 105,110 11,83 973,24 43 0 1.0 05 50
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Figura AlL1. Curva de fluxo de permeado para Soro de Queijo Minas Frescal, microfiltrado a uma
vazo de 4,28 m’ / h, pressdo transmembrana de 0,5 bar (Experimento 1)
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Tabela Al.2. Experimento 2 : Dados coletados durante a etapa de microfiltragdo

Experimento N° 2 — Microfiltracéo

Matéria Prima

Soro de Queijo Minas Frescal

Condigbes de Operacéo
do processamento

Membrana
de Microfiltracao

Didmetro

Volume inicial o Vazdo AP Ap :
(Kg) pH T {°C) (mih) (bar) TiPC (m?) mep(ii:ode FABRICANTE
Ceramica Membralox
117,35 6,4 50 4,3 0,5 Alumina 0,24 1,4pm SCT
Tempo Permeado EC Fluxo Yazdo Presséo 1 Pressdo 2 AP Tem peratura
{min} {Kg) {Kgih.m?} {m>/h) {bar) {bar} {bar) {*C}
0
10s 0,985 1,01 1477,38 4,3 0 1.0 0,5 49
20s 1,945 1,02 1458,63 49
30s 2,800 1,03 1450,08 49
40s 3,815 1,03 1430,64 49
50s 4,770 1,04 1429,49 49
1 min 5,600 1,05 1399,97 49
110 6,514 1,06 1395,88 48
1720 7,340 1,07 1376,26 50
1730 8,240 1,08 1373,33 50
1740 9,120 1,08 1367,89 50
1750 9,945 1,08 1356,12 50
2 min 10,640 1,10 1330,01 4,3 0 1,0 0,5 50
2720 12,350 1,12 1323,21 50
2°40 14,100 1,14 1321,89 50
3 min 15,650 1,15 1304,17 50
4 20,690 1,21 1293,12 50
5 25,390 1,28 1269,51 50
6 29,730 1,34 1238,75 50
7 34,210 1,41 1221,78 50
8 38,815 1,49 1212,97 50
9 43,210 1,58 1200,28 50
10 47,500 1,68 1187.,50 4,3 0 1,0 0,5 50
11 51,565 1,78 1171,83 50
12 55,605 1,80 1158,44 50
13 59,485 2,03 1143,94 50
14 63,440 2,18 1132,86 50
15 67,205 2,34 1120,08 50
16 70,955 2,53 1108,67 50
17 74,610 2,75 1097,21 50
18 78,210 3,00 1086,25 50
19 81,655 3,29 1074,41 50
20 85,045 3,63 1063,06 4.3 0 1,0 0,5 50
21 88,320 4,04 1051.,43 50
22 91,590 456 1040,79 50
23 94,290 5,09 1024,89 50
24 97,910 6,04 1019,80 50
25 100,635 7,02 10086,35 50
26 103,350 8,38 993,75 50
27 106,890 11,22 988,72 50
27,33 107,200 11,56 980,50 4,3 0 1.0 0,5 50

97




Anexos

Fluxo (Kg/h.m’)
| ]
[ ]

l L] ' i
o 2 4 6 8 10 12

T
14

T
16

'l
18 2

Tempo (minutos)

T
0

T

L B
22 24 2

T
6

' T
28 30

Figura AlL.2. Curva de fluxo de permeado para Soro de Queijo Minas Frescal, microfiltrado a uma

vazdo de 428 m’ / h, pressdo transmembrana de 0,5 bar (Experimento 2)
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Tabela AL3. Experimento 3 : Dados coletados durante a etapa de microfiltracao

Experimento N° 3 - Microfiltraggo

Matéria Prima Condigbes de Operacio Membrana
do processamento de Microfiltracio
Soro de Queijo Minas Frescal
Lo - Diametro
V°'"'(':f inicial pH T¢°C) Vazdo AP TIPO Ap médiode | FABRICANTE
a) {m°h) (bar) {m®) poro
Ceramica Membralox
110,595 6.4 50 43 05 Alumina 0,24 1,4 ym SCT
Tempo Permeado fo Fluxo Vazéo Pressao 1 Pressdo 2 AP Temperatura
{min) Kg) {Kg/h.m?) {m3h) {bar) {bar) (bar) (°c)
0
10s 1,220 1,01 1829,85 4,3 0 1,0 0,5 50
20s 2,510 1,02 1882,35 50
30s 3,610 1,03 1805,07 50
40s 4,870 1,05 1826,27 50
50s 6,025 1,06 1807 49 50
1 min 7,010 1,07 1752,46 50
110 8,110 1,08 1737,90 50
120 8,220 1,09 1728,77 50
1730 10,275 1,10 1712,50 50
1°40 11,330 1.1 1699,49 50
150 12,380 1,13 1688,16 50
2 min 13,350 1,14 1668,77 43 0 1,0 0,5 50
220 15,460 1,16 1656,43 50
2°40 17,520 1.19 1642,52 50
3 min 19,250 1.21 1604,17 50
4 25,350 1,30 1584,37 50
5 30,790 1,39 1539,51 50
6 36,120 1,48 1505,00 50
7 41,495 1,60 1481,96 50
8 46,310 1,72 1447 19 50
9 51,250 1,86 1423,61 50
10 56,002 2,03 1400,05 4,3 0 1.0 05 50
11 61,050 2,23 1387,50 50
12 65,385 245 1362,19 50
13 69,410 2,69 1334,81 50
14 73,100 2,95 1305,36 50
15 76,895 3,28 1281,58 50
186 80,495 3,67 125773 50
17 84,020 4,16 1235,59 50
18 87,775 4,85 1218,10 50
19 80,925 5,62 1196,38 50
20 93,850 6,60 173,13 43 0 1.0 0,5 50
21 96,640 7,93 1150,48 50
22 99,870 10,31 1134,89 50
23 100,978 11,50 1097,59 50
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Figura AL3. Curva de fluxo de permeado para Soro de Queijo Minas Frescal, microfiltrado 2 uma

vazdo de 4,28 m® / h, pressdo transmembrana de 0,5 bar (Experimento 3)
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Tabela Al.4. Experimento 4 : Dados coletados durante a etapa de microfiltracdo

Experimento N° 4 - Microfiltracédo

Matéria Prima

Soro de Queijo Minas Frescal

Condigtes de Operacio
do processamento

Membrana
de Microfiliracao

Diametro

Volume inicial Vazio AP Ap '
{Kg) pH T{°C) (/) (bar) TIPC m?) mepc:::)ade FABRICANTE
Cerémica Membralox
114.73 64 50 43 0,5 Alumina 0,24 1,4 pm SCT
Tempo Permeado - Fluxo Vazao Pressdo1  Press@o 2 AP Temperatura
{min} (Kg) (Kgihaw?)  (mPh) {bar) {bar) {bar) ¢}
0
10s 1,215 1.01 1822,35 43 0 1,0 0,5 50
20s 2,415 1,02 1811,11 50
30s 3,540 1,03 1770,07 50
40s 4,690 1,04 1758,77 50
50s 5,840 1,05 1751,99 50
1min 6,900 1,08 1724,97 50
110 7,980 1,07 1710,04 50
1720 9,100 1,09 1708,27 50
1730 10,150 1,10 1691,67 50
1740 11,100 1,11 1664,99 50
150 12,120 1,12 1652,70 50
2 min 13,230 1,13 1653,77 43 0 1,0 0,5 50
220 15,210 1,15 1629,64 50
2'40 17,070 1,17 1600,33 50
3 min 19,187 1,20 1598,92 50
4 24,980 1,28 1561,24 50
5 30,600 1,36 15630,01 50
6 35,880 1,46 1499,17 50
7 41,785 1,57 1492,32 50
8 46,945 1,69 1467,03 50
9 52,330 1,84 1453,61 50
10 56,960 1,99 1424,00 43 0 1,0 05 50
11 61,770 2,17 1403,87 50
12 66,520 2,38 1385,83 50
13 71,150 2,63 1368,27 50
14 75,505 2,92 1348,31 50
15 79,970 3,30 1332,83 50
16 84,395 3,78 1318,67 50
17 87,945 4,28 1293,31 50
18 92,220 5,10 1280,83 50
19 95,660 6,02 1258,68 50
20 98,130 7,35 1239,13 50
21 103,500 1022 123214 50
21,63 104,760 11,51 1214,81 43 0 1.0 0,5 50

101




Anexos

Fluxo (Kg/h.m?)

1600 —

1500

1400 —

1300 —

1200 —

i N ¥ ¥ 1 T 1

T 77 T T
8 10 12 14 16 18 20

Tempo (minutos)

Figura AL4. Curva de fluxo de permeado para Soro de Queijo Minas Frescal, microfiltrado a uma

vazdo de 4,28 m® / h, pressao transmembrana de 0,5 bar (Experimento 4).
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Tabela Al.5. Experimento 5 : Dados coletados durante a etapa de microfiltracéo

Experimento N° 5 - Microfiltracéo

Matéria Prima

Soro de Queijo Minas Frescal

Condigbes de Operagdo
do processamento

Membrana
de Microfiltracdo

—_— Diametro
Volume inicial pH TT) Vazdo AP TIPO Ap médio de | FABRICANTE
{Kg} {mh) (bar) {rv) poro
Ceramica Membralox
107 6,4 50 43 05 Alumina 0,24 1,4 pm SCT
Tempo Permeado £c Fluxo Vazao Press@o 1 Press@io 2 AP Temperatura
{min) {Kg) {Kg/h.w) {m*h) {bar) {bar} (bar) °Cy
o}
10s 1,230 1,01 1844,85 4.3 0 1,0 05 50
20s 2,456 1,02 1841,85 50
30s 3,680 1,04 1840,07 50
40s 4,890 1,05 1833,77 50
50s 5,980 1,06 1793,99 50
1 min 7,150 1,07 178748 50
110 8,250 1,08 1767,20 50
1720 9,210 1,08 1726,89 50
1730 10,380 1,11 1726,67 50
1740 11,510 1,12 1713,38 50
150 12,565 1,13 1690,64 50
2 min 13,625 1,14 1688,14 43 0 1,0 05 50
220 15,756 1,17 1644,39 50
240 17,540 1,20 1612,15 50
3 min 19,350 1,22 1573,74 50
4 25,180 1,31 1527,01 50
5 30,540 1,40 1468,75 50
8 35,250 1,49 1433,21 50
7 40,130 1,80 1402,19 50
8 44 870 1,72 1368,33 50
9 49,260 1,85 1328,00 50
10 53,120 1,99 1302,73 43 0 1,0 0,5 50
11 57,320 2,15 1281,67 50
12 81,520 2,35 1258,65 50
13 65,450 2,58 1228,22 50
14 68,780 2,80 1214,83 50
15 72,890 3,14 1189,06 50
186 76,100 3,48 1171,32 50
17 79,650 3,91 1138,18 50
18 81,950 4,27 1121,58 50
19 85,240 4,92 1108,13 50
20 88,650 5,83 1087,50 50
21 91,350 6,84 1069,89 50
22 94,150 8,33 1054,89 50
23 97,050 10,75 1044,27 50
23,24 87,700 11,51 1050,99 4,3 0 1,0 0,5 50

103




Anexos

Fiuxo (Kg/h.mz)

2000

1900

1800 5

1700 o S

1800 ~
1500 4
1400 —
1300
1200 —
1100 +
1000 —

800 T

[ B ] L ]
10 12 14 16
Tempo (minutos)

™7 T
18 20 22 24

T T
28 28

30

Figura ALS. Curva de fluxo de permeado para Soro de Queijo Minas Frescal, microfiltrado a uma

vazio de 4,28 m’ / h, pressio transmembrana de 0,5 bar (Experimento 5).
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Tabela Al.6. Experimento 6 : Dados coletados durante a etapa de microfiltracdo

Experimento N° 6 - Microfiltracao

Matéria Prima

Soro de Queijo Minas Frescal

Condigbes de Operagio
do processamento

Membrana

de Microfiltracéo

Lo = Diametro
Volume inicial pH T(C) Vazao Ap TIPO Ap médio de | FABRICANTE
(Kg) (mh) | (bar) (m?) poro
Ceramica Membralox
117.,5 6,4 50 4,3 0,5 Alumina 0,24 1,4 ym SCT
Tempo Permeado FC Fluxo Vazéo Pressdo 1 Pressao 2 AP Temperatura
{min) (Kg) {Kgh.m?) {mh) {bar) {bar) (bar) (°C)
0
10s 1,150 1,01 1724,86 4,3 0 1.0 0,5 50
20s 2,250 1,02 1687,37 50
30s 3,280 1,03 1640,07 50
40s 4,360 1,04 1635,02 50
50s 5,435 1,05 1630,49 50
1 min 6,450 1,08 1612,47 50
110 7,500 1,07 1607,18 50
1720 8,415 1,08 1577,83 50
1730 9,380 1,09 1560,00 50
1740 10,400 1,10 1559,99 50
150 11,350 1,11 154770 50
2 min 12,250 1,12 1531,27 43 0 1,0 0,5 50
220 14,210 1,14 1522,50 50
2°40 16,220 1,16 1520,64 50
3 min 17,865 1,18 1488,75 50
4 23,650 1,25 1478,12 50
5 29,440 1,33 1472,01 50
8 34,560 1,42 1440,00 50
7 40,214 1,52 1436,21 50
8 45325 1,63 1416,41 50
9 49,850 1,74 1384,72 50
10 54,850 1,88 1371,25 43 0 1,0 0,5 50
11 60,250 2,05 1369,32 50
12 65,240 2,25 1359,17 50
13 68,760 2,41 1322,31 50
14 74,010 2,70 1321,61 50
15 78,350 3,00 1305,83 50
16 82,980 3,40 1296,56 50
17 87,850 3,96 1291,91 50
18 92,125 4,63 1279,51 50
19 95,980 5,46 1262,89 50
20 100,650 6,97 1258,13 50
21 104,654 9,15 1245,88 50
21,80 107,410 11,65 1231,25 43 0 1.0 0,5 50
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Figura AlL6. Curva de fluxo de permeado para Soro de Queijo Minas F rescal, microfiltrado a uma

vazdo de 4,28 m* / h, pressédo transmembrana de 0,5 bar (Experimento 6).
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Tabela Al.7. Experimento 7 : Dados coletados durante a etapa de microfiltragdo

Experimento N° 7 - Microfiitracdo

Matéria Prima

Soro de Queijo Minas Frescal

Condigdes de Operacgéo
do processamento

Membrana
de Microfiltracéo

I " Didmetro
Volume inicial pH T (°C) Vazdo AP TIPO Ap médio de | FABRICANTE
{Kg) {m%h) (bar) {m?) poro
Ceramica Membralox
115,32 8,4 50 4.3 0.5 Alumina 0,24 1,4 pm SCT
Tempo Permeado FC Fluxo Vazao Pressao 1 Press@o 2 AP Temperatura
{min) {Kg) {Kg/h.m?) (m¥h) (bar) (bar) (ar) °c)
0
10s 1,240 1,01 1859,85 4.3 0 1,0 0,5 50
20s 2,430 1,02 1822,35 50
30s 3,610 1,03 1805,07 50
40s 4770 1,04 1788,77 50
50s 5,910 1,05 1772,99 50
1 min 6,980 1,06 1744,97 50
110 8,090 1,08 1733,61 50
1720 8,120 1,08 1710,02 50
130 10,130 1,10 1688,33 50
140 10,990 1,11 1648,49 50
1'50 12,050 1,12 1643,16 50
2 min 12,980 1,13 1622,52 4.3 0 1,0 0,5 50
220 14,950 1,15 1601,79 50
2°40 16,940 1,17 1588,14 50
3 min 18,750 1,19 1562,50 50
4 24,680 1,27 1542,49 50
5 30,500 1,36 1525,01 50
8 36,000 1,45 1500,00 50
7 41,260 1,56 1473,57 50
8 46,120 1,67 1441,25 50
9 51,320 1,80 1425,56 50
10 55,920 1,94 1398,00 4.3 0 1,0 0,5 50
11 60,650 2,11 1378,41 50
12 65,020 2,29 1354,58 50
13 69,980 2,54 1345,77 50
14 74,510 2,83 1330,54 50
15 78,456 3,13 1307,60 50
18 82,365 3,50 1286,85 50
17 86,150 3,895 12686,81 50
18 90,250 4,60 1253,47 50
19 94,350 5,50 1241,45 50
20 97,650 6,53 1220,63 50
21 100,450 7,76 1195,83 50
22 103,750 9,97 1178,98 50
23 105,310 11,52 1144,87 4.3 4] 1,0 0,5 50
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Fluxo (Kg/h.m’)
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Figura AL7. Curva de fluxo de permeado para Soro de Queijo Minas Frescal, microfiltrado a uma

vazdo de 4,28 m’ / h, pressdo transmembrana de 0,5 bar (Experimento 7).
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Figura ALS8. Curvas de fluxo de permeado de Soro de Queijo Minas Frescal, em fun¢io do tempo
durante a microfiltracéo , até¢ FC igual a 11,5, a temperatura de 50° C para uma vazio de 4,3 m’/h,

pressdo transmembrana de 0,5 bar
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ANEXO li. PARTE EXPERIMENTAL ULTRAFILTRAGAO

Tabela All.1. Experimento 1 : Dados coletados durante a etapa de ultrafiltragdo

Experimento N° 1 - Ultrafiltracéo

M atéria Prima

Permeado de Microfiliragdo

Condicbes de Operacéo
do processamento

Membrana

de Ultrafiltragéo

Volume iniciai T Vazdo AP A MWCO
K9) pH c) ey (bar) TIPO (mﬂ) (Daitons) | FABRICANTE
Hollow
Fiber Koch
104,96 7.3 50 3,8 0,7 Polissulfona 1,3 10060 Francés
Tempo Permeado Fe Fluxo Yazéo Pressao 1 Pressdo 2 AP Temperatura
{min) {Kg} {Kg/h.m?) {m*h) {bar) {bar} {bar) (°c)
o
1 1,383 1,01 61,38 1.8 2.2 1,8 2 49
2 2,38 1,03 54,81 49
3 3,40 1,04 52,23 49
4 4,39 1,05 50,65 49
5 5,31 1,06 49 01 49
] 6,22 1,07 47,86 49
7 7,13 1,08 47.00 49
8 8,01 1,09 46,18 50
g 8,85 1,10 45 .38 50
10 8,70 1,11 4475 50
11 10,53 1,12 44 18 50
12 11,34 1,13 43,62 50
13 12,16 1,14 43,15 50
14 12,97 1,15 42,71 1.8 2,2 1.8 2 50
15 13,79 1,18 42,29 50
16 14,67 1,17 41,87 50
17 15,35 1,18 41,00 50
18 16,14 1,19 40,60 50
19 16,92 1,20 40,18 50
20 17,71 1,26 39,91 50
25 21,68 1,32 39,11 50
30 25,45 1,38 38,94 50
35 29,03 1,45 38,27 50
40 32,68 1,53 37,71 50
45 36,28 1,61 37,18 50
50 39,78 1,70 36,72 50
55 43,32 1,80 36,35 50
60 46,65 1,91 35,88 50
65 50,01 2,03 35,51 1,8 2,2 1,8 2 50
70 53,30 2,17 35,14 50
75 56,55 2,32 34,80 50
80 59,74 2,49 34,46 50
85 62,85 2,869 34,13 50
g0 65,80 2,91 33,79 50
95 68 86 3,186 33,45 50
100 71,71 3,44 33,10 50
105 74,42 3,78 32,71 50
110 77,02 4,11 32,31 50
115 79,44 4,51 31,88 50
120 81,70 5,04 31,42 50
125 84,12 5,75 31,06 50
130 86,72 5,75 30,79 50
1356 89,31 6,71 30,53 50
140 91,89 8,03 30,28 50
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Figura AIL1. Experimento 1 : Curva de fluxo de permeado de Soro de Queijo Minas Frescal ap6s pré-

tratamentos (ajuste de pH a 7,3, tratamento térmico a 55°C por 15 min ¢ microfiltraco), em fungdo do

tempo durante a ultrafiltragio , até FC igual a 15, a temperatura de 50° C para uma vazio de 3,6 m* / h
¢ pressdo transmembrana de 0,7 bar.

2
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Tabela All.2. Experimento 2 : Dados coletados durante a etapa de ultrafiltragao

Experimento N°®

2 - Ultrafiltracao

Matéria Prima

Condigcbes de Operacéo
do processamento

Membrana
de Ultrafiltragdo

Permeado de Microfiltracéo
Volume inicial Vazieo AP A MWCO
Kg) pH T (°¢) (mam (bar) TIPO (m‘:) (Daltons) | FABRICANTE
Holiow Fiber Koch
105 7.25 50 1,8 06,70 Polissulfona 1,3 10000 Francés
Tempo Permeado Fe Fiuno Vazéo Pressdo 1 Pressdo 2 AP Temperatura
{min} {Kg} {Kgih.m?®} {m*h} {bar) {bar) {bar) {°C}
Q
1 1,010 1,01 46 .62 1,8 1,0 0,4 a.,7 50
2 1,854 1,02 42,78 50
3 2,615 1,03 40,23 50
4 3,355 1,03 38,71 50
5 4,045 1,04 37,34 50
3] 4,700 1,08 36,15 50
7 5,360 1,05 35,34 50
8 6,000 1,06 34,62 50
9 6,830 1,07 34,00 50
10 7,275 1,07 33,58 50
11 7,850 1,08 32,94 50
12 8,450 1,09 32,50 1,8 1,0 0,4 0,7 50
13 9,100 1,09 32,31 50
14 9,620 1,10 31,71 50
15 10,385 1,11 31,98 50
16 10,880 1,12 31,38 50
17 11,620 1,12 31,55 50
18 12,200 1,13 31,28 50
19 12,750 1,14 30,97 50
20 13,475 1,15 31,10 1,8 1,0 0,4 0,7 50
25 16,530 1,19 30,52 50
30 19,505 1,23 30,01 50
35 22,455 1,27 29,61 50
40 25,390 1,32 29,30 50
45 28,275 1,37 29,00 50
50 31,185 1,42 28,79 50
55 34,0860 1,48 28,58 50
60 36,820 1,64 28,40 50
65 39,755 1.61 28,23 50
70 42,865 1,68 28,13 1,8 1,0 0,4 0,7 50
75 45,550 1,77 28,03 50
80 48,405 1,88 27,93 50
85 51,290 1,85 27,85 50
90 54,050 2,08 27,72 50
95 56,845 2,18 27,62 50
100 59,640 2,31 27,63 50
105 62,400 2,46 27,43 50
110 65,110 2,63 27,32 50
115 67,855 2,83 27,23 50
120 70,480 3,04 27,11 1,8 1.0 0,4 0,7 50
125 73,125 3,29 27,00 50
130 75,125 3,51 26,89 50
135 75,745 3,59 26,91 50
140 78,705 3,89 26,71 50
145 81,010 4,38 26,63 50
150 83,665 4,92 26,54 50
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Figura AIL.2. Experimento 2 : Curva de fluxo de permeado de Soro de Queijo Minas Frescal apds pré-

tratamentos (ajuste de pH a 7,3, tratamento térmico a 55°C por 15 min e microfiltragdo), em fungdo do

tempo durante a ultrafiltragdo , at¢ FC igual a 15, & temperatura de 50° C para uma vazdo de 1,8 m* / h
¢ pressdo transmembrana de 0,7 bar.
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Tabela All.3. Experimento 3 : Dados coletados durante a etapa de ultrafiltragédo

Experimento N° 3 - Ultrafiltracéo

Matéria Prima Condigbes de Operagio Membrana
do processamento de Ultrafiltracao
Permeado de Microfiltracio
Volurme inicial Vazio AP Ap MWCO
a) pH T(C) () (bar) TPO ) (Dattons) FABRICANTE
Hollow Fiber Koch
100,975 7.3 50 3,6 2 Polissulfona 1,3 10000 Francés
Tempo Permeado FC Fluxo Vazio Pressao 1 Pressao 2 AP Temperatura

{min) Kg) {Kg/h.n?) {(m/h) (bar) (bar) (bar) °C)
0
1 1,840 1,02 84,92 36 2,4 16 2 50
2 3,450 1,04 79,62 50
3 4,820 1,05 74,15 50
4 6,260 1,07 72,23 50
5 7,655 1,08 70,66 50
6 9,020 1,10 69,38 50
7 10,385 1.1 68,47 50
8 11,720 1,13 67,62 50
9 13,065 1,15 67,00 50
10 14,380 1,17 66,37 50
11 15,720 1,18 65,96 50
12 16,980 1,20 65,31 50
13 18,280 1,22 64,90 50
14 19,525 1,24 64,37 50
15 20,805 1,26 64,02 50
16 22,050 1,28 63,61 50
17 23,310 1,30 63,29 50
18 24630 1,32 63,15 50
19 25,770 1,34 62,60 50
20 27,000 1,36 62,31 50
25 33,045 1,49 61,01 36 24 16 2 50
30 38,835 1,62 59,75 50
35 44 470 1,79 58,64 50
40 50,100 1,98 57,81 50
45 55,725 2,23 57,15 50
50 61,120 2,53 56,42 50
55 66,625 2,94 55,91 50
60 72,113 3,50 85,47 50
65 77,480 430 55,02 50
70 83,060 5,64 5476 50
75 88,280 7,95 54,33 50
80 93,314 13,18 53,84 50
81 94,270 15,06 53,77 36 2.4 1.6 2 50
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Figura AIL3. Experimento 3 : Curva de fluxo de permeado de Soro de Queijo Minas Frescal apos pré-
tratamentos (ajuste de pH a 7,3, tratamento térmico a 55°C por 15 min ¢ microfiltracio), em funcdo do
tempo durante a ultrafiltragdo , até FC igual a 15, 4 temperatura de 50° C para uma vazio de 3,6 m* / h,
¢ pressio transmembrana de 2,0 bar.
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Tabela Al.4. Experimento 4 : Dados coletados durante a etapa de ultrafiltraca@o

Experimento N° 4 - Ultrafiltracao

Matéria Prima Condigtes de Operagio Membrana
do processamento de Microfiltracdo
Permeado de Microfiltracio
Volume inicial Vazio AP Ap MWCO
(Ka) pH T{°C) {mefh) (bar) TIPO (") (Dattons) FABRICANTE
Holiow Fiber Koch
104,76 7,35 50 1,8 2 Polissulfona 1,3 10000 Francés
Tempo Permeado £C Fluxo Vazao PressBio1  Pressio?2 AP Temperatura
{min} {Kg) {Kg/h.m?) {mh) {bar) {bar} (bar) (¢
0
1 1,580 1,02 72,92 1,8 2,2 1.8 2 50
2 2,965 1,03 68,42 50
3 4,330 1,04 €6,62 50
4 5,645 1,08 65,13 50
5 8,875 1,07 63,46 50
5] 8,140 1,08 62,62 50
7 8,410 1,10 62,04 50
8 10,680 1,11 61,62 50
9 11,805 1,13 61,05 50
10 13,130 1,14 60,60 50
11 14,345 1,16 60,19 50
12 15,575 1,17 59,90 1,8 2,2 1,8 2 50
13 16,760 1,19 59,50 50
14 17,930 1,21 59,11 50
15 19,120 1,22 58,83 50
16 20,260 1,24 58,44 50
17 21,425 1,26 58,17 50
18 22,580 1,27 57,90 50
19 23,730 1,29 57,64 50
20 24,875 1,31 57,40 50
25 30,470 1,41 56,25 50
30 35,925 1,52 55,27 1,8 2,2 1.8 2 50
35 41,450 1,65 54,66 50
40 48,780 1,81 53,98 50
45 52,210 1,99 53,55 50
50 57,350 2,21 52,94 50
55 62,750 2,49 52,68 50
60 67,850 2,84 52,19 50
65 72,980 3,30 51,82 50
70 77,980 3,91 51,42 50
75 83,150 4,85 51,17 50
80 88,080 6,28 50,82 50
85 93,120 9,00 50,56 50
90 97,110 13,69 49 80 50
91,58 97,776 15,00 49,28 1,8 22 1,8 2 50
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Figura AIL4. Experimento 4 : Curva de fluxo de permeado de Soro de Queijo Minas Frescal apds pré-
tratamentos (ajuste de pH a 7,3, tratamento térmico a 55°C por 15 min e microfiltragio), em fungio do
tempo durante a ultrafiltragio | até FC igual a 15, a temperatura de 50° C para uma vazdo de 1,8 m’ / h,

¢ presséo transmembrana de 2,0 bar.
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Tabela All.5. Experimento 5 : Dados coletados durante a etapa de ultrafiltracdo

Experimento N° 5 - Ultrafiltracao

Matéria Prima

Permeado de Microfiltracéo

Condigdes de Operacéo
do processamento

Membrana
de Ultrafiliracéo

Volume inicial . Vazdo AP A MWCO
(Ka) pH T{C) (mih) (bar) TIPO (m’z’) (Dattone) | FABRICANTE
Hollow Fiber Koch
97,7 7.3 50 2,7 1,4 Polissulfona 1,3 10000 Francés
Tempo Permeado Fe Fluxo Vazéo Pressdo 1 Pressdo 2 AP Temperatura
(min) {Kg) {Kg/h.m?*) {m/h) {bar) {bar) (bar) {*C)
0
1 1,610 1,02 74,31 2,7 1,6 1.2 1,4 50
2 3,000 1,03 69,23 50
3 4,380 1,05 67,38 50
4 5,480 1,08 63,23 50
5 6,550 1,07 60,46 50
6 7,620 1,08 58,62 50
7 8,650 1,10 57,03 50
8 9,670 1,11 55,79 50
9 10,790 1,12 55,33 50
10 11,750 1,14 54,23 50
11 12,780 1,18 53,62 50
12 13,640 1,16 52,46 2,7 1,6 1,2 1,4 50
13 14,540 1,17 51,62 50
14 15,640 1,19 51,56 50
15 16,540 1,20 50,89 50
16 17,580 1,22 50,71 50
17 18,440 1,23 50,06 50
18 19,460 1,25 49,90 50
19 20,390 1,26 49,53 50
20 21,190 1,28 48,90 50
25 25,780 1,36 47,59 50
30 30,120 1,45 46,34 2.7 1,6 1,2 1.4 50
35 34,450 1,54 45 43 50
40 38,800 1,65 44 54 50
45 43,010 1,79 44 11 50
50 47,100 1,93 43,48 50
55 51,000 2,09 42,80 50
60 55,090 2,29 42 38 50
65 58,800 2,51 41,75 50
70 62,410 2,77 41,15 50
75 66,190 3,10 40,73 50
80 70,250 3,56 40,53 50
85 73,660 4,06 40,00 50
90 77,140 4,75 39,56 50
95 81,210 5,92 398,45 50
100 84,620 7,47 39,08 50
105 88,250 10,34 38,79 50
109,78 91,180 14,98 38,58 27 1,6 1.2 1,4 50
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Figura AILS. Experimento 5 : Curva de fluxo de permeado de Soro de Queijo Minas Frescal apos pré-
tratamentos (ajuste de pH a 7,3, tratamento térmico a 55°C por 15 min e microfiltrago), em fungio do
tempo durante a ultrafiltragdo , até FC igual a 15, 3 temperatura de 50° C para uma vazdo de 2,7 m’ / h,
¢ pressdo transmembrana de 1,4 bar.
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Tabela All.6. Experimento 6 : Dados coletados durante a etapa de ultrafiltracéo

Experimento N° 6 - Ultrafiliragéo

Matéria Prima

Permeado de Microfiitragéo

Condigbes de Operagéo
do processamento

Membrana
Ultrafiltragao

Volume inicial azdo AP wco
Ke) pH T 0y ?mflh) (bar) TIPO {:’3) (:'a“ons) FABRICANTE
Hollow Fiber Koch
104,76 7,25 S0 2.7 1.4 Polissulfona 1.3 10000 Francés
Tempe Permeado Fe Fluxo Vazéo Pressédo 1 Pressdo 2 AP Temperatura
{min} {Kg} {(Kgih.m?) {m?3h} {bar) {bar) {bar) {°C})
0
1 1,57 1,02 72,48 27 1.8 1,2 1.4 50
2 2,85 1,03 68,08 ' 50
3 4,23 1,04 65,08 50
4 5,38 1,08 62,08 50
5 6,52 1.07 80,22 50
6 7,68 1,08 59,08 50
7 8,70 1,08 57,36 50
8 9,70 1,10 55,96 50
9 10,79 1,11 55,33 50
10 11,20 1,13 54,92 50
11 12,91 1,14 54,17 50
12 13,85 1,15 53,27 50
13 14,89 1,17 52,86 50
14 15,82 1,18 52,15 50
15 16,86 1,18 51,88 50
16 17,75 1,20 51,20 50
17 18,79 1,22 51,01 50
18 19,75 1,23 50,64 50
19 20,68 1,25 50,23 50
20 21,865 1,26 49 .26 2,7 1,8 1,2 1.4 50
25 26,41 1,34 48,76 50
30 30,94 1.42 47 59 50
35 35,33 1,51 48,59 50
40 38,72 1,61 45,83 50
45 44,06 1,73 45,18 50
50 48,31 1,86 44,59 50
55 52,48 2,00 44,05 50
80 58,72 2,18 43,63 50
65 80,75 2,38 43,14 50
70 54,65 2,61 42,62 2,7 1.6 1,2 1.4 50
75 68,58 2,80 42,20 50
80 72,42 3,24 41,78 50
85 76,21 3,67 41,38 50
90 79,99 4,23 41,02 50
95 83,78 4,99 40,70 50
100 87,53 6,08 40,40 50
105 91,48 7.89 40,21 50
110 95,29 11,08 38,88 50
114 97 .59 14,61 38,50 50
114,33 97,79 15,03 39,48 2,7 1.6 1,2 1.4 50
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Figura AII.6. Experimento 6 : Curva de fluxo de permeado de Soro de Queijo Minas Frescal apos pré-

tratamentos (ajuste de pH a 7,3, tratamento térmico a 55°C por 15 min ¢ microfiltragdo), em fungio do

tempo durante a ultrafiltragdo , até¢ FC igual a 15, 3 temperatura de 50° C para uma vazio de 2,7 m* / h,
€ pressdo transmembrana de 1,4 bar.
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Tabela All.7. Experimento 7 : Dados coletados durante a etapa de ultrafiltragdo

Experimento N° 7 - Ultrafiltracdo

Matéria Prima

Permeado de Microfiltracéo

Condigdes de Operagao
do processamento

Membrana
de Ultrafiltragéo

Volume inicial Vazao AP A MwWCo
(Ka) pH T{°C) () (bar) TPO ( m’:) (Daitons) FABRICANTE
Hollow Koch
105 7.3 50 2,7 1.4 Polissulfona 1.3 10000 Francés
Tempo Permeado FC Filuxo Vazdo Presséo 1 Presséo 2 AP Temperatura
{min} {Kag) {Kg/haw?) {mh} {bar} {bar) (bar) {°C})
Y
1 1,59 1.02 73,38 27 1,8 1.2 1.4 50
2 2,98 1,03 68,77 50
3 4,19 1.04 64,48 50
4 5,36 1,05 61,85 50
5 6,51 1,07 60,09 50
6 7,68 1.08 59,08 50
7 8,76 1,09 57,76 50
8 9,87 1,10 56,94 50
9 10,92 1.12 56,00 50
10 12,01 1,13 55,43 50
11 13,11 1,14 55,01 50
12 14,11 1,16 54,27 27 1.6 1.2 1.4 50
13 15,15 1,17 63,79 50
14 16,15 1,18 53,24 50
15 1714 1.20 52,74 50
16 18,24 1,21 52,62 50
17 19,12 1.22 51,91 50
18 2015 1,24 51.67 50
19 21,17 1,25 51,43 50
20 22,18 1,27 51,18 50
25 27,08 1,35 49,99 50
30 31,76 1,43 48,85 27 1,6 1.2 1,4 50
35 36,21 1,83 47,75 50
40 40,84 1,64 47,12 50
45 45,1 1,75 46,26 50
50 49,52 1,89 45,71 50
55 53,98 2,08 45,30 50
60 68,35 2,25 44,88 50
€5 62,69 2,48 44 51 50
70 66,88 2,75 44,10 50
75 70,79 3,07 43,56 50
80 74,26 3,42 42,84 50
85 78,45 3,95 42,60 50
90 82,35 4,64 42,23 50
95 8572 5,45 41,65 50
100 89,9 8,95 41,49 50
105 94,11 9,64 41,37 50
110,2 98,01 15,02 41,11 50
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Figura AIL7. Experimento 7 : Curva de fluxo de permeado de Soro de Queijo Minas Frescal apos pré-
tratamentos (ajuste de pH a 7,3, tratamento térmico a 55°C por 15 min e microfiltragio), em funcdo do
tempo durante a ultrafiltragdo , até¢ FC igual a 15, a temperatura de 50° C para uma vazio de 2,7 m*/ h,
¢ pressdo transmembrana de 1,4 bar.
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% Experimento 1 (Vazdo 3,6 m¥h, Presso 0.7 bar)
% Experimento 2 (Vazfio 1,8 m*fh, PressBo 0,7 bar)
% Experimento 3 (Vaz#io 3,6 m?h, Presséio 2,0 bar)
% Experimento 4 (Vaz#o 1,8 mh, Pressfo 2,0 bar)
% Experimento 5 (Vazfio 2,4 m%h, Pressiio 1,4 bar)
% Experimento 6 (Vaz8o 2,4 m*h, Pressio 1,4 bar)
% Experimento 7 (Vazo 2,4 m%h, Pressfio 1,4 bar)
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Figura AIL7. Curvas de fluxo de permeado de Soro de Queijo Minas Frescal apos pré-tratamentos
(ajuste de pH a 7,3, tratamento térmico a 55°C por 15 min e microfiltragio), em fungdo do tempo

durante a ultrafiltragio , até FC igual a 15, 4 temperatura de 50° C para as condigdes do planejamento
experimental.
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ANEXO llil. Composicdo quimica de alimentacdo, permeado e retentado em
base seca para MF e UF .

Tabela Alll.1. Composicdo, em base seca, da alimentacdo, permeado e retentado
apos a microfiltragdo realizada até Fc igual a 11,5, a temperatura de 50° C, vazéo

volumétricade 4,3m3he pressao transmembrana de 0,5 bar.

Ex Corrente NNP Proteina Total Gordura Cinzas Lactose
P (%) (%) (%) (%) (%)
Exp.1 Aliment. 0,654 11,082 10,345 9,052 68,886
Permeado 0,729 9,538 1,004 9,147 79,583
Retentado 0,372 12,266 79,626 5,019 2,717
Exp.2 Aliment. 0,914 10,189 10,989 7,883 70,025
Permeado 0,950 8,514 1,158 8,526 80,852
Retentado 0,453 12,685 79,361 4,752 2,750
Exp. 3 Aliment. 0,565 11,432 9,755 7,360 70,888
Permeado 0,652 11,410 0,983 7,492 79,462
Retentado 0,348 10,820 80,300 5,635 2,897
Exp. 4 Aliment. 0,688 10,347 9,703 9,640 69,621
Permeado 0,692 9,885 0,979 9,979 78,465
Retentado 0,550 10,342 78,374 7,803 2,931
Exp.5 Aliment. 0,613 11,144 10,875 10,013 67,555
Permeado 0,636 11,507 1,216 10,706 75,935
Retentado 0,505 10,624 80,345 6,440 2,086
Exp. 6 Aliment. 0,625 11,291 10,871 10,091 67,122
Permeado 0,649 11,557 1,050 10,495 76,250
Retentado 0,426 10,266 79,602 7,197 2,509
Exp. 7 Aliment. 0,634 11,699 10,726 10,411 66,530
Permeado 0,641 11,834 1,041 10,075 76,409
Retentado 0,522 11,756 79,533 6,102 2,087
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Tabela Alil.2. Composicéo quimica, em base seca, da alimentacdo, permeado e

retentado apds a ultrafiltragdo realizada até Fc igual a 15, & temperatura de 50 °C,

para as condigbes do planejamento experimental

Ex Vazéo Pressédo Fluxo NNP  Proteina Total Gordura Cinzas Lactose
P mm (ean (%) (%) ) (%) (%)
Aliment. 0,729 9,538 1,004 9,147 79,583
1 3,6 0,7 Permeado 0,426 0,953 0,000 9,359 89,262
Retentado 1,240 61,854 5,793 8,888 22,226
Aliment. 0,950 8,514 1,106 8,526 80,904
2 1,8 0,7 Permeado 0,757 1,042 0,000 9,003 89,198
Retentado 1,164 58,080 6,108 9473 25,175
Aliment. 0,652 11,410 0,983 7492 79,462
3 36 2 Permeado 0,552 0,214 0,000 8489 90,745
Retentado 1,244 70,207 5,631 9,743 13,175
Aliment. 0,692 9,885 0,979 9,979 78,465
4 1,8 2 Permeado 0,667 0,245 0,000 11,335 87,753
Retentado 0,854 67,096 5,647 7873 18,529
Aliment. 0,636 11,507 1,216 10,575 76,067
5 2,7 1.4 Permeado 0,564 0,539 0,000 11,399 87,497
Retentado 1,129 63,568 5,699 10,776 18,829
Aliment. 0,649 11,557 1,050 10,495 76,250
8 2,7 1,4 Permeado 0,589 0,580 0,000 11,893 86,938
Retentado 1,055 62,439 6,463 10,375 19,668
Aliment. 0,641 11,834 1,041 10,498 75,986
Permeado 0,600 0,890 0,000 11,365 87,146
7 27 1,4 Retentado 1,093 65,001 5,814 9,150 18,942
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Figura AIIL 1. Composigdo em base seca de alimentagfio, permeado e retentado durante a ultrafiltragio
até FC igual a 15, 4 temperatura de 50° C para uma vazio de 3,6 m’ / h, ¢ pressdo transmembrana de
0,7 bar
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Figura AIIL.2. Composigio em base seca, de alimentagdo, permeado e retentado durante a
ultrafiltragdo até FC igual a 15, a temperatura de 50° C para uma vazio de 1,8 m’ / h, e presséo
transmembrana de 0,7 bar
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Figura AIIL.3. Composigdo em base seca de alimentago, permeado e retentado durante a ultrafiltragio
até FC igual a 15, a temperatura de 50° C para uma vazdo de 3,6 m’ / h, e pressdo transmembrana de
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Figura AIIL4. Composicdo em base seca, de alimentagio, permeado ¢ retentado durante a
ultrafiltragdo até FC igual a 15, a temperatura de 50° C para uma vazio de 1,8 m’ / h, € pressdo

transmembrana de 2,0 bar
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Figura AIILS. Composigdo em base seca, de alimentagdo, permeado e retentado durante a
ultrafiltracdo até FC igual a 15, a temperatura de 50° C para uma vazio de 2,7 m’ / h, e presséo
transmembrana de 1,4 bar
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Figura AIIL6. Composi¢do em base seca de alimentagdo, permeado e retentado durante a ultrafiltragdo
até FC igual a 15, 4 temperatura de 50° C para uma vazio de 2,7m’/h, e pressdo transmembrana de
1,4 bar
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Figura AIIL7. Composi¢do em base seca, da alimentagio, permeado e retentado durante a
ultrafiltragdo até FC igual a 15, 4 temperatura de 50° C para uma vazio de 2,7 m’ / h, ¢ pressdo
transmembrana de 1.4 bar
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ANEXO 1V. Ajuste dos dados experimentais de concentracio por UF aos modelos
matematicos de Kuo e Cheryan (1983) ¢ Wu ef al (1991) e os respectivos graficos dos

residuos.

Ultrafiltracdo © Corrida 1 (Vazdo - 3.6 mh; Pressdo 1 0,7 ban
Fluxn=(61,385) (tlempo™-(0,1 3504573

85

B0

§§ 55 |

§"5[) %

8 &

E 45

4

-

w 40

[

o Lo o .

§ 3 “ihgag&i“‘hhgﬂéx‘4k7¢««&war~r~w»*q_*_
[ Y

30

25
20 40 80 80 100 120

TEMPO (min)

Figura AIV.1. Experimento 1 : Ajuste das curvas de fluxo de permeado experimental ( o) e calculado

pelo modelo matematico de Kuo e Cheryan (1983) (--) para as condigdes : vazio de 3.6 m* / h, e
pressdo transmembrana de 0,7 bar

Utirafiltragdo : Residuos :Corrida 1 (Vazdo : 3,6 mh; Presso : 0,7 bar)
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Figura AIV.2. Experimento 1 : Distribuigdo grafica dos residuos ( 0 ) em fungio dos valores preditos

pelo modelo matematico de Kuo e Cheryan (1983) para as condigdes : vazdo de 3.6 m’ / h, e pressdo
transmembrana de 0,7 bar
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Figura AIV.3. Experimento 1 : Ajuste das curvas de fluxo de permeado experimental (0 ) e calculado

pelo modelo matematico de Wu et al.(1991) (==) para as condigdes : vazio de 3.6 m’ / h, e pressio

transmembrana de 0,7 bar
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Figura AIV.4. Experimento 1 : Distribuicdo grafica dos residuos ( 0 ) em fungio dos valores preditos
pelo modelo matematico de Wu et.al.(1991) para as condigdes : vazio de 3.6 m’ / h, ¢ pressio

transmembrana de 0,7 bar
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Figura AIV.5. Experimento 2 : Ajuste das curvas de fluxo de permeado experimental (0)e calculado

pelo modelo matematico de Kuo € Cheryan (1983) (--) para as condigdes : vazio de 1,8 m’ /h, e
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Figura AIV.6. Experimento 2 : Distribuigio grafica dos residuos (0 ) em fungio dos valores preditos
pelo modelo matematico de Kuo ¢ Cheryan (1983) para as condigdes : vazio de 1,8 m’ / h, e pressdo

transmembrana de 0,7 bar

141



Amnexos

Ultrafillracdo | Corrida (Wazdo © 1.8 m¥h, Pressdo : 0,7 ban
yw=exp{n{28 221+expiIn{({0,034 357 70, 065084 2))- (0. 065084 2" Tempo)))
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Figura AIV.7. Experimento 2 : Ajuste das curvas de fluxo de permeado experimental ( o) e calculado

pelo modelo matematico de Wu et.al.(1991) (--) para as condigdes : vazdo de 1.8 m’ / h, ¢ pressio
‘ transmembrana de 0,7 bar
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Figura AIV.8. Experimento 2 : Distribuic8o grafica dos residuos ( 0 ) em fung8o dos valores preditos
pelo modelo matematico de Wu et.al.(1991) para as condigGes : vazdo de 1.8 m’ / h, e pressdo
transmembrana de 0,7 bar
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Figura AIV.9. Experimento 3 : Ajuste das curvas de fluxo de permeado experimental ( 0 ) ¢ calculado

pelo modelo matematico de Kuo ¢ Cheryan (1983) (--) para as condi¢des : vazio de 3.6 m’ / h, e
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Figura AIV.10. Experimento 3 : Distribuigdo grafica dos residuos ( 0 ) em fungdo dos valores preditos
pelo modelo matematico de Kuo e Cheryan (1983) para as condigdes : vazdo de 3,6 m’/h, ¢ pressio

transmembrana de 2,0 bar
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Figura AIV.11. Experimento 3 : Ajuste das curvas de fluxo de permeado experimental (0 )e

calculado pelo modelo matematico de Wu et.al.(1991) (--) para as condigdes : vaziode 3.6 m* / h, e
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Figura AIV.12. Experimento 3 : Distribuigio grafica dos residuos ( 0 ) em fungdo dos valores preditos
pelo modelo matematico de Wu et.al.(1991) para as condigdes : vazio de 3.6 m’ / h, ¢ pressdo

transmembrana de 2,0 bar
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Ultrafiltragdo : Corida 4 ( Vazdo : 1.8 m¥h; Press3o : 2 bar)
Fluxo=(F2 9237 (Tempo™(-(0.081435))
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Figura AIV.13. Experimento 4 : Ajuste das curvas de fluxo de permeado experimental (0 )e

calculado pelo modelo matematico de Kuo € Cheryan (1983) (==) para as condi¢des: vazio de 1,8 m’/h,
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Figura AIV.14. Experimento 4 : Distribuicdo grafica dos residuos ( 0 ) em fungdo dos valores preditos
pelo modelo matematico de Kuo € Cheryan (1983) para as condi¢des : vazdo de 1,8 m’/h, ¢ pressdo

transmembrana de 2,0 bar

149



Anexos

Ultrafiltrag8o : Corrida 4 (¥az8o : 1.8m¥h: Pressdo : 2 ban
Fluxo= exp(In(48, 800+ exp(In(D 0 130000M0,04282580-(0, 04282587 Tempo)))
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Figura AIV.15. Experimento 4 : Ajuste das curvas de fluxo de permeado experimental ( 0 ) ¢
calculado pelo modelo matematico de Wu et.al.(1991) (--) para as condigdes : vazdo de 1,8 m’/h e

pressdo transmembrana de 2,0 bar

Uttrafitrag3o : Conida 4 (Vazdio : 1,8 m¥%h; Pressio : 2 ban

8
5t [
4 -
3
2
S
T 2
3
o 1 o720 o : 2
2 & 7 e
o & o o
bed 0 oy
> o ’ so, o =
-4} : =3 )
fa =] o L o
-2
42 52 56 80 84 ag 2
Valores preditos

Figura AIV.16. Experimento 4 : Distribuigio grafica dos residuos ( 0 ) em fungdo dos valores preditos

pelo modelo matematico de Wu et.al.(1991) para as condigBes
transmembrana de 2,0 bar
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Figura AIV.17. Experimento 5 : Ajuste das curvas de fluxo de permeado experimental (0)e
calculado pelo modelo matematico de Kuo e Cheryan (1983) (--) para as condigdes : vazdo de 2,7

Yaloras residuais

m3/h, ¢ pressdo transmembrana de 1,4 bar
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o
3
2
@
&
1 &
©
&
o o0 s @

i} 50 5. @Oy e o

Fo® “ o %o 5

o

&
-1 R .
35 40 45 50 58 80 65 70 75 80
Valores preditos

Figura AIV.18. Experimento 5 : Distribuigdo grafica dos residuos ( 0 ) em funcdo dos valores preditos
pelo modelo matematico de Kuo ¢ Cheryan (1983) para as condigdes : vazio de 2,7 m*/h, ¢ pressdo

transmembrana de 1,4 bar
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Figura AIV.19. Experimento 5 : Ajuste das curvas de fluxo de permeado experimental ( 0 ) e

calculado pelo modelo matematico de Wu et.al.(1991) (--) para as condigdes : vazdo de 2,7 m’/h, ¢
pressdo transmembrana de 1,4 bar
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Figura AIV.20. Experimento 5 : Distribuigio grafica dos residuos ( 0 ) em fungio dos valores preditos
pelo modelo matematico de Wu et.al.(1991) para as condigdes : vazdo de 2,7 m’/h, e pressio

transmembrana de 1,4 bar
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Figura AIV.21. Experimento 6 : Ajuste das curvas de fluxo de permeado experimental (0)e
calculado pelo modelo matematico de Kuo e Cheryan (1983) (=) para as condigdes : vazdo de 2,7
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Figura AIV.22. Experimento 6 : Distribuigdo grafica dos residuos (0 ) em funcio dos valores preditos

pelo modelo matematico de Kuo e Cheryan (1983) para as condigdes : vazio de 2,7 m

transmembrana de 1,4 bar
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Lilirafittragdo : Cornida B Vazdo 2,7 mh; Pressdo 1.4 ban
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Figura ATV.23. Experimento 6 : Ajuste das curvas de fluxo de permeado experimental (0 )e
calculado pelo modelo matemadtico de Wu et.al.(1991) para as condigOes : vazio de 2,7 m/h, e pressio

transmembrana de 1,4 bar
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Figura AIV.24. Experimento 6 : Distribui¢fio grafica dos residuos (0 ) em funcio dos valores preditos

pelo modelo matemdtico de Wu et.al.(1991) para as condiges

transmembrana de 1.4 bar

vazdo de 2,7 m’/h, e pressio

ook
AN
NG



Anexos

FLUXO DE PERMEADO (Kgh.r)

B8O

75

45 {

40

35

Uttrafiltrag 8o : Corrida 7 (vazéo 2,7 mh; Presséo 1,4 bar}
Fhxo=(7 3,385 (Tempo™-{0,1 2169023}

20 40 60 80 100
TEMPO (min}

Figura AIV.25. Experimento 7 : Ajuste das curvas de fluxo de permeado experimental (0 )e
calculado pelo modelo matematico de Kuo ¢ Cheryan (1983) (=-) para as condi¢des : vazdo de 2,7
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Ultrafiltragdo : Residuais: Corrida 7 (Vazdo 2,7 m%hr; Presséo 1.4 ban
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Figura AIV.26. Experimento 7 : Distribui¢io grafica dos residuos ( 0 ) em fungdo dos valores preditos
pelo modelo matematico de Kuo e Cheryan (1983) para as condigdes : vazio de 2,7 m’/h, € pressdo

transmembrana de 1,4 bar
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Amnexps

FLUXO DE PERMEADO (Kot

78

Witrafiltragdo © Corrida 7 (Vaz8o 2. 7m™hr; Pressdo 1.4 har)
Fhupo=expin{49,800)+exp(n((0,01 39809)/{0,0428258)-((0, 0428258y Tempol))
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Figura AIV.27. Experimento 7 : Ajuste das curvas de fluxo de permeado experimental (0 )e

calculado pelo modelo matematico de Wu et.al.(1991) (--) para as condigdes

Valores residuals

pressdo transmembrana de 1,4 bar

Utirafifirac@io - Residuos : Comida 7 (Wazdo | 2,7 m™h; Presséo 1,4 bar)

&

o
i)

<

48

52 56 60 64 68
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72

:vazdo de 2,7 m/h, e

Figura AIV.28. Experimento 7 : Distribui¢do grafica dos residuos ( ¢ ) em fungéo dos valores preditos
pelo modelo matematico de Wu et al.(1991) para as condigdes : vazio de 2,7 m’/h, ¢ pressio

transmembrana de 1,4 bar
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