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RESUMO GERAL

Os sistemas assépticos sdao uma das tecnologias mais empregadas na
conservacao de bebidas a temperatura ambiente, compondo um mercado dinamico
e promissor de produtos, embalagens e equipamentos. O objetivo desse trabalho
foi avaliar um sistema asséptico projetado para produzir 1.000 L/h de leite longa
vida e bebidas de alta acidez (dois tipos de chas e quatro refrescos mistos de
maca, pera e péssego), com uma taxa de defeitos de 0,1%. As embalagens
consistiram em bolsas flexiveis com termossoldagem tipo almofada de polietileno
de baixa densidade pigmentado de branco com didxido de titanio, tradicionalmente
utilizado para leite pasteurizado, e laminado multicamada com propriedades de
barreira ao oxigénio e a luz. Foram realizadas 15 producOes de leite longa vida e
quatro das bebidas de alta acidez. Os testes foram conduzidos num sistema
composto por equipamentos comerciais (tanques, bombas, valvulas, tubulacoes e
trocador de calor) e em desenvolvimento (tanque de produto e maquina de
embalagem tipo forma, enche e fecha), todos destinados as industrias de pequena
escala de producao. O sistema foi avaliado com base em testes de esterilizacao
comercial e andlises de aceitacao sensorial dos produtos. A taxa de defeitos nas
producdes de leite longa vida ficou na ordem de 2%, enquanto para as bebidas de
alta acidez de 0,4%. A aceitacao sensorial do leite longa vida nas embalagens de
polietileno, estocadas no escuro, variou entre quatro e sete semanas, de acordo
com a qualidade da matéria-prima, enquanto a aceitagao sensorial do produto
exposto a luz foi de alguns dias. Na embalagem laminada, a luz ndo afetou a
estabilidade do produto, que teve uma vida de prateleira entre 12 e 24 semanas,
dependendo da matéria-prima. Esses resultados comprovaram a viabilidade das
embalagens para a conservacao do produto. Entretanto, o sistema devera passar
por melhorias, alcangando desse modo o potencial para aplicacdo em industrias de
pequena escala de producao. A simplicidade da linha de processamento e
embalagem contribuiu para quebrar o paradigma de que os sistemas assépticos

tém de ser sofisticados e onerosos.



ABSTRACT

Aseptic systems are one of the main technologies employed for shelf stable
milk and juices, creating a dynamic and promising market for products, packaging
and equipments. The aim of this study was to evaluate an aseptic system designed
to produce 1000 L/h long-life milk and high acidity soft drinks (two teas and four
soft drinks, mixed with apple, pear and peach), with a defect rate of 0.1 %. The
packages were pillow-style pouches of low density polyethylene pigmented white
with titanium dioxide, traditionally used for packaging pasteurized milk in Brazil,
and multilayer laminate with oxygen and light barrier properties. There were
performed 15 trials of long-life milk and four of soft drinks. Tests were conducted
in the system composed of commercial equipment (tanks, pumps, valves, piping
and heat exchanger), product tank, and form/fill/seal packaging machine, all used
to small-scale production. The system evaluation was based on tests for
commercial sterility and sensory acceptability testing of the products. The defect
rate in the production of long-life milk was around 2%, while in high acidity drinks
of 0.4%. The sensory acceptability of long-life milk in polyethylene containers,
stored in the dark, ranged from four to seven weeks, according to the quality of
raw material, while for the products exposed to light, it was of a few days. In the
laminated bag, light did not affect the stability of the product, which had a shelf
life ranged from 12 to 24 weeks, depending on the raw material used. These
results have proved the feasibility of both packs for the conservation of the
product. However, the system must go through improvements, thereby achieving
the potential for application in small-scale industries. The simplicity of the the
processing and packaging system helped to break the paradigm that aseptic

systems have to be sophisticated and expensive.



Introducdo geral

INTRODUGCAO GERAL

Os sistemas assépticos sao definidos como o processamento de um produto
comercialmente estérii e envase numa embalagem esterilizada, com um
fechamento estéril e hermético de maneira a prevenir recontaminacoes
microbianas do produto (CODEX ALIMENTARIUS, 1993). Essa tecnologia possibilita
a esterilizacao do produto e da embalagem em separado, uma vez que o
acondicionamento é realizado numa area limpa. Isso assegura a estabilidade do
produto a temperatura ambiente sem o uso de conservantes quimicos.
Outra vantagem é o processamento em fluxo continuo com um rapido
aquecimento e resfriamento do produto antes do envase. Consequentemente, o
produto final geralmente é de melhor qualidade sensorial e nutricional, por ser
submetido a um tratamento térmico mais brando que na esterilizagdo convencional
através da embalagem ou o enchimento a quente (ROMANO; FARIA; ANJOS,
1998; RICHARDSON:; CHRISTIAN; TUCKER, 2007; VON BOCKELMANN; VON
BOCKELMANN, 1998).

O mercado mundial de sistemas assépticos contabilizou 86 bilhdes de litros
e 187 bilhdes de embalagens em 2008. Esse mercado vem crescendo a uma taxa
média de 6% ao ano, sendo que na Asia s3o contabilizados niimeros na ordem de
13% desde 2003. As estimativas para 2013 sao de 113 bilhdes de litros e
265 bilhdes de embalagens. O leite longa vida é o principal produto asséptico,
compreendendo mais de 45% do mercado, seguido pelas bebidas nao
carbonatadas, com 40%, e os outros produtos lacteos, com os 15% restantes.
Nesse mercado, amplamente diversificado e consolidado, o principal produto
emergente sdo os alimentos infantis. As embalagens laminadas cartonadas detém
aproximadamente 75% do mercado, mas vem perdendo espaco, principalmente
para bolsas flexiveis e garrafas de polietileno tereftalato (PET). Esse sistema é
operado por mais de 11.000 industrias de alimentos e mais de 30 empresas de
equipamentos de envase asséptico (BRUCE, 2009; WARRICK RESEARCH; ZENITH
INTERNATIONAL, 2009).



Introducdo geral

No Brasil, existem cinco empresas de envase asséptico, fornecedoras de
equipamentos, para o mercado de embalagens de consumo e cerca de 10 para
embalagens institucionais. Os sistemas para embalagens de consumo sao
praticamente dominados por uma Unica empresa, a pioneira Tetra Pak Ltda., a
maior empresa mundial do setor. Outras empresas que vém atuando no mercado
brasileiro de embalagens de consumo sao as seguintes: a Sig Combibloc Ltda.,
acondicionando os produtos em embalagens laminadas cartonadas de sete
camadas (Papel/Polietileno (PE)/Cartdao/PE/Aluminio/PE/PE) com diferentes tipos
de sistemas de abertura (SIG COMBIBLOC, 2010); a Hamba Filltec GmbH & Co.
KG, em garrafas co-extrusadas de polietileno de alta densidade (PEAD) em trés
camadas (PEAD branco/PEAD preto/PEAD branco) fechadas com selo de aluminio
revestido com filme termosselante e uma sobretampa com rosca injetada em
polietileno (GARCIA; ALVES, 2006; HAMBA FILLTEC, 2010); bem como a Elecster
Aseptic Packaging Co. Ltda., a DuPont S.A. e a Suma Industria e Comércio Ltda.,

as trés empregando bolsas flexiveis.

O sistema de processamento e envase asséptico da Elecster Aseptic
Packaging Co. Ltda., empresa finlandesa, € comercializado pela Intermarketing
Brasil Comercial e Servicos Ltda. A embalagem é produzida com filme co-extrusado
de pelo menos cinco camadas (PE branco/Adesivo/copolimero de etileno e alcool
vinilico (EVOH)/Adesivo/PE preto) e apresenta fechamento tipo trés soldas laterais,
formado pela fusao de material do lado interno com o do lado interno do filme
(FRANCA, 2008; NA TOCAIA..., 2006). A DuPont S.A. utiliza esse mesmo sistema
de fechamento em filmes monocamada de PEBD linear, com trés camadas
(PE/Adesivo/PE) ou com cinco camadas (PE/Adesivo/EVOH/Adesivo/PE), de acordo
a vida de prateleira desejada para o produto, entre 30 e 365 dias (DU PONT...,
1996; DU PONT, 2010). No sistema da Suma Industria e Comércio Ltda. sao
utilizados desde filmes monocamada de PEBD até filmes laminados para producao
de bolsas flexiveis com fechamento tipo almofada, formada por duas soldas
horizontais, fusdes lado interno com lado interno, e uma solda vertical, centrada

no verso da embalagem, fusdo lado interno com lado externo (SUMA, 2010).
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Os produtos assépticos produzidos no Brasil compreendem basicamente os
lacteos, incluindo diferentes tipos de leite, com variagcbes no contetdo de gordura
e nos ingredientes adicionados, bebidas lacteas nao fermentadas saborizadas, com
destaque para as achocolatadas, e outras especialidades lacteas, como o leite
condensado e o creme de leite; as bebidas nao carbonatadas, englobando sucos,
refrescos e néctares de diferentes frutas, bem como os extratos aquosos de soja,
os chas prontos para beber e as bebidas a base de café; produtos a base de
tomate e outros molhos; alimentos para situacdes metabdlicas especiais. Dentre
esses produtos, destacou-se na ultima década o crescimento do consumo de
bebidas ndo carbonatadas, especialmente, néctares, refrescos, bebidas a base de
soja, chas gelados, e bebidas lacteas nao fermentadas saborizadas, segundo dados
da Associacdo Brasileira das Indlstrias de Refrigerantes e de Bebidas Nao
Alcodlicas (2010). Esse crescimento foi impulsionado pelo interesse publico por
questbes de saude e nutricdo, bem como a disponibilizacdo no mercado desses
produtos prontos para beber através da tecnologia asséptica e outras intervengoes

tecnoldgicas para estabilizacao das bebidas a temperatura ambiente.

O mercado brasileiro de sucos e néctares de fruta foi estimado em
425 milhdes de litros em 2008 (ASSOCIACAO BRASILEIRA DAS INDUSTRIAS DE
REFRIGERANTES E DE BEBIDAS NAO ALCOOLICAS, 2010). As embalagens
laminadas cartonadas detém 84% desse mercado, impulsionado pelo tamanho de
1 L que, por si sd, representa 71% da participagao total. O mercado de refrescos,
composto por bebidas a base de soja, agua de guarana, agua de coco e de outras
frutas, foi estimado em aproximadamente um bilhdo de litros. Nesse mercado, as
embalagens laminadas cartonadas progressivamente ganham espago na ultima
década e registraram uma participacao total de 44% em 2008, o que reflete um

expressivo crescimento do consumo das bebidas a base de soja.

Os chas prontos para beber representam uma parcela menos expressiva do
mercado de bebidas ndo alcodlicas, tendo sido estimado em 100 milhdes de litros
em 2008. Mesmo assim, os estudos de mercado tém apontado tendéncia de

crescimento, perante o aumento da demanda de produtos naturais e funcionais,
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Introducdo geral

apesar dos brasileiros ndao terem o habito de tomar chas gelados. Os chas prontos
para beber produzidos com conservantes quimicos e acondicionados nas garrafas
PET continuam o tipo mais popular, apesar disso, este tipo de sistema de
processamento e embalagem vem perdendo espaco para o sistema asséptico,
onde o produto é conservado sem o uso de conservadores quimicos. Atualmente, a
industria brasileira de chas prontos para beber conservados através da tecnologia
asséptica sd produz esse tipo de bebida em embalagens laminadas cartonadas,
apesar da Krones do Brasil Ltda., empresa multinacional alema, dispor do sistema
em garrafas PET (KRONES, 2010).

O leite longa vida ou ultra high-temperature (UHT) destaca-se como o
principal tipo de produto asséptico comercializado, apresentando um mercado
estimado em cinco bilhdes de litros de leite fluido ao ano ou de embalagens
laminadas cartonadas (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE LEITE LONGA VIDA, 2009).
Esse produto foi introduzido no pais em 1972, mas até o inicio dos anos de 1990
compreendia, apenas, cerca de 5% do mercado de leite fluido, dominado pelo leite
pasteurizado em embalagens flexiveis de polietileno. Alves (2001) atribuiu esta
pequena parcela de mercado ao desconhecimento do produto pelo consumidor e
ao “desinteresse” das padarias - principal canal de vendas do leite fluido na época
- em comercializa-lo. Além disso, a capacidade industrial instalada era baixa. Com
a liberacao de mercado externo pelo governo, iniciada em 1992, ocorreu uma
concentragdo do setor de laticinios e um aumento da importancia dos
supermercados na distribuicdao de alimentos. Depois de uma década, o produto
acondicionado nas embalagens laminadas cartonadas e estavel a temperatura
ambiente, passou a representar mais de 70% do mercado. Assim, o leite UHT
passou a ser comercializado a precos competitivos ao leite pasteurizado,
possibilitando o crescimento acelerado do consumo do produto no pais.
Nesse cenario, destaca-se também a opcdao do consumidor por um produto de

maior conveniéncia na periodicidade de compra e estocagem.
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As vantagens dos produtos assépticos transformaram o mercado de
sistemas assépticos em um negdcio atrativo. No entanto, existem barreiras
consideraveis a entrada e permanéncia nesse mercado, tais como a complexidade
inerente ao sistema, o0s investimentos demandados em pesquisa e
desenvolvimento e a competitividade empresarial. Os sistemas assépticos devem
ser planejados, implantados e validados de acordo com especificacOes assépticas,
que contemplem a esterilidade comercial dos seus principais elementos: produto;
superficies de contato com o produto; material de embalagem; gases e
equipamento (CODEX ALIMENTARIUS, 1993). Esses elementos sao comuns a
todos os tipos de sistemas assépticos, que se diferenciam pela maneira pela qual

alcancam e mantém a esterilidade comercial.

Na concepcao de um sistema asséptico, as bolsas plasticas apresentam-se
como uma das alternativas de embalagens mais simples. Esse tipo de embalagem
racionaliza a quantidade de material utilizado, atribuindo-se caracteristicas de
economia e minimizando impactos ambientais do sistema. As propriedades
mecanicas e de barreira sdo ajustaveis a qualidade e vida util especificada para o
produto. O sistema de producao da bolsa plastica, tipo forma, enche e fecha, é

relativamente simples e apresenta flexibilidade quanto ao tamanho da embalagem.

As principais limitacdes das bolsas plasticas, para o acondicionamento de
leite fluido, estdo associadas a conveniéncia no manuseio e a praticidade do
sistema de refechamento. O produto deve ser colocado num suporte para ser
manuseado e a embalagem exige objetos cortantes para abertura, nao
apresentando dispositivo de fechamento. Todavia, essas deficiéncias podem ser
sanadas utilizando-se a tecnologia de embalagens auto-sustentaveis e as tampas

de abertura e refechamento.

O objetivo desse trabalho foi avaliar um sistema asséptico projetado para
produzir 1.000 L/h de leite e bebidas de alta acidez (dois chas e quatro refrescos
mistos de maca, pera e péssego) com uma probabilidade de unidades ndo estéreis
de 1:1.000. A concepcao do sistema proposto nesse trabalho primou pela

simplicidade e o baixo custo, adequada aos sistemas de pequena escala de
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producdo. As embalagens estudadas foram bolsas flexiveis com termossoldagem
tipo almofada de polietileno de baixa densidade pigmentado de branco com
dioxido de titanio, tradicionalmente utilizado para leite pasteurizado, e laminado
multicamada com propriedades de barreira ao oxigénio e a luz. Os testes foram
conduzidos num sistema composto por equipamentos comerciais (tanques,
bombas, valvulas, tubulacbes e trocador de calor) e em desenvolvimento (tanque

de produto e maquina de embalagem), todos destinados as industrias de pequena

escala de producao.
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ESPECIFICACOES PARA O PROCESSAMENTO E A EMBALAGEM
ASSEPTICA DE BEBIDAS

RESUMO

As especificacdes assépticas (scheduled process) englobam todas as
condicOes necessarias para alcancar e manter a esterilidade comercial dos
elementos do sistema: equipamento, embalagem e alimento. O objetivo dessa
revisao foi levantar consideracOes para especificacdes de sistemas assépticos, bem
como aspectos relacionados a sua qualificacdo e validacdo. A revisao foi baseada
no cddigo de praticas higiénicas do Codex Alimentarius para alimentos de baixa
acidez processados e acondicionados assepticamente. Diante da limitada legislacao
existente para sistemas assépticos no Brasil, esse trabalho serve como estimulo
para o Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento estabelecer

instrumentos legais para os atuais e futuros sistemas.

1 - INTRODUCAO

Os sistemas assépticos sao definidos como o processamento de um produto
comercialmente estérii e envase numa embalagem esterilizada, com um
fechamento estéril e hermético de maneira a prevenir recontaminacoes
microbianas do produto (CODEX ALIMENTARIUS, 1993a). Essa tecnologia
possibilita a esterilizagdo do produto e da embalagem em separado, uma vez que o
acondicionamento € realizado numa area limpa (Figura 1). Isso assegura a
estabilidade do produto a temperatura ambiente sem o uso de conservantes
quimicos. Outro aspecto interessante € o processamento em fluxo continuo com
um rapido aquecimento e resfriamento do produto antes do envase.
Consequentemente, o produto é submetido a um tratamento térmico mais brando
que na esterilizacdo convencional através da embalagem ou o enchimento a
quente (ROMANO; FARIA; ANJOS, 1998; VON BOCKELMANN; VON BOCKELMANN,
1998; RICHARDSON; CHRISTIAN; TUCKER, 2007).
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Figura 1 - Diagrama genérico das etapas dos sistemas assépticos.

A tecnologia asséptica tem cerca de 80 anos, tendo sido desenvolvida a
partir de 1927 na American Can Company, sob a coordenacao de C. Olin Ball
(MITCHELL, 1988). Entretanto, a sua aplicacao em grande escala comercial e a
diversificacdo dos produtos tem ocorrido nas Ultimas décadas. No Brasil, por
exemplo, o leite w/tra high-temperature (UHT) foi introduzido em 1972, mas até o
inicio dos anos de 1990 compreendia, apenas, cerca de 5% do mercado de leite
fluido, dominado pelo leite pasteurizado em embalagens flexiveis. Depois de uma
década, o produto passou a representar mais de 70% do mercado, estimado
atualmente em cinco bilhGes de litros de leite fluido ao ano ou de embalagens
laminadas cartonadas (ASSOCIAGCAO BRASILEIRA DE LEITE LONGA VIDA, 2009).
A Figura 2 apresenta o comportamento do mercado de leite fluido no Brasil.
Ademais, os produtos assépticos, que até a década de 1980 ficavam limitados
principalmente aos sucos e leites, diversificaram as opcOes nas prateleiras dos

mercados, incluindo alimentos particulados com carnes e vegetais.
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Figura 2 - Mercado de leite fluido no Brasil.
Fonte: Adaptado de Associacao Brasileira de Leite Longa Vida (2009).

As vantagens dos produtos assépticos transformaram o mercado de
equipamentos e embalagens num dos mais dinamicos e promissores
(SZEMPLENSKI, 2005). Nos Estados Unidos existem cerca de 30 tipos de sistemas
assépticos comerciais, sendo que na década de 1980 o numero era o dobro do
atual e somente no periodo entre 1999 e 2005 foram criados 10 novos sistemas
(BRODY, 2006). No Brasil, existem cinco sistemas para embalagens de consumo e
cerca de 10 para embalagens institucionais. No entanto, existem barreiras
consideraveis a entrada e permanéncia nesse mercado, tais como os investimentos
demandados em pesquisa e desenvolvimento, a complexidade inerente ao sistema,
e a competitividade empresarial.

Os sistemas assépticos devem ser planejados, implantados e validados de
acordo com especificacdoes assépticas, que contemplem a esterilidade comercial
dos seus principais elementos: produto; superficies de contato com o produto;
material de embalagem; gases e equipamento. Esses elementos sdao comuns a
todos os tipos de sistemas assépticos, diferenciando-se pela maneira pela qual
alcancam e mantém a esterilidade comercial.
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As especificacdes assépticas (scheduled process) foram inicialmente
desenvolvidas para esterilizacao ou apertizacao dos alimentos na embalagem, de
modo a assegurar a estabilidade a temperatura ambiente. Mas o conceito passou a
ser considerado de forma sistémica, sendo aplicado em todo o mundo a partir da
década de 1970, com a regulamentacdo americana da Food and Drug
Administration (FDA) sobre Boas Praticas de Fabricacdo para alimentos enlatados
de baixa acidez (UNITED STATES FOOD AND DRUG ADMINISTRATION, 2009b) e
acidificados (USFDA, 2009c). Naquela época a FDA também estabeleceu a
exigéncia de uma permissao legal, baseada nas especificacbes assépticas, para
que os produtos pudessem ser introduzidos no mercado (USFDA, 2009a). Essas
legislacdes foram publicadas como consequéncia de uma série de surtos de
botulismo que ocorreram devido ao processamento térmico inadequado de
produtos de baixa acidez em embalagens hermeticamente fechadas ou pela
acidificacao insuficiente de produtos que deveriam ser de alta acidez (USFDA,
1997). No ambito internacional, o Codex Alimentarius contemplou as
especificacOes assépticas com o estabelecimento de recomendacbes para
esterilizacdo comercial pelo método convencional na embalagem (CODEX
ALIMENTARIUS, 1993b) e através de sistemas assépticos (CODEX ALIMENTARIUS,
1993a).

O propodsito principal das normas e recomendagdes para produtos
comercialmente estéreis é proteger os consumidores contra micro-organismos que
apresentem risco consideravel a saude publica, especialmente Clostridium
botulinum. Os esporos desses micro-organismos devem ser destruidos ou
efetivamente inibidos de modo a evitar a germinacao e subsequente producao da
toxina botulinica, uma das mais fatais. Isso é alcangado através das Boas Praticas
de Fabricacao e programas complementares de seguranca dos alimentos como a

Analise de Perigos e Pontos Criticos de Controle.
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Os programas de seguranca e qualidade de alimentos devem incluir:

e Estabelecimento de programas de higienizacao e métodos de conservacao,
através de especificacdes assépticas, que possibilitem pelo menos a

destruicao ou inibicao de esporos de Clostridium botulinum,

e Aplicacao efetiva dos programas de higienizacao e métodos de conservacao

em sistemas de producao adequamente controlados;

e Comprovacao documental das especificacbes assépticas através da

manutencao de registros.

A qualificacdo e validacdo dos sistemas assépticos visam provar que o
mesmo funciona conforme as especificacdes assépticas. Isso envolve
consideragdes quanto os pontos criticos de controle, a legislacao pertinente, a
produtividade, a taxa de nao-esterilidade, dentre outros aspectos abordados nesse
trabalho.

O objetivo dessa revisao foi levantar consideragdes para especificacdoes de
sistemas assépticos, bem como aspectos relacionados a sua qualificacdo e
validacdo. A revisao foi baseada no cddigo de praticas higiénicas para alimentos de
baixa acidez processados e acondicionados assepticamente do Codex Alimentarius
(1993a). Perante a limitada legislacao existente para sistemas assépticos no Brasil,
esse trabalho serve como base técnica para o Ministério da Agricultura, Pecuaria e
Abastecimento estabelecer instrumentos legais especificos para os atuais e futuros

sistemas.

2 - ESPECIFICACOES ASSEPTICAS

As especificacOes assépticas (scheduled process) sao definidas como todas
as condicOes necessarias para alcancar e manter a esterilidade comercial dos
elementos do sistema: equipamento, embalagem e produto (CODEX

ALIMENTARIUS, 1993a). Os fatores criticos para a destruicao microbiana devem

16



Capitulo 1

ser planejados, testados, controlados e registrados, sendo listados na forma de um

documento para validagao da esterilidade comercial.

O estabelecimento das especificacbes assépticas deve ser efetuado por
pessoas qualificadas ou organizagdes com infra-estrutura adequada, que atuem
como autoridades em processos. Na industria, as especificacdes assépticas devem
estar documentadas e prontamente acessiveis para consulta, pelos responsaveis
pelo sistema ou autoridades dos drgaos oficiais de jurisdicdo, consistindo num
instrumento genérico para andlise do sistema (CODEX ALIMENTARIUS, 1993a).
Essa documentacao, preferencialmente, deve ser aprovada, datada e assinada pela
autoridade em processo, responsavel pela operacdo, responsavel legal e
proprietario do estabelecimento, firmando o compromisso de implementacao,

monitoramento, avaliagao, registro e manutencao das especificacoes.

Os operadores do sistema devem estar sob a supervisao de uma pessoa
treinada, que conhega os principios do processamento e embalagem asséptica
(CODEX ALIMENTARIUS, 1993a). A legislacao americana determina que o
supervisor seja satisfatoriamente aprovado em um curso de instrucbes sobre
operacdo de autoclaves e sistemas assépticos, assim como inspecao do
fechamento de embalagens (USFDA, 2009a; 2009b). No Brasil, esse curso vem

sendo ministrado pelo Instituto de Tecnologia de Alimentos - Campinas, SP.

Nos Estados Unidos, os sistemas assépticos de produtos de baixa acidez e
acidificados sob jurisdicdo da FDA, s3ao analisados através de documentos de
registro (process filling). Existem dois tipos de documentos de registro, um para
sistemas assépticos de produtos de baixa acidez, apresentado no Anexo I (USFDA,
2008b), e outro para todos os métodos de conservacdo de produtos
comercialmente estéreis, exceto sistemas assépticos de baixa acidez, apresentado
no Anexo II (USFDA, 2008a). Adicionalmente, a FDA exige uma documentacao
com especificacdes dos equipamentos, fatores criticos e controles dos sistemas
assépticos, apresentada no Anexo III (USFDA, 2001d). Outras informacdes podem
ser requeridas, incluindo o relatério da validacao de processo em novos sistemas

assépticos. Esses documentos devem ser providenciados por todos os
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processadores de alimentos que comercializam produtos nos Estados Unidos,
servindo para identificacdo de perigos potenciais a sadde publica e para monitorar
o cumprimento da legislagao. A FDA disponibiliza um guia de instrucdes, em
formato eletronico, para preenchimento de cada documento de registro (USFDA,
1997).

Os produtos nao incluidos nas regulamentacées da FDA para alimentos de
baixa acidez em embalagens herméticas sao os seguintes (USFDA, 1997; 2009a;
2009b):

¢ Alimentos acidos, com pH normal ou natural < 4,6;
e Bebidas alcodlicas;

¢ Alimentos fermentados, com reducao do pH para 4,6 ou menos pela acao

de micro-organismos produtores de acidos;

e Alimentos processados sob a jurisdicao do programa de carnes e frangos da

United States Department of Agriculture,
¢ Alimentos com atividade de agua < 0,85;
e Alimentos que nao sao termicamente processados;

e Alimentos que nao sao acondicionados em recipientes hermeticamente

fechados;

e Alimentos estocados, distribuidos e comercializados sob refrigeragao, sendo

visivelmente rotulados com informagdes como, mantenha refrigerado;

e Tomates e produtos derivados com pH final de equilibrio < 4,7.
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Os produtos ndo incluidos nas regulamentacdes da FDA para alimentos
acidificados sao (USFDA, 1997; 2009a; 2009c):

¢ Alimentos acidos, com pH normal ou natural < 4,6;

e Alimentos acidos que conttm uma pequena quantidade de alimentos de
baixa acidez e cujo pH final de equilibrio ndo difere significativamente do

componente predominante;
e Bebidas alcodlicas;
e Bebidas carbonatadas;
¢ Alimentos fermentados;
¢ Alimentos com atividade de agua < 0,85;

e Geléias, conservas de frutas e produtos similares.

3 - ESTERILIDADE COMERCIAL

A esterilidade comercial significa auséncia de micro-organismos capazes de
desenvolver no alimento em condicdes normais sem refrigeracao, pelas quais o
produto deve ser manuseado durante a producdo, distribuicdo e estocagem
(CODEX ALIMENTARIUS, 1999). No contexto dos sistemas assépticos, a definicao
de esterilidade comercial também é empregada para denotar o estado em que
equipamentos e embalagem ficam livres de micro-organismos capazes de se

desenvolver no alimento nas condigdes de producao, distribuicdao e estocagem.

O conceito de esterilidade comercial € empregado na industria de alimentos
perante limitacdes de natureza composicional dos alimentos, técnica e analitica em
se alcancar ou comprovar o estado de esterilidade absoluta; ou seja, a auséncia de
micro-organismos em uma amostra ou lote de producdo. O tratamento necessario
para alcancar a esterilizacao completa de um alimento pode destruir os seus
atributos sensoriais e o0 seu valor nutritivo. A contaminacao das matérias-primas é
variavel e as populacdes homogéneas geralmente apresentam uma cinética de

destruicao logaritmica, independentemente da aplicacdo de tratamentos fisicos ou
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quimicos. Por outro lado, os tratamentos de descontaminagdo tém intensidades
fixas e estdo sujeitos as falhas. As analises microbioldgicas detectam somente as
formas de organismos capazes de desenvolver nas condicoes teste, de modo que a
auséncia absoluta de organismos nao pode ser comprovada como um todo.
Ademais, as analises microbioldgicas geralmente sao destrutivas, demoradas,
onerosas €, mesmo que fossem aplicadas em 100% das amostras de um lote, nao
comprovariam a esterilidade absoluta (PFLUG, 1987b). Consequentemente, o
conceito de esterilidade comercial foi introduzido na industria de alimentos,
inicialmente para produtos enlatados e termicamente processados, denotando uma
condicao de estabilidade microbiana, por um periodo indeterminado, nas condicoes

normais de producao, distribuicao e estocagem.

Pflug (1987a) propds uma abordagem quantitativa para a especificacao do
produto ou processos, que indica o nivel de micro-organismos criticos num
determinado nimero de embalagens, em termos da probabilidade de unidades
nao-estéreis (PUNE). Esse parametro é definido como o nimero de embalagens
nao-estéreis em relacao ao total de embalagens produzidas Os sistemas assépticos
podem apresentar valores de PUNE nos seguintes niveis: 1:100, considerada
inaceitavel; 1:1.000, realistica; 1:10.000, ambiciosa; 1:100.000, dificilmente
atingivel; 1:1.000.000, impraticavel (VON BOCKELMANN, 1991). A PUNE dos
sistemas assépticos comerciais pode ser estabelecida em funcao de varios fatores,
incluindo: a natureza do produto; a legislacdo; a politica de qualidade empresarial;
a concorréncia de mercado e o tipo de consumidor alvo (VON BOCKELMANN,
1998).

O célculo da PUNE de um sistema composto por varios elementos pode ser
determinado pela regra da adicdo de riscos ou Teorema de Morgan da Algebra
Booleana. A PUNE pode ser expressa como a soma dos riscos de nao-esterilidade
individual de todos os elementos do sistema, desde que os riscos individuais sejam
muito menores que 1. Celf (1981) extraiu desta regra dois fundamentos para os
sistemas assépticos: (i) O risco de nao-esterilidade esta diretamente associado

com a operagao de esterilizacdo menos eficiente; (ii) Quanto maior o nimero de
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operagoes de esterilizacao, maior o risco de nao-esterilidade. Essas consideracdes
podem ser exemplificadas supondo-se um sistema com trés elementos, com os
seguintes riscos: R1 de 107; R2 de 10; R3 de 10®. O risco total do sistema seria

de 1,011 x 1073, aproximadamente igual ao R1.

A ocorréncia de unidades ndo-estéreis em sistemas assépticos pode ser
atribuida a diferentes causas. Existem relatos que indicam a operacdao de
embalagem asséptica como a mais critica. Todavia, consideragbes operacionais do
sistema como um todo, bem como a experiéncia, levaram a Von Bockelmann

(1988a; 1988b) a atribuir as falhas a uma ou mais das seguintes causas:
e Construcdo impropria dos equipamentos;
¢ InstalacOes incorretas das linhas de producao;
¢ Negligéncia na manutengao preventiva da planta de produgao;
e Operacgoes indevidas;
¢ Qualidade deficiente da matéria-prima;

¢ Manuseio e distribuicao inadequada do produto final.

4 - EQUIPAMENTOS E ACESSORIOS

Os principais requisitos dos equipamentos e acessorios empregados em

linhas de processamento e embalagem asséptica sdao os seguintes:

e Desenho sanitario que possibilite a limpeza em circuito fechado e drenagem
do sistema. As partes internas dos equipamentos devem, preferencialmente,

possibilitar a visualizagao para inspecoes;

e Construcao com materiais aprovados para contato com o alimento, nao
reativos nas condicOes de uso e resistentes a corrosdao. Os principais
materiais sao acos inoxidaveis e borrachas com diferentes especificacoes
para resistir as condicOes de processamento e a reatividade do produto e

dos agentes quimicos.
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e Conter barreiras fisicas que assegurem a integridade da area asséptica do
sistema. Essas especificacdes sao contempladas pelo Codex Alimentarius

(1993a) e serao discutidas a seguir.

Nos sistemas assépticos com fluxo continuo a taxa de alimentacdo de
matéria-prima deve ser constante, reprodutivel e quantificavel. Esse controle visa
assegurar a manutencao do tempo de retencao estabelecido nas especificacoes
para esterilizacao do produto. Nesse sentido, deve existir um controle de vazao de
alimentacdo do sistema que previna alteracdes ndo autorizadas, através de

alarmes ou cadeados ou outro dispositivo.

O tubo de retencao deve ser projetado e instalado de forma que nenhuma
porcdo dessa seccao do esterilizador, entre a entrada e saida do fluido, seja
aquecida. A inclinacdo minima da tubulacao deve ser de 2,0 cm/m, assegurando
que a secao esteja sempre cheia de produto. As caracteristicas de aquecimento do
produto na secao de retencao, principalmente o fluxo de produto e variagdes de
temperatura, devem ser conhecidas de modo a assegurar o cumprimento das
especificacdes do tratamento térmico de esterilizacao comercial do produto. Esse
conhecimento é fundamental para assegurar o controle ambiental ao redor da

secao e obter um controle apropriado da temperatura do produto.

Os equipamentos e acessorios com partes moveis localizados apds a
entrada da secdo de retencdo devem conter barreiras fisicas que previnem a
entrada de micro-organismos na area asséptica do sistema. Selos de vapor ou
outras barreiras apropriadas devem ser instalados ao redor do eixo de bombas,
valvulas e outras partes moveis. O funcionamento desses dispositivos de protecao
deve ser monitoravel pelo operador. Isso pode ser realizado pela observacao da
liberacao de descargas de vapor de purgadores apropriadamente localizados e

orientados ou através de vazamentos em portas de deteccao.

Nos processamentos onde sao exigidas condigdes de esterilizacao acima da
temperatura de ebulicdo do produto a pressao atmosférica é necessario elevar a

pressao na secao de retencao da linha. Isso possibilita a elevacao da temperatura
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do produto e evita a sua fervura (flashing), que pode afetar tanto a temperatura
quanto o tempo estipulado para esterilizagdo comercial. As altas pressdes
constituem também uma barreira a entrada de micro-organismos no sistema, pois
em eventuais aberturas, o produto tende a vazar do ambiente interior para o
externo. Nas linhas de processamento a contrapressao pode ser mantida por meio
de valvulas, placas com orificio ou outros dispositivos que restrinjam a passagem

de produto pelo trocador de calor.

A pressdo de ar e outros gases esterilizados por calor ou filtracdo é outra
barreira fisica, sendo aplicada em partes estacionarias do sistema. Nos tanques
assépticos é recomendada uma pressdo manométrica minima de 0,07 kgf/cm?.
O fluxo de ar comercialmente estéril para o tanque deve ser efetuado apos o ciclo
de esterilizacdao. Isso previne o estabelecimento de pressdes negativas durante o
resfriamento do tanque ou ao longo da producao e, consequente, succao de micro-

organismos.

Os sistemas assépticos tém como principio de funcionamento a parada do
processamento na ocorréncia de algum evento que resulte na perda potencial da
esterilidade da secao asséptica, devendo ser realizada uma limpeza e esterilizagao
da linha antes da retomada da producao. Entretanto, os sistemas podem ser
concebidos de forma que a maquina de embalagem e o tanque asséptico
funcionem mesmo na ocorréncia de falhas criticas de processamento, como
diminuicao da temperatura do produto no final da secao de retencao ou a queda
da pressao diferencial nas secoes de regeneracao do trocador de calor, abaixo das
especificacoes. Nesses casos, deve ser estabelecida uma barreira fisica entre o
produto potencialmente ndo estéril da linha de processamento e o produto
comercialmente estéril estocado do tanque asséptico da linha da maquina de
embalagem. Isso pode ser realizado através de uma configuragdo com duas
valvulas, localizadas antes do tanque asséptico, que automaticamente convertam a
linha de produto para o modo de desvio de fluxo e separem o tanque asséptico e a
maquina de embalagem da linha. Entre as valvulas é estabelecida uma barreira de

vapor que assegura o isolamento do produto comercialmente estéril. Modificacoes
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nos equipamentos devem ser avaliadas de modo a se determinar a necessidade de
conduzir testes desafios (CODEX ALIMENTARIUS, 1993a).

4.1 - Instrumentacao e Controle

O Codex Alimentarius (1993a) estabeleceu que o esterilizador devesse ser
equipado com um numero suficiente de termometros e registradores de tempo e
temperatura que sejam acurados, calibrados e confiaveis. Esses dispositivos devem
apresentar uma sensibilidade suficiente para responder a mudancas de
temperatura, de modo a assegurar o atendimento as especificacdes de

processamento assépticas especificadas.

Os termOmetros devem possuir uma divisdo da escala que possibilite uma
leitura de 0,5 °C, claramente, sendo que nos instrumentos analdgicos a escala
graduada nao pode exceder 4,0 °C/cm. A acuracidade dos termémetros deve ser
testada com um termémetro padrdo, utilizando-se agua ou vapor e numa posicao
ou aspecto similar a instalada no esterilizador. Esse teste deve ser realizado antes
da instalacdo no esterilizador e com uma frequéncia que assegure a sua
acuracidade, e que seja no minimo anual. Os termometros que apresentarem um
desvio maior que 0,5 °C, em relagdo ao padrao, devem ser ajustados ou

substituidos.

Os registradores de tempo e temperatura devem apresentar uma carta
grafica com uma escala que nao apresente mais de 12 °C/cm numa faixa de 10 °C
da temperatura de esterilizacao. A acuracidade dos registradores deve ser igual, ou
melhor, que + 0,5 °C. A temperatura registrada nao deve superar a do
termOmetro durante a esterilizacdo. Os registradores devem ser equipados com
algum dispositivo que previna alteragdes nao autorizadas no seu ajuste.
O registrador de tempo deve ser acurado e verificado periodicamente, de forma a

se manter o seu funcionamento adequado.

O termOmetro na saida do tubo de retencdo deve ser instalado de modo a

nao alterar o fluxo de fluido e resultar numa condicao de processamento
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inadequada. O sensor do termOmetro deve ser localizado proximo a sonda, que
deve ser posicionada de forma que a condutividade da tubulacao nao interfira na

determinagao da temperatura do produto.

As secOes de regeneracao do trocador devem ser projetadas, construidas,
operadas e controladas de modo a prevenir a contaminagao do produto estéril com
a matéria-prima. A pressao manométrica em qualquer posicao no lado das placas
com produto estéril deve ser maior do que no lado da matéria-prima em pelo
menos
0,07 kgf/cm®. O trocador de calor deve ser equipado com dois sensores de
pressao, localizados na saida do regenerador com produto estéril e na entrada do

regenerador com matéria-prima.

O registrador-controlador de diferenca de pressao das secOes de
regeneracao deve ter a sua escala dimensionada de modo que, iniciando-se a
escala em 0 kgf/cm?, a diferenca de pressdo especificada corresponda a cerca de
dois tercos da escala total. A divisio da escala n3o deve exceder 0,14 kgf/cm?,
numa escala de trabalho que n3o seja superior a 1,4 kgf/cm?/cm. A acuracia desse
dispositivo deve ser testada com um indicador de pressao padrao, antes de sua
utilizacdo e com uma frequéncia que assegure confiabilidade nas mensuracoes,
mas que seja no minimo anual. Todos os dispositivos de monitoramento, registro e

controle e verificacdo devem ser aprovados pelos drgaos oficiais responsaveis.

5 - HIGIENIZAGAO DA LINHA DE PROCESSAMENTO E EMBALAGEM

A limpeza e esterilizagdgo da linha de processamento e embalagem
constituem partes principais do programa industrial de higienizacao, que deve ser
estabelecido conforme recomendagdes do Codex Alimentarius (1993a; 2003). Nas
linhas assépticas tanto a limpeza quanto a esterilizacdo sao consideradas etapas
criticas, demandando um programa de higienizacao especifico. Falhas de
higienizacao, tanto no ciclo de limpeza quanto no ciclo de esterilizacao, resultam

em contaminacOes de natureza fisica, quimica e microbiana do produto.
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O principal método de higienizacdo de linhas de processamento e
embalagem asséptica é por circulacdo em circuito fechado. As superficies de
contato com o produto na secdo asséptica da linha de processamento, localizada
desde o tubo de retencdo até a maquina de envase, incluindo tubulacdes,
vedacOes, valvulas, bombas, placas de transferéncia de calor e tanques, tém de
ser levadas a condicao de esterilidade comercial, antes do ciclo de producdo. Na
maquina de envase, além das superficies que entram em contado direto com o
produto, a camara asséptica também tem de ser esterilizada. A condicao de
esterilidade comercial tem que ser mantida até o término da producdo, quando
ocorre a limpeza e preparacao do sistema para um novo ciclo. Na ocorréncia de
algum evento que ocasione a perda da esterilidade da secdo asséptica, antes ou
durante a producao, um novo ciclo de esterilizacao ou higienizagao tem que ser

conduzido.

A esterilizacdo da linha de processamento geralmente é efetuada com agua
a altas temperaturas, sob pressao ou com vapor saturado. O tempo e a
temperatura ao longo do ciclo de esterilizacdo tém de ser monitoradas e
registradas em pontos criticos do sistema ou, pelo menos, no “ponto frio” da linha,
local que demora mais para aquecer. A identificagao do ponto frio do sistema deve
ser conduzida em testes pré-producao, através do monitoramento da temperatura

ao longo da linha.

O tanque asséptico deve ser equipado com instrumentacao, adequadamente
localizada, para monitoramento e registro das condigoes de esterilizacao. O ciclo
de esterilizacdo deve ser sucedido pela pressurizagdo com ar ou outro gas
comercialmente estéril & pressdo manométrica minima de 0,07 kgf/cm?. Caso o
tanque seja esterilizado em separado da linha de processamento, um ciclo

especifico deve ser estabelecido.

A esterilizacao da camara asséptica da maquina de envase geralmente é
realizada pelo método combinado de ar quente, vapor saturado ou supersaturado
com agentes quimicos, como perdxido de hidrogénio ou acido peracético. No ciclo

de esterilizacao e durante a produgao o ar deve ser esterilizado ou filtrado para
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manter a integridade da camara asséptica. Nesses casos, a pressao positiva deve
ser monitorada e registrada desde o inicio do ciclo de esterilizacdo até o final do

envase.

O estabelecimento das especificacdes assépticas para a esterilizacdao da
camara asséptica da maquina de envase deve ser realizado mediante a condugao
de testes desafio, utilizando-se micro-organismos e métodos apropriados. Esses
testes fisicos, quimicos e microbioldgicos, além de avaliar o desempenho do
sistema perante a intensidade maxima e minima dos tratamentos, possibilitam o
levantamento dos fatores criticos para atingir a condicdao de esterilidade comercial.
Na esterilizacao por métodos fisicos e quimicos, a temperatura, tempo de contato,
concentragao, quantidade, método de aplicacdo nas superficies e outros fatores
criticos devem ser monitorados e registrados. O funcionamento adequado de
atomizadores, bicos aspersores e outros instrumentos de dispersao de solugdes

esterilizantes deve ser verificado.

Os produtos de higienizagao devem ser aprovados para uso pelos érgaos
oficiais de jurisdicao. Qualquer residual dos produtos de higienizacao que
permanecam na superficie de contato com o alimento deve ser removido através
do enxague com agua antes da utilizacdo dos equipamentos. Precaucoes
adequadas devem ser tomadas para prevenir a contaminacao de alimentos,
embalagens e outros produtos durante a higienizacao do ambiente, equipamentos

e utensilios com agua e solucdes detergentes quimicas.

O Codex Alimentarius (1993a) também recomenda que cada
estabelecimento produtor de alimentos de baixa acidez comercialmente estéreis
devera ter um individuo, preferencialmente um membro permanente da equipe de
funcionarios, cujas atividades sejam independentes da produgdo, como
responsavel pelo programa de higiene industrial. Esse individuo devera conhecer a
importancia das contaminacdes e os perigos envolvidos, contando com uma equipe

adequadamente treinada em técnicas de higienizagao.
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6 - ESTERILIZACAO COMERCIAL DO PRODUTO

Na especificacdo asséptica para esterilizacdo comercial de produtos de baixa
acidez, o Codex Alimentarius (1993a) recomenda que o processo térmico para
produtos de baixa acidez seja estabelecido de acordo com o0s seguintes fatores

criticos:

e Microbiota, incluindo Clostridium  botulinum e  micro-organismos

deteriorantes;
e Composicao e formulacao do produto;
¢ Nivel e tipo de conservante;
¢ pH de equilibrio;
e Atividade de agua;
e Provavel temperatura de estocagem do produto.

O pH é um dos parametros decisivos na selecao do processo térmico
aplicado aos alimentos. Os produtos acidos ou acidificados com pH menor que 4,6
sao geralmente submetidos a pasteurizagdo, em temperaturas abaixo de 100 °C, e
para os produtos de baixa acidez a esterilizacao, em temperaturas acima de
100 °C sob pressdao. Ambos os tratamentos térmicos podem resultar na condicao
de esterilidade comercial do produto. O pH 4,6 serviu como valor divisério entre os
tratamento devido a constatacdao que esporos de Clostridium botulinum nao
germinarao e crescerao em alimentos abaixo do pH 4,8, de modo que o pH 4,6 foi
estabelecido como a linha divisdria entre os alimentos acidos e os de baixa acidez
(GAVIN; WEDDIG, 1995). Em geral, muitos tipos de esporos nao sao capazes de

germinar, crescer e deteriorar em alimentos com pH menor que 4,6.

O estabelecimento de um processo térmico para esterilizagdo comercial do
produto, ou qualquer elemento do sistema asséptico, deve comecar pelo
delineamento do planejamento dos testes, incluindo os critérios de aceitacdo a
serem usados. Na primeira etapa deve ser determinado o requerimento de

conservacao do produto, tipicamente expresso em termos do valor Fy. Na segunda
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etapa, as caracteristicas térmicas e de deslocamento do produto devem ser
determinadas para o sistema de aquecimento, retencdo e resfriamento especifico a
ser usado. A terceira, e Ultima etapa, consistem na integracdo do perfil de
aguecimento com os requerimentos microbioldgicos, possibilitando a validagdo da
esterilidade comercial do produto (MASSAGUER, 2006; PFLUG; BERRY; DIGNAN,
1990).

6.1 - Requisito da matéria-prima

A especificacao asséptica tem como elemento inicial e final o alimento, seja
na forma de matéria-prima ou de produto. A cadeia de alimentos, formada por
produtores, processadores, distribuidores, vendedores e consumidores, deve ser
gerenciada de modo a garantir a seguranca e adequagao ao consumo dos
produtos. O processador, na situacdo de responsavel legal pelos alimentos, deve
assegurar condicOes higiénicas e estabelecer especificacoes de qualidade da
matéria-prima (CODEX ALIMENTARIUS, 2003). Essas especificacdes dependem de
varios fatores, incluindo o tipo de alimento, a legislacdao pertinente e a politica de

qualidade do processador.

Os tratamentos de esterilizacao sao estabelecidos a partir da contaminacao
microbiana provavel da matéria-prima, em termos da microbiota, numero e
resisténcia. Na esterilizacdo comercial de produtos de baixa acidez trés tipos de
micro-organismos sao considerados (PFLUG, 1987a; 1987b): esporos de
Clostridium botulinum, esporos de mesdfilos ndao patogénicos e esporos de
termofilos ndo patogénicos (principalmente bactérias do género Bacillus e
Clostridium). No leite UHT, Pacheco-Sanchez (2005) também destacou a
importancia do dimensionamento do processo térmico de acordo com a
contaminacdo da matéria-prima por esporos de bactérias potencialmente

patogénicas de Bacillus cereus.
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O estabelecimento de tratamentos de esterilizacao comercial de produtos de
alta acidez também é conduzido com base na contaminacao potencial da matéria-
prima por micro-organismos patogénicos e deterioradores. Tradicionalmente, os
micro-organismos alvo s3ao bactérias na forma vegetativa (Streptococcus
thermophilus, Enterococcus durans, Lactobacillus e outras bactérias laticas) e
bolores (Byssochlamys fulva e Xeromyces biporus). No entanto, esporos
bacterianos de Alicyclobacillus acidoterrestris tém comprometido a estabilidade
comercial de sucos de maca e laranja (CERNY; HENNLICH; PORALLA, 1984; EIROA
et al., 1999; SILVA; GIBBS, 2004; TAMEGA JR., 2005).

Quando as matérias-primas forem submetidas ao branqueamento pelo
calor, essa etapa deve ser seguida por um rapido resfriamento ou um
processamento subsequente sem paradas demoradas. O desenvolvimento de
micro-organismos termdfilos e as contaminagbes por agentes branqueadores
podem ser minimizados por meio de desenho sanitario dos equipamentos,
temperaturas de processo apropriadas e limpeza rotineira (CODEX ALIMENTARIUS,
1993a).

A resisténcia térmica de células vegetativas e de esporos pode ser
caracterizada por dois parametros, os valores Dt e z, apresentados na Tabela 1.
O valor Dy, ou tempo de reducao decimal, corresponde ao tempo, em minutos, a
uma determinada temperatura T, capaz de ocasionar uma reducao de 90% no
numero de micro-organismos. Nos calculos de processos térmicos a conversao do
valor Dt de um micro-organismo a uma determinada temperatura para outra
temperatura é realizada conhecendo-se o coeficiente de temperatura z, que
expressa a influéncia da temperatura de destruicao do micro-organismo. O valor z
corresponde ao intervalo de temperatura que ocasiona uma variacao de 10 vezes
no valor D, ou seja, um ciclo logaritmico. A conversao do valor D a uma

temperatura T; para outra temperatura T, pode ser realizada através da equacao
(D).
DT1/DT2 = 10 (T2-Tyz (1)
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Tabela 1 - Valores D e z de esporos e células vegetativas de bactérias, bolores e

leveduras.
Micro-organismo Temperatura Valor D Valor z
Q) (min) 9,
Esporos
Bacilus stearothermophilus 121,1 4,0-5,0 7,7 —-12,2
C. thermosaccharolyticum 121,1 3,0-4,0 8,8-12,2
Desulfotomaculum nigrificans 121,1 2,0-3,0 8,8-12,2
Clostridium PA 3679 1211 0,1-1,5 7,7-10,0
Clostridium botulinum A e B 121,1 0,1-0,2 7,7 -10,0
C. botulinum E 82,2 0,1-3,0 50-8,8
C. perfringens 100 03-17,6 6,0-17,2
Bacillus cereus 121,1 0,1-24 79-9,9
Clostridium pasteurianum 100 0,1-0,5 6,6 - 8,8
Alicyclobacillus acidoterrestris 100 0,1-0,5 94 - 14,7
Células vegetativas de bactérias
Mycobacterium tuberculosis 65,5 0,5-1,0 4,4-5,5
Brucella spp 65,5 0,1-0,2 4,4-5,5
Coxiela bumetti 65,5 0,5-0,6 4,4-5,5
Salmonella spp 65,5 0,02-0,3 4,4-5,5
Staphylococcus aureus 65,5 0,2-2,0 4,4-6,5
Staphylococcus pyogenes 65,5 0,2-2,0 4,4-6,6
Lactobacillus spp 65,5 0,5-1,0 4,4-5,5
Bolores e leveduras
Células vegetativas e micélios 65,5 0,5-3,0 44-6,6
Ascdsporos de:
2Zygosaccharomyces baillii 60,0 7,0-14,2 4,0-5,0
Saccharomyces cerevisiae 60,0 8,2—-22,2 45-5,5

Fonte: Adaptado de Ceviz, Tulek e Con (2009); Leitao e Junqueira (1995); Stumbo (1973)
e Tamega Jr. (2005).
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Os valores D e z variam de acordo com a espécie e o estado do micro-
organismo, na forma vegetativa ou esporulada. Além disso, os valores dos
parametros podem variar de acordo com o substrato em que o micro-organismo é
suspenso e a faixa de temperatura considerada, bem como o método empregado

na sua determinagao.

6.2 - Valor F¢

Os processos térmicos para esterilizacao comercial do produto, ou qualquer
elemento do sistema asséptico, podem ser estabelecidos através de varios
critérios. Na esterilizagdo comercial de alimentos o critério mais comumente
utilizado é o valor Fy, introduzido por Ball (1923). O valor Fr significa o tempo de
retencdo numa temperatura arbitrdria na qual o processo como um todo é
equivalente. Desse modo, esse critério pode ser empregado para comparar
diferentes processos com diferentes temperaturas de retencao, tempos de
retencao e taxas de aquecimento (LEWIS; HEPPELL, 2000).

Pflug (1997b) define o valor Fr como tempo de processo térmico
equivalente em minutos a uma determinada temperatura de referéncia T para
alcancar a condicdo requerida de conservacao, ou seja, para reduzir a
contaminacdo microbiana da matéria-prima até um alvo de conservagao
(endpoint). O alvo de conservacao deve ser mensuravel e especificado através da
probabilidade de unidade nao estéreis (PUNE). Os trés alvos de conservagao para
produtos de baixa acidez em embalagens hermeticamente fechadas e estocadas a
temperatura ambiente, bem como dos outros elementos do sistema asséptico, sao
os seguintes: o produto deve ser seguro do ponto de vista da saude publica, em
termos de Clostridium botulinum, apresentando uma PUNE de 107, ou seja, uma
probabilidade de um esporo vidvel em 10° embalagens; conservado contra a
deterioracdo de esporos de meséfilos numa PUNE de 10°; e conservado contra a

deterioracdo de esporos de termoéfilos, com uma PUNE de 107, quando estocado
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em temperaturas abaixo de 30 °C, e de 10®, em temperaturas ambiente mais
elevadas (PFLUG, 1987a).

Nas populacdes microbianas homogéneas, que apresente curvas de
destruicao semilogaritmica lineares, o valor Fr pode ser determinado por um

modelo matematico simples (PFLUG, 1987b), descrito pelas equacdes (2), (3) e
(4).

Fr = (log Np - log Ng).Dr., (2)
ou

Fr = Y,.Dr, ©)
onde,

Yn = log Ng - log NE. 4)

Nessas equagoes, Fré o tempo de processo térmico equivalente em minutos
a uma determinada temperatura de referencia T; Ny € a populagao inicial de micro-
organismos criticos por unidade; Ng € o nimero de micro-organismos que resistem
ao processo térmico ou a PUNE; Dt é o tempo de reducdao decimal;, e Y, € 0

numero de reducdes decimais do processo Fr.

No calculo do Fr para seguranca de um produto em relacdao a sobrevivéncia
de esporos de Clostridium botulinum, considerando-se que a contaminacao inicial
da matéria-prima seja de 10° e que o processo seja especificado com um PUNE de

107, tem-se:
Fr = [log(10°) - log(10°)].Dr = 12. Dt

Para o valores Di31,1oc de 0,21 min e z de 7,7 °C de esporos de Clostridium
botulinum tipo A, tem-se um Fi31,1oc de 2,52 min. O Fi31,1oc de um processo térmico
€ expresso como Fy, ou seja, tempo de processo térmico equivalente em minutos
para temperatura de referéncia de 121,1 °C (250 °F) e valor z de 10 °C, baseado
no coeficiente térmico de Clostridium botulinum (LEWIS; HEPPELL, 2000).
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O critério de esterilizacao comercial 12D foi definido por Stumbo (1973)
para 0s processos térmicos de alimentos de baixa acidez em embalagens
herméticas. Entretanto, os critérios 12D e o critério da PUNE de 10 coincidem
somente para Ny de 103. O Ny pode variar entre 10% por embalagem, para
matérias-primas a base de cogumelos, e 10, nas matérias-primas para produtos
carneos (GREENBERG et al., 1966; PFLUG, 1987b).

Pflug (1987b) formulou um guia para o estabelecimento de alvos de
processos térmicos ou PUNE, bem como valores Fr requeridos para assegurar
protecdo a saude do consumidor e prevenir perdas econdmicas pelo processador
(Tabela 2). Esses requerimentos foram estabelecidos com base em dados de
laboratdrio e experiéncias empiricas adquiridas em mais de 100 anos de
conservacdao de alimentos de baixa acidez em embalagens herméticas a

temperatura ambiente.

Tabela 2 - Alvos de conservacao e valores Fy para alimentos de baixa acidez em

embalagens herméticas.

Perigo PUNE® Fo (min)
Saude publica 107 3P
Conservagao
Esporos de mesdfilos 10° 5-7°¢
Esporos de termofilos
Temperaturas de estocagem e distribuicao < 30 °C 10 5-7°¢
Temperaturas de estocagem e distribuicao > 30 °C 10 15-21°

? Probabilidade de unidades ndo estéreis.

® Baseado nos dados de laboratdrio de Esty e Meyer (1966).
“Baseado em experiéncias empiricas de Pflug (1987b).
Fonte: Pflug, Berry e Dignan (1990).
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O tratamento UHT do leite consiste na aplicacdo de calor sob fluxo continuo,
por um periodo apropriado, de tal modo a tornar o produto comercialmente estéril
durante o processamento (CODEX ALIMENTARIUS, 2004). A legislacao brasileira
define leite longa vida como o leite homogeneizado que foi submetido, durante
2 a 4 segundos, a uma temperatura entre 130 e 150 °C, mediante um processo
térmico de fluxo continuo, imediatamente resfriado a uma temperatura inferior a
32 °C e envasado sob condicdes assépticas em embalagens estéreis e
hermeticamente fechadas (BRASIL, 1996).

Considerando os parametros estabelecidos na legislacao brasileira para
esterilizacao comercial do leite longa vida calculou-se os valores Fy, apresentados
na Tabela 3. Os dados evidenciam que varios bindOmios tempo-temperatura,
contemplados na legislacdo brasileira, nao atendem ao Fy minimo de 3 min, para
assegurar a protecao do consumidor contra C. botulinum, ou destruicao de esporos

deteriorantes.

A determinagao do tempo de residéncia minima necessaria para um produto
atingir a esterilidade comercial numa temperatura pode ser realizada por métodos
de injecdo de sais ou corantes e, ou, por modelos matematicos. Os modelos
matematicos incorporam a vazao e as propriedades reoldgicas do fluido, assim
como, as dimensdes e o0 desenho do tubo de retencdao. Em situacdes onde as
caracteristicas de escoamento do fluido sdo desconhecidas, os calculos precisam
ser validados através de ensaios experimentais bioldgicos, como pelo teste de
inoculacoes (inoculated pack test) (CODEX ALIMENTARIUS, 1993a).
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Tabela 3 - Valores de Fy calculados para binémios tempo-temperatura

estabelecidos na legislacao brasileira para leite longa vida.

Temperatura (°C) Tempo (s) Fo (min)

130 2 0,3
130 3 0,4
130 4 0,5
132 2 0,4
132 3 0,6
132 4 0,8
134 2 0,7
134 3 1,0
134 4 1,3
136 2 1,1
136 3 1,6
136 4 2,1
138 2 1,7
138 3 2,5
138 4 3,3
140 2 2,6
140 3 4,0
140 4 5,3
145 2 8,4
145 3 12,6
145 4 16,7
150 2 26,5
150 3 39,7
150 4 53,0
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7 - OPERACAO DE EMBALAGEM ASSEPTICA

O principal objetivo da operacdo de embalagem asséptica é impedir a
contaminacdao microbiana do produto comercialmente estéril. A embalagem e o
ambiente de envase devem ter, pelo menos, o mesmo padrao microbioldgico do
produto. Nesse sentido, a operacao de embalagem asséptica é estabelecida
através de quatro principios (CODEX ALIMENTARIUS, 1993a):

e As superficies de contato com o produto devem ser levadas ao estado de

esterilidade comercial;

e As superficies e o ar da area de movimentacao, envase e fechamento das

embalagens devem ser levados ao estado de esterilidade comercial;

e A embalagem e seus dispositivos de fechamento devem ser levados ao

estado de esterilidade comercial;

e A embalagem deve ser hermética e resistir as solicitacdes normais da
distribuicdo e manipulacdo, uma vez que se apresenta como a Unica

barreira de defesa da esterilidade comercial do produto apos a produgao.

7.1 - Esterilizacao comercial do ar

Para manter a esterilidade comercial das embalagens, das superficies
internas e do préprio ar da area asséptica é necessario fechar a maquina de
embalagem ou estabelecer uma pressao positiva em seu interior, possibilitando a
entrada de embalagem e a saida do produto sem contaminagdes ambientais. O
Codex Alimentarius (1993a) ndo estabeleceu uma pressao minima para as camaras

de envase asséptico.

O ar, bem como outros gases empregados em sistemas assépticos, devem
ser filtrados para remocao de materiais estranhos, como poeira e 6leo, e levados a
condicao de esterilidade comercial. A esterilizacdo pode ser efetuada através da
dupla filtracao, por conjunto de filtros ou por dois filtros separados, incineragao ou

pelos métodos combinados.
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A filtragdo microbioldgica do ar pode ser efetuada por sistemas formados de
filtros de particulas aéreas de alta eficiéncia (Ahigh efficacy particle air— HEPA) com
exaustores de baixa pressao ou filtros de vela com ar comprimido. Os filtros HEPA,
tipicamente, podem remover 100% das particulas maiores que 0,3 ym, sendo que
na faixa entre 0,15 e 0,25 pm, podem alcancar uma remocao entre 95 e
99,9995%, de acordo com o seu grau (RICHARDSON; CHRISTIAN; TUCKER,
2007). Os filtros de vela podem ter uma capacidade de retencdo de até sete
reducdes decimais, mas sua operacao em altas pressoes torna o sistema mais
oneroso (FLUCKIGER, 1995).

Na industria farmacéutica, os filtros microbioldgicos sao amplamente
utilizados no controle da contaminacao do ar e nas operagdes de embalagem
asséptica. Os ambientes para acondicionamento asséptico devem atender aos
requisitos grau A, equivalente a International Organization for Standardization
classe 5 (WIRTANEN et al., 2002). A Tabela 4 apresenta a classificacao de salas
limpas e areas limpas da International Organization for Standardization, de acordo
com as dimensdes de particulas em suspensdo no ar para os quais os limites de

concentracao estao especificados.

38



Capitulo 1

Tabela 4 - Classificacdo de salas limpas e areas limpas da JInternational

Organization for Standardization (1SO).

Limites de concentracdo maxima (particulas/m? do ar)

Classificacio _Para particulas maiores ou iguais ao tamanho considerado

0O1ym 0,2uym 0,3 uym 0,5 um 1pum 5um
ISO classe 1 10 2
ISO classe 2 100 24 10 4
ISO classe 3 1.000 237 102 35 8
ISO classe 4 10.000 2.370 1.020 352 83
ISO classe 5 100.000 23.700 10.200 3.520 832 29
ISO classe 6 1.000.000 237.000 102.000 35.200 8.320 293
ISO classe 7 352.000 83.200 2.930
ISO classe 8 3.520.000 832.000 29.300
ISO classe 9 35.200.000 8.320.000 293.000

Fonte: International Organization for Standardization (1999).

Nas areas limpas, o controle da disseminacdo de particulas e micro-
organismos liberados no préprio ambiente é realizado por meios aerodinamicos,
seja em fluxo de ar turbulento ou unidirecional (fluxo laminar). No fluxo
unidirecional o ar percorre o ambiente em linhas de fluxo paralelas, com
velocidade relativamente uniforme e com um grau de turbuléncia baixo.
Isso permite a eliminacdo de particulas liberadas no préprio ambiente pelo
caminho mais direto. Em areas limpas com filtros HEPA e operadas em fluxo de ar
turbulento consegue-se atender as exigéncias das ISO classes 8 e 7 e,
eventualmente, a ISO classe 6. Para exigéncias mais elevadas de pureza de ar, ou
seja, aquelas da ISO classe 5 e menores, é necessario estabelecer um fluxo de ar
unidirecional. O fluxo unidirecional é estabelecido com velocidades de ar na faixa
de 0,3 a0,5 m/s.
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O Codex Alimentarius (1993a) estabelece que a instalacao, manutencao e
troca dos filtros devem ser efetuadas de acordo com as recomendagdes dos
fabricantes. Os filtros devem ter a capacidade de remocgao de materiais estranhos
e micro-organismos, comprovada nas condicbes de uso, através de testes com
metodologias apropriadas. Além disso, o desempenho dos filtros deve ser
verificado periodicamente, mantendo-se os registros. Exames para investigacoes

de danos devem ser efetuados antes da montagem e apds a remocao dos filtros.

Os elementos filtrantes devem ser instalados de modo a impedir
vazamentos e com cuidado para prevenir quaisquer danos que possibilitem a
passagem de micro-organismos. A pressao do ar nos filtros deve ser monitorada
de modo a indicar acimulos excessivos de particulas ou entupimentos, que podem
modificar a velocidade especificada para o sistema. Sinais de alarme devem ser
emitidos na ocorréncia de falhas de filtracao (RICHARDSON; CHRISTIAN; TUCKER,
2007).

A pré-esterilizagdo dos filtros microbioldgicos antes das operacoes
assépticas € recomendada por Richardson, Christian e Tucker (2007). Esse
tratamento pode ser efetuado por métodos quimicos, no caso dos filtros HEPA, ou
por vapor, para os filtros de vela (EUROPEAN HYGIENIC ENGINEERING & DESIGN
GROUP, 2006; RICHARDSON; CHRISTIAN; TUCKER, 2007). O fluxo de ar pelos
filtros deve ser mantido, mesmo nos periodos em que a maquina de embalagem
nao se encontra em operagao. O Codex Alimentarius (1993a) recomenda que o
sistema empregado na conducao do ar ou outros gases comercialmente estéreis,
até o ponto de uso, deve ter a capacidade de ser esterilizado antes do uso e

manter-se nessa condicao durante a operagao.

Na esterilizagdo do ar por incineracao, fatores criticos como temperatura
final do ar e fluxo devem ser controlados e registrados (CODEX ALIMENTARIUS,
1993a). Temperaturas minimas na ordem de 300 °C s3o empregadas na
esterilizacdo comercial do ar, que é resfriado antes de ser insuflado na maquina de
embalagem (FLUCKIGER, 1995; VON BOCKELMANN; VON BOCKELMANN, 1998).

Essa operacao pode ser efetuada em resfriadores de agua ou trocadores de calor
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regenerativos, onde o ar que entra no incinerador é resfriado pelo que sai (VON
BOCKELMANN; VON BOCKELMANN, 1998).

7.2 - Esterilizagcao comercial da embalagem

O primeiro sistema de embalagem asséptica foi desenvolvido a partir de
1927 na American Can Company, sob a coordenacao de C. Olin Ball. Nesse sistema
0s recipientes e tampas metdlicas eram esterilizados com vapor saturado e
introduzidas em camaras de envase e fechamento também esterilizadas com
vapor. Na otimizacao da esterilizacao das latas, Martin Dole passou a empregar
vapor super aquecido. Testes foram conduzidos através da inoculacao de esporos
de bactérias termorresistentes em recipientes e tampas, que eram passados em
maquinas de injecdo de vapor em diferentes velocidades, de modo a controlar o
tempo de esterilizacao. O processo de esterilizacao das latas foi estabelecido em
220 °C por 40 — 60 s. Na busca por sistemas de embalagem mais eficientes e com
a ampla disponibilizacdao de materiais plasticos mais baratos, foi desenvolvida a
maquina asséptica da Tetra Pak por Ruben Rausing em 1961. As embalagens eram
produzidas com um design tetraédrico a partir de bobinas de material laminado,
empregando peroxido de hidrogénio como agente esterilizante, o que possibilitou a

disseminacao da tecnologia para os plasticos termossensiveis (MITCHELL, 1988).

A esterilizacao comercial das embalagens, assim como de outros elementos
do sistema, depende basicamente de quatro pontos (VON BOCKELMANN; VON
BOCKELMANN, 1998):

e Contaminacao inicial dos materiais de embalagens, em termos da
concentragao e tipo de micro-organismos presentes nas superficies a serem

esterilizadas;

e Dimensdes das embalagens, especificamente da area de contato com o

alimento;

e Estipulacao da PUNE desejada para o sistema;
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e Selecao do tratamento de esterilizagao.

O cdlculo envolvido na especificacdo do tratamento de esterilizacdo, em
termos do numero de reducdes de esporos em materiais de embalagem, foi
exemplificado por Fluckiger (1995). Nesse exemplo, foram consideradas
embalagens de 1 L com area superficial de 800 cm? e contagem padrdo em placas
de 80 UFC/embalagem, dos quais 3% eram esporos. A PUNE foi estipulada em
uma embalagem defeituosa em 10.000. Com esses dados, foi estimado que a
superficie das 10.000 embalagens tivesse uma concentracdo total de 800.000
micro-organismos ou 24.000 esporos. Consequentemente, os tratamentos de
esterilizacdo dos sistemas de embalagem com esses pardmetros deveriam

promover pelo menos quatro redugdes decimais de esporos (4D).

A esterilizagago da embalagem em sistemas modelos nao garante a
efetividade do sistema asséptico. A maneira pela qual o agente esterilizante é
aplicado, bem como a habilidade de controlar os parametros criticos do
tratamento, pode influenciar a esterilizagao do material de embalagem (TOLEDO,
1975). O Codex Alimentarius (1993a) recomenda a realizacao de testes desafio no
estabelecimento de especificacdes assépticas para a esterilizacdo comercial da

embalagem.

7.3 - Contaminacao microbiana dos materiais de embalagem

Os materiais de embalagem, a excecao dos celuldsicos, geralmente
apresentam uma contaminacao microbiana muito baixa. Vidros, metais e plasticos
podem ser levados a condicao de esterilidade comercial durante a producdo, em
parte, devido ao calor aplicado durante a producao, ou seja, derretimento do
vidro, cura de vernizes e extrusdo/injecao de plasticos. A contaminacao apos a
producao geralmente é limitada, ocorrendo principalmente pelo ar ambiente e,
numa menor extensdo, pelo contato com maquinas, manipuladores e pragas
(CERNY, 1985; MOSTERT et al., 1993; VON BOCKELMANN, 1988). Na

contaminacao pelo ar a maior parte dos micro-organismos depositados nas
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embalagens esta aderida as particulas de poeira, sendo que as células depositadas
livremente a superficie do material sdo ligadas por interacoes relativamente fracas,

principalmente forgas gravitacionais e eletrostaticas (CERNY, 1985).

Atencao especial deve ser tomada no controle da qualidade do ar do
ambiente onde fica a embaladeira, pois os materiais plasticos apresentam cargas
elétricas que podem atrair os micro-organismos (VON BOCKELMANN, 1988). Deste
modo, a quantidade e o tipo de micro-organismos presentes nos materiais de
embalagens dependem essencialmente das condicdes higiénicas que prevalecem
apos a produgao (VON BOCKELMANN; VON BOCKELMANN, 1998; MOSTERT et al.,
1993).

O Codex Alimentarius (1993a) recomenda que os materiais de embalagem
devam ser armazenados e manipulados da forma mais limpa e cuidadosa possivel,
minimizando contaminacdes e danos. Os materiais que tém a estrutura fisica
alterada pela umidade devem ser armazenados e manipulados em embalagens
adequadas ou ambientes controlados. Sujidades ou danos nos materiais de
embalagem podem impedir a esterilizagago e o fechamento adequados das

embalagens ou representar um perigo fisico e, até mesmo, quimico.

O Codex Alimentarius (1993a) coloca a operagao de limpeza dos materiais
de embalagem ou recipientes vazios empregados no acondicionamento de
produtos assépticos como opcional. Mesmo assim, ressalta-se a importancia da
inspecao dos recipientes vazios, particularmente das embalagens de vidro que
podem conter fragmentos de vidro. Por outro lado, no cddigo de praticas
higiénicas para alimentos esterilizados na embalagem, foi estabelecido que os
recipientes rigidos devessem ser mecanicamente limpos na posicao invertida com
jatos de ar ou agua. Outra possibilidade contemplada especificamente para as
embalagens de vidro é a limpeza por sucgao (vacuo) (CODEX ALIMENTARIUS,
1993b).
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A contaminacgao microbiana, em termos da contagem padrao em placas, nas
superficies plasticas de materiais de embalagem varia na faixa de
0 a 10 UFC/100 cm? (VON BOCKELMANN; VON BOCKELMANN, 1998). Petrus e
outros (2001) e Abreu e Faria (2004) detectaram contagens totais de 1,9 x 10! a
2,1 x 10> UFC por garrafa de PET de 500 mL. No entanto, existem relatos na
literatura de contagens menores que 1 UFC/m? de embalagem (SCHOCH, 1984).

O padrao microbioldgico da USFDA (2007) para embalagens de produtos
lacteos € uma contagem maxima de 50 UFC de bactérias por recipiente em trés de
quatro unidades amostradas, utilizando-se o teste de enxague. Para embalagens
com capacidade menor que 100 mL, foi estabelecida uma contaminacao residual
méxima de 10 UFC, empregando-se o teste de enxague, ou 50 UFC/50cm?
quando o teste de zaragatoa (swab) for aplicado. A tolerancia para papeis e
cartbes empregados na laminacao de embalagens compostas deve ser de
250 UFC/g, analisada através do teste de desintegracdo. Bactérias do grupo

coliformes nao devem ser detectadas, independentemente do tipo de embalagem.

A microbiota contaminante em superficies de polietileno em laminados
cartonados logo apds a producdo do material foi identificada como de leveduras
(10,6%), bolores (20,6%) e bactérias (68,8%), sendo diferenciadas em Micrococci
(44,4%), Streptococci (3,7%); Pseudomonas (1,2%); esporos de Bacillus (3,1%);
bastonetes Gram positivos (6,9%) e bastonetes Gram negativos (9,4%) (VON
BOCKELMANN; VON BOCKELMANN, 1998).

Nas embalagens vitreas, metalicas e plasticas, eventualmente, podem ser
verificadas contaminacOes elevadas, sendo associadas na maioria dos casos as
condicOes improprias de manipulagdo, particularmente na sala de embalagem,
onde o material é utilizado (HECKER, 1992; VON BOCKELMANN; VON
BOCKELMANN, 1998). Entretanto, os planos de amostragem estatisticos nem
sempre podem detectar esses pontos fora da curva padrao. Consequentemente
deve-se trabalhar em cooperacao com os produtores e fornecedores dos materiais
de embalagem ou das embalagens pré-fabricadas, aplicando-se os principios da
qualidade assegurada, ao invés de programas de monitoramento microbioldgicos
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caros e laboriosos (HECKER, 1992). Nesse sentido, os programas de Boas Praticas
de Fabricacao e Andlises de Perigos e Pontos Criticos de Controle sdao amplamente
preconizados (BOVEE; 1997; GALEANO, 1999; SJOBERG et al., 2002).

7.4 - Esterilizacao comercial das embalagens

A esterilizacao dos materiais de embalagens pode ser conduzida por varios
métodos fisicos (calor, irradiacao), quimicos (perdxido de hidrogénio, acido
peracético, oxido de etileno, cloro, 0zonio e outros) ou combinados. A combinacao

de métodos fisicos e quimicos, em geral, é mais eficiente, sendo mais utilizado

pela industria.

A selecdo do método de esterilizagdo das embalagens deve levar em
consideracao diferentes requisitos de aplicagago (ANSARI; DATTA, 2003;
FLUCKIGER, 1995; REUTER, 1993; TOLEDO, 1975; VON BOCKELMANN; VON
BOCKELMANN, 1998), incluindo:

e Destruicao dos micro-organismos relevantes para esterilidade comercial do

produto no tempo demandado pelo sistema produtivo;

e Compatibilidade com as superficies dos materiais de embalagem e da

maquina de embalagem;
e Estabilidade e controle nas condicdes de uso;
e Seguranca aos operadores e ao ambiente;
¢ Facilidade de aplicacao e remocao da superficie tratada;

¢ Inocuidade ao consumidor e a qualidade do produto em concentracoes

residuais;
e Economia e disponibilizacao no mercado.

Na esterilizagdo continua de materiais de embalagem na industria de
alimentos o tratamento de imersao em perdxido de hidrogénio, em combinagao

com calor tem sido o que melhor atende aos requisitos de aplicacao. Esse método
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tem um histdrico de sucesso industrial desde o primeiro sistema asséptico da Tetra
Pak, implantado em 1961 (MITCHELL, 1988). Nos Estados Unidos, o peroxido de
hidrogénio € o Unico composto que atualmente satisfaz as exigéncias para
esterilizacdo quimica de varios materiais de embalagens plasticos. O perdxido de
hidrogénio tipicamente é empregado em concentragdes na faixa de 15 a 35%,
temperaturas maximas de 80 °C e periodos de até 15 s (ANSARI; DATTA, 2003;
VON BOCKELMANN; VON BOCKELMANN, 1998).

A remogdo ou dissipacao do residual do produto é realizada por corrente de
ar quente e rolos de pressao. A aprovacao do perdxido de hidrogénio ou outro
agente esterilizante para contato com material de embalagem e a sua
concentragao residual limite deve ser imposta pelos érgaos oficiais responsaveis
(CODEX ALIMENTARIUS, 1993a). O residual maximo de perdxido de hidrogénio
estabelecido pela legislacdo americana é de 0,5 mg/L de agua destilada embalada

nas condicoes de processamento (USFDA, 2009d).

A predilecdo do tratamento com peroxido de hidrogénio em relacdo a outros
agentes de eficiéncia similar tem sido atribuida principalmente ao seu menor efeito
residual sobre as caracteristicas dos alimentos (FLUCKIGER, 1995; VON
BOCKELMANN; VON BOCKELMANN, 1998). Essa escolha expressa a dificuldade ou
impossibilidade de remocao completa de qualquer composto quimico das
embalagens na velocidade demandada pelo sistema produtivo. Mesmo assim, o
uso de perdxido de hidrogénio apresenta limitagdes, como o efeito esporicida lento
em temperaturas baixas, efetividade variavel de acordo com o tipo de
microrganicos (células catalase positiva podem degradar o composto), baixa
molhabilidade demandando agentes tensoativos que sao carreados para o produto,
dificuldade de remocao do material de embalagem, oxidacdao de compostos
sensiveis dos alimentos como os pigmentos e a vitamina C, irritagdo a pele e as
mucosas, dentre outros (FLUCKIGER, 1995). Desse modo, métodos alternativos
tém sido investigados para substituicdo e, principalmente, diminuicdo da

concentragdo e temperatura de aplicacao do perdxido de hidrogénio.
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A irradiacdo ultravioleta (UV) é uma das alternativas mais interessantes para
esterilizacdo continua dos materiais de embalagem termossensiveis na industria de
alimentos. Esse tipo de tratamento ndo deixa residuos na superficie dos materiais
e apresenta custos relativamente baixos. Entretanto, deve-se considerar que a
habilidade de termossoldagem dos materiais plasticos pode ser afetada com o
tratamento. As lampadas UV progressivamente diminuem o desempenho com o
tempo de uso, além de irritar a pele e os olhos e gerar ozbnio. O efeito microbicida
da irradiacao UV ocorre principalmente na faixa de comprimento de onda de 200 a
320 nm, particularmente no pico absor¢do das biomoléculas entre 250 e 260 nm,
nas do espectro UV-C (BLATCHLEY; PEEL, 2001). Na esterilizacdo de materiais de
embalagem devem ser empregadas lampadas de baixa pressao do arco de
mercurio possuir uma alta taxa de energia, entre 80 e 95%, na banda UV-C de
otima efetivada em 253,7 nm (REUTER, 1988). Outras fontes de radiagao UV, mais
eficientes e caras, sdao as lampadas de média pressdo do arco de mercurio, os
sistemas UV-pulsante de xénon e excimer lamp technology (BLATCHLEY; PEEL,
2001)

A dose letal de radiacao UV-C para bactérias vegetativas esta na faixa entre
2 e 6 mW.s/cm?; os esporos de bactérias demandam uma dose de 5 a 10 vezes
maior; enquanto para os bolores, particularmente as conideas com as paredes dos
esporos coloridas, como Aspergillus niger, a dose é aumentada entre
20 e 100 vezes (REUTER, 1988). Desse modo, quando lampadas de mercurio UV-C
de alta descarga de energia (intensidade de 0,5 — 1,5 W/cm? a uma distancia de
10 cm) sdo usadas, em questao de segundos, sao alcancadas entre trés e quatro
redugdes decimais desses micro-organismos (CERNY, 1985). Entretanto, depois de
uma cinética de destruicdo linear a curva de letalidade apresenta um formato de
cauda e nao se consegue maiores reducbes com o decorrer do tempo. Isso é
atribuido ao “efeito escudo”, de protecao exercida pelos agregados de células e
pelas particulas de poeira, diante da limitada capacidade de penetracao da
radiacdo UV (CERNY, 1985). Portanto, a efetividade da radiacao UV esta associada

ao uso de materiais de embalagem limpos e com baixas contaminagdes

47



Capitulo 1

microbianas. Essas condigdes sao passiveis de serem conseguidas através de Boas
Praticas de Fabricagdo desde a producdo até o uso do material de embalagem
(HECKER, 1992; SCHOCH; 1984; VON BOCKELMANN; VON BOCKELMANN, 1998).

A combinacdo da imersao em perdxido de hidrogénio com a exposicao a
radiacao UV resulta na otimizacao da esterilizacao continua de materiais plasticos
termossensiveis por pelo menos trés motivos: o peroxido de hidrogénio confere um
enxague mecanico de remogao de particulas da superficie da embalagem,
minimizando o efeito escudo contra a radiacao ultravioleta; a radiacao UV
possibilita a diminuicao da concentracao e da temperatura de aplicagao do
peroxido de hidrogénio, simplificando a remocao do residual quimico; e os
tratamentos tém o espectro antimicrobiano ampliado. Outra vantagem € que os
efeitos combinados sao maiores que a soma dos tratamentos isolados, de modo
que existe um sinergismo tanto contra micro-organismos esporulados como células
na forma vegetativa (BAYLISS; WAITES, 1979; 1980; MARQUIS; BALDECK, 2007).

7.5 - Fechamento Hermético

Embalagens hermeticamente fechadas significam recipientes que sao
projetados e destinados a proteger o conteldo contra a entrada de micro-
organismos apds o fechamento (CODEX ALIMTARIUS, 1993a). Nesse sentido,
recomenda-se atencao especial na operacao, manutengao, verificagao rotineira e
ajuste do equipamento de fechamento das embalagens. Esses equipamentos
devem ser adequados e ajustados para cada tipo de embalagem. Assim, as
especificacOes assépticas devem contemplar um protocolo para inspecao da

hermeticidade das embalagens.

Para as embalagens de vidro e, principalmente, metalicas, existem
recomendacgdes e normas especificas sobre os testes de hermeticidade e avaliacao
de fechamento. Esse ndo é o caso das embalagens flexiveis e semi-rigidas,
normalmente compostas por um material simples ou multicamadas com diferentes

tipos de plasticos, laminados ou ndao ao papel cartdo. Essas embalagens sao
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construidas com varios tipos de materiais, bem como diferenciacdes em designs e
sistemas de fechamento, além de apresentarem evolucbes constantes nas
tecnologias de fechamento. Desse modo, nao é possivel elaborar recomendacoes e
normas especificas para todos os tipos de embalagens plasticas e laminadas, o que
nao dispensa o estabelecimento de protocolos de inspecao da hermeticidade das
embalagens. Os processadores de alimentos sao encorajados a desenvolver testes
de hermeticidade em conjunto com os fabricantes de embalagens e os fabricantes
das maquinas de envase e fechamento (CODEX ALIMENTARIUS, 1993a). Esses
agentes sao os mais indicados para realizar ajustes iniciais no sistema de

fechamento e o treinamento de pessoal.

O principal método de ensaio empregado no ajuste dos equipamentos de
fechamento e na avaliagdo de um fechamento hermético, consistente e confidvel
das embalagens, € o exame visual. Nesse exame sao levantadas informacoes
relacionadas a defeitos externos, vazamentos, estrutura e aspecto visual, bem
como odores e sujidades em recipientes vazios ou nos materiais de embalagem.
O Codex Alimentarius (1993a) enfatiza que o exame visual seja conduzido por uma
pessoa treinada, experiente e competente. O exame deve ser efetuado em
intervalos com suficiente frequéncia, no inicio e ao longo da producdo, bem como
em periodos de funcionamento inadequado e apds ajustes do equipamento de

fechamento.

O Food Processors Institute recomenda que as inspecdes visuais das
embalagens sejam efetuadas com frequéncia minima de 30 min (GAVIN; WEDDIG,
1995). As inspecoes fisicas, aplicando-se testes destrutivos com abertura de pelo
menos uma embalagem de cada equipamento de fechamento, sao preconizadas
numa periodicidade minima de 4 h, para embalagens rigidas, e 2 h para
embalagens semi-rigidas e flexiveis. Os resultados das inspecdes e qualquer
observacao importante sobre a qualidade do fechamento devem ser registrados de
forma completa e precisa, assim como agdes corretivas nos casos onde forem
encontradas irregularidades. Caso seja encontrado algum defeito que comprometa

a hermeticidade da embalagem, todos os produtos entre o descobrimento da
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irregularidade e a Ultima checagem satisfatéria devem ser identificados e
analisados (CODEX ALIMENTARIUS, 1993a).

No exame visual das embalagens deve ser efetuada a classificacao dos
defeitos, de modo a selecionar as embalagens com irregularidades aceitaveis e as
que devem ser rejeitadas. A Canadian Food Inspection Agency (2002) estabeleceu
um sistema de classificacdo de cada tipo de defeito com duas classes de
severidade: severa ou minima. O defeito é classificado como severo quando
possibilita o desenvolvimento microbiano no contetido da embalagem, causa perda
ou comprometimento critico do fechamento da embalagem ou impossibilita a
leitura de informagdes obrigatorias da rotulagem. Por outro lado, o defeito minimo
nao incorre nas condicoes do defeito severo, sendo caracterizado principalmente
por irregularidades que nao apresentavam potencial de comprometer a

hermeticidade da embalagem.

O Codex Alimentarius (1993a) recomenda que embalagens termossoldadas
tenham o sistema de fechamento submetido a testes de resisténcia. A selecao do
teste de integridade depende do varios fatores incluindo o tipo de embalagem,
construcao, design e método de fechamento, bem como as exigéncias dos 6rgaos
oficiais de jurisdicao e a politica de qualidade da empresa. Os testes de integridade
e resisténcia mecanica recomendados para embalagens flexiveis e semi-rigidas,
segundo o USFDA (2001a), sao apresentados na Tabela 5. Adicionalmente foram
incluidos testes opcionais que sdao empregados em investigacdes detalhadas do
desempenho e dos varios defeitos de diferentes tipos de embalagens. A FDA
também especifica testes de integridade e resisténcia mecanica para latas (USFDA,
2001c) e embalagens de vidro (USFDA, 2001b).
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Tabela 5 - Testes de integridade e resisténcia mecanica de embalagens flexiveis e

semi-rigidas.
Tipo de embalagem

Teste Laminado Bolsa Recipientes com selos

cartonado  flexivel termossoldaveis
Injecao de ar - 0] 0 0]
Air leak testing
Bioteste — 0] @) 0]
Biotesting
Estouro - ) R R
Burst testing
Delaminacdo quimica — 0] 0 0]
Chemical etching
Compressao — R 0] 0]
Compression, squeeze testing
Simulacao de distribuicao — 0] 0 0]
Distribution (abuse) test
Penetracao de solucao colorida — R 0 R
Dye penetration
Eletrolitico — R 0 R
Electrolytic
Deteccao de gases — 0] 0 0]
Gas leak detection
Incubagao — R R R
Incubation
Luz — I @) @)
Light
Varredura eletrbnica — 0 0 0
Machine vision
Proximity tester 0 0 0
Som — R I R
Sound
Resisténcia a tracao — I R R
Tensile (peel) testing
Vacuo - I 0 R
Vacuum testing
Inspecao visual — R R R
Visual inspection

R:Teste recomendado; O: Outros testes comerciais; I: Teste inapropriado.
Fonte: USFDA (2007).
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7.6. - Resisténcia as solicitacoes fisicas e quimicas

As embalagens sao normalmente submetidas a uma diversidade de
solicitacdes de natureza quimica, térmica e mecanica, ao longo da cadeia produtiva
e no uso final pelos consumidores. Consequentemente, as embalagens devem ser
projetadas e fabricadas de modo a resistir as solicitacdes de processo, distribuicao
e manipulacdao. Por outro lado, condigdes abusivas podem afetar a integridade
estética e estrutural da embalagem, comprometendo tanto a imagem da marca
quanto a hermeticidade do sistema. Na esterilizacdo de embalagens flexiveis, por
exemplo, as propriedades do material podem ser alteradas devido a oxidagao
ocasionada por solucdes concentradas de perdxido de hidrogénio, levando ao
comprometimento da termossoldagem. Nas operacoes de envase e fechamento,
condicdes excessivas de tempo, temperatura e pressao podem deformar a

embalagem ou causar defeitos na regiao de soldagem.

As caracteristicas das embalagens e das unidades de expedicao de produto
como um todo em resistirem as solicitacdes do ambiente de distribuicao pode ser
avaliada em laboratério, conforme as normas da American Society for Testing and
Materials (2009), por exemplo. Nos testes de distribuicdo em laboratério as
unidades de expedicdo sao submetidas a uma sequéncia de perigos, usando
métodos de ensaio com diferentes niveis de intensidade, representativos das
condicOes reais. O nivel de intensidade pelo qual as unidades de expedicdo sao
expostos, bem como a sequéncia de perigos ao longo do ciclo de testes, sdo
baseados em estudos de distribuicao com mensuragdes instrumentais, observacoes
cuidadosas do ambiente, analise dos registros de danos nas embalagens, praticas
industriais, regulamentacbes governamentais e experiéncia. Os resultados dos
ensaios laboratoriais em termos do tipo, quantidade e magnitude dos danos, deve
ser comparado com condicdes reais. Desse modo, os ensaios laboratoriais podem
fornecer uma base uniforme para avaliagdes do desempenho do sistema de
embalagem, podendo ser empregados em estudos de desenvolvimento e na

determinacao da severidade de defeitos.
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8 - QUALIFICAGAO E VALIDACAO DE SISTEMA

A qualificacdo e a validacao de sistema (QVS) visam comprovar
formalmente que um sistema pode funcionar conforme especificagdes e apresentar
uma capacidade de produzir de forma consistente e confidvel o produto final com a
qualidade especificada. O conceito da QVS nao € novo, a sua aplicagao tornou-se
consagrado quando a industria passou a ser inquirida a fornecer evidéncias
documentais da adequacdo de suas praticas. As industrias aeronautica, bélica e
farmacéutica foram as precursoras a adotarem a comprovacao documental do
funcionamento de seus sistemas. Na industria de alimentos esses procedimentos
foram inicialmente empregados no processamento térmico de alimentos enlatados
de baixa acidez. Desde entdo, esta pratica vem sendo amplamente recomendada
em sistemas de seguranca e qualidade de alimentos, particularmente na Andlise de
Perigos e Pontos Criticos de Controle (APPCC).

A QVS geralmente nao é regulamentada por meio de diplomas legais, mas
deve seguir requisitos minimos, estabelecidos por um érgao oficial. O Brasil ndo
possui uma legislacdo especifica para sistemas assépticos, no entanto, existem
varios diplomas legais que contemplam uma diversidade de aspectos a serem
atendidos na qualificacdo e subsequente validacdo de um sistema asséptico
(KUAYE, 2006). O principal documento internacional que pode ser utilizado para a
QVS asséptico € o cddigo de praticas higiénicas para alimentos de baixa acidez
processados e acondicionados assepticamente, conforme o Codex Alimentarius
(1993a).

A QVS deve estabelecer e prover evidéncias documentais de que as
instalacbes, os equipamentos, os instrumentos, os servicos de suporte e 0s
procedimentos operacionais atendem aos seguintes requisitos: serem projetados
conforme as Boas Praticas de Fabricacdao (BPF), o programa de Analises de Perigos
e Pontos Criticos de Controle e as especificacOes assépticas (qualificacdo de
projeto ou de design); construidos e instalados ou implantados, segundo a
qualificacao de projeto (qualificacao de instalacao); funcionarem de acordo com a

qualificacao de projeto (qualificacao de operacao); consistentemente produzirem
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produtos num nivel de performance pré-determinado (validacdo de sistema)
(PHARMACEUTICAL INSPECTION CONVENTION; PHARMACEUTICAL INSPECTION
CO-OPERATION SCHEME, 2004a). Essa terminologia pode apresentar-se diferente

de acordo com a indUstria, mas os conceitos basicos sao 0s mesmos.

As validacOes de sistema, também denominadas qualificacdes de
performance, sao procedimentos que necessariamente precedem a qualificacdo de
projeto, de instalagdo e de operacao, ou seja, a revisao de pré-instalacdo e pods-
instalagdo do sistema. A capacidade da validacdao depende diretamente da
qualificacao. As qualificagdes visam, basicamente, assegurar a adequada
concepcao do sistema e o cumprimento da legislacao pertinente. A qualificacao,
particularmente a de projeto, deve ser priorizada, pois modificacdes no
funcionamento do sistema ou nas suas caracteristicas técnicas sao tipicamente
complexas, demoradas e onerosas. Além disso, a QVS é especifica, de modo que
alteracdes consideraveis no sistema, que possam afetar a qualidade do produto,

exigem uma requalificacao e revalidagao.

Na qualificacdo de projeto de equipamentos e complementos analisa-se a
descricdo esquematica do desenho e materiais em fluxo, antes, durante e apds a
producdo, e as caracteristicas da construcdo. Os materiais em fluxo no sistema
consistem na agua, vapor, matéria-prima e produto na esterilizacdo e no
processamento, no ar e nas solugdes acidas e alcalinas na limpeza. Além disso, sao
considerados os procedimentos operacionais padronizados e o plano de APPCC do
sistema, assim como, a instrumentacao e controle. Na qualificacao do plano de
APPCC sao analisados os perigos e identificados os pontos criticos de controle que

devem ser monitorados, registrados e controlados.

A instalacao dos equipamentos, instrumentos e servicos de suporte requer
uma verificacdao sistematica e formal, em relagao as especificacbes do projeto. Nas
qualificacdbes de operacao e instalagdo sao realizados estudos orientados dos
parametros criticos do sistema. Essa revisdo, também denominada

comissionamento, além de possibilitar a averiguacao de falhas de projeto e
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funcionamento, pode detectar problemas higiénicos que venham a comprometer a

esterilidade do sistema.

Os principios basicos da qualificacdo de instalacdao e de operacdo sao os
seguintes: instalacao dos equipamentos conforme o projeto; revisao e aprovagao
dos procedimentos operacionais padronizados (POP) de calibracao, manutencao,
limpeza e esterilizacao do sistema, a partir das especificagbes planejadas no
projeto; conducao de testes e estabelecimento de requerimentos operacionais para
assegurar a adequada operacao do sistema, em condicdes normais e limites das
especificagoes; finalizacao do treinamento dos operadores e da documentacao dos
POP, assim como das instrucoes operacionais (PIC; PICS, 2004a). Essas atividades
devem seguir protocolos, que contemplem instrumentacdo, metodologia e critérios
de aceitacao para os resultados testes, e serem documentadas para sua correta
revisao, verificacdo e autorizacdo. Para algumas partes de equipamentos
complexos ou de maior porte, pode ser requerida uma revisao durante a

montagem.

A filosofia basica da validacdo pressupde que se o sistema funcione em
condicoes similares ou mais brandas daquelas simuladas, de modo que a sua
capacidade seja igual ou superior a estimada inicialmente. Consequentemente, um
produto pode ser considerado comercialmente estéril, sem ter sido analisado. No
entanto, o teste desafio € uma representacdao pontual no tempo e espaco da
capacidade de um sistema (MUNSON, 2004). Logo, ndao se pode extrapolar,
automaticamente, que um produto de uma linha aprovada tenha sempre o mesmo

nivel de qualidade microbioldgica.

A validacao deveria ser realizada apenas uma vez, pelo menos em principio
tedrico. No entanto, o sistema dificilmente permanece estatico. AlteracOes,
intencionalmente ou involuntariamente, podem ser introduzidas nos componentes
do produto (matéria-prima e embalagem), nos procedimentos operacionais € nos
equipamentos. Além disso, deve-se considerar a inconstancia humana dos
operadores. Consequentemente, um programa de revalidacdo é essencial para

verificar se as alteracdes afetam adversamente o sistema. Existem duas categorias
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basicas de revalidacdo: periddica, em intervalos definidos, e no caso de alteracbes

intencionais, controladas, no sistema.

A validacdo de sistema normalmente é realizada antes da producao
comercial, validacao prospectiva. Quando isso nao ocorre, o sistema deve ser
qualificado e a validacao conduzida durante a producao de rotina, validacao
concomitante. Os requisitos desse tipo de validacao sao os mesmos da validacao
prospectiva. Outra forma de validacao, a retrospectiva, baseia-se em dados
acumulados de processamentos anteriores. Esse tipo de validacago nao é
tecnicamente recomendado como a Unica maneira de qualificar a performance dos
sistemas assépticos (PIC; PICS, 2004a). No entanto, as informacdes da validacao
retrospectiva devem ser utilizadas na revalidacao do sistema. A soma dos
resultados de todos esses tipos de validacOes prové evidéncias de que um produto

€ comercialmente estéril.

As alteracOes controladas sao um dos elementos fundamentais do sistema
de qualidade assegurada. O objetivo desse elemento é analisar agdes implantadas
ou propostas que assegurem a manutengao do status de validagao de sistema. As
alteracbes no sistema devem ser formalmente requeridas, investigadas e
autorizadas pelos seus especialistas e técnicos. Além de se avaliar o impacto das
alteracdes no produto (andlise de risco), determina-se a necessidade de

revalidacao do sistema.

Os métodos tradicionais de controle de qualidade, retrospectiva ou por
inspecdo, ndao podem garantir o nivel de qualidade e seguranca microbioldgica
caracteristicos dos produtos comercialmente estéreis. O nimero de amostras a

serem analisadas € economicamente inviavel para a industria de alimentos.

A validacao de sistema deve ser concebida e estruturada de modo a
contemplar todas as possiveis situacoes de uma producdo de rotina, incluindo as
etapas subsequentes. Isso é realizado através de testes desafio, também
denominados estudos de simulacdo (media fills). Nos testes desafio o sistema é

avaliado em condigdes limites ou extremas das especificagdes, como por exemplo,
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0 processamento com a maxima produtividade de linha, na embalagem de maior

tamanho.

Os testes desafio devem ser repetidos em ndmero suficiente para
estabelecer a extensao normal das variagoes e tendéncias do sistema, assim como,
gerar dados para avaliagdo do mesmo. Geralmente, trés bateladas consecutivas
realizadas de acordo os parametros requeridos no protocolo de validagdo e que
fornecam produtos com a qualidade especificada sao consideradas apropriadas
para validagao do sistema (PIC; PICS, 2004a). O tamanho do lote no teste desafio
deve ser, preferencialmente, igual aquele projetado para a escala industrial. Como
essa condicdo nem sempre € praticada, supOe-se que o lote industrial seja
equivalente ao lote piloto, de tamanho reduzido. A validade dessa suposicao deve

ser demonstrada, quando iniciar a producao industrial (PIC; PICS, 2004a; 2004b).
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AVALIAGAO DE UM SISTEMA ASSEPTICO PARA LEITE LONGA
VIDA EM EMBALAGENS FLEXIVEIS

RESUMO

Nesse trabalho foram estudadas duas configuracbes de um sistema
asséptico para a producdao de leite wltra high-temperature em embalagens
flexiveis: uma linha de processamento com envase direto na embalagem tipo bolsa
e uma configuracao com tanque de produto entre o esterilizador e a maquina de
embalagem. Os ensaios foram conduzidos através de 10 producdes experimentais,
cinco em cada configuragao. Pelo menos 200 amostras de cada ensaio foram
submetidas ao teste de esterilidade comercial. A taxa de defeitos variou entre
0 e 8%, sendo que as duas configuracdoes da linha apresentaram desempenho
similar. As principais causas de defeitos foram associadas a falhas nas soldas das
embalagens. Melhorias devem ser implementadas no desenho sanitario do sistema
e no método de esterilizacdo. Desse modo, o sistema podera apresentar o
potencial de ser transpostos para escala industrial, constituindo uma opgao de

custo compativel com laticinios de pequena escala de produgao.
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1 - INTRODUCAO

Os produtos alimenticios passaram por mudangas consideraveis nas ultimas
décadas de modo a atender aos requisitos de mercado, especialmente aos novos
habitos dos consumidores. O desenvolvimento de produtos passou a ser conduzido
conforme varias tendéncias, incluindo estabilidade a temperatura ambiente, vida
de prateleira prolongada, qualidade sensorial, nutricional e funcional, precos
competitivos ao mercado alvo e embalagens atrativas e ambientalmente corretas.
Na industria de laticinios, uma das principais tecnologias que viabilizou o
desenvolvimento dos produtos e que se consolidou de forma definitiva, foi o
processamento e envase asséptico. No Brasil, por exemplo, o leite witra high-
temperature (UHT) em embalagens laminadas cartonadas foi introduzido em 1972,
mas até o inicio dos anos 90 compreendia, apenas, cerca de 5% do mercado de
leite fluido, dominado pelo leite pasteurizado em embalagens flexiveis. Depois de
uma década, o leite UHT passou a representar mais de 70% do mercado, estimado
atualmente em cinco bilhdes de litros de leite fluido ao ano (ASSOCIACAO
BRASILEIRA DE LEITE LONGA VIDA, 2009) ou embalagens laminadas cartonadas.
Essa mudanca de cenario foi realizada pela Tetra Pak Ltda., direcionada para

laticinios de média e grande escala de producao.

Os sistemas assépticos constituem um dos setores mais dinamicos e
promissores da industria de alimentos (SZEMPLENSKI, 2005). Nos Estados Unidos
existem cerca de 30 sistemas assépticos, sendo que na década de 1980 o numero
era o dobro do atual, e, somente no periodo entre 1999 e 2005 foram criados 10
novos sistemas (BRODY, 2006). No Brasil, 0 mercado de bebidas assépticas em
embalagens de consumo é dominado por uma Unica empresa, a pioneira Tetra Pak
Ltda., @ maior empresa mundial do setor. Outras empresas que vém atuando no
mercado brasileiro de embalagens de consumo sao a DuPont S.A. e a Elecster
Aseptic Packaging Co. Ltda., ambas empregando embalagens flexiveis, e a Sig
Combibloc Ltda., com embalagens laminadas cartonadas. Essas empresas
oferecem sistemas assépticos exclusivamente para industrias de média e grande

escala de producao. Desse modo, existe uma demanda por parte dos laticinios de
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pequena escala, bem como as industrias de outras bebidas, como sucos, agua de
coco e extratos aquosos de soja. Segundo Datta (2009), na india existem mais de
77.000 cooperativas agricolas de pecuaristas de leite, com mais de 10 milhdes de
membros, que poderiam formar mini-usinas de beneficiamento de leite UHT em
embalagens flexiveis com capacidade de 2.000 L/dia, disponibilizando o produto

em regides urbana densamente ocupadas, sem o uso da cadeia de frio.

Os sistemas assépticos, também denominados processamento e
acondicionamento asséptico, sao definidos como o processamento de um produto
comercialmente estéril e acondicionamento numa embalagem esterilizada, seguido
de um fechamento estéril e hermético, de maneira a prevenir a recontaminagao
microbiana do produto (CODEX ALIMENTARIUS, 1993). Esterilidade comercial
significa auséncia de micro-organismos capazes de desenvolver no alimento em
condicdes normais, sem refrigeracao, em que o produto deve ser manuseado
durante a producao, distribuicao e estocagem (CODEX ALIMENTARIUS, 1999).

Pflug (1987) propds uma abordagem quantitativa para a especificacdo do
produto ou processamento, que indica o nivel de micro-organismos criticos num
determinado nimero de embalagens, em termos da probabilidade de unidades nao
estéreis (PUNE). Esse parametro é definido como a relacao entre o numero de
embalagens nao-estéreis e o total de embalagens produzidas, sendo estabelecido
em funcao de diversos fatores, incluindo: a legislacao; a natureza do produto; a
politica de qualidade empresarial; a concorréncia de mercado e o tipo de
consumidor alvo. Os valores de PUNE para sistemas assépticos podem apresentar-
se nos seguintes niveis: 1:100, condicdo inaceitavel; 1:1.000, realistica; 1:10.000,
ambiciosa; 1:100.000, dificilmente atingivel; 1:1.000.000, impraticavel (VON
BOCKELMANN, 1991).

As vantagens dos produtos estaveis a temperatura ambiente em
embalagens plasticas ou laminadas transformaram o mercado de sistemas
assépticos em um negdcio atrativo. No entanto, existem barreiras consideraveis a
entrada e permanéncia nesse negdcio, tais como a complexidade inerente ao
sistema, os investimentos demandados em pesquisa e desenvolvimento e a
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competitividade empresarial. A concepcao de um sistema asséptico inclui aspectos
relacionados as matérias-primas, equipamentos, agentes esterilizantes, produtos,
embalagens, produtividade, legislacago e taxa de nao-esterilidade (CODEX
ALIMENTARIUS, 1993; BERNARD et al., 1990).

O objetivo deste trabalho foi estudar duas configuracdes de sistema
asséptico industriais (linha de processamento com envase direto na embalagem e
com um tanque de produto entre o esterilizador e a maquina de embalagem) para
a producdo de leite UHT em embalagens flexiveis. Tais configuracdes foram
testadas para atender laticinios de pequena escala de producao (1.000 L/h), numa
PUNE de 1:1.000. O sistema piloto foi desenvolvido com equipamentos e
acessorios disponiveis no mercado nacional e usados na producdao de leite

pasteurizado.
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2 - MATERIAL E METODOS

A avaliacdo do sistema foi realizada através de 12 producdes experimentais
de leite UHT: dois processamentos preliminares, cinco ensaios na configuracao da
linha de processamento com envase direto na embalagem, sem estocagem em
tanque, e cinco ensaios com um tanque de produto entre o esterilizador e a

maquina de embalagem.

2.1 - Matéria-prima

Os experimentos foram conduzidos com dois tipos de leite /in natura.
Em dois ensaios, na configuracao da linha de processamento com envase direto na
embalagem, foi usado Leite Cru Refrigerado (LCR) de uma usina de
beneficiamento (Agropecuaria Jaguari Industria e Comércio Ltda., Jaguariuna - SP.
Nos outros ensaios a matéria-prima era de um estabulo leiteiro (Fazenda
Atibainha, Itatiba - SP), produtor de Leite Cru Refrigerado tipo B (LCRB).

As matérias-primas foram caracterizadas quanto ao teor de gordura pelo
método butirométrico, sdlidos ndo-gordurosos pelo método gravimétrico, acidez
titulavel, concentracdao de ion hidrogénio (pHmetro Digimed modelo DM-20,
Digicrom Analitica Ltda., Santo Amaro - SP), estabilidade ao etanol (BRASIL,
2006), contagem padrao em placas (SWANSON et al., 2001), esporos de mesofilos
aerdbios (FRANK et al.,, 1992), esporos de termodfilos aerdbios (DENNY;
PARKINSON, 2001), contagem de células somaticas pelo método de citometria de
fluxo (Somacount 300, Bentley Instruments Inc., Chaska - EUA) e presenca de
antibidticos inibidores de Bacillus stearothermophilus var. calidolactis (SP-NT/SP
MINI-NT, DSM food Specialities, Delft - Nova Zelandia).
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2.2 - Solucoes de higienizacao

A limpeza da linha de processamento foi efetuada a partir de detergente
alcalino, marca Avoid BR 55 (Ecolab Quimica Ltda., Rio de Janeiro - RJ), a base de
hidroxido de sddio, agentes quelantes e tensoativos ndo-idnicos, e detergente
acido, marca Acid 2100 (Ecolab Quimica Ltda., Rio de Janeiro - RJ), a base de
acido fosférico e tensoativos ndo-idnicos, enquanto a esterilizacdo com o
desinfetante da marca Vortexx ES (Ecolab Quimica Ltda., Rio de Janeiro - RJ),
contendo acido peracético, acido peroctandico, perdxido de hidrogénio, acido
acético e tensoativos anidnicos, ou o desinfetante da marca Pluron 461 A/1
(Mustang Pluron Quimica Ltda., Catanduva - SP), contendo acido peracético,
peroxido de hidrogénio, acido acético e estabilizante. A esterilizacdo do material de
embalagem foi realizada com o produto da marca Asepticper (Perdxido do Brasil
Ltda., Curitiba - PA), contendo perdxido de hidrogénio e estabilizante.
A higienizagao da maquina de embalagem foi conduzida a partir de detergente
alcalino em pd, marca Det Limp S32 (Farquil Comércio e Industria Ltda., Piracicaba
- SP), e desinfetante a base de hipoclorito de sédio, marca Super Candida
(Industria Anhembi S.A., Osasco - SP).

2.3 - Material de embalagem

As embalagens foram produzidas com filmes de polietileno de baixa
densidade (PEBD) pigmentados de branco com diéxido de titanio 1,5% (Plastunion
Industria de Plasticos Ltda., Caieiras - SP). O filme de PEBD foi fornecido na forma
de bobina de 15 kg, apresentando largura de 300 mm e espessura de 60 um. Esse
material é o tradicionalmente utilizado como embalagem para o acondicionamento

de leite pasteurizado.

A caracterizacdo microbioldgica do material de embalagem foi efetuada pela
analise de micro-organismos mesofilos aerdbios (SWANSON et al., 2001), esporos
de mesofilos aerdbios (FRANK et al., 1992) e esporos termdfilos aerobios (DENNY;

PARKINSON, 2001). A amostragem foi efetuada pela remocao de corpos-de-prova

71



Capitulo 2

das bobinas montadas na maquina de embalagem, empregando-se técnicas
assépticas para prevenir a contaminacdo do material. Os corpos-de-prova foram
transformados em embalagens com auxilio de uma termossoldadora manual,
instalada dentro de cabine de seguranca bioldgica classe II tipo “A1” (Veco do
Brasil Industria e Comércio de Equipamentos Sociedade Ltda., Campinas - SP),
certificada conforme padrao International Organization for Standardization Classe 5
(ISO, 1999). As embalagens foram produzidas de modo a simular a superficie
interna de uma bolsa flexivel com termossoldagem tipo almofada, onde uma das
bordas do material ficava voltada para o interior da embalagem, em contato com o

produto.

A avaliacdo microbioldgica foi conduzida através do método de enxague,
com solucao salina neutra, conforme recomendacdes da American Public Health
Association (EVANCHO et al.,, 2001). No procedimento de agitacao, cada
embalagem era colocada sobre uma bancada e recebia 100 compressoes manuais
alternadas, durante aproximadamente 30 s. Finalmente, as embalagens eram

abertas e as solucdes de enxague submetidas as analises microbioldgicas.

2.4 - Linha de processamento e embalagem

A linha de processamento e embalagem foi montada com duas
configuragdes: linha com envase direto na embalagem, sem estocagem em
tanque, e linha com o tanque de produto. Na primeira configuragao o sistema era
composto basicamente pelos seguintes elementos: tanques de matéria-prima
(Osmec Industrial Ltda., Campinas - SP); valvulas borboleta; bomba centrifuga
(Fabo Bombas e Equipamentos Ltda., Curitiba - PR); homogeneizador de pistao
com dois estagios (Alitec Comércio e Industria Ltda., Pindamonhangaba - SP),
trocador de calor a placas (Suma Industria e Comércio Ltda., Campinas - SP) com
tubo de retencdo, sensor de temperatura tipo termoresisténcia PT100 e valvula
émbolo de desvio de fluxo (para o tanque de matéria-prima ou para a linha

asséptica); mandmetro; placa com orificio e maquina de embalagem tipo forma,
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enche e fecha (Suma Indlstria e Comércio Ltda., Campinas - SP). Essa
configuragao de linha esta apresentada na Figura 1, fotografia, e na Figura 2, na
forma de diagrama. A linha de processamento foi empregada anteriormente no
processamento de leite UHT, com envase em garrafas plasticas em sala limpa
(PETRUS; FARIA, 2007; PETRUS et al., 2009).

Figura 1 - Linha de processamento e embalagem com a configuracao para envase
direto na embalagem (1. tanques de matéria-prima; 2. homogeneizador; 3.
trocador de calor; 4. maquina de embalagem).
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Figura 2 - Linha de processamento e embalagem com a configuragao para envase
direto na embalagem (1. Tanque de matéria-prima; V.B. Valvula borboleta; 2.
Tanque de equilibrio; 3. Bomba centrifuga; 4. Secao de regeneracao do trocador
de calor; Psto. Pressostato; 5. Homogeneizador; 6. Secao de aquecimento de
produto; 7. Secao de aquecimento de agua; 8. Tubo de retencdo; TP#1. Sensor de
temperatura do produto; V.I.V. Valvula de inversdao de fluxo; 9. SecOes de
resfriamento de produto ndo estéril; 10. Secbes de resfriamento de produto estéril;
MAN. ManOmetro; P.orif.: placa com orificio; 11. Maquina de embalagem; Purg.
Purgador; V.E. Valvula esfera; Sol. Valvula solendide; V.Seg. Valvula de seguranca;
TP#2. Sensor de temperatura da agua de aquecimento).
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Na segunda configuragao da linha de processamento e embalagem foi
adicionado um tanque de produto entre o trocador de calor e a maquina de
embalagem. Nessa configuracdo, também foram incorporados uma valvula
borboleta no fundo do tanque, uma bomba centrifuga (Fabo Bombas e
Equipamentos Ltda., Curitiba - PR) e uma valvula agulha, para controle de fluxo de
envase. Adicionalmente, existia uma valvula borboleta antes do tanque de produto,
para descarte de agua ou leite UHT, bem como duas valvulas borboletas entre a
bomba e a valvula agulha, para direcionamento de fluxo das solugbes de
higienizacao (recirculacao pelo tanque de produto ou via linha de processamento e

embalagem). Essa configuragdo de linha esta apresentada nas Figuras 3 e 4.

Figura 3 - Linha de processamento e embalagem com o tanque de produto e
acessorios para o envase (1. tanque de matéria-prima; 2. trocador de calor; 3.
tanque de produto; 4. bomba centrifuga; 5. valvulas; maquina de embalagem).
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Figura 4 - Linha de processamento e embalagem com o tanque de produto e
acessorios para o envase (1. Tanque de matéria-prima; 2. Tanque de equilibrio;
V.B. Valvula borboleta; 3. Bomba centrifuga; 4. Secao de regeneracao do trocador
de calor; Psto. Pressostato; 5. Homogeneizador; 7. Secao de aquecimento de
produto; 6. Secao de aquecimento de agua; 8. Tubo de retencao; TP#1. Sensor de
temperatura do produto; V.I.V. Vélvula de inversao de fluxo. 9. Secbes de
resfriamento de produto ndo estéril; 10. Secbes de resfriamento de produto estéril;
MAN. ManOmetro; P.orif.: placa com orificio; 11. Tanque de produto; V.A. Valvula
agulha; 12. Maquina de embalagem; Purg. Purgador; V.E. Valvula esfera; Sol.
Valvula solendide; V.Seg. Valvula de seguranca; TP#2. Sensor de temperatura da
agua de aquecimento).
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O tanque de produto com capacidade de 230 L foi construido em aco
inoxidavel AISI 304, apresentando corpo cilindrico, tampa e fundo conico.
O fechamento do tanque era efetuado por meio de um anel de silicone
pressionado entre os flanges da tampa e do corpo com presilhas de rosca.
A tampa tinha duas entradas, uma no centro, onde foi instalado um spray ball de
360° para higienizagao, e outra na lateral, contendo um filtro absoluto com
elemento filtrante de polipropileno expandido com poro de 0,22 pm. A alimentacao
com leite UHT e a sua retirada para a maquina de embalagem era realizada pelo

fundo do tanque.

A maquina de embalagem realizava a filtragdo de ar, a esterilizacao do filme
plastico e a termossoldagem para producdao das embalagens. As embalagens tipo
bolsa flexivel eram produzidas através de trés soldas por impulso elétrico com
perfil plano, uma vertical e duas transversais ao sentido de produgao (Figura 5).
A solda vertical era centrada no verso das embalagens, sendo formada por fusao
tipo lado interno/lado externo. Essa solda delimitava as abas laterais do filme
plastico, uma voltada para o interior e outra para o exterior das embalagens.

As soldas horizontais eram fusao do tipo lado interno/lado interno.

Figura 5 - Pictograma e fotografia da embalagem tipo bolsa flexivel com solda

tipo almofada.
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A esterilizagdo das embalagens foi efetuada por imersao em solucao de
peroxido de hidrogénio 35% a 35 * 2 °C por 13 s e exposicdo a radiacao
ultravioleta de 260 pW/cm? em 254 nm por pelo menos 1,0 s, emitida por Idmpada
TUV 15W T5 (Philips do Brasil Ltda., Sao Paulo - SP) instalada a 10 mm do filme.
Essa operacao era realizada na parte traseira da maquina de embalagem,

contendo a bobina plastica, o tanque de imersao e os roletes guias do filme.

A filtracdo do ar foi efetuada através de sistema composto por pré-filtro
plano plissado em manta de fibras sintéticas classe G3 (Filtracom Ltda., Valinhos -
SP), exaustor centrifugo tipo EC1-AR (Metallrgica Ventisilva Ltda., Sdo Paulo - SP)
com conversor de frequéncia e filtro absoluto plano em papel de microfibras de
vidro classe A3 (Filtracom Ltda., Valinhos - SP), tipo high efficacy particle air
(HEPA), conforme classificagdo da Associacdo Brasileira de Normas Técnicas
(1980). Esse sistema era localizado na parte superior da maquina de embalagem,
com sucgao de ar da parte traseira e insuflamento na parte dianteira, onde era
realizada a formacao, o enchimento e o fechamento das embalagens. A filtracao

do ar era iniciada pelo menos 1 h antes da operacao de envase.

2.5 - Higienizacao da linha de processamento e embalagem

A limpeza em circuito fechado da linha (Cleaning in place — CIP) foi
realizada de acordo com as seguintes etapas: pré-enxague a temperatura
ambiente até que a agua ficasse limpida; lavagem com solucdo detergente alcalina
na concentracao de 2% (p/v) a 95 °C (temperatura no final do tubo de retencao)
por 40 min (15 min sem o homogeneizador, recirculando pela secao de retorno do
trocador de calor, com fluxo turbulento pela tubulacao a velocidade média de pelo
menos 0,8 m/s e coeficiente de Reynolds (Re) minimo de 55.554; 15 min sem o
homogeneizador, recirculando pela maquina de embalagem a 0,6 m/s e Re de
41.666, € 10 min pela linha completa a 0,3 m/s e Re de 20.833); enxague
intermediario a 55 °C por 10 min; lavagem com solucdo detergente acida, na

concentragao de 2% (p/v) a 55 °C por 40 min, na mesma sequéncia do ciclo
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alcalino, e enxague final por 20 min a 55 °C. Esse programa foi aplicado na
limpeza da linha nas producOes experimentais em que o leite foi submetido ao
tratamento UHT a 140 °C por 5 s. Nas produgbes experimentais com tratamento
térmico do leite a 145 °C por 10 s existia a necessidade de repetir o programa de
limpeza, sem o homogeneizador na linha. A concentracao das solugoes
detergentes foi monitorada por titulometria e medida de condutividade, conforme

recomendacoes dos fabricantes.

A esterilizacao em circuito fechado (Sterilization in place — SIP) foi efetuada
pela recirculacao da solugao Vortexx ES (Ecolab Quimica Ltda., Rio de Janeiro -
RJ), ou Pluron 461 A/1 (Mustang Pluron Quimica Ltda., Catanduva - SP), nos
ultimos trés ensaios, ambas na concentragao de 0,3% (v/v) de acido peracético a
30 °C por 30 min, com fluxo turbulento a 0,2 m/s e Re de 4.901. No tanque de
produto a esterilizacao foi realizada pela recirculacdo da solucao com auxilio da
bomba da maquina de embalagem. O enxague da solucdo esterilizante foi
conduzido pela recirculagdo de agua a temperatura ambiente pela secdao de
retorno do trocador de calor por 5 min, seguido pela recirculacao pela linha de
envase quando a temperatura da agua no final do tubo de retencdo era maior que
140 °C, por um periodo de 15 min. A concentracdo da solucao de acido peracético
foi monitorada por reflectometria (RQflex plus, Merck KGaA, Darmstadt -

Alemanha).

A maquina de embalagem foi lavada com detergente alcalino 2% (p/v) e
escovacao manual, seguida de enxague. A sanitizagdo foi realizada pela aspersao
de solugdo de hipoclorito de sodio, 200 mg/L de cloro ativo, com picetas manuais
em intervalos sucessivos de 15 min por um periodo total de 60 min. Essa
sanitizagcao foi efetuada em dois momentos antes do envase, com 1 dia e 1 h,
quando a filtracao do ar da maquina de embalagem foi iniciada. A concentracao da
solucao clorada foi monitorada por reflectometria (RQflex plus, Merck KGaA,

Darmstadt - Alemanha).
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2.6 - Monitoramento higiénico do sistema

A esterilidade da linha de processamento e embalagem antes das producoes
experimentais foi avaliada através da analise da agua de enxague (EVANCHO et
al., 2001). A agua de enxague apds esterilizacao em circuito fechado foi coletada
em frascos estéreis de 2 L contendo 20 mL de solucdo salina neutra adicionada de
tiossulfato de sddio 0,5% e 15.000 unidades de catalase esterilizada, empregando-
se técnicas assépticas. Essa amostra foi filtrada por meio de membrana de ester
de celulose estéril, com poro de 0,22 um (Millipore Industria e Comércio Ltda., Sao
Paulo - SP), em cabine de seguranca bioldgica. A membrana foi transferida
assepticamente para um frasco contendo leite UHT, previamente aprovados em
testes de esterilidade comercial, sendo incubada a 35 °C por 30 dias. Apds a
incubacdo, o leite UHT foi submetido as anadlises sensoriais (aparéncia e odor) e
fisico-quimicas (pH) e microbioldgicas (micro-organismos acidotolerantes e bolores
e leveduras) (DEIBEL; JANTSCHKE, 2001).

As superficies da maquina de envase foram avaliadas antes e apds a
realizacao de duas producOes experimentais. O monitoramento foi efetuado em
nove superficies da envasadora, cinco que tinham contato com o material de
embalagem ou o leite UHT (rolete antes do banho de perdxido de hidrogénio,
rolete apés o banho, conformador de embalagem, guias do conformador e
extremidade do tubo de envase) e quatro sem contato direto (suporte do tubo de
envase, parede lateral, tampa frontal e aresta do fundo). A avaliacao das
superficies foi realizada empregando-se o método de swab (EVANCHO et al.,
2001), com solucdo salina neutra adicionada de tiossulfato de sédio 0,5% e 3.000
unidades de catalase esterilizada. O swab e a solucdo de enxague foram
transferidos para frascos contendo leite UHT, incubados a 35 °C por 30 dias e
submetidos a analises sensoriais (aparéncia e odor) e fisico-quimicas (pH)
(DEIBEL; JANTSCHKE, 2001). Adicionalmente, trés amostras receberam analises
microbioldgicas (micro-organismos acidotolerantes e bolores e leveduras) (DEIBEL;
JANTSCHKE, 2001). Amostras com sinal de deterioracao passaram pela marcha de
deteccao de contaminantes (DENNY; PARKINSON, 2001).
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O monitoramento da qualidade do ar na area de envase foi conduzido pela
contagem de particulas totais e viaveis antes e apds a realizacdo de trés producoes
experimentais, em cada configuragao da linha. As particulas totais em suspensao
no ar foram enumeradas por fotometria, em contador eletronico de particulas
(Biotest Diagnostics Corporation, Denville - EUA). As particulas viaveis, em termos
de micro-organismos mesofilos aerdbios e bolores e leveduras, foram monitorados
pelo método de sedimentacdo em Agar padrdo para contagem e em Agar batata
dextrose, ambos suplementado com 5% de piruvato, como neutralizante
(OHRESSER et al., 2004), respectivamente. As placas foram expostas ao ar da
maquina de embalagem durante 15 min e incubadas a 35 °C por 48 h, para
contagem padrao em placas, e a 25 °C por 5 dias, para contagem de bolores e
leveduras (EVANCHO et al., 2001). O contador de particulas e quatro placas de

petri foram posicionados no fundo da maquina de embalagem.

A velocidade média do ar na regido de formacdao de embalagem na camara
asséptica foi medida com anemdémetro de fio quente Tri-Sense 37000-00 (Cole
Parmer, Niles - EUA). A pressao do ar na camara asséptica, proxima a saida de
produto, foi monitorada com o micromanémetro Alnor EBT729 (TSI Incorporated,
Shoreview - EUA). A integridade do filtro HEPA e da maquina de embalagem foi
determinada, apds a instalacdo dos filtros, através do teste de penetragao de poli-
alfa-oleofina (PAQO), produzido por gerador de aerosol ATI TDA-4B (Air Techniques
International, Owings Mills - EUA) e detectado por fotdbmetro ATI 2H (Air
Techniques International, Owings Mills - EUA) (ISO, 2005). A PAO foi gerada na
concentragao de 32 ug/L, na parte traseira da maquina de embalagem, antes do

pré-filtro, e detectada na parte frontal, depois do filtro HEPA.

O residual de peroxido de hidrogénio em embalagens produzidas com agua,
antes do envase com leite UHT, foi monitorado por reflectometria (RQflex plus,
Merck KGaA, Darmstadt - Alemanha).
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2.7 - Processamento e embalagem de leite UHT

A producao e estocagem de leite longa vida em embalagens de PEBD nas
duas configuracdes de linha foram realizadas conforme o fluxograma da Figura 6.
A lista de verificacdo dos processamentos € apresentada no Anexo IV. Na primeira
configuracao o processamento foi conduzido em sincronismo com a operacao de
embalagem. Na segunda configuracao, o leite UHT foi estocado no tanque de
produto entre 2 e 4 h, sendo que a valvula abaixo do tanque foi aberta por pelo

menos trés vezes até o momento do envase.

Nas configuracdes com envase direto na embaladeira e em dois ensaios com
o tanque de produto o leite cru foi adicionado de citrato de sédio (NasCsHs07)
0,1% (p/v), homogeneizado a temperatura entre 68 e 72 °C e pressao de
250 kgf/cm? (210 kgf/cm? no primeiro estagio e 40 kgf/cm? no segundo estagio),
sendo submetido ao tratamento térmico a 145 °C por 10 s, com resfriamento na
faixa de 14 a 20 °C. Nos trés ultimos ensaios o tratamento UHT do leite foi
efetuado a 140 °C por 5 s. Em todos os ensaios a vazao da linha de
processamento foi de 260 L/h e a produtividade da maquina de embalagem
ajustada para 600 embalagens de 434 mL/h (10 embalagens/min). A estocagem

foi realizada a temperatura ambiente de 25 + 4 °C.
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Matéria-prima
(Leite com NasCgHs05 0,1% / 6-10°C)
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Figura 6 - Fluxograma de produgao de leite UHT em embalagens flexiveis nas
duas configuragoes: (1) linha com envase direto na embalagem e (2) linha com o
tanque de produto. A esterilizacao do leite a 145 °C por 10 s foi efetuada na
configuracao 1 e em dois processamentos da 2, enquanto o tratamento a 140 °C
por 5 s nos trés ultimos processamentos da 2.
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2.8 - Testes de integridade das embalagens

A inspecao visual e o teste de compressao manual das embalagens foram
realizados durante o envase em intervalos de pelo menos 5 min (UNITED STATES
FOOD AND DRUG ADMINISTRATION, 2001). Para completar a investigacao da
hermeticidade das embalagens foram realizados testes eletroquimicos e de
penetracao de solucao colorida (USFDA, 2001). A preparacao das amostras foi
conduzida através de um corte lateral da estrutura, em forma de “v”, que
possibilitou a avaliagdo das trés regides de solda. Previamente ao teste, as
embalagens foram lavadas por imersao em solucao detergente alcalina 2% (p/p)
com tensoativos por 48 h, marca DET LIMP S32 (Farquil Comércio e Industria

Ltda., Piracicaba - SP).

2.9 - Testes de esterilidade comercial

A esterilidade comercial do produto em condicdes normais de estocagem,
nao refrigeradas, foi avaliada através da incubacao a 35 °C por 30 dias e
estocagem por pelo menos 4 meses a temperatura ambiente de 25 + 4 °C de
minimo 200 amostras de cada ensaio. O leite foi avaliado quanto caracteristicas
sensoriais (aparéncia e odor), conforme estabelecido pela legislacdo brasileira
(BRASIL, 1996; 2006), e quanto ao pH, de acordo com padroes recomendados
pela APHA (DEIBEL; JANTSCHKE, 2001). Pelo menos 10 amostras foram
submetidas as analises microbioldgicas (contagem de micro-organismos mesofilos
aerdbios viaveis, com excecao de Bacillus sporothermodurans) (BRASIL, 1996;
2003) e fisico-quimicas (acidez titulavel, estabilidade ao etanol 68% (v/v)),
conforme os padroes legais (BRASIL, 1996; 2006). Adicionalmente, foram
efetuadas andlises do potencial de oxirreducao (Eletrodo ORP, Thermo Scientific
Orion, Beverly - EUA), oxigénio dissolvido (Eletrodo Orion 97-08 O,, Thermo
Scientific Orion, Beverly - EUA) e didxido de carbono dissolvido (Eletrodos Orion
95-02 CO,, Thermo Scientific Orion, Beverly - EUA) no leite, bem como oxigénio e
diéxido de carbono dissolvido no espaco livre da embalagem (MOCON PAC CHECK
modelo 650, Mocon Inc., Minneapolis - EUA).
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Os resultados dos testes de esterilidade comercial foram expressos como
amostra “alterada” ou “sem alteracdao”. As amostras eram consideradas sem
alteracao quando: a embalagem nao apresentava modificagdes na estrutura, tipo
estufamento; a aparéncia e o odor ndo diferiam sensivelmente de um leite UHT
original, sem incubacao; nao existia qualquer tipo de impurezas ou elementos
estranhos (BRASIL, 1996; DEIBEL; JANTSCHKE, 2001); o pH nao sofria uma
variacao maior que 0,2 unidades em relacao ao inicial (DEIBEL; JANTSCHKE,
2001); a contagem de micro-organismos mesofilos aerdbios, com exclusdo de
B. sporothermodurans era menor ou igual a 100 UFC/mL; a acidez ultrapassava
0,02 g de &acido latico/100 mL em relacdo ao original; a estabilidade ao etanol
mantinha-se em pelo menos 68% (v/v) (BRASIL, 1996) e o potencial de
oxirredugdo, oxigénio e dioxido de carbono dissolvido no leite e no espaco livre da
embalagem nao diferiam consideravelmente das amostras nao incubadas. Apesar
da avaliacao desses Ultimos parametros serem recomendados para os testes de
esterilidade dos produtos comercialmente estéreis acondicionados em embalagens
permeaveis ao oxigénio (VON BOCKELMANN, 1988), em pesquisa bibliografica nao

foram encontrados padroes de especificacao.

A contagem de micro-organismos mesofilos aerdbios viaveis, com excecao
de B. sporothermodurans, foi determinada pelo plagueamento em profundidade de
1 mL da amostra e das diluicdes sucessivas em agar nutriente isento de extrato de
levedura e agar infusao cérebro-coracao com incubacdo a 30 = 1 °C por 72 h.
A presenca de B. sporothermodurans nas amostras resulta num abundante
crescimento de colonias lisas, de forma regular, com coloracao entre branco e
bege, com diametro maximo de 3 mm em 4agar infusdo cérebro-coracao.
As colOnias presuntivas de B. sporothermodurans no agar infusao cérebro-coracao
foram identificadas por meio de testes morfoldgicos e bioquimicos. No agar
nutriente isento de extrato de levedura, B. sporothermodurans, comumente, nao
formam colOnias visiveis, porém poderdao desenvolver colonias puntiformes, de

coloracao entre branco e bege (BRASIL, 2003).
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2.10 - Marcha de deteccao de contaminantes

O diagnostico de causas de deterioracao de amostras alteradas, durante a
incubacao no teste de esterilidade comercial, foi efetuado de acordo com as
recomendacoes da APHA (DENNY; PARKINSON, 2001). A diferenciacao dos grupos
de micro-organismos deterioradores foi efetuada através de exames de cultura
aerdbios em Agar dextrose triptose, Agar infusdo cérebro coracdo e Agar nutriente
com sulfato de manganés. Esse procedimento de cultura foi fundamentado nas
condicOes aerdbias prevalentes no produto e no espaco livre da embalagem
durante a estocagem, estabelecidas pelas caracteristicas do processamento e pela
permeabilidade ao oxigénio dos materiais de embalagem. Caracteristicas
especificas do produto, da embalagem e dos micro-organismos recuperados foram
analisadas. As placas foram incubacdes a 35 °C e a 55 °C por até 4 dias ou
10 dias, conforme a seqiéncia na marcha de deteccao de contaminantes.
A diferenciacao morfologia de culturas vegetativas e formadoras de esporos foi
conduzida através de exames microscopicos de coloracao de Gram e coloragao de
esporos com verde de malaquita. As amostras alteradas também tiveram as
embalagens analisadas através dos testes de eletroliticos e de solugao colorida,

descritos no Item 2.8.

2.11 - Peso e volume das embalagens com o produto

O peso das embalagens com o produto antes, durante e apds a incubagao
foi avaliada através da analise gravimétrica de cinco amostras. A pesagem foi
efetuada em balanca eletronica QUIMIS Q-520-2000 (Quimis Aparelhos Cientificos
Ltda., Diadema - SP).

O volume das embalagens foi avaliado através de medidas gravimétricas do
volume equivalente de agua, ocupado pela embalagem submersa em um Becker
de 2 L completamente cheio de agua. Esse volume foi determinado pela diferenca

de peso da agua do recipiente sem a embalagem e com a embalagem.
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3 - RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 - Caracterizacao da matéria-prima

A caracterizacao dos lotes de leite cru empregados nas 12 producoes
experimentais esta apresentada na Tabela 1. Os lotes estavam de acordo com os
requisitos minimos de qualidade fixados para identidade de leite cru refrigerado,
sendo que apenas dois lotes nao atendiam aos padroes de classificacao do leite
cru refrigerado tipo B, um devido a contagem padrdo em placas e outro pela
contagem de células somaticas, no terceiro e quinto processamento,
respectivamente (BRASIL, 2002). Os lotes de leite cru apresentavam acidez na
faixa de 0,14 e 0,16 g de acido latico/100 mL e estabilidade ao etanol 72% (v/v),
de modo a minimizar deposicdes de proteina no trocador de calor. Desse modo, as
caracteristicas fisico-quimicas do leite cru eram adequadas aos tratamentos

térmicos pelo processo UHT.

Tabela 1 - Valores maximos e minimos dos lotes de leite cru empregados nas 12

producdes experimentais.

Parametro Minimo Maximo
Gordura (g/100 g) 3,5 4,0
Sélidos nao-gordurosos (g/100 g) 8,4 8,6
Acidez (g acido latico/100 mL) 0,14 0,16
pH 6,70 6,83
Estabilidade ao etanol 72% (v/v) + +

Contagem padrdo em placas (UFC/mL) 1,1 x10* 6,5x10°
Esporos de mesdfilos aerdbios (UFC/mL) 1,8 x 10 9,9 x 10?
Esporos de termdfilos aerdbios (UFC/mL) 4,0 x 10° 1,9 x 10?
Contagem de células somaticas (CS/mL) 6,5 x 10* 1,2 x 10°

Presenca de antibidticos - -
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A contagem de esporos estava em conformidade com as duas
especificacoes de processo térmico. O tratamento com Fi4soc de 10 s foi projetado
para atingir nove redugdes decimais de esporos de Bacillus cereus ou uma
probabilidade de unidades ndo estéreis de 1:1.000, considerando-se a producao de
leite UHT em embalagens de 1.000 mL a partir de uma matéria-prima com
contagem de esporos de 10% UFC/mL e resisténcia térmica com valor z = 22,1 °C e
Dissec = 1,1 s (PACHECO-SANCHEZ, 2005). O tratamento térmico convencional
com Fuec = 5 s, para nove reducdes decimais de esporos de mesofilos e
termdfilos, foi delineado conforme o valor z = 10,4 e 10,3 °C € Dic = 0,16 €
0,36 s, respectivamente (KESLLER, 1981).

3.2 - Caracterizacao do material de embalagem

Na caracterizacdo microbioldgica das embalagens, foram analisadas um
total de 48 corpos-de-prova de polietileno de baixa densidade (PEBD), sendo 16
enumeracao de micro-organismos mesofilos aerdbios, 16 de esporos de mesofilos
aerdbios e 16 esporos de termofilos aerdbios. Micro-organismos mesofilos aerdbios
e esporos de termodfilos aerdbios ndao foram detectados nos corpos-de-prova.
Em apenas uma das 16 embalagens foi encontrado 1 UFC de esporo de mesdfilo
aerdbio. Esses resultados sao indicativos da conformidade microbiana dos
materiais de embalagem para o sistema asséptico, bem como adequacdo dos
procedimentos de manipulacao das bobinas desde sua producdo até a utilizacao

final na linha de processamento do leite UHT.

A contagem de esporos no material de embalagem estava de acordo com a
especificacao de processo de esterilizacao, imersao em banho de H,0, 35% a
35 °C por 13 s combinado & exposicdo a radiacdo ultravioleta de 260 pW/cm? em
254 nm por pelo menos 1,0 s. Esse tratamento foi projetado para atingir duas
reducdoes decimais de esporos de Bacillus subtilis ou uma probabilidade de
unidades ndo estéreis de 1:1.000, considerando-se uma contagem de esporos de
100 UFC/1.000 embalagens (CARDOSO, 2007).
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3.3 - Monitoramento higiénico do sistema

Nas analises da dgua de enxague, apos a esterilizacao em circuito fechado
(SIP) da linha de producao e embalagem, nao foram verificados sinais de atividade
microbiana ou detectada a presenca de micro-organismos, a excecao do segundo
processamento preliminar. Nesse processamento as amostras apresentaram sinais
de alteragao sensorial e de pH em relagdo ao controle, bem como presenca de
micro-organismos mesofilos aerdbios e esporos de mesdfilos aerdbios. Perante a
investigacdao das causas dessa falha de higienizacao e a solucao do problema,
apresentadas no Item 3.4, que trata das consideracOoes sobre 0s ensaios
preliminares, os resultados dos processamento subsequentes sao indicativos da
adequacao do programa de higienizacao e da esterilidade da linha asséptica, antes
das produgdes experimentais.

A Tabela 2 apresenta as avaliagdes das condicdes higiénicas das superficies
da maquina de embalagem antes e apds as producdes experimentais. Nas seis
avaliacdes efetuadas antes do envase seis superficies encontravam-se em
condicdoes adequadas. No entanto, o conformador de embalagem, o suporte do
tubo de envase e a tampa frontal da maquina de embalagem estavam
contaminados ou ocorreu alguma contaminacao durante os procedimentos de
amostragem e analise. A contaminacdao do conformador de embalagem consiste
em falha critica, uma vez que a superficie entrava em contato direto com o
material de embalagem esterilizado. A descontaminacao do conformador de
embalagem no inicio ou ao longo do envase pode ser atribuida ao efeito do
residual de perdxido de hidrogénio do material de embalagem. Apesar do suporte
do tubo de envase nao entrar em contato direto com o material de embalagem ou
com o leite UHT, o fluxo de ar de cima para baixo poderia ser um veiculo de
contaminacdo. A movimentacdao da tampa da maquina de embalagem para as
amostragens pode ter levado a contaminacdo da superficie com o ar do ambiente

externo.
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Apds a producdo, a principal superficie contaminada foi a do rolete antes do
banho de perdxido, devido ao contato com o material de embalagem ndo estéril.
Essa contaminagdo nao foi considerada critica, pois a higienizagdo da superficie
nas producdes subsequentes foi eficiente e o material de embalagem recebia o
tratamento de esterilizacdo ao passar pelo banho de perdxido de hidrogénio e as
lampadas UV. Na tampa frontal e nas arestas do fundo da maquina de
embalagem, os ajustes manuais de termossoldagem do material de embalagem e
0s vazamentos de produto por desalinhamentos do tubo de embalagem podem ter

propiciado a contaminagao das superficies.

Tabela 2 - CondigOes higiénicas das superficies da maquina de embalagem.

Sinal de alteracdo em 6 amostras °

Superficie Antes da producao Apds a producao

b _c

+ + -

Rolete antes do banho de H,0, ¢
Rolete apds o banho de H,0, ¢
Conformador de embalagem ¢
Guias do conformador ¢
Extremidade do tubo de envase ¢
Suporte do tubo de envase ©
Parede lateral ©

Tampa frontal ©

o B O »H O O +» O O
O U1 O LT YO LT OV O
W A O O O ©O O WU
W N O LT OO O OV~

Aresta do fundo €

@ Alteracdo de pH e, ou, sensorial (aparéncia e odor).

® Amostra alterada.

¢ Amostra sem alteragao.

4 Superficie em contato direto com material de embalagem ou o leite UHT.
¢ Superficie sem contato direto com material de embalagem ou o leite UHT.

Na investigacao do tipo de contaminacao das superficies foi encontrada uma
microbiota mista de mesdfilos aerdbios com morfologia de bastonetes, cocos,

bolores e leveduras. Esses micro-organismos podem ser destruidos pela
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esterilizagao com solugao clorada, indicando que as contaminagdes ocorreram

principalmente durante o envase.

A maquina de embalagem foi ajustada para operar com uma velocidade
média do ar na regido de formacao de embalagem de 0,44 = 0,02 m/s,
estabelecendo um regime de fluxo unidirecional. A pressao minima na camara de
embalagem era de 0,3402 Pa (0,0345 mmH,0).

No teste de integridade do sistema de filtracao, realizado apds a instalacao
dos filtros, a leitura da concentracao de PAO depois do filtro HEPA foi de 0,0025%.
A aceitacao internacional para esse teste € uma penetragdo maxima de 0,01%
(ISO, 2005). Desse modo, o sistema de vedacao e o papel do filtro absoluto, bem
como a montagem do filtro na maquina de embalagem estavam em perfeitas

condicdes de operacao.

As concentragbes de particulas apds a instalacdo dos filtros, no estado
ocupacional de repouso da maquina de embalagem, e no inicio das operacoes de
embalagem sdo apresentadas na Tabela 3. As contagens de particulas totais nas
duas configuragdes da linha de processamento e embalagem, bem como antes e
apos os ensaios nao diferiram significativamente entre si. Considerando os valores
maximos de concentracoes de particulas no ar, a area de embalagem foi
classificada de acordo com os padroes da International Organization for
Standardization (1999) como ISO classe 5, concentracdes maximas de particulas
com tamanho maior ou iguais a 0,3 pm de 10.200 unidades/m®, a 0,5 pm de
3.520 unidades/m® e 5 pm de 29 unidades/m>. As concentragdes de particulas
obtidas estavam proximas aos padroes ISO classe 4: concentracdes maximas de
particulas com tamanho > 0,3 pm de 1.020 unidades/m®; > 0,5 pm de
352 unidades/m> e > 5 pm de 0 unidade/m>. Além disso, os testes microbioldgicos
nao detectaram a presenca de bactérias, bolores e leveduras no ar da camara de

embalagem.
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Na industria farmacéutica, os filtros microbioldgicos sao amplamente
utilizados no controle da contaminacao do ar e nas operagdes de embalagem
asséptica. Os ambientes para acondicionamento asséptico devem atender aos
requisitos grau A, equivalente a ISO classe 5 (WIRTANEN et al., 2002). Assim, o ar

da camara de embalagem estava adequado a embalagem asséptica das bebidas.

Tabela 3 - Concentragdes de particulas da area de envase.

Estado Tamanho de Concentragdo de particulas (unidades/m?)
ocupacional particula (1m) ~Maxima Minima Média  Desvio padrdo
0,3 1.635 177 640 736
Repouso
0,5 462 71 168 204
. 0,5 285 41 162 17
Operacao
5 0 2 0,1 0,4

O residual de H,0, imediatamente apds a producdao das embalagens com
agua ou com leite UHT ficou na faixa de 8,7 e 12,5 mg/L. Esse residual foi
decomposto em algumas horas, ndo sendo detectado apds 1 dia de estocagem.
A legislacao brasileira (BRASIL, 1996) nao especifica padroes legais para os teores
residuais de H,0, nas embalagens. O USFDA (2009) estabeleceu um limite maximo

de 0,5 mg/L para esterilizacao de embalagens.

O comité da FAO/OMS para aditivos alimenticios estabeleceu a ingestdo
diaria admissivel de H,0, como aceitavel, considerando-se que pequenos residuos
de peroxido de hidrogénio em alimentos (os quais foram tratados com solucoes de
lavagem antimicrobianas), prontos para consumo, nao apresentam preocupacao
quanto a seguranca (JOINT FAO/WHO COMMITTEE ON FOOD ADDITIVES, 2004).
Perante essa avaliacao e os relatos do emprego de H,O, como coadjuvante de
tecnologia para conservacao de leite cru, em concentracoes na faixa de
300 a 800 mg/L, o Ministério da Saude em Informe Técnico, nao considerou essa

aditivacdo um risco a saude (BRASIL, 2007). Desse modo, os residuais de H,0,

92



Capitulo 2

verificados foram considerados aceitaveis ao envase de leite UHT. Entretanto,
melhorias devem ser implementadas no sistema de remocao de H,0,,
particularmente para o envase de sucos e bebidas a base de frutas, pois o residual
no material de embalagem pode promover a degradacao de vitaminas,
particularmente o &cido ascérbico (JOHNSON; TOLEDO, 1975; OZKAN; KIRCA;
CEMEROGLU, 2004), bem como pigmentos, com a consequente clarificacao do
produto (OZKAN; YEMENICIOGLU; CEMEROGLU, 2005).

3.4 - Consideracgoes sobre os processamentos preliminares

Os ensaios preliminares foram fundamentais para a aquisicao de
conhecimentos sobre a operacao sistémica da linha de processamento e
embalagem, apesar de experiéncias prévias (ABREU; FARIA, 2007; AIRES et al.,
2009; PETRUS; FARIA, 2007; PETRUS et al., 2009). Os principais problemas foram
relacionados ao fechamento das embalagens, paradas eventuais do
homogeneizador e a limpeza inadequada da linha de processamento. No primeiro
processamento ocorreu uma grande dificuldade para ajustar o fechamento das
embalagens e muitas embalagens apresentavam problemas de canais nas soldas e
microfuros. O problema foi associado a utilizagdo de uma bobina nova onde o filme
plastico havia sido submetido ao tratamento Corona' para um fechamento das
embalagens tipo soldas de trés lados?, sendo que o sistema operava com solda
tipo almofada®. O tratamento Corona excessivo em regides de termossoldagem dos
filmes plasticos pode comprometer o fechamento das embalagens
(SARANTOPOULOS et al., 2002). Nesse mesmo ensaio ocorreram paradas do

homogeneizador que levaram ao superaquecimento do leite no trocador de calor e,

! Tratamento continuo de descarga elétrica aplicado & superficie de filmes plasticos para limpar, oxidar e
aumentar a sua tensao superficial, de modo a propiciar a aderéncia de outros substratos, tintas, revestimentos
e adesivos (BRODY; MARSH, 1997).

2 As bolsas flexiveis com fechamento tipo trés soldas sdo formadas por trés termossoldagens laterais, pela
fusdo de material do lado interno com o do lado interno do filme (BRODY; MARSH, 1997).

3 As bolsas flexiveis com fechamento tipo almofada s&o formadas por trés termossoldagens, duas horizontais,
uma de topo e outra de fundo, pela fusdo lado interno com lado interno, e uma vertical, centrada no verso da
embalagem, pela fusdo lado interno com lado externo (BRODY; MARSH, 1997).
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consequente, deposicao de leite queimado e bloqueio parcial das placas. No ensaio
subsequente, o programa padrao de higienizacao em circuito fechado (CIP) nao foi
suficiente para limpar o trocador de calor e o problema intensificou-se. No Anexo V
sao apresentadas fotografias das placas do trocador de calor com deposicoes de
leite queimado e no Anexo VI da camara incubadora com amostras de leite UHT

em embalagens estufadas e amostras normais.

As principais medidas corretivas incluiram a reprogramacao do controlador
do homogeneizador e a abertura do trocador de calor para limpeza manual das
placas. As condicOes de limpeza da linha passaram a ser avaliadas através do
exame visual do interior do “T” reto para conexao do sensor de temperatura tipo
termoresisténcia PT100, localizado no final do tubo de retencao do trocador de
calor, e da agua de enxague que recirculava pelo sistema, coletada em tanque. A
esterilidade da linha antes dos processamentos também foi avaliada pela coleta de
amostras da dgua de enxague e conducao das andlises microbioldgicas, conforme
descrito no item do Material e Métodos. Nos dois ensaios preliminares a taxa de

embalagens defeituosas foi maior que 90%.

3.5 - Esterilidade comercial do leite UHT nas duas configuracoes da linha

de producao

Os resultados dos testes de esterilidade comercial nas duas configuragoes
da linha de producdo sao apresentados na Tabela 4. A taxa de defeitos nos dois
primeiros ensaios com configuracao da linha para envase direto foram as mais
elevadas nos 10 ensaios experimentais. Nos trés ensaios subsequentes, a taxa de

defeitos foi similar a configuracdo com tanque de produto na linha.

No terceiro e quinto ensaio na configuracao de linha de processamento com
envase direto foram empregados o Leite Cru Refrigerado, enquanto nos outros
ensaios Leite Cru Refrigerado tipo B. Os resultados indicam que a qualidade da
matéria-prima nao influenciou a taxa de defeitos do sistema nas condicdes

estudadas.
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Tabela 4 - Taxa de defeitos dos 10 ensaios realizados nas duas configuragoes da

linha de producao.

Ensaio

Parametro Linha com envase direto Linha com o tanque de produto

1 d,f 2 d,f 3 e,f 4 d,f 5 e,f 1 d,f 2 d,f 3 d,g 4 d,g 5 d,g
Tamanho do lote 500 900 300 500 900 500 900 850 850 850
Amostras incubadas ® 222 210 225 200 200 222 210 200 200 200
Amostras insubbadas 17 9 4 > 1 2 3 0 2 5
com alteracao
Taxa de defeito“ (%) 7,7 43 18 10 05 09 14 00 10 25

? Estocadas a temperatura ambiente de 25 + 4 °C por pelo menos 4 meses e incubadas a
35 °C por 30 dias.

® Embalagem estufada, leite com alteracio sensorial (odor e aparéncia) e, ou, variacdo de
pH maior que 0,2 unidades.

¢ Relacdo entre amostras defeituosas pelas amostras incubadas.

4 Matéria-prima Leite Cru Refrigerado tipo B.

¢ Matéria-prima Leite Cru Refrigerado.

f Tratamento térmico a 145 °C/10 s.

9 Tratamento térmico a 140 °C/5 s.

Os trés ensaios em que o tratamento UHT foi efetuado a 140 °C por 5 s, os
trés Ultimos na configuracao de linha com tanque de produto, apresentaram uma
taxa de defeitos similar aos ensaios a 145 °C por 10 s. Esses resultados sao
indicativos da adequacao do tratamento térmico a 140 °C por 5 s, para laticinios
que processam leite com as caracteristicas microbianas do empregado nesse
trabalho.

A operacao da linha de processamento em temperaturas mais elevadas
implica no aumento dos custos do trocador de calor, no aumento do consumo de
energia, na reducao do tempo de operacao, bem como em programas de
higienizacao mais complexos. A limpeza em circuito fechado (CIP) dos
processamentos realizados a 140 °C demandou a metade de agua, detergentes,
energia e tempo de operagdo. Entretanto, existem relatos da ocorréncia de
B. cereus em leite UHT (REZENDE-LAGO, 2005; REZENDE-LAGO et al., 2007;
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VIDAL-MARTINS; ROSSI JR.), demando a aplicacao de tratamentos térmicos mais

severos, como recomendado por Pacheco-Sanchez (2005).

A Tabela 5 apresenta os resultados das analises das amostras de leite UHT
sem alteracao e alteradas apds a incubacao a 35 °C por 30 dias. O leite UHT sem
alteracao e alterado apresentou caracteristicas similares nas duas configuragdes da
linha de producao. Nas 10 amostras de cada ensaio submetidas a contagem de
micro-organismos mesofilos aerobios viaveis e de B. sporothermodurans nao foram
detectadas colonias microbianas. Na marcha de deteccdo de contaminantes das
amostras com alteracdes sensoriais e fisico-quimicas foi verificada uma microbiota
mista de células vegetativas em todas as unidades. Esses resultados sao

indicativos de deterioragdes por contaminagdes microbianas pds-processamento.

Tabela 5 - Caracterizacao das amostras de leite UHT dos 10 lotes nos testes de

esterilidade comercial.

. Amostra
Parametro
Sem alteragao Alterada
Embalagem Normal Estufada ou colapsada
Aparéncia Liquido branco Laranja, rosa, marrom ou preta
Odor Leite Azedo, queijos, fermentado ou podre
pH 6,52°-6,96 " 4,83 - 7,58
Acidez (%) 0,14 - 0,17 0,23 — 2,44
Estabilidade ao etanol 68% Positiva Negativa
Potencial de oxirreducao (mV) 162 — 206 - 487 - 170
O, dissolvido (mg/L) 1,18-7,36 0,00 -6,73
CO; dissolvido (mg/L) 3,25-13,1 4,90 - 4.670
O no espaco livre (%) 14,9 - 20,5 0,0 -20,5
CO; no espaco livre (%) 00-0,1 0,0-424

@Valor minimo.
®\alor maximo.
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O teste eletrolitico das amostras alteradas indicou que as falhas de solda
foram as principais causas de deterioracao do produto. Nos dois ensaios iniciais,
mais de 80% das amostras alteradas apresentaram falhas de integridade.
Investigacbes subsequentes, conduzidas através do teste de penetracdo de
solucao colorida, demonstraram que a maioria das amostras alteradas apresentava
falhas de integridade na mesma posicao da solda horizontal. Outros pontos que
apresentaram falhas de integridade foram na intersecao da solda vertical com a
horizontal, na intersecao das abas laterais com a solda horizontal, no encontro das
soldas verticais e em outras posicoes da solda horizontal. Desse modo, foi
conduzida inspecao da prensa de termossoldagem horizontal e identificada uma
irregularidade na superficie da resisténcia de solda. A substituicdo da resisténcia de
solda horizontal reduziu, consideravelmente, a taxa de defeitos nos ensaios

subsequentes.

Apesar das melhorias decorrentes da intervencdo na resisténcia de solda
horizontal, nos outros ensaios foram detectadas falhas de integridade em cerca de
20% das amostras alteradas. A especificagao adequada do material de embalagem
e 0 controle das condicdes de termossoldagem sao as melhores intervencoes para

assegurar um fechamento hermético e prevenir a recontaminacao do produto.

Algumas condicbes que podem ter contribuido com a contaminagao das
superficies externas das embalagens, e, consequente, entrada de micro-
organismos nas mesmas, foram a conducao de enxagues apds a producao, para
remocao do residual de perdxido de hidrogénio externo, e a ocorréncia de

vazamentos de leite em algumas embalagens.

Durante a conducao das pesquisas foi observado que algumas embalagens
com vazamento de leite apresentavam-se completamente estufadas apds alguns
dias de estocagem a temperatura ambiente. Esse estufamento foi atribuido a
acidificacdo do leite em decorréncia da atividade microbiana, e, consequente,
coagulacdo das proteinas do leite, levando a obstrucdo do vazamento. Desse
modo, as embalagens tornavam-se hermeticamente fechadas e, a atividade

microbiana subsequente, ocasionava a producao de gases e o estufamento. Isso
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foi descoberto ao acaso, quando as embalagens com vazamentos eram separadas
dos lotes, evidenciando a dificuldade de deteccao dos microfuros, cuja ocorréncia
apresenta natureza esporadica (HARPER et al., 1995). Esse fendmeno demanda
estudos futuros, uma vez que pode estar associado a obstrucdo de microfuros,
impossibilitando a investigacao precisa das causas de deterioracoes de amostras
alteradas. Caso a lavagem das embalagens das unidades alteradas, realizada antes
do teste eletrolitico de integridade, ndo tenha sido suficiente para desobstruir
potenciais coagulos de proteinas do leite em microfuros, a quantidade de unidades

alteradas devido as falhas de integridade pode ter sido maior.

Outro fator que pode ter contribuido para as altas taxas de defeitos foram
0os ajustes realizados na maquina de embalagem durante o envase. O
desalinhamento do tubo de material de embalagem impedia a adequada
termossoldagem vertical nas suas bordas ou causava vazamentos de produto na
maquina de embalagem. Esse desalinhamento era ocasionado pelo travamento dos
roletes guia e do rolete de freio, em decorréncia de corrosdes pelo perdxido de
hidrogénio no ambiente. Consequentemente, a bobina tinha de ser re-alinhada, os
roletes de tracdo do tubo de embalagem re-ajustados e o fundo da maquina de
embalagem limpo com agua clorada. Consequentemente, o material de
embalagem ndo-esterilizado e a camara asséptica podiam ser contaminados.
Estudos futuros devem ser conduzidos na melhoria do avanco do material de
embalagem empregando-se um numero maior de roletes guias, construidos com
materiais resistentes ao peroxido de hidrogénio, e uma distancia menor entre os

mesmos, como sugerido por Anjos (2010).

Nos produtos incubados a 55 °C por 7 dias nao foram observadas alteracoes
caracteristicas de deterioracdo sensorial (aparéncia, consisténcia ou odor da
bebida), nem variagdes de pH maior que 0,2. O pH, bem como outros parametros
fisico-quimicos (potencial de oxirredugao, oxigénio dissolvido e didxido de carbono
dissolvido) sofreram pequenas variagoes (Tabela 6), ocasionadas pela aceleracao
das reagdoes de oxidacao do produto em temperaturas mais elevadas (FOX;
MCSWEENEY, 2003). A principal alteracao foi o estufamento de todas as
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embalagens de todos os lotes de produgao. Esse estufamento era esperado, uma
vez que a embalagem era flexivel e apresentava espaco livre. Desse modo, com a
elevacao da temperatura de estocagem ocorria a expansao dos gases e,
consequente, deformacao da embalagem. Entretanto, o estufamento foi acentuado
e com a diminuicao da temperatura de estocagem as embalagens nao retomavam
ao seu volume original (Figura 7). Ocorria uma pequena diminuicao do volume das
embalagens, mas o estufamento persistia. Assim, os produtos foram submetidos a
marcha de deteccdao de contaminantes, nao sendo detectados micro-organismos
que pudessem causar o estufamento. Adicionalmente, a composicao gasosa no
espaco livre das embalagens foi analisada em termos da concentracao de oxigénio
e dioxido de carbono antes, durante a apds a incubacdo das amostras, que nao

indicou alteragao.

Tabela 6 - Caracterizacdo das amostras de leite UHT antes e apds incubacao a
55 °C por 7 dias.

Leite UHT

Parametro

Antes Depois
Aparéncia, consisténcia e odor normal normal
pH 6,72 + 0,01 6,60 + 0,01
Acidez (%) 0,17 + 0,08 0,18 + 0,05
Estabilidade ao etanol 68% + +
Potencial de oxirreducao (mV) 31,1+ 1,6 41,8 +£ 3,6
O, dissolvido (mg/L) 1,9+ 04 1,0+0,1
CO,, dissolvido (mg/L) 10,7 £ 1,9 6,7 2,0
O, no espaco livre (%) 21,2+0,8 21,4+0,8
CO; no espaco livre (%) 0,0+0,1 0,0+0,1
Volume, produto + embalagem (mL) 492 + 13 570 £ 12
Peso, produto + embalagem (g) 445,2 + 4,6 438,4 + 4,8
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Além da variacao de volume, o principal paréametro afetado pela incubacao a
55 °C por 7 dias foi o peso do produto. Essa perda de peso foi atribuida a perda de
agua do produto devido a diferenca entre a sua pressao de vapor de agua e a
pressao de vapor de agua do ambiente, numa embalagem cuja permeabilidade

aumentava com a elevacao da temperatura.

Figura 7 - Fotografia das embalagens antes e apds a incubagdo a 55 °C por
7 dias.

Considerando o fendmeno de pressdao de vapor de agua de equilibrio e a
permeabilidade do material de embalagem com o aumento da temperatura, foi
desenvolvido um novo experimento onde as amostras foram colocadas num
dessecador de vidro com agua, de modo a estabelecer um ambiente com 100% de
umidade relativa, e incubadas a 55 °C por 7 dias. Apds a retirada das amostras das
condicOes de incubacdo, as embalagens retomaram o seu volume inicial. Além

disso, em estudo posterior com embalagens laminadas flexiveis com propriedades
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de barreira aos gases e ao vapor de agua, como apresentado no Capitulo 3, ndo
foram observados perda de peso e estufamento. Desse modo, testes de
esterilidade comercial com embalagens permeaveis ao vapor de agua devem ser
realizados em ambiente saturado ou com umidade relativa em equilibrio com a
atividade de agua do produto, de modo que o estufamento fisico ndo seja

confundido com o estufamento de origem microbiana.

4 - CONCLUSOES

O sistema apresentou um desempenho inferior a PUNE estipulada de
1:1.000. A configuracao de linha com envase direto na embalagem foi capaz de
atender aos requisitos estabelecidos pelo Codex Alimentarius (1993). O tanque de
produto, apesar de nao ser pressurizado, apresentou um desempenho compativel
com sistemas convencionais. A montagem da linha utilizando-se equipamentos
convencionais para industria de laticinios, incluindo bombas e valvulas sanitarias
convencionais, nao implicou no aumento da taxa de defeitos. Entretanto, melhorias
devem ser implementadas no desenho sanitario da linha, no método de
esterilizacdo da linha e, principalmente, na maquina de embalagem de modo a
diminuir o residual de perdxido de hidrogénio nas embalagens e as falhas nas

soldas de fechamento.
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AVALIAGAO DE EMBALAGENS FLEXIVEIS PARA O
ACONDICIONAMENTO ASSEPTICO DE LEITE LONGA VIDA

RESUMO

O objetivo deste trabalho foi avaliar o desempenho de dois materiais de
embalagens flexiveis no acondicionamento asséptico de leite longa vida de um
sistema asséptico para laticinios de pequena escala de producdo, com capacidade
de 1.000 L/h. Os materiais estudados foram polietileno de baixa densidade (PEBD)
pigmentado de branco com didxido de titanio, tradicionalmente utilizado para leite
pasteurizado, e laminado multicamada (LMC), desenvolvido especialmente para
leite UHT. O desempenho das embalagens foi avaliado através de ensaios de
caracterizagao dos materiais, integridade do sistema, bem como estudos de
estabilidade microbiana e testes de aceitagcao sensorial do produto. O leite longa
vida foi produzido com dois tipos de matéria-prima, Leite Cru Refrigerado (LCR) e
Leite Cru Refrigerado tipo B (LCRB), estocado a temperatura ambiente em duas
condicOes, no escuro e sob exposicao a luz com intensidade de 2.000 + 100 lux. A
vida de prateleira do leite longa vida nas embalagens de PEBD estocadas no
escuro foi estimada em 4 semanas para o produto provenientes de LCR e
7 semanas para o LCRB. No tratamento em embalagens de PEBD e exposi¢cao a
luz, a estabilidade sensorial do produto foi menor que 1 semana, apds as
2 semanas iniciais de estocagem no escuro, independentemente da qualidade da
matéria-prima. Na embalagem LMC o leite longa vida produzido com LCR teve uma
vida de prateleira de 12 semanas e 24 semanas no tratamento com LCRB, tanto no
escuro quanto na luz. Os resultados evidenciaram a influéncia da qualidade da
matéria-prima na vida de prateleira do produto. A diferenca de estabilidade dos
produtos nas embalagens estudadas foi associada as propriedades de barreira a

luz e ao oxigénio.
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1 - INTRODUCAO

O principal tipo de embalagem empregado no acondicionamento de leite
longa vida sdo os laminados cartonados. Essa situacao é praticamente a mesma
para outras bebidas assépticas, comercialmente estaveis a temperatura ambiente e
sem adicao de conservantes quimicos, como sucos, néctares e extratos aquosos de
soja. No atual mercado de sistemas assépticos em embalagens de consumo, o
material de embalagem é tipicamente comercializado em conjunto com a maquina
de envase, de modo que a tecnologia é detida por poucas empresas. Nesse
cenario, as embalagens plasticas apresentam-se como opcao potencial ao sistema
tradicional, viabilizando a abertura do mercado de novas embalagens, bem como a

diversificacao da tecnologia de processamento e envase asséptico.

As embalagens plasticas flexiveis apresentam-se como uma das alternativas
mais vantajosas de acondicionamento de alimentos. Esse tipo de embalagem
racionaliza a quantidade de material utilizado, atribuindo-se caracteristicas de
economia e minimizando impactos ambientais do sistema. As embalagens podem
ser produzidas na prépria industria de alimentos, existindo uma disponibilidade
substancialmente maior de fornecedores. As propriedades mecanicas e de barreira
dessas embalagens sao ajustaveis a qualidade e a vida util especificada para o
produto. O sistema de fechamento podera atender aos requisitos técnicos de
hermeticidade, seguranca e funcionalidade. A producdao das embalagens plasticas
flexiveis, tipo forma enche e fecha, é relativamente simples e apresenta

flexibilidade quanto ao tamanho da embalagem.

As principais limitagdes das embalagens flexiveis estdo associadas a
conveniéncia a0 manuseio e na praticidade de abertura e fechamento. Essas
embalagens exigem objetos cortantes para abertura, além de ndo apresentar
dispositivos de re-fechamento, e precisam ser colocadas hum suporte para serem
manuseadas. No entanto, essas deficiéncias podem ser sanadas empregando-se a
tecnologia de embalagens auto-sustentaveis e as tampas de abertura e
refechamento (ELECSTER, 2009). No caso especifico do leite longa vida, deve-se
considerar as propriedades de barreira ao oxigénio e, principalmente, a
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transmissdo de luz pela embalagem, uma vez que a fotooxidacao é o fator mais
critico que afeta a estabilidade do produto (BOSSET; SIEBER; GALLMANN, 1995).

Na concepgao e no desenvolvimento dos sistemas assépticos a embalagem
constitui elemento fundamental para se obter a esterilidade comercial e vida Util
dos produtos. Entretanto, os conhecimentos sobre o acondicionamento de
produtos assépticos em embalagens flexiveis continuam limitados, embora a
experiéncia obtida com outros sistemas mais tradicionais tenha sido imprescindivel
para o atual estagio de desenvolvimento. Diante do exposto, o objetivo deste
trabalho foi avaliar o desempenho de bolsas flexiveis de polietileno de baixa
densidade (PEBD) pigmentados de branco e um laminado multicamada (LMC) para
o acondicionamento asséptico de leite longa vida. O desempenho das embalagens
foi avaliado através de ensaios de caracterizacao dos materiais, integridade do
sistema, bem como estudos de estabilidade microbiana e testes de aceitacao
sensorial do produto. As embalagens de PEBD sao as usualmente empregadas no
envase de leite pasteurizado e o LMC foi desenvolvido de modo a propiciar uma

estrutura barreira ao oxigénio e a luz, bem como resisténcia mecanica ao sistema.
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2 - MATERIAL E METODOS
2.1 - Caracterizacao dos materiais de embalagem
2.1.1 - Materiais de embalagem

Os materiais de embalagem estudados foram filmes de polietileno de baixa
densidade pigmentados de branco com didxido de titanio 1,5% (PEBD), fornecido
pela Plastunion Industria de Plasticos Ltda. (Caieiras - SP), e um laminado
multicamada (LMC), desenvolvido pela Dixie Toga S.A. (Sao Paulo - SP). Esse
laminado flexivel era constituido por poliolefinas para termossoldagem da
embalagem, copolimero barreira ao oxigénio e uma camada interna pigmentada de
preto como elemento para protecao contra luz e radiacao ultravioleta. Desse
modo, os materiais foram especificados quanto aos critérios de constituicao e
propriedades de barreira, sem tratamento Corona nas bordas. Nos experimentos
foram empregadas duas bobinas de PEBD e duas de LMC com peso nominal de
15 kg.

A espessura dos filmes foi determinada com micrometro Mitutoyo Absolute
ID-C112B, cddigo 543-250B (Mitutoyo Corp., Utsunomiya-shi - Japao), com sonda
tipo formato de esfera com 3 mm de diametro e forca de medicdo menor que
1,5 N, conforme as recomendacoes da American Society for Testing and Materials
(2008).

2.1.2 - Permeabilidade ao oxigénio

A permeabilidade ao oxigénio dos filmes plasticos foi determinada pelo
método coulométrico no equipamento MOCON OX-TRAN 2/20 (Modern Controls,
Inc., Minneapolis - EUA). Os ensaios foram realizados em duplicata, operando com
oxigénio analitico (99,99%) como gas permeante (fluxo de 20 cm®/min) e mistura
de nitrogénio com hidrogénio (2,0 : 98,0%) como gas de arraste (fluxo de
10 cm®/min), conforme metodologia da ASTM (2005b). Os corpos-de-prova foram

obtidos das duas bobinas de cada material, sendo condicionados a temperatura
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23 £ 2 °C e umidade relativa (UR) de 100% (ambiente saturado com vapor
d’agua) por um periodo de 72 h (ASTM, 2007b; 2007c).

2.1.3 - Transmissao de radiacao ultravioleta e luz

A transmitancia especular dos materiais de embalagem a radiagao
ultravioleta (UV) e a luz foi determinada em espectrofotdbmetro Agilent 8453
(Agilent Technologies Deutschland GmbH, Waldbronn - Alemanha), com conjunto
de fotodiodos integrado a sistema computadorizado. A faixa de comprimento de
onda avaliada no mddulo transmitancia foi de 200 a 800 nm, a uma velocidade de
varredura de 120 nm/min (ASTM, 2007a; 2009; SARANTOPOULOS et al., 2002).
O equipamento foi calibrado ao ar, sem corpo-de-prova, para definir a leitura de

transmitancia de 100% ao longo do espectro UV-visivel.

A amostragem foi composta por cinco corpos-de-prova obtidos, de
diferentes posicdes das bobinas de PEBD e do LMC. Adicionalmente, foi efetuada a
determinacao da transmitancia de embalagens comerciais de leite longa vida tipo

caixas laminadas cartonadas, garrafas plasticas e bolsas plasticas.

2.1.4 - Caracterizacdo microbioldgica das embalagens

Os materiais de embalagem foram avaliados quanto a concentracao inicial
de micro-organismos mesofilos aerdbios, esporos de mesofilos aerdbios e esporos
de termdfilos aerdbios. Os corpos-de-prova foram amostrados antes e apds o
envase do leite UHT, empregando-se técnicas assépticas para prevenir a
contaminacao do material. Pelo menos 24 corpos-de-prova com cerca de
20 x 30 cm de cada bobina foram amostrados. Previamente as coletas, as bobinas
tinham as laterais sanitizadas por aspersao com solucdo de hipoclorito de sddio
contendo 200 mg/L de cloro ativo. As bobinas eram montadas manualmente na

maquina de envase asséptico (MEA). Pelo menos cinco voltas de filme plastico
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eram descartadas antes das coletas. Os corpos-de-prova eram dobrados com a

face interna voltada para dentro e colocados em sacos estéreis com lacre.

Antes das analises, os corpos-de-prova foram transformados em
embalagens de modo a enumerar exclusivamente a sua microbiota interna.
As embalagens foram produzidas com auxilio de uma termossoldadora manual,
instalada dentro de cabine de seguranca bioldgica classe II tipo “A1” (Veco do
Brasil Industria e Comércio de Equipamentos Sociedade Ltda., Campinas - SP),
certificada semestralmente conforme padrao International Organization for
Standardization classe 5 (ISO, 1999). Cada corpo-de-prova foi dobrado ao meio e
submetido a uma solda de fundo e outra lateral para a formacao de uma bolsa
plastica. Antes do fechamento da bolsa plastica, procedeu-se a remocdao de uma
faixa de material da regiao de borda, com cerca de 1 x 30 cm. Essa faixa de
material da borda juntamente com 20 mL de solucdo tampdo estéril foram
colocados dentro do saco plastico, fechado em seguida por termossoldagem.
Esse procedimento teve o objetivo de simular a superficie interna da embalagem
produzida pela MAE, onde uma das bordas do material ficava voltada para o

interior da embalagem, em contato com o produto.

A avaliacao microbioldgica das superficies internas das bolsas plasticas foi
conduzida através do método de enxague, com 20 mL de solucdo salina neutra,
conforme recomendacdes da American Public Health Association — APHA
(EVANCHO et al., 2001). No procedimento de agitacao, cada embalagem era
colocada sobre uma bancada e recebia 100 compressdes manuais alternadas,
durante aproximadamente 30 s. Finalmente, as embalagens eram abertas e as

solugdes de enxague submetidas a uma analise microbioldgica especifica.

A Contagem Padrao em Placas foi realizada pelo plagueamento em
profundidade da solucdo de enxague de cada embalagem em Agar padrdo para
contagem com dupla concentracao. A incubacao foi realizada a 30 °C por 48 h
(SWANSON et al., 2001).
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A contagem de esporos mesdfilos aerdbios foi conduzida através do choque
térmico da solucdo de enxague a 80 °C por 12 min com resfriamento em banho de
gelo. As amostras foram plaqueadas em profundidade em Agar padrdo para
contagem adicionado de 0,1% de amido com dupla concentracao e incubadas a
30 °C por 48 h (FRANK et al., 1992).

Na contagem de esporos termdfilos aerdbios, o choque térmico foi efetuado
a 100 °C por 10 min com resfriamento em banho de gelo (DENNY; PARKINSON,
2001). As amostras foram plaqueadas em profundidade em Agar padrdo para
contagem adicionado de 0,1% de amido com dupla concentracao e incubadas a
55 °C por 48 h (FRANK et al., 1992).

2.2 - Ensaios de producao de leite UHT
2.2.1 - Captacao, recepcao, armazenamento e caracterizacao do leite cru

As produgOes experimentais de leite UHT foram realizadas em dois ensaios,
utilizando dois tipos de leite cru. A matéria-prima do primeiro ensaio foi Leite Cru
Refrigerado (LCR), adquirida da Agropecuaria Jaguari Industria e Comércio Ltda,
Jaguariina - SP, e no segundo ensaio Leite Cru Refrigerado tipo B (LCRB), da
Fazenda Atibainha, Itatiba - SP. A utilizacao de lotes de leite cru com padroes de
identidade e qualidade distintos teve o intuito de avaliar a sua influéncia na
qualidade e vida de prateleira do leite UHT acondicionado nas embalagens de
PEBD e LMC. O uso de matérias-primas diferenciadas teve o intuito de representar
parte da diversidade do leite existente no Brasil, um pais com dimensdes
continentais e que apresenta realidades sociais, economicas e tecnoldgicas

distintas.

A Tabela 1 apresenta a caracterizacao dos lotes de leite cru analisados
quanto ao teor de gordura pelo método butirométrico, solidos ndo-gordurosos pelo
método gravimétrico, acidez tituldvel, concentracdo de ion hidrogénio (pHmetro
Digimed modelo DM-20, Digicrom Analitica Ltda., Santo Amaro - SP), estabilidade
ao etanol (BRASIL, 2006), contagem padrao em placas (SWANSON et al., 2001),
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esporos de mesofilos aerdbios (FRANK et al., 1992), esporos de termofilos
aerdbios (DENNY; PARKINSON, 2001), contagem de células somaticas pelo
método de citometria de fluxo (Somacount 300, Bentley Instruments Inc., Chaska -
EUA) e presenca de antibidticos inibidores de Bacillus stearothermophilus var.
calidolactis (Devoltest SP-NT/SP MINI-NT, DSM food Specialities, Delft - Nova

Zelandia).

Tabela 1 - Caracterizacao da matéria-prima.

Matéria-prima

Parametro

LCR @ LCRB °
Gordura (g/100 g) 3,5 3,7
Sélidos nao-gordurosos (g/100 g) 8,6 8,4
Acidez (g acido latico/100 mL) 0,16 0,15
pH 6,70 6,83
Estabilidade ao etanol 74% (v/v) + +

Contagem padrdo em placas (UFC/mL) 6,5x 10° 5,4 x 10*
Esporos de mesdfilos aerdbios (UFC/mL) 9,9 x 10> 2,0 x 10?
Esporos de termdfilos aerdbios (UFC/mL) 1,6 x 10> 1,8 x 10*
Contagem de células somaticas (CS/mL) 7,9 x 10 6,5 x 10*

Presenca de antibidticos - -

? Leite Cru Refrigerado tipo B empregado no primeiro ensaio.
b Leite Cru Refrigerado empregado no segundo ensaio.

2.2.2 - Processamento e embalagem de leite UHT

A producao e estocagem de leite longa vida em embalagens de PEBD e do
LMC foram realizadas conforme o fluxograma da Figura 1. O leite foi adicionado de
citrato de sédio 0,1% (NasC¢HsO;), homogeneizado a temperatura entre
68 e 70 °C e pressdo de 250 kgf/cm’® (210 kgf/cm? no primeiro estagio e

40 kgf/cm? no segundo estagio) e submetido ao tratamento térmico a 145 °C por
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10 s, com resfriamento na faixa de 14 e 20 °C. O processamento foi conduzido em
sincronismo com a operacao de embalagem. A vazao da linha de processamento
foi de 260 L/h e a produtividade da MEA ajustada para 600 embalagens de
434 mL/h (10 embalagens/min). O envase foi realizado inicialmente nas

embalagens de PEBD e em seguida nas embalagens do LMC.

Matéria-prima
(Leite com Na3CgHs0, 0,1% / 6-10°C)

A 4

Pré-aquecimento
(68-70°C)

A 4

Homogeneizacao
(250kaf/cm? em 2 estagios)

A 4

Aquecimento Bobina de PEBD ou LMC
(145-147°C)

A 4 \ 4

Esterilizacao Esterilizacao
(145°C/10s) (H20, 35% a 35°C/13s + UV 260uW/cm?/1s)
A 4 A 4
Resfriamento Formagao da embalagem
(14-20°C) (Tubo plastico)

A 4

Envase asséptico

A4

Fechamento da embalagem
(Termossoldaaem por impulso

A 4 A 4

Estocagem no escuro Estocagem com exposicao a luz
(Temperatura ambiente) (2.000lux a temperatura ambiente)

Figura 1 - Fluxograma de producao e estocagem do leite longa vida nas
embalagens de polietileno de baixa densidade (PEBD) e do laminado multicamada

(LMC).
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A linha de processamento com envase direto do produto nas embalagens foi
descrita no Capitulo 2. A maquina de envase asséptico (MEA) realizava a filtragdo
de ar, a esterilizacao do filme plastico e a producao das embalagens. A descrigao
do sistema de filtracdo de ar também esta no segundo capitulo da tese. Na parte
traseira da MEA o filme plastico era desbobinado, passando por roletes guia para
receber o tratamento de esterilizagao. Esse tratamento foi efetuado por imersao
em solucao de perdxido de hidrogénio 35% a 35 + 2 °C por 13 s e exposicao a
radiacdo ultravioleta de 260 pW/cm? em 254 nm por pelo menos 1,0 s, emitida por
lampada TUV15WTS5 (Philips do Brasil Ltda, Sao Paulo - SP) instalada a 10 mm do

filme. Essas condicoes de esterilizacao foram determinadas por Cardoso (2007).

As embalagens tipo bolsa flexivel eram produzidas através de trés soldas
com perfil com perfil plano, uma vertical e duas horizontais ao sentido de producao
(Figura 2). A solda vertical era centrada no verso das embalagens sendo formada
por fusao tipo lado externo/lado interno do material. Esta solda delimitava as abas
laterais do filme plastico, uma voltada para o interior e outra para o exterior das
embalagens. As soldas horizontais, uma de topo e outra de fundo, eram formadas

pela fusao do tipo lado interno/lado interno do material.

Figura 2 - Embalagens de polietileno de baixa densidade pigmentado com didxido
de titénio (PEBD) e do laminado multicamada (LMC).

117



Capitulo 3

Na parte dianteira da MEA, o filme plastico passava por conformador, com o
tubo de envase de produto ao centro, e adquiria o formato de tubo plastico pela
superposicao de suas laterais. Essas laterais foram prensadas pneumaticamente
contra uma tira de borracha de apoio posicionado no tubo de envase de produto,
fundidas por impulso elétrico e resfriadas hidraulicamente por meio de prensa
vertical. A resisténcia elétrica da prensa de solda apresentava perfil plano, sendo
recoberta com fita de teflon. Em seguida, o tubo plastico seguia pela extremidade
do tubo de envase e alcancava a prensa horizontal. Esta prensa simultaneamente
efetuava a termossoldagem de topo da embalagem que se encontrava abaixo de
sua posicao e a de fundo da embalagem que era formada acima, promovendo

adicionalmente a separacao das mesmas.

A movimentacao do filme plastico e, consequentemente, o comprimento das
embalagens era efetuado por dois roletes acionados por moto redutor
temporizado, responsaveis pelo tracionamento lateral do tubo plastico. O envase
do produto foi realizado de forma continua, enquanto o tubo plastico
movimentava-se de forma intermitente e recebia as termossoldagens. A medida
que as embalagens eram produzidas efetuava-se a identificacao com etiquetas

adesivas numeradas.

2.3 - Estocagem do produto

A estocagem das amostras foi realizada em duas condigdes: no escuro, em
camara incubadora opaca a temperatura ambiente, € a exposicao da luz a
temperatura ambiente. A exposicao a luz foi efetuada duas semanas apds a
producao do leite UHT, periodo necessario para conducdao dos testes de

esterilidade comercial e inicio das analises sensoriais.

As amostras foram expostas a luz com intensidade de 1.920 + 100 lux por
um periodo didrio de 13 h. Essas condicdes foram estabelecidas em estudos
preliminares, representando a média de exposicao a luz verificada em cinco

supermercados de Campinas, estado de Sao Paulo. A intensidade de luz foi medida

118



Capitulo 3

com luximetro Extech modelo LX-102 (Extech Instruments Corporation, Waltham -
EUA). A intensidade de luz empregada nos estudos coincidiu com a sumarizada na
revisao de literatura de Bosset, Sieber e Gallmann (1995).

As camaras de luz apresentavam superficies internas brancas com
dimensdes de 50 x 90 x 80 cm e eram iluminadas por duas lampadas fluorescentes
tubulares (Tipo “Luz do dia plus” com bulbo T8, poténcia 30 W, eficiéncia luminosa
67 Im/W, temperatura de cor 5.200 K e indice de reproducdo de cores 72, Havells
Sylvania Brasil Iluminacao Ltda., Santo Amaro - SP) (Figura 3). A posicao das
embalagens no interior da cdmara era modificada semanalmente, de modo a

homogeneizar a exposi¢ao a luz.

Figura 3 - Camaras de luz com amostras de leite longa vida e o luximetro digital.

2.4 - Caracterizacao das embalagens
2.4.1 - Testes de integridade e resisténcia mecanica
2.4.1.1 - Exames visuais e de compressao manual

Os exames visuais e de compressao manual das embalagens foram

realizados durante a produgao experimental em intervalos de pelo menos 5 min e
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em todas as amostras submetidas ao teste de esterilidade comercial, conforme
recomendagdes do United States Food and Drug Administration (2001).
As embalagens eram comprimidas ao longo do seu corpo de modo a forcar o
produto contra as regides de solda. Durante a compressao, essas regioes eram
examinadas visualmente para deteccao de vazamentos, alteracoes na estrutura da
solda e outros defeitos mecanicos eventuais. Os defeitos foram marcados com
auxilio de uma caneta e as embalagens submetidas ao teste eletrolitico. O interior

de pelo menos 10 embalagens também foi submetido aos exames visuais.

2.4.1.2 - Teste eletrolitico

O teste foi efetuado em 10 amostras de cada tratamento de acordo com as
recomendacoes da USFDA (2001). O material utilizado foi composto por cuba
plastica contendo solucao de cloreto de sddio 1% (p/p) e dois eletrodos com ponta
de carbono conectados a uma fonte de corrente continua, ajustada para 9 V e um
amperimetro. A preparacao das amostras foi conduzida através de um corte lateral
da estrutura, formando uma abertura com cerca de 4 cm de didmetro, que
possibilitou a avaliagdo das trés regides de solda. Previamente ao teste, as
embalagens foram lavadas por imersao em solucao detergente alcalina 2% (p/p)
com tensoativos por 48 h, marca DET LIMP S32 (Farquil Comércio e Industria
Ltda., Piracicaba - SP).

2.4.1.3 - Teste de compressao mecanica dinamica

O teste foi realizado em maquina universal de ensaios modelo D-1804-C,
série OT 85175 da Canners Machinery Ltda. (Simcoe - Canada) com uma sonda de
compressao plana de 130 x 220 mm. A embalagem foi posicionada verticalmente
entre a sonda de compressao e uma chapa paralela plana, de modo que as regides
de solda permanecessem livres durante o teste. A forca aplicada a embalagem foi
continuamente aumentada a velocidade de 10 mm/min, até a ocorréncia de

rompimentos da estrutura. Em seguida, foi efetuado o exame visual das partes
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externas e internas da embalagem para avaliacao das falhas e pontos de estresse,
bem como a mensuracao da largura de solda. O teste foi conduzido com seis
amostras condicionadas a temperatura de 23 + 2 °C e umidade relativa de 100%
por 72 h (ASTM, 2007b; 2007c).

2.4.2 - Perda de peso durante a estocagem

A variagdo de peso de produto ao longo da estocagem foi avaliada através
da analise gravimétrica de cinco amostras de cada tipo de embalagem do primeiro
processamento. A pesagem foi efetuada em balanca eletrénica QUIMIS Q-520-
2000 (Quimis Aparelhos Cientificos Ltda., Diadema - SP). As embalagens de PEBD
foram estocadas em condicdes de ambiente monitorado de 24 + 4 °C e de
83 £ 10% por 10 semanas, enquanto a estocagem das embalagens de LMC

ocorreu a 25 £ 4 °C e 86 =+ 10% de umidade relativa ambiente por 30 semanas.

2.5 - Estudos de estabilidade do produto
2.5.1 - Testes de esterilidade comercial dos lotes de producao

A esterilidade comercial do produto em condicdes de estocagens normais,
nao refrigeradas, foi avaliada conforme os padroes legais (BRASIL, 1996). Pelo
menos 10 amostras foram incubadas a 35 °C por 30 dias e submetidas a analises
sensoriais (aparéncia e odor), fisico-quimicas (pH, acidez titulavel, estabilidade ao
etanol 68% (v/v)) e microbioldgicas (contagem de micro-organismos mesofilos

aerdbios viaveis, com excecao de Bacillus sporothermodurans).

A contagem de micro-organismos mesofilos aerdbios viaveis, com excecao
de B. sporothermodurans foi determinada pelo plagueamento em profundidade de
1 mL da amostra e das diluicdes sucessivas em agar nutriente isento de extrato de
levedura e agar infusao cérebro-coracao com incubagdo a 30 = 1 °C por 72 h.
Quando B. sporothermodurans estao presentes nas amostras ocorre um

abundante crescimento de col6nias lisas, de forma regular, com coloragao entre
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branco e bege, com diametro maximo de 3 mm em agar infusao cérebro-coracao.
As colOnias presuntivas de B. sporothermodurans no agar infusao cérebro-coracao
sao identificacdo por meio de testes morfoldgicos e bioquimicos. No agar nutriente
isento de extrato de levedura, B. sporothermodurans comumente nao formam
colbnias visiveis, porém poderdao desenvolver col6nias puntiformes, de coloragao
entre branco e bege. Essa diferenciacdo € necessaria porque as colonias de
B. sporothermodurans nao devem ser contabilizadas no calculo de mesofilos

aerdbios viaveis capazes de causar alteracao no produto (BRASIL, 2003).

2.5.2 - Analise sensorial

A anadlise sensorial foi conduzida com o leite longa vida acondicionado nas
embalagens de PEBD e LMC do quarto (matéria-prima Leite Cru Refrigerado) e
quinto (matéria-prima Leite Cru Refrigerado tipo B) lote de produgdo. A estocagem
das amostras foi realizada no escuro e com exposicao a luz, duas semanas apds a
producdo experimental. A vida de prateleira dos produtos foi estimada através de
testes de aceitacao e intencao de consumo, conforme recomendacoes da ASTM
(2005a). A aceitacao global das amostras foi avaliada utilizando-se uma escala
hedonica estruturada mista de 9 pontos (1 = desgostei extremamente; 5 = nem
gostei/nem desgostei; 9 = gostei extremamente). A intencao de consumo dos
provadores foi avaliada através do seguinte questionamento: “Vocé normalmente
consumiria este produto?”; com duas alternativas para resposta: sim ou nao.
A ficha para as analises sensoriais € apresentada no Anexo VI. Os estudos
sensoriais foram aprovados pelo Comité de Etica em Pesquisa da Unicamp,

conforme parecer numero 153/2009.

A relacdo percentual entre o nuimero de provadores com intencao de
consumo pelo numero total de provadores foi denominada indice de consumo
potencial, variando entre 0 e 100%. O critério estipulado para o final da vida de
prateleira das amostras foi uma média das notas no teste de aceitagao inferior a 6,

correspondente ao termo hedonico “gostei ligeiramente”, e um indice de consumo
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potencial inferior a 60% (PETRUS et al., 2009). As primeiras sess0es sensoriais
foram realizadas duas semanas apds as producdes experimentais, periodo
necessario para realizagdo dos testes de esterilidade comercial. Nessas sessoes

foram avaliadas apenas as embalagens mantidas no escuro.

A equipe de provadores foi constituida por 50 pessoas, 38% homens e 62%
mulheres com faixa etaria entre 18 e 30 anos. A frequéncia de consumo de leite
era diaria para 65% dos provadores, pelo menos uma vez a cada trés dias para
21% e semanal para 14%. O leite era consumido puro por 12% dos consumidores,
misturado com outros produtos por 67% e nas duas formas por 21%. Com relagao
a escolha do produto pelo tipo de tratamento térmico, 79% dos provadores
consumiam leite UHT, 13% leite pasteurizado e 8% ambos os produtos. Quanto ao
teor de gordura, 58% dos provadores consumiam leite integral, 12% leite

desnatado e 30% os dois tipos de produto.

As condicOes dos testes foram estabelecidas conforme as recomendagoes de
Stone e Sidel (1993). As sessoes foram conduzidas entre 9:00 e 11:00 ou 15:00 e
17:00, sendo realizadas em cabines individuais com ar condicionado a 23 £ 2 °C e
iluminadas com lampadas fluorescentes “branca fria”. As amostras foram servidas
a temperatura de 23 £ 2 °C em copos plasticos de cor branca de 50 mL,
codificados com trés numeros aleatdrios. Em cada sessao sensorial, foram
apresentadas no maximo cinco amostras em blocos completos balanceados em
sequéncia monadica. Os provadores foram orientados a consumir biscoitos tipo
agua e sal e agua mineral entre as degustacdes, de modo a prevenir o efeito da

fadiga sensorial.

Na analise sensorial do quinto lote experimental, foram introduzidas trés
amostras de marcas comerciais distintas de leite longa vida. Os produtos tinham
data de producao da mesma semana do lote experimental ou da semana
subsequente. Este procedimento teve como objetivo comparar a aceitabilidade da
amostra experimental e comercial, apesar das diferencas inerentes a matéria-
prima e ao processamento. Uma das amostras comerciais que nao apresentou
diferenca significativa (p<0,05) das amostras experimentais quanto a aceitacao
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média, bem como um indice de consumo potencial similar, foi selecionada como
amostra controle para ser empregada nos testes subsequentes (ASTM, 2005a;
PETRUS et al., 2009).

Os dados dos testes de aceitacao foram tratados estatisticamente, através
da andlise de variancia, para verificar diferenca significativa (p<0,05) entre as
amostras na mesma sessao de andlise e em periodos distintos de estocagem. A
comparacao de médias foi realizada pelo teste de Tukey, utilizando-se o programa
Assistat, versao 7.5 beta (SILVA, 2008), para comparagao entre os tratamentos em

cada periodo de analise.
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3 - RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 - Caracterizacao dos materiais de embalagem

A espessura e a taxa de permeabilidade ao oxigénio (TPO;) dos filmes de
PEBD e LMC sao apresentadas na Tabela 2. A especificagdo adequada e controle
da espessura dos materiais de embalagem sao considerados importantes ao ajuste
do filme plastico nas maquinas de envase, as caracteristicas da termossoldagem, a
resisténcia mecanica e a propriedades de barreira da embalagem. A estrutura do
LMC ofereceu uma barreira ao oxigénio 10.000 vezes maior que o PEBD.
A permeabilidade ao oxigénio e a transmissao a radiacdo UV e a luz dos materiais
de embalagem influenciaram a qualidade e vida de prateleira do leite UHT, como

verificado no item sobre estabilidade sensorial do produto nas duas embalagens.

Tabela 2 - Caracterizacao dos filmes plasticos.

Espessura® TPO,®(cm®/m?.dia)

Filme " ) 1atm, 23 °C/100% UR
PEBD 58+ 4 16.000
IMC 852 1,6

n =10.°n = 2.

A transmitancia especular dos filmes de PEBD e LMC, bem como de
embalagens de leite longa vida comerciais, tipo caixas laminadas cartonadas (CLC),
garrafas plasticas comerciais (GPC) e bolsas plasticas comerciais (BPC) sdo
apresentadas na Figura 4. A andlise estatistica dos dados de transmitancia
especular indicou que PEBD diferiu significativamente (p<0,05) de todos os
materiais de embalagem ao longo do espectro UV-visivel. A transmitancia das BPC
diferiu significativamente (p<0,05) das outras embalagens numa faixa de
comprimento de onda maior que 520 nm, fora do espectro principal de absorcao
da riboflavina (200 — 520 nm) (BOSSET; SIEBER; GALLMANN, 1995).
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As alteracoes induzidas pela luz em produtos lacteos sao principalmente de
natureza oxidativa, sendo catalisadas pela riboflavina. Esse composto fotossensor
esta presente no leite em concentracdes médias de 1,75 mg/L (DIMICK, 1982), e
devido ao seu sistema de duplas ligacbes conjugadas, prontamente absorve e
transfere a energia luminosa visivel, com formagao de perdxidos e radicais livres.
A decomposicao dos perdxidos e as reacoes subsequente dos radicais livres com
componentes dos alimentos, além de ocasionar alteracdes sensoriais e perdas de
valor nutritivo, podem levar a formacao de substancias potencialmente tdxicas
(ARAUJO, 2004; BRADLEY; MIN, 1992; SKIBSTED, 2000). Como esse processo &
iniciado pelas radiacdes absorvidas, a comparacao do espectro em que o produto é
exposto com o espectro de absorcao dos fotossensores é fundamental na predigao
das alteracdes ao longo da estocagem (SATTAR; DEMAN, 1975; SKIBSTED, 2000),
possibilitando estabelecer e avaliar os requisitos de protecao dos sistemas de

embalagens.

O LMC, a CLC e a GPC nao diferiram significativamente (p<0,05) entre si,
sendo consideradas estruturas opacas. A Figura 5 apresenta os espectros de
transmitancia especular desses materiais, em escala decimal, possibilitando
visualizar a similaridade entre os mesmos. O principal elemento de barreira a
radiacdo UV e a luz do LMC e da GPC é um pigmento de coloracao preta
incorporado a uma das camadas das estruturas desses materiais. No caso da CLC,
a protecao do alimento contra a fotooxidacdo € exercida por uma folha de
aluminio, bem como pelo papel cartdo e a tinta de impressao. A menor
transmitancia especular da BPC, em relacdo ao PEBD, pode ser atribuida a maior
espessura do material de embalagem, bem como ao maior contetddo de didxido de

titanio incorporado ao polimero plastico.
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Figura 4 - Espectro de transmitancia especular das embalagens usadas para leite:
Polietileno de baixa densidade pigmentado com didxido de titanio (PEBD),
laminado multicamada (LMC), caixas laminadas cartonadas (CLC), garrafas
plasticas comerciais (GPC) e bolsas plasticas comerciais (BPC).
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Figura 5 - Espectro de transmitancia especular das embalagens opacas: Laminado

multicamada (LMC), caixas laminadas cartonadas (CLC) e garrafas plasticas
comerciais (GPC).
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Na caracterizacao microbioldgica das embalagens de PEBD e do LMC foram
analisadas um total de 48 amostras de cada material, divididas entre a
enumeracao de micro-organismos mesofilos aerdbios, esporos de mesofilos
aerdbios e esporos de termdfilos aerdbios. Foram encontrados esporos de
mesofilos aerdbios em apenas uma das 16 embalagens analisadas de PEBD, na
concentracdo de 1 UFC/5.824 cm?. Este tipo de micro-organismo n3o foi detectado
nas embalagens de LMC. Micro-organismos mesofilos aerdbios e esporos de
termofilos aerdbios nao foram detectados nos dois tipos de materiais. Esses
resultados sao indicativos da conformidade microbiana dos materiais de
embalagem para o sistema asséptico, bem como adequacao dos procedimentos de
manipulacdo das bobinas desde sua producdo até a utilizagdo final na linha de

processamento do leite UHT.

3.2 - Caracterizacao das embalagens

Os testes de integridade de pelo menos 10 embalagens de cada tratamento,
exames visuais, de compressao manual e eletrolitico, ndo indicaram falhas no
fechamento. Esses resultados sao indicativos do fechamento hermético das

embalagens, impedindo a recontaminagao do produto.

As embalagens de PEBD apresentaram resisténcia a compressao de
781 £ 102 N, enquanto as embalagens do LMC de 1.083 + 156 N. Essa diferenca

de resisténcia esta associada a espessura e a composicao dos materiais.

As dimensoes das soldas das embalagens nao sofreram modificacdes em
decorréncia da compressdo. Na maioria das embalagens a ruptura ocorreu fora da
regiao de solda, indicativo da fusao completa do material na termossoldagem e
gue o material adjacente nao foi fragilizado pela pressao e temperatura da prensa
de solda, nem pela tensao exercida pelos roletes de debobinamento. As
embalagens que sofreram ruptura na regido da solda (principalmente na area
entre a solda horizontal e vertical) resistiram a uma forca de compressao

intermediaria entre as amostras com resisténcia maxima e minima (Figura 6).
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Figura 6 - Resisténcia a compressdao maxima (e) e minima (o) das embalagens de
polietileno de baixa densidade e maxima (m) e minima (o) do laminado

multicamada.

A perda de peso das embalagens ao longo da estocagem é apresentada na
Figura 7. A perda de peso das duas embalagens mostrou uma relagao linear com a
variacao do tempo de estocagem. A regressao linear do peso, em gramas, pelo
tempo de estocagem, em semanas, foi expressa através das equacOes
apresentadas na Figura 7. Nas condi¢cdes ambientais estudadas, a embalagem de
PEBD sofreu uma perda de peso de 0,23 g por semana (temperatura de 24 + 4 °C
e UR de 83 + 10%) e a de LMC de 0,19 g por semana (temperatura de 25 £ 4 °C
e UR de 86 £ 10%).

A legislacao metrolégica do Brasil estabelece dois critérios de aprovacao
para produtos pré-medidos: critério individual e critério para a média de todas as
unidades amostradas. No caso de produtos com conteido nominal de 500 a
1.000 g ou 500 a 1.000 mL, a tolerancia individual das amostras € de 15 g ou
15 mL. O critério para a média de todas as amostras depende do tamanho do lote
nas fabricas, depdsitos e pontos de venda. No critério para a média é estabelecido

que a média de todas as unidades amostradas deve ser maior ou igual a diferenca
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entre o conteddo nominal do produto com uma parcela de 0,295 do desvio padrao
das amostras, no critério mais restritivo, enquanto no menos restritivo, considera-
se uma parcela de 2,059 (BRASIL, 1995; 2000). Na adequacao do sistema de
embalagem aos requisitos metroldgicos, aspectos relacionados ao controle de
volume do produto, caracteristicas climaticas dos ambientes de estocagem e
distribuicao, dimensdes e propriedades de barreira da embalagem, bem como vida

de prateleira, devem ser considerados.
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Figura 7 - Perda de peso das embalagens de polietileno de baixa densidade (e)
estocadas a 24 £ 4 °C e UR de 83 = 10% e do laminado multicamada (m) a
25 £ 4 °C e UR de 86 £+ 10%.

Durante a estocagem do leite nas embalagens de PEBD, verificou-se que o
material foi apresentando uma textura progressivamente gordurosa. Esse
fenémeno pode ser atribuido a adsorcdo de gordura e outros compostos apolares
do leite pelo material de embalagem, podendo diminuir a resisténcia da estrutura,
torna-la mais permeavel ao oxigénio e manchar a impressdao (JANSSON et al.,
2002; NIELSEN; JAGERSTAD, 1994; SAJILATA et al., 2007). As embalagens de
LMC ndo apresentaram modificacbes externas perceptiveis ao longo da estocagem.
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3.3 - Estudos de estabilidade do produto

Nos testes de esterilidade comercial as embalagens nao apresentaram
modificacdes na estrutura, tipo estufamento; a aparéncia e o odor nao diferiam
sensivelmente do leite UHT original, sem incubagao; nao existia qualquer tipo de
impurezas ou elementos estranhos nas amostras; o pH nao sofreu uma variagao
maior que 0,2 unidades em relacao ao inicial; a acidez nao variou mais que 0,02 g
de acido latico/100 mL; a estabilidade ao etanol mantinha-se em pelo menos 68%
(v/v).e na contagem de micro-organismos mesofilos aerdbios e de
B. sporothermodurans nao foram detectadas col6nias microbianas. Desse modo, os
lotes de leite UHT de todos os tratamentos atenderam aos requisitos legais
(BRASIL, 1996).

As analises sensoriais dos lotes de leite UHT produzidos a partir do Leite Cru
Refrigerado (LCR) e do Leite Cru Refrigerado tipo B (LCRB) ao longo da estocagem
no escuro e sob exposicao a luz sao apresentadas nas Tabelas 3 e 4. Os resultados

foram expressos em termos da aceitacao média e do indice de consumo potencial.

Na primeira sessdo sensorial, realizada duas semanas apds a producdo
experimental, a aceitacdo média do leite UHT mantido no escuro nas embalagens
de PEBD e LMC nao diferiram significativamente (p<0,05) entre si e as amostras
apresentaram indices de consumo potencial similares, independentemente da
qualidade da matéria-prima. Todas as amostras apresentaram uma aceitagao
média entre as notas 7 e 8, situada entre os termos hedonicos “gostei
moderadamente” e “gostei muito”, com um indice de consumo potencial superior a
80%.

Na terceira semana de estocagem no escuro, o leite UHT produzido com
LCR e acondicionado na embalagem de PEBD diferiu significativamente (p<0,05)
das amostras em LMC (Tabela 3). O leite UHT produzido com LCRB e mantido no
escuro nas embalagens de PEBD diferiu significativamente (p<0,05) das amostras
em LMC na quarta semana de estocagem (Tabela 4). Estes resultados indicam que

o leite UHT acondicionado ao abrigo da luz na embalagem de PEBD pode
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apresentar uma aceitacao similar ao produto no LMC por um periodo entre duas e

quatro semanas, de acordo com a qualidade da matéria-prima.

O leite UHT produzido com LCR, acondicionado no escuro na embalagem de
PEBD, apresentou uma reducao significativa (p<0,05) de aceitacao apos duas
semanas de estocagem e a vida de prateleira foi estimada em quatro semanas.
Quando LCRB foi empregado como matéria-prima, a aceitacdo do produto
manteve-se nos mesmos patamares da segunda semana de estocagem, por um

periodo de seis semanas e a vida de prateleira foi prolongada para sete semanas.

Os lotes de leite UHT que foram acondicionados nas embalados PEBD e
expostos a luz por uma semana, apds duas semanas de estocagem no escuro,
apresentaram uma aceitacdo média entre as notas 4 e 3, situada entre os termos
hedonicos “desgostei ligeiramente” e “desgostei moderadamente”, e um indice de
consumo potencial menor que 25%. Esse produto diferiu significativamente
(p<0,05) do mantido no escuro na embalagem de PEBD, bem como dos outros
tratamentos. No leite UHT acondicionado na embalagem de LMC nao ocorreu
diferenca significativa (p<0,05) entre os tratamentos com e sem exposicao a luz
durante todo o periodo de estocagem, independentemente da qualidade da
matéria-prima. Deste modo, a luz ndo afetou a estabilidade do leite UHT na
embalagem de LMC, mas em poucos dias ocasionou a deterioracao do produto na
embalagem de PEBD. Essa diferenca de estabilidade do produto esta associada as

propriedades de barreira a luz e ao oxigénio das embalagens.

O leite UHT produzido com LCR e acondicionado na embalagem de LMC
apresentou uma reducao significativa (p<0,05) de aceitacdo apds 12 semanas de
estocagem, periodo estimado para a vida de prateleira do produto. O produto
proveniente de LCRB teve a mesma aceitacdo média durante 24 semanas de
estocagem e a vida de prateleira foi estimada em 28 semanas. O leite controle
manteve a mesma aceitacao que o produto na embalagem de LMC por um periodo
de 14 semanas de estocagem e sua vida de prateleira foi estimada em 18
semanas, apesar de diferencas inerentes a matéria-prima e as condicbes de

processamento e embalagem.
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Tabela 3 - Avaliacdo sensorial do leite UHT produzido com Leite Cru Refrigerado em termos da (Vaceitacdo

média/®indice de consumo potencial (%).

Tempo de estocagem (semana)

Leite
3 4 6 8 10 12 14
GPEBD (4 34
Uz nd /15 fvp fvp fvp fvp fvp fvp

PEBD (M7,2%A 6,08 6,9 5 3°C
escuro /@81 /67 /81 /46
GLMC 7,224 7,3 70" 67" 65" 66" 4488
luz nd .90 /92 /86 /84 (73 /79 /65
LMC 75% 7224 76 70% 69" 66" 68" 52%
escuro 85 /83 /96 /86 /86 /77 /82 /49

Médias seguidas de mesma letra minuscula na coluna (comparacdo entre tratamentos) e mailscula na linha (comparacao entre
tempos de estocagem) ndo diferem significativamente entre si (p>0,05) pelo teste de médias de Tukey.

®)As amostras foram expostas a luz apds duas semanas de estocagem. A comparacdo entre a segunda e terceira semana de
estocagem das amostras expostas a luz foi efetuada em relagdo as amostras mantidas no escuro nas respectivas embalagens.
“N3o determinado.

®Final da vida de prateleira: média de aceitacdo < 6,0 e indice de consumo potencial < 60%.

fvp fvp fvp fvp
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Tabela 4 - Avaliagdo sensorial do leite UHT produzido com Leite Cru Refrigerado tipo B em termos da (Vaceitacdo

média/®indice de consumo potencial (%).

Tempo de estocagem (semana)

Leite
3 4 5 6 7 8 10 12 14 16 18 20 24 28 32
(3 cB
IIDLIIEZBD g 3/283 Ofvp  fup fvp fvp fvp  fvp fvp fvp fvp fvp fvp fvp  fvp  fvp

PEBD 7,2%* 7,08 6,7/ 6,9 g 588C g 1BC 5 5bC

escuro /88 /78 /68 /72 /72 je4 5o et v fvpofvp fvp fvp fvp o fvp

(3)LMC qu nd 7’4aA nd nd 7,0aA nd 7’53A 6’7aAB 6’6aAB 6’53AB 6’3abAB 6’4aAB 6’3aAB 6,0aAB 5’833 4’83(:

/88 /82 /92 /80 /78 /76 /82 /74 /79 /73 /66 /53

LMC 7 2aA 7 2aA 7 2aA 7 3aA 6 7aAB 6 6aAB 6 6aAB 6 9aA 6 4aAB 6 5aAB 6 4aAB 5 9aB 5 2aC

esuro /89 o1 "4 nd es nd e g y76 /80 /96 70 /79 77 68 /57
®) 7,0aA 7’0aA 7’ 1aA 7’2aA 6,9aAB 5 .9aBCD 6,4aABC 5’8bBCD 6, 1aCD 5,2bD

Controle "jgy jgg Nd nd s nd oo oo 70 78 74 Je7 56 P e VD

Médias seguidas de mesma letra minuscula na coluna (comparacdo entre tratamentos) e mailscula na linha (comparacao entre
tempos de estocagem) nao diferem significativamente entre si (p>0,05) pelo teste de médias de Tukey.

®As amostras foram expostas a luz apds duas semanas de estocagem. A comparacio entre a segunda e terceira semana de
estocagem das amostras expostas a luz foi efetuada em relacdo as amostras mantidas no escuro nas respectivas embalagens.
“N3o determinado.

®)Final da vida de prateleira: média de aceitacdo < 6,0 e indice de consumo potencial < 60%.

©Amostra comercial de leite UHT com aceitacdo média e indice de consumo potencial similar as amostras experimentais na
segunda semana de estocagem. A amostra comercial foi produzida na mesma semana das amostras experimentais, mas com
matéria-prima e condigdes de producdo diferentes.
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4 - CONCLUSOES

Os dois tipos de embalagens estudadas ofereceram propriedades fisicas e
mecanicas compativeis ao acondicionamento de leite UHT e com aceitacdao
sensorial inicial similar ao produto comercial, apesar de diferencas inerentes a
matéria-prima e as condicoes de processamento. A vida de prateleira do produto
nas embalagens de PEBD acondicionadas ao abrigo da luz, entre um e dois meses,
sera um atrativo para laticinios de pequena escala de producdo, com areas de
distribuicao restritas. Entretanto, o produto nas embalagens de PEBD deve ser
protegido contra a exposicdao a luz, o que pode ser viabilizado empregando-se
embalagens secundarias de papeldao. Outras possibilidades a serem exploradas em
estudos futuros sao o aumento da espessura do filme plastico e da pigmentacao
branca com didxido de titanio. As propriedades de barreira a luz e ao oxigénio do
LMC possibilitam uma vida de prateleira similar ou superior a embalagem
cartonada, de modo que o principal fator que afetou a estabilidade do produto foi
a qualidade da matéria-prima. Esse trabalho contribui para a viabilizagdo técnica
do sistema asséptico, uma opgao em potencial para laticinios de pequena escala
de produgdo, integrando a linha de pesquisa do Laboratério de Embalagens da

Faculdade de Engenharia de Alimentos da Unicamp.
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CAPITULO 4 - AVALIACAO DE UM SISTEMA ASSEPTICO
PARA BEBIDAS DE ALTA ACIDEZ EM EMBALAGENS
FLEXIVEIS
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AVALIAGAO DE UM SISTEMA ASSEPTICO PARA BEBIDAS DE
ALTA ACIDEZ EM EMBALAGENS FLEXIVEIS

RESUMO

O objetivo desse trabalho foi avaliar duas configuracdoes de sistema para o
processamento e envase asséptico de bebidas de alta acidez em embalagens
flexiveis. Os sistemas foram desenvolvidos sem controles onerosos e sofisticados,
de modo a atender aos requisitos econdmicos e operacionais de industrias com
escala de producdo de 1.000 L/h. Bebidas de frutas e chas foram pasteurizadas e
submetidas ao envase direto nas embalagens, sem estocagem em tanque, ou
passaram por um tanque de produto a pressao atmosférica com filtro
microbioldgico, operado com uma bomba centrifuga e valvulas sem selo de vapor,
antes da operacdo de embalagem. O sistema foi avaliado através de testes de
esterilidade comercial em trés produgdes experimentais. O desempenho das duas
configuragdes do sistema foi similar, apresentando uma taxa global de defeitos de
0,4% (7 unidades defeituosas em 1.970). Assim, os sistemas mostraram-se
adequadas a producao asséptica de bebidas de alta acidez. Esse trabalho serve
como estimulo a geracao de outras pesquisas e desenvolvimentos em sistemas

assépticos simplificados para as industrias de pequena escala de producao.
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1 - INTRODUCAO

O principio das tecnologias de conservagao de sucos, chas e outras bebidas
de origem vegetal é a manutencao dos atributos de qualidade através da
estabilizagdo microbiana e, ou, enzimatica. Genericamente, quanto maior o frescor
do produto maior a qualidade, de modo que o padrao de exceléncia é o produto
fresco, nao processado. Entretanto, os produtos frescos sao de natureza
transitéria, com uma vida atil de algumas horas ou dias, mesmo nas melhores
condigbes de conservagao. Desse modo, o0 processamento permite a
disponibilizacao dos produtos aos consumidores de forma convenientemente, fora
da estacao ou local de producao (BATES; MORRIS, 2001; RASO; BARBOSA-
CANOVAS, 2003; SILVA; GIBBS, 2004; SIZER; BALASUBRAMANIAN, 1999).

A tecnologia asséptica, assim como outros métodos de conservagdo, sao
amplamente empregados na conservacao de bebidas acidas ou acidificadas (pH <
4,6) a temperatura ambiente, dispensando a cadeia de frio para estocagem e
distribuicao. Na pasteurizacao convencional ou apertizacao, as bebidas sao
envasadas a quente (70 — 80 °C) em embalagens metalicas ou de vidro, que sao
fechadas e submetidas aos tratamentos em autoclaves na faixa de 100 a 105 °C
por até 10 min, sendo entdo resfriadas (BATES; MORRIS, 2001). Uma variacao da
apertizacdo é o enchimento a quente (Aot fil), onde a bebida é rapidamente
aquecida em trocadores de calor, sendo envasada em recipientes de vidro ou de
plasticos termorresistentes, que sao fechados, invertidos e mantidos a temperatura
de 91 °C por 4,6 min ou tempo equivalente na faixa de 80 a 97 °C (SILVA;
MARTINS; SILVA, 2003). Além disso, existem outros métodos térmicos e nao
térmicos alternativos aos tratamentos convencionais, incluindo a pressao
hiperbarica, campo elétrico pulsante de alta intensidade, campo magnético
oscilantes, radiacao de Iluz pulsante de alta intensidade e irradiacao
(MERMELSTEIN, 2001; MORRIS; BRODY; WICKER, 2007; RASO; BARBOSA-
CANOVAS, 2003). A ultima opcao para estabilizacao de bebidas de alta acidez
prontas para consumo € a aditivagao quimica, onde sdao empregados conservantes

como acidos e seus derivados (benzdico, propionico, sorbico e ésteres do acido p-
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hidroxibenzodico), sulfitos e dimetil dicarbonato (BRUL; COOTE, 1999; FOEGEDING;
BUSTA, 1991).

Os sistemas assépticos sao definidos como o processamento de um produto
comercialmente estérii e envase numa embalagem esterilizada, com um
fechamento estéril e hermético de maneira a prevenir as recontaminacoes
microbianas do produto (CODEX ALIMENTARIUS, 1993). Essa tecnologia possibilita
a esterilizagao da bebida e da embalagem em separado, uma vez que o
acondicionamento é realizado numa area asséptica. Isso assegura a estabilidade
do produto a temperatura ambiente sem o uso de conservantes quimicos. Outro
aspecto interessante € o processamento em fluxo continuo com rapido
aquecimento e resfriamento do produto antes do envase. Com isso, o produto é
submetido ao tratamento térmico mais brando que em outros métodos de
conservacao pelo calor e pode ser acondicionado em embalagens plasticas
termossensiveis (RICHARDSON; CHRISTIAN; TUCKER, 2007; ROMANO; FARIA;
ANJOS, 1998; VON BOCKELMANN; VON BOCKELMANN, 1998).

A evolucao das tecnologias convencionais de conservacao de sucos para o
sistema asséptico possibilitou melhoria consideravel na qualidade sensorial e
nutricional dos produtos, mas ao seu custo. Os sistemas assépticos custam mais
de US$ 1.000.000 e sao disponibilizados principalmente para industrias de grande
escala de producao (BATES; MORRIS, 2001; PITONDO, 2007). O objetivo desse
trabalho foi avaliar duas configuragcbes de sistemas, sem controles onerosos e
sofisticados, para o processamento e envase asséptico de bebidas de alta acidez
em embalagens flexiveis. Bebidas de frutas e chas foram pasteurizadas e
submetidas ao envase direto nas embalagens, sem estocagem em tanque, ou
passaram por tanque de produto, operado com uma bomba centrifuga e valvulas
sem selo de vapor. Os testes foram conduzidos no sistema composto por
equipamentos comerciais (tanques, bombas, valvulas, tubulacdes e trocador de
calor) e em desenvolvimento (tanque de produto e maquina de embalagem tipo
forma, enche e fecha), todos destinados a industrias de pequena escala de

producao.
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2 - MATERIAL E METODOS
2.1 - Matéria-prima

Os experimentos foram conduzidos com quatro bebidas mistas de frutas
aromatizadas e duas de chas aromatizados. As formulacbes base das bebidas
mistas eram compostas por agua (88,0% no aroma de pera e 88,35% nos outros),
acucar refinado (9,50%), suco concentrado de maca 70 °Brix (1,19%), acido
citrico (0,20%), acido ascdrbico (0,05%), goma xantana (0,04%), citrato de sddio
(0,03%). Essa formulacao foi adicionada de suco concentrado de pera 32 °Brix
(0,69%) e emulsao de pera (0,30%) para formar a bebida mista de maca e pera
com aroma de pera; suco concentrado de péssego 70 °Brix (0,34%) e emulsao de
péssego (0,30%) para a bebida mista de maca e péssego com aroma de péssego;
suco concentrado de péssego 70 °Brix (0,34%) e emulsao de maca (0,30%) para
a bebida mista de maca e péssego com aroma de maca. A bebida mista de frutas
com aromas combinados foi uma mistura das formulacdes. A formulagao dos dois
chas pretos era composta por agua (91,32%), xarope de acucar invertido 76 °Brix
(8,0%), acido citrico (0,20%), extrato de cha preto (0,20%), citrato de sddio
(0,03%), bem como o aroma de fruta (0,25%), péssego ou limdo, diferenciando
cada bebida.

As matérias-primas, 100 L de cada formulagdo por processamento, foram
caracterizadas quanto ao pH, conteudo de sélidos sollveis, contagem de bactérias
laticas (HALL; LEDENBACH; FLOWERS, 2001), bolores e leveduras (BEUCHAT;
COUSIN, 2001), esporos de Allicyclocillus (EVANCHO; WALLS, 2001) e esporos de
mesofilos aerobios (STEVENSON; SEGMER, 2001).

2.2 - Material de embalagem

As embalagens foram produzidas com filmes de polietileno de baixa
densidade (PEBD) pigmentados de branco com didxido de titanio 3,0% (Brilho
Industria e Comércio de Embalagens Ltda., Indaiatuba - SP). O filme de PEBD foi
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fornecido na forma de bobina de 15 kg, apresentando largura de 300 mm e

espessura de 75 um.

A caracterizagdo microbioldgica do material de embalagem foi efetuada pela
analise de micro-organismos mesofilos aerdbios (SWANSON et al., 2001), bolores e
leveduras (BEUCHAT; COUSIN, 2001) e esporos de mesofilos aerdbios
(STEVENSON; SEGMER, 2001). A amostragem foi efetuada pela remocao de
corpos-de-prova das bobinas montadas na maquina de embalagem, empregando-
se técnicas assépticas para prevenir a contaminacao do material. Esses corpos-de-
prova foram transformados em embalagens com auxilio de uma termossoldadora
manual, instalada dentro de cabine de seguranca bioldgica classe II tipo “A1”
(Veco do Brasil Industria e Comércio de Equipamentos Sociedade Ltda., Campinas
- SP), certificada conforme padrao International Organization for Standardization
classe 5 (ISO, 1999). As embalagens foram produzidas de modo a simular a
superficie interna de uma bolsa flexivel com solda tipo almofada, onde uma das
bordas do material ficava voltada para o interior da embalagem, em contato com o
produto. A avaliacdo microbioldgica foi conduzida através do método de enxague,
com solucao salina neutra (EVANCHO et al., 2001). No procedimento de agitagao,
cada embalagem foi colocada sobre uma bancada e recebia 100 compressdes
manuais alternadas, durante aproximadamente 30 s. Finalmente, as embalagens

eram abertas e as solucdes de enxague submetidas as analises microbioldgicas.

2.3 - Linha de processamento e embalagem

A linha de processamento e embalagem foi composta basicamente pelos
seguintes elementos: tanques de matéria-prima; trocador de calor a placas, tanque
de produto; e maquina de embalagem tipo forma, enche e fecha (Suma Industria
e Comércio Ltda., Campinas - SP). Cada componente da linha é apresentado no

diagrama na Figura 1.
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Figura 1 - Linha de processamento e embalagem (1. Tanque de matéria-prima; 2.
Tanque de equilibrio; V.B. Vélvula borboleta; 3. Bomba centrifuga; 4. Secao de
regeneracao do trocador de calor; 5. Secao de aquecimento de produto; 6. Secao
de aquecimento de agua; 7. Tubo de retencao; TP#1. Sensor de temperatura do
produto; V.1.V. Valvula de inversao de fluxo. 8. SecOes de resfriamento de produto
nao estéril; 9. Secbes de resfriamento de produto estéril; MAN. Man6metro; P.orif.:
placa com orificio; Tanque de produto; V.A. Vélvula agulha; 10. Maquina de
embalagem; Purg. Purgador; V.E. Valvula esfera; Sol. Valvula solendide; V.Seg.
Valvula de seguranca; TP#2. Sensor de temperatura da agua de aquecimento).
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O tanque de produto com capacidade de 230 L foi construido em aco
inoxidavel AISI 304, apresentando corpo cilindrico, tampa e fundo conico.
O fechamento do tanque era efetuado por meio de um anel de silicone
pressionado entre os flanges da tampa e do corpo com presilhas de rosca. A
tampa tinha duas entradas, uma no centro, onde foi instalado um spray ball de
360° para higienizacdao, e outra na lateral, contendo um filtro absoluto com

elemento filtrante de polipropileno expandido com poro de 0,22 pum.

A maquina de embalagem realizava a filtragdo de ar, a esterilizacao do filme
plastico e a termossoldagem para producdao das embalagens. As embalagens tipo
bolsa flexivel eram produzidas através de trés soldas por impulso elétrico com
perfil plano, uma vertical e duas horizontais. A solda vertical era centrada no verso
das embalagens, sendo formada por fusao tipo lado externo/lado interno. Essa
solda delimitava as abas laterais do filme plastico, uma voltada para o interior e
outra para o exterior das embalagens. As soldas horizontais eram fusao do tipo

lado interno/lado interno, uma de topo e outra de fundo da bolsa flexivel.

A esterilizagdo das embalagens foi efetuada por imersao em solucao de
peroxido de hidrogénio 35% a 35 + 2 °C por 13 s e exposicao a radiacao
ultravioleta (UV) de 260 pW/cm? em 254 nm por pelo menos 1,0 s, emitida por
lampada TUV 15W T5 (Philips do Brasil Ltda., Sdo Paulo - SP) instalada a 10 mm
do filme. Essa operacao era realizada na parte traseira da maquina de embalagem,
contendo a bobina plastica, o tanque de imersdo, a lampada UV e os roletes guias

do filme.

A filtracdo do ar foi efetuada através de sistema composto por pré-filtro
plano plissado em manta de fibras sintéticas Classe G3 (Filtracom Ltda., Valinhos -
SP), exaustor centrifugo tipo EC1-AR (Metallrgica Ventisilva Ltda., Sdo Paulo - SP)
com conversor de frequéncia e filtro absoluto plano em papel de microfibras de
vidro Classe A3 (Filtracom Ltda., Valinhos - SP), conforme classificacao da
Associacao Brasileira de Normas Técnicas (1980). Esse sistema era localizado na
parte superior da maquina de embalagem, com succdo de ar da parte traseira e

insuflamento na parte dianteira, onde era realizada a formacao, o enchimento e o
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fechamento das embalagens. A filtracao do ar era iniciada pelo menos 1 h antes

da operacao de envase.

2.4 - Higienizacao da linha de processamento e embalagem

A limpeza em circuito fechado da linha (Cleaning in place — CIP) foi
realizada de acordo com as seguintes etapas: pré-enxague a temperatura
ambiente; lavagem com solucao detergente alcalina Avoid BR 55 (Ecolab Quimica
Ltda., Rio de Janeiro - RJ), na concentracao de 1% (p/v) a 95 °C (temperatura no
final do tubo de retencao) por 20 min (10 min de recirculacao pela secao de
retorno do trocador de calor, com fluxo turbulento pela tubulacdo a velocidade
média de pelo menos 0,8 m/s e coeficiente de Reynolds (Re) minimo de 55.554;
10 min de recirculacdo pela maquina de embalagem a 0,6 m/s e Re de 41.666);
enxague intermediario a 55 °C por 10 min; lavagem com solugao detergente acida
Acid 2100 (Ecolab Quimica Ltda., Rio de Janeiro - RJ), na concentracdao de 1%
(p/v) a 55 °C por 20 min, na mesma sequéncia do ciclo alcalino, e enxague final
por 10 min a 55 °C. A concentracao das solucoes detergentes foi monitorada por

titulometria e medida de condutividade, conforme recomendacOes dos fabricantes.

A esterilizacao em circuito fechado (Sterilization in place — SIP) foi efetuada
pela recirculacao da solucao Vortexx ES (Ecolab Quimica Ltda., Rio de Janeiro -
RJ), na concentracao de 0,3% (v/v) de acido peracético a 30 °C por 30 min, com
fluxo turbulento a 0,2 m/s e Re de 4.901. No tanque de produto a esterilizacao foi
realizada pela recirculacdo da solucdo com auxilio da bomba da maquina de
embalagem. O enxague da solucdo esterilizante foi conduzido pela recirculacdo de
agua a temperatura ambiente pela secdao de retorno do trocador de calor por
5 min, seguido pela recirculagao pela linha de envase quando a temperatura da
agua no final do tubo de retencdo era maior que 120 °C, por um periodo de
15 min. A concentracdo da solucdo de acido peracético foi monitorada por

reflectometria (RQflex plus, Merck KGaA, Darmstadt - Alemanha).
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A maquina de embalagem foi lavada com detergente alcalino 2% (p/v) e
escovacao manual, seguida de enxague. A sanitizacao foi realizada pela aspersao
de solugao de hipoclorito de sodio, 200 mg/L de cloro ativo, com picetas manuais
em intervalos sucessivos de 15 min por um periodo total de 60 min. Essa
sanitizacao foi efetuada em dois momentos antes do envase, com 1 dia e 1 h,
quando a filtracao do ar da maquina de embalagem foi iniciada. A concentracao da
solucao clorada foi monitorada por reflectometria (RQflex plus, Merck KGaA,

Darmstadt - Alemanha).

2.5 - Monitoramento higiénico do sistema

A esterilidade da linha de processamento e embalagem antes das producoes
experimentais foi avaliada através da andlise da agua de enxague (EVANCHO et
al., 2001). A agua de enxague ap0s esterilizacao em circuito fechado foi coletada
em frascos estéreis de 2 L contendo 20 mL de solucdo salina neutra adicionada de
tiossulfato de sodio 0,5% e 15.000 unidades de catalase esterilizada, empregando-
se técnicas assépticas. Essa amostra foi filtrada por meio de membrana de ester
de celulose estéril, com poro de 0,22 pym (Millipore Industria e Comércio Ltda., Sao
Paulo - SP), em cabine de seguranca bioldgica. A membrana foi transferida
assepticamente para um frasco contendo bebida de maca e péssego, previamente
aprovados em testes de esterilidade comercial, sendo incubada a 30 °C por
30 dias. Apds a incubacao a bebida foi submetida as andlises sensoriais (aparéncia
e odor), fisico-quimica (pH) e microbioldgicas (micro-organismos acidotolerantes e
bolores e leveduras) (DEIBEL; JANTSCHKE, 2001).

As superficies da maquina de envase foram avaliadas antes e apds uma
producao experimental. O monitoramento foi efetuado em oito superficies da
envasadora, quatro que tinham contato com o material de embalagem ou as
bebidas (rolete apos o banho, conformador de embalagem, guias do conformador
e extremidade do tubo de envase) e quatro sem contato direto (suporte do tubo
de envase, parede lateral, tampa frontal e aresta do fundo). A avaliacao das

superficies foi realizada empregando-se o método de swab (EVANCHO et al.,
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2001), com solucdo salina neutra adicionada de tiossulfato de sodio 0,5% e
3.000 unidades de catalase esterilizada. O swab e a solucao de enxague foram
transferidos para frascos contendo bebida de maca e péssego, previamente
aprovada no teste de esterilidade comercial. Todas as amostras foram incubadas a
30 °C por 30 dias e submetidas a analises sensoriais (aparéncia e odor) e fisico-
quimica (pH). Adicionalmente, trés amostras receberam analises microbioldgicas
(micro-organismos acidotolerantes e bolores e leveduras) (DEIBEL; JANTSCHKE,
2001).

O monitoramento da qualidade do ar na area de envase foi efetuado pela
contagem de particulas totais e vidveis antes e apds as producbes experimentais.
As particulas totais em suspensao no ar foram enumeradas por fotometria, em
contador eletronico de particulas (Biotest Diagnostics Corporation, Denville - EUA).
As particulas viaveis, em termos de micro-organismos mesofilos aerdbios e bolores
e leveduras, foram monitorados pelo método de sedimentacdo em Agar padrdo
para contagem e Agar batata dextrose, ambos suplementado com 5% de piruvato,
como neutralizante (OHRESSER et al., 2004), respectivamente. As placas foram
expostas ao ar da maquina de embalagem durante 15 min e incubadas a 30 °C por
48 h, para contagem padrao em placas, e a 25 °C por 5 dias, para contagem de
bolores e leveduras (EVANCHO et al., 2001). O contador de particulas e quatro

placas de petri foram posicionados no interior da maquina de embalagem.

A velocidade média do ar na regido de formacdao de embalagem na cdmara
asséptica foi medida com anemdémetro de fio quente Tri-Sense 37000-00 (Cole
Parmer, Niles - EUA). A pressao do ar na camara asséptica, proxima a saida de
produto, foi monitorada com o micromanémetro Alnor EBT729 (TSI Incorporated,
Shoreview - EUA). A integridade do filtro HEPA e da maquina de embalagem foi
determinada, apds a instalacao dos filtros, através do teste de penetragao de poli-
alfa-oleofina (PAO), produzido por gerador de aerosol ATI TDA-4B (Air Techniques
International, Owings Mills - EUA) e detectado por fotbmetro ATI 2H (Air
Techniques International, Owings Mills - EUA) (ISO, 2005). A PAO foi gerada na
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concentragao de 32 ug/L, na parte traseira da maquina de embalagem, antes do

pré-filtro, e detectada na parte frontal, depois do filtro HEPA.

2.6 - Testes preliminares do sistema

Testes preliminares do sistema foram conduzidos através do processamento
e envase de suco pasteurizado de maca e péssego em dois tipos de embalagens:
polietileno de baixa densidade (PEBD) e um laminado multicamada barreira a luz e
ao oxigénio. A selecao do material de embalagem para avaliacao da esterilidade
comercial do sistema foi determinada por critérios associados com a hermeticidade
da embalagem. As embalagens foram submetidas a inspecdo visual, teste de
compressao, teste eletroquimico e teste de penetracao de solucdao colorida,
conforme descrito no Item 2.7. O material de embalagem selecionado para os
testes do sistema foi PEBD. As consideracOes realizadas nessa selecao sao

apresentadas na secao de Resultados e Discussao.

Outro teste preliminar foi conduzido para determinar o residual de perdxido
de hidrogénio em embalagens produzidas com agua, antes do envase das bebidas.
Essa analise foi efetuada por reflectometria (RQflex plus, Merck KGaA, Darmstadt -

Alemanha).

2.7 - Testes de integridade das embalagens

A inspecao visual e o teste de compressao manual das embalagens foram
realizados durante o envase em intervalos de pelo menos 5 min (UNITED STATES
FOOD AND DRUG ADMINISTRATION, 2001). Para completar a investigacao da
hermeticidade das embalagens foram realizados testes eletroquimicos e de
penetracao de solucao colorida (USFDA, 2001). A preparacao das amostras foi
conduzida através de um corte lateral da estrutura, em forma de “v”, que
possibilitou a avaliagdo das trés regides de solda. Previamente ao teste, as

embalagens foram lavadas por imersao em solucao detergente alcalina 2% (p/p)
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com tensoativos por 48 h, marca DET LIMP S32 (Farquil Comércio e Industria
Ltda., Piracicaba - SP).

2.8 - Processamento e embalagem das bebidas

Nas trés producdes experimentais as bebidas foram processadas e
embaladas conforme o fluxograma da Figura 2. Apds a higienizacao da linha de
processamento e da maquina de embalagem as bebidas foram formuladas e
submetidas a pasteurizacao a 120 °C por 10 s, com resfriamento na faixa de 14 a
20 °C. A vazao da linha de processamento era de 260 L/h e a produtividade da
maquina de embalagem ajustada para 600 embalagens de 434 mL/h

(10 embalagens/min).

As bebidas processadas poderiam ser direcionadas para trés destinos:
descarte, estocagem no tanque ou envase na maquina de embalagem (Figura 1).
O direcionamento das bebidas dependia basicamente da operacao de duas
valvulas borboletas, uma localizada apds a secao de resfriamento do trocador de
calor e outra abaixo do tanque de produto. O fechamento da valvula de descarte e
a abertura da valvula do tanque de produto direcionavam a bebida para o interior
do tanque. Quando a valvula do tanque de produto era fechada a bebida seguia
diretamente para a maquina de embalagem, mediante a manutencao das valvulas
borboleta e agulha da linha de envase abertas. Desse modo, o volume de bebida
envasada dependia da vazao da linha de processamento. O envase da bebida
estocada no tanque de produto era conduzido pela abertura de sua valvula de
saida e acionamento da bomba centrifuga. Nesse caso, o controle do volume de

bebida envasado era efetuado pelo ajuste da valvula agulha.
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Matéria-prima
(4 bebidas de fruta e 2 chas preto)

v

Formulagao
(Ingredientes + agua)

\ 4
Pasteurizacao .
(120°C/59) Bobina de PEBD
A 4 A 4
Resfriamento (1) Esterilizacao
(14-20°C) (H20; 35% a 35°C/13s + UV 260pW/cm?/1s)
l \ 4
Estocagem Formacdo da embalagem
(Tanque de produto) (Tubo plastico)
A
> Envase asséptico <
(2)

\ 4

Fechamento da embalagem
(Termossoldagem por impulso elétrico)

A 4

Estocagem a temperatura ambiente

Figura 2 - Fluxograma de producdo das bebidas de fruta e chas preto em duas
configuragcdes: (1) linha com envase direto na embalagem, sem estocagem em
tanque (Trés bebidas mistas de duas frutas e dois chas preto) e (2) linha com o
tanque de produto (bebida mista de maca, péssego e pera).

As trés bebidas mistas de duas frutas (maca e péssego com aroma de
maga, macd e péssego com aroma de péssego e maga e pera com aroma de pera)
e os dois chas preto (aroma de péssego e aroma de limao) foram envasados
diretamente na maquina de envase, sem estocagem em tanque, conforme
mostrado na configuracao 1 da Figura 2. A bebida mista das trés frutas com

aromas combinados foi estocada no tanque de produto e envasada apds a
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pasteurizacao, de acordo com a configuracdo 2 da Figura 2. Entre os
processamentos das bebidas de duas frutas, onde existia uma mistura de produtos
diferentes na linha, o fluxo era direcionado para o tanque de produto, desse modo
nao ocorriam perdas. No periodo de transicdo entre a agua e a primeira bebida a
ser processada, bem como entre a bebida de trés frutas e o cha preto com aroma
de péssego e do mesmo para o cha preto com aroma de péssego foi realizado o

descarte dos produtos misturados.

Os ensaios experimentais foram realizados em triplicata, sendo produzidas
em cada repeticao pelo menos 120 embalagens de cada bebida de fruta e
160 embalagens de cada cha preto. As embalagens foram identificadas de acordo
com o lote e a ordem de producao com etiquetas adesivas numeradas.

A estocagem foi realizada a temperatura ambiente de 25 + 4 °C.

2.9 - Testes de esterilidade comercial

Os testes de esterilidade comercial foram conduzidos com a estocagem das
bebidas a temperatura ambiente de 25 * 4 °C por quatro meses (DEIBEL;
JANTSCHKE, 2001), a 35 °C por 10 dias e a 55 °C por 5 dias (BRASIL, 2001).
A amostragem das bebidas estocadas a temperatura ambiente e incubadas a 35 °C
foi composta por pelo menos 100 amostras de cada uma das seis bebidas do
primeiro e segundo lote e 30 unidades do terceiro, enquanto nas condigoes
abusivas de estocagem por 30 amostras dos trés lotes de cada bebida. As
amostras foram avaliadas quanto as caracteristicas sensoriais (aparéncia,
consisténcia e odor) e pH, conforme estabelecido pela legislacdo brasileira
(BRASIL, 2001). Analises microbioldgicas complementares de micro-organismos
acidotolerantes (estria em agar termoacidurans pH 5,0 e incubacdo a 30 °C por
5 dias) e bolores e leveduras (estria em agar batata dextrose acidificado a pH 3,5
e incubagao a 25 °C por 10 dias) foram realizas em cinco amostras de cada bebida
estocada a temperatura ambiente e duas das amostras estocadas a 55 °C.

Adicionalmente, trés amostras da bebida mista de trés frutas estocadas a
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temperatura ambiente foram submetidas a analise presuntiva de Alicyclobacillus
(EVANCHO; WALLS, 2001). O diagndstico de causas de deterioracdo em amostras
alteradas foi efetuado de acordo com a marcha de deteccao de contaminantes
(DENNY; PARKINSON, 2001).
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3 - RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 - Caracterizacao da matéria-prima

A caracterizagdo fisico-quimica e microbioldgica das matérias-primas €
apresentada na Tabela 1. Os parametros fisico-quimicos de cada matéria-prima
nao diferiram significativamente entre si (p<0,05) nos trés processamentos,
indicando a padronizacdao dos procedimentos de pesagem e diluicdo dos
componentes das formulagdes. Outro fator que contribuiu para essa
homogeneidade foi a formulacao das bebidas com componentes do mesmo lote de
producdo, a excecao da agua. As variacOes nas contagens de esporos entre as
bebidas de fruta verificadas no primeiro processamento expressam diferencas na
ativacao e germinacao microbiana. Desse modo, cada tipo de bebida mista, nas
suas variacoes de aromas, possuia caracteristicas fisico-quimicas e microbioldgicas
similares. As formulagdes atendiam aos padroes de identidade e qualidade da
legislacdo brasileira para bebida de fruta (refresco) e cha pronto para consumo
(BRASIL, 1998; 2009).

Tabela 1 - Caracterizacgao fisico-quimica e microbioldgica das matérias-primas.

Bebida mista ? Cha preto °

Parametro MaPo MaPo MaPa MaPoPa o g
[Ma] [Po] [Pa] [Frutas]

pH 3,12 3,14 3,13 3,13 3,51 3,53
Sélidos soluveis (°Brix) 11,0 11,4 11,2 11,4 84 84
Bactérias laticas (UFC/mL) <10 <10 <10 <10 <10 <10
Bolores e leveduras (UFC/mL) <100 <100 <100 <100 <100 <100
Esporos de Alliciclobacillus (UFC/mL) <1 4 98 22 <1 <1
Esporos de mesdfilos aerdbios (UFC/mL) 23 1 30 5 <1 <1

@ Bebida mista de maca (Ma), péssego (Po) e pera (Pa) [com aroma de uma ou todas as
frutas].
® Cha preto [com aroma de péssego (Po) e lim&o (L)].
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As contagens de esporos estavam de acordo com o delineamento de
processo térmico de pasteurizacao para os produtos. O valor Fixgc de 6 s foi
planejado para atingir oito reducbes decimais de esporos de Alicyclobacillus
acidoterrestris ou uma probabilidade de unidades ndo estéreis de 1 embalagem
defeituosa em 1.000. Os calculos foram baseados na producao de embalagens de
1.000 mL a partir de uma matéria-prima com uma contagem de esporos de
10®> UFC/mL e uma resisténcia térmica com valor Dogoc de 24,6 s e valor z de
14,7 °C (TAMEGA JR., 2005), considerando uma populagao microbiana homogénea

com curva de destruicdo semilogaritmica lineares (PFLUG, 1987).

O tratamento térmico foi estabelecido de modo que a contaminacdo da
matéria-prima ndao comprometesse a esterilidade comercial do sistema como um
todo. Tratamentos térmicos mais brandos devem ser almejados pela industria de
bebidas, minimizando alteragdes sensoriais e perdas no valor nutricional dos
produtos, perante um programa de qualidade das matérias-primas. Contaminagoes
menores de esporos, particularmente de bacilos aciddfilos, pertencentes aos
géneros Alicyclobacillus e Sulfobacillus, que podem desenvolver em bebidas com
pH até 3,0, devem ser alcancados (HATCHER et al., 2001). As contagens de
esporos verificadas nas formulages das bebidas de fruta refletem deficiéncias nas
praticas de producdo agricola, uso de frutas em estado de deterioracdao ou
inadequacdes nas operacoes de lavagem das frutas e equipamentos no

processamento dos sucos concentrados.

Alicyclobacillus acidoterrestris ¢ uma bactéria formadora de esporos,
termoaciddfila e ndo-patogénica que pode sobreviver aos tratamentos
convencionais de pasteurizacao de sucos de alta acidez (SPLITTSTOESSER;
CHUREY; LEE, 1994). Esse micro-organismo vem ocasionando alteracdes no sabor
em varios sucos assepticamente processados e embalados, como os de laranja e
maca estocados em temperaturas na faixa entre 25 e 44 °C (CERNY; HENNLICH;
PORALLA, 1984; JENSEN, 2000; PETTIPHER; OSMUNDSON; MURPHY, 1997).

Consequentemente, Alicyclobacillus acidoterrestris tem sido sugerido como micro-
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organismo alvo da pasteurizacdao de bebidas de fruta de alta acidez (CEVIZ;
TULEK; CON, 2009; EIROA et al., 1999; SILVA; GIBBS, 2004; TAMEGA JR., 2005).

3.2 - Caracterizacao do material de embalagem

A caracterizacao microbioldgica do filme de PEBD amostrado das bobinas
antes das operacdes de embalagem englobou micro-organismos mesofilos
aerdbios, bolores e leveduras, esporos de mesofilos aerdbios e esporos de
termofilos aerdbios. Nos 12 corpos-de-prova analisados para esporos de mesofilos
aerdbios apenas 1 célula foi detectada, resultando numa concentragao estimada de
1 UFC/4.368 cm?. Nos outros corpos-de-prova ndo foi detectada a presenca dos
demais grupos de micro-organismos analisados. Esses resultados sao indicativos
da conformidade microbiana dos materiais de embalagem para o sistema
asséptico, bem como adequagdo dos procedimentos de manipulacdo das bobinas

desde sua producao até a utilizacdo final.

A microbiota contaminante em superficies de polietileno em laminados
cartonados logo apds a producdo do material foi identificada como de leveduras
(10,6%), bolores (20,6%) e bactérias (68,8%), sendo diferenciadas em Micrococci
(44,4%), Streptococci (3,7%); Pseudomonas (1,2%); esporos de Bacillus (3,1%);
bastonetes Gram positivos (6,9%) e bastonetes Gram negativos (9,4%) (VON
BOCKELMANN; VON BOCKELMANN, 1998). A contaminacao microbiana, em termos
da contagem padrao em placas, nesses materiais de embalagem pode variar entre
0 e 10 UFC/100cm? (VON BOCKELMANN; VON BOCKELMANN, 1998). No entanto,

Schoch (1984) relatou contagens menores que 1 UFC/m? de embalagem.
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3.3 - Caracterizacao da filtracao do ar na maquina de embalagem

A velocidade média do ar na regido de formacdao de embalagem na cdmara
asséptica foi medida com anemdmetro de fio quente Tri-Sense 37000-00 (Cole
Parmer, Niles - EUA). A pressao do ar na camara asséptica, proxima a saida de
produto, foi monitorada com o micromanémetro Alnor EBT729 (TSI Incorporated,
Shoreview - EUA). A integridade do filtro HEPA e da maquina de embalagem foi
determinada, apds a instalacdo dos filtros, através do teste de penetragao de poli-
alfa-oleofina (PAO), produzido por gerador de aerosol ATI TDA-4B (Air Techniques
International, Owings Mills - EUA) e detectado por fotbmetro ATI 2H (Air
Techniques International, Owings Mills - EUA) (ISO, 2005). A PAO foi gerada na
concentragao de 32 ug/L, na parte traseira da maquina de embalagem, antes do

pré-filtro, e detectada na parte frontal, depois do filtro HEPA.

A maquina de embalagem foi ajustada para operar com uma velocidade
média do ar na regido de formacao de embalagem de 0,44 = 0,02 m/s,
estabelecendo um regime de fluxo unidirecional. A pressao minima na camara de
embalagem era de 0,3402 Pa (0,0345 mmH,0).

No teste de integridade do sistema de filtracao, realizado apds a instalacao
dos filtros, a leitura da concentracao de PAO depois do filtro HEPA foi de 0,0025%.
A aceitacao internacional para esse teste € uma penetracdo maxima de 0,01%
(ISO, 2005). Desse modo, o sistema de vedacao e o papel do filtro absoluto, bem
como a montagem do filtro na maquina de embalagem estavam em perfeitas

condigdes de operacao.

As concentragbes de particulas apds a instalacdo dos filtros, no estado
ocupacional de repouso da maquina de embalagem, e no inicio da operagao de
embalagem sdo apresentadas na Tabela 2. Considerando os valores maximos de
concentragOes de particulas no ar, a area de embalagem foi classificada de acordo
com os padroes da International Organization for Standardization (1999) como ISO
classe 5, concentracdes maximas de particulas com tamanho maior ou iguais a
0,3 pm de 10.200 unidades/m®, a 0,5 um de 3.520 unidades/m® e 5 pm de
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29 unidades/m>. As concentracdes de particulas obtidas estavam préximas aos
padroes ISO classe 4: concentragdes maximas de particulas com tamanho
> 0,3 pm de 1.020 unidades/m*; > 0,5 pm de 352 unidades/m*> e > 5 pm de
0 unidade/m?>. Além disso, os testes microbioldgicos ndo detectaram a presenca de

bactérias, bolores e leveduras no ar da camara de embalagem.

Na industria farmacéutica, os filtros microbioldgicos sao amplamente
utilizados no controle da contaminacao do ar e nas operacdoes de embalagem
asséptica. Os ambientes para acondicionamento asséptico devem atender aos
requisitos grau A, equivalente a ISO classe 5 (WIRTANEN et al., 2002). Assim, o ar

da camara de embalagem estava adequado a embalagem asséptica das bebidas.

Tabela 2 - Concentragdes de particulas da area de envase.

Estado Tamanho de  Concentragdo de particulas (unidades/m?)
ocupacional particula (1m) ~Miaxima Minima Média  Desvio padrio
0,3 1.635 177 640 736
Repouso
0,5 462 71 168 204
. 0,5 285 41 176 47
Operacgao
5 0 2 0,1 0,4

3.4 - Caracterizacao das superficies da maquina de embalagem

A avaliacdo das superficies da maquina de embalagem antes e apds a
operacao de embalagem nao indicou a presenca de micro-organismos
deteriorantes. As superficies que entravam em contato direto com o material de
embalagem esterilizado e o produto pasteurizado, bem como outras superficies da
camara de embalagem ndo eram fontes de recontaminagao do sistema. Isso indica

a adequacao dos procedimentos de higienizacao da maquina de embalagem.
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3.5 - Caracterizacdo das superficies da linha de processamento e

embalagem

Na anadlise da agua de enxague da linha de processamento e embalagem
nao foi detectada a presenca ou atividade de micro-organismos capazes de
recontaminar o produto apds a pasteurizacdo e comprometer a sua esterilidade
comercial. Isso mostrou a adequacao dos procedimentos de higienizagdo,

preparando a linha para a operacao de embalagem asséptica.

3.6 - Teste preliminar para selecao do material de embalagem

No teste preliminar do sistema, o suco pasteurizado de maca e péssego foi
acondicionado em embalagens de polietileno de baixa densidade (PEBD) e no
laminado multicamada (LMC). A inspecao visual e o teste de compressao
realizadas ao longo do processamento indicaram a ocorréncia de vazamentos no
ponto de intersecao longitudinal das soldas verticais em algumas embalagens do

LMC, enquanto as embalagens de PEBD foram aprovadas.

As embalagens que ndo apresentaram sinais visiveis de vazamento foram
analisadas pelo teste eletrolitico, que indicou a ocorréncia de falha de integridade
em todas as embalagens do LMC. Investigacdes subsequentes, conduzidas através
do teste de penetracao de solucao colorida, demonstraram que a falha de
termossoldagem continuava a ocorrer no ponto de intersecao das soldas verticais.
Depois de algumas semanas de estocagem do produto a temperatura ambiente
foram verificados vazamentos, odores fermentados e estufamentos das

embalagens.

A falha de integridade foi associada a utilizacdo de uma bobina do LMC com
tratamento Corona, nas regides de termossoldagem vertical. O tratamento Corona
tinha sido aplicado considerando o fechamento de embalagens tipo soldas de trés
lados, sendo que o sistema operava com solda tipo almofada. O tratamento
Corona excessivo em regides de termossoldagem dos filmes plasticos pode
comprometer o fechamento das embalagens (SARANTOPOULOS et al., 2002). Na
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impossibilidade de producao de novas bobinas do LMC dentro dos prazos do
projeto de pesquisa e como o objetivo principal era avaliar a esterilidade comercial
do sistema asséptico, os experimentos foram conduzidos exclusivamente com

embalagens de PEBD.

3.7 - Residual de perdxido de hidrogénio nas embalagens

O residual de peroxido de hidrogénio imediatamente apds a producao das
embalagens com agua foi de 12,5 mg/L. A legislacdo brasileira (BRASIL, 1998;
2009) ndo especifica padroes legais para os teores residuais de peroxido de
hidrogénio nas embalagens. O USFDA (2009) estabeleceu um limite maximo de

peroxido de hidrogénio de 0,5 mg/L para esterilizacdo de embalagens.

Nas bebidas de fruta e nos chas, o residual de perdxido de hidrogénio era
decomposto em algumas horas, ndo sendo detectado apds 1 dia de estocagem.
Ademais, foi observada uma descoloracdo consideravel das bebidas de fruta,
principalmente as que continham suco de péssego. Depois de dois dias de
estocagem todas as bebidas de fruta apresentavam a mesma aparéncia. A Figura 3
apresenta uma fotografia da bebida mista de trés frutas com aroma combinado
antes do processamento, do produto coletado da linha fora da embalagem de
PEBD esterilizada com peroxido de hidrogénio e apds o processamento e
embalagem. Além de degradar o pigmento das antocianinas em bebidas de frutas
(OZKAN; YEMENICIOGLU; CEMEROGLU, 2005), o residual de perdxido de
hidrogénio nas embalagens assépticas ocasiona a degradagao de acido ascdrbico
(JOHNSON; TOLEDO, 1975; OZKAN; KIRCA; CEMEROGLU, 2004).

162



Capitulo 4

Figura 3 - Bebida mista de maca, péssego e pera antes do processamento (1),

apds o processamento (2) e apds o processamento e embalagem (3).

3.8 - Desempenho do sistema

A legislacdo brasileira estabelece que em alimentos com alta acidez
(pH < 4,5) processados em embalagens herméticas, estaveis a temperatura
ambiente, apds 10 dias de incubacao a 35 — 37 °C e ap6s 5 dias de incubacao a
55 °C nao devem existir sinais de alteracao das embalagens, nem quaisquer
modificacdes fisicas, quimicas ou organolépticas do produto, que evidenciem

deterioracao e nao podem revelar variacao de pH maior que 0,2.

Nos produtos incubados 55 °C por 7 dias ndo foram observadas alteracoes
caracteristicas de deterioracao sensorial (aparéncia, consisténcia ou odor da
bebida), nem variagdes de pH maior que 0,2. Entretanto, todas as embalagens dos
trés lotes de produgdo, devido ao fendbmeno de pressdo de vapor de agua de
equilibrio e a permeabilidade do material de embalagem com o aumento da

temperatura, como descrito no capitulo 2.
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Os resultados dos testes de esterilidade comercial das seis bebidas
estocadas a temperatura ambiente de 25 £+ 4 °C por quatro meses e incubadas a
35 °C por 10 dias, bem como nas duas configuracdoes da linha de envase sao
apresentadas na Tabela 2. Na configuracao de linha com envase direto na
embalagem, a taxa total de defeitos da bebida mista maca e pera com aroma de
maca (0,4%) foi o dobro das outras bebidas de duas frutas (0,2%). Considerando
que o pH e a composicao dessas bebidas eram similares, essa diferenca pode ser
associada a ordem de processamento e envase, uma vez que a bebida mista de
maca e pera com aroma de maca foi a primeira passar pela linha. A comparacao
das taxas de defeito das bebidas mistas de duas frutas (0,3%) com os chas preto
(0,8%) indicam que o pH do produto (bebidas mistas pH 3,1 e chas preto pH 3,5)

ou o0 momento do envase pode ter influenciado no desempenho do sistema.

Tabela 2 - Taxa de defeitos das embalagens estocadas a temperatura ambiente

de 25 % 4 °C por quatro meses e incubadas a 35 °C por 10 dias.

Bebida mista ? Cha preto °

Lote ' "'Mapo MaPo MaPa MaPoPa POl [L]° Total
[Ma]¢ [Po]®¢ [Pa]®¢ [Frutas]®

1 1:100° 0:115 0:115 1:140 3:160 0:160 | 5:790
2 0:100 0:115 1:115 0:140 0:160 1:160| 2:790
3 0:30 0:30 0:30 0:140 0:80 0:80 | 1:390
Total | 1:230 0:260 1:260 1:420  3:400 1:400 | 7:1970

@ Bebida mista de maca (Ma), péssego (Po) e pera (Pa) [com aroma de uma ou todas as
frutas].

® Cha preto [com aroma de péssego (Po) e lim&o (L)].

¢ Configuracao de linha com envase direto na embalagem.

4 Configuragdo de linha com estocagem no tanque de produto.

¢ Relacdo entre amostras alteradas (variagao de pH > 0,2 ou modificagdo na aparéncia,
consisténcia ou odor) e o total de unidades analisadas.
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Na configuracao de linha onde as bebidas foram misturadas e estocadas no
tanque de produto, formando a bebida mista de trés frutas com aromas
combinados, a taxa de defeitos (0,2%) foi similar ou menor que a das bebidas de
duas frutas com envase direto nas embalagens (0,2%). Esses resultados reforcam
a hipotese que o pH dos produtos foi um dos fatores preponderantes sobre o
desempenho do sistema. A taxa global de defeitos do sistema foi da ordem de
0,4%.

4 - CONCLUSOES

As duas configuragOes de sistema avaliadas mostraram-se adequadas para
producao asséptica de bebidas de alta acidez. A configuracao mais simples da linha
de processamento e embalagem possibilita alcancar taxas de esterilidade
compativeis com as demandas de mercado. O tanque de produto com filtro
microbioldgico mostrou-se uma alternativa simples e confidvel para a estocagem
asséptica do produto até o momento do envase. O uso da bomba e valvulas sem
selo de vapor nao comprometeu o desempenho do sistema. Assim, esse trabalho
servira como estimulo a geracdao de outras pesquisas e desenvolvimentos em
sistemas assépticos simplificados para as industrias de pequena escala de
producdo. Além disso, a versatilidade dos sistemas mostrou-se apropriada ao

desenvolvimento de novos produtos, possibilitando testes em menor escala.

Estudos futuros devem ser conduzidos com outros equipamentos e
configuracdes de linha de processamento e envase. A remocao do perdxido de
hidrogénio do material de embalagem deve ser aperfeicoada ou, no mesmo
sentido, alternativas de agentes esterilizantes investigadas. A vida de prateleira e
qualidade sensorial e nutricional das bebidas produzidas em diferentes
configuracdes de sistema e acondicionadas em embalagens de PEBD, bem como
materiais laminados barreira ao oxigénio e a luz, devem ser avaliadas. Desse
modo, a tecnologia asséptica podera ser explorada pelas indistrias de pequena

escala de producao.
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CONCLUSOES GERAIS

O sistema estudado apresentou a probabilidade de unidades nao estéreis
proxima a estabelecida para bebidas de alta acidez, mas inferior a instituida para
leite longa vida. A configuracao da linha com envase direto na embalagem, sem
tanque de estocagem, foi capaz de atender aos requisitos estabelecidos pelo
Codex Alimentarius. O tanque de produto, apesar de nao ser pressurizado,
apresentou um desempenho compativel com sistemas convencionais. A montagem
da linha, utilizando-se equipamentos normalmente empregados nas industrias de
laticinios, incluindo bombas e valvulas sanitarias convencionais nao implicou no
aumento da taxa de defeitos. Na melhoria continua do sistema, intervencdes
deverdo ser implementadas no desenho sanitario da linha, no seu método de
esterilizacdo e, principalmente, na maquina de embalagem, de modo a diminuir o
residual de peroxido de hidrogénio e as falhas de termossoldagem das

embalagens.

Os dois tipos de embalagens estudadas, de polietileno monocamada e do
laminado flexivel, ofereceram propriedades compativeis ao acondicionamento de
leite longa vida. As propriedades de barreira a luz e ao oxigénio do laminado
flexivel foram capazes de oferecer uma vida de prateleira similar a obtida através
das embalagens cartonadas, tendo na qualidade da matéria-prima o principal fator
a influenciar a estabilidade do produto. O leite longa vida na embalagem de
polietileno monocamada apresentou potencial de atender as demandas de
mercado, quanto a aceitacao sensorial por periodos de conservacao superiores a

um més, quando protegido contra a exposicao a luz.

Apesar de o sistema asséptico demandar melhorias, os resultados obtidos
nesta pesquisa sao indicativos do potencial de desenvolvimento de uma linha de
processamento e envase voltada especificamente para industrias de pequena
escala de producdo. As adequacdes técnicas e avaliagdes vieram a contribuir para
uma quebra de paradigma, de que os sistemas assépticos sao sempre complexos,

sofisticados e onerosos.
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Anexo I - Documento de registro de sistemas assépticos para produtos de baixa acidez na FDA

o " NOTE: No commercial processor shall FORM APPROVED: OMB No. 0810-0037
DEPARTMENT OF HEALTH AND HUMAN SERVICES » Food and Drug Administration b Ff; g il SR A oA DAE Rt
FOOD PROCESS FILING FOR LOW-ACID ASEPTIC SYSTEMS fisolbse commmies Pérwa mﬁ* FDA USE ONLY
c e
(USE FDA BOOKLET TITLED "ASEPTIC PACKAGING SYSTEM SUPPLEMENT") Food and Drug Administration, 21 GFR | DATE REGEVED BY FDA
(TYPE OR PRINT ALL INFORMATION REQUESTED, IF AN ITEM DOES NOT APPLY ENTER 'NA". FILE ACIDIFIED ASEPTIC (pH 4.8 or BELOW) ON FORM 25414) 108.35 (c)(1) and (2).
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ZIP (OR OTHER POSTAL CODE) COUNTRY T ERGCESE GRIGW
3 5D No. | Source for 8.a. and 8.b. Date (mm/yyyy)
] 20 - - oo a.
YYYY MM DD Ss58
4.
[Onew  [JcaAncets [ JRePLAces _ _ _ _ -~ _ _ -~ _ I __ b.
Yy ¥ Wy EH SEE
5. -
[[] ScCHEDULED [] ALTERNATE FOR AT e oty ]| Rl LR s 19. CONTAINER TYPE (Check one}
Y ¥ ¥ ¥ M M D D S S 8§ Tinplate or Aluminum
s suPsD_ : & [ seaican  ® [ can c. [[] Glass
ooy T BFT TEE d. D Other (Specify below and in item 22 if necessary)
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WATER Value at Value at Other GRAVITY | TEROF HOLDING | TUBELENGTH
ACTIVITYZ | Normal | Max.? T723F Gther Temp Temp (°F) Units , Method Name AT 77 £ 2°F TUBE (inches) {Inches)

0' |
mr———

7. OTHER CRITICAL CONTROL 18. CONTAINER DIMENSIONS 19. SCHEDULED PROCESS 20, MAXIMUM 21. THRUPUT FOOTNOTES
FACTORS (Check all that apply) (Inches and Sixteentns) T E— — Fiow ;g?g ;:ﬂw S:mtg;\em 13 For sieam ecion eriervoume

81 Percent Solids Diameter or Height or Initia¥ | Time (sec) | Temp (*F) Sterilizing | Correction A increase ai al expa
L1 Pe Nol ™ Length Width Helg | vampem | Value (Fo)® | Factor min) faciors n 22

62 [] Ratio of Solids to Liquids 2 11 reduced water activiy is Lsed ss

1 anadjunct to the process, spec-

[ Syrup Strength ity the maximum water activity.

2 3 Where acidification is followed for

68 [[] Method of Preparation oy G oo

i r
70 [[] Formulation 3 = “'“9::' P"":W'
1 the i
"0 Re;ayjdra!ion (specity mathod || 4 mmmm oH.
n

72 [ Particulates (specify maxi- 5 i 4 It critical factor is in the process.

mum size in 22} T 5 Orequivalent scientific basis of

73 [] Other (specify in 22) 8 | i process adequacy.

22. COMMENTS AUTHORIZED COMPANY REPRESENTATIVE
NAME (Type or Print) TITLE
SIGNATURE DATE PHONE NO.
FORM FDA 2541c (10/08) PREVIOUS EDITION IS OBSOLETE. PEC Gragbics: (01) 465-1090

Fonte: USFDA (2008b).
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Anexo II - Documento de registro para todos os métodos de conservacao de produtos comercialmente estéreis,

Continua...

exceto sistemas assépticos de baixa acidez na FDA

(Use FDA bookial $8ed.
Aodiied * for complating FORM APPROVED: OMB NO. 0810-0037
Form FOA 254 14, 4
A. PRODUCT See Burden Statement on page 3.
Na[no. Form or Style, andPlelfirlvg M_odiurn: 20 ,
g:nming_ﬂ_&uﬁo(nwmw”uM) Type of Submission | YYVY AR 50 §FF
I low-acid (21 CFR 108.35/113) I new [ scheduled FCE SiD
[ acidified (21 CFA 108.25/114) [lreplaces __—_ _—_ _ /___ _ I altemate for R T (R
[} cancels S M emergencyfor ~_  — _—___ /__ __ __
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. Nene Perorated [ Both Inner and Ackityng Agert:
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¢. [~ Crateless [ Batch [ single Chain
Bottom Surface (complete for ¢.) [— Muttiple Chain ive Used:
[ Solid [ Perorated
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CEERTIE. 3 GlassorCoramic 5. [ Semiigd (sociy mater) g ooy
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PROCESS ESTABLISHMENT SOURCE (Limit entry to 30 characters) DATE LAST ESTABLISHED PROCESS RECOMMENDATIONS ATTACHED?
TYYY WV C Yes LW
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Consistency / VISCOSHY ... oV Preparation Method M
Value i v st Product Quality Par
Unils Matting Tendency MT
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Tomp S Max, Fiexible PouchSemirigid Container Thickness inRetent ~~ MP [ (_v_ _)
Containgr POSIION N REIOM w...rmscssssersssssans cP [ Max. Residual Air (Flexible Pouch/Semigrid Container) ....... wR™ (__+_Jee
Nesting of C N [C Partcle Size Ps [
Fill Methad (check applicable method) ™ Syrup Strength Y g
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Other (specify) il Type
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Soid to Liquid Ratio (wh 10 Wt .. s Ci ) N, % MStu of Dry IOgrogents ... WML (_ _+_)
Drained we/Net W, RSO .......... = e Other (specity) orC
FORM FDA 2541a (1008) Page1 PREVIOUS EDITION IS OBSOLETE VGTE Tl e el oy 0 G S0 s et Fom T CT———
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D. SCHEDULED PROCESS (Do nofwrite in shaded areas -- Check appropriate box and enter numerical values on dashed lines.)  FCE: SID: g

CONTAINER CAPACITY SCHEDULED PROCESS OTHER CRITICAL FACTORS 10 ASSURE OTHER
DIMENSIONS UNITS (Check Only One in Each Column) COMMERCIAL STERILITY PER SOURCE AUTHORITY (Specify)
Helght or " Winimum |_Wmmum
Ste Sterilization | gast Sterl
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. . . . .
. 4 L] L] . L] . .
. . - L] . . .
- . - L] - . L]
COMMENTS: FOR FDA USE ONLY
PLANT NAME / ADDRESS AUTHORIZED FULL NAME (Please Type or Print) TELEPHONE NUMBER
INDIVIDUAL
PHEFE’?ERED SIGNATURE DATE
MAILI >
ADDRESS

FORM FDA 2541a (10/08) Page 2

Fonte: USFDA (2008a).
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Anexo III - EspecificacOes assépticas para os equipamentos dos sistemas

assépticos

PRODUCT STERILIZER SPECIFICATIONS

Sterilizing medium

Minimum sterilizing temperature

Minimum time

Sl I

Minimum back pressure

START UP SPECIFICATIONS TO ACHIEVE COMMERCIAL STERILITY IN

SPECIFIED EQUIPMENT AREAS

@
Filling
Chamber

(b)
Filing
Equipment

(©)
Sterilizing
Chamber

for

(d)
Sterilizing
Chamber

(e)
Container
Closing

()
Container
Closing

for Lids Area |Equipment

Containers

.|Sterilizing
Medium used
Minimum
Temperature
of Sterilizing
Medium (°F)
.IMinimum flow
rate (gal/min)
OR

Minimum
pressure of
sterilizing
medium (psi)
Minimum
time for
circulating
(exposure to)
the sterilizing
medium (min)

Continua...
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SPECIFICATIONS TO ACHIEVE AND/OR MAINTAIN (AS INDICATED) COMMERCIAL
STERILITY OF SPECIFIED EQUIPMENT AND/OR AREAS

@ [®o] © (d)

Achieve and

Maintain Filing Area |Closing Area

Containers |Lids| Maintain Maintain

10. [Sterilizing Medium used

11. [Minimum temperature of sterilizing medium

12. [Minimum concentration of sterilizing
medium (if chemical)

13. [Minimum exposure time

OR

14. [Maximum Conveyor Speed

15. |FOR STERILIZING GASES ONLY
Minimum Gas flow rate through chamber

OR

16. |Minimum gas pressure required in chamber| | | |

SPECIFICATIONS TO FILTERS FOR THE FILLING AND CLOSING AREAS

(a) [Maximum operating time interval
(b) |Sterilization cycles permitted between filter changes

17.

Fonte: USFDA (2001d).
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Anexo 1V - Lista de verificacao dos processamentos

LISTA DE MATERIAIS E PROVIDI%NCIAS PARA OS
PROCESSAMENTOS ASSEPTICOS

Atualizagao: 27/05/2009

Materiais permanentes da planta piloto

O O O O 0 O

O O 0O O O OO 0O OO0 O O0O 0O O0O O0OO0

O O O O O

Bobina de plastico da embaladeira
Elementos filtrantes de agua
Extensao elétrica (2)

Ebulidor

Balanca

Calculadora

Anéis de vedagao

Placa de orificio

Graxa de silicone

Borracha de silicone

Isqueiro

Estilete

Jogo de chaves Alien
Crondmetro

Tesoura

Colher grande, média e pequena
Canetas esferograficas (2)
Canetas marcadoras (2)

Caneta do registrador de temperatura
Régua

Trena

Bloco de notas com caneta

Jogo de chaves (fenda, rosca, grifo e tubulacao de 1" e 1 1/2")

Alicate

Martelo

Faca

Caixa de ferramentas do homogeneizador

Continua...
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Luvas de protecao (4)
Luvas de algodao (2)
Luvas descartaveis
Toca

Jalecos

Papel toalha

Folha de aluminio
Pano para limpeza
Sacos de lixo (10)
Sacolas plasticas descartaveis (3)
Oculos de protecao (2)
Bata (3)

O O 0O O O O O O O 0 o0 o

Fita adesiva

Fita crepe

Fita isolante

Fita de vedacao Teflon (PTFE)
Fita antiaderente de PTFE
Fita indicadora de pH
Etiquetas adesivas
Bracadeiras de plastico
Fitilhos

Barbante

Arame

O O 0O 0O O O O O O 0 O

Balde

Vassouras de Nylon (2)
Vassouras de pelo (2)

Rodos (2)

Rodo manual

Escova sanitaria

Escovas de pelo com cabo (2)
Escovas para lavagem de vidraria (2)
Escovas de Nylon (2)

Escovas manuais pequenas (2)
Buchas (3)

O O 0O O 0O O O O 0O 0 O

Proveta 2 L

Becker 2 L (3)
Becker 1 L (2)
Becker 600 mL (2)
Jarra de plastico (3)

O O 0O O O©

Continua...
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Latoes de 50 L (4)

Peneira

Funil

Colheres de tanque (2)

Baldes de 20 L (2)

Baldes de 10 L (2)

Piceta de alcool (2)

Piceta de cloro (2)

Piceta para detergente anticéptico

O O OO O O O 0 O

Detergentes acido (vide volume)

Detergente alcalino (vide volume)

Acido peracético (vide volume e validade)
Peroxido de hidrogénio (vide volume e validade)
Solucdo de alcool 70%

Detergente neutro em po

Detergente neutro liquido (3 frascos)
Detergente neutro para higienizacao das maos
Hipoclorito de sddio

O O O OO O O O O

o Oleo do homogeneizador

o Agua mineral

Continua...
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Materiais dos laboratorios

o

O

O O O O

O O 0O OO OO0

Prancheta
Papel
Etiquetas

Mascaras respiratorias para vapores organicos (2)

Elementos filtrantes

Caixas plasticas
Caixas de isopor

Latoes de leite
Filtro de leite
Carrinho de latoes
Agitador de leite

Reflectoquant RQflex

Fita indicadora de H,0,

Fita indicadora de Cl,

Contador de particulas

Placas de Petri com meio de cultura
Termometro digital

pHmetro

Continua...
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Providéncias para o processamento
1 semana antes

Agendar planta

Agendar caldeira

Organizar a planta com os itens da lista de verificagao
Verificar o nivel de 6leo no homogeneizador

Testar o funcionamento da planta com agua

O O O O O

Comprar leite
o Agendar transporte

O

o Verificar o tempo de uso dos filtros quimicos
o Imprimir etiquetas numeradas

o Preparar lista de analises do processamento
o Providenciar material para as analises do leite e do sistema asséptico

o Determinar concentracao de solucdo de acido peracético
o Determinar concentracao de solucao perdxido de hidrogénio

3 dias antes

o Dar o alerta de higiene pessoal (cortar unhas, barbear e manter botas e
uniforme limpos)

o Conduzir limpeza da planta, incluindo a pia de higienizacao das maos

o Higienizar latdes de leite

o Ligar banho d’agua gelada

o Verificar o nivel e posicionamento do termometro no banho d’agua gelada
2 dias antes

o Pesar citrato de sédio

Carregar o contador de particulas
o Ligar estufas e ajustar a temperatura para 35 e 55 °C

o

o Comprar agua mineral

Continua...
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o Providenciar dinheiro para o leite
o Providenciar dinheiro para refeicdes

DiaD
o Buscar leite (Levar lates, filtro, dinheiro e receber nota fiscal)
o Pegar a chave da camara fria
o Pegar o carrinho de latao
o Buscar refeicoes

o Verificar lista de analises do processamento

o Andlises da agua de processo
o Cloro residual total

o Analises da matéria-prima
o Acidez, estabilidade ao etanol e outras

o Andlises da linha de processamento
o Esterilidade da agua de enxague

o Analises da embalagem
o Inspecao visual, teste de compressao manual e outros
o Residual de H,0, e outros

o Anadlises do produto
o Residual de H,0, e outros

o Andlises da embaladeira
o Contagem de micro-organismos
o Contagem de particulas
o Temperatura da solugao de H,0,

o Mensurar temperatura no tanque
o Mensurar temperatura do produto

o Anadlises solucdes CIP

Continua...
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Dia seguinte

O O O O

O O

Desligar banho de agua gelada
Fechar valvulas de ar comprimido
Desligar embaladeira

Desligar painel de controle

Higienizar mascaras de respiracao de vapores organicos
Guardar elementos filtrantes
Devolugao de materiais
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Anexo V - Placas do trocador de calor com deposicoes de leite queimado
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Anexo V - Camaras incubadoras com amostras de leite UHT em embalagens

estufadas, dos testes preliminares, e com amostras normais
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Anexo VI - Ficha para as analises sensoriais

ANALISE SENSORIAL DE LEITE UHT INTEGRAL

Nome:

Por favor, prove as amostras de leite UHT integral e responda as duas perguntas*:

*Favor realizar uma pequena pausa entre as degustacées, com um enxagiie
da boca ou comendo um pedaco de biscoito agua-e-sal, para minimizar o efeito

da fadiga sensorial.

1) Vocé normalmente consumiria este produto?
Favor anotar o numero da amostra e indicar a intencao de consumo.

Amostra Sim

()
()
()
()
()

2) Quanto vocé gostou ou desgostou de cada amostra?

9 - Gostei extremamente (Adorei)

8 - Gostei muito

7 - Gostei moderadamente

6 - Gostei ligeiramente

5 - Nem gostei/Nem desgostei

4 - Desgostei ligeiramente

3 - Desgostei moderadamente

2 - Desgostei muito

1 - Desgostei extremamente (Detestei)

Comentarios:

Nao

()
()
()
()
()

Nota
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