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RESUMO

O leite condensado é um dos produtos que apresenta maior crescimento em producdo no
Brasil, favorecendo o desenvolvimento de novas tecnologias e a adaptacdo de industrias de
médio e pequeno porte para fabricacdo deste produto. O objetivo central do presente trabalho
foi avaliar os atributos de dois processos de fabricacédo distintos, sendo o primeiro utilizando-
se leite padronizado com aproximadamente 12 % de solidos totais e o segundo leite pré-
concentrado por osmose reversa, identificando a diferenga entre os produtos e o impacto do
processo de concentracdo por membrana em suas caracteristicas desejaveis. Os experimentos
foram realizados numa inddstria da Zona da Mata Mineira, com avalia¢des fisico-quimicas e
sensoriais. Os produtos foram analisados com 1, 30, 60 e 120 dias de fabricagdo. Concluiu-se
que o leite condensado com osmose ndo apresentou diferenca estatisticamente significativa
em comparacao ao leite condensado sem osmose quanto aos atributos avaliados e foi possivel
estabelecer relagdes entre constituintes, com aplicacdo pratica, permitindo definir o teor

minimo de sélidos sollveis para obtencdo de uma viscosidade minima.

Palavras-chave: leite condensado, osmose, concentrag&o.



ABSTRACT

Condensed milk is a product that presents the highest growth in production in Brazil, favoring
the development of new technologies and the adaptation by industries small and medium
sized for manufacturing this product. The main objective of this study was to evaluate the
attributes of two different manufacturing processes, the first using standardized milk with
approximately 12 % total solids and milk pre-concentrated by reverse osmosis the second,
identifying the difference between the products and impact for process the membrane
concentration in their desirable characteristics. The experiments were conducted in an
industry in the Zona da Mata Mineira, with assessments physicochemical and sensory. The
products were analyzed with 1, 30, 60 and 120 days of manufacture. It was concluded that the
condensed milk with osmosis had no difference statistically significant compared to the
condensed milk without osmosis about the attributes evaluated and it was possible to establish
relationships between constituents, with practical purpose, such as analytical references like

minimum soluble solids content to obtain the minimum viscosity.

Keywords: condensed milk, osmosis, concentration.



LISTA DE ILUSTRACOES

Quadro 1- Processos de separagao por MEMDBIANAS .........ccveveverrerienieriesiesiee e 21
Figura 1- MOAUIO dE OSMOSE FEVEISA ......eeuveriereieesieitieieeieiesiessestestestessessesseeseessessessessessessessens 23
Figura 2- Construcdo de cartucho de membrana espiral ...........ccccvvveveiiinieiie e 24
Figura 3- Fluxograma do processo de fabricacao de leite condensado...........ccccccevevviiveiinennnne 28
Quadro 2- MetodoS EMPIEGAAOS ......c.ccerueerierieieieiteste ettt bbbttt st b e s 32
Figura 4- Ficha de avaliaGio para teSte dUO-TIO...........cueieierierieieiiesie e 35
Figura 5- Ficha de avaliacdo para teste de preferéncia.........cccccceveveeiviieieecese e 35
FIQUIA B- VISCOSIAAUR ......c.veeeeeiieecie ettt ettt et e besne e beeteeneesraeee s 47
Figura 7- Relagdo entre solidos sollveis e atividade de Agua ............cccevereerenereneneseeeeens 52
Figura 8- Relagdo entre solidos solUveis e ViScosidade...........ccoovirireiennieiienese e 54

Figura 9- Relacdo entre solidos soltveis e NUMEro de CristaiS.........ccvevvereereiieieece e 55



LISTA DE TABELAS

Tabela 1- Producéo de leite condensado N0 MUNAO ..........cceveeiieiieiie s 14
Tabela 2- Caracteristicas do eQUIPAMENTO.........ccuoiiiriiiiiiiee e 25
Tabela 3- Temperaturas médias alcancadas durante 0 processamento..........ccccevvvevereseerene 30
Tabela 4- Relacdo de analises realizadas por tipo de amoStra...........cccvveveiieieenecie e 31
Tabela 5- Resultados das analises em leite (N = 10)......ccceviiiiiieie i 36
Tabela 6- Resultados das anélises das caldas (N = 10) ....cccooeveieieiiciseeieieee s 37
Tabela 7- Resultados médios das analises em leite condensado (N = 10) ....ccccceveveveieivennnne. 38
Tabela 8- Composicéao do leite condensado (N = 10) .....cceeveiieiieie i 39
Tabela 9- Resultados médios de atividade de agua (N = 10) ....ccoveveiieieeie e 40
Tabela 10- Resultados médios de teor s6lidos solUveis (N = 10) .....cccovereirereinenieseeeee 41
Tabela 11- Resultados médios de teor de gordura (N = 10) ......ccccereerirereiine e 42
Tabela 12- Resultados médios de teor de lactose (N'=10) .....ccccveveiieeiiveiesie e 43
Tabela 13- Teores calculados de saturacao de 1aCtoSe .........ccccccvevieiiieieciie s 44
Tabela 14- Resultados médios de teor de proteina bruta (N = 10).......cccevvvirirninicneieeeee 45
Tabela 15- Resultados médios de teor de caseina (N = 10) ....cceoerreriiirsiine e 45
Tabela 16- Resultados médios de viscosidade (N = 10) ......cooeerereenenereese e 46
Tabela 17- Resultados médios do tamanho de cristais (N = 10) ....cccccevveveiiieieciece e, 50
Tabela 18- Resultados médios do nimero de cristais (N = 10)......ccccccevveveiiieieeie e, 50
Tabela 19- Relacdo entre componentes N0 teMPO UM .......ccuviiereerierieneenee e seeie e sieenee e 51
Tabela 20- Resultados d0 teSte AUO TrT0.......cveieereeierie e 57

Tabela 21- Resultados do teste de preferéncia ..........cceoveeeiiciiiie i 58



LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS

Aw — Atividade de agua

CIP — Clean-In-Place

CO — Com Osmose

D — Dialise

ED — Eletrodidlise

EPAMIG — Empresa de Pesquisa Agropecuaria de Minas Gerais
EST — Extrato Seco Total

ESD - Extrato Seco Desengordurado

FAOQO — Food and Agriculture Organization

FDA — Food and Drug Administration

HTST — High Temperature Short Time

IDF — International Dairy Federation

MAPA — Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento
MM — Massa Molar

MF — Microfiltracdo

NCN — Nitrogénio Nao Caseinico

NF — Nanofiltracdo

NPN — Compostos Nitrogenados N&o-Proteicos

OR — Osmose Reversa

PG — Permeacéo de Gases

PV — Pervaporacao

R — Referéncia

RIISPOA — Regulamento da Inspecédo Industrial e Sanitaria de Produtos de Origem Animal
SO — Sem Osmose

UF — Ultrafiltracao

URSS - Unido das Republicas Socialistas Soviéticas

VOC — Compostos Orgéanicos Volateis



1

2

2.1
2.2
2.3
24
2.5
25.1
25.2
2.6
2.7

3

3.1
3.2
3.2.1
3.2.2
3.3
3.4
3.4.1
3.4.2
3.4.3
3.4.4
3.4.5
3.4.6
4

4.1
4.2
4.3
4.4
4.5
4.6

SUMARIO

INTRODUGAOD........coooeieeeeeeeeeeete e es et 12
REFERENCIAL TEORICO .......iiieeeeieeeeeee ettt en s 14
Mercado de leite CONAENSAAO ......cveverieriiiieiiericeeee e e 14
Proteinas o TEITE .......oveieiiii e 15
(0T o0 g ol 011 Vo [o PSP 16
(0T o0 g (=] 0157 o [o PSP 17
(OF: 1 101 [0 7= (o 1SS USSR PSPPI PRTRPRPRN 18
SACANOSE ... ettt ettt ettt ettt b ek h bRt R e R e e e e Re e R e nnr e reenneas 19
I (o1 (0O OO PRSPPSO PPRPPIN 19
FiltraGio por MEMBIaNES ..........coiiiiiiieiee e 20
OSIMOSE TEVEISE. .....veeuteeeieeetee sttt et ettt ettt e e st e et e e s se et e e s be e e bt e she e e b e e sneeenneennneebeennnas 22
MATERIAL E METODOS..........coiveieeeieeeeees et sesasss st essssssses s ssssesenassessenanssns 26
Localizagao d0 XPEIrTMENTO ........cieieieieite sttt 26
Processamento do leite CONAENSAAO .........ccuerveriiriiiiieiee e 26
Equipamentos UtHHIZAAOS. ............coveiiie e 29
y N o] [T Uo%: o USSP PSRRPS 30
y N 001 - To T o SRRSO 30
ANALISES O PrOTULO .....c.eeviiiieeieiee ettt 31
VISCOSIAAUR. ...ttt n e s e e e ne e s beeneeaneenreeneeaneenneenneas 32
ALIVIAAAE & AQUA.......ocvieiecie et reeae s 33
Y ot (TS oo o T SO SSR 33
SOLIAOS SOIUVEIS ...ttt aesaesreeneeraeneas 33
ANALISES SEBNSOTIAIS. .. vvevveveiiiteiteete e et et e st ste e e e e e e et e stestesreereeseesee e e ssestesaesreaneans 34
ANALISES ESTATISTICAS ...vvevveeveie sttt ettt e 35
RESULTADOS E DISCUSSAOQ .....c.ovveeiieereieeeieeeesee s see s senesses s s s senessenssneneas 36
ATIVIHAOE T8 AQUA ...ttt 39
ST 10 (01310 LUV T £ PR 41
T o[-0 o] (o [V - RSP RRPPPP 42
TEON 0B JACLOSE ... ettt bttt sttt ettt re e be e e 43
Teor de ProteiNa DIULA..........ccuiiiiiiee e 44
QLT 0 [T o%: 7T 1o - USSR 45



4.7 N IS COSTAAUE. ...t e e e e e eeneeneennnnnnnnnnnnnns 46

S B Y/ | Tod (o1 Tolo] oI WP U PP ST PP PP 49
4.9  Estudo comparativo da relagdo entre COMPONENTES........ccccvviververieiieieeie e 50
4.9.1 Relacdo entre solidos solUveis e atividade de AgUa ..........ccceevvevvereiieseene e 51
4.9.2 Relacdo entre s61idos SOIUVEIS € VISCOSIAAUE .......c.evverveieieiiiieieieieerese s 53
4.9.3 Relacdo entre s6lidos sollveis € NUMEro de CriStaiS..........ccovveveverieriererese e seenns 55
4.9.4 Relacdo entre atividade de agua e NUMEro de CriStaiS .......ccccvvevvereeiieseeie e 56
A.10  SENSOTIAL oottt bbbttt b e bbb enes 57
015 R 11 oI 1 T OSSP 57
OO o =] (= =TT - USRS 57
5 CONCLUSOES ..ottt sttt 59

REFERENCIAS ..ottt e e et e e et e e et et e e et e e et et e es et e e et e e es et e e et e e erareesetesereeesane 60



12

1 INTRODUCAO

Os ultimos anos foram marcados por um aumento significativo no poder
aquisitivo da populagdo brasileira, 0 que permitiu um acesso maior a produtos antes
considerados supérfluos ou adquiridos somente em ocasifes especiais, como em festas e
celebracbes. Esta nova realidade permitiu a industria um aumento de sua producéo,
diversificacdo da linha de produtos e pesquisa e desenvolvimento de novos produtos e
processos, para atender a este mercado consumidor crescente.

Na industria de laticinios ndo foi diferente: se beneficiou significativamente da
oportunidade de crescimento, em especial com investimentos na fabricacdo de produtos antes
produzidos somente por grandes industrias, como leite condensado. Os equipamentos
necessarios sdo de alto custo de investimento, exigindo maiores volumes de processamento
para torna-los viaveis economicamente.

A origem do leite condensado data de 1820 e desde entdo o processo de
fabricacdo vem se aperfeicoando. O uso de leite previamente concentrado por membranas de
osmose reversa esta iniciando-se no Brasil. A pré-concentracdo por membranas ndo requer
aquecimento, o que contribui para a preservacdo da funcionalidade das proteinas e para a
reducdo do custo de producéo, principalmente com relagdo ao consumo de vapor.

A alternativa do uso do leite pré-concentrado ou leite em pd, integral ou
desnatado, permite o incremento de produtividade de equipamentos ja instalados de
concentracdo a vacuo, principalmente quando ndo ha condicBes de ampliacdo de sua
capacidade ou de custo elevado. A aquisi¢do de uma planta de concentragdo por membranas
pode se mostrar mais acessivel as pequenas e médias empresas, em comparacdo a
investimentos em novas plantas a vacuo ou ampliacdo de suas unidades.

Esta foi a alternativa encontrada por uma indudstria da Zona da Mata Mineira, que
iniciou a utilizacdo do equipamento para concentracdo do leite por membranas em 2008,
sendo este um equipamento de osmose reversa, uma vez que o Unico objetivo era a eliminacéo
de 4gua do leite.

Apos a implantagdo do equipamento, identificou-se a necessidade de manutencéo
da flexibilidade de processamento do leite: trabalhar tanto com o processo tradicional quanto
com o uso da pré-concentragdo por membranas de osmose reversa, sem diferencas no produto

final. Esta necessidade foi proveniente da variagdo do volume de producdo, uma vez que



13

existe um volume minimo de leite para que a utilizagdo do equipamento de membranas torne-
se viavel economicamente.

O presente trabalho objetivou a avaliar a composicdo e os atributos sensoriais do
leite condensado utilizando-se dois processos de fabricacdo — leite pré-concentrado por
membranas de osmose reversa, chamado de “com osmose” ¢ leite com 12,1 % de soélidos
totais, chamado de “sem osmose” ou “tradicional”. Foi realizado um acompanhamento
periddico do produto por 120 dias a partir da data de sua fabricacdo, periodo médio de
consumo do produto considerado pela industria.

Comparou-se 0 produto com osmose ao produto sem osmose, com o intuito de
avaliar os efeitos da aplicagdo da pré-concentracao do leite por membranas de osmose reversa
sobre as caracteristicas do produto, em avalia¢des fisico-quimicas, microscopicas e sensoriais.
Estabeleceram-se relacdes entre atributos do leite condensado, objetivando referéncias

analiticas, para auxilio no processo produtivo.



2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 Mercado de leite condensado

14

A producdo de leite condensado mudou consideravelmente em sua distribuicao

geografica durante as Gltimas trés décadas. A produ¢do mundial que na década de oitenta, foi

dominada pela Unido Européia, Estados Unidos e a ex-URSS, agora esta muito mais dispersa,

com contribuicdes significativas no Extremo Oriente (Malasia, Tailandia, Cingapura e China)

e América do Sul (Brasil, Peru e Chile). A FAO estimou a produ¢do mundial de 2009 em

cerca de 4,7 milhdes de toneladas (IDF, 2010).

De acordo com dados coletados entre os Comités IDF Nacional e outros, a

producdo de leite condensado vem reduzindo-se em alguns paises e sofrendo pequenos

incrementos em outros, como apresentado na Tabela 1.

Tabela 1- Producéo de leite condensado no mundo

Pais 2008 2009 Variacao ( %)
Unido Européia-27 1.142 1.104 -3,4
Alemanha 416 421 +1,2
Holanda 342 320 -6,5
Reino Unido 110 104 -51
Bélgica 90 87 -3,8
Espanha 46 47 +0,9
Pol6nia 37 38 +2,7
Grécia 24 23 -54
Lituania 30 21 -29,5
Franca 12 12 +0,5
Suécia 4 2 -41,0
Outros 12 11 -51
Ameérica do Sul
Peru 389 360 -75
Brasil 290 300 +3,4
Chile 42 33 -19,8
Argentina 7 6 -159
Asia
China 173 160 -7,6
Japdo 44 46 +3,2
Republica da Coréia 4 4 0,0
América Central
México 162 162 0,0
Oceania
Australia 19 19 0,0

Fonte: Adaptada de IDF (2010).
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A industria nacional de laticinios vem aumentando significativamente sua
producdo nos dltimos anos, incentivada pelo aumento das exportagdes que saltou de sete
milhdes de toneladas em 1996 para 142 milhdes em 2008, sofrendo queda em 2009 para 64
milhGes de toneladas, ainda assim com aumento de 814 % em relacédo ao inicio da avaliacao.
Neste contexto, a producdo de leite condensado também aumentou, sendo ndo somente
exportada, mas também comercializada no mercado interno, principalmente devido ao
aquecimento da economia nos ultimos anos (SIQUEIRA et al., 2010).

As industrias brasileiras que produzem leite condensado vém aumentando, nédo
somente as grandes com maiores volumes, mas as de médio porte, ampliando a linha de
produtos, fato observado nas vérias novas marcas encontradas no mercado. Muitas delas
adaptando equipamentos antes utilizados para outros produtos, como leite em pd ou

adquirindo equipamentos de empresas nacionais ou multinacionais.

2.2 Proteinas do leite

O leite bovino contém diversos compostos nitrogenados, dos quais
aproximadamente 95 % ocorrem como proteinas e 5 % como compostos nitrogenados nao
protéicos. Em torno de 80 % do nitrogénio protéico do leite constitui-se de nitrogénio
caseinico e 20 % de nitrogénio ndo caseinico (WALSTRA & JANNESS, 1984).

A desnaturacdo é um desdobramento da estrutura espacial enovelada da molécula
de proteina para uma forma menos organizada. Quase toda desnaturacao € irreversivel, pois a
forma desnaturada possui uma energia de ativacdo muito alta (SILVA & ALMEIDA, 1998).
O aquecimento do leite desnatado até que a maioria das proteinas do soro sejam desnaturadas
aumenta a viscosidade em aproximadamente 10 %, devido a uma ligeira agregacgdo protéica.
Mas, se primeiro o leite é concentrado e depois é aquecido, 0 aumento da viscosidade
(aparente) € muito maior que no leite concentrado apés o aquecimento (WALSTRA &
JENNESS, 1984).

A caseina € muito estavel a altas temperaturas, podendo-se aquecer o leite a 100
°C por 24 horas sem coagulacdo e € resistente a um tratamento de 140 °C por 20 minutos.
Mas tais tratamentos causam algumas alteracdes no leite, como producdo de &cido a partir da
lactose, resultando em queda do pH e alteragcBes no equilibrio salino, que eventualmente
causam a precipitacdo da caseina (FOX & McSWEENEY, 1998).
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Véarios modelos sdo encontrados na literatura para representar as micelas de
caseina. Nos Ultimos anos tem sobressaido a estrutura proposta por WALSTRA (1999), com
as seguintes caracteristicas: a) a micela apresenta-se essencialmente esférica, contudo sua
superficie ndo se apresenta lisa; b) é formada de unidades menores denominadas submicelas,
contendo principalmente caseina, mas apresenta composi¢do mista; c) as submicelas variam
em composic¢do, existindo particularmente dois tipos principais, isto €, um tipo formado pelas
caseinas as e B-caseinas e outro formado pelas caseinas as e k-caseinas; d) as submicelas
parecem permanecer ligadas por aglomerados (clusters) de fosfato de calcio; e) dessa forma,
as submicelas se agregam até a formagédo completa da micela, em que a k-caseina se posiciona
na superficie da micela; f) a por¢cdo C-terminal da caseina x (glicopeptidio) projeta-se para
fora da superficie da micela, formando uma camada esponjosa que previne, por repulsdes

estéricas e eletrostaticas, qualquer agregacdo posterior de submicelas.

2.3 Leite concentrado

O uso de leite concentrado para fabricacdo de derivados lacteos ja vem sendo
estudado ha anos, principalmente com o intuito de reducdo de custos, como uso de coalho, sal
e corantes, para a producdo de queijos, sendo em sua maior parte concentrados por
ultrafiltracdo (KOSIKOWSKI, 1973).

Para fabricacdo de requeijdo cremoso com uso de leite ultrafiltrado, € possivel a
obtencdo de produto com caracteristicas semelhantes ao produzido pelo processo tradicional,
ambos processados em panela Stephan VMM/SK-25, sendo o produto fabricado com
ultrafiltrado com extrato seco total entre 37,2 e 38,1 % o de melhor resultado final quanto a
caracterizacdo do produto e aos atributos fisico-quimicos — extrato seco total, gordura, pH e
nitrogénio total (NEVES & DUCRUET, 1988).

A concentracdo dos produtos favorece as modificaces das caracteristicas,
alterando as velocidades das reacGes. A vida Util alongada do produto favorece as interagdes e
dificulta a avaliacdo, principalmente por ocorrerem simultaneamente (WALSTRA &
JANNESS, 1984).

A concentragdo do leite aumenta sua densidade, acarretando também o aumento

de refracdo e a reducdo da condutividade térmica. Quanto menor é a atividade de 4gua, maior
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é a dependéncia relativa da temperatura: mais energia € requerida para eliminar a agua do
produto (WALSTRA & JANNESS, 1984).

Estas informacdes indicam que é exigida maior energia para a evaporacao de agua
e obtencdo do teor de umidade desejada para a producéo de leite condensado, principalmente
nas etapas finais da concentracdo. Assim, quanto menor a resisténcia térmica das micelas de

caseina, maior a possibilidade de precipitacdo do produto final.

2.4 Leite condensado

O leite condensado originou-se durante estudos do francés Nicolas Appert, para
desenvolvimento da técnica de conservacdo de alimentos, através da esterilizacdo em
embalagens hermeticamente fechadas, datando esta descoberta de 1820. O produto foi
patenteado pelo norte-americano Gail Borden em 1856, que proporcionou Seu uso por
exércitos em combate. A patente foi registrada ja com o uso de equipamento a vacuo para a
obtenc¢éo do produto (HALLETT & HALLETT, 1997).

No inicio de sua fabricacdo, o produto ndo era adicionado de acglcar, pois 0
objetivo central consistia na sua conservacdo. Com o tempo, observou-se que adicionando
este edulcorante o tempo de vida util do produto era aumentado, o que hoje sabe-se ser devido
a reducdo da atividade de agua, dificultando o desenvolvimento de microrganismos
deteriorantes.

O leite condensado agucarado é definido pelo Codex Alimentarius (1971) como o
produto obtido por eliminacdo parcial da agua do leite e adi¢cdo de aclcar, ou mediante
qualquer outro procedimento que permita obter um produto da mesma composicdo e
caracteristicas (gordura do leite — minimo 8 %; extrato seco do leite — minimo 28 %; proteinas
do leite no extrato seco desengordurado — minimo 34 %). O contetdo de gordura e/ou
proteina poderéa ser ajustado, unicamente para cumprir os requisitos de composicdo, mediante
adicdo ou extracdo dos constituintes do leite, de maneira que ndo se modifique a proporgéo
entre proteina do soro e caseina do leite a ser ajustado.

No Brasil o RIISPOA (BRASIL, 1952) define leite condensado ou leite
condensado com agtcar, “o produto resultante da desidratacdo em condicdes proprias do leite

adicionado de agUcar”:
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Paragrafo Unico - Sao fases de fabricacdo de leite condensado: selecdo do leite,
padronizacdo dos teores de gordura e de solidos totais, pré-aquecimento, adicao de
xarope (solucdo de sacarose ou glicose), condensacéo, refrigeracdo, cristalizacdo e
enlatamento.

Art. 658 - O leite condensado deve satisfazer as seguintes especificagdes:

1 - Apresentar caracteristicas organolépticas préprias;

2 - Apresentar acidez em &cido latico, entre 0,08 e 0,16 g % (oito e dezesseis
centigramas por cento), quando na diluicdo de uma parte do produto para 2,5 (duas
e meia) partes de agua;

3 - Apresentar na reconstituicdo, em volume, uma parte do leite para 2,25 (duas e
vinte e cinco centésimos) partes de agua, teor de gordura que atinja o limite do
padréo de leite de consumo correspondente, tendo 28 % (vinte e oito por cento), no
minimo, de extrato seco total do leite e, no maximo, 45 % (quarenta e cinco por
cento), de acglcar, excluida a lactose.

Os termos empregados no texto da legislacdo vigente podem ser adequados aos
termos adotados pela comunidade cientifica e a pratica industrial. O termo desidratacdo pode
ser substituido por evaporacao, pois o objetivo é aumentar a concentracao do teor de sélidos, e
néo secar o produto. Na fabricacéo de leite condensado ndo ocorre uma etapa de condensagcao
do produto. O produto final sofre um processo de remocdo de calor, para que atinja a
temperatura ambiente, ou seja, ndo ocorre um processo de refrigeracdo, sendo a palavra
resfriamento mais adequada para a descri¢do do processo.

O termo envase foi sugerido em substituicdo ao termo enlatamento, ja na proposta
apresentada pelo Ministério da Agricultura (2008), que o torna mais adequado, devido a

variedade de embalagens existentes no mercado, ndo se restringindo somente a latas.

2.5 Carboidratos

Quimicamente os carboidratos — sacarideos, glicidios, oses, hidratos de carbono
ou acucares — sdo definidos como poli-hidrdxi-cetonas (cetoses) ou poli-hidroxi-aldeidos
(aldoses). Sdo compostos organicos com pelo menos trés carbonos, onde todos os carbonos
possuem uma hidroxila, com excec¢do de um, que possui a carbonila primaria (grupamento
aldeidico) ou a carbonila secundéria (grupamento ceténico) (VIEIRA, 2003).

O acucar utilizado para a fabricacdo do leite condensado é a sacarose,
recomendada, principalmente, por ndo ser acucar redutor, ou seja, ndo favorece a reacdo de

Maillard — reacdo que ocorre entre aglcares redutores e grupamentos aminicos, sendo um
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processo de escurecimento ndo-enzimatico que produz um rearranjo complexo de agUcar-

proteina que influencia a cor e sabor do produto (BRIAO et al., 2011).

2.5.1 Sacarose

A sacarose é um dissacarideo, formado por uma molécula de glicose uma de
frutose em ligagdo a-1,2, comercialmente extraida da cana-de-aglcar ou da beterraba. Forma
solucBes altamente concentradas, de elevado poder osmotico (efeito preservativo e umectante)
e tem funcéo crioprotetora em alimentos (OETTERER et al., 2006).

VAN DEN BERG (1962) citando HUNZIKER (1949) recomenda o uso da
sacarose granulada para a preparacdo de produtos enlatados. Diz ainda que a presenca de
dextrose torna o produto mais suscetivel ao escurecimento e espessamento durante a

estocagem, especialmente em altas temperaturas.

2.5.2 Lactose

A lactose, principal carboidrato do leite da maioria das espécies de mamiferos, é
um dissacarideo redutor, composto de galactose e glicose ligados por um ligacdo uma B-1,4-
glicosidica. Sua concentragdo varia de 4,5 a 5,0 % m/v, e o leite é a Unica fonte conhecida
significativa de lactose (McCSWEENEY & FOX, 2009).

A cristalizacdo da lactose tem grande importancia pratica, pois alguns produtos
concentrados podem sofrer este processo (WALSTRA & JANNESS, 1984). E possivel se
tornar um defeito na fabricacdo quando o tamanho dos cristais ultrapassa 16 pum, quando
podem ser percebidos ao paladar (HOLSINGER, 1997).

Segundo JANCIC & GROOTSCHOLTEN (1984, citado por PERRONE, 2008), o
processo no qual pequenos agregados cristalinos estaveis formam-se na solucdo é chamado de
nucleacdo, e é dividido em duas etapas: nucleacdo primaria (um numero de particulas em
fluxo, de tamanho superior ao limite critico é gerado, em sua maioria, em regides de elevada

supersaturacdo, como os redores das superficies de resfriamento e nas zonas de ebuli¢do) e
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nucleacdo secundaria (uma quantidade de particulas geradas, como resultado da presenca do
crescimento de cristais matrizes, induz a formagéo de novos cristais).

Quando a concentracdo de lactose na solucdo é 2,1 vezes o valor de saturacéo,
produz-se rapidamente a cristalizacdo esponténea, provavelmente porque a nucleacdo
priméaria € homogénea. Quando é menor que 1,6 vez o valor da saturacdo, geralmente €
necessaria a adicdo de sementes de cristais para induzir a cristalizacdo (WALSTRA et al.,
2001).

O solvente e a presenca de sais ou sacarose influenciam na solubilidade da
lactose, como é o caso do produto estudado. Em solugdes a 40,0 % de sacarose, a solubilidade
relativa da lactose é de 74,5 %, a 25 °C. J& em solu¢des com 50,0 % de concentragdo de
sacarose, na mesma temperatura, a solubilidade relativa da lactose € de 63,0 % (NIKERSON
& MOORE, 1972).

2.6 Filtracdo por membranas

O processo de utilizagdo de membranas teve inicio no século XVIII. Em 1748
Abbé Nolet usou o termo osmose para descrever a infiltracdo da dgua por um diafragma.
Somente em 1960 iniciou-se um uso laboratorial e industrial, com uma industria muito
modesta nos Estados Unidos, acarretado principalmente por ndo serem muito confidveis, o
processo ainda era muito lento, altamente seletivo e de alto custo. Nos ultimos trinta anos
apresentaram-se mais solugfes para o uso das membranas, fato que levou ao uso corriqueiro
nas industrias (BAKER, 2004).

Na década de 50 iniciou-se nos Estados Unidos um projeto de pesquisa em
dessalinizacdo de aguas que originou algumas descobertas que aumentaram o interesse no uso
da filtracdo por membranas em nivel industrial. Membranas homogéneas de acetato de
celulose, quando utilizadas para osmose reversa, podiam apresentar retencao salina elevada,
segundo Reid e Breton; e os pesquisadores Loeb e Sourirajan aperfeicoaram uma técnica de
preparo da membrana — técnica de inversdo de fase por imersdo-coagulacdo — aumentando
muito o fluxo permeado de &gua, mantendo elevada a retencdo de sais (HABERT et al.,
2006).

As membranas séo utilizadas para diversas separagdes: de misturas de gases e

vapores, liquidos misciveis (misturas de compostos organicos e aquosos / misturas organicas)
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e sélido / liquido e dispersdes de solidos dissolvidos e solutos em liquidos. Os principais usos

de membrana de separacdo na inddstria sdo apresentados no Quadro 1.

A industria de lacteos foi beneficiada com o uso das membranas, tanto para

separacdo de solido-liquido quanto liquido-liquido, tendo sido desenvolvido em 1969 o

primeiro processo de fabricagdo do queijo Camembert a partir de leite concentrado por
ultrafiltracdo, por Maubois, Macquot e Vassal (POULIOT, 2008).

Nos Estados Unidos o processo &€ amplamente utilizado nas propriedades

produtoras de leite, para reducéo de custo de transporte da matéria-prima. Ou seja, o produto

concentrado é utilizado para qualquer produto lacteo, apds as devidas adequagbes do processo
produtivo (FLEMING, 1999).

Quadro 1- Processos de separacdo por membranas

PROCESSO

MATERIAL
RETIDO

MATERIAL
PERMEADO

APLICACOES

Microfiltracéo
(MF)

Material em suspensao,
bactérias. Massa molar >
500 kDa (0,01 pm).

Agua e sélidos
dissolvidos.

Esterilizacdo bacteriana; clarificagdo de
vinhos e cervejas; concentracdo de
células; oxigenacgdo de sangue.

Ultrafiltracéo

Coloides, macromoléculas.

Agua (solvente),
sais solUveis de

Fracionamento / concentracdo de
proteinas, recuperacao de pigmentos /

(UF) Massa molar > 5.000 Da. baixa massa <
6leos.
molar.
léculas d | Agua, sais e
Nanofiltragdo MO, ecu’as de massa morar. moléculas de Purificacdo de enzimas; bioreatores a
Média 500 < MM < 2.000 . '
(NF) Da baixa massa membrana.
' molar.

Osmose Reversa

Todo material soltvel ou

Agua (solvente).

Dessalinizagdo de aguas; concentracéo

x de suco de frutas; desmineralizacdo de
(OR) sem suspensao. ,
aguas.
Didlise Moléculas de massa molar > Iggsbziiggsqr:;s? Hemodidlise; rim artificial; recuperagdo
(D) 5.000 Da. de NaOH.
molar.
Eletrodialise Macromoléculas e fons Concentracéo solucdes salinas;
(ED) compostos nao iénicos. ' purificacdo de dguas.
Permeacéo de , . ~ . - ~
. . Gas mais Recuperacédo de hidrogénio; separacao
Gases Géas menos permeavel. . ) .
(PG) permeavel. CO, / CHy; fracionamento do ar.
Pervaporacio Liquido mais Desidratagdo de alcodis; eliminacdo de
porag Liquido menos permeavel. guido Compostos Orgénicos Volateis (VOC)
(PV) permeéavel.

da agua.

Fonte: Adaptado de HABERT et al. (2006).

Como a concentracdo por membranas é realizada a baixa temperatura, 0 FDA

certificou a tecnologia ap6s uma revisdo extensa para garantia de que a concentracdo do leite

ndo causaria impacto na carga bacteriana do leite. Ao contrario do tratamento convencional,
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que envolve a recirculacdo, o leite flui através do sistema de serpentina em uma Unica
passagem, conforme exigido pelo referido 6rgdo. Como o leite ndo € pasteurizado, o sistema €
mantido abaixo de 45 °C para evitar o crescimento de microrganismos patogénicos. A
primeira unidade de osmose reversa foi construida e comecou a producao comercial em 1997,
na cidade de Lake Arthur, Novo México (MERMELSTEIN, 2002).

A extracdo de &gua do leite atraves do processo de filtracdo por membranas traz
muitas vantagens para a industria, ndo s6 na reducdo dos custos de transporte, mas também
pela reducdo do consumo de insumos para 0 processamento do leite, como energia e vapor,
sendo este de maior custo para a industria.

A fase que atravessa a membrana é chamada de permeado e a que se mantém
retida pela membrana — enriquecida em um ou mais componentes — trata-se do retentado ou
concentrado (LEITE et al., 2006).

Atualmente, 40 % das membranas em uso estdo nas inddstrias de laticinios no
mundo, sendo 10 % dessas utilizadas para padronizacdo do teor de proteina nos produtos
lacteos (DAUFIN et al., 2001). Os tipos de filtracdo utilizados com maior frequéncia séo
ultrafiltracdo e osmose reversa.

A ultrafiltracdo é um processo de separacdo em fase liquida, por permeacao,
através de uma membrana seletiva que permitem a selecdo dos componentes de um liquido
em funcdo de seu tamanho molecular, sob acdo de um gradiente de pressao (NEVES &
DUCRUET, 1988). Este processo se aplica em concentracdo de proteinas de soro de leite,
desmineralizacdo e concentracdo de gelatinas e clarificacdo de sucos de frutas (GEA
FILTRATION, 2005).

Existem diferentes configuracbes dos moédulos de filtragdo, como: placa
(ultrafiltracdo e osmose reversa), tubular a base de polimeros (ultrafiltracdo e osmose
reversa), tubular com base em ceramica (microfiltracdo e ultrafiltracdo), espiral (osmose

reversa, nanofiltragéo e ultrafiltracdo) e de fibra oca (ultrafiltracdo) (BYLUND, 1995).

2.7 Osmose reversa

A osmose reversa é um processo de dessalinizacdo de agua utilizando membranas
gue sdo permeaveis a dgua, mas essencialmente impermeaveis ao sal (BAKER, 2004), sendo

utilizadas para remocdo de agua por alta presséo, para concentracdo de outras solugdes com
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componentes de baixa massa molecular, ou clarificacdo de efluentes, com alta eficiéncia
energetica.

Este sistema se diferencia da ultrafiltracdo pelo tipo distinto de membrana
empregado e na pressdo aplicada muito maior. Ela ndo age como um filtro, mas como uma
substancia onde a agua pode dissolver-se e passar por ele, diferente dos solutos. Mas o
permeado ndo é &gua pura, contendo alguns sais, &cidos organicos, uréia e outras moléculas
pequenas, mas a perda de substancias volateis € muito menor em comparacdo a evaporacao
(WALSTRA & JANNESS, 1984). A Figura 1 apresenta uma ilustracdo de um equipamento,
com a composicdo do painel de controle, bombas, tanques de equilibrio e mddulos de

membranas.

Figura 1- Mddulo de osmose reversa
Fonte: BYLUND (1995).

A membrana espiral tem a constru¢cdo compacta e grande area efetiva de
membrana por elemento — apresentada na Figura 2 —, tornando-a solucdo de alto custo-
beneficio em aplicagbes de grande vazdo e quantidades minimas ou nulas de sélidos
suspensos, oferecendo baixo investimento e baixo custo com energia (GEA FILTRATION,
2005).

O uso de osmose reversa para concentragéo de leite desnatado em conjunto com
concentragdo por vacuo foi testado em estudo econémico financeiro, mostrando se tratar de

um método vidvel para reducdo do consumo de energia, comparando-se a mesma taxa de
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concentracdo sendo realizada somente com mdaltiplo efeito. A reducéo da exigéncia de energia
foi de 54 % (STABILE, 1983). A membrana mais comumente usada para osmose reversa €
fabricada a base de polimeros.

TAMIME (2007) recomenda o uso de membranas de osmose reversa em leite para
a fabricacdo de iogurte e leite em p6, como alternativa ou complementacdo da concentracéo a
vacuo. Cita ainda seu uso para a padronizacdo de leite para fabricagdo de leite ultra-alta

pasteurizado.

ANEL DE VEDACAO TUBO COLETOR DE PERMEADO

L

ESPACADOR (ENTRADA) ESPACADORPERMEADO

ot

sl'S
2
—t

REVESTIMENTO EXTERNO

Figura 2- Construcao de cartucho de membrana espiral
Fonte: NOBLE & STERN (1995).

O equipamento de filtracdo por osmose reversa consiste em um sistema de
membranas semipermeaveis, por onde passa o0 produto a ser concentrado, obtendo-se o
retentado (leite concentrado) e o permeado. O equipamento funciona a alta presséo, sendo esta
gerada por bombas em série. Caracteristicas detalhadas sdo apresentadas na Tabela 2.

Para tal processo é necesséria a pasteurizacao do leite, para que sejam eliminadas
bactérias deteriorantes, que poderiam aumentar suas contagens durante a concentracdo nas
membranas o que, além de favorecer a deteriora¢do do leite também reduziria a vida atil das

membranas, conforme orientacao do fabricante.
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Caracteristica Valor
Vazdo de alimentagdo 10.000 L/h
Vazdo de retentado 6.256 L/h
Vazao de permeado 3.744 Lih
Fator de concentracdo ~1,60x (v/Vv)
Temperatura de alimentacédo 10°C
Temperatura de saida 10°C
Tempo de operacdo com leite integral 18 horas
Tempo de CIP para leite integral 6 horas

Fonte: Tetra Pak, 2008.

A agua utilizada para limpeza do equipamento tem um alto custo, ndo so pelo

pagamento a concessionaria ou tratamento prdprio, quando for o caso, mas devido a exigéncia

de utilizacdo de 4agua desmineralizada para preservacdo das membranas. Para a

desmineralizacdo da agua € necessario um sistema de resinas especifico (aniénica e cationica),

além do filtro de carvéo ativado. Este equipamento necessita também de um tratamento a cada

determinado volume — conforme sua capacidade — para a regeneracdo das resinas e

manutenc¢do da qualidade da agua.
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 Localizacédo do experimento

O experimento foi realizado nos setores de recepcdo, pré-concentracdo de leite,
producdo de leite condensado e controle de qualidade da empresa Inddstrias Flérida Ltda.,
situada em Juiz de Fora, Zona da Mata de Minas Gerais, com utilizag&o da formulacdo regular
da industria para os processamentos de leite condensado, com o intuito de manter as
caracteristicas originais do produto em processo e comercializacao.

O leite utilizado nas dez fabricacdes — 2 tratamentos com 5 repeticdes — foi obtido
através da mistura de leite de vérias procedéncias, reservando-se o volume necessario para as
duas variagcBes (com osmose e sem osmose), apOs sua padronizacdo do teor de gordura,
partindo-se assim da mesma matéria prima. Nao houve selecéo prévia de unidades produtoras
especificas, com o objetivo de reproduzir a situacao diaria industrial.

O acucar adicionado ao leite para a fabricacdo do leite condensado foi
padronizado para a utilizacdo do leite pré-concentrado por membranas, para obter-se a mesma
composigdo final em comparagdo ao leite condensado tradicional. O termo leite condensado

aqui foi usado para referenciar leite condensado agucarado.

3.2 Processamento do leite condensado

O experimento foi realizado sem alteragfes no processo de fabricacdo industrial e
é apresentado no fluxograma da Figura 3. A etapa de pré-concentracdo, marcada em linha
pontilhada, pode ser suprimida do processo.

O leite recebido na industria foi analisado antes do descarregamento, resfriado,
estocado em tanques isotérmicos e mantido sob agitacdo controlada. O volume total de leite
foi tratado termicamente, com processamento High Temperature Short Time (HTST) — 72 a
75 °C durante 15 a 20 segundos — e mantido a 7 °C (x1 °C). Foi bombeado do tanque de
estocagem para o tanque de equilibrio do mddulo de filtracdo. Do tanque de equilibrio um

conjunto de bombas (instaladas em série) elevou a pressdo de recirculacdo do produto nas
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unidades (loops) de filtracdo. Na unidade de filtragdo outra bomba recalcou o produto nas
membranas — uma das caracteristicas da osmose reversa é a necessidade da alta pressdo de
trabalho com a utilizacdo de bombas em série.

Para controle de vazéo e pressdo, as bombas principais foram controladas por
inversor de frequéncia. Um medidor de vazdo indicou e controlou o fluxo correto para
bombeamento.

O leite passou atraveés das membranas, com separacdo de permeado e de
retentado. O retentado foi retirado, ou retornou para o tanque de equilibrio, no caso de
recirculacdo ou Clean-In-Place (CIP). Valvulas de controle de vazdo e de fechamento
possibilitaram a manobra do fluxo. Um medidor de vazéo indicou o valor do retentado que foi
extraido, para obtencao da relacdo de concentragéo.

Cada membrana tem uma determinada temperatura de trabalho. Durante o
processo de recirculacdo e filtragdo a energia das bombas de recalque foram passadas para a
parte liquida com consequente aquecimento. Ultrapassando um limite de temperatura, poderia
ocorrer a diminuicdo do rendimento do fluxo de passagem pela membrana e até danificar
definitivamente (derretimento) as partes internas da membrana. Para isto hd um trocador de
energia na forma de calor para resfriamento da solucdo, através da agua gelada, controlada
automaticamente por valvula termostética.

As tecnologias de processamento descritas em literatura indicam a realizagéo de
pré-aquecimento do leite antes da adicdo do agucar. No processo industrial estudado, a
mistura foi realizada a frio, sendo que a calda (mistura do leite padronizado ou pré-
concentrado ao aglcar, antes da concentracdo a vacuo) foi estocada e utilizada
posteriormente, quando entdo sofreu o aquecimento antes da entrada no concentrador a vacuo.
A calda foi mantida a baixa temperatura por periodos que variaram de uma a 4 horas.

A concentracdo a vacuo foi realizada continuamente, com acompanhamento da
viscosidade e adicdo da lactose, previamente esterilizada. O resfriamento se deu em
equipamento também a vacuo, chamado de flash cooler, seguido da adi¢do de lactose, em
tanque de dosagem.

A etapa de cristalizacdo foi realizada em tanques com agitacdo controlada e
temperatura registrada, para a garantia de sua eficiéncia. Quatro horas apds o inicio da
cristalizacdo, no minimo, o produto foi envasado em latas de folha de flandres, em processo
automatizado, seguido pelo acondicionamento em caixas de papeldo, sendo paletizadas e
identificadas. Apoés a liberacdo do setor da qualidade, o produto foi expedido ao mercado em

caminhdes proprios.
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Figura 3- Fluxograma do processo de fabricacéo de leite condensado
Sendo: processo sem osmose, suprime-se a caixa pontilhada (pré-concentragéo). Processo com osmose inclui a
etapa de pré-concentragdo em membranas de osmose reversa.

Foram realizadas dez fabricacGes de leite condensado: cinco com utilizacdo de
leite com meédia de 12,1 % m/v de solidos totais e cinco com utilizacdo de leite pré-
concentrado, com fator de concentragdo de 1,56 (+ 0,1). Os processamentos foram realizados
entre os dias 09 de junho e 22 de julho de 2010.

As produgdes foram realizadas com leite de conjunto recebido na plataforma da

empresa. Realizou-se uma mistura do leite de varias procedéncias e reservado o volume
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necessario para as duas variagfes, apos sua padronizacdo do teor de gordura, partindo-se
assim da mesma matéria prima. No chamado processamento 1 foram realizadas as producGes
de leite condensado sem osmose e com o0smose, assim como nos demais dias de
processamento.

O leite condensado foi produzido com adicdo de sacarose e lactose como
ingredientes, sendo ambos de uma mesma safra para todas as fabricacbes. A lactose
micronizada foi previamente tratada termicamente a 80 °C (x 2 °C) / 14 a 16 minutos, de

forma que néo se encontrou contagem de microrganismos apds este processo.

3.2.1 Equipamentos utilizados

Foi utilizado um trocador de energia na forma de calor a placas utilizado para a
pasteurizacdo do leite com capacidade para 15.000 L/h, fabricado por Inoxil®. Utilizou-se
uma centrifuga — equipamento para padronizacdo do teor de gordura do leite — do fabricante
Westfalia®, autolimpante, com capacidade para 10.000 L/h.

O sistema de filtragdo por osmose reversa — Tetra Alcross® RS 2x8-3/3 s4 — para
concentracdo de leite integral ou soro doce previsto dimensionado para operar com 10.000
L/h de alimentacdo, com temperatura de entrada maxima de 10 °C, visando maior economia
operacional e qualidade de produto. Equipamento produzido em aco inoxidavel AISI 316,
com érea total de membranas 835 m?.

O concentrador a vacuo de fabricacdo Biasinox®, contendo dois efeitos tubulares,
de pelicula descendente. Contém dois trocadores de energia na forma de calor tubulares, com
5 tubos de 1 ¥4 de 6 m de comprimento cada, trabalhando em série. A retencdo do tratamento
térmico é constituida por tubos de 6” e 6 m de comprimento onde o produto é mantido a 102
°C por aproximadamente 1 minuto e 22 segundos.

Dois tanques de retardo possibilitam o alcance da viscosidade desejada no produto
(entre 3,0 e 5,0 Pa.s), com capacidades de 3.000 e 2.200 kg cada um, trabalhando em série. O
resfriamento do produto foi feito em flash cooler, com duas cdmaras de resfriamento a vacuo,
que permitiu uma pequena remocdo de agua do produto, auxiliando na complementacdo de
sua concentragdo.

A Tabela 3 apresenta as temperaturas médias obtidas no processamento do leite

condensado, considerando-se operagdo normal.
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Tabela 3- Temperaturas médias alcan¢adas durante o processamento

Ponto de medic¢éo Temperatura (°C)
Entrada da mistura de leite e aglicar no primeiro pré-aquecedor 14
Saida de mistura do primeiro pré-aquecedor 45
Saida de mistura do segundo pré-aquecedor 70
Saida de mistura do terceiro pré-aquecedor 90
Saida do trocador de energia na forma de calor tubular 102
Separador do primeiro efeito 84
Separador do segundo efeito 56
Flash cooler segundo estagio 27
Saida do flash cooler 19
Tanque de adicdo de lactose 20
Tanques de cristalizacdo 20

3.2.2 Aplicacdo

A concentracdo do leite anterior ao processo de fabricacdo consistiu em passar o
leite, padronizado a 3,2 % m/v de gordura (= 0,1 %) e pasteurizado, pelo equipamento de
osmose reversa, aumentando o teor de sélidos. O objetivo foi aumentar o teor de sélidos totais
do leite, obtendo-se fator de concentracdo de 1,56 (£ 0,05), o que aumentou a capacidade do
equipamento de concentracdo a vacuo em aproximadamente 62 %, possibilitando reducédo de

tempo de processo, conforme testes realizados na industria.

3.3 Amostragem

Em cada processamento foram coletadas amostras de: leite padronizado e
pasteurizado, leite pré-concentrado, calda tradicional e calda com osmose, em frascos
identificados, previamente higienizados e secos, sempre em duplicata, com volume de 300
mL cada. Cinco amostras de leite condensado sem osmose e cinco com 0smose apos 0 envase
também foram coletadas, com cinco quilos cada, também em duplicata.

As amostras de leite (padronizado e pré-concentrado), calda (tradicional e com
osmose) e uma de leite condensado foram enviadas ao Laboratério de Pesquisas Fisico-
Quimicas da EPAMIG/Instituto de Laticinios Candido Tostes. As demais amostras foram

reservadas na propria inddstria, em temperatura ambiente, para analises com 1, 30, 60 e 120
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dias (fisico-quimicas, microscopicas e sensoriais). O periodo de 120 dias foi selecionado por
ser o tempo médio de consumo do produto no mercado, identificado pela empresa.

Em cada tempo foram realizadas as andlises sensoriais na Industrias Flérida, e
enviadas ao Laboratdrio de Pesquisas Fisico-Quimicas da EPAMIG/Instituto de Laticinios

Céndido Tostes, para as analises fisico-quimicas e microscopicas.

3.4 Analises do produto

As analises foram realizadas nos Laboratdrios de Fisico-Quimica e de Analises
Sensoriais da Indastrias Flérida Ltda. e no Laboratorio de Pesquisas Fisico-Quimicas da
EPAMIG/Instituto de Laticinios Candido Tostes, todos em Juiz de Fora-MG.

Foram analisadas amostras de leite padronizado e pasteurizado, leite concentrado,
calda tradicional, calda com leite pré-concentrado, leite condensado sem osmose e leite
condensado com osmose, com 1, 30, 60 e 120 dias (Tabela 4), abrangendo analises fisico-
quimicas, microscopicas e sensoriais. Para as analises sensoriais contou-se com 30 provadores

nao treinados.

Tabela 4- Relacdo de analises realizadas por tipo de amostra

Leite Leite condensado sem 0osmose e com
. Calda 0smose
Anélises pasteur[zado tradicional e

e pre- . . . 120

concentrado oM osmose 1 dia 30 dias 60 dias dias
Teor de gordura X X X X X X
Teor de nitrogénio total X X X X X X
Teor de nitrogénio ndo caseinico X X X X X X
Teor de nitrogénio ndo protéico X X X X X X
Teor de lactose X X X X X X
Teor de cinzas X X X X X X
Viscosidade X X X X
Microscopia X X X X
Teste de preferéncia X X X X
Teste duo-trio X X X X
Atividade de 4gua X X X X
Teor de solidos totais X X X X X X
Solidos soltveis (°Brix) X X X X X
Teor de sacarose X X X X
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Para o calculo de proteina bruta, utilizaram-se os resultados obtidos em nitrogénio
total multiplicados por 6,38.

Os métodos empregados para as analises laboratoriais estdo apresentados no
Quadro 2. Alguns métodos estdo detalhados em seguida, para melhor entendimento do

trabalho realizado.

Quadro 2- Métodos empregados

Analise Método Referéncia
Teor de gordura Butirométrico PEREIRA et al. (2001)
Teor de nitrogénio total Kjeldahl FIL (2001)
Teor de nitrogénio ndo caseinico Kjeldahl FIL (2004)
Teor de nitrogénio ndo protéico Kjeldahl FIL (2001)
Teor de lactose e sacarose Cloramina-T PEREIRA et al. (2001)

Eliminagdo da matéria orgénica a

temperatura de 550°C BRASIL (2006)

Teor de cinzas

Sélidos totais Gravimétrico de estufa BRASIL (2006)
Viscosidade Viscosimetro rotativo PERRONE et al. (2008)
Atividade de agua Aqualab PERRONE et al. (2008)
Microscopia MSI Ima Win MARTINEZ et al. (1990)
Sélidos solveis (brix) Refratométrico -
Sensorial Teste de Preferéncia BRASIL (2008)
Teste Duo-trio BRASIL (2008)

3.4.1 Viscosidade

A viscosidade obtida pelo método do viscosimetro baseou-se na resisténcia ao
movimento giratério de uma agulha, tendo sido utilizado o viscosimetro rotativo
microprocessado modelo Q860M21, marca Quimis. O rotor utilizado na determinacdo da
viscosidade foi escolhido de acordo com a viscosidade da amostra utilizada e a especificagéo
de leitura do equipamento (a leitura deve se aproximar da escala em 50 %, segundo manual do

equipamento e orientacao do fabricante) (PERRONE et al., 2008).
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3.4.2 Atividade de agua

A atividade de agua foi medida no equipamento Aqualab série 3, marca Decagon,
conforme procedimento do préprio equipamento (descricdo do fabricante) (PERRONE et al.,
2008).

3.4.3 Microscopia

As visualizages foram realizadas em microscopio Optico, modelo Microscépio
Trinocular Nova Optical Systems NOVA 107-T. A determinagdo do ndmero e do tamanho
dos cristais de lactose ocorreu por meio do programa MSI Ima Win, empregando a técnica
descrita por MARTINEZ et al. (1990).

3.4.4 Solidos soluveis

Foi utilizado o Refratdmetro de Abbé — equipamento mais utilizado para analise
de sélidos sollveis (brix). De operacgao simples, deve ser calibrado com agua destilada antes
das medigdes.

A determinacdo do brix em leite condensado foi realizada com a utilizacdo de
refratdbmetro manual, marca Instrutherm®, modelo RT-82, escala 45 a 82 °Brix. Adicionou-se
pequena quantidade de amostra sobre o prisma, abaixando-se a tampa do refratbmetro
manual. Fez-se a leitura dos solidos sollveis diretamente na escala do refratdmetro.

O valor obtido da leitura foi expresso em percentual de solidos soltveis ou °Brix.
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3.45 Andlises sensoriais

O leite condensado foi submetido a analise sensorial com 1, 30, 60 e 120 dias de
fabricacdo. As avaliagOes sensoriais realizadas foram baseadas nos testes: discriminativo duo-
trio e afetivo de preferéncia. Foram formadas equipes aleatdrias a cada avaliacdo, com 30
provadores ndo treinados.

As amostras foram servidas aos julgadores em copos plasticos de 50 mL, e péas
plasticas, codificadas com trés digitos obtidos de uma tabela de nimeros aleatorios.

O teste duo-trio foi utilizado para o leite condensado, com o intuito de avaliar a
capacidade de provadores ndo treinados em perceber a diferenca entre as variacdes do
processo — com osmose e sem osmose — sendo a referéncia (R) o leite condensado sem
osmose. Foram apresentadas a amostra referéncia e duas amostras codificadas, sendo uma
delas idéntica ao padréo. Coube ao julgador identificar a amostra igual ao padrdo, utilizando-
se a ficha apresentada na Figura 4. A escolha foi forcada, apresentando uma probabilidade de
acerto de 50 % (p = %2) (BRASIL, 2008).

Ja o teste de preferéncia foi usado em brigadeiro, preparado somente com leite
condensado, sem adicdo de qualquer outro ingrediente. Foi preparado com 500 mL de leite
condensado, aquecido lentamente, agitado constantemente, para evitar queima do produto, o
que poderia interferir no resultado dos provadores. Foram empregados 0s mesmos utensilios
(fogao, colher, panela e medidor) e os cozimentos foram feitos sempre pelo mesmo operador.
O tempo de aquecimento variou de 10 a 12 minutos em todos 0s processamentos.

Neste teste o provador manifestou sua preferéncia em relacdo ao produto
oferecido, com a utiliza¢do da ficha mostrada na Figura 5. As amostras foram apresentadas
aleatoriamente, orientando-se o provador a experimentar as amostras sempre com enxague da

boca com égua entre as amostras.
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AVALIACAO DE LEITE CONDENSADO

Data: _ - -

Vocé esta recebendo 3 amostras, uma referéncia (R) e duas codificadas. Deguste cuidadosamente primeiro a
amostra Referéncia e, em seguida, as duas codificadas. Compare o sabor das codificadas com a amostra
Referéncia. Circule o cddigo da amostra que possui sabor igual a amostra Referéncia, independente de sua

preferéncia.

Figura 4- Ficha de avaliacdo para teste duo-trio
Fonte: BRASIL (2008).

AVALIACAO BRIGADEIRO BRANCO
Data: - -

Por favor, deguste primeiro a amostra da esquerda, enxague a boca ap6s a avaliagdo, espere trinta segundos.
Circule o codigo da amostra de sua preferéncia.

O O

Figura 5- Ficha de avaliacdo para teste de preferéncia
Fonte: BRASIL (2008).

3.4.6 Andlises estatisticas

Todos os dados foram tabulados em planilha eletronica e analisados
estatisticamente por meio de programa apropriado SISVAR (FERREIRA, 2000). Foram
realizadas analises de variancia, analises de medias pelo método de Tukey a 5 %, regressoes
linear e polinomial.

Os resultados obtidos nas analises foram estudados por meio do coeficiente de
correlagéo e da regressdao, com o intuito de concluir sobre a diferenciacdo entre os dois
processos de fabricacdo de leite condensado — com uso de leite pré-concentrado por
membranas de osmose reversa, chamado de “com osmose” e com uso de leite com 12,1 % de

s6lidos totais, chamado de “sem osmose”.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 5 apresenta os resultados fisico-quimicos médios, desvios padrdo e
coeficientes de variagdo do leite de cada repeticdo. O fator de concentracdo médio encontrado
foi de 1,56 (x 0,05), levando-se em consideragdo os constituintes analisados:

Cinzas (% m/v) = L3 =1,638
0,69

Extrato Seco Total (% m/v) = 1875 =1,526
12,29

Gordura (% m/v) = 494 =1,515
3,26

Lactose (% m/v) = 154 1,539
4,90

Proteina (% m/v) = 488 =1,600
3,05

Tabela 5- Resultados das analises em leite (n = 10)

ANTES DA OSMOSE APOS A OSMOSE
ANALISES

MEDIA t o CV (%) MEDIA t o CV (%)

Cinzas (% m/v) 0,69 10,06 9,22 1,13 10,04 3,46
Extrato Seco Total (% m/v) 12,29 +0,32 2,62 18,75 +0,64 3,39
Gordura (% m/v) 3,26 10,23 7,06 4,94 10,24 4,88
Lactose (% m/v) 4,90 10,21 4,19 7,54 +0,40 5,25
Proteina Bruta (% m/v) 3,25 0,35 10,82 514 +0,46 8,87
Proteina (% m/v) 3,05 +0,34 11,22 4,88 +0,47 9,57
Caseina (% m/v) 2,50 10,33 13,13 4,06 10,37 9,09
NCN! (% miv) 0,12 0,02 18,82 0,17 0,02 9,81
NPN? (% miv) 0,11 0,02 20,72 0,15 +0,03 18,56

Sendo: "NPN: Compostos Nitrogenados N#&o-Protéicos, “NCN: Nitrogénio N&o Caseinico, o: Desvio Padrio
CV: Coeficiente de Variacéo.
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Os resultados obtidos de proteina e extrato seco desengordurado (ESD = EST -
Gordura) demonstram que o leite atendeu as exigéncias da Instrucdo Normativa 51 (BRASIL,
2002). O teor médio de caseina encontrado esta em consonancia ao indicado por WALSTRA
& JENNESS (1984), de 80 % do teor de proteina bruta, tendo-se encontrado 82 %.

Na Tabela 6 sdo apresentados os resultados médios das andlises fisico-quimicas
das caldas, contendo também os desvios padréo e seus respectivos coeficientes de variagdo. O
teor de acUcar adicionado ao leite pré-concentrado por membranas foi padronizado para que o

teor final das duas variacfes fosse 0 mesmo.

Tabela 6- Resultados das anélises das caldas (n = 10)

SEM OSMOSE COM OSMOSE
ANALISES ] ,

MEDIA + ¢ CV (%) MEDIA + ¢ CV (%)

Sélidos Soldveis (°Brix) 25,46 +141 5,54 33,86 +0,63 1,86
Cinzas (% m/v) 0,60 +0,04 6,43 0,87 +0,05 5,25
Gordura (% m/v) 2,75 10,24 8,53 4,08 10,13 3,20
Lactose (% m/v) 4,49 0,24 5,39 6,43 +0,42 6,47
Proteina Bruta (% m/v) 3,12 +0,53 16,86 4,38 +0,38 8,65
Proteina (% m/v) 2,92 +0,54 18,37 4,15 0,37 8,80
Caseina (% m/v) 2,49 +0,49 19,58 3,51 0,29 8,12
NCN* (% m/v) 0,10 +0,02 15,39 0,14 0,02 12,18
NPN? (% m/v) 0,1  +0,02 1459 0,13 0,03 20,14

Sendo: * NCN: Nitrogénio N&o Caseinico, © NPN: Compostos Nitrogenados N&o-Protéicos, o: Desvio padrio,
CV: Coeficiente de Variacdo.

Na Tabela 7 encontram-se os resultados médios das analises fisico-quimicas no
leite condensado, nos tempos estudados.

A Tabela 8 contém os resultados médios obtidos na composicdo do leite
condensado com um dia de fabricagdo, em paralelo a composicdo prevista no Codex
Alimentaius (1971) e o preconizado pelo MAPA (BRASIL, 1952).

No caso do teor de gordura, considerou-se o padréo de 3,0 % m/v minimo do leite,
para obter-se o valor nominal indicado pelo MAPA, uma vez que a referéncia é indireta:
“apresentar na reconstituicdo, em volume, uma parte do leite para 2,25 partes de &gua, teor de

gordura que atinja o limite do padréo de leite de consumo correspondente”.
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Tabela 7- Resultados médios das analises em leite condensado (n = 10)

3 1 DIA 30 DIAS 60 DIAS 120 DIAS
ANALISES

so! Cco? so! Cco? so! Cco? so! Cco?
Atividade de 4gua 0,861 0859 0,862 0862 0861 0,862 0,860 0,862
Sélidos Soluveis (°Brix) 69,0 69,4 68,6 68,3 68,9 68,7 68,6 68,6
Cinzas (% m/m) 1,76 1,85 1,68 1,73 1,89 1,84 1,79 1,90
Extrato Seco Total (% m/m) 71,36 7152 71,37 71,49 70,88 7135 72,66 73,07
Gordura (% m/m) 7,30 7,50 7,30 7,10 7,00 7,40 7,40 7,65
Lactose (% m/m) 12,25 12,55 12,66 12,86 12,33 13,01 1255 12,94
Proteina Bruta (% m/m) 7,71 7,90 7,11 6,89 7,02 7,01 7,35 7,76
Proteina (% m/m) 7,28 7,50 6,75 6,54 6,68 6,60 6,93 7,32
Caseina (% m/m) 7,03 7,21 6,47 6,26 6,29 6,44 6,73 7,11
NCN? (% m/m) 0,108 0,108 0,101 0,100 0,115 0,090 0,097 0,101
NPN* (% m/m) 0,248 0,224 0,205 0,202 0,196 0,233 0,237 0,248
Sacarose (% m/m) 41,66 40,73 44,01 4350 42,79 42,34 42,26 40,97
Umidade (%m/m) 28,64 2848 28,63 2851 29,12 2865 27,34 26,93
Viscosidade® (Pa.s) 2,08 2,30 2,99 3,12 3,11 3,32 3,85 4,69
Tamanho de Cristais (um) 13,17 13,50 14,93 15,74 1548 16,82 16,53 17,97
Numero de Cristais (x 10%/g) 5,62 5,34 5,92 5,75 5,81 5,36 4,24 4,07

Sendo: * SO: Sem Osmose, * CO: Com Osmose, * NCN: Nitrogénio N&o Caseinico, * NPN: Compostos
Nitrogenados N&o-Protéicos, ° Os dados de viscosidade foram transformados em V(X +0.5) 3 fim de
atenderem ao requisito de normalidade para andlise de variancia.

Os resultados obtidos para as duas variagcdes de leite condensado encontram-se
dentro do padrdo para o mercado interno, regulamentado pelo MAPA. Comparando-se ao
padrdo exigido por muitos paises, o teor de gordura esta abaixo do minimo, 8 % em sua
maioria, podendo chegar & exigéncia minima de 9 %, como na india e no Malawi (SANTOS
et al, 2009).

Os teores de extrato seco do leite e de agucar exceto lactose apresentam-se dentro
dos padrBes da legislacdo vigente. A proteina do leite no extrato seco desengordurado
apresentou resultado um décimo abaixo do minimo para o leite condensado com osmose. Ja o

leite condensado sem osmose apresentou resultado acima do minimo indicado pelo Codex
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Alimentarius, atributo ndo exigido pelo Ministério da Agricultura. O teor de umidade néo é

mencionado em ambas referéncias.

Tabela 8- Composicdo do leite condensado (n = 10)

ANALISES CODEX MAPA OSMOSE  OSMOSE
Gordura (% m/m) > 8,00 >6,75 7,30 7,50
Extrato Seco do Leite (% m/m) >28.0 >28.0 29,7 30,8
Umidade (% m/m) - - 28,6 28,5
Proteina’ do Leite no ESD? (% m/m) >34,0 - 34,4 33,9
AcUcar, exceto lactose (%m/m) - <450 41,7 40,7

Sendo: 'Proteina bruta, “ESD: Extrato Seco Desengordurado.

Os resultados obtidos dos teores de cinzas, extrato seco desengordurado, proteina,
compostos nitrogenados nao protéicos, sacarose e umidade ndo atenderam ao requisito de
normalidade dos dados para a analise de variancia, mesmo apds as transformacoes
recomendadas. Foram analisados entdo pelo Teste t para as duas variaveis (com osmose e sem
osmose), nao apresentando evidéncias para afirmar que o0s tratamentos sejam
significativamente diferentes (p > 0,05).

Os resultados indicam que o processamento foi realizado de forma a manter um
fator de concentracdo constante nos dois processos de fabricacdo, mesmo com a fragmentacgéo
da concentracdo no processo com osmose e que a padronizacdo do teor de sacarose do leite
condensado foi realizada de maneira a se obter a mesma composi¢cdo em ambos 0s produtos.

Os demais atributos estudados séo apresentados individualmente.

4.1 Atividade de 4gua

A Tabela 9 apresenta os valores obtidos para atividade de agua (Aw). De acordo
com os resultados ndo foi observado efeito significativo entre os tratamentos, tempo ou na

interacdo entre tratamento e tempo.



40

A atividade de agua é uma analise pouco usada para fabricagdo de leite
condensado, tanto para controle de rotina quanto para controle periddico. Os fatos principais
sdo a pouca variacdo de resultados, o alto custo do equipamento e a ndo exigéncia desta

analise pelo orgéo fiscalizador.

Tabela 9- Resultados médios de atividade de agua (n = 10)

Aw t o
ES'II?(I)A(ESADGI?EM MEDIA
SEM OSMOSE COM OSMOSE

1 0861 0,008 0859 0,000 0,860 a

30 0862 0,007 0862 0,009 0,862 a

60 0861 0,007 0862  +0,008 0,861 a

120 0,860 0,008 0862 0,007 0,861 a

MEDIA 0861A #0008 0861A  +0,008

Sendo: Médias seguidas da mesma letra ndo diferem significativamente entre si, pelo teste de Tukey, a 5 % de
probabilidade. Letras minusculas devem ser consideradas nos tempos (linhas) e maidsculas nos tratamentos
(colunas). o = Desvio Padrio

A atividade de &agua pode fornecer um indicativo importante quanto ao
crescimento bacteriano, uma vez que pode ser condi¢do restritiva para seu desenvolvimento.
E possivel citar alguns microrganismos e suas respectivas atividades de 4gua minima para
desenvolvimento: Staphylococcus aureus: 0,86, Samonella: 0,93 a 0,95, Clostridium
botulinum: 0,94, Bacilus cereus: 0,92 a 0,93 (BARBOSA-CANOVAS, 2007).

ROCKLAND & BEUCHAT (1987, citado por REIS, 2007) afirmam que a
atividade de agua nos alimentos exerce influéncia sobre diversas reacdes quimicas: reacdo de
Maillard, oxidacdo de lipideos, reacbes enzimaticas e degradacao de vitaminas. A reacdo de
Maillard ocorre a taxa maxima na faixa de atividade de a4gua de 0,40 a 0,80; j& a oxidacdo de
lipideos ocorre a taxa minima em atividade de agua igual a 0,40 a 0,50, sendo que tanto
abaixo como acima destes limites a taxa da reacdo aumenta. As reacOes de degradacdo de
vitaminas tém sua taxa aumentada com o aumento da atividade de dgua entre 0,24 e 0,65.

Os valores encontrados para atividade de agua dos produtos analisados
encontram-se acima da referéncia de literatura, citada por WALSTRA & JENNESS (1984):
0,830, com um teor de umidade de 27 %. A media da umidade encontrada no presente

trabalho foi de 28 %, o0 que pode explicar a maior atividade de agua encontrada.
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Estes maiores valores encontrados indicam o favorecimento do crescimento de
microrganismos como Staphylococcus aureus, caso esteja presente no produto, o que pode se
tornar um problema do ponto de vista de seguranca alimentar. Os valores encontrados estdo
fora da faixa de reacdo méaxima para reacdo de Maillard. J& para a oxidacdo de lipideos os

resultados encontrados favorecem a taxa da reagéo.

4.2 Solidos soltveis

O indice de refracdo de uma substancia pura € uma constante, mantidas as
condicdes de temperatura e pressdo, podendo ser usado como meio de sua identificacdo. A
determinacdo da concentracao de sélidos solveis de uma amostra é feita com base no método
refratométrico, simples e rapido e que apresenta bom grau de precisdao (BRASIL, 2008).

A Tabela 10 apresenta os resultados da analise de sélidos sollveis (brix) e
apontam que ndo houve efeito significativo entre os tratamentos, entre os tempos ou na
interacdo entre tratamento e tempo (p > 0,05). Este resultado era esperado, uma vez que nao
houve evaporacdo da &gua dos produtos, que estavam envasados em embalagens fechadas,

entretanto, poderia haver diminui¢do ou aumento na solubilizacéo de constituintes.

Tabela 10- Resultados médios de teor sélidos soluveis (n = 10)

DIAS DE SOLIDOS SOLUVEIS (°Brix) + ¢ EDIA
ESTOCAGEM

SEM OSMOSE COM OSMOSE

1 69,0 +0,6 69,4 +0,9 69,2a

30 68,6 +0,6 68,3 +0,6 68,4 a

60 68,9 +1,0 68,7 +0,7 68,84

120 68,6 +0,8 68,6 0,9 68,6 a
MEDIA 68,8 A +0,8 68,8 A +0,8

Sendo: Médias seguidas da mesma letra ndo diferem significativamente entre si, pelo teste de Tukey, a 5 % de
probabilidade. Letras mindsculas devem ser consideradas nos tempos (linhas) e mailsculas nos tratamentos
(colunas). ¢ = Desvio Padrao



42

O fato de os resultados do teor de solidos sollveis serem iguais estatisticamente
entre os tratamentos mostra que o processamento do produto com osmose foi realizado de
forma a manter o mesmo fator de concentracdo do produto sem o0smose, Mesmo O Processo
com osmose sendo realizado de forma fracionada, com duas etapas de concentra¢do — por

membranas e a vacuo.

4.3 Teor de gordura

A Tabela 11 apresenta os teores de gordura e indicam que ndo houve efeito
significativo entre os tratamentos (p > 0,05). Pode-se inferir que o processamento foi
conduzido de forma a manter um fator de concentracdo constante nos dois processos de
fabricacdo, mesmo com a fragmentacdo ocorrida no processo com osmose. Entre os tempos
também ndo ocorreu efeito significativo ao nivel de 5 % (p > 0,05), fato também observado na
interacdo entre tratamento e tempo. Depreende-se ainda que a padronizacdo do teor de
gordura do leite e a adequacdo do teor de agucar ao leite com osmose foram realizadas de

maneira a se obter produtos estatisticamente iguais ao final do processo.

Tabela 11- Resultados médios de teor de gordura (n = 10)

ESTOCAGEM
SEM OSMOSE COM OSMOSE
1 7,30 40,57 7,50 40,61 7,40 a
30 7,30 40,57 7,10 +0,65 7,20 a
60 7,00 40,94 7,40 40,22 7,20 a
120 7,40 40,42 7,65 +0,34 753 a
MEDIA 7,25 A 40,62 741 A +0,46

Sendo: Médias seguidas da mesma letra ndo diferem significativamente entre si, pelo teste de Tukey, a 5 % de
probabilidade. Letras mindsculas devem ser consideradas nos tempos (linhas) e mailsculas nos tratamentos
(colunas). ¢ = Desvio Padrao

Comparando-se os resultados obtidos com o padréo exigido pelo Ministério da
Agricultura (BRASIL, 1952), os produtos analisados encontram-se dentro do padrdo minimo
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do teor de gordura, partindo-se de leite com 3,0 % m/v de gordura. No entanto, para o padréo
internacional, em sua maioria utilizando Codex Alimentarius (1971), é necessaria adequacdo

da padronizacao de gordura do leite.

4.4 Teor de lactose

A lactose em leite condensado tem uma importancia relevante, uma vez que esta
ligada diretamente ao processo de cristalizacdo do produto, ao escurecimento ndo enzimatico
e a viscosidade final, conforme relatado por PERRONE et al. (2008).

Foi feita a comparacdo das médias pelo Teste de Tukey, exposta na Tabela 12. Os
resultados indicam que ndo houve efeito significativo entre os tratamentos (p > 0,05), fato que
se repetiu entre 0 tempo ou na interacdo entre tratamento e tempo, ao nivel de 5 %,

reafirmando a manutencéo do fator de concentracdo nos dois processamentos.

Tabela 12- Resultados médios de teor de lactose (n = 10)

ESTOCAGEM
SEM OSMOSE COM OSMOSE
1 12,2 0,4 12,6 +0,8 12,4 a
30 12,7 +0,9 12,9 +1,0 12,8 a
60 12,3 +0,5 13,0 +0,1 12,7a
120 12,6 0,3 12,9 +0,3 12,7 a
MEDIA 124 A +0,5 128 A 0,5

Sendo: Médias seguidas da mesma letra ndo diferem significativamente entre si, pelo teste de Tukey, a 5 % de
probabilidade. Letras minudsculas devem ser consideradas nos tempos (linhas) e maidsculas nos tratamentos
(colunas). ¢ = Desvio Padrao

A Tabela 13 apresenta os teores obtidos da saturacdo de lactose nos produtos
estudados, calculados desconsiderando a lactose micronizada adicionada. A literatura
recomenda a nucleacdo secundaria (adicdo de nucleos de lactose) quando a concentracdo de

lactose € inferior a 1,6 vez o valor da saturacdo. Como a media ficou em 1,47 ha necessidade
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do processo de cristalizagdo induzida visando a formacdo de cristais pequenos e em grande

quantidade.

Tabela 13- Teores calculados de saturacdo de lactose
VALORES (% m/m)

TEORES
SEM OSMOSE COM OSMOSE
Lactose (oriunda do leite) 11,69 11,85
Umidade 28,14 28,43
Concentracdo de lactose em solugédo 29,34 29,41
Saturacdo de lactose (20 g/ 100 g) 1,47 1,47

4.5 Teor de proteina bruta

A Tabela 14 contém os teores de proteina do leite condensado, indicando que néo
houve efeito significativo entre os tratamentos e na interacdo entre tratamento e tempo (p >
0,05). Mas, durante o tempo de estocagem, houve diferenca estatisticamente significativa. Os
valores encontrados no primeiro tempo avaliado sdo diferentes em relacdo aos resultados dos
tempos 30 e 60 dias, mas volta a apresentarem-se iguais estatisticamente no tempo de 120
dias.

Os teores de proteina do leite condensado sofrem variacdo conforme o leite de
partida e a concentracdo final, além da composicdo do produto (quantidade de acgucar
adicionada). A variacao apresentada no decorrer do tempo ndo pode ser explicada do ponto de
vista fisico-quimico do leite condensado, uma vez que ndo houve ocorréncia nos demais
atributos estudados e o produto foi mantido em embalagem fechada.

O método empregado para analise de compostos nitrogenados (Kjeldahl)
apresenta alguns pontos criticos, que podem impactar nos resultados das analises, acarretando
erros ou variacbes, como as encontradas no trabalho. A diluicdo da amostra pode ser
considerada um desses pontos criticos, assim como a dificuldade de precipitacdo do produto,
devido ao alto percentual de agucar presente no leite condensado.
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Tabela 14- Resultados médios de teor de proteina bruta (n = 10)

DIAS DE PROTEINA BRUTA (% m/m) ¢ JEDIA
ESTOCAGEM
SEM OSMOSE COM OSMOSE
1 7,7 £0,9 7,9 £0,9 78 a

30 7.1 £0,5 6,9 0,4 70 b

60 7,0 £0,3 7,0 £1,0 70 b

120 7,3 £0,1 7,8 £0,2 76 ab
MEDIA 73A 0,4 74 A £0,6

Sendo: Médias seguidas da mesma letra ndo diferem significativamente entre si, pelo teste de Tukey, a 5 % de
probabilidade. Letras minudsculas devem ser consideradas nos tempos (linhas) e maidsculas nos tratamentos
(colunas). ¢ = Desvio Padrao

4.6 Teor de caseina

Na Tabela 15 podem ser encontrados os resultados médios para os teores de
caseina. Em conformidade com os resultados de proteina bruta, ndo foi observado efeito
estatisticamente significativo entre os tratamentos e na interagdo entre tratamento e tempo.
Durante o tempo de estocagem o teor de caseina apresentou diferenca, mostrando que 0s
valores encontrados no primeiro tempo avaliado sdo diferentes aos tempos 30 e 60 dias, mas

voltam a apresentarem-se iguais estatisticamente no tempo de 120 dias.

Tabela 15- Resultados médios de teor de caseina (n = 10)

ESTOCAGEM
SEM OSMOSE COM OSMOSE
1 7,03 +0,82 7,21 +0,83 712 a
30 6,47 40,40 6,26 40,33 6,36 b
60 6,29 40,28 6,44 +1,00 637 b
120 6,73 +0,13 711 +0,14 6,92 ab
MEDIA 6,63 A 40,41 6,76 A +0,57

Sendo: Médias seguidas da mesma letra ndo diferem significativamente entre si, pelo teste de Tukey, a 5 % de
probabilidade. Letras mindsculas devem ser consideradas nos tempos (linhas) e mailsculas nos tratamentos
(colunas). ¢ = Desvio Padréo
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4.7 Viscosidade

A Tabela 16 mostra os resultados de viscosidade do produto. A analise de
variancia ndo apresentou efeito significativo entre os tratamentos e interacdo entre tempos e
tratamentos (p > 0,05), mas o efeito do tempo foi observado ao longo do periodo avaliado (p
<0,05), sendo este um comportamento esperado para leite condensado no decorrer do periodo
de estocagem. A evolucdo também pode ser observada no grafico da Figura 6, sendo mais
pronunciada no leite condensado com osmose, aumentando a diferenca entre eles quanto mais

avancou o tempo, dentro do periodo estudado.

Tabela 16- Resultados médios de viscosidade (n = 10)

1
DIAS DE VISCOSIDADE! (Pa.S) + ¢ MEDIA
ESTOCAGEM
SEM OSMOSE COM OSMOSE
1 2.1 +1,2 2,3 +1,3 22 b
30 3,0 +0,7 31 +0,4 31 ab
60 31 +0,9 33 40,5 32 a
120 39 +0,8 4,7 +1,1 43 a
MEDIA 30A 40,9 34A 40,9

Sendo: Médias seguidas da mesma letra ndo diferem significativamente entre si, pelo teste de Tukey, a 5 % de
probabilidade. Letras minudsculas devem ser consideradas nos tempos (linhas) e mailsculas nos tratamentos
(colunas). *Os dados de viscosidade foram transformados em J(X +0,5  a fim de atenderem ao requisito de

normalidade para analise de variancia. c = Desvio Padrio

A viscosidade do leite condensado é um referencial importante para o processo de
fabricacdo. E uma medida rapida e eficaz quanto a avaliacdo da qualidade do produto e sua
aptidao para aplicagdo na forma de brigadeiros e sobremesas. A dificuldade encontrada no
produto é pelo fato de apresentar uma viscosidade aparente, sendo esta sempre maior que a
viscosidade calculada. A causa principal é a agregacdo de particulas, que contém liquido
intersticial e possuem formas irregulares, aumentando o volume das particulas dispersas
(WALSTRA & JENNESS, 1984).
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A taxa infinitesimal de aumento da viscosidade com o tempo é maior no produto
com osmose, uma vez que a derivada do produto sem osmose resulta em valor menor (0,0689)
qgue a resultante do produto com osmose (0,1266). Esta comparacdo permite inferir que,
apesar dos produtos terem sido submetidos a mesma intensidade de tratamento térmico, as
consequéncias deste tratamento foram mais intensas no produto que havia sido pré-

concentrado por osmose, enfatizado pela maior taxa de aumento da viscosidade.

Produto com osmose: viscosidade = 0,1266 x tempo + 5,8477
y =0,1266x +5,8477

i(0,1266x +5,8477) =lim
dx h

—0

f(x+h)— f(x)
h

d (0.1266x + 58477) = lim 0,1266(x + h) +5,8477 — (0,1266X +5,8477)

dx h—0 h

0,1266x +0,1266h +5,8477 —0,1266x —5,8477
h

i(0,1266x +5,8477) = lim
dx h—0

di (0,1266x +5,8477) =0,1266
X
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Produto sem osmose: viscosidade = 0,0689 x tempo + 6,3634
y =0,0689x + 6,3634

9 (0,0689x+ 6,3634)  fim - X+ = T(X)

dX h—0 h

90,0689+ 6,3634) = lim 2:0689(x+h) +6,3634 - (0,0689x + 6,3634)

dX h—0 h

0,0689x +0,0689h -+ 6,3634 —0,0689 — 6,3634
h

90,0689+ 6,3634) = lim
dx h—0

di (0,0689x +6,3634) = 0,0689
X

O produto fabricado com osmose inicia com uma viscosidade mais baixa, que
pode ser observado pelo menor coeficiente linear, e produz aumento mais significativo com o
tempo, uma vez que apresenta maior coeficiente angular. Os valores de viscosidade dos dois
produtos foram iguais somente com nove dias, calculado a seguir, apresentando maior

viscosidade o produto com osmose a partir deste tempo.

0,1266 x tempo + 5,8477 = 0,0689 x tempo + 6,3634

_ 0,5157
Tempo =
0,0577
Tempo = 9 dias

Partindo-se de uma calda com maior teor de sélidos, as reacdes catalisadas pelo
tratamento térmico se intensificam, uma vez que a interacdo entre 0s constituintes é
potencializada pela maior proximidade entre as moléculas, o que pode justificar o aumento da

viscosidade ao longo do tempo.
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4.8 Microscopia

Os produtos apresentaram cristais em tamanhos muito proximos ao citado em
literatura, ndo havendo diferenca significativa (p > 0,05) entre os tratamentos. Apresentou
diferenga significativa entre os tempos estudados (p < 0,05), aumentando o tamanho ao longo
do tempo, principalmente a partir de 60 dias. Os resultados estdo apresentados na Tabela 17.

A andlise de variancia, mostrada na Tabela 18, entre 0o tempo e o0 nimero de
cristais ndo apresentou significancia, resultando em que o tempo ndo interfere no niumero de
cristais formados, nem mesmo o tratamento dado e a interagdo entre o tempo e o tratamento (p
< 0,05).

Segundo HOLSINGER (1997), para cristais produzirem uma textura arenosa,
devem exceder ao tamanho de 16 pum. J4 WALSTRA et al. (2001) considera que, para evitar a
agregacdo e o aparecimento de arenosidade nos produtos lacteos, os cristais de lactose nao
devem ultrapassar 10 pm, e ndo conter mais de 10™° cristais de lactose por grama de produto,
tamanho este também citado por HUNZIKER (1934). PERRONE et al. (2008) encontraram
cristais com 14,6 pm e em quantidade média de 3,00 x 10° / g em quatro lotes de leite
condensado de uma mesma industria.

Os tamanhos dos cristais encontrados no presente trabalho encontram-se em
consonancia somente ao autor HOLSINGER (1997), podendo entdo serem considerados
perceptiveis ao paladar em comparacdo aos demais autores. As quantidades de cristais
encontradas nos produtos estudados foram inferiores ao citado por WALSTRA et al. (2001),
mas maiores ao encontrado por PERRONE et al. (2008).

Estatisticamente a quantidade de cristais ndo diminuiu ao longo do tempo de
estocagem, ou seja, ndo ocorreu agregacao dos cristais, mas houve aumento do tamanho dos
cristais, 0 que evidencia a nucleacdo secundaria dos produtos, confirmada pela concentracao
de lactose inferior a 1,6 vez o valor da saturacao.
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Tabela 17- Resultados médios do tamanho de cristais (n = 10)

DIAS DE TAMANHO DE CRISTAIS (um) + 6 JEDIA
ESTOCAGEM
SEM OSMOSE COM OSMOSE
1 13,2 £1,6 135 £1,5 133 b
30 14,9 14 15,7 £1,3 153 ab
60 155 14 16,8 £2,4 161 a
120 16,5 2,4 18,0 £2,0 173 a
MEDIA 150A  #17  160A %18

Sendo: Médias seguidas da mesma letra ndo diferem significativamente entre si, pelo teste de Tukey, a 5 % de
probabilidade. Letras minudsculas devem ser consideradas nos tempos (linhas) e maidsculas nos tratamentos
(colunas). ¢ = Desvio Padrao

A cristalizacdo da lactose tem grande importancia préatica, além de constituir uma
fase da fabricacdo, também por representar um ponto de controle para ndo acarretar em
defeito no produto, como a percepc¢éo dos cristais (WALSTRA & JENNESS, 1984).

Tabela 18- Resultados médios do nimero de cristais (n = 10)

DIAS DE NUMERO DE CRISTAIS (x 10°/g) £ ¢ DA
ESTOCAGEM

SEM OSMOSE COM OSMOSE

1 5,62 2,23 5,34 £2,30 5,48 a

30 5,92 2,00 5,75 1,91 5,832

60 5,81 +1,43 5,36 +1,56 5,59

120 4,24 1,41 4,07 £1,51 4,162
MEDIA 540A %177  513A  $182

Sendo: Médias seguidas da mesma letra ndo diferem significativamente entre si, pelo teste de Tukey, a 5 % de
probabilidade. Letras minudsculas devem ser consideradas nos tempos (linhas) e maidsculas nos tratamentos
(colunas). o = Desvio Padrio

4.9 Estudo comparativo da relac@o entre componentes

Os coeficientes de correlagdo foram calculados, entre todas as variaveis estudadas,

obtendo-se boas relagcdes em algumas delas, listadas na Tabela 19, sempre no produto com um
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dia de fabricacdo, com o intuito de avaliar a forca de associacdo entre as variaveis,

considerando-se 0,7 (positivo ou negativo) o ponto de corte para esta avaliagéo.

Tabela 19- Relacdo entre componentes no tempo um

COMPONENTES SEM OSMOSE COM OSMOSE
Brix Aw - 0,953 -0,894
Brix Viscosidade 0,782
Brix Numero de cristais 0,962
Aw Numero de cristais - 0,936

4.9.1 Relagdo entre solidos soluveis e atividade de agua

A Figura 7 mostra as retas que representam os modelos matematicos de melhor
ajuste, a partir da analise de regresséo (p < 0,05). Os coeficientes de correlacdo simples entre
solidos soluveis e atividade de agua foram de -0,953 para o produto sem osmose e de -0,894
para o produto com osmose. Como o valor de referéncia foi de 0,7 (positivo ou negativo),
ambos os produtos apresentaram forte correlagcdo para 0s componentes em questéo.

Esta relagdo pode ser considerada util para o controle de qualidade do produto
durante o processo de fabricacdo, uma vez que a andlise de solidos sollveis é simples, rapida
e barata. Assim, pode-se estimar a disponibilidade de agua no produto para o crescimento de
microrganismos deteriorantes e auxiliar na garantia da qualidade do produto final ao longo de

sua vida util.
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Figura 7- Relacéo entre solidos sollveis e atividade de agua

A taxa de variacdo do teor de sélidos sollveis pela atividade de agua foi feita

através de um estudo de correlagdo simples, resultando as equacgdes seguintes:

Leite condensado com osmose:
Aw = (-0,0091 x brix) + 1,4911

Leite condensado sem osmose:
Aw = (-0,0115 x brix) + 1,6541

O produto com osmose sofreu maior impacto do aquecimento, uma vez que
continha um teor de solidos maior durante o processo a vacuo, favorecendo as reacOes
quimicas pela maior proximidade entre as moleculas, resultando atividade de dgua maior em

relacdo ao produto sem osmose, mesmo com mesmo valor de brix.
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Usando-se como exemplo o valor de 69 °Brix obtém-se os seguintes resultados
para atividade de agua:

Leite condensado com osmose:
Aw = (-0,0091 x 69) + 1,4911 = 0,8632

Leite condensado sem osmose:
Aw = (-0,0115 x 69) + 1,6541 = 0,8606

4.9.2 Relacdo entre sélidos soluveis e viscosidade

A correlacdo entre os dois atributos foi significativa para as fabricacbes sem
osmose, em todos os tempos estudados (1 = 0,958, 30 = 0,712, 60 = 0,889 e 120 = 0,896), 0
mesmo nédo ocorrendo para o as fabricagdes com osmose. Utilizando-se o tempo um para
avaliacdo, o gréfico da Figura 8 apresenta a relagcdo entre os dois atributos para o produto sem
osmose.

A mudanca na concentracdo do teor de sélidos do leite antes do tratamento
térmico pode ter causado a impossibilidade de estabelecer a relacdo entre sélidos sollveis e
viscosidade no produto com osmose.

Este falta de relacdo no produto com osmose se comprova na pratica. No caso do
leite condensado apresentar viscosidade abaixo do padrdo, ao final da producdo, faz-se
necessario o armazenamento do lote até que atinja a viscosidade desejada, periodo este
chamado de quarentena. No caso do leite condensado sem osmose, sempre foi possivel
estabelecer um periodo médio para a liberagdo, com base no brix e na viscosidade inicial.
Com a utilizacdo de leite pré-concentrado em membranas de osmose reversa tornou-se

imprevisivel o tempo de quarentena, independente destes dois atributos.
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Figura 8- Relagéo entre solidos soluveis e viscosidade
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A taxa de variacdo do teor de solidos soluveis pela viscosidade foi estabelecida

através do estudo de correlagdo simples, resultando na equagdo que se segue, para o produto

SemM 0Smose:

Viscosidade = (4,1674 x brix) — 281,68

Usando-se a equacdo da reta, 68,4 °Brix foi o teor minimo de sélidos soltveis

para obter-se uma viscosidade adequada para o0 mercado (minimo de 3,5 Pa.s), para o produto

fabricado com a tecnologia tradicional, nas condi¢des do experimento. Do ponto de vista

tecnolodgico, a informagdo do brix minimo que se deve trabalhar é de grande importancia,

principalmente para o controle operacional da producéo.
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3,5 = (4,1674 x brix) — 281,68

. 28518
41674

Brix = 68,4 °Brix

4.9.3 Relagdo entre solidos soluveis e nUmero de cristais

Estabeleceu-se a relagdo entre solidos soltveis e numero de cristais, apresentado
no grafico da Figura 9, obtendo-se boa relacdo para o produto sem osmose, ou seja, pode-se
controlar o nimero de cristais pelo brix. Este resultado mostrou-se com aplicacdo pratica

direta, pelo brix tratar-se de uma avaliacdo rapida e rotineira.
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Figura 9- Relagéo entre solidos sollveis e nimero de cristais
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A relacdo entre solidos solUveis e nimero de cristais pode ser expressa pela
equacédo que se segue:

NUmero de cristais = 3,3925 x brix - 228,47

Com base na equacao da reta, observou-se que o brix para obter-se o nimero de
cristais encontrado por PERRONE, et al. (2008) (3,00 x 10° / g) é de, no maximo, 68,2 °Brix.

3,00 = (3,3925 x brix) — 228,47

Brix = 68,2 °Brix

4.9.4 Relacdo entre atividade de 4gua e numero de cristais

A relacdo entre a atividade de 4gua e nimero de cristais estudada no tempo um de
avaliacdo foi de -0,936 para o leite condensado sem osmose, mostrando que quando a
atividade de agua é menor, aumenta a formagao de cristais no produto final, principalmente
por haver menos agua disponivel, permitindo maior agregacdo dos cristais de lactose.

As relacOes estabelecidas entre atividade de agua e outros componentes do leite
condensado indicam a importancia tecnologica da analise. Mostrou-se de grande interesse
para a industria o uso de tal atributo para controle de qualidade e de processo, possibilitando,
principalmente, o controle da cristalizag&o no produto final. Pode-se ainda estabelecer relacéo

com a cor do produto e o desenvolvimento de microrganismos.



S7

4.10 Sensorial

4.10.1 Duo trio

A partir da tabela de “Teste Unilateral Baseado no Modelo Binomial com p=0,5”,
20 provadores precisariam referenciar corretamente a amostra que € idéntica a referéncia para
detectar significancia ao nivel de 5 % (BRASIL, 2008).

A Tabela 20 apresenta o nimero de acertos em cada um dos tempos, sendo que
nenhum deles alcangou o numero minimo, ou seja, ndo houve diferenca estatistica
significativa entre as amostras ao nivel de 5 % de significancia. Este resultado mostrou-se
bastante interessante para a tecnologia de fabricagdo, uma vez que reforca a padronizacéo
alcancada no processo de fabricacdo, mesmo com a utilizacdo de leite com teor de sélidos

maior.

Tabela 20- Resultados do teste duo trio

ES_'?('DACSA%EEM SEM OSMOSE ~ COM OSMOSE
15 15,4 14,6
30 14,6 15,4
60 14,0 16,0
120 16,2 138
MEDIA 15,1 15,0

4.10.2 Preferéncia

Utilizando-se a tabela de “Teste Bilateral Baseado no Modelo Binomial com
p=1/2", partindo-se de um painel com 30 provadores, é necessario que a amostra seja
escolhida 21 vezes, no minimo, para que seja detectada significancia entre os dois produtos
avaliados, a um nivel de 5 % (BRASIL, 2008).
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Nos resultados apresentados na Tabela 21, observou-se que em nenhum dos
tempos analisados houve escolha acima do valor mencionado. Assim, pode-se dizer que néo

houve diferenca estatistica significativa entre as amostras ao nivel de 5 % de significancia.

Tabela 21- Resultados do teste de preferéncia

DIAS DE

ESTOCAGEM SEM OSMOSE COM OSMOSE
15 16,6 13,4
30 14,8 15,2
60 17,6 12,4
120 15,6 14,4

MEDIA 16,2 13,9
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5 CONCLUSOES

O uso de leite pré-concentrado por membranas de osmose reversa, comparado ao
uso de leite pasteurizado padronizado, ndo alterou o produto final estatisticamente, ao nivel de
5 % de significancia, uma vez que os atributos avaliados ndo apresentaram diferencas
significativas entre os tratamentos.

Os produtos avaliados sensorialmente, por provadores nao treinados, néo
apresentaram diferenca significativa entre os tratamentos ao nivel de 5 % de significancia em
nenhum dos testes utilizados, o que mostrou a semelhanca entre as duas variaveis e a
padronizacdo no processo produtivo.

Os resultados mostraram ndo haver necessidade de alteracdo dos atributos de
tecnologia da fabricacdo tradicional ao se inserir a etapa de pré-concentragdo em membranas
no processo estudado, considerando que a inddstria realizou dimensionamentos no
concentrador a vacuo para implantacdo do sistema de concentracdo por membranas de osmose
reversa.

Foi possivel depreender ainda que a padronizacdo do célculo de adicdo de
sacarose foi suficiente para manter as duas variages sem diferenga no produto final.

A evolucéo da viscosidade ao longo do periodo de estocagem foi estabelecida em
ambos os produtos, podendo-se utilizar como referéncia para o controle de qualidade do leite
condensado durante sua vida Util.

Estabeleceu-se uma relagéo entre a viscosidade e o teor de s6lidos sollveis, para o
produto fabricado sem osmose, tendo-se como resultado uma equacdo, onde foi possivel
prever a viscosidade do produto com base no brix, favorecendo o controle de qualidade do
processamento.

Encontrou-se ainda relagdo entre o teor de solidos solUveis e 0 nimero de cristais
para o produto sem osmose, que mostra uma aplicacdo pratica para controle da cristalizacdo

do leite condensado.
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