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SUMARIO

E notério o crescimento na exportacdo de lacteos no Brasil nos Gltimos anos, sendo os produtos
concentrados e desidratados destaques em volume de vendas, embora a importacéo de alguns destes,
como o soro em pd, ocorra em grande quantidade. Devido a falta de dados, parametros de processo e de
literatura especifica sobre tecnologia, composi¢ao e durabilidade, h& dificuldade de elevagdo da qualidade
e aplicacdo dos regulamentos técnicos. No presente trabalho foi avaliada a cristalizagdo da lactose em
trés amostras de soro concentrado a 50% m/m de sélidos l4cteos, a partir da dilui¢do de soro em pd. Ap6s
diluicéo, o soro concentrado foi cristalizado a temperatura de 25°C em cristalizador de bancada adaptado.
Adicionou-se 0,1% m/m de soro em pd, que atuou como nucleos de cristalizacdo. Os teores de sélidos
sollveis na mistura foram obtidos por leitura da amostra em refratdmetro a cada 20 minutos para que
pontos da curva fossem obtidos. Visualizagdes microscdpicas foram realizadas, ap6s a dissolucdo do soro
em pé no intuito de verificar a presenca ou auséncia de cristais de lactose a solugéo ap6s sua preparacéo.
Para determinacgdo do percentual de cristalizacéo foi utilizada a formula sugerida por Westergaard (1994).
Apbs a dissolucdo do soro em p6, foram observados cristais de lactose ao microscdpio, indicando que
o processo de cristalizagdo iniciou-se espontaneamente. Ocorreu, no inicio do experimento (0 — 180
minutos), acelerado abaixamento no teor de sélidos sollveis e acelerada taxa de cristalizacdo. Apés este
periodo ocorreu abaixamento lento no teor de sélidos soldveis e lenta taxa de cristalizagao.

Termos para indexacéo: Cristalizacdo da Lactose; Soro Concentrado; Laticinios;

1 INTRODUCAO

O crescimento na exportacao de lacteos
no Brasil é fato notdrio nos ultimos anos, sen-
do os produtos lacteos concentrados e desi-
dratados os destaques em volume de vendas.

O leite em p6 modificado vem apresentando
saldos positivos na balanca comercial brasi-
leira, entretanto a importacdo de alguns lac-
teos desidratados, como o0 soro em po, ocorre
em grande quantidade. Ha dificuldades na
producéo, para a elevacdo da qualidade e para
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a aplicacdo dos regulamentos técnicos devido
a falta de dados, parametros de processo e de
literatura especifica sobre tecnologia, compo-
si¢do e durabilidade. Por outro lado, ocorre
um aumento no interesse do processamento
do soro em p6 pelas industrias brasileiras, vi-
sando os mercados nacional e internacional.
A0 mesmo tempo 0 ndo aproveitamento do
soro pelos laticinios implica em um desper-
digo de solidos laticos e impactos ambientais
(MDIC, 2010).

Entende-se por soro em p6 o produto
obtido por desidratacdo do soro ou do soro
acido apto para a alimentagdo humana, me-
diante processos tecnologicamente adequa-
dos (CODEX ALIMENTARIUS, 2005).

O método de secagem é o principal mé-
todo de conservacdo de lacteos, pois a utiliza-
¢do de técnicas modernas possibilita a con-
versdao do soro em soro em p6 com minimas
perdas nutricionais. O processo de secagem
de lacteos implica na formagdo de lactose no
estado amorfo que é altamente higroscopica
(KNIPSCHILDT & ANDENSEN, 1994).
Segundo Hynd (1980) o soro em p6 possui
a tendéncia de absorver dgua do ar ambien-
te, acarretando empedramento do produto
durante 0 armazenamento e a substituicdo de
parte da lactose amorfa por lactose cristalina.
De acordo com Fox & McSweeney (1998),
no intuito de aumentar o prazo de conserva-
¢do do soro em pd deve-se realizar controle
da acidez do soro, da cristalizacdo da lactose
e da temperatura do ar de saida camara de se-
cagem. As curvas de sor¢do, conforme Joup-
pila & Roos (1994), sdo drasticamente afeta-
das pela presenca de lactose na forma amorfa.

O dissacarideo lactose é o predominan-
te e mais importante carboidrato do leite, no
qual existem, também, concentragbes muito
baixas de outros monossacarideos, incluindo
glicose e galactose, oligossacarideos neutros
e acidos e carboidratos ligados a peptideos e
proteinas (ROBINSON, 1981).

De acordo com Fennema (1996), a
concentracéo de lactose no leite varia confor-
me a origem entre 2,0 a 8,5 %. O leite de vaca
contém, rotineiramente, maior quantidade de

lactose do que qualquer outro componente
sélido, apresentando uma concentracdo qua-
se constante entre 45 a 50 g/L (WALSTRA &
JENNESS, 1984). A Figura 1 mostra 0s iso-
meros da lactose.

Beta-lactose

Figura 1. Estrutura quimica dos isdmeros da lac-
tose.

Segundo Bobbio & Bobbio (1992), a
solubilidade média da lactose a 20 °C é de 20
g/100 g agua, enquanto que a solubilidade da
glicose é de 107 g/100 g agua e da galactose
€50 g/100 g agua.

Os aglcares que possuem atomos de
carbono assimétricos sdo opticamente ativos,
suas solugdes desviam o plano de vibragdo da
luz polarizada que os atravessa. A alfa lac-
tose e a beta lactose diferem em sua rotagao
especifica. Uma solugdo recém preparada de
qualquer uma delas mudaréa sua rotagdo com
0 passar do tempo a medida que tem lugar o
equilibrio com a outra forma. A lactose pode
ocorrer em duas formas cristalinas nos produ-
tos lacteos, a-hidratada e B-anidra, ou como
uma mistura vitrea amorfa de alfa e beta lac-
tose. A forma estrutural da -lactose pode ser
convertida na forma estrutural beta por meio
da mudanga na posicdo da hidroxila e do hi-
drogénio no grupo redutor. Esta mudanca na
rotacdo e a transformacéo em solucdo de uma
forma na outra é denominada mutarrotagéo.
As fracOes de alfa e beta lactose possuem
solubilidades distintas e a mutarrotagéo tor-
na-se um fator importante na cristalizacéo
(HOLSINGER, 1997).
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Geralmente, a o-lactose cristaliza
como hidrato, contendo quantidades equi-
molares de lactose e agua, sendo seus cristais
bastante duros e ndo higroscopicos (WALS-
TRA & JENNESS, 1984). Os mesmos auto-
res afirmam que, a temperatura ambiente, a
[B-lactose anidra se dissolve mais rapidamen-
te que o hidrato de a-lactose e sua solubilida-
de é aproximadamente dez vezes maior, sen-
do seus cristais menores, mas com uma maior
area superficial.

De acordo com Walstra et al. (2001), a
evaporacdo do leite e do soro é aplicada com
as seguintes finalidades:

1) elaborar produtos concentrados
como leite evaporado, leite condensado e io-
gurte concentrado;

2) como uma etapa intermediaria na fa-
bricacdo de produtos lacteos em po, visto que
a eliminacdo da agua por evaporagdo requer
um consumo energético muito menor do que
a eliminagdo da agua por dessecagdo;

3) para produzir lactose a partir da re-
cristalizagdo do soro.

O leite e os produtos lacteos sdo con-
centrados eliminando a 4gua, sendo emprega-
do este método para aumentar a vida Gtil dos
produtos concentrados e para diminuir seu
volume (WALSTRA & JENNESS, 1984).

Segundo Walstra et al. (2001), séo
as seguintes, as modificagdes produzidas no
soro de leite como conseqiiéncias da concen-
tracdo:

1) diminuigdo da atividade de agua;

2) aumento da higroscopicidade;

3) mudangas no equilibrio salino;

4) modificagdo na conformacdo das
proteinas;

5) aumento da pressdo osmédtica, di-
minuicdo do ponto crioscépico, aumento do
ponto de ebuli¢do, da condutividade elétrica,
da densidade e do indice de refraco;

6) aumento da viscosidade.

O soro em pd, quando obtido sem pré-
via cristalizagdo, € um p6 muito fino, higros-
copico e com grande tendéncia ao empedra-
mento, 0 que se deve a presenca de lactose
em um estado vitreo/amorfo (MASTERS,
2002).

De acordo com Knipschildt & Ander-
sen (1994), a cristalizacéo do soro concentra-
do pode ser realizada pela adicdo de nicleos
de cristalizacdo (lactose microcristalina ou
soro em po), mediante agitacdo e controle da
temperatura.

O desenvolvimento de parametros
cientificamente embasados para o processa-
mento do soro em p6 é fundamental para um
maior desenvolvimento da industria nacional
de Concentrados e Desidratados, contribuin-
do para uma maior competitividade destas
industrias nos mercados internos e externos,
bem como o melhor aproveitamento do soro
(MDIC, 2010).

O objetivo deste trabalho é descrever a
taxa de cristalizacdo da lactose em soro con-
centrado por meio de cristalizador de banca-
da a temperatura constante.

2 MATERIAL E METODOS

Foram preparadas 3 amostras de soro
concentrado a 50% m/m de sélidos lacteos, a
partir da dilui¢do de soro em pé (soro, oriun-
do da fabricacdo de queijos, em p6é comercial
ndo desmineralizado empacotado em emba-
lagens com 25 kg de capacidade da marca
Germinal®).

A diluicdo constou de ajuste, através
de calculos, da massa de soro em pé a ser
adicionado; pesagem do soro em p6 e da
massa de agua destilada; aquecimento da
agua destilada a 95°C + 1°C; adi¢do lenta
da 4gua quente sobre o soro em p6 sob agi-
tacdo mecanica manual complementada por
agitacdo mecanica com o uso de liquidifi-
cador marca Tepron® por 5 minutos. Apos
diluicdo, o soro concentrado foi transferido
para béquer e colocado em banho-maria di-
gital marca Sieger® modelo “stern 6” ajusta-
do para 25°C e acoplado ao cristalizador de
bancada adaptado, que consta de uma agi-
tador de ago inox com controle de rotagdo.
Ap6s a amostra atingir 25°C, foi adicionado
0,1% m/m de soro em p6 para que estes se
comportassem como nucleos de cristaliza-
¢do, sendo entdo a amostra agitada a 180
rpm.
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Os teores de sélidos sollveis na mis-

tura foram obtidos por leitura da amostra em
refratdmetro digital marca Reichert® modelo
AR200 a cada 20 minutos até tempo total de
280 minutos para que pontos da curva pu-
dessem ser obtidos, sendo o primeiro ponto
(tempo 0 minutos) determinado antes da adi-
¢do dos nucleos de cristalizagdo. O percentu-
al de umidade/sélidos totais por gravimetria
(IDF, 2004) e o teor de lactose por método
Cloramina T (WOLFSCHOON-POMBO et
al., 1982) do soro em p6 foram determinados
para o uso no célculo de dilui¢do e obtengdo
do percentual de cristalizacdo da lactose,
respectivamente. Visualizagdes microscopi-
cas foram realizadas, em microscépio 6ptico
marca Nova® modelo 107, ap6s a dissolugéo
do soro em p6 na agua destilada aquecida,
no intuito de verificar a presenga ou auséncia
de cristais de lactose a solucdo logo ap6s sua
preparacéo.

Para determinagdo do percentual de

cristalizagdo foi utilizada a formula sugerida
por Westergaard (1994).

Tabela 1. Composicdo centesimal do soro
de leite em p6 utilizado como matéria prima
para dissolucéo a 50% de solidos lacteos (soro
concentrado).

Componente Teor
S6lidos Lacteos 93,61 % m/m
Umidade * 6,39 % m/m
Lactose

71,42 % m/m

Demais Sélidos Lacteos * 22,19 % m/m

* calculado por diferenca

de cristais apds a adi¢do dos nlcleos de cris-
talizacdo (0,1% m/m de soro em p6), descon-
siderando a cristalizagdo inicial (espontanea).
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onde: Gréfico 1 Comportamento cinético de formagao
Bl = 9Brix inicial (tempo 0) de cristais d.e Ia;tos&a: em soro de Ieitg .concentrario
82 = °Brix final (apds cristalizacdo) durante a cristalizacdo de bancada utilizando 0,1%

L = % de lactose no Extrato Seco Total
EST = % de Extrato Seco Total

A anélise estatistica dos resultados foi
conduzida por intermédio do software Micro-
gal Origin 5.0 (1997).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados das analises fisico quimi-
cas sdo apresentados na Tabela 1.

Ap6s a dissolucdo do soro em p6 em
agua destilada quente (95°C + 1°C) foram
observados cristais de lactose ao microsco-
pio, ou seja, mesmo antes do inicio da etapa
de cristalizacdo na bancada, o processo ini-
ciou-se espontaneamente, portanto o percen-
tual de cristalizacdo apresentado no Gréafico
1 é aparente e considera apenas o surgimento

m/m de soro de leite em pé como nlcleos de
cristalizacéo a 25°C de temperatura.

O Grafico 1 demonstra o comporta-
mento da cinética de cristalizacdo medida
através de alteracdes nas medicoes, em refra-
tometro, do teor de sélidos sollveis em fun-
¢do do tempo durante a cristaliza¢do induzida
realizada em temperatura controlada (25°C).
Concomitantemente, demonstra o compor-
tamento do percentual de cristalizacdo dos
experimentos durante a etapa de cristalizacdo
do soro de leite concentrado a 50% de sélidos
lacteos realizada em bancada utilizando soro

de leite em p6 como ndcleo de cristalizagdo.
Observou-se o acelerado abaixamento no teor
de sélidos solGveis no inicio do experimento
(0 — 180 minutos) e lento abaixamento deste
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teor no decorrer do experimento, o qual tende
a uma estabilizacdo. O abaixamento do teor
de sélidos sollveis ocorre devido a transi¢do
do estado fisico das moléculas de lactose que
passa de sollvel a cristal.

Percebeu-se, também, uma acelerada
taxa de cristalizacdo no mesmo periodo de
tempo (0 — 180 minutos) e lenta taxa de cris-
talizagdo no decorrer do experimento, a qual
também tende a estabilizar-se. Este compor-
tamento é explicado por uma supersatura-
¢do de lactose solvel no inicio da etapa de
cristalizagdo, a qual ao cristalizar diminui a
saturacdo do acgucar na solugdo, diminuindo
a velocidade de cristalizacdo (MACCABE et
al., 1993; WALSTRA et al., 2001).

Na Tabela 2 sdo apresentadas as equa-
¢Oes que relacionam as varidveis tempo, por-
centagem de cristalizagdo e teor de s6lidos
sollveis.

Utilizando a equagdo Il, é possivel
o controle do percentual de cristalizagdo, a
25°C, do soro de leite concentrado a 50% de
so6lidos lacteos (y), utilizando como parame-
tro o fator tempo (x).

A equacdo Il foi calculada a partir do
estudo da relacéo entre ° Brix e percentual de
cristalizagdo da lactose.

4 CONCLUSOES

Foram observados cristais de lactose
antes do inicio da etapa de cristalizagdo in-
duzida em bancada, sendo o teor de cristali-
zagdo apresentado no Grafico 1 aparente por

considerar apenas o surgimento de cristais
apos a adicdo dos nucleos de cristalizagao.

Ocorreu acelerado abaixamento no
teor de sélidos sollveis no inicio do experi-
mento (0 — 180 minutos) e lento abaixamento
deste teor no decorrer do experimento, o qual
tende a uma estabilizag&o.

Ocorreu uma acelerada taxa de cris-
talizagdo no inicio do experimento (0 — 180
minutos) e lenta taxa de cristalizacdo no de-
correr do experimento, a qual também tende
a estabilizar-se.

A obtencdo de trés equacdes matema-
ticas possibilitou a correlagdo entre as varia-
veis tempo, teor de sélidos sollveis (°Brix) e
percentual de cristalizacdo da lactose.

SUMMARY

It is noticeable the export growth of
dairy products in Brazil in recent years,
where concentrated and dehydrated products
have great importance in sales volume,
although the importation of some of these, as
whey powder, still occurs in large quantities.
Due to lack of data, process parameters and
specific literature on technology, composition
and durability, there is difficulty in quality
increase and application of technical
regulations. In the present study was to
avaluate the crystallization of lactose in
three samples of whey concentrated to 50%
w/w milk solids from the dilution of whey
powder . After dilution, the whey concentrate
was crystallized at a temperature of 25 °C in

Tabela 2. Equagdes matematicas resultante do estudo da cristalizagdo do soro de leite concentrado

utilizando cristalizador de bancada

Tipo de relagdo estudada

Relacéo entre tempo (minutos) (x) e ° Brix (y)

Relacéo entre tempo (minutos) (x) e % de
cristalizacéo da lactose (y)
Relacéo entre ° Brix (x) e % de cristalizacdo da
lactose (y)

Equagdo  Equacdo e coeficiente de correlagdo
I y =0,0002x2 - 0,1055x + 50,956
R?=10,9799
I y =-0,0011x? + 0,4831x + 3,4298
R?=10,9673
m y = -4,3746x + 226,85
R?=0,996

A utilizacdo da equacéo | permite determinar o tempo (x) para se atingir o ° Brix (y) desejado, 0 que
possui importante aplicagdo industrial, visto que a medicao do teor de sdlidos soltveis em ° Brix é a
forma amplamente utilizada para controle da cristalizacéo da lactose em soro de leite concentrado.
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adapted lab-scale crystallizer. It was added
0.1% w/w of whey powder, which had the
hole of crystallization nuclei. The measure
of soluble solids in the mixture were realized
by reading the samples every 20 minutes
using an refractometer so that the curve
was obtained. Microscopic analysis were
conducted after the dissolution of the whey
powder in order to verify the presence or
absence of lactose crystals in the solution
after its preparation. To determine the
percentage of crystallization, it was used the
formula suggested by Westergaard (1994).
After the dissolution of whey powder, lactose
crystals was observed under the microscope
what indicates that the crystallization process
began spontaneously. At the beginning of the
experiment (0-180 minutes), there was an
accelerated decrease in the amount of soluble
solids and in the rate of crystallization. After
this period, it occurred a slowly decrease
in the soluble solids content and in the
crystallization rate.

Index terms: Crystallization of
Lactose; Whey Concentrated; Dairy Products;
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