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RESUMO - O soro lacteo é definido como a fracdo aquosa do leite que é separada da
caseina durante a producdo de queijos. O soro concentrado contém grandes quantidades
de lactose, que se apresentam sob a forma alfa e beta lactose. Este trabalho apresenta um
estudo da cristalizacdo de lactose monohidratada, a partir de soro de leite. O soro de leite
purificado com coagulante e centrifugado foi concentrado em um rotoevaporador até a
saturacdo de 46% m/m. A solucéo foi transferida a um cristalizador, sendo esta resfriada
até a temperatura de operagdo, 50°C. O sistema de agitacdo, composto por discos
perfurados, foi acionado operando com um adimensional de vibracdo pré-definido. A
semeadura foi realizada com 5x10? kg de cristais de lactose, com diametro de Sauter
médio de 6,638x10° m. Durante e ao final do processo de cristalizacdo, os cristais foram
amostrados em duas posi¢des distintas e analisados quanto a massa, tamanho médio de
cristais (Mastersizer).

1. INTRODUCAO

A lactose é o constituinte solido predominante no leite, variando de 2 a 8% do total de sélidos.
E um produto obtido a partir da cristalizacdo do soro de leite, que é por sua vez um derivado da
industria queijeira. O soro de queijo é o mais abundante subproduto da industria de lacticinios
(Montes, 2004) e ainda é descartado indevidamente em rios e mananciais. Para isso, séo realizados
processos de recuperagdo de constituintes, por exemplo, a lactose, produto de grande interesse
industrial devido a seu alto valor agregado quando em sua forma cristalina. Seu preco esta na faixa de
US$ 5.000 por tonelada (Brito, 2007).

Muitos estudos sdo feitos com a lactose devido a suas propriedades fisico-quimicas, sua
aplicacdo como substrato de fermentacdo, o0 comportamento de sua cristalizacdo e seu amplo leque de
utilidades nas industrias alimenticia e farmacéutica. E empregada na fabricacdo de produtos
alimenticios para potencializar o aroma, reduzir o sabor doce e para conservar o alimento por mais
tempo. Em sua forma pura, se torna uma fonte de galactose, agclcar que tem importancia nos
cerebroxidos que sdo lipideos presentes nos tecidos nervosos (Vogelaar e Pawlowsky, 1997). E
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utilizada também no revestimento de pilulas e tabletes, na fabricacdo de penicilina e como diluente na
producédo de comprimidos.

A forma o-lactose monohidratada € cristalizada como hidrato, contendo quantidades
equimolares de lactose e agua. E a mais utilizada em aplicages industriais e é obtida pela
cristalizacdo em temperaturas inferiores a 93,5 °C (Toller e Schimidt, 2005), sendo seus cristais
bastante duros e n&o higroscopicos.

A cristalizacdo, método que fornece um produto com elevado grau de pureza, baixo nivel de
contaminagéo, cristais de boa aparéncia, de facil manuseio e estocagem (Mullin, 2001). E um
importante processo industrial devido a ampla variedade de materiais comercializados na forma
cristalina. Pode ser aplicado desde a producdo de quimicos em larga escala até especialidades
quimicas e farmacéuticas (Teixeira, 2011). Esta presente em aproximadamente 70% da industria de
solidos produzidos por meio de processos quimicos e farmacéuticos.

Este trabalho tem como objetivo a avaliacdo do processo de cristalizacdo de lactose, a partir do
soro de leite purificado com Tanfloc, em um cristalizador batelada leito com agitagao por vibragéo.

2. MATERIAL E METODOS

2.1. Preparo de solucdes saturadas

Todas as solugbes saturadas foram preparadas utilizando a partir da concentracdo de lactose na
condicdo de supersaturacdo, que € relacionada com a concentracdo de saturacdo. Essa relagdo é
denominada supersaturacdo e € calculada através da Equacdo 1. Para determinar os valores de C*, 0s
dados de solubilidade de Nyvlt (1971) foram ajustados e obteve-se a Equacao 2.

S=—= 1)

C

C*=12,8529 +0,081T " +0,0094T * +38781x10°T o

2.2. Obtencdo de Sementes

Os cristais utilizados como sementes no processo de cristalizacdo foram obtidos através do
resfriamento de uma solucdo saturada preparada a 67°C, resfriada por 24 h, sob agitacdo branda (~700
rpm) utilizando um agitador magnético (Tecnal, TE-085), até a temperatura de 7°C, utilizando lactose
monohidratada comercial (Granulac 200), da marca MEGGLE. A suspensdo, apés este periodo foi
submetida a uma filtragdo a vacuo, utilizando Kitassato de borosilicato, funil de Buchner e papel filtro
quantitativo porosidade 0,8 pm, ligados a uma bomba geradora de vicuo. A massa cristalina obtida
foi entdo seca em uma estufa (Medicate, MD 1.3) e posteriormente segregada a uma faixa de 200 —
500 mesh, utilizando um agitador de peneiras (Retsch, AS 200).

Os cristais de semeadura foram entdo analisados quanto ao seu tamanho médio utilizando o
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equipamento MALVERN MASTERSIZER, resultado em um didmetro médio de Sauter de
6,638+0,058x10° m.

2.3. Tratamento e concentracdo do soro

O tratamento do soro de leite visa a remocdo de moléculas inibidoras do processo de
cristalizacdo da lactose, tal como proteinas e gorduras (BRITO, 2007).

Para o processo de purificacdo foi utilizado um coagulante organico, o TANFLOC®, ou Tanato
Quaternario de Amonio, um polimero catiénico biodegradavel que ndo altera o pH da solucdo a ser
tratada. O soro que recebeu o floculante foi entdo submetido a uma agitacdo intensa, utilizando um
agitador magnético (Tecnal, TE-085), por 10 min (900-1000 rpm) seguido por uma agitacdo branda
(500-600 rpm) durante 5 min. Logo apds este periodo, a solucdo foi colocada sob repouso em um
baldo de separagdo durante um intervalo de 2 h, para posterior separagéo do precipitado.

O floculante foi utilizado na concentracdo de 2 ml/L de soro, que promoveu uma remocéo de
90% de gorduras, 40% de proteinas e manteve a concentracdo de lactose quase inalterada, com
remocdes aproximadas de 2% (Teixeira et al., 2013). O soro ja purificado foi entdo submetido a
centrifugacdo para total separagcdo dos flocos em suspensdo por 5 min e a 5000 rpm, usando uma
centrifuga (Beckman Coulter, J26).

O soro de leite devidamente purificado foi submetido ao processo de concentracdo que consiste
na retirada da dgua do soro, para alcance da saturacao da solucdo. Esse procedimento foi feito até que
a concentragcdo de 46% em massa (lactose/solucédo) fosse atingida e que o volume final de soro de
280x10° L fosse obtido. Para isso, foi utilizado um evaporador rotativo microprocessado (Quimis,
Q344M2) na temperatura de 85°C, rotagdo de 29 rpm e sob vécuo.

2.4. Processo de Cristalizacéo

A unidade experimental de cristalizagdo utilizada neste trabalho, foi descrita com detalhes em
Teixeira et al. (2012).

Através de modelos de previsdo gerados por um planejamento composto central e do software
Statistica, foi realizado a otimizacdo do processo de cristalizacdo de lactose comercial em leito
vibrado, para as respostas estudadas e faixa experimental utilizada. O modelo previa uma maxima
resposta para S= 1,88; I'= 0,54 e t= 2,18 h. A condicéo predita, testada experimentalmente, apresentou
produtividade média de 119,0+2,1 % e diametro médio de 8,06x10° + 0,22x10° m. Todos os
experimentos foram realizados nessa condicédo, que € definida como condicdo otimizada.

O processo de cristalizacdo da lactose iniciou-se com a insercdo de 280x107 L de solugdo de
soro concentrado que anteriormente estava sendo mantido na sua temperatura de saturagio de 74°C
com o auxilio de um banho termostatizado (Tecnal, TE-184), no cristalizador batelada tronco-conico
encamisado, apresentado na Figura 1. Apos um intervalo de 5 min a solucdo foi resfriada a
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temperatura de 50 °C, através do mesmo banho termostatizado, que foi a temperatura de operagdo do
processo.

Figura 1 — Cristalizador batelada troco-conico, com sistema de agitacao por vibragéo.

Durante o processo de resfriamento, o cristalizador estava em funcionamento com o excéntrico
sob freqiiéncia de 315 rpm, o que equivale a aw?/g igual a 0,54, aferido através de um tacdmetro
digital (Shimpo, DT 205B). O valor da frequéncia de vibracéo foi obtido pela Equacédo 3.

(3)

Assim que a temperatura de operacéo foi atingida, foi realizada a semeadura de 1,78x10™ kg de
sementes/L de solucdo em solucdo, atraves de um orificio presente na tampa de acrilico do
cristalizador.

Imediatamente apds a semeadura, aguardou-se 20 minutos para que fosse feita a primeira
amostragem (3 mL), sendo esse processo realizado a cada 30 minutos até o final da cristalizacéo, que
durou 2 horas e 11 minutos, sendo nesse momento realizada a ultima amostragem. Assim, foi feita
uma filtracdo a vacuo utilizando um funil com tela Tyler 600. Apos a filtracdo, os cristais foram
lavados com alcool etilico e por fim foram secados a 60 °C durante 24 horas em uma estufa
(Medicate, MD 1.3). Para a quantificacdo das massas dos cristais, pesou-se cada amostra retirada
durante o processo de cristalizacdo em uma balanca (Gehaka, BG200).

Foi realizada também a amostragem (1 mL) das &guas maes no cristalizador, para o
acompanhamento da concentracdo da solu¢do nos mesmos tempos da amostragem de particulas, com
amostragem adicional no inicio do processo. Foram utilizados dois pontos de amostragem distintos no
cristalizador. Um primeiro localizado entre os dois discos de agitacdo interna e um segundo
localizado no fundo do cristalizador, junto a borracha de vedacdo inferior, como apresentado na
Figura 4. As amostras foram analisadas com auxilio de um espectrofotdometro.

Os cristais obtidos no processo de cristalizagdo amostrados no ponto 2, ao final da filtracdo,

foram lavados com alcool etilico 75°GL e posteriormente com o mesmo em sua forma PA. J& nos
testes com amostragem no ponto 1, apenas a forma PA foi utilizada.
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Figura 4 — Pontos de amostragem 1 e 2.

Ponto 2

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Crescimento massico

Os experimentos de cristalizagcdo de lactose no soro de leite purificado, com amostragens no
Ponto 1 e Ponto 2 resultaram, em termos massicos, nos resultados apresentados na Tabela 1.

Os resultados para o ponto de amostragem 1 mostram um aumento da massa de cristais com 0
tempo de cristalizacdo, aumento esse que ja era esperado, pois desde o inicio do processo a operacao
foi conduzida dentro da zona metaestavel, a operacdo se iniciou com semeadura, ocorreu 0 aumento
de massa de cristais e, consequentemente, o tamanho cristalino. Resultado similar ocorreu no
processo de cristalizacdo com soro purificado e concentrado com amostragens no Ponto 2 (fundo do
cristalizador).

Tabela 1-Dados de produtividade méssica para os testes de cristalizagéo

Ponto de amostragem 1 Ponto de amostragem 2
t (h) m Desvio m Desvio
(g/mL amostrado) (g/mL amostrado) (g/mL amostrado)  (g/mL amostrado)
0,33 0,2260 0,035 0,179 0,000
0,83 10,2600 0,030 0,313 0,000
1,33 0,2718 0,034 0,345 0,000
1,83 0,2718 0,042 0,416 0,000
2,18 0,3070 0,013 0,400 0,000

3.2. Tamanho médio de produtos e concentragdo da solucéo

Com relacdo ao tamanho médio de produtos, os experimentos realizados apresentaram 0s
resultados mostrados na Tabela 2.

Os resultados apresentados para o ponto 1 de amostragem um aponta crescimento da fase
cristalina presente na suspensdo, assim como pequena estagnacéo entre o intervalo de 1,33 a 1,83 h, ja
indicado nos resultados de crescimento maéssica.
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Tabela 2 — Dados de tamanho médio de cristais para os testes de cristaliza¢éo.

Amostragem ponto 1 Amostragem ponto 2
t (min) Dsauer 10°(m)  desviox 10°(m) Dsauer 10°(m) desviox 10°(m)
0,33 5,1543 0,060011 5,8170 0,626
0,83 5,3790 0,364093 5,0815 0,274
1,33 5,6177 0,395419 5,7395 1,298
1,83 5,5177 0,191579 5,6925 0,142
2,18 6,1827 0,781542 5,1785 0,921

Com relacdo ao ponto de amostragem 2, ndo foi apresentado crescimento das particulas de
lactose semeadas. Com o processo de agitacdo por vibracdo, espera-se que todas as particulas
estivessem suspensas, e pela supersaturacdo existente, iriam crescer. Esses resultados indicam uma
contradicdo a esse conceito, que pode ter significado na existéncia de zonas com pouca circulacdo de
particulas e/ou mesmo nucleacdo secundaria expressiva ao longo do processo, nessas condigdes de
operacdo, causadas pelo atrito cristal-cristal e cristais-superficie.

Resultados que relacionam a concentracdo das aguas médes com o didmetro podem auxiliar no
estudo e entendimento do processo de cristalizacdo de lactose. A Figura 5 apresenta o grafico da
concentracdo da solucdo supersaturada de lactose em funcdo do didmetro médio de cristais e do tempo
de processo, para amostragem no ponto 1.

Observa-se que, ao inicio do processo a solucdo contava com uma grande quantidade de lactose
disponivel, quantidade essa que sofreu intenso decréscimo ja no inicio do processo. Ao longo do
processo de cristalizagdo, a concentracdo foi diminuindo sendo simultaneamente observado um
acréscimo no tamanho médio dos cristais amostrados.

A Figura 5 apresenta o gréafico da concentracdo da solucdo supersaturada de lactose em funcéo
do tempo de processo, para amostragem no ponto 2.
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Figura 5 — Grafico da concentracdo da solucdo (C) durante o processo de cristalizagdo de lactose:
(A) Ponto de amostragem 1 em funcéo diametro medio (D) dos cristais; (B) Ponto de amostragem 2.
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Apesar da Tabela 2 ndo indicar crescimento cristalino no ponto de amostragem 2, as
amostragens relacionadas a concentracdo das dguas mées apresentam significativo decréscimo, sob
um ponto de vista global, o que indicaria presenca de crescimento cristalino dos cristais/ncleos em
suspensdo ou, mais discretamente, de nucleagdo primaria.

3.3. Balan¢o massico e produtividade

Através da Equacdo 4, pode-se calcular o nimero de particulas inseridas como semeadura no
cristalizador. A massa especifica utilizada foi de 1540 kg/m®, e fator de forma volumétrico 0,2667
(Hodges et al., 2004).

1 1
a.pg (Ds)’

O nimero total de particulas inseridas na semeadura foi de 42,34x10™ particulas, assumindo
sementes com tamanho médio de Sauter 6,638+0,058 x10® m.

(4)

p

Através de balangos massicos realizados, a massa especifica para a solucdo inicial, a 74°C,
alcancou o valor de 1140,8+14,8 kg.m™.

A amostragem da solucédo, no ponto 1, ao final do processo permitiu a quantificacdo do teor de
lactose ao final do processo, que foi de 256,79+28,33 kg.m™, resultando em um acréscimo de
84,35+6,33x10° kg na massa de sementes inserida no inicio do processo, que representa um aumento
percentual de 168,69+12,65%. Considerando, através de analises de concentracdo das dguas maes no
ponto 1 de amostragem, uma massa final de cristais de 134,35+6,33x10° kg, e utilizando o diametro
equivalente da esfera, pode-se obter o tamanho médio final de 7,326+0,116x10°® m, o que comprovou
a eficiéncia do processo em relacéo ao tamanho médio de cristais.

4. CONCLUSAO

Os resultados apresentados mostram a viabilidade e a efetividade da recuperacédo da lactose do
soro de leite in natura, que representa uma via de aproveitamento de um subproduto do processo de
producéo de queijos.

O trabalho mostra que, com um simples processo de concentracéo, purificacdo e otimizacdo,
valores representativos de produtividade podem ser atingidos, mesmo a partir de solugbes impuras e
sazonais, alcangando valores proximos a 170% de aumento de massa cristalina, que é conhecidamente
um produto de alta pureza.

5. NOMENCLATURA

A amplitude gerada pelo agente excitador [m]
C concentracgdo do sistema [ka/kg de agua]
C* concentragdo de saturacdo na temperatura do sistema [kg/kg de agua]
Ds didmetro médio (Sauter) [m]
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g aceleracdo gravitacional [m.s™]
Np numero de particulas por unidade de massa [#/kg]
S grau de supersaturacéo [-]

T temperatura de equilibrio [°C]

a fator de forma volumétrico [-]

PB massa especifica da lactose [kg/m?]
1) frequéncia angular de vibracéo [1-s7]
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