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RESUMO

A betalainas sdo corantes naturais presentes em vegetais da familia das quenopodidceas. A
beterraba (Beta Vulgaris L.) ¢ um rica fonte de betanina, uma betalaina de colorag¢do
vermelho-purpireo. No ambiente industrial, o uso de corantes naturais em processos de
producdo aumentou, uma vez que os corantes sintéticos atuais utilizados nesses processos
tém passado por estudos que relacionam sua ingestdo com problemas de saide, como
alergias. Este trabalho tem o intuito de promover a extracdo do principal corante da beterraba
por meio da utilizacdo de processo de microfiltracdo tangencial e concentracdo a vicuo, de
forma associada. Os experimentos para obtencdo deste corante foram conduzidos no
Laboratério de Processos Agroindustriais da Embrapa. Foram utilizadas etapas de limpeza,
selecdo e autoclavagem, para a obtengdo de hortalicas livres de microorganismos. Também
utilizou-se de processo de despolpamento, de forma a obter um extrato bruto de beterraba.
Para que este extrato pudesse ser trabalhado em processo de microfiltragdo foi realizada pré-
filtracdo em filtro de nylon (didmetro de poros de 100 pm). A microfiltracdo tangencial
ocorreu em instalacdes piloto contendo membranas de 6xido de aluminio com didmetro de
poro de 0,2 um, deste processo obteve-se um produto permeado de beterraba, contendo
betalainas. Por fim, o permeado do processo de microfiltracdo foi concentrado em etapa de
rotaevaporagdo, dando origem a um extrato concentrado de beterraba rico em betalainas. Para
teste de utilizacdo do corante produzido, foi empregado estudo da coloracdo de sucos de
acerola. Industrialmente o processo de pasteurizagdo deste suco proporciona perda da cor
natural vermelha para uma cor amarelada, assim, a adicdo de corante buscou reduzir ou
corrigir esta perda de coloracdo. Os resultados demonstraram a presenga de betanina no
corante produzido, em aproximadamente 560 mg/100g de extrato. Também foi observada a
efetiva utilizacdo do corante produzido na correcdo da coloracdo do suco de acerola apods

processo de aquecimento deste.

PALAVRAS-CHAVE: Betalainas; Microfiltragao Tangencial; Corantes Naturais; Beterraba.



ABSTRACT

The betalains are natural colorants present on plants of the chenopodiaceae family. Beetroot
(Beta Vulgaris L.) is a rich source of betanin, a red-purple betalain. In the industrial
environment, the use of natural colorants in production processes has increased, since the
current synthetic colorants used in these processes have been undergone studies relating their
intake to health problems, such as allergies. This work aims to promote the extraction of the
beetroot colorant principle through the use of a tangential microfiltration process and a
vacuum concentration, in an associated way. The experiments to obtain this colorant were
conducted at the Laboratory of Agroindustrial Processes of Embrapa. Cleaning, selection and
autoclaving steps were used to obtain microorganism’s free vegetables. Pulping process was
also used to obtain a crude beet extract. In order for this extract to be worked in a
microfiltration process, pre filtration was carried out on a nylon filter (pore diameter of 100
pm). The tangential microfiltration occurred in pilot plants containing 0.2 um pore diameter
aluminum oxide membranes, from which a beet permeate product containing betalains was
obtained. Finally, the permeate from the microfiltration process was concentrated in a rotary
evaporator, giving rise to a concentrated beet extract rich in betalains. In order to test the use
of the colorant produced, a study of the color of acerola juices was carried out. Industrially
the pasteurizing process of this juice provides loss of the natural red color to a yellowish
color, thus, the addition of colorant sought to reduce or correct this loss of coloration. The
results demonstrated the presence of betanin in the colorant produced, in approximately 560
mg / 100g of extract. It was also observed the effective use of the colorant produced in the

correction of the acerola juice coloration after the process of heating it.

Keywords: Betalains; Tangential Microfiltration; Natural colorants; Beetroot.
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1 INTRODUCAO

O uso de corantes € uma pratica comum da industria alimenticia para atrair a
atencdo do consumidor aos seus produtos. Sao utilizadas substancias com capacidade colorir
alimentos dos mais diversos tipos, estas substdncias podem ser classificadas em corante
organico sintético, orgadnico natural, artificial, sintético idéntico ao natural e caramelo

(BRASIL., 1977).

Os corantes sintéticos sdo largamente utilizados pela industria, devido a vasta
faixa de coloracdo que apresentam, o baixo custo de sua obtengdo e a boa estabilidade em
condi¢gdes de processamento. Contudo, estes tem sido alvo de estudos recentes, onde sio
relacionados a processos alérgicos e outras doengas (FRANCIS, 1992; MASCARENHAS,
1998).

Com a necessidade de substituir varios corantes sintéticos utilizados, devido a
mudancas na regulamentacdo, os corantes naturais passaram a receber maior atencdo por
parte da industria, sendo esta praticamente uma exigéncia atual dos consumidores (BARA et

al., 1992).

A beterraba (Beta Vulgaris L.), € uma hortalica da familia das quenopodiaceas,
esta € uma fonte de betalainas, pigmento natural cuja coloracdo pode variar do vermelho-
purpireo a tons amarelados. A principal betalaina presente na beterraba é a betanina, esta
representa mais de 75% dos pigmentos totais da beterraba (TIVELLI et al., 2011; BOBBIO et
al., 1995).

Dentre os grupos de pigmentos existentes as betalainas receberam menor atengdo
por parte da comunidade cientifica, devido sua incidéncia restrita a familias da ordem
Caryphyllates, porém, devido a busca por fontes alternativas de corantes, sua capacidade

antioxidante e fluorescéncia, esta passou a receber maior interesse (LOPES et al., 20097?).

O processo de microfiltracio tangencial é empregado de forma efetiva na
obtencdo de sucos clarificados, gerando um produto de alto valor agregado, devido a auséncia
de turbidez, caracteristica apreciada entre consumidores de bebidas. Este tipo de operacdo

unitaria ja empregada para a produgdo de sucos clarificados de banana, caju, meldo, maracuja

e outras frutas (VAILLANT et al., 1999; ABREU, 2012; NETO et al., 2016).

Perante o exposto, o presente trabalho tem o objetivo de realizar o estudo da

utilizacdo de processos de microfiltracao tangencial e concentracdo a vacuo, para a producao



de um extrato de beterraba contendo betalainas, que possa ser empregado na industria
alimenticia para a confec¢do de bebidas. Também deseja-se estudar as principais betalainas
neste extrato, de forma qualitativa, compreendendo assim a influéncia do processo

empregado de microfiltragdo na composi¢do do extrato obtido.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Beterraba (Beta Vulgaris L).

A beterraba € uma hortalica da familia das quenopodidceas. Sua raiz tuberosa é
comumente utilizada como alimento e fonte de agucar em regides de clima frio. A raiz é
composta por faixas intercaladas de tecido condutor de nutrientes e de tecido de
armazenamento de nutrientes. O tecido de condu¢do de nutrientes possui em geral coloragdo
mais clara que o tecido responsdvel pelo armazenamento destes, sendo ambos os tecido
caracterizados por uma coloragdo vermelho-violdceo ou purpdrea. A ingestdo da raiz desta
tuberosa pode ser realizada tanto apds cozimento quanto em seu estado cru (TIVELLI et al.,

2008).

O trés principais biétipos de beterraba sdo: agucareira, horticola e forrageira. A
beterraba forrageira tem suas raizes e folhas utilizadas principalmente na alimentacdo de
animais. Na beterraba horticola (beterraba vermelha ou de mesa), as raizes e folhas tem sua
utilizacdo como alimento para humanos. Quanto a beterraba acucareira, por esta possuir
elevada quantidade de sacarose em suas raizes, sua utilizacdo é voltada para extracdo deste
actcar. Existem também outros dois tipos de beterraba de considerados menor importancia,
sdo estes a beterraba selvagem, bidtipo inicialmente utilizado para cultivo até
“domesticacdo”, e a beterraba infestante, um hibrido entre a beterraba selvagem e a cultivada.
Este dltimo bidtipo representa desde a década de 1970 um problema para dreas de cultivo de

beterraba agucareira na Europa (TIVELLI et al., 2011).

No Brasil a producdo de beterraba é realizada principalmente para fins
comerciais, tendo uma escala comercial reduzida se comparada a outras hortalicas de mesa.
Nos dltimos 10 anos, foi observado aumento no uso de beterraba pela inddstria de alimentos,
com utilizagdo como corantes em sopas desidratadas, iogurtes e ketchups. Na Europa,
América do Norte e Asia, os cultivos sdo voltados para produgio de beterraba forrageira e
acucareira, assim como existem projetos para a utilizacdo do agucar presente nesta hortalica

para a producgio de etanol para utilizacdo como combustivel (TIVELLI et al., 2011).

A beterraba apresenta em suas raizes e folhas elementos de grande valor
nutricional, na tabela abaixo sdo mostrados esses nutrientes (Ferreira et al., 1990; TRANI et

al., 1993):



Tabela 1 - Quantidade de elementos contidos em cem gramas da parte comestivel

da beterraba horticola.

Valor
Componente Unidade
Raiz Folhas
Proteinas 1.61 2.2 g
Lipidios Totais 0.17 0.13 g
Carboidratos Totais 9.56 4.33 g
Cinzas 1.08 2.33 g
Valor Energético 43 22 kcal
Agua 87.58 91.02 %
Actcares Totais 6.76 0.5 g
Fibras 2.8 3.7 g
Calcio, Ca 16 117 mg
Ferro, Fe 0.8 2.57 mg
Magnésio, Mg 23 70 mg
Potassio, K 325 762 mg
Sédio, Na 78 226 mg
Zinco, Zn 0.35 0.38 mg
Cobre, Cu 0.075 0.191 mg
Selénio, Sn 0.7 0.9 ug
Vitamina A 2 316 ug
Caroteno, beta 20 3794 ug
Caroteno, alpha 0 3 ug
Vitamina E (alpha-tocopherol) 0.04 1.5 mg
Luteina e Zeaxantina 0 1503 ug
Tiamina 0.031 0.1 mg
Riboflavina 0.04 0.22 mg
Niacina 0.334 0.4 mg
Vitamina B-6 0.067 0.106 mg
Folato 109 15 ug
Colina 6 0.4 mg
Vitamina K (filoquinona) 0.2 400 ug

Fonte: adaptado de USDA 2015.



Esta hortalica teve sua origem na Europa e no norte da Africa, em regides que
apresentam clima temperado e propicio ao seu cultivo. O cultivo desta tuberosa € tipicamente
bienal, € necessdrio clima frio intenso para que seja que seja efetivamente atingida e
aproveitada a etapa reprodutiva. No Brasil, apenas regidoes do extremo sul satisfazem esse
requisito. Durante etapa vegetativa, crescem folhas alongadas ao redor do caule e da regidao

tuberosa (FILGUEIRA, 2007).

Para melhor desenvolvimento da cultura sdo necessdrias temperaturas amenas,
sendo o frio intenso um fator de resisténcia para este processo. O calor é considerado um
fator limitante para o crescimento desta hortalica, pois regides de elevada temperatura e
indice pluviométrico proporcionam a proliferacdo de doencas fingicas, gerando destrui¢ao
das folhas. Além disso, a qualidade das raizes também € afetada por climas quentes, sendo
observada diminuicdo da coloragdo interna e do sabor doce caracteristico desta tuberosa
(FILGUEIRA, 2007). Assim, observa-se uma maior producdo de beterraba nas regides sul e
sudeste do pais, onde o clima proporciona meses frios para o periodo reprodutivo e meses de
clima “fresco” para o cultivo. Juntos os cultivos dessas regides somam 77% da produgdo

nacional de beterraba (TIVELLI et al., 2008).

Segundo Censo Agropecudrio Brasileiro (IBGE, 2009), foram produzidos em
2006 177.154 toneladas de beterraba em um total de 21.937 estabelecimentos agricolas, o
valor desta produgdo foi de 89.239.000 reais. A regido Norte foi responsavel pela menor parte
desta produgdo, com apenas 64 toneladas (0,04%). A segunda regiao de menor producao foi a
regido Centro-Oeste, cuja quantidade produzida foi de 12.241 toneladas (6,96%). A maior
parte da producgdo foi realizada nas regides Nordeste, Sudeste e Sul, com 20.154 (11,38%),
67.416 (38,06%) e 77.196 (43,58%) toneladas, respectivamente.

2.2 Corantes alimenticios:

A qualidade sensorial de alimentos pode ser discernida em trés elementos
basicos: aparéncia, textura e sabor. A aparéncia € tida pela inddstria alimenticia como o
principal atributo dentre estes elementos basicos, pois muitas vezes o ditado “comemos com
nossos olhos” pode ser empregado quando se refere ao perfil do ptiblico consumidor. A
aparéncia pode ser analisada segundo fatores como: cor, tamanho, formato, defeitos, brilho,
oleosidade e viscosidade. Dentre estes, a cor atua como julgamento para a qualidade,

maturacdo e validade do alimento. Muitas vezes cores nao naturais em alimentos processados



sdo requeridas pelo consumidor, pois existe a expectativa de que este alimento se assemelhe a

matéria prima utilizada em sua producdo industrial (Gormley et al., 1975).

2.2.1 Legislacao:

Segundo Portaria N° 540 — SVS/MS, de 27 de Outubro de 1997, aditivos
alimentares sdo classificados como quaisquer ingredientes adicionado de forma intencional a
alimentos, cujo propdsito seja modificar caracteristicas fisicas, quimicas, bioldgicas ou
sensoriais, durantes os processos de fabricacdo, processamento, preparacdo, tratamento,
embalagem, acondicionamento, armazenagem, transporte ou manipulacdo. Onde, ao serem
acrescentados, estes podem passar a ser considerados componentes do préprio alimento. Sao

excluidos desta definicdo ingredientes adicionados com o objetivo principal de nutrir

(BRASIL 1997).

Dentre os aditivos classificados segundo Portaria N° 540 — SVS/MS, de 27 de
Outubro de 1997, corantes sdao definidos como substincias cuja funcdo seja conferir,

intensificar ou restaurar a cor de uma alimento (BRASIL, 1997).

Segundo Resolucdo da Comissao Nacional de Normas e Padrdes para Alimentos
(CNNPA) n° 44, de 1977, os corantes sao classificados de acordo com sua forma de

obtencdo, sdo mostradas na tabela 2 as possiveis classificagdes.

Tabela 2 — Classificacdo dos tipos de corante segundo Comissdao Nacional de

Normas e Padrdes para Alimentos (CNNPA).

Corante Obtengao

Obtido a partir de vegetal, ou eventualmente animal, cujo principio

Corantes Organico Natural | corante tenha sido isolado com o emprego de processo tecnolégico

adequado

Corante Organico Sintético )
tecnolégico adequado

Corante Artificial Corante organico sintético nao encontrado em produtos naturais

Obtido por sintese organica mediante o emprego de processo

Corante Organico Sintético | Corante organico sintético cuja estrutura quimica é semelhante a do

Idéntico ao Natural principio ativo isolado de corante organico natural

Corante Inorgénico o ‘
elaboracgdo e purificacdo adequados a seu emprego em alimento

Obtido a partir de substancias minerais e submetido a processos de




Corante Caramelo

Corante natural obtido pelo aquecimento de actcares a temperatura

superior ao ponto de fusdo

Corante Caramelo

(Processo Amonia)

Corante organico sintético idéntico ao natural, obtido pelo processo
amoOnia, cujo teor de 4-metil-imitazol ndo deve exceder a 200mg/kg
(duzentos miligramas por quilo), equivalentes a um produto cuja
intensidade de cor seja de 20.000 (vinte mil) unidades EGB
(European Bewery Convention) correspondente a 0,076 (setenta e
seis milésimos) unidades de absorbancia, determinada com solucao
a 0,1% (um décimo por cento) peso por volume, em célula de 1

(um) centimetro a 610nm.

Fonte: Adaptado de BRASIL, 1977; BRASIL, 1978.

Para rotulagem, os seguintes cddigos devem ser utilizados:

C.I— Corante Organico Natural

C.II — Corante Organico Sintético

C.III — Corante Organico Sintético Idéntico ao Natural

C.IV — Corante Inorganico (pigmentos)

A tabela 3 exemplifica os corantes destes grupo que podem ser utilizados em

alimentos, segundo Resolu¢des — CNNPA n° 44, de 1977 e CNNPA n° 11, de 1978.

Durante a elaboracdo e processamento de corantes alimentares, os seguintes

solventes podem ser utilizados (BRASIL, 1977):

= Agua

=  Acucares

= Alcool Etilico

=  Amidos

= (Cloreto de Sodio

=  Dextrina

=  Gelatina

= Glicerol

= QOleos e Gorduras Comestiveis
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Tabela 3 — Corantes que possuem uso legalizado em alimentos segundo a

Comissao Nacional de Normas e Padroes para Alimentos (CNNPA).

Tipo de Corante

Uso permitido em alimentos

C.I - Corante Organico Natural

Curcumina

Riboflavina

Cochonilha; dcido carminico

Urzela; orceina, orecina sulfonada

Clorofila

Caramelo

Carvao medicinal

Carotendides: alfa, beta, gama-caroteno, bixina,
norbixina, capsantina, capsorubina e licopeno.
Xantofilas: flavoxantina, luteina, criptoxantina,
rubixantina, violaxantina, rodoxantina e cantaxantina.
Vermelho de beterraba, betanina

Antocianinas: pelargonidina, cianidina, peonidina,
delfinidina, petunidina e malvidina.

C.II — Corante Organico Sintético

Amarelo crepusculo

Laranja GGN

Amarelo acido ou amarelo sélido
Tartrazina

Azul brilhante FCF

Azul de idantreno RS ou Azul de alizarina
Indigotina

Bodeaux S ou amaranto
Eritrosina

Escarlate GN

Vermelho sélido E

Ponceau 4 R

Vermelho 40

C.III — Corante Orgénico Sintético
Idéntico ao Natural

Beta-caroteno

Beta-Apo-8~-carotenal

Ester etilico do 4cido beta-Apo-8 caroténico
Cantaxanteno

Complexo ctprico da clorofila e clorofilina
Caramelo amonia

C.IV — Corante Inorganico (pigmentos)
(emprego limitado a superficie)

Carbonato de calcio
Dioéxido de Titanio

Oxido e hidréxido de ferro
Aluminio

Prata

Ouro

Fonte: Adaptado de BRASIL, 1977.

2.3 Corantes naturais

A adi¢do de corantes artificiais em alimentos deve-se em grande parte a perda da

coloragdo original apds o processamento ou a necessidade de tornar mais atrativo alimentos
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cuja coloragdo original ndo € capaz de agucar o paladar. Contudo, estudos vem diminuindo o
nimero de corantes artificiais cuja a utilizacio em alimentos ¢ legalizada, devido as
descobertas realizadas quanto a toxidez destes. Por conseguinte, o foco em estudos
relacionados a utilizagdo de corantes naturais tem aumentado, pois é de interesse do
consumidor e da inddstria alimenticia que os corantes artificiais sejam substituidos
completamente por corantes naturais de toxidez baixa ou nula. Os problemas relacionados a
essa substituicdo estdo relacionados ao custo maior que tem a producdo de corantes de origem
natural, a falta de fontes de obtencdo de pigmentos apropriadas e a instabilidades que estes

possuem em condi¢des de processamento e armazenamento (BOBBIO et al., 1992)

Por definicdo da Comissdao de Nacional de Normas e Padrdes para Alimentos,
corantes naturais sdo aqueles obtidos a partir de animais ou plantas, cujo emprego de
processos tecnoldgicos adequados tenham permitido isolar e obter o principio corante

(BRASIL, 1977).

2.3.1 Tipos de Corantes Naturais

Os corantes naturais podem ser divididos em cinco grupo principais, estes sao

(BOBBIO et al., 1995):

1. Compostos heterociclico com estrutura tetra-pirrolitica, denominados porfirinas
(Figura 1a): Grupo representados pela heme e bilinas de origem animal e as clorofilas
de origem vegetal. As clorofilas (Figura 1b) sdo a classe de pigmentos de maior
abundancia na natureza, presentes nas folhas e outras partes verdes das plantas, sendo
essenciais para realizacdo do processo de fotossintese. O heme (Figura 1c¢) é o grupo
prostético de duas cromoproteinas, uma presente na carne (mioglobina) e outra no
sangue (hemoglobina), ambas possuindo sua fun¢do relacionada a sua capacidade de
se complexar com o oxigénio. A bilinas sdo produtos metabdlicos de algumas

porfirinas, o representante mais significativo deste grupo € a bilirrubina (Figura 1d).
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Figura 1 — (a) Porfina, estrutura bésica das porfirinas; (b) Estrutura basica das

clorofilas; (c) Estrutura basica do heme; (d) Bilirrubina.
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Fonte: BOBBIO et al., 1995.

2. Compostos com estrutura isoprendide, denominados carotendides: Encontrados

comumente em vegetais, mas possuindo também fontes animais de obtencdo. Nas
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plantas, os carotendides sdao encontrados nos cloroplastos, acompanhados das
clorofilas. Sdo conhecidos mais de 400 compostos desta classe de pigmentos naturais.
Quimicamente sdo substancias tetraterpénicas, formadas por oito unidade de isopreno,
onde os grupos metilicos centrais sdo separados por trés carbonos (Figura 2).
Carotendides extraidos de urucum, agafrio, pdprica, tomate e outras frutas e vegetais
tém tido importante fungdo colorindo alimentos e substituindo corantes sintéticos na

industria.

Figura 2 — Carotendides, a — caroteno e 3 — caroteno.

V0 0 0 .

& - Caroteno

S -Caroteno

Fonte: BOBBIO et al., 1995.

3. Compostos heterociclicos contendo oxigénio, denominados flavondides: Grupo de
pigmentos de origem exclusiva vegetal. Os flavondides possuem estrutura -Ce¢-C3-Ce-,
onde os agrupamentos que possuem 6 carbonos sdo anéis aromdticos. Eles sdo
divididos em dois grupos, as antocianinas e as antoxantinas. As antocianinas (Figura
3a) sdo pigmentos cuja coloracdo pode variar de vermelho vivo a violeta e azul,
estando presente em frutas, folhas e flores de pigmentacdo atrativa. Sua estrutura
basica é o cation 2-fenilbenzopirilium, também denominado flavilium. As
antoxantinas (Figura 3b) sdo pigmentos de cores claras, como o branco e o amarelo,
encontrados em flores e alimentos como o repolho branco e a batata. Eles diferem das

antocianinas por possuir uma estrutura mais oxidada, derivada da fenilbenzopirona.
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Figura 3 — (a) Estrutura bésica das antocianinas; (b) Estrutura bdsica das

antoxantinas.

cation benzopirilium :
L P R __ benzopirono P

cation 2-fenilbenzopirilium (flavilium) fenilbenzopirona

(a) (b)

Fonte: BOBBIO et al., 1995.

4. Compostos nitrogenados, denominados betalainas: Grupo de pigmentos encontrados
exclusivamente em plantas. Sua aparéncia e comportamento sio semelhantes as
antocianinas, motivo pelo qual este grupo de pigmentos era denominado
antocianinas nitrogenadas”. Possuem como estruturas fundamental a betalanina
(Figura 4). Este grupo de corantes € representado por pigmentos de coloracdo
vermelha, denominados betacianinas, e pigmentos de coloracio amarela,

denominados betaxantinas.

Figura 4 — Betalanina - Estrutura bésica das betalainas

-00¢C co0~
H N

|
H

1,7 Diazo-heptamelina (betalafnas)

Fonte: BOBBIO et al., 1995.

5. Compostos glicosideos, denominados taninos: Grupos de pigmentos de origem
majoritaria vegetal. Sdo substincias ndo cristalinas, cuja coloragdo pode variar do
branco ao marrom-claro. Em 4gua, sio conhecidos por formar coldides de sabor

adstringente. Quimicamente, podem ser classificados em 2 grupo de estruturas
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diferentes, o primeiro grupo é composto pelos faninos hidrolisdveis (incluindo os
galitaninos e os elagitaninos), o segundo grupo € composto pelos taninos

condensados, estes possuem estrutura semelhante aos flavondides.

2.3.2 Betalainas

As betalainas s@o pigmentos naturais encontrados principalmente em vegetais da
ordem Centrospermae, que possui como representante a beterraba (Beta Vulgaris L.). Sdo
conhecidas aproximadamente 70 betalainas, todas possuem em comum a estrutura

fundamental denominada betalanina, como descrito na figura 4 (BOBBIO et al., 1995).

As betalainas sdo divididas em dois grupos, o primeiro € representado pelas
betacianinas, pigmentos de coloracdao vermelho-purpireo, este grupo possui absorbancia
maxima na faixa de 534 a 555 nm. O segundo grupo € representado pelas betaxantinas,
pigmentos de coloragdo amarela, considerados de menos comuns e de absorbincia maxima

na faixa de 480 nm (COULTATE et al., 2004).

Dentre as betalainas, aquelas presentes na beterraba sdo as mais significativas

para estudos, estas sdo demonstradas na figura abaixo:

Figura 5 — Betalainas presentes na beterraba (Beta Vulgaris L.)
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Fonte: COULTATE et al,. 2004.
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Na beterraba, as betacianinas compreendem cerca de 90% das betalainas. A
betanina, betalainas do grupo das betacianinas, € o principal corante presente na beterraba,
este constitui de 75% a 95% dos pigmentos totais. Este composto possui como caracteristica
mudanca de cor com a variacdo de pH, sendo bastante estdvel a pH entre 4 e 5 e apresentando
estabilidade razoavel a pH no intervalo de 3 a 7. A betanina ¢ instavel a presenca de luz e ar,
podendo ser destruida se sujeita a altas temperaturas (COULTATE et al., 2004; BOBBIO et
al., 1995).

Como citado, a coloragdo da betanina pode ser influéncia com mudancas de pH.
Este pigmento apresenta um méiximo de absorbancia a 537 nm, dentro do intervalo de pH
entre 3,5 e 7. Quando o pH € reduzido abaixo de 3, a intensidade do pico de absorbancia
diminui, surgindo também uma leve inflexdo na regido entre 570 e 650 nm. Nesta situacio a
solug@o do pigmento assume coloragdo vermelho-azulada. Em pH acima de 9, a absorbancia

maxima € obtida em 544 nm, e o pigmento assume coloragdo azul (BOBBIO et al., 1995).

2.4 Processos de Separacao por Membranas:

Processos de separacdo sdo considerados de extrema importincia no meio
industrial, em fato, grande parte dos processos realizados em indudstrias possuem
equipamentos dedicados a realizagdo de técnicas de separagdo. Uma das técnicas de
separacao utilizadas e denominada “separacdo mecanica", estd classe de processos utiliza
propriedades fisicas das particulas como tamanho, forma, densidade e viscosidade, como base
para separacdo de componentes. Dentre os métodos de separacdo mecanica, o uso de
membranas de separacdo recebe destaque em estudos recentes pelo seu carater
multidisciplinar e sua aplicagdo em um grande nimero de processos industriais, alguns dos
beneficios da utilizagdo da tecnologia de membranas sao mostrados abaixo (MCCABE et al.,

2005; MULDER, 1996):

e Separagdo pode ser realizada em processo continuo;

e O consumo de energia é normalmente pequeno;

e Pode ser facilmente combinado a outros processos de separacao;

e Podem ser utilizadas condi¢des moderadas para realizacdo do processo;

e E de relativa simplicidade a realizacdo de scale-up do equipamento;

e As propriedades da membrana sdo varidveis e, portanto, podem ser ajustadas;

e Naio sdo requeridos aditivos.
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Em sistemas de separacdo por uso de membranas utiliza-se um sistema de fluxo
tangencial a membrana, também denominado de “crossflow”. Neste tipo de sistema, a
diferenca de pressao pode funcionar funcionar como for¢ca motriz do processo e, devido a esta
diferencga de pressdo, o fluido alimentado circula a velocidades bastante altas através do meio
filtrante, como esquematizado na figura 6. Uma fina camada de sélidos pode ser formada na
superficie da membrana, contudo, a prépria velocidade de escoamento do fluido serve como
barreira para que essa camada de s6lidos cresca, arrastando parte destas particulas no sentido

do escoamento (MCCABE et al., 2005).

Figura 6 — Funcionamento de uma membrana em fluxo tangencial.

€ . ° e ® o ° W% ° ® °
. ® °
hgatenal fem o © - * o = ®* o o o, _._..__> Retentado
uspensio % N ° . ® . - . 5 :.o.o .
000'90'. o“"""’. ...°
( / J / \ &
Membrana f\\a 6} O
I~
Permeado

Fonte: MCCABE et al., 2005

Por definicdo, o fluxo pés membrana, ou seja, o fluxo de matéria que atravessou a
membrana ¢ denominado “permeado” e o fluxo de material que foi retido pelo meio poroso ¢é
denominado “retentado”. O desempenho ou eficiéncia de uma membrana ¢ definido a partir
de dois parametros base, a seletividade e a taxa de fluxo de permeado. A seletividade por ser
medida utilizando dois parametros: O fator de separagdo (a) e a retengdo (R). Para processos
cujo solvente principal seja dgua, é conveniente o uso da retencdo de soluto como fator de

seletividade. Assim, a reten¢do pode ser calculada pela seguinte equagdo (FCTUC, 2007):

C
R=1--2
Ca

Fonte: Adaptado de FCTUC, 2007
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Onde “c,” € a concentragdo de soluto na alimentagdo e “c,” a concentracdo de

soluto no permeado. Para calculos de seletividade envolvendo misturas gasosas ou de

liquidos organicos, utiliza-se o fator de separacdo (MULDER et al., 1996).

Quanto ao fluxo, este € definido pelo volume de permeado por unidade de area
superficial da membrana e tempo, sua unidade segundo SI (Sistema Internacional de

Unidades) ¢ L m?h! (MULDER et al., 1996).

2.4.1 Microfiltracao Tangencial

Para a realizacdo de processos de separacdo por membrana é necessdria a
utilizacdo de uma for¢a motriz, esta pode ser um gradiente de pressdao, um gradiente de
concentracdo, um gradiente de potencial elétrico ou uma mistura destes gradientes aqui
citados. Um segundo fator que diferencia estes processos sdo as propriedades fisicas das
particulas alimentadas, como citado por MCCABE et al. (2005). Assim, sao listados na tabela
4 diferentes processos de separacdo provenientes do uso de membranas, estes estdo listados
de acordo com as propriedades fisicas do material retido e for¢ca motriz de separacdo. Sao
incluidas também informagdes quanto a aplicacdo dos processos (ABRE et al., 2012;

FCTUC, 2007).

Tabela 4 — Tipos de processos de separagdo por membrana diferenciados por

for¢a motriz da operacgdo e caracteristicas do material retido.

Processo Forca Motriz Material Retido Aplicacgdes
- Clarificagdo de
vinho, sucos e
D Gradiente de pressao Material em cerveja
Microfiltracao (MF) suspensao - Esterilizacdo
0,1 — 3 bar .
0,1 =10 ym bacteriana
- concentragdo de
células
- Fracionamento e
- concentracdo de
. Gradiente de pressao Colides e protel’l(l;as
Ultrafiltragao (UF) 1— 10 bar macromoléculas - Recuperacio de
PM > 5000 .
Pigmentos
Recuperacio de 6leos
- Purificacdo de
. ~ Moléculas de peso proteinas
Nanofiltragdo (NF) Gradlltz)nte3d(;e ]f ressao molecular médio - Separacgdo de
a ar 500 < PM <2000 compostos organicos
e sais divalentes
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- Dessalinizacao de

aguas
Osmose Inversa (OI) Gradiente de pressao /Todo material i - concentragdo de
20 — 100 bar solivel em suspensao sumos
- Desmineralizacao
da dgua
Didlise (D) Gradiente de Moléculas de PM > - Hemodialise ‘
concentracdo 5000 - Separacdo de sais
Eletrodidlise (ED) Gradiente de Macromoléculas e - Concentracdo de

potencial elétrico

compostos idnicos

salinas

Permeacao de gases

Gradiente de pressao

Gases menos

- Recuperacao de H»
- Separagao de
CO2/CH4

e ¢ concentragdo permeavels - Fracionamento do
ar
- Desidratacao de
alcoois
Pervaporagio (PV) Gradiente de Liquidos pouco - Remogdo de

concentracao

permeaveis

Compostos Volateis
- Separagdo de

misturas azeotropicas

Fonte: Adaptado de FCTUC, 2007; ABREU, 2012; VIANA, 2017.

Quando realizada com didmetros de poro médio inferiores a 0,2 pm a

microfiltracdo pode ser utilizada como processo de pasteurizacao a frio. Permitindo assim a

obtencdo de retentados clarificados livres de microorgaismos. Essa caracteristica pode ser

utilizada na producdo de sucos clarificados e extratos de vegetais (ABREU, 2012;

VAILLANT et al., 2001).
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Matéria-prima

Utilizou-se como matéria-prima a raiz tuberosa de Beta Vulgaris L. conhecida
comercialmente com o nome de beterraba. Os exemplares desta hortalica utilizados na
realizacdo do experimento foram adquiridos em comércio local na cidade de Fortaleza, Ceara.
A massa inicial de beterreba utilizada no experimento aqui descrito foi de aproximadamente

11 kg.

Apds a compra, a beterraba passou por processo limpeza e selecdo, incluindo
etapas de lavagem com agua corrente, retirada de brotos e restos de folhas ou ramos de raizes
presentes, separacdo de produtos fora de conformidade e corte pela metade para facilitar
manuseio e processo em autoclave. Ao final desta operacdo de limpeza e selecdo, realizou-se
autoclavagem do material obtido, com o objetivo de higienizar e cozimento da hortalica.
Foram utilizados como pardmetros na autoclave uma temperatura de 121 °C e um tempo de
30 minutos. O rendimento observado englobando essas etapas foi de aproximadamente 94%

em beterraba higienizada.

Ao sair da autoclave a beterraba passa entdo por processo de trituracio em um
multiprocessador semi-industrial (Robot Coupe R 502 v.v.), dotado de um conjunto de
laminas de fatiamento/trituracdo e operando em velocidade de rotagdo crescente, partindo de
300 rpm até atingir o maximo de 3000 rpm. Este processo tem como objetivo a reducao do
tamanho das particulas para facilitar a etapa de maceracdo enzimadtica e, consequentemente, a
posterior obtengdo de extrato rico em betalainas. O rendimento conjunto do processo até este

momento foi de aproximadamente 92%.

3.2 Abordagem Experimental

O método utilizado para obtengdo do extrato clarificado e concentrado em
betalainas é descrito pela figura 7, baseou-se em um conjunto de operacdes € processos
unitdrios para a obtencdo de um produto homogéneo e limpido. Este pode ser compreendido
em trés etapas principais. A primeira diz respeito a preparacdo da beterraba para obtencdo de
um extrato bruto, incluindo etapas de: limpeza e selecdo, trituracdo, maceragcdo enzimatica,
despolpamento e pré-filtracdo. A segunda etapa inclui o processo de microfiltracio tangencial
em membranas de 6xido de aluminio, este processo tem como objetivo a obtencdo de um
permeado clarificado e rico em betanina. Ressalta-se que o processo empregado ¢é

ambientalmente limpo, usa 4gua como solvente, nao requer a adi¢do de solventes orginicos e
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pode ser realizado a baixas temperaturas. Por fim, a terceira etapa tem como propdsito a
concentracdo deste extrato purificado, empregando para isso a tecnologia de concentracdo a

vacuo por meio de um rotaevaporador.

Figura 7 — Fluxograma do processo de obtengcdo de corante concentrado de

beterraba por uso associado de microfiltragdo tangencial e concentragcdo a véacuo.
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Fonte: Préprio autor.
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3.3 Maceracao Enzimatica

O processo de maceragdo enzimdtica tem o intuito de otimizar a operacdo de
despolpamento. Os parametros estudados foram entdo escolhidos com base em resultados
obtidos na bibliografia estudada e em trabalhos anteriores da Embrapa com maceracio de
polpas de frutas visando a microfiltracio (VIANNA et al, 2016; ABREU et al, 2005),
utilizando-se um valor padrao inicial usado em fun¢do da capacidade da enzima de quebrar

estruturas celulares e das caracteristicas do produto a ser tratado, no caso a beterraba.

Em funcdo das caracteristicas da beterraba, foram definidas doses mais elevadas
de enzimas onde foram definidas duas preparacdes enzimadticas. A primeira contendo
PECTINEX ULTRA SP-L (Ultrazymes) e a segunda contendo ULTRAZYM (Ultrazymes).

A dose enzimdtica trabalhada foi definida em 1000 ppm da mistura comercial.

- A dosagem enzimdtica trabalhada foi de 1000 ppm de enzima por quilograma de
beterraba, considerando-se os valores médios usados em outros processos de maceragcao

(VAILLANT et al., 1999; ABREU, 2012).

- O intervalo de temperatura de maceracdo escolhido foi de 40 a 55 °C
(Temperatura minima de funcionamento efetivo das enzimas e temperatura méxima de

atividade das enzimas, respectivamente indicados pelo fabricante);

- O tempo de maceracdo definido foi de 60 minutos (duracdo necessdria para a

obtencdo de produto com grau de liquefagado visivel)

Estabelecidos os parametros de ajuste, foram entdo realizados experimentos com
experimentos com diferentes preparagdes enzimaticas em conjunto, ambos sdo especificados

abaixo:

1) Maceracao com 1000 ppm de PECTINEX ULTRA SP-L a 40 °C durante 60 minutos.
2) Maceracdo com 500 ppm de PECTINEX ULTRA SP-L e 500 ppm de ULTRAZYM a

40 °C durante 60 minutos.

Os dados sobre a eficiéncia do pré-tratamento enzimdtico foram avaliados com
uso da eficiéncia da microfiltragdo, com controle do fluxo de permeado, para avaliacdo da
eficiéncia da enzima sobre a quebra dos tecidos da raiz da beterraba e liberacdo da betalaina
para a fracdo permeada. Nota-se aqui o uso de uma operagdo unitdria (microfiltracdo) com o

ferramenta de controle de um processo unitdrio (maceracdo enzimética).
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3.4 Despolpamento:

Considerando-se a estrutura fisica do material utilizado muito rigida mesmo apds
o cozimento, optou-se pela utilizacdo de dgua para uma melhor liquefacdo e liberacdo de
betalainas, sendo utilizado portanto um percentual de 20% (m/m) de 4gua a massa de

beterraba triturada.

Antes do inicio do processo de despolpamento, adiciona-se ao material pds
maceracdo enzimdtica um litro de 4gua para cada montante de cinco quilogramas. Esta acdo

essa acdo se faz necessdria para uma melhor extragao de corante de beterraba.

Nesta etapa foi implementada uma despolpadeira instalada no Laboratério de
Processos Agroindustriais da Embrapa Agroindustria Tropical, Fortaleza. O modelo utilizado
possui capacidade média de processamento de 100 kg.h™! (esses valores sdo dependentes de
fatores como o produto empregado, a peneira utilizada e o operador) da marca ITAMETAL /
BONINA 0,25 DF. O processo de alimentacdo e descarga deste equipamento € realizado em
batelada. Podem ser utilizadas peneiras com diametro de furos de 0,5 a 8 mm. As principais

dimensdes do equipamento sdo 0,82 x 0,40 x 1,30 m.

O material carregado a despolpadeira passa por um sistema helicoidal de
transferéncia de massa que direciona o fluxo para dentro da peneira, que apresenta uma
estrutura tubular cilindrica, onde ocorre a separacdo da massa na granulometria desejada. As
paredes da peneira utilizada apresentam poros com didmetro de 1 mm. A beterraba triturada
passa entdo a ser arrastada nas paredes desta peneira por meio de pés ligadas a0 mesmo eixo
de rotacdo que o sistema helicoidal. Estas pas tanto proporcionam friccdo da matéria sélida
com as paredes do filtro, quanto a descolmata¢do dos poros deste mesmo filtro, ambos

contribuindo para um melhor rendimento da operacao.

O material retido pela peneira € entdo retirado e recirculado, dando inicio a uma
nova batelada. Esta acdo tem por fung¢do a obtencdo de um melhor rendimento para o
processo. Ao término desta segunda batelada, todo o material filtrado passard por mais uma

etapa de filtrac@o, desta vez em um filtro de tecido.

3.5 Pré-filtracao em filtro de tecido:

O objetivo desta etapa € preparar o material obtido do processo de despolpa para
passar pela etapa de microfiltracdo tangencial. Esta etapa tem como finalidade a retencdo de
particulas de maior tamanho que ao final da etapa de microfiltracdo podem elevar a

viscosidade do material retido, dificultando todo o sistema de bombeamento e recirculagdo.
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A realizacdo desta etapa € manual, os filtro sdo formado por fibras de nylon
organizadas de forma a obter poros didmetro aproximado de 100 pum. O material obtido na
despolpadeira passa por esses filtros e da origem ao que neste trabalho serd denominado de

extrato bruto de beterraba.

Para melhorar o rendimento desta etapa, o material sélido retido na
despolpadeira, ainda contendo umidade, também foi pressionado contra esses filtros. Assim,
o total de extrato bruto obtido foi a soma do adquirido através do filtrado do processo de

despolpa com o adquirido apds reaproveitamento do material retido pela despolpadeira.

3.6 Microfiltracao Tangencial

Os ensaios de microfiltracdo foram realizados em uma unidade piloto de
laboratério contendo quatro médulos de membranas dispostos em série conforme mostrado
na figura 7, instalado no Laboratério de Processos Agroindustriais da Embrapa Agroindustria
Tropical em Fortaleza). A montagem do sistema foi realizada seguindo o método descrito em

ABREU (2012).

Figura 8 — Modelo esquematico de piloto de microfiltracdo.
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=
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Fonte: ABREU, 2012.
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A unidade piloto de microfiltracdo é assim composta:

- Uma bomba de deslocamento positivo do tipo helicoidal, marca NEMO,
acionada por um motor elétrico trifasico de 1,0 CV / 60 Hz, que permite a pressurizacio e

recirculacdo do produto em processo em fluxo tangencial.

- Quatro membranas de 6xido de aluminio (MEMBRALOX - PALL) de 0,2 um
de didmetro médio de poros, tipo monocanal. Estando todas em série e fornecendo uma area

de contato com o fluido de 0,0055 m? por membrana
- Tanque de alimentacdo de capacidade de aproximada de 4,0 litros

- 3 mandmetros posicionados da seguinte forma no banco de membranas, 1 na

entrada, 1 no comprimento médio e 1 na saida.

- 1 vélvula de controle de fluxo e de pressdo, com a fun¢do de restringir o fluxo

reciclo de forma controlar a pressao no sistema.

A pressao transmembrana (Pun) em cada uma das sessdes da unidade piloto pode
ser calculada pela seguintes formulas, usando os dados de perda de carga com uso dos valores
de pressdo de entrada (Pe) e pressdo de saida (Ps) em cada médulo de membrana. O célculo

para cada um dos médulos € demonstrado nas equagdes 1,2,3 e 4:

Pt = 2 (1)
Pz = 22 )
Pims = 3PeT+5PS (3)
Pims = % (4)

Fonte: Abreu, 2012.

Por meio da vélvula de estrangulamento € possivel controlar a pressao de entrada

“P,”. Os valores podem variar de 1,25 a 6 bar.

Com a utilizagdo da bomba helicoidal de deslocamento positivo, a velocidade de
recirculacdo do retentado € ajustada para um valor aproximado de 6 m.s!, sendo este reciclo

continuo neste sistema de microfiltragdo empregado.
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O volume morto do piloto € de aproximadamente 1,3 L, incluindo a bomba,
membranas, tubulagdo e tanque de alimentagdo em seu volume minimo. Este valor de volume
morto é muito importante quando se utilizam célculos de rendimentos ou o interesse € a
fragao retida. No presente trabalho a fracdo de interesse e rica em betalainas € a fragdo

permeada ou filtrado.

z

Para controle de temperatura do sistema, € utilizado um trocador de calor em
casco e tubo. Este recebe dgua a aproximadamente 18 °C e resfria o sistema até a temperatura
de 40 £ 2 ° C, compensando o calor gerado pelo atrito entre o produto e a bomba,
recirculando para o sistema de geracdo de dgua gelada. O controle deste trocador € manual,
com a leitura da temperatura feita a cada coleta de amostras através de um termometro digital

acoplado ao sistema para um controle de temperatura mais rigido.

Ap6s utilizacdo do sistema, € requerida a realizacdo de um protocolo de limpeza,
este adaptado de ABREU (2012) para que o sistema de filtracdo fique novamente apto ao

trabalho em sua vazdo nominal de projeto.

1. Trés ciclos de enxdgue com dgua temperatura ambiente (25 a 30 °C), sem
pressdo. O objetivo deste procedimento é a remocdo de residuos de compostos
soluveis e o arraste de particulas maiores das paredes das membranas.

2. Reciclo com 2 litros de uma soluc¢do 5% de hidroxido de s6dio contendo 400
mg.L! de cloro ativo, a uma temperatura de 80 °C e durante um periodo de 30
minutos. Esta etapa tem por objetivo eliminar a matéria organica presente nos poros
das membranas através de uma digestdo alcalina do material colmatante tanto na
superficie como no interior dos poros das membranas.

3. O material deve entdo ser descarregado de forma adequada e o piloto
enxaguado até um pH de inferior a 8 com uso de fita indicadora de pH. Neste
momento pode-se testar a permeabilidade hidraulica do sistema. O ideal é que este
valor seja em média 1000 L.h"!.m2.bar™.

4. A quarta etapa do procedimento de limpeza requer a utilizacdo de 2 litros
(volumes maiores podem ser utilizados se necessdrio) de uma solucdo 1% de acido
nitrico durante um periodo de 20 minutos (10 minutos sem aumento da pressdo e 10 a
uma pressdo transmembrana de aproximadamente 1 bar). Este procedimento tem o

objetivo de solubilizar impurezas minerais e condicionar a membrana novamente em
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pH dcido, servindo também para consumir o cloro utilizado no passo anterior, de
forma a impedir que esse venha a danificar as tubulacdes aco inoxidavel.

5. O sistema deve ser descarregado de forma adequada e entdo realizado enxdgue
até pH superior a 6. Nesta etapa deve-se medir o fluxo de permeado pela membrana,
este deve possuir valores superiores a 1000 L.h'!.m™2.bar!. Caso contrario, uma nova

limpeza deve ser realizada.

Em situagdes onde os poros das membranas estejam entupidos, para
membranas em alumina, pode-se realizar processo de calcinagao a 650 °C por um periodo

de 3 horas (aquecimento e arrefecimento lento), para regeneracao.

No processo realizado, foram utilizados os seguintes parametros para

funcionamento do piloto:

e Temperatura de alimentagdo do extrato bruto de beterraba de
aproximadamente 40 °C.
e Pressdo nos mandmetros: Pentrada = 6 bar; Piopo = 4 bar; Psaida = 2,5 bar

e Pressoes Transmembrana: P = 5,56 bar; P = 4,67 bar; Pums = 3,81 bar;

Pin4 = 2,94 bar.

A microfiltracdo dos extratos foi realizada em duas etapas. Na primeira
trabalhou-se o extrato bruto em regime de processo a volume constante, onde toda a fracdo
permeada era recolocada no tanque de alimentacdo visando a verificacdo da efici€éncia global
do processo e conhecimento da capacidade de filtragio do material sob as condig¢des
operacionais pré-estabelecidas. Utilizaram-se trés litros do extrato bruto e recirculou-se a uma
pressdo transmembrana média de 4 Bar, coletando-se o permeado para cada uma das
membranas instaladas no mdédulo. Este sistema é denominado processo a fator de reducao
volumétrico (FRV) igual a 1, que € utilizado com a finalidade de se conhecer a performance

global do sistema de MFT.

Em uma segunda etapa foram utilizados 10 litros do extrato bruto obtido segundo
0 mesmo protocolo e neste caso ndo havia reposicao do permeado extraido. A cada fracao de
permeado extraido fazia-se a reposi¢ao volumétrica deste com uma nova aliquota do extrato
bruto, proporcionando dessa forma uma concentraciao da fracdo retida. Este procedimento é

denominado de processo a FRV crescente, ou em regime de concentracio da fragao retida.
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Para o primeiro caso, a FRV = 1, o tempo de duracdo do processo foi estabelecido
em 120 minutos, quando o sistema era encerrado e os dados devidamente anotados e
calculados. No procedimento a FRV crescente o processo dura até o esgotamento total do
extrato bruto, continuando até se obter o limite de trabalho do sistema de MFT, com a
chegada a uma condi¢do onde somente havia circulando o volume morto, onde o
comportamento de fluidez e a reologia sofrem alteracdes que dificultam a coleta de dados por
questdes de aeracdo do fluido circulante e cavitacio da bomba, interferindo em todo o

sistema de percolagdo do fluido em um meio poroso como € a membrana.

3.7 Concentracao a Vacuo

Para realizacdo do processo de concentracdo do permeado rico em betalainas
obtido na etapa de microfiltracdo foi montado um sistema de concentracio a vicuo. Para isso
foi utilizando um concentrador do tipo biiller, fabricado pela TECNINT (Tecnologia
Internacional LTDA, Congonhal — MG), instalado no Laboratério de Processos
Agroindustriais da Embrapa Agroindustria Tropical em Fortaleza). Este possui capacidade de
50 litros e uma pressdo de vacuo méxima na faixa de -750 mmHg. O equipamento possui trés
resisténcias elétricas para aquecimento interno e, a partir de modificagdes, foi adaptado de
forma que uma de suas resisténcias fosse substituida por um termdstato. No sistema montado,

apenas o compressor € a camara de vacuo deste concentrador foram utilizados.

Para o caso de menores volumes, foi utilizado um sistema rotavapor de
laboratério com capacidade de dois litros, utilizando-se o vicuo gerado no vaso de processo
do concentrador piloto tipo biiller do concentrador. Este possui mangueiras ligando a cadmara
de vicuo do concentrador a um condensador de vidro, cuja area de troca térmica possui
formato de espiral. O condensador por sua vez estd ligado a um baldo de fundo redondo onde
encontra-se a amostra a ser concentrada. O baldo de fundo redondo € aquecido por um banho
maria e, por meio de um rotaevaporador, é girado a uma velocidade de rotacdo constante, de

forma a garantir a uniformidade do aquecimento fornecido.

Ao fundo do condensador encontra-se um outro baldo de fundo redondo, cuja
funcao € recolher o vapor retirado da amostra concentrada apds sua condensagado, este possui
um marcagao representando o volume dgua que deseja-se retirar da amostra inicial. Para que
seja realizada a condensagdo do vapor retirado da amostra, um Chiller fornece agua a
aproximadamente 18 °C, estd dgua serve como fluido de resfriamento e passa no interior da

serpentina do condensador.



29

Para o processo realizado as seguintes varidveis foram utilizadas:

e Pressdo média de vicuo aplicada: -730 mmHg

e Temperatura do banho maria: 65 °C

e Velocidade de rotacdo em rotaecvaporador: 80 rpm
e Volume do baldo com amostra inicial: 1000 mL

e Fator de concentracdo utilizado: 5x

Assim, a amostra final obtida representa uma amostra 5 vezes mais concentrada
em betalainas em relacdo a amostra inicial. O processo de concentracdo de 1 litro de amostra

leva cerca de 90 a 120 minutos.

O produto do processo de concentragdo a vacuo € um corante concentrado de
beterraba rico em betalainas. Devido ao uso de uma etapa de microfiltracio na sua
elaboragdo, o concentrado final aqui obtido possui um maior campo de aplicacdes, ja que sua

composi¢do € livre de matéria em suspensdo. Um produto limpido e cristalino

3.8 Aplicacao em Suco de Acerola

Como forma de se testar a eficiéncia do concentrado de betalaina da beterraba
como corante natural, optou-se pelo uso da polpa de acerola como material de teste. A fruta
acerola (Malpighia Emarginata) possui coloracdo natural vermelha, contudo, devido ao
processo de descolorac@o que sofre durante processo de pasteurizagdo, sua polpa necessita da
adicdo de corantes para que sua coloracdo seja corrigida de amarelada para tons de vermelho
proximos a sua cor original. Um dos corantes mais utilizados para esse fim é o carmin de
cochonilha, produzido pelo inseto Dactylopius Coccus, que apesar de ndo toxico possui

reacOes alérgicas correlacionadas ao seu consumo.
O preparo da polpa de acerola foi realizado por meio das seguintes etapas:

1. Limpeza e Selecdo: Acerolas comercialmente vendidas foram adicionadas a
um tanque contendo cloro ativo, com o objetivo de sanitiza-las. Apos 15
minutos, deu-se inicio ao processo de selecdo, separando-se aquelas com
presenca de defeitos graves, como podridao, estdgio de maturacdo avancado
ou danos profundos. As frutas aprovadas durante processo de selecdo foram
entdo transferidas a outro tanque onde houve acréscimo de dgua e descanso

por periodo de 1 hora para retirar possivel excesso de cloro da amostra.
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2. Despolpa: Os frutos selecionados foram entao processados em despolpadeira.
O produto final deste processo foi filtrado em filtro simples para a retirada de
fibras e sementes residuais e estocado em camara de congelamento a

temperatura média de -18 °C.

Para formulagdo da composicdo foram realizados ensaios de adi¢dao de diferentes
quantidades de corante a polpa de acerola comercialmente vendida, seguindo padrdes
definido pelo Anexo I da Instru¢do Normativa n°l, de 7 de Janeiro de 2000 e pela Instrucao
Normativa n°12, de 4 de Setembro de 2003. Os ensaios tinham como objetivo a obtencdo de
coloracdo proxima a coloracdo utilizada comercialmente para polpas de acerola, definiu-se

entdo uma formulacdo contendo 2% de corante concentrado de beterraba.

Preparou-se entdo cinco amostras de suco de acerola contendo diferentes
caracteristicas, com o objetivo de analisar a coloracdo de cada amostra de acordo com o

processo utilizado. O processo de preparo de cada amostra € citado abaixo:

Amostra 1(AC1): Para preparo desta amostra adicionou-se a polpa de acerola
dgua mineral, seguindo a proporcao de 1 litro de dgua a para cada quilograma de polpa. Esta

amostra ndo foi aquecida e ndo passou por adi¢do de corante.

Amostra 2 (AC2): O processo de preparo desta amostra utilizou-se uma
adaptacdo do processo de pasteurizacdo trabalhado em FURTADO (2009). Foi adiciona a
polpa de acerola dgua mineral na propor¢do de 1 litro por quilograma de polpa. Em seguida o
suco foi aquecido em fogdo industrial até a temperatura de 94 °C. Apoés atingida essa

temperatura o aquecimento foi cessado e o suco foi resfriado a temperatura ambiente.

Amostra 3 (AC3): O preparo desta amostra foi realizado com a adi¢do de 2%
(v/v) de corante concentrado de beterraba a polpa de acerola. Logo apos, foi adicionada a
polpa 4dgua mineral, na propor¢do de 1 litro por quilograma de polpa. Esta amostra ndo

passou por processo de aquecimento.

Amostra 4 (AC4): Adicionou-se a polpa de acerola 2% (v/v) de corante
concentrado de beterraba. Adicionou-se também dgua mineral na propor¢do de 1 litro por
quilograma de polpa. Logo apds, o suco obtido foi aquecido em fogao industrial pelo mesmo

método utilizado no preparo da “amostra 2”.
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Amostra 5 (ACS5): Para o preparo desta amostra, retirou-se uma por¢ao da
“amostra 2” e, para correcdo da cor, adicionou-se 2% (v/v) de corante concentrado de

beterraba.

3.9 Analise de Amostras

3.9.1 Analise em Refratometro

Na inddstria alimenticia a quantidade de s6lidos soldveis é medida e quantificada
segundo grau Brix. Este desempenha um papel primordial quanto a andlise da qualidade do
produto estudado, assim como o controle de ingredientes a serem acrescentados a esse
produto. Nas industrias de polpa, sorvete, bebidas em geral, leite condensado, entre outras, o
teor de s6lidos soliveis fornece como informagdo a quantidade de agucar a ser adicionado ao
produto, assim, quanto maior grau Brix, menores serdo os custos com acréscimo de reagentes

para ajuste (ARAUJO et al., 2001; COSTA et al., 2004).

O grau Brix foi medido em diferentes etapas do processo de producao do extrato
concentrado de beterraba, com o intuito de observar e comparar a quantidade de sélidos

soluveis presentes nos produtos de cada uma dessas etapas.

Para realizacao deste teste foi utilizado um refratdmetro digital portétil da marca
ATAGO (Digital Hand-held “Pocket” Refractometer PAL-3). Este fornece o teor de sélidos
soliveis totais, expresso em graus Brix e a temperatura em que este foi obtido, com uma

resolucdo de uma casa decimal.

3.9.2 Analise QDA e Espectrofotometro

Com o objetivo de fornecer um grau comparativo das quantidades de betalainas
presentes nos extratos de beterraba de diferentes etapas do processo, foram realizadas
andlises em equipamento UPLC (Ultra Performance Liquid Chromatography) e em

espectrofotometro.
Foram preparadas amostras utilizando os seguintes extratos:

e Amostra 1 (Al): Extrato de beterraba bruto
e Amostra 2 (A2): Extrato de beterraba retentado
e Amostra 3 (A3): Extrato de beterraba permeado

e Amostra 4 (A4): Extrato de beterraba concentrado
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O preparo de cada uma das amostras foi realizado seguindo o mesmo conjunto de
passos, este foram obtidos a partir de adaptagdo da metodologia utilizada por GARCIA-
CRUZ (2012). Assim, para preparo das solugdes a serem analisadas, foram retirados 2
gramas de de cada amostras, esta massa foi entdao diluida em 20 mL de uma solugdo de
metanol 80% (v/v). As amostra foram entdo tratadas em sonicador Ultrasonic Cleaner USC
1450 (Unique) durante periodo de 10 minutos. Logo apds, utilizou-se de uma chapa de
aquecimento com agitacdo horizontal durante periodo de 20 minutos (utilizando apenas a
agitacdo), a temperatura ambiente e sob condi¢Oes de penumbra. As amostra foram entdo
levadas a uma centrifuga Hettich Zentrifugen Modelo EBA 12 R (Alemanha) o equipamento
estd localizado no laboratério de Pds-colheita da Embrapa, agroindustria tropical. Na unidade
de centrifuga as amostras foram submetidas a 2200 rpm por um periodo de 10 minutos. O
sobrenadante foi entdo separado e armazenado em recipientes escuros, impedindo contato

com luz.

Para o preparo das amostra utilizadas em equipamento HPLC, parte da solugdo
sobrenadante das amostras 1 a 3 foi diluida cem vezes utilizando solu¢do de metanol 80%
(v/v). A amostra 4 foi diluida mil vezes, devido ao fato desta ter sido previamente
concentrada durante a etapa de concentracdo a vacuo. Apds diluicdo, as solucdes foram

filtradas utilizando filtro Allcrom PTFE com diametro de poros de 2,2 um.

Para anélise em espectrofotometro, o liquido sobrenadante obtido foi filtrado em
filtro CHROMAFIL Xtra PVDF com diametro de poros de 4,5 um. Com exce¢do da amostra
4, cuja elevada concentracdo exigiu a utilizacdo de processo de dilui¢io na ordem de 10!,

para que entdo fosse realizada a filtragdo.

A injecdo das amostras em cromatdgrafo foi realizada em um Sample Manager —
FTN Acquity UPLC H-class Waters (Massachusetts, Estados Unidos) e a andlise destas foi
realizada por meio de um Acquity QDa Detector ambos localizados no laboratério
Multiusudrio de Quimica e Produtos Naturais, pertencente a Embrapa, agroindustria tropical

(Fortaleza, CE).

Para realizagdo dos ensaios voltados a obtencdo dos picos de absorbancia, foi

utilizado equipamento Cary UV-Visible Spectrophotometer 50 Bio.
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3.9.3 Analise em Colorimetro

A cor de um alimento € um dos principais critérios de aceitacdo utilizados por
consumidores. Como forma de andlise de cor em alimentos é comum o uso de colorimetros,
instrumento que utiliza-se de um flash de luz (comumente a partir de xen6nio) para realizar

teste de qualidade da cor e aparéncia de amostras.

Para efeito de comparacdo, foram analisadas as cores das amostras de suco de
acerola desenvolvidas. Este teste foi realizado com a utilizagdo de um colorimetro CR-410,

fabricado pela Konica Minolta, com uma area de medicao de 50 mm.

Para quantificacao da cor destas amostras foi utilizado o espago de cor CIELAB,
cuja utilizacdo como método de expressar cor de objetos tem sido amplamente difundida,
sendo considerado o mais popular dos espagos de cores, Isso deve-se a sua capacidade de

correlacionar de forma consistente os valores de leitura de cor com a percepcao visual desta.

Neste espaco de cor sdo utilizadas as varidveis L*, a* e b*. Onde o L* representa
a luminosidade e as outras duas varidveis sdo coordenadas cromaticas. O a* representa as
cores vermelho e verde, seu valor pode ser positivo (vermelho) ou negativo (verde). O b*

representa as cores amarelo e azul, seu valor pode ser positivo (amarelo) ou negativo (azul).
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Resultados Iniciais

4.1.1 Rendimento dos Processos

O rendimento de um processo representa em si uma varidvel de estudo capaz de
fornecer dados quanto a possiveis formas de otimizacdo deste processo. Assim, torna-se
vidvel um célculo de rendimento da operacao para que este sirva como fator comparativo em
uma andlise posterior. Em MOURA (1983) a obten¢do de um extrato bruto da beterraba por
meio de um processo de moagem em mdaquina moer elétrica obteve um rendimemento de
55,5 mL por 100g de beterraba. No processo aqui demonstrado, a producao do extrato bruto

da beterraba foi realizada de forma a obter 60 ml de extrato por 100g de beterraba.

Na tabela abaixo é demonstrado o rendimento percentual total do processo apds a
realizagdo de cada etapa. Tomando como base a massa total de beterraba obtida apds

processo de limpeza e selecdo.

Tabela 5 — Rendimento total acumulado e rendimento por etapa do processo.

Rendimento Total % | Rendimento da Etapa %
Etapa
(m/m) (m/m)
Processo de Trituracdo em Robot Coup 97,9% 97, 7%
Processo de Despolpa e Pré-filtracao 57, 7% 58,9%
Processo de Microfiltragao 45,0% 78,0%

Fonte: Préprio autor.

E possivel observar pela tabela 5, que a etapa onde hd maior reducio do
rendimento total do processo é o despolpamento e pré-filtracio. O rendimento desta etapa
pode estar relacionado tanto ao tamanho do equipamento de despolpa utilizado quanto a
qualidade do material proveniente da etapa passada de trituracdo. Na primeira situacio, a
despolpadeira utilizada apresenta um filtro em formato de tambor com capacidade média de
operacdo de 100 kg.h'! (pode variar com modo de operacdo), a utilizacio de pequenas
quantidades de material pode proporcionar uma sub utilizacdo deste equipamento, nao
ocorrendo o efetivo arraste do material nas paredes do filtro, j4 que além de utilizar
quantidades siginificativamente inferiores a necessdria para operacdo do equipamento
(aproximadamente 11 kg de material no inicio do processo), também deve-se ressaltar que o

aparelho possui volume morto (ndo estimado) que pode influenciar de forma direta na queda
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do rendimento. Em uma andlise da segunda situacdo, levanta-se a hipdtese de que o processo
de trituracdo apesar de ndo proporcionar significativa queda de rendimento, também nado
forneceu ao material o tratamento esperado, ja que acreditava-se na obten¢do de um material
com consisténcia de um puré e isto ndo foi possivel por diversas razdes, dentre elas o pré-
cozimento em autoclave que nao apresentou o efeito de amolecimento das fibras como se

esperava.

Quanto ao rendimento obtido no processo de microfiltragdo, acredita-se que este
possa ser aumentado com um simples aumento da quantidade de material utilizada no
experimento, ja que estd fortemente ligado ao volume morto da planta piloto utilizada. Uma
vez que este volume é de aproximadamente 1,3 L, o rendimento méximo que pode ser para
um processo que utilize 10 L de material € de aproximadamente 87%. Assim, amostras

maiores de material podem proporcionar melhores andlises de rendimento.

4.1.2 Analise dos solidos solaveis

A determinacdo do grau Brix a temperatura ambiente (25 °C) forneceu os
seguintes valores médios para as amostras em triplicata de extrato de beterraba obtidas em

diferentes etapas do processo:

Tabela 6 — Valor médio de °Brix em amostras de diferentes etapas do processo de

producio.
Extrato de Extrato de
Extrato
Extrato Bruto Beterraba Beterraba
Concentrado de
de Beterraba Retentado da Permeado da
Beterraba
Microfiltracdo | Microfiltragdo
°Brix médio 10,5 12,7 9.4 43,8

Fonte: Proprio autor.

Os valores de °Brix das amostras se apresentaram dentro de uma faixa esperada,
demonstrando a alta concentragdo de sélidos soliveis presentes no extrato de beterraba e sua
capacidade de colorir alimentos. Devido processo de concentracdo, obteve-se leituras de
°Brix no extrato concentrado de beterraba de 4,5 a 5,0 vezes maiores que as leituras

realizadas no extrato de beterraba permeado da microfiltragao.
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4.2 Microfiltracao Tangencial
A partir do processo de microfiltracdo tangencial empregado, foram medidas e

expressadas em um grafico as vazdes obtidas, para que fosse possivel uma melhor

visualizagdo e entendimento deste.

Os resultados demonstrados na figura 9 demonstram uma diferenca entre o
esperado para processos de microfiltracdo tangencial como o descrito em ABREU (2012),
contudo, isso ndo significa a existéncia de erros durante o processo empregado. O
comportamento deste grafico representa apenas que a eficiéncia das membranas utilizadas
com relacdo ao fluido a ser filtrado € elevada, desta forma, nao foi observado o decaimento
tipico de processos de filtracio em fluxo tangencial, mas sim uma vazdo praticamente
constante, decrescendo muito mais devido ao esvaziamento do tanque de alimentacdo do que
pela colmatacdo das membranas. Ao final deste grifico existe uma queda brusca de vazdo,
isto deve-se ao esvaziamento quase que completo do tanque de alimentacdo, restando nas

tubulagdes do piloto apenas um volume de retentado muito proximo ao volume morto deste

equipamento.

Figura 9 — Evolucdo do fluxo de permeado em fun¢do do tempo em processo de

microfiltracdo de extrato de beterraba (P.=6 bar/ T =40 £ 2 °C).

250.00
A
*200.00
T_‘:
[=] -
B 150,00 =y T~~~
g
> 10000
=]
o
Hy ]
B
£ 5000
—8— Modulo 1 Modulo 2 Modulo 3 Modulo 4
0.00
0 20 40 60 80 100 120 140
Tempo (min)

Fonte: Préprio autor.

Assim, para que seja montado um grafico de vazdo versus tempo do processo de
microfiltracdo empregado neste trabalho, € necessdrio que seja utilizado um volume de
extrato de beterraba muito superior ao empregado, pois a baixa quantidade de sdlidos

soliveis no extrato garantird uma elevada taxa de vazao durante um grande periodo de tempo.
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Isso ndo significa que o emprego da microfiltracdo nao seja necessario ao
processo, pois sua utilizacdo estd ligada a obtencdo de um produto fino, cujo emprego seja
voltado a producao de bebidas clarificadas e outros produtos de grande valor agregado, onde

seja necessdria a obtengdo de baixos valores de turbidez.

4.3 QDA e Espectrofotometro
A andlise qualitativa das amostras em UPLC segundo metodologia descrita
permitiu a obtencdo dos valores de intensidade dos picos das principais betalainas presentes

na beterraba. Para efeito de comparagao, foi medida a area de cada pico.
4.3.1 Betanina

A intensidade do pico relativo a betanina (PM = 551,15) foi a maior dentre os
compostos analisados. Esperava-se a presenca de isobetanina, contudo nao foi observado pico
relacionado a este isomero, que segundo CASTELLANOS (2008) deveria ser visto logo apds
o pico relativo a presenca de betanina. Acredita-se que ndo observacio deste pico demonstre
que este isOmero encontra-se em quantidades demasiadamente pequenas para ser

identificado.

Figura 10 — Grafico obtido em equipamento UPLC do pico de intensidade de
betanina (PM = 551,15) em amostra de extrato de beterraba bruto (Al).
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Fonte: Proprio autor.
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Figura 11 — Grafico obtido em equipamento UPLC do pico de intensidade de
betanina (PM = 551,15) em amostra de extrato de beterraba retentado em processo de

microfiltracdo tangencial (A2).
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Fonte: Préprio autor.

Figura 12 — Grafico obtido em equipamento UPLC do pico de intensidade de

betanina (PM = 551,15) em amostra de extrato de beterraba permeado em processo de

microfiltracdo tangencial (A3).
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Figura 13 — Grafico obtido em equipamento UPLC do pico de intensidade de
betanina (PM = 551,15) em amostra de extrato de beterraba concentrado por processo em

rotaevaporador (A4).
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Fonte: Préprio autor.
O estudo da area do pico de cada uma das amostras gerou os seguintes resultados:

Tabela 7 - Comparativo entre a intensidade e dreas calculadas para os picos

referentes a presenca de betanina nas amostras de extrato de beterraba.

Betanina
Amostra |Area do pico|Intensidade
Al 59233 3808
A2 46102 2907
A3 41612 3104
A4 48846 2616

Fonte: Proprio autor.

Observa-se pela area calculada que, dentre as amostras ndo concentradas, aquela
que possui maior quantidade de betanina (maior area de pico) € a amostra Al, o extrato de
beterraba bruto. Precedido pelas amostras A2 e A3, respectivamente. Deve-se ressaltar que a
amostra A4, passou por processo de diluicao de mil vezes, enquanto as outras amostras foram
diluidas apenas 100 vezes. Assim, para efeito de comparagdo entre a drea de seu pico e das
demais amostras, deve-se multiplicar a drea obtida por 10. Com isso, esta amostra torna-se a
com maior quantidade de betaninas, como esperado, ja que esta possui o produto concentrado

pelo processo em rotaevaporador.
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E possivel que a maior quantidade de betanina observada nas amostras Al e A2
com relacdo a A3 seja derivado do método utilizado para produgdo destas, pois ressalta-se
que nas no material utilizado para produc¢do de Al e A2 ainda era observada a presenca de
fibras de beterraba (possivel fonte de betalainas), enquanto na producdo de A3, o material
utilizado € o permeado do processo de microfiltragcao, livre de fibras. Desta forma, € possivel
que o metanol possa ter extraido betalainas ainda presentes nas fibras de beterraba das

amostras Al e A2, aumentando assim a intensidade dos picos aqui discutidos.
4.3.2 Vulgaxantina I

Em comparacio com as dreas de pico observadas para a betanina, a quantidade de
vulgaxantina I nas amostras é considerada muito pequena, estando muito proxima a leitura de
ruido do equipamento utilizado. Assim, torna-se imprecisa uma comparacdo entre as
quantidades de vulgaxantina I presentes nas amostras. Contudo, pode-se afirmar a partir dos
picos obtidos que foi observada a presenca desta betalaina nas amostras analisadas,
ressaltando-se que a quantidade observada de vulgaxantina I nestas amostras € muito menor

que a obtida para a betanina, cujos picos possuiam cerca de 10 vezes mais intensidade.

Figura 14 — Grafico obtido em equipamento UPLC do pico de intensidade de
vulgaxantina I (PM = 340,11) em amostra de extrato de beterraba bruto (A1l).
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41

Figura 15 — Gréfico obtido em equipamento UPLC do pico de intensidade de
vulgaxantina I (PM = 340,11) em amostra de extrato de beterraba retentado em processo de

microfiltracdo tangencial (A2).
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Fonte: Préprio autor.

Figura 16 — Gréafico obtido em equipamento UPLC do pico de intensidade de
vulgaxantina I (PM = 340,11) em amostra de extrato de beterraba permeado em processo de

microfiltracdo tangencial (A3).
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Figura 17 — Grafico obtido em equipamento UPLC do pico de intensidade de
vulgaxantina I (PM = 340,11) em amostra de extrato de beterraba concentrado por processo

em rotaevaporador (A4).
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Fonte: Proprio autor.
O estudo da drea do pico de cada uma das amostras gerou os seguintes resultados:

Tabela 8 - Comparativo entre a intensidade e dreas calculadas para os picos

referentes a presencga de vulgaxantina I nas amostras de extrato de beterraba.

Vulgaxantina |

Amostra |Area do pico|Intensidade
Al 1307 356
A2 453 232
A3 532 209
A4 869 254

Fonte: Proprio autor.
4.3.3 Vulgaxantina I1

Foi observada a presenca de dois picos, representando diferentes betalainas de
massa 341,09. Contudo, a literatura nao fornece informagdes que torne possivel a distin¢ao de
qual pico pertence a vulgaxantina II, também ndo foram encontrados relatos de outras
betalainas com mesma massa molecular. Assim, pode-se afirmar apenas que hd a presenca de
vulgaxantina II nas amostras analisadas e que esta estd em quantidade significativa para

leitura.
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Figura 18 — Gréfico obtido em equipamento UPLC do pico de intensidade de
vulgaxantina II (PM = 341,09) em amostra de extrato de beterraba bruto (A1).
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Figura 19 — Gréfico obtido em equipamento UPLC do pico de intensidade de
vulgaxantina II (PM = 341,09) em amostra de extrato de beterraba retentado em processo de

microfiltracdo tangencial (A2).

1200.00
1000.00]

800.00]

Intensity

600.00]
400.007

200.00—

0_00__uml.ll.dhlu.mhul_uh..m.nﬂu ﬂ.h1.L.u.L.J.Lt.luu..mmlllnuummw A i L.Mlmullm
T T

L B [ T [ [ e e B
0.00 2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00 20.00

Minutes

Fonte: Proprio autor.



44

Figura 20 — Gréfico obtido em equipamento UPLC do pico de intensidade de
vulgaxantina II (PM = 341,09) em amostra de extrato de beterraba permeado em processo de

microfiltracdo tangencial (A3).
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Figura 21 — Grafico obtido em equipamento UPLC do pico de intensidade de
vulgaxantina I (PM = 341,09) em amostra de extrato de beterraba concentrado por processo

em rotaevaporador (A4).
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Fonte: Préprio autor.

O estudo da area do pico de cada uma das amostras gerou os seguintes resultados:
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Tabela 9 - Comparativo entre a intensidade e dreas calculadas para os picos

referentes a presenga de vulgaxantina I nas amostras de extrato de beterraba.

Vulgaxantina Il (pico 1) Vulgaxantina Il (pico 2)
Amostra |Area do pico|Intensidade|| Amostra |Area do pico|Intensidade
Al 8065 1094 Al 2957 834
A2 7578 1066 A2 4287 1152
A3 8866 1154 A3 3576 579
A4 7313 1062 A4 2361 718

Fonte: Préprio autor.

4.3.4 Analise em espectrofotometro

Por meio da andlise da absorbincia em espectrofotometro e possuindo o

conhecimento do comprimento de onda referente a absorbincia maxima de betacianinas e

betaxantinas foi elaborado com o uso de pontos experimentais o seguinte grafico para as

amostras Al, A2 e A3.

Figura 22 — Grafico de absorbancia versus comprimento de onda das amostras

Al, A2 e A3, obtido com anélise em espectrofotdmetro.
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A partir do gréfico, observa-se uma maior quantidade de betacianinas (Amax =
535) na amostra A2, sendo precedida pela amostra A3 e, por fim, pela amostra A1l. Como ja

citado, a presenga de fibras de beterraba € um dos possiveis fatores para este acontecimento.

Nao foi possivel observar um pico referente a presenca de betaxantinas (Amax =
480) nestas amostras, muito provavelmente pela baixa concentracdo desses compostos nas
solucdes analisadas ou pelo coeficiente de dilui¢do aplicado, pois caso utilizado coeficiente

de dilui¢ao maior, € possivel que fosse observado este pico.

Quanto a amostra A4 (figura 23), seu grafico de absorbancia versus comprimento
de onda forneceu picos de absorbancia médxima tanto para betacianinas quanto para
betaxantinas. Demonstrando que o coeficiente de dilui¢cdo empregado (10 vezes maior que o

das outras amostras) foi efici€nte na caracterizacdo desta amostra e espectrofotometro.

Figura 23 - Gréfico de absorbancia versus comprimento de onda da amostra A4,

obtido com andlise em espectrofotometro.
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Fonte: Préprio autor.

A andlise quantitativa de betalainas segundo método descrito por

CASTELLANOS (2008) gerou os seguintes resultados:
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Tabela 10 — Resultados quantificacdo de betalainas em amostras. (a) Betacianinas

em mg/g de extrato; (b) Betaxantinas em mg/g de extrato.

Betacianinas (mg/g)

Al A2 A3 A4
1.04 1.09 0.99 5.56
(a)

Betaxantinas (mg/g)

A4 | 400
(b)

Fonte: Proprio autor.

Por meio desta andlise observou-se quantidade de betacianinas muito préximas
nas amostras Al, A2 e A3, e uma quantidade cerca de 5 vezes maior na amostra A4.
Resultado esperado, ja que esta passou pelo processo de concentracdo a vacuo, onde foi

evaporada 80% da 4dgua presente na amostra.

4.4 Teste de Cor do suco de acerola

O teste de cor realizado com diferentes amostras de suco de acerola permitiu
analisar parametros relativos a forma de adi¢do do corante de beterraba concentrado. O suco
de acerola quando aquecido atingiu a coloracdo amarela esperada, contudo, na amostra 4,
esperava-se que a adi¢do de corante antes da etapa de aquecimento fosse capaz de impedir o
amarelamento da solugdo, na pratica, observou-se que houve grande perda da coloracio
original da solu¢do, ainda que parte do amarelamento tenha sido evitada. Acredita-se que esse
método ainda possa gerar um suco de acerola com colora¢ido proxima a original, porém seria

necessdrio o uso de formulagdes com quantidades maiores de corante que a utilizada.

Na amostra 5, a adi¢do de corante em mesma proporc¢do a utilizada para preparo
da amostra 4, demonstrou-se eficiente no processo de correcdo da coloracdo do suco de
acerola. Obtendo valores de L*, a* e b* mais proximos de tons vermelhos que os obtidos em
leituras do suco de acerola sem processamento, sendo sua coloracdo mais atrativa ao
consumo. Assim, o método de correcdo da cor demonstrou-se o mais eficaz na obtencdo de

um suco de acerola de coloraciao préxima ou superior a original em tons vermelhos.
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Tabela 11 — Valores médio de L, a* e b* obtidos em medi¢do em colorimetro.

Amostra 1 (¢) | Amostra?2 (a) | Amostra 3 (e) | Amostra 4 (d) | Amostra 5 (b)
L 57,99 52,72 64,28 57,79 54,18
a* 27,52 32,31 10,43 19,52 29,03
b* 45,14 34,09 51,34 45,17 37,87

Fonte: Préprio autor.

Como oportunidade de melhoria para este experimento, deve-se citar a

possibilidade de repeti-lo utilizando um pasteurizador, para aproximar-se ao processo de

producdo utilizado industrialmente. Deve-se também estabelecer a porcentagem de adicao de

corante necessdria para que a solugcdo apds processo de pasteurizacdo mantenha a coloragdo

natural do suco de acerola.

Figura 24 — Placa de Petri com amostras de suco de acerola utilizadas. (a) Suco

de acerola contendo de 1% corante (v/v); (b) Suco de acerola aquecido corrigido com 1% de

corante (v/v); (¢) Suco de acerola natural; (d) Suco de acerola contendo 1% de corante (v/v) e

aquecido; (e) Suco de acerola aquecido.

Fonte: Proprio autor.
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Figura 25 — Cores obtidas com o auxilio de colorimetro. (a) Suco de acerola
adicionado de 1% corante (v/v); (b) Suco de acerola aquecido corrigido com 1% de corante
(v/v); (c) Suco de acerola natural; (d) Suco de acerola adicionado de 1% de corante (v/v)

aquecido; (e) Suco de acerola aquecido.

(a) (b) (c)
L: 53 = L: 54 ] L: 58 (]
a:32.5 ] a:29 3 a275 (]
b: 34 E b: 38 E b: 45 E
L: 58 1 L: 64 3
a:19.5 1 a:10.5 B
b: 45 3 b: 51.5 B

(d (e)

Fonte: Elaborado em JOHNSTONE.
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5 CONCLUSOES

Os resultados obtidos permite concluir-se que o processo empregado em escala
piloto de bancada possibilita produzir de forma eficiente um extrato clarificado e concentrado

de beterraba com a presenca de altos niveis de betalainas.

Por meio do estudo do rendimento do processo, foi possivel analisar de forma
critica a etapa limitante para o rendimento do processo, sendo esta a de despolpamento, que
resulta em uma quantidade ainda considerdvel de residuos com altos niveis de betalaina.
Assim, propde-se aqui a utilizagdo de outros tipos de equipamentos, como um moinho
coloidal ou triturador de alto cisalhamento, tipo ultra turrax industrial (IKA), para otimizar o

rendimento total do procedimento apresentado.

Com estudo do processo de microfiltragdo, observa-se que este foi bem
empregado, proporcionando a obtencdo do permeado limpido contendo as fragdes de
betalainas. A membrana utilizada apresentou grande efici€éncia, com um baixo grau de
colmatacdo e um elevado valor de fluxos de permeados durante todo o processo, indicando

viabilidade técnica para a extrapolacdo de escalas.

Por meio da andlise em UPLC, foi possivel identificar inicialmente a presenca de
betalainas nas amostra e comparar de forma quantitativa a concentragdo destes compostos de
interesse, mostrando assim a afetividade do processo de concentracdo empregado. Também
observa-se que o processo de microfiltracdo tangencial ndo reduz nem concentra as betalainas
em seu permeado e retentado, porém a concentracdo a vicuo permitiu quintuplicar esta
concentracdo sem perdas das caracteristicas corantes desejadas. Ao analisar as amostras em
espectrofotometro, observou-se que foi efetiva a obtencdo do corante de beterraba
concentrado, pois os resultados obtidos permitiram quantificar e demonstrar um presenca de

betacianinas 5 vezes maior no no extrato concentrado, que no permeado do processo de MFT.

O teste de coloragdo em suco de acerola demonstrou que, € possivel a utilizagao
do corante concentrado de beterraba na fabricacdo industrial deste suco, recuperando a
coloragdo vermelha caracteristica dessa fruta que é perdida pelo aquecimento na
pasteurizacdo. Contudo, € necessdria a adaptacdo do método aqui utilizado para um processo
de pasteurizacdo em escala real, para que sejam obtidos resultados mais significativos para
industria. A concentragdo de 1%, ndo demonstrou-se suficiente para impedir o amarelamento

deste suco quando submetida a mistura ao calor, agindo apenas de forma parcial. Porém o uso

deste corante sobre o produto com a coloragdo alterada recupera de forma satisfatéria a
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coloragdo vermelha caracteristica da polpa de acerola. Assim, conclui- se que, para melhor
utilizacdo deste corante, € necessdria sua aplicacdo apds processo de aquecimento, o que se
faz possivel, pois o corante empregado € obtido limpido e de alta qualidade microbiol6égica

apds a combinagdo dos processos de microfiltragdo e concentragio a vacuo.

Recomenda-se dessa forma um avango dos estudos de concentragdo em
equipamentos mais eficientes para a obtencdo de extratos concentrados com teores mais

elevados de betalaina e com isso o percentual a ser usado devera ser mais baixo e mais eficaz.
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