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RESUMO

Avaliou-se o processo de secagem por nebulizacdo em "spray dryer" para a obtencao de leite bubalino em p6. Foram realizadas ana-
lises fisico-quimicas no leite in naturae no leite desidratado, para averiguar perdas de macronutrientes ocorridas durante a seca-
gem; analises microbiologicas para assegurar a qualidade higiénico-sanitaria do processo e produto e analises sensoriais para es-
tabelecer a aceitabilidade do produto. Foram obtidas isotermas de adsorg¢éo e dessorcao de umidade a 25°C, para o produto em p6,
visando observar o seu comportamento higroscépico. O leite bubalino em pé obtido apresentou como caracteristicas fisico-
quimicas: 3,4% de umidade, 23,2% de proteinas, 46,1% de gordura, 4,2% de cinzas, 0,5% de lecitina de soja e 22,6% de carboidra-
tos totais. De acordo com os exames microbiolégicos estd apto para o consumo humano. O produto foi caracterizado como integral
por nao ter sofrido qualquer padronizacédo. As perdas ocorridas para a maioria dos macronutrientes durante o processamento, fo-
ram inferiores a 5% e apenas o teor de proteinas apresentou variagdo superior a 15%, devido a desnaturacao da caseina em tempe-
ratura superior a 80°C. O produto apresentou isotermas de adsor¢ao do tipo III, mesmo comportamento apresentado pelo leite bo-
vino. Através da isoterma de dessorcao determinou-se o valor de umidade equivalente & monocamada, obtendo-se o valor médio
de 4,4g H O/100g b.s., o que validou o processo utilizado. O comportamento de histerese apresentado pelo produto foi similar ao
do leite em po6 integral, sendo a sua aceitabilidade de 74%, muito proxima a 80% obtido para um leite em p6 integral comercial.
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SUMMARY

CHARACTERIZATION AND PROCESSING OF POWDERED BUFFALO MILK BY SPRAY DRYER. This work aims to show the
process development based on the spray dryer for the obtaining of powdered buffalo milk. For that, physiochemical analyses were
made in the milk in natura and later in the powdered product, which was also submitted to microbiological analysis to be sure that
it could be consumed by humans; and to sensorial analysis for obtaining information about the product's acceptance. Sorption
isotherms for the powdered product were obtained at 25°C with the purpose of perceiving the hygroscopic behavior. The buffalo's
powdered milk presented the following characteristics: 3,4 % moisture content, 23,2% proteins, 46,1% fat, 4,2% ash, 0,5%
soybean lecithin and 22,6% of total carbohydrates. The product was characterized as whole powdered buffalo milk, because it
didn't suffer any standardization. Nutrient losses, during the process, were less then 5%, and just for proteins the variation was
more than 15%. It can be justified by the desnaturation of the casein due to high temperatures (>80°C). The powdered product
presented type III sorption isotherms and the same behavior was observed for the whole powdered milk. Through sorption
isotherms, the moisture content value, referent to the monolayer, was on an average of 4,4g H O/100g dry solids, which confirms
the process efficiency. The hysteresis behavior presented by the powdered product was similar of the whole powdered milk. The
product acceptance was of 74%, close to the commercial powdered milk acceptance.

Keywords: spray dryer; powder milk; buffalo; characterization.

1 - INTRODUCAO

Encontra-se na regido da Amazonia, concentrado
principalmente na Ilha de Marajo, o maior efetivo de bu-
balinos do Brasil. Nos tltimos anos tem aumentado o in-
teresse na criacao desses animais principalmente pelas
vantagens que apresentam sobre os bovinos, em relacao
ao trabalho, a producao de carne e particularmente a de
leite [9], que de acordo com BENEVIDES [2] é a produgao
mais importante do gado bubalino.

O leite bubalino apresenta caracteristicas proprias
permitindo a sua facil identificacao fisico-quimica e orga-
noléptica, residindo na sua qualidade a maior vantagem.
Possui teores de proteinas, gorduras e minerais, que su-
peram os do leite bovino, permitindo a complementacéao
das necessidades alimentares de criancas e adultos.
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Entretanto, € no seu aproveitamento industrial que resi-
de, na pratica, sua grande importancia, por proporcionar
a obtencao de produtos lacteos de boa qualidade, poden-
do-se destacar: queijos, doce de leite, manteiga e iogurte
[2]. A industrializacao do leite bubalino no Brasil € uma
realidade. Pois, além do queijo Mussarela, diversos latici-
nios tém elaborado varios derivados a partir deste leite
[1].

A secagem do leite para obtencao do produto em pé
esta configurada entre as diversas tecnologias para o seu
aproveitamento. Neste tipo de processo, os nutrientes
sao conservados quase que completamente. Outras van-
tagens desta tecnologia é que o produto em pé6 possibilita
um transporte mais econémico, planejamento de produ-
cao, distribuicao e a fabricacao de derivados diversos, po-
dendo ser, portanto, uma via tecnologica viavel, visto que
o leite bubalino apresenta caracteristicas organolépticas
indesejaveis se consumido in natura [7].

Devido ao exposto, este trabalho teve como objetivo
obter leite bubalino em p6 integral, através de secagem
por nebulizacao, em "spray dryer", dentro de padroes mi-
crobiologicos e caracteristicas fisico-quimicas e senso-
riais aceitaveis, bem como avaliar o seu comportamento
higroscopico, por meio de isotermas de adsorcao e des-
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sorcao de umidade, possibilitando sugerir condi¢oes de
secagem, de vida-de-prateleira e de armazenamento.

2 - MATERIAL E METODOS
2.1 - Matérias-primas

Utilizou-se leite bubalino in natura, proveniente de
uma fazenda localizada no municipio de Benevides (PA) e
lecitina de soja marca Grings, adquirida no comércio lo-
cal.

2.2 - Metodologia
2.2.1 - Caracterizacao fisico-quimica

As analises foram realizadas no leite in natura, pas-
teurizado e em péd, de acordo com metodologias propos-
tas pelo INSTITUTO ADOLFO LUTZ [13] e por SILVA et al.
[17]. Foram determinados: acidez total titulavel, por titu-
lacdo com NaOH 0,1N; pH, em potenciometro digital da
marca PROCYON, modelo 310; teor de gordura, pelo mé-
todo do butirometro de Gerber; proteinas totais, pelo mé-
todo Kjedahl, utilizando aparelho destilador de nitrogé-
nio TECNAL, modelo TC036, e fator de conversao do ni-
trogénio para proteina foi 6,38; umidade, em estufa a
105°C e cinzas, por calcinacdo a 550°C, em mufla
QUIMIS, modelo Q-327.

2.2.2 - Determinacdes microbioldgicas

Foram determinados para o leite in natura e pasteu-
rizado: Salmonella sp. e Coliformes a 45°C. Para o leite
em po6 foram determinados Salmonella sp., Coliformes a
45°C e Staphylococcos aureus, atendendo as recomenda-
coes do Ministério da Saude [4] e de acordo com metodo-
logias propostas por VANDERZANT & SPLITSTOESSER
[18].

2.2.3 - Produciao do leite em po6

O leite in natura foi inicialmente submetido a filtra-
cdo, para eliminacéo de sujidades, e a pasteurizacéo foi
do tipo lenta a 67°C por 30 min., seguida de resfriamento
até 30°C. Em seguida, o leite foi novamente filtrado (ma-
lha de 0,5mm), para evitar o entupimento do bico injetor
do secador. O leite foi submetido a secagem por nebuliza-
cdo, em um "spray dryer" semi-industrial, marca NIRO
ATOMIZER, com temperatura do ar na entrada e saida
do secador de 140°C e 75°C, respectivamente. A tempe-
ratura do ar na entrada do secador foi estabelecida com
base naliteratura [19]. Esta deve ser tal, que o fluxo de ar
nao permita que o produto atinja niveis de concentracao,
que possibilitem explosao no secador. Segundo estes au-
tores a autoignicao do leite em po6 integral pode ocorrer a
partir de 144°C. A temperatura do ar na saida foi estabe-
lecida visando minimizar, ao maximo, a desnaturacao da
caseina do leite (< 80°C).

2.2.4 - Analise sensorial

O leite bubalino em p6 elaborado, juntamente com
um produto comercial (leite bovino em pé integral), foram
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submetidos a avaliacdo sensorial, utilizando-se o Teste
de Aceitacao com escala de 9 pontos, ancorados nos ex-
tremos por: gostei muitissimo (9) e desgostei muitissimo
(1). O produto comercial foi utilizado para efeitos de com-
paracao. Foram utilizados 30 provadores, nao treinados,
de ambos os sexos, com idade de 20 e 60 anos. Amostras
dos produtos, apds reconstituicdo em agua a 60°C, para
restabelecimento das concentracdes de so6lidos dos res-
pectivos leites in natura, foram servidas aos provadores,
ao acaso e a uma temperatura de aproximadamente
40°C. Para calcular a aceitacao utilizou-se a equacao 1.

(M x100)
d=—— (1)

onde : A é a aceitacao; M a média das notas obtidas e 9 a
nota maxima.

2.2.5- Obtencao de isotermas de sorcao

Foram construidas isotermas de adsorcao e dessor-
cao de umidade a 25°C. Na obtencao dos dados de equili-
brio de adsorcao, amostras do produto, com massas de
aproximadamente 1 g (¥2ug), foram submetidas a desi-
dratacdo em dessecador com silica-gel, sob vacuo, para
evitar escurecimento do produto devido a reacdo de
Maillard. Apds 24 horas, as amostras foram dispostas
em dessecador contendo agua. Para obtencao dos dados
de equilibrio de dessorcao, as amostras do produto, apos
o processo de adsorcdo, foram submetidas a umidifica-
cao, em dessecador contendo agua na base, na tempera-
tura de trabalho (25°C), por 24 horas, sendo, em seguida,
transferidas para um dessecador contendo silica-gel.
Nos dois casos o conjunto foi mantido em estufa a
25°C+£1°C, de onde foram retiradas amostras, em dupli-
cata e em tempos crescentes, para determinacédo da umi-
dade, por diferenca de peso (pesagem), e da atividade de
agua, em higrometro AQUALAB 3TE da Decagon.
Durante os processos de adsorcao e dessorcao as amos-
tras do produto foram submetidas a acompanhamento,
para identificar quaisquer alteracoes visualmente per-
ceptiveis, como: "caking", escurecimento, grau de coesao
e crescimento de fungos.

2.2.6 - Determinacao da monocamada

A monocamada foi determinada utilizando a forma li-
nearizada da equacdo 2, proposta por BRUNAUER,
EMMET & TELLER [5], para a regido linear das isoter-
mas.

a, 1 (C-1)
+ '

w

- a, @)
(l-a,)m m,-C m, C

onde: m é aumidade; a a atividade de Agua; m a mono-
camada e C constante relacionada com o calor de adsor-
cao.

2.2.7 - Predicao das isotermas

Testou-se a aplicabilidade do modelo matematico
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proposto por Guggenheim-Anderson-De Boer (GAB) [15]
(equacao 3) na predi¢éo dos dados de equilibrio de sor¢ao
do produto. Os ajustes foram feitos através de regressao
nao linear, com auxilio do aplicativo STATISTICA for
Windows 5.1B.

m cka,

—= (3)
m, [(1-ka,)1-ka,+cka,)]

onde: m é umidade; a,_ atividade de agua; m monocama-
da; c constante de Guggenheim e k fator relacionado as
multicamadas.

2.2.8 - Analise estatistica dos resultados

O desvio padrao relativo - DPR(%) (equacéo 4) foi cal-
culado, para obter informacoes sobre variagcoes na com-
posicao do leite, devido aos tratamentos sofridos (proces-
samento). Para efeitos de avaliacdo considerou-se que do-
is ou mais parametros se apresentaram dentro de uma fa-
ixa aceitavel, se o DPR(%) foi inferior a 10%, de acordo
com limites recomendados por GOMES [8], para produ-
tos agropecuarios.

DPR(%) =%-1oo (4)

onde: s é o desvio padrao e M a média aritmética dos valo-
res observados.

3 - RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 - Avaliacao do processo de obtencao do leite
bubalino em pé

Para se chegar as melhores condi¢oes de secagem pa-
ra o leite bubalino, em relacdo & umidade final do produ-
to e ao escurecimento, foram realizados diferentes ensai-
os. As melhores condi¢coes de secagem foram obtidas
com as temperaturas do ar na entrada e saida do secador
de 140°C e 75°C, respectivamente. Nestas condicoes o
produto final apresentou umidade de 3,4%, inferior aos
3,5% exigidos para leite em po, e nao sofreu escureci-
mento caracteristico da reacao de Maillard. O produto ob-
tido foi caracterizado como integral por nao ter sido sub-
metido a nenhuma operacao de padronizacao, mantendo
as caracteristicas do leite in natura.

Os resultados da caracterizacao fisico-quimica do lei-
te bubalino nas diferentes etapas do processamento sao
apresentados na Tabela 1. A composicao determinada pa-
ra o leite bubalino in natura utilizado esta de acordo com
HUHN et al. [10]. O produto apresentou na sua composi-
cao centesimal 3,4% de umidade, 23,2% de proteinas,
46,1% de gordura, 4,2% de cinzas, 0,5% de lecitina de so-
jae22,6% de carboidratos totais.

O DPR para a maioria dos macronutrientes, durante
o processamento, foi inferior a 10%, estando dentro da fa-
ixa de variacao estabelecida como aceitavel. Apenas os te-
ores de acidez e proteina apresentaram DPR ligeiramente
superiores a 10%, indicando desnaturacdo de caseina
em temperatura superior a 80°C durante, principalmen-
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TABELA 1 - Caracterizacao fisico-quimica do leite bubalino
Leite Leite Leite

Propriedade* bubalino bubalino  bubalino E(’n??
“in natura” pasteurizado _em pé b
pH (30°C) 6,8 - - -
Acidez (% b.s.) 1,0 1,0 0,8 12,4
Gordura (% b.s.) 43,7 44,7 47,7 4,6
Cinzas (% b.s.) 4,0 4,0 4.4 5,6
Proteinas (Nx6,38) (% b.s.) 3L0 29,0 24,0 12,9
Carboidrates totais (% b.s.) 21,3 223 239 5,9

* Média de duas determinagdes (erros relativos inferiores a 10%); % b.s. = g por 100g do
matenal seco

te, a etapa de secagem. A desnaturacéo da caseina favo-
receu a sua colmatagem nas superficies internas do seca-
dor.

Devido a desnaturacao da caseina (emulsificante na-
tural do leite) e ao teor de gordura do leite bubalino, apro-
ximadamente duas o do leite bovino, houve problema
com a sua reconstituicao. Isso foi selecionado com a adi-
cao de 0,5% de lecitina de soja (emulsificante) em relacao
a massa final do produto. O valor de 0,5% de lecitina de
soja foi utilizado com base no valor maximo permitido pe-
la legislacao [4], para o leite em pé instantaneo. Apesar
de néo existir permissividade na legislacdo para a adicao
de lecitina de soja em leite em p6 integral, o leite bubalino
€ um caso particular, devido ao elevado teor de gordura, o
que dificulta a sua reconstituicao.

Os resultados das analises microbiolégicas realiza-
das no leite bubalino pasteurizado e em p6 sao apresen-
tados na Tabela 2, os quais estao de acordo com padroes
estabelecidos na legislacdo brasileira [4], atestando a
qualidade higiénico-sanitaria do produto e que os pro-
cessamentos utilizados (pasteurizacdo e secagem) foram
satisfatoérios, estando o produto apto para consumo hu-
mano. Na Figura I estdo ilustrados os resultados obtidos
nos testes de aceitacao aplicados ao leite bubalino em po
integral e ao leite em p6 integral comercial.

TABELA 2 - Avalia¢do microbiolégica do leite bubalino

Parametro Leite bubalino Leite bubalino Padrdes
analisado* pasteurizado em po
Salmonella sp. (em 25g) Auséncia Auséncia Auséncia
Coliformes a 45°C <3 NMP/mL <3 NMP/g 1"1{:::111\:'?'”)"3
Staphilacoccus aureus - < 1x10" NMP/g 1x10? NMP/g

* Média de duas determinagbes.

De acordo com os testes de aceitacao, o leite bubali-
no em po, obteve aceitacdo de 74%, enquanto o leite em
po integral comercial utilizado, para efeitos de compara-
cao, obteve 80%, evidenciando a boa aceitabilidade do
produto elaborado. Entre os comentarios feitos por al-
guns provadores que atribuiram conceitos inferiores a in-
diferente, para o leite bubalino em p6, merece destaque a
rejeicdo do produto, devido seu sabor, odor e aroma pro-
nunciados.

3.2 - Avaliacao higroscépica do leite bubalino
em po

Os dados de equilibrio de adsorcéo e dessorcao de
umidade para o leite bubalino em p6 a 25°C, sao apre-
sentados na Tabela 3 e Figura 2. E importante ressaltar
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FIGURA 1 - Resultados obtidos no teste de aceitacao dos leites
em po integrais

que durante a obtencao dos dados de equilibrio de adsor-
céo e dessorcao de umidade, através de inspecao visual,
nao foram observadas alteracoes nas caracteristicas do
produto, seja na mudanca de cor, seja de aglomeracao
(perda de fluidez). Do ponto de vista pratico significa que
estando é uma variavel que possa ser utilizada para iden-
tificar se o produto sofreu umidificagao, por exemplo, de-
vido ao armazenamento nao adequado.

Observa-se que as isotermas de adsorcéo e dessor-
cao apresentam concavidade para o eixo das abscissas
até niveis intermediarios de a_, assumindo uma forma ex-
ponencial em a_ superior a 0,7, que as classifica, segun-
do SALWIN [16], como isotermas do tipo III. Embora o lei-
te bubalino em p6 integral apresente peculiaridades em
relacdo a sua composicdo quimica, suas isotermas apre-
sentam o mesmo comportamento observado por
BERLIN, ANDERSON & PALLANSCH [3] e IGLESIAS &
CHIRIFE [11], para leite em p6 integral.

Na Figura 2 pode-se observar o efeito de histerese pa-
ra o produto, o qual inicia em niveis de a_de aproximada-
mente 0,85 e cobre toda a faixa de a_ inferior estudada.
Segundo LABUZA [14] o efeito de histerese é caracteristi-
co da regido de condensacédo capilar, podendo se esten-
der até a regido de multicamadas e, muito raramente, até
amonocamada. Desta forma, o comportamento de histe-
rese do leite bubalino em pé se enquadra em um caso ra-
ro. Porém, comportamento semelhante foi observado por
BERLIN, ANDERSON & PALLANSCH [3] e IGLESIAS &
CHIRIFE [11], para oleite em p6.

As umidades equivalentes a monocamada para os
processos de adsorcédo e dessorcdo, determinadas atra-
vés da equacao de BET, foram de 3,1g H O/100g b.s. e
4,4g H O/100g b.s., respectivamente. Estes valores dao
respaldo ao processo de secagem utilizado e estao de acor-
do com os encontrados por SALWIN [16], IGLESIAS &
CHIRIFE [12] e CABRAL & ALVIM [6], para leite em p6 in-
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TABELA 3 - Dados de adsorcéo e dessorcao para o leite bubalino
em p6a25°C

Adsorgao Dessorcéo
aw m (g H:0/100gb.s)* aw m (gH20/100gb.s)*
0,05 2,14 0,96 37,37
0,10 2,86 0,88 20,07
0,22 3,83 0,82 15,59
0,36 4,73 0,78 13,68
0,45 5,37 0,68 10,67
0,52 5,75 0,64 10,38
0,60 6,26 0,55 8,70
0,63 6,67 0,50 8,06
0,67 7,19 0,45 7,28
0,73 8,32 0,36 6,38
0,76 9,39 0,30 6,29
0,84 15,15 0,26 6,05
0,86 17,72 0,23 5,74
0,90 21,92 0,10 3,88
0,96

37,35

* Média de duas de
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FIGURA 2 - [sotermas de adsor¢ao e dessorcdo para o leite buba-
linoem p6a25°C

tegral. Vale ressaltar que, de acordo com os dados de
equilibrio de adsorcao, o produto obtido tera estabilidade
microbiolégica assegurada (a, < 0,6) se apresentar umi-
dades inferiores a 6,3g H O/ 100gb.s.

3.3 - Aplicacdo de GAB na predicao dos dados de
equilibrio

Os parametros do ajuste do modelo de GAB aos da-
dos de equilibrio de adsorcéo e dessorcao sao apresenta-
dos na Tabela 4. O coeficiente de determinacéo (r ) e o des-
vio médio relativo (P) revelam os bons ajustes do modelo,
indicando que o mesmo pode ser utilizado na predicdo de
dados de equilibrio de adsorc¢ao e dessorcao para o leite
bubalino em p6.

TABELA 4 - Parametros do ajuste do modelo de GAB

Parametros
Isoterma Mo [ k el P(%)
Adsorgao 29 37,3 0,96 0,0046 8.4
Dessorcio 4,0 57,9 0,93 0,9896 89

4 - CONCLUSOES

Obteve-se um produto aceitavel dentro de padroes
microbiologicos, fisico-quimicos e sensoriais.
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As perdas de nutrientes ocorridas durante o proces-
samento do leite bubalino em p6 nao depreciaram signifi-
cativamente a sua qualidade, validando os parametros
de processo utilizados.

Durante a obtencao dos dados de equilibrio de ad-
sorcao e dessorcao de umidade nao foram observadas al-
teracoes nas caracteristicas do produto, como mudanca
de cor e perda de fluidez.

O comportamento das isotermas de adsorcao e des-
sorcao de umidade, e do efeito de histerese, para o leite
bubalino em po, foi equivalente ao encontrado na litera-
tura, para leite em po.

O valor da umidade equivalente a monocamada, de-
terminado para o processo de dessorcao, respaldou o pro-
cesso de secagem utilizado, visto que o dispéndio de ener-
gia poderia ser muito grande, para secar o produto abai-
x0 da monocamada.
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