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Introducao

No processamento de produtos lacteos, a formacao de grandes cristais
de lactose gera um defeito chamado arenosidade, que pode ser detectada
pelo paladar. Considerando o impacto causado pela cristalizacao da lactose
na qualidade de alimentos, torna-se importante desenvolver métodos
adequados para determinar o grau de cristalizacao de lactose em produtos
|acteos, sob diferentes condicdes de processamento e armazenamento [1]. A
calorimetria exploratoria diferencial (DSC) pode ser utilizada para estudar a
cristalizacao nos sistemas compostos por carboidratos [2]. No entanto, os

acucares degradam a altas temperaturas [1] e alguns carboidratos podem
caramelizar concomitantemente com o processo de fusao ou, ainda, se
decompor antes de fundir; estes podem ser fatores dificultadores do
processo de analise de amostras acucaradas em DSC. Neste contexto, o
presente trabalho tem por objetivos estudar o comportamento geral da
sacarose, da lactose e de suas misturas em ensaios calorimétricos e
desenvolver ferramentas para a avaliacao quantitativa dos termogramas
obtidos.

Materiais e metodologia

Materiais: lactose p.a. (Watters) e sacarose p.a (Watters).
Andlises térmicas:
Equipamento: DSC/TGA (TA Instrumets, SQT-600)
Amostras analisadas: lactose (LAC) e sacarose (SAC) puras e
misturas com diferentes percentuais destes dois acucares.

Procedimento de medida: rampas de aquecimento de 30 °C até 300 °C com
taxa de 10 °C/min.; massas de amostra entre 10 e 20 mg; analises realizadas
em triplicata; valores de entalpia de fusdo (AH; ,) obtidos pelo calculo de
area dos picos dos graficos de fluxo de calor versus temperatura (curvas de
fluxo de calor).

Tratamento de dados: por meio de funcdes desenvolvidas em Matlab ®.

Resultados e discussao

Andlise das amostras em DSC/TGA
As Figuras 1 e 2 apresentam as curvas de fluxo de calor e de variacao de peso
obtidas em DSC/TGA para sacarose p.a.e lactose p.a., respectivamente.
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Figura 1 — Curvas de DSC /TGA para sacarose p.a. Figura 2 — Curvas de DSC /TGA para lactose p.a.

Sacarose p.a. =2 2 picos: fusdo de cristais (inicio em 170,7 °C) e degradacdo
(217,49 °C).

Lactose p.a. =2 3 picos: desidratacdo (133,38 °C ), pico exotérmico (171,92 °C) e
fusdao (210,54 °C).

Caracterizacao térmica das misturas de sacarose PA e lactose PA
Foram elaboradas 13 misturas com diferentes percentuais de sacarose p.a e
lactose p.a. Os valores de fracao massica da lactose variaram de 0,09 a 0,69.
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Figura 3 — Grafico obtido em andlise em DSC /TGA para a mistura A (fracdo massica de lactose: 0,16)

Mistura = 3 picos: o primeiro referente a desidratacdo das moléculas de lactose.
Os outros dois picos apresentam contribuicdbes do pico de fusao da sacarose
(170,7°C), do pico de degradacao da sacarose (217,49), do pico exotérmico da
lactose (171,92 °C) e do pico de fusdo da lactose (210,54 °C).

Conclusao

Tratamento dos dados obtidos em DSC para as misturas dos
padroes utilizando Matlab

Passos de Descrigdo Resultado
andlise |
Leitura dos Definicao de vetores contendo os dados
dados obtidos de fluxo de calor (h) e temperatura (T) |
de DSC = obtidos para a amostra no DSC.
Geracao de pontos igualmente espaca- o}
Interpolacio dos na escala de temperatura (h_interp,
dos dados 2 T_interp) para possibilitar a utilizagdo de =,
operacoes vetoriais simples nas etapas
subsequentes de tratamento dos dados.
1) Especificacdo dos pontos que limitam e e
o pico de interesse.
2) Definicao de vetores auxiliares de ® -
dimensao reduzida contendo somente a O} Amess Lacoss o
Identificacdo de informacdo da regido de interesse '
picos e de suas (T interp_pico, h_interp_pico)
linha de base 3) Calculo da equacdo da linha de base a '
partir dos 2 pontos que limitam o pico.
4) Geracao dos pontos da linha de base o® @ w w m
(T interp_pico , h_linha _de base) a
partir da equacao da reta (passo 3). ®) .

Subtracao da > Subtragdo vetorial da linha de base:
linha de base h_s= h_interp_pico - h_linha_de_base

) N
N
Utilizacao da regra dos trapézios para el ‘\
Calculodaarea > jntegrar a curva de h_s e obter a drea Wil g\
do pico de interesse. Al 1 N Dh} _

Aréa= 14,8393 (W/m)

Foi possivel identificar a natureza dos picos obtidos nas analises por DSC e TGA de sacarose, lactose e suas misturas. Os codigos desenvolvidos em Matlab
permitiram a analise quantitativa dos picos identificados e servirao como base nas etapas futuras do trabalho, nas quais se pretende a comparacao dos termogramas das
misturas com aquele obtido pela soma ponderada dos termogramas do acucares puros. Isto servira para avaliar a viabilidade da determinacao do percentual cristalino de

lactose e sacarose em alimentos mais complexos a partir de dados de DSC.
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