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INTRODUCAO: As técnicas de filtragdo tangencial sobre membrana tais como a
microfiltragdo, ultrafiltragdo e osmose inversa (OI) sdo procedimentos que
permitem a separagdo de compostos de tamanho e natureza diversas sem a
intervengdo de mudangas de estado fisico ou utilizagdo de calor. Tais
técnicas proporcionam desta forma a preservagdo de compostos termoldbeis e
volateis bem como um baixo consumo energético. As membranas de osmose inversa
sdo capazes de separar compostos de peso molecular compreendidos entre 100 e
1000 e sdo freqgiientemente relacionadas a separagdo de misturas de compostos
de peso molecular semelhantes. A escolha da natureza quimica e da estrutura
fisica apropriada da membrana &€ essencial para o sucesso de um procedimento
de separagdo. A produgdo de &agua potdvel ou de irrigagdo pela dessalinizagao
de dgua do mar foi uma das primeiras aplicagdes da osmose inversa (KO & GUY,
1988). Na inddstria agro-alimentar a OI é empregada na clarificagao,
fracionamento ou concentragido de sucos de frutas e soros obtidos na produgdo
de queijo, bem como na produgdo de cervejas e vinhos contendo baixo teor
alcoélico (FENTON-MAY et al., 1971; MATSUURA et al., 1974; NIELSEN, 1982;
CUENAT et al., 1985). Na inddstria farmacéutica as membranas de OI sao
utilizadas na produgdo de Agua ultra-pura para injetdveis (PARISE, 1985) e na
concentragdo de meios de cultura na produgdo de antibiéticos termoléabeis
(FRIES, 1986). Investigagdes sobre a utilizagdo da filtragdo tangencial sobre
membrana de OI na preparagdo de extratos de Rosmarinus officinalis contendo
baixo teor alcodlico foi recentemente relatada (BASSANI et al., 1990). ©
presente trabalho descreve a aplicagdo desta técnica a concentragdo de
solugdes extrativas de folhas de Vitis vinifera de duas proveniéncias
utilizando uma membrana de OI em poliamida. A influéncia desta técnica de
concentragdo por membrana sobre a substé@ncia escolhida como referéncia
(antocianos) é avaliada.

MATERIAL E METODOS: Duas solugdes extrativas aquosas de folhas de Vitis
vinifera de diferentes proveniéncias foram preparadas a partir de pé
adquirido no comércio (SEl) e a partir de pé de folhas coletadas no sul da
Franga (Vitis wvinifera L. var. Alicante-Bouschet) (SE2). BAs solugdes
extrativas foram preparadas por percolagido dos pds em é&qua numa relagao
planta:solvente de 1:5. Um médulo Millipore de osmose inversa foi utilizado
para preparar os extratos :concentrados. Este médulo é constituido de uma
bomba Millipore tipo HPCF 130F, de um filtro Durapore de poros de 0,65 um de
didmetro e de duas membranas Millipore CVBR 012 SO, composta, poliamida,
configuragdo espiralada apresentando 1,39 m* de superficie filtrante; estas
membranas foram caracterizadas, respectivamente, por taxas de rejeigdo go
NaCl de 85 e 94% e permeabilidade & Agua purificada de 11 e 13,9 1/h por m“.
Separadamente, 6,5 1 de SEl e SE2 foram previamente filtrados através do
filtro Durapore e em seguida enviados sob pressd@o sobre membrana de OI. As
fragdes retidas pelas membranas (concentrados) foram recicladas por 35 e 60
minutos, respectivamente, para SEl e SE2. As fragdes aquosas que atravessaram
as membranas constituiram os permeados. Os concentrados (C) e os permeados
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(P) finais correspondentes as SEl e SE2 sdo denominados, respectivamente, de
Cl, C2 e Pl, P2. Apbés as experiéncias, o aparelho foi lavado com solugdo
etandlica 25% e as solugdes de lavagem foram denominadas L1 e L2. Todas as
experiéncias foram conduzidas a temperatura ambiente que variou entre 15 e
259C e a uma pressdo hidrdulica de 9 bar. As solugdes extrativas iniciais, os
concentrados, permeados e solugdes de lavagem do médulo foram analisados no
que se refere a determinagdo de pH, teor de antocianos totais e de sélidos
soliveis totais. A velocidade de permeagdo das solugdes através da membrana
foi determinada. A determinagdo de pH foi realizada por potenciometria, de
s6lidos soliveis totais por gravimetria (residuo seco) e a determinagido de
antocianos totais por espectrofotometria no visivel com prévia extragido dos
mesmos em Sohxlet utilizando uma mistura de MeOH:HCl (99:1, v/v) como liquido
extrator. O teor de antocianos totais foi expresso em cloreto de cianidol
tendo sido obtido por comparagdo das densidades 6ticas (DO) de solugdes
padrdo e amostra a 535 nm. A linearidade de resposta da experiéncia (DO x
concentragdo) foi determinada utilizando-se concentragdes de cloreto de
cianidol ‘'em MeOH:HCl (99:1) de 5, 10, 12,5 e 15 ug/ml; a equagdo da curva foi
estabelecida por regressdo linear: C = 9,345 X + 0,349 onde C representa a
concentragdo (ug/ml) e X a DO a 535 nm. O coeficiente de correlagdo foi de
0,9997.

RESULTADOS E DISCUSSAO: Dois extratos concentrados (Cl e C2) de UVitis
vinifera (2,7 e 3,2 1) foram respectivamente obtidos a partir de 6,5 1 de
solugdes extrativas SEl e SE2. Cl e C2 apresentaram valores de pH idénticos
aqueles apresentados pelas SEl e SE2, respectivamente, 6,0 e 4,6. A
velocidade de permeagdo das solugdes através das membranas, a concentragédo de
sélidos solidveis totais bem como sua recuperagdo nos concentrados Cl e C2 sdo
apresentados na tabela 1.

Tabela 1. Velocidade de permeagdo (1l/h por m2), concentragdo (Css, g/l) e
recuperagdao (Rss, %) de sdélidos soliveis totais nas fragdes das solugdes de

S

Vitis vinifera submetidas a filtragdo tangencial sobre membrana de OI

Fragao Tempo Velocidade Css Rss
(min) de permeagdo

SE1l 5 6,47 22,3 -

Cl 50 1,21 38,3 72

SE2 5 3,70 29,9 -

c2 65 0,86 49,6 83

O aumento da concentragido de sdlidos solidveis totais de 22,27 a 38,28
g/l em SEl e de 29,9 a 49,6 g/1 em SE2, acrescido do fendmeno de polarizagio

de concentragdo da membrana explicam a dimbnuigéo da velocidade de permegféo,
respectivamente de 6,47 a 1,21 1/h por m“* e de 3,70 & 0,86 1l/h por m“. A
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tabela 2 apresenta as concentragdes e percentuais de recuperagdo de
antocianos totais nas solugdes SEl e SE2 e nas fragdes Cl, C2, Pl e P2.

Tabela 2. Concentragédo (C,ug/ml) e recuperagdo (R%) de antocianos totais nas
fragdes de solugdes de Vitis vinifera concentradas sobre membrana de OI

Fragédo c R%
SEl 43,7 -
SE2 162,4 -
Cl1 69,8 67,0
c2 291,9 89,8
Pl 5,2 6,9
P2 3,1 1,0

Nas solugdes L1 e L2 foram encontradas quantidades de antocianos
correspondentes a diferenga SEl-(Cl+Pl) e SE2-(C2+P2). A presenga de maiores
quantidades de antocianos sob forma ndo ionizada em SEl1 (ph 6,0) e a taxa de
rejeigdo idnica da membrana (85%) explicam a presenga de maiores quantidades
de antocianos em Pl que em P2. Para a solugdo extrativa de folhas de Vitis
vinifera var. Alicante-Bouschet onde os antocianos encontram-se em maior teor
sob forma ionizada (pH 4,5) e a taxa de rejeigdo idnica da membrana é
superior a 90%, a membrana apresenta uma excelente seletividade, permitindo
uma recuperagdo de antocianos no extrato final de aproximadamente 90%.

CONCLUSAO: A boa performance do médulo de OI empregado, a boa preservagdo dos
compostos antocidnicos em solugdes de pH 4,6 e o custo operacional pouco
elevado nos permitem propor a utilizagdo deste procedimento de concentragédo
para a preparagdao de solugdes concentradas ou pré-concentradas de folhas de
Vitis vinifera L.
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