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RESUMO. Neste trabalho utilizaram-se os seguintes processos de purificagdo do extrato
aquoso de stevia a 10%: adsor¢do com zeolita CaX modificada por troca idnica, separagdo por
ultrafiltracdo tangencial com membranas cerdmicas ¢ o processo acoplado, zeodlitas e
membrana. Os melhores resultados de clarificagdo foram obtidos com o processo acoplado,
empregando-se adsor¢do em leitos de zeodlita CaX por 12 horas seguido da ultrafiltragdo em
membrana ceramica de tamanho médio dos poros 0,05 pm e pressdo transmembrana de 4 bar.
A clarificagéo final, apds 2,5 horas de filtragem chegou a 99,56%. Esses resultados mostram
que o processo acoplado, zeolitas e membrana, ¢ promissor na purificagdo do extrato bruto de
stevia. Porém o rendimento dos adocantes (esteviosideo e rebaudosideo) foi superior quando
se trabalhou com o processo isolado com membranas.

Palavras-chave: membrana, purificagdo, Stevia e zeélitas

ABSTRACT. Purification of the aqueous extract of Stevia rebaudiana Bertoni through
zeolites and membrane processes. In this work the following processes of purification of the
aqueous extract of Stevia 10% were used: the adsorption in modified CaX zeolites, the membrane
separation process and the associated process, zeolites and membrane. The best result of
purification was obtained with the associated process which lasted 12 hours of adsorption in the
zeolites followed by an ultrafiltration, in a 0.05 pm membranes and a pressure of 4 bar. The final
clarification after 2.5 hours of filtration was 99.56%. The results showed that the association of
zeolites and membrane process is promising for the purification of crude extract of stevia.
However, the performance of the sweeteners (stevioside and rebaudoside) was increased when the
membranes isolated process was used.
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Introducao

A industria de alimentos tem usado de maneira
tradicional a sacarose como agente adogante. Existe
porém um aumento na demanda por outros adogantes,
dos quais existem diversas formas no mercado. Um
segmento  significativo de consumidores esta
interessado em adogantes com valor nutritivo, que nao
sejam toxicos e que tenham baixo valor caldrico.

O cristal extraido das folhas de stevia, o
esteviosideo, é natural, nao-calérico, ¢ de consumo
seguro, podendo ser usado sem restricdo pelas pessoas
que ndo podem consumir agucar. O extrato cru,
resultante da extragdo industrial, tem um sabor residual
amargo e cor marrom escuro, assim, € essencial que se
faga uma purificagdo para se obter um produto de
qualidade comercial (Fuh e Chiang, 1990).

Entre os principais glicosideos que se destacam na
planta sfevia esta o esteviosideo, seguido pelo
rebaudiosideo, em menor quantidade. O esteviosideo
possui um dulgor cerca de 10 a 300 vezes maior que o
da sacarose, mas apresenta um forte sabor residual. O
rebaudiosideo A, que aparece como segundo maior
componente edulcorante, apresenta um dulgor de 250 a
400 vezes o do aglicar e tem um sabor residual
levemente amargo. Esses edulcorantes sdo estaveis ao
calor e em uma ampla faixa de pH ndo sdo
metabolizaveis, ndo sdo fermentaveis e sdo
anticariogénicos, o que os tornam interessantes sob o
ponto de vista alimenticio (Goto e Clemente, 1998).
Além disto, sd3o naturais, o seu consumo ¢é
comprovadamente seguro e ¢ o Unico adocante de
caloria zero encontrado pronto na natureza.

Alternativamente aos processos tradicionais de
purificagdo do extrato de stevia, tais como ions
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metalicos seguidos de deionizacdo, purificagdo por
eletrolise e com solventes volateis, processos estes que
apresentam restri¢oes, como deixar residuos nocivos a
saude e alto custo (Arashi, 1987), outros processos
vém sendo testados, visando a otimiza¢do dos
resultados.

Uma alternativa viavel seria a combinagdo de
processos que tenham sido comprovadamente
eficientes na purificagdo da stevia, como as zeolitas e
0S processos por membranas.

O processo com zedlitas tem sido usado com éxito
na purificagdo do extrato de sfevia, por apresentar
como principal vantagem o baixo custo, ndo deixar
residuos que podem ser nocivos a satde e possuir
tecnologia operacional de facil entendimento e
aplicagdo. Moraes (2000) constatou que a zedlita CaX,
além de clarificar o extrato de stevia melhorou também
o sabor.

O processo de purificagdo com membranas tem
sido ultimamente utilizado pelo fato de reduzir
substancialmente os niveis de impurezas (pigmentos
foliares complexos) presentes no extrato de stevia.
Moreschi (1999) utilizou com sucesso o processo de
membranas na purificacdo do extrato de stevia. Os
melhores resultados de pureza e retirada efetiva de
turbidez foram obtidos com a membrana de 30000
Daltons, a 0,69 bar, enquanto que a melhor remogao de
cor foi obtida com a membrana de 10000 Daltons a
0,55 bar.

O objetivo geral desta pesquisa foi, portanto,
avaliar os processos alternativos de purificacdo do
extrato de stevia utilizando-se os processos com
zeolitas, os de filtragdo com membranas e em uma
terceira etapa, a combinagdo destes, acoplando os
processos zeodlitas-membranas.

Material e métodos

Preparo do extrato aquoso de stevia 10%

No preparo do extrato aquoso de stevia (10%),
foram utilizadas folhas de stevia in natura, fornecidas
pela indastria Steviafarma. A extragdo dos principios
adocantes das folhas secas da stevia foi feita com agua
fria por duas horas e em seguida foi realizada uma
filtragdo a vacuo, conforme técnica utilizada na
Steviafarma.

Processo de purificacao com zedlita

No processo com zedlitas, foram utilizados leitos
de 40 g de adsorvente (zedlita CaX, granulos de 2
mm), para clarificar as solu¢des de extrato aquoso de
stevia 10% (Figura 1).

O extrato bruto de stevia era introduzido no leito de
zedlita de forma ascendente com o auxilio de uma
bomba peristéltica, cuja vazdo foi fixada em 2 mL/min.
pois de acordo com Moraes (2000), observa-se que
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acima desta ocorre um decréscimo na porcentagem de
clarificag@o.

A coluna do médulo de adsor¢do ¢ de vidro e o
leito constituido de esferas de vidro, com a mesma
granulometria dos grios de zeolitas, no topo e no
fundo. As zedlitas ficavam na regido central da coluna,
sendo que a sua altura era de 14 cm. A coluna mede no
total 28 cm, com um didmetro interno de 1,5 cm.

No processo de purificagdo do extrato de stevia
com zedlitas, os ensaios foram realizados com duragéo
de 2 horas, sendo as amostras coletadas em periodos de
5 minutos.

No processo acoplado, o extrato de stevia foi
submetido a um pré-tratamento com zedlitas antes da
passar pelo processo de purificagdo por membranas.
Esse pré-tratamento consistiu em um ensaio com 12
horas de durac@o, na coluna de adsor¢do. A Figura 1
mostra um esquema simplificado do processo.

Cha de stévia

Amostra coletada
—_—

Leito de
zedlita CaX

Bomba peristiltica

Figura 1. Esquema simplificado da purificagdo do extrato de stevia
utilizando-se zedlitas.

Processo de purificacdo por membranas

Foi realizado um estudo da influéncia da filtragdo
com membranas no processo de purificagdo, tanto do
extrato cru de stevia quanto do extrato pré-purificado
pelo processo com zeolitas. Foi utilizado o modulo de
ultrafiltragdo tangencial “NETZSCH” com uma
membrana cerdmica de tamanho médio dos poros 0,05
pm (Figura 2). Na entrada e na saida do cartucho de
ultrafiltracdo foram acoplados 2 mandémetros. O
volume inicial de extrato cru de stevia no tanque de
alimenta¢do foi de 9 litros. Durante o processo de
ultrafiltragdo as amostras foram coletadas em tempos
regulares para a determinag@o do fluxo e clarificagdo,
ndo havendo recirculagdo do extrato. O sistema foi
mantido em temperatura constante de 25C por meio de
um banho de refrigeracdo. Nesse modulo, foram
avaliados os efeitos de diferentes pressdes
transmembrana (PT: 2, 4 ¢ 6 bar) no processo de
purificagao.
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i Bomba Peristiltica
Mandmetro -

T Membrana

Mandmetro

Banho Temostitico

Permeado

Figura 2. Esquema simplificado do sistema de ultrafiltrac@o.

Com o objetivo de avaliar o comportamento do
fluxo permeado do extrato de stevia, este foi medido
através da massa permeada, utilizando-se uma balanga
digital, conforme equacao 1:

J,=m,/tA, (M
J, - fluxo permeado, Kg/(m>h)

m, — massade permeado, Kg

t — tempo,h

A, — 4rea de membrana filtrante, m

A limpeza das membranas de ultrafiltracdo foi
realizada antes e depois do processo de purificagdo do
extrato aquoso de stevia, seguindo a metodologia do
fabricante.

Caracterizacdo das amostras dos processos de
purificacdo: Zedlita, Membrana e Acoplado
(zedlita-membrana)

A cromatografia liquida de alta eficiéncia foi
utilizada para quantificar a concentragdo dos agucares
esteviosideo e rebaudiosideo presentes em maior
quantidade nas amostras do extrato aquoso de stevia
bruto e apds os processos de purificagdo. O
equipamento utilizado foi um Cromatdgrafo Liquido
Modelo CG-480C. A fase movel utilizada foi uma
solugdo de acetonitrila/agua 80:20 (v/v), que arrastou
as amostras ao longo da Coluna NH, Brownlee 22 cm
com uma vazdo de 1,5 mL/min. a temperatura
ambiente e pressdo de 80 atm. A leitura foi feita a 210
nm, utilizando-se um detector UV. Por meio desses
resultados, que foram obtidos a partir de 20 minutos de
operacdo, quando o sistema apresentou maior
estabilidade para os teores de agucares, foi calculado o
rendimento de acucares obtido durante o processo de
purificagdo. O rendimento foi calculado com base no
extrato bruto inicial.

Para o calculo da clarificagdo do extrato, apds a
purificagdo por zeodlitas e membrana, foi feita a analise
por espectrofotometria utilizando-se uma correlagdo
entre absorbancia e clarificacdo (Fuh e Chiang 1990).
Os pigmentos na solucdo foram analisados por
medidas de absorbancia em Espectrofotometro
Shimadzu (UV — 1230) nos comprimentos de ondas
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420 nm (cor) e 670 nm (turbidez). A percentagem de
clarificacdo foi calculada pela equagdo 2.

% clarificagdo = | |

Ay (ou Ay ) depois 4100 2
A, (ou Ag,,) antes

em que:

Ay e Agyo - absorbancia da amostra, nos respectivos
comprimentos de onda 420nm (cor) e 670 nm
(turbidez), antes e apds purificacao.

Resultados e discussao

Nas Figuras 3 e 4 estdo apresentados os valores do
fluxo de permeado nos ensaios realizados no modulo
de filtragdo tangencial com os extratos de stevia bruto e

pré-purificado  pelo  processo com  zedlitas,
respectivamente.
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Figura 3. Fluxo de permeado de extrato bruto em fungdo do
tempo, nas pressoes de 2, 4 e 6 bar.
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Figura 4. Fluxo de extrato pré-purificado em fun¢ao do tempo, nas
pressoes de 2, 4 e 6 bar.

Nas Figuras 3 ¢ 4, observa-se um decaimento do
fluxo de permeado com o tempo de operacdo, sendo
que o fluxo de permeado inicial e final do ensaio
realizado com o processo acoplado permaneceu
superior ao processo de membranas. Isso
provavelmente foi devido a grande parte das
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impurezas presentes no extrato de stevia ter sido
retida durante o processo com zeolitas.

Na Figura 5 est4 apresentada a permeabilidade da
membrana em fungdo da pressao.

= 600
Z 500 1

=
~ 400 | ° o

(%)
(=1
(=)

—_—
(=3
(=)

Permeabilidad
[ye)
S

(=)

Pressdo (bar)

Figura 5. Permeabilidade da membrana usando-se agua

deionizada.

Observa-se, na Figura 5, que o valores de
permeabilidade da membrana apresentaram uma
média de 400 L/m’bar. Constatou-se com esse
parametro que apdés cada lavagem realizada no
moédulo de filtragdo o fluxo permeado retornava ao
seu valor inicial.

Nas Figuras 6 e 7 estdo apresentados os resultados
da clarificacdo do extrato bruto e pré-purificado de
stevia através do processo de ultrafiltracdo (PT: 2, 4 ¢
6 bar).
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Figura 6. Clarificagdo em termos de cor do extrato bruto de stevia,
nas pressdes de 2, 4 e 6 bar.
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Figura 7. Clarificagdo em termos de turbidez do extrato bruto de
stevia nas pressoes de 2, 4 e 6 bar.

Pode-se verificar na Figura 6, para a PT de 2 bar,
que a clarificagdo inicial para o extrato bruto foi de
63%, e apos 150 minutos de teste chegou a 69,74%,
indicando, portanto, uma melhora nos resultados de
clarificacdo com o tempo, sugerindo que o material
retido esteja funcionando como um filtro. Nas Figuras
6 e 7, verifica-se que houve uma melhora
significativa na clarificagdo quando se utilizaram as
PTs de 4 ¢ 6 bar, apresentando uma clarifica¢do apos
150 minutos de 93,6% e 95,02% respectivamente
para o extrato bruto. O aumento da pressdo resulta em
uma maior compactacio da camada de gel,
ocasionando um menor tamanho médio dos poros
superficial desta, auxiliando, assim, na remogdo da
cor (Moreschi, 1999). Entretanto, pode-se constatar
que a partir da PT de 4 bar a clarificacdo do extrato
de stevia foi praticamente constante.

Nas Figuras 8 e 9 sdo apresentados os valores de
clarificacdo quando foi utilizado o processo acoplado.
A reducdo progressiva da cor e turbidez observada
nas pressoes de 2, 4 ¢ 6 bar utilizadas (Figuras 6 a 9)
pode ser atribuida: a) a formacdo da camada gel na
superficie da membrana, que cresce com o tempo de
operagdo e passa a se constituir em uma verdadeira
membrana dindmica; b) a colmatacdo, que ¢ o
bloqueamento parcial ou total dos poros da
membrana, reduzindo de forma efetiva seus
diametros hidraulicos com conseqiiente aumento no
poder de retencdo de particulas. A ocorréncia desses
dois fenomenos parece ter contribuido para a reducdo
no fluxo permeado que se verificou durante os
ensaios.

No processo com zedlitas, apds 12 horas de fluxo
observou-se que a clarificagdo final foi de 37%. A
percentagem de clarificagdo do extrato de stevia foi
superior no processo acoplado zedlita-membrana
quando comparada com o processo de filtragdo com
membranas. Pode-se constatar que quando trabalhou-
se com o processo acoplado zedlita-membrana a PT
de 4 bar, obteve-se, para as primeiras amostras de
permeado, a clarificacdo de 92% contra 82% com o
processo de membrana isolado e ap6s 2,5 horas de
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filtragdo foi de 99,56% contra 92,54% do processo
isolado .
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Figura 8. Clarificagdo em termos de cor do extrato pré-purificado
da stevia nas pressoes de 2, 4 e 6 bar (processo acoplado).
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Figura 9. Clarificagdo em termos de turbidez do extrato pré-
purificado da stevia nas pressdes de 2, 4 e 6 bar (processo
acoplado).

Nas Figuras 10 e 11 estdo apresentadas as
concentragdes dos adogantes (esteviosideo e
rebaudiosideo) no permeado do extrato bruto
(processo com membrana) e extrato pré-purificado
(processo acoplado).
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Figura 10. Concentracdo (ppm ) de adogantes nas amostras de
permeado a partir do extrato bruto de stevia pré-purificado.
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Figura 11. Concentragdo (ppm) de adogantes do extrato de stevia
obtido pelo processo acoplado de clarificacao.

Observa-se, nos dois processos estudados (Figuras
10 e 11), que a quantidade de esteviosideo
permaneceu superior a de rebaudiosideo. Esse
resultado ja era esperado, uma vez que o teor de
esteviosideo nas folhas de stevia € superior ao de
rebaudiosideo (Igoshi e Kato, 1976).

Analisando-se os dados de concentragdo, foi
calculado o rendimento (Tabela 1) para os processos
com membranas e acoplado (zeolitas ¢ membranas) e
conclui-se que houve maior perda de adogantes
quando utilizou-se o processo acoplado. No processo
de pré-purificado com zedlitas foi encontrado um
rendimento médio de 84% de esteviosideo e 86%
rebaudiosideo.

Podemos concluir entdo que as zedlitas auxiliam
no processo de clarificagdo do extrato de stevia, mas
rettm também os adogantes juntamente com as
impurezas, diminuindo assim o rendimento final do

processo.
Os melhores resultados de rendimento de
adocantes  foram  encontrados na  pressdo

transmembrana de 2 bar nos dois processos estudados
(membrana e acoplado). Para o rebaudiosideo, o
rendimento se manteve inalterado nos dois processos
enquanto que para o rebaudiosideo foi constatado um
aumento para o processo acoplado.

Tabela 1. Rendimento médio dos processos membranas ¢ acoplado
(zeblita e membrana).

Processos Rendimento (%) Pressdo transmembrana (bar)
Adocantes 2 4 6

Membrana Esteviosideo 97,13 82,84 50,26

Rebaudiosideo 94,74 93,06 50,51

Acoplado Esteviosideo 89,85 62,26 56,37

(zeolitas-membranas) Rebaudiosideo 94,71 68,96 49,39

A pureza dos adogantes alcancgada neste trabalho
foi superior aos rendimentos encontrados por Fuh e
Chiang (1990), que obtiveram valor de pureza
(rendimento de adocantes) apo6s a diafiltracdo de
46,5%, trabalhando com uma membrana tubular de
ponto de corte 25000 Daltons a 123 Psi.
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Conclusao

O processo de purificagcdo do extrato de stevia por
meio da filtracdio tangencial com membranas
cerdmicas mostrou-se altamente eficiente. A
percentagem de clarificagdo foi de 99% no processo
acoplado zeoélita-membrana e 95% para o processo
isolado de filtragdo com membranas.

O fluxo de permeado inicial e final do processo
acoplado permaneceu superior ao processo de
membranas, pois as zeodlitas retiveram grande parte
das impurezas presentes no extrato de stevia (37% de
clarificacao).

A partir da PT de 4 bar a clarificacdo do extrato
de stevia foi praticamente constante nos processos
estudados (membrana e acoplado zeodlita-membrana).

O rendimento dos adogantes (esteviosideo e
rebaudiosideo) foi superior quando se trabalhou com
0 processo isolado com membranas, provavelmente
pelo fato de que as zedlitas tenham retido os aglicares
juntamente com as impurezas presentes no extrato de
estevia.

Assim, o processo de membrana e o processo
acoplado zeolita-membrana apresentam-se como
alternativa simples e eficiente de tratamento do
extrato de stevia por ndo deixarem nenhum residuo

Rezende et al.

nocivo a saude e ao meio ambiente, 0 que comumente
acontece com 0s Processos convencionais.
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