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Resumo

As macroalgas marinhas possuem um elevado potencial nutricional e de efeitos bioativos.
A sua incorporacdo na dieta é desejavel e pode ser atingida pelo enriquecimento de
alimentos ja existentes. Os dois estudos aqui apresentados tém o objetivo de estudar a sua
incorporacdo em massas alimenticia usando farinha de alga seca ou extratos aquosos de

alga.

O primeiro estudo consistiu no teste da inclusdo de algas marinhas Fucus vesiculosus,
Ulva rigida, Gracilaria sp. e Porphyra spp. em massas alimenticias. Foram testadas
concentragdes de 1, 5,5 e 10% por substitui¢do da sémola e estudada a sua influéncia em
indicadores de qualidade deste tipo de produtos. Conclui-se que a adicdo de algas nas
massas é viavel e que a mesma tera influéncia positiva na textura em cru 0 mesmo nao se

verificando no fim de cozinhado.

O segundo estudo consistiu na otimizacdo das condicdes de filtracdo tangencial. Este
estudo foi realizado com extratos de Fucus obtidos com a proporcéo de alga:agua de 1:20

e sua filtracdo tangencial.

Foram determinados os vetores de tempo-temperatura a usar na producdo do extrato bem
como as membranas, velocidades de extracao e pressoes.
Os extratos filtrados foram testados quanto aos seus valores de pH, teor de sélidos,
turbidez, massa volumica e viscosidade bem como a sua cor. E impossivel tragar uma

linha conclusiva quanto ao efeito dos cut-off de membrana nas amostras obtidas.
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Abstract

Marine macroalgae have a high nutritional potential and bioactive effects. Its
incorporation into the diet is desirable and can be achieved by the enrichment of existing
foods. The two studies presented here aim to study their incorporation into pasta using

dry seaweed flour or agueous extracts of seaweed.

The first study consisted in the test of the inclusion of Fucus vesiculosus, Ulva rigida,
Gracilaria sp. and Porphyra spp seaweed in pasta. Concentrations of 1, 5.5 and 10% were
tested by substitution of the semolina and its influence on the quality indicators of this
type of products was studied. It was concluded that the addition of algae in the masses is
feasible and that it will have a positive influence on the texture in raw the same not being

verified at the end of cooking.

The second study consisted in optimizing the tangential filtration conditions. This study
was carried out with Fucus extracts obtained with the proportion of algae: 1:20 water and

its tangential filtration.

The time-temperature vectors to be used in the production of the extract as well as the
membranes, extraction speeds and pressures were determined.
The filtered extracts were tested for their PH values, solids content, turbidity, density and
viscosity as well as their color. It is impossible to draw a conclusive line regarding the
effect of the membrane cut-off in the samples obtained.
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e Membranes

e Extracts
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Capitulo | = Estudo da inclusdo de macroalgas em massas alimenticias



1. Introdugdo

1.1 Massas Alimenticias

As massas alimenticias representam uma das bases da alimentacdo em grande parte do
mundo apresentando-se de diversas formas, desde o tradicional esparguete até receitas
mais elaboradas como ravioli ou lasanha. Mais de 40% dos produtos que tem como
matéria prima o trigo sdo tipos de massas alimenticias tendo estas se tornado um dos
pilares basicos da cadeia alimentar de grande parte dos paises do continente asiatico
(Crosbie, 1991). Uma das razfes para a grande popularidade das massas alimenticias
passa pelo seu baixo preco, facil preparacéo, versatilidade, caracteristicas organoléticas e

a sua grande facilidade de conservacao devido ao baixo teor de humidade.

Este alimento € tradicionalmente preparado com sémola de trigo duro uma vez que este

apresenta as melhores caracteristicas para a sua producao.

As massas alimenticias possuem um complexo sistema de macronutrientes consistindo
de proteinas, carbohidratos e lipidos (Kill, 2001) resultantes do uso da sémola de trigo
duro. Este ingrediente utilizado na producdo de massa alimenticia tem como principais
componentes nutricionais a proteina e o amido, onde este Gltimo representa entre 78 a
82% dos componentes presentes na farinha. Estes dois agentes desempenham um papel
preponderante em todo o processo confecdo da massa bem como nas suas qualidades
organoléticas respetivamente, as proteinas do trigo duro tém um efeito funcional, as
gliadinas, proteinas monomeéricas do glaten, conferem a viscosidade necessaria a massa
crua enquanto que as proteinas poliméricas do gluten séo responsaveis pela elasticidade
da mesma (Veraverbeke et al., 2002; Don et al., 2005; Marchetti et al., 2012).

O amido de milho apresentasse como um filler na rede glaten proteica, a sua relativamente
baixa temperatura de gelatinizacdo permite que as massas sejam cozinhadas facilmente e

ao mesmo tempo mantenham as suas propriedades de textura.

Devido as transformages fisicas resultantes do processo de produgdo e moldagem da
massa e formada uma matriz de proteina que encapsula o amido presente na sémola o que
contribui positivamente para a estrutura e coesdo do produto final (Dexter et al., 1978;
Resmini e Pagani, 1983).



Esta capacidade de formacao de uma rede € uma habilidade intrinseca do gluten presente
no produto. Mesmo antes da secagem a altas ou baixas temperaturas a glutamina
(subunidade do gluten) esta habilitada para a formacgdo desta estrutura molecular. Estas
redes sdo transientes uma vez que tém origem num entrelacar dos polimeros formados
por esta subunidade bem como reacBes de troca dinamicas de tiol-dissulfito.
(Veraverbeke et al., 2002)

1.2 Qualidade do produto

Varios estudos tiveram como objetivo determinar quais os parametros que influenciam a
qualidade da massa processada bem como do produto final. Uma massa corretamente
cozinhada tem como definicdo comum o termo al dente, caracteriza-se como sendo um
produto firme e resiliente, que nao apresenta grandes perdas ao ser cozinhado e que possuli
uma superficie pouco colante (Dexter et al., 1985; Sissons et al., 2005; Wood et al., 2001).
Estudos evidenciam que consumidores regulares de massa conseguem diferenciar
produtos que tiveram como sua matéria prima diferentes espécies de trigo unicamente

pelas suas caracteristicas organoléticas (Toyokawa et al., 1989).

Os fatores que podem influenciar a qualidade de uma massa alimenticia antes e depois de
cozinhada s&o bastante variados e podem ter a sua origem na producéo do produto em si,
tais como a qualidade do trigo usado, ou podem-se evidenciar na etapa de cozedura do
produto por parte do consumidor final. Sdo exemplos disso o tempo de cozedura, as
perdas nesta etapa de confecdo, o ganho de peso através da absorcao de agua, a sua textura

no fim de cozinhadas, entre outras.

E por isto da maior importancia o estudo destes diversos fatores influenciadores da
qualidade do produto final durante o processo de testes e desenvolvimento de um novo
produto neste sector de mercado.



1.2.1 Secagem de massas

Tradicionalmente este produto é seco a temperaturas a abaixo de 60°C. No entanto, com
0 avango da tecnologia, uma das técnicas usadas atualmente na industria de producéo de
massas alimenticias envolve a secagem a altas temperaturas do produto cru (Pollini, 1996;
Conde-Petit, 2003). Estas temperaturas situam-se em valores superiores a 60°C e sdo
combinadas com humidades relativas de 74% a 90%. O produto podera ser exposto a este
bindmio de temperatura/humidade quer no inicio do processo de secagem, quando este
possui um teor de humidade de cerca de 30% (m/m), ou no fim do processo de secagem
onde preferencialmente 0 mesmo se encontra perto dos 15%, ou seja, 0 produto possui

uma humidade relativa baixa (Resmini e Pagani, 1983; Zweifel et al., 2003).

Vérios estudos indicam que uma combinacdo destes dois fatores, secagem a altas
temperaturas e uma baixa humidade relativa do produto, contribuem muito positivamente
para uma textura firme e uma baixa adesividade da massa alimenticia no fim de cozinhada
(Baiano e Del Nobile, 2006; Dexter et al., 1981; Dexter et al., 1983; Zweifel et al., 2003).

A qualidade dos produtos obtidos através destas duas temperaturas de secagem vai estar
dependente de fatores diferentes. No caso da secagem a baixas temperaturas o principal
responsavel pelas caracteristicas favoraveis do produto final serd a qualidade do glaten
da sémola que esta a ser utilizada (Lucisano, 2012), em comparacdo, no caso da secagem

a altas temperaturas o fator determinante serd a quantidade de proteinas presentes.

O facto de a massa ser sujeita a altas temperaturas de secagem induz um efeito de
coagulacao no glaten mesmo antes da etapa de cozimento final do produto imediatamente
antes de ser consumido, o que vai reduzir a necessidade de existir uma rede forte de glaten
no produto em fresco (D’Egidio et al., 1990). Este efeito é especialmente notado no caso
de se tratar de um produto produzido através de uma sémola néo téo rica em gluten capaz
de formar redes fortes (Cubadda et al., 2007).

No entanto, e apesar de industrialmente a secagem a altas temperaturas ser preferida
devido ao seu efeito positivo no combate aos microrganismos presentes no produto e na
reducdo do tempo de secagem, produtos secos a baixas temperaturas continuam a ser
bastante comercializados em Vvarios paises 0 que sugere que as condi¢des 6timas de

secagem estdo, primeiramente, dependentes das caracteristicas que conferem ao produto



que irdo dar resposta as necessidades e desejos dos consumidores a que este se destina
(Ogawa, 2017).

Durante este processo de secagem ocorre uma competicao entre alguns dos componentes
do produto mais especificamente entre a gelatinizacdo do amido presente e as
propriedades das proteinas polimerizadas e polimerizadoras. Quando desta competicéo
resulta uma rede de proteinas forte e as particulas de amido se encontram retidas dentro
da mesma, obtemos um produto firme e elastico tal como desejado, ao contrario do que
ocorre caso esta competicdo ndo termine com o resultado desejado, obtendo um produto
colante e mole resultado de uma gelatinizagdo exagerada do amido presente (Delcour et
al., 2000; Resmini e Pagani, 1983).

Uma massa de boa qualidade deve aumentar o seu peso em cerca de 3 vezes durante o
processo de cozedura através da reidratagdo (Kadam e Prabhasankar, 2012). Um baixo
peso depois da cozedura pode indicar a formacdo de grumos no produto, enquanto que
um peso mais elevado depois de cozinhado indica uma grande extensao de gelatinizacédo

por parte do amido (Dexter et al., 1983).

1.2.2 Andlise de textura

Um dos principais fatores para a determinacdo da qualidade de uma massa alimenticia
sd0 as suas caracteristicas texturais pois elas dominam na decisdo de aceitacdo por parte

do consumidor final (Dexter, 2004).

As diferentes propriedades texturais de um qualquer alimento podem ter diversas
defini¢bes consoante o tipo de contexto em que sdo aplicadas. Na Tabela 1 encontra-se

uma demonstracdo dos diversos significados de um mesmo atributo.



Tabela 1 - Caracteristicas texturais (Li et al., 2017)

(adhesiveness)

vencer as forcas de tensédo
superficial entre aamostra e

a superficie dos dentes

Propriedade/Atributo | Fisicamente Avaliacdo Sensorial
Dureza/Firmeza Forca necesséria  para | Forca necessaria para trincar uma
(hardness) ocorrer uma deformacgao amostra de massa

Adesividade Trabalho necessario para | Forca necessaria para remover a

massa que adere ao ceu da boca

durante o consumo

Elasticidade

(springiness)

Taxa a que uma amostra
deformada demora a obter a
sua condigéo inicial depois
de aplicada a forca

deformadora

A elasticidade sentida ao
mastigar, ajustada a amostra entre

a lingua e o céu da boca

Coesividade
(cohesiveness)

Deformagdo maxima da
amostra imediatamente
antes de se atingir o seu

ponto de rutura

A adesividade sentida nos dentes

durante o mastigar

Gomosidade

(Qgumminess)

Energia necessaria para
desintegrar uma amostra
até um estado que permita o

seu deglutir

Elevada densidade que persiste
durante 0 mastigar da amostra;
energia necessaria para
desintegrar uma amostra ate um

estado que permita o seu deglutir

Mastigabilidade

(chewiness)

Energia necessaria para
mastigar uma amostra até
um estado que permita o

seu deglutir

O tempo necessario para mastigar
uma amostra até um estado que

permita o seu deglutir




1.2.3 Andlise de cor

Um dos fatores que influenciam a aceitagdo do produto por parte do consumidor seré a
cor do mesmo pois é responsavel por um dos primeiros impactos e contactos do mesmo
com o produto em questdo. Uma cor amarela brilhante é associada por parte do
consumidor a um produto de boa qualidade e que desperta uma vontade de ser consumido.
Esta cor amarela esta também associada como sendo um dos principais vetores de
informacdo quanto a qualidade do trigo usado nos produtos de massa alimenticia
(Madhumitha et al., 2011).

No entanto, esta apreciacao de cor é subjetiva e difere de consumidor em consumidor, de
cultura em cultura, de uma localizagdo geogréafica para outra. Como exemplo disto temos
as diferencas de aceitacdo bem como os espectros de cores associados a um produto de
qualidade entre dois povos asiaticos de uma zona do globo bastante préxima.
Consumidores chineses preferem massas alimenticias, especificamente noodles, com uma
cor branco clara ou amarelo clara enquanto que os consumidores do Japéo preferem os

seus noodles com uma cor branca cremosa (Li et al., 2017).

De modo a ser possivel definir de forma precisa a cor de um qualquer objeto, foi criado
0 espaco de cor L*a*b* baseado na teoria das cores opostas, ou seja, na teoria de que duas
cores ndao podem ser verdes e vermelhas ao mesmo tempo, ou amarelas e azuis também
ao mesmo tempo. Neste modelo a letra L* representa a luminosidade do objeto, a letra a*
representa as coordenadas vermelho/verde onde valores positivos de a indicam uma
predominancia da cor vermelha enquanto que valores negativos indicam uma presenca da
cor verde, por fim, a letra b* representa as coordenadas do eixo amarelo/azul onde valores
positivos e negativos representam predominancias de cores diferente, neste caso, valores
positivos indicam a presenca de amarelos em 0posi¢ao aos azuis presentes quando sao
obtidos valores negativos de b*.



1.3 Algas marinhas

Uma das principais fontes de muitos recursos naturais essenciais para 0 homem s&o 0s
ecossistemas marinhos (Anandhan e Sorna, 2011). Dentro destes sistemas, as algas
marinhas ocupam uma posicao de base na cadeia alimentar aquatica tendo como um dos
seus principais papeis na filtracdo de fosforo e nitrogénio dos ecossistemas aquaticos
(Sabater e Carrasco, 2001). Estima-se que existam cerca de 150 mil espécies de
macroalgas nos oceanos do globo terreste. No entanto, apenas uma infima parte esta
identificada e catalogada (Harvey, 1988). As algas marinhas tém vindo cada vez mais a
ser apontadas como um dos principais alimentos vegetais tendo em vista o futuro da
alimentacdo humana uma vez que ndo competem em espaco ou outras culturas terrestres
e por isso também promove um estilo de agricultura mais amiga do ambiente, pois ndo
existe a necessidade de se proceder a destruicdo de habitats naturais para o aumento da
area de cultivo. Aliado a este lado mais “verde” da sua exploragao, este alimento possui
um largo espectro de componentes que promovem um estilo de vida e uma alimentacao

mais saudaveis (Cardoso, 2015).

Do ponto de vista taxonémico as algas marinhas podem ser classificadas quanto a sua
cor. As algas vermelhas sdo conhecidas como Rhophyta, algas castanhas conhecidas
como Phaeophyta e algas verdes classificadas como Chlorophyta, dependendo dos seus
nutrientes, pigmentos e composicao quimica. Tal como outras plantas, as algas contém
varias substancias organicas e inorganicas que apresentam beneficios para a salde
humana (Kuda et al., 2002). As algas marinhas sédo organismos bastante valorizados uma
vez que sao multifacetados possuindo interesse econdémico e nutricional para diversas
areas industriais tais como a indudstria alimentar, farmacéutica, téxtil, quimica e médica
(Dhargalkar, 2004).

Estes organismos sdo utilizados maioritariamente como fontes de hidrocoloides,
espessantes ou agentes gelificantes nas industrias alimentares e quimicas (Mabeau e
Fleurence, 1993; Abbott, 1996). Nas industrias agricolas, as algas apresentam-se como a
base de extratos de substancias bioativas usadas nas culturas horticolas com efeitos
benéficos no rendimento e qualidade dos produtos (Blunden, 1991; Crouch e Van Staden,
1994).



De um ponto de vista nutricional, as algas sdo alimentos bastante interessantes pois
possuem um baixo contetido de calorias, s&o ricas em vitaminas, minerais e apresentam-
se como uma interessante fonte de fibras alimentares (Jimenez-Escrig e Sdnchez-Muniz,
2000).

A maioria destas fibras solUveis presentes neste alimento incluem alginatos com origem
em macroalgas castanhas, carragenato e agar originarios de algas vermelhas, que
representam mais de metade do peso seco das algas, 0 que se apresenta como um dos
principais responsaveis para que estas sejam uma das principais fontes vegetais de fibra
em comparagao com outros vegetais e frutas (Misurcova et al., 2012; Holdt e Kraan, 2011;
Dawczynski et al., 2011).

O estatuto de alimento com propriedades funcionais aplicado as macroalgas marinhas
tem, para além das fibras mencionadas anteriormente, outros compostos tais como as
fucoidanas e as ulvanas que tém vindo a ser associados a varios beneficios para a satde
humana (Raposo, 2015; Patel, 2012).

Também os lipidos originarios nas algas marinhas podem ser alvo de aplicacdes e
exploracdo na industria alimentar uma vez que representam 1 a 5% do peso seco deste
produto, dos quais cerca de metade destes sdo polinsaturados, onde os 6mega-3 e 6 sdo
abundantes(Cardoso, 2015).

O carotenoide fucoxantina € mais um dos nutrientes benéficos especificamente no

tratamento da obesidade e doencas associadas (Cardoso, 2015)

Estes vegetais contém um grande ndmero de polissacaridos sulfatados que nao podem ser

encontrados em plantas terrestres (Kloareg e Quatrano, 1988).

Devido a estes nutrientes, as algas podem ser consideradas como um novo alimento
saudavel com efeitos positivos na possivel reducdo do nimero de ocorréncias de algumas
doencas cronicas tais como doencas cardiovasculares, obesidade, alguns tipos de cancro
e diabetes (Chang, 2008). Este facto tem encontrado nas populac¢des do este asiatico uma
das maiores provas da sua veracidade pois desde tempos antigos tem sido uma das bases
da culinaria destas culturas e onde se encontram estudos epidemiolégicos que indicam
uma correlagdo entre o seu consumo e varios beneficios para a saude (Brownlee et al.,
2012).



Como exemplo pratico temos a populacdo do Japdo que apresenta uma das maiores
esperancas médias de vida bem como uma das mais baixas taxas de acidentes
cardiovasculares a nivel mundial. Estes dois indicadores bastante positivos quanto a satde
da populacgéo nipdnica tém sido parcialmente associados aos seus diferentes padroes de
alimentacédo que incluem o consumo regular de macroalgas (Shimazu et al., 2007; Yamori
etal., 2001).

O crescimento da preocupacao das populacdes ocidentais com uma alimentagéo saudavel,
bem como todos estes factos relacionados com os beneficios do consumo de algas
marinhas e da sua inclusdo na dieta regular, provoca um aumento no interesse das
indUstrias na producdo e desenvolvimento de produtos de alto valor nutricional e

monetario que possuam na sua constituicdo macroalgas ou seus derivados.

Nos ultimos anos temos assistido ao crescimento exponencial do sector dos alimentos
funcionais dentro do gigante sector que é o alimentar. A data de 2013, esta fatia de
mercado estava avaliada em cerca de 168 bilides de dolares e com uma previsdo de

crescimento de mais de 305,4 bilides pelo ano de 2020 (Cardoso, 2015).

As fontes principais dos polissacaridos com propriedades gelificantes sdo algas marinhas
castanhas ou vermelhas, em comparacao, existem muito poucos estudos quanto ao uso de
algas do tipo verde como base para a extracao destes componentes (Chang, 2008). Apesar
desta resisténcia ao uso de algas verdes para estes fins existem estudos que indicam que
os polissacaridos extraidos da espécie verde Ulva possuem caracteristicas gelificantes de
qualidade semelhante aos obtidos de maneira comum através de algas castanhas ou

vermelhas (Lahaye, 1993).

Outra aplicacdo das algas na industria alimentar encontra-se na producéo de suplementos
alimentares devido a sua riqueza em minerais que representam entre 8 a 40% do peso
seco da alga, entre eles destacam-se nomeadamente Na, K, Mg, P, I, Zn e Fe. Muitas algas
apresentam altos niveis de Na e K, contudo, o seu racio de Na/K € normalmente baixo o
que € importante para compensar os elevados niveis de NaCl consumidos pelas dietas

ocidentais (Bocanegra, 2009; Rupérez, 2002).
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1.3.1 Porphyra

A Porphyra, espécie Porphyra umbilicalis, apresenta-se como uma alga vermelha de
pequenas dimensdes e com uma forma circular ou irregular com uma folha larga e rigida
ainda que algo membranosa. Tem um porte relativamente pequeno possuindo dimensdes
médias de entre 5 a 10 centimetros de altura e cerca de 20 centimetros de largura. Estas
plantas sdo constituidas por uma camada de células espessa e translucida. Contudo,
demonstram uma grande resisténcia a agitacdo marinha conseguindo fixar-se as pedras
presentes no seu habitat (MACOI, 2008).

Apesar de ser considerada alga vermelha, a Porphyra apresenta um grande espectro de
cores sendo que, quando jovens, apresentam cores esverdeadas e ao longo da sua vida e

maturacdo adquirem cores no espectro do vermelho, roxo e castanho.

Estes seres tém um ciclo de vida curto. No entanto, e devido a sua rapida reproducéo,
podem ser encontrados durante todo o ano normalmente crescendo em superficies
rochosas ou outras igualmente duras, podem mesmo se fixar e crescer associadas a outras

espécies de algas.

Como principais utilizagfes temos o0 uso direto como alimento seja como ingrediente ou
consumida por si s, a utilizacdo como suplemento de minerais, proteina, vitaminas A, B,
C, E e 6mega-3 (MACOI, 2008).

Estes constituintes presentes nesta alga conferem-lhe algumas propriedades desejaveis
para os consumidores e publico em geral. Um dos principais sectores para o qual a
Porphyra possui um elevado valor é o sector de cosméticos e produtos de cuidado pessoal,
uma vez que os compostos presentes nesta alga tém propriedades muito benéficas para a

pele tais como efeito renovador, reparador e protetor deste 6rgao do corpo humano.
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1.3.2 Ulva

A Ulva, espécie Ulva rigida, é uma alga verde brilhante e que pode apresentar-se de
diversas formas. Possui folhas espessas com uma estrutura de lamina constituidas por
duas camadas de células. Estas folhas podem ser mais ou menos pequenas conforme a
planta em questdo tendo a alga, em média, uma altura de 10 centimetros. Ainda que
bastante rigidas e espessas a dupla camada de células é facilmente separavel quando o
espécime atinge a maturidade (MACOI, 2008).

Esta alga € caracteristica de zonas entremarés, ou seja, zonas que ficam expostas ao ar
unicamente durante periodos de maré baixa, ou em zonas de aguas pouco profundas
caracteristicas de zonas subtidais, ou seja, zonas abaixo da zona de maré baixa, mas que

ainda se encontram perto da costa.

Apesar de ser uma alga marinha, a Ulva é capaz de resistir a uma grande variacdo na
salinidade da agua, onde se encontra sendo que algumas espécies chegam mesmo a

preferir areas onde exista uma entrada de agua doce no ecossistema.

Estas algas possuem um ritmo reprodutivo muito elevado sendo consideradas algas
oportunistas adotando um papel importante como produtores primarios do ecossistema.
No entanto, no caso de existir uma elevada concentracdo de nutrientes devido a poluicéo
ou outras causas externas, o elevado ritmo reprodutivo destas plantas podera contribuir

para que as mesmas se tornem um problema.

A Ulva rigida é consumida maioritariamente a fresco como sendo um vegetal do mar,
sendo por isso e também pela sua cor vulgarmente conhecida como alface do mar, com

um grande valor nutricional e sabor fresco (MACOI, 2008).

Os extratos obtidos através desta alga apresentam-se como muito ricos em nutrientes
sendo de grande valor para diversas inddstrias e, mais uma vez, com a industria de

cosmeticos como principal foco.
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1.3.3 Fucus

A Fucus, espécie Fucus vesiculosus, tem uma cor caracteristica castanho-amarelada e tem
como trago identificador as pequenas e quase esféricas vesiculas com gas no seu interior
dispostos aos longo do caule da folha desta alga. A cor castanha desta alga deriva da
presenca do pigmento fucoxantina na sua composicao. Esta alga encontra-se acoplada a
pequenas formagdes rochosas caracteristicas da zona entremarés. O nimero de pequenas
vesiculas presente em cada individuo esté diretamente dependente da zona onde 0 mesmo
se desenvolveu. Algas que se encontrem em zonas mais abrigadas irdo possuir um maior
numero destas formacgdes em comparacdo com algas que se tenham encontrado mais
expostas aos elementos. Esta alga encontra-se espalhada por grande parte do globo
terrestre principalmente em zonas temperadas ou frias do oceano Pacifico e Atlantico
(MACOI, 2008).

Estas algas normalmente atingem dimensdes de cerca de 15 a 20 centimetros. Estas algas
sd0 ricas em compostos que se apresentam interessantes para aplicacfes na industria dos
suplementos alimentares, inddstria farmacéutica ou na utilizacdo dos préprios individuos

como substrato para a producdo de biomassa e bioenergia.

Existem na composi¢do quimica desta alga diversos compostos com um elevado interesse
para o desenvolvimento de suplementos com caracteristicas dietéticas, sdo exemplo de

alguns destes a algina, manitol, betacaroteno, bromo, potassio e o iodo (Almeida, 2011).

No caso do iodo esta alga desempenhou um papel de elevada importancia na descoberta
deste elemento quimico uma vez que foi através de extratos produzidos através da Fucus
vesiculosus que o mesmo foi descoberto em 1811. A elevada concentracdo de iodo nestas
algas faz com que as mesmas sejam de elevado interesse no tratamento de doencas
caracterizadas por uma deficiéncia deste composto no organismo tal como o bécio
(Almeida, 2011).
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1.3.4 Gracilaria

A Gracilaria, espécie Gracilaria spp., tem uma cor roxa avermelhada caracteristica das
suas folhas, que apresentam uma estrutura cartilaginosa, cilindrica com dimensdes medias
de 500 mm (MACOI, s. d.). Séo algas tipicas de climas temperados quentes e que se
podem encontrar em muitos pontos do globo. Habitam, normalmente, em formacdes
rochosas que se encontrem preferencialmente em zonas entremarés ou subtidais

especialmente em praias arenosas (MACOI, 2008).

Como principais aplicacbes da Gracilaria destacam-se a alimentacdo animal em
aquaculturas e, no caso da inddstria alimentar, a sua utilizacgdo como fonte de

hidrocoloides e espessantes.

O uso de Gracilaria na industria alimentar foca-se principalmente no agar obtido através
desta que é usado nas industrias de panificacdo e de doces devido as suas capacidades
gelificantes e estabilizadoras bem como a sua elevada resisténcia as temperaturas altas

usadas na confecdo dos produtos.

Nas cozinhas asiaticas tais como a japonesa e filipina este produto é amplamente utilizado

na producdo de ogonori na cozinha nipénica ou de gulaman no caso das filipinas.

A nivel laboratorial o agar obtido através da Gracilaria é bastante interessante na criagdo
de meios de cultura bacteriol6gica uma vez que pequenas quantidades permitem obter um

meio de cultura com as caracteristicas desejadas (Almeida, 2011)
Estas algas também possuem metabolitos bioativos importantes.

Os polissacaridos possiveis de obter a partir deste vegetal maritimo apresentam
capacidades profilaticas tendo se demonstrado eficazes na supressdo do agente viral

responsavel pela propagacao da encefalite japonesa (Botany, s. d.).
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2. Objetivos

Como forma de enriquecer as massas alimenticias que, por si s6, sdo um dos principais
pilares da alimentacdo a nivel mundial, procedeu-se ao estudo da influéncia do teor de
farinha de alga seca em substituicdo do trigo duro em indicadores de qualidade fisicos de
massas alimenticias. Os indicadores testados foram a textura do produto produzido, o seu
ganho de peso durante a etapa de cozedura e também as suas perdas de material para a
agua de cozedura. O objetivo foi conhecer o limite tecnoldgico do teor de alga seca da

que pode ser introduzida em massas alimenticias.
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3. Materiais e Métodos

3.1 Formulag3do e preparagdo de massa alimenticia

A formulacao inicialmente escolhida para a elaboracdo da massa alimenticia foi uma
proporcao de 2:1 de sémola de trigo duro para agua na massa de controlo. Esta proporgao
foi baseada em diversas receitas consultadas para este tipo de produto. Ndo foram usados

quaisquer outros ingredientes.

Numa primeira fase do processo de producéo a farinha de trigo foi transformada em massa
através da sua hidratacdo e mistura com a agua (Figura 1). Para isto foi utilizado o
equipamento Philips Pastamaker Avance Collection (Alemanha) adequado a producéo de

massas alimenticias.

Esta massa, depois de um periodo de descanso de 30 minutos, foi extrudida formando
placas de massa no equipamento Philips Pastamaker Avance Collection (Alemanha), que
foram depois cortadas nas dimens@es e formatos desejados, tagliatelle, num equipamento

domestico de moldagem de massas (Figura 1).

Foram preparadas massas com a adicdo de farinha de algas em que uma percentagem de
farinha de trigo duro foi substituida pela farinha da alga em teste. As percentagens
massicas testadas foram 1, 5,5 e 10% (m/m). Feita esta substituicdo é necessario alterar
as proporc¢des de agua a adicionar devido a diferente capacidade de retencdo de agua

(CRA) de cada alga e ao teor da mesma.

Esta alteragdo tem como responsével os diferentes valores de retengdo de agua da alga
em relacdo a sémola de trigo. Valores maiores de CRA nas algas tornam com que seja
necessario adicionar um maior volume de dgua ao produto para a sua correta hidratacao
e assim levar a formacdo de uma rede de gluten responsavel pela textura e integridade do

alimento final.
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Pré-Mistura > Mistura Repouso =~ Amassagem
Manual
Y
Embalamento |«¢—— Secagem |e———— Corte |e———— Extrusao
Sacos de Maquina de
i i massa manual
Polipropileno
Biorientado

Figura 1 - Fluxograma de producao

Maquina
Philips

As algas Fucus, Ulva, Gracilaria e Porphyra foram fornecidas pela empresa Alga+ no

estado de farinha (secas e granulos menores que 250 micrémetros). As fichas técnicas das

algas encontram-se nos anexos I, 11, 1l e V.
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3.2 Testes de secagem

A determinacdo das condic¢des Otimas para a secagem correta da massa € essencial para
obtencdo de uma massa estdvel no armazenamento, que deve possuir um teor de

humidade apds secagem de 13% (Bruneel, 2010)

Foram testadas varias combinacgdes de vetores de tempo e temperatura procedendo-se aos
testes necessarios ao longo e no fim da secagem do produto. Foram testados tempos de

que variaram de 1 a 6 horas e temperaturas de 50, 80 e 100°C.

De modo a tragar curvas de secagem para cada conjunto de tempo/temperatura foram
recolhidas amostras em intervalos de tempo pré-determinados de 30 minutos.

Estas amostras foram colocadas a secar em estufa a 105°C até peso constante. No fim
foram pesadas e comparado 0 peso antes e depois da secagem em estufa obtendo-se assim

o0 valor de humidade quando da recolha da amostra durante a secagem.

Tracadas as curvas de secagem foi possivel determinar qual o tempo necessério para obter

o0 valor de humidade desejado.
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3.3 Capacidade de Retengdo de Agua

De modo a determinar qual a quantidade de dgua necesséaria adicionar as massas com
farinha de algas, em comparacdo com a massa tradicional produzida unicamente
utilizando a sémola de trigo duro e agua, foi obtida experimentalmente a capacidade de

retencdo de &gua (CRA) de cada alga em estudo bem como da sémola.

A CRA de um determinado material é definida como a maxima quantidade de &gua que
um grama desse mesmo material ird absorver e reter sob o efeito de uma forca de

centrifugacdo baixa.

O método utilizado no caso das algas foi o método internacional AACC 56-30.01 que tem
como focos da sua aplicacdo farinhas de proteina, concentrados e isolados de origem
vegetal ou animal que consistem de proteinas nativas ou desnaturadas bem como produtos

resultantes da gelatinizag&o do amido.

Neste método comeca-se por pesar 5 g de material a testar para um tubo de centrifugacao
previamente pesado, de seguida adicionam-se pequenas porcdes de agua destilada até
conseguirmos humedecer na totalidade a amostra. Este tubo com a amostra € de seguida
centrifugado e descartado o sobrenadante, caso exista. Caso ndo exista, 0 processo repete-
se. Depois do aparecimento de sobrenadante o tubo é pesado e comparado com o peso do

tubo mais 5 g de material antes do mesmo ser humedecido.

E de seguida aplicada a equacdo 1 (AACC 56-30.01) de modo a determinar a CRA do

material em estudo.

(massa do tubo+sedimento humido)—( massa do tubo+5)
5

CRACS) = (1

Quanto a CRA da sémola de trigo foi utilizado o método AACC 56-20.01 que é o indicado
internacionalmente para o uso em produtos de cereais. Este método difere do AACC 56-
30.01 na quantidade de &4gua adicionada. Enquanto que no metodo utilizado para as algas
marinhas foi-se adicionando pequenas quantidade de adgua até se obter sobrenadante no
fim de uma centrifugacdo neste método usado na sémola de trigo adiciona-se um valor

suficiente de agua para submergir todo o produto procedendo depois a, tal como no

19



método anterior, uma centrifugacédo, descarte do sobrenadante e peso da matéria himida

como termo de comparagao com a matéria seca.

3.4 Determinagdo do tempo de cozedura 6timo (AACC 66-50)

Este tempo 6timo de cozedura caracteriza-se como sendo 0 tempo necessario para que
ocorra a gelatinizacdo do amido no centro de cada fio de massa, ou seja, a massa atinge o

ponto al dente.

Como forma de determinar qual o tempo 6timo de cozedura para as varias massas obtidas
através dos diferentes métodos de secagem foi aplicado o método de andlise descrito no
método internacional AACC 66-50.

Cerca de 159 de massa seca foram colocadas em 150ml de agua filtrada depois de esta

atingir uma temperatura de fervura (100°C).

De seguida, em intervalos de 30 segundos, foi retirado um fio de massa que foi
seguidamente esmagado entre duas placas de petri de modo a se conseguir observar o
interior do mesmo. Quando se deixar de observar uma zona branca no interior dos fios de

massa significa que atingimos o ponto 6timo de cozedura.

3.5 Perdas na cozedura (AACC 66-50)

De modo a determinar as perdas na cozedura das massas foram colocadas 15 g de massa
em 150 ml de &gua a ferver e deixadas em ebulicdo até se atingir o tempo 6timo de
cozedura previamente determinado. De seguida, e de modo a parar 0 processo de
cozedura, o contetdo do recipiente de cozedura foi transferido para um funil de Biichner
procedendo-se a imediata lavagem das amostras de massa alimenticia com agua filtrada
fria. As amostras repousaram neste escorredor durante dois minutos antes de serem
recolhidas para a analise da sua capacidade de absor¢édo de 4gua durante a cozedura, e a

agua de lavagem e cozedura foram recolhidas num recipiente adequado.
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A quantidade de material perdido para a agua de cozedura por parte das massas foi
determinada através da secagem a 105°C durante pelo menos 24h do conjunto agua de
cozedura/agua de lavagem e posterior secagem do material obtido (equacao 2).

Residuo Seco Agua de cozedura

Perdas na cozedura (%) = 2

Peso da amostra antes de cozinhado

3.6 Ganho de peso na cozedura (AACC 66-50)

De modo a calcular a percentagem de aumento de peso durante a cozedura, foi feita uma
comparagdo simples entre 0 peso da massa seca antes de cozida e 0 seu peso no fim de
cozida e lavada como descrito no processo de determinacgdo das perdas de cozedura. Esta

determinacéo for realizada em triplicado.

3.7 Andlise de textura

A textura da massa depois de cozida foi determinada usando diferentes métodos para
diferentes caracteristicas em analise e usando 0 equipamento Stable Micro System
Texture Analyzer (modelo TA. XT Express Enhanced, Stable Micro Systems LTD, UK).

De modo a analisar a firmeza do produto cozido e em cru um Unico fio de massa foi
colocada no centro da area de medicdo e cortada por uma sonda plastica em forma de
lamina de 1 mm de espessura que consiste numa pequena lamina de acrilico que possui
um encaixe direto a célula de medi¢do do equipamento. Foi medida a forca maxima
necessaria para proceder ao corte da peca de massa sendo este pico identificado como a
firmeza do produto cozido. Os parametros utilizados no teste foram 1 mm/s de velocidade
pré-teste, 0,1 mm/s de velocidade durante o teste, 10 mm/s de velocidade pos-teste; a
distancia foi ajustada para um méaximo de 1mm e 0,01 N foi fixado como a forca de

ativacdo (forga a partir do qual o texturdmetro regista forca e deslocacao) a ser usada.

No caso dos outros parametros de textura que ndo a firmeza foi usada uma sonda plastica

circular com um diametro de 35mm. Para este teste foram colocados 5 fios de massa lado
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a lado de modo a serem comprimidos por toda a area da sonda. Os parametros utilizados
foram semelhantes, uma velocidade pré-teste de 1mm/s, 0,1mm/s de velocidade durante
o teste, 10mm/s de velocidade pds-teste, a distdncia maxima da sonda foi determinada de
modo a que a mesma comprima as pecas de massa até um maximo de 75% da espessura
da mesma, este valor foi determinado através da medicdo média da espessura da massa

em teste através de uma craveira. A forca de ativacdo foi também ela de 0,01 N.

Ambos os testes foram realizados com 5 repeticdes para cada massa de modo a reduzir

ao maximo os erros de medicéo.

3.8 Analise estatistica de dados

As medicOes de textura foram realizadas em triplicado no caso das medic6es utilizando a
sonda circular plastica e em quintuplicado no caso das medi¢des de firmeza em cru e em
cozinhado. De modo a verificar a correlacdo entre dados bem como a sua variancia foi
utilizado o software estatistico IBM SPSS Statistics (v24, IBM, Armonk, USA).

Foi realizado um estudo das médias dos dados através da aplicacdo do teste da ANOVA
a dois fatores. As médias, no caso do estudo dos dados influenciados pelas combinacdes
aplicadas, foram separadas através do método de Tukey. O nivel de significancia aplicada
aos testes foi de 0,05.

De modo a testar a correlacdo entre os diferentes dados e os fatores de variacdo
independentes foi também realizado um estudo de correlacdo aplicando o método de

Pearson.
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4. Resultados e Discussdo

4.1 Capacidade de Retencdo de Agua

As algas apresentaram um valor de CRA muito maior que o da sémola de trigo (Tabela
2) sendo por isso necessario compensar esse facto adicionando um maior volume de 4gua

na receita proporcionalmente a percentagem de incorporacédo de cada alga.

Dentro das algas podemos observar que a Ulva se destaca como sendo a que apresenta

um indice de absorcdo de agua maior enquanto que a Gracilaria se encontra no polo

oposto sendo a alga com o menor CRA.

Umas das conclusdes possiveis de tirar através destes dados sera que a as algas possuem
uma maior quantidade de matéria organica que a sémola uma vez que, regra geral, um
maior nivel de matéria organica num composto possibilita que 0 mesmo seja capaz de
reter uma maior quantidade de agua devia a afinidade da matéria orgénica por agua
(Agvise, s.d.).

Tabela 2 - Capacidades de retengdo de gua

Ingrediente CRA (g/9)
Sémola 1,737
Fucus 5,212
Ulva 6,380
Gracilaria 4,986
Porphyra 5,774
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4.2 Formulagao

De modo a atingir uma consisténcia ideal na massa crua antes de ser moldada e seca, foi
necessario testar varios tipos de formulacdes diferentes. O facto de se incluir algas de
diferentes tipos e em diferentes proporc¢des influencia largamente a quantidade de agua
que sera necessaria adicionar a cada receita. As algas, uma vez que possuem uma maior
CRA, tiveram de ser hidratadas com uma maior quantidade de &gua em relacdo a sémola
de trigo duro.

Partindo de uma formulacéo de controlo em que se usava uma proporcao de 2:1 de sémola
de trigo para agua, ou seja, por cada 200 gramas de sémola adiciona-se 100 gramas de
agua, foi possivel verificar que com os métodos de trabalho utilizados essa propor¢édo se
apresentava exagerada ndo sendo possivel proceder a um correto manusear da massa e
moldagem da mesma. Foi por isso reduzida a quantidade de 4gua adicionada na receita
de controlo. Foram também realizados diversos testes onde esta proporcao foi alterada
para dar resposta ao adicionar de cada alga em diferentes quantidades. Conseguiu-se, pois,

obter as proporcdes de farinha/alga:dgua apresentadas na Tabela 3.
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Tabela 3 - Formulages Utilizadas na producao das massas alimenticias

Amostra Sémola de | Alga (9) Agua (ml) Proporc¢do inicial de agua
trigo () por sémola (g/100g)
Controlo 300,0 0,0 120,0 40
Fucus 1 297,0 3,0 135,0 45
Fucus 5,5 283,5 16,5 145,0 48
Fucus 10 270,0 30,0 159,0 53
Ulva 1 297,0 3,0 135,0 45
Ulva 5,5 283,5 16,5 159,0 53
Ulva 10 270,0 30,0 180,0 60
Gracilaria 1 297,0 3,0 128,0 43
Gracilaria5,5 | 283,5 16,5 1440 48
Gracilaria10 | 270,0 30,0 158,0 53
Porphyra 1 297,0 3,0 128,0 43
Porphyra 5,5 283,5 16,5 1440 48
Porphyra 10 270,0 30,0 159,0 53

A Ulva apresenta-se como a alga que necessita de uma maior quantidade de agua quanto

maior for a sua proporcéo na receita, este facto pode ser justificado pela sua maior CRA

0 que fard com que seja necessaria uma maior quantidade de agua uma vez que a alga

consegue reter uma maior quantidade de agua.
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4.3 Testes de secagem das massas com algas

Depois de obtidos os dados da evolugdo do teor de 4gua da massa controlo ao longo do
tempo a uma temperatura escolhida de 55°C foi necessario realizar os mesmos testes de
secagem, mas desta vez adicionando as diversas concentracdes de cada alga em estudo.
Este estudo foi necessario pois as caracteristicas de cada alga poderdo influenciar positiva

ou negativamente o tempo de secagem de cada receita de massa.

Depois de recolhidas amostras em intervalos de 1 hora e feita a analise da humidade de
cada amostra, foi possivel concluir que 2 horas era o tempo 6timo de secagem para cada

tipo de massa alimenticia de forma a se obter um teor de humidade proximo de 13%

(Tabela 4).

Tabela 4 — Teor de 4gua das massas ao fim de 2 horas de secagem a 55°C

Amostra Teor de agua | Desvio padrédo
(9/100 g)

Fucus 1 11.81 0.04
Fucus 5,5 13.91 0.68
Fucus 10 11.71 0.59
Ulva 1 13.78 0.32
Ulva 5,5 15.15 0.30
Ulva 10 13.58 0.24
Gracilaria 1 11.70 0.1
Gracilaria5,5 |12.99 0.02
Gracilaria 10 14.14 0.29
Porphyra 1 12.01 0.21
Porphyra 5,5 12.14 0.10
Porphyra 10 12.26 0.08

Como é possivel observar, e tendo em conta 0s métodos experimentais utilizados, é dificil

conseguir resultados uniformes e atingir com elevada exatiddo os 13% de humidade

desejados.
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Contudo, de entre os quatro tipos de algas estudados a Porphyra apresenta-se como a que
possui uma menor variacdo de humidade entre os varios tipos de formulacGes onde esta

incluida.

O binémio de tempo e temperatura determinado como 6timo foi o0 usado na confecéo das
massas para a realizacdo dos testes fisicos de textura.

4.4 Perdas de sdlidos soluveis e aumento de peso da massa na cozedura

Na Tabela 5 sdo apresentados os resultados do ganho de peso e das perdas de solidos
sollveis na cozedura. Sabendo que uma massa de boa qualidade deve aumentar o seu
peso em cerca de 3 vezes em relacdo ao valor em seca (Kadam, 2012) pode-se concluir
que as amostras produzidas com os diversos tipos e proporgdes de alga conseguem
cumprir razoavelmente essa expectativa apresentando-se como principais focos de
preocupacdo a alga Fucus uma vez que foi a que produziu os valores mais baixos para

este indicador.

Quanto as perdas na cozedura observa-se que quanto maior a proporcdo de alga
adicionada mais alto serd a massa de residuos perdidos ao longo do tempo de cozedura e
que fica disponiveis na agua de cozedura. Este podera ser um foco de preocupacgdo pois
podera levar ao uma perda exagerada de nutrientes e componentes benéficos presentes
nestas massas alimenticias. A alga Fucus foi também a alga que mais perdas originou.
Devido ao facto de se possuir pouca alga Porphyra estes testes de cozedura bem como o0s

de textura ndo foram realizados com a mesma.
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Tabela 5 — Ganho de massa e perda de solidos na cozedura

Amostra % ganho de | % perda de
massa (g/100g) | sélidos (g/100g)

Fucus 1 277,21 5,71

Fucus 5,5 284,62 7,60

Fucus 10 267,98 8,84

Ulva 1l 286,07 5,24

Ulva 5,5 303,79 6,64

Ulva 10 320,79 8,15

Gracilaria 1 280,82 4,89

Gracilaria 5,5 266,94 4,70

Gracilaria 10 317,33 7,53

Os dois indicadores de qualidade parecem estar relacionados pois uma maior perda de
nutrientes origina um menor ganho de peso. A perda de nutrientes pode estar relacionada
com o teor em fibras de cada alga. Enquanto as proteinas podem mudar de fase e envolver
0 amido, as fibras ndo se ligam nem ficam aprisionadas, originando perdas. De acordo

com as fichas técnicas de empresa Alga+, a alga Fucus € a que apresenta maior teor de

fibras.
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4.5 Testes de textura

Depois de determinados todos os fatores necessérios para a elaboracdo das massas
alimenticias com algas, tais como a formulacdo de cada receita, 0 tempo de secagem e a
CRA de cada ingrediente, procedeu-se a producdo de varias receitas para que fosse
possivel realizar testes de textura e assim observar a influéncia das diversas algas e suas

quantidades nas caracteristicas texturais do produto final.

Neste trabalho foram utilizadas unicamente trés tipos de algas ao contrario das quatro
usadas nos testes de formulacGes, este facto deveu-se a ndo existéncia de Porphyra

suficiente para a realizacéo de testes de textura.

E possivel observar (Tabela 6) que ao alterar a receita também os valores dos diversos

fatores vao sofrer modificacdes.

Depois de realizada uma analise estatistica aos dados obtidos através dos testes de textura
usados (Tabela 7) é possivel verificar que existem diferencas significativas entre alguns

fatores dos diversos tipos de massa produzido.

Olhando primeiramente de uma maneira geral para a inclusdo de alga na receita e qual o
seu efeito na textura do produto pode observar-se que quanto aos valores de firmeza em
cru ndo se notam diferencas significativas nos produtos que possuem na sua constituicéo
algas ou ndo, contudo, no caso da firmeza no fim do produto ser cozinhado j& é possivel
observar diferencas significativas entre produtos com algas e massa de controlo bem
como entre produtos com diferentes algas na sua constituicdo. Neste parametro as massas
de controlo aparecem num grupo separado possuindo diferencas significativas para todas
a massas que tém algas na sua constituicdo. No caso das massas com algas as produzidas
com Ulva apresentam também elas diferencas significativas para com as massas
produzidas com a alga do género Gracilaria. A massa com Fucus apresenta-se como um
ponto intermédio entre ambos ndo possuindo diferencas significativas para nenhuma das
outras duas massas com alga em estudo. A diferenca neste parametro entre as massas com
algas para com o controlo pode ser justificada pelo elevado teor de fibra presente nas

farinhas de alga.

Outro pardmetro onde se observaram diferencas significativas entre as diferentes massas

foi o da dureza, neste caso, a massa produzida com Fucus apresenta valores semelhantes
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aos da massa de controlo bem como da massa produzida com Ulva ndo apresentando
diferencas significativas para estas duas. Contudo a massa de controlo é
significativamente diferente da com Ulva na sua constituicdo bem como da com

Gracilaria sendo esta ultima semelhante a de Ulva, mas diferente das restantes.

Por fim, os valores da elasticidade apresentam valores onde a massa de controlo e
Gracilaria sédo significativamente diferentes entre si, contudo, as restantes (Ulva e Fucus)

ndo apresentam qualquer diferenca significativa para estas duas.

Analisando os dados obtidos quanto a relacdo da percentagem de alga adicionada na

receita € possivel retirar algumas conclusdes interessantes.

Para valores de firmeza em cru pode se observar que para percentagens mais baixas de
alga este indicador possui valores mais altos que a massa de controlo, contudo, com o
aumento da percentagem de alga presente na receita esta diferenca vai se diluindo
chegando até a se obter valores mais baixos. E possivel confirmar isto observando os
resultados do teste da ANOVA realizado (Tabela 7) através do qual é possivel determinar
que existem diferencas significativas entre as percentagens de incorpora¢do mais baixas
para com a massa de controlo. Contudo quando atingidos niveis de incorporacédo de 10%

estas diferencas desaparecem.

No caso da firmeza em cozinhado podemos observar diferencas significativas entre o
controlo e todas as massas com alguma alga na sua constituicdo. Olhando unicamente
para as massas com alga pode observar-se que as duas percentagens em polos opostos
possuem diferencas significativas entre si, contudo 0 mesmo ndo acontece entre elas e a

percentagem intermedia de 5,5%.

Estudando as correlagcdes entre os diversos parametros usando o método de Pearson
(Anexo I11) foi possivel observar alguns dados interessantes, olhando para o nivel de
incorporacdo de alga na receita podemos concluir, através do coeficiente de correlagdo
obtido que o aumento do nivel de incorporagdo de alga na receita tera efeitos negativos

nos valores de firmeza quer em cru quer em cozinhado.

Quanto aos valores de correlacgdo entre a alga usada e os valores de firmeza em cozinhado
pode ver-se que as massas produzidas com a farinha de Gracilaria possuiram valores de
firmeza no fim de cozinhadas mais baixos que as massas de controlo ou produzidas com

outro tipo de alga em estudo.
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Através destes valores sera possivel concluir que caso exista uma progressao dos
resultados observados, no caso dos parametros de avaliacdo de textura, conforme se for
aumentando o nivel de incorporagdo da farinha de algas uma percentagem superior a 10%
iria ter consequéncias negativas na textura em seco do produto. O elevado teor de fibra
presente nas farinhas de alga contribuira para que o amido ndo consiga criar uma rede tao
forte quanto nos outros produtos com um conteudo de fibras mais baixo. Diferencas nas
caracteristicas texturais de um produto poderdo levar a uma rejeicdo por parte do
consumidor uma vez que a textura, a par do sabor, serd um dos principais fatores com
influéncia na escolha de um produto em detrimento de outro por parte do mesmo. Para
alem desta influéncia na dureza em cru do produto o facto de se aumentar ainda mais a
percentagem de incorporagao da farinha de algas na receita poderia levar a uma ainda

maior percentagem de perdas para a agua de cozedura.
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Tabela 6 - Parametros de textura das massas alimenticias

Amostra Firmeza em | Firmeza apos Dureza | Coesividade | Adesividade | Viscosidade | Elasticidade
cru (N) cozedura (N)
Controlo 7,108 2,430 5,359 1,101 0,138 5,507 0,924
Ulva 1 11,379 1,895 3,742 1,185 0,191 4,039 1,070
Ulva 5 8,941 1,300 4,040 1,051 0,156 4,245 1,088
Ulva 10 7,448 1,147 3,951 1,098 0,152 4,343 1,047
Fucus 1 10,970 1,336 5,003 1,253 0,152 6,076 1,067
Fucus 5 9,475 1,245 5,257 1,156 0,146 6,045 1,028
Fucus 10 6,750 1,085 5,538 1,107 0,142 6,125 1,036
Gracilaria 1 10,065 1,130 3,945 1,402 0,178 5,462 1,178
Gracilaria 5 7,767 1,102 4,209 1,101 0,141 4,589 1,152
Gracilaria 10 5,039 1,092 4,472 1,198 0,157 5,239 1,030
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Tipo de Massa

Percentagem de incorporacgéo

P P
Controlo Ulva Fucus Gracilaria 0 1 55 10
value value
_ 10,805+1,06 6,413+1,40 | 0,00
Firmeza em cru (N) 7,108+0,636 | 9,256+1,752 | 9,065+2,223 7,624+2 251 0,047 | 7,108+0,6362 Jb 8,728+1,155° ” 0
Firmeza cozinhada 1,216+0,111° | 1,108+0,09 | 0,00
) 2,430+0,190% | 1,448+0,344" | 1,222+0,123 | 1,108+0,099¢ 0,000 | 2,430+0,1902 1,453+0,343° . o 0
4,654+0,84 | 0,14
Dureza 5,359+0,1292 | 3,911+0946 | 5,266+0,506% | 3,825+1,349¢ 0,003 | 5,359+0,129 3,847+1,709 | 4,502+0,629 3 6
. 6,253+14,96 2,657+8,21 | 0,50
Coesividae 1,101+0,224 | 1,111+0,183 | 1,172+0,247 6,207+14,984 | 0,515 | 1,101+0,224 o 1,103+0,142 9 3
o 0,148+0,0082 | 0,150+0,00 | 0,01
Adesividade 0,138+0,016 | 0,166+0,029 | 0,147+0,008 0,170+0,047 0,204 | 0,138+0,0162 0,185+0,049° . gib A
] ) 5,236+0,89 | 0,53
Viscosidade 5,5607+0,666 | 4,209+0,741 | 6,082+0,741 7,044+6,002 0,352 | 5,507+0,666 7,140+6,080 | 4,960+0,927 6 6
o 1,068+0,0452 1,038+0,01 | 0,12
Elasticidade 0,924+0,1012 ] 1,044+0,093%° | 1,103+0,160° 0,126 | 0,924+0,101 1,088+0,152 | 1,089+0,115 o 9

Tabela 7 - Anélise estatistica aos testes de textura
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5. Conclusdo

A partir da analise dos resultados obtidos é possivel retirar algumas conclusdes quanto a
viabilidade e ao efeito da inclusdo de macroalgas marinhas na producdo de massas

alimenticias.

E possivel observar que o facto de as algas marinhas possuirem valores distintos de
capacidade de retencdo de agua contribui para que seja necessario alterar receitas e
formulacbes, de modo a acomodar estas diferengas e, assim, conseguir-se obter um
produto final com as caracteristicas desejadas. Este facto deve também ser tido em conta
na escolha dos tempos de secagem a utilizar na producéo deste alimento, uma vez que
valores iniciais de humidade diferentes provenientes de diferentes quantidades de agua
adicionadas conforme o tipo de alga em uso levardo a um maior ou menor tempo de
secagem para as mesmas condicdes de temperatura. Ainda que as diferencas a uma escala
laboratorial ndo tenham sido muito acentuadas, quando de um aumento de escala para
uma industria alimentar sera necessario um novo estudo destes tempos 6timos de

secagem.

Um aumento da quantidade de algas adicionado ndo tera qualquer influéncia quanto a
capacidade de o produto cumprir com os de peso tipicamente desejaveis para um produto
de massa alimenticia, contudo, um foco de preocupacdo, podera ser a elevada perda de

material para a &gua de cozedura.

No campo da textura foi possivel observar que a caracteristica mais influenciavel pela
inclusdo de algas no produto foi a firmeza. Esta caracteristica foi afetada positivamente
pela adicdo de algas quando o produto se encontrava cru, no entanto, no fim de cozinhado

0 mesmo possui-o valores de firmeza menores em compara¢do com as massas tipicas.

Tendo em conta a tendéncia apresentada ao longo dos testes sera de esperar que uma
percentagem superior a 10% de alga no produto poderia levar a que se obtivesse valores
de dureza em cru a baixo dos valores da massa de controlo o que, tendo em conta 0s

gostos dos consumidores, poderia levar a uma rejei¢do do produto.

Seria interessante num trabalho futuro estudar mais intensivamente a influéncia das algas

na textura de outros tipos de massa ou mesmo a inclusdo de varios tipos de alga numa

34



mesma massa. Outra solucdo interessante seria a inclusdo de algas ndo s6 em farinha, mas

também em pedacos mais grosseiros ou atraves de extratos.
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Capitulo 1l - Concentragao de extrato de Fucus vesiculosus por filtragao

tangencial
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1. Introdugdo

1.1 Extratos de Fucus vesiculosus

Os extratos de algas sdo ja usados para a producdo de suplementos alimentares devido a
sua rica composicao nutricional. Estes sdo tém sido estudados em diversos solventes e
obtidos a temperaturas que vao desde a temperatura ambiente até altas temperaturas de
120°C, com récio de alga para solvente tipicamente de 1:20. No final, o extrato esta
bastante diluido, mas a sua concentracdo e purificacdo por um processo de secagem torna-
se um processo dispendioso. A concentracdo do extrato via filtracdo tangencial antes de
se proceder a secagem, € um processo que reduz tempo de processamento, degradagéo de

nutrientes que ocorrem na secagem e custos de operacao.

Extratos produzidos tendo por base algas marinhas tém na sua constituicdo macro e micro
nutrientes tais como aminoacidos, vitaminas, citoquininas e acido abscisico (Mooney,
1986), tém se mostrado responsaveis por resultados satisfatérios no que toca ao estimulo
do crescimento e rendimento das plantas onde os mesmos sdo aplicados (Rama Rao,
1991), ao aumento da resisténcia ao stress ambiental do meio onde estéo inseridas (Zhang
e Schmidt, 2000), ao aumento da quantidade de nutrientes absorvidos do solo pelas
culturas (Verkleij, 1992; Turan e Kose, 2004) e o melhoramento das suas capacidades
antioxidantes (Verkleij, 1992).

Estes extratos utilizados como fertilizantes de culturas sdo comummente conhecidos
como Seaweed Liquid Fertilizer (SLF), ou seja, fertilizantes liquidos de extratos de algas.
(Ganapathy et al., 2013).

Do ponto de vista nutricional e alimentar, alguns dos compostos com maior interesse sao
os florotaninos. Estes sdo compostos fenolicos exclusivos das algas castanhas que
consistem em polimeros de floroglucinol. Podendo ocorrer num vasto leque de
organizagGes moleculares, estes compostos fendlicos sdo conhecidos por se acumularem
principalmente no citoplasma da célula em vesiculas de secrecdo especializadas

chamadas fisoides e representando até 25% do seu peso seco (Freile-Pelerguin, 2013).

Muitos destes compostos tém sido estudados e a eles tém sido associados variados

beneficios bioldgicos, como por exemplo um forte poder antioxidante. Contudo, 0
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numero de estudos que se tém focado nesta investigacdo, estudo e caracterizacdo dos

florotaninos ainda € limitado (Li et al., 2011).

O trabalho aqui apresentado € um estudo da influéncia das condicdes de filtracdo

tangencial na concentracdo de extrato de Fucus vesiculosus.

1.2 Filtragao

No inicio, filtracdo, ou também designada como tecnologia de membranas constava da
utilizacdo de membranas naturais que existiam naturalmente no meio envolvente, sendo
esta uma tecnologia muito rudimentar e pouco utilizada (Hsieh, 1996). A partir de meio
do seculo XX, a indUstria de membranas comegou a sua expansdo e sedimentacdo no
meio industrial e tecnoldgico até atingir o ponto em que se encontra atualmente e que
permite obter membranas sintéticas a precos bastante competitivos e capazes de serem
economicamente vidveis em comparacdo com outros processos de separacdo solido-

liquido classicos tais como a destilacéo e cristalizacdo (Hsieh, 1996).

1.2.1 Processos de membrana

Um processo de membranas pode ser descrito simplificadamente como sendo um
processo de separacdo dos componentes de uma solucdo através de uma barreira
semipermeavel devido ao trabalho de uma forca, permitindo assim obter dois fluxos,
sendo um com particulas maiores que o limite de separacdo dos poros da membrana e
outro com particulas com uma dimensdo menor que os poros da membrana utilizada
(Carvalho, 2008) (Figura 2).

Os componentes podem ser separados tendo em conta as suas caracteristicas sendo

exemplos disso particulas, polimeros, pequenas moléculas, ou gases e liquidos.
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Figura 2 - Esquema do processo de filtracdo por membrana (adaptado de Mulder (1997))

Os fluxos intervenientes num processo de separacdo por membranas podem ser
classificados como: alimentacdo para o fluxo de entrada no processo antes de 0 mesmo
ser separado; o fluxo capaz de permear a membrana é classificado como permeado;
enquanto que as particulas que ndo conseguem atravessar a barreira escolhida tém o nome

de concentrado ou retido (Hsieh, 1996).

A forca necessaria para a ocorréncia do processo de separacdo pode ser fornecida atraves
de diversos métodos tais como as diferencas de pressdo entre as duas fases da membrana,
diferencas de concentragao ou de voltagem.

O processo de separagdo por membranas pode assim ser classificado de diversas formas
tendo em conta o tamanho das particulas a separar ou o tipo de forca motriz usada no
processo (Hsieh, 1996).

Quanto ao tamanho dos poros da membrana usada, 0 processo pode ser classificado como
microfiltracdo (MF), ultrafiltracdo (UF), osmose inversa (Ol) dialise, eletrodialise ou

separacdo por gas (Tabela 8).
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Tabela 8 - Processos de separagdo por membranas (adaptado de Lonsdale (1982))

Processo Forca Motriz Permeado Tipico Retido Tipico
Microfiltragéo Diferenca de | Agua e materiais | Materiais em
presséo, 10 psi dissolvidos suspenséo
Ultrafiltracao Diferenca de | Agua e sais Coloides,
pressdo, 10-100 psi macromoléculas e

material organico

Separacgao gasosa Diferenca de | Gases e vapores Gases e vapores que
pressdo, 1-100 atm néo conseguem
permear a

membrana
Osmose Inversa Diferenca de | Agua Quase totalidade de
pressdo 100-800 psi solidos dissolvidos

e em suspensédo

Diélise Diferencas de | I6es e moléculas de | Material com um

concentragédo baixo peso | peso molecular

molecular superior a 1 000 Da

Eletrodialise Diferenca de | 10es Todo o material ndo
voltagem i6nico

Depois de escolhida a barreira a utilizar, bem como a forca motriz mais adequada, é
necessario selecionar qual o modo de operacdo a aplicar no sistema de filtracdo. Um
processo de membranas pode operar de duas maneiras principais. Sao elas a filtracdo

classica ou convencional e a filtragdo tangencial.

No caso da filtracdo classica, o fluxo de alimentacdo chega em contacto com a membrana
perpendicularmente e encontra-se em paralelo ao fluxo de permeado. Em oposicdo, no
caso da filtracdo tangencial, o fluxo de alimentacéo circula paralelamente a membrana
enquanto que, neste caso, € o fluxo de permeado que se encontra perpendicular a

membrana (Figura 3).
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Figura 3 — Modos de operacéo de filtracdo: a) filtracdo tangencial, b) filtragdo convencional (adaptado de (Nguyen,
2012))

A grande maioria dos processos atuais de separa¢do por membranas operam em modo
tangencial. Isto é facilmente explicado pelas perdas de fluxo que se obtém a trabalhar no

modo cléssico.

No meétodo cléssico, fruto do facto de o fluxo de alimentacdo ser efetuado em
perpendicular a superficie da membrana, ocorre a formagéo de uma camada de material
retido na superficie da mesma que ira aumentar ao longo do processo de filtragdo. Este
acumular de material e a formacéo deste bolo iré criar uma barreira extra a circulacao de
fluxo entre as duas fases da membrana. Isto ira provocar uma diminuicdo acentuada do
fluxo de permeado caso a pressdo se mantenha constante ou levar a um aumento da

pressdo no caso de se querer manter um caudal de permeado constante.
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O facto de se operar em sistema de fluxo tangencial, combate este acumular de material
na superficie membranar, uma vez que a propria for¢a motriz do fluxo de alimentagdo
ajuda a remover algum material estagnado e acumulado na superficie da mesma. Apesar
de também ocorrer algum tipo de acumulacdo de material neste modo de operacdo, 0
volume do mesmo esta limitado pois as tensdes de corte originadas pelo fluxo de
alimentacdo ajudam a transportar particulas ou macro solutos depositados, levando os
mesmos de volta ao fluido do processo (Carvalho, 2008). As quebras de caudal ao longo
do tempo, num processo a operar em regime de fluxo tangencial, serdo muito menos
acentuadas comparadas com bindmios de pressdo/caudal iguais, mas aplicados a um

sistema classico de fluxo perpendicular (Figura 4).

FLUXO FLUXO

Filtracdo convencional Filtracdo tangencial

Figura 4 - Quebras de caudal ao longo do tempo (adaptado de Carvalho (2008))

A filtracdo tangencial apresenta-se assim como um processo 6timo para a separacao de
materiais em diversas particulas dissolvidas e suspensdes, sendo necessario apenas

adaptar o tamanho dos poros da membrana utilizada e as pressoes aplicadas.

Um processo de filtragdo tangencial opera normalmente através de meios hidrodindmicos,
como uma bomba, a elevadas velocidades ao longo da superficie da membrana e
perpendicular ao fluxo de permeado.

Quanto a morfologia das membranas, elas podem ser classificadas e agrupadas em dois
grupos conforme o tamanho dos seus poros e a sua simetria e consisténcia ao longo da
espessura da membrana (Figura 5). No caso de 0s poros manterem uma abertura constante
ao longo da espessura da membrana, a mesma é classificada como sendo uma membrana
simétrica ou isotropica. No caso oposto de ocorrer uma diferenca no tamanho dos poros
ao longo da membrana, esta sera classificada como assimétrica ou anisotropica. Estas

membranas possuem uma camada homogénea bastante fina de entre 0,1 e 1 um e uma
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camada porosa com dimensdes de poros normalmente maiores e com uma espessura bem
mais elevada de entre 100 a 200 pm. A camada homogénea ou ativa é a responsavel pelo
cut-off de separacdo sendo o tamanho dos poros desta camada a barreira limitante ao

tamanho das particulas obtidas no fluxo de permeado (Carvalho, 2008).

A diferenca de tamanhos entre as duas camadas permite que as particulas de maiores
dimensGes sejam eliminadas antes de entrarem em contacto com 0s poros mais pequenos
da fase ativa da membrana atuando assim como uma primeira filtracao e servindo para
evitar a colmatacdo da membrana.

Symmetric Asymmetric

Straight-pore

NNNNNNNNNNY

NONONNINNNNNSS

Figura 5 — Esquema das morfologias de uma membrana

Olhando a composicdo quimica das membranas, constata-se que nos diversos tipos de
indUstria as membranas mais utilizadas sdo poliméricas. Estas sdo construidas através de
diversos materiais sintéticos, inorganicos ou cerdmicos tais como as polissulfonas,
poliamidas, poliésteres entre outros (Hsieh, 1996). Estes materiais conferem a membrana

resisténcia a altas temperaturas bem como a diferencas de pH elevadas.
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1.2.2 Modos de operacgéo

As membranas escolhidas podem operar em diversas configuracdes modulares tendo em

conta a configuracdo e 0 modo como as membranas estao dispostas no sistema.

Como principais médulos de membrana existem os de membranas planas e os de

membranas tubulares.

No primeiro caso as membranas séo dispostas em forma de placa sendo uma folha de

membrana colocada entre espacadores e o material de suporte do sistema.

Estes modulos podem apresentar uma configuracdo em placa ou quadro (Figura 6) ou em
forma de cartucho em espiral (Figura 7), sendo estes caracterizados por serem mais
econdmicos do ponto de vista de producdo do proprio médulo bem como por possuirem

uma maior area de filtracao.

7 __-Veio hidraulico
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Figura 6 - Esquema de membrana em placa (adaptado de (Aptel e Buckley, 1999))
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Figura 7 - Esquema de membrana em cartucho espiral (adaptado (Amicon, s.d.))

No caso dos modulos de membranas tubulares as membranas encontram-se no interior de

tubos porosos (Figura 8).
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Figura 8 - Esquema de um maédulo tubular (adaptado de (Carvalho, 2008))
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1.2.3 Tipos de membrana consoante o tamanho dos poros

As membranas utilizadas em processos de filtracdo tangencial podem ser também
agrupadas quanto ao tamanho dos seus poros, uma vez que diferentes tamanhos de poros
resultam em diferente separacdo de materiais. As membranas podem entdo ser agrupadas
em membranas de ultrafiltracdo (UF), nanofiltracdo (NF), microfiltracdo (MF) e osmose

inversa (Ol).

OSMOSE REVERSA ULTRAFILTRAGED FILTRAGE O CONVENCIONAL

NONOFILTRACED MICROFILTRAGE O

Sals PROTEINAS DO PIGMENT 0 SUSPENSHES
LEIE (E-COAT) CELULARES
CELULAS MICELLS DE
B SANGUINEAS GORDURA
[ONS ENDOTOXINGS PIROGENICAS BACTERLL CARVED ATIO
METALICOS
TINTAS OLEDS
SINTETICAS EMULSIFICADOS
WVIRUS
LACTOSES
(ACOCARES) I [NDIGO CRYPTOSPORIDIUM
GlLRDI
sILICA COLOIDAL CysT

Figura 9 - Diferentes cut-off dos varios tipos de membrana (adaptado de (WGM sistemas, s.d.))

Na Figura 9 sdo ilustrados os diversos cut-off dos varios tipos de membranas sendo, de
entre as categorias apresentadas, a microfiltracdo a com os tamanhos de poros mais
elevados e por isso a que € atravessada por compostos com maiores pesos moleculares
tais como células sanguineas e alguns tipos de bactérias, de seguida temos as membranas
de ultrafiltragio que geralmente possuem cut-off na ordem de 10% a 10° Da, sendo
exemplos de compostos nesta ordem de grandeza as proteinas do leite, alguns virus e
gelatinas. A nanofiltracdo apresenta-se como sendo o tipo de separacdo intermédio entre
a osmose inversa e a ultrafiltragdo, este tipo de membranas possui poros com cut-offs de
separacdo compreendidos entre 200 e 1000 Da e sdo utilizadas para a separacao de solutos
organicos de baixo peso molecular tais como sais, tintas sintéticas ou lactose.
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Por fim, a osmose inversa apresenta-se como a membrana com 0S poros mais pequenos
deste grupo, com didmetros de 0,5 a 1 nm sendo capaz de reter moléculas pequenas e
i0es. Para a ocorréncia de separagdo por osmose inversa serd necessario fornecer uma
pressdo transmembranar, a diferenca de pressdo entre os dois lados da membrana,

superior a diferenca de pressao osmotica do fluido.

1.2.4 Permeabilidade da membrana

O calculo da permeabilidade de uma membrana permite que seja possivel quantificar o

material que consegue atravessar essa mesma membrana em cada intervalo de tempo.

Esta grandeza é normalmente expressa em litro de solugdo por unidade de tempo (h) e
por area de membrana (m?), tornando assim possivel de comparar as permeabilidades de
diferentes membranas de diferentes tamanhos para uma mesma solucdo em condicdes de

temperatura idénticas.

O fator temperatura assume um papel importante na permeabilidade de uma membrana a
um determinado fluxo uma vez que o aumento da mesma tornara mais facil a passagem

desse mesmo fluxo pela membrana uma vez que diminuira a viscosidade do mesmo.

1.2.5 Obstdculos que podem ocorrer num processo de filtragcdo

Durante um processo de filtracdo existem diversos fatores que podem levar a uma perda
de desempenho por parte do sistema de filtracdo que esté a ser usado, sdo exemplo disso
as deterioracdes fisicas da membrana bem como o fendmeno de acumulagdo sobre a

membrana conhecido por fouling.
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1.2.5.1 Deterioracao fisica da membrana

A deterioracdo de uma membrana pode ter a sua origem em fendmenos fisicos ou
quimicos. Exemplos de agentes fisicos sdo a pressao e temperatura inadequadas durante
0 processo de filtracdo. Uma pressdo demasiado elevada pode levar a ocorréncia de
colmatacdo dos poros da membrana através da passagem forcada de algumas particulas
demasiadamente grandes para 0s poros da membrana que esta a ser utilizada, podendo
ocorrer em casos extremos o rompimento da mesma, danificando assim irreversivelmente

a membrana.

Uma elevada temperatura que ultrapasse os limites definidos pelos produtores da

membrana a utilizar pode também levar a alteracGes irrecuperaveis na sua integridade.

No campo dos fendbmenos quimicos temos como principal fator o uso de solugdes com
valores de pH demasiado altos ou baixos e que ndo se enquadrem nos valores
referenciados pelo fabricante no catalogo do produto. Para além da solucdo a ser filtrada,

também os agentes de limpeza devem ser adequados a membrana onde serdo utilizados.

1.2.5.2 Fouling

O fouling € um fendmeno que ocorre durante o processo de separacao sendo caracterizado
pela perda de performance da membrana, ou seja, com o passar do tempo e com a
acumulacdo de material na superficie da membrana ird ocorrer uma reducéo gradual do

fluxo de permeado.

Esta reducdo pode ser reversivel ou irreversivel conforme seja possivel, através de
processos de limpeza, recuperar amembrana de modo a que esta apresente um rendimento

semelhante ao verificado no inicio do processo.
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1.2.6 Pré-tratamento da solucdo de alimentagdo

De modo a minimizar estes fendmenos que afetam negativamente o processo de
separagdo por membranas, pode proceder-se a um pré-tratamento da solucdo de

alimentacéo do sistema.

De entre os pré-tratamentos utilizados com regularidade temos os tratamentos térmicos,
ajuste de pH, a adicdo de agentes complexantes, a clarificagdo quimica ou processos de

pré-filtracdo e centrifugacdo (Carvalho, 2008).

Os pré-tratamentos a aplicar bem como a sua severidade deverdo ser adequados ao tipo
de solucdo que se pretende separar, bem como as caracteristicas do material do qual a

membrana é composta e a sua interacdo com o material de alimentacéo.

1.2.7 Limpeza da membrana e equipamento

Uma limpeza adequada do sistema de filtragdo bem como da membrana utilizada ap6s
uma atividade de filtracdo apresenta-se como um dos principais fatores no combate a

ocorréncia de processos de fouling e danos na membrana.

Os diversos métodos de limpeza podem ser agrupados em métodos de limpeza
hidraulicos, mecanicos ou quimicos. No caso da limpeza de matérias organicas que se
acumulem na superficie de uma membrana, 0s processos de limpeza quimicos apresentam
um papel preponderante na recuperacdo de uma membrana no fim de um processo de

filtrac&o.

Esta limpeza quimica pode ser conseguida através da utilizacdo de diversos agentes, tais

como acidos fortes ou fracos, bases, enzimas e agentes complexantes (Mulder, 1991).

Tal como no caso das solucgdes de alimentacdo, também os agentes de limpeza quimicos
devem ser adequados a membrana onde serdo utilizados para que ndo sejam eles mesmos

um perigo para a integridade da mesma.
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1.2.8 Pressdo transmembranar

Um dos parametros com maior importancia num processo de separagdo tangencial por

membranas € a pressdo transmembranar (equagéo 3).

Este parametro caracteriza-se como sendo a diferenca de pressdo do fluxo a entrada do

modulo (Pe) de filtracdo e a presséo deste a saida (Ps).

AP = Pe — Ps (3)

Esta diferenca de pressao é observavel ao longo da superficie da membrana e variavel ao

longo do comprimento da mesma devido ao atrito entre a sua superficie e a solugéo.
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2. Objetivos

O objetivo deste trabalho foi o estudo das condicGes ideias para a maximizacdo e

otimizacdo do processo de extracao de extrato de Fucus vesiculosus.

Foi estudada a influéncia de diferentes cut-off de membranas, diferencas de pressao
transmembranar e de caudal de alimentacdo nas caracteristicas das solucdes retidas e

permeadas no fim do processo de filtragéo tangencial.

Perviamente foi otimizado o bindmio tempo-temperatura do processo de extracdo para a

obtencdo do maior teor de solidos dissolvidos.
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3. Materiais e Métodos

3.1 Preparagdo de extratos de alga

De modo a determinar qual o bindmio de tempo e temperatura ideal para a obtencédo de
uma maior massa de extrato liofilizado foram realizados diversos testes. Os mesmos
consistiram na producdo de extratos usando uma proporcéo de 1 para 20 de farinha de

alga para massa de agua.

De modo a obter esta proporcdo foram utilizados 140 ml de agua destilada a qual foram
adicionados 7 gramas de farinha de Fucus vesiculosus em frascos Schott. Foram
realizados ensaios a quatro temperaturas diferentes, 25, 50, 75, 100 e 120°C sendo a
suspensdo de alga exposta a estas diferentes temperaturas durante intervalos de tempo de

5, 60 e 120 minutos numa autoclave modelo Raypa RES-75 (Espanha).

Terminado o processo de extracdo, a solucdo foi centrifugada numa centrifugadora
Rotanta 460R (Alemanha) durante 10 minutos e sujeita a pressdes de 6780 rpm. Findado
este processo foi recolhido o sobrenadante dos tubos de centrifugacdes e rejeitado o pellet
formado. Este sobrenadante foi depois pesado e colocado em caixas de aluminio para ser
liofilizado sendo depois pesado novamente no fim do processo.
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3.2 Sistema de Membrana e condigGes estudadas

A filtraco realizada neste trabalho realizou-se através da passagem de diversos extratos
de algas produzidos através do aquecimento de uma solucdo de &gua destilada e farinha

de algas durante 120 minutos a uma temperatura de 120°C.

O sistema de filtragdo usada foi um sistema de membrana Sepa CF 11 Membrane Cell
(Estados Unidos da América) (Figura 10) com recirculagdo de concentrado até se obter
um volume de permeado de 500 ml e partindo de um volume de solugéo de alimentacao
de 2000 ml.

O fluxo de permeado foi medido ao longo tempo em intervalos de 2 e 3 minutos
alternados de modo a ser possivel realizar o calculo do caudal de permeado e tendo assim
dados sobre o acontecimento de fenémenos de fouling que diminuirdo a performance da
membrana. O retido sai da célula de titdnio onde se encontra a membrana passando de
seguida por um rotdmetro que mede o caudal de retido, sendo possivel assim controlar e
testar o sistema e a membrana a diferentes velocidades de caudal. Depois de passar pelo

rotametro, o fluxo de retido volta de novo ao recipiente de alimentacao.

Foram testadas membranas de cut-offs de 150 kDa e de 50 kDa. Os caudais testados foram
de 8,84 ml/min que equivale a uma medicdo de 4,5 no rotametro do sistema e um caudal
de 10,36 ml/min equivalente a uma medicdo de 5,5. As pressdes transmembranares
testadas foram de 2, 5 e 8 bar. Devido a restricdo de tempo proveniente do fim de periodo
de estagio nao foi possivel concluir os estudos da membrana de 50 kDa tendo por isso

sido realizados unicamente testes a um caudal de 5,5.
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Figura 10 - Esquema do sistema de membrana utilizado (adaptado de (Carvalho, 2008))
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3.3 Tipo de membranas

As membranas utilizadas foram membranas em folha da marca Nadir, de polietérsulfona,
com cut-off de 50 e 150 kDa. Estas membranas conseguem trabalhar com gamas de pH e

temperatura bastante elevados (Tabela 9)

Tabela 9 - Caracteristicas das membranas utilizadas

Designacdo | Marca Polimero Cut-off Gama de | Fluxo tipico
(kDa) pH (litro/m2.h)

UHO050 Nadir polietérsulfona | 50 0-14 2121

UP150 Nadir polietérsulfona | 150 0-14 7136

3.4 Operacgoes de limpeza

De modo a manter a membrana e o sistema nas melhores condi¢des para uma futura
utilizacdo e para permitir recuperar parcialmente a performance da membrana para
valores préximos dos obtidos antes da filtracdo, foi necessario proceder a uma correta

limpeza do sistema ap6s cada utilizagéo.

Numa primeira fase procedeu-se a retirada do méximo de solucdo de alimentacdo do
sistema. Este processo foi conseguido através da circulacdo de grandes volumes de agua
no sistema alternado a abertura ou fecho do canal de fluxo de filtrado de modo a se realizar

a limpeza do mesmo.

Depois de feita esta primeira limpeza superficial, foi necessario proceder a uma limpeza
mais profunda utilizando um agente de limpeza capaz de deteriorar material organico que
tera ficado alojado no sistema. Para isto foi utilizada uma solu¢do de P3 ultrasil 11
produzida através da dissolucdo de 300 gramas deste agente de limpeza por cada 6 litros

de agua.

Esta solucdo é depois feita circular no sistema durante alguns minutos alternado as
velocidades de caudal bem como abrindo e fechando o canal do fluxo de permeado de

maneira a limpar o sistema de filtracao.

54



Por ultimo, procedeu-se a nova limpeza do sistema usando desta vez dgua destilada para
expulsar todos os residuos da solucdo de limpeza e possivel material organico ainda

existente no sistema.

3.5 Analises fisicas

De modo a caracterizar o0s extratos obtidos pelas diversas combinagdes de

membrana/velocidade/pressdo foram realizadas diversas analises fisicas aos mesmos.

Estas analises tém em vista determinar a influéncia dos diversos fatores escolhidos em
cada teste sobre as vérias caracteristicas fisicas de um liquido, neste caso, 0s extratos de

algas.

Os extratos foram analisados quando ao seu valor de pH, solidos totais, turbidez, massa

volUmica, viscosidade e cor no sistema L*a*b*.

3.5.1 pH

O pH caracteriza-se como sendo uma medida da concentracao de ies de hidrogénio num
determinado liquido apresentando-se como um parametro importante para a determinacao
da acidez dos mesmos sendo desejado ou ndo que a sua concentracdo seja elevada

consoante e pretenda uma solugéo acida ou basica.

Os testes de pH foram feitos utilizando um equipamento de medicgéo de pH, PHM®61 da
Radiometer Copenhagen.

A analise consistiu numa primeira lavagem da sonda de medic¢do com agua destilada de
modo a remover quaisquer detritos que se encontrassem na mesma, de seguida a sonda
foi colocado na amostra em analise e feita a medicdo do valor de pH numa escala de 1 a
14 no visor do equipamento, a sonda foi depois retirada da amostra e mais uma vez limpa.

Este processo foi feito em triplicado para cada amostra.
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3.5.2 Sélidos totais

Do ponto de vista tedrico toda a matéria existente em liquido com a excecéo da propria
agua pode ser classificada como material sélido. Contudo, do ponto de vista analitico,
este indicador classifica-se como toda a matéria que permanece apos a evaporacao da fase
liquida de determinada solucdo depois da mesma ser exposta a elevadas temperaturas

durante um periodo de tempo (Sousa, 2001).

De modo a determinar a quantidade de solidos totais nas diversas solucdes, foram
realizados ensaios de secagem onde foram colocados cerca de 5 gramas de cada solucao
em caixas de Petri. Estas caixas foram depois colocadas a secar durante 16 h a uma
temperatura de 105°C até que toda a &gua presente tenha sido evaporada. Foram realizadas

determinag6es ensaios em triplicado.

3.5.3 Turbidez

Um fluido pode ver a sua transparéncia diminuida pela presenca de materiais em
suspensdo. Estes materiais presentes no fluido interferem grandemente com a passagem

de luz através do mesmo.

Sdo vérias as matérias que se podem encontrar em suspensdo podem elas ser organicas
ou inorgénicas variando em tamanho entre particulas coloidais até solidos de maiores

dimensGes. (Sousa, 2001)

No caso dos extratos, e mesmo apds a etapa centrifugacdo pré-filtracdo, estdo presentes

varios componentes que podem influenciar a passagem da luz pela solucéo.

Na andlise de turbidez foi utilizado um turbidimetro HI 83749 da HANNA Instruments
(Portugal). Foi necessario numa primeira fase proceder a calibracdo do equipamento em
questdo, para isso foram usadas 4 solucdes de calibragdo com valores de 0,10, 15, 100 e
500 unidades neflométricas de turbidez (UNT).

Feita a calibracdo foram colocados cerca de 10 ml da amostra em estudo em pequenos

fracos de quartzo sendo os mesmos limpos com papel antes de serem colocados no
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aparelho de medicéo de modo a que possiveis detritos ou dedadas no exterior ndo tenham

influéncia na medicéo obtida.

Esta analise foi realizada em triplicado.

3.5.4 Andlise de Cor

A cor dos extratos produzidos foi analisada no sistema L*a*b* sendo medida em
triplicado para cada amostra de extrato filtrado e de extrato retido de cada combinagéo de

fatores.
Nesta analise foi utilizado um equipamento CT-310 Chroma Meter da Konika Minolta.

O procedimento experimental consistiu numa primeira fase na calibracéo do equipamento
usando agua destilada como amostra padrdo. De seguida, amostras de extrato foram
colocadas na célula de quartzo utilizada pelo equipamento para a leitura da cor no sistema
L*a*b*.

3.5.5 Massa volumica

A massa volumica foi obtida através da utilizacdo de picndmetros de 100ml. Estes
picnometros foram primeiramente pesados vazios sendo de seguida cheios de extrato e
foi retirado o extrato em excesso até ao nivel do mesmo se encontrar na marca presente
no picnémetro. Foram depois pesados e foi comparado o seu peso quando cheio de extrato
com 0 seu peso guando vazios, 0 que em conjunto com o volume usado que era de 100
ml para 0 picndmetro em questdo, permite obter o valor da massa volimica do extrato em

estudo (equacéo 4).

(Peso picnometro cheio—Peso picndmetro vazio)

massa volimica = 4)

Volume do picnémetro
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3.5.6 Viscosidade

A viscosidade foi determinada através da utilizacao de viscosimetros capilares de vidro.

Estes viscosimetros foram mergulhados num banho de modo a que fosse possivel

controlar a temperatura do extrato. Esta temperatura foi estabelecida em 25°C.

Foi colocado um volume previamente estabelecido de extrato no interior do capilar, de 9
ml, e depois deixado no interior do mesmo, mergulhado no banho de modo a atingir e

estabilizar na temperatura pretendida.

O teste foi realizado através da succdo do extrato até 0 mesmo se encontrar acima da
marca superior de leitura. De seguida o liquido foi deixado escoar tendo sido
cronometrado o tempo que 0 mesmo demorou a escoar da marca superior de leitura até a
marca final. Esta leitura foi realizada em quintuplicado para cada solugéo de extrato retido

e filtrado.

Obtidos os dados do tempo de escoamento foi feita uma media aritmética dos mesmos

procedendo-se depois ao calculo da viscosidade aplicando a equagdo 5.

Nesta equacdo entram também os valores da massa volimica previamente calculada bem

como a constante associada ao viscosimetro escolhido.

Viscosidade = Tempo de escoamento X Massa volumica do extrato X

Constante do capilar (5)
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3.6 Analise estatistica

De modo a estudar mais aprofundadamente as relacdes entre as diversas variaveis obtidas
através das andlises realizadas aos extratos produzidos e correspondentes filtrados,

procedeu-se a um tratamento estatisticos dos dados obtidos.

Todas as medicGes, como ja foi demonstrado, foram feitas em triplicado e foram testadas
quanto a sua variancia e correlacdo entre elas utilizando o software estatistico IBM SPSS
Statistics (v24, IBM, Armonk, USA).

Foi realizado um estudo das médias dos dados atravées da aplicacdo do teste ANOVA a
dois fatores. As médias, no caso do estudo dos dados influenciados pelas pressdes
aplicadas, foram separadas através do método de Tukey. O nivel de significancia aplicada

aos testes foi de 0,05.

De modo a testar a correlacdo entre os diferentes dados e os fatores de variacdo
independentes (membrana, velocidade e pressdo) foi também realizado um estudo de

correlacéo aplicando o método de Pearson.
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4. Resultados e Discussdo

4.1 Rendimento do processo de extragao

O rendimento do processo de extracdo é claramente afetado pela temperatura e tempo de
extracdo. Foi possivel observar que uma maior temperatura contribui muito positivamente
para um maior teor de sélidos no extrato (Figura 11). Um maior valor de temperatura de
extracao tem efeitos positivos na solubilidade e racio de transferéncia de massa. De um
modo geral é possivel afirmar que quanto maior for a temperatura de um liquido de
extracdo maior sera o seu poder penetrante resultando assim numa maior eficiéncia e
velocidade de extracao (Ali e Ahmand, 2011).

Este aumento elevado do rendimento do processo com a temperatura e tempo de extracdo
é bastante positivo do ponto de vista da otimizacao da producdo de volumes elevados de
extrato. As elevadas temperaturas contribuirdo para uma maior facilidade na quebra de
ligac6es dos compostos da farinha de algas contribuindo assim para um maior rendimento
nos extratos no fim de liofilizados. Existird uma maior quantidade de material extraido
de uma mesma quantidade de farinha de Fucus inicial, no entanto, poderd ser um
problema devido a possivel deterioracdo de algum componente bioativo que se apresente
como desejavel que ndo consiga resistir a estas condicdes extremas de tempo de

temperatura.
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Figura 11 — Rendimento das extracBes de Fucus vesiculosus

Com base nestes resultados, selecionou-se a extracdo a 120°C durante 2 h para obtencéo

dos extratos sujeitos ao processo de filtracéo.

Seria interessante proceder a um estudo futuro onde fosse comparado a quantidade dos
varios constituintes do extrato de Fucus ao longo dos diversos valores de temperatura de
modo a determinar qual a temperatura maxima que esses compostos seriam capazes de
suster antes de se desnaturarem sendo depois possivel obter a melhor combinacéao entre o

rendimento e quantidade de compostos obtidos.
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4.2 Permeabilidade da membrana a dgua

De modo a testar a permeabilidade intrinseca de cada membrana, foram realizados
diversos testes com &gua destilada de modo a se poder proceder ao tracar de uma reta de
calibracdo e através da equacdo da mesma podermos calcular a permeabilidade da

membrana a utilizar.

Este trabalho foi realizado para as duas membranas em estudo, 150 kDa (Figura 12) e 50
kDa (Figura 13). As permeabilidades obtidas foram, respetivamente, 36,692 e 146,65
litros por metro quadrado por hora (LMH). Estes valores sdo surpreendentes uma vez que
seria de esperar que fossem obtidos resultados contrarios, onde a membrana de 150kDa
possui-se uma permeabilidade mais baixa, estes resultados poderdo se dever a algum tipo
de erro de leitura, contaminacdo do sistema ou um possivel erro de identificacdo das

membranas por parte do fabricante.
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Figura 12 - Curva de permeabilidade membrana 150kDa

62



1200

(@]
?3 1000 y = 146,65x - 181,74 @
£
o 800 .
o
v < ..
T ~ .
600

o £ -
3= P
=
o 400
© ..-'
©
< 200
[

0

0 2 4 6 8 10

Pressdo transmembranar (bar)

Figura 13 - Curva de permeabilidade membrana 50kDa

4.3 Testes de perda de fluxo de permeado

Ao longo do processo de filtracdo, e devido a ocorréncia de fenémenos de fouling e
acumulacdo de material na superficie da membrana, foi possivel observar uma reducéao
do caudal de permeado. Contudo, e ao contrario do que seria inicialmente previsto, apesar
das membranas possuirem cut-offs diferentes, o caudal de filtrado para uma mesma
velocidade de caudal de retido estabilizou em valores semelhantes (Figuras 14 e 15). Isto
pode ser explicado pelo facto de que o principal limitador ao fluxo de filtrado, nestas
condigdes, ser o caudal utilizado e n&o o cut-off da membrana como inicialmente pensado.
Isto pode ser observado na Figura 14 e na Figura 15 onde os caudais finais de filtrado
estabilizaram em valores semelhantes para os processos de filtracao realizados a volumes

de caudal idénticos independentemente da membrana em uso.

Neste caso as velocidades de corte a quando de um caudal de 5,5 parecem ser suficientes
para provocar o arrastamento de material reduzindo assim o fendmeno de fouling de tal
forma que o se observem caudais de filtrado semelhantes independentemente de se usar

uma membrana de 150 ou 50 kDa.

Seria interessante estudar a influéncia de um caudal de 4,5 neste mesmo caudal final nas
duas membranas, contudo, devido as limitacfes de tempo mencionadas anteriormente foi

impossivel concluir estas analises.
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4.4 Andlises fisicas

Na Tabela 10 pode observar-se um resumo das varias analises realizadas aos extratos ao

longo do trabalho. Foram analisados os valores de pH, solidos totais e turbidez das
solucdes de extrato filtrado e retido.
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Extrato em teste

50kDa 8bar Velocidade
55

50kDa 5har Velocidade
55

50kDa 2 bar Velocidade
55

150kDa 8 bar Velocidade
55

150kDa 5 bar Velocidade
55

150kDa 2 bar Velocidade
55

150kDa 8 bar Velocidade
4,5

150kDa 5 bar Velocidade
4,5

150kDa 2 bar Velocidade
4,5

66

pH
Filtrado

5,10

5,20

5,10

5,45

5,40

5,20

5,50

5,40

5,60

Retido

4,9

5,0

5,60

5,50

5,50

5,40

5,20

5,35

5,70

Solidos Totais (Q)

Filtrado

0,0850

0,0763

0,0766

0,0700

0,0674

0,0741

0,0771

0,0855

0,0981

Retido

0,1551

0,1475

0,1395

0,1336

0,1445

0,1362

0,1561

0,1549

0,1596

Turbidez (UNT)
Filtrado

30,983

19,617

102,333

105,167

188,833

144,667

34,100

11,933

72,967

Retido

294,333

296,000

267,667

403,500

411,667

366,330

397,167

245,167

223,800

Tabela 10 - Tabela resumo das
analises aos extratos



4.4.1 pH

Olhando aos resultados obtidos para os valores de pH das solugdes de permeado e de
retido, ndo é possivel tracar uma associacao Idgica entre valores, uma vez que em alguns
casos os valores de pH da solucéo filtrada sdo maiores que os da solucdo retida (Tabela
10) enquanto que noutros casos podemos observar o contrario. Contudo, é possivel
observar que os valores se encontram todos entre uma gama de 5 e 5,5 de pH. Estes
valores de pH sdo mais baixos do que os valores da agua destilada usada como liquido de
extracao gque se encontra perto de valores de 6,5 de pH. Este valor indicamos que ocorreu
a extracdo de compostos da farinha de algas para a agua compostos esses responsaveis

por este abaixamento de pH.

4.4.2 Solidos totais

As solugdes de retido possuem valores muito mais elevados de solidos totais. Isto deve-
se ao facto de muito material ter ficado retido, tornando assim esta solu¢do numa solugéo

muito mais concentrada (Tabela 10).

No entanto, ndo foi possivel observar diferencas significativas entre os solidos totais de
solucdes obtidas através da filtracdo por membranas com um cut-off de 150 kDa de outras

obtidas através de membranas com cut-off de 50kDa.

Isto podera ter explicacdo no facto de serem cut-off relativamente proximos podendo
também indicar que a maioria dos constituintes deste extrato se encontrem em valores de

peso molecular superiores ou inferiores aos separados por estes cut-off.
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4.4.3 Andlise de turbidez

E possivel observar que a turbidez é reduzida em parte no extrato filtrado pois as
particulas de maior dimens&o que os poros da membrana em uso foram removidas para a

solucdo de retido (Tabela 10).

Um menor tamanho dos poros da membrana ird permitir solugdes mais limpidas algo que
pode ser observado nos valores de turbidez obtidos para os extratos filtrados utilizando

uma membrana de 50kDa em oposi¢éo ao extrato utilizando uma membrana de 150kDa.

Comparando ambos os conjuntos de dados de uma mesma membrana, mas obtidos
através de velocidades de caudal diferentes, podemos observar que os valores de turbidez
em UNT nos extratos filtrados obtidos através de velocidades mais altas sdo mais

elevados que os extratos obtidos a velocidades mais baixas.
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4.4.4 Andlise de cor

Analisando os resultados a analise de cor dos extratos, pode observar-se que o extrato
filtrado (Tabela 11) possui valores de b mais baixos, assim como de a, 0 que justifica a

sua cor mais ambar em comparacao com o castanho mais escuro que € possivel observar

no caso das soluc@es de retido (Tabela 12).

Esta diferenca nas tonalidades podera indicar uma maior concentragdo de fucoxantina nos

extratos retido uma vez que este pigmento € o responsavel pela cor castanha das algas da

familia Fucus.

Tabela 11 - Anélise de cor a solucéo filtrada

4,5

Filtrado L* a* b*
50kDa 8bar Velocidade 5,5 {95,240 |-0,263 |5,977
50kDa 5bar Velocidade 5,5 {97,180 |-0,620 |5,500
50kDa 2 bar Velocidade 5,591,410 |-0,030 |10,583
150kDa 8 bar Velocidade 94,320 |[-0,510 |9,680
55

150kDa 5 bar Velocidade |94,010 |[-0,520 |7,230
55

150kDa 2 bar Velocidade |93,453 |[-0,523 |10,783
55

150kDa 8 bar Velocidade |96,717 |-0,243 |4,737
45

150kDa 5 bar Velocidade |97,870 |-0,540 |6,453
45

150kDa 2 bar Velocidade|96,433 |-0,660 |7,573
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Tabela 12 - Analise de cor a solucao retida

4,5

Retido L* a* b*
50kDa 8bar Velocidade 5,5 | 86,227 |0,297 |25,497
50kDa 5bar Velocidade 5,5 | 86,860 |-0,760 |27,000
50kDa 2 bar Velocidade

86,013 |0,340 |25,127
55
150kDa 8 bar Velocidade

78,920 |1,490 |29,987
55
150kDa 5 bar Velocidade

80,623 |1,180 |28,870
55
150kDa 2 bar Velocidade

85,373 |0,787 |28,970
55
150kDa 8 bar Velocidade

83,983 |0,240 |26,860
45
150kDa 5 bar Velocidade

85,940 |-0,060 |26,267
45
150kDa 2 bar Velocidade

86,593 |-0,370 |26,613

4.4.5 Massa volumica e viscosidade

Numa primeira analise, as massas volumicas dos extratos produzidos (Tabela 13), ndo
apresentam diferengas claras entre os retidos e filtrados (Tabela 13). Em alguns casos, a
massa vollmica serd maior no retido, enquanto que noutros casos a massa volumica é
maior no filtrado podendo estas inconsisténcias ter origem em algum erro associado ao

processo de medicdo da massa volimica através do uso de picnometros.
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No caso da viscosidade os valores sdo bastante mais elevados no caso do retido, fruto da
sua maior concentracdo em comparagdo com filtrado. A maior quantidade de sélidos no
retido devido a sua concentracdo através do processo de filtracdo, contribui para que o
mesmo possua uma viscosidade mais elevada, algo que € observavel no teste de medicao

de viscosidade através de capilares de vidro utilizado neste trabalho.

Tabela 13 — Massa volUmica e viscosidade dos extratos analisados

Extrato em Massa volumica (g/ml) Viscosidade (Pa.s)
teste Filtrado Retido Filtrado Retido
50kDa 8bar
1,09162 1,09856 1,122 2,210
Velocidade 5,5
50kDa 5bar
) 1,08918 1,09498 1,091 2,092
Velocidade 5,5
50kDa 2 bar
1,09164 1,09804 1,162 2,168
Velocidade 5,5
150kDa 8 bar
1,08724 1,0951 1,162 2,080
Velocidade 5,5
150kDa 5 bar
) 1,08796 1,0949 1,100 2,048
Velocidade 5,5
150kDa 2 bar
) 1,097 1,08242 1,162 2,012
Velocidade 5,5
150kDa 8 bar
) 1,0626 1,05276 1,077 2,267
Velocidade 4,5
150kDa 5 bar
) 1,0908 1,09988 1,107 2,208
Velocidade 4,5
150kDa 2 bar
) 1,09036 1,09826 1,212 2,067
Velocidade 4,5
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4.4.6 Estudo da relagdo entre as diferentes varidveis

Depois de realizadas todas analises fisicas aos extratos filtrados foi possivel obter os
resultados que se encontram na Tabela 14 no caso do extrato filtrado e na Tabela 15 no
caso do extrato retido contudo, como referido anteriormente, no caso da membrana de 50
kDa s6 existem dados relativos ao caudal de 5,5 uma vez que por restricdes de tempo nao

foi possivel concluir todos os ensais com esta membrana durante o periodo de estagio.
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Tabela 14 - Analise estatistica da solucdo de filtrado

Filtrado Membrana vaIIDue Velocidade P value Pressao vaTue
150 50 4,5 55 2 bar 5 bar 8 bar

pH 5,425 + 0,125 5,133 £ 0,050 0,000 | 5,500+0,087 5,242+0,141 0,000 5.300+0,229 5,333+0,033 5,350+0,189 0,838

Sélidos (g) | 0,079+0,011 0,079+0,049 0,880 | 0,087+0,009 | 0,075+0,006 0,000 0,083+0,012 0,0764+0,008 | 0,077+0,007 0,269

Turbidez

(UNT) 92,9444+62,989 | 50,967+38,840 | 0,080 | 26,763+8,921 | 61,130+14,408 | 0,011 106,656+31,228 | 73,450+86,681 | 56,750+36,340 | 0,191

Massa

volUimica 1,086+0,012 1,091+0,001 0,523 |1,081+0,016 | 1,091+0,004 0,184 1,093+0,004 1,089+0,001 1,080+0,016 0,309

(g/ml)

Viscosidade

(Pa.s) 1,137+0,051 1,125+0,035 0,737 | 0,071+0,041 0,033+0,014 0,964 1,179+0,029% 1.099+0,008° | 1,120+0,043% | 0,043

Cor (b*) 7,742+2,058 7,353+2,431 0,666 | 1,123+0,412 2,210+0,521 0,017 9,647+1,558? 6,394+0,750° | 6,798+2,227° | 0,000
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Tabela 15 - Analise estatistica da solucdo de retido

Retid Membrana P value Velocidade P value Presséo P value
etido
150 50 45 55 2 bar 5 bar 8 bar
pH 5,442+0,158 | 5,167+0,328 | 0,006 | 5,417+0,222 5,317+0,275 0,354 5,567+0,1322 5,28310,222° 5,200+0,260° 0,003
Solidos (g) 0,148+0,010 | 1,147+0,007 |0,975 | 0,157+0,003 0,143+0,008 0,000 0,145+0,011 0,149+0,005 0,148+0,011 0,656
Turbidez 341,222+79,4 | 286,056+15,8
0,052 | 288,611+81,981 | 339,944+58,349 | 0,072 285,889+63,825% | 317,611+73,976® | 365,000+53,099" | 0,048

(UNT) 07 16
Densidade
(gimi) 1,088+0,019 | 1,097+0,002 | 0,470 | 1,086+0,029 1,094+0,006 0,513 1,093+0,009 1,099+0,007 1,082+0,026 0,478
g/m
Viscosidade
(Pas) 2,114+0,100 | 2,157+0,060 | 0,523 | 2,181+0,103 2,102+0,074 0,222 2,083+0,079 2,116+0,083 2,185+0,096 0,388

a.s
Cor (b*) 27,928+1,446 | 25,874+0,859 | 0,001 | 26,580+0,087 27,575+1,883 0,131 26,903+1,678 27,379+1,163 27,448+1,994 0,750
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Olhado primeiramente para os dados obtidos para o filtrado, pode observar-se que existem
casos de diferencas significativas pontuais, em alguns indicadores, entre membranas,

pressdes e velocidades de caudal.

No caso das diferentes membranas sdo possiveis observar diferencas significativas entre

os valores de pH entre as duas membranas em estudo.

Através do estudo da correlacdo de Pearson dos valores (Anexo V) é possivel observar
que os coeficientes de correlagdo entre o pH e a membrana sera de -0,800, ou seja, o facto
de este valor ser negativo indica que com a diminui¢cdo da dimensdo dos poros da

membrana o valor do pH tera tendéncia a diminuir.

Olhando para os dados da velocidade pode observar-se que existem diferencgas
significativas para os valores de sdlidos totais, pH, cor no espectro dos amarelos e

turbidez.

Consultando os valores do coeficiente de correlacdo de Pearson (Anexo V) pode
observar-se que no caso do pH e dos sélidos, um aumento da velocidade de caudal de
retido ira provocar um menor pH e um menor valor de sélidos no extrato filtrado. Em
oposicdo, no caso dos valores de cor e de turbidez, uma maior velocidade provocard um

aumento destes indicadores.

Por fim, olhando para a relacdo entre a pressao e 0s valores obtidos nas analises ao extrato
filtrado pode observar-se diferencas significativas nos valores da viscosidade e da cor do

extrato obtido a diferentes pressoes.

Neste caso, uma vez que se possui mais que 2 conjuntos de dados para a pressao, uma
vez que existem 3 pressGes em estudo, pode agrupar-se os dados onde é possivel observar
diferengas significativas.

Quanto aos valores da viscosidade pode concluir-se que os valores obtidos em extratos
filtrados a 2 bar serdo significativamente diferentes dos obtidos a 5 bar, contudo, os
valores obtidos a 8 bar ndo serdo significativamente diferentes de nenhum destes dois
grupos. Os valores para a cor agrupar-se-d0 em 2 grupos sendo os extratos filtradosa 5 e

8 bar significativamente diferentes dos obtidos a 2 bar no que toca a valores de cor.
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Analisando os dados obtidos para as solucGes de extrato retido notamos que, tal como no

caso dos extratos filtrados, existem diferencas entre alguns valores.

Mais uma vez comecando pela andlise das relacBes dos valores obtidos para as diferentes
membranas pode notar-se que diferentes membranas influenciam significativamente os
valores de cor e pH obtidos, no caso do pH o mesmo j& tinha sido verificado para os

extratos filtrados.

Passando para a analise dos dados tendo em conta diferentes velocidades podemos
observar que uma alteracdo da mesma provocaré diferencas significativas nos valores de

solidos totais presentes no extrato filtrado.

Por fim, e analisando os valores para as diferentes pressdes, é possivel verificar que uma
alteracdo no valor da pressao a que se realizard a operacdo de filtracdo influenciara os

valores de pH e turbidez obtidos nos extratos filtrados.
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5. Conclusdo

A partir da analise dos resultados obtidos foi possivel determinar um bindmio de tempo
e temperatura ideal de 120°C durante 120 minutos de extracéo, esta combinacéo permite-

nos obter o méximo de volume de extrato filtrado de entre todas as combinagdes testadas.

Depois de obtido este extrato de depois de se proceder ao processo de filtracdo tangencial
é possivel observar que as alteracfes nos valores de pressao e de velocidade usados bem
como nos cut-off das membranas escolhidas tém influéncia direta nos valores das analises

realizadas aos diferentes extratos.

Ao longo da filtragdo foi também possivel observar-se que o fator limitante no que ao
caudal de filtrado diz respeito, neste caso especifico, sera o do caudal de entrada em uso

e ndo o valor do cut-off das membranas escolhidas.

Foi impossivel tracar uma tendéncia global, ou seja, € impossivel dizer que um aumento
de caudal provocard um aumento ou diminuicdo de todos os valores dos indicadores em
estudo. Contudo, feito um estudo caso a caso atravées de analise estatistica é possivel
encontrar diferencas significativas e casos especificos em que a variacdo dos valores das
variaveis independentes deste processo (pressao, velocidade e cut-off da membrana) tém
uma influéncia positiva ou negativa nos valores obtidos nas andlises de determinado

indicador.

Como modo de melhoria deste trabalho seria interessante no futuro proceder ao estudo de
ainda mais cut-off de membrana bem como diferentes velocidades para além das duas

utilizadas.

Este trabalho da producéo e filtracdo de extrato possui uma relacdo direta com o trabalho
realizado no capitulo | deste relatério uma vez que se apresenta como uma solucéo viavel
para a introducdo direta de extratos de algas em massas alimenticias ou como uma forma
de se proceder ao isolamento de um componente benéfico nos extratos em questdo para

uma posterior inclusdo neste alimento.
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Anexo | — Ficha técnica da alga Gracilaria

I FICHA TECNICA - Gracilaria sp. | Desidratada | BIO

m ALGAY

1. Dados do Produtor

Identificagio

ALGAplus — Produgdo e comercializagio de algas e seus derivados, Lda

Morada

CIEMar - Travessa Alexandre da Conceigdo s/n, 3830-196, ilha'.'n, Portugal

Telefone

+351 937980006

E-mail

geralalaplus pt

Website

www.algaplus pt

2. Especificagbes Gerais de Produto

. . | Nome Cientifico Gracilana sp.
idendiiicagao Home Comum Cabelo-de-velha | Ogonon
Origem | Portugal
Codigo Bamras | 5600736851 416 D

Marcas
m ALGA'

3. Forma de apresentagédo

3.1 Tipologias de Produto

1.2 Embalagem

3.2 1 Caracteristicas

3.2 2 Formato

ALGAplus — Producdo e comercializagao de algas & seus derivados, Lda.
warw.algaplus.pt | geral@algaplus.pt | +351 937 930 006
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= 100 kg;
* 10 kg,
Sacos de papel com reforgo : ?x':‘g.-;g
ntemo plastico; .« 500g
* 250g
Desidratada Infeira + i00g
o 100 kg;
Desidratada moida + 10kg
Flocos S
Granuometria: | S3C08 .d; :ape: }:l:;jn' refc-;.; : ; :t';g:tg
s 025-1.5mm 0 plashico; . S00g
o 15_40mm s I50g
| *  4.0-10.0mm * 100g
Bakdes de plastico com
Desidratada moida tampa adequados a uso
Farinha alimentar * T50g
Granulometnia:
«  <(025mm
1/a
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4. Codificagio Intema e Rastreabilidade

Codigos Internos

Espécie | G1

Desidratada Inteira | D

Desidratada moida | M

Lote

A codificaco do lote & composta pelo codigo da espécie, seguido da indicacdo da semana e ano da
produgdo e, por fim, pelo codigo de identificagdo da fipologia de produto
Ex_ Gracilania sp. desidratada imteira produzida no dia 3 de janeiro de 217 G1.04117.0

E mantido um sistema eficaz de rastreabilidade em todo o processo, através da criagdo de lofes e da documentagdo
interna, sendo possivel identificar a origem e destino de todos 05 produfos processados e comercializados.

5. Caracteristicas Organoléticas

Cor Vermelho escuro, quase castanho;
Cheiro Caracteriztico | Marinho;
Sabor Caracteriztico

6. Valor Nutricional
6.1 Macronutrientes (por 100 g de alga)

Valor Energético (keal) 210

(kJ) B73

Lipidos totais (g) 14

AG saturados (g) 042

AG polinsaturados (g) 0,18

Hidratos de Carbono (g) 84

Acicares (g) 02

Proteina (g) 219

Fibra alimentar (g) 59

6.2 Micronutrientes — Vitaminas e Minerais® (por 100 g de alga)

Potassio (mg) 5853
Calcio (mg) 1282

Fasforo (mg) 177

Magnésio (mg) 412

Ferro (mg) 18,7

Zinco (mg) 33

Cobre (mg) 04

2[4

ALGAplus — Produgio e comercializagdo de algas e seus derivados, Lda.
wwnw.algaplus.pt | geral@algaplus.pt | +351 937 980 006



I FICHA TECNICA - Gracilaria sp. | Desidratada | BIO m ALG ﬁ"‘

Manganésio (mg) 1035
lodo (pg) 434300
“Vitaminas e Minerais presentes em quantidades significativas. de acordo com o Regulamento (UE) n® 1168/2011.
6.3 Outros constituintes
Sal (g) 5g
Humidade (%) 1%
1. Critérios Microbiologicos
Parametros Limite critico
Microrganismos tofais a 30 °C <10°uiclg (1)
Anaérobios Sulfito-Redufores =10% ufclg (1)
Estafilococcus coagulase positiva =10= ufclg (1)
Coliformes fecais =10 wict/g 1)
Clostridium perfringens <1 uiclg (1)
Bolores =10 ufclg (2)
Leveduras =105 ufclg (2)
Salmonela spp. Ausenfe em 259 (1,2
Listeria monocyfogenes Ausente em 259 (2
(1] Reguwacdo francesa - CEVA 2074
{21 \alores Gwia para avakacay da qualidace micmbiologics de aimenios INSA_Grupo 3
8. Critérios Toxicologicos_ metais pesados e outros elementos
Parametros Limite critico
Arsénio inorganico 3 mg/kg (peso seco) (1
Estanho & mg'ky (peso seco) (¢
Cadmio 0,5 mghkg (peso seco) (1) || 3 makg (peso fresco) 12
Chumbo 5 mg'kg (peso seco) (4
Merciinio 0,1 ma/kg (peso seco) (1)
lodo 2000 mg'kg (peso seco) (1)
(1] Requiagao francesa — CEVA 2014
|'.?_| 'iEg‘u'.'i‘."'lEf.‘iﬂi CE n°® 6292008, 420:201 1, 4882014 para & Tl iyl SlmeTass que ooNsEam exciusiva od ,:l"l"ll.?‘.[-dﬂiE'.'"E em a'.'g'a:
FEC3E O e F:ﬂﬂ'u'!{ls derivados o 5;;55

ALGAplus — Producio e comercializagao de algas e seus derivados, Lda.
waw.algaplus.pt | geral@algaplus.pt | +351 937 330 006
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I FICHA TECNICA - Gracilaria sp. | Desidratadsa | BIO

9. Informacio ao Consumidor | Rotulagem

Denominagao doys)
Produtoyfs)

Alga cabelo-de-velhal ogonon (Gracilana sp ) desidratada mteira

m ALGA*

Alga cabelo-de-vethal ogonor (Gracilara 5p.) desidratada em focos

Farinha de alga cabelo-ge-velhal ogonori (Graciana sp.) decikdratada

Identificagdo do Produtor

ALGAplus - Producdo e comercializagio de algas e seus derivados, Lda.

Quantidade liguida

Variavel congoante o formato da embalagem (ponto 3.2.2)

Ingredientes

100% aka desidratada da espécie Gracilaria sp.

Informagao Nutricional

Apresentar dados: Valor Energético, Hidratos Carbono, Aglcares, Lipidos totais, AG
saturados, Proteinas, Fibra, Sal; Vitaminas e Minerais (em quanfidades significativas)

Alergénios

Produto ndo alergénio;

Diada a sua ofigem natural conter vestigios de:
Peixe,

Crustacsos,

Moluscos;

Produto izento de gliten.

Info adicional

Auséncia de OGM
Sem coranfes nem consenvanies

Produto de origem biclogica
Cerfificagao Bioldgica por entidade competente e independente
SATIVA PT-BIO-03

Data de durabilidade minima

Estabelecida até 3 anos apos o embalamento.

O nao cumprimento das condigies ideais de conservagio pode induzir alteragdes nas

caracteristicas de qualidade do produto, diminuindo o prazo estabelecido.

10. Condigoes de Transporte e Conservagdo

Transporte

Transporie realizado em veiculos fechados.

Armazenamento

Manter 2 embalagem fechada, em local abrigado de fontes diretas de ez e calor,
Armazenar em local isento de humidade e 4 temperatura ambiente.

ALGAplus — Producio e comercializagio de algas e seus derivados, Lda.
www.algaplus.pt | gerali@algaplus.pt | +351 937 980 006




Anexo |l — Ficha técnica da alga Fucus

I FICHA TECNICA - Fucus vesiculosus | Desidratada | BIO

90

m ALGAY

1. Dados do Produtor

Identificagdo | ALGAplus — Producdo e comercializacio de algas e seus derivados, Lda

Morada | CIEMar - Travessa Alexandre da Conceigdo s/n, 3830-196, ilhavo, Portugal

Telefone | +351 937380006

E-mail | geral@algaplus pt

Website | www.algaplus. pt

2. Especificagtes Gerais de Produto

. | Nome Cientifico Fucus vesiculozus
Identificagao Nome Comum Fava-do-mar | kelp
Origem | Portugal
Codigo Barras | 5600736851 461 D

Marcas
m ALGAY

3. Forma de apresentagdo

3.2 Embalagem

3.1 Tipologias de Produto -
3.2.1 Caracteristicas

3.2 .2 Formato

ALGAplus — Producdo e comercializagdo de algas e seus derivados, Lda.
www.algaplus.pt | geral@algaplus.pt | +351 337 930 006

s 100 kg;
e 10 ky;
Exd
Sacos de papel com reforgo : ‘."; .-;g
ntemo plastico; g,
» G00g
s JG0g
Desidratada Inteira « 100g
« 100 kg;
Desidratada moida v 10 ky;
Flocos i - « Gl kg
Granulometiia Sacos de papel com reforco . 1kg
ntemo plastico; !
* 025-1.5mm ! = 500g
v 15-40mm = 250g
s 4.0-10.0 mm » 100g
Baldez de plasfico com
Desidratada moida tampa adequados a uso
Farinha alimentar » Th0g
Granulometria
s <0 25mm
1fa



I FICHA TECNICA - Fucus vesiculosus | Desidratada | BIO

m ALGAY

4. Codificagdo Intemna e Rastreabilidade

Codigos Internos

Espécie | F1

Desidratada Inteira | D

Desidratada moida | M

Lote

A codificacdo do lote & composta pelo codigo da espécie, sequido da mndicagio da semana e ano da
producdo e, por fim, pelo cadigo de identificacdo da fipologia de produto
Ex_ Fucus vesiculosus desidrafada inteira produzida no dia 3 de janeino de 2017 F1.0117.D

E mantido um sistema eficaz de rastreabilidade em todo o processo, através da criagdo de lotes e da documentagao
inferna, sendo possivel idenfificar a origem e destino de fodos os produtos processados e comercializados.

5. Caracteristicas Organoléticas

Cor Castanha
Cheiro Caracterictico | Marinho;
Sabor Caracteristico

6. Valor Nutricional
6.1 Macronutrientes (por 100 g de alga)

Valor Energético (kcal) 209

(kJ) BES

Lipidos totais (g) 24

AG saturados [g) 046

AG polinsaturados (g) 0,38

Hidratos de Carbono [g) 108

Agicares (g) 02

Proteina (g) 145

Fibra alimentar (g) 431

6.2 Micronutrientes — Vitaminas e Minerais® (por 100 g de alga)

Biotina B (pg) 473
Potassio (mg) 3272
Calcio (mg) 1167

Magnesio (mg) gas

Fermo (mg) 14,7

Zinco (mg) a2

Cobre (mg) 04

Manganésio (mg) a3

2/

ALGAplus — Producao e comercializagao de algas e seus derivados, Lda.
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+351 937 980 D06



I FICHA TECNICA - Fucus vesiculosus | Desidratada | BIO

Selenio (pa) 864

lodo (pg) 40000

"Vitaminas e Minerais presentes em guantidades significativas. de acordo com o Regulamento (UE) n® 11608/2011.

6.3 Qutros constituintes

Sal(g) 76

Humidade {%) 12

7. Critérios Microbiolégicos

Parimetros

Limite critico

Microrganismos fofais a 30 °C

<105 ufcly (4

Anaérobios Sulfito-Redufores

<10° ufclg (1

Estafilococcus coagulase positiva

<10° ufclg (1

Coliformes fecais

=10 wfcig (1

Clostridium perfringens

<1 uicig (1

Bolores

<107 uficly (2

Leveduras

<10° ufcig (2

Salmonella spp.

Ausente em 25912

Listeria monocyfogenes

Ausente em 259 (2

(1) Regulagdo francesa - CEVA 2074

(2] Valores Guia para avaliago da qualidade micrbioldgica de alimentos INSA_Gnupo 3

B. Critérios Toxicologicos_ metais pesados e outros elementos

Parimetros

Limite critico

Arsénio inorganico

3 mgkg (peso seco) (1

Estanho

5 mgkg (peso seco) (1

Cadmio

0,5 mghkg (peso seco) (4 || 3 ma/kg (peso fresco) 2

Chumbo

5 mgkg (peso seco) (1

Merciinio

0,1 mg/kg (peso seco) (4

lodo

2000 mg'ky (peso seco) (1

{1) Feguapdo francesa - CEVA 2014

(2] FRegwamemnins CE N 6292008, 42002011, 4852014 pava suplamenios almenianes gue consisam encdiusiva :..'pr.'r.c*_l:am:e-nrs B 3gas

SELEE O EM DO0Ws OeTVados O aigas

ALGAplus — Producao e comercializagdo de algas e seus derivados, Lda.

warw.algaplus.pt | geral@algaplus.pt

92

+351 937 980 006
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9. Informacgio ao Consumidor | Rotulagem

Denominagao dojs)
Produtofs)

& Alga fava-do-markelp (Fucus vesiculosus) desidratada inteira

m ALGAY

*  Alga fava-do-markelp (Fucus vesiculosus) desidratada em fiocos

* [Farinha de alga fava-do-markelp (Fucus vesiculosus) desidratada

Identificagdo do Produtor

ALGAplus - Produgdo e comercializagio de algas e seus derivados, Lda.

Quantidade liquida

Varigvel consoante o formato da embalagem (ponto 3.2.2)

Ingredientes

100% ahya desidratada da espécie Fucus vesiculosus

Informagao Nutricional

Apresentar dados: Valor Energético, Hidratos Carbono, Aglcares, Lipidos totais, AG
saturados, Proteinas, Fibra, Sal; Vitaminas e Minerais (em guantidades significativas)

Alergénios

Produto ndo alergénio;

Dada a sua ofigem natural conter vestigios de:
* Peig,
*  Crustaceos,
*  Moluscos;

Produto izenio de gluten

Info adicional

Auzéncia de OGM
Sem coraniss nem conservantes

Produto de origem bioldgica
Cerfificagdo Bioldgica por entidade competente e independente
SATIVA PT-BIO-03

Data de durabilidade minima

Ectabelecida até 3 anog apos o embalamento.

O nac cumprimento das condighes ideais de conzervagio pode induzir alteragies nas

caracteristicas de qualidade do produto, diminuindo o prazo estabelecido.

10. Condigtes de Transporte e Conservagéo

Transporie

Tranzporte realizado em veiculos fechados.

Armazenamenito

Manter a embalagem fechada, em local abrigado de fontes diretas de e e calor,
Armazenar em local isento de humidade & 3 temperatura ambiente.

ALGAplus — Producio

e comercializagdo de algas e seus derivados, Lda.

wwrw.algaplus.pt | geral@algaplus.pt | +351 937 380 006




Anexo |l — Ficha técnica da alga Ulva

I FICHA TECNICA - Ulva rigida | Desidratada | BIO

m ALGAY

1. Dados do Produtor

Idenfificagao | ALGAplus — Produgio e comerdializagSo de algas e seus derivades, Lda

Morada | CIEMar - Travessa Alexandre da ConceigSo sin, 3830-136, i||'|E'|'I:I, Portugal

Telefone | +351 937980006

E-mail | gerali@alyaplus. pt

Website | www. algaplus pt

2. Especificagtes Gerais de Produto

—_ | Nome Cientifico Ullva rigida
Identificagao Nome Comum Alface-do-mar
Origem | Portugal
Cddigﬂ Barras | 5600736851 096 D

ﬂﬂ ALGAY

3. Forma de apresentagéo

3.2 Embalagem

4.1 Tipologias de Produto
3.2.1 Caracteristicas

3.2.2 Formato

ALGAplus — Producdo e comercializagdo de algas e seus derivados, Lda.
www.algaplus.pt | geral@algaplus.pt | #351 937 930 006
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= 100 kg;
« 10kg
Sacos de papel com reforgo : .‘Ex';g.-:g
nterno plastico; '
o plastico . 500g
= J50g
Desidratada Inteira = 100g
= 100 kg;
Desidratada moida * 10kg
Flocos | caeoe de papel com reforgo * Sxikg
Granulomeria: memo plastico; v ik
« 0.25-1.5mm ' * sSlg
s 15-40mm * 250g
*  4.0-10.0mm + 10049
Baldes de plasfico com
Desidratada moida tampa a:ie:::gn's | usa .
Farinha 70g
Granukometria:
*  =(.25mm
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4. Codificacio Intema e Rastreabilidade

Espécie | U1

Codigos Infernos Desidratada Inteira | D

Desidratada moida | M

Lote | A codificacdo do lote & composta pelo codigo da especie, sequido da indicacdo da semana e ano da

produgdo e, por fim, pelo codigo de idenfificagdo da fipologia de produto

Ex. Lva nigida desidratada inteira produzida no dia 3 de janeiro de 2017 U1.0117.D

E mantido um sistema eficaz de rastreabilidade em fodo o processo, através da criagao de lotes e da documeniagao
interma, sendo possivel idenfificar a origem e destino de todos os produfos processados e comercializados.

5. Caracteristicas Organoléticas

Cor Verde
Cheiro Caracteristico;
Sabor Caracteristico

6. Valor Nutricional
6.1 Macronutrientes (por 100 g de alga)
Valor Energético (kcal) 197
(kJ) B13
Lipidos totais (g) 09
AG saturados (g) 0,28
AG polinsaturados (g) 057
Hidratos de Carbono g} 69
Acicares (g) 021
Proteina (g) 19,1
Fibra alimentar (g} 421
.2 Micronutrientes — Vitaminas e Minerais* (por 100 g de alga)
Vitamina A (pg) 200
Vitamina D {pg) 13
Vitamina E [mig) 195
Vitamina C{mg) b8
Riboflavina B2 03
Niacina B3 (mg) a5
Ac folico B (pg) 53
B12 (pg) 96
2/a
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Potassio (mg) 1852
Calcio (mg) 1198
Fosforo (mg) 18
Magnésio (mg) 2776
Fermo (mg) 789
Zinco (mg) T
Cobre (mg) 1.3
Manganésio (mg) 38
Selenio (pg) 149
lodo (pg) 9200
"“Vitaminas e Minerais presentes em quantidades significativas, de acordo com o Regulamento (UE) n® 11822011,
6.3 Qutros constituintes
Sal (g) 456
Humidade (%) 12

1. Critérios Microbiologicos

Parametros

Limite critico

Microrganismos fofais a 30 °C

<105uicly

Anaérobios Sulfito-Redutores

<10° ufclg |

Estafilococcus coagulase positiva

<10° ufcfg |

Coliformes fecais

<10 ufcig (1

Clostridium perfringens

< 1 ufclg

Bolores

<107uicly (2

Leveduras

<105 ufcly 2

Salmonella spp.

Ausente em 25g (1.2

Listeria monocytogenes

Ausente em 259 (2

1)  Reguiag3o rancesa — CEVA 2074

(2] Walores Cwia para avakagan da qualidace micmdiolgica de almenios INSA_Grupo 3

8. Critérios Toxicologicos_ metais pesados e outros elementos

Parimetros

Limite critico

Arsénio inorganico

3 maikg (peso seco) |

Estanho

5 maikg (peso seco) |

Cadmio

0,5 ma/kg (peso seco) (4 || 3 mg/kg (peso fresco) (2

Chumbe

5 maikg (peso seco) |

ALGAplus — Produgido e comercializagdo de algas e seus derivados, Lda.
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Mercirio | 0,1 mghg (peso seco) (1)

lodo | 2000 ma'kg (peso seco) (1)

{1l Requiago francesa - CEVA 2014
[2_| EEQ\.'.'E\NE(."ES CE n* 6292008, 420:301 1; 4882014 para EUpIEmenios allmeniares gue consEam exciisva oy pﬂ‘ﬁﬂpﬂﬂ'l’.&"ll'E Em ifgﬂ@
&eca@-:luempmms gerivados de Bl‘{_ﬁﬁ

9. Informacgio ao Consumidor | Rotulagem

Denominagao dofs)
Produtofs)

*  Alga alface-do-mar (Uiva rigida) desidratada inteira

»  Alga alface-do-mar (Uva rigida) decidratada em flocos

» Farinha de alga alface-do-mar (Liiva rigida) decidratada

Identificacdo do Produtor

ALGAplus - Produgio e comercializacio de algas e seus derivados, Lda

Quantidade liquida

Variavel consoante o formato da embalagem (ponto 3.2.2)

Ingredientes

100% alga desidratada da espécie Liva rgida

Informagae Nutricional

Apresentar dados: Valor Energético, Hidratos Carbone, Aglcarss, Lipidos tofais, AG
saturados, Proteinas, Fibra, Sal; Vitaminas e Minerais (em quantidades significativas)

Alergénios

Produto ndo alergénio;

Dada a sua origem natural conter vestigios de:
* Peie,
+  Crustaceos,
*  Moluscos,

Produto isenio de gluten.

Info adicional

Auzéncia de OGM

Sem corantes nem consenanies

Produfo de origem biologica
Certificagao Biologica por entidade competente e independente
SATIVA PT-BIO-03

Data de durabilidade minima

Ectabelecida até 3 anos apos o embalamento.

O ndo cumprimento das condigies ideas de conservagio pode induzir alieragies nas
caracteristicas de qualidade do produto, diminuindo o prazo estabelecido.

10. Condigdes de Transporte e Conservagédo

Transporte

Transporte realizado em veiculos fechados.

Armazenamenfo

Manter a embalagem fechada, em local abrigado de fontes direfas de hz e calor,
Armazenar em local isento de humidade e 3 temperatura ambiente.

a/4

ALGAplus — Producdo e comercializagdo de algas e seus derivados, Lda.
www.algaplus.pt | geral@algaplus.pt | +351 337 980 006

m ALcA*




Anexo IV- Ficha técnica da alga Porphyra

I PRODUCT SPECIFICATION SHEET - Porphyra spp

98

(dioica or umbilicalis) | Dried | BIO

m ALGAY

1. Producer Information

Identification

ALGAplus = Produgdo e comercializagdo de algas e seus derivados, Lda

Address | CIEMar - Travessa Alexandre da Conceic3o s/n, 3830-196, llhavo, Portugal

Phone

+351 937980006

E-mail | geral@algaplus.pt

Website | wwyealgaplus ot

2. General Product Specifications

Scientific name

Porphyra dioica or Porphyra umbilicalis

Identification

species

Common name for both

Atlantic-nori

Origin

Cultivation in the land-based open IMTA system of ALGAplus, located at the coastal lagoon of
Ria de Aveiro. Processing: washing with salt water and subsequent dehydration in air-tunnel set
at 252C until a moisture content of 12%. Milling, followed by sieving to the target flake size.

Bar code

Changes according to each product

Brands

m ALGAT

3. Product types and Package Characteristics

3.1 Product types

3.2 Package

3.2.1 Features

3.2.2 Format

Paper bags with plastic * 1kg
inner reinforcement;
Whole
Plastic buckets with lid * 100g
suitable for food use;
Paper bags with plastic
Flakes s P * 3kg
: ) inner reinforcement;
Particle size:

* 10-40mm
* 4.0-10.0mm
* 10-100mm

Plastic buckets with
lid suitable for food
use

*  To confirm

Paper bags with plastic

Flour/Powder inner reinforcement; * 10kg
Particle size:
® <0.25mm Plastic buckets with
lid suitable for food * 750g
use (for 750g units);
1/4
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(dioica or umbilicalis) | Dried | BIO

m ALGAY

4. Internal codes and Traceability

Internal codes

Species | P1 (for dicica) or P2 (for umbilicalis)

Whole dried | D

Flakes/Flour | M/MF

Lot number

type.
Ex. Whole dried Porphyra umbilicalis produced in January, 2018: P3.00118.D

Codification of the batch is done using the code of the species, followed by the indication
of the month and year of production and, finally, by the identification code of the product

An effective traceability system is maintained throughout the process. Through the creation of lots and the internal
documentation it Is possible to identify the origin and destination of oll products processed and marketed.,

5. Organoleptic characteristics

Color Mear black
Odor Soft marine-like | smoked
Flavor Characteristic

6. Nutritional Value

£.1 Macronutrients (per 100 g of seaweed)

ALGAplus -

Energy (kcal) 255
k) 1056
Total fat (g) 16
Saturated FA (g] 1.4
Polyunsaturated FA (g) 0,6
Carbohydrates (g) 468
Sugar (g] 10,5
Protein (g) 315
Dietary fiber (g) 363
8.2 Micronutrients — Vitamins and Minerals* (per 100 g of seaweed)
Vitamin A (pug) 4650
Vitamin E (mg) 29
Vitamin C (mg) 573
Tiamine B1 (mg) 0,6
Riboflawine B2 (jig) 19
Mizdine B3 (mg) 5.8
Vitamin B12 |mg) 388
Potassium (mg) 1733
274

Producio e comercializagio de algas e seus derivados, Lda.

www.algaplus.pt | geral@algaplus.pt | +351 937 980006
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(dioica or umbilicalis) | Dried | BIO

Calcium (mg) 318
Phosphorus (mg) 518
Magnesium (mg) 485
Ircn (mg) 37,2
Zinc (mg) 4.5
Cooper (mg) 11
Manganesium [mg) 39
Selenium (pg) 51,2
lodine (ug) 5100
* ¥itamins and Minerzls present in significant quantities in accordance with Regulation (EU) No. 1165/2011.
8.3 Others
Sait (g) 44
Moisture (%) 12

7. Microbiological criteria
|HACLCP is implemented in the company. Hoving a controiied cultivetion system eliminates the need to perform control analysis to avery singla
|batch produced. Analysis are carmied out for the different species and batches produced oorording to o strict chronogram.

Parameters Critical value

Total viable count {30 9C) £10°ufc/g (1)
=102 ufc/g (1)

Sulfate-reducing bacteria

Staphylococcus aureus | <10 ufc/g (1)

Fecal coliforms | <10 ufe/g (1)

Clostridium perfringens | < 1 ufc/g (1)

Molds | <10% ufc/g (2)

Yeast | <10°ufc/g (2)

Salmonella spp. | Absentin25g(1.2)

Listeria monocytogenes | Absentin 25g(2)

(1) French regulotion — CEWVA 2014 (2) Volores Guio pore avallagio do quolidade microbioldgicn de climentos iNSA_Grupo 3

8. Toxicological criteria_ heavy metals and other elements

Parameters Critical value

Inorganic Arsenic | 3 mg/kg (dry weight) (1)

Tin | & mgfkg (dry weight) (1)

Cadmium | 0,5 mg/fkg (dry weight) (1) | | 3 mefke (wet weight) |2)

Lead | 5 mgfkg (dry weight) (1)

3/4
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I PRODUCT SPECIFICATION SHEET - Porphyra spp m ALC:A"'
(dicica or umbilicalis) | Dried | BIO

Mercury | 0,1 mg/kg (dry weight) (1)

lodine | 2000 mg/kg (dry weight) (1)

{1} French reguletion — CEVA 2014
|"2_,| Reguiations CE nf 529/2008; 420/2011; 488/2014 for food supplements consisting exclusively or mainfy of dried seoweed,
produdts devrived from seoweed, or of dried bivalve mollusks

9. Labelling | Consumer information

*  Atlantic-nori whole dried

Product Name

*  Atlantic-nori milled dried - Flakes

*  Atlantic-nori milled dried - Flowr

ALGAplus = Producdo e comercializagdo de algas e seus derivados, Lda

Producer
Net quantity Variable depending on package format (see 3.2.2)
Ingredients 100% dried seaweed Porphyra dicica or umbilicalis
Nutrition decloration Energ,'l,n_'. Eatb-:uhfdr.ates, Sugar, TDtE_Il fE!t, SIE!tur.atEd FA&, Proteins, Dietary fiber,
Salt; Vitamins e Minerals (present in significant amounts)
Mon-allergenic product;
Given its natural origin may contain traces of:
Al . . Fizh,
ergemics L Crustaceans,
- Mollusks
& Gluten free.
GMO free

Additional information

Mo additives, dyes or preservatives

Cultivation and processing have Organic Certification by competent and independent

entity SATIVA PT-BIO-03

2 years after drying and packaging

Minimum durability date

Failure to follow the ideal storage conditions can induce changes in product
guality characteristics, decreasing the minimum durability period established.

10. Transport and Storage specifications

Transport

Transport carried out in closed vehides.

Storoge

Keep the package closed, in a place sheltered from direct sources of light and
heat. Store in a cool, dry place, at room temperature.,
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Anexo V — Coeficientes de correlagdo de Pearson para o extrato filtrado

Correlagdes
cor_vermelho

pH sdlidos turbidez Densidade viscosidade s Membrana velocidade presséo
pH Correlagdo de Pearson 1 ,259 019 - 461 132 -,246 -800" - 708" 119
Sig. (bilateral) 183 823 211 735 ,215 ,000 ,000 555
i 27 27 27 9 a 27 27 27 27
sélidos Correlagdo de Pearson ,259 1 -534" 110 ,394 -,258 031 -.635 -,254
Sig. (bilateral) 193 004 779 293 194 880 ,000 ,200
N 27 27 27 9 9 27 27 27 27
turbidez Correlagdo de Pearson 019 -534" 1 283 313 6397 -343 481" -,353
Sig. (bilateral) 923 004 460 413 ,000 ,080 011 071
i 27 27 27 9 9 27 27 27 27
Densidade Correlagdo de Pearson - 461 110 283 1 523 566 246 486 -,554
Sig. (bilateral) 211 779 460 148 112 523 184 122
N g 9 g 9 9 9 9 9 9
viscosidade Correlagao de Pearson 132 394 313 523 1 ,591' =131 018 -.570
Sig. (bilateral) 735 ,203 413 148 ,039 737 964 109
N g 9 9 9 a 9 a 9 9
cor_vermelhos  Correlagdo de Pearson -,246 -,258 639" 566 691 1 -,087 455" -5517
Sig. (bilateral) 215 164 ,000 112 039 666 017 ,003
M 27 27 27 g a 27 27 27 27
Membrana Correlagdo de Pearson -800" 031 -,343 246 -131 -,087 1 500" ,000
Sig. (bilateral) ,000 880 ,080 523 737 666 008 1,000
M 27 27 27 g 9 27 27 27 27
velocidade Correlagdo de Pearson -708" -635" 481 486 018 455 5007 1 ,000
Sig. (bilateral) ,000 ,000 011 184 964 017 008 1,000
N 27 27 27 9 a 27 27 27 27
pressao Correlagdo de Pearson 119 -,254 -,353 -554 -570 -5517 ,000 ,000 1

Sig. (bilateral) 555 ,200 071 122 109 ,003 1,000 1,000
N 27 27 27 9 a 27 27 27 27

** Acorrelagdo & significativa no nivel 0,01 (bilateral).
*, A correlagdo @ significativa no nivel 0,05 (bilateral).
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Anexo VI — Coeficientes de correlagdo de Pearson para o extrato retido (parte 1)

Correlagoes
Membrana velocidade  pressao pH sdlidos turbidez Densidade  viscosidade  cor_amarelos
Membrana Correlagéo de Pearson 1 500" 000 -5117 -,006 -379 278 246 616"
Sig. (bilateral) 008 1,000 006 a75 062 470 523 001
Soma dos quadrados e 6,000 3,000 000 -1,650 -,001 -331,000 018 086 -12,320
produtos cruzados
Covariancia 231 15 000 -083 000 -12731 002 o011 474
N 27 27 27 27 27 27 9 g 27
velocidade  Correlago de Pearson 5007 1 000  -186  -73" 352 252 452 298
Sig. (bilateral) 008 1000 354 000 72 3 222 131
Soma dos quadradas e 3,000 6,000 000 -600 -,085 308,000 016 - 158 5970
pmdutos cruzados
Covariancia 115 231 000 -,023 -,003 11,846 002 -,020 1230
N 27 27 27 27 27 27 9 g 27
pressdo Correlagdo de Pearson ,000 000 1 -590" 143 470" -,295 510 141
Sig. (bilateral) 1,000 1,000 001 477 013 441 161 482
Soma dos quadrados e 000 000 18000  -3,300 029 712,000 -032 1309 4,900
produtos cruzados
Covaridncia 000 000 692 127 001 27,385 -004 038 188
N 27 27 27 27 27 27 9 g 27
pH Correlagio de Pearson -5117 -186 -590" 1 -,269 -,063 77 -432 256
Sig. (bilateral) 006 354 oot s 756 650 245 187
Soma dos quadrados e -1,650 600  -3,300 1,740 -017 -29,550 006 -,081 2,763
produtos cruzados
Covaridncia -,063 023 -127 067 -,001 1,137 001 -010 106
N 27 27 27 27 27 27 ] g 27
sdlidos Correlagio de Pearson -,006 AT 143 -,269 1 - 492" -123 592 -597"
Sig. (bilateral) 075 000 A77 75 ,009 762 093 001
Soma dos quadrados e -,001 -,085 029 -017 002 -8,312 ,000 004 -,231
produtos cruzados
Covariancia ,000 -,003 001 -,001 ,000 -,320 ,000 000 -,009
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Anexo VII — Coeficientes de correlagdo de Pearson para o extrato retido (parte 2)

turbidez Correlagdo de Pearson -379 352 470 -063  -492° 1 - 571 -186 744"
Sig. (bilateral) 052 072 013 756 008 108 632 000
Soma dos quadrados e -331,000 308,000 712,000 -28550  -8,312 127457,000 -5,246 9,425 2170,885
produtos cruzados
Covariancia 12,731 11846 27,385  -1,137 -320 4902192 -656 1,178 83,496
N 7 7 27 27 7 7 g ' 27
Densidade Correlagdo de Pearson 278 252 -205 77 123 - 571 1 -,291 -150
Sig. (bilateral) 470 513441 650 752 108 447 701
Soma dos quadrados e 018 016 -,032 006 000 -5,246 002 -,003 -,032
produtos cruzados
Covaridncia 002 002 -,004 001 000 - 656 000 000 -,004
N 9 9 g 9 9 9 9 g 9
viscosidade  Correlagdo de Pearson 246 - 452 510 - 432 592 -186 -,291 1 - 664
Sig. (bilateral) 523 222 161 245 083 632 447 051
Soma dos quadrados e 086 - 158 309 -,081 004 -9,425 -,003 061 -776
produtos cruzados
Covariancia 011 -,020 039 -,010 000 1,178 ,000 008 -,097
cor_amarelos  Correlagdo de Pearson - 616 298 141 256 -597 744" -150 - 664 1
Sig. (bilateral) 001 131 482 197 001 000 701 051
Soma dos quadrados e -12,320 5,970 4,900 2,763 -,231 2170,885 -,032 -776 66,727
produtos cruzados
Covariancia - 474 230 188 106 -,009 83,496 -,004 -,097 2,566
N 27 27 27 27 27 27 9 g 27

** Acorrelagdo & significativa no nivel 0,01 (bilateral).
* Acorrelagdo € significativa no nivel 0,05 (bilateral).
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Anexo VIII — Coeficientes de correlagao de Pearson para as massas com algas e controlo

Correlagoes
Nivet_lncorpo Fjrmeza_em_ Firmeza_c ozi

Alga ragdo cru nhada Dureza  Coesividade Adesividade Viscosidade Elasticidade
Alga Correlagdo de Pearson 1 375" - 104 743" -223 1232 200 265 1333
Sig. (bilateral) 007 474 ,000 227 217 280 150 072
N 50 50 50 50 3 30 3 31 30
Nivel_Incorporagdo  Correlagéo de Pearson ars” 1 -507" -7a7" 004 -155 -157 -147 105
Sig. (bilateral) 007 000 000 085 A15 399 420 581
N 50 50 50 50 N 30 3 31 30
Firmeza_em_cru Correlagao de Pearson =104 —,50?" 1 149 -,258 093 327 028 279
Sig. (bilateral) 474 ,000 302 160 625 072 879 136
N 50 50 50 50 3 30 3 31 30
Firmeza_cozinhada  Correlagdo de Pearson  -743" 747" 148 1 77 -1 -108 -153 -332
Sig. (hilateral) 000 000 302 1340 489 563 411 073
N 50 50 50 50 3 30 3 3 30
Dureza Correlagdo de Pearson -223 004 -,259 77 1 - 658" -818" 473" -168
Sig. (bilateral) 227 885 160 340 000 000 007 375
N 3 k1| 31 31 3 30 31 31 30
Coesividade Correlagdo de Pearson 232 -155 093 -131 - 658" 1 749" 059" - 055
Sig. (bilateral) 217 415 625 489 000 000 000 772
N kil o 30 a0 30 30 ao a0 30
Adesividade Correlagdo de Pearson 200 -157 327 -108  -g18" 749" 1 645" REL
Sig. (bilateral) 280 399 072 563 ,000 000 ,000 490
N k]| 31 k]| 3 k]| 30 k]| 31 3o
Viscosidade Correlagdo de Pearson 265 - 147 028 -153 473" L 645" 1 -003
Sig. (bilateral) 150 429 879 411 007 000 000 624
N k]| 31 k]| 31 k]| 30 k]| 31 30
Elasticidade Correlagdo de Pearson 333 105 278 -332 - 168 -,055 AN -,003 1

Sig. (bilateral) 072 581 136 073 375 772 490 624
N 30 30 30 30 30 30 30 30 30

** A correlagdo é significativa no nivel 0,01 (bilateral).
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