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Relatério Descritivo da Patente de invengao para "PO DE
FERRO, US0O DO MESMO E MATERIAL FORTIFICADO",
CAMPO DA INVENCAQ

[001] A presente invencgéo refere-se a fortificagdo de alimentos e

rag8es. Mais especificamente, a invengio refere-se 2 um pé de ferro
que & apropriado como aditivo de alimentos, ragbes e bebidas, e que
pode ser produzido economicamente.

ANTECEDENTES DA INVENCAO

[G62] O ferro & um microelemento essencial na nuiricdo animal e

humana. Ele é um componente da heme na hemoglobina e da miogio-
bina, citocromos @ varias enzimas. O papel principal do ferro e sua
participagdo no transporte, armazenamento e utilizagao do oxigénio.
Lima dieta balanceada normalmeanta deve cobrir & necessidade de fer-
ro através da ingesido de produtos alimenticies ricos em ferro, tais
como vegetais, carmes e cereais. Uma fonte importante de ferro s&o os
cereais tais como farinha de trigo. Entretanio, nos métodos moderncs
para preduzir farinha de trigo, a casca rica em ferro do gréc de trigo é
eliminada. I1sto resulta no fato de que o teor de ferre da farinha de trigo
atuat & mais baixo do que o da farinha de trige produzida anteriormen-
te. A deficiencia de ferro @ também uma causa da subnutricdo preva-
lente especialmente nos paises em desenvolvimento. Como uma dieta
com baixo teor de ferre contribui para ¢ baixo peso ao nascimento,
prejudica o crescimento e 0 desenvolvimento cognitive em criangas, e
causa fadiga entre adultos, ha uma necessidade de adicionar ferro 2
dieta. O maior efeito de um programa de fortificagdo de ferro sera evi-
dentemente atingido quando o ferre é adicionado aos alimenios que a
maioria das pessoas come diariamente.

[003] O metodo mais disseminado e a fortificacado com ferro de
produtos de cereais tais como farinha de trigo, farinba de mitho, flocos

de milho, etc., poerem muitos outros produtos tambem podem ser forti-
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ficados.

[004] O ferro pode ser adicionado aos alimentos, ragbes e bebi-
das em muitas formas diferentes. O ferro metalico pode ser usado,
bem como os sais inor-

[005] ganicos de ferro, como o sulfato de ferro, e sais orgéanicos,
tais como gliconato de ferro ou fumarato de ferro. Ha basicamente trés
tipos diferentes de ferro elementar para fortificagdo de alimentos, a sa-
ber, ferro reduzido ou ferro-esponja, ferro carbonila e ferro eletrolitico.
[006] O ferro reduzido é produzido por uma redugéo de 6xido de
ferro triturado com hidrogénio ou monodxido de carbono em temperatu-
ra elevada, e em seguida, trituragdo e moagem da torta de ferro redu-
zido. O ferro reduzido é produzido a partir de minério de ferro ou care-
pas de usina. A pureza do produto é ditada pela pureza do 6xido de
ferro. Estes produtos tém a pureza mais baixa dos pds de ferro de
grau alimenticio, em comparagao com os poés eletroliticos ou carbonila.
A impureza mais comum no p6 de ferro produzido por qualquer pro-
cesso de redugio é o oxigénio, cuja maior parte ocorre como uma pe-
licula fina do 6xido superficial. As impurezas basicas incluem carbono,
magnésio, aluminio, silicio, fésforo, enxofre, cromo, manganés, niquel
e cobre, muitos dos quais estdo presentes como éxidos. O tamanho
das particulas ¢ irregular e elas sao porosas e consistem em inumeros
graos pequenos equiaxiados.

[007] Os pés de ferro carbonila consistem em particulas, que sdo
muito mais finas do que as particulas de outros pds de ferro. Estes pés
sao produzidos tratando ferro reduzido com monéxido de carbono sob
calor e pressdo. O ferro pentacarbonila resultante é posteriormente
decomposto sob condi¢gdes controladas, produzindo um pé de ferro e
gas monoxido de carbono. Neste ponto, a impureza principal é carbo-
no, e uma redugao adicional em hidrogénio umido € necessaria para

remover a maior parte do carbono. O p6 tem com tamanho na faixa



10

15

20

25

30

3/9

entre 0.5 e 10 «m de didmetro e & de alta pureza. As particulas tém
um formato quase asfarice e 880 muite densas e lisas. A estrutura das
particulas caracteriza-se por cascas concéntfricas arranjadas de uma
maneira similar a casca de cebola. O processo carhonila € oneroso.
[008] O ferro eletrglitico € produzido por deposicao eletrolitica de
um metal quebradico duro que € cominuide mecanicamente. O forma-
to das particulas do pd de ferro eletroliice € irreguiar, dendritico ou
semelhante a feto, e por iss0, tem um aito fator superficial,

[G09] Uma caracteristica importante dos compostios gue contém
ferro, usados como aditivo de alimentos, € a bicdisponibilidade do fer-
ro, isto e, quao eficientemente o ferro € absorvido pelo corpo. Dentre
0s pos de ferro usados para enriquecimento de alimentos e da alimen-
tagdo atualmente, os pds de ferro carbonila e eletroliticos tém a bio-
disponibilidade mais alta, mas 0s custos de produgdo destes pos séo
altos em comparacdo com os custos de produgio de poés de ferro re-
duzido. Um pé de ferro reduzido puro, que tem alta biodisponibilidade
e qgue pode ser produzido economicamente séria, portanto, desejavel,
e & o ohjeto da presente invengao.

[0010] A avaliagcdo da biodisponibilidade pode ser realizada de di-
ferentes maneiras, tais como estudos in vitro, estudos em animais ou
estudos em seres humanos. A biodisponibilidade de pés de ferro, bem
coma de outras compostos de ferro, é medida usuaimente em relagao
ao sulfato de ferro.

SUMARIO DA INVENCAC

[0011] De acorde com a invengan, descobriv-se agora gue uma

biodisponibilidade satisfatéria de ferro pode ser obtida com um po de
ferro reduzido que tem particulas com formato irregutar, onde o po de
ferro tem uma razado ADPD menor do que 0,3, onde AD e & densidade
aparente em g/fcm” e onde PD é a densidade das particulas em glom®.

Adicionalmente, a area superficial especifica das particulas de ferro
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deve ser acima de 300, de preferéncia acima de 400 mikg, medida
pelo metodo BET, & o tamanho medio de particula deve ser entre S e
45, de preferéncia entre 5 e 25 «xm.

[0812] Uma quantidade fortificante {cerca de 1 a 200 ppm} de tal
pé deve ser incluida em um produto alimenticio, rag&e ou bebida.
DESCRICAD DETALHADA DA INVENCAQ

Material de parida

[0013] O dxido de ferro usado como material de partida pode ser
hematita natural {Fe;0O,). Cutra alternativa & usar s tipos de oxidos de
ferro obtidos como subprodutos de processos de regeneragio acidos.
Para obter um produto, que tem as propriedades desegjadas, o tama-
nho de particula do material de partida naoc deve, de preferéncia, ex-
ceder 55 «m.

Frocesso de Producao

[C014] A reducao do material de partida € reglizada com gas hi-
drogénio ou uma mistura de carbono e gas hidrogénio. De preferéncia,
a reducdo € realizada em um forno com correia transportadora em
temperaturas de até 1.100 °C. Uma caracteristica importante é que a
reducdo & realizada de uma maneira tal que o produto resuitante este-
ja na forma de um pd ou uma terta ligeiramente sinterizada que possa
ser moida facilmente sem qualquer impacto cu apenas sem um leve
impacto sobre o formate das particulas e oulras propriedades das par-
ticulas.

[0015] m processo para a producdo de pos de ferro esponjoso
para propésitos metalurgicos estd descrnito na patenie GB n® 704026.
Esta patente enuncia que, para obter tal pé, ¢ tamanho de particula do
material de partida deve ser abaixo de cerca de 150 «m (100 mesh) e
na&o deve exceder o do produto final. Alem disso, la esta descrito que o
matearial de partida pdde ser reduzide com um agente redutor solido ou

gasose em uma temperatura tal que sdo formadas ltortas de ferro-
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esponja sinterizadas. Depois de resfriar, as tortas sinterizadas séo
cominuidas até o tamanho desejado. A tituo exemplificativo, esta des-
crito especificamente que um concentrado de magnetita € reduzido
com carvao em uma temperatura de 1.000 °C.

[0016] Qutre processe de reducio estd descrito na patente n® US
2.713.982. Este processo & realizado, de preferéncia, de tal maneira
que o pd de axido de ferro seja aquecido de forma incremental até a-
proximadamente 649°C {1.200F}, depois até aproxima damenie 7607
(1.400F), e finalmente, até aproximadamente 816°C (1.500F). De
preferéncia, usa-se hidrogénio como atmosfera redutora. BDe acordo
com aste processo conhecido, obtem-se um po de ferro cujas particu-
las sao arredondadas. Aquela patente afirma que este pod conhecido é
util para processos de moldagem por injegao.

[0817] De acordo com a presente invengio, descobriu-se que, pa-
ra obter uma taxa de dissolugéo e uma biodisponibilidade satisfatdrias,
as particulas de ferro obtidas depois da reducido devemn ter um formato
irregular. Descobriu-se que a caracteristica critica pode ser obtida rea-
lizando a reducado do pd de Gxide de ferro em uma temperatura um
tanto mais alta efou tempos de aguecimento um tanio mais altos do
que esta descrito na patente norte-americana mencionada acima. A
titulo exemplificativo, pode-se usar uma combinagao de carbono e gas
hidrogénio como agente redutor em uma temperatura de cerca de
1.000 °C. As condigbes exatas para a preparacéo de pds de ferro que
tém as particulas com formate irregular podem ser determinadas pelos
versados nessas técnicas.

Caracterizacao do Produto

[GG18] Uma caracteristica importante e critica do pd é o formato
porose e irregular, & consequentemente, a baixa densidade aparente,
AD. que foi descoberta coms sendo de preferéncia menor do que 2

gfem?®. Além disso, os poros do p6 devem ser abertos, facilitando a pe-
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netragdo do suco gastrico para dentro das particulas de ferro, propor-
cionando alta taxa de dissolugao suficiente do ferro. Um baixo grau de
porosidade aberta € manifestado em um valor de densidade de parti-
cula perto do valor da densidade real do ferro, que é de cerca de 7,86
g/cm3. Descobriu-se que a relagao entre AD e PD deve ser menor do
que 0,3.

[0019] Como aqui utilizado, o termo "densidade das particulas”
(PD) significa que ela é medida usando um picnémetro, que permite
que um liquido escoe para dentro de poros abertos das particulas de
ferro em um recipiente com volume definido, sob condi¢gdes controla-
das. A densidade das particulas é definida como a massa das particu-
las divida pelo volume das particulas, incluindo os poros fechados in-
ternos. Como fluido liquido, usou-se 5% de uma solugdo em etanol a
99,5%. O peso do picndmetro, com o picndmetro incluindo a amostra
de p6 de ferro, e com o picndmetro incluindo a amostra de pé6 de ferro
preenchida com o fluido de penetragdo até o volume definido, foram
medidos. Como o volume definido do picndmetro e a densidade do
fluido de penetragdo sao conhecidos, a densidade das particulas pode
ser entao calculada.

[0020] O tamanho de particula das particulas de pé de ferro tam-
bém é um parametro que influencia a taxa de dissolugdo. Um tamanho
de particula grosso demais influenciara negativamente a taxa de disso-
lugdo e um tamanho de particula fino demais do pé de ferro aumenta o
risco de explosdes de poeira durante 0 manuseio. Uma taxa de disso-
lugdo suficientemente alta é obtida quando o tamanho médio das par-
ticulas é entre 5 e 45, de preferéncia entre 5 e 25 oam.

Biodisponibilidade

[0021] Como método para avaliar a biodisponibilidade do p6 de
ferro, usou-se um método que inclui as etapas de dissolver 50 g de p6

de ferro em acido cloridrico em pH 1 e a 37TC. A qu antidade de ferro
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dissolvido € medida depois de 30 minutos e esta relatada como taxa
de dissolugdo na Tabela 2 abaixo. De acordo com a presente inven-
¢ao, descobriu-se que o p6d de ferro deve ter uma taxa de dissolugdo
em acido cloridrico a 37C e em pH 1 de pelo menos 40% em peso
depois de 30 minutos.

[0022] Embora a invengao tenha sido descrita fazendo referéncia
particularmente a aplicagdes alimenticias, é ébvio que o pé de ferro de
acordo com a presente invengao pode ser usado também dentro de
outros campos de aplicagao nos quais uma rapida dissolugao é dese-
jada.

[0023] A invengao esta ilustrada adicionalmente pelos exemplos
n&o-limitativos que se seguem.

Exemplo 1

[0024] Este exemplo descreve um processo para a preparagao de
um po6 de ferro que tem alta biodisponibilidade, medida pela taxa de
dissolugéo, e que pode ser usado como fortificagcdo de alimentos, ra-
¢Oes ou bebidas.

[0025] Misturou-se uma hematita que tem um tamanho de grao de
5-20 oom com carvao que tem um tamanho de grdo menor do que 1
mm. A quantidade de carvao adicionada foi de 12% em peso. A mistu-
ra obtida foi reduzida em um forno a uma temperatura de cerca de
1.000 °C. Adicionou-se gas hidrogénio na extremidade do forno e ele
foi forcado a escoar em uma diregdo contraria ao fluxo do material
hematitico. A quantidade adicionada de gas hidrogénio foi de 610 m?/t
de ferro reduzido. A torta de ferro esponjoso obtida foi esmagada sua-
vemente em um dispositivo de moagem convencional e peneirada so-
bre uma peneira com malha de 325 mesh.

[0026] A Figura 1 é uma microfotografia do pé de ferro produzido.

Exemplo 2
[0027] O processo de acordo com o Exemplo 1 foi repetido, mas a
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redugao foi realizada apenas com hidrogénio e o material de partida
utilizado foi um Gxido de ferro que tinha side obtido como um subpro-
duto de regeneracgac acida.

[0028] A Figura 2 € uma microfotografia do p6 de ferro produzido
de acordo com este exemplo.

[0029] Uma comparagao entre s novos pas A e B, de acordo com
os BExemplos 1 e 2 acima, respectivamente, e pds de ferro usados atu-
almente para fortificacdo de alimentos, esta descrita abaixo, onde a

Tabela 1 lista os tipos de pos e 2 Tabela 2 lista as propriedades destes

pos.
Tabela 1
Po Tipo de Pé Formato das
Particulas
A | Oxido de ferro reduzido ireqguiar de acordo com g invengac
8 | Oxido de ferro reduzido irregutar de acordo com a invencac
C | Oxido de ferro reduzido irregutar disponivet comercialmente
D | Oxido de ferro reduzido |  esférico | de acordo com a patente n®
US 6.589.667
£ | Oxido de ferro reduzido iregutar disponivel comercialmente
F | Oxido de ferro reduzido irequiar disponivel comercialmente
G | Oxido de ferro reduzido irequiar disponivel comercialmente
H Eletrolitico irrequtar disponivet comercialmente
; Carbonila esférico disponivel comercialmente
Iabela 2
Tipo | Densidade |Densidade das | AD/PD | Area Superfi- | Taxa de
de P& | Aparente |Particutas (PD) cial Especifica | Dissolu-
{AD) {gfom’) (gfom?) BET {m%kg) | ¢d0 (%)
A 1,37 7,31 019 560 69-79
B 1,70 747 0,23 850 49,3
C 2,39 &,76 0,35 280 37-39
D 2,22 7,20 0,31 260 35-40)
E 3,07 7.67 0,40 110 30-35
F 2.57 .60 0,34 80 28-30
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Tipo | Densidade | Densidade das | AD/PD | Area Superfi- | Taxa de
de PG| Aparente |Particutas (PD) cial Especifica | Dissolu-
(AD) (gfem’) (gfons™) BET {mkg) | <o (%)
G 2,42 7.3t 0,33 230 35-36
H 2,27 7.28 0,31 350 71-74
i 2,35 782 0,30 490 94-95
[0030] Os teores de As, Hg e Pb nos pds de acordo com a inven-

A0 foram todos abaixo dos limites criticos aceitos em pés de ferro pa-

ra fortificagdo de alimentos.
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REIVINDICAGOES

1. P6 de ferro, caracterizado pelo fato de que consiste es-
sencialmente em um p6 de ferro reduzido que tem particulas com for-
mato irregular, onde o pé de ferro tem uma razdo AD:PD menor do
que 0,3, onde AD ¢é a densidade aparente em g/cm3, e PD ¢ a densi-
dade das particulas em g/cm®, onde a area superficial especifica das
particulas do p6 é acima de 300 m2/kg, medida pelo método BET, e
onde o tamanho médio das particulas € entre 5 € 45 oam.

2. P6 de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo
fato de que a area superficial especifica das particulas do p6 é acima
de 400 m%kg, e o tamanho médio das particulas é entre 5 e 25 om.

3. P6 de acordo com a reivindicagao 2, caracterizado pelo
fato de que a area superficial especifica das particulas do p6 é acima
de 450 m?/kg.

4. P6 de acordo com a reivindicagdo 3, caracterizado pelo
fato de que a area superficial especifica das particulas do p6 é acima
de 500 m?/kg.

5. P6 de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo
fato de que a razdo AD:PD é menor do que 0,27.

6. P6 de acordo com a reivindicagao 4, caracterizado pelo
fato de que a razdo AD:PD é menor do que 0,27.

7. P6 de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo
fato de que a razdo AD:PD é menor do que 0,25.

8. P6 de acordo com a reivindicagao 4, caracterizado pelo
fato de que a razdo AD:PD é menor do que 0,25.

9. P6 de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo
fato de que o p6 de ferro tem uma taxa de dissolugido em acido clori-
drico a 37 °C e em pH 1 de pelo menos 40% em peso depois de 30
minutos.

10. P6 de acordo com a reivindicagao 8, caracterizado pelo
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fato de que o p6 de ferro tem uma taxa de dissolugdo em acido clori-
drico a 37 °C e em pH 1 de pelo menos 40% em peso depois de 30
minutos.

11. Uso de um pé como definido na reivindicagdo 1, carac-
teriz-do pelo fato de ser em produtos alimenticios, ra¢des ou bebidas.

12. Uso de um p6 como definido na reivindicagéo 10, carac-
terizado pelo fato de ser em produtos alimenticios, ra¢gées ou bebidas.

13. Material fortificado, caracterizado pelo fato de que com-
preende um produto alimenticio ou uma bebida e uma quantidade forti-
ficante de pelo menos 1 a 200 ppm de um p6 de ferro reduzido como
definido na reivindicagao 1.

14. Material fortificado, caracterizado pelo fato de que com-
preende um produto alimenticio ou uma bebida e uma quantidade forti-
ficante de pelo menos 1 a 200 ppm de um p6 de ferro reduzido como

definido na reivindicagdo 10.
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RESUMO
Patente de Invengdo: "PO DE FERRO, USO DO MESMO E MATERI-
AL FORTIFICADO".

A presente invengao refere-se a um p6 de ferro para fortifi-
car produtos alimenticios. O pé consiste em um pé de ferro reduzido
que tem particulas com formato irregular, onde o pé de ferro tem uma
razao AD:PD menor do que 0,3, onde AD é a densidade aparente em
g/cm®, e PD é a densidade das particulas em g/cm®. A area superficial
especifica das particulas do p6é é acima de 300 m2/kg, medida pelo

método BET, e o tamanho médio das particulas é entre 5 e 45 oom.
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