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Titulo do pedido de patente de invencdo: “COMPOSIGOES DE
CHOCOLATE CONTENDO ET ILCELULOSE”

Pedidos relacionados

A presente invengao reivindica prioridade de US61/213,480 depositado
em 12 de junho de 2010 e US61/213,738 depositado em 8 de julho de 2010.

Campo da Invencgéo

A presente invengdo relaciona-se a composicdes e produtos de
chocolate que contenham etilcelulose.

Fundamentos da Invencio

Um problema técnico abordado pela presente invengdo é o
fornecimento de chocolate resistente ao calor. Ou seja, chocolate que possa
manter a sua forma em temperaturas mais elevadas, por exemplo,
temperaturas acima de 30°C ou até mesmo acima de 40°C. O fornecimento de
tal chocolate resistente ao calor que também atinja boas propriedades de gosto
e sensagao bucal iria simplificar muito a distribuigdo e consumo de chocolate
em paises com altas temperaturas.

O chocolate comum é composto principalmente de gorduras ou
substancias gordurosas, como manteiga de cacau, em que ha produtos n&o
gordurosos dispersos, tais como componentes de cacau, agucares, proteinas,
etc. Portanto, uma vez que o chocolate & basicamente constituido por
substancias gordurosas, a sua temperatura de fuséo é relativamente baixa. Isto
significa que o chocolate comum nado é particularmente resistente a
temperaturas de verdo ou ao calor dos paises tropicais. Portanto, ha
necessidade de um chocolate que seja resistente a temperatura ambiente
relativamente alta.

Muitos meios tém sido utilizados no passado para tentar remediar a

temperatura de fuséo relativamente baixa do chocolate comum. Por exemplo,
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gorduras de temperatura de fusdo mais elevada podem ser selecionadas para
incorporagao ao chocolate.

US2008/0248186 descreve um chocolate resistente ao calor feito com
manteiga de cacau interesterificada contendo propriedades de fusdo mais
elevada do que a manteiga de cacau ndao modificada. No entanto, este
procedimento é caro, e pode resultar em um chocolate de sabor e/ou textura
indesejaveis.

Métodos que interrompem a fase continua de gordura do chocolate,
minimizando assim a influéncia do ponto de fusdo da gordura sobre o
amolecimento geral da massa de chocolate, também tém sido utilizados. Essas
interrupcdes da fase continua de gordura do chocolate foram efetuadas no
passado por varios meios, incluindo adigdo de agua direto ao chocolate.
Infelizmente, o chocolate fabricado por adicdo de agua demonstra qualidade
inferior, devido a uma textura arenosa e aspera. A interrupgéo da fase continua
de gordura do chocolate também foi realizada através da inclusédo na
composicdo de uma variedade de particulas, geraimente sdlidas. Estes
processos, infelizmente, muitas vezes resultam em uma textura aspera
indesejavel, ou sensag¢ao indesejavel na boca causada pelo chocolate.

CH-A-410607 diz respeito a uma composigdo de chocolate que contém
substancias hidrofilas tais como dextrose, maltose, aglcar invertido, etc.
Quando o chocolate é feito com tal composigédo, € exposto a uma atmosfera
Uumida no qual ele absorve certa quantidade de agua. Isto provoca um aumento
relativo do volume ocupado pelas substancias hidréfilas e parece melhorar a
resisténcia ao calor.

CH-A-399891 e CH-A-489211 sido direcionadas a um método de
incorporagéo de aglicares amorfos em uma composi¢éo de chocolate durante a

fabricagdo. Os aglicares causam a formagdo em massa de uma estrutura
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cristalina que impede o colapso da massa quando a temperatura ultrapassa o
ponto de fusao das substancias gordurosas utilizadas em sua preparagao.
CH-A-409603 envolve a incorporagao direta de agua em uma
composi¢ao de chocolate durante a sua fabricagdo. A agua, no entanto, que é
cerca de 5% em relagcdo a composi¢cao, provoca um espessamento rapido da
massa a temperaturas em que normalmente a massa ainda € um liquido.
Infelizmente, a partir do momento em que a massa nao & mais liquida, ndo é
possivel utilizar a composigao para langar o chocolate em moldes. Assim, a
composicao deve ser triturada e o pd obtido deve ser pressionado em forma
por moldagem por compressdo. US-A-2,760867 envolve a incorporagdo de
agua no chocolate pela adigdo de um emulsificante, como lecitina. US-A-
4081559 refere-se a adigdo ao chocolate de uma quantidade de agucar, tal que
quando a quantidade de agua necessaria para obter o chocolate resistente ao
calor for adicionada, ha a formagao de uma solugdo aquosa de aglicar em que
pelo menos uma gordura comestivel de chocolate € emulsionada.
US-A-4446116 direciona-se a uma composigdo utilizada na preparagéo
de um chocolate resistente ao calor. No entanto, a emulsdo de agua-em-
gordura preparada de acordo com as disposi¢cdes desta patente resulta em um
produto que contém pelo menos 20% da gordura no estado sélido, e a mistura
de agua-em-gordura utilizada de acordo com esta patente ndo permanece em
estado liquido durante o processamento. A presenga de tais corpos sélidos
resulta em uma textura aspera ou sensagao na boca indesejavel.
US-A-5149560 descreve um chocolate resistente ao calor ou
termicamente robusto e um método para fabricagdo do mesmo através da
adicdo de umidade ao chocolate por meio do uso da tecnologia de
microestrutura de lipidios, como a tecnologia de micela reversa para formar
uma emulséo estavel do tipo agua-em-6leo, por exemplo, lecitina hidratada. A

emulsdo estavel do tipo agua-em-6leo é adicionada ao chocolate temperado
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durante o processamento, e mediante envelhecimento e estabilizagdo, a
robustez térmica desenvolve-se no chocolate. O chocolate resultante,
resistente ao calor e contendo microemulsées do tipo agua-em-éleo é descrito
em US-A-5486376.

US-A-6010735 descreve um chocolate resistente ao calor feito
mediante a incorporagdo de agua na forma de uma dispersdao de um gel
aquoso, onde o agente gelificante € um carboidrato comestivel ou pectina.

US-A-4664927 descreve um chocolate resistente ao calor feito por
adicdo de um poliol, tal como glicerol ou sorbitol, ao chocolate. CH-A-519858
implica a incorporagdo de substancias gorduras em uma composi¢do de
chocolate em estado encapsulado para melhorar a resisténcia ao calor. US-A-
4081559 descreve um chocolate resistente ao calor feito através da dispersao
da fase gordurosa do chocolate em uma matriz de vidro de aglcar.

EP-A-0688506 descreve um chocolate resistente ao calor feito através
da mistura de um produto de gel de poliol em forma de particulas com uma
mistura fluida de ingredientes do tipo chocolate. O gel de poliol pode ser
constituido por gelificagdo de um poliol ou mistura de poliol / 4gua com um
agente gelificante. O poliol utilizado para gelificagdo é de preferéncia um
liquido, tal como alcool dehidrico, alcool trihidrico como o glicerol, manitol,
sorbitol, propilenoglicol, xarope de milho ou qualquer combinagao destes.

Outro problema técnico abordado pela presente invengdo é o uso de
6leos de baixo custo e/ou saudéveié na fase gordurosa do chocolate ou
recheios a base de gorduras para chocolates com recheio. Pesquisas sobre o
papel das gorduras e 6leos na salde humana indicaram que o consumo de
gorduras saturadas e acidos graxos trans esta associado ao aumento na
incidéncia de cancer, doengas cardiacas, niveis elevados de colesterol e uma

série de outros problemas de salde.
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Na industria de alimentos, varias tentativas tém sido feitas para
encontrar componentes alternativos que possam fornecer as caracteristicas
desejadas de textura, estabilidade estruturagdo e gosto, normalmente
encontradas em gorduras animais e vegetais ou 6leos hidrogenados. Uma
alternativa, organogéis, tem sido reconhecida por seu potencial para reduzir a
migracao do d6leo em alimentos muiticomponentes e atuar como uma
alternativa a manteiga ou margarina. Organogéis podem ser utilizados para
fornecer estrutura a 6leos comestiveis, reduzindo assim a necessidade de
gorduras saturadas e acidos graxos trans. Embora o potencial de organogéis
como materiais macios para uso na industria de alimentos seja reconhecida, ha
uma falta de organogelificadores com boa qualidade alimentar. Continua a
existir uma necessidade néo atendida de composi¢cdées de qualidade alimentar
que possam fornecer a funcionalidade e propriedades de uma gordura sélida a
um custo razoavel.

US-B-6187323 descreve composigdes farmacéuticas e cosméticas
contendo uma mistura de um éleo gel e gel aquoso. O dleo pode ser gelificado
com etilcelulose por aquecimento a 140°C para dissolvé-la.

WO02008/081175 descreve composi¢des contendo um agente ativo
para aplicacbes cosméticas e farmacéuticas, semelhantes as do US-B-
6187323. As composigdes sdo misturas homogéneas (e ndo emulsdes) de um
componente de 6leo com um componente aquoso. O componente de oleo &
gelificado com etilcelulose a 120°C ou 150°C antes da mistura com o
componente aquoso. O componente aquoso é gelificado com um agente
cosmético de gelificagdo convencional.

US-A-4098913 descreve particulas comestiveis de gordura para
incorporagdo em produtos analogos de carne de proteina texturizada. Os
produtos comestiveis gordurosos séo feitos por gelificacdo de 6leo com

etilcelulose a 180°C. A gordura gelificada é entdo adicionada ao produto
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analogo de carne. Nao parece haver qualquer descrigdo da inclusdo de um
surfactante no éleo gelificado.

M. A. Ruiz-Martinez et al. em Il Farmaco, 58 (2003) 1289-1294
descreve composi¢des formadas por dispersdo de etilcelulose com certo glicol
polietileno (PEG) — surfactantes de éster olivato em azeite a 100°C. Embora
tais composi¢cdes sejam descritas como 6leogeis, os dados reologicos e de
descricdo na referéncia confirmam que eles ndo sao, de fato, géis. Em
particular, as propor¢cbes de modulo de elasticidade medidas ao médulo
viscoso (G '/ G") para as composi¢cbes sd0 muito menos do que 1 quando
medido a 1 Hz, que é consistente com liquidos viscosos ou pastas, mas nao
géis.

Outro problema técnico abordado pela presente invengéao é a redugéo
da migragdo do 6leo em produtos de chocolate com recheio. Este problema
surge em chocolates com cobertura de chocolate sobre um recheio contendo
6leo ou gordura, como recheio de praliné, mousse, creme ou ganache (por
exemplo, trufas). Ao longo do tempo, verifica-se que o 6leo do recheio migra
através da cobertura de chocolate para formar uma massa de 6leo na
superficie da cobertura de chocolate. Este problema as vezes é enfrentado
através de uma camada servindo de barreira entre o recheio a base de
gorduras e a cobertura de chocolate, por exemplo, uma camada de um material
oleofébico ou hidrofilico tal como agucar ou amido.

Sumario da Invencao

Em um primeiro aspecto, a presente invengdo fornece um chocolate
resistente ao calor contendo etilcelulose.
Em um segundo aspecto, a presente invengdo fornece uma

composicéo de chocolate contendo um 6leogel de etilcelulose.
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Em outro aspecto, a presente invengao fornece um chocolate recheado
contendo uma cobertura de chocolate e um recheio, em que o recheio
compreende um éleogel de etilcelulose.

Em outro aspecto, a presente invengdo fornece um método de
preparacao de uma composi¢ao de chocolate, 0 método compreendendo:

a) preparacao de uma mistura de etilcelulose com qualidade alimentar
em um o6leo comestivel:

b) adicdo de um surfactante a mistura de éleo e etilcelulose;

c) aquecimento da mistura etilcelulose/6leo/surfactante a uma
temperatura acima da temperatura de transi¢do vitrea da mistura com
etilcelulose, seguido por

d) adigdo de tal material a uma composigdo de chocolate com gordura
reduzida.

Adequadamente, em modalidades de acordo com este aspecto, o
referido método compreende as etapas de:

a) preparagdo de uma mistura de etilcelulose, monoestearato de
sorbitano (SMS) e um éleo em proporgao de cerca de 18:6:76 w/w /w,

b) aquecimento da mistura a uma temperatura acima da temperatura
de transigao vitrea do polimero de etilcelulose enquanto a mistura é feita, e

¢) adigao de tal material ao chocolate com gordura reduzida aquecido a
uma temperatura de 60°C a 90°C em niveis 1:3 a 1:9 (w/w), e

d) resfriamento da mistura para formar a referida composicdo de
chocolate.

Em outro aspecto, a presente invengdo fornece um método de
preparagao de uma composi¢do de chocolate, o método compreendendo:

a) preparagao de uma mistura de etilcelulose e etanol 95-100%

b) permitir que a etilcelulose dissolva completamente no etanol para

formar uma composigéo de etilcelulose etanol,
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c) adigdo da composigdo a um material de chocolate derretido em uma
proporgéo de cerca de 5-15% w/w para formar uma composicéo de chocolate,

e) resfriamento da composigao de chocolate para cerca de 5- 15° C, e

f) remogéao do alcool a partir da composigao de chocolate.

E preciso mencionar que qualquer caracteristica descrita neste
documento em relagdo a um ou mais aspectos da invengéo pode também ser
aplicada a qualquer outro aspecto da invengéo.

As composi¢des da invengdo sio adequadamente obtidas ou
produzidas por um dos métodos da invengao.

Verificou-se que o chocolate em que pelo menos uma parte da fase
gordurosa continua continha etilcelulose dissolvida demonstrou notavel
resisténcia ao amolecimento em temperaturas de até 40°C ou mais. A invengao
permite também, de forma potencial, uma ampla variedade de novas
composi¢ées de chocolate ao substituir gorduras ou o6leos convencionais
presentes no chocolate por 6leos que foram gelificados com etilcelulose.
Alguns destes 6leos substitutos podem conter, em particular, baixos niveis de
gordura saturada e, portanto, serem saudaveis. Finalmente, o uso de éleos de
etilcelulose gelificados nos recheios a base de gorduras de chocolates com
recheio diminui a migragéo de 6leo do recheio para a superficie do chocolate.

Adequadamente, as composigdes de chocolate de acordo com a
presente invengao compreendem entre cerca de 0,5% a cerca de 5% w/w, por
exemplo, de cerca de 1,5% a cerca de 3% w/w, em particular de cerca de 2% a
cerca de 2,5% w/w de etilcelulose. No menor teor de etilcelulose, o chocolate
pode carecer de resisténcia suficiente ao calor. Em teores mais elevados de
etilcelulose, o chocolate derretido pode tornar-se muito viscoso para bombear
ou moldar-se de maneira conveniente.

Descricdo dos Desenhos
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Estas e outras caracteristicas da invengdo se tornardo mais evidentes
a partir da seguinte descricado em que é feita referéncia aos desenhos
anexados, onde:

A Figura 1 € um esquema que ilustra a formagao de um organogel
polimero por tratamento térmico;

A Figura 2 exibe um grafico da resisténcia a tragao a 40°C em fungéo
do conteudo de etilcelulose para um primeiro composto de chocolate ao leite
feito pelo método de substituicdo de solventes;

A Figura 3 exibe graficos da resisténcia a tragdo a 40°C em fungao do
conteudo de etilcelulose para (A) um chocolate ao leite do segundo composto
ou (B) um chocolate preto do composto.

As Figuras 4 (a) e 4 (b) sdo graficos que mostram propriedades
viscoelasticas de um oleogel de etilcelulose;

A Figura 5 é um grafico de migragdo do 6leo em fungéo do tempo para

recheios de creme para uso em chocolates com recheio da invengao.

Descri¢éo detalhada da Invengéo

z

O termo "chocolate" é utilizado para se referir a todos os chocolates ou
composi¢cdes similares a chocolate com uma fase gordurosa ou com
composi¢do similar a chocolate. Como a invengdo é dirigida em certos
aspectos ao controle das caracteristicas da fase gordurosa ou da fase tipo
gordurosa do chocolate, em vez dos materiais nao gordurosos no chocolate, o
termo tem a intencdo de incluir todo chocolate e composi¢cdes similares a
chocolate. O termo destina-se, por exemplo, a incluir chocolates padronizados
e nao padronizados, ou seja, chocolates com composi¢cdes em conformidade
com os Padrées de Identidade dos EUA (SOIl) e composi¢cdes que nédo
correspondam aos padrées de identidade dos EUA, respectivamente, incluindo
chocolate preto, chocolate de confeitaria, chocolate ao leite, chocolate doce,

chocolate amargo, chocolate leitelho, chocolate de leite desnatado, chocolate
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branco, chocolate misto de leite, chocolate de baixo teor de gordura, chocolates
aerados, revestimentos de compostos, chocolates n&o-padronizados e
composigdo similares a chocolate, salvo se especificamente identificado de
outra forma. Os Padrdes de Identidade relevantes dos EUA incluem aqueles
identificados no Cédigo de Regulamentos Federais, conforme revistos em 01
de abril de 2009 de acordo com as referéncias 21CFR163.XXX, onde XXX =
123,124,130, 135,140,145,150,153 ou 155. O termo chocolate também inclui
neste documento aqueles contendo soélidos de migalha ou sélidos total ou
parcialmente feitos por processo de migalha.

Chocolates nao-padronizados sdo aqueles cujas composicdes estdo
fora dos limites especificados dos chocolates padronizados. Chocolates nao-
padronizados resultam, por exemplo, da substituicido parcial ou total de
adogante de carboidrato nutritivo, ou quando a manteiga de cacau ou gordura
do leite sao substituidos parcial ou totalmente, ou quando os componentes com
sabores que imitam leite, manteiga ou chocolate sdo adicionados ou outras
adigbes ou exclusdes na formula sdo feitas fora dos padrées FDA de
identidade de chocolate ou combinagdes dos mesmos.

O termo "chocolate resistente ao calor' aqui se refere a uma
composigao de chocolate modificada que permanece firme em temperaturas de
até cerca de 40°C. O chocolate convencional derrete em temperaturas entre
32°C e 40°C, dependendo de sua composicdo e método de fabricagéo.
Adequadamente, o chocolate resistente ao calor da presente invengao
apresenta uma resisténcia a tragdo de 2mm de deslocamento e a 40°C, medido
de acordo com o Procedimento 1 abaixo, de cerca de 300 gramas forgca (gf),
por exemplo, cerca de 600gf, adequadamente, pelo menos de cerca de 1000
gramas forgca (gf). Adequadamente, as composi¢ées de chocolate ndo se
tornam pegajosas com temperaturas de cerca de 40°C. Adequadamente, as

composigoes de chocolate de acordo com a presente invengao contém menos
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de cerca de 2wt.% de agua, por exemplo, menos de cerca de 1.5wt.% de agua,
normalmente menos de cerca de 1wt.% de agua.

A Etilcelulose (EC) é uma fibra nutricionalmente benéfica, e
frequentemente nossa dieta é pobre em fibras alimentares. Além disso, a
etilcelulose € um material GRAS (geralmente reconhecido como seguro) para
uso em produtos alimenticios fazendo com que a EC, particularmente EC
contendo viscosidades intermediarias com cerca de 10 cp a cerca de 50 cp,
especialmente adequada para a invengdo. Os valores cp referem-se a
viscosidade em centipoise de uma solugdo de 5% do EC em 80% de
tolueno/20% de etanol a 25°C e, portanto, correlacionam-se com o peso
molecular da EC. A porcentagem da fragdo de peso de grupos etoxil da
etilcelulose €, de forma adequada, entre cerca de 25% e cerca de 75%, por
exemplo, entre cerca de 40% e cerca de 60%. Etilceluloses adequadas sao
disponibilizadas pela Dow Chemical Co. sob a marca registrada ETHOCEL.

O termo "gel" aqui é utilizado no seu sentido usual de um material com
uma estrutura continua com dimensées macroscoépicas permanentes na escala
de tempo de uma experiéncia analitica, sendo de carater tipo sélido em suas
propriedades reolégicas. Géis costumam saltar em vez de escorrer, e
apresentam caracteristicas viscoelasticas substancialmente lineares, abaixo de
seu limite elastico. Géis possuem um ponto de fusdo. Os géis sao
convenientemente definidos por suas propriedades reoldgicas, em particular
por sua resisténcia a tragao e pela proporgéo de seus médulos de elasticidade
ao seu moddulo viscoso (G'/G"), conforme medido a 20°C e 1 Hz em um
analisador viscoelastico convencional, conforme descrito abaixo. O
comportamento de um gel é caracterizado por um G'/G" maior do que 1 nessas
condicbes. Os géis da presente invengao possuem, de forma adequada, uma
resisténcia a tragdo maior do que cerca de 10Pa, mais apropriadamente maior

do que cerca de 20Pa, por exemplo de cerca de 25Pa a cerca de 300 Pa. Os
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géis da presente invengdo possuem, de forma adequada, um G'/G' 'maior do
que cerca de 1, mais apropriadamente maior do que cerca de 2, sob essas
condigdes.

Os géis utilizados na invengdo podem ser fortes. Géis fortes séo
preferiveis para aplicagdes em alimentos, pois possuem propriedades fisicas
mais préximas as de gordura, e sdo mais eficazes para reduzir a migragéo do
6leo. O termo "forte gel" aqui se refere a géis com alta resisténcia mecanica e
elasticidade. Adequadamente, géis fortes possuem resisténcia a tragdo maior
do que cerca de 50Pa e G'/G" maior do que cerca de 3, por exemplo, maior do
que cercade 5a 1 Hz e a 20°C.

O termo "oleogel" aqui se refere a um gel com uma fase de éleo
continua em que a etilcelulose € uniformemente dispersa na fase de gel e atua
como agente gelificante. Os oleogéis sédo claros e translicidos, ou mesmo
materiais transparentes com propriedades fisicas de um verdadeiro gel
conforme descrito acima. Igualmente, um surfactante é adequada e
homogeneamente distribuido através do gel. Assim, o surfactante ndo esta
concentrado na superficie de micelas de 6leo ou 4gua como em uma emulséao,
nem em estruturas em camadas como em um cristal liquido. O oleogel pode
consistir essencialmente de um ou mais 6leos ou gorduras, etilcelulose, e o
surfactante. O oleogel é anidro, ou seja, possui um teor adequado de agua de
menos de cerca de 10% w/w, por exemplo, menos de cerca de 5% w/w, mais
adequadamente menos de cerca de 2% w/w.

Recentemente descobriu-se que a dispersdo de uma solugdo de
etilcelulose no chocolate derretido para resframento e solidificacdo do
chocolate resulta em um aumento na resisténcia ao calor do chocolate
resultante, em comparagdo a uma composi¢cdo idéntica preparada sem
etilcelulose. Os beneficios de resisténcia ao calor melhorada, migragao

reduzida de oOleo, etc, sdo diminuidos ou eliminados se a etilcelulose for
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adicionada diretamente na forma de p6 ao chocolate derretido em temperaturas
abaixo de 100°C. Pensa-se que a etapa de dissolugdo modifica
substancialmente a estrutura secundaria da molécula de etilcelulose para
proporcionar os beneficios da inveng¢do. O termo "etilcelulose dissolvida" aqui,
portanto, refere-se a etilcelulose dispersa no chocolate como uma solugéo de
etilcelulose em éleo ou agente ndo-aquoso. Parece que o efeito da etilcelulose
na resisténcia do chocolate ao calor pode ter como causa uma interagéo
complexa entre a etilcelulose, a fase gordurosa, € uma ou mais das fases
sélidas no chocolate.

A solugéo de etilcelulose pode ser preparada dissolvendo a etilcelulose
em um solvente ndo-aquoso adequado aos alimentos, como o etanol. Em tais
modalidades, o solvente & normalmente removido por evaporagdo apds a
mistura com o chocolate derretido. Adequadamente, a etilcelulose € dissolvida
em etanol a partir de uma concentragédo de cerca de 1% w/v a cerca de 40%
wlv, por exemplo, cerca de 10% w/v a cerca de 25% wi/v. A etapa de dissolugéo
da etilcelulose no solvente pode ser realizada a temperatura ambiente ou
ligeiramente elevada. A solugao é adicionada ao chocolate no estado fundido e
misturada. O solvente é removido por evaporagédo, enquanto o chocolate esta
no estado fundido, ou apés a definicdo do formato do chocolate, por exemplo,
em um secador a vacuo. Este método é aqui referido como método de
"substituicéo de solventes".

Em modalidades alternativas, a solugdo de etilcelulose pode ser
preparada dissolvendo a etilcelulose em uma gordura ou 6leo a uma
temperatura acima da temperatura de transigdo vitrea da etilcelulose (Tg,
normalmente cerca de 130°C), por exemplo, a cerca de 130°C, ou de cerca de
135°C a cerca de 160°C. Isso é seguido pelo resfriamento, pelo menos parcial,
da solugdo e adigdo da mesma a uma mistura de chocolate com gordura

reduzida para alcangar a composigao final. A solugédo é devidamente resfriada



10

15

20

25

14

a cerca de 60°C a cerca de 90°C antes da adigdo a mistura de chocolate. Este
processo tem a vantagem de evitar o uso de solventes volateis. Ha uma
vantagem adicional de que a etilcelulose pode inicialmente ser dissolvida em
um dleo com propriedades desejaveis, e/ou 6leo que normalmente nao seria
adequado para uso na produgao de chocolate, e este 6leo pode entédo substituir
uma parfe do conteudo de gordura normal do chocolate. Tal processo &
referido neste documento como método de "substituicdo de gordura".
Demonstrou-se que a etilcelulose (EC) forma organogéis de anidro
polimero de 6leos comestiveis em concentragdes superiores a 3% (w/w) em
6leo. Para alcangar este objetivo, a EC e o surfactante em 6leo sdo aquecidos
a uma temperatura acima da temperatura de transigao vitrea do polimero (Tg &
de aproximadamente 130 ° C) com mistura constante. Verificou-se que a
temperatura de disperséo inicial acima da temperatura de transi¢éo vitrea da
etilcelulose € importante para alcangar a completa dissolugédo da etilcelulose e
um gel forte. Depois de alguns minutos, todo o pé da EC dissolveu e a solugao
torna-se clara e muito viscosa (dependendo da concentragdo de EC em 6leo).
A faixa de concentragdo util & entre 4% e 20% (w/w) de EC em d4leo, por
exemplo, cerca de 4% a cerca de 10% w/w. A EC tera 6leo gel por si s6; géis
estaveis translucidos e rigidos podem ser produzidos, mas sdo granulados e
frageis por natureza, definem-se muito rapido, e tem uma temperatura de
gelificacéo relativamente alta, normalmente cerca de 110-120°C, o que néo &
adequado para muitas aplicacdes de alimentos. Verificou-se que a adigdo do
surfactante oferece vantagens importantes nas composi¢des e nos métodos da
invengao. O surfactante néo reduz a temperatura necessaria para a dissolugéo
inicial da etilcelulose, que se mantém a temperatura de transi¢ao vitrea, mesmo
na presenga do surfactante. No entanto, uma vez que a etilcelulose foi
dissolvida para formar o gel, o surfactante plasticiza o gel para reduzir a

temperatura de gelificagdo do gel formado. A solugdo da etilcelulose no 6leo
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pode, portanto, permanecer mais facilmente miscivel com os outros
ingredientes durante a etapa de adi¢gao de chocolate derretido ou ingredientes
de chocolate seco, a temperaturas moderadas, 0 que é desejavel para uma
mistura eficiente.

Verificou-se que a forga do gel formado pela dispersdo de etilcelulose
em Oleo depende da escolha de etilcelulose, do 6leo, da presenca de um
surfactante, e da temperatura de dispersao.

Varios tipos de 6leos podem ser utilizados, incluindo, entre outros, éleo
de soja, 6leo de canola, 6leo de milho, 6leo de girassol, 6leo de cartamo, éleo
de linhaga, 6leo de améndoa, 6leo de amendoim, 6leo de peixe, 6leo de algas,
6leo de palma, estearina de palma, oleina de palma, éleo de palmiste, éleos de
soja, canola, girassol de alto conteudo oléico, éleo de paimiste hidrogenado,
estearina de palma hidrogenado, 6leos de soja, canola ou algodao totalmente
hidrogenados, 6leo de girassol alto em estearico, 6leo de oliva, 6leos
enzimaticamente e quimicamente interesterificados, 6leo de manteiga,
manteiga de cacau, 6leo de abacate, 6leo de améndoas, 6leo de coco, 6leo de
algodao e suas misturas. Uma parte, por exemplo, até cerca de 50% w/w dos
6leos pode ser substituida por uma ou mais gorduras.

Oleo de soja formam géis muito fortes, assim como o 6leo de milho e
6leo de linhaga. O 6leo de canola e o 6leo de acido oleico, por outro lado,
formam géis mais fracos. O 6leo de linhaga e dleos de nozes, de algas e de
peixe mais altamente poliinsaturados formam géis muito fortes. Os 6leos ricos
em acidos graxos polinsaturados, tais como acido linolénico, acidos DHA e
EPA parecem formar géis mais fortes, enquanto os 6leos com alto conteddo de
acido oleico nao formam géis fortes. Oleos altamente poliinsaturados também
sao mais polares e de maior densidade. Considerando todos os itens acima,
para aplicagdes gerais de gordura, dleos de soja ou dleos de milho sdo os

preferiveis para a formagdo de géis. Oleos e gorduras saturadas de cadeia
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média e curta (MCTs), tais como dleo de palmiste e 6leo de coco também
formam géis fortes. Para a producdo de chocolate, o 6leo de palmiste e a
manteiga de cacau séo, portanto, adequados em vista do uso bem conhecido
destes 6leos em composigoes de chocolate convencional.

Adequadamente, os oleogéis contém cerca de 70% a 95% de dleos
(incluindo quaisquer gorduras), por exemplo, cerca de 80% a 90% de 6leos.

Observou-se que a adigdo de um surfactante a mistura de polimero de
6leo resulta na formagédo de géis de polimero com propriedades desejaveis.
Exemplos de componentes surfactantes incluem, entre outros, monooleato de
polioxietileno sorbitano (Tween 80), monoestearato de polioxietileno sorbitano
(Tween 60), monoestearato de sorbitano (SMO ou Span 80), monoestearato de
sorbitano (SMS ou Span 60), monooleato de gliceril (GMO), monoestearato de
glicerina (GMS) monopalmitato de glicerina (GMP), éster poligliceril de acido
laurico — polilaureato poligliceril (PGPL), éster poligliceril de acido estearico —
polistearato poligliceril (PGPS), éster poligliceril de acido oléico (PGPO) -
polioleato poligliceril (PGPO), e éster poligliceril de acido ricinoleico (PGPR).

A adicado de um surfactante compativel plastifica o polimero, retarda o
processo de gelificagdo (aumenta o tempo de gelificagdo) e induz a formagéo
de géis estaveis, transllcidos, elasticos, ndo quebradigos. O surfactante,
inicialmente, ndo reduz a temperatura necessaria para dispersar etilcelulose
em Oleo (ver abaixo), mas o surfactante realmente diminui a temperatura de
gelificagdo e fusdo do gel depois que este esta formado. Adequadamente, a
temperatura de gelificagdo do gel é reduzida para cerca de 40C a cerca de
90°C, por exemplo, cerca de 60°C a cerca de 80°C, pelo surfactante. O termo
"temperatura de gelificacao" refere-se a temperatura na qual a solugéo de oleo-
surfactante-etilcelulose torna-se sélida em refrigeragéo, conforme determinado
visualmente por inversao. Oleos gelificados que se definem acima de 100°C

n&o seriam praticos para misturar-se com o chocolate derretido, ja que aquecer
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o chocolate a altas temperaturas como para incluir a solugdo de polimero
destruiria ou modificaria severamente a estrutura de alimentos nativos. Além
disso, um rapido processo de gelificagao tornaria muito dificil para a etilcelulose
ser adicionada a produtos alimentares — sua definicdo em gel seria muito
rapida para incorporagdo e mistura adequadas. Um surfactante preferivel para
uso em alimentos é aquele que diminui a temperatura de gelificagéo e retarda o
processo de gelificagao.

Determinou-se que os surfactantes preferiveis seriam SMS, GMS,
GMO, SMO e PGPL.

Torna-se evidente a partir do exposto que o surfactante € normaimente
néo-idnico. Géis especialmente fortes sdo observados quando o surfactante é
um éster de C10-C24 saturado, adequadamente um C14-C20, acidos graxo
com alcool poliidrico tendo dois, trés ou mais grupos hidroxila. Acidos graxos
saturados adequados incluem acidos estearicos (C18) e palmiticos (C16).
Adequadamente, o alcool poliidrico tem pelo menos quatro grupos hidroxila,
tais como alcool de aglcar ou um poliglicerol. Um surfactante especialmente
adequado deste tipo € o SMS.

A sensagdo bucal do SMS e SMO é superior aos de outros
surfactantes.

Esteres surfactantes de acidos graxos insaturados, tais como GMO e
SMO, sdo plastificantes muito bons, até o ponto em que a redugdo da
temperatura de fuséo e gelificagdo possa ser muito radical, levando a formagéao
de um gel com diminuigcdo da resisténcia térmica. Isso se traduz em uma
necessidade de ter uma maior concentragéo de polimeros no produto final. O
PGPL é um plastificante muito bom, mas o seu superaguecimento pode levar a
hidrolise de &acido laurico, que tem um sabor muito indesejavel.
Adequadamente, os surfactantes utilizados na presente invengéo néo incluem

ésteres de olivato PEG, mais particularmente Olivem 900, 700 ou 300.
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A rigidez do gel polimero aumenta com um aumento da quantidade de
surfactante (a menor proporgéao de polimero a surfactante). No entanto, ha um
limite para a quantidade de surfactante que pode ser adicionada aos alimentos.
A faixa pratica € da seguinte proporgao: 10:01 a 1:1 wiw de etilcelulose ao
surfactante. Descobriu-se que uma proporgéo de cerca de 4:1 a 2:1 w/w, por
exemplo, 3:1 w/w de etilcelulose ao surfactante representa um bom
compromisso entre a obtencéo de boa forga de gel e a redugdo da quantidade
de surfactante adicionado em produtos alimenticios.

Sem querer se comprometer com qualquer teoria, 0 mecanismo
sugerido de formagao de gel térmico e a interagdo surfactante encontram-se na
Figura 1. Nesse exemplo, o SMS é o surfactante. E evidente para um técnico
no assunto que o mesmo tipo de esquema pode ser aplicado a outros
surfactantes.

O peso molecular do polimero de etilcelulose desempenha um papel na
formagéo do gel. Verificou-se que o EC com viscosidade 4cp forma géis muitos
fracos mesmo em concentragdes de 10% (w/w). EC com viscosidades 100cp e
300cp séo misturas de polimero com elevado peso molecular e dificeis de
dissolver e misturar, formam soles muito viscosos, e definem-se rapidamente
em altas temperaturas (acima de 100°C). Isso também aumenta a incorporagéo
de bolhas de ar na fusdo, o que ndo é desejavel. Assim, o uso de EC com
viscosidades 100cp ou 300cp nio é muito pratico na maioria das aplicagdes de
alimentos. A Etilcelulose de peso molecular intermediario, como 10cp, 22cp e
45¢cp forma géis firmes, transllcidos e elasticos em concentragées de 5-6%
(w/w) na fase de 6leo. ECs de 22cp e 45¢cp dissolvem facilmente no 6leo, os
soles ndo sdo muito viscosos em concentragbes de 10-15% e iniciam a
gelificagdo em temperaturas entre 70 e 90°C. ECs de 10cp, 22cp e 45cp séo

adequados para o chocolate.
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Conforme discutido acima, o EC de 22cp é um polimero preferivel para
uso na invengéo. Assumindo um peso molecular aproximado de EC 22cp de
40.000 g/mol e de SMS de 430.62g/mol, uma propor¢do de polimero a
surfactante de 3:01 w/w se traduz em uma proporgao de polimero a surfactante
de 1:31 mol/mol. Considerando o peso molecular da glicose como sendo de
180g/mol, e de 50% de etilglicose substituida de 222g/mol, € de um monémero
de etilglicose em celulose como sendo de 204g/mol, isso se traduz em
aproximadamente 196 mondémeros de glicose na EC22cps. Assim: 196/31 = 6,
o que significa que uma molécula de SMS é ligada a cada seis mondmeros de
glicose no polimero de EC22cps. Isto € muito relevante, pois a formagao do gel
adequado depende de um equilibrio entre interagbes de polimero-solvente e
polimero-polimero. A solubilidade muito alta do polimero no éleo vai impedir a
formacao de gel com o resfriamento. Uma solubilizacao insuficiente impedira o
aumento do polimero adequado e a extensdo das cadeias no solvente, o que,
entéo, ira interagir e formar zonas de jungédo mediante resfriamento, levando a
gelificagdo. A forca de ligagdo parece ser um fator importante, bem como a
conformacéo de polimeros.

Os oleogéis de etilcelulose podem ser adicionados a composi¢des de
chocolate de gordura reduzida para substituir uma fragdo de gorduras
presentes no chocolate com o6leos, a fim de melhorar a salubridade de
chocolate e/ou reduzir o custo de chocolate e/ou melhorar a resisténcia do
chocolate ao calor, ou para outros fins. Isto é chamado de "método de
substituicdo de gordura" para a produgdo de composigdes de chocolate de
acordo com a invencido. Adequadamente, de cerca de 1% a cerca de 100% em
peso do teor de gordura do chocolate € substituido pelo oleogel de etilcelulose,
por exemplo, cerca de 50% a cerca de 90%. E importante mencionar que o
oleogel pode incluir uma mistura de gorduras, inclusive gorduras tais como

manteiga de cacau ou PKO que sdo comumente encontradas no chocolate.
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Os oleogéis de etilcelulose também podem ser utilizados para formular
recheios gordurosos para produtos com recheio de chocolate e revestidos de
chocolate com recheios gordurosos. O uso de oleogéis de etilcelulose nestes
recheios fornece a vantagem adicional de migragao do éleo reduzido a partir do
recheio através da camada de revestimento de chocolate. Recheios que podem
ser formulados com oleogéis de etilcelulose incluem, entre outros, praline,
ganache, creme e recheios de mousse. Praline € um enchimento que contém
nozes trituradas, aglcar e, opcionalmente, outros ingredientes como chocolate.
Ganache € um enchimento macio com base em uma mistura de chocolate com
gorduras contendo manteiga, creme ou outras gorduras, por exemplo, recheios
de chocolate trufado. O creme é um enchimento com uma fase gordurosa/éleo
continua. O mousse €& um enchimento areado a base de gorduras.
Adequadamente, os recheios nos chocolates com recheio da invengdo contém
gordura, pelo menos cerca de 10% (e/ou 6leo, ou seja, contetdo lipidico total),
por exemplo, entre cerca de 20% e cerca de 60% de gordura. Em todos os
casos, uma parte da gordura presente no recheio & um oleogel de etilcelulose
conforme demonstrado acima. Por exemplo, os recheios podem conter de
cerca de 5% a cerca de 90% w/w do oleogel, tipicamente de cerca de 10% a
cerca de 50% do oleogel. Adequadamente, os recheios contém de cerca de
1wt.% a cerca de 15wt.%, por exemplo, de cerca de 2wt.% a cerca de 10wt.%
de etilcelulose, sendo revestidos pelo menos sobre uma parte da sua
superficie, e sdo de preferéncia totalmente revestidos, com uma camada de
chocolate, que pode ser um chocolate contendo etilcelulose de acordo com a
presente invengao.

Procedimento 1

Testes de deformagdo mecanica sédo realizados para demonstrar a
resisténcia do chocolate ao calor. Um testador mecanico estavel de

Microsystems foi utilizado para deformar pedagos de chocolate com dimensdes
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aproximadas de 35x17x7mm. Tanto os pedagos de chocolate de controle
quanto aqueles resistentes ao calor fabricados conforme descrito a seguir
foram incubados em estufa a 40°C (salvo indicagdo em contréario) por 2,5
horas. Os pedagos foram entédo rapidamente transferidos para a base de ago
inoxidavel do testador mecanico. Uma sonda cilindrica de 18 milimetros de
didmetro foi utilizada para realizar um teste de compresséao simples. A sonda
foi reduzida verticalmente a uma taxa de 10mm/s para uma deformagao
maxima de 4mm ao longo da lateral de 7 mm do pedago de chocolate. Uma
resisténcia a tracéo clara foi observada nas proximidades de dois milimetros
de deformacao (28,5% linhagem). Os valores aqui citados séo de grama-forga
medida na deformagéao de 2mm.

Exemplo de Referéncia No.1

Um substituto de gordura é preparado da seguinte forma. Etilcelulose
22cp ou 45¢p de 9% w/w (ETHOCEL®, Dow Chemical Co.) e 3% w/w de SMS
em uma mistura de 30:70 w/w de 6leo de soja totaimente hidrogenado com
6leo de soja liquido foram aquecidos a 140°C para garantir a plena
solubilizacdo do polimero em 6leo. Com o resfriamento da massa derretida, a
100°C, o éleo de soja aquecido a 100°C foi adicionado na proporgdo de 1:2
(1/3 da diluigao). A concentragao final de componentes foi de 6% de EC, 2% de
SMS, 20% de éleo de soja totalmente hidrogenada e 72% de 6leo de soja. A
mistura pdde entdo resfriar-se e descansar. Oleo de algoddo totalmente
hidrogenado, 6leo de canola, sebo bovino, banha, gordura do leite também
podem ser adicionados como Oleos vegetais soélidos. Este material tem a
funcionalidade e a textura de uma gordura.

Exemplo de Referéncia No. 2

Foi preparado um gel 22cps de 10% de etilcelulose contendo
monoestearato de sorbitano a 5% no 6leo de linhaga. O gel foi preparado por

tratamento térmico descrito acima e descansou a 22° C por um dia. A fim de
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avaliar as propriedades reolégicas do gel, um teste reoldgico controlado de
tensédo foi realizado. Um pedago grande do gel em formato circular de 1
centimetro de didmetro por 3mm foi cortado e colocado em um pedago de lixa
de grédo 60 embebido em dleo de linhaga. Um pedacgo de lixa de gréao 60 foi
colado a uma geometria plana de ago inoxidavel de 1 centimetro de diametro.
A amostra de gel no pedago de lixa de grao embebido em 6leo (3x2cm) foi
gravada na parte inferior da placa Peltier do redmetro. A amostra foi
comprimida manualmente para atingir uma for¢ga normal de aproximadamente
0,2 N para garantir bom contato mecénico e nao escorregar. O redémetro foi
programado para realizar uma varredura de 1 a 4000 Pa em uma frequéncia de
1 Hz. Os resultados mostram que o gel de teste &€ muito sélido (gel firme), com
um valor de "G/G" de cerca de 4. A resisténcia a tragéo do gel foi de cerca de
100-300 Pa.

Exemplo de Referéncia No. 3

Um gel de etilcelulose 22cp de 6wt.% contendo 2wt.% de SMS em
6leo de palmiste (PKO) foi preparado dissolvendo os componentes a 135°C,
permitindo, apds isso, que o gel descansasse na temperatura ambiente
imperturbado. O gel resultante era forte € ndo mostrou perda de 6leo livre,
permanecendo a 55°C por 2 horas. Determinou-se que a temperatura ambiente
do gel era de 75°C, o que o torna adequado para ser adicionado a
composicdes de chocolate sem aquecimento excessivo do chocolate.

Exemplo de referéncia No. 4

Um gel de etilcelulose 22cp de 5wt.% contendo 2wt.% monoestearato
de glicerol (GMS) no dleo de palmiste (PKO) foi preparado dissolvendo os
componentes a 135°C, permitindo, apés isso, que o gel descansasse na
temperatura ambiente imperturbado. O resultado foi um gel forte e que néo
mostrou perda de éleo livre, permanecendo a 55°C por 2 horas. Determinou-se

que a temperatura ambiente do gel era de 50°C, o que o torna adequado para
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ser adicionado a composigdes de chocolate sem aquecimento excessivo do
chocolate.

Exemplo de Referéncia No. 5

Um gel de etilcelulose 22cp de 7wt.%, 3,5% SMS em o6leo de soja foi
preparado e testado conforme descrito no Exemplo de Referéncia 2. Os dados
viscoelasticos encontram-se descritos na figura. 4. Pode-se perceber que o gel
demonstra um comportamento classico com comportamento de
tensao/rendimento linear até uma tensdo de ruptura de cerca de 1000Pa, e
com G'»G"’.

Exemplo 1

O produto de confeitaria do tipo chocolate resistente ao calor foi
preparado de acordo com o seguinte processo. P6 de etilcelulose 22cp ou 45¢cp
e monoestearato de sorbitano foram misturados com 6leo de paimiste
hidrogenado em uma propor¢do de cerca de 3:1:12 a cerca de 3:1:24, de
preferéncia de cerca de 18:6:76 (w/w/w). A mistura foi, entdo, aquecida em
uma chapa quente a uma temperatura acima da temperatura de transicéo
vitrea do polimero de etilcelulose (Tg = 130°C) com mistura constante. A
solugédo de polimero deve ser clara. Uma solugdo clara é indicativa de que o
polimero foi completamente dissolvido na fase de 6leo (140 ° C). A mistura foi
entéo resfriada a 100°C e adicionada ao chocolate com gordura reduzida (18%
de gordura), a 75-80°C em uma propor¢ido de 1:5 (w/w) de solugdo de
polimero: chocolate derretido. A concentrago final de EC no chocolate seria de
3% wiw, e de 1% wiw de SMS. Depois da mistura completa, o substituto do
chocolate foi entdo despejado em moldes e resfriado em um tunel de
resfriamento a 5°C sob refrigeragdo por convecgdo. O chocolate final péde
descansar durante a noite. No dia seguinte, a resisténcia do chocolate ao calor
foi testada, colocando-o em forno a 52°C. O chocolate ndo derreteu e

permaneceu firme e como um gel ao toque de uma espatula de metal. O
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chocolate de controle, ao qual somente 0 PKO hidrogenado foi adicionado,
procedeu da mesma maneira, derreteu e escorreu completamente mediante
agitacdo ou toque. Esta resisténcia ao calor iria permitir a distribuicdo em
paises tropicais, e também conferir resisténcia contra o abuso de temperatura
durante os meses de verao nos hemisférios norte e sul.

Exemplo 2

Um chocolate resistente ao calor é fornecido pelo método de
substituicdo de solvente conforme segue. ETHOCEL de 45cp e 100cp foi
dissolvido, com agitagdo constante em etanol 95-100% na concentragdo de
20% (w/w) em temperatura ambiente. Um composto de chocolate de leite
(comprado da Bulk Barn, tendo como ingredientes: aglcar, 6leo de palmiste
hidrogenado, cacau, ingredientes de leite, lecitina de soja, sabor natural) ou o
chocolate de leite (comprado de Bulk Barn, tendo como ingredientes: agucar,
ingredientes de leite, manteiga de cacau, chocolate sem agucar, lecitina de
soja, sabor artificial) foi aquecido a 50°C até que estivesse completamente
derretido. Tal massa derretida foi misturada com a solugdo de material de
alcool etilcelulose na propor¢do de 90:10 w/w (chocolate: material de EC),
tendo sido cuidadosamente misturada. A mistura, por vezes, enrijeceu
inicialmente e pareceu "seca", mas com agitagdo continua, tornou-se brilhante
e lisa novamente. A composi¢do final do chocolate foi de 90% (w/w) de
composto de chocolate, 8% (w/w) de alcool e 2% (w/w) de etilcelulose. Esta
preparagéo de chocolate foi mais suave do que o chocolate ao leite de controle
e nao teve qualquer resisténcia ao calor. O alcool foi entdo removido, e foram
colocados pedacos de chocolate num forno a vacuo (50°C, 10kPa) durante 5
horas, ou envolto na parte esquerda em folha de aluminio a 30°C por 7-9 dias.
Todo o alcool foi, assim, removido por qualquer um destes tratamentos. A
resisténcia ao calor do chocolate foi entao testada e permaneceu firme, a §65°C

em relagdo ao controle. Além disso, a superficie ndo se mostrou pegajosa.
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Assim, a etilcelulose (45cp ou 100cp) foi transferida com sucesso do alcool para
a matriz de gordura do chocolate e demonstrou resisténcia ao calor, sem a
necessidade de um tratamento a calor excessivo.

Em relagdo ao procedimento 1 acima, o chocolate de controle a 21°C
demonstrou uma resisténcia a tragdo a 2mm de 14700g, enquanto 0 mesmo
controle a 40°C demonstrou uma resisténcia a tragao de 18.8g. Por outro lado,
chocolates a 40°C, 50°C e 86°C preparados de acordo com nosso método de
substituicdo de solventes demonstraram uma resisténcia a tragcao de 2080g
(40°C), 859g (50°C) e 613g (86°C), respectivamente. Mesmo com tais altas
temperaturas, todos esses chocolates resistentes ao calor demonstram-se
muito firmes, poderiam ser pegos na mao e ndo se tornaram pegajosos.

Embora ambas as preparagbes da EC possam ser utilizadas no
produto de chocolate, a solugdo de alcool de 100cp demonstrou-se mais
viscosa do que a solugdo de 45cp e, portanto, mais dificil de ser trabalhada. A
resisténcia ao calor transmitido por EC100cp foi apenas marginalmente maior
que a de 45cp. Assim, em termos de facilidade de manuseio, a de 45¢cp é um
polimero preferivel para esta aplicagao.

Exemplo 3

Um chocolate resistente ao calor foi preparado de acordo com o
método de substituicdo de gordura conforme segue.

Primeiro, o gel, composto de EC, SMS e 6leo palmiste (PKO) foi feito.
Os ingredientes foram aquecidos a 145°C com agitacdo até que a mistura
ficasse completamente clara. Deixou-se que o gel, entdo, descansasse e que a
gordura se cristalizasse sem perturbagées a temperatura ambiente. Quando o
gel foi necessario para a fabricagdo de chocolate, foi derretido novamente e
misturado. Descobriu-se que a temperatura de fusdo dependia da férmula do
gel. Para um gel contendo 10,6% de Ethocel ® 10cp e 3,18% de SMS, o gel foi

aquecido a 68°C e demonstrou aspecto grosso, mas com massa fluida.
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O segundo passo foi a preparagio dos ingredientes secos. O agucar
em po foi feito com agucar granulado refinado utilizando um moinho de bolas
ou um liquidificador. Foram combinados aglicar em p6, cacau em pd (marca
Sobeys Compliments®), lecitina € PGPR (se usada). Assumiu-se que o cacau
em po continha 20% de gordura, ja que este foi o valor indicado na informagéo
nutricional. Os ingredientes secos foram misturados em um misturador Hobart
aquecido na velocidade 1 até que se tornassem homogéneos. O misturador foi
anexado a um compartimento em banho-maria regulado a 75°C (a diferenga de
temperatura entre o misturador e o banho-maria era normalmente de cerca de
10°C).

Finalmente, o gel quente e liquido foi adicionado aos ingredientes
quentes, misturado e secos. O misturador Hobart foi ajustado para velocidade 1
até que a maioria dos ingredientes secos foram umedecidos com o gel. O
misturador foi entdo ajustado para a velocidade 2 e misturado até que os
ingredientes formaram uma massa unica e homogénea de chocolate. O
chocolate foi entdo misturado para um adicional de 60 seg. O chocolate quente
foi entdo moldado e refrigerado (5°C) por 20-30 min. O chocolate foi entdo desmoldado.

Exemplo 4

Os procedimentos de substituicio de gordura do Exemplo 3 foram
repetidos com a seguinte formulagao em partes, por peso:

Ethocel 10cP 1.50

Agucar (em pd) 15.00

Cacau em pdbd

(20% de gordura) 7.51
PKO 7.27
Lecitina 0.16

PGPR 0.08
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O chocolate resultante apresentou um resisténcia a tracdo de 2mm de
407gf a 40°C, indicativo de boa resisténcia ao calor.

Exemplo 6

O efeito da variagéo da quantidade e da viscosidade de etilcelulose nos
produtos de chocolate com solvente-substituido da invencao foi investigado
conforme segue.

Chocolates foram preparados utilizando o método de substituicdo de
solventes. Solugdes de 20% de EC 45¢P, 20% de EC 22¢P, e 25% de EC 22cP
em EtOH foram feitas. Estas solugées foram entdo adicionadas ao composto
de chocolate ao leite da Bulk Barn. Os resultados dos testes de deformagao de
2mm a 40°C encontram-se na fig. 2. Em concentragdes iguais de etilcelulose,
as solugdes de 20% sao mais resistentes ao calor do que a solugdo de 25%.
Além disso, a EC 22cP demonstrou mais resisténcia ao calor do que a de 45¢cP
EC na mesma concentragdo da mistura de EC. Geralmente, percebe-se uma
resisténcia ao calor muito boa em cerca de 2,0 - 2,5% de etilcelulose.

Constatou-se também que os chocolates endurecidos na geladeira
demonstraram menos resisténcia ao calor do que os chocolates com a mesma
composicdo, mas que foram endurecidos a temperatura ambiente (2339.65 e
2950.85gf, respectivamente). No entanto, foi mais dificil desmoldar os
chocolates endurecidos a temperatura ambiente do que aqueles endurecidos
na geladeira.

Exemplo 6

O efeito da variagdo da composigdo de chocolate composto e a fonte
de etilcelulose foram estudados através da realizagdo de testes de comparagao
semelhantes aos do Exemplo 4 em um segundo material primario de chocolate
ao leite composto (Barry Callebaut) e em um chocolate preto composto (Barry
Callebaut).
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O método de substituicdo de solventes foi utilizado para produzir o
chocolate resistente ao calor com os chocolates compostos pretos e ao leite
Barry Callebaut. Especificamente, Milk Snaps e Dark Sweet Snaps foram
utilizados. O chocolate de leite resistente ao calor foi facilmente produzido. No
entanto, o chocolate escuro composto revelou-se dificil para uso na produgéo
de resisténcia suficiente ao calor, apesar de ter demonstrado ser faciimente
moldavel. Varias viscosidades de polimero dissolvido em niveis de 20% wt/wt
em etanol foram incorporadas ao chocolate. Os resultados estédo representados
na Figura 3A para o chocolate de leite e na Figura 3B para o chocolate preto.
As EC com viscosidades 4CP e 45cP foram adquiridas da The Dow Chemical
Company, enquanto que as EC 10cP e 22cP foram adquiridas da Sigma-
Aldrich Co. Em todos os casos, ha um aumento acentuado na resisténcia do
chocolate ao calor a 40°C conforme o contetdo de etilcelulose &€ aumentado
para 2% w/w. Embora existam diferengas na resisténcia ao calor dos
chocolates feitos com diferentes viscosidades de EC, a tendéncia principal
parece ser que a EC da Sigma-Aldrich Co tende a oferecer mais resisténcia ao
calor para o chocolate do que a EC da The Dow Chemical Company.

Exemplo 7

Os exemplos acima sdo baseados em composigdes de chocolate
composto. Além disso, composi¢des de chocolate real de acordo com a
invengéo foram preparadas conforme segue.

Métodos diretos, de semente, e de simulagdo para resfriamento foram
experimentados para o chocolate ao leite, branco e preto. O chocolate de
sements foi produzido para uso em uma maquina de resfriamento de chocolate
Revolation 2 (ChocoVision, Poughkeepsie, NY), sendo utilizado o método de
simulagdo. O método de simulagéo iniciou-se pelo derretimento lento do
chocolate no micro-ondas até uma temperatura em torno de 40°C. Cerca de um

terco do chocolate derretido foi derramado em local fresco, espesso, de metal.
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O chocolate entdo se espalhou, e em seguida, foi revertido em um monticulo.
Isso foi repetido até que alguma parte do chocolate pareceu mais leve, mais
espessa e menos brilhante. Este chocolate foi adicionado de volta ao restante
do chocolate e agitado. As etapas de expanséo, reversdo e reincorporagdo
foram repetidas até que o chocolate chegasse a uma temperatura de 28-29°C.
Se o chocolate se tornasse muito fresco, ent&o seria aquecido a temperatura
de trabalho (31°C, 30°C e 28°C para o chocolate ao leite, branco e preto,
respectivamente). Para garantir que o chocolate estivesse em resfriamento, a
ponta de uma pequena espatula foi mergulhada no chocolate e deixada por
alguns minutos em temperatura ambiente. O resfriamento tera sido alcangado
se apds alguns minutos o chocolate tornar-se duro, brilhante, liso, € nao
apresentar listras. O chocolate adequadamente resfriado foi entdo moldado e
colocado na geladeira por 15-20min. Um ralador de queijo com fendas de
grade fina foi utilizado para raspar o chocolate em pequenas sementes. O
chocolate de semente foi, entdo, armazenado e utilizado conforme a
necessidade com a maquina de resfriamento.

Para resfriar o chocolate utilizando o Revolation 2, este foi adicionado a
maquina montada, derretido e colocado a 34,4°C. Esta temperatura foi
escolhida porque era a mais baixa temperatura que a maquina aceitaria para a
fase de fusdo de resfriamento e iria economizar tempo durante o processo de
resfriamento. No entanto, se os pedacos de chocolate utilizados mostrassem
sinais de aparéncia de revestimento branco (“efeito bloom”), temperaturas mais
altas em torno de 40°C eram utilizadas para garantir que toda a meméria de
cristal fosse apagada. Uma vez derretido, o chocolate foi resfriado a
temperatura de trabalho mencionada anteriormente. Durante o resfriamento, o
chocolate de semente foi adicionado lentamente ao chocolate derretido. A
quantidade de sementes adicionadas foi de aproximadamente 3-6% em peso

do peso total do chocolate. A espatula de plastico foi utilizada para melhorar a
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mistura durante esta fase. Quando a temperatura de trabalho foi alcangada, o
chocolate foi verificado conforme mencionado acima para que se tivesse
certeza de que estava em resfriamento.

ETHOCEL 22cp em 20 e 25% wt/wt em solugdes de EtOH foram
incorporados ao chocolate branco resfriado Barry Callebaut, Tulsa Trevas, Milk
Kenosha e Ultimate White em varias concentragbes. A mistura de EC foi
adicionada cerca de 10 min apdés a conclusdo do processo de resfriamento,
uma vez que o bom resfriamento foi confirmado. Conforme observado
anteriormente, as amostras feitas com EC de 20% em solugbes de EtOH
demonstraram maior resisténcia ao calor do que as amostras feitas com EC de
25% em solugdes de EtOH.

Verificou-se que o chocolate branco necessitava de 1,6% de EC para
fornecer 2000gf. No entanto, a adi¢ao de tal quantidade de EC fez com que o
chocolate branco engrossasse tanto que se tornou pastoso € nao iria ter fluxo
suficiente para nivelar-se em moldes. Esforgos foram voltados para diluir o
chocolate e melhorar a maleabilidade adicionando manteiga de cacau (CB) ou
poli-ricinoleato de poliglicerol (PGPR)

Os resultados sdo apresentados na Tabela 1 com as forgas de

rendimento a 40 ° C.

Tabela 1
% de CB
% de % de | Forga em
Tipo de adicionada B
EC PGPR no | deslocamento | Maleabilidade
chocolate ao
22cp Sistema | de 2mm
Chocolate
Ao leite 1.55 - - 2244 .90 Boa
Branco 1.55 6.60 - 1297.08 Boa
Branco 1.60 3.10 - 1463.38 Boa
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% de CB
% de % de | Forga em
Tipo de adicionada
EC PGPR no | deslocamento | Maleabilidade
chocolate ao
22cp Sistema | de 2mm
Chocolate
Branco 1.60 1.60 - 1656.83 Boa
Preto 1.90 1.90 - 1027.03 Boa
Preto 1.90 0.90 - 1239.43 Boa
Preto 1.90 0.90 - 1376.03 Boa
OK (define-
Preto 2.05 0.50 - 2476.95 se
rapidamente)
OK (define-
Preto 1.95 - 0.50 1445.93 se
rapidamente)
Preto 1.95 0.50 - 1907.18 OK

Alguns dos compostos de chocolate apresentaram mistura ou
aparéncia de superficie nao uniforme. Tal resultado foi verificado
especialmente em compostos de chocolate preto. Determinou-se que o
chocolate preto resistente ao calor com melhor aparéncia era produzido
quando nenhum calor era adicionado durante a incorporagédo da EC, a mistura
foi agitada por 60 segundos, os moldes preenchidos foram colocados na
geladeira (5°C) por 15 min e, em seguida, mantidos no molde a 20°C por 45min
ou mais. Este chocolate continha 1,95% de EC 22cP de uma EC de 20% na

mistura de EtOH e ndo tinha manteiga de cacau ou PGPR.

Exemplo 8
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Uma composi¢do verdadeira de chocolate foi feita de acordo com o
método de substituicdo de gordura, de acordo com a seguinte receita em

partes, por peso:

Ethocel 10cp 1.5

SMS 0.5

Agucar (em pé) 25.0
2

Cacau em pé (20% de 10.6

gordura) 2

Manteiga de cacau 12.1
2

Lecitina 0.27

A fase gordurosa de um chocolate de manteiga de cacau foi feita em
um organogel misturando etilcelulose (EC) e monoestearato de sorbitano 10cP
(SMS) com manteiga dé cacau. A mistura foi aquecida e simultaneamente
agitada até que os sélidos se dissolvessem em = 150 ° C. Deixou-se que a
mistura descansasse a temperatura ambiente (25°C). Depois de definido, o gel
foi aquecido e colocado em banho-maria a 45°C. Enquanto o gel estava sendo
aquecido, cacau em p6, acglcar e lecitina foram adicionados a um misturador
de Hobart e misturados a uma velocidade 1. A tigela de mistura foi aquecida
em banho-maria de circulagéo fixado em 29°C. Uma vez derretido, um tergo do
gel de manteiga de cacau foi transferido para um local fresco, espesso € de
metal para fins de resfriamento. O gel foi levemente espalhado sobre a mesa e,
em seguida, revertido em um monticulo. Isso foi repetido até que o gel

chegasse a uma temperatura em torno de 28°C. O gel foi entdo adicionado de
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volta para o resto do gel e agitado. As etapas de expansio, reversio e
reincorporagao foram repetidas até que o gel chegasse a uma temperatura de
28-29°C. O gel foi entao adicionado a tigela. Os ingredientes foram misturados
na velocidade 1 até que o p6 aparecesse umedecido com o 6leo. O misturador
foi, entdo, ajustado para a velocidade 2. A mistura foi realizada até que ficasse
homogénea e formasse uma Unica massa de chocolate (cerca de 1,5 min). O
chocolate foi moldado e endurecido em um refrigerador (5°C) por 20 min. Os
chocolates foram entao testados para a resisténcia ao calor a 40°C. Descobriu-
se que a resisténcia a tracdo de 2mm de deslocamento era 108gf, o que é
consideravelmente maior do que para um chocolate da manteiga
de cacau pura real, j4 que a manteiga de cacau pura derrete
abaixo de 40 ° C.

Exemplo 9

O método do Exemplo 3 foi repetido para fazer uma série de
composicdes de chocolate em que uma fragcao do PKO foi substituida por 10%,
20% e 30% em peso, com base no peso da PKO, do éleo de linhaga (exemplos
de referéncia) ou de misturas de PKO/ o6leo de linhagca de

etilcelulose gelificado, conforme segue (formulagées em % de

peso):
Tabela 2
Controle 10% de 6leo 10% de Oleogel
Acucar 50.01 50 50.01
Cacau (20% de
gordura) 25.01 25.01 24.53
PKO 24 49 21.55 21.64
Oleo de linhaga 2.95 2.95
Lecitina 0.51 0.51 0.51
Ethocel 10cp 0.3
SMS 0.09
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20% de | 20% de|30% de|30%

6leo Oleogel 6leo Oleogel
Acucar 50.01 50.01 50.01 50.01
Cacau (20% de
gordura) 25.01 24.04 25 23.56
PKO 18.59 18.78 15.65 15.93
Oleo de linhaga | 5.9 5.91 8.85 8.85
Lecitina 0.51 0.51 0.51 0.51
Ethocel 10cp 0.59 0.89
SMS 0.18 0.27

Medicbes da resisténcia a tragdo das composigdes de chocolate
resultantes mostraram um aumento na resisténcia a tracdo medida em 2

milimetros de deslocamento para as composicGes feitas com oleogéis em

relagéo aquelas feitas com quantidades iguais de Oleo.

Este exemplo demonstra que a formagao de oleogéis com etilcelulose
pode permitir a substituicdo da manteiga de cacau ou PKO em chocolates

convencionais por 6leos de baixa viscosidade, como dleo de linhaga, assim,

expandindo o leque de compostos de chocolate disponiveis.

Exemplo 10

Recheios de creme a base de gorduras foram preparados para estudar

o efeito do uso de Oleos gelificados sobre a migragdo de gordura, conforme

segue.
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Recheios de creme foram preparados com 40% de gordura sélida e
60% de 6leo ou organogel. A gordura solida utilizada foi o dleo de palma
hidrogenado interesterificado (IHPO) e os 6leos utilizados eram canola ou 6leo
de girassol alto oléico (HOSO). O organogel foi preparado por mistura de
etilcelulose cP 45 de 6% (EC) e 2% de monoestearato de sorbitano (SMS) em
oleo. A mistura foi entdo aquecida e simultaneamente agitada até que os
solidos fossem dissolvidos em = 150 ° C. Deixou-se que a mistura descansasse
a temperatura ambiente (25°C). Depois de descansado, o gel foi aquecido e
colocado em banho-maria a 60°C. O gel aquecido foi, entdo, adicionado ao
6leo de palma derretido, interesterificado hidrogenado (IHPO). Uma mistura
de controle foi preparada pela mistura de 6leo a 60°C e IHPO derretido. Os
procedimentos foram os mesmos para a amostra e controle a partir deste
ponto em diante. As misturas foram realizadas em uma placa de agitagao
(400 rpm) por 1 min. As misturas foram entdo colocadas em moldes
cilindricos (diametro = 2cm, comprimento = 0,4 centimetros) e deixadas a
temperatura ambiente até a sua definicdo. Os moldes foram colocados em
um refrigerador (5°C) por 20 min para facilitar a desmoldagem dos discos
de creme. Os discos de creme puderam entdo ser revestidos de chocolate
para formar chocolates com recheio de acordo com a invengédo, por
exemplo, por imersdo ou revestimento do chocolate derretido na forma
convencional.

A fim de comparar as taxas de migragédo do 6leo, papéis de filtro foram
pesados e um disco de creme foi pesado e colocado no centro do papel.
Amostras de creme foram entdo colocadas em uma incubadora a 20 ou 25°C.
Os discos foram removidos periodicamente e o peso do papel gravado para
monitorar a quantidade de o¢leo vazado. Os recheios de creme foram
formulados da seguinte forma:

Tabela 3
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Amostra | Receita Réal
IHPO 20 20
"Gel
HOSO 27.6 27.6
HOSO"
EC 1.8 1.8
SMS 0.6 0.6
] Controle
"Oleo
IHPO 20 20
HOSO"
HOSO 30 30
Amostra
IHPO 20 20
"Gel de | Oleo de
Canola " Canola 27.6 27.61
EC 1.8 1.8
SMS 0.6 0.6
Controle
"Oleo de | IHPO 20 20
Canola" Oleo de
Canola 30 30.01

Os resultados do estudo de migragéo do 6leo a 20°C sdo mostrados na
figura. 5. Percebe-se que os cremes formulados com os oleogéis demonstram
migragdo minima do éleo no papel de filtro em comparagdo com os cremes
formulados com Oéleos. Esta € uma clara indicagdo de que chocolates
recheados com as formulagées de oleogel terdo menos problemas de migragéo
do 6leo.

A presente invencdo fornece novos métodos de preparagéo de
composi¢des de chocolate e chocolates recheados. Os métodos podem ser

utiizados em uma variedade de aplicagbes, tais como para aumentar a
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resisténcia do chocolate ao calor, incorporar uma ampla gama de éleos de
chocolate, e/ou reduzir a migragao de éleo em chocolates com recheio.

As concretizagdes acima foram descritas a titulo de exemplo apenas.
Muitas outras modalidades abrangidas pelo ambito das reivindicagbes em

5 anexo serao evidentes para o leitor versado na técnica.
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REIVINDICACOES

1. Composicdo de chocolate resistente ao calor,
CARACTERIZADA por compreender etilcelulose dissolvida.

2. Composicao de chocolate de acordo com as reivindicagao 1,
CARACTERIZADA por compreender 1% em peso a 3% em peso de
etilcelusose.

3. Composigédo de chocolate de acordo com as reivindicagao 1,
CARACTERIZADA por compreender uma resisténcia a tragao a 40°C maior
que cerca de 300gdf.

4, Composicdo de chocolate = CARACTERIZADA por
compreendendo um oleogel de etilcelulose, que compreende etilcelulose e um
6leo .

5. Produto de chocolate com revestimento de chocolate e recheio,
CARACTERIZADO pelo recheio compreender um oleogel de etilcelulose.

6. Composicéo de chocolate de acordo com a reivindicagao 4 ou
5, CARACTERIZADA pelo componente de oleo do referido oleogel &
selecionado do grupo consistindo de déleo de soja, 6leo de canola, 6leo de
milho, 6leo de girassol, 6leo de cartamo, 6leo de linhaga, 6leo de améndoa,
oleo de amendoim , 6leo de peixe, éleo de algas, 6leo de palma, estearina de
palma, oleina de palma, éleo de palmiste, 6leo de soja/ decanola/ girassol/
cartamo alto conteudo oléico,6leo de palmiste hidrogenado, estearina de palma
hidrogenada, dleos de soja/canola/algodao totalmente hidrogenado, 6leo de
girassol alto estearico, Oleos enzimaticamente e quimicamente
interesterificados, 6leos de manteiga, manteiga de cacau, 6leo de abacate, 6leo
de améndoas, 6leos de coco e 6leo de algodao.

7. Composi¢ao de chocolate de acordo com a reivindicagcéao 6,
CARACTERIZADA pelo 6leo de palmiste ou de manteiga de cacau ou uma
mistura destes.

8. Composig¢ao de chocolate de acordo com as reivindicagdes 1 a
7, CARACTERIZADA por o oleogel compreende ainda um surfactante

9. Composig¢ao de chocolate de acordo com a reivindicagcédo 8,
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CARACTERIZADA pelo surfactante ser selecionado do grupo de monooleato
de polioxietileno sorbitano (Tween 80), monoestearato de poliecietileno
sorbitano ( Tween 60), monoestearato de sorbitano (SMO ou Span 80),
monoestearato de sorbitano (SMS ou Span 60), monooleato de glicerilo (OGM),
monoestearato de glicerina( GMS), monopalmitato de glicerina (GMP), éster
poligliceril de acido estearico laurico- polilaureato poligliceril (PGPL), éster
poligliceril estearico — poligliceril polistearato (PGPS) ,éster poligliceril de acido
oléico (PGPO)- poligliceril polioleato (PGPO), e éster de acido ricinoleico
(PGPR)- poligliceril polirricinoleato (PGPR).

10. Composicéo de chocolate de acordo com a reivindicagao 9,
CARACTERIZADA pelo surfactante ser selecionado do grupo consistindo SMS,
GMS, SMO, OGM e PGPL.

11. Composigéo de chocolate de acordo com a reivindicagéo 10 ,
CARACTERIZADA pelo surfactante ser SMS.

12. Composig¢do de chocolate de acordo com a reivindicagéo 8,
CARACTERIZADA pelo surfactante € um éster de um acido graxo saturado
C12-C24 com um alcool poliidrico contendo quatro ou mais grupos hidroxilas.

13. Composicdo de chocolate de acordo com a reivindicagéo 8,
CARACTERIZADA pela proporgao de etilcelulose a surfactante no dleo
gelificado é de 10:01 a 1:1p/p.

14. Método de preparagdo de uma composicdo de chocolate
CARACTERIZADO por compreender:

a) preparar uma mistura de etilcelulose de qualidade alimentar em
um Oleo comestivel,

b) adicionar um surfactante a mistura de etilcelulose e éleo;

c) aquecimento a mistura de etilcelulose/dleo/surfactante a uma
temperatura acima da temperatura de transigdo vitrea da etilcelulose, com a
mistura para formar um material de éleogel, seguido por :

d) adicdo de tal material a uma composi¢cdo de chocolate com
gordura reduzida

15. Método de acordo com a reivindicagédo 14, CARACTERIZADO
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compreendendo as etapas:

a) Preparagdo de uma mistura etilcelulose, monnoestearato de
sorbitano (SMS) e um dleo a uma propor¢do de aproximadamente 18:6:76
p/p/p.

b) Aquecimento da mistura a uma temperatura acima da
temperatura vitrea do polimero de etilcelulose enquanto mistura é feita, e

c) Adicao de tal material a composi¢ao de chocolate liquida com
gordura reduzida e aquecida a temperatura de 60°C a 90°C a niveis de 1:3 a
1:9 (p/p) e

d) Resfriamento da mistura para formar o referido chocolate.

16. Método de preparagao de chocolate resistente ao calor
CARACTERIZADO por compreender as etapas de:

a) preparagao de uma mistura de etilcelulose e 95-100% etanol.

b) Permitir que a etilcelulose dissolva completamente no etanol
para formar uma composigao de etilcelulose etanol,

¢) Adigao da composi¢cdo a um material de chocolate derretido em
uma proporcdo de cerca de 5-15% p/p para formar uma
composi¢ao de chocolate,

d) Resfriamento da composi¢ao de chocolate para cerca de 5-15°,
e

e) Remocgao do alcool da composi¢cao de chocolate.

17. Meétodo de acordo com a reivindicagdo 16
CARACTERIZADO pelo alcool ser removido em um forno a vacuo ou por

evaporagao simples sob pressao atmosférica entre 20°C e 60°C.
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