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Descrigao referente a patente

de invengao de Societe des Pro
duits Nestle S.A.., suica, in-
dustrial e comercial, com sede
em Vevey, Suiga, (inventor: Ra-
tnindra Narayan Roychoudhury, re
sidente nos E.U.A.), para "PRO
CESSO PARA A PREPARACAQ DE ESTE
RES DE ACIDO GORDO DE GLICEROL
A PARTIR DE MATERIAIS QUE CON
TEM ESTERES".

D E S CR I ¢ A O

A presente invencao refere-se ao processo
para obtengao de esteres de glicerol de acidos gordos a par
tirdemateriais de plantas, animais e marinhos.

E bem conhecido que, materiais muito di-
versos, contem esteres de glicerol de acidos gordos os quais
sao constituidos, primariamente, por triglicéridos que sao
comumente conhecidos como oleos e gorduras. Os oleos caracte
rizam-se, geralmente, como sendo liquidos a temperatura ambi
ente enquanto que as gorduras se caracterizam , geralmente,
como sendo solidos ou semi-so0lidos a temperatura ambiente.

Varios materiais contendo o0leos e gordu
ras incluem componentes associadas com ésteres de glicerol de

acidos gordos que sao vantajosos em varios metodos.
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Por exemplo, associados com os esteres podem ser valiosos éci*
dos gordos livres tais como acidos gordos omega-3, que sao a-
cidos gordos altamente insaturados que sao de interesse e
tem aplicagao como agentes terapeuticos e farmacologicos, par
ticularmente no tratamento de estados e doencgas cardiovascu-
lares. Os acidos gordos omega-3 encontram-se em nivel eleva-
do no oleo de peixe, mas estes acidos gordos podem tambem ser
encontrados em materiais tao diversos como feijoes comuns,
couve-flor, beldroegas, legumes e nozes e sementes.

Varios materiais contendo o0leo e gordura
com os quais os acidos gordos omega-3 se associam, contem, no
entanto, apenas pequenas quantidades relativas de esteres de
glicerol de acidos gordos, isto e, da ordem de menos do que
1% a 3% de esteres em peso, mas a quantidade de acidos gordos
omega-3 incluidos com os ésteres e relativamente elevada.
Embora a obtengao de acidos gordos omega-3 a partir de tais
materiais possa ser de valor, devido as baixas quantidades
dos ésteres nestes materiais, nao se acredita que a obtencgao
de esteres e acidos gordos omega-3 tenha sido, ate aqui, pra-
tica ou economica. De modo semelhante, a determinagao quan-
titativa eficiente e exacta das quantidades de oleos e gordu
ras contidas em varias materiais, pode ser importante, com
vista a procedimentos de controle de qualidade, ou para satis
fazer exigencias de etiquetagem, por exemplo.

Metodos que utilizam a extraccao directa
de solvente sao conhecidos para a determinagao quantitativa
analitica das quantidades de 0leos e gorduras nos materiais
que contem quantidades relativamente baixas dos mesmos. Um
tal método e o metodo de Goldfisch Extractor, que & um méto-
do de extracgao directa do solvente como descrito na A.0.C.S.
Official Method Aa 4-38 (1984). Outro metodo de extracgao di
recta e conhecido como o método Soxhlet Extraction e & descri
to no AOAC Official Methods of Analysis (1984) nas paginas

242-243. Um método adicional, um metodo gravimetrico, que

utiliza um tubo de extracgao conhecido como tubo de extraccao
Mojonnier, compreende a extraccao do solvente a partir de uma
amostra preparada com alcool e acido cloridrico e éter, com a

extraccao do o0leo realizada pelo éter de petrdleo, como des-
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crito no AOAC Official Methods Analysis (1984) na pagina 160.

A presente invengao proporciona nao so

um meio para efectuar determinagoes analiticas eficientes e
exactas das quantidades de o0leos e gorduras contidas nos mate-
riais, mas proporciona também um metodo pratico para recupe-
rar 6leos e gorduras uteis e componentes associados a partir
de uma variedade de materiais.

A presente invencao proporciona assim
um processo para obter esteres de glicerol de acidos gordos
a partir de varios materiais e é particularmente adequado na
obtencao daqueles ésteres, a partir de materiais contendo
quantidades relativamente pequenas dos mesmos, e caracteriza-
-se pela libertacao de ésteres a partir de materiais, absor-
cao de esteres libertados com uma substancia absorvente iner-
te e recuperacgao dos esteres libertados a partir da substan-
cia absorvente inerte.

Para os objectivos da presente descricao
e reivindicagoes, os termos "esteres de acido gordo e glice-
rol'","esteres de acido gordo", "esteres', "oleos'" e '"gorduras"
sao entendidos de modo que cada termo inclui os outros.

Tais materiais caracterizam-se como sendo
primeiramente constituidos por triglicéridos mas também sao
considerados por estarem incluidos em alcodis gordos de cadeia
longa e acidos gordos livres e outros componentes que sao re-
conhecidos, pelos especialistas da quimica do oleo e gordura,
como estando associados com 0s esteres, apOs extrac¢ao a par-
tir dos materiais.

A presente invengao caracteriza-se adi-
cionalmente por o processo se efectuar pela adicao de agua
aos materiais contendo ester de acido gordo e glicerol, inclu-
indo materiais de plantas, animais e marinhos e seus extractos
para dissociacao e libertacao de ésteres e componentes asso-
ciados a partir de materiais, para a obtencao de um liquido
constituido por agua e ésteres, absorvendo o liquido com uma
substancia absorvente inerte, secando a substancia absorven-.
te inerte que contem o liquido para remogcao da agua

da substancia absorvente inerte e esteres absorvidos,




extracao dos eésteres a partir da substancia absorvente inerte
com um solvente e remogao do solvente dos esteres.

Os materiais nao soluveis em agua que se
podem utilizar na pratica da presente invengao, incluem mate-
riais carbo-hidrato-proteicos que contem esteres de glicerol
de acidos gordos e que sao susceptiveis de absorver agua.

Sao particularmente desejaveis materiais que contem, por e-
xemplo, quantidades de outros componentes associados adequa-
dos tals como acidos gordos livres, em particular, acidos gor
dos omega-3. Tais materiais incluem legumes, vegetais, e va-
rios materiais marinhos e outros que serao facilmente eviden-
tes para os especialistas. Por exemplo, os feijoes comuns
contem aproximadamente 1,257 de 0leo; aproximadamente 40 7
desse 0leo e constituido por acidos gordos omega-3. Refere-
-se que aproximadamente 50 7 da gordura contida na couve-flor
e constituida por acidos gordos omega-3. A beldroega & um
vegetal que tem quantidades significativas de acidos gordos
omega-3 incluidos com os seus esteres. E, tambem referido
que cerca de 30 % da gordura contida no camarao e constituida
por acidos gordos omega-3.

Os materiais soluveis na agua com os quais
se pode realizar a presente invencao incluem qualquer materiall
soluvel na agua os quais incluem alguns ésteres. Por exemplo,
exctratos soluveis na agua de varios materiais, incluindo ex-
tractos dos materiais anteriores nao soluveis na agua, materi
ais tao diversos como cafe sollvel, cha solGvel e sopa soll-
vel desidratada, podem ser empregues na realizagao da presen-
te invencao.

No caso de materiais contendo éesteres nao
soluveis na agua, os esteres dissociam-se e libertam-se dos
materiais por adigao de agua aos materiais numa quantidade e
sob condigoes suficientes para permitirem que a agua passe
para dentro e/ou atraves e seja absorvida pelo material inso-
luvel na agua para expelir os ésteres, a partir do material,
para um meio aquoso. No caso de materiais soluveis na agua,
os ésteres dissociam-se e libertam-se a partir dos materiais,
por adicao de agua, numa quantidade e sob condigoes suficien

tes para dissolver os materiais soluveis na agua, para formar
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uma solucao aquosa de materiais solGveis na agua. Assim,

os ésteres de glicerol dos acidos gordos contidos nos materi-
ais processados de acordo com a presente invengao deslocam-se
ou dissociam-se a partir do material contendo éster pela

agua e libertam-se num liquido constituido por esteres e
agua.

As substancias absorventes inertes ade-
quadas para a pratica da presente invencao, tem, de preferen
cia,uma elevada afinidade para a absorgao de esteres e agua
mas, mais particularmente, as substancias absorventes inertes
sao aquelas substancias que sao insoluveis na agua, sao iner
tes aos solventes organicos, as que nao contem esteres e as
que, particularmente no caso de materiais que contem ester
soluvel na agua, tém uma baixa afinidade para solidos sola-
veis na agua, tal que os solidos soluveis na agua, os quais
foram absorvidos com agua e ésteres, podem separar-se facil-
mente a partir da substancia absorvente inerte, apds a remo-
¢ao da agua e dos ésteres, de forma que a substancia possa
ser reutilizada. Depois da substancia absorvente inerte
ter absorvido o liquido, isto e, a agua e os ésteres liberta-
dos e quaisquer solidos soluveis na agua libertados a partir
do material tratado com os esteres, a secagem da substancia
absorvente inerte contendo o liquido pode realizar-se, por
varios meios convencionais, sob condigoes tais que, os éste-
res nao se degradem. A recuperacao dos ésteres libertados po
de ser efectuada por remogcao dos ésteres a partir da substan
cia absorvente inerte seca, tal como por extraccgao dos este-
res com uma variedade de solventes adequados para a dissolu-
cao dos esteres libertados. A recuperacao dos ésteres liber
tados a partir do solvente pode realizar-se por remogao do
solvente dos ésteres por varios meios convencionais. Quando
os acidos gordos ou outros componentes associados se obtém
a partir dos estéeres recuperados , tal pode ser efectuado por
metodos de separagao familiares ao especialista.

Estas e outras caracteristicas e vanta-
gens serao mais evidentes a partir da seguinte Descricao Por
menorizada da Invencao e Exemplos que sao ilustrativos da

presente invencao.




Na pratica desta invenc¢ao, a agua adicio-
na-se primeiro ao material suportando ester de acido gordo e
glicerol numa quantidade e sob condigoes suficientes para dis
solver um material soluvel na agua ou para saturar um materi-
al nao soltvel na agua, de forma que, em cada caso, os ésteresg
de glicerol de acidos gordos se dissociem e libertem do mate-
rial para a agua. O liquido resultante conteém assim agua e
esteres e quaisquer solidos soluveis na agua dissociados e 1i
bertados a partir do material. Adiciona-se entao a substan -
cia absorvente inerte ao liquido contendo éster numa quantida
de suficiente para absorver substancialmente todo o liquido.
Operando de acordo com a presente invengao verificou-se que
os ésteres podem ser recuperados a partir do liquido contendo
ester, tendo um excesso de 50% de solidos soluveis na agua ba
seado no peso do liquido e tambem a partir do liquido com me-
nos de 17 de solidos soluveis na agua em peso do liquido.
Particularmente para procedimentos analiticos realizados de
acordo com a presente invencao, deve ter-se o cuidado em se-
guir os procedimentos analiticos quantitativos aceites para
recuperagao e absorgao, para objectivos praticos, de todo o
liquido por meio da substancia absorvente inerte.

Quer com materiais soluveis na agua ou
nao soluveis na agua, verificou-se, em muitos casos, ser a-
dequado utilizar agua quente para a dissociagao e libertacao
dos esteres a partir do material. Pode utilizar-se, com van-
tagem, o aquecimento a temperaturas de 1002C e superiores,
para a dissociacao e libertagao dos ésteres a partir do mate-
rial. Dependendo da qualidade do material, tais temperaturas
adequadas podem ser mantidas por um periodo de tempo curto,
tal como de cerca de 30 segundos a um minuto para materiais
soluveis na agua, e por periodos um pouco mais longos, tais
como de cerca de 10 minutos a cerca de uma hora, para mate-
riais nao soluveis na agua. Pode ser utilizada, com vantagem,
a agitacao, pelo menos, periodicamente. Pode utilizar-se a
pressao para se obterem temperaturas superiores a 1009C, mas
devem ser evitadas temperaturas e pressoes que possam alterar
a composicao ou degradar os ésteres .

Como os especialistas podem verificar,
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pode ser feita diferenciacao entre ésteres de acido gordo
"livre", os quais estao facilmente disponiveis para dissocia-
cao e libertagao a partir de um material, e esteres de acido
gordo que estao 'ligados'" ao material, o tltimo dos quais ne-
cessita de mais energia para dissociacao e libertagao, a par-
tir do material, do que os anteriores. Esta diferenca e de
particular importancia no contexto da precisao e desvio das
determinagoes analiticas quantitativas que podem ser realiza-
dos depois de se efectuar o metodo de libertacao do éster da
presente invencao. Para procedimentos nao analiticos, no en-
tanto, se os ésteres ou seus componentes sao procurados para
utilizagao posterior, um especialista pode fazer rapidamente
as determinacgoes, com base na economia e eficiencia, do valor
e de qual a extensao de libertagao dos esteres ligados se de-
seja, bem como a via de manipulagéo das condicoes utilizadas.

No caso da realizacao de determinacoes
quantitativas, verificou-se que muitos resultados exactos
ocorrem com liquidos contendo ésteres com concentragoes de sO
lidos inferiores a cerca de 157 de solidos em peso com base
no peso do liquido e, de preferencia, de cerca de 5% a cerca
de 157% de solidos por peso do liquido. Por exemplo, no caso
do cafe soltvel, para uma concentracao de solidos de cerca
de 407Z a cerca de 457 em peso, a temperaturas de cerca de
1009C, o oleo livre liberta-se prontamente, mas o oleo ligado
nao se liberta numa extensao aprecidvel a partir de sdlides soliveis ra
agua. Como a concentracao de solidos se reduz sob tais condi
¢coes de temperatura, liberta-se mais oleo ligado.

Para concentracoes de solidos de cerca de
157 a cerca de 5% em peso, todo o 0leo ligado e substancial-
mente libertado, dos solidos soluveis na agua para o liquido
contendo o ester.

Como para os materiais nao solGveis na
agua contendo esteres de glicerol dos acidos gordos, como no-
tado anteriormente, os materiais devem ser, de absorver agua
para a dissociagao e libertacao dos esteres. Para ajudar a
libertagao dos esteres a partir destes materiais, em adigao
ao aquecimento e agitagao, os materiais podem, com vantagem,

ser triturados para permitir uma libertacao eficiente do




éster.

A quantidade de substancia absorvente
inerte que é suficiente para absorver o liquido que contém o
ester, o qual inclui agua, os ésteres libertados e quaisquer
materiais soluveis na agua libertados, pode depender do seu
poder absorvente e densidade, por exemplo .Geralmente, a subs-
tancia absorvente inerte utiliza-se numa quantidade em peso
de cerca de 207 a cerca de 757 do peso do liquido a ser absor
vido e de preferencia de cerca de 357 a cerca de 607 e mais
preferencialmente de 457 a cerca de 557 em peso do peso do 11
quido a ser absorvido.

Para fins praticos, a quantidade da subs-
tancia absorvente inerte pode, mais facilmente, ser determina
da por equivalencia com o peso da agua adicionada ao material
a partir do qual os ésteres vao ser libertados. No caso de
materiais nao soluveis na agua, o peso da agua absorvida pelo
material deve ser tida em consideracao, naturalmente, para a
determinacao da quantidade do material absorvente inerte a
ser utilizado. Particularmente nos metodos analiticos, para
uma recuperacao mais eficiente dos esteres e para minimizar o
desvio dos resultados, uma proporgao elevada entre a substan-
cia absorvente inerte e o liquido, em peso, deve ser evitada,
porque a quantidade relativa da quantidade disponivel de ester
em comparac¢ao com o volume total de absorgao da substancia a-
bsorvente inerte tende a originar um maior desvio dos resulta
dos para, amostras semelhantes.

A absorgao do liquido pode ser efectuada
simplesmente pela adigao e mistura da substancia absorvente
inerte com o liquido. E vantajoso utilizar-se, pelo menos,
uma agitacao periodica do liquido e da substancia absorvente
inerte, para transferir o liquido para a substancia absorven-
te inerte.

Embora se possa utilizar o aquecimento
ate 1002C ou acima, quando da absorcao do liquido contendo
o éster, a absorc¢ao pode realizar-se eficazmente a qualquer
temperatura para a qual o eéster permaneca fluido, e de prefe-
réncia quaisquer substancias soluveis na agua permaneg¢am na

solucao.
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Também, de preferencia, a etapa de absorcao, realiza-se a uma
temperatura para a qual o liquido nao esteja na forma de

uma emulsao, visto que, a obtencgao, de pelo menos alguma fase
de separacgao do liquido tem sido referida como sendo vantajo-
sa para a absorgao do liquido pela substancia absorvente iner
te. Geralmente, particularmente quando se utiliza o aquecimen
to para ajustar a libertacao dos esteres, o liquido contendo
o éster, no caso da libertacao a partir de um material solu-
vel na agua, e o liquido e o material nao soluvel na agua de
onde os ésteres derivam, no caso da libertacao a partir de
materiais nao soluveis na agua, arrefecem-se antes do passo
de absorgao, e geralmente, o arrefecimento pode realizar-se
até a temperatura ambiente.

As substancias, como previamente defini-
das, que podem, com vantagem, utilizar-se como substancias
absorventes inertes, incluem a terra diatomaceas, a terra de
Fuller ou argila bentonitica, fibras de celulose tais como
FIBRACELL de Johns Manville, celulose microcristalina tal
como AVICEL de Johns Manville, fibra de celulose de madeira,
tais como SOLKA-FLOC de Grefco, Rocha vulcanica como PERELITE
de Grefco, fibras de algodao e, de preferencia, celite, e ou-
tros materiais absorventes que sao evidentes para os especia-
listas.

Quando da secagem, isto &, da remocgao da
agua da substancia absorvente inerte que suporta o liquido,
podem utilizar-se varios metodos, sendo preferenciais a seca-
gem por vacuo ou secagem por congelamento. O critério prin-
cipal para a secagem e que o éster nao se degrade e, é prefe-
rencial, durante a secagem um ambiente inerte.

Depois da secagem, por remocao da agua
da substancia absorvente inerte e dos esteres absorvidos, os
esteres podem ser extraidos a partir da substancia absorvente
inerte por um solvente adequado, de preferencia um solvente
organico que tenha uma afinidade baixa para quaisquer so6lidos
soluveis na agua que se incluem na substancia com os ésteres.
Os solventes de hidrocarbonetos de cadeia longa, tais como hi-
drocarbonetos C5 a C7 sOs ou em combinacao, sao preferenciais.
O eter de petrdleo e o hexano sao mais preferénciais.Os hidro-

carbonetos Cg e superiores podem ser operaveis mas sao
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menos desejaveis porque sao necessarias temperaturas mais ele

vadas para a remogao de tais solventes dos ésteres recupera-
dos por evaporagao, por exemplo, correndo-se assim o risco de
degradacao dos esteres. Tambem uma variedade de outros solven-
tes, facilmente evidentes para os especialistas, embora menos
preferenciais, sao adequados e incluem cloreto de metileno e
cloroformio, por exemplo. Se os esteres recuperados sao para
serem utilizados em aplicagoes alimentares ou farmaceuticas,

o solvente deve ser alimentar ou farmaceuticamente aceitavel.

Depois da extracao, os esteres separam-se
entao do solvente por remo¢ao do solvente por varios meios
conhecidos dos especialistas, como por evaporacao ou destila-
¢ao, por exemplo.

Depois da extracao dos esteres, os soOli-
dos soluveis na agua, absorvidos com os ésteres libertados e
a agua, pela substancia absorvente inerte, podem ser removi-
dos da substancia absorvente inerte por lavagem ou inundacao
dos solidos a partir da substancia absorvente inerte para re-
generazao da substancia para utilizacao posterior.

No caso dos métodos analiticos, a quanti-
dade de esteres pode ser quantificada por medigcoes com varios
metodos, incluindo os procedimentos de Goldfisch e Soxhlet an-
teriormente mencionados, por eliminacao, obviamente, da carac
teristica de extracao directa desses méetodos. No caso em
que 0s esteres se extraem para se obterem outros componentes
associados com os esteres, tais como acidos gordos livres,
podem ser aplicados procedimentos adicionais conhecidos dos
especialistas para extracao ou derivacao dos mesmos, tais
como fraccionamento, destilacao ou cromatografia, por exemplo.

Estas e outras caracteristicas e vantagens
do presente metodo de libertagao do ester podem tornar-se
mais evidentes a partir dos seguintes Exemplos que sao ilus-
trativos desta invengao. As partes e percentagens sao em peso

excepto se indicado de outro modo.

EXEMPLO 1

Preparou~-se um po de cafe soluvel. Moeu-se
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uma amostra de 15g, com um almofariz e pilao, completa e uni-
formemente.

Mediu-se uma amostra de 2g e colocou-se
num copo de 150 ml com uma espatula que se deixa posteriormen
te no copo. Preparou-se uma solucao de solidos de café solu-
vel para adi¢ao de 12 ml de agua desionizada em ebuligao a
amostra, no copo com agitacao pela espatula, para dissolver
os solidos de cafe. Aqueceu-se a solugao até se iniciar a
ebuligao, evitando que transborde. Retirou-se o copo da fonte
quente, e adicionou-se 6g de celite (Johns Manville 545 graus
e misturou-se com a solucao até a mistura ficar uniforme.
Depois da celite ter absorvido a agua e o 0leo, secou-se a
mistura de celite no copo num forno de vacuo a 1009C durante
2 horas.

Depois da secagem, a mistura seca reti-
rou-se do copo por raspagem com a espatula e moeu-se num ta-
manho moderadamente pequeno. Colocou-se a mistura moida num
tubo de metal de extracgao WHATMAN com o comprimento de 80
mm e um diametro interno e externo de 22 mm e 24 mm, respecti
vamente.

Furou-se o tubo metalico para depositar
a amostra e colocou-se uma rolha de la de vidro no topo do
tubo para ajudar na distribuigao dos solventes. Lavou-se o
copo da amostra com 10 ml de éter de petroleo (P.E. 350C a
600C) e verteu-se o liquido de lavagem dentro do tubo.

Utilizando o equipamento de extracgao
Goldfisch como no A.0.C.S. Official Method Aa 4-38, adicio-
nou-se 50 ml de éter de petroleo ao copo e fez-se o refluxo

do solvente no copo, condensou-se e deitou-se gota a gota no
tubo metalico durante o periodo de uma hora. Removeu-se o
tubo e evaporou-se o éter de petroleo.

Determinou-se o peso da amostra, e apos
correcgao para o residuo do éter de petroleo, determinou-se

a quantidade de 6leo no po de café soltGvel como sendo 0,17%.

EXEMPLO II




Seguiu-se o procedimento do Exemplo I
mas adicionou-se oleo de café a uma amostra de 15g de cafe so
luvel do Exemplo I a um nivel estimado de 1%, e adicionou-se
0leo de cafée a uma segunda amostra a um nivel estimado de
1,5%Z. Depois de seguir os procedimentos do Exemplo I, reali-
zaram-se testes durante um periodo de 10 a 13 dias para deter
minar a reprodutibilidade dos resultados, que se demonstraram

como se segue:

Oleo Estimado = 1.177% Oleo Estimado = 1.677

( 1 7 Aplicado + 0.17% (1,5% Aplicado + 0.177%

em po soluvel) em po soluvel)

Percentagem Percentagem

Analise Oleo Analise Oleo
1 1.32% 1 1.55%
2 1.327 2 1.657%
3 1.337% 3 1.747%
4 1.26% 4 1.667%
5 1.27% 5 1.58%
6 1.287% 6 1.637%

% Media de dleo 1.307 1.637%

Desvio

Padrao + 0.027 + 0.060

Coeficiente de
Variacgao 2.127 3.707

EXEMPLO I DE COMPARACAO

O procedimento do método de libertagao do
ester da presente invencao, comparou-se com o procedimento de
extracao directa do solvente de Goldfisch, referido anterior-
mente.

Os dados a seguir sao de 6 determinagoes individuais.
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Metodo de libertacao do Procedimento de

éster Goldfisch
Valor Coeficiente Valor Coeficiente
Medio de de Medio de
Oleo 7 Variacgao Oleo % Variacao
Po do
Exemplo I 0.170 % 5.71 7% 0.030 % 13.33 7
Amostra com
Oleo
Estimado
a 0.27 7% 0.358 7% 3.52 % 0.152 7 13.95 %
Amostra com
Oleo
Estimado '
a 1.67 7 1.633 7 3.70 7 1.19 7 9.35 %

Isto demonstra que o procedimento de Gold
fisch extrai 27 7 menos oleo da amostra 3, 57 % menos oOleo
da amostra 2 e 82 7 menos oleo da amostra 1, quando comparado
com o presente método de libertacao do éster. Pelo método de
libertagao do éster da presente invencao, obtém-se muito mais
oleo, pela determinagao analitica, particularmente para con-
centragoes de 0leo muito baixas, do que pelo procedimento de
Goldfisch, e por isso, como um metodo analitico, o presente
metodo de libertacao do éster, proporciona uma sensibilidade
melhorada e proporciona um menor desvio dos resultados quando
comparado com o procedimento de Goldfisch.

EXEMPLO II DE COMPARACAO

A amostra 2 do Exemplo de Comparacao I,
anterior, com um teor estimado de o0leo de 0.27 %, foi absorvi
da pela celite de acordo com o méetodo de libertacao do ester
da presente invengao, mas depois determinou-se a quantidade
de 0leo na amostra pelo procedimento tradicional de Goldfisch
e pelo método tradicional de Soxhlet. Realizou-se uma experi
encia utilizando o método do Soxhlet e a percentagem de 6leo
era de 0,349 7.

- 13 -




Realizaram-se 6 experiencias utilizando o metodo de Goldfisch.

Amostra de Percentagem de
Goldfisch Oleo Encontrado
1 .3797%
2 .359%
3 .3667
4 .3497
5 \ .3677%
6 .3397%
Media .3587
Desvio Padrao + .013
Coeficiente de Variacao 3.527%

Isto demonstra, juntamente com o Exemplo
I de comparagao, que a utilizacao do método de libertacao do
ester da presente invengao, de adigao de agua para dissocia-
cao e libertagao dos esteres a partir de materiais e absorgao
do liquido com uma substancia absorvente inerte e extragao de
esteres para determinag¢ao analitica, como anteriormente descri
to, € o factor critico para a obtencao de resultados analiti-

cos consistentes.

EXEMPLO III

Moeram-se 50g de feijoes secos Pinto num
po fino. Pesaram-se 12g de feijoes dentro dum copo de 250ml.
Adicionaram-se 80ml de agua ao copo e misturaram-se completa-
mente com os feijoes. Aqueceu-se a mistura num banho de vapor
durante 1 hora com agitagao todos os 7 a 8 minutos. Arrefeceu
-se entao a amostra a temperatura ambiente (™ 212C). Adicio-
nou-se 40g de celite e misturou-se com a amostra. Secou-se a
amostra misturada com a celite num fornode vécuo a 1002C até secar
Moeu-se a amostra seca com um almofariz e um pilac e extraiu-
-se numa unidade de extracao Goldfisch com um eter de petro-

leo.
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A gordura total libertada, dissociada,
obtida e determinada e 0,1255 que e 1,05 7 em peso da amostra

inicial de 12g.

EXEMPLO III DE COMPARACAQ

Extrairam-se directamente 12g de feijoes
Pinto moidos do Exemplo III numa unidade de extracao Goldfisch
seguindo o procedimento Goldfisch. A quantidade de gordura
total determinada por este procedimento e 0,1031 g o que é
0,86 7 em peso da amostra inicial de 12g. Obtém—se.aproxima—
damente 227 mais de gordura utilizando o metodo de libertagao
do éster da presente invengao, quando comparado com a extra-

¢ao directa pelo procedimento de Goldfisch.

EXEMPLO IV

Descascou-se e lavou-se uma larga quantida
de de camarao fresco cru. Nao e feita referencia para recupe
" rar qualquer gordura das cascas.

Amoleceram-se 54g de camarao cru descasca
do e lavado num misturador WARING com 30g de agua. Transfe-
riu-se esta amostra para um copo de 250 ml numa forma quanti-
tativa. Ferveu-se a amostra numa placa quente durante uma ho
ra, com agitacao magnetica. A amostra aquecida e misturada
arrefeceu-se a temperatura ambiente (/v 210C) e misturaram-se
25g de celite completamente com a amostra. Secou-se a mistu-
ra da celite com a amostra num forno de vacuo a 1009C.
Moeu-se a amostra seca com um almofariz e pilao e extraiu-se
numa unidade de extracao Goldfisch com éter de petroleo duran
te 1 1/2 h.

A gordura total extraida e 0,1091 g que

e 0,202 7 em peso da amostra inicial.

EXEMPLO IV DE COMPARACAO

Amoleceram-se 34g de camarao cru descasca

do e lavado, do exemplo IV, secaram-se num forno de vacuo e
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extrairam-se pelo método de Goldfisch com éter de petroleo
tambem durante 1 1/2 h. A gordura total extraida e de 0,0208
g que e 0,06127 em peso da amostra inicial.

Obteve-se mais de 3 vezes a quantidade de
gordura a partir do camarao pelo presepte método de liberta-
cao do eéster quando comparada com a extracao directa pelo
metodo de Goldfisch.

Como se torna claro para os especialistas,
podem ser feitas variacoes e modificacoes a presente invencao
sem se afastarem do espirito e ambito desta invengao como de-
finido pelas reivindicacoes seguintes.

REIVINDICACGCOES

- 12 -
Processo para a preparacao de ésteres de

acido gordo de glicerol a partir de materiais que contém éste
res caracterizado por:

adicionar-se agua a materiais que contém ésteres para
dissociagao e libertagao de ésteres de materiais num 11
quido que compreende agua e os ésteres;

absorver-se o liquido com uma substancia de absorcao
inerte;

secar-se a substancia de absorg¢ao inerte contendo o 1li-
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quido para remogao da agua;

extrairem-se os ésteres a partir da substancia de absor-

géo inerte seca ou um solvente; e

remover-se o solvente dos ésteres extraidos.

- 2a -

Processo de acordo com a reivindicacgao 1,

caracterizado por os materiais que contem ésteres serem solu-

veis em agua e por adicionar-se agua em quantidade e em condi
coes suficientes para dissolver os materiais para libertagao

dos esteres e para se obter o liquido.

- 3a -

Processo de acordo com a reivindicacao 1,
caracterizado por os materiais que contem o esternao serem
soluveis em agua e por adicionar-se agua em quantidade e con-
digoes suficientes para expelir os esteres dos materiais para
libertacao dos ésteres num meio aquoso para se obter o liqui-
do.

- 4a -

Processo de acordo com a reivindicacao 2,

caracterizado por adicionalmente se aquecer a agua e os materi
ais que contem o ester e por se agitar pelo menos periodicamen

te para libertacao dos ésteres no liquido.

- 5a -

Processo de acordo com a reivindicacao 4,
caracterizado por adicionalmente se arrefecer o liquido para
proporcionar pelo menos alguma separacao de fases de agua e
esteres antes de se adicionar a substancia de absorgao inerte

ao liquido para absorgao do liquido.

- 62 -
Processo de acordo com as reivindicacoes
2 ou 3, caracterizado por adicionar-se a substancia de absor-

¢ao inerte numa quantidade compreendida entre 35 e 757 em peso
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aproximadamente baseada sobre o peso do liquido.

- 7a -
Processo de acordo com a reivindicagao 1,
caracterizado por o solvente ser um solvente seleccionado do
grupo que consiste em hidrocarbonetos de C5 a C7 e suas com-
binagoes incluindo éter. de petroleo e por a substancia de
absor¢ao inerte ser seleccionada do grupo que consiste em ter
ras de diastomaceas, terras de Fuller, argila de beutonite,
fibras de celulose, celulose nmicrocristalim, fibras celulosicas de ma

deira, rochas vulcanicas, fibras de algodao e celite.

- 8a -
Processo de acordo com a reivindicacao 1,
caracterizado por adicionalmente se medir a quantidade de és-

teres a partir dos quais se remove o solvente.

- 9a -
Processo de acordo com a reivindicacao 8,
caracterizado por o liquido ter um conteudo de s6lidos infe-
rior a 157 de so6lidos aproximadamente e por se adicionar a
substancia de absorgao inerte numa quantidade compreendida
entre 45 e 557 em peso aproximadamente baseada no peso do 1li-

quido.

- 102 -

Processo de acordo com a reivindicacgao 3,
caracterizado por os acidos gordos 3 omega estarem associados
aos ésteres dos materiais que contém éster e por adicionalmen
te se proporcionar acidos gordos 3 omega a partir dos esteres

apos remocao do solvente.

A requerente declara que o primeiro pedi-

do desta patente foi apresentado nos Estados Unidos da America
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em 12 de Janeiro de 1988, sob o N2. de série 07/143,351.

Lisboa, 11 de Janeiro de 1989.
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R E S U M O

""PROCESSO PARA A PREPARACAO DE ESTERES DE ACIDO GORDO DE GLI-
CEROL A PARTIR DE MATERIAIS QUE CONTEM ESTERES"

A invengao refere-se a um processo para a
preparacgao de esteres de acido gordo de glicerol a partir de

materials que contem esteres que compreende:

adicionar-se agua a materiais que contem ésteres para
dissociacao e libertagao de esteres de materiais num 1i-

quido que compreende agua e os ésteres;

absorver-se o liquido com uma substancia de absorcao

inerte;

secar-se a substancia de absorc¢ao inerte contendo o 1li-

quido para remogao da agua;

extrairem-se os ésteres a partir da substancia de absor-

¢ao inerte seca com um solvente; e

remover-se o solvente dos éesteres extraildos.




