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(54) Procedeu de microincapsulare a compozitiilor alimentare si cosmetice uleioase

(57) Rezumat:
1

Inventia se referd la industria alimentara si
cosmetica, si anume la un procedeu de micro-
incapsulare a compozitiilor alimentare §i cos-
metice uleioase, In scopul protejérii de degra-
dari oxidative si mentinerii in stare naturald a
substantelor biologic active liposolubile.

Procedeul, conform inventiei, include pre-
pararea compozitiei alimentare §i cosmetice
uleioase ce contine substante liposolubile si
1,0...10,0% de extract uleios de ceai, emulsio-
narea acesteia in solutie apoasd de gelatind de
3,0...4,0% cu pH-ul de 2,5...5,0, la agitare cu
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viteza de 300...450 rot/min la temperatura de
75..90°C, micsorarea temperaturii pana la
15...20°C si a vitezei de agitare pand la 25...75
rot/min, tratarea cu solutie de sulfat de sodiu
de 12...16% in raport de 1:1, spélarea dubld a
microcapsulelor formate cu extract apos de
alge marine i separarea lor ulterioara.

Rezultatul constd in microincapsularea
completd a fazei uleioase si obtinerea micro-
capsulelor cu membrand proteicd comestibild,
stabile mecanic, termic si chimic.

Revendicdri: 3



(54)

(57) Abstract:
1

The invention relates to food industry and
cosmetics, namely to a process for micro-
encapsulation of food and cosmetic oil
compositions, in order to protect them from
oxidative degradation and to maintain the oil-
soluble biologically active substances in the
natural state.

The process, according to the invention,
comprises the preparation of food and cosmetic
oil composition containing oil-soluble sub-
stances and 1.0...10.0% of oil extract of tea,
its emulsification in 3.0...4.0% aqueous
gelatin solution with pH 2.5...5.0 with stirring
at a speed of 300...450 rev./min at the

549
KOMITO3UIINHA

(57) Pegepar:
1

W300peTeHre OTHOCHTCS K IUINEBOH IIPO-
MBIIUICHHOCTH M KOCMETHKE, a HMEHHO K
CIIoco0y MHKPOKAIICYJIHUPOBAHHS ITHINEBHIX U
KOCMETHYECKHX MAcCISHBIX KOMIIO3UITHH, C
IETBI0 MX 3alfUThl OT OKHCIHTEIBHOH Jiec-
TPYKITMH H COXPAaHEHHS MaclIOpacTBOPHMEIX
OMOTOTHYECKH AKTHBHBIX BEIIECTB B HaTy-
DaIbHOM COCTOSIHUH.

Croco0, COrmacHO H300PCTEHUI0, BKITIO-
YaeT HOATOTOBKY IIMIIEBOX M KOCMETHYECKOH
MaCIIHOH KOMITO3HITHH, COJIEpIKamied mMacio-
pacTBopuMEIe BerrecTBa u 1,0...10,0% macmns-
HOTO JKCTpakTa dYas, €€ OMYIGIHPOBAaHHEC B
3,0...4,0% BomuOM pacTBOpE XKemaTHHa ¢ pH
2,5..5,0 mpu mepemMentHBaHUHE CO CKOPOCTHIO
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Process for microencapsulation of food and cosmetic oil compositions

2
temperature of 75...90°C, reduction of
temperature up to 15...20°C and stirring speed
up to 25...75 rev./min, treatment with

12...16% solution of sodium sulfate in the
ratio of 1:1, double washing of formed
microcapsules with aqueous extract of marine
algae and their subsequent separation.

The result is a complete microencapsula-
tion of oil phase and obtaining of mecha-
nically, thermally and chemically stable micro-
capsules with edible protein membrane.

Claims: 3

Cnoco0 MHUKPOKANCYJAMPOBAHUA NUUICBBIX H KOCMETHYCCKUX MACIAHBIX

2

300...450 06./mun npu Temuepatype 75...90°C,
yMeHbIlleHne TemrepaTypsl g0 15..20°C u
CKOPOCTH TIepeMeNTHBanug 10 25...75 00./MuH,
00paboTky 12...16% -HBIM pPacTBOPOM CYiIb-
¢aTta HaTpus B cooTHomeHuu 1:1, ABOMHYIO
IPOMBIBKY  OOpa3yloIMuXci  MHKPOKAICYI
BOJHBIM OKCTPAKTOM MOPCKHX BOJIOPOCIEH U
HX HOCTIETYIONIEE OT/ICICHHE.

Pe3ynpraT CcOCTONT B MOIHOM MHKpPO-
KaIICYJHPOBAHHHN MAacsHOH (ha3pl U IIOIy-
YEHHN MHKPOKAIICYNI CO ChETOOHOH OeIKOBOH
00OIOUKOM, YCTOHUHBBIX MEXaHHYECKH, Tep-
MHYECKH H XHMHUYECKH.

I1. popmymsr: 3
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Descriere:

Inventia se¢ refera la industria alimentard §i cosmetica, si anume la un procedeu de
microincapsulare a compozitiilor alimentare si cosmetice uleioase, in scopul protejarii de
degradari oxidative §i mentinerii in stare naturald a substantelor biologic active liposolubile.

Este cunoscut un procedeu de obtinere a microcapsulelor, care include emulsionarea
materialului de microincapsulare in solutie de gelatind in prezenta aditivilor, care micsoreaza
solubilitatea gelatinei in solutii apoase, favorizeazd condensarea gelatinei pe suprafata
piciturilor emulsiei cu formarea ulterioard a membranelor polimerice in stare solidd. in
calitate de aditivi se utilizeazd particule feromagnetice, iar pentru formarea si fortificarea
membranelor se utilizeaza solutii ale sarurilor metalelor polivalente [1].

Dezavantajul procedeului cunoscut constd in necesitatea adaugarii substantelor fero-
magnetice §i a unor cantitdti esentiale de sdruri ale metalelor polivalente, ceea ce nu este
binevenit pentru utilizarea ulterioara a microcapsulelor in industria alimentara si cosmetica.

Mai este cunoscut un procedeu de microincapsulare a substantelor cu gust i aroma pentru
obtinerea produselor alimentare fard gust si aromd, care include utilizarea laptelui-praf
degresat in calitate de agent de microincapsulare, introducerea dozatd a substantelor cu gust
si aromd cu ajutorul unei micropompe, uscarea ulterioard a emulsiel omogenizate prin
dispersare cu obtinerea unui produs in stare de pulbere [2].

Dezavantajele procedeului cunoscut constau In cantitatea micd de substante in com-
ponenta microcapsulelor si stabilitatea scazutd a lor, care se manifestd prin pastrarea aromei
substantelor microincapsulate in produsul finit, ceea ce confirmd faptul difuziei substantei
microincapsulate prin membranele microcapsulelor.

Cea mai apropiatd solutie de procedeul propus include emulsionarea substantei incap-
sulate 1n solutie de metilceluloza, formarea membranelor microcapsulelor prin condensarea
metilcelulozei pe suprafata picaturilor emulsiei, inldturarea excesului fazei uleioase prin
intermediul acetonei. Ca rezultat se obtine suspensia apoasi a microcapsulelor [3].

Printre dezavantajele acestui procedeu poate fi mentionatd utilizarea in calitate de
material pentru obtinerea membranelor a metilcelulozei si prelucrarea microcapsulelor cu
acetond, care este toxicd si inflamabila.

Problema, pe care o rezolvd inventia propusd, este elaborarea unui procedeu de micro-
incapsulare a compozitiilor alimentare §i cosmetice liposolubile, care exclude pierderea fazei
uleioase biologic active, iar microcapsulele obtinute contin doar substante acceptabile in
industria alimentara si cosmetica.

Procedeul de microincapsulare a compozitiilor alimentare §i cosmetice uleioase include
prepararea compozitiei alimentare si cosmetice uleioase ce contine substante liposolubile si
1,0...10,0% de extract uleios de ceai, emulsionarea acesteia 1n solutie apoasd de gelatind de
3,0...4,0% cu pH-ul de 2,5...5,0 la agitare cu viteza de 300...450 rot/min la temperatura de
75...90°C, micsorarea temperaturii pana la 15...20°C si a vitezei de agitare pana la 25...75
rot/min, tratarea cu solutie de sulfat de sodiu de 12...16% 1n raport de 1:1, spélarea dubld a
microcapsulelor formate cu extract apos de alge marine si separarea lor ulterioara.

Procedeul de microincapsulare a compozitiilor alimentare si cosmetice uleioase consta in
prepararea fazei uleioase pentru microincapsulare, care contine extract uleios de ceai,
extractia algelor marine, prepararea solutiilor de gelatina si de sulfat de sodiu, modelarea pH-
ului solutiei de gelatind cu acid citric, obtinerea si stabilizarea emulsiei ulei/apd (U/A),
formarea membranelor microcapsulelor prin tratarea cu solutie de sulfat de sodiu,
desulfatarea si stabilizarea microcapsulelor cu extract de alge marine, urmatd de decantarea
sau centrifugarea lor, in care faza uleioasd supusd microincapsuldrii contine 1,0...10% de
extract uleios de ceai; pH-ul solutiei apoase de gelatind se modeleazd cu acid citric in
intervalul 2,5...5,0; emulsia ulei/apd se formeaza prin agitarea fazei uleioase si a solutiei de
gelatind la temperatura de 75...90°C cu viteza de 300...450 rot/min; emulsia se stabilizeaza
prin rédcirea lentd pand la 15..20°C si prin micsorarea vitezei de agitare pand la 25...75
rot/min; formarea membranelor microcapsulelor are loc prin addugarea solutiei de sulfat de
sodiu de 12...16% in raport de 1:1; desulfatarea si stabilizarea microcapsulelor are loc prin
tratarea acestora in doui etape cu extract de alge 10% (/4 din volumul total), iar separarea
microcapsulelor are loc prin decantare sau centrifugare.

Rezultatul constd in microincapsularea completd a fazei uleioase si obtinerea micro-
capsulelor cu membranad proteicd comestibild, stabild mecanic, termic si chimic.
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Rezultatul se datoreaza faptului cd faza uleioasa, supusd microincapsuldrii, contine 1,0-
10,0% de extract uleios de ceai, care initiazd procesul de formare a membranelor proteice;
concentratia solutiilor de gelatind este de 3,0...4,0%, iar pH-ul lor se modeleaza cu acid citric
in limitele 2,5...5,0, in care microcapsulele au stabilitate mecanicd inalta; emulsia U/A se
formeaza prin agitarea compozitieli alimentare sau cosmetice uleioase supusd
microincapsularii si a solutiei de gelatind la temperatura de 75...90°C cu viteza de 300...450
rot/min, ce asigurd marimea necesara si stabilitatea mecanicd ulterioard a microcapsulelor;
emulsia se stabilizeazd prin rdcirea lenta pana la 15...20°C si micsorarea lentd a vitezei de
agitare pana la 25...75 rot/min, ce asigurd stabilitatea fazelor emulsiei §i formarea
membranelor microcapsulelor; membranele microcapsulelor se deshidrateaza prin addugarea
solutiei de sulfat de sodiu de 12..16% 1in raport de 1:1, pentru a asigura formarea
membranelor §i a evita coagularea prematurd a gelatinei; microcapsulele se desulfateaza si se
stabilizeaza prin spalarea dubld cu extractul de alge marine de 10% (‘/; din volumul total),
astfel 1si pierd gustul amar, caracteristic sulfatului de sodiu.

Faza uleioasa in care extractul uleios de ceai depaseste limitele 1,0...10,0% nu se
microincapsuleaza complet. Concentratiile de gelatind mai mici de 3,0% nu asigurd incapsu-
larea completd, iar la concentratii de gelatind mai mari de 4,0% suspensia se gelifica. La pH
< 2,5 a solutiei de gelatind membranele microcapsulelor isi pierd elasticitatea si se sparg
foarte usor la actiune mecanicd, iar la pH > 5 devin moi si amorfe, ceea ce duce la
microincapsularea incompletd a uleiului. Formarea emulsiei U/A la temperaturi mai mici de
75°C si la viteza < 300 rot/min duce la madrirea dimensiunilor picaturilor de ulei, la
temperaturi mai mari de 90°C este posibild degradarea compozitiei alimentare sau cosmetice
uleioase supusd microincapsularii, la viteza > 450 rot/min se formeaza o spuma stabila, care
Tmpiedica microincapsularea ulterioara. Scaderea rapidd a vitezei de agitare §i racirea bruscd
duc la gelificarea emulsiei, impiedecand procesul de formare a membranelor
microcapsulelor. Addugarea solutiei de sulfat de sodiu cu concentratia < 12% nu asigurd
stabilizarea membranelor gelatinoase, iar la concentratia solutiei de sulfat de sodiu > 16% se
formeaza un sediment marunt nedorit in timpul administrarii solutiei in reactor, provocand
coagularea gelatinei. O singurd spalare a microcapsulelor cu extractul de alge marine de 10%
('/4 din volumul total) nu asigura desulfatarea lui completa.

Argumentarea necesitatii respectdrii conditiilor optime, indicate pentru realizarea
procedeului de microincapsulare a compozitiilor alimentare §i cosmetice uleioase, se
ilustreaza prin exemple concrete de realizare, unii parametri fiind mentionati in tabel.

Exemple de realizare a procedeului

Exemplul 1

Se pregdteste mai intdi extractul de alge prin extractia cu apd a algelor uscate (raportul
alge : apda de 1 : 9) la 80°C, 1...2 ore, dupa care reziduul solid se centrifugheazd, apoi solutiile
apoase de gelatind (2 g gelatind, 98 ml apd) si de sulfat de sodiu (20 g Na,SO,, 80 ml apa).
Solutia de gelatind se aduce la pH = 5,5 prin acidulare cu acid citric. Faza uleioasd, supusa
microincapsularii, se pregateste prin amestecarea a 9 ml de ulei de floarea-soarelui cu 3,0 ml
de concentrat de carotinoide. Solutia de gelatind se agitd la temperatura camerei cu viteza de
100 rot/min. In aceasta solutie se adauga rapid faza uleioasi. Emulsia obtinuti se amesteca
continuu la aceeasi viteza si temperatura timp de 2 ore. In emulsie se administreazi solutia de
sulfat de sodiu cu viteza de debitare de 4,0 ml/min. Pe langd microcapsulele ca atare in
solutie se formeaza cheaguri de microcapsule. Acestea se inldturd mecanic, apoi in reactor se
adaugd 50 ml de extract de alge. Agitarea continud inca 40 min. La oprirea agitatorului
microcapsulele formeazd un strat superior afdnat, care mai contine cca 5..10% de fazd
uleioasd in stare liberd (neincapsulatd). Produsul se separd prin multiple decantari.

Exemplul 2

Se pregdteste extractul de alge marine conform Exemplului 1. Se pregateste
extractul uleios de ceai prin extractia cu ulei de floarea-soarelui a frunzelor uscate de ceai in
raport de 5 : 1, la 80...90°C, timp de 1...2 ore, apoi urmeaza filtrarea extractului. Se
pregatesc solutiile apoase de gelatind (3,0 g gelatind, 97 ml apad) si de sulfat de sodiu (10 g
Na,SO4, 90 ml apd). pH-ul solutiei de gelatind se aduce la 2,0 prin addugarea acidului citric.
Faza uleioasd, supusd microincapsuldrii, se pregateste prin amestecarea a 9,9 ml de ulei din
seminte de struguri cu 0,1 ml de extract de ceai. Solutia de gelatin la temperatura de 95°C se
agitd la 200 rot/min. In aceastd solutie se adaugi rapid faza uleioasi. Fazele se amestecd
continuu, la viteza constanti si temperaturd scadents, timp de 1 ord. In emulsia obtinuta se
administreazd solutia de sulfat de sodiu cu viteza de debitare de 10 ml/min. Pe langd
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microcapsule, in solutie mai raméan cca 2% de ulei in stare liberd (neincapsulat). Agitarea
continud incd 40 min. La oprirea agitatorului microcapsulele formeazd un strat superior
afanat, iar mediul de dispersie, in care se afld acestea, se gelificd. In amestecul obtinut se
adaugd 50 ml de extract de alge, iar peste 30 min microcapsulele se decanteaza.

Exemplul 3

Se pregateste extractul de alge marine conform Exemplului 1, iar extractul uleios de ceai
conform Exemplului 2. Se pregatesc solutiile apoase de gelatind (3,0 g gelating, 97 ml apd)
si de sulfat de sodiu (12 g Na,SO,, 88 ml apd). Solutia de gelatind se aduce la pH = 5,0 cu
acid citric. Faza uleioasd, supusa microincapsularii, se pregéteste prin amestecarea a 8 ml de
ulei de floarea-soarelui, 2,8 ml de concentrat de carotinoide, 1,2 ml de extract de ceai. Solutia
de gelatina se aduce la 75°C si viteza de agitare de 300 rot/min. In aceast solutie se adaugi
cu picatura faza uleioasa, adusd la 75°C. Fazele se amestecd continuu, scdzand viteza de
agitare concomitent cu scdderea temperaturii pand la 25°C si viteza de 75 rot/min. Apoi
viteza de agitare §i temperatura emulsiei se mentin constante. In emulsie se administreaza
solutia de sulfat de sodiu cu viteza de debitare de 2 ml/min. Apoi in reactor se adaugd 50 ml
de extract de alge, agitarea continua incd cca 40 min. La oprirea agitatorului microcapsulele
formeaza un strat superior compact, care se separd prin decantare. Microcapsulele se mai
spald cu incd 50 ml de extract de alge, apoi se separd prin decantare.

Exemplul 4

Se pregateste extractul de alge marine conform Exemplului 1, iar extractul uleios de ceai
conform Exemplului 2. Se pregatesc solutiile apoase de gelatind (4,0 g gelating, 96 ml apd)
si de sulfat de sodiu (16 g Na,SO,, 84 ml apd). Solutia de gelatind se aduce la pH = 2,5 prin
addugarea acidului citric. Faza uleioasd, supusd microincapsuldrii, se pregiteste prin
amestecarea a 7 ml ulei de floarea-soarelui, 4,4 ml de concentrat de carotinoide si 0,6 ml de
extract de ceai. Solutia de gelatind se aduce la 90°C si viteza de agitare de 450 rot/min. In
aceastd solutie se adaugd rapid faza uleioasd, adusd la 90°C. Fazele se amestecd continuu,
scazand concomitent viteza de agitare §i temperatura pand la 25 rot/min si 15°C. Apoi viteza
de agitare si temperatura emulsiei se mentin constante. In emulsia obtinuta se administreaza
solutia de sulfat de sodiu cu viteza de debitare de 2,5 ml/min. In sistemul format se adaugi 50
ml de extract de alge; agitarea continud incd cca 40 min. La deconectarea agitatorului
microcapsulele formeazd un strat superior compact, care se separd usor prin decantare.
Microcapsulele se mai spald o datd cu 50 ml de extract de alge, apoi se separd prin
centrifugare.

Compararea eficientei exemplelor, referitoare la realizarea inventiei.
Tabel

Exemplul Ne

Extract uleios de
ceal
Gelating, %
Gelatind, pH
Nast4
Prezenta de ulei
neincapsulat
Formarea
sedimentului
de Nast4
Coagularea
produsului
Stabilitatea
mecanica a
produsului
Stabilitatea termica
a produsului
Gust

[u—y

amar

lipseste

2,0

5,5

5%

prezent

puternica

Tnaltd

joasd

pronuntat

1%

11

1%

absent

lipseste

joasd

medie

slab

10%

3,0

5,0

12

lipseste

absent

lipseste

satisfac.

Tnaltd

lipseste

Al W

5%

4,0

2,5

16

lipseste

absent

slaba

Inalta

Inalta

foarte slab
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(57) Revendicari:

1. Procedeu de microincapsulare a compozitiilor alimentare si cosmetice uleioase, care
include prepararea compozitiei alimentare i cosmetice uleioase ce contine substante lipo-
solubile si 1,0...10,0% de extract uleios de ceai, emulsionarea acesteia in solutie apoasd de
gelatind de 3,0...4,0% cu pH-ul de 2,5..5,0 la agitare cu viteza de 300...450 rot/min la
temperatura de 75...90°C, micsorarea temperaturii pana la 15...20°C si a vitezei de agitare
pana la 25...75 rot/min, tratarea cu solutie de sulfat de sodiu de 12...16% in raport de 1:1,
spalarea dubld a microcapsulelor formate cu extract apos de alge marine i separarea lor
ulterioara.

2. Procedeu conform revendicarii 1, in care se utilizeaza extractul uleios de ceai,
obtinut la extractia frunzelor de ceai uscate cu ulei in raport de 1 : 5 respectiv, in decurs de
1...2 ore la temperatura de 80...90°C.

3. Procedeu conform revendicdrii 1, in care se utilizeaza extractul apos de alge marine,
obtinut la extractia algelor uscate cu apa in raport de 1 : 9 respectiv, in decurs de 1...2 ore la
temperatura de 80...90°C.
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a prioritatii invocate, care nu apartine stadiului
pertinent al tehnicii, dar care este citat pentru a
pune in evidenta principiul sau teoria pe care se
bazeazd inventia

X — document de relevantd deosebitd: inventia
revendicatd nu poate fu consideratd noud sau
implicand activitate inventivd cand
documentul este luat in consideratie de unul
singur

E - document anterior dar publicat la data depozit
national reglementar sau dupa aceasta data

Y — document de relevantd deosebitd: inventia
revendicatd nu poate fu consideratd ca
implicand activitate inventivd cand
documentul este asociat cu unul sau mai
multe documente de aceiasi categorie

D — document mentionat 1n descrierea cererii de
brevet

O - document referitor la o divulgare orala,
un act de folosire, la o expozitie sau la orice
alte mijloace de divulgare

C — document considerat ca cea mai apropiata
solutie

& — document, care face parte din aceeasi familie de
brevete

P - document publicat inainte de data de
depozit, dar dupd data prioritatii invocate

L — document citat cu alte scopuri

Data finalizarii documentarii 2012-08-01

Examinator DUBASARU Nina
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