wrpiozosoaso a2 INIIHINNIIR

/ (22) Data de Dep6sito: 14/03/2007 (51) Int.CL.:
N _ A (43) Data da Publicacdo: 21/06/2011 A23D 7/00 2006.01
e e 0 . (RPI 2111) A23D 7/01 2006.01

@ o Coméroin Extarior
Ingtitute Mach da ¥ il

A23D 7/04 2006.01
A23L 1/035 2006.01
A23L 1/052 2006.01

(54) Titulo: PRODUTO SOLIDO QUE COMPREENDE
GOTICULAS DE OLEO

(30) Prioridade Unionista: 22/03/2006 EP 06 111524.2
(73) Titular(es): Nestec S.A.
(72) Inventor(es): Alexandre loan Romoscanu, Raffacle Mezzenga

(74) Procurador(es): Dannemann ,Siemsen, Bigler &
Ipanema Moreira

(86) Pedido Internacional: PCT EP2007052404 de 14/03/2007

(87) Publicacéo Internacional: wo 2007/107490de 27/09/2007

(57) Resumo: PRODUTO SOLIDO QUE COMPREENDE
GOTICULAS DE OLEO. A presente invengéo refere-se a um produto
solido que compreende goticulas de 6leo que possuem um diametro
na faixa de 0,1 a 100 microns, proteinas reticulados na intertace das
referidas goticulas, e qualquer composto polar de baixo peso
molecular entre as intertaces da proteina reticulada.
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Relatério Descritivo da Patente de Invencao para "PRODUTO
SOLIDO QUE COMPREENDE GOTICULAS DE OLEO".

A presente invengao refere-se a um produto sélido que compre-
ende goticulas de 6leo, bem como o processo para a producao desse produ-
to solido e o uso de tal produto.

Produtos solidos baseados em dleo ja sdo conhecidos no mer-
cado. Esse e o caso, por exemplo, da margarina. A desvantagem da marga-
rina é que o 6leo que é utilizado para a preparacao do referido produto é hi-
drogenado, o0 que leva a saturacao das ligagdes duplas de carbono. Sabe-se
hoje na area nutricional que é melhor evitar essa hidrogena¢ao e manter a
insaturacao das ligagdes duplas. A manutengao da insaturagao no 6leo pos-
sui beneficios positivos para a saude do consumidor.

O objetivo da presente invengao é a produgdo de um produto de
6leo soélido sem hidrogenacgao do 6leo usado.

A presente invengao refere-se a um produto sélido que compre-
ende goticulas de 6leo que possuem um diametro na faixa de 0,1 a 100 mi-
crons, proteinas reticulados na interface das referidas goticulas, e qualquer
composto polar de baixo peso molecular entre as interfaces da proteina reti-
c'ulada. .‘

Na presente especificagao, a expressao “goticulas de dleo” sig-
nifica particulas substancialmente esféricas, como particulas poliédricas.

A distribuicdo do tamanho da goticula € medida por dispersao
luminosa com o uso de um Malvern MasterSizer.

O dleo usado de acordo com a invengao é escolhido do grupo
que consiste em Oleos de triglicerideos e hidrocarboneto.

Mais preferivelmente, o 6leo usado é escolhido do grupo que
consiste em Triglicerideos de Cadeia Média (MCT), azeite de oliva, éleo de
girassol, 6leo de parafina e 6leo mineral.

A proteina usada no produto da invengdo é escolhida do grupo
que consiste em proteinas do leite e proteinas da soja. Mais preferivelmente,
B-caseina e B-lactoglobulina sdo usadas para o produto da invengdo. Casei-
nato de sédio também pode ser utilizado.

//O 7090 ¢4 _ o
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O composto intersticial de baixo peso molecular é escolhido do
grupo que consiste em glicerol e sacarose.

Também é possivel que o produto sélido da invengao contenha
glutaraldeido ou transglutaminase. Essa nao é a modalidade preferida da
invengao.

A quantidade de 6leo se situa entre 90 e 100%. Na especifica-
cdo, todos sao fornecidos em peso. A quantidade de proteina esta entre 0,1
e 5%. A quantidade de composto intersticial de baixo peso molecular é de
até 2%.

A presente invengao refere-se ainda a um processo para a pre-
paragao do produto de 6leo sélido aqui descrito acima, em que:

- um Oleo é disperso em uma solugao de proteina para gerar
uma emulsao,

- a emulsdo é homogeneizada e lavada com agua,

- é adicionado glutaraldeido ou'transglutaminase ou a emulsao
concentrada é aquecida, e

- é adicionado um composto intersticial polar de baixo peso mo-

" lecular.

De acordo com a modalidade preferida da invengdo, a emulsdo
é aquecida a aproximadamente 80°C por cerca de 10.a 60 minutos, sem a
presenga de agentes de entrecruzamento enzimatico ou quimico.

De acordo com uma segunda modalidade, a emulsdo é derra-

“mada no mesmo volume de 1% em peso de solugao aquosa de glutaraldei-

do, deixada por um certo tempo e lavada para separar glutaraldeido nao-

reagido.

De acordo com uma terceira modalidade, a emulsao é derrama-
da no mesmo volume de 1 unidade/g de transglutaminase.

A presente invengao refere-se ainda ao uso do produto de dleo
sélido como descrito acima, em que o referido 6leo sélido é usado como in-
clusdo ou matriz em produtos alimenticios para incluir 6leo solidificado nao-
hidrogenado. A quantidade do produto de 6leo sélido adicionada no produto

alimenticio pode variar muito amplamente. Por exemplo, a quantidade pode
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se situar entre 0,1 e 99%. Nao € um fator critico o tipo de produto alimenticio
no qual o produto sélido pode ser adicionado. Por exemplo, ele pode ser a-
dicionado em produtos culinarios de qualquer tipo.

De acordo com outra caracteristica da invengao, o produto da
invencéo é usado em produtos cosméticos como a matriz de encapsulacéo

sélida para compostos lipofilicos. Nesse caso, a quantidade de produto usa-

.da também pode variar amplamente. Essa quantidade pode variar entre 0,1

e 99%.

De acordo com uma caracteristica adicional da invencdo, o uso
do produto de 6leo sélido pode ser explorado por suas baixas propriedades
de lubrificagé@o viscosa.

O produto da invengao pode tanto ser capaz de ser novamente
emulsificado (essa € uma boa forma de uso na area culinaria) quanto pode
nao ser capaz de ser novamente emulsificado (essa € uma boa forma de uso
na area cosmeética e de lubrificagdo). '

Finalmente, a presente invengdo também refere-se a um méto-
do de obtencéo de um dleo sélido com composi¢ao celular ndo-homogénea,

em que o referido 6leo sélido é preparado de acordo com o processo descri-

- to acima, por mistura de duas emulsées de 6leo diferentes reticuladas como

descrito acima, e exposi¢ao da mistura de emulsdes a evaporagao da agua
a fim de produzir um gel cujas células sao feitas em multiplas fases oleosas.

Sera feita a descrigcdo em relagcao as figuras.

A figura 1 mostra a estrutura interna de um gel resultante de
uma emulsao monodispersa criada com um didmetro de goticula de 80 um,
como revelado por microscopia confocal. A fim de criar uma imagem da fase
protéica, rodamina, a uma concentracdo de 10-10 M, é adicionada a fase
aquosa tamponada com pH = 7,0 usada na etapa de lavagem final.

A figura 2 mostra a reidratagdo de um gel baseado em 6leo de
parafina, reticulado termicamente com R = 0,5 um. Os quadrados brancos
mostram a distribuicao de raios de goticulas de emulsao criada apds entre-
cruzamento. Os quadrados pretos mostram a distribuigao de raios de goticu-

las de emulsao obtida apéds reidratagao do gel seco com imidazol a 20 mM,
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tampéo do pH = 7,0. A figura mostra que o processo é totalmente reversivel,
e o tamanho da particula das goticulas permanece o mesmo como na emul-
sao inicial.

O composto polar de baixo peso molecular € detectado por re-
emulsificagdo do produto sélido em agua e andlise da composi¢do de agua
que contém o referido composto polar de baixo peso molecular.

Seré feita a seguir a especificacido em relagao aos exemplos.

Exemplo 1: Preparacao da emulsao

Uma emulsdo o6leo-em-agua grosseira em que a fase dispersa
possui um didmetro = 0,5 um é feita derramando-se gradualmente sob agita-
¢do continua o MCT em uma solugdo de proteina de 1% do peso com pH =
7,0. A solugcao de proteina pode ser tamponada (solugao de imidazol a 20
mM, método de grau nao-alimenticio), ou o pH pode ser ajustado até 7,0
com hidréxido de sédio (método de grau alimenticio).

A emulsao grosseira € homogeneizada por 300 segundos com
uma unidade rotatéria de dispersao ou, para os tamanhos mais finos de go-
ticula, um homogeneizador de alta pressdo. A velocidade/pressao de cisa-
Ihamento determina o tamanho médio de goticula do modelo de emulsao e
subseqlentemente o tamanho médio da célula.

A emulsdo é deixada por aproximadamente 1 hora para permitir
a adsorgao completa de proteina. A emulsao é depois lavada, ou seja, a pro-
teina nao absorvida em solugao é removida por diluigdo. Isso é alcangado ao
se permitir que a emulsao se transforme em um creme em um frasco de de-
cantagao ou, para as emulsdes mais finas, por centrifugagéo. A fase aquosa
é removida e a emulsao concentrada € rediluida com aproximadamente 5
vezes seu volume com agua (metodo de grau alimenticio) ou 20 mM de tam-
pao imidazol a 20 mM, com pH = 7,0. Essa etapa é repetida duas vezes, re-
sultando em uma diluicdo da proteina nao absorvida na fase continua por
duas ordens de magnitude. A irreversibilidade da adsor¢ao de proteina men-
cionada acima permite a obten¢cdo de emulsdes estaveis com quantidades
muito baixas de proteinas ndo adsorvidas. A proteina nao adsorvida pode
ser reutilizada.
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Exemplo 2: Preparacao do gel com glutaraldeido

As moléculas de proteina adsorvida sao reticuladas, para asse-
gurar a estabilidade da camada de proteina mediante a remogao posterior
da fase continua. O entrecruzamento da proteina adsorvida é obtido quimi-
camente com glutaraldeido, gerando um material de grau nao-alimenticio.

A emulsao lavada concentrada € derramada no mesmo volume
de solugcao tamponada de 1% em peso de glutaraideido, pH = 7,0, para as-
segurar o entrecruzamento das moléculas de proteina adsorvida, a0 mesmo
tempo evitando o entrecruzamento interparticulas. A emulsao diluida é dei-
xada por 5 minutos sob agitagao suave. A emulsao reticulada é lavada para
separar o glutaraldeido nao reagido de uma forma similar a etapa 3 acima,
para obter uma emulsao concentrada com proteina interfacial reticulada. Es-
se método gera um material de grau nao-alimenticio.

Glicerol ou D(+)-sacarose é adicionado as emulsdes concentra-
das cremosas até uma concentragao de 0,5% em peso, sob agitacao suave.
A emulsdo concentrada é moldada em um recipiente com uma alta propor-
cdo de largura em relagao a altura, e deixa-se que ela seque por um periodo
die 72 horas sob ventilagdo em temperatura ambiente para gerar um gel lipi-
dico transparente. ‘

A medida das goticulas de éleo com um Malvern MasterSizer
fornece um diametro da ordem de 80 microns.

Exemplo 3: Preparacao do gel com transglutaminase (Tgase)

Outra forma de reticular as proteinas é com Tgase.

A emulsao concentrada e lavada é derramada no mesmo volu-
me de 1 U/g de solugao de TGase e é deixada por 1 hora sob agitagéo sua-
ve. A emuisao é entdo lavada para separar a TGase nao adsorvida e o exci-
piente de TGase de uma forma similar a etapa 3 acima, e é deixada no esta-
do diluido a 55°C por cerca de 10 horas. Como é uma proteina, a TGase
adsorve concomitante e irreversivelmente na interface 6leo-agua. A etapa de
lavagem assegura que nao ocorram mudancgas importantes do pH durante o

periodo de 10 horas a 55°C. Esse método gera um material de grau alimen-

ticio.
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Glicerol ou D(+)-sacarose € adicionado as emulsdes concentra-
das cremosas até uma concentragao de 0,5% em peso, sob agitagdo suave.
A emulsao concentrada é moldada em um recipiente com uma alta propor-
cao de largura em relacéo a altura, e deixa-se que ela seque por um periodo
de 72 horas sob ventilagdo em temperatura ambiente para gerar um gel lipi-
dico transparente.

A medida das goticulas de 6leo com um Malvern MasterSizer
fornece um didmetro da ordem de 80 microns.

Exemplo 4: Preparacéo do gel por aquecimento

Outra forma de reticular as proteinas é por aquecimento da e-
mulsao.

A emulsao concentrada e lavada é aquecida a 80°C em um for-
no, € mantida nessa temperatura por 1 hora. Esse método gera um material
de grau alimenticio.

Glicerol ou D(+)-sacarose é adicionado as emulses concentra-
das cremosas até uma concentrac@o de 0,5% em peso, sob agitacdo suave.
A emulsdo concentrada é moldada em um recipiente com uma alta propor-
cao de largura em relacao a altura, e deixa-se que ela seque por um periodo
de 72 horas sob ventilagdo em temperatura ambiente para gerar um gel lipi-
dico transparente.

A medida das goticulas de 6leo com um Malvern MasterSizer
fornece um diametro da ordem de 80 microns.
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- REIVINDICAGOES

1. Produto sélido que compreende goticulas de éleo que possu-
em um didmetro na faixa de 0,1 a 100 microns, proteinas reticuladas na in-
terface das referidas goticulas e qualquer composto polar de baixo peso mo-
lecular entre as interfaces da proteina reticulada.

2. Produto sélido de acordo com a reivindicagdo 1, em que o
produto de 6leo é escolhido do grupo que consiste em Oleos de triglicerideos
e hidrocarboneto.

3. Produto sélido de acordo com a reivindicagéo 2, em que o
produto de 6leo é escolhido do grupo que consiste em triglicerideo de cadeia
média, azeite de oliva, 6leo de girassol, éleo de parafina e 6leo mineral.

4. Produto sélido de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢cbes 1 ou 2, em que a proteina é escolhida do grupo que consiste em prote-
inas do leite e proteinas da soja.’

5. Produto solido de acordo com qualquer uma das reivindica-
cOoes 4, em que a proteina é escolhida do grupo que consiste em
B-lactoglobulina e B-caseina.

i 6. Produto de 6leo sdlido de acordo com qualquer uma das rei-
vindicagdes 1 a 5, em que o composto intersticial de baixo peso molecular é
escolhido do grupo que consiste em glicerol e sacarose.

7. Produto de oleo sélido de acordo com qualquer uma das rei-
vindicagdes de 1 a 6, em que ele ainda contém glutaraldeido.

8. Produto de éleo sélido de acordo com qualquer uma das rei-
vindicagdes de 1 a 6, em que ele ainda contém transglutaminase.

9. Produto de éleo sélido de acordo com qualquer uma das rei-
vindicagdes de 1 a 8, em que a quantidade de proteina esta entre 0,1% e 5
do peso.

10. Produto de éleo sélido de acordo com qualquer uma das rei-
vindicagdes de 1 a 9, em que a quantidade de composto intersticial de baixo
peso molecular é de até 2%.

11. Processo para a preparagdao de um produto de éleo sdlido
de acordo com qualquer uma das reivindicacdes de 1 a 10, em que:
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- um Oleo é disperso em uma solugdo de proteina para gerar
uma emulsao,

- a emulsao é homogeneizada e lavada com agua,

- é adicionado glutaraldeido ou transglutaminase, ou a emulsao
concentrada € aquecida, e

- € adicionado um composto intersticial polar de baixo peso mo-
lecular.

12. Processo de acordo com a reivindicagéo 11, em que a emul-
séo é aquecida a 80°C por cerca de 10 minutos.

13. Processo de acordo com a reivindicagao 11, em que a emul-
sao é derramada no mesmo volume de 1% do peso de solugdo aquosa de
glutaraldeido, deixada por um certo tempo, e lavada para separar o glutaral-
deido nao-reagido.

14. Processo de acordo com a reivindicagao 11, em que a emul-
sao é derramada no mesmo volume de 1 unidade/g de transglutaminase.

15. Uso do produto de éleo sdlido como definido em qualquer |
uma das reivindicacdes de 1 a 10, em que o referido dleo sdlido é usado
como inclusao ou matriz em produtos alimenticios para incluir 6leo solidifica-
do nao-hidrogenado.

16. Uso do produto de 6leo sélido de acordo com qualquer uma
das reivindicagbes 1 a 10, em que o referido dleo sélido é usado em produ-
tos cosméticos como uma matriz de encapsulagdo soélida para compostos
lipofilicos.

17. Uso do produto de 6leo sélido como definido em qualquer
uma das reivindica¢des de 1 a 10, em que o referido dleo sélido € usado por
suas baixas propriedades de lubrificagao viscosa.

18. Método de obtengao de um éleo sélido com composicao ce-
lular ndo-homogénea, em que o referido éleo sélido é preparado de acordo
com o processo como definido nas reivindicagdes de 11 a 14, por mistura de
duas emulsdes de éleo diferentes.
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RESUMO
Patente de Invengdo: "PRODUTO SOLIDO QUE COMPREENDE GOTICU-
LAS DE OLEO". ‘
A presente invengao refere-se a um produto sélido que compre-
ende goticulas de 6Ieo que possuem um didmetro na faixa de 0,1 a 100 mi-
crons, proteinas reticulados na interface das referidas goticulas, e qualquer
composto polar de baixo peso molecular entre as interfaces da proteina reti-

culada.
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