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Relatério Descritivo da Patente de Invencgao para "PROCESSO
PARA A EXTRAGAO DE COMPOSTOS DE PRODUTOS LATICINIOS".
INTRODUCAQO

A presente invencio refere-se a processos para o tratamento de

correntes de produtos laticinios e de processos de produtos laticinios, para
produzir correntes de lipidios e proteinas substancialmente desengordura-
das. Mais especificamente, refere-se ao uso de técnicas de extragao de flui-
dos proximas da critica para extrair a partir de produtos de laticinios liquidos
e correntes de processo de laticinios.

ANTECEDENTES

E bem-conhecido que correntes de produtos laticinios e de pro-
cesso de produtos laticinios sdo uma mistura complexa de proteinas, lipi-
dios, aclcares e minerais. Atualmente, ha processos limitados disponiveis
para extrair e refinar componentes especificos dessas correntes, e a separa-
¢ao de lipidios de proteinas em correntes a base de soro de leite é dificil.

Precipitagdo acida, precipitagdo térmica, precipitagdo enzimati-
ca, separacgdo centrifuga, filtragdo com membrana e troca idnica sao proces-
sos bem-conhecidos de separagdo dos componentes do leite e dos seus
subprodutos. No entanto, esses processos nao sao, frequentemente, eficien-
tes em custo e ndo produzem, freqientemente, os rendimentos desejados.
Também, determinados processos de extracao devem ser conduzidos sob
condi¢gdes que alteram, irreversivelmente, as propriedades fisicas dos com-
ponentes separados (por exemplo, a desnaturagdo das proteinas).

Os pedidos de patente internacionais WO 91/14377 e 92/08363
descrevem o uso de dioxido de carbono supercritico e dioxido de carbono
subcritico, para a extracdo parcial de lipidios e a precipitacao parcial de pro-
teinas de correntes de produtos laticinios e de processos de produtos latici-
nios, respectivamente. No entanto, os rendimentos de lipidios sdo baixos
usando-se essas técnicas, com ambas as publicagdes mostrando um suces-
so limitado e nenhuma extragao de fosfolipidios e esfingolipidios Uteis.

E, portanto, um objetivo da presente invengao proporcionar um

processo aperfeigoado ou alternativo para extrair uma faixa de lipidios de
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correntes de produtos laticinios e de processo de produtos laticinios.
SUMARIO DA INVENCAO

Em um primeiro aspecto, a invengdo compreende de uma ma-

neira geral um processo para tratamento de uma corrente de produto pro-

duto laticinio ou de processo de produto produto laticinio, compreendendo

pelo menos as etapas de:

a) contatar a dita corrente de produto laticinio ou de processo de produto
laticinio com um solvente a base de éter, que é parcialmente miscivel
com agua, o dito solvente & base de éter estando a uma temperatura e
pressdo quase criticas, para produzir uma fase fluida quase critica
contendo lipidios;

b)  separar a fase fluida quase critica da corrente de produto laticinio ou de
processo de produto laticinio, para produzir uma corrente de produto
laticinio ou de processo de produto laticinio substancialmente desen-
gordurada; em que a corrente de produto laticinio ou de processo de
produto laticinio tem um teor de umidade superior a 75%; e

c) reduzir a pressdo da fase fluida quase critica para recuperar os lipidios.

De preferéncia, o solvente é gasoso a temperatura ambiente.

Particularmente, o solvente é éter dimetilico ou uma mistura de
éter dimetilico e 4gua na ou abaixo da solubilidade de dgua em éter dimetili-
Co.

De preferéncia, o éter dimetilico esta a uma pressdo pelo menos
igual a pressdo de vapor na temperatura de extragéo.

De preferéncia, o éter dimetilico estd a uma temperatura entre
cerca de 10°C e cerca de 70°C.

Particularmente, o éter dimetilico estd a uma temperatura entre
cerca de 40°C e cerca de 60°C.

De preferéncia, a corrente de produto laticinio ou de processo de
produto laticinio ¢ selecionada de correntes a base de soro de leite, subpro-
dutos de gordura de leite, leite e creme.

As correntes de produtos ou de processos de produtos laticinios

particularmente preferidas, Uteis de acordo com a presente invencao, podem
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ser selecionadas de soro de leite, residuos de concentrados de proteinas de
soro de leite, subprodutos isolados de proteinas de soro de leite, subprodu-
tos da manteiga, subprodutos anidros de gordura de leite ou efluentes de
produtos laticinios contendo lipidios. As correntes de produtos laticinios ou
de processos de produtos laticinios podem ser liquidas no seu estado nor-
mal, descongeladas de congelador ou reconstituidas de pos.

De preferéncia, o teor de umidade da corrente de produto latici-
nio ou de processo de produto laticinio € superior a cerca de 75% e inferior a
cerca de 99%.

Particularmente, o teor de umidade da corrente de produto latici-
nio ou de processo de produto laticinio é entre cerca de 80 e 95%, particu-
larmente, entre 85 e 90%.

De preferéncia, a corrente de produto laticinio ou de processo de
produto laticinio é posta em contato com o solvente de uma maneira conti-
nua.

Em um outro aspecto, a invencdo proporciona um extrato de
uma corrente de produto laticinio ou de processo de produto laticinio, obtido
por quaisquer dos processos mencionados acima.

Em mais um outro aspecto, a invengdo proporciona uma cor-
rente de produto laticinio ou de processo de produto laticinio substancial-
mente desengordurada, obtida por quaisquer dos processos mencionados
acima.

A invengéo também pode ser mencionada de uma maneira geral
como consistindo em partes, elementos e aspectos referidos ou indicados no
relatorio descritivo do pedido de patente, individual ou coletivamente, e
quaisquer ou todas as combinagdes de quaisquer dois ou mais das ditas
partes, elementos e aspectos, € em que nimeros inteiros especificos sdo
aqui mencionados como tendo equivalentes na técnica a qual esta invengédo
se refere, esses equivalentes conhecidos sendo considerados como aqui
incorporados como se apresentados individualmente.

A invencdo consiste no que vai ser apresentado a seguir e tam-

bém considera construgdes que vao ser apresentadas como exemplos.
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BREVE DESCRICAO DOS DESENHOS

AFigura1 € um grafico indicando a regido operacional preferida de éter

dimetilico com relagdo as suas pressdo e temperatura.

AFigura2 ¢é um diagrama esquematico do equipamento usado para extra-
¢éo quase critica de sdlidos.

AFigura 3 € um diagrama esquematico do equipamento usado para extra-
¢ao quase critica de liquidos.

AFigura4 ¢ um cromatograma de HPLC de um extrato tipico, mostrando
os fosfolipidios e esfingolipidios que s&o extraidos.

DESCRICAO DETALHADA

Cada substancia tem o seu préprio ponto "critico”, no qual os

estados liquido e de vapor da substéncia ficam idénticos. Acima, mas proxi-
mo ao ponto critico de uma substancia, a substancia fica em um estado flui-
do que tem propriedades de ambos os liquidos e gases. O fluido tem uma
densidade similar a um liquido, e viscosidade e difusividade similares a um
gas. O termo "supercritico", como aqui usado, se refere a regido de tempe-
ratura - pressdo acima do ponto critico de uma substancia. O termo "subcri-
tico" se refere a regido de temperatura - pressdo igual ou acima da presséo
de vapor para o liquido, mas abaixo da temperatura critica.

O termo "quase critico(a)", como aqui usado, abrange ambas as
regioes supercritica e subcritica e refere-se as pressées e temperaturas pré-
ximas do ponto critico.

Como mencionado acima, as correntes de produtos laticinios ou
de processos de produtos laticinios s3o uma mistura complexa de proteinas,
lipidios, agticares e minerais. Os lipidios, Gteis presentes em correntes de
produtos laticinios ou de processos de produtos laticinios, incluem fosfolipi-
dios e esfingolipidios.

Os fluidos quase criticos sdo solventes Uteis para lipidios. CO,
supercritico € conhecido como sendo usado para extrair lipidios neutros,
mas em combinagdo com etanol como um co-solvente, pode ser também
usado para extrair algumas classes de fosfolipidios. Propano é conhecido

como sendo um solvente adequado para extrair lipidios e fosfolipidios neu-
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tros.

DME foi usado anteriormente na extragéo de sabores e aromas
de materiais alimenticios sdlidos (consultar Yano et al., U.S. 4.069.351 e
U.S. 4.136.065), lipidios de gema de ovo cru (Yano et al., U.S. 4.157.404) e
pd de ovo seco (Yano et al., U.S. 4.234.619). Na patente U.S. 4.157.404,
Yano afirma que ainda que os lipidios possam ser extraidos de gema de ovo
cru (75% de teor de umidade), as proteinas sdo desnaturadas. Na patente
U.S. 4.234.619, Yano afirma que as proteinas ndo sdo desnaturadas se a
gema de ovo for seca, mas os fosfolipidios podem ser apenas parcialmente
extraidos.

Verificou-se que a desnaturagéo da proteina obtida por técnicas
de extragdo com DME podem ser reduzidas ou eliminadas, por garantia de
que o teor de umidade da corrente de produto laticinio ou de processo de
produto laticinio de partida seja superior a 75%, e que a adigéo de 4gua ao
DME como um co-solvente, para estimar a dgua que é co-extraida com lipi-
dios, auxilia na prevencéo de desnaturagéo.

Verificou-se também que tempos de contato curtos, que resul-
tam do processo continuo da invengéo (entre o solvente e a corrente de pro-
duto laticinio ou de processo de produto laticinio), minimizam a desnatura-
¢do das proteinas obtidas por técnicas de extragio com DME.

O tempo de contato é o periodo de tempo no qual a corrente de
produto laticinio ou de processo de produto laticinio é exposta ao solvente
em condi¢des quase criticas.

Em uma concretizagéo preferida da invengao, a corrente de pro-
duto laticinio ou de processo de produto laticinio € posta em contato com o
solvente em um dispositivo de contato, adequado para processamento con-
tinuo, tal como - mas n&o limitado a - bocal, misturador estatico ou contator
de membrana porosa. A separagdo da corrente de produto laticinio desen-
gordurada (ou produto laticinio) e solvente quase critico ocorre, desse modo,
imediatamente apés o dispositivo de contato, e o tempo de contato &, desse
modo, da ordem de segundos.

O tratamento de correntes de produtos laticinios ou de proces-
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sos de produtos laticinios, com teores de umidade superiores a 75% de uma
maneira continua com tempos de contato curtos, propicia a extracao de lipi-
dios (incluindo fosfolipidios e esfingolipidios), deixando uma corrente aquosa
contendo proteinas de produtos laticinios sollveis, substancialmente desen-
gorduradas.

A Figura 1 mostra a curva da pressdo de vapor para DME e
pode ser especificamente usada para determinar o estado do DME, a uma
determinada combinagéo de pressdo e temperatura. Usando essas informa-
¢Oes, condigbes adequadas podem ser criadas de modo a obter rendimento
maximo.

As Figuras 2 e 3 sdo diagramas esquematicos de equipamento
que pode ser usado para técnicas de extragdo quase critica, e sdo descritos
em mais detalhes nos exemplos.

A Figura 4 é um cromatograma de HPLC de um extrato de lipi-
dios (consultar Exemplo 5, WPC tipo B de alto teor de gordura). A chave
para os picos numerados s&o os seguintes: 1 - 3, lipidios neutros (71% de
extrato); 4 - 8' desconhecidos; 9,10, inositdis de fosfatidila; 11 - 12, desco-
nhecidos; 13 - 15, fosfatidiletanolamina; 16 - 20, desconhecidos; 21, fosfati-
dilcolina; 22 - 24, esfingomielinas.

A faixa de temperatura desejada, especialmente para correntes
de produtos laticinios contendo proteinas de soro de leite, é em toro de 40
a 60°C. Por essa faixa estreita, ¢ conhecido que as proteinas do soro do
leite se desdobravam reversivelmente em solugéo, e postula-se que esse
desdobramento permita acesso do solvente quase critico aos lipidios para
permitir a extragéo.

A operagéo fora da regido preferida é possivel, mas leva a ren-
dimentos mais baixos e congelamento dos produtos em temperaturas abaixo
da faixa desejada, e a desnaturagdo térmica das proteinas para temperatu-
ras acima da faixa desejada.

Os processos da presente invengéo produzem ambos os extra-
tos de lipidios e as correntes de proteinas aquosas substancialmente desen-

gorduradas. Os extratos de lipidios podem ser usados, por exemplo, em ali-
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mentos saudaveis, suplementos dietéticos, produtos farmacéuticos e cos-
méticos, ainda que a corrente de produto laticinio ou de processo de produto
laticinio esgotada (correntes de proteinas substancialmente desengordura-
das) possa ser usada em, por exemplo, produtos laticinios (por exemplo,
queijos, alimentos e bebidas cultivados, sorvete, chocolate), barras nutritivas
e artigos cozidos.

Algumas concretizagdes preferidas da presente invengéo estdo
descritas acima e indicam varias modificagdes possiveis, mas aqueles ver-
sados na técnica vao considerar que outras modificagdes podem ser feitas,
sem que se afaste do ambito da invencgo.

EXEMPLOS
Processo e Aparetho - Extragdo de Sélidos de Produtos Laticinios

O aparelho para extragéo de sdlidos & base de produtos laticini-
os (especialmente pdé de concentrado de proteinas de soro de leite - WPC)
em uma escala piloto é apresentado na Figura 2. H4 dois recipientes de ex-
tracéo para propiciar a extragdo semicontinua de sdlidos, e bombas separa-
das para compressdo dos solventes e esvaziamento e reenchimento dos
recipientes de extra¢do. Uma massa medida de pé de WPC foi adicionada a
uma cesta de ago inoxidavel, que tem placas porosas em qualquer uma das
extremidades para permitir a passagem de solvente, mas néo de pd. A cesta
e 0 p6 foram depois adicionados a um dos recipientes de extragio, EX1 ou
EX2, que foi depois enchido na pressao do cilindro com solvente quase criti-
co. GOy, propano ou DME foi comprimido & pressdo operacional por uma
bomba pneumética (MP3 para CO,, MP2 para propano ou DME) e depois
aguecido a presséo operacional em HX2. O solvente depois passado des-
cendentemente por um dos recipientes de extragdo (usualmente EX1) por
meio das valvulas VDF1, VO1, VI1, VDF2, antes de passar pelos recipientes
de separagéo 1 e 2, para depositar extrato (ou recipiente de separagdo 2
apenas para propano e DME).

O solvente foi depois reciclado para a bomba, por meio do tro-
cador de calor HX4, destilador de 4gua WT1 e subresfriador HX1 ou HX5. As

amostras de extrato foram tiradas a intervalos de tempo regulares das val-
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vulas EV1 e EV2, como adequado. As extragBes foram conduzidas por 90 -
120 minutos.
Processo e Aparelho - Extragéo de Liquidos de Produtos Laticinios

O aparelho de 10 litros para o fracionamento de componentes de
produtos laticinios liquidos, especialmente concentrados de proteinas de
soro de leite (WPC) usando CO,, éter dimetilico (DME) ou propano, ¢ apre-
sentado na Figura 3, e € descrito com referéncia a essa figura. O aparelho é
descrito para o uso de DME como o solvente, e WPC como o componente
de produto laticinio. DME foi suprido ao aparelho por cilindros de suprimento
de liquidos CYL1 e 2. o DME foi depois passado por um destilador de agua
resfriado WT1 e condensador/subresfriador HX1, antes de ser comprimido a
pressao operacional por uma bomba de deslocamento positivo MP1. O sol-
vente comprimido foi depois passado pelo trocador de calor do preaquece-
dor HX2, e depois para o recipiente de exiragio EX1, por meio de um tubo
descendente vertical, ou tubo vertical e misturador estético. Simultanea-
mente, WPC foi retirado de um tanque de suprimento LT1 montado em uma
balanga B1, foi depois comprimido & pressdo operacional pela bomba de
pistao LP1, e depois passado por um trocador de calor (ndo mostrado). O
WPC de alta presso foi depois misturado com o solvente em uma junta cru-
zada, pouco antes para o tubo vertical/misturador estatico que passou para o
EX1. O co-solvente (4gua) pode ser também adicionado na junta cruzada.
Esse foi suprido de outro tanque de armazenamento (ndo mostrado) e com-
primido a presséo operacional usando a bomba LP2. O WPC parcial ou to-
talmente desengordurado foi aspergido no fundo do recipiente, e foi recupe-
rado a intervalos de tempo regulares da base do EX1 por meio da valvula
EVS.

Agua foi depois adicionada a base do recipiente em alguns ex-
perimentos para proporcionar um "lago de dgua” para aspergir o WPC nele.
Na medida em que o WPC foi recuperado pela valvula EV3, a pressdo da
solugao foi reduzida da presséo operacional para a press&o do cilindro. A
solugéo de WPC foi depois recuperada da base do recipiente de coleta auxi-

liar SV3, enquanto que o DME, que era langado da solugdo foi reciclado por
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meio da valvula RV3, e recomprimido por meio do compressor RC1. Os lipi-
dios e um pouco de &gua foram dissolvidos no DME, e deixaram o recipiente
de extrag@o por meio de uma descarga proxima da parte de topo do recipi-
ente, e depois passados pela vélvula BV1, para evitar o primeiro recipiente
de separagéo. A solugéo rica em DME combinada foi depois passada por um
regulador de retropresséo BPR1, no qual a presséo foi reduzida & pressdo
do cilindro (~ 5 - 6 bar) e depois pelo trocador de calor HX3 e para o recipi-
ente de separagéo encamisado SV2. O extrato (lipidios e agua) foi precipita-
do nesse recipiente. O extrato foi recuperado a intervalos de tempo regula-
res por despressurizagao posterior pela valvula EV5 em um separador adici-
onal SV5, para evitar congelamento do extrato, e depois pela valvula VV5. O
separador adicional foi verificado como sendo desnecessério para o DME,
devido ao alto teor de dgua do extrato. A massa de DME deixou a parte de
topo do SV2 e depois passou por um rotdmetro de massa Coriolis FM1, tro-
cador de calor resfriador HX4, antes de ser reciclado para o MP1 por meio
do destilador de d4gua WT1. Quando CO, foi usado, o separador intermedia-
rio SV1 foi também usado para permitir o fracionamento em dois estagios
dos extratos. De modo similar, quando etanol foi usado como um co-
solvente, o separador SV5 foi usado para recuperar eficientemente o etanol,
e expulsao do propano ou CO, para a descarga.

O aparelho e o processo dos componentes liquidos dos produtos
laticinios foram modificados de acordo com o produto laticinio extraido, sol-
vente usado, e processo de contato entre o liquido e o solvente. O rafinado
(componente de produto laticinio desengordurado) foi recuperado por des-
pressurizagdo & pressdo atmosférica, por meio da vélvula EXV1, quando do
uso de CO,. Para propano e DME, isso resultou em espumagéo excessiva
do rafinado como o solvente expulso, e congelamento da corrente de protei-
nas, tudo provocando desnaturago, e, desse modo, um separador adicional
foi usado. Um misturador estatico foi empregado apés a junta cruzada, para
proporcionar uma melhor mistura entre o DME, a corrente de produto latici-
nio liquida e o co-solvente de dgua. O recipiente EX1 foi convertido em uma

coluna recheada em contracorrente por colocagéo de anéis Pall de ago ino-
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xidavel de 12 mm na parte de topo de uma placa de distribuicao de liqui-
do/gés, dentro do recipiente, para formar um leito recheado aleatoriamente,
e trocar os pontos de entrada para o solvente e a corrente de produto latici-
nio liquida para as partes de fundo e topo do recipiente, respectivamente. O
rafinado liquido foi retirado da base do EX1 e o solvente e a fase de extrato
da parte de topo do EX1.
RESULTADOS
Exemplo 1: Extracdo de Sdlidos de WPC de Produtos Laticinios

Este exemplo mostra que o rendimento de lipidios de sélidos de
WPC de produtos laticinios é muito baixo para todos os solventes quase cri-
ticos e, desse modo, a extragdo é mais efetiva de solugdes liquidas. Os pés
de concentrados de proteinas de soro de leite, com a composigdo de
80,26% em massa de proteina, 6,83% em massa de lipidio e um teor total de
solidos de 96,43%, foram extraidos com os solventes quase criticos diéxido
de carbono, propano e éter dimetilico. Experimentos em escala de laboraté-
rio adicionais foram conduzidos com éter dimetilico em temperaturas eleva-
das. O solvente, a pressdo, a temperatura, a massa de sélidos usada, a
massa de solvente usada e os rendimentos de sélidos do extrato dos lipidios

s&o apresentados na Tabela 1.
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Os rendimentos de lipidios sdo muito baixos € um aumento na
temperatura de extragdo néo aumentou o rendimento da extragdo ao nivel
desejavel.

Exemplo 2: Extracdo de Liquidos de WPC de Produtos Laticinios, 80% de
Proteina

Este exemplo mostra que um solvente & base de éter miscivel
com agua (neste caso, éter dimetilico) pode ser usado como um solvente -
com e sem agua como um co-solvente - para a extragéo de lipidios de cor-
rentes liquidas de WPC de produtos laticinios. Um concentrado de proteinas
de soro de leite fresco, contendo 80,26% em massa de proteina, 6,83% em
massa de lipidio e um teor de sélidos total de 96,43% em uma base de p6, e
21,45% de sdlidos em uma base como recebido, foi extraido com diéxido de
carbono supercritico a 300 bar com e sem etanol como um co-solvente, pro-
pano quase critico com e sem etanol como um co-solvente, e éter dimetilico
com e sem agua como um co-solvente. O solvente, a presséo, a temperatu-
ra, a massa de sdlidos usada, a massa de solvente usada e os rendimentos

de extragéo de sdlidos e lipidios sdo apresentados na Tabela 2.
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O rendimento de lipidio usando DME, sem &gua como um co-
solvente, foi muito alto, mas as proteinas foram bastante secas e desnaturadas,
e ndo puderam ser facilmente recuperadas do recipiente de extragio, pois fica-
ram insoltiveis em agua. O uso de dgua como co-solvente, a uma temperatura
de extragdo reduzida de 16,8°C (290°K), reduziu o rendimento de lipidio a
41,3%, mas permitiu uma recuperagdo quantitativa de proteina parcialmente
desengordurada em solugéo. A corrente de rafinado rico em proteina, recupe-
rada do ensaio de propano, formou uma espuma vigorosa de longa duragéo.
Nao foram extraidos quaisquer lipidios. Quando etanol foi usado como um co-
solvente com propano, o rendimento de lipidio aumentou de zero a 12,5%, mas
parte do etanol foi recuperada na corrente rica em proteina de rafinado, e uma
camada de lodo de proteina desnaturada foi formada por repouso a temperatu-
ra ambiente nessa corrente. Diéxido de carbono supercritico produziu um ren-
dimento de lipidio de apenas 1,6%. O uso de etanol como um co-solvente au-
mentou o rendimento de lipidio para 11,5%, mas resultou novamente em uma
corrente de rafinado rica em proteina contendo algum etanol. Uma camada de
lodo de proteina desnaturada se formou por repouso & temperatura ambiente.
Exemplo 3: Extragdo de Concentrado de Proteina de Soro de Leite (WPC)

de Alto Teor de Gordura Reconstituido

Este exemplo mostra o efeito da concentragdo de sdlidos no
rendimento de lipidios de residuos de alto teor de gordura oriundos da pro-
ducao de isolados de proteina de soro de leite por filtragdo em membrana.
Os sélidos de WPC de alto teor de gordura com a composicio de 61,95% de
proteina, 9,72% de lipidio, 3,04% de umidade, o restante de lactose e cinza,
foram reconstituidos com agua destilada e desionizada a concentragdes de
solidos (como recebidos) de 7,2, 14 e 21% em massa, equivalente aos teo-
res de proteina e lipidio de 4,52 e 0,78; 8,67 e 1,36; 13,01 e 1,36% em mas-
sa, respectivamente. Os liquidos de WPC reconstituidos foram extraidos
usando o aparelho mostrado na Figura 3. Um misturador estatico foi usado
para promover mistura do residuo e éter dimetilico. Os rendimentos de lipi-
dios séo apresentados como um percentual do total disponivel para extra-
¢éo, e sao resumidos na Tabela 3.
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O rendimento de lipidio diminui na medida em que a concentra-
¢&o dos slidos aumenta e é quase zero quando s&o usados sdlidos secos,
como mostrado no Exemplo 1.

Exemplo 4: Extragdo de WPC com Alto Teor de Gordura Reconstituido e
Preparagéo do Extrato de Lipidio e de Produtos de Proteinas
Desengordurados.

Sélidos de WPC com altos teores de gordura, com a composigio
de 61,95% de proteina, 9,72% de lipidio, 3,04% de umidade, o restante de
lactose e cinza, foram reconstituidos com 4gua desionizada, destilada, para
produzir a seguinte composicdo de liquido de 8,80% de proteina de soro de
leite, 1,56% de lipidios, 13,56% de sdlidos totais, o restante de dgua destila-
da. 56,4 kg de WPC reconstituido foram extraidos com 474,2 kg de éter di-
metilico a 49,8°C (323°K) e uma press&o de 42 bar no aparelho de fiuxo
continuo (Figura 3), utilizando um misturador estatico. 29,4 kg de co-solvente
de agua foram adicionados continuamente ao éter dimetilico, para promover
a extragéo de agua do concentrado de proteina de soro de leite. 28,3 kg de
extrato foram recuperados, que foram depois evaporados & secura em um
evaporador a vacuo rotativo, para produzir 624,8 g de lipidio, a um rendi-
mento de 71% do lipidio total disponivel. O lipidio continha 29,0% de fosfoli-
pidios. Um corrente de rafinado rico em proteina desengordurada foi recupe-
rada continuamente do processo de extragdo. A corrente de proteina desen-
gordurada aquosa recuperada, com aproximadamente 14% de sdlidos totais,
foi seca por asperséo, para produzir um pé com a seguinte COMpPOsi¢ao:
proteina - 66,5%; lipidios - 3,1%; lactose - 17,8%; cinza - 9,0%; e umidade -
3,9%.

Exemplo 5: Extragdo de WPC de Alto Teor de Gordura Reconstituido de
Diferentes Fontes

Este exemplo mostra que o preaquecimento do WPC, antes de
coloca-lo em contato com éter dimetilico, aperfeicoa a eficiéncia de extragdo
de gordura para WPC de alto teor de gordura, produzido por troca iénica ou
microfiltragéo. WPC de alto teor de gordura, obtido por secagem por asper-

sao da corrente de subproduto ultrafiltrado de isolato de proteina de soro de
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leite, produzido por troca i6nica (WPC A); e WPC de alto teor de gordura
obtido por secagem por aspersdo da corrente de subproduto ultrafiltrado de
isolato de proteina de soro de leite, produzido por microfiltragio (WPC B),
foram reconstituidos a um teor total de sélidos de 14%. A composicdo em
base seca de WPC A era de 79,2% de proteina, 10,9% de gordura, 1,0% de
lactose e 3,61% de cinza, e a base reconstituida foi de 10,97% de proteina,
1,5% de gordura, 0,1% de lactose e 0,5% de cinza, o restante de agua des-
tilada. A composicdo em base seca de WPC B foi de 74,6% de proteina,
11,6% de gordura, 4,3% de lactose e 3,6% de cinza, e a base reconstituida
foi de 10,21% de proteina, 1,6% de gordura, 0,6% de lactose, 0,5% de cinza,
o restante de &gua destilada. Ambas as correntes de WPC de altos teores
de gordura reconstituidos foram processadas no aparelho mostrado na Figu-
ra 3, utilizando um misturador estdtico com duas modificacdes adicionais:
um trocador de calor foi inserido entre LP1 e EX1 para preaquecer a cor-
rente de WPC, antes de contatd-la com éter dimetilico; e um trocador de ca-
lor foi inserido entre a base de EX1 e o recipiente de coleta de rafinado SV3,
para aquecer a corrente de rafinado para expulsar o éter dimetilico dissolvi-
do. 5.917,4 g de WPC A reconstituido foram extraidos com 53,97 kg de éter
dimetilico a 50,8°C (324°K) e uma press&o de 40 bar. 2.600 g de co-solvente
de agua foram adicionados continuamente ao éter dimetilico, para promover
a extragéo de agua do concentrado de proteina de soro de leite. 3.070,5 g
de extrato foram recuperados, que foram depois evaporados a secura em
um evaporador a vacuo rotativo, para produzir 82 g de extrato rico em lipidio.
O teor de lipidio, equivalente a um rendimento de lipidio global de 85%, con-
tinha em torno de 32% de fosfolipidios. 5.435,6 g de uma corrente de rafina-
do aquosa, rica em proteina solivel desengordurada, foram recuperados
continuamente do processo de extragdo, contendo 11,89% de proteina e
apenas 0,25% de gordura.

6.067,5 g do WPC B reconstituido foram extraidos com 39,69 kg
de éter dimetilico a 52,8°C (326°K) e uma presséo de 40 bar. 3.100 g de co-
solvente de dgua foram adicionados continuamente ao éter dimetilico, para

promover a extragdo de dgua do concentrado de proteina de soro de leite.
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2.357,5 g de extrato foram recuperados, que foram depois evaporados a se-
cura em um evaporador a vacuo rotativo, para produzir 86,1 g de extrato rico
em lipidio. O teor de lipidio, equivalente a um rendimento global de lipidio de
80%, continha em torno de 29% de fosfolipidios. 6.170 g de uma corrente
aquosa de rafinado, rica em proteina desengordurada solivel, foram recupe-
rados continuamente do processo de extragéo, contendo 10,05% de proteina
e apenas 0,3% de gordura. WPC B é produzido por um processo similar
aquele para WPC com alto teor de gordura, usado nos Exemplos 3 e 4: o
percentual de lipidio extraido aumentou de 70% (Exemplo 4) para 80%.
Exemplo 6: Extragéo de Soro Beta Antes e Depois do Momento Propicio
Soro beta é uma corrente rica em fosfolipidio derivada da produ-
¢ao de gordura de leite anidra. A composico dessa corrente de subproduto
€ dependente do momento propicio. As proteinas sdo predominantemente
proteinas de caseina. Neste exemplo, os lipidios sdo extraidos de ambos o
soro beta fresco e descongelado (de refrigerador). O soro beta apés o mo-
mento propicio, com uma composigdo em base seca de 30,91% de proteina,
21,38% de lipidio, o restante de lactose e cinza, foi fomecido fresco com um
teor de sdlidos total de 10,01%, incluindo proteina a 3,09% e lipidios a
2,14%. O soro beta antes do momento propicio, com uma composi¢do em
base seca de 30,5% de proteina, 19,5% de lipidio, 43,9% de lactose e 6,1%
de cinza, foi fornecido congelado com um teor de sélidos total de 9,69%, in-
cluindo proteina a 3,04%, gordura a 1,95%, lactose a 4,39% e cinza a
0,61%. Ambas as correntes liquidas de soro beta foram extraidas no apare-
lho mostrado na Figura 3, com as modificagdes descritas no Exemplo 5.
8.664,2 g de soro beta fresco apds momento propicio foram extraidos com
80,88 kg de éter dimetilico a 50,8°C (324°K) e uma presséo de 40 bar. 3.679
g de co-solvente de dgua foram adicionados continuamente ao éter dimetili-
Co, para promover a extragdo de dgua do soro beta. 5.084,0 g de extrato
foram recuperados, que foram depois evaporados a secura em um evapora-
dor a vacuo rotativo, para produzir 195,0 g de extrato rico em lipidio. O teor
de lipidio foi equivalente a um rendimento de lipidio global de 93%. 7.588 g

de uma corrente de rafinado aquosa, rica em proteina soltivel desengordu-
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rada, foram recuperados continuamente do processo de extragao, contendo
2,47% de proteina e apenas 0,27% de gordura.

Soro beta antes do momento propicio foi descongelado e depois
agitado em temperatura ambiente por 2 horas para obter homogeneidade de
amostra. 7.949,6 g de soro beta antes do momento propicio foram extraidos
com 80,45 kg de éter dimetilico a 48,8°C (322°K) e uma presséo de 40 bar.
3.400 g de co-solvente de agua foram adicionados continuamente ao éter
dimetilico, para promover a extragdo de agua do soro beta. 4.333,5 g de ex-
trato foram recuperados, que foram depois evaporados a secura em um
evaporador a vacuo rotativo, para produzir 144,6 g de extrato rico em lipidio.
O teor de lipidio foi equivalente a um rendimento de lipidio global de 93%.
6.598,2 g de uma corrente de rafinado aquosa, rica em proteina solivel de-
sengordurada, foram recuperados continuamente do processo de extragdo,
contendo 3,45% de proteina e apenas 0,50% de gordura.

Exemplo 7: Extragao de Soro Beta com Teor Reduzido de Lactose

Neste exemplo, soro beta, que foi ultrafiltrado para produzir um
residuo de soro beta de baixo teor de lactose (LLBS), e depois diafiltrado
para produzir um residuo de soro beta de teor de lactose muito baixo
(VLBS), foi testado a uma concentragéo de aproximadamente 20% de sdli-
dos. Os VLBS e LLBS foram produzidos do soro beta antes do momento
propicio usado no Exemplo 6. A composicdo de LLBS, base seca, era de
47,3% de proteina, 31,7% de gordura, 16,1% de lactose e 4,.9% de cinza.
LLBS congelado foi fomecido com 23,5% de sélidos dissolvidos, incluindo
11,1% de proteina, 7,45% de lipidios, 3,8% de lactose e 1,15% de cinza. A
composigao de VLBS, base seca, era de 50,9% de proteina, 34,2% de lipi-
dios, 9,9% de lactose e 5,0% de cinza. VLBS congelado foi fornecido com
20,18% de sdlidos dissolvidos, incluindo 10,3% de proteina, 6,90% de lipi-
dios, 2,0% de lactose e 1,0% de cinza. Ambas as correntes liquidas de soro
beta foram extraidas no aparelho mostrado na Figura 3, com as modifica-
¢Oes descritas no Exemplo 5. Ambos os LLBS e VLBS foram descongelados
e depois agitados em temperatura ambiente por 2 horas, para obter homo-
geneidade da amostra. 7.949,8 g de LLBS foram extraidos com 85,02 kg de
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éter dimetilico a 43,8°C (317°K) e uma presséo de 40 bar. 4.700 g de co-
solvente de agua foram adicionados continuamente ao éter dimetilico, para
promover a extragéo de agua do soro beta. 5.146,2 g de extrato foram recu-
perados, que foram depois evaporados & secura em um evaporador a vacuo
rotativo, para produzir 478,1 g de extrato rico em lipidio. O teor de lipidio foi
equivalente a um rendimento de lipidio global de 74%. O teor de fosfolipidio
foi de 31% dos lipidios totais. 6.809,9 g de uma corrente de rafinado aquosa,
rica em proteina solUvel desengordurada, foram recuperados continuamente
do processo de extragdo, contendo 10,8% de proteina e apenas 2,0% de
gordura.

8.834,0 g de VLBS foram extraidos com 95,04 kg de éter dimeti-
lico a 49,8°C (323°K) e uma presséo de 40 bar. 3.800 g de co-solvente de
agua foram adicionados continuamente ao éter dimetilico, para promover a
extracao de agua do soro beta. 5.622,6 g de extrato foram recuperados, que
foram depois evaporados a secura em um evaporador a vacuo rotativo, para
produzir 495,1 g de extrato rico em lipidio. O teor de lipidio foi equivalente a
um rendimento de lipidio global de 74%. O teor de fosfolipidio foi de 40% dos
lipidios totais. 5.094,3 g de uma corrente de rafinado aquosa, rica em protei-
na soluvel desengordurada, foram recuperados continuamente do processo
de extragéo, contendo 11,93% de proteina e apenas 2,1% de gordura.
Exemplo 8: Extrago de Soro Beta com Teor Reduzido de Lactose Diluido

a 10% de Sdlidos Dissolvidos

Neste exemplo, o residuo de soro beta de baixo teor de lactose
(LLBS) e o residuo de soro beta de teor muito baixo de lactose (VLBS) do
Exemplo 7 foram diluidos a concentragdes de aproximadamente 10% de
solidos, por adigéo de 4gua desionizada destilada nas proporgdes corretas
para os respectivos residuos descongelados e agitados. Os residuos de soro
diluidos s&o renomeados LLBSD e VLBSD. As composigdes em base seca
de LLBSD e VLBSD ficam inalteradas em relagéo aquelas do Exemplo 7.
LLBSD foi produzido com 11,1% de sélidos dissolvidos, incluindo 5,53% de
proteina, 3,50% de lipidios, 1,5% de lactose e 0,5% de cinza. O VLBSD foi

produzido com 9,26% de sélidos dissolvidos, incluindo 4,7% de proteina,
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3,20% de lipidios, 0,9% de lactose e 0,5% de cinza. Ambas as correntes li-
quidas de soro beta foram extraidas no aparelho mostrado na Figura 3, com
as modificagdes descritas no Exemplo 5. Ambos os LLBSD e VLBSD foram
armazenados em uma geladeira de um dia para o outro, apés serem produ-
Zidos de LLBS e VLBS, respectivamente. 7.651,4 g de LLBSD foram extrai-
dos com 78,67 kg de éter dimetilico a 54,8°C (328°K) e uma presséo de 40
bar. 4.250 g de co-solvente de dgua foram adicionados continuamente ao
éter dimetilico, para promover a extragéo de dgua do soro beta. 5.172,5 gde
extrato foram recuperados, que foram depois evaporados & secura em um
evaporador a vacuo rotativo, para produzir 290,7 g de extrato rico em lipidio.
O teor de lipidio foi equivalente a um rendimento de lipidio global de 87%. O
teor de fosfolipidio foi de 49,2% dos lipidios totais. 6.103,8 g de uma corrente
de rafinado aquosa, rica em proteina soltivel desengordurada, foram recupe-
rados continuamente do processo de extragéo, contendo 6,52% de proteina
e apenas 0,5% de lipidio, com um teor de fosfolipidio de 52,4% de lipidios
totais. Houve um aumento significativo no rendimento de lipidios e reducao
nos lipidios residuais no rafinado, comparado como LLBS no Exemplo 7.
6.885,9 g de VLBSD foram extraidos com 75,49 kg de éter di-
metilico a 44,8°C (318°K) e uma presséo de 40 bar. 4.150 g de co-solvente
de agua foram adicionados continuamente ao éter dimetilico, para promover
a extragao de agua do soro beta. 5.834,5 g de extrato foram recuperados,
que foram depois evaporados a secura em um evaporador a vécuo rotativo,
para produzir 226,0 g de extrato rico em lipidio. O teor de lipidio foi equiva-
lente a um rendimento de lipidio global de 86%. O teor de fosfolipidio foi de
46,5% dos lipidios totais. 5.362,6 g de uma corrente de rafinado aquosa, rica
em proteina soltivel desengordurada, foram recuperados continuamente do
processo de extragao, contendo 6,52% de proteina e apenas 0,5% de lipidio,
com um teor de fosfolipidio de 47,9% de lipidios totais. Houve um aumento
significativo no rendimento de lipidios e redugo nos lipidios residuais no

rafinado, comparado ao VLBS no Exemplo 7.
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REIVINDICAGOES

1. Processo para tratamento de uma corrente de produto laticinio
ou de processo de produto laticinio, caracterizado pelo fato de que compre-
ende as etapas de:

a) contatar a dita corrente de produto laticinio ou de processo de
produto laticinio com um solvente a base de éter, que é gasoso em tempera-
tura ambiente e que é parcialmente miscivel com agua, o dito solvente a ba-
se de éter estando a uma temperatura e pressdo quase criticas, para produ-
zir uma fase fluida quase critica contendo lipidios;

b) separar a fase fluida quase critica da corrente de produto latici-
nio ou de processo de produto laticinio, para produzir uma corrente de pro-
duto laticinio ou de processo de produto laticinio substancialmente desen-
gordurada; em que a corrente de produto laticinio ou de processo de produto
laticinio tem um teor de umidade superior a 75%; e

c) reduzir a pressao da fase fluida quase critica para recuperar os
lipidios.

2. Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo
fato de que o solvente esta a uma temperatura entre 10C e 70TC.

3. Processo de acordo com a reivindicagao 1 ou 2, caracterizado
pelo fato de que o solvente esta a uma temperatura entre 40C e 60T.

4. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagbes 1 a
3, caracterizado pelo fato de que a corrente de produto laticinio ou de pro-
cesso de produto laticinio é selecionada de correntes a base de soro de lei-
te, subprodutos de gordura de leite, leite e creme.

5. Processo de acordo com a reivindicagao 4, caracterizado pelo
fato de que a corrente de produto laticinio ou de processo de produto latici-
nio é selecionada dos seguintes: soro de leite, residuos de concentrados de
proteinas de soro de leite, subprodutos isolados de proteinas de soro de lei-
te, subprodutos da manteiga, subprodutos de gordura de leite anidra e eflu-
entes de produtos laticinios contendo lipidios.

6. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagbes 1 a

5, caracterizado pelo fato de que a corrente de produto laticinio ou de pro-
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cesso de produto laticinio é um liquido.

7. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagbes 1 a
5, caracterizado pelo fato de que a corrente de produto laticinio ou de pro-
cesso de produto laticinio foi descongelada de um estado congelado.

8. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagbes 1 a
5, caracterizado pelo fato de que a corrente de produto laticinio ou de pro-
cesso de produto laticinio foi reconstituida de pé.

9. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagbes 1 a
8, caracterizado pelo fato de que o teor de umidade da corrente de produto
laticinio ou de processo de produto laticinio é superior a 75% e inferior a
99%.

10. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1
a 9, caracterizado pelo fato de que o teor de umidade da corrente de produto
laticinio ou de processo de produto laticinio é entre 80 e 90%.

11. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1
a 10, caracterizado pelo fato de que o teor de umidade da corrente de produ-
to laticinio ou de processo de produto laticinio € entre 85% e 90%.

12. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1
a 11, caracterizado pelo fato de que o solvente é éter dimetilico.

13. Processo de acordo com a reivindicagdo 12, caracterizado
pelo fato de que o solvente é misturado com agua, na ou abaixo da solubili-
dade de agua em éter dimetilico antes de contatar a mistura do solvente e
agua com corrente de produto laticinio ou de processo de produto laticinio.

14. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1
a 13, caracterizado pelo fato de que o solvente esta na ou acima da pressao
de vapor do solvente na temperatura de extracao.

15. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1
a 14, caracterizado pelo fato de que a corrente de produto laticinio ou de
processo de produto laticinio é posta em contato com o solvente de uma

maneira continua.
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RESUMO
Patente de Invencdo: "PROCESSO PARA A EXTRAGAO DE COMPOS-
TOS DE PRODUTOS LATICINIOS™.

A presente invengao refere-se a processos para o tratamento de
correntes de produtos laticinios e de processos de produtos laticinios, para
produzir correntes de lipidios e proteinas substancialmente desengordura-
das. Mais especificamente, refere-se ao uso de técnicas de extragéo de flui-
dos quase critica a extrato de lipidios a partir de correntes de produtos latici-
nios e de processo de produtos laticinios liquidas. Os solventes preferidos
para uso nas técnicas de extragcdo quase critica sdo solventes a base de
éter, que sao parcialmente misciveis com agua. Um solvente particularmente

preferido para uso na invencéao é éter dimetilico.
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