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(57) Resumo: PROCESSO PARA PRODUGCAO DE MALTITOL SOLIDO A PARTIR DE AMIDO. A presente invengéo refere-se a
um processo para preparacao de maltitol solidificado ou cristalino. O processo compreende as etapas sucessivas de liquefazer
um leite de amido e sacarificar o leite de amido liquefeito na presenca de alfa-amilase, beta-amilase e uma enzima
desramificadora selecionada do grupo da pululanase, iso-amilase e misturas das mesmas, de preferéncia pululanase e,
adicionalmente, acrescentar iso-amilase e/ou alfa-amilase maltogénica, para obter um xarope contendo maltose que compreende
pelo menos 85% de maltose, com base na matéria seca, e menos de 1,5% de glicose, com base na matéria seca, de preferéncia
menos de 1% de glicose, com base na matéria seca, seguida pela peneiragem molecular do xarope contendo maltose para obter
uma fracdo (A) que compreende pelo menos 95% de maltose, com base na substancia seca da fragao (A) e, adicionalmente,
hidrogenar cataliticamente a fracdo (A), para obter um produto enriquecido com maltitol liquido (B). Finalmente, o produto
enriquecido liquido é solidificado ou cristalizado para preparar um maltitol solidificado ou cristalino.
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Relatério Descritivo da Patente de Invencdo para "PRO-
CESSO PARA PRODUCAO DE MALTITOL SOLIDO A PARTIR DE
AMIDQO".
CAMPO DA INVENCAO

[001] A presente invencao refere-se a um processo para prepa-

racado de maltitol solidificado ou cristalino.
ANTECEDENTES DA INVENCAO

[002] Os métodos que permitem a producdo de maltitol cristalino

ja sdo bem conhecidos.

[003] O documento US 5.873.943 apresenta um processo eco-
nomicamente vantajoso para a fabricacdo de maltitol cristalino. O
processo usa como material de partida um produto que tem uma pu-
reza de maltose de 81 a 90%. O xarope € hidrogenado e, entéo,
submetido a uma separacdo cromatografica, resultando em uma so-
lugdo aquosa de maltitol que tem uma pureza de maltitol de 94 a
99,9%. A solucdo aquosa € adicionalmente cristalizada na presenca
de um cristal semente.

[004] EP 1 656 388 refere-se a um processo para preparacao de
produtos enriquecidos com maltitol, e o processo consiste no fracio-
namento cromatografico de um xarope de maltose, seguido pela hidro-
genacao do mesmo em um produto enriquecido com mailtitol liquido e,
opcionalmente, pela solidificacdo ou cristalizacdo do maltitol. Pode-se
obter maltitol liquido, sélido e cristalino com diferentes graus de pureza
por meio de um Unico processo.

[005] WO 2008/029033 refere-se a um método para obtencéo de
um xarope com alto teor de maltitol, e a invencdo € mais particular-
mente aplicavel no campo do setor de agroalimentos.

[006] H4, ainda, uma necessidade adicional de obter um proces-
SO que resulte em um xarope rico em maltitol e com baixos teores de
DP1 hidrogenado e de DP3 hidrogenado.
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SUMARIO DA INVENCAO

[007] A presente invencao refere-se a um processo para prepa-

racdo de um maltitol solidificado ou cristalino, sendo que o dito proces-
so compreende as sucessivas etapas de:

[008] a) realizar a liquefacao de um leite de amido,

[009] b) realizar a sacarificacdo do leite de amido liquefeito na
presenca de alfa-amilase, beta-amilase e de uma enzima desramifica-
dora selecionada do grupo da pululanase, iso-amilase e misturas das
mesmas,

[0010] c) adicionalmente, acrescentar iso-amilase e/ou alfa-
amilase maltogénica, para obter um xarope contendo maltose, que
compreende pelo menos 85% de maltose, com base na matéria seca,
e menos de 1,5% de glicose, com base na matéria seca, opcionalmen-
te seguida pela desmineralizacdo do xarope contendo maltose,

[0011] d) passar o xarope contendo maltose por uma peneira mo-
lecular, para obter uma fragcado (A) que compreende pelo menos 95%
de maltose, com base na substancia seca da fracao (A),

[0012] e) hidrogenar cataliticamente a fracdo (A), para obter um
produto enriquecido com maltitol liquido (B),

[0013] f) aumentar o teor de substancia seca do produto enrique-
cido com maltitol liquido (B),

[0014] g) solidificar ou cristalizar o produto enriquecido com malti-
tol liquido para preparar um maltitol solidificado ou cristalino,

[0015] em gque, na etapa b), a sacarificagado ocorre na presenca de
uma quantidade residual da alfa-amilase aplicada na liquefacdo da
etapa a), de preferéncia na presenca de 1% a 4% de atividade residual
da quantidade total de alfa-amilase aplicada na liquefacao.
DESCRICAO DETALHADA

[0016] A presente invencao refere-se a um processo para prepa-

racdo de um maltitol solidificado ou cristalino, sendo que o dito proces-
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so compreende as sucessivas etapas de:

[0017] a) realizar a liquefacao de um leite de amido,

[0018] b) realizar a sacarificacdo do leite de amido liquefeito na
presenca de alfa-amilase, beta-amilase e de uma enzima desramifi-
cadora selecionada do grupo da pululanase, iso-amilase e misturas
das mesmas,

[0019] c) adicionalmente, acrescentar iso-amilase e/ou alfa-amilase
maltogénica, para obter um xarope contendo maltose, que compreende
pelo menos 85% de maltose, com base na matéria seca, e menos de
1,5% de glicose, com base na matéria seca, opcionalmente seguida pe-
la desmineralizacdo do xarope contendo maltose,

[0020] d) passar o xarope contendo maltose por uma peneira mo-
lecular, para obter uma fracado (A) que compreende pelo menos 95%
de maltose, com base na substancia seca da fracao (A),

[0021] e) hidrogenar cataliticamente a fracdo (A), para obter um
produto enriquecido com mailtitol liquido (B),

[0022] f) aumentar o teor de substancia seca do produto enrique-
cido com maltitol liquido (B),

[0023] g) solidificar ou cristalizar o produto enriquecido liquido para
preparar um maltitol solidificado ou cristalino,

[0024] em que, na etapa b), a sacarificagado ocorre na presenca de
uma quantidade residual da alfa-amilase aplicada na liguefacédo da
etapa a), de preferéncia na presenca de 1% a 4% de atividade residual
da quantidade total de alfa-amilase aplicada na liquefacao.

[0025] A liguefacdo é realizada na presenca de alfa-amilase.

[0026] A liquefacéo e a sacarificacdo do amido pode ser conduzida
de varias maneiras, mas a presente invencdo demonstra que a combi-
nacao da liquefacdo com uma etapa de sacarificacéo especifica permi-
te obter um xarope de maltose que compreende pelo menos 85% de

maltose (= DP2), com base na matéria seca, e menos de 1,5% de gli-
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cose (= DP1), com base na matéria seca, de preferéncia menos de 1%
de glicose, com base na matéria seca, e que de preferéncia compre-
ende menos de 10% de DP3, e que com mais preferéncia compreende
menos de 10% de oligossacarideos que tenham um grau de polimeri-
zacao de 3 ou mais (= DP3+).

[0027] A liguefacdo é conduzida em amido de qualquer origem
botanica. Por exemplo, 0 mesmo pode ser oriundo de trigo, milho ou
batata.

[0028] A liquefacdo precisa ser considerada como uma hidrdlise
controlada de leite de amido, de preferéncia na presenca de enzimas
como alfa-amilase, e de modo a obter um leite de amido liquefeito com
um baixo grau de conversao. Portanto, as condi¢cdes de temperatura,
pH, enzima (tanto o tipo como a concentragéo) sao selecionadas de tal
modo que possibilitam obter uma DE (= dextrose equivalente) de néo
mais que 6, de preferéncia de 4 a 5.

[0029] De preferéncia, a liguefacdo é realizada em trés etapas,
sendo que a primeira etapa consiste em aquecer o leite de amido a
uma temperatura na faixa de 105 a 108C, e na prese n¢a de uma alfa-
amilase termoestavel, durante alguns minutos, tipicamente de 8 a 15
minutos, e ndo mais que 20 minutos. A segunda etapa consiste em
aquecer o leite de amido assim tratado a uma temperatura na faixa de
140 a 160<C, de preferéncia na faixa de 145 a 155 , durante alguns
minutos, por um periodo de tempo de 5 a 8 minutos, porém ndo mais
gue 20 minutos. Apés o resfriamento até cerca de 95 a 100<C, é adi-
cionada uma segunda pequena dosagem de alfa-amilase, e a lique-
facdo prossegue durante outros 30 a 50 minutos, sendo assim ajusta-
da de modo a se obter uma pasta fluida de amido com uma D.E. de 4
a 6, de preferéncia de 4 a 5.

[0030] A liquefacdo de acordo com a presente invencao permite

preparar uma D.E. de 4 a 6, de preferéncia de 4 a 5, em que a compo-
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sicdo dos oligossacarideos (DPn) é previamente submetida a um ajus-
te fino para a sacarificagcao subsequente.

[0031] Uma vez concluida a etapa de liquefacdo, uma inibicao
controlada é conduzida de modo que seja realizada somente uma ini-
bicdo parcial da alfa-amilase, e a alfa-amilase residual seja mantida
durante a etapa de sacarificacdo subsequente. De preferéncia, a ini-
bicdo parcial é conduzida a um pH de 3,5 a 4, a uma temperatura nao
mais alta que 100C. De preferéncia, a inibicao par cial ocorre durante
um periodo de tempo de 1 a 10 minutos. A alfa-amilase residual (alfa-
amilase ativa remanescente) é adicionalmente usada na etapa de sa-
carificacdo subsequente. De preferéncia, a alfa-amilase residual co-
rresponde a de 5 a 15% da quantidade total adicionada na segunda
dosagem da liquefacdo. Finalmente, a alfa-amilase residual corres-
ponde a de 7% a 12% da quantidade total adicionada na segunda do-
sagem da liquefacao.

[0032] Comparada a real quantidade total de alfa-amilase adicio-
nada durante a liqguefacdo (= dose 1 + segunda dosagem) a mesma
corresponde a de 1% a 4%, de preferéncia de 1,4% a 3% da atividade
residual da quantidade total de alfa-amilase.

[0033] De preferéncia, a sacarificacao do leite de amido liquefeito
€ realizada na presenca de alfa-amilase e de beta-amilase e, como
enzima desramificadora, pululanase, sendo que a sacarificagado ocorre
na presenca da quantidade residual de alfa-amilase aplicada na lique-
facdo da etapa a), na presenca de 1% a 4%, ou na presenca de 1,4%
a 3% de atividade residual da quantidade total de alfa-amilase aplicada
na liquefagao.

[0034] A sacarificacdo é, entdo, continuada pela adicdo de uma
beta-amilase e uma enzima desramificadora selecionada do grupo da
pululanase, iso-amilase e misturas das mesmas. De preferéncia, € adi-

cionada pululanase. A adicdo da enzima desramificadora possibilita
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hidrolisar as ligacdes 1,6 e, dessa forma, reduzir a quantidade de oli-
gossacarideos altamente ramificados. De preferéncia, a razdo entre
beta-amilase e enzima desramificadora é de 1:1 a 1:4. De preferéncia,
a razdo entre beta-amilase e pululanase é de 1:1 a 1:4. As razbes de
1:1 a 1:5, ou mesmo até 1:10 fazem parte da presente invencdo. De
preferéncia, na aplicagao de pululanase como enzima desramificadora,
a razao entre beta-amilase e pululanase € de 1:2 a 1:4 e, de preferén-
cia, é aplicado o limite superior mais alto de 1:3 a 1:4.

[0035] E adicionada iso-amilase e/ou alfa-amilase maltogénica ao
leite de amido tratado até o momento, quando transcorridos de cerca
de 20 a 50% do tempo de sacarificagao total, de preferéncia quando
transcorridos de cerca de 25 a 35%, de preferéncia quando transcorri-
dos de cerca de 25% a 30% do tempo de sacarificacédo total. A alfa-
amilase maltogénica € uma alfa-amilase exo-atuante, a qual € res-
ponsavel pela exo-hidrélise de ligacbes 1,4-alfa-glicosidicas. A iso-
amilase é uma enzima desramificadora que hidrolisa as ligacdes 1,6 e
reduz a quantidade dos produtos de reversao.

[0036] Em um processo tipico, o tempo de sacarificacao total € de
cerca de 16 a 30 horas, de preferéncia de 20 a 24 horas, e a iso-
amilase e/ou alfa-amilase maltogénica é adicionada depois de 7 a 8
horas de tempo de sacarificacao.

[0037] A sacarificacdo é, assim, continuada até que seja obtido um
xarope rico em maltose, o qual contém pelo menos 85% de maltose
(pelo menos 87%, pelo menos 89%, pelo menos 90%), com base na
matéria seca, e menos de 1,5% de glicose, com base na matéria seca,
de preferéncia menos de 1% de glicose, com base na matéria seca.
[0038] Com mais preferéncia, a sacarificacdo € conduzida para
gue seja obtido um xarope rico em maltose, de modo que 0 mesmo
contenha pelo menos 85% de maltose, com base na matéria seca, e

menos de 1,5% de glicose, com base na matéria seca, de preferéncia
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menos de 1% de glicose, com base na matéria seca, e menos de 10%
de DP3, ou menos de 10% de polimeros que tém um grau de polimeri-
zacao de 3 ou mais (= DP3+), com base na matéria seca, de preferén-
cia menos de 5% DP3+. Com mais preferéncia ainda, os polimeros
gue tém um grau de polimerizacdo maior que 3 sdo despreziveis, e a
guantidade de polimeros que tém um grau de polimerizacdo de 3 esta
abaixo de 5%, com mais preferéncia abaixo de 3% e, com a maxima
preferéncia, abaixo de 1%, com base na matéria seca do xarope.
[0039] Finalmente, mais em direcao ao final da etapa de sacarifi-
cacao, é acrescentada uma quantidade adicional de alfa-amilase. Essa
baixa quantidade especifica pode, adicionalmente, otimizar o subse-
guente processo de refino. A alfa-amilase € adicionada quando trans-
corridos de cerca de 70 a 85% do tempo de sacarificacao total, de pre-
feréncia quando transcorridos de cerca de 80 a 83% do tempo de sa-
carificacéao total.

[0040] O processo da presente invencdo permite obter um produto
com teor muito alto (= pelo menos 85%, pelo menos 87%, pelo menos
89%, pelo menos 90%) de maltose, enquanto o teor de glicose fica
abaixo de 1,5%, com baixa quantidade de DP3 e com presenca redu-
zida de oligossacarideos de cadeia longa. A composicédo de DPn é di-
ferente da composicao que € geralmente obtida apés liquefacdo e sa-
carificagéo. Particularmente, o uso de alfa-amilase residual na etapa
de sacarificacdo subsequente, e o acréscimo adicional de alfa-amilase
em direcao ao final da sacarificacdo, contribuem para a alteragcado da
composicao da fracdo DPn (oligossacarideo).

[0041] O xarope sacarificado assim obtido pode ser purificado de
acordo com os bem conhecidos processos de desmineralizacéo, co-
mo mediante a aplicacéo de resinas de troca idnica. Alternativamen-
te, o xarope sacarificado pode ser filtrado em um filtro de pré-

revestimento ou por microfiltracdo em membranas seguida, entdo, de
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desmineralizacgao.

[0042] Até o momento, tém sido obtidos xaropes com alto teor de
maltose (até 80%) e com baixa quantidade de glicose, bem como com
teor muito alto de maltose (até 90%) com quantidade significativa de
glicose residual (de 5 a 7%). A presente invencao demonstrou que,
mediante a aplicacéo da liquefagcdo de acordo com o presente proces-
so, e a combinacdo do mesmo com a etapa de sacarificacdo tal como
€ reivindicado na presente invencao, é surpreendentemente exequivel
a obtencdo de xaropes de maltose com teor muito alto de maltose (pe-
lo menos 85%) e baixas quantidades de glicose (menos de 1,5%). E
finalmente, também, o teor de DP3 € baixo, menor que 10%, de pre-
feréncia menor que 5%. Além do mais, a fragdo DPn iniciando com
DP4 tem uma composic¢ao significativamente diferente, de modo que a
guantidade de oligossacarideos de cadeia longa é reduzida. Essa
composicao alterada torna mais estavel o produto final da presente in-
vencao, e € um melhor precursor para a producdo de maltitol por meio
de hidrogenacéo. Ou o tempo da etapa de hidrogenacao pode ser sig-
nificativamente reduzido, ou uma quantidade menor de catalisador &
necessaria sob as mesmas condi¢cdes de hidrogenacéao.

[0043] O xarope contendo maltose obtido apds a sacarificacdo é
submetido a uma etapa de peneiragem molecular. Essa peneiragem
molecular pode ser um estagio de separa¢cdo em membranas ou um
fracionamento cromatografico. No processo de acordo com a presente
invencdo é possivel usar, no estagio de separacdo por membranas,
um estagio de nanofiltracdo por membranas. Membranas com diferen-
tes diametros de poro estdo disponiveis comercialmente e sdo descri-
tas em numerosos pedidos de patente.

[0044] O fracionamento cromatografico € realizado de maneira
descontinua ou continua (leito movel simulado), sobre adsorventes

como resinas ibnicas ou zeolitos sendo que, de preferéncia, sao apli-
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cadas resinas cationicas. De preferéncia, as resinas catibnicas séo
carregadas com ions alcalinos ou alcalinoterrosos, com mais preferén-
cia com o auxilio de ions de sédio.

[0045] Mediante a aplicacdo de condi¢cbes iguais ou similares no
fracionamento cromatografico, em relacdo ao design da coluna, o tipo
de resina, a temperatura da matéria-prima, a vazao, o teor de matéria
seca da matéria-prima e similares, conforme usado para o fraciona-
mento cromatogréafico do produto na EP 1 656 388, o rendimento da
fracdo enriquecida em maltose € aumentado em pelo menos 5%, de
preferéncia ao menos 10%. O rendimento € calculado como a quanti-
dade de fracdo enriquecida em maltose multiplicada pela matéria seca
da fracéo, e dividida pela quantidade de matéria-prima multiplicada pe-
lo teor de matéria seca da matéria-prima, tudo isso multiplicado por
100 de modo a ser expresso em porcentagem.

[0046] Isto significa que, mediante a obtencado de um xarope con-
tendo maltose com teor muito alto de maltose (pelo menos 85%, pelo
menos 87%, pelo menos 89%, pelo menos 90%) e baixas quantidades
de glicose (menos de 1,5%) e, finalmente, também com o teor de DP3
menor que 10%, de preferéncia menor que 5%, o rendimento do fra-
cionamento cromatografico subsequente é aumentado em pelo menos
5%, de preferéncia pelo menos 10%.

[0047] A presente invencao refere-se, adicionalmente, ao uso de
um xarope contendo maltose, que compreende pelo menos 85% de
maltose, com base na matéria seca, menos de 1,5% de glicose, com
base na matéria seca, e menos de 10% de DP3, com base na matéria
seca, de preferéncia menos de 1% de glicose, com base na matéria
seca, para aumentar o rendimento de um fracionamento cromatografi-
co em pelo menos 5%, de preferéncia pelo menos 10%.

[0048] A mesma refere-se a um método para aumentar o rendi-

mento de um fracionamento cromatografico de xaropes contendo mal-
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tose, mediante a aplicacdo de um xarope contendo maltose que com-
preende pelo menos 85% de maltose, com base na matéria seca, e
menos de 1,5% de glicose, com base na matéria seca, e menos de
10% de DP3, com base na matéria seca, de preferéncia menos de 1%
de glicose, com base na matéria seca.

[0049] A fracdo (A) assim obtida, que compreende pelo menos
95% de maltose, de preferéncia ao menos 96%, de preferéncia ao me-
nos 97%, com mais preferéncia pelo menos 98%, com base na
substancia seca da fracdo (A), é hidrogenada na presenca de catalisa-
dores de hidrogenacdo. De preferéncia, um catalisador a base de
niquel de Raney é usado como catalisador de hidrogenacao.

[0050] Qualquer condicao de hidrogenacdo pode ser adequada
contanto que nao esteja ocorrendo decomposicado da maltose. Geral-
mente, a etapa de hidrogenacdo € conduzida sob pressdo de gas
hidrogénio de pelo menos 1 MPa (10 bar), de preferéncia entre 3 e 20
MPa (de 30 a 200 bar) e a uma temperatura de 90 a 150C, para que a
hidrogenacao continue até que cesse a absorcdo do gas hidrogénio.
[0051] O xarope fornecido = fracédo (A) pode ser usado com um te-
or de substancia seca de pelo menos 50%, o catalisador de niquel ati-
vado é adicionado e a hidrogenacdo ocorre a uma temperatura de até
135C, com pressao de hidrogénio de pelo menos 4 MP a (40 bar).
Mediante a aplicacao da fracdo (A), que compreende pelo menos 95%
de maltose e pode ser obtida pelo processo da presente invencgao, a
guantidade de catalisador de niquel ativado na etapa de hidrogenacao
pode ser reduzida em pelo menos 5%, de preferéncia pelo menos
10%. De modo geral (consulte EP 1 656 388), o catalisador de niquel
ativado € adicionado em uma quantidade de 4%, com base na matéria
seca do xarope fornecido. Na presente invencdo, o catalisador de
niquel ativado € adicionado em uma quantidade de 3,6%, com base na

matéria seca do xarope fornecido (A). De preferéncia, a alteracdo da
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composicao da fracdo de DPn (oligossacarideos) tem um efeito bené-
fico sobre a hidrogenacao.

[0052] A presente invencao refere-se ao uso de um xarope contendo
maltose, que compreende pelo menos 85% de maltose, com base na
matéria seca, menos de 1,5% de glicose, com base na matéria seca, e
menos de 10% de DP3, com base na matéria seca, de preferéncia me-
nos de 1% de glicose, com base na matéria seca, para diminuir em pelo
menos 5%, de preferéncia ao menos 10%, a quantidade de catalisador,
de preferéncia niquel ativado, na etapa de hidrogenacéo.

[0053] A mesma refere-se a um método para diminuir a quanti-
dade de catalisador, de preferéncia catalisador de niquel ativado, na
hidrogenacdo de xaropes contendo maltose, mediante a aplicacéo
de um xarope contendo maltose que compreende pelo menos 85%
de maltose, com base na matéria seca, menos de 1,5% de glicose,
com base na matéria seca, e menos de 10% de DP3, com base na
mateéria seca, de preferéncia menos de 1% de glicose, com base na
matéria seca.

[0054] ApoOs a conclusdo da absorcdo do gas hidrogénio, por
exemplo apés cerca de 3 horas de hidrogenacgéo, o catalisador de
hidrogenacao (= catalisador de niquel ativado) € removido do produto
de maltitol liquido (B) resultante. Esse xarope pode ser adicionalmente
descolorido e/ou desionizado por carvao ativado ou resina de troca i6-
nica, e/ou resinas de polimento.

[0055] Apoés a obtencédo do produto de maltitol liquido (B), o teor
de matéria seca € aumentado por meios convencionais, e o produto
pode ser adicionalmente solidificado ou cristalizado.

[0056] Em um exemplo tipico de cristalizacdo, as seguintes etapas
séo realizadas:

[0057] g) cristalizar o produto (B), por meio de uma ou mdultiplas

etapas de cristalizacdo, para obter o intermediario de maltitol cristalino
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(C) e o coproduto de maltitol liquido (D), sendo que o intermediario (C)
tem um teor de substancia seca de pelo menos 93% e compreende
pelo menos 97% de maltitol, com base na substancia seca,

[0058] h) secar o intermediério de maltitol cristalino (C) para obter
0 produto de maltitol cristalino (E) com pelo menos 98,5% de substan-
cia seca, e compreendendo pelo menos 97% de maltitol, com base na
substancia seca.

[0059] O coproduto de maltitol liquido (D) contém pelo menos
70%, de preferéncia 72% de maltitol, com base na substancia seca. O
produto (D) pode ser recristalizado para aumentar sua pureza.

[0060] Depois de ter aumentado o teor de substancia seca do
produto de maltitol liquido (B) acima de 50%, de preferéncia acima de
60%, com mais preferéncia acima de 80%, o0 xarope € cristalizado pa-
ra a obtencdo de um intermediario cristalino (C) e um coproduto liqui-
do (D).

[0061] O xarope € concentrado até se obter uma concentracao
maior que 85% de solidos secos. Uma taxa resfriamento especifica é
aplicada, e a cristalizacédo é induzida por agitacdo. Os cristais obtidos
sao, de preferéncia, recristalizados para aumentar a pureza dos cris-
tais para acima de 99%, de preferéncia 99,5%. O intermediario cristali-
no (C) é adicionalmente convertido no produto final de maltitol cristali-
no (E), mediante secagem adicional, eventualmente seguida de penei-
ragem e embalagem.

[0062] A recuperacao de produtos enriquecidos com maltitol pode
ser aumentada ou pela cristalizagdo do licor-méae (coproduto (D)) ou
pelo fracionamento cromatografico do licor-mée (coproduto (D)). De
preferéncia, a qualidade do coproduto liquido (D) é adicionalmente
aprimorada por uma etapa cromatografica através da qual as condic-
0es de processo sdo selecionadas para converter o coproduto liquido

(D) em fragao (F) enriquecida com maltitol.



13/20

[0063] O teor de substancia seca da fracao (F) pode ser aumenta-
do para a obtencdo de um xarope enriguecido com maltitol, que pode
ser usado como tal. Além do mais, a dita fracdo (F) pode ser solidifica-
da e/ou cristalizada.

[0064] A presente invencdo refere-se, adicionalmente, a solidifi-
cacao do maltitol, a qual compreende as seguintes etapas:

[0065] a) carregar po de maltitol no cesto do leito fluidizado,

[0066] b) obter uma temperatura na entrada de ar maior que 80T,
[0067] c) adicionar ao cesto de alimentacdo do leito fluidizado,
como fluido, um xarope de maltitol com teor de sélidos de 70%,

[0068] d) aspergir através do bocal o dito fluido de maltitol sobre o
p6é de maltitol, para obter um produto granulado,

[0069] e) secar o dito produto granulado para obter um produto
granulado seco com um teor de umidade abaixo de 1%, de preferéncia
abaixo de 0,5%,

[0070] f) moer o dito produto granulado seco para obter um produ-
to sélido,

[0071] g) opcionalmente, reciclar o dito produto sélido para a etapa
a) até obter, na etapa f), um produto sélido com um teor de maltitol de
95% a 98%, de preferéncia de 95% a 97% e, com mais preferéncia, de
95,5% a 96,5%.

[0072] De preferéncia, o fluido é aspergido por meio de um bocal
com multiplos cabecotes.

[0073] A secagem do produto requer cerca de 15 a 40 minutos, e
depende da quantidade de fluido.

[0074] A moagem pode ser realizada em qualquer tipo de moinho.
[0075] A presente invencgao pode resultar em um maltitol solidificado,
com um teor de umidade abaixo de 0,5% e um teor de maltitol entre 95%
e 98%, sendo o restante de 0,5 a 2% peso/peso de sorbitol, de 0,5 a 3%

peso/peso de DP3, e de 0,2 a 0,5% peso/peso de DP4.
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[0076] A invencédo serd ilustrada abaixo, sob a forma dos exem-

plos apresentados a seguir.

Exemplos
Exemplo 1

Liquefacao
[0077] A pasta fluida de amido com teor de matéria seca entre 27

e 35% d.s. (matéria seca) foi liquefeito, apds o ajuste de pH a 5,8(x1) e
apos a dosagem de 0,08 a 0,1% de alfa-amilase (Spezyme (Genen-
cor)) mediante o uso de um cozinhador a jato a 108°C. Depois de 8 a
15 minutos, a temperatura de formacdo de pasta foi reduzida para
100<C por flash atmosférico e, entéo, a pasta fluid a foi enviada ao se-
gundo jato, a 152<C. Depois de 5 a 8 minutos de for macéo de pasta, a
pasta fluida foi resfriada até 100C e uma segunda dosagem (0.025%)
da mesma alfa-amilase foi adicionado, sendo essa quantidade ajusta-
da de modo a atingir de 4 a 6 DE (alvo de 4,5).

[0078] Depois de 30 a 50 minutos de reacdo na coluna agitada a
100C, o pH do liquefato foi ajustado para 3 a 4 (alvo de 3,5 a 4) a
100C durante um maximo de 10 minutos, para inibir parte da alfa-
amilase. Ap0Os esse tratamento, manteve-se de 7 a 10% da alfa-
amilase adicionada como segunda dosagem.

Exemplo 2
Sacarificacdo - Receita 1

[0079] Foi usado o produto do exemplo 1. A sacarificacao teve ini-
cio sob pH 4,8 a 5,0, na presenca de alfa-amilase residual e 0,1% de
beta-amilase (Optimalt BBA (Genencor)) e 0,4% de pululanase (Pro-
mozyme D2 (Novozyme)). Depois de 7 a 8 h de reacéo, adicionou-se
0,02% de alfa-amilase maltogénica (Maltogenase (Novozyme)).

[0080] Pelo menos 4 horas antes de descarregar o sacarificador,
adicionou-se de 0,1 a 0,2% de alfa-amilase (Liquozyme X (Novozyme)).

Apds um tempo de sacarificacéo total de 24 a 30 h, foi obtida a seguinte
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composicao: glicose <1%, maltose (= DP2) de 85 a 87%, DP3 (= oligos-
sacarideo com grau de polimerizacédo de 3) de 7 a 10%, DP4+ (oligos-
sacarideos com grau de polimerizacdo de 4 e mais) < 5%.

[0081] A purificacdo € realizada como a purificacdo para xaropes
de glicose regulares.

Exemplo 3
Sacarificacdo - Receita 2

[0082] Foi usado o produto do exemplo 1. A sacarificacao teve ini-
cio sob pH 4,8 a 5,0, na presenca de alfa-amilase residual e 0,1% de
beta-amilase (Optimalt BBA (Genencor)) e 0,4% de pululanase (Pro-
mozyme D2 (Novozyme)) e 0,1% de iso-amilase. Depois de 7 a 8 h de
reacao, adicionou-se 0,1% de alfa-amilase maltogénica (Maltogenase
(Novozyme)).

[0083] Pelo menos 4 horas antes de descarregar o sacarificador,
adicionou-se de 0,1 a 0,2% de alfa-amilase (Liquozyme X (Novozy-
me)). Apés um tempo de sacarificacdo total de 24 a 30 h, foi obtida a
seguinte composicao: glicose <1%, maltose (=DP2) de 87 a 90%, e
DP3 de 4 a 6%.

Exemplo 4
Fracionamento cromatografico

[0084] O produto (oriundo da Receita 1) com a composicédo (DP1:
< 1,0% (=0,9%); DP2: 87%(=86,9%); DP3: 7,5% e DP4+<5 (=4,7%))
foi concentrado até 60% de matéria seca.

[0085] O produto concentrado foi aplicado a 75C em um equipa-
mento cromatografico (ISMB) com resina de troca i6nica Dianion UBK
550 em forma de sédio, para obtencdo de uma fracdo enriquecida em
maltose. O dito produto tinha a seguinte composi¢cdo (DP1: < 1,0%;
DP2: 96-98%; DP3: <2%; DP4<1).

[0086] Andlise por HPLC (Bio-Rad Aminex HPX-87, coluna de tro-

ca de cations é a forma de calcio, temperatura da coluna: 80C, vazao
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do eluente: 0,6 ml/minuto, limite de presséo da coluna: 8,27 MPa (1200
psi), volume de inje¢c&o: 20 pL, limite de controle da pressao de cerca
de 1,38 MPa (200 psi) acima da pressao operacional normal da colu-
na, eluente: agua purificada Milli-Q desgaseificada, detector: refracto-

metro diferencial)

Tabela 1
Matéria- Produto enriquecido Coproduto | Agua
prima com maltose
DP1 0,9 0,8 1,4
Composicéo DP2 86,9 96,6 44
(%) DP3 7,5 1,7 32
DP4+ 4,7 0,9 21,6
Peso total 37,6 47 65 74,4
(kg/h)
Vazéao (L/h) 29,00 40,17 63,11 74,2
% d.s. 60,0 39 6,5
[0087] O rendimento do produto enriquecido em maltose € (peso total

* % d.s. do produto *100/ peso total * % d.s da matéria-prima) = 81,2%.
Exemplo comparativo 4 - Fracionamento cromatogréfico — Consulte EP
1 656 388

[0088] O produto com a composicao (DP1: 1,5%; DP2: 80,0%;
DP3: 12,5% e DP4+: 6%) foi concentrado até 60% de matéria seca, o
gue é obtido na EP 1 656 388.

[0089] O produto concentrado foi aplicado a 75C em um equipa-

mento cromatografico (ISMB) com resina de troca i6nica Dianion UBK
550 em forma de sédio, para obtencdo de uma fracéo enriquecida em
maltose. O dito produto tinha a seguinte composi¢ao (DP1: 1,1%; DP2:
96%; DP3: 1,7%; DP4+: 1,2%).

[0090] Detalhes adicionais séao exibidos na Tabela 2

Tabela 2

Os resultados sdo expressos por hora e por m® de resina
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Matéria- Produto enriquecido | Coproduto | Agua
prima com maltose
DP1 1,5 11 2.4
Composicéo DP2 80,0 96,0 41,1
(%) DP3 12,5 1,7 38,7
DP4+ 6,0 1,2 17,8
Peso total 37,6 41,48 71,65 75,36
(kg/h)
Vazéao (L/h) 29,00 35,30 69,1 75,36
% d.s. 60,0 38,5 9,2
[0091] O rendimento do produto enriquecido em maltose € (peso total

* % d.s. do produto *100/ peso total * % d.s da matéria-prima) = 70,8%.

Exemplo 5
Hidrogenacao

[0092] 21,6 Kg (52% de substancia seca) da fragcdo enriquecida
em maltose, que tem uma composicao (DP1: < 1,0%; DP2: 96-98%;
DP3: <2%; DP4<1), foram carregados em um reator de hidrogenacgao
em aco inoxidavel. O catalisador de niquel ativado foi adicionado em
uma quantidade de 3,6% com base na matéria seca da fracdo enri-
guecida em maltose, e a suspensao foi vigorosamente agitada e aque-
cida até 135<C, sob presséo de hidrogénio de 4,3 MP a (43 bar). Apés
180 minutos de hidrogenacao, a suspensao foi resfriada até 90C e o
catalisador foi removido por decantacao e filtracdo. A solucdo aquosa
a temperatura de 40T foi submetida a troca ibnica e polida em resinas
catidnicas e anidnicas, e em carvao granular.

[0093] O produto obtido tinha a seguinte composicdo (andlise por
HPLC: Bio-Rad Aminex HPX-87, coluna de troca de cétions € a forma
de calcio, temperatura da coluna: 80C, vazdo do eluente: 0,6
ml/minuto, limite de pressao da coluna: 8,27 MPa (1200 psi), volume de
injecao: 20 pL, limite de controle da presséo de cerca de 1,38 MPa (200
psi) acima da pressao operacional normal da coluna, eluente: agua puri-

ficada Milli-Q desgaseificada, detector: refractometro diferencial)
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DP1 hidrogenado: 1,1%
DP2 hidrogenado: 95,8%
DP3 hidrogenado: 1,5%
DP4+ hidrogenado: 1,2%

Outros: 0,4%

Exemplo comparativo 5 — Hidrogenacdo — Consulte EP 1 656 388

[0094] 21,6 Kg (52% substancia seca) da fracdo enriquecida em
maltose, que tem uma composicao (DP1: 1,1%; DP: 96%; DP3: 1,7%;
DP4+: 1,2%), foram carregados em um reator de hidrogenacdo em ago
inoxidavel. O catalisador de niquel ativado foi adicionado em uma
guantidade de 4% com base na matéria seca da fracdo enrigquecida
em maltose, e a suspensao foi vigorosamente agitada e aquecida até
135, sob presséo de hidrogénio de 4,3 MPa (43 bar). Apés 180 mi-
nutos de hidrogenacao, a suspenséo foi resfriada até 90C e o catali-
sador foi removido por decantacdo e filtracdo. A solucdo aquosa a
temperatura de 40T foi submetida a troca ionica e polida em resinas
catidnicas e anionicas, e em carvao granular. O produto obtido tinha a
seguinte composicao (analise por HPLC: Bio-Rad Aminex HPX-87, co-
luna de troca de cations € a forma de calcio, temperatura da coluna:
80%C, vazéo do eluente: 0,6 ml/minuto, limite de pressdo da coluna:
8,27 MPa (1200 psi), volume de inje¢cédo: 20 pL, limite de controle da
pressao de cerca de 1,38 MPa (200 psi) acima da presséao operacional
normal da coluna, eluente: agua purificada Milli-Q desgaseificada, de-

tector: refractometro diferencial)

DP1 hidrogenado: 2,1%
DP2 hidrogenado: 94,8%
DP3 hidrogenado: 1,5%
DP4+ hidrogenado: 1,2%

Outros: 0,4%

Exemplo 6 - Cristalizacao
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[0095] 16 Kg do produto de maltitol (composicdo: DP1: 1,1%, DP2:
95,8%, DP3: 1,5%, DP4+: 1,2%, outros: 0,4%) foi evaporada a 80T até
uma concentracdo de mais que 85% de sdlidos secos. O cristalizadores
foram preenchidos a 80T e resfriados até 35T, a u ma taxa de 0,83C
por hora. Os cristalizadores estavam sob maxima agitacao.

[0096] ApoOs atingir o ponto de ajuste da temperatura (35C), adi-
ciona-se a0 magma 5%, em peso, de agua fria (aproximadamente
20C), de modo a reduzir a viscosidade para bombeam ento e lavagem
em centrifuga.

[0097] Os cristais centrifugados foram lavados com agua a 15%,
em peso.

[0098] Os cristais lavados, com uma pureza de aproximadamente
98%, em peso, foram fundidos em agua quente (80CC) a uma concen-
tracdo de mais de 85% de solidos secos.

[0099] Esse liguido de maltitol concentrado foi alimentado aos cris-
talizadores secundarios. O cristalizadores foram preenchidos a 80C e
resfriados até 40C, a uma taxa de 1< por hora.

[00100] Os agregados de cristal foram lavados a 20°C com agua a
25%, em peso.

[00101] Os cristais lavados (5,33 Kg) tinham uma pureza maior que
99,5% em base seca, e uma umidade de cerca de 3%. (Rendimento
da recuperacéo: 65%)

[00102] Os cristais foram secos, peneirados e embalados.

[00103] Os 9,76 Kg de licor-mae obtidos da primeira cristalizacéo
tinham uma pureza de 91% de maltitol. O licor-m&e foi concentrado até
85% de solidos secos. O cristalizadores foram preenchidos a 80C e
resfriados até 35C, a uma taxa de 0,6°C por hora. Os cristalizadores
estavam sob méxima agitacdo. Apos atingir o ponto de ajuste da tem-
peratura (35C), adiciona-se ao magma 5%, em peso, de agua fria

(aproximadamente 20C), de modo a reduzir a viscosi dade para bom-
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beamento e lavagem em centrifuga. Os agregados de cristal foram la-
vados a 20C com agua a 15%, em peso.

[00104] Os cristais lavados, com uma pureza de aproximadamente
97%, em peso, de maltitol, sdo fundidos em agua quente (80C) a uma
concentracdo de mais que 85% de solidos secos, e adicionados ao
fluxo de alimentacao do cristalizador secundéario.

Exemplo 7 - Solidificacao

[00105] 3 kg de maltitol cristalino (produto da Cargill) foram carre-
gados no cesto extraivel do leito fluidizado (capacidade de 5 kg).
[00106] A temperatura do ar de entrada foi ajustada para 88C.
[00107] Introduziu-se 0,9 kg d.s. de maltitol liquido (composicao:
DP1: 1,1%, DP2: 95,8%, DP3: 1,5%, DP4+: 1,2%, outros: 0,4% a 70%
d.s.) no cesto de alimentagcdo. O xarope liquido foi aspergido sobre o
pd por meio de um bocal hidropneumatico com multiplos cabecotes.
[00108] O produto granulado foi seco durante 30 minutos para al-
cancar um teor de umidade de < 0,5%.

[00109]  produto foi triturado em um moinho Retsch SK 100.

[00110] 3 kg do dito produto foram, entéo, reciclados no leito fluidi-
zado, sob a forma de p0, para serem adicionalmente granulados com
mailtitol liquido.

[00111] Repetiu-se a granulacdo/secagem/moagem até que o teor
de maltitol no p6é granulado chegasse a 96,3%.
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REIVINDICACOES

1. Processo, para preparacdo de um maltitol solidificado ou
cristalino, sendo que o dito processo caracterizado pelo fato de
compreender as sucessivas etapas de:

a) realizar a liquefacao de um leite de amido,

b) realizar a sacarificacdo do leite de amido liquefeito na
presenca de alfa-amilase, beta-amilase e de uma enzima
desramificadora selecionada do grupo da pululanase, iso-amilase e
misturas das mesmas,

c) adicionalmente, acrescentar iso-amilase e/ou alfa-
amilase maltogénica, e adicionalmente adicionar alfa-amilase adicional
guando transcorridos de 70 a 85% do tempo de sacarificagéo total,
para obter um xarope contendo maltose, que compreende pelo menos
85% de maltose, com base na matéria seca, e menos de 1,5% de
glicose, com base na matéria seca, opcionalmente seguida pela
desmineralizacédo do xarope contendo maltose,

d) passar o xarope contendo maltose por uma peneira
molecular, para obter uma fracdo (A) que compreende pelo menos
95% de maltose, com base na substancia seca da fracao (A),

e) hidrogenar cataliticamente a fracdo (A), para obter um
produto enriquecido com maltitol liquido (B),

f) aumentar o teor de substancia seca do produto
enriquecido com maltitol liquido (B),

g) solidificar ou cristalizar o produto enriquecido liquido para
preparar um maltitol solidificado ou cristalino,
em que, na etapa b), a sacarificacdo ocorre na presenca de 1% a 4%
de atividade residual da quantidade total de alfa-amilase aplicada na
liguefacéao.

2. Processo, de acordo com a reivindicagdo 1,

caracterizado pelo fato de que a etapa f) do dito processo € seguida

Petica0 870210070881, de 04/08/2021, pég. 5/10
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pelas sucessivas etapas adicionais:

i. cristalizar o produto (B), por meio de uma ou multiplas
etapas de cristalizacao, para obter o intermediario de maltitol cristalino
(C) e o coproduto de maltitol liquido (D), sendo que o intermediario (C)
tem um teor de substancia seca de pelo menos 93% e compreende
pelo menos 97% de maltitol, com base na matéria seca, € menos que
1% de sorbitol, com base na matéria seca, e

ii. secar o intermediario de maltitol cristalino (C) para obter
0 produto de maltitol cristalino (E) com pelo menos 98,5% de
substancia seca, e compreendendo pelo menos 97% de maltitol, com
base na matéria seca.

3. Processo, de acordo com a reivindicagdo 1 ou 2,
caracterizado pelo fato de que a peneiragem molecular da etapa d)
consiste em um fracionamento cromatografico.

4. Processo, de acordo com qualquer uma das
reivindicagfes de 1 a 3, caracterizado pelo fato de que, na etapa b), a
raz&o entre beta-amilase e enzima desramificadora é de 1:1 a 1:4.

5. Processo, de acordo com qualquer uma das
reivindicagOes de 1 a 4, caracterizado pelo fato de que, na etapa b), a
enzima desramificadora € pululanase.

6. Processo, de acordo com qualquer uma das
reivindicacOes de 1 a 5, caracterizado pelo fato de que, na etapa a), a
liguefac&o ocorre até uma D.E. de ndo mais que 6.

7. Processo, de acordo com qualquer uma das
reivindicacOes de 1 a 6, caracterizado pelo fato de que, na etapa c), a
adicdo de iso-amilase e/ou alfa-amilase maltogénica ocorre quando

transcorridos de 20 a 50% do tempo de sacarificacao total.
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