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LACTATO DE CALCIO E CITRATO DE CALCIO. A presente invencéo refere-se a uma composicdo
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médio de 0,1 mum, em que a composicao € na forma de particulas com um diametro médio de 25 mu
ma 1 mm, em que a razdo em peso de lactato de calcio para citrato de céalcio, com base no peso seco,
€ de 80:20a30: 70, e em que o lactato de calcio € um agente de aglomeragdo ndo-polimérico para as
microparticulas de citrato de calcio. A invencédo se refere ainda a um processo para producédo da
composi¢cao particulada, em que uma solu¢do aquosa de lactato de célcio compreendendo
microparticulas de citrato de calcio é secada por pulverizagdo até a composi¢éo particulada, ao uso da
composicédo particulada como acentuador de calcio e a produtos alimentares.
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Relatério Descritivo da Patente de Invencdo para
"COMPOSIGCOES PARTICULADAS COMPREENDENDO
MICROPARTICULAS DE LACTATO DE CALCIO E CITRATO DE
CALCIO, SEUS PROCESSOS DE PRODUGAO, USOS DAS MESMAS
E PRODUTOS ALIMENTARES".

[001] A presente invencao refere-se a uma composic¢ao particulada
gue compreende microparticulas de lactato de calcio e citrato de calcio. A
invencao se refere ainda a um processo para produzir tal composigao par-
ticulada, ao uso de tal composicao em alimentos e bebidas, e a produtos
alimentares.

[002] Composicdes contendo calcio sdo comumente usadas em
alimentos e bebidas para aumentar o teor de calcio.

[003] WO 01/22838 da Nestlé descreve um complexo de lactato —
citrato de calcio metastavel formado através da interagdo de uma fonte
de calcio alcalino, tal como hidréxido de calcio, 6xido de calcio ou car-
bonato de calcio, com uma mistura de acidos latico e citrico. A mistura
€ usada para fortificar bebidas. Nos exemplos, o complexo € proporcio-
nado na forma de uma solucao clara.

[004] US 5,186,965 descreve uma composicao particulada que é
um sal de malato citrato de calcio metastavel. A composicdo pode ser
obtida através da adicdo de um sal de calcio a uma composi¢cao aquosa
de acido citrico e acido malico, e secagem da mistura da reag¢ao, opcio-
nalmente seguida por moagem até um tamanho de particula abaixo de
1 micron.

[005] US 5,075,499 descreve um complexo de citrato — lactato de
dicalcio que € produzido através da mistura de acido citrico com um
composto de calcio, adicdo de acido latico a mistura, combinagcao da
mistura para proporcionar um hidrato e secagem do hidrato. Estas com-
posi¢cdes sao usadas como suplemento dietético de calcio, porém néo

sdo adequadas para uso em alimentos e bebidas.
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[006] WO 94/08471 descreve uma composicao edulcorante liquida
clara, que compreende malato citrato de calcio concentrado. Calcio adi-
cional pode ser adicionado ao sistema usando lactato de calcio.

[007] WO 99/51114 descreve um complexo de lactato - citrato de
calcio metastavel formado através da interacdo de uma fonte de calcio
alcalino, tal como hidréxido de calcio, 6xido de calcio ou carbonato de
calcio, com uma mistura de acidos latico e citrico. A mistura € usada
para fortificar bebidas. Nos exemplos, o complexo € proporcionado na
forma de uma solucgao clara.

[008] EP 781756 descreve um método para produzir uma prepa-
racdo de malato citrato de calcio refrigerada ou congelada concentrada
solavel. Acido latico pode ser usado como uma fonte de célcio.

[009] US 2006/0121158 descreve uma bebida para gerenciamento
de peso que pode conter uma fonte de calcio, que pode ser um citrato
lactato de calcio. A composicao de bebida pode ser proporcionada em
forma seca.

[0010] EP 875153 descreve um complexo formado de um sal de
calcio soluvel, de preferéncia um lactato de calcio, e um citrato de metal
alcalino, de preferéncia citrato de potassio. Acredita-se que o produto &
um complexo de lactato — citrato de calcio ou um complexo de citrato —
lactato de calcio. O complexo € na forma de uma solucéo clara.

[0011] EP 394453 descreve uma composicao para melhorar a qua-
lidade de pasta de peixe que compreende bicarbonato de calcio, citrato
de calcio e lactato de calcio.

[0012] F. Oneda et al (Powder Technology 10 (2003) 377 a 384)
descreve composicdes de lactato de calcio ou citrato de calcio na forma
de particulas. As particulas sdo formadas por secagem por pulverizacao
de solucdes de lactato de calcio e solugdes de citrato de calcio com a
ajuda de um polimero. Este método, entretanto, ndo é muito eficiente

porque o citrato de calcio s6 pode ser seco por pulverizagdo em baixas
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concentracdes, o0 que € economicamente indesejado, e o lactato de cal-
cio tem inerentemente um baixo teor de calcio. Além disso, este método
precisa de polimeros como agente de encapsulamento, o que aumenta
0 prego de custo e € em muitos casos ndo desejado em produtos ali-
menticios, considerando que uma alimentacéo contendo citrato de cal-
cio em baixa concentrag&o torna o processo de secagem por pulveriza-
¢cao economicamente desinteressante.

[0013] JP 60087753 descreve um método indireto para obtencao de
uma mistura de lactato de calcio e citrato de calcio. Citrato de sddio é
adicionado ao lactato de calcio, que é transformado em uma solucéao
aquosa do mesmo. Esta solucédo é usada com um agente de coagula-
¢ao, tal como cloreto de calcio, e adicionada a leite de soja. Este método
nao gera material particulado e, desse modo, s6 pode ser aplicado ao
usuario final, isto €, o produtor do alimento ou bebida. Ndo € necessario
dizer que este método ¢é inapropriado para venda de um produto pronto
para uso e inapropriado para uso em larga escala.

[0014] Varios problemas estdo associados aos métodos e aos pro-
dutos descritos na técnica. Na técnica, ha uma necessidade de uma
composicado particulada contendo altas quantidades de calcio. Estas
composi¢cdes devem ter um tamanho de particula de tal modo que exi-
bam boas propriedades de processamento, incluindo bom fluxo e boas
propriedades de dosagem. Por outro lado, a composicao deve ter boa
dispersao e comportamento de dissolucdo. Em adi¢cdo, deve ser possi-
vel produzir a composi¢cao de um modo que seja um modo farmaceuti-
camente aceitavel. A composicdo deve ser adequada para facil aplica-
¢do em bebidas e alimentos em escala industrial, e deve proporcionar
excelente sabor e sensagao na boca.

[0015] Verificou-se que os problemas acima pode sem resolvidos
através da provisdo de uma composicio particulada compreendendo

microparticulas de lactato de calcio e citrato de calcio que tém um
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diametro médio de 0,1 ym a 20 um, em que a composicdo é na forma
de particulas com um diametro médio de 25 pm a 1 mm, em que a razao
em peso de lactato de calcio para citrato de calcio, com base no peso
seco, € de 80 : 20 a 30 : 70, e em que o lactato de calcio € um agente
de aglomeracédo nao-polimérico para as microparticulas de citrato de
calcio.

[0016] A composicéo particulada da presente invencdo tem um nu-
mero de vantagens. Em primeiro lugar, o tamanho de particula da com-
posicao € tal que ela tem boas propriedades de p6, incluindo boa esco-
abilidade, nenhum problema de dosagem e nenhum problema de su-
jeira. Por outro lado, devido a presencga do citrato de calcio na forma de
microparticulas, a sensac¢ao na boca do produto é muito boa. Adicional-
mente, tanto lactato de calcio quanto citrato de calcio sdo aprovados
para uso em alimentos, e o uso de uma mistura fisica destes compostos,
portanto, ndo representa nenhum problema regulamentar. Este pode
nao ser o0 caso para outras composi¢cdes contendo calcio, lactato e ci-
trato, por exemplo, complexos de citrato lactato de calcio. A composi¢ao
mostra um alto teor de calcio. Em adicao, verificou-se que o uso da com-
posicao de acordo com a invencdo em alimentos e bebidas combina a
provisdo de calcio adicional com bom gosto e boa sensacao na boca.
Em uma modalidade, a composicéo é usada em bebidas a base de fruta
(sucos de fruta, etc.), em que se verificou que ela proporciona um gosto
particularmente bom. Sem a pretensado de uma associacédo a qualquer
teoria, acredita-se que o bom gosto e a boa sensacao na boca propor-
cionados pelo produto de acordo com a invencdo sio causados pelo
fato de que, apos contato com o ambiente aquoso na bebida, o lactato
de calcio se dissolve, deixando as microparticulas do citrato de calcio,
que sao tao pequenas que elas ndo tém a sensacdo arenosa na boca
que pode ocorrer quando particulas grandes sao usadas. Isto também

€ aplicavel a outros géneros alimenticios.
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[0017] Em uma modalidade preferida, mais do que 90 % da compo-
sicdo consiste em particulas que tém um diametro meédio de 50 ym a
300 um. Particularmente, a composicao consiste em particulas que tém
um diametro médio de 50 um a 150 pm.

[0018] A composicao particulada compreende microparticulas de ci-
trato de calcio que tém um didametro médio de 0,1 ym a 20 ym, de pre-
ferénciade 1a 10 pm.

[0019] As particulas da composi¢cao podem estar em qualquer
forma, tal como na forma de particulas amorfas e / ou cristalinas. For-
mas cristalinas adequadas incluem tetra-hidrato de citrato de calcio
(Cas(CeHs06)2.4H20) e mono-hidrato de lactato de calcio (Cas(C3sHs03)s.
H-0).

[0020] Em uma modalidade, a composi¢cdo de acordo com a inven-
cao contém menos do que 10 % em peso de malato, em particular me-
nos do que 5 % em peso de malato, ainda mais em particular menos do
que 2 % em peso de malato. Ainda mais em particular, a composicao &
substancialmente livre de malato, isto €, se 0 malato esta presente, ele
esta presente como um contaminante em quantidades em que a pre-
senca do mesmo nao pode ser evitada no processamento normal. Acre-
dita-se que a presenca de malato pode ter um efeito danoso sobre a
formacao de microparticulas de citrato de calcio.

[0021] Em uma modalidade, a composicao particulada da presente
invengédo consiste substancialmente em lactato de calcio e citrato de
calcio. Neste contexto, a expresséo "consiste substancialmente" signi-
fica que a composigdo n&o contém outros componentes em quantidades
que afetem substancialmente as propriedades de desempenho do pro-
duto. Em uma modalidade, a composi¢ao de acordo com a presente
invengao consiste essencialmente em citrato de calcio e lactato de cal-
cio. Isto €, nesta modalidade a composi¢cao apenas contém outros com-

ponentes como contaminantes em quantidades em que a presenca dos
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mesmos ndo pode ser evitada no processamento normal. Como sera
evidente para o versado na técnica, a presenca de agua nao esta exclu-
ida pela expresséo "consiste essencialmente em" ou consiste substan-
cialmente em". A composicéao particulada de acordo com a invencao ge-
ralmente tem um teor de agua entre 2 e 13 %, em particular entre 5 e
10 %, determinado pelo aquecimento da lampada de halogénio a 115
°C até que a diminuicdo de peso tenha parado.

[0022] A presente invencdo também se refere a produtos alimenta-
res que podem ser obtidos usando a composi¢ao particulada da pre-
sente invencdo. Em consequéncia, a presente invencao refere-se a um
produto alimentar que compreende a composicao particulada da pre-
sente invengdo. Em que o produto alimentar contém agua, por exemplo,
no caso de um produto ou bebida alimenticia contendo agua, pelo me-
nos parte do lactato de calcio ira dissolver na agua presente na compo-
sicdo. Portanto, a presente invengdo também se refere a um produto
alimentar que compreende microparticulas de citrato de calcio que tém
um didmetro médio de 0,1 micron a 20 microns e lactato de calcio dis-
solvido. As preferéncias expressas acima também sao aplicaveis a esta
modalidade.

[0023] Outro aspecto da invengao se refere a um método para fazer
tal composicado. Embora qualquer método adequado para fazer a com-
posicao particulada possa ser usado, verificou-se que um processo de
secagem por pulverizacdo € muito adequado em termos de desempe-
nho econdémico e facilidade de procedimento.

[0024] Um processo adequado, portanto, inclui produzir a composi-
cao particulada em que uma solucéo aquosa de lactato de calcio com-
preendendo microparticulas de citrato de calcio é seca por pulverizacéo
até a composigdo como particulas. Este método pode ser otimizado e
os produtos podem ser sintonizados para terem a funcionalidade dese-

jada através da selecao de condi¢des otimas para temperatura, acidez
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e mistura de alta energia aplicadas. Desse modo, condi¢des preferidas
para desempenhar este processo sédo o uso de temperaturas entre 70 e
100 °C, mas preferivelmente cerca de 85 °C. Condi¢des de acidez oti-
mas sao usualmente na faixa de um pH 3,5 a 8,0, mas preferivelmente
cerca de pH 5.

[0025] Alternativamente, uma solucdo de partida pode ser obtida
através da mistura de acido latico, acido citrico e oxido, hidroxido, car-
bonato e / ou bicarbonato de calcio. Também é possivel preparar uma
pré-mistura de uma solugao de acido latico e a quantidade necessaria
de oxido de calcio, hidroxido de calcio, carbonato e / ou bicarbonato de
calcio, seguida pela adigdo de uma solucao de acido citrico.

[0026] De preferéncia, durante a mistura em qualquer um dos pro-
cessos acima mencionados, uma mistura intensa é aplicada a fim de
imediatamente proporcionar a super-saturacao do citrato de calcio a fim
de minimizar o tamanho das microparticulas de citrato de calcio que pre-
cipitam. A mistura das solugdes ou suspensdes mencionadas pode ser
realizada tanto por modo de batelada quanto continuamente por um sis-
tema em linha.

[0027] De modo surpreendente, verificou-se que a presenca de
acido latico / lactato durante a precipitacédo de citrato de calcio tem um
efeito favoravel no sentido de que leva a microparticulas de citrato de
calcio substancialmente menores.

[0028] No caso em que as microparticulas de citrato de calcio néo
sao suficientemente pequenas, um tratamento extra, tal como moagem
umida ou qualquer outro método de redugao de tamanho de particula
conhecido na técnica, pode ser usado para obter o tamanho de particula
necessario.

[0029] No processo de secagem por pulverizagao, as particulas séo
formadas durante o processo de secagem por pulverizacdo. Isto € usu-

almente benéfico para aumentar adicionalmente as particulas obtidas
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(contendo as microparticulas de citrato de calcio). Processos de aglo-
merac&o para obter particulas maiores s&o bem-conhecidos. E preferido
aplicar tal etapa de aglomeracao durante o processo de secagem por
pulverizagao.

[0030] O processo da invengao usa uma solucédo aquosa de lactato
de calcio compreendendo microparticulas de citrato de calcio. Tais so-
lucdes de partida que contém as microparticulas de citrato de calcio po-
dem ser facilmente preparadas através de tratamento de uma solucéao
aquosa de acido latico e acido citrico com pelo menos um dentre o
oxido, hidroxido, carbonato e bicarbonato de calcio. De preferéncia, hi-
droxido de calcio é usado. A composi¢cao € adequada como acentuador
de calcio em produtos e bebidas alimenticias, particularmente em bebi-
das de leite e frutas.

[0031] A invencéo € ainda ilustrada através dos exemplos nao-limi-
tativos a seguir.

Exemplo 1
Preparacdo de liquido de citrato lactato de calcio

[0032] A um béquer de 1 litro, os seguintes componentes foram adi-
cionados: 409 gramas de agua desmineralizada, 104 gramas de mono-
hidrato de acido citrico, 117 gramas de acido L-latico a 88 %. Apds com-
pleta dissolucdo dos componentes, aproximadamente 75 gramas de
Ca(OH)2 solido foram adicionados lentamente durante agitacdo vigo-
rosa da mistura da reacdo. As condi¢cdes de agitagao foram 2000 RPM,
com um impulsor de 4 laminas, cada lamina sendo de 2,5 cm.

[0033] O Ca(OH): foi continuamente adicionado durante menos de
5 minutos e a ultima parte foi lentamente adicionada a fim de ajustar o
pH da mistura para aproximadamente 5,0. O pH foi de 1,3 para 5,0 du-
rante adigdo do Ca(OH)2. A temperatura aumentou da temperatura am-
biente para aproximadamente 75 °C. O liquido resultante era branco,

opaco e levemente viscoso.
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Exemplo 2
Preparacao de liquido de citrato lactato de calcio

[0034] Um experimento de acordo com o 1 foi realizado, com a di-
ferenca que o Ca(OH): foi adicionado como uma suspensado em agua.
As quantidades de materiais foram 100 gramas de agua desminerali-
zada, 118 gramas de mono-hidrato de acido citrico, 139 gramas de
acido L-latico a 88 % e 417 gramas de suspensao de Ca(OH)2 a 30 %
em peso. A temperatura aumentou da temperatura ambiente para apro-
ximadamente 70 °C. O liquido resultante era branco, opaco e levemente
VisSCcoso.

Exemplo 3
Preparacao de liquido de citrato lactato de calcio

[0035] Um recipiente de vazao controlada de 2 litros foi inicialmente
preenchido com 782 gramas de suspensao de Ca(OH)2 a 40 % em peso.
A esta suspensao, 347 gramas de acido latico a 88 % diluidos com 142
gramas de agua foram lentamente adicionados. Apds reacéao, a tempe-
ratura desta mistura contendo lactato de calcio dissolvido e Ca(OH)
suspenso era 70 °C. Subsequentemente, aproximadamente 437 gra-
mas de uma solucido de acido citrico, feita através da mistura de 295
gramas de mono-hidrato de acido citrico e 142 gramas de agua, foram
adicionados ao recipiente, enquanto vigorosamente agitando a mistura.
As condigbes de agitagdo eram 1250 RPM, com dois impulsores de seis
l&minas, cada lamina sendo de 2 cm.

[0036] Durante a adi¢ao de acido citrico, o pH foi monitorado e a
adicao de acido citrico foi parada quando o pH foi diminuido para apro-
ximadamente 5,0. A temperatura da mistura final foi mantida a aproxi-
madamente 80 °C. O liquido resultante era branco, opaco e levemente
VisSCcoso.

Exemplo 4
Preparacao de liquido de citrato lactato de calcio
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[0037] Em um recipiente, o liquido (A) a seguir foi preparado através
da adicdo e mistura de 32 kg de agua, 8 kg de Ca(OH). e 9,8 kg de
acido latico a 88 %. Este liquido foi mantido a 80 °C a fim de manter o
lactato de calcio dissolvido e foi continuamente agitado para manter o
Ca(OH)2 em excesso suspenso. Em um outro recipiente, uma solucéo
de acido citrico foi preparada através da adicdo e mistura de 50 kg de
mono-hidrato de acido citrico e 32 kh de agua.

[0038] Tanto o liquido quanto a solu¢ao de acido citrico foram con-
duzidos por bombas peristalticas para uma pequena camara de mistura
(26 ml de volume) contendo um dispositivo misturador de alta energia
(Ultraturrax UTL 25 basic inline) ajustado a 24.000 RPM. O fluxo da so-
lucdo de acido citrico era 167 g/minuto. O fluxo do liquido A foi ajustado
a tal vazao que a producao da camara de mistura foi ajustada para um
pH de 5,0.

[0039] A producéo liquida da camara de mistura era clara, indicando
que todo o Ca(OH). estava dissolvido e neutralizado. A produc¢do da ca-
mara de mistura foi coletada e tornou-se opaca dentro de segundos,
indicando uma cristalizagao e / ou precipitacéo rapida de citrato de cal-
cio.

[0040] O liguido resultante era branco, opaco e levemente viscoso.

Exemplo 5
Preparacao de liquido de citrato lactato de calcio

[0041] Um experimento similar foi realizado como no exemplo 4. En-
tretanto, o recipiente A continha uma mistura de 144 gramas de acido
latico a 88 %, 123 gramas de mono-hidrato de acido citrico e 342 gra-
mas de agua por kh. O recipiente B continha uma pasta fluida de
Ca(OH)2a 30 % em peso.

[0042] A producéo liquida da camara de mistura era clara, indicando
que todo o Ca(OH). estava dissolvido e neutralizado. A produc¢ao da ca-

mara de mistura foi coletada e tornou-se opaca dentro de segundos,
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indicando uma cristalizagao e / ou precipitacéo rapida de citrato de cal-
cio.
[0043] O liguido resultante era branco, opaco e levemente viscoso.

Exemplo 6
Secagem por pulverizacao de liquido de citrato lactato de sédio

[0044] Os liquidos levemente viscosos resultantes mencionados
acima foram ou secos por pulverizagdo em um secador por pulverizagao
de laboratério (Lab Plant Spray Drier SD-04) usando uma temperatura
de entrada de 260 °C e uma temperatura de saida de 93 °C, ou em um
secador por pulverizacao piloto (Anhydro PSD52) usando um bocal de
dois fluidos em cocorrente, pressao do ar de 0,3 mPa (3 bar), tempera-
tura de entrada de 240 °C e temperatura de saida de 95 °C.

[0045] Secagem por pulverizacdo em ambas as condi¢des resultou
em um poé seco, branco, fino.

Exemplo 7
Analises, tamanho e composicao de particula

[0046] O tamanho da particula foi determinado por difracéo a laser
usando um Malvern Mastersizer 2000 ou um Malvern Mastersizer S
Long Bed Ver 2.15. Ambos foram equipados com uma célula seca para
analisar pés e com uma célula umida para analisar suspensdes.
[0047] Em adicdo, fotos de Microscopio Eletrénico de Escanea-
mento (SEM) foram feitas a partir de pos secos.
[0048] O tamanho de particula do pé de citrato de calcio foi medido
através de diferentes métodos.

A. O liquido resultante dos experimentos 1, 2 e 3 foram filtra-
dos por 0,2 uym. O residuo solido no filtro foi enxaguado com etanol e
seco a temperatura ambiente. O poé resultante foi medido por difracdo a
laser, célula seca. Analises por HPLC confirmaram que o residuo sélido
consistia primariamente em citrato de calcio, enquanto o filtrado conti-

nha primariamente lactato de calcio. O tamanho médio de particula — D
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(v, 0,5) — do residuo seco dos experimentos 1, 2 e 3 foi entre 5 e 15 pm.
Fotos SEM confirmaram estas observagoes.

B. Amostras secas por pulverizagado dos experimentos 1, 2,
3 e 4 foram medidas por difragao a laser, célula seca. Todas as amos-
tras tinham um D (v, 0,5) entre 5 e 15 ym. Fotos SEM confirmaram estas
observacgdes. Embora estas amostras contivessem tanto lactato de cal-
cio quanto citrato de calcio, o tamanho de particula é indicativo para
citrato de calcio, visto que A e B deram resultados similares.

C. Amostras secas por pulverizagao dos experimentos reali-
zados conforme o exemplo 4 foram dissolvidas em agua, resultando em
uma solucdo de lactato de calcio e uma dispersao de citrato de calcio.
O tamanho de particula do sal de citrato foi determinado por difragao a
laser de célula umida em uma solucdo saturada de citrato de calcio, a
fim de evitar dissolugdo das particulas de citrato de calcio. Todas as
amostras tinham um D (v, 0,5) — dentre 5 e 15 pym.

D. Durante um processo industrial, um liquido de citrato lac-
tato de calcio foi seco usando um secador por pulverizagao de aglome-
racado, de corpo amplo. O pé aglomerado resultante foi analisado por
fracionamento em peneira. Pelo menos 90 % em peso das particulas
tinham um diametro entre 105 e 420 microns. Isto foi confirmado por
difragdo a laser de célula seca. O tamanho de particula do citrato de
calcio neste po foi determinado por difracdo a laser de célula umida em
uma solucao de citrato de calcio saturado. Apos dissolucdo do lactato
de calcio, as particulas restantes de citrato de calcio tinham um tamanho
meédio de particula D (v, 0,5) de 6 — 7 microns.

Composicao das amostras secas por pulverizacdo de laboratorio

[0049] Acido citrico e acido latico foram determinados através de
HPLC e recalculados como lactato de calcio e citrato de calcio. Uma
amostra produzida pelo método do exemplo 4 continha 43,6 % de citrato

de calcio, 47,2 % de lactato de calcio e 9,4 % de umidade (secador de
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halogénio). O calcio foi medido titrimetricamente e pareceu ser 18,9 %.
HPLC mostrou apenas um pico de citrato e lactato e nenhuma impureza.

Exemplo 8
Efeito de mistura de alta energia sobre o tamanho de particula do citrato

de calcio

[0050] Em uma série de experimentos realizados conforme o exem-
plo 2, a intensidade da mistura foi variada durante a adicdo da suspen-
sdo do Ca(OH)., através do uso de diferentes vazaos de agitacdo. Além
de aumentar a energia de mistura em um experimento, um misturador
de alta energia (Ultra Turrax T25) foi adicionalmente inserido no recipi-
ente. O efeito das diferentes condi¢cdes de agitacdo sobre o tamanho de

particula é exibido na Tabela abaixo:

Condicdes de Agitagéo Tamanho médio de particula do re-
siduo seco de etanol D (v, 0,5)

2000 RPM + Ultra Turrax 5,1 um

24000 RPM
2000 RPM 13,3 um
1000 RPM 14,2 ym
500 RPM 28,5 um

Exemplo 9

Efeito de lactato sobre o tamanho de particula de citrato de calcio

[0051] Em um experimento realizado conforme o exemplo 3, o acido
latico foi omitido, resultando na producéo de citrato de calcio puro. A
quantidade de produtos quimicos usada foi 908 g de agua, 443 g de
mono-hidrato de acido citrico e 265 g de Ca(OH).. Apds secagem por
pulverizagdo da suspenséo resultante, o tamanho de particula foi deter-
minado por difragdo a laser, célula seca.

[0052] O tamanho de particula, D (v, 0,5) foi 14,3 um, ao passo que
a amostra produzida no exemplo 3 tinha um tamanho de particula subs-

tancialmente maior D (v, 0,5) de 7,5 pm.
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REIVINDICAGOES

1. Composicao particulada caracterizada pelo fato de que
compreende lactato de calcio e citrato de calcio, em que o citrato de
calcio esta sob a forma de microparticulas de citrato de calcio, que tém
um didmetro médio de 0,1 ym a 20 ym, em que a composi¢ao esta sob
a forma de particulas com um didmetro médio de 25 pm a 1 mm, em
que a razado em peso de lactato de calcio para citrato de calcio, com
base no peso seco, € de 80 : 20 a 30 : 70, e em que o lactato de calcio
€ um agente de aglomeragao nao polimérico para as microparticulas de
citrato de calcio.

2. Composicgao particulada, de acordo com a reivindicagao 1,
caracterizada pelo fato de que mais do que 90 % da composi¢ao con-
siste em particulas que tém um didmetro médio de 50 um a 300 pm.

3. Composicgao particulada, de acordo com a reivindicacao 1
ou 2, caracterizada pelo fato de que as microparticulas de citrato de
calcio tém um diametro médio de 1 pma 10 ym.

4. Composicdo particulada, de acordo com qualquer uma
das reivindicacdes 1 a 3, caracterizada pelo fato de que a composicao
tem uma forma amorfa e/ou cristalina.

5. Processo para producao da composigao particulada, como
definida em qualquer uma das reivindicacdes 1 a 4, caracterizado pelo
fato de que uma solugao aquosa de lactato de calcio compreendendo
microparticulas de citrato de calcio € seca por pulverizagéo até a com-
posicao particulada.

6. Processo, de acordo com a reivindicacao 5, caracterizado
pelo fato de que as particulas da composicao sdo aglomeradas em par-
ticulas maiores da composicao.

7. Processo, de acordo com a reivindicacao 6, caracterizado
pelo fato de que as particulas da composi¢cao sdo aglomeradas durante

a secagem por pulverizacao.
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8. Processo, de acordo com qualquer uma das reivindica-
c¢des 5 a 7, caracterizado pelo fato de que a solugcdo aquosa de lactato
de calcio que compreende microparticulas de citrato de calcio para se-
cagem por pulverizacdo € produzida através da reagéo de acido latico e
acido citrico com pelo menos um dentre 6xido, hidroxido, carbonato e bi-
carbonato de calcio.

9. Processo, de acordo com a reivindicagao 5, caracterizado
pelo fato de que uma pré-mistura é preparada de uma solucao de acido
latico e pelo menos um dentre 6xido, hidréxido, carbonato e bicarbonato
de calcio seguido pela adigdo de uma solucéo de acido citrico.

10. Processo, de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢bes 5 a 9, caracterizado pelo fato de que a solugao para secagem por
pulverizagado € mantida em 70 até 100°C, em pH 3,5 a 8.

11. Processo, de acordo com qualquer uma das reivindica-
cdes 5 a 10, caracterizado pelo fato de que a reagao de acido citrico
com pelo menos um dentre 6xido, hidréxido, carbonato e bicarbonato
de calcio é realizada sob mistura de alta energia.

12. Uso da composicao particulada, como definida em qual-
quer uma das reivindicacdes 1 a 4, caracterizado pelo fato de ser como
acentuador de calcio em produtos alimenticios e bebidas.

13. Uso, de acordo com a reivindicagao 12, caracterizado
pelo fato de que a composicao particulada € usada como acentuador de
calcio em bebidas a base de fruta.

14. Produto alimentar caracterizado pelo fato de que com-
preende a composigao particulada conforme definida em qualquer uma
das reivindicacdes 1 a 4.

15. Produto alimentar caracterizado pelo fato de que com-
preende microparticulas de citrato de calcio que tém um didmetro médio
de 0,1 um a 20 uym e lactato de calcio dissolvido.

16. Produto alimentar, de acordo com a reivindicacdo 15,
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caracterizado pelo fato de que é uma bebida.

17. Produto alimentar, de acordo com a reivindicacéo 15, ca-
racterizado pelo fato de que é um produto alimenticio.

18. Produto alimentar caracterizado pelo fato de que é obte-
nivel através da combinagao da composi¢cdo como definida em qualquer
uma das reivindicagdes 1 a 4 com um produto alimentar.

19. Produto alimentar, de acordo com a reivindicacéo 18, ca-
racterizado pelo fato de que o produto alimentar € uma bebida ou um

produto alimenticio contendo agua.
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