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Memdéria descritiva referente & pa-
tente de invenglio de WARNER-LAMBERT
COMPANY, norte-americana, (estado:
New Jersey), industrial e comercial,
com domic{lio em 201 Tabor Road,
Morris Plains, New Jersey 07950, Es
tados Unidos da América (invento-
ress: Subraman Rao Cherukuri, Gul
Mansukhani e Kapakkamannil Chackos
Jacob, residentes nos Estados Unidos
da América), para "PROCESSO PARA A
PREPARACAO DE UMA COMPOSICAO ESTA-
VEL _PARA PASTILHAS ELASTICAS COM
AROMA DE CANELA",

Memdria descritiva

AMBITO DA INVENCXO

A presente invencgfo refere-se a composigles
estiveis para pastilhas eldsticas com aroma de canela contendo
edulcorantes artificiais como por exemplo edulcorantes de dipég
tide e aminodcide, Mais particularmente a presente invenglio refe
re~-se a composicdes para pastilhas elasticas contendo sistemas
de libertaglie de edulcorantes que evitam a interacglio dos aro-

mas de canela com os edulcorantes,

ANTECEDENTES DA INVENCAO

Sabe-se desde hd muito tempe que os aromas

de eanela s¥e muito reactivos com certos ingredientes em compo-
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si¢c¥es para pastilhas elasticas, fazendo com que o produto final
apresente uma ou outra forma de instabilidade, A instabilidade
pode manifestar-se de virias maneiras diferentes, como por exem-
ple, inchamento, alterag8es na textura, gosto, cor e proprieda-
des semelhantes, A degradacglio de certos edulcorantes como por
exemplo o aspartamo na presenga de aromas de canela é um exemplo
das dificuldades encontradas quando se tenta obter gomas com aro

ma de canela sem agtocar,

Foram referidas numerosas tentativas na
técnica para se formular revestimentos para proteger edulcoran-
tes como por exempleo aspartame. Uma dessas tentativas é encontra
da na patente US 4 597 970, em que se apresenta um sistema de 1i
bertaglio de edulcorante efieaz que protege o edulcorante dos in-
gredientes reactivos come por exemplo aromas de canela, Esta pa-
tente tem uma desvantagem distinta pelo facto de ocorrer a desco
leraciie pés armazenagem quande est¥e presentes aromas de canela,
Pensa-se que isto é devido & reacglio entre o aroma de eanela, as
partame e lecitina, que se pensa nesta referéncia ser critica Pa
ra ¢ revestimento final, A presente invencglio ultrapassa a desvan
tagem desta referéncia apresentando um sistema de libertacie que
é eficaz sem a ineorporaclfio de lecitina na matriz de revestimen-

te.

A EPA 81110320,0, publicada em 16 de Junhe
de 1982 (N? de publicacXZe 0053844), de Aginometo Co., Inc., refe
re uma composiglio estabilizada de edulcorante, com base em dipép
tide cempreemdendo (a) 20 a 60% em peso de uma gordura sélida
(b) 10 a 30% em peso de um emulsionante, (c) 10 a 30% em peso de
um polissacarido e (d) nfo mais de que 30% em peso de um eduleo-
rante dipéptide, Preparam-se as composic¥es aqueecende a mistura
dos ingredientes, arrefecendo e pulverizande para se obter um peé
ou granulos da composigBio e se obter um tamanhe de malhas ASTM

inferior a 12, Refere-se também a secagem por pulverizagiie.

A Patente US 4105 801 atribuida a Deglio-
tti, refere um preduto de confecgo compreendende um ndeleo e
uma casca aderente envolvende o niclee, em que se forma a casea
por uma mistura {ntima de micreecristais de xilitel ou uma subs-
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tancia gordurosa s¢lida numa proporg#o de 0,5 para 15 partes em
pese de substancia gordurosa para 100 partes em peso de xilitol.
A substancia gordurosa é preferivelmente um mono- di- ou trigli-

cérido com uma gama de fus¥o entre 20° e 60°¢c.

A patente US 1389 000 atribuida a Teyonaka et
al,, refere revestimentos protectores para nucledésido-5- fosfa-
tos granulares, sendo os revestimentos gorduras alimentares, fun
dindo entre 40-100° C e derivados de plantas e animais, Podem~se
incorporar misturas de dleos hidregenados como por exemplo éleo
de soja, Sleo de semente de algodfo, Sleo de améndoas, Gleo de
castor, Sleo de semente de linhaga, 6leo de mostarda, azeite,
éleoc de semente de toranjas, 6leo de palma, dleo de semente de
palme 6lec de semente de agafrio, dleo de farelo de arroz e pro-
dutos semelhantes e suas misturas, Esta referéncia refere um pro
cesso para a preparaglio do produto granular a partir de uma mis-
tura 1{quida de gorduras de nucledsido-5- fosfatos que s&o pulve
rizados de um bico de pressBo e os granulos resultantes sfio cozi

dos e recobertos,

A patente US 4 382 924, atribufda a Berling,
refere formas de dosagem orais liquidas para vitaminas ou subs-
téncias farmacéuticas compreendendo um Jleo alimentar, umedulco-
rante soliivel que é um lipido de elevada poténcia como por exem-
plo sacarina e um aroma soldvel de lfpido. O dleo alimentar pode
ser um éster de um acido gordo poliol possuindo pelo menos 4 gru
pos de &ster de dcido gordo e possuindo cada dcido gordo entre
cerca de 8 e cerca de 22 Atomos de carbono. Misturam-se o dleo,
edulcorante e dleo de aroma e aquecem-se e em seguida arrefecem-

-se para se obter uma forma de dosagem liquida agraddvel,

Para uma discussfio geral de materiais gordos
pulverizdveis em edulcorantes e produtos semelhantes ver as Pa~
tentes US 3 949 094 e 3 976 794 ambas atribuidas a Johnson, e
US 3 867 556 atribufda a Darragh., A Patente US U4 293 572 atribui
da a Silva et al, refere a aplicagZo de uma dispers&io de uma gor
dura emulsionada com uma solug8o de dextrina, sacarina ou um po-
lissacédrido num produto alimentar como barreira contra a humida-
de, A Patente US 3 527 647 refere um processo para aglomerar par




t{culas dispersando-as ao acaso e pulverizando particulas humede

cidas para provocar a sua colis#o e formarem aglomerados.,

O problema que se relaciona com a estabili-
zag%o de edulcorantes como por exemplo o aspartamo, que até ago-
ra n¥o tinha sido estudado, refere-se 2 mobilidade do cristal de
aspartamo bem como & sua configuragsio morfoldgica. Sabe-se que o
aspartamo tem a forma de um var$io, forma de agulha ou forma den-
dr{tica. Como resultado é muito dificil de revestir o aspartamo
utilizando técnicas de mistura ou pulverizag#o vulgares, Para
ser eficaz como barreiras protectoras, os revestimentos devem
ser capazes de molharem e aderirem a superficie cristalina, in-
cluindo as pontas de tipo agulha e outras variagdes de forma do
aspartamo, Adicionalmente, o revestimento deve ser susceptivel
de ser aplicado num filme com uma uniformidade de espessura sufi
ciente para fornecer uma barreira contra factores de degradagdo
como por exemplo humidade, alterag8es do pH, alteragdes de tempe
ratura e reagentes quimicos reactivos, Os revestimentos, em adi-
¢80 ao seu papel de barreiras protectoras, devem ser suficiente-
mente flex{veis para se conformarem com as irregularidades da su
perficie e configuragiio geométrica sem fissurarem devido a ten-
s3es mecanicas a que estfio submetidos durante a incorporacglio de
edulcorantes nas aplicag8es especificas do produto, Tém sido fei
tas tentativas para revestir o aspartamo utilizando técnicas de
pulverizag8io para aplicar misturas simples de gordura e lecitina
mas resultarem numa fraca molhabilidade, revestimento irreguiar
e proteccglio inadequada contra a humidade e outros factores poten

cialmente degradantes,

Descobriu-se que a mistura simples de mate-
riais de revestimento conmhecidos como por exemplo gorduras, com
certos outros materiais de niicleo como por exemplo o aspartamo,
n8o fornece protecgfio adequada para manter o nicieo num estado
estabilizado., As gorduras n3o fornecem materiais de revestimento
adequados, nem certos materiais de revestimento como o amido, e
certos outros materiais como ceras, Muitos destes materiais ne-
cessitam de solventes e humidade para aplicag8o, o que tem efei-
tos adversos na estabilidade de materiais hidrof{licos instéveis

como por exemplo o aspartamo. Por exemplo, a simples mistura de
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aspartamo em misturas 1{quidas de materiais de revestimento tra=-
dicienais, por exemplo gordura e lecitina, resultou numa fraca
molhabilidade, revestimento irregular e protecgéfio inadequada con
tra a humidade e produtos quimicos. O resultado foi a degradag#o
do aspartamo por exposiglio a estas condigdes, As alteracdes de
pH e de temperatura catalisam estas condigBes de degradagéio.

0 Processo da patente EPA 81110320.9 (N? de
PublicagBo 0053844) apresentado em 10 de Dezembro de 1981, acima
discutido, € um exemplo de uma mistura simples de materiais de
revestimento com aspartamo, Esta publicaglio refere a fus&io e mis
tura simples de entre 20 a 60% de gordura sélida, 10 a 30% de
emulsionante, 10 a 30% de polissacdrido e n#o mais do que um
edulcorante dipéptido. Arrefece-se em seguida a mistura e pulve-
riza-se ou seca-se por atomizac#o, A pulverizagdo para pé fino
resulta, contudo, na rotura do revestimento, deixando exposto o
aspartamo. A secagem por atomizagio esta normalmente associada

com a extracgfo da humidade ou solventes,

As técnicas anteriores para revestimento de
materiais dif{ceis de revestir como por exemplo o aspartamo, foi
focada em dois processos, O primeiro processo envolve a formagfo
de uma mistura fundida do material de revestimento com o edulco-
rante, Solidifica-se em seguida a mistura arrefecendo e pulveri-
zando., As particulas resultantes representam uma tentativa oca-
sional para revestir completamente ou envolver completamente o

edulcorante.

No caso do aspartamo, este revestimento né#o
fornece protecgfio adequada contra a humidade ou contra dleos aro

matizantes contendo aldefido e resulta entfo a instabilidade do

aspartamo,
A segunda técnica anterior convencional pa-

ra revestir materiais envolve o revestimento por atomizagfo num
leito fluidizedo. Esta técnica envolve suspender~se a massa do
material a revestir com goticulas atomizadas do material de re-
vestimento, No caso de materiais como por exemplo o aspartamo,
este processo é muito diffcil, O aspartamo é um material de bai-

xa densidade, tem uma grande relagfo de superficie/peso, e fra-
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cas caracteristicas de molhabilidade, Por estas razdes, o reves
timento por atomizacgfo do aspartamo num sistema de leito fluidi
zado é diffeil,

0 presente processo é um aperfeigoamento
nas técnicas contemplando a atomizacg8o e inclui opcionalmente
fases de revestimento adicionais, O produto resultante apresen-
ta mm marcado aperfeigoamento na eficiéncia do revestimento co-
mo barreira protectora. O resultado é o aumento significativo

na estabilidade do material do micleo (edulcorante),

Assim, os sistemas de libertag3o da inven-
¢8%o, e o processo da sua preparag8io fornecem um revestimento
protector superior para materiais de niicleo sem ocorréncia das

reacgdes quimicas entre a lecitina, canela e aspartamo.

RESUMO DA INVENCAO

As composigdes para pastilhas eldsticas
com aroma de canela da presente invengfio, possuindo corante,
edulcorante, aroma com uma estabilidade superior, compreendem
uma base de goma, um aroma de canela e um sistema de libertagfio
de edulcorante susceptivel de efectuar uma libertaclio controla-
da do edulcorante, compreendendo o referido sistema de liberta-
clos
(A) uma gordura escolhida no grupo consistindo de Jleo de palma
hidrogenado, éleo de semente de palma hidrogenado, 4leo de amen-
doim hidrogenado, éleo de semente de agafr#@o hidrogenado, éleo
de semente de algodfio hidrogenado, 6leo de soja hidrogenado,
6leo de girassol hidrogenado e suas misturas. Est#o também con-
templados 0leos parcialmente hidrogenados de qualquer dos acima

mencionados bem como as suas misturas;

(B) Uma cera de petréleo ou de Sleo de polietileno sintético
alimentar possuindo um ponto de fusfio de cerca de 106°C ou supe-—
riors;

() Um glicérido na quantidade de cerca de 0,5% a cerca de 20%

em peso do peso total da composiglio para pastilhas eldsticas; e

(D) Um edulcorante de aminodcido ou dipéptido; em que o referido

edulcorante estd encapsulado pela mistura dos componentes (A) a
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(c).

DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO

Embora a presente invengfo contemple um
sistema de libertag%o para vidrios materiais de nicleo e suas
combinagdes, ela é particularmente dirigida para fornecer um no
vo sistema de libertag#o para edulcorantes como por exemplo as-
partamo e sacarina, agentes aromatizantes e produtos semelhan-
tes a incorporar em composigdes para pastilhas eldsticas, Resol
ve particularmente o problema de molhar a superficie e revestir
bem a estrutura com formas de agulhas do edulcorante dipéptido
aspartamo, Adicionalmente, os revestimentos s#sio suficientemente
flex{veis para formarem barreiras de filme protectoras sem fis-
suraco ou fragilisagfo devido a forgas mecanicas encontradas
durante a aplicac¢sio a alta velocidade do revestimento ao materi-
al do niicleo bem como as tens3es meca@nicas presentes durante a
incorporag#o do sistema de libertacgsio em produtos alimentares.
0 presente método de estabilizar e revestir material do niicleo
envolve uma formac8o inicial de um aglomerado do material do qé
cleo numa matriz de revestimento hidrofdbica em que se aglomera
o material do micleo e se orienta na matriz para facilitar o re
vestimento adicional ou revestimentos com materiais de matriz
idénticos ou semelhantes, Forma-se o aglomerado usando técnicas
de congelacl8io por atomizag8o que criam uma forma aproximadamen-
te elipsdide ou esférica, O aglomerado é, obviamente, maior em
tamanho do que as particulas de edulcorante individuais, e a
sua forma e tamanho bem como a composigsio da matriz de revesti-
mento facilitam a aplicag#o do segundo revestimento. Peneira-se
o aglomerado para se obter apenas a gama de tamanhos de partiqg
la desejada, Os aglomerados que s8io extremamente finos, por e-
xemplo, abaixo de 200 malhas padrfio US, nfo s3o geralmente Uteis|
dado que s#o demasiadamente finos para se revestirem com facili-
dade, Aplica-se o segundo revestimento e quaisquer revestimen-
tos adicionais utilizando técnicas de granulag3io em leito flui-
dizade convencionais bem conhecidas do especialista, Adicional-
mente, o processo da invengZo envolve técnicas de congelagfo

por atomizago sem se formar em primeiro lugar um aglomerado.
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Tal como discutido a seguir, o processo de congelagéio por atomi
zaglio envolve introduzir uma mistura fundida do material do ni-
cleo na nova matriz de revestimento hidrofdbica da presente in-
venglio através dum orificio, dum bico de atomizagfio de alta pres
s¥%o, mantendo a linha de alimentaglo a uma temperatura controla
da e ajustando a pressfio do bico para controlar o tamanho de
particula da pulverizagBo, O produto resultante toma a forma de
particulas esféricas finas que se congelam & medida que deixam
o bico e contactam com o ar para formarem particulas sdlidas.
Estes agregados de particulas ultrapassam os problemas mais im-
portantes associados com particulas de aspartamo: isto é, alte-
ra-se a forma em agulha para uma matriz de agregados redondosg
aumenta-se a densidade de particulas para uma gama favoravelj e
aumenta-se a molhabilidade permitindo que as técnicas de reves~
timento por granulac8o sejam eficazes, Estas partfculas consti-
tuem o sistema de libertag8io discutido a seguir,

Os sistemas de libertacg#o e composigles da
invengBo s%o liteis em produtos alimentares como por exemplo pas
tilhas elasticas, outros produtos de confecg#io, produtos cozi-
dos, preparacdes farmacéuticas, bebidas, tabaco e produtos sob
licenca como por exemplo pasta de lavar os dentes e solugdes de
lavagem da boca, As quantidades aceitdveis podem variar muito e
est8o preferivelmente entre cerca de 0,0l% e cerca de 100% em

peso no sistema de libertag8o com base no peso do produto final,

Exemplos de dcidos gordos utilizados s3o
0os escolhidos no grupo consistindo em dleo de palma hidrogenado,
3leo de semente de palma hidrogenado, Gleo de amendoim hidroge-
nado, 6leo de semente de agafr#o hidrogenado, 6leo de farelo de
arroz hidrogenado, oleo de soja hidrogenado, 6leo de semente de
algod8o hidrogenado, 0leo de girassol hidrogenado e suas mistu-
ras,

As ceras que s3o Uteis incluem ceras de pe-
tréleo e ceras sintéticas possuindo um ponto de fus#o na gama
de cerca de 106o C ou superior e que s3o alimentares, As ceras
de polietileno com peso molecular de cerca de 500 a cerca de
10 000 s¥o geralmente Uteis desde que entrem na gamea de tempera-

turas acima mencionada, Podem utilizar-se misturas destas ceras
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bem como misturas das ceras com dcidos gordos,

O sistema de libertaglio da inveng8o utili-
Za materiais que tém uma temperatura de inficio de fus#o que é
de cerca de 5 a cerca de 6° C superior a4 do sistema de liberta-
¢8o da patente US 4 597 970, Pensa-se que o aumento no ponto de
fusf8o global no sistema de libertacglio € o responsével, pelo me-
nos em parte, pelo sabor doce que dura muito mais tempo, dado
que requere um tempo de fusfio mais longo para a sua libertac#o.
Os materiais gordos alimentares sfo utilizados nos sistemas de
libertaglio da presente invengfio em quantidades de cerca de 61%
a cerca de 95% em peso do sistema de libertacéo, preferivelmen-
te em quantidades de cerca de 63% a cerca de 90% e mais preferi
velmente em quantidades de cerca de 66% a cerca de 80%, Estas
quantidades s%o necessirias para revestir adequadamente a super
ficie dos edulcorantes como por exemplo o aspartamo que tém uma
area superficial elevada em relaglio ao seu peso. 0O 6leo de soja

hidrogenado é o acido gordo mais preferido.

0 material gordo alimentar e o componente
de cera s%o criticos para a eficiéncia da barreira protectora.
A matriz hidrofdbica, na qual o material gordo e a cera consti-
tuem uma parte essencial, fornece protecg#io para o material do
nicleo, do calor, luz, humidade, pH, substadncias quimicas reac-
tivas e condigdes semelhantes, Adicionalmente, controla-se a 1i
bertacfio do material do nicleo através da matriz hidrofdbica
que pode servir para outros fins como por exemplo a mascara de

gosto ou de materiais de gosto mau ou desagradavel,

0 componente glicérido aqui utilizado refe
re-se a glicéridos normalmente identificados que s¥o ésteres de
glicerol e de acidos gordos em que se substituiram um ou mais
dos grupos hidroxilo do glicerol por radicais dcidos, Preferem-

-se mono- e diglicéridos, sendo contudo também aceitdveis os
triglicéridos.

0 componente de mono- ou diglicérido da ma
triz de revestimento hidrofobica serve para aumentar a afinida-
de entre o material gordo e a cera e o material do ndcleo., Em

adig#io, para materiais do niicleo que s8io soliiveis em agua como
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por exemplo o aspartamo, o componente mono- ou diglicérido tam-
bém serve para ajudar a gordura a aderir e molhar a superficie

do edulcorante, A flexibilidade e elasticidade da matriz uma vez
formado o filme ou revestimento no material do ndcleo é aumenta-

da devido ao componente glicérido.

Os glicéridos est3o presentes em quantida-
des de cerca de 0,5 a cerca de 20% em peso do sistema de liberta
¢lo, O glicérido é preferivelmente utilizado em quantidades de
0,5 a cerca de 7% e mais preferivelmente a cerca de 1% a cerca
de 3%, Deve reconhecer-se que se podem utilizar misturas de mo-
no- e diglicéridoes, dado que os materiais glicéridos mais dispo-

niveis s%o as misturas de momo- e diglicéridos,

Pode escolher-se o material do nicleo de
uma grande variedade de materiais como por exemplo edulcorantes,
medicamentos, aromatizantes e produtos semelhantes., Podem utili-
zar-se estes materiais isoladamente ou em combinagéio com um sis-
tema Unico ou miltiplo de libertag#io, Isto é, podem estar presen
tes um ou mais destes materiais numa matriz de revestimento ou
revestirem-se separadamente pela matriz e utilizados isoladamen-

te ou em combinagfio num produto final,

0 processo de preparag#io do sistema de li-
bertagfo envolve em primeiro lugar formar-se uma aglomerag#o do
material do niicleo e da matriz hidrofdbica. Os aglomerados sé&o
em seguida peneirados para se obterem particulas com cerca de
200 a cerca de 30 malhas e em que s3io em seguida revestidas com
uma ou mais camadas de material hidrofdébico para fornecerem uma
barreira protectora. O aglomerado é formado misturande com uma
agitag8io fraca o material gordo, isto é, o dcido gordo, ou a ce-
ra com O glicérido a temperaturas de cerca de 75o a cerca de 95°
C até se obter uma mistura homogénea, O material do micleo ou
combinag#o de materiais do niicleo sfo em seguida adicionados a
esta mistura e misturados com elevada agitac#o para distribuirem
uniformemente o material na mistura, A dispersdo é em seguida
feita passar num bico de pulverizag#o controlado pelo calor e é
congelada por atomizag#o, O termo congelado por atomizag8o aqui
utilizado refere-se & solidificac8io da goticula de liquido atomi

zado que arrefecem e solidificam apds encontrarem a temperatura
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mais baixa da atmosfera que os rodeia, Regula-se a press3o do
bico para controlar o tamanho da goticula de particula., As goti-
culas arrefecem e congelam logo que s#io emitidas do bico e con-
tactam com o ambiente mais frio. O resultado é uma particula ou
um aglomerado seco com uma forma aproximadamente elipsdéide ou
esférica, Nesta fase, os materiais das particulas estfio ligados
em conjunto com a matriz hidrofébica, mas n#o adequadamente re-
vestidos para protegerem totalmente o material do nicleo do am-
biente, Peneiram-se em seguida as particulas aglomeradas para
se obter a dimens%o pretendida como acima mencionado, A segunda
fase do processo de revestimento é geralmente necessaria para
fornecer a barreira protectora mais eficaz. Assim, reveste-se
em seguida o aglomerado utilizando procedimentos de granulagéo

de leito fluidizado convencionais,

0 segundo revestimento (por exemplo o re-
vestimento do aglomerado) pode utilizar a matriz hidrofébica.
Deve mencionar-se, contudo, que o revestimento externo nfo neces
sita ter os componentes de glicérido presentes dado que a molha-
gem da superficie do material do micleo n3o é critica neste pon-
to, tendo sido conseguida no primeiro revestimento., Assim, o re-
vestimento exterior necessita apenas de ter o material gordo e o
componente de cera e preferivelmente ambos, De preferéncia o re-
vestimento exterior compreende 6leo de soja hidrogenado e uma
cera de polietileno em quantidades respectivas de cerca de 61%
a cerca de 90% e de cerca de 10% a cerca de 40%, O produto final
é uma particula seca fina que é aqui referida como sistema de 1i
bertaglo, O sistema de libertagfo tem preferivelmente uma gama
de fusfo de cerca de 25° C a cerca de 96° C e mais preferivelmen
te uma gama de fus¥o de cerca de 46° C a cerca de L4° ¢, tal que
funde e liberta o material do niicleo dentro da gama normal de

temperatura do corpo de seres humanos,

Como alternativa, mas sendo um processo
menos preferido, pode deixar-se cozer, para a forma de folhas e
pulverizar-se para um tamanho de particulas de cerca de 30 a ceq
ca de 200 malhas US, (cerca de 600 a cerca de 75 um), a mistura
homogénea da matriz hidrofdbica e do material do micleo., As par-

t{culas pulverizadas podem ser ent¥o revestidas com a mistura hi
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drofdbica utilizando técnicas de granulagfo de leito fluidizado
convencionais, Um processo alternativo adicional de se obter o
sistema de liberta¢8o compreende a secagem por atomizagfio do ma-
terial do nicleo com um ligante conhecido como por exemplo celu-
lose ou polivinil pirrolidona ou semelhante para formar um agre-
gado, O agregado é em seguida revestido com a matriz de revesti-
mento hidrofébica utilizando técnicas de granulagfio de leito
fluidizado convencionais bem conhecidas do especialista., Estes
processos alternativos n#io s#io contudo t¥8o eficazes na prepara-

¢%o de sistemas de libertacg3io como o processo preferido.

B importante notar que o processo da inven
c¢%0 preferido envolve o congelamento por atomizaglio do material
1{quido hidrofdbico revestindo a matriz-niicleo seguido por gra-
nulag¥o de leito fluidizado que resulta num revestimento signi-
ficativamente e surpreendentemente melhor para a protecgéio do
material do niicleo. Quer o congelamento por atomizacé@io, quer a
granulag#o por leito fluidizado, isoladamente n&o fornecem revesg
timentos protectores adequados para o sistema de libertaglio e
resultam na instabilidade e libertag¥o prematura do material do
nicleo, A fase de congelacgZo forma um aglomerado do material do
micleo e da matriz hidrofdbica. A matriz liga em conjunto as
particulas do ndcleo mas reveste apenas parcialmente o nicleo.
0 material do micleo é "ocasionalmente" revestido no sentido em
que por mero acaso a matriz se reveste completamente ou envolve
o material particularmente se o material for dificil de reves-
tir,

A granulagdo em leito fluidizado é neces-
saria para conseguir o revestimento uniforme necessario para pTo
teger o material do micleo, Por exemplo, com edulcorantes, com a
forma de barras ou de agulhas como por exemplo o aspartamo, a
congelagBio por atomizag#io orienta os cristais de aspartamo para
uma aglomeraclo que é significativamente mais facil de revestir,
por exemplo, o aglomerado aproxima-se da forma elipséide ou es~
férica, que é entfo facilmente e uniformemente revestido no lei-
to fluidizado. O revestimento em leito fluidizado isoladamente
de edulcorantes como por exemplo o aspartamo n#o fornece uma pro|

tecg8o uniforme,
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Deve manter-se um equilibrio, contudo,
tal que n¥%o se utilize um revestimento demasiadamente espesso
de modo a evitar a libertagfio adequada do material do nicleo.
Determinou-se que usando um revestimento exterior em quantida-
des de cerca de 200 a cerca de 300% em peso do aglomerado se ma
ximizam os benef{cios protectores com os beneficios de liberta-
¢80 controlada., O uso de revestimento exterior em quantidades
inferiores a cerca de 30% em peso do aglomerado nfo fornece es-

pessura suficiente para a protecgfio do material do ndcleo.

No que diz respeito a formulaglio para pas-
tilhas elasticas em que se utiliza o novo processo de liberta-
¢%0, a quantidade de goma de base utilizada variara grandemente
dependendo de varios factores como por exemplo o tipo de base
utilizada, consisténcia pretendida e outros componentes utiliza
dos para se obter o produto final. Em geral, s&o aceitiveis
quantidades de cerca de 5% a cerca de 45% em peso da composigéo
de goma de base final para uso em composigdes para pastilhas
elasticas sendo as quantidades preferidas na gama de 15% a cer-
ca de 25% em peso, A goma de base pode ser qualquer goma de ba-
se insoliivel na dgua bem conhecida da técnica. Exemplos ilustra-
tivos de polimeros adequados para gomas de base incluem elasto-
meros naturais e sintéticos e borrachas naturais e sintéticas.
Por exemplo, o8 poli{meros que s#o adequados em gomas de base in-
cluem, sem limite, substincias de origem vegetal como por exem-
plo chicle, "jelutong", guta-percha e goma pura. Os elastomeros
sintéticos como por exemplo copolimeros de butadieno-estireno,
copolimeros de isobutileno-isopreno, polietileno, poliisobutile-
no, poliacetato de vinilo e suas misturas, s%o particularmente
dteis,

A composigBio de goma de base pode conter
solventes de elastomero para auxiliar no amaciamento do compone
te de borracha., Esses solventes elastdmeros podem compreender éj
teres de metilo, glicerol ou pentaeritritol de rosinas ou rosi-
nas modificadas como por exemplo rosinas hidrogenadas, dimeriza-

das ou polimerizadas ou suas misturas, Exemplos de solventes

elastdmeros adequados para uso nesta invenglio incluem o éster d
pentaeritritol de rosina de madeira parcialmente hidrogenada, é

ter de pentaeritritol de rosina de madeira, éster de glicerol d
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rosina de madeira, éster de glicerol de rosina parcialmente di-
merizada, éster de glicerol de rosina polimerizada, éster de

glicerol de rosina de dleo elevado, éster de glicerol da rosina
de madeira e rosina de madeira parcialmente hidrogenada e éster
met{lico parcialmente hidrogenado da rosina, como por exemplo

polimeros de alfa-pineno ou beta-pinenoj resinas de terpeno, in<
cluindo politerpeno e suas misturas, 0 solvente pode ser utili-
zado numa quantidade variando de entre de cerca de 10% e cerca
de 75% de preferéncia entre cerca de 45% e cerca de 70% em peso

da goma de base,

Podem incorporar-se varios ingredientes
tradicionais como por exemplo plastificantes ou amaciadores, E-
xemplos desses ingredientes incluem lanolina, acido estearico,
estearato de sédio, estearato de potdssio, triacetato de glice-
rilo, glicerina e produtos semelhantes, As ceras naturais, cerasg
de petrdleo, ceras de poliuretano, ceras de parafina e ceras mi-
crocristalinas podem também ser incorporadas na goma de base pa-
ra se obterem vdrias texturas desejidveis e propriedades consis-
tentes, Contemplam-se também misturas destes ingredientes tradi-
cionais, Estes materiais adicionais individuais s8o utilizados
geralmente em quantidades de entre cerca de 3% e cerca de 20%

em peso da composic®o de goma de base final,

A composig8o de goma de base para pasti-
lhas elasticas pode incluir adicionalmente os aditivos conven-
cionais de agentes aromatizantes, agentes corantes como por e-
xemplo tridxido de titédnio, emulsionantes como por exemplo leci-
tina e monoestearato de glicerilo e cargas adicionais como por
exemplo hidrdxido de aluminio, alumina, silicato de aluminio,
carbonato de cdlcio, e talco e suas combinagles, Estas cargas
podem ser utilizadas na goma de base em varias quantidades, De
preferéncia a quantidade de cargas quando utilizada variard en-
tre cerca de 4% e cerca de 30% em peso da composig8o final para

pastilha eléstica.
No caso em que se utilizam edulcorantes

auxiliares em adig#o aos presentes no sistema de libertac¥o, a
presente inveng3o contempla a inclus8io desses edulcorantes bem

conhecidos da técnica, incluindo edulcorantes naturais e artifi-
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ciais, Assim, podem escolher-se edulcorantes adicionais entre a
seguinte lista n#o-limitativa: agdcares como por exemplo sacaro
se, glicose (xarope de milho), dextrose, agicar invertido, fru-
tose, e suas misturas; sacarina e seus varios sais como por e-
xemple sal de sddio ou de cdlcioj dcido ciclimico e os seus va-
rios sais como por exemplo o sal de sddio; edulcorantes dipépti
dos como por exemplo o aspartamoj compostos de hidrocalcolonaj
glicirrizina; Stevia Rebaudiana (Stevidsido); e dlcoois de agi-
cares como por exemplo sorbitol, xarope de sorbitol, manitol,
xilitol, e produtos semelhantes. E também contemplado como edul

corante adicional o substituto de agicar n3io fermentdvel (hidro

lisado de amido hidrogenado) que é descrito na patente US

26 959, B também contemplado o edulcorante sintético 3,6-dihi-
dro=-6-metil-1l,1,2,3-oxiatiazin~4-ona~-2,2-diéxido particularmen-
te os seus sais de potdssio (Acessulfame-K), de sédio e de cdl-
cio descritos na Patente Germanica N® 2 001 O17.7. S%o contem-

plados também outros edulcorantes e suas misturas,

0s edulcorantes no sistema de libertaglo
per se, podem ser utilizados em quantidades necessarias para
fornecerem a dogura e preferivelmente em quantidades de cerca
de 0,01% a cerca de 30% em peso do sistema de libertagfo., O as-
partamo, sacarina e os seus sais sfo os edulcorantes preferidos
e podem ser utilizados em quantidades de cerca de 0,01% a cerca
de 25% e de cerca de 0,0l% a 50% respectivamente, em peso do
sistema de libertagfio., As quantidades preferidas destes edulco-
rantes s%o de cerca de 2 a cerca de 10%, mais preferivelmente
cerca de 4 a cerca de 6%, Podem usar-se edulcorantes auxiliares
em quantidades adicionais com base no peso total das composigdes

de goma para pastilhas eldsticas, como é convencional na técni-

ca,
Uma combinagfo particularmente eficaz de

edulcorantes é aspartamo, sacarina de sddio e acessulfamo K
(acessulfamo de potdssio). Podem utilizar-se a sacarina e os
seus sais e os sais de acessulfamo em quantidades de cerca de 5
a cerca de 50% em peso do sistema de libertagfio., Utiliza-se o
aspartamo em quantidades até 15% em peso quando utilizado nesta

combinacZo. Um ou mais dos edulcorantes podem encontrar-se na
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forma encapsulada antes da incorporagso no sistema de liberta-
¢8o, retardando assim a libertag3o do edulcorante e aumentando
o tempo da dogura perceptivel e/ou a sua libertag3io coordenada.
Assim, podem incorporar-se os edulcorantes de modo a que se li=-

bertem sequencialmente,

Descobriu-se também que a incorporag#io da
combinag3o de dois ou mais edulcorantes utilizada, isoladamente
ou como parte do sistema de libertag3o melhora a intensidade de
dogura como resultado do efeito de sinergismo. Exemplos de com-
binagdes sinérgicas s¥os sacarina/aspartamo; sacarina/acessulfa
mo de potdssioj sacarina/aspartamo/acessulfamo de potassio, Es-
tes edulcorantes podem também ser adicionados a uma confecgHo
alimentar, medicamentos ou produto pessoal final independente
do sistema de libertag#o. Assim, um bom produto pode ter uma do
gura que lhe é comunicada pelo sistema de libertagdo bem como
os sistemas edulcorantes auxiliares do sistema de libertagZo.
Descobriu-se também que estas combinag¢des de edulcorantes melho
ram o efeito de aroma duridvel do produto alimentar como por e-

xemplo pastilhas eldsticas.

Embora a canela seja o aroma principal,
contemplam-se também outros aromas adequados incluindo aromas
naturais e artificiais, e hortel¥ como por exemplo horteld pi-
menta, mentol, baunilha artificial, derivados da canela, varios
aromas de frutos, usados individualmente ou em mistura, Utili-
zam-se geralmente os aromas em quantidades que variam com o aro
ma individual, e podem, por exemplo estar nas gamas de cerca de
0,5% a cerca de 3% em peso da combinacgfio de pastilha esldstica
final e preferivelmen te cerca de 0,7 a cerca de 1,2%. Os aro=-
mas podem estar presentes no sistema de libertagdio, na prépria

composig¥o de pastilha eldstica ou em ambos,

0s corantes iteis na presente invengio,
incluem pigmentos como por exemplo didxido de titénio, que pode
ser incorporado em quantidades de cerca de 1% em peso, e prefe-
rivelmente até 6% em peso, Além disso, os corantes podem incluin
outros corantes adequados para aplicagdes alimentares, medica-

mentos, cosmética, e conhecidos como corantes F, D, ¥ C., e produ
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tos semelhantes, Os materiais aceitdveis para o espectro acima
definido de utilizag3o s3o preferivelmente soldveis em agua,
Exemplos ilustrativos incluem corante indigdide, conhecido co-
mo F,D,C, Blue N? 2, que é o sal dossdédico do dcido 5,5'-indi-
gotindissulfdénico, De modo semelhante, o corante conhecido como
F,D.XC, Green N? 1, compreende um corante de trifenil metano
e os sais monossddicos de 4=/ U-Metil-p-sulfobenzilamino)dife-
nilmetileno/-/ 1-(N-etil-N-p-sulfoni benzil)=2,5-ciclohexadie-
nimina), A lista completa de todos os produtos de F.D.%XC, e
D, dC. e as suas estruturas quimicas correspondentes podem ser
encontradas em Kirk-Othmer Encyclopedia of Chemical Technology,
no Volume 5, nas paginas 857-88k, cujo texto é deste modo aqui

incorporado por referencia,

As pastilhas elasticas da invenglio podem apre
sentar-se em qualquer forma conhecida da técnica, como por exem
plo var3o, placa, naco, tira, goma revestida endurecida, table-

tes e amida com goma no centro.

0 processo para a preparagiio da composigdo
das pastilhas eldsticas da presente invengfio é o seguinte: Fun-
de-se a goma de base (cerca de 85° a cerca de 900 C), arrefece-
-se para 78° C e coloca-se num equipamento de mistura convencio
nal pré-aquecido (60° C) equipado com liminas sigma, Adiciona=
-se em seguida o emulsionante, Em seguida, adiciona-se uma par-
te do sorbitol e da glicerina e mistura-se durante mais 3 a 6
minutos. Arrefece-se o equipamento da mistura e adicionam~se em
seguida o manitol e a parte restante do sorbitol e da glicerina
e continua-se a mistura, Nessa altura, a temperatura da goma pa
ra pastilha eldstica n3io aromatizada é de cerca de 39-42o Ce
Adiciona-se em seguida dleo aromatico e incorpora-se na base e
continua-se a mistura. Finalmente, adiciona-se o sistema de li-
bertagZo contendo o material edulcorante encapsulado e mistura-
-se durante mais 1 a 10 minutos, Adiciona-se o sistema de liber
tagsio como dltimo ingrediente. A temperatura final da goma é de
cerca de 39-h3° C. Descarrega~se em seguida a composig3o para
pastilhas eldsticas do equipamento, lamina-se, corta-se e con-

forma-se em pegas para pastilhas eldsticas.

Os seguintes exemplos servem para fornecer me
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lhor conhecimento da invencsio mas nfio se pretende de qualquer
modo restringir o ambito efectivo da inveng#o. Todas as percen-
tagens ao longo da especificagfio s8o percentagens em peso do
sistema de libertag#o final a menos que seja indicado o contri-

rio,
EXEMPLOS

Formularam-se os sistemas de libertag¢3o, para
uso no produto de composig3io para goma de pastilha elastica, de
acordo com as formulagBes apresentadas na Tabela I a seguir,
Tomou-se a formulag3io de controlo (D) da Patente US 4597 970
atribuida a Yang, previamente discutida., A formulag#io do siste-
ma de libertac#o controlada continha lecitina como componente
principal no material encapsulante, Em contraste, os sistemas
de libertag3o da invengéio (A-C) nZ%o tinham o componente leci-

tina.

TABELA I

Sistemas de LibertacZo - % em peso

(Invencfo) (Controlo) Ponto de
Ingrediente A B c D Fusfo °C
Aspartamo 17 17 17 17
6leo de palma - - 67 58.62°
endurecido
G6leo de soja (1) ™ 66 43 - 67-70°
Emulsionante sem 6 6 6 - 55-58o
lecitina (2)
Monoglicerido - == - 8 67-70°
destilado )
Cera de polieti- -— 11 34 - 87-93°
leno (3)
Lecitina - - - 8

100 100 100 100

(1) parcialmente hidrogenado
(2) monoestearato de glicerilo
(3) micro 195
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Incorporaram-se os sistemas de libertacgdo da
Tabela I nas composigdes para pastilhas eldsticas descritas na
Tabela II, a seguir apresentada, e prepararam-se a partir delas
o produto para pastilhas eldsticas, As peg¢as de pastilhas elésti
cas foram embaladas em saquetas seladas e submetidas a condigdes
de envelhecimento acelerado em fornos a 37° C por perfodos de
4,6,8,10 e 12 semanas, para permitir um tempo suficiente para
que ocorresse a potencial instabilidade, Determinou-se da experi+
éncia anterior que as interacgdes quimicas entre os constituin-
tes da composigdo para pastilha eldstica ocorreriam geralmente

neste periodo de tempo,

Obtiveram-se todas as composigdes sem a adi-
¢8o de aditivos corantes, e assim a pecga final de goma aparecia
branca. Apés envelhecimento, contudo, todas as gomas com leciti-~
na como componente do sistema de libertagifio adquiriam uma colora
¢8o localizada (manchas vermelhas) indicadoras de uma reacg#o
quimica. As manchas eram distribuf{das em toda a pega da goma pa-
ra pastilha eldstica. Adicionalmente, a goma no seu total torna-
va-se cor-de-rosa comparada com a sua cor branca original., As
pastilhas eldsticas com lecitina incorporada no sistema de liber
tagfio e na composigso de goma tinham uma cor-de-rosa mais inten-

sa globalmente, bem como um aumento no nimero e na intensidade

de cor das manchas,

As composig8es para pastilhas eldsticas da
inveng#o utilizavam lecitina na formulagio para as gomas para
pastilhas eldsticas per se, mas n3o se incorporavam lecitina no
sistema de libertag3io. Apds ensaios de estabilidade acelerada du
rante 12 semanas, n#o se observaram indicagfes de manchas ou al-
terag3es de cor, As pegas de pastilhas eldsticas permaneciam es-
sencialmente brancas, tal como as gomas de controlo que eram to-

talmente isentas de lecitina.

E aparente destes resultados que os sistemas
de libertagfo da invengZio podem ser incorporados em composigdes
para pastilhas eldsticas com edulcorante de aspartamo e aroma de
canela sem problemas de estabilidade devido a interacgdes quimi=-
cas que provocam alteragSes da cor e que alteram potencialmente

o sabor e textura do produto final.
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TABELA IT

Composic3o para Pastilhas Elasticas
Ensaios de Estabilidade - 37°C

Contro
Invencdo 10(0)
Ingrediente-% em peso I IT IIT IV(a) v VI(b)
Goma de Base 27,0 27,0 27,0 27,0 .27,0 27,0
Lecitina 0,5 0,5 0,5 0,5 - -
Poliol 55,0 55,0 55,0 55,0 55,0 55,0
Glicerina 13,5 13,5 13,5 13,5 14,1 14,0
Aroma 2,1 2,1 2,1 2,0 2,0 2,0
Sistema de libertagdo
Invenglio A 1,9 == - - 1,9 ==
Invengdo B - 1,9 - - - —
Inveng8io C - - i,9 - - -
Controlo D (contem
lecitina) - - - 2,0 - 2,0
100 100 100 100 100 100

(a) U.S. 4 597 970
(b) U.s. & 597 970
(¢) n8o se incorporou lecitina na parte da goma para

pastilha eldstica e também nZ%o no sistema de libertagfo

20 =

1




Chave

Apresenta-se a seguir na tabela III um resumo

dos resultados de estabilidade comparativas

Tabela III

Sistema Composigdo de
de Goma para Alterac%o de Cor Indicadora
Libertacfo Pastilhas de Instabilidade
1, Controlo = sem lecitina Sem alterag3o de corj produ=-
sem lecitina to permanecia estavel (bran-

co) apds 12 semanas/37 C.

2, U.S. 4 597 970 sem lecitina Manchas vermelhas localizadas
coloracgsio rosa global no pro-

com lecitina duto apds 4 semanas/BTOC

3. U.S.4 597 970 com lecitina Manchas vermelhas localiza-
com lecitina das distribuidas em todo o
produto; cor-de-rosa global
intensificando-se apés 4 se-
manas/37°C.
4, Invenglio - com lecitina Sem alteracg8io de corj; produ-
sem lecitina to essencialmente tZo estd-
vel como o produto de contro

lo apés 12 semanas/37°C

1. A goma de controlo foi formulada usando os sistemas de li-
bertag8io da inveng3o (Tabela I, Composig#o A) compreendendo
dleo de soja, monoestearato de glicerilo e aspartamo; a par-
te de goma de pastilha elastica foi tirada da composig&o
IIT, Tabela II.

2, e 3, Eram composig8es de pastilhas eldsticas preparadas de
acordo com U,S. 4 597 970.

L4, A composig8o do invento demonstra que eliminando a lecitina
no sistema de libertag3o e incorporando gorduras e ceras
com ponto de fus#o de cerca de 106 C ou superior resultava
num aumento inesperado na estabilidade, que se manifesta na
auséncia de reaccdes quimicas que provocam a descoloragdo
ou alteragfio de cor no produto para pastilhas eldsticas

final,
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REIVINDICAGCOES

- 12 .

Processo para a preparag¢fo de uma composig3o
para pastilhas elasticas com aroma de canela com uma estabilida-
de superior de cor, edulcorante e aromatizante na presenga de e-
dulcorantes de tipo aminodcido ou dipéptido compreendendo uma go
ma de base, um aroma de canela e um sistema de libertag3o de
substincia edulcorante susceptivel de efectuar uma libertagZo
controlada da substancia edulcorante, caracterizado por se in-

corporars:

A) uma gordura hidrogenada ou parcialmente
hidrogenada escolhida no grupo consistindo em 6leo de soja, Sleo
de palma, Sleo de semente de palma, Sleo de amendoim, éleo de se
mente de colza, 6leo de farelo de arroz, 6leo de semente de algo

d#o, dleo de girassol, dleo de agafrfio e suas misturas,

B) uma cera de polietileno possuindo um pon-

to de fusfo de 106° C ou superior,

C) um glicérido na quantidade de cerca de O0,}
9% a cerca de 20% em peso da composig3o da pastilha elastica to-
tal, e

D) um edulcorante de tipo aminodcido ou di-
péptido;
em que o referido edulcorante é encapsulado pela mistura dos com

ponentes A a C,
- 2 .
Processo de acordo com a reivindicag#o 1, ca
racterizado por o edulcorante ser o aspartamo.
- 32

Processo de acordo com a reivindicagdo 1, ca
racterizado por se escolher o elastémero da goma de base no gru-
po consistindo em chicle, "jelutong", balata, guta-percha, "le-
chi-caspi", sorva, co-polimeros de butadieno-estireno, poliisobu

tileno, co-polimeros de isobutileno-isopreno, polietileno, polia
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cetato de vinilo, e suas misturas,
- b4

Processo de acordo com a reivindicagd3o 1, ca
racterizado por se incorporarem edulcorantes e/ou aromatizantes

adicionais.
- 58 o

Processo de acordo com a reivindicag3do 1, ca
racterizado por se incorporar adicionalmente um material escolhi
do no grupo consistindo em substincias de enchimento, emulsionan
tes, agentes corantes, plastificantes, cargas, modificadores de

viscosidade e suas misturas.

- 6% .
Processo de acordo com a reivindicagdo 1, ca
racterizado por se incorporar a gordura em quantidades de cerca
de 63% a cerca de 90% em peso da composig3o total para pastilhas
elasticas.,
-7 .

Processo de acordo com a reivindicagdo 1, ca
racterizado por se incorporar cera de polietileno em quantidades
de cerca de 1% a cerca de 25% em peso da composigdo total para

pastilhas elasticas,
- 82 .
Processo de acordo com a reivindicagdo 1, ca

racterizado por o peso molecular da cera de polietilo no estar

na gama de cerca de 500 a cerca de 10 000.
- 92 .

Processo de acordo com a reivindicagio 1, ca

racterizado pof o glicérido ser o monoestearato de glicerilo.

A requerente declara que o primeiro pedido

il
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desta patente foi apresentado nos Estados Unidos da América em
23 de Dezembro de 1986, sob o nimero de série 945,745,

Lisboa, 28 de Agosto de 1987

]
o]
=
1]




e
x o
o v T e A
FR—

RESUMO

"PROCESSO PARA A PREPARAGA0O DE UMA COMPOSICAO ESTAVEL PARA PAS-
TILHAS ELASTICAS COM AROMA DE CANELA"

A invengso refere~se a um processo para a
preparacZo de uma composigfio para pastilhas eldsticas com aroma
de canela com uma estabilidade superior de cor edulcorante e aro
matizante na presenga de edulcorantes de tipo aminodcido ou di-
péptido compreendendo uma goma de base, um aroma de canela e um
sistema de libertacgXo de substancia dulcificante susceptivel de
efectuar uma libertacgdo controlada da substancia dulcificante

que compreende incorporar-se:

(A) uma gordura hidrogenada ou parcialmente hidrogenada escolhi-
da no grupo consistindo em dleo de soja, 6leo de palma, Gleo
de semente de palma, 6leo de amendoim, Sleo de semente de
colza, §leo de farelo de arroz, 6leo de semente de algoddo,

dleo de girassol, 6leo de agafr3o e suas misturas,

(B) uma cera de polietileno possuindo um ponto de fusfo de 106°c

ou superior,

(C) um glicérido na quantidade de cerca de 0,5% a cerca de 20%
em peso da composigfo da pastilha eldstica total, e

(D) um edulcorante de tipo aminodcido ou dipéptido;
em que o referido edulcorante é encapsulado pela mistura dos

componentes A a C,
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