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“METODC PARA REFINAMENTO DE MATERIAL CELULOSICO,
FPRODUTO DE CELULOSE ALTAMENTE REFINADC E USO DO PRODUTO”

CAMPO DA INVENCAO

A presente invengio refere-se & fabricacio de com-
posicdées de material de fibra de celulose, o produte a base
de fibra, e produtos contendo ¢ produto a4 base de fibra.

ANTECEDENTES DA INVENCAQ

Muitos subprodutos agricolas e alimenticios contém
quantidades substanciais de celulose. A celulose & conheci-
da como de utilidade numa grande faixa de mercades. A in-
dustria alimenticia utiliza celulese como um substituto para
a4 gordura, um componente em produtos tals como suplementos
de fibra dietéticos, agentes de suspensdo, emulsificantes,
agentes aglutinantes de agua, bem como em filmes e revesti-
mentos comestiveis. A indastria farmacéutica utiliza celu-
lose como um compeonente nos agentes de volume e fibras die-
téticas para tratamento e prevencao de deoenca cardiaca coro-
naria, diabketes Tipo II, hipertensdo, diverticulose, hemor-
roidas, obesidade e assim por diante. Aplicagdes industri-

als da celuleose incluem o uso em meic de filtro, pintura a

[

atex, etc.

Fibras de celulose nativas contém lignina, um ma-
terial polimérice encontrado em cada tipe de planta vascu-
lar. Processos da técnica precedente para refinamento de
celulose procuram remover a lignina antes de gualguer trata-
mento substancial das fibras. A lignina é conhecida por fa-
zer com gue as fibras de celulose se aglutinem umas as ou-

tras, reduzindo assim, a are superficial dispenivel para
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gquaisquer reagdes, Acredita-se que, a presencga da lignina
também reduza a capacidade das microfibras de celulose se
entrecrurarem e emaranharem, reduzinde assim a integridade
estrutura e/ou resisténcia do produto final.

0 pedido de Patente Publicado US 0020060382 des-
creve um processc para fazer fibras lyocell compreendendo as
ezapas de: (a) contatar uma pelpa compreendendo celulose e
hemicelulose com uma proporcdc de um reagente suficiente pa-
ra reduzir o grau de polimerizacgdo da celulose na falxa de
cerca de 200 a 1100 sem reduzir, substancialmente, o teor de
hemicelulose da polpa; (b) reduzir o ndmerc kapa da polpa
tratada de acordo com a etapa f{(a) até um valor inferior a
cerca de 2,0, e (¢} formar fibras da polpa tratada de acordoe
com co as etapas (a} e (b).

O processo descrito por Turbak et al., (Patente
U.s. n® 4.374,702) para preparacao de MPC de polpa de madei-
ra, envolveu, basicamente uma operacidc de homocgeneizagdo,
durante a gqual a polpa de madeira era repetidamente passada
por um homogeneizador de alta pressdc, ate a suspensac tor-
nar-se uma dispersaoc substancialmente estavel. O homogenei-
zador tinha um orificiec de didmetro pequeno em gue a suspen-
sao era submetida a uma gueda de pressac de pelo menos 2000
psi, e um impacto de desaceleracgdo de alta velocidade contra
uma superficie sdlida. A homogeneizagidc &€ um processo muito
eficiente que converte as flbras em celulose microfibriladas
sem alteracac quimica substancial do material de partida. ©
termo “sem alteragdo guimica substancial” significa o fato

de qgue o material celuldsico ndc se destina a medificacdo
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quimica uniforme, tal como esterificagao, acidulagac, adigao
de substituinte, ruptura molecular macic¢a e similar. A homo-
geneizagao efetua, principalmente, uma alteracdc no tamanho
fisico, com altera¢des gqulmicas apenas potencialmente modes-
tas que ocorrem incidentalmente. A celulose finamente divi-
dida também & produrzida em processos tradicionais, usades na
manufatura de polpa mecanica, chapa de fibra plastica e pol-
pa de papel. Contudo, esses processes tradiclionals envoelvem
0 usc de tratamento guimico adicional para polpas de celulo-
se disponiveils, como por exemplo, hidrdlise acida ou merce-
rizagdo, que altera, gquimicamente, ou degrada as poglpas de
celulose preparadas. Na indastria de papel, é conhecldo gue
a resisténcia do papel esta diretamente relacionada a quan-
tidade de batedura ou refinamento que as fibras recebem an-
tes da formacidc. Contudo, a batedura e refinamento, conforme
praticadeo na induistria de papel sdo processos relativamente
ineficarzes, wvisto grandes quantidades de energia serem dis-
pendidas para ganhar quantidades relativamente pegquenas de
fibrilacdoc de abertura de fibra.

A remocidc de lignina da celulose & atualmente rea-
lizada usando temperaturas e pressdes extremamente altas.
Essas condicdes extremas fazem com gue os fragmentos de ma-
téria prima se rompam, afastando-se, liberando assim, as de-
sejadas microfibras & base de celulose. Além disso, a maté-
ria prima & submetida a altas concentracdes de hidrdxido de
sdédio. Ver, por exemplo, Patente U.S. n® 5.817.381 para
Chen, et al., Um tal processce tem gastos de energia muito

intensos, em termos de temperaturas e pressdes regueridas.
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Além dissc, © processo produz uma corrente de refugo vista
como neciva, devido a nivels elevados de pH ocasionados pelo
uso de grandes guantidades de hidroxido de sddio.

0 tratamento da corrente de refugo adiciona ao
custo de producdc e impacta a eficiéncia global deste pro-
Cesso.

Um recente melhoramento no processo por Lundberg
et al., (Pedido de Patente U.5. n® de série 09/432/%45%) com=-
preende um método para refinamento da celulcse, o processo
compreendende embeber matéria prima em NaOH com uma concen-
tragdo de cerca de cinco 5 a 50% (base secal para produzir
matéria prima encharcada que fica em macerag¢do por cerca de
& horas para permitir gque o NaQOH opere, refinando ¢ material
brute encharcado para produzir material refinade, dispersan-
do o material refinado pra produzir material refinado dis-
persc, e homogeneizagdo do material refinade disperso para
produzir gel de celuleose altamente refinade (HRC) com uma
concentracgdao de lignina de pelo menos cerca de 1% e uma ca-
pacidade retentora de agua (WRC) de cerca de 2% a pelo me-
nos cerca de 56 g de H:0/g de HRC seca. O método de Lundberg
et al., produz uma corrente de refugo com um pH na faixa de
8 a 9 e um volume reduzido se comparado com processcs de re-
finamentoe de celulose convencionais. Em uma modalidade, ©
métode compreende alinda secar e lavar © material brute en-
charcade até o pH ficar abaixo de cerca de 8 a 9, alvejando
o material lavado a uma temperatura de cerca de 20 a 100°%
em peréxide de hidrogénio com uma concentracgdo de cerca de 1

a 20% e base seca, e lavar & filtrar o material alvejado pa-
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ra produzir um material filtrado com um tecor de sdlidos de
cerca de 30% (trinta por centro). O material filtrado pode
ser refinado passando-se através de um refinador de chapa.
O refinador de placa rompe, essenclialmente, a lignina guando
esta fragmenta o material em particulas de celulcse refina-
da, O método da invencido & asseverado ser eficiente em
energla porgue ndc requer altas pressdes & temperaturas como
nos processos da técnica precedente.  Apesar da presenca de
maicres concentragdes de lignina no preoduto final, o gel de
HRC da invencao de Lundberg et al. tem uma capacidade de re-
tengdo de adgua pelo menos tdo koa ou melhor do gue os produ-
tos da técnica precedente. O uso de um refinador de placa
para romper a lignina, ao invés de usar altas concentracdes
de NaOH, tem a wvantagem adicional de produzir uma corrente
de refugo ndo prejudicial com um pH dentro da faixa de B8 a 9
e um volume reduzido.

A U.5. Patente n® 6.083.582 descreve um processo e
materiais em que, fibras de celulose altamente refinadas sao
guebradas em micrefibras e ainda processadas em composigdes,
filmes revestimentos e materials sc¢lidos, gue soam biocdegra-
daveis e até mesmo comestiveis. O processo para formacao de
composicdes endurecivels pode compreender providenciar uma
composicdo compreendendo fibras de celulose que ndo de ma-
deira altamente refinada, reduzindo mecanicamente o tamanho
da fibra de celulose gque nioc de madeira, a menos de 2 mm,
reduzindo a quantidade de ligagdo das microfikras por ligni-
na dentro de tais fibras de celulose gue nido de madeira pre-

sente na composigdao compreendends fibra de celulose para
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formar um primeiro produto de fibra, providenciando pressao
de pelo menos 300 psi para o referido produte de fibra, en-
quanto esta na presenga de um liquide, e remover tal pressio
dentro de um intervalo de tempo, ao qual ira causar com gue
a fibra de celulose rompa-se num sequndo produto de fibra
compreendendo microfibras em tal liguido. A patente descre-
ve géneros alimenticios em gue o material com valor nutrici-
cnal e revestide, enrolado ou revestide e enrolado com um
filme de material produzido das fibras da Patente,

A Patente U.8, 6.231.913 descreve uma composigdo
de fibra em pré-emulsdo (ocu seja, a mistura formada de um
Sdleo e mistura que pode ser formada numa emulsdo dleo-em=-
agua usando eguipamento de emulsificacgdc padrdao conhecido
pelos versados na técnica, tal como homogeneizador de alta
pressdo, ultrassdnico, ou cutro homogenelizador, um disposi-
tivo rotador/estator, e eguipamento similar., A pressado em-
pregada, a velocldade de cisalhamento e/ou o tempo de emul-
sificacioc pode variar amplamente, dependendo do eguipamento
particular empregado. A pressdo empregada, gquando os homo-
geneizadores s3c usados para a emulsificacdo, ira wariar,
geralmente, de cerca de 130 psi a cerca de 220 psi, com cer-
ca de 18 psi sendo preferida. Quando o equipamento diferen-
te dos homogeneizadores & usadc para emulsificacdao, a velo-
cidade de cisalhamento empregada ird variar, geralmente de
cerca de 9.000 a cerca de 100.000 segundos reciprocamente. ©
tempo de emulsificacdo ira variar, geralmente de cerca de 1
segundo a cerca de 10 minutos, mas pode ser maior, dependen-

do se a emulsificacido é realizada num passo unico, ou en
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miltiplos passocs, e ira variar, mals comumente de cerca de 2
segundos a cerca de 30 segundos,

Apesar dos melhoramentos na filbra de celulose, a
manufatura e propriedades gque sao providenciadas dentre es-
ses varios processos e materiais podem ser melhorados mais
ainda. Adicionalmente, o processos, ainda que sejam melho-
rados com vista ao favorecimento ambiental, seriam deseja-
vels se pudessem ser mails simplificades, melhorados para
produzir mais predutos funcionais, e produzir cada vez menos
subprodutos danosos.

SUMARIC DA INVENCAC

Os presentes processos incluem procedimentos (es-
pecialmente de secagem e/ou rehidratacdo) descritos em maio-
res detalhes a seguir que tenham aplicabilidade geral & ma-
nufatura de fibra de celulose altamente refinada ou produtos
particulados. Alguns processos, de acordo com a presente
inven¢ao, encontram vantagens particulares no uso da selegao
mais discriminatéria de material crgénico (por exemplo, au-
mentar a percentagem de teor de raiz e fruto na matéria pri-
ma a fim de aumentar a percentagem de material celular pa-
renquimatose, em oposigdo aos materials organicos com maio-
res proporcdes de materlal celular esclerengquimatoso. A ma-
téria orgénica bruta de uma fonte celular de fruto ou de ve-
getal com substancialmente (pelo mencs 30%), primariamente
{pelo mencs 30% ou pele mencs 51%) substancialmente, {pelo
menos 75%) de uma estrutura de parede celular exclusivamente
parenguimatosa pode ser tratada com um processo brando para

formar microfibras altamente absorventes. As células de fru-
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tos citrices, cencuras, uvas, tomates, chicdria, abacaxi,
magas, arande, batatas e beterraba, sdc particularmente sus-
cetivels de processamento a fim de gerar fibras de celulose
altamente refinadas, com propriedades tGnicas e melhores. Es-
sas microfibras exclusivamente parengquimatosas (a segulr re-
feridas como EPM's) tém retencdc de umidade melhorada e/ou
propriedades espessantes que permitem as fibras providenciar
beneficios dnicos quando combinadas (seja em sua forma Umida
cou guando rehidratadas de uma forma seca) aos produtos co-
mestiveis (por exemplo, mercadorias cozidas, alimentos li-
quefeites, alimentos batidos, carnes, aditivos ou extensores
de carne {(tals como aditivos a base de farinha) e produtos
comerciais tais como produtos aditivos Hamburger Helper®),
bepbidas, produtos laticinios, etc.) & em misturas usadas pa-
ra gerar produtos alimenticics comestivels (por exemnplo, in-
gredientes assados, desidratados cu produtos de baixa hidra-
tagdoc). Os materials de fibra podem ser providenciados como
espessantes industriails, espessantes de tinta, espessantes
de mancha, espessantes para revestimento, e similares.

DESCRICAD SUCINTA [DAS FIGURAS

4

a

A Figura 1 mostra uma comparacdo grafica de curvas
reclégicas para polpa batida processada de Fiberstar versus
#xantana & PGA {(alginato de propilenc glicol).

A Figura 2 mostra uma comparagac grafica escoléas-
tica das qualidades das mercadorias cozidas apés trés dias
comparando-se com produtos com e sem materiais de polpa ci-
trica processada da presente invengao.

A Figura 3 mostra uma comparagao grafica escolas-
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tica das qualidades dos produtos cozidos apds nove dias com-
parado a produtos com e sem materiais de polpa citrica pro-
cessada da presente invengéo.

DESCRICAO DETALHADA A INVENCAO

Um Produto de material celuldsico altamente refi-
nado (por exemplo, celulose, celulose modificada, celulcse
derivatizada, hemicelulose, lignina, etc.) pode ser prepara-
do por tratamento geralmente moderado e ainda providenciar
propriedades equivalentes cu melhores do gue as propriedades
dos melhores produtos de celulose altamente refinados, de
processc mais intenso e ambientalmente desfavoravel. Células
de frutas ocou vegetals com uma estrutura de parede celular
parenquimatosa exclusivamente podem ser tratadas com um pro-
cesso geralmente brande para formar microfibras altamente
absorventes, As células de frutes citricos e beterrabas sao
particularmente disponiveis em grandes volumes para permitir
processamento volumosoe gerande fibras de celulese altamente
refinadas com, caracteristicas unicas e melhoradas. Essas
microfibras exclusivamente parenguimatosas (referidas a se-
guir comgo EPM's) tém retencgdo de umidade melhorada e propri-
edades espessantes para fazer com gque as fibras providenciem
beneficics unices guando combinadas aos produtos comestivels
{por exemple, produtos cozidos, alimentos liquefeitos, ali-
mentos batidos, carnes, recheios para carne, produtos de la-
ticinios, icgurte, entradas de alimento congelado, sorvete,
etc,) & em misturas gue podem ser usadas para gerar produtcs
alimenticics comestivels, Iipor exemplo, ingredientes para

assado, produtos desidratados ou de balxa hidratacao).
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Um novo processco para produzir celulose altamente
refinada (HRC) a partir de parede de célula parenguimal, ou
seja, subprodutos de fruta citrica e de beterraba, na ausén-
cia de uma etapa de embebimento com hidréxido. Este & um
avango significativo em relacdc ao estado da técnica confor-
me descriteo nas patentes de Chen e de Lundberg. Dinand et al
{Patente US 5.864.983) recomenda-se também o uso de uma eta-
pa de tratamento quimico além do alvejamento. Na presente
invengao, & possivel obter-se funcionalidade mais alta (me-
dida como viscosidade) em comparagdo com Dinand et al., em-
bora agui seja usado mences tratamento quimico, o gue & pro-
vavelmente devido & guantidade mais alta de cisalhamento e
de energlia quimica que colocamos nos materials. O produto é
capaz de exibir as mesmas ocu propriedades aperfeicoadas de
retencao de 4dgua e propriedades fisicas dos produtos agrico-
las mais vigorcosamente refinados, e em alguns casos podem
mesmo fornecer valores de retencdo de agqua mais altos, pro-
priedades de espessamento e outras, gue podem produzir bene-
ficics unicos, em campos particulares de uso.

Descrigdes gerais da invengdo incluem um predute
de celulose altamente refinade, o qual compreende microfi-
bras derivadas de massa vegetal de fibra organica compreen-
dendo peloe mencs 50% por peso de todas as massas de fibra
como massa de fibra parenquimal, tendo o produto de celulose
altamente refinado uma capacidade de retengio de agua alca-
lira de pelo menos 25 g de H:O0/g de produto de celulose, al-
tamente refinado, seco e métcdos para fornecer e usar estes

produtos, O produte de celulcse altamente refinado pode ter
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uma capacidade de retencdo da dgua de pelec menos 50 g de
H:0/q de produto de celulose, altamente refinado, seco.

Paredes de células parengquimais referem-se ao te-
cide macio e suculenteo, o qual é o tipo de parede de célula
mais abundante em plantas comestivels. Por exemplo, em be-
terrakas, as células parenquimais sdo o tecido mais abundan-
te gue circunda os tecidos wasculares secundarios (xilem e
floem). Paredes de células parenguimais contém paredes celu-
lares relativamente finas comparadas 4as paredes celulares
secundarias que sdo fixadas Jjuntas pela pectina (Haard e
Chism, 1996, Food Chemistry, Ed. By Fennema, Marcel Dekker
NY, NY). Em paredes celulares secundarias (tecides de xilem
e ftloem}), as paredes celulares s8¢ mais espessas gue as cé=
lulas parenquimais e sao ligadas juntas com lignina {Smook).
Essa terminologia & bem entendida na técnica.

Como usado na pratica da presente invengac, o ter-

ALl o

me “seco” ou “Ypreoduto seco™ refere~se a uma massa contendo
menos gue 15% por peso de fibras como agua. A fibra orgéni-
ca compreende pelo menos 50% por peso de massa de fibra de
produtos crgdnicos selecicnades do grupo consistindo em be-
terrabas, fruteos citricos, uvas, tomates, chicdria, batatas,
abacaxi, mag¢a, cenouras e arandes. Um produto alimenticio ou
aditiveo alimentar pode ter pelo menos 0,05% por pesoc de sd-
lidos no produto alimenticio ou aditive alimentar do produto
de celulose altamente refinado supracitade. O produto ali-
menticio também pode ter pelo menos cerca de 1% ou pelo me-

nes cerca de 2% por peso da fibra de celulose altamente re-

finada da invencdo,
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Um método para refinar material celuldsice pode
compreender:

erbeber a matéria prima de massa de fibra orgdnica
de planta compreendendoe pelc menos 50% por peso de toda a
massa de fibra como massa de fibra parenguimatosa numa solu-
¢cdo aquosa com menos gue 1% de NaOH.

drenar a matéria prima e deixar gque a matéria pri-
ma sedimente durante um periode suficiente sob condicgdes
(incluindo condigdes ambientais de temperatura ambilente e
pressao, bem como condigdes aceleradas | de forma gue as fi-
bras e as celulas fiquem amaciadas para gue o cisalhamento
possa abrir as fibras em pelo menos 40%, pelo menos 50%, pe-
lo menos &0%, ou pelo menos 70, 80, 90 ou 95% de seu poten-
cial tedrico. Isto iraé reqguerer, normalmente, mais de 4 ho-
ras de embebigdoc para se consegulr esta faixa de potencial
tedrico. Prefere-se, gue, esta embebigdo seja por mais que
5 horas, & preferivelmente por pelo menos cerca de & horas.
Este tempo de embebigdac é critico para fazer com gue os ma-
terials amclegam completamente. Quando uma concentracac tao
baixa quanto esta & usada para a embebigdoe, sem o tempo de
sedimentagdo, o©s materiails ndc amclecem completamente e po-
dem ndo ser c¢isalhados/abertos em seu potencial completo.
Este processo produz materials brutos embebidos, e o proces-
so continua com refinamente do material bruto embebide para
produzir material refinado, e secagem do material bruto em-
bebido.

0 processc pode realizar a secagem por muitos mé-

todos comercials diferentes, emborz alguns mostrem desempe-
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nho melhor na pratica da presente invengao. Prefere-se gue
a secagem seja reallizada, pelo menos em parte, por secagem
de leito fluido, ou secagem instantdnea ou uma combinagdo
das duas. Um processo de secagem alternativo cu etapa de se-
cagem assoclada & realizado pelo menos em parte, por secagem
de bandeja. Por exemplo, a secagem em leito flulido pode ser
realizada, por adigdo de uma primeira corrente de massa de
fibra organica de planta e uma segunda corrente de massa de
fibra orgdnica de planta & secadera, tendo a primeira cor-
rente um teor de umidade de pelc mencs 10% menos que o teor
de umidade da segunda corrente de massa de fibra orgénica de
planta. O uso de maicres diferengas no teor de umidade (por
exemplo, pelo menos 15%, pelo menos 20%, pelo menos 25% pelo
mencs 40%, pelc menos 50% do percentual pesco-a-peso de 4agua
ou percentual pesc-a-peso de agua-para-sélido) também se en-
contra no escopo da pratica da invengdce. No método de seca-
gem, a agua pode ser extraida com um scolvente orgdnicc antes
da secagem. No processo de secagem de duas correntes, a se-
gunda corrente de massa de fibra organica de planta pode ter
pelo menos 25% de teor agua para sélidos e a primeira cor-
rente pode ter menos gque 15% de teor de agua para sdélidos,
Esses processos podem ser praticados como processcs de lote
ou centinuo. © método pode usar o corte em peguenos pedagos
e lavagem da massa de celulose antes da embebicio,

Outra descricdo de um processo util de acordo com
a invencde pode incluir a drenagem e lavagem do material
bruto embeblde em agua de lavagem para produzlr material la-

vado, alvejamentc deo material lavade em perdxideo de hidrogé-
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nio para produzir um material alvejado, e lavagem e filtra-
cao do material alvejado para produzir um material filtrado.

A secagem de um material de fibra expandida de
acordo com a invencdo pode utilizar temperatura ambiente ou
maiores temperatura de ar gue secam © produto de fibra ex-
pandida e mantém as funcionalidades do material de fibra de
pelo menos duas caracteristicas de area superficial, ligacio
ac hidrogénic, capacidade de retencio de adgua e viscosidade.
E também de utilidade no uso de retro-misturacdo ou evapora-
¢ao para levar a massa de fibra organica de planta numa re-
lacgdc sdlidos/dgua gue ira fluidizar o ar numa secadora ao
ar de leito fluideo. Isto pode ser reallizado, particularmen=-
te, com um método que utiliza uma secadora de leito fluido
ou secadora flash para secar o produte de fibra celuldsica
expandida ou altamente refinada.

0 uso de uma secadora de leito fluido ou flash &
uma wantagem sobre o©s métodos de secagem sugeridos por Di-
nand et al.. Verificou-se gue, pelo usc de um leito fluido
ou secadora instantinea, baixas temperaturas e umidade con-
trolada ndc sac necessarias para secar os materiais da pre-
sente invencdo. De fato, embora quase qualquer temperatura
de secagem no leito fluido ou secadora flash possa ser usa-
da, secou-se o produtoe da presente invengdc usande altas
temperaturas ac ar (400°F) = 204,4°C e conseguiu-se um pro-
duteo seco com propriedades funcicnais quase equivalentes
apds rehidratacdo comparado a materials antes da secagem.
Adicionalmente, usando o processo da presente  invencao,

qualquer produto celuldsico expandidc na area superficial
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pode ser seco e um produto funcional cobtide, sendo que nao
estad limitado a materiais de parede celular parenguimatoscs.
0 uso de um leito fluido ou secadora flash, o usc de tempe-
ratura ao ar para secagem relativamente alta (400 F -
204,4°C) e a capacidade em secar paredes celulares naoc pa-
renguimatesas {(célula secundaria) e obter um produto funcio-
nal esta em grande contraste com as temperaturas relativa-
mente baixas por exemplo, 100°C (212°F) e tipos de secadora
ensinadas por Dinand et al. para secar materiais de parede
celular parenguimatosos expandidos.

0 Pedido de Patente da Universidade de Minnesota
{Lundberg et al.) descreve a capacidade em se obter um pro-
duto seco funcional. Contudo, o Gnice modo em gue eles fo-
ram capazes de obter um produto sece funcional fol atraveés
da secagem por congelamente (Gu et al., 2001}, - de (Gu, L.,
R. Ruan, P. Chen, W. Wilcke, P. Addis. 2001, Structure Func-
tion Relaticnships of Highly Refined Cellulose. Transac-
tions of the ASAE. Vol. 44(6): 1707-1712). A secagem por
congelamento nac € uma opera¢ac de secagem economicamente
viavel para grandes volumes de produtos de parede celular
expandidos.

Os produtos de fibra da invencgdo podem ser reidra-
tades ou parcialmente reidratados de modo gque o produto de
celulose altamente refinado seja reidratado até um nivel de
mencs gque 90 g de H.0/g de massa de fibra, 70 g de H.0/g de
massa de fibra, 50 g de H:0/g de massa de fibra ou reidrata-
do a um nivel infericor a 30 g de H:0/g de massa de fibra ou

menos do gue 20 g de H:0/g de massa de fibra. Este processc
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de reidratagdc ajusta as funcionalidades do produte dentro
de uma faixa alvo de pelo mencs uma propriedade selecioconada
do grupo consistinde de capacidade de retengaoc de agua, ca-
pacidade de retencio de dleo, & viscosidade e pode incluir o
usc de um misturader de alto cisalhamento para dispersar ra-
pidamente materiais de massa de fibra organica de planta nu-
ma solucdo. Ainda, o método pode inclulr reidratacgdc com
embebicido dos materials secos numa solugdo com ou sem agita-
cdo suave.

Areas preferidas de usc incluem um produto de pa-
daria para o gual pelo menos 1% por peso do produto de fibra
organica da invengdoc estd presente no produto de padaria. O
processo pode intensificar a estabilidade de um produto de
padaria por adicdc de pelo menos 1% por peso do preduto da
reivindicacidc ao produto de padaria, noermalmente numa faixa
desde 1% a 10% por pesc do produto de massa de fibra orgéni-
ca de planta aco produto de padaria antes de ser cozido e a
seguir cozinhando o produto de padaria. Este processo pode
inclulr aumento de estabilidade ao armazenamento de um pro-
duto de padaria a base de farinha compreendendo adicionar de
1% a 10% por pesc do produte de massa de fibra orgénica de
planta altamente refinado 1 ao produto de padaria antes de
cozinhar e a segulir cozinhar o produto de padaria.

O processoe basico da invencdc pode ser descrito,
genericamente, providenciande novos e aperfeicoados subpro-
dutos de refugo de fibra de polpa de frutos cltricos (ndoc a
madeira e caule e as folhas de arvores ou da planta, mas do

frutoe, tante polpa como casca) ou fibra de beterraba, toma=-
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tes, chicdria, batata, abacaxi, maga, arande, uvas, cenouras
e similar (também sem o caule e as folhas). A massa de fi-
bra providenciada & a seguir opcionalmente embebida em agua
ou sclucdo aguosa (preferivelmente, na auséncia de hidrdxi=-
dos de metal ou metalicos suficientes, por exemplo, KOH,
CaOH, LiOH e NaOH) peorgue isto elevaria o pH para acima de
9,5, preferivelmente, na completa auséncia de tals hidréxi-
dos {(definitivamente mencs gque 3,0%, menos do que 1,0%, mais
frequéncia menos do gue 0,9%, menos que 0,7%, menos gue
0,5%, mencs gue 0,3%, mences gue 0,1%). O material embebido
&, a seqguir, drenado ¢ opcionalmente lavade com agua. A isto
se segue copcliconalmente, uma etapa de alvejamente (qualquer
agente de alvejamento pode ser usado, mas agentes de alveja-
mento brandos gque ndo destruirdc toda a estrutura fisica do
material de fibra deverdoc ser usados, com perdxido de hidro-
génie sendo um material preferido, bem como alvejantes de
cloro brancos). Verificou-se também gue a etapa de alvejar é
opcional, mas que em alguns produtos, requerem menos teor de
cor e reguerem alvejamento. O material alvejade (opcional-
mente) & lavade e filtrado antes de ser submetido (opcicnal-
mente) a uma maguina de fragmentar, tal como um refinador de
placa que fragmenta o material em microfibras. O material
opcionalmente embebido, alvejado e refinado & a seguir, op-
ciconalmente, disperso e homogeneizado a alta pressdo para
produzir gel de HRC,

A dispersdc HRC da presente invengdo & um gel al-
tamente viscoso, semitranslicide. Modalidades de HRC compre-

endem p6s secos gue 540 redispersavels em agua para formar
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sclugdes similar a gel. Az caracteristicas funcionais de
HRC sao relacionadas a varias propriedades, incluinde capa-
cidade de retencgdo em agua e dleo, tamanho de poro médio, e
drea superficial. Fssas propriedades referem-se, intrinse-
camente, a caracteristicas de absorcio, mas as propriedades
e beneficios providenciades pelos processos e produteos da
invengac parecem relacionar-se a propriedades adicionais
triadas na pratica da invencdo.

A presente invengdo tambeém inclui um gel de HRC
aguoso com uma concentracdo de lignina de cerca de um a vin-
te porcento (1 a Z20%). Os produtcos de HRC da presente in-

vengado apresentam uma WRC surpreendentemente alta, na faixa

{%

de cerca de 20 a pelo menos cerca de 56 g de H:0/g de HRC
sSeCo, Esta alta WRC & pelo menocs tao boa como, em alguns
casos melhor, gque WRC dados produtos da tecnica precedente
com concentragdes menores da mesma lignina. 0Os produtos de
HRC apresentam algumas propriedades boas para a capacidade
de retencdo de dleo {(ORC).

Um ponto de partida geral para um processo de
acordo com a invencde comega com matéria prima de tamanho
suficientemente pegquenc para ser processada no aparelho ini-
cial (por exemplo, onde se realiza a embebigic ou lavagem)
tal comc um aparelho de embeber ou cuba. O subproduto pode
ser providenciado diretamente como um resultado do processa-
mente anterior (por exemplo, remocdo do suce, remocido de
agucar, remocao de betaina, ou cutroe processamentc gue re-
sulte nos subprodutes de fibra. O processo da presente in-

vengadoe pode também comecar quandc ¢ material brute @ reduzi-
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do em tamanhe {(por exemplo, picado, fragmentado, pulveriza-
do} & pegas menores do gue ou iguals a cerca de 10 x 5 cm ou
S cm x 2 cm. Qualguer tipo convencional de aparelho de redu-
cdo do ftamanho anual ou automatizado (tal come picador, fra-
gmentador, cortador, fatiader, ete.) pode ser usado, tal co-
mo faca, ou um cortador de dimensdc comercial maior. O mate-
rial bruto dimensionade resultante ¢ a seguir lavado e dre-
nado, removendo assim a sujeira o materials estranhos inde-
sejados., O material brute lavado e picado & a seguir embe-
bido. O banho ¢ mantido a uma temperatura de cerca de 20 a
100°C. A temperatura € mantida dentro desta faixa de modo a
amolecer ¢ material. Em uma modalidade, cerca de 100 g de
material bruto picade & embebide num banhe de 2,5 litros
dentro de uma faixa de temperatura de cerca de 20 a 80°C por
12 a 90 minutos.

O material bruto embebido resultante € submetido &
cutra lavagem e drenagem. Esta lavagem e drenagem adicio-
nais tende a ser mais significativa em beterrabas, batatas,
cenouras (e em algum grau também, tomates, chicdéria, maca,
abpacaxl, arandes, uvas, e similar) do gue para material ci-
trico. Isto porgue beterrabas, batatas, c<enouras, Jque cres-
cem na terra aoc invés de serem apcliados em arbustos e arvo-
res como sac os produtos citricos, tendem a “pegar” mals ma-
terials do solo em gue crescem. Beterrabas e cencuras ten-
dem a ter materiais de coloracdc mais persistente [corantes,
pigmentos, minerais, oxalatos etc) e sabor/faroma fixo, que
tambem sac freguentemente desejados serem removidos, depen-

dendo de seu uso final., Em uma modalidade, o material bruto
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embebide & lavade com dgua fria. Em uma modalidade, o mate-
rial & drenado. Isto é copcicnalmente seguldo por alvejamento
do material com perdxide de hidrogénic a concentracdes de
cerca de um a 20% (base seca) de perdxide. A etapa de alve-
jamento ndc € funcicnalmente necessaria para efetuar a con-
versdo de fibra de citricos e uva em celulcse altamente re-
finada. Com relagdo 43 cenouras e beterrabas, algum proces-
samento guimico pode ser desejavel, embora este processamen-
to pogsa ser significantemente menos estressante para a fi-
bra do que o alvejamento usado em produtos HRC & base de mi-
lho. Da experiéncia da regquerente, alguma etapa quimica é
necessaria para beterrabas e o alvejamento & uma oOpgac. O
usc de banhos de pré-tratamento alcalincs € uma outra opgdo.
O tratamentc com acido ou cutro agente alvejante & também
uma opcac.

O material & copocilonalmente alvejado a cerca de 20
a 100°C por cerca de cinco a 200 minutos. O material alve-
jado €, a segulr, submetidc & lavagem com dagua, seguido por
filtragac com uma peneira. A peneira pode ser de gualguer
tamanho. Em uma modalidade, a perneira tem um tamanho de ma-
lha de cerca de 30 a 200 micra.

2 material filtrado contendo sdélidos pode entao
ser refinadeo (por exemplc, num refinador de placa, moinho de
pedra, moinhe de martelos, meinho de bolas ou extrusoral.
Em uma medalidade, o material filtrado gque ingressa na refi-
nadora (por exemplo, refinadora de placal contém cerca de 4%
de sbdlidos. Em cutra modalidade, o reflnamentc pode ocorrer

na auséncla de adicdo de agua. 0 refinador de placa frag-
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menta, eficazmente, as particulas criando microfibras. O
refinador de placa que também & denominado um moinhe de dis-
co, compreende um corpe principal com duas placas de ago
ressaltadas para triturar materials. Uma placa, uma placa de
refinagdc, & girada enguanto uma segunda placa permanece es-
tacionaria. As placas definem ressaltos que auxiliam na
trituracdo. Um refinador de placa & fabricado por Sprout
Waldron of Muncy, PA e & o Modelo 12-ICP. Este refinador de
placa tem um motor de 60 cavalos-vapor operando a 1775 rpm.

A adgua pode ser introduzida no refinader para aju-
dar na manutencdo dos solidos fluindo sem interrupgac. A
agua auxilia na preven¢ao das placas do refinador de supera-
gueciments, farendo com gque o©s materiais no refinador se
gqueimem. {Isto € um problema, independente do tipo de tri-
turagdo ou dispositivo de cisalhamento usade). A distancia
entre as placas & ajustavel no refinador. Para ajustar as
distdncias da placa de refinacdeo, um dial enumerado foli fi-
xado com um micrdmetro, e o correspondente namero no dial
fol registrado. Varias distdncias de placa foram avalliadas
¢ o numero de ajuste registrado. Uma série de consisténcias
de fluxo fol usada no refinador, gue fol ajustado variando-
se a taxa de alimentagde de sélidos., A guantidade de agua
fluindo através do refinador permaneceu constante. As amos-
tras foram enviadas através dos refinados varias vezes. Em
uma modalidade, os materiais sdo passados uma ou mails vezes
atraves do refinador de placa.

As microfibras podem entdo ser separadas com uma

centrifuga para produzir materials refinados, Os materials
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refinados s3c entdoc diluldos em agua até o teor de sdlides
ficar em cerca de 0,5 a 37%. Este material é entdo dispersoc.
Em uma modalidade, a dispersac continua até que seja obtida
uma suspensdo substancialmente uniforme, em cerca de 2 a 10
minutos. A suspensac uniforme reduz a probabilidade de entu-
pimento.

Os materials refinados dispersos resultantes, ou
seja, microparticulas podem entdc ser homogeneizadas em
qualgquer modo de operacdo no homogeneizador de alta pressao
conhecido operando a uma pressac adequada. Em uma modalida-
de, pressdes maiores do gue cerca de 5.000 psi sdo usadas.
O gel de HRC (celulose altamente refinada) resultante pode
apresentar um tecr de lignina de cerca de 1 a 20% por peso,
dependendo, em parte, de seu teor original.

A auséncia de uso de uma embebilcac de NaOH branda
antes a etapa de refinacdoc na presente invengdo antes da ho-
mogeneizacdo de alta pressac nao regquer o uso de cozimento
de alta pressac e alta temperatura (alta temperatura signi-
fica uma temperatura acima de 100°C e alta pressiao quer di-
zer uma pressac acima de 14 psi absclutos). Cozimento a al-
ta temperatura e alta pressdo podem ser usados, mas com a
desvantagem econdmica e de rendimento do produto. Este novoe
precesso evita, além disso, a necessidade para, ou concen-
tragdes brandas de NaOH ou de NaOH altamente concentrado e o
impacto ambiental indesedavel associade de descarregar agua
de refugoe contendo qualsquer quantidades de NaCH e compostos
organicos. O processo também evita uma necessidade para um

sistema de recuperagac extenso. Em uma modalidade, o pH da
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corrente de descarga na presente invengadc € apenas cerca de
8 a 9 & pode até mesmo atingir 7. O método da presente in-
vengdce tem a vantagem adicional de reduzir agua de despeijo
significantemente scbre o©s5 processos da técocnica precedente,
usande apenas cerca de 1/3 a metade da quantidade de agua
usada em processcs convencionals para produgdoe de gel de HRC
e guantidades mesmo menores daguelas usadas nos processo de
Chen.

Taodas as operacdes mecdnicas, de refinagao, cen-
trifugagdo, dispersio e homogeneizacgio, podem ser vistas co-
me opcionais, especialmente no caso de polpa de citricos ou
outras polpas de frutos arbdreos. Adicionalmente, outras
operagdes de corte podem ser usadas, tais como extrusora,
moinho de pedra, moinhe de bolas, moinho de martelos, etc.
Para polpa de citricos, os Unicos processos que s30 necessa-
rios para se produzir uma estrutura celular expandida sdo
secar (usando o novo processc de secagem) ¢ a seguir hidra-
tar adequadamente o material brutc antes da etapa de expan-
dir e cisalhar do processc da invengdo. Este processo sim-
ples poderia também ser usadeo em outras fontes de material
bruto.

E hidratacgdo € um termo gue significa reconstitui-
gdo da fibra seca de volta a seu estado hidratado de forma
que tenha & funcionalidade similar a de um material pré-
seco. A hidratacdo pode ser obtida usando varios meilos. Por
exemplo, hidratacdo instantdnea colocando os produtos secos
numa sclugdco seguldo por cisalhamento da mistura. Exemplos

de dispositives de cisalhamento sdc um dispersor de alto ¢i-
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salhamento, homogeneizador, misturadora, moinho de bolas,
extrusora ou moinho de pedra. Um outro melo para hidratar os
materiais secos & colocar o produto seco numa solugao e mis-—
turar ©s materiais durante um pericde de tempo usando um
agitacdo suave ou minima. A hidratacio dos materials secos
antes de usar numa receita, também pode ser realizada em ou-
tros materiais fibrosces insoldveis para intensificar sua
funcionalidade.

A lama inicial de fibras/células dos produtos EPM
& dificil de secar. Ha até mesmo uma apresentacgido na técni-
ca (poer exemplo, Patente U.5. 4.413.017 e Patente U.5.
4.,232.049) em que a lama de tais produtos processados ndo
pode ser facilmente seca sem processos carcs e consumidores
de tempo (tais como secagem por congelamento, secagem em
leito plano prolongado e similar). R secagem por congelamen-
to & eficaz, mas nac & economicamente efou comerclalmente
vidwel. Similarmente, secaderas de pandeja podem ser usadas,
mas 05 reguisitos de extensac de tempo, trabalho e energia
fazem deste, um processo muito caro. As lamas dos subprodu-
tos citricos efou beterraba podem ser secas economicamente e
eficazmente de acordo com as seguintes praticas da invengao.
Qualguer tipo de método de secagem por convecgdc pede ser
usado, incluindo um secadeor instantlneo, secadora de leito
fluido, secadora de pulverizacdo, eto. Un exemplo de um se-
cador gque pode ser usado € um secador de leiteo fluido, com
materials secos sendo adicionados para a lama para equili-
brar o teor de umidade nos materiais. Verificou-se que, por

adigdo 5:1 a 1:1 de materiais secos a umidos dentro da seca-
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dora de leito fluido melhora o fluxo de ar dentro da secado-
ra e o material pode ser eficazmente seco. MNa auséncia da
combinacdc de materiais “secos” e “amidos”, a lama tendera a
permitir meramente gue o ar forme bolhas através da massa,
sem secagem eficaz e sem um real fluxo no leito fluido na
secadora, s termos “umidoe” e “seco” sdo, naturalmente, al-
go relative, mas podem ser genericamente wvisto como: umido
com pelo menos (teor >40% agua/<60% sdlidos), e material se-
co: com menos gue teor de 20%/80% de solidos. As gquantidades
nac sac tao criticas como o impacic gue as quantidades pro-
porcionails de materials e seus respectivos teores de agua
tém na permissdo do fluxe de fluido dentro da secadora de
leito fluido. Essas faixas sdo estimativas. Sempre sera pos-
sivel usar material “amido” com teor de umidade mais baixo
mas que teria de ter sido obtide por uma secagem anterior ou
outro processo de remogdo de agua. Para fins de economia, e
nac visando a produgac de microfibras de HRO de acordo com a
presente invencgdo de subproduto de citricos ou beterrabas, &
mais econdmico usar massa de fibra com teor de umidade mai-
or, come o material amido. Apds a mistura dos materials
umidos e secos ter sidoe seca no leito fluido (gue pode ser
feito com ar a uma temperatura mals moderada do gque a neces-
saria com secadoras de lelto planc (por exemplo, ar a tempe-
ratura ambiente com baixa umidade relativa (RH), bem <omo
poderia ar aquecide). Uma secadeora instantdnea pode também
ser usada alternativamente ou em combinacido com uma secadora
de leite fluido para eferuar reducdo de umidade deo subprodu-

to citrice ou da beterraba antes de produzir um produto seco
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funcicnal. Seria necessario, naturalmente contrelar o tempo
de residéncia na secadora flash, para efetuar a proporgao
apropriada de reducdc de umidade e evitar gueima. Essas eta-
pas podem ser providenciadas pelo fabricante primario ou da
fonte, ou o produte pode ser providenciado para um consumi-
dor intermediario gque executara esta etapa de secagem para a
especificacie do processo que € pretendide neste estigio.

Um aspecto do processo de secagem é 0Util para a
secagem de gualsquer produtos de celulose expandidos, espe-
clialmente para secagem de fibras de celulose altamente refi-
nadas e particulas gque foram extremamente dificels ou caras
de secar. Os produtes foram secos com sucesso, principal-
mente apenas com secagem por congelamento Como um processo
comercialmente viavel. Aguele processc € caro e de energia
intensa. Um métcde de acorde com a presente invengao para
secagem de qualguer fibra de celulose expandida ou produto
particulade compreende a secagem de um produto de celulose
expandide providenciandeo uma primeira massa de produte de
fibra de celulose expandida com um primeirc teor de umidade
com um peso de agua por peso de sélides de fibra; providen-
ciar uma segunda massa de produto de fibra de celulose ex-
pandida com um segundoe teor de umidade como um peso de agua
por peso de sdlides de fibra, o segunde teor de umidade sen-
do pelo mencs 20% mencs do gue o primeiro teor de umidade,
combinar tal primeira massa de produte de fibra de celulocse
expandida e tal segunda massa de produto de celulose expan-
dido para formar uma massa combinada; secar a massa combina-

da num ambiente de secagem para formar uma massa combinada.
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0 método pode ter a massa combinada seca até um tecr de umi=-
dade infericr a 20 menos gque 10, mencs que 8, menos gue 5,
ou menos gque 3 H:0/g de massa de fibra. ¢ método, a guisa
de exemplos ndo limitantes, pode usar meios de secagem sele-
cionados do grupo consistindo em secadoras flash, secadora
de leito fluide e combinacdes destes.

A reldratagdo e cisalhamento (particularmente alto

cisalhamente a niveis de pelo menos 10,000 sec™!, preferi-

velmente pelo mencs 15.000 sec’!, mais frequentemente, maicr
do que 20.000, maior de que 30.000, maicr do que 40.000, e
convenientemente mals que 50.000 sec’ (o que & a taxa de
cisalhamento real usada em alguns dos exemplos) para o pro-
duto de fibra seco permitir que a fibra cisalhada resultante
retenha mais umidade e retenha umidade com mais vigor. Ob-
servou-s5e no uso de materiais de acordo com a pratica da in-
vengao que, guande os produtos de fibra da invengao sao rei-
dratados, © nivel de atividade de agua da fibra reidratadas
& reduzido na fibra (e a fibra presente nua ocutra composi-
¢ao) se comparado com agua livre gue seria adicionada & ou-
tra composicido, tal come um produte alimenticio. 0Os produ-
tas alimenticios gque resultam do cozimento com 0,1 a 50% por
peso do produte de fibra HRC da invengdo presente fol visto
ser altamente aceitdvel a testes sensoriais nos produtos,
(carater crocante, sabor/aroma, grac/textura, gosto, cheiro
¢ frescura, especialmente para produtos mistos, alimentos
congelados, produtos cozidos, produteos de carne, e mais par-
ticularmente, para mercadorias de padaria, produtos de pada-

ria, e produtos de carne). Muito importante, os produtos
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mantém suas gualidades de sensacgdo de paladar e sabor mais
demoradas, devide a4 maior retencio de umidade. A alta ab-
sorbancia de agua e natureza bem dispersa do produto tambem
o ceonduz a ser um agente espessante/agente de suspensdo efi-
ciente em pinturas, mclhos de salada, gueijos processados,
molhos picantes, laticinios, produtos de carne e outros pro-
dutos alimenticios.

Rosguinhas, paes, pastéis e outros produtos de fa-
rinha, que se imagina serem mals frescos guando umidos, ten-
dem a reter a umidade e suas caracteristicas sensoriais com-
pativeis com frescura mals tempce com a inclusdo dessas fi-
bras. Nos produtos de padaria o volume do pd3o mantém-se
igual com adic¢ao do produto da presente invengio,

Em uma outra modalidade, os produtos HRC da pre-
sente invengac possuem uma WRC e CORC que 580 pelo menos tdo
bons cu até mesmo melhor do que os produtos da tecnica ante-
rior {(incluindo o produto de Chen.) relativo as caracteris-
ticas de retengdc de agua e da resisténcia desta retencdo.
Isto € real, mesmo se os produtos da presente invengdc pos-
sam ter uma maior concentragac de lignina do que os produtos
produzidos usando processos convencionals e secos (e a mesma
guantidade como os produtos das patentes de Lundberg). Pre-
sume-se qgue, a lignina gque esta presente fol substancialmen-
te inativada até um grau suficiente de modo gue a formagio
de grupos indesejdveils ndo ocorra a segulr. Um outro motive
para essas propriedades melhoradas pode ser devido & estru-
tura de rede porosa gue esta presente nos produtos HRC da

presente invencdo, mas gue & perdida nos produtos da técnica
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antericr cevido a alta concentragdo em NaOH, e gue pode ser
ligeiramente reduzida mesmce com solugdes de NaOH brandas
usadas na Patente de Lundberg.

Uma série de propriedades inesperadas e beneficios
foram providenciados pelo produte de microfibra de celulocse
altamente refinada da presente invengdo derivado de material
de célula parenguimatoso. Esses produtos sdce algumas vezes
referidos agul comoe “estruturas de parede celular exclusiva-
mente parengquimatoso”. Isteo & uma indicagdo do fato de gue a
fonte principal deo material adveéem das estruturas de célula
de plantas, que sdo células de parénguima. Como observado
antes, as5 microfibras de HRC da invencdo ndo sdo produzidas
por tratamento brando de folhas, haste, etc., das plantas
{que ndc sac apenas estruturas de parede celular de parén-
gquima, mas tém estruturas celulares multoe mais substanci-
ais). Isto ndo significa gue qualquer fonte de citricos ou
células de beterraba e fibras usadas na pratica da presente
invengdo devem ser purificadas para dar apenas células de
parénguima. A relativa presenga de células mais substanci-
als de folhas e caules ocasionara apreximadamente, que pro-
porcdes relativas de célula ou material de fibra permanegamn
come material menos eficar ou mesmo material gue ndc & con-
vertido em HRC, mas iraoc aglr mais na natureza de preencher
as microfibras de HRC aperfeigoadas da presente invencio,
Pode ser desejavel em alguns casos, permitir que partes sig-
nificantes das células e fibras mais substanciais permanegam
ou até mesmo se misturem ao produto HRC (com base em parén-

quima de citrico cu beterraba) da presente invencgdoe com as



(%3]

10

15

20

V]

30/49

fibras HRC da técnica precedente cobtendoe intermedidrics de
propriedades particularmente desejadas da presente invengédo
e os da técnica anterior. Nos processos de fabricagidoc ante-
riores da inveng¢doc {ou seja, © processo em que as células
gue constavam essencialmente apenas de paredes de células
parenguimatosa sdo convertidas em microfibra ou particulas
de HRC de acordo com o processo de tratamento brando da pre-
sente invencdco) as c¢élulas mais substanciais e fibras podem
estar presentes em proporgées ponderals de até 50%. Prefere-
se gue concentragdes mais balxas das fibras mais substanci-
ais estejam presentes, de modo a cbter melhor o benéfico das
propriedades das filbras HRC da presente invengdo, de modo
que as propeorcdes de células com paredes de célula exclusi-
vamente parenquimatosas no lote ou corrente de fluxo ingres-
sando na cerrente do processo de refinamento constituam pelo
menos 50%, pelo menos 60%, pelo menos 70%, pelc menos 80%,
pelo menos 90%, pelo menos 95%, pelo menos 97%, pelo menos
98%, pelo menos 99% ou preferivelmente cerca de 100% do ma-
terial fibroso ou celular adicionade para a corrente de flu-
o de refinamento. © produto de fibra final devera conter
também aproximadamente proporgdes iguais do produto HRC da
presente invencdc com relacidc acs outros aditives HRT ou
aditivos de fibra.

Dentre as propriedades e beneficios inesperados
dos materiais de HRC da presente invengdo derivados do refi-
namento brando de células e fibras de subprodutos de citri-
cos e beterraba, estdoc o fato das fibras HRC, a estabilidade

das fibras HRC de células parenquimatosas, a alta proprieda-
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de de retengaoc de agua, a resisténcia das propriedades de
retengao de agua das fibras, a capacidade das fibras HRC em
reter umidade em material alimenticio sem promover degrada-
¢do, deterioracdc ou apodrecimento do alimento, guando com-
parado a produtos alimenticios com concentracgdes similares
de umidade presentes no produto que ndo estd ligado a fibras
de HRC. A capacidade de retardar a migracdo de umidade dos
materiais de fibra da presente invengdoc & também parte do
beneficio. Esta migragdo de agua adiada e atividade de &agua
da agua retira ou abscrvida pelas fibras da invencio pode
ser relacionado 4 atividade de ligacdc previamente discutida
e resisténcia de ligagdc da agua pela fibra. Quando a umida-
de fica retida longe dos outreos ingredientes gue s3o mais
sujelitos a deterioracdo com base na umidade, oz materiais da
invengao propiciam beneficios significatives a este respei-
to. Esses beneficios podem ser vistos, particularmente nos
produtos alimenticios (incluindo produtos cozidos como paes,
pastéis, barras, pdes doces, tortas, biscoitos, tortas, pas-
teldao, recheios, cozidos, saladas protéicas (por exemplo,
salada de atum, saladas de galinha), cereais, bolachas, car-
nes, produtos de laticiniocs processados, quelijo processado,
entradas e similar) que sac armazenados como produtcs acaba-
dos, seja, congelados, refrigerados, cozidos, ou a tempera-
tura ambiente embalados. & fibra de HRC da presente inven-
¢do pode propiciar como parte de uma mistura embalada gque
pode ser usadas pelo consumidos, com as fibras de HRC perma-
necendo no produto final para dar os benéficos da invencao

ne produtce acabadoe {assado cu cozide) pele consumidor., O ma-
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terial de fibra de HRC da presente invengdo propicia outras
propriedades fisicas modificando as probabilidades na prédti-
ca da invengio. Por exemplo, as fibras podem fornecer pro-
priedades espessantes, auxiliar na suspensdc ou dispersao de
outros materials dentro de uma composicdc, e similar. Essas
propriedades estdc especialmente presentes nas fibras de HRC
da invengdo provindas de beterrabas,

A percentagem das fibras no produte final que é
desejavel providenciar beneficios identificaveis & tdoc balxa
quanto 0,01% ou 0,05% ou 0,1% do pesc seco total do predutoe
final. O produto de fibra de HRC da invencic pode ser usado
de 0,05 a 50% por peso do peso seco dos produtos, 0,5 a 40%,
1 & 40%, 1 a 30%, 1 a 25%, 1 a 20%, 1 a 15%, 1 a 10%, & 2 a
20% por peso do peso seco do produte final.

Uma propriedade inesperada €& para o preduto seco
acabado ter uma viscosidade numa sclucdc a 1% de 1000 -
300.0 cps a 0,5 rpm quando medido usando um viscosimetro de
Brookfield LVDV++ (Middleboro MA) uma propriedade inespera-
da adicional destina-se ao produtce final processado ter cur-
was reoldgicas similares como outros hidrocoldides comuns
tais como goma xantana. Os produtos de fibra expandidos da
invencdo sio altamente eficazes e intensificadores da visco-
sidade ambientalmente seguros. Além disso, esles sdc bastante
uteis em produtos comestivels, além dos benéficos funcionais
gque adiclonam aos produtos comestivels tais como bebidas,
queijos, produtos assades, produtos liquides e semi-liguidos
festufados, sopas, &tc.).

A dnvencdo sera melhor descrita com referéncia ao
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seguinte exemplo gue € oferecido & guisa de ilustragac da
presente invencgdo e das vantagens da mesma. FEste exemplo de
mode algum deve ser limitantes, apenas ilustrativo.
EXEMFPLOS

Exemplo 1

Fragmentos de polpa de beterraba secos foram obti-
dos de um armazém local. A polpa de beterraba foil a sequir
molda a um pd usando um moinho de discos ou refinados. Um
refinador de placa particularmente Gtil & fabricado por
Sprout Waldren of Muncy, PA e & ¢ Modelo 12-ICP. Este refi-
nador de placa tem um motor de &0 cavalos vapor cperando a
1775 rpm. Apds os materiais secos serem triturados, eles sao
embebidos em agua quente a 100°C por 5 minutos a 5% de soli-
dos, onde os materials comecam a absorver umidade. Os mate-
riais embebidos foram entde lavados com agua numa peneira
para remover gualguer particulado indesejavel cu materiais
scliovels. Apds embebicd&ce, o3 materiais foram diluidos a 3%
de sélidos e alvejados num tangue de 150 galdes (555 litros)
com agitagao. As condigdes de alvejamento foram 15% de perd-
xido de hidrogénic {baseado no peso da matéria secal um pH
de 11,5 & uma temperatura de B0°C pro uma hora. Apds alveja-
mento, © material fol a seguir lavado numa peneira. Apds al-
veiamentoe, o035 materials foram refinados novamente a 3% de
sélidos usando o mesmo refinador da primeira etapa, que foi
seguide por mais redugao no tamanho de particula num Reator
ITKA Dispax, Modelce DR 3-6A (Wilmington HNC). OCs materiais
dispersos foram entdc homogeneizados trés vezes a B000 psi

{velocidade de cisalhamento de aproximadamente % x 10° sec’')
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usando um homogeneizadeor de alta pressdaoc APV Gaulim, Modelo
MC{P)-45 (Wilmington MA}. O material homogeneizado fol en-
tAaoc seco a 120 - 48,9%9°C num Desidratador Harvest Saver
produzido por Commercial Dehydrator Systems (Eugens, OR). O
material seco fol entdo triturado num Fitzmill, Modelo D6
(Elmhurts, IL), com uma peneira de aco inoxidivel de malha
316 de calibre 22 redondo de 0,050 polegada (0,12 cm). Apds
triturar os materiais triturados, foram a sequir reidratados
a 1% de sdlides usando uma misturadora doméstica de cozinha
padrao em alta velocidade por 3 minutos. Mediu-se a viscosi-
dade usande um Viscosimetro de Brookfield LVDV++ (Middlebo=-
ro, MA), com eixcs cilindricos. Xantana Keltron e alginato
de propilleno glicol (PGA) foram obtidos de CP EKelco. Solu-
goes a 1% foram produzidas misturandc-se os materials na
misturadora por 3 minutes. Determinou-se a reolcocgia usando
o mesme viscosimetro de Brookfield. Os resultadeos sdao mos-
trades na Figura 1. Estes dados demonstram que as fibras da
invengace sac capazes de providenclar uma viscosidade de pelo
mencs 23,000 a uma concentracidco de 1% de fibras derivadas de
beterrabas a 1 rpm a 20°. Enceontra-se na habilidade da téc-
nica o uso dos ensinamentos desta invengdo para providencilar
viscosidades malores do que 24.000 e malores do gue 25,000
nessas concentracgdes e condigdes para produzir as fibras de
celulose altamente refinadas a base de célula de parénguima
da invengao. Isto se evidencia da Figura 1.

Figura 1: Comparacac de curvas de reclogla para
polpa de beterraba processada Fiberstar versus Santana e PGA

falginatgo de propileno glicel).
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EXEMPLC DE CITRICOS 2-6

EXEMPLO 2:

Células de polpa de laranija, lavadas congeladas
foram obtidas de Vita Pakt ({Covina CA). Adicionou=-se 4gua
gquente & polpa congelada para descongelar a polpa. Apds des-
congelar, o©s materiais foram desidratades numa peneira para
remover gqualguer excesso de adgua e levar o teor de sdlidos a
5%. 0s materiais descongelados e peneirados foram refinados
usande um moinho de disco Sprout Waldron (Muncy, PA}, Modelo
12-1CP. Os materlals refinados foram entdo dispersos a 5%
de sélidos a 50.000 seg’ de velocidade de cisalhamento
usando um Reator IKA Dispax'™, Modelc DR 3-86A (Wilmington,
NC). Mediu-se entido a viscosidade usando um viscosimetro de
Brookfield LVDV++ (Middlebore, MA) com eixos cilindricos.

EXEMPLO 3:

Ceélulas de polpa de laranja, lavadas congeladas
foram obtidas de Vita Pakt ([Covina CA). Adicicnou-se agua
guente 3 polpa congelada para descongelar a polpa. Apds des-
congelar, os materiais foram desidratados numa peneira para
remover gualquer excessc de dgua e levar o teor de sdlidos a
5%. 0Os materiails descongelados e peneirados foram refinados
a 5%, de sdlidos usando um moinho de disco Sprout Waldron
[{Muncy, PA), Modelo 12-ICP. 0Os materiais refinados foram &n-
tido dispersos usande um Reator IKA Dispax™, Modelo DR 3-6A
(Wilmington, NC] a 5% de sdélidos. Os materiais dispersos fo-
ram homogenelizados uma vez a B000 psi usando um homogeneiza-
dor de alta pressdaoc APV Gaulin, Modelo MC(P}-45 (Wilmington

MA] a 5% de solidos. Mediu-se entdo a viscosidade usando um
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viscosimetro de Brookfield LVDV++ (Middleboro, MA! com eixos
cilindricos.

EXEMPLO 4:

Células de polpa de laranja congeladas foram obti-
das de Vita Pakt (Covina CA). Adicionou-se agua guente a
polpa congelada para descongelar a polpa. Apds descongelar,
0os materials foram desidratades numa peneira para remover
gualquer excesso de agua e produzir ume polpa com um teor de
solidos de 5%. OUs materiais congelades e peneirades forma
refinados a 5% de sdélidos usando um moinho de disco Sprout
Waldren (Muncy, PA), Modelo 12-ICP. Os materials refinados
foram entdo dispersos usandoe um Reator IKA Dispax'™, Modelo
DR 3-6A (Wilmington, NC) a 5% de sdélidos. Os materiais dis-
persos foram homeogeneizados uma vez a 8000 psi [(aproximada-

1 de velocidade de cisalhamento) usando um

mente 5 x 10° seg
homogeneizador de alta pressac APV Gaulin, Modelo MC{P)=-45
(Wilmington MA} a 5% de soélidos. Os materials homogeneizados
foram secos a 70° = (21°C) num Desidratador Harvest Saver™
produzido per Commercial Dehydrator Systems (Eugene, OR). O
material seco fol a seguir triturado num Fitzmill, Modelo D&
{Elmhusrt IL}) com uma peneira de ago inoxidavel 316 calibre
22 redonda, de 0,050 polegada (0,12 cm). Apds triturar os
materiais triturados foram entdc reidratados a 1% de soldes
ugsandc uma misturadora doméstica de cozinha padrdc em alta
velocldade por 3 minutos. Mediu-se entdc a viscosidade usan-
do um viscosimetro de Brookfield LVDV++ (Middleboro, MA) com

eilxocs cllindricos.

EXEMPLO 5:
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Células de pelpa de laranja congeladas foram cbti-
das de Vita Pakt (Covina CA}). Adicionou=-se Agua guente a
polpa congelada para descongelar a polpa. Apds descongelar,
os materiais foram desidratados numa peneira para remover
gualquer excesso de dgua e produzir uma polpa com um teor de
salidos de 5%. Cs materiais foram entdo colocados numa mis-
turadora em alta velocidade por 3 minutos. (aproximadamente
30.000 a 40.000 seg™ de velocidade de cisalhamento), medin-
do-se entac a viscosidade usando um viscosimetro de Brookfi=-
eld LVDV++ (Middleboro, MA) com eixos cllindricos.

EXEMPLO €3

Células de polpa de laranja congeladas foram obti-
das de Vita Pakt (Covina CA). RAdicionou-se agua gquente A&
polpa congelada para descongelar a polpa. Apds descongelar,
os materiais foram desidratados numa penelira para remover
qualgquer excesso de agua e produzir uma pelpa com um teor de
stlides de 5%. Os materials descongelados e peneirados foram
secos a 70°F = (21°C) num Desidratador Harvest Saver™ produ-
zido por Commercial Dehydrater Systems (Eugene, CR). O mate-
rial seco foi a seguir trituradeo num Fitzmill, Modelo Dé
{Elmhusrt IL} com uma peneira de aco inoxidavel de malha 316
calibre 22 redondo, de 0,050 polegada (0,12 cm). Apéds tritu-
rar ©s materiais triturados foram entdc reidratados a 1% de
scldos usando uma misturadora doméstica de cozinha padrac em
alta velocidade por 3 minutos. (velocidade de cisalhamento

ooa

vt

de aproximadamente 30.000 a 40.000 seg '). Mediu-se ent
viscosidade usando um viscosimetro de Brookfileld LVDV++

{Middleboro, MA) com eixecs cilindricos.
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Tabela mostrando viscosidades de células de polpa

citrica apds varias condigdes de tratamento,

Exemplo n° Viscosidade (cP)

t de sdHlidos 0,5 rpm 10 rpm
2) 1% 15207 1428
3) 1% 15477 1966, 5
4} 1% 8728 4 587,5
5) 1% 15117 1608
&) 1% 10275 999

Exemplo 7

Reidratacdc do Produto sece Usando Equipamento de

Tamanho de Producgdo

Quadre™ (Milburn, NJ} (produto de polpa de laranja
seco reldratado a 3% de sélidos e operando a mistura atraves
de seu emulsificador Modelo Z3 wvarias vezes. Como demonstra=
se na tabela a segulr, uma etapa através de seu emulsifica-
der & mais eficaz do gue reidratar por cisalhamento 3,5 mi-
nutos numa misturadora. Com esta maguina de estilo, o produ-
to & introduzide no alimentader dispersor, onde cal para uma
corrente de agua, torna-se hidratado e val diretamente para
a mistura de ingredientes sem necessidade de um tangue de
dispersio podendo ser dimensionado pra reidratar numa produ-
gac em larga escala.

Tabela mostrandc viscosidade (3% de sélides) para
varias etapas através de um emulsificador de alto cisalha-

mento versus misturadora doméstica.
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Cisalhamento Viscosidade (cP) a 3%

Método 0,5 rpm | 10 rpm | 60 rpm | 100 rpm | 200 rpm
Disp. 1 etapa 25.375 1,923 405 260,1 138,5
Disp. 2 etapas 36.172 1.668 473 3350 191
Disp. 3 etapas 35.512 1776 525 340 185,1
Misturadora, 17,398 1617 321,9 2149,4 138
3,5 minutos

EXEMPLC 8

Produtos de casca de citricos secos efou fibra de
beterraba vendidos normalmente hoje em dia para uma fonte de
fibra pode também ser processados e produzir um produto fun=-
cional. Um produto de casaca de citrico molide seco foi obti-
do de Vita Pakt™ (Covina, CA) A casca de citrico triturada
seca fol entdo dispersa a 3% de sélidos usande um Reator IKA
Dispax™, Modelo DR-3-6A (Wilmington, NC) a 5% de sdlidos. Os
materiais disperscs foram entdo homogeneizados uma wvez a
8000 psi usande um homogeneizador de alta pressac APV Gau-
lin, Modelo MC(P) 45 (Wilmington, MA}). A viscosidade fol a
segulr medida usadoe um viscesimetro de Brookfield LVDV++

iMiddlebore, MA] com eixos cilindricos.

Viscosidade (cP, 3%}

Metodo U, rpm | 10 rpm | 60 rpm | 100 rpm | 200 rpm

Produtoe seco em <10 <10 ¢P | <10 ¢P <10cP <10Cp

agua

Produto S800 1666 213 65 44 29

apds clsalhar
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EXEMPLC 9

Secagem em leito fluido

Testes de secagem em leito fluide foram realizados
usando um Egquipamentc de Vibragéo Carrier (Louisville, KY) a
um guadrade ({secadora de leito fluido de wvibracgdo a um pé
gquadrade. Os produtes secos obtiveram funcionalidade que era
quase ldéntica aocs materiais introduzidos umidos. Os testes
de secagem foram realizados usando temperaturas de salda de
ar a 100 - 140°F (38-60°C), temperaturas de entrada de ar
400°F (205°C) e, tempos de residéncia na secadora em torno
de 5-15 minutos. Todos os materials gque passaram por seca=
gem foram secos a menos gue 15% de umidade. Todas as visco-
sidades foram medidas a 1% usando um viscosimetro de Brook-
filed LVDV++ {(Middleboro, MA) com eixos cilindricos. Antes
da secagem, o©s materiais umidos precisaram ser misturados
noevamente {ou seja, materials mals dmidos sdo adicionados
aos materiails secos para facilitar a secagem dos materiais
mais uUmidos] com os materiais secos (relagdo de retro-
misturagdo de 2 partes de seco para 1 parte d umido) e um
total de & lbs (2,6 kgl de introdugdao dmida feol colocado na
secadora no modo de batelada. Os resultados do testes de-

monstram-se abaixo:

o

Secagemn Umi- Viscosldade (cP), 1

dade

condigdes % 0,5 rpm | 10 rpm | 60 rpm| 100 rpm | 200 rpm

Material 39,5|5020 577 220 155 87

introduzido
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400°F =
204, 4°C 12,2]5929 515 178 145 80

{secagem ao

arj

EXEMPLO 10

Secagem 1nstantanea

Testes de secagem instantdnecs em escala pilloto
foram reallizados usandoe uma secadora Tornesh Egquipamento de
Vibracdo Carrier (Louisville KY). Antes da secagem, ©s5 mate-
riais umideos (polpa de laranja dispersa do Exemplo 2} tive-
ram de ser misturades de wvolta com os materiais secas nova-
mente a polpa de laranja do Exemplo 2 {a relacdo de nova
misturagdo foil ? partes seca para 1 parte umida) e um total
de 30 1bs (13 kg) de 50% de introdugdc umida de 50% de umi-
dade foil ceolecada na secadora. 0Os produtos secos fora vistos
com funcionalidade similar a dos materiais Omidos introduzi-
dos. 0Os testes de secagem foram realizados usando Z200°F
{94°C) de temperaturas de salda de ar e tempos de residéncia
na secadora foram em tornce de 1-3 minutos. ©Os materiais se-
cos foram reldratadeos uvsando uma misturadora em alta veloci-
dade por 3 minutos e todas as viscosidades foram medidas a
1% usando um viscosimetro de Brookfiled LVDV++ (Midleboro,
MA) com eixos cilindricos. Os resultados do teste s&o mos-
trados abaixo:

Tabela mostrande o3 resultados dos testes de seca-

gem flash

Secagem Umidade Yiscosidade (cPF), 1%

Condicdes % 0, 5rpm| 10rpm | 60rpm | 100rpm | 200rpm
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Material intro- 39,5 5020 577 220 15% 87
duzido

Materiais in-

troduzidos se- 13,9 4232 268 134 68 53

cos instantane-
amente

(400°F = 205°C)

EXEMPLO 11

Oz materiails introduzidos Gmidos também podem ser
secos usando solventes para deslocar a agua em oposigdo &
retirada de agua. A vantagem do método de secagem com sol-
vente € gue os materials irde liberar a agua uma vez gue uma
quantidade suficiente de solvente fol adicicnada, o gue é
vantajoso porque a agua pode entdo ser espremida mecanica-
mente, em opcsigac a ser evaporada numa secadora. Amostras
de polpa de beterraba homeogeneizadas foram preparadas se-
guindo o mesmo processo do Exemple 1, exceto gque nem todos
05 materiais foram secos usando ¢ procedimento delineado no
Exemplo 1. A amostra 1 fol seca usande o Desidratador Har-
vest Saver ™ produzide por Commercial Dehydratos Systems
[Eugene, OR). A amestra 2 fol seca misturando 1 parte de
acetona a 1 parte de materiais homogenelizados, que fol se-
guido por peneiracdo para remover gualguer excesso de ligui-
do. Uma segunda etapa de extracdo com acetona foi feita no-
vamente usandc 1 parte de acetona par 1 parte do material
peneirade e este fol novamente peneirado a fim de remover
gualgquer excesso de liguido. Os materiais extraidos com ace-

tona estavam entdc prontos par secagem, © gue fol completado
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colocando-se as amostras numa bandeja e soprando-se ar a
temperatura ambiente sobre esse material. Este material ex-
traido com acetona e seco é observade como Amostra 2 na ta-
bela abaixo. O mesmo procedimento usado para extragio com
acetona fol felto excefo gque se usou isopropancl no lugar de
acetona. Esta amostra também fol seca ¢ rotulada de Amostra
3 na Tabela abaixo. 0Os materiais secos foram entao tritura-
dos num Fitzmill, Modelo D& (Elmhurst IL) com uma peneira de
ago inoxidavel de calibre 22 redenda de 0,050 polegada (0,12
cm) .  Apds moer o8 materials moldos foram reidratades a 1%
de sd6lidos usando uma misturadora doméstica padrido em alta
velocidade por 3 minutos. Mediu-se a viscosidade usando um
viscosimetro Brookfield LVDV++ (Middleboro, MA) com eixos
cilindricos.

Tabela gque demonstra os resultados da secagem com

solwvente:
Viscosidade Brookfield (cP)
Descricido do Material 0,5 10 rpm| 200 rpm
1} polpa de beterraba homogeneiza-|40.210| 1502 271

da com/sem secagem com solvente

2) polpa de beterraba homogeneiza-|23.612| 1239 203
da usando acetona para extracao da

agua

3} polpa de beterraba homogeneiza-|39,832] 1662 3lg

da usando iscopropanol para extra-

gao da agua

EXEMPLO 11
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2%

Usando 2% (percentual de padaria) da fibra expan-
dida hidratada (a fibra citrica obtida no Exemple 6) numa
receita basica de pdo, a proporgic de agua gue pode ser adi-
cionada o péc & significativamente mais {(13-15% mais pontos
de absocrcido de agua) sem ocasicnar um efeito negativo para a
massa ou caracteristicas fisicas do pac, tais comoe wvolume do
pdo ou reologla da massa. Adicionalmente, a Aagua aumentada
que pode ser adicionada ao pdo melhora significativamente as
caracteristicas sensoriails apds 3 dias e apdés % dias, como
se demonstra pelos graficos abaixo. 0s resultados sensoriails
foram cbtidos usandoe um painel sensorial de 21 membros. To-
dos os pdes foram congelados antes da avaliacdo sensorial e
foram retirados do freezer em datas escalonadas, de mode que
todas as avaliacdes sensorials pudessem oCCorrer ac mesmno
tempo. Por exemple, © teste de via em prateleira de 1 dia
foli feito 1 dia antes do dia do teste sensorial e o teste de
vida em prateleira de 3 dias fol feito 3 dlas antes do dia
do teste senscrial. 0Os resultados demonstram que o pao pro-
duzido com a fibra e guantidade extra de agua tinha uma pon-
tuacdo maior sensorial do gue o de contreole. Adicionalmen-
te, os resultados mostram, gue, o senséric gleobal do pao
produzido com a fibra em 9 dias tem uma pontuacdoe sensorial
similar como a do controle apds 3 dias.

Preparacgac da Amostra de HRC

As amostras de HRC da técnica precedente foram
preparadas com fixagdc de polpa de larania de Vita Pakt (Co=-
vina, CA)} gue & um subprodutc resultante da fabricacaoc de

suco de laranja (Pedido US. n® de série 0%/.432,945) relaci-
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ocna apenas palha de milho nes exemplos. N3o ha sugestio ou
apresentag¢ace de beterrabas ou citrices usando este processo
de palha de milho. As beterrabas funcionariam bem usando es-
te processo [com custos adiclonals assoclados com as etapas
adicionais), porém a polpa de citricos produzida pelo pro-
cesso de Lundberg nes daria um rendimentc extremamente bai-
¥o. O mesmo se aplica caso o processe de Chen fosse usado,
mas os rendimentos e a funciocnalidade seriam até bem menores
para ambos os materiais. De modo especifico, cerca de 2000
g de poelpa de laranja a 5% de sdélides, foram providenclados
como peguenas pegas (por exemplo, em 5 cm em gualguer dimen-
sao) . As pegquenas pegas foram entdac embebidas em solucdes
de NaCQH (25 g} por pelo menos cerca de 1 horas. Apds embebi-
cdo 0 material fol drenado e deixado assentar por cerca de 6
horas. © material encharcade fol a seguir lavado com agua da
bica. Um lote fol alvejado com perdxido de hidrogénic (de
acordo com os ensinamentos na Patente de Lundberg) e um ou-
tro lote nao foi alvejade. A refinagdo do material alvejado
fol realizada com um refinader comercial. © material refina-
do fol a seguir diluldeo em cerca de 1% de sélidos e disperso
por cerca de 5 & 10 minutos. A homogenelzacdo a alta pres-
530 do material disperso fol realizada usandoe um homogenei-
zader convenclional. Uma parte de cada um dos lotes resul-
tantes do gel de HRC fol seco por congelamento e uma outra
parte de cada um dos lotes (alvejado e ndo alvejado) fol se-
co instantaneamente. Amostras de HRC secas por congelamento
foram preparadas usando um aparelho de secagem por congela-

mento, modele BVT 4104-120 da Sawvant Instrument Tno. As
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amostras foram secas a -180°C e vacuo zero (0) mmHg.

Os resultados da técnica precedente de acordo com
as patentes de Chen foram valores WRC onde se mediu para am-
bos o gel de HEC aguosc e pd de HRC seco usando concentra-
ches de NaOH variando desde cerca de 0,004 a 0,025 g de Na-
OH/g de agua. 0Os valores WRC para ambos o gel HRC e pd HRC
estavam na faixa de cerca de 209 a menos gue cerca de 56 g
de H;0/g de HRC seco, dependendo da concentracdo das solu-
goes alcalinas. Valores WRC maximeos para © gel de pelc me-
nos 56 g de H;0/g de HRC seco foram obtides com uma concen-
tracdo de NaOH de cerca de (0,007 g NaOH/g de H,0. A secagem
do gel de HRC resultou numa reducdo de cerca de trés a 15%
em WRC, o que pode ser atribuldo aos danos estruturais tais
como recristalizacdo ocasicnada por desidratagdo. Contudo,
o pd de HRC também apresentou altos valores de WRC, com um
valor maximce de WRC de pelo menos cerca de 56 g de H.0fg de
HRC seco a uma concentracdo de NaOH de cerca de 0,007 g de
NaCH/g de H:0. Comparadce com valeores de WRC para produtos
HRC até mesmo da técnica mais anterior, de 3,5 a 10 g dqua/g
de celulose pulverizada seca relatada por Ang e Miller em

Cereal Foods World, Multiple Functions of Powdered Cellulose

as a Food Ingredient vol., 36 [7): 538-564 (1991} demonstrou-

se gue ambos o gel de HRC e ¢ pd das Patentes de Chen tinham
uma capacidade de retencgido de adgua multe maicr, do gque os
materiais da técnica anterior conhecidos por ccasidc da in-
Vengao.

Ceterminagac da Capacidade de Retencaoc de agua

(WRC) e Capacidade de Retengao de Oleo
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WRC & uma medida da guantidade de agua rerida scb
centrifuga padrdoc. Os valores WRC para ambos o gel HRC aguo-
50 & HRC seco por congelamento foram determinados de acordo
com o Método 56-10 da American Association of Cereal Chemist
{BRACC) exceto que as capaclidades de retencido de igua foram
medidas num estado 1% hidratado. No teste ORC (capacidade de
retencac de d&lec) o mesmo procedimento fol usado, exceto que
foi usado dlec no lugar de agua.

Determinacgdo de Tamanho de Poro e Area de Microsu-

perficie

Ambos o©s tamanhos de poro e area de microsuperfi-
cie das amostras de HRC secas por congelamento foram medidos
usando um Micromeritics™ Z000 de Micromeritice Instrument
Co. A amostra de teste fol pesada com uma precisdoc de 00,0001
g. Em teodes os casos, o peso da amostra de teste era maior
gue 100 mg para reduzir o efeitc de erros de peso. A B5°C e
& mmHg no vacuo, a amostra fol desgaseificada e a umidade e
outros contaminantes removides. A amostra desgaseificada foi
analisada num meio de gas nitrogénio. Mediu-se o didmetro de
poro médic, area superficial BET e area superficial Lang-
muir., ©Os valcores de are superficial BET foram determinados
calculando-se o volume em monocamada de gas adsorvido dos
dados isotérmicos. Os wvalores de area superficial Langmir
foeram obtides relacionandeo-se a area superficial ac volume
de gas adsorvide como uma monccamada.

Fesultados e Debate

Tamanho de poro e Area Superficial

¢ tamanho médio de poro & uma medida da abertura



10

15

T
L

48/49

da estrutura HRC. A Figura 4 demonstra que o tamanho de po-
ro médio aumentou rapidamente & medida gque a concentracdo de
NaOH aumentou para 0,007% a seguir lentamente com um incre-
mento da concentragdo de NaOH.. A area superficial atingiu
um valor maximo a 0,007% NaCH, o gque também coincide com o
WRC maximo acima discutido. A reducdo na Aarea superficial,
apos o valor maximo, parece sugerir um aumento na relacdo de
poros grandes para poros peqguenos, podendo contribuir para a
redugdo na area superficial total.

Em uma modallidade, o processo da presente invengio
remove a lignina a um grau suficiente ou inativa substanci-
almente a lignina de modo que grumos indesejaveils da fibra
ndo ocorram.

Nic ha uma grande diferenca evidente em termos de
WHC/visc. entre os dols produtos (o produtce de Chen e o pro-
duto da invengdo) numa forma dmida, mas hd uma diferenca co-
mercialmente e tecnicamente importante significativa entre
os produtos/processos em que: 1) Chen jamals providenciou um
métode para secar o preoduto de gel ou 2) reidratacio do pro-
duto seco. Adicionalmente, 3) o© presente processo para oS
citricos ndc requer tratamento guimico e nao precisa de
gualgquer tratamento mecinico para produzir um produte seco
gue reidrate a um gel de alta WHC/viscosidade. Adicionalmen-
te, ha menos problemas acerca da area superficial total, =
medigdes de tamanho de porc.

Algumas caracteristicas genéricas dos materiais
foram reconhecidas em testes de Universidade, embora os mé-

todos para producgdo alternada ou melhorada dos produtos nao
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foram sugeridos ou conhecidos. Por exemplo, Gu (Lin Gu, MS
Thesis, University of Minnesota, 2000) mostra uma relagao
direta ente Aarea superficial e capacidade de retencdce de
dgua. Em outras palavras, Gu sugere gue um aumento na area
superficial ird corresponder diretamente, a um aumento na
capacidade de retengdoc de Aagua. Ainda, Lundberg (B, Lund-
berg, MS Thesis, University of Minnesota, 2000) demonstra e
sugere uma relagdo direta entre capacidade de retengdo de
agua e a viscosidade de HRC, significande gque, guanto malcr
for a capacidade de retencdo de agua, malcr serd a viscosi-
dade. Assim, a viscosidade que fol medida neste pedido, &
vista relacionar-se diretamente a capacidade de retencgidoc de
agua e area superficial.

Deve ser considerado gue, ¢ metodoe e produto da
presente invencdo foram descritos em detalhes particulares,
cam relacido aocs processos e formulagdes preferides. A pre-
sente invencdoc, contudo, nac se destina a estar limitada por
essas modalidades preferidas. © versado na técnica reconhe-
cerd, de pronto, que o método real e produte podem se ajus-

tados de forma a adeguar-se a condicdes particulares.
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REIVINDICACOES

1. Método para refinamentc de material celulésico
CRRACTERIZADO por compreender:

embeber a matéria-prima da massa de fibra crganica
de planta compreendendo de 30% a 100% por peso de toda a
massa de fibra como massa de fibra parenquimatosa em uma so-
lucao aquosa com menos de 1% de MNaOH;

drenar a matéria-prima e deixar a matéria-prima
assentar por tempoe suficiente para permitir que as células
na matéria-prima se abram e expandam a matéria-prima, a em-
bebigdo preoduzindo uma matéria-prima embebida;

refinar a matéria-prima embebida para produzir um
material refinado; e

secar a matéria-prima embebida para formar um pro-
duto de fibra de celulose altamente refinado compreendendo
microfibras derivadas de massa de fibra orgdnica de planta
compreendendo pelc menos 30% por peso de toda a massa de fi-
bra como massa de fibra parenquimatesa, tendo o produto de
celulose altamente refinadc uma capacidade de retengdo de
agua de pelo menos 20 g de H:0/g de produto de celulose al-
tamente refinado seco.

2. Métedo de acordo cem a reivindicacdo 1,
CARACTERIZADO pelo fato da embebicdo ser por mais de 5 horas
e o refino ser executadoe em refinader de placa, moinho de
pedra, moinho de martelos, moinho de belas ou extrusora, & a
matéria-prima embebida ser massa de fibra corgénica de planta
compreendendo de 30% a 100% por peso de toda a massa de fi-

bra como massa de fibra parenguimateosa em uma solugdc aguosa
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na completa auséncia de metais ou hidrdxidos metalicos ou
embeblicdo em NaCH intreduzidos pelo processc de refinamento.

3. Método de acorde com a reivindicacdoc 1,
CARACTERIZADO pelo fato da secagem ser realizada pelo menos
em parte por pelc menos um método selecionade do grupo con-
sistindo de: a) secagem em leito fluide, b) secagem flash,
ou <) uma combinagdo de secagem em lelto flulde e secagem
flash.

4. Método de acorde com a reivindicagaoc 3,
CARACTERIZADC pelo pesoc relative de &dgua para sdlidos do
produte brute no final da secagem ser menor que 10% de
agua/sdlidos.

5. Métodoe de acorde com a reivindicacido 4,
CARACTERIZADO pele fato da secagem em leito fluide ser rea-
lizada por adicdc de uma primeira corrente de massa de flbra
organica de planta e uma segunda corrente de massa de fibra
organice de planta na secadora, a primeira corrente tendo um
teor de umidade de pelo menos 10% menor do gue o teor de
umidade da segunda corrente de massa de fibra orgénica de
planta.

6. Métode de acorde com a reivindicacaoc 3,
CARACTERIZADO pelo fato da agua ser extraida com um solvente
orgénico antes da secagem.

7. Método de acorde com a reivindicacio 3,
CARACTERIZADO pro compreender ainda pilcar e lavar a massa de
celulose antes da embebicéc e usar uma secadora de leito
fluide ou uma secadora flash para secar o produte de fibra

expandido.
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8. Método de acorde com a reivindicacdao 3,
CARARCTERIZADC por ainda compreender:

drenar e lavar a matéria-prima embebida em agua de
lavagem para produzir material lavado;

alvejar o material lavado para produzir um materi-
al alvejade; e

lavar e filtrar o material alvejado para produzir
um material filtrado.

9. Métode de acordo com a reivindicacas 1,
CARACTERIZADO por secar o material de fibra expandide usando
temperatura amblente ou temperatura de ar elevada gque seca o
produto de fibra expandido e mantém suas funcionalidades de
pelo mencs duas propriedades de area superficial, capacidade
de retengac de agua e viscesidade, usando retro-misturacao
ou evaporagdo para levar a massa de fibra orgdnica de planta
a uma relagdo sdlides/agua gue fluidizara no ar em uma seca=
dora de ar de leito fluidoe.

1G. Método de acorde com a relvindicacgdo 3,
CARACTERIZADO pelo fato da matéria-prima seca fornecer mais
de 30 g de 4dgua/g de massa de fibra.

11. Metodoe de acorde com a relvindicacas 1,
CARACTERIZADC por ainda compreender:

embeber a matéria-prima <da massa de fibra organica
de planta compreendendo massa de fibra orgianica de planta de
30% a 100% por peso de toda a massa de fibra como massa de
fibra parenquimatosa em uma scolucdo aquosa;

realizar ¢ cisalhamento de pelo menos 10.000 sec

na matéria-prima embeblida para produzir material refinado; e
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secar a matéria-prima embeblda por um processo
compreendendo pelo mencs um dentre uma secagem em leito flu-
ide e uma secagem flash para formar o produto de fibra de
celulose altamente refinado.

12. Metode de secagem de um produto de celulose
expandido CARACTERIZADC por compreender:

fornecer uma primeira massa do produte de fibra de
celulose expandido compreendendo massa de fibra orginica de
planta de 30% a 100% por peso de toda a massa de fibra como
massa de fibra parenquimatosa, a primeira massa com um pri-
meiro teor de umidade como um pesc de Agua por pesc de sdli-
dos da fibra;

fornecer uma segunda massa do produte de fibra de
celulose expandide com um segunde teor de umidade como um
peso de agua por pese de sélidos da fibra, © segunde teor de
umidade sendc pelo menos 20% menor do gue o primeire teor de
umidade;

combinar a primeira massa de produto de fibra de
celulose expandido e a segunda massa de produto de celulose
expandido para formar uma massa combinada;

secar a massa combinada em um ambiente de secagem
para formar uma massa combinada seca com um teor de umidade
menor do que 20g de H:0/g de massa de fibra para formar o
produto de celulose altamente refinado.

13. Método de acorde com a reivindicacido 12,
CARARCTERIZADO pelc fato do ambiente de secagem ser selecio-
nado do grupo consistinde de secadoras de leito fluido, se-

cadoras flash, e suas combinacdes.
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l4. Produto de celuloze altamente refinade chtido
pele meétodo definide em uma das reivindicagdes de 1 a 13,
CRRACTERIZADO pelc produto de celulose compreender microfi-
bras derivadas de massa de fibra orgdnica de planta compre-
endendo pelo menos 30% por peso de toda a massa de fibra co-
me massa de filbra parenguimatosa, tende o produto de celulo-
se altamente refinadoe uma capacidade de retencidc de agua de
pelo mencs 20 g de H:0/g de produto de celulose altamente
refinado seco.

13. Produto de acordo com a relvindicacdo 14,
CARACTERIZADO pelo fato da massa de fibra organica compreen-
der de 50% a 100% por peso de massa de fibra dos produtos
orginicos selecionades do grupoe consistindo de beterrabas,
frutos citricos, cenouras, uvas, tomates, chicéria, batatas,
abacaxi, macds & arandos.

16. Produto de acordo com a reivindicacas 15,

CARACTERIZADO pelo fato de 80% a 100

o

da massa organica ser
derivada de fruta e massa de célula de raiz.

17. Produto de acordo com a relvindicacgdo 15,
CARACTERIZADO pelo fate da massa de fibra crganica compreen-=
der de 0% a 100% por peso de massa de fibra de produtos or-
ganicos selecicnados do grupoe consistindo de beterrabas, ce-
neuras, frutes ciltrices, uvas, tomates, chicdria, batatas,
abacaxi, macis e arandos.

18. Produto de acorde com a reivindicacéo 14,
CARACTERIZADO por compreender microfibras derivadas de massa
de fibra orgéanica de planta compreendsnde de 50% a 100 por

peso de toda a massa de fibra como massa de fibra parengui-
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matosa, o produto de celulocse altamente refinado apresentan-
do uma viscosidade a uma concentracdc de 1% por peso em agua
a 1 rpm de pelo menos 20.000 cps a 20°C.

19. Produte de acorde com a reivindicacao 18,
CARACTERIZADC pelo fato da massa de fibra orgldnica compreen-
der de 50% a 100% por peso de massa de fibra de produtos or-
ganicos selecionados do grupo consistindo de beterrabas,
frutos citricos, cenouras, uvas, tomates, chicéria, batatas,
abacaxi, magas e arandcos e onde pelo menos 80% da massa or-
ganica & derivada de frutas e massa de célula de raiz.

20. Usc do produte de celulose altamente refinado
definido em uma das reivindicaches de 14 a 1%, CARACTERIZADC
por ser para produtces alimenticics e conter de 0,05% a 50%
por peso do produto de celulose altamente refinado como s6-
lidos no produto alimenticio.

21, Uso de acordo com a reivindicacdo 20,
CARACTERIZADO por ser para intensificar a estabilidade de um
produto de padaria pela adigdo de 1% a 10% por peso do pro-
duto de celuleose altamente refinade ao produte de padaria

antes de cozer & entaoc assar o produte de padaria.
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CURVAS DE RECOLOGIA A 1% EARA XANTANO KELCO, COMEARADG
A PRODUTOS FIBERSTAR
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RESUMC

“METODO PARA REFINAMENTO DE MATERIAL CELULOSICO,
PRODUTS DE CELULOSE ALTAMENTE REFINADO E USO DO PRODUTO™

A presente invencdo compreende um método aperfel-
¢oado para refinamento de celulose, que produz um material
rluldsico altamente refinado. O método compreende embeber a
matéria-prima de estruturas de parede celular principalmente
parenguimatosas numa sSclugdo aguosa, gue ndo precisa conter
um agente para modificar a fibra (por exempleo, um agente de
alcalinizagdo suave ou alcalino efou solugdo) usando tempe-
raturas e pressdes reduzidas, e refinar o material com um
refinador de placa, de modo que uma corrente de refuge de
Agua filgue reduzida em volume. A massa & seca para produzir
a fibra de celulose altamente refinada (HRZ). A fibra de HRC
apresenta uma capacidade de retengio de dgua de cerca de 25
a pelo menos cerca de 56 g de H,0/g de HRC seca e retém umi-
dade so0b condig¢des gue sac comumente usadas para remover
umidade dos materiais. O produto de fibra altamente refinado
pode também proporcicnar excelentes propriedades espessantes
e pode ser usado numa ampla série de materiais, incluindo

materials comestivels.
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