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A presente invencdo apresenta um processo para concentragdo e purificagdo de carotenoides a partir de fibras residuais da
produgéo de suco de caju integral sob condi¢des controladas sem uso de qualquer solvente organico. O processo envolve uma pré-
maceragdo das fibras de caju com uso de enzimas desagregadoras de estruturas celulares, que atuam sobre os tecidos fibrosos em
combinagdo com prensagens controladas em ciclos sucessivos de extragdo aquosa. A concentragdo do extrato bruto obtido por
maceragdo/prensagem ¢é realizada a temperatura ambiente com uso de membranas de microfiltracdo em fluxo tangencial. O
produto concentrado é entdo tratado por técnicas de diafiltragdio para ser puriticado, eliminando-se grande parte dos componentes
indesejaveis e que favorecam a sua deterioragdo microbiana e bioquimica. O concentrado final possui potencial de aplicagdo como
corante para alimentos de consumo humano e ragdo animal, sendo aplicavel nas areas de sucos e bebidas prontas para o consumo
devido a consideravel solubilidade em agua.
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Relatério Descritivo de Patente de Invencao: "PROCESSO DE
CONCENTRAGAO E PURIFICAGAO DE EXTRATO OBTIDO A PARTIR
DE RESIDUOS DE PSEUDOFRUTO DE CAJU E PRODUTO DE ELEVADO
TEOR DE CAROTENOIDES".

CAMPO DA INVENCAO

A presente invengao se situa no campo de processos industriais

para a extragao e purificagdo de moléculas de interesse comercial, versando
sobre a producao de extratos contendo carotenoides e outras substancias de
interesse a partir de residuos do processamento de caju por meio de técni-
cas que envolvem prensagem, opcionalmente maceracao enzimatica e filtra-
cao (micro ou ultrafiltracdo), bem como diafiltracao. O processo proposto
pela tecnologia desenvoivida permite a produgdo de um extrato corante a-
marelo, produto que pode ser obtido a partir do residuo industrial da produ-
¢ao de suco de caju em larga escala. Desta forma, este extrato concentrado
e purificado de carotenoides do caju representa uma agregacgao de valor a
um subproduto que todo o setor de ‘alimentos necessita para suprir as de-
mandas mundiais de corantes naturais. Geralmente, os corante amarelos
usados no Brasil sdo de origem sintética e os amarelos naturais disponiveis
apresentam uma coloragao alaranjada, diferentemente do obtido por meio da
presente tecnologia, que € amarelo brilhante claro, devido a sua composigao
de xantofilas, de coloragdo amarelo-claro predominantes.

FUNDAMENTOS DA INVENCAO

Processos industriais para a extracao e purificagdo de moléculas

de interesse comercial, seja como corante, antioxidante ou como uma molé-
cula de propriedades especificas para aplicagdo na alimentagao e dieta hu-

mana tém sido alvo de inimeros trabalhos em nivel cientifico-académico

- bem como de solicitagcoes de pedidos de patentes em todo o mundo.

O documento de patente Pl 0002359-0 aborda um processo de
evaporagao em alto vacuo e destilagdo para a extracado e concentracao de
vitaminas e provitaminas lipossoluveis, dentre estas os carotenoides, a partir
de materiais originados como subprodutos da industrializagdo de produtos

vegetais e animais. Este documento do estado da técnica descreve um pro-
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cesso para a concentragcao de substancias insaponificaveis, contendo vita-
minas lipossoliveis e provitaminas, fatores de crescimento e horménios ve-
getais e animais, denominados "produtos de valor", obtidos a partir de produ-
tos de origem animal ou vegetal, ou de residuos da industrializagdo destes
mesmos produtos, sem a necessidade de solventes. O processo compreen-
de a extragao e concentracao dos denominados produtos por meio de eva-
poracgao/destilagao, e, também a producao de acidos graxos e outros acidos
orgéanicos de alta qualidade, por meio da hidrélise dos residuos obtidos da
destilagao/evaporacao. |

O documento de patente Pl 0507797-4 descreve um processo e
equipamento para diafiltracao de sucos de fruta espessados. O produto a ser
filtrado é submetido a um processo de filtragdo. E adicionado um primeiro
fluxo de um fluido de lavagem (agua) e um segundo fluxo de um permeato
proprio do produto (fluxo conduzido de volta pelos meios de filtragao utiliza-
dos), assim o fluxo de produto, antes da entrada no sistema de membranas
é diluido pelo primeiro e segundo fluxos.* - -

O documento de patente WO 2004094350 também descreve um
método para extrair carotenoides de materiais vegetais utilizando extracao
com fluido supercritico. Neste documento a extragao com fluido supercritico
se processa em duas etapas. O primeiro extrato inclui a obtencao de B-
caroteno; o segundo extrato pode ter uma concentragdo controlada de B-
caroteno e inclui ainda quantidades substanciais de luteina.

Este processo (WO 2004094350) possui diferengas significativas
do processo apresentado pela presente invengao, o qual nao inclui nenhuma
etapa com aquecimento nem criogenia, bem como se trata de uma massa
de residuo industrial fibroso oriundo da prensagem de pedtnculos de caju,
nao sofrendo, no entanto, nenhuma trituragao e/ou inativacdo enzimatica. O
processo apresentado aborda de uma sequéncia de operagdes e processos
unitarios que, em conjunto visam a concentragao e purificagdo de um extrato
enriquecido em carotenoides sob condigdes brandas e que maximizem o
rendimento e pureza do produto final. Por outro lado, o pedido de patente em

analise trata da obtengao de um extrato purificado de carotenoides a partir



10

15

20

25

30

WO 2013/159167 PCT/BR2013/000130

da cenoura e outros legumes e frutas triturados e termicamente tratados pa-

ra branqueamento. Neste caso é reivindicado um conjunto de operagoes e

processos para a obtencdo de uma massa enriquecida em carotenoides,

principalmente o betacaroteno, fazendo-se inicialmente um aquecimento pa-
ra a inativagao enzimatica (branqueamento), seguido de trituragées sucessi-
vas em diferentes malhas para se obter uma massa de fina granulometria
para ser em seguida tratada por liquefacdo enzimatica e liberagao dos caro-
tenoides em meio aquoso. Na fase seguinte essa massa é tratada em mem-
branas para uma pré-concentracédo e entao filtrada com um ou dois volumes
e agua para eliminagcéo de compostos hidrossoluveis. Ao final desta etapa de
diafiltracdo a massa resultante & congelada e imediatamente descongelada
para a concentracdo final dos carotenoides e a massa final é tratada por
pasteurizacao flash para adquirir estabilidade microbiolégica e bioquimica.

Assim, diferentemente da presente invengéo, & descrito no do-
cumento em referéncia um sistema de trituragao do material vegetal, tratan-
do-o de forma agressiva ao conteludo de interesse, salientando-se que 0s ::
carotenoides sao altamente sensiveis a temperaturas acima de 65 °C, mes-
mo em pH baixo como é indicado na descricao do mesmo. Além disso, dife-
rentemente do mesmo documento, o presente pedido de patente nao inclui
aquecimento acima desta temperatura em nenhuma das etapas do processo
em geral, visto que este procedimento degrada significativamente as molé-
culas de carotenoides e promove uma perda de qualidade do produto. Ade-
mais, ndo ha a necessidade no processo da presente invengao de uma crio-
concentragao, pois, o processo proposto pela presente invencao, que envol-
ve a etapa de filtragdo em membranas microporosas, promove uma redugao
do volume em ate 30 vezes, sendo, portanto, mais eficiente.

Similarmente, o documento de patente Pl 0605425-0 descreve
um processo de extracao e purificagdo em serie de substancias ativas e com
capacidade corante a partir de matrizes solidas utilizando extragdo supercri-
tica com CO; para a producdo de corantes a partir da bixina do urucum. O
referido processo usa etapas de extracao e purificagdo com uso de colunas

de eluicdo e adsor¢cdo com extrator e fracionador montados em serie e po-
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dendo ser utilizado em serie ou em bateladas. Este processo usa solugao
aquosa como solvente, que ao final do processo é evaporado a temperatu-
ras entre 30 e 700°C visando nao degradar a bixina. |

A recuperacao de carotenoides mistos a partir de microalgas
(Dunaliella salina) é descrito no documento de patente WO 98/28082. Neste
documento é apresentado um processo onde as células colhidas sdo rompi-
das, circulando a suspensao de algas em altas pressdes através de bombe-
amento vigoroso. As células podem ser desidratadas por meio de técnicas
de absorcao de bolha de separacao, incluindo um circuito de flotagao, que
tem uma zona de desbaste e uma zona de concentragdo. Se uma maior
concentragao de carotenoides é requerida, o concentrado de algas pode ser
filtrado em uma unidade de microfiltragcao em fluxo tangencial, na auséncia
de agentes floculantes sem perdas de carotenoides no permeado.

O documento de patente Pl 0006126-3 apresenta um processo
de extragao de carotenoides e outros antioxidantes a partir de tecidos vege-
tais previamente esmagado$ e 'incubados. As moléculas de interesse sao
recuperadas através de operacdes de precipitacao e de tratamentos térmi-
cos, principalmente aquecimento seguido de resfriamento rapido; dessa for-
ma um extrato contendo carotenoides é recuperado na forma de um precipi-
tado.

O documento de patente Pl 0416795-3 tem como objeto um pro-
cesso integrado para a extragao e purificagao de tocoferois, carotenoides e
esterois a partir de 6leos vegetais através do uso de processos de esterifica-
¢ao alcodlica. O relatorio da referida patente relata como uma das vantagens
de uso deste processo a obtencdo de um produto enriquecido e purificado,
com auséncia de fatores de decomposicao substancial destes componentes
de interesse, como sdo os agucares que sao eliminados na dialise.

Além dos documentos citados, o documento de patente PI
0103885-0 tem como objeto a produgado de um extrato de bagaco de caju
rico em pigmento, obtido por um processo compreendendo a umidificagao do
bagaco de caju residual da extragao do suco, a prensagem da mistura resul-

tante, a separacado do extrato dos soélidos e concentragcdo do mesmo por

E
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meio de operagdes de centrifugagao e filtragao.

O presente pedido de protecao representa um desenvolvimento
da técnica apresentada no Pl 0103885-0, de titularidade e autoria comuns ao
presente, agregando-o com etapas essenciais a obtengcao de um produto
com mais qualidade e empregando tecnologias que permitem uma otimiza-
¢ao continua em seu processamento.

Dessa forma, ao contrario dos documentos do estado da técnica
o presente desenvolvimento procura complementar a produgcado de um extra-
to bruto obtido a partir de residuos de caju com novas tecnologias de pro-
cessamento que envolvem a jungao das etapas de prensagem, maceragao
enzimatica e técnicas de filtragdo empregando membranas em etapas se-
quenciais especificas, para a produ¢ao de um extrato final concentrado e
purificado apto ao emprego industrial e a partir do qual sdo isoladas diversas
substancias de interesse comercial, desde corantes a suplementos alimentares.
Além disso, o estado da técnica ndo apresenta uma solugéo equivalente para o
processamento de extratos brutos de residuos de caju e falha em descrever um
processo sinérgico, tal como o apresentado pela presente invencao, em que o
extrato de fruta ou residuo passa por pré-tratamentos integrados, tal com a
prensagem e maceragao enzimatica visando otimizar a obtengdo de com-
postos de interesse ao final do processo associados aos processos de filtra-
cao e diafiltragao finais, que geram um produto de pureza elevada.
SUMARIQ DA INVENGCAO

A presente invengao descreve um processo para concentragao e

purificacdo de extratos de carotenoides a partir das fibras de pedunculos de
caju para uso como corante natural amarelo com uso de membranas de mi-
crofiltragcao e diafiltracdo. O processo proposto ocorre sob condi¢des contro-
ladas sem uso de qualquer solvente orgénico, envolvendo, opcionalmente, a
pré-maceragao das fibras de caju com uso de enzimas desagregadoras de
estruturas celulares (pectinases, amilases, celulases e hemicelulases), que
atuam sobre os tecidos fibrosos em combinagdo com prensagens controla-
das em ciclos sucessivos de extragao aquosa. A concentracdo do extrato

bruto obtido por maceragao/prensagem é realizada a temperatura ambiente
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com uso de membranas ceramicas de micro e/ou ultrafiltracao em fluxo tan-
gencial. O produto concentrado € entado tratado por técnicas de diafiltracao
em membranas, eliminando-se grande parte dos componentes indesejaveis
e que favorecem sua deterioragdo. O produto concentrado final possui po-
tencial de aplicagao como corante para alimentos de consumo humano e
ragao animal, sendo aplicavel nas areas de sucos e bebidas prontas para o
consumo devido a consideravel solubilidade em agua. Estima-se, baseando-
se nas propriedades de alguns carotenoides presentes no extrato final con-
centrado e purificado, que este material possui um potencial de aplicabilida-
de na area de suplementos alimentares como provitamina A e antioxidantes
para as industrias alimenticia, farmacéutica e cosmética.

BREVE DESCRICAQ DAS FIGURAS

Figura 1: apresenta esquematicamente as etapas gerais do pro-

cesso em um fluxograma. Os simbolos alfanuméricos nela dispostos possu-
em a seguinte correspondéncia:
- EO:-fibras residuais do processamento de pedinculos de caju;

A: prensagem,;

M1: adigao de enzimas para macerac¢ao do extrato a ser prensa-
do (opcional);

E1: extrato aquoso bruto intermediario;

B: peneiramento;

E2: extrato aquoso bruto;

C: filtragdo em membranas porosas de micro e/ou ultrafiltragao e
diafiltracao; e

E3: extrato final concentrado e purificado.

Figura 2: apresenta esquematicamente as etapas gerais do pro-
cesso em um fluxograma com énfase na etapa otimizada de prensagem. Os
simbolos alfanuméricos nela dispostos possuem a seguinte correspondéncia:

MO: massa de fibras de caju para a produgao de suco;

AOQ: prensagem para produc¢ao de suco;

S0: suco integral produzido; '

EO: fibras residuais do processamento de pedunculos de caju;
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M: Maceracao enzimatica (opcional);

M1: adigao de enzimas para maceragao do extrato a ser prensa-
do (opcional);

A: etapa de prensagem do extrato EO;

A1; A2; A3; A4; A5 e AB: ciclos de prensagem do extrato EO;

F1, F2; F3; F4; F5 e F6: fibras residuais de cada ciclo de pren-
sagem;

S1; S2; S3; S4; S5 e S6: extrato aquoso de cada ciclo de pren-
sagem;

E1: extrato aquoso bruto intermediario;

B: peneiramento;

E2: extrato aquoso bruto;

C: filtragdo em membranas porosas de micro e/ou ultrafiltracéo e
diafiltracao; e

E3: extrato final concentrado e purificado.

-~ “Figura-3: representacdo esquematica de uma prensa helicoidal.”
Os simbolos alfanuméricos nela dispostos possuem a seguinte correspon-
déncia:

EO: fibras residuais do processamento de pedunculos de caju;

R: saidas de fibras residuais de cada ciclo de prensagem;

E1: extrato aquoso bruto intermediario;

V: controle da velocidade de rotagao; e

F: controle da forga aplicada.

Figura 4: apresenta um esquema da unidade piloto de operagao
da diafiltragao por membranas. Os simbolos alfanuméricos nela dispostos
possuem a seguinte correspondéncia:

1: agua;

2: retido;

4A: tanque de alimentacgao;

5A; 5B; 5C e 5D: unidades do sistema de membranas;

3A; 3B; 3C e 3D: saidas de permeado; e

4B: tanque de recolhimento do permeado.
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Figura 5: apresenta um esquema da unidade piloto de operacao
da diafiltragao por membrana com detalhes para os equipamentos que a
compde. Os simbolos alfanumericos nela dispostos possuem a seguinte cor-
respondéncia:

3A; 3B; 3C e 3D: saidas de permeado;

4A: tanque de alimentacéo;

5A; 5B; 5C e 5D: unidades do sistema de membranas;

6A: entrada de fluido do trocador de calor,;

6B: saida de fluido do trocador de calor;

7A; 7B e 7C: manbémetros;

8. termbmetro;

9A: valvula de purga;

9B: valvula de controle da pressao transmembranar;

10: trocador de calor; e

11: bomba.

fator de redugao volumétrica para diferente pressoes transmembranares (Ptm).
Figura 7: grafico do fluxo de permeado (L.h"".m?) em funcao do
fator de concentragcdo para duas diferente situagées — com e sem a adigao
de pectinases —~ durante toda a etapa de concentracao (filtragao em mem-
branas porosas de micro e/ou ultrafiltragao e dialise).
Figura 8: apresenta quatro graficos, sendo (8-1) a evolugao do fa-
tor de reducao volumétrica (FRV), (8-ll) o diavolume reduzido (DR), (8-Ill) a
densidade do fluxo de permeado (FP) e (8-IV) o teor de sdlidos soluveis
(TSS), respectivamente, em fun¢ao do tempo, no processo de concentragao
do extrato E2 para duas diferentes situagdes — com e sem a adicao de pecti-
nases.
DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO

O presente pedido de patente de invengéao se distingue do esta-

do da técnica por meio da proposicao de um processo que acopla procedi-
mentos de concentracio e purificacao por diafiltragao as técnicas usuais de

obtencgéo de extrato purificado a partir de extratos brutos de fibras de caju.

=+ Figura 6:-grafico do fluxo de permeado (L.h"".m™) em funcdo do " :
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O presente processo permite a produgdo em escala industrial de
um liquido viscoso de coloragdo amarelo-intenso para usos diversos, tais
como corante e antioxidante natural nas industrias alimenticia, cosmética e
farmacéutica.

O processo objeto deste pedido de patente consta de um con-
junto de operacgdes que visam a obtengao de um concentrado de carotenos
e Xxantofilas, destacando-se a auroxantina na forma cis e frans, a B-
criptoxantina, mutatoxantina e a zeaxantina. O B-caroteno e luteina véem em
seguida como de maior importancia, possuindo, no entanto uma composicao
rica em diversos outros carotenoides.

O processo proposto compreende as seguintes etapas, corres-
pondentes as indicagdes presentes na Figura 1:

A) Obtencao de um extrato aquoso bruto de carotenoides, E1, a
partir das fibras residuais do processamento de pedunculos de caju, EO, por

meio de prensagem. Nessa etapa, o tratamento enzimatico é opcional, pode

“-ocorrer por meio da adicdo de enzimas desagregadoras de estruturas celula= 7 -

res (pectinases, amilases, celulases e hemicelulases) (M1);

B) Peneiramento do extrato bruto intermediario obtido (E1) vi-
sando uma padronizagao inicial para se evitar problemas de aumento exces-
sivo de viscosidade nas fases finais do processamento com membranas,
assim é obtido o extrato bruto E2;

C) Concentragao do extrato bruto entao obtido, E2, por meio de
técnicas de microfiltracao em membranas porosas, atingindo-se valores de
fator de concentracao entre 2 e 30 vezes; e subsequente eliminagao do ex-
trato seco solUvel (agucares, minerais e vitaminas hidrossoluveis) contido no
extrato concentrado através de um processo de diafiltragao em membranas
porosas de micro ou ultrafiltracao, aumentando-se dessa forma a pureza dos
carotenoides presentes promovendo estabilidade microbiolégica e bioquimi-
ca. O produto resultante de (C) é o extrato final concentrado E3.

Considerando-se que o pH do extrato bruto (E2) ja se encontra
em uma faixa entre 3,5 e 5,0 nao ha necessidade de uma corregao deste

valor para se proporcionar uma maior estabilidade dos carotenoides presen-
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tes no extrato final concentrado e purificado.

| A primeira etapa do processo (A) de obtencao do extrato bruto
se baseia na otimizagao do processo proposto pelo documento de patente
brasileiro P 0103885-0. Dessa forma o desenvolvimento tecnoldgico descri-
to envolve o uso deste extrato para a operagao/processo de concentragao e
purificagdo visando a obtengao de um produto com altas concentragoes de
carotenoides.

Antes do inicio do processo, os cajus s&o colhidos e levados pa-
ra uma area de recepg¢ao da unidade processadora, sendo de imediato reti-
radas as castanhas, separando-se os pedunculos que sao selecionados e
lavados para a retirada de sujidades e componentes indesejaveis ao proces-
samento de suco.

Em seguida os pedunculos sao diretamente prensados em pren-
sas do tipo expeller, ou helicoidal, tipicas do processamento de suco de caju

e cajuina em unidades processadoras do Nordeste brasileiro. Nesta etapa

-‘sad gerados-cerca de 80% de suco integral e 20% de fibras-residuais; con-" ="~

forme descrito em PI 0103885-0. Estas fibras (EO) sdo entao umidificadas na
propor¢ao de uma a duas partes de fibras para cada parte de agua para se-
rem prensadas.

Posteriormente, inicia-se o processo proposto pela presente tec-
nologia, tem-se a etapa (A), que se refere a série de prensagens sob EO pa-
ra obtencdo do extrato intermediario (E2). Nessa etapa podem ou nao ser
adicionadas enzimas comerciais com atividades pectinoliticas, amiloliticas e
celuloliticas para aumentar o rendimento da prensagem, se necessario. A
adicdo de enzimas pode ser de até 0,5% sobre a massa de fibras, usual-
mente o valor empregado é de 0,2%.

Apo6s obtido um extrato bruto E2, esse € levado a etapa (B), on-
de é tratado em peneiras com abertura de furos entre 0,1 e 1,0 mm, visando
uma padronizacao inicial para se evitar problemas de aumento excessivo de
viscosidade nas fases finais do processamento com membranas.

O processamento do extrato bruto por filtragdo em membranas

microporosas & entao efetuado em (C) visando-se inicialmente a reducgéo da
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agua que foi adicionada para a extragdo assistida por enzimas na fase ante-
rior, caso esta tenha ocorrido. Posteriormente, a etapa (C) se processa em
fases distintas: uma primeira fase (C1) em que o volume do tanque de ali-
mentacao (1A) é mantido constante até que a concentracao do extrato bruto
atinja valores de FRV (fator de reduc¢do volumeétrica) entre 2 e 30 ou até o
esgotamento do volume de extrato bruto a ser adicionado, iniciando-se neste
momento uma fase (C2) de concentragdo com redugdo maxima do volume
de extrato concentrado no interior do sistema de recirculagao, aqui denomi-
nado retido, até o limite minimo de recirculagdo no conjunto de membranas.
Nesta situagdo deve-se evitar a aeragédo do retido mantendo-se um volume
que nao permita a aeragao pela bomba de recirculagdo. Assim, é promovida
uma pré-concentracao a frio, usando a tecnologia de filtragao em membra-
nas microporosas em oxido de aluminio, ou simplesmente alumina, podendo
eventualmente ser empregados outros materiais. Estas membranas possu-

em a capacidade de retengao total dos carotenoides e outras moléculas hi-

* drofobicas e devido a esta caracteristica sdo empregadas como 'meio de re-

tencao dos carotenoides contidos no extrato.

Assim, nesta Gltima etapa (C), posteriormente a C1 e C2, onde
ocorre uma fase inicial de pré-concentragdo, aumentando o fator de concen-
tragdo até uma recirculagdo no sistema no limite minimo do tanque de ali-
mentacao da unidade de microfiltragdo, é entdo processada uma fase C3, na
qual ocorre a purificagao do extrato concentrado obtido apés C1 e C2 com a
execucao do processo de diafiltracao em membranas de microfiltragao.

Assim, o retido ao final de (C2) é submetido a diafiltragao (C3)
com o volume de agua pura (diavolume) adicionado até se atingir um teor de
sélidos soluveis (°Brix) desejado.

Toda a operagao é efetuada sob condigfes de temperatura entre
10 e 50°C visando a manutencgdo das propriedades funcionais dos carote-
noides que serdo obtidos na forma de uma solugao concentrada e purificada
por diafiltracao o final do processo.

Devido a presenca de baixa concentragdo de agucares fermen-

tesciveis o produto obtido pode ser estocado em temperaturas de refrigera-
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¢cdo para usos posteriores.

O produto final pode adicionalmente ser tratado termicamente
para proporcionar uma maior durabilidade, porém & evitado ao longo de todo
o processo o uso de calor, pois, este deteriora o conteido em carotenoides,
modificando seu perfil de moléculas e consequentemente sua atividade pro-
vitaminica e antioxidante. Por outro fado, ainda que seja tratado termicamen-
te, o produto final possui alto poder de coloragao para usos na area alimenti-
cia e farmacéutica.

O concentrado de carotenoides obtido (E3) possui as caracteris-
ticas de ser um extrato aquoso, na forma de uma emulsao de coloragao a-
marelo brilhante e que possui capacidade de coloragao de sucos de tonali-
dade amarela e amarelo-alaranjado para uso em alimentos e bebidas. Dessa
forma o produto pode ser empregado como corante alimentar natural amare-
lo; antioxidante natural na forma de capsulas (nutracéutica); provitamina A e
€ possivel ainda o fracionamento para isolar grupos de carotenoides com

Em relagao a etapa (C) é importante caracterizar a unidade pilo-
to de microfiltragao tangencial, representada esquematicamente pelas Figu-
ras 4 e 5, em que o solvente empregado é a agua.

A unidade de microfiltragao possui um conjunto de quatro mem-
branas, preferencialmente de 6xido de aluminio (Membralox®), podendo ser
opcionalmente empregados outros tipos de membrana, nao se limitando a
concretizagado da invencgao, portanto, a essa. Seu tanque de alimentagao
(4A) possui capacidade de 3L a 10L com quatro modulos dispostos em série,
cada um contendo uma membrana ceramica com uma area de filtragdo de
0,0001 a 0,0900 m?, preferencialmente de pelo menos 0,0055 m? e um dia-
metro de poro de 0,01 ym a 0,5 pm, idealmente de 0,2 pm. As pressoes das
quatro segdes de microfiltragao sao: P1 = 2,75 bar; P2 = 2,25 bar; P3 =1,75
bar e P4 = 1,25 bar, podendo todas, bem como a pressao do sistema, variar
de 0,5 a 10,0 bar. Com base nos dados apresentados, as concretizagbes da
invencao envolvem redimensionamentos que se baseiam nos mesmos pa-

rametros utilizando o conceito base para tratar os volumes desejados de re-
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siduos de pedunculos de caju.

Uma bomba de cavidade progressiva (Moineau) de poténcia i-
gual a pelo menos 1,0 CV, podendo ser maior ou menor em fungao da quan-
tidade de material a ser processado, representada pelo item (11) da Figura
5, permite a pressurizacao do liquido e seu fluxo tangencial no sistema. A
velocidade tangencial é fixada em um valor de 1 m.s” a 10 m.s™ e o retido &
continuamente circulado no sistema de filtragdo. O volume morto do sistema
é calculado para 1,3 L para um tanque de alimentagdo com capacidade de 3
L, distribuidos nos elementos de construcdo (bombas, tubos, membranas e
bandeja).

A unidade de microfiltracao permite o controle de uma série de
parametros, dentre eles: pressao transmembrana, temperatura geral do sis-
tema, velocidade tangencial e, conforme exposto, a fase que envolve a diafil-
tracdo em si segue um modelo com trés fases, equivalentes as etapas C1,

C2 e C3 descritas anteriormente: (1) pré-concentracdo, a volume constante

(C1); (2) concentragao a volume variavel (C2); e (3) diafiltragdo/purificacdo a =~

volume constante (C3).

As condigbes gerais de processamento para a purificagao de ca-
rotenoidesa partir das fibras residuais do processamento do pedunculo de
caju envolveram controles de diversos parametros operacionais. A tempera-
tura foi controlada através de um trocador de calor (10), conforme indicado
na Figura 5, instalado no circuito de recirculagao do retido com uso de ali-
mentagao em uma camisa externa aos tubos inox com agua fria ou quente
visando a obtengao de uma estabilizagdo da temperatura na faixa requerida,
que é de 38 a 42°C. Para o caso de trabalhos com carotenoides, essa tem-
peratura pode ser ainda ampliada para uma faixa que vai de 10 a 85°C, de-
pendendo da finalidade que sera dada ao produto final desejado. Baseando-
se em rotas metabdlicas de degradacao de carotenoides, pode haver ainda
o interesse em certas moléculas que sao produtos de degradacao e possu-
em atividade corante mais acentuada que em seu estado natural e, em ou-
tros casos, a necessidade de se manter integra a molécula. Dessa forma, de

acordo com o produto alvo trabalha-se com temperaturas mais brandas ou
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mais elevadas. A Velocidade tangencial foi fixada por meio do controle da
rotacdo do motor da bomba utilizada (11), também ilustrada na Figura 5, po-
dendo ser controlada através do uso de inversores de frequéncia para um
aumento ou diminuicdo desta velocidade em fungao da natureza do material
trabalhado (mais viscoso ou menos viscoso). E a pressao transmembrana
tem seu controle por meio de uma valvula de controle final da pressao de
entrada (9A) e de saida do sistema piloto (9B), indicadas na Figura 5. De-
pendendo da resisténcia mecanica da membrana utilizada, pode-se usar
maior ou menor velocidade do fluxo de retido, aumentando assim o arraste e
consequentemente o processo de autolimpeza das superficies de filtragao,
favorecendo um aumento do fluxo médio de permeado. No caso, & reco-
mendada uma pressao transmembrana média no sistema de 1 a 5 bar, pre-
ferencialmente 2,7 bar devido as caracteristicas do sistema e da bomba utili-
zada como promotora da forga motriz, porém, essa pressao pode ser ajusta-
da para outros valores conforme necessidade/capacidade do sistema de
A opcao pelo sistema diafiltragao a volume constante foi estabe-
lecida visando-se a otimizacdo do uso da agua como insumo de diafiltragao
(solvente). Como este recurso natural é escasso nas regides produtoras de
caju e o sistema apresentado promove um menor uso de agua, tem-se um
ganho de processo relevante. No entanto nao se descarta o uso de sistemas
de diafiltragcao a volume variavel para o extrato de fibras de caju.

Dessa forma, é importante frisar que a tecnologia é viavel em
uma grande gama de aplicagcdes e equipamentos passiveis de utilizagao,
bem como parametros de operagao, nao sendo estes, portanto, restritos aos
apresentados nos exemplos e/ou descri¢des da presente invengao.
EXEMPLOS

A presente invencao é adicionalmente explorada por meio dos
exemplos a seguir.

Exemplo 1 — Obtencao do extrato purificado de carotenoides.

Foi obtido de um extrato aquoso bruto de carotenoides, repre-

sentado na Figura 1 como E1, a parﬁr das fibras residuais do processamento
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de pedunculos de caju (EO) por meio de seis ciclos consecutivos de prensa-
gem, conforme indicado nas Figuras 1 e 2 pela operagao (A), que inclui a
adicao de pectinases, conforme explicitado na Figura 2 pela operagao (M). A
massa de fibras de caju (MO) foi adicionada de agua (1:1 massa/massa) e
submetida a prensagem em uma prensa modelo INCOMAP-300 (capacidade
nominal de 300 kg.h™") para produgao de suco, resultando no extrato bruto
residual (EO) e no suco integral (S0O). Posteriormente, as fibras residuais (EO)
foram adicionadas de agua e pectinases (500 mg.kg™ de pectinase Pectinex
SP-L - Ultrazymes®) e o material homogeneizado. A temperatura foi mantida
em valores de 50 a 55°C e a mesma prensa foi empregada (forca de 2500
N) para submeter o material a seis ciclos consecutivos de prensagem, com a
reincorporacao dos extratos (S1 a S5) e as massa de fibras (F1 a F6) obti-
das em cada etapa (A1 a A6) da prensagem (A), conforme ilustrado pela Fi-
gura 2. A Figura 3 apresenta uma representacdo esquematica da prensa
empregada.

Apds a prensagem; uma emulsao de coloracao amarela, devido
a presenca dos carotenoides, foi obtida. Essa emulsao foi filtrada em peneira
de ago inoxidavel de malha de 0,30 mm para a remoc¢ao de particulas sus-
pensas. O extrato entdo obtido ap6s o peneiramento, E2, € denominado ex-
trato aquoso bruto, que foi armazenado sob refrigeracao (-20°C) em emba-
lagens de polietileno de baixa densidade para estocagem anteriormente ao
processo de concentracao (C).

A etapa posterior de concentragcao (C) empregar técnicas de mi-
crofiltragao tangencial. Foi usado um sistema de quatro membranas MEM-
BRALOX (PALL-EXEKIA), com area de filtracdo de 0,022 m? e diametro de
poro de 0,2 um, feitas de 6xido de aluminio, sendo do tipo monotubular. A
pressao do sistema foi de 2,75 bar, sendo a temperatura controlada a 40°C
(£2°C). O processo foi conduzido sob um fator de concentragdo igual a 13. A
concentracdo por meio de técnicas de microfiltracdo em membranas micro-
porosas foi realizada em trés fases: uma primeira fase em que o volume do
tanque de alimentagao é mantido constante até o esgotamento do volume de

extrato bruto, iniciando-se neste momento uma fase de concentracido com
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reducdo maxima do volume de extrato concentrado no interior do sistema de
recirculagao, aqui denominado retido ou retido, até o limite minimo de recirc-
ulagao no conjunto de membranas; e a terceira fase em que ocorre a diafil-
tracao em membranas microporosas de microfiltragado com o volume de a-
gua pura adicionado até se atingir um teor de sélidos soluveis entre 20 e 30
°Brix.

O rendimento da operacao partindo-se de 1000 kg pedunculos
de caju é de cerca de 30 a 40 kg de concentrado diafiltrado (E3).

Foram analisados, por meio de cromatografia liquida, os teores
dos carotenoides totais do extrato intermediario bruto (E1) e do extrato con-
centrado final (E3), conforme mostra a Tabela 1.

Tabela 1 — Contetido em carotenoides (mg.kg™") no extrato bruto de fibras de
caju (E1) obtido em seis ciclos consecutivos de prensagem e no extrato final

concentrado (E3).

Carotenoides Extrato BrutoA_(E1‘ ) Extrato Concentrado (E3)
Auroxantina (cis e frans) SOé o 1610
Mutatoxantina frans 0,62 2,50
Luteina . 11,04 4,70
Mutatoxantina cis 1,25 6,30
Zeaxantina 1,10 5,60
Cis antheraxantina 0,20 0,80
B-Cryptoxantina 1,52 8,00
13-cis-B-caroteno 0,13 0,70
a-Caroteno 0,09 0,60
B-caroteno 0,52 2,50
Outros 0,85 6,40
Carotenoides Totais 10,40 54,20

Exemplo 2 — Comparacio entre a extracdo com e sem 0 uso de enzimas.

Foram empregados lotes de 100 kg de fibra bruta (EO), que fo-
ram prensadas usando-se a prensa INCOMAP 300 em seis ciclos de pren-

sagem. Os extratos foram submetidos a dois processos: o primeiro (I) com o
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uso de 500 mg.kg™ de pectinase comercial (Pectinex SP-L - Ultrazymes®) e
o segundo (ll) sem a adicao de pectinase, mantendo as outras condi¢ées de
funcionamento estabelecidas como as condigdes otimizadas proporcionadas
pelo processo proposto pela presente invengao.

Em ambos os processos desse exemplo (| e {l) foram emprega-
dos 20 L de extrato bruto resultante da prensagem descrita, submentendo-os
a trés fases em (C): a pré-concentragdo com uma concentragdo decrescente
de volume do tanque de alimentagao e; uma etapa de diafiltragcao final. A
diafiltragao é iniciada quando o sistema atinge um volume minimo de circu-
lacao do retido, a partir desse ponto o volume circulante € mantido constante
até o final do processo. O sistema empregado possui um tanque de alimen-
tacao com capacidade total de 3,0 L.

Dessa forma, foi realizada inicialmente a pré-concentragao com
o volume do tanque de alimentag¢ao constante, onde o fator de concentracao

atingiu valores de cerca de 5 e procedida uma segunda fase de concentra-

¢&o com uma diminuicdo do volume do tanque para um volume minimo pos-+

sivel, quando o fator de concentragao atinge o seu valor maximo, mas sem
danificar o contetdo carotenoide. Depois de alcangar o fator de concentra-
¢ao maximo no sistema de microfiltragao, é realizada uma fase final de puri-
ficagcéo por diafiltracao do retido na condicao limite do volume circulante, que
é de cercade 1,3 a 1,5 L na unidade piloto de microfiltracao.

Em todas as fases do processo as condi¢des de funcionamento
adotadas foram: temperatura de alimentagao do extrato em bruto de 40°C (+
2), pressao transmembranar meédia de 2,75 bar (£ 0,3) e velocidade de 6,0
m.s™.

Neste exemplo é explicitado o parametro do tratamento da etapa
(C). A metodologia utilizada consistiu de uma fase inicial de pré-concentra-
¢ao, aumentando o fator de concentragao até uma recirculagao no sistema
no limite minimo do tanque de alimentagcao da unidade piloto de microfiltra-
¢cao seguida da fase de purificacdo do extrato concentrado com a execugao
de diafiltracdo em membranas de microfiltragao, conforme apresentado ante-

riormente. Além disso, a cada 10 minutos foram coletadas amostras para
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andlise do desempenho do processo global, recolhendo-se aliquotas de
permeado e medindo os volumes em provetas graduadas de precisao sub-
metendo-as a andlises fisico-quimicas. Durante a fase de diafiltragao, em
cada amostragem de permeado foi realimentado um volume equivalente de
agua destilada para manter o teor de solidos sollveis totais proximo de zero
ao final do processo, de forma que possa ser promovido um aumento na pu-
reza dos carotendides presentes no concentrado final.

Tanto para (1) como em (ll), o processo global para a concentra-
cao e dialise dos 20 litros usados em cada um dos experimentos foi de cerca
de 10 horas para cada ensaio. Este procedimento levou a obtengao de um
extrato concentrado que pode atingir fatores de concentragao da ordem de
20 a 30 vezes quando comparada ao volume inicial usado na fase de con-
centracdo, mantendo boas performances de fluxos de permeados mesmo
guando se atingem altos valores de fator de redugao volumétrica (FRV).

Além dos ensaios (l) e (Il) foram realizados trabalhos intermedia-
rios nas fases experimentais efvolvendo tratamentos com enzimas pectinoli--
ticas, celuloliticas e amiloliticas com o intuito de se verificar o comportamen-
to do processo quando o extrato passa ou nao por um pré-tratamento para
depois se realizar a operacao de concentracao. Os fluxos de permeados fo-
ram elevados em todos os tratamentos, no entanto, para os tratamentos com
pectinase e amilase os valores foram mais significativos. Dessa forma, € re-
comendada a continuagao dos trabalhos com a etapa de diafiltragao realiza-
da com os tratamentos com uso de enzimas. Os fluxos de permeados nesta
etapa mantiveram-se ainda nos mesmos patamares elevados, visto que a
diafiltracao consiste em se adicionar um solvente (no caso, foi adicionado
agua, embora outros solventes possam ser empregados) para se eliminar os
componentes hidrossollveis que possam vir a ocasionar problemas posterio-
res, tais como fermentagcoes e interacdes quimicas e bioquimicas com os
componentes de interesse. Nesta etapa os fluxos de permeados ficaram na
faixa de 130 L.h"'.m para os tratamentos com enzima e de 80 L.h"'.m™ para
os tratamentos sem enzima.

A Tabela 2 apresenta uma média global de todos os parametros
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observados no processo de concentragcao e purificagao por diafiltragdo do
extrato aquoso rico em carotenoides obtidos a partir das fibras residuais de
pedunculos de caju do processamento do suco integral para (1) e (I1).

Tabela 2 — Média global de todos os pardmetros observados no processo de

concentragao e purificagao por diafiltragao.

10

Parametros do Processo e Principais | Contendo 500 mg.kg”' | Sem pectina-
Resultados de pectinase (I) se (ll)
Volume de alimentacao (mL) 20.000,00 20.000,00
Volume do tanque de alimentagao (mL) 3.000,00 3.000,00
Volume em diafiltragao (mL) 1.320,00 1.170,00
Volume de agua utilizada em diafiltragcao | 5.889,20 5.5652,60
(mL)

Fluxo médio de permeado (L.h"'.m™) 130,80 80,40
Fator de Redugao Volumétrica — FRV 19,06 17,80
Extrato Seco Soluvel inicial (g.L") -52,00 52,00
Extrato seco Solavel final (3.100 mL™) 2,00 5,00
Matéria seca total inicial (g.L™") 64,80 64,70
Matéria seca total final (g.L”) 256,80 237,80
Matéria seca insoltvel inicial (g.L™") 12,80 12,50
Matéria seca insoluvel final (g.L™") 244,00 223,00
Carotenoides totais — inicial (g.L") * 0,38 x10 0,33x107
Carotenoides totais — final (g.L") * 0,73 x10™ 0,53x10"

* Analises em triplicata

Adicionalmente, as variagoes das caracteristicas fisico-quimicas
observadas no produto final da diafiltragdo (extrato concentrado final) em-
pregando-se (I) sdo apresentadas resumidamente na Tabela 3. A partir dos
resultados foi possivel se atingir no extrato final (E3) concentragdes de seus
constituintes até 10 vezes maiores do que aquelas presentes no extrato bru-
to (E1). E possivel observar ainda que a sinergia entre os processos otimi-
zados de prensagem em conjunto com o emprego de enzimas mais 0 uso

das técnicas de microfiltracao foi positiva, pois, possibilitou um aumento de
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até 75% na concentracao de carotenoides totais.
Tabela 3 — Caracteristicas fisico-quimicas do extrato final obtido ap6s a dia-

filtracao (E3).

Parametros fisico-quimicos Valores

Sélidos soltveis totais (g.100 mL™") 05a15

Extrato seco total (g.L") 237,8 a 250,5

Extrato sexo insoluvel (g.L™") 223 a 260

Carotenoides totais (mg.L™") 0,053 a0,53

pH 45a4,7

Acido ascérbico (g.100 mL™") Abaixo do limite detectavel
Total de a(;ucares (g.100 mL™") 0,2a1,3

Acidez titulavel em % de acido citrico (g.100 mL") | 1,26a 1,78

Polifendis totais em acido tanico (mg.100 mL™") 250 a 500

Exemplo 3 — Aplicacao do extrato purificado como corante.

—o e c-Emr-termes-de aplieagéo do extrato concentrado e-purificado ob- - .

tido ao final do processo descrito no Exemplo 1, é verificado que uma adi-
cao entre 0,5 a 3,0% do extrato concentrado a sucos e bebidas é suficiente
para se atingir uma coloragao amarela tipica.

Exemplo 4 — Estudos comparativos na etapa de concentracao (C).

Durante a etapa final do processo de filtragcdo (C) empregando
membranas microporosas foram realizadas coletas do permeado no sistema
sem a substituicdo da fonte de alimentacao até o limite de operagao do e-
quipamento piloto, com cerca de 1,5 litros de volume minimo possivel. A par-
tir deste ponto, foi iniciada a etapa de diafiltracdo (C3), foram entao adicio-
nados volumes de agua (diavolumes), usando como parametro de controle o
teor de soélidos soluveis (°Brix) a cada 10 minutos.

A conclusao do processo € indicada pelo controle de sélidos so-
lveis quando atinge um valor compreendido na faixa de 0 a 10,0 g.kg™, in-
dicando que os materiais sollveis em agua (aglcares, sais minerais e vita-
minas) foram eliminados pela operagdo de diafiltracdo. As amostras para

andlise foram coletadas em trés etapas: o extrato bruto de alimentacao, o
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permeado e o retido final.

As Figuras 4 e 5 apresentam um detalhamento da operacao de
diafiltragcao — etapa (C), em que o solvente é a agua. A diafiltragao, conforme
exposta na Figura 2 foi realizada em trés fases: |

¢ Primeira fase: pré-concentragdao com o volume do tanque cons-
tante de 3,0 litros e retroalimentacao de extrato bruto até a exaustao do vo-
lume total a ser purificado por diafiltragao.

« Segunda fase: ocorre a interrupgao na re-alimentagao de extra-
to bruto. O volume do tanque cai até atingir o ponto maximo de concentra-
cao.

e Terceira fase: esta € a fase de diafiltragdo em si, quando o vo-
lume de cada filtrado (permeado) é coletado, sendo posteriormente o tanque
reabastecido com o mesmo volume de agua desmineralizada para alcancar
um minimo teor de sélidos solaveis (perto de zero) no retido final.

A amostragem do permeado foi realizada somente com a medi-

"7'¢86 da"densidade do fluxo de permeado. Desde o inicio da fase de ‘diafiltra=". -

¢ao, foi utilizado um refratdmetro ATAGO digital para medir o teor de sélidos
soluveis totais (°Brix), monitorando-o para manté-lo em um valor proximo de
zero. Todos os materiais soluveis presentes no permeado foram eliminados,
deixando apenas dentro do sistema de recirculacdo a porgao insoluvel do
extrato com agua, e enriguecido com carotenoides.

A decisao de realizar a diafiltragcao apenas na fase final de con-
centragao, € devido ao fato de que o consumo de agua nessas condi¢bes
pode ser importante para o projeto de uma fabrica em escala industrial. No-
ta-se que, nas condigdes de volume minimo de retengdo do tanque de ali-
mentacao, a diafiltracdo & processada mais rapidamente e muita atencao
deve ser tomada quanto a aeragédo do produto que é manipulado em tais
condicoes.

Durante esta fase, a extragao do permeado foi compensada pela
adicdo de agua destilada a cada 10 minutos no tanque de alimentagao. O
teor de soélidos € o indicador de lavagem que é medido no permeado a cada

extracao. A diafiltracao é interrompida quando este parametro atinge valores
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de 0 e 10 g.kg™ no permeado. Durante diafiltragao, o volume de retido per-
manece constante e o FRV nao se altera.

A etapa de concentragao em si (anterior a promog¢ao da diafiltra-
cao) é dividida em duas fases. a pré-concentracao a volume constante do
tanque, com realimentagdo do mesmo com o extrato bruto e uma segunda
etapa, com o continuo declinio no volume do extrato até o limite minimo do
tanque de alimentagdo da unidade piloto. O sistema normalmente opera a
diafiltracao considerando o insumo de fibras de caju no extrato obtendo-se
um volume de cerca de 1.500 mL no final da etapa de concentragéo. Foi
empregado um volume de pouco mais do que o limite minimo de 1.000 mL
na unidade piloto para evitar contatos indesejados com o ar. Para cada uma
das etapas € importante estabelecer o fator de redugao volumétrica, confor-
me exposto a seguir.

Etapa de pré-concentragao: para calcular o fator de reducao

volumétrica correspondente foi utilizada a razdo entre o volume do extrato

" alifientadd no circuito ‘e o volume do retido. Durante esta fase, 6 volunmieda ™ -

alimentacao com o extrato bruto (Va) € igual ao volume de permeado (Vp)
em todo o processo. O volume de retido (Vg) corresponde ao volume do tan-
que (Vg). O FRV ¢, portanto, calculado da seguinte forma nesta fase:

FRV =1+ Vp/ Vg, onde

Vp: volume de permeiado extraido a cada coleta de amostra
(mi).

Vs volume do tanque de alimentagdo (mi).

No caso, o volume do tanque é fixado em 3.000 ml durante toda
a fase de pré- concentragao.

Etapa de concentragao: durante este fase, o volume do tanque
varia e o volume de permeado € continuamente extraido a cada 10 minutos,
mas esta extracdo nao € compensada pela adigcao de extrato no tanque de
alimentacao. Assim, o volume de produto circulante diminui mais rapidamen-
te e se concentra de um modo nao-linear. Neste ponto, o calculo das mu-
dancgas no FRV muda com relagao a etapa de pré-concentracao e é calcula-

do considerando-se que o volume circulante diminui na mesma proporgao
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em que o volume de permeado é coletado. Isso quer dizer que o volume cir-
culante representa o volume inicial menos o volume colhido acumulado a
cada coleta de permeado durante esta fase. A férmula do calculo para cada
coleta de permeado nesta etapa é:

FRV=1+[Vpc/(Ve-Vp)], onde

Vpec: volume acumulado de permeado durante todo o processo
(mL).

V. volume do tanque de alimentagdo (mL).

Vp: volume acumulado de permeado acumulado na fase de con-
centragdo (mL).

Etapa de purificacao (diafiltragao): durante esta fase, ndo ha
concentragao e o volume do tanque permanece constante até o final de dia-
filtragdo, com um teor de soélidos soluveis de 0 a 10,0 g.kg”', medido por um
refratbmetro em cada amostragem de diavolumes durante a diafiltragdo. No

final desta etapa, a manipulagdo deve ser finalisada e as amostras de retido

Lo

Como resultado das diversas analises realizadas durantes os
ensaios, a evolugao do fluxo de permeado como uma fungao do fator de re-
ducao volumétrica durante a etapa de micro e diafiltracéo € apresentado no
grafico da Figura 6, sob diferentes pressées transmembranares.

Adicionalmente, conforme indicado no exemplo anterior e apre-
sentado no grafico da Figura 7, a amostra submetida ao pré-tratamento com
enzima teve uma estabilizagdo média em 130 Lh'm? e sem o pré-
tratamento indica um valor abaixo de 80 L.h"".m™ e indicando um bom de-
sempenho e aplicabilidade a nivel industrial do processo proposto, mesmo
para a amostra sem pectinase.

A analise do grafico na Figura 7 indica ainda que o tratamento
com pectinase tem um fator de concentragdo mais elevado, atingindo valo-
res de cerca de 19, enquanto que a amostra sem pectinase tem um valor
ligeiramente inferior, com um fator de concentragdo de cerca de 17,8. Mes-
mo se se considerar que os valores de fator de concentragdo estao muito

proximos, € importante observar que o tempo necessario para atingir este
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nivel de concentragao foi muito diferente para cada caso. O tratamento com
pectinase mostrou um bom desempenho de fluxo de permeado que estabili-
za na fase de pré-concentracao (C1), enquanto que aqueles que nao tém
pectinase mostrou um fluxo estabilizado apenas no inicio da fase com con-
centragao (C2) com redugao do volume circulante sem realimentacéo.

Para melhor ilustrar esse fato, os graficos da Figura 8 ilustram o
comportamento geral da concentragao e diafiltragao do extrato em funcao da
duracao do processo. Dessa forma, a Figura 8 apresenta quatro graficos,
sendo (8-1) a evolugao do fator de redugdo volumétrica, (8-11) o diavolume
reduzido, (8-lll) a densidade do fluxo de permeado e (8-1V) o teor de soélidos
soluveis, respectivamente, em fungao do tempo, no processo de concentra-
¢ao do extrato E2. Ao se fazer uma analise do comportamento do fator de
concentragao em funcao do tempo (Figura 8-1), a curva referente ao proces-
so de pre-tratamento com enzimas apresenta uma taxa de concentragao

crescente devido ao maior fluxo de permeado durante todas as fases do

" processo, comparado com 0s ensaios sem pré-tratamento enzimatico: Esse -

fato pode ser atribuido a acado de pectinase como um fator de reducgao da
viscosidade e de diminuicao do tamanho médio de particula no produto.

O comportamento do teor de sélidos soluveis totais (Figura 8-1V)
mostra um pequeno aumento no inicio do processo para ambos 0s casos.
Observa-se que o teor de soélidos soluveis em ambas as amostras iniciais
estavam em torno de 5,2 °Brix. A leitura de 5,1 a 5,2 °Brix em ambos os ca-
sos pode ser atribuida a presenga de agua dentro da unidade piloto de mi-
crofiltragédo, que é estabilizada apds as primeiras realimentagées com o ex-
trato bruto. A diminuigéo do teor total de sdélidos solUveis mostrou um com-
portamento tipico dos processos de diafiltragdo, onde o ponto final do pro-
cesso adotado é quando o teor atingir valores proximos de zero. Em ambos
0s casos, o final do processo se deu quanto este pardmetro foi suficiente-
mente baixo para evitar fermentagdes subsequentes e nao haver nenhum
prejuizo do teor de carotenodides total.

O diavolume reduzido (DR) é um valor que corresponde a uma

razao entre o volume de agua adicionado e o volume em recirculagao no
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sistema. Este valor € normalmente utlizado para o redimensionamento do
sistema, para o escalonamento de unidades industriais. Deve notar-se, por-
tanto, na Figura 8-l que ha um comportamento de crescimento linear deste
parametro ao longo do tempo, indicando bom desempenho da diafiltracao.

Como a fase de diafiliragao foi realizada apés a concentragao
maxima do extrato bruto, observa-se que o volume de agua necessario para
reduzir o teor de sélidos soluveis & muito baixa em comparagao com o volu-
me inicial de 20 litros de extrato bruta. A diafiltracdo neste exemplo foi reali-
zada com um volume circulante de 1,45 L (calculado através da soma dos
permeados extraidos) e com a adi¢ao de 5,9 L de agua destilada para o tra-
tamento com pectinase. O volume circulante calculado para a diafiltragao
guando nao houve adicao de pectinase na etapa anteiror de prensagem, foi
de 1,2 L e de 5,6 L de agua destilada adicionada para atingir o teor de séli-
dos soluveis préximo de zero.

Os resultados obtidos demonstraram que a tecnologia proposta
permite a obtengao de fatores de concentragdo volumétrica proximos de 20
e que 0 emprego sinérgico de enzimas pectinoliticas como pré-tratamento
durante a fase de prensagem tem um efeito positivo sobre o desempenho

global do processo.
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REIVINDICAGOES

1. Processo de concentragao e purificagdo de extrato obtido a
partir de residuos de pseudofruto de caju e produto de elevado teor de caro-
tenoides compreendendo as etapas de lavagem dos residuos de processamen-
to de caju; sucessivas prensagens do material de fibras residuais de caju; e
filtracdo da fase liquida total; caracterizado por compreender as etapas de:

A) opcionalmente, tratamento enzimatico do extrato aquoso
bruto durante a prensagem (A);

B) peneiramento do extrato aquoso bruto (B); e

C) concentragao e purificacédo do extrato aquoso em membra-
nas microporosas de micro e/ou ultrafiltragcao (C).

2. Processo de acordo com a reivindicacdo 1 caracterizado pela
etapa de prensagem (A) ocorrer com 5 a 10 ciclos de prensagem, preferen-
cialmente 6.

3. Processo de acordo com a reivindicagao 1 caracterizado pela

- adigédo opcional de enzimas comerciais com atividades pectinoliticas, amiloli- -

ticas, celuloliticas e hemiceluloliticas na etapa de prensagem (A).

4. Processo de acordo com a reivindicacao 3 caracterizado pela
adicao de enzimas compreender valores entre 0,01 e 0,5% sobre a massa
de fibras (EO), preferencialmente 0,2%. ‘

5. Processo de acordo com a reivindicagao 1 caracterizado pelo
peneiramento (B) ocorrer em peneiras com abertura de furos entre 0,1 e 1,0 mm.

6. Processo de acordo com a reivindicagao 1 caracterizado pela
concentragao (C) ocorrer por meio de filtragho em membranas porosas de
micro e/ou ultrafiltragao, compreendendo as etapas de:

C1) adicao do extrato (E2) ao tanque de alimentacao (4A) sob
condi¢des de volume constante;

C2) concentragao com redugao maxima do volume de extrato
concentrado no interior do sistema de recirculagao até o limite de recircula-
cdo do conjunto de membranas; e

C3) diafiltragdo em membranas com adi¢do de solvente até se

atingir um teor de sélidos soltveis de 0 a 10,0 g.kg™.
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7. Processo de acordo com a reivindicacao 6 caracterizado pelo
tanque de alimentagao ser mantido sob volume constante em (C1) até que a
concentragao do extrato bruto atinja valores de fator de concentragao volu-
métrica entre 2 e 30 e/ou até o esgotamento do volume de extrato bruto adi-
cionado.

8. Processo de acordo com a reivindicagao 6 caracterizado pelas
membranas empregadas possuirem didmetro de poro de 0,01 um a 0,5 ym,
preferencialmente 0,2 pm.

9. Processo de acordo com a reivindicagao 6 caracterizado pelas
pressbes das se¢bes de microfiltracdo serem de 0,5 a 10,0 bar, preferenci-
almente de 1,75 a 2,75 bar.

10. Processo de acordo com a reivindicagao 6 caracterizado pela
velocidade tangencial ser fixada em 1 a 10 m.s™, preferencialmente 6,0 m.s™.

11. Sistema de concentragdo e purificagdo de extratos aquosos

caracterizado por compreender um conjunto de membranas de microfiltra-

* ¢ao, equipamento(s) de bombeamento de extrato, trocador(es) de calor, tan-

que(s) de alimentagao e coleta, manémetro(s), termémetro(s) e valvula(s) de
controle.

12. Processo de acordo com as reivindicagdes 1 e 11 caracteri-
zado pela etapa de concentracao e purificagao do extrato ocorrer em tempe-
raturas entre 10°C e 85°C, preferencialmente 38°C a 42°C.

13. Produto de elevado teor de carotenoides de fibras de caju
caracterizado por ser obtido a partir de processo de concentragéo e purifica-
cao do extrato de residuos de pseudofruto de caju e por compreender os
componentes auroxantina; mutatoxantina; luteina; zeaxantina; antheraxanti-
na; B-Cryptoxantina; 13-cis-B-caroteno; a-Caroteno e B-caroteno podendo
opcionalmente ser associados a outros aditivos e/ou carotenoides de inte-
resse.

14. Produto de acordo com a reivindicagao 13 caracterizado por

ser empregado como corante e/ou aditivo industrial.
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“E” pedido ou patente anterior, mas publicada apés ou na data do depésito
internacional

“L" documento que pode langar duvida na(s) reivindicagio(Ses) de prioridade ou

na qual é citado para determinar 2 data de outra citagdo ou por outra

razdo especial

“P” documento publicado antes do dep 6sito internacional, porém posterior a data

e R L

“Q" documento referente a uma divulgagdo oral, uso, exibigdo ou por outros meios.

“T” documento. pnib]iéado dépols” du data de depésito internacional, ou de
prioridacde ¢ que ndo conflita com o depdsito, porém citado para entender o
principio ou teoria na qual sc baseia a invengio.

“X"” documento de particular relevvzincia; a invengdo reivindicada nio pode ser
considerada nova e ndo pode ser considerada envolver uma atividade
inver;tiVa qitdndo o décumento # considerado isoladamente.
“Y™ documento de‘pmic(ﬂ'af ‘relevancia: a invengdo reivindicada ndo pode ser
considerada envolver atividade inventiva quando o documento ¢ combinado
com um outro documento oy mais de um, tal combinagio sendo Sbvia

para um técnico no assunto.

“&" documento membro da mesma familia de patentes

L
Data da conclusdo da pesguisa internacional

24/06/2013

Data do envio do relatorio de pesquisa mnternacional:

Nome e enderego postal da [ISA/BR
I '” INSTITUTO NACIONAL DA
A cep: 20090-010, Centro - Rio de Janeiro/RJ

PROPRIEDADE INDUSTRIAL
N° de fax: +55 21 3037-3663

Funciondrio autorizado

~ Gerlane Carla Honorato

Rua Sao Benton® 1, 17° andar
Formulario PCT/ISA/210 (segunda pagina) (Julho 2009)

N° de telefone: . . - +55 21 3037-3493/3742
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