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(57) Resumo: PROCESSO DE CONCENTRACAO E
PURIFICACAO DE EXTRATOS DE CAROTENOIDES.
A presente invengdo apresenta um processo para
cocnentracado e purificagdo de carotenoides a partir de
fibras residuais da produgéo de suco de caju integral sob
condi¢cbes controladas sem uso de qualquer solvente
organico. O processo envolve uma pré-maceracdo da
fibras de caju com uso de enzimas desagregadoras de
struturas celulares, que atuam sobre os tecidos fibrosos
em combinagcdo com prensagens controladas em ciclos
sucessivos de extragdo aquosa. A concentragdo do
estrato bruto obtido por maceracao/prensagem €
realizada a temperatura ambiente com udo de
membranas de microfiltracdo em fluxo tangencial. O
produto concentrado é entdo tratado por técnicas de
diafiltracdo para ser purificado, eliminando-se grande
parte dos componentes indesejaveis e que favoregam a
sua deterioragcdo microbiana e bioquimica. O
concentrado final possui potencial de aplicagdo como
corante para alimentos de consumo humano e ragio
animal, sendo aplicavel nas areas de sucos e bebidas
prontas para o consumo devido a consideravel
solubilidadae em agua.
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Relatério Descritivo de Patente de Invengio: “PROCESSO DE CONCENTRACAO
E PURIFICACAO DE EXTRATO OBTIDO A PARTIR DE RESIDUOS DE
PSEUDOFRUTO DE CAJU E PRODUTO DE ELEVADO TEOR DE
CAROTENOIDES”.

CAMPO DA INVENCAO

A presente inven¢do se situa no campo de processos industriais para a extragdo e
purificacdo de moléculas de interesse comercial, versando sobre a produgdo de extratos
contendo carotenoides e outras substincias de interesse a partir de residuos do
processamento de caju por meio de técnicas que envolvem prensagem, opcionalmente
maceragdo enzimatica e filtragdo (micro ou ultrafiltragdo), bem como diafiltragdo. O
processo proposto pela tecnologia desenvolvida permite a produgfio de um extrato
corante amarelo, produto que pode ser obtido a partir do residuo industrial da produgdo
de suco de caju em larga escala. Desta forma, este extrato concentrado e purificado de
carotenoides do caju representa uma agregacio de valor a um subproduto que todo o
setor de alimentos necessita para suprir as demandas mundiais de corantes naturais.
Geralmente, os corante amarelos usados no Brasil sio de origem sintética e os amarelos
naturais disponiveis apresentam uma coloragéio alaranjada, diferentemente do obtido por
meio da presente tecnologia, que é amarelo brilhante claro, devido a sua composi¢io de
xantofilas, de coloragido amarelo-claro predominantes.

FUNDAMENTOS DA INVENCAOQO

Processos industriais para a extragdo e purificagdo de moléculas de interesse

comercial, scja como corante, antioxidante ou como uma molécula de propriedades
especificas para aplica¢do na alimentagdo e dieta humana tém sido alvo de inumeros
trabalhos em nivel cientifico-académico bem como de solicitagSes de pedidos de
patentes em todo o mundo.

O documento de patente Pl 0002359-0 aborda um processo de evaporagdo em
alto vacuo e destilagdo para a extragdo e concentragdo de vitaminas e provitaminas
lipossoltiveis, 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 processo para a concentragdo de substincias
insaponificaveis, contendo vitaminas lipossoluveis e provitaminas, fatores de

crescimento e hormonios vegetais e animais, denominados "produtos de valor", obtidos
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a partir de produtos de origem animal ou vegetal, ou de residuos da industrializagdo
destes mesmos produtos, sem a necessidade de solventes. O processo compreende a
extragdio e concentragdo dos denominados produtos por meio de evaporagéo/destilagdo,
e, também a produgdo de dcidos graxos e outros acidos orgénicos de alta qualidade, por
meio da hidrolise dos residuos obtidos da destilagdo/evaporagdo.

O documento de patente PI 0507797-4 descreve um processo € equipamento
para diafiltragdo de sucos de fruta espessados. O produto a ser filtrado € submetido a um
processo de filtragdo. E adicionado um primeiro fluxo de um fluido de lavagem (4gua) e
um segundo fluxo de um permeato proprio do produto (fluxo conduzido de volta pelos
meios de filtragdo utilizados), assim o fluxo de produto, antes da entrada no sistema de
membranas ¢ diluido pelo primeiro e segundo fluxos.

O documento de patente WO 2004094350 também descreve um método para
extrair carotenoides de materiais vegetais utilizando extracdo com fluido supercritico.
Neste documento a extragdo com fluido supercritico se processa em duas etapas. O
primeiro extrato inclui a obtengfo 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 diferencas significativas do processo
apresentado pela presente invengéo, o qual ndo inclui nenhuma etapa com aquecimento
nem criogenia, bem como se trata de uma massa de residuo industrial fibroso oriundo da
prensagem de pedunculos de caju, ndo sofrendo, no entanto, nenhuma trituragdo e/ou
inativagdo enzimatica. O processo apresentado aborda de uma sequéncia de operagdes e
processos unitdrios que, em conjunto visam a concentra¢do e purificagido de um extrato
enriquecido em carotenoides sob condi¢des brandas ¢ que maximizem o rendimento e
pureza do produto final. Por outro lado, o pedido de patente em andlise trata da
obten¢do de um extrato purificado de carotenoides a partir da cenoura e outros legumes
e frutas triturados e termicamente tratados para branqueamento. Neste caso €
reivindicado um conjunto de operagdes e processos para a obtengdo de uma massa
enriquecida em carotenoides, principalmente o betacaroteno, fazendo-se inicialmente
um aquecimento para a inativagdo enzimdtica (branqueamento), seguido de tritura¢des
sucessivas em diferentes malhas para se obter uma massa de fina granulometria para ser

em seguida tratada por liquefagdo enzimatica e liberagdo dos carotenoides em meio
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aquoso. Na fase seguinte essa massa é tratada em membranas para uma pré-
concentragdo e entdo filtrada com um ou dois volumes e agua para eliminagdo de
compostos hidrossoltiveis. Ao final desta etapa de diafiltragdo a massa resultante €&
congelada e imediatamente descongelada para a concentragfio final dos carotenoides e a
massa final € tratada por pasteuriza¢do flash para adquirir estabilidade microbiolégica e
bioquimica.

Assim, diferentemente da presente invengdo, ¢ descrito no documento em
referéncia um sistema de trituragdo do material vegetal, tratando-o de forma agressiva
ao conteudo de interesse, salientando-se que os carotenoides sdo altamente sensiveis a
temperaturas acima de 65 °C, mesmo em pH baixo como é indicado na descrigdo do
mesmo. Além disso, diferentemente do mesmo documento, o presente pedido de patente
néo inclui aquecimento acima desta temperatura em nenhuma das etapas do processo
em geral, visto que este procedimento degrada significativamente as moléculas de
carotenoides e promove uma perda de qualidade do produto. Ademais, ndo ha a
necessidade no processo da presente inven¢do de uma crio-concentra¢do, pois, o
processo proposto pela presente invengdo, que envolve a etapa de filtragdo em
membranas microporosas, promove uma redugdo do volume em ate 30 vezes, sendo,
portanto, mais eficiente.

Similarmente, o documento de patente PI 0605425-0 descreve um processo de
extragdo e purificagdo em serie de substancias ativas e com capacidade corante a partir
de matrizes solidas utilizando extragio supercritica com CO, para a produgdo de
corantes a partir da bixina do urucum. O referido processo usa etapas de extragdo e
purificagdo com uso de colunas de eluigdo e adsor¢dio com extrator e fracionador
montados em serie e podendo ser utilizado em serie ou em bateladas. Este processo usa
solugdo aquosa como solvente, que ao final do processo € evaporado a temperaturas
entre 30 e 700°C visando ndo degradar a bixina.

A recuperagdo de carotenoides mistos a partir de microalgas (Dunaliella salina)
¢ descrito no documento de patente WO 98/28082. Neste documento é apresentado um
processo onde as células colhidas sdo rompidas, circulando a suspensdo de algas em
altas pressdes através de bombeamento vigoroso. As células podem ser desidratadas por
meio de técnicas de absor¢do de bolha de separagdo, incluindo um circuito de flotag@o,

que tem uma zona de desbaste e uma zona de concentragdo. Se uma maior concentragio



10

15

20

25

30

4/23

de carotenoides ¢ requerida, o concentrado de algas pode ser filtrado em uma unidade
de microfiltragdo em fluxo tangencial, na auséncia de agentes floculantes sem perdas de
carotenoides no permeado.

O documento de patente PI 0006126-3 apresenta um processo de extracdo de
carotenoides e outros antioxidantes a partir de tecidos vegetais previamente esmagados
¢ incubados. As moléculas de interesse sdo recuperadas através de operagdes de
precipitacio e de tratamentos térmicos, principalmente aquecimento seguido de
resfriamento rapido; dessa forma um extrato contendo carotenoides é recuperado na
forma de um precipitado.

O documento de patente PI 0416795-3 tem como objeto um processo integrado
para a extracdo e purificagdo de tocoferois, carotenoides e esterdis a partir de dleos
vegetais através do uso de processos de esterificagéo alcodlica. O relatorio da referida
patente relata como uma das vantagens de uso deste processo a obtengfio de um produto
enriquecido e purificado, com auséncia de fatores de decomposi¢do substancial destes
componentes de interesse, como sdo os agticares que sdo eliminados na dilise.

Além dos documentos citados, o documento de patente PI 0103885-0 tem como
objeto a produgdo de um extrato de bagago de caju rico em pigmento, obtido por um
processo compreendendo a umidificagdo do bagago de caju residual da extragdo do
suco, a prensagem da mistura resultante, a separagdo do extrato dos solidos e
concentragdo do mesmo por meio de operagdes de centrifugagdo e filtragdo.

O presente pedido de prote¢fio representa um desenvolvimento da técnica
apresentada no PI 0103885-0, de titularidade e autoria comuns ao presente, agregando-o
com ectapas essenciais @ obtengdo de um produto com mais qualidade ¢ cmpregando
tecnologias que permitem uma otimizagfo continua em seu processamento.

Dessa forma, ao contrario dos documentos do estado da técnica o presente
desenvolvimento procura complementar a produgfio de um extrato bruto obtido a partir
de residuos de caju com novas tecnologias de processamento que envolvem a jungéo
das etapas de prensagem, maceragdo enzimatica e técnicas de filtragdo empregando
membranas em etapas sequenciais especificas, para a producdo de um extrato final
concentrado ¢ 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 soluglio equivalente para o
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processamento de extratos brutos de residuos de caju ¢ falha em descrever um processo
sinérgico, tal como o apresentado pela presente invengfio, em que o extrato de fruta ou
residuo passa por pré-tratamentos integrados, tal com a prensagem e maceragdo
enzimatica visando otimizar a obtengfo de compostos de interesse ao final do processo
associados aos processos de filtragdo e diafiltragdo finais, que geram um produto de
pureza elevada.

SUMARIO DA INVENCAO

A presente invengdo descreve um processo para concentragdo e purificagéo de

extratos de carotenoides a partir das fibras de pediinculos de caju para uso como corante
natural amarelo com uso de membranas de microfiltragiio e diafiltracdo. O processo
proposto ocorre sob condigdes controladas sem uso de qualquer solvente organico,
envolvendo, opcionalmente, a pré-maceragdo das fibras de caju com uso de enzimas
desagregadoras de estruturas celulares (pectinases, amilases, celulases € hemicelulases),
que atuam sobre os tecidos fibrosos em combinag¢do com prensagens controladas em
ciclos sucessivos de extragdo aquosa. A concentragio do extrato bruto obtido por
maceragdo/prensagem ¢é realizada 4 temperatura ambiente com uso de membranas
cerAmicas de micro e/ou ultrafiltragdo em fluxo tangencial. O produto concentrado ¢
entdo tratado por técnicas de diafiltragdo em membranas, eliminando-se grande parte
dos componentes indesejaveis e que favorecem sua deteriorag¢do. O produto 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. Estima-se, baseando-se nas propriedades
de alguns carotenoides presentes no extrato final concentrado e purificado, que este
material possui um potencial dc aplicabilidade na area de suplementos alimentares
como provitamina A e antioxidantes para as industrias alimenticia, farmacéutica e
cosmetica.
BREVE DESCRICAO DAS FIGURAS

Figura 1: apresenta esquematicamente as etapas gerais do processo em um

fluxograma. Os simbolos alfanuméricos nela dispostos possuem a seguinte

correspondéncia:

[0: fibras residuais do processamento de pedinculos de caju;

A: prensagem,;
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M1: adi¢do de enzimas para maceragdo do extrato a ser prensado

(opcional);

El: extrato aquoso bruto intermedidrio;

B: peneiramento;

E2: extrato aquoso bruto;

C: filtragdo em membranas porosas de micro ¢/ou ultrafiltragdo e

diafiltragdo; e

E3: extrato final concentrado e purificado.

Figura 2: apresenta esquematicamente as etapas gerais do processo em um

fluxograma com énfase na etapa otimizada de prensagem. Os simbolos alfanuméricos

nela dispostos possuem a seguinte correspondéncia:

15

20

25

30

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

AQ: prensagem para produgio de suco;

S0: suco integral produzido;

EOQ: fibras residuais do processamento de pedinculos de caju;

M: Maceragdo enzimatica (opcional);

M1: adi¢@o de enzimas para maceragdo do extrato a ser prensado
(opcional);

A: etapa de prensagem do extrato EO;

Al; A2; A3; A4; AS e A6: ciclos de prensagem do extrato EOQ;

F1; F2; F3; F4; F5 e F6: fibras residuais de cada ciclo de prensagem;
S1; S2; S3; S4; S5 e S6: extrato aquoso de cada ciclo de prensagem;
El: extrato aquoso bruto intermediario;

B: peneiramento;

E2: extrato aquoso bruto;

C: filtragdo em membranas porosas de micro e/ou ultrafiltragdo e
diafiltragdo; e

E3: extrato final concentrado e purificado.

Figura 3: representa¢fio esquematica de uma prensa helicoidal. Os simbolos

alfanumeéricos nela dispostos possuem a seguinte correspondéncia:

EO: fibras residuais do processamento de pedinculos de caju;

R: saidas de fibras residuais de cada ciclo de prensagem;
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E1: extrato aquoso bruto intermediario;
V: controle da velocidade de rotagdo; e
F: controle da forca aplicada.

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

1: 4gua;

2: retido;

4A: tanque de alimentagio;

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.

Figura 5: apresenta um esquema da unidade piloto de operagdo da diafiltragdo
por membrana com detalhes para os equipamentos que a compde. Os simbolos
alfanuméricos nela dispostos possuem a seguinte correspondéncia:

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

4A: tanque de alimentagdo;

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: mandémetros;

8: termometro;

9A: vélvula de purga;

9B: valvula de controle da pressdo transmembranar;
10: trocador de calor; e

11: bomba.

Figura 6: grafico do fluxo de permeado (L.h"".m™®) em fungdo do fator de
redugdo volumétrica para diferente pressdes transmembranares (Ptm).

Figura 7: grafico do fluxo de permeado (Lh'.m?) em fun¢do do fator de
concentragdo para duas diferente situagdes — com e sem a adi¢éo de pectinases — durante
toda a etapa de concentragdo (filtragdo em membranas porosas de micro e/ou

ultrafiltragdo e dialise).
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Figura 8: apresenta quatro graficos, sendo (8-I) a evolugio do fator de redugio
volumétrica (FRV), (8-1I) o diavolume reduzido (DR), (8-I1I) a densidade do fluxo de
permeado (FP) e (8-1V) o teor de sélidos soluveis (TSS), respectivamente, em fungdo do
tempo, no processo de concentragdo do extrato E2 para duas diferentes situa¢des — com
e sem a adi¢do de pectinases.

DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO

O presente pedido de patente de invengfo se distingue do estado da técnica por

meio da proposi¢do de um processo que acopla procedimentos de concentragdo e
purificagdo por diafiltragfo as técnicas usuais de obtengdo de extrato purificado a partir
de extratos brutos de fibras de caju.

O presente processo permite a produgdo em escala industrial de um liquido
viscoso de coloragdo amarelo-intenso para usos diversos, tais como corante €
antioxidante natural nas industrias alimenticia, cosmética e farmacéutica.

O processo objeto deste pedido de patente consta de um conjunto de operagdes
que visam a obten¢do de um concentrado de carotenos e xantofilas, destacando-se a
auroxantina na forma cis e trans, a -criptoxantina, mutatoxantina e a zeaxantina. O f-
caroteno e luteina véem em seguida como de maior importancia, possuindo, no entanto
uma composi¢do rica em diversos outros carotenoides.

O processo proposto compreende as seguintes etapas, correspondentes as indicagdes

presentes na Figura 1:

A) Obtengdo 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 € opcional, pode ocorrer por meio da
adigdo de enzimas desagregadoras de estruturas celulares (pectinases, amilases,
celulases e hemicelulases) (M1);

B) Peneiramento do extrato bruto intermediario obtido (E1) visando uma
padronizagdo inicial para se evitar problemas de aumento excessivo de
viscosidade nas fases finais do processamento com membranas, assim € obtido o
extrato bruto £2;

C) Concentragdo do extrato bruto entdo obtido, E2, por meio de técnicas de

microfiltragio em membranas porosas, atingindo-se valores de fator de
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concentragdo entre 2 e 30 vezes; e subsequente elimina¢do do extrato seco
soluvel (agucares, minerais e vitaminas hidrossoliiveis) contido no extrato
concentrado através de um processo de diafiltragio em membranas porosas de
micro ou ultrafiltragdo, aumentando-se dessa forma a purcza dos carotenoides
presentes promovendo estabilidade microbioldgica e bioquimica. O produto
resultante de (C) € 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 ndo ha necessidade de uma corregéo deste valor para se proporcionar
uma maior estabilidade dos carotenoides presentes no extrato final concentrado e
purificado.

A primeira etapa do processo (A) de obtengdo do extrato bruto se baseia na
otimizagdo do processo proposto pelo documento de patente brasileiro PI 0103885-0.
Dessa forma o desenvolvimento tecnoldgico descrito envolve o uso deste extrato para a
operagdo/processo de concentra¢do e purificagdo visando a obtengdio de um produto
com altas concentragdes de carotenoides.

Antes do inicio do processo, os cajus sfo cothidos e levados para uma area de
recepgdo da unidade processadora, sendo de imediato retiradas as castanhas, separando-
se os pedunculos que sdo selecionados e lavados para a retirada de sujidades e
componentes indesejaveis ao processamento de suco.

Em seguida os pedunculos sdo diretamente prensados em prensas do tipo
expeller, ou helicoidal, tipicas do processamento de suco de caju e cajuina em unidades
processadoras do Nordeste brasileiro. Nesta etapa sdo gerados cerca de 80% de suco
integral ¢ 20% de fibras residuais, conforme descrito em PI 0103885-0. Estas fibras
(EO) séo entdo umidificadas na propor¢do de uma a duas partes de fibras para cada parte
de agua para serem prensadas.

Posteriormente, inicia-se o processo proposto pela presente tecnologia, tem-se a
etapa (A), que se refere a série de prensagens sob EQ para obtengdo do extrato
intermedidrio (E2). Nessa etapa podem ou ndo ser adicionadas enzimas comerciais com
atividades pectinoliticas, amiloliticas e celuloliticas para aumentar o rendimento da
prensagem, se necessario. A adigdo de enzimas pode ser de até 0,5% sobre a massa de
fibras, usualmente o valor empregado ¢ de 0,2%.

Apos obtido um extrato bruto E2, esse € levado a etapa (B), onde é tratado em



10

15

20

25

30

10/23

peneiras com abertura de furos entre 0,1 e 1,0 mm, visando uma padronizacdo 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 ¢é
entdo efetuado em (C) visando-se inicialmente & redugdo da agua que foi adicionada
para a extragdo assistida por enzimas na fase anterior, caso esta tenha ocorrido.
Posteriormente, a etapa (C) se processa em fases distintas: uma primeira fase (C1) em
que o volume do tanque de alimentagdo (1A) ¢ mantido constante até que a
concentragdo do extrato bruto atinja valores de FRV (fator de redugio volumétrica)
entre 2 ¢ 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 recirculagdo, aqui denominado
retido, até o limite minimo de recirculagdo no conjunto de membranas. Nesta situagio
deve-se evitar a aeragdo do retido mantendo-se um volume que ndo permita a aeragfo
pela bomba de recirculagdo. Assim, é promovida uma pré-concentragéo a frio, usando a
tecnologia de filtragdo em membranas microporosas em oxido de aluminio, ou
simplesmente alumina, podendo eventualmente ser empregados outros materiais. Estas
membranas possuem a capacidade de reteng¢do total dos carotenoides ¢ outras moléculas
hidrofobicas e devido a esta caracteristica sdo empregadas como meio de retengdo dos
carotenoides contidos no extrato.

Assim, nesta ltima etapa (C), posteriormente a C1 e C2, onde ocorre uma fase
inicial de pré-concentragdo, aumentando o tator de concentragdo até uma recirculagio
no sistema no limite minimo do tanque de alimentag@o da unidade de microfiltragdo, €
entdo processada uma fase C3, na qual ocorre a purificagdo do extrato concentrado
obtido apds C1 e C2 com a execugdo do processo de diafiltragdo em membranas de
microfiltrac¢do.

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

Toda a operagdo ¢ efetuada sob condigdes de temperatura entre 10 ¢ 50°C
visando & manutengdo das propriedades funcionais dos carotenoides que serdo obtidos

na forma de uma solugo concentrada e purificada por diafiltragfo o final do processo.



10

15

20

25

30

11/23

Devido a presenga de baixa concentragdo de agucares fermentesciveis o produto
obtido pode ser estocado em temperaturas de refrigeragfo para usos posteriores.

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

O concentrado de carotenoides obtido (E3) possui as caracteristicas de ser um
extrato aquoso, na forma de uma emulsdo de coloragdo amarelo brilhante € que possui
capacidade de colora¢do de sucos de tonalidade amarela e amarelo-alaranjado para uso
em alimentos e bebidas. Dessa forma o produto pode ser empregado como corante
alimentar natural amarelo; antioxidante natural na forma de capsulas (nutracéutica);
provitamina A e ¢ possivel ainda o fracionamento para isolar grupos de carotenoides
com fungdes especificas.

Em relacdo a etapa (C) ¢ importante caracterizar a unidade piloto de
microfiltragdo tangencial, representada esquematicamente pelas Figuras 4 e 5, em que o

solvente empregado é a agua.

A unidade de microfiltragdo possui um conjunto de quatro membranas,
preferencialmente de 6xido de aluminio (Membralox®), podendo ser opcionalmente
empregados outros tipos de membrana, ndo se limitando a concretizagio da invengéo,
portanto, a essa. Seu tanque de alimentaco (4A) possui capacidade de 3L a 10L com
quatro modulos dispostos em série, cada um contendo uma membrana ceramica com
uma 4rea de filtragdo de 0,0001 a 0,0900 m?, preferencialmente de pelo menos 0,0055
m? e um didmetro de poro de 0,01 um a 0,5 um, idealmente de 0,2 pm. As pressdes das
quatro se¢Oes de microfiltragdo sdo: P1 = 2,75 bar; P2 = 2,25 bar; P3 = 1,75 bar e P4 =
1,25 bar, podendo todas, bem como a pressdo do sistema, variar de 0,5 a 10,0 bar. Com
base nos dados apresentados, as concretizagdes da invengdo envolvem
redimensionamentos que se baseiam nos mesmos pardmetros utilizando o conceito base
para tratar os volumes desejados de residuos de pedinculos de caju.

Uma bomba de cavidade progressiva (Moineau) de poténcia igual a pelo menos

1,0 CV, podendo ser maior ou menor em fungdo da quantidade de material a ser
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processado, representada pelo item (11) da Figura 5, permite a pressurizagdo do liquido
e seu fluxo tangencial no sistema. A velocidade tangencial ¢ fixada em um valor de 1
m.s”' a10 m.s” e o retido ¢ continuamente circulado no sistema de filtragdo. O volume
morto do sistema ¢ calculado para 1,3 L para um tanque de alimentagio com capacidade
de 3 L, distribuidos nos elementos de construcdo (bombas, tubos, membranas e
bandeja).

A unidade de microfiltragdo permite o controle de uma série de pardmetros,
dentre eles: pressdo transmembrana, temperatura geral do sistema, velocidade
tangencial e, conforme exposto, a fase que envolve a diafiltragdo em si segue um
modelo com trés fases, equivalentes as etapas C1, C2 e C3 descritas anteriormente: (1)
pré-concentragdo, a volume constante (C1); (2) concentragiio a volume variavel (C2); e
(3) diafiltragdo/purificagdo a volume constante (C3).

As condigdes gerais de processamento para a purificagdo de carotenoides a
partir das fibras residuais do processamento do pedinculo de caju
envolveram controles de diversos pardmetros operacionais. A temperatura foi
controlada através de um trocador de calor (10), conforme indicado na Figura S5,
instalado no circuito de recirculagéio do retido com uso de alimentagdo em uma camisa
externa aos tubos inox com agua fria ou quente visando a obtengdo de uma estabilizagdo
da temperatura na faixa requerida, que ¢ de 38 a 42°C. Para o caso de trabalhos com
carotenoides, essa temperatura pode ser ainda ampliada para uma faixa que vai de 10 a
85°C, dependendo da finalidade que sera dada ao produto final desejado. Baseando-se
em rotas metabdlicas de degradac¢do de carotenoides, pode haver ainda o interesse em
certas moléculas que sdo produtos de degradagfio e possuem atividade corante mais
acentuada que em seu estado natural e, em outros casos, a necessidade de se manter
integra a molécula. Dessa forma, de acordo com o produto alvo trabalha-se com
temperaturas mais brandas ou mais elevadas. A Velocidade tangencial foi fixada por
meio do controle da rotagdo do motor da bomba utilizada (11), também ilustrada na
Figura 5, podendo ser controlada através do uso de inversores de frequéncia para um
aumento ou diminuigdo desta velocidade em fungdo da natureza do material trabalhado
(mais viscoso ou menos viscoso). E a pressdo transmembrana tem seu controle por meio
de uma vélvula de controle final da pressdo de entrada (9A) e de saida do sistema piloto

(9B), indicadas na Figura 5. Dependendo da resisténcia mecédnica da membrana
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utilizada, pode-se usar maior ou menor velocidade do fluxo de retido, aumentando
assim o arraste ¢ consequentemente o processo de autolimpeza das superficies de
filtragdo, favorecendo um aumento do fluxo médio de permeado. No caso, €
recomendada uma pressfo transmembrana média no sistema de 1 a 5 bar,
preferencialmente 2,7 bar devido as caracteristicas do sistema e da bomba utilizada
como promotora da for¢a motriz, porém, essa pressdo pode ser ajustada para outros
valores conforme necessidade/capacidade do sistema de produgéo.

A opgio pelo sistema diafiltragdo a volume constante foi estabelecida visando-se
a otimizagdo do uso da agua como insumo de diafiltragio (solvente). Como este recurso
natural € escasso nas regides produtoras de caju e o sistema apresentado promove um
menor uso de dgua, tem-se um ganho de processo relevante. No entanto ndo se descarta
o uso de sistemas de diafiltragfio a volume variavel para o extrato de fibras de caju.

Dessa forma, ¢ importante frisar que a tecnologia ¢ vidvel em uma grande gama
de aplicagbes e equipamentos passiveis de utilizacdo, bem como pardmetros de
operagdo, ndo sendo estes, portanto, restritos aos apresentados nos exemplos e/ou
descri¢Oes da presente invengdo.

EXEMPLOS

A presente inveng@o ¢ adicionalmente explorada por meio dos exemplos a
seguir.

Exemplo 1 — Obten¢do do extrato purificado de carotenoides.

Foi obtido de um extrato aquoso bruto de carotenoides, representado na Figura 1
como E1, a partir das fibras residuais do processamento de pedunculos de caju (EO) por
meio de seis ciclos consecutivos de prensagem, conforme indicado nas Figuras 1 e 2
pela operacdo (A), que inclui a adi¢io de pectinases, conforme explicitado na Figura 2
pela operagdo (M). A massa de fibras de caju (MO) foi adicionada de agua (1:1
massa/massa) e submetida a4 prensagem em uma prensa modelo INCOMAP-300
(capacidade nominal de 300 kg.h™") para produgdo de suco, resultando no extrato bruto
residual (EQ) e no suco integral (SO). Posteriormente, as fibras residuais (E0) foram
adicionadas de 4gua e pectinases (500 mgkg' 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 (for¢a de 2500 N) para submeter o material a

scis ciclos consecutivos de prensagem, com a reincorporagio dos extratos (S1 a S5) ¢ as
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massa de fibras (F1 a F6) obtidas em cada etapa (Al a A6) da prensagem (A), conforme
ilustrado pela Figura 2. A Figura 3 apresenta uma representagdo esquematica da prensa
empregada.

ApOs a prensagem, uma emulsio de coloragdo amarela, devido a presenga dos
carotenoides, foi obtida. Essa emulsdo foi filtrada em peneira de ago inoxidavel de
malha de 0,30 mm para a remogdo de particulas suspensas. O extrato entdo obtido apds
o penetramento, E2, ¢ denominado extrato aquoso bruto, que foi armazenado sob
refrigeragdo (-20°C) em embalagens de polietileno de baixa densidade para estocagem
anteriormente ao processo de concentragio (C).

A etapa posterior de concentragio (C) empregar técnicas de microfiltragio
tangencial. Foi usado um sistema de quatro membranas MEMBRALOX (PALL-
EXEKIA), com éarea de filtragdo de 0,022 m? e didmetro de poro de 0,2 pum, feitas de
oxido de aluminio, sendo do tipo monotubular. A pressdo do sistema foi de 2,75 bar,
sendo a temperatura controlada a 40°C (+2°C). O processo foi conduzido sob um fator
de concentragdio igual a 13. A concentrag¢do por meio de técnicas de microfiltragdo em
membranas microporosas foi realizada em trés fases: uma primeira fase em que o
volume do tanque de alimentag@o ¢ mantido constante até o esgotamento do volume de
extrato bruto, iniciando-se neste momento uma fase de concentracdo com redugdo
maxima do volume de extrato concentrado no interior do sistema de recirculagdo, aqui
denominado retido ou retido, até o limite minimo de recirculagdo no conjunto de
membranas; e a terceira fase em que ocorre a diafiltragio em membranas microporosas
de microfiltragdo com o volume de dgua pura adicionado até se atingir um teor de
solidos soluveis entre 20 e 30 °Brix.

O rendimento da operag#o partindo-se de 1000 kg pedinculos 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) ¢ do extrato concentrado final (E3), conforme

mostra a Tabela 1.
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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 Bruto (E1) | Extrato Concentrado (E3)
Auroxantina (cis e trans) 3,08 16,10
Mutatoxantina trans 0,62 2,50
Luteina 1,04 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-f-caroteno 0,13 0,70
a-Caroteno 0,09 0,60
f-caroteno 0,52 2,50
Qutros 0,85 6,40
Carotenoides Totais 10,40 54,20

Exemplo 2 — Comparacio entre a extragido com e sem o0 uso de enzimas.

Foram empregados lotes de 100 kg de fibra bruta (E0), que foram prensadas
usando-se a prensa INCOMAP 300 em seis ciclos de prensagem. Os extratos foram
submetidos a dois processos: o primeiro (I) com o uso de 500 mgkg' de pectinase
comercial (Pectinex SP-L - Ultrazymes®™) e o segundo (II) sem a adigdio de pectinase,
mantendo as outras condigdes de funcionamento estabelecidas como as condi¢des
otimizadas proporcionadas pelo processo proposto pela presente invengéo.

Em ambos os processos desse exemplo (I e II) foram empregados 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
alimentagdo e; uma etapa de diafiltra¢do final. A diafiltrag¢éo ¢ iniciada quando o sistema
atinge um volume minimo de circulagdo do retido, a partir desse ponto o volume
circulante ¢ mantido constante até o final do processo. O sistema empregado possui um
tanque de alimentagdo com capacidade total de 3,0 L.

Dessa forma, foi realizada inicialmente a pré-concentragdo com o volume do
tanque de alimentagdo constante, onde o fator de concentragéo atingiu valores de cerca
de 5 e procedida uma segunda fase de concentragdo com uma diminui¢do do volume do
tanque para um volume minimo possivel, quando o fator de concentragédo atinge o seu
valor maximo, mas sem danificar o conteido carotenoide. Depois de alcangar o fator de

concentracdo maximo no sistema de microfiltragdo, € realizada uma fase final de
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purificagdo por diafiltragfo do retido na condigfio limite do volume circulante, que ¢ de
cerca de 1,3 a 1,5 L na unidade piloto de microfiltragio.

Em todas as fases do processo as condigdes de funcionamento adotadas foram:
temperatura de alimentagdo do extrato em bruto de 40°C (& 2), presso transmembranar
média de 2,75 bar (+ 0,3) e velocidade de 6,0 m.s™.

Neste exemplo ¢ explicitado o pardmetro do tratamento da etapa (C). A
metodologia utilizada consistiu de uma fase inicial de pré-concentragdo, aumentando o
fator de concentragdo até uma recirculagio no sistema no limite minimo do tanque de
alimenta¢do da unidade piloto de microfiltragio seguida da fase de purificacdo do
extrato concentrado com a execugdo de diafiltragdo em membranas de microfiltragéo,
conforme apresentado anteriormente. Além disso, a cada 10 minutos foram coletadas
amostras para analise do desempenho do processo global, recolhendo-se aliquotas de
permeado € medindo os volumes em provetas graduadas de precisdo submetendo-as a
analises fisico-quimicas. Durante a fase de diafiltragdo, em cada amostragem de
permeado foi realimentado um volume equivalente de agua destilada para manter o teor
de solidos solaveis totais proximo de zero ao final do processo, de forma que possa ser
promovido um aumento na pureza dos carotenoides presentes no concentrado final.

Tanto para (I) como em (II), o processo global para a concentragéo e dialise dos
20 litros usados em cada um dos experimentos foi de cerca de 10 horas para cada
ensaio. Este procedimento levou a obtengfdo de um extrato concentrado que pode atingir
fatores de concentragdo da ordem de 20 a 30 vezes quando comparada ao volume inicial
usado na fase de concentragdo, mantendo boas performances de fluxos de permeados
mesmo quando se atingem altos valores de fator de redug@o volumétrica (FRV).

Além dos ensaios (I) e (II) foram realizados trabalhos intermediarios nas fases
experimentais envolvendo tratamentos com enzimas pectinoliticas, celuloliticas e
amiloliticas com o intuito de se verificar o comportamento do processo quando o extrato
passa ou ndo por um pré-tratamento para depois se realizar a operagdo de concentragdo.
Os fluxos de permeados foram elevados em todos os tratamentos, no entanto, para os
tratamentos com pectinase e amilase os valores foram mais significativos. Dessa forma,
€ recomendada a continuagdo dos trabalhos com a etapa de diafiltragfo realizada com os
tratamentos com uso de enzimas. Os fluxos de permeados nesta etapa mantiveram-se

ainda nos mesmos patamares elevados, visto que a diafiltragdo consiste em se adicionar
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um solvente (no caso, foi adicionado agua, embora outros solventes possam ser
empregados) para se eliminar os componentes hidrossoliveis que possam vir a
ocasionar problemas posteriores, tais como fermentagdes e interagdes 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 Lh'm? para
os tratamentos sem enzima.

A Tabela 2 apresenta uma média global de todos os pardmetros observados no
processo de concentragdo e purificagdo por diafiltragfio do extrato aquoso rico em

carotenoides obtidos a partir das fibras residuais de pedunculos de caju do

processamento do suco integral para (1) e (II).

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

concentragdo e purifica¢do por diafiltragdo.

Parametros do Processo e Principais Contendo 500 mg.kg'l Sem

Resultados de pectinase (I) pectinase (II)
Volume de alimentagio (mL) 20.000,00 20.000,00
Volume do tanque de alimentagdo (mL) 3.000,00 3.000,00
Volume em diafiltragdo (mL) 1.320,00 1.170,00
Volume de agua utilizada em diafiltragdo (mL) 5.889,20 5.552,60
Fluxo médio de permeado (L.h".m™) 130,80 80,40
Fator de Reduc¢fo Volumétrica - FRV 19,06 17,80
Extrato Seco Soltvel inicial (g.L™) 52,00 52,00
Extrato seco Soluvel final (g.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.L7) 12,80 12,50
Matéria seca insoltvel final (g.L ") 244,00 223,00
Carotenoides totais — inicial (g.L.”) * 0,38 x10~ 0,33x10~
Carotenoides totais — final (g.L']) * 0,73 x107™ 0,53x10™

* Analises em triplicata

Adicionalmente, as variagdes das caracteristicas fisico-quimicas observadas no
produto final da diafiltragdo (extrato concentrado final) empregando-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 bruto (E1). E possivel observar ainda que a sinergia cntre
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0s processos otimizados de prensagem em conjunto com o emprego de enzimas mais 0
uso das técnicas de microfiltragdo foi positiva, pois, possibilitou um aumento de até

75% na concentrag¢do de carotenoides totais.

Tabela 3 — Caracteristicas fisico-quimicas do extrato final obtido ap6s a

diafiltragdo (E3).

Parimetros fisico-quimicos Valores
Sélidos soluveis totais (g.100 mL™) 0,5a1,5
Extrato seco total (g.L™") 237,8 2 250,5
Extrato sexo insoluvel (g.1") 223 a 260
Carotenoides totais (mg.L™") 0,053 a 0,53
pH 4,5a4,7
Acido ascorbico (g.100 mL™) Abaixo do limite detectavel
Total de agticares (g.100 mL™) 0,2al,3
Acidez titulavel em % de 4cido citrico (g.100 mL™) 1,26 a 1,78
Polifenéis totais em 4cido tanico (mg.100 mL™) 250 a 500

Exemplo 3 — Aplicagio do extrato purificado como corante.

Em termos de aplicagio do extrato concentrado e purificado obtido ao final do
processo descrito no Exemplo 1, é verificado que uma adigdo entre 0,5 a 3,0% do
extrato concentrado a sucos e bebidas € suficiente para se atingir uma colorag¢do amarela

tipica.

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

Durante a etapa final do processo de filtragdo (C) empregando membranas
microporosas foram realizadas coletas do permeado no sistema sem a substitui¢do da
fonte de alimentagfo até o limite de operagdo do equipamento piloto, com cerca de 1,5
litros de volume minimo possivel. A partir deste ponto, foi iniciada a etapa de
diafiltra¢do (C3), foram entdo adicionados volumes de dgua (diavolumes), usando como
pardmetro de controle o teor de sélidos soltiveis (°Brix) a cada 10 minutos.

A conclus@o do processo ¢ indicada pelo controle de soélidos soluveis quando
atinge um valor compreendido na faixa de 0 a 10,0 g.kg", indicando que os materiais

soliveis em dgua (agucares, sais minerais e vitaminas) foram eliminados pela operagéo
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de diafiltragdo. As amostras para andlise foram coletadas em trés etapas: o extrato bruto
de alimentagdo, o permeado e o retido final.

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

e Primeira fase: pré-concentragdio com o volume do tanque constante de
3,0 litros e retroalimentagdo de extrato bruto até a exaustdo do volume
total a ser purificado por diafiltragfo.

e Secgunda fase: ocorre a interrupg8o na re-alimentagfio de extrato bruto. O
volume do tanque cai até atingir o ponto maximo de concentragéo.

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

A amostragem do permeado foi realizada somente com a medi¢do da densidade
do fluxo de permeado. Desde o inicio da fase de diafiltragdo, foi utilizado um
refratdmetro ATAGO digital para medir o teor de sdlidos solveis totais (°Brix),
monitorando-o para manté-lo em um valor préximo de zero. Todos os materiais soluveis
presentes no permeado foram eliminados, deixando apenas dentro do sistema de
recirculagdo a porgdo insoltvel do extrato com 4gua, e enriquecido com carotenoides.

A decisdo de realizar a diafiltragdo apenas na fase final de concentragédo, ¢
devido ao fato de que o consumo de 4gua nessas condi¢des pode ser importante para o
projeto de uma fabrica em escala industrial. Nota-se que, nas condi¢des de volume
minimo de retengdo do tanque de alimentagdo, a diafiltragdo ¢é processada mais
rapidamente e muita aten¢do deve ser tomada quanto a aeragdo do produto que é
manipulado em tais condigdes.

Durante esta fase, a extragdo do permeado foi compensada pela adig¢do de agua
destilada a cada 10 minutos no tanque de alimentagdo. O teor de solidos é o indicador
de lavagem que ¢ medido no permeado a cada extragfo. A diafiltragio ¢ interrompida
quando este pardmetro atinge valores de 0 e 10 g.kg'l no permeado. Durante

diafiltragdo, o volume de retido permanece constante € o FRV néo se altera.
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A etapa de concentragdo em si (anterior a promogio da diafiltragdo) ¢ dividida
em duas fases: a pré-concentragéio a volume constante do tanque, com realimentagéo 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 alimenta¢fo da unidade piloto. O sistema
normalmente opera a diafiltragdo considerando o insumo de fibras de caju no extrato
obtendo-se um volume de cerca de 1.500 mL no final da etapa de concentragdo. 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 redugdo volumétrica, conforme exposto a seguir.

Etapa de pré-concentracio: para calcular o fator de reducdo volumétrica
correspondente foi utilizada a razéo entrc o volume do extrato alimentado no circuito e
o volume do retido. Durante esta fase, o volume da alimentagdo com o extrato bruto
(V) € igual ao volume de permeado (Vp) em todo o processo. O volume de retido (Vr)
corresponde ao volume do tanque (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 (ml).

Vi: volume do tanque de alimentagdo (ml).

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

concentragio.

Etapa de concentracio: durante este fase, o volume do tanque varia ¢ o volume de
permeado € continuamente extraido a cada 10 minutos, mas esta extracdo ndo €
compensada pela adicdo de extrato no tanque de alimentagdo. Assim, o volume de
produto circulante diminui mais rapidamente ¢ se concentra de um modo ndo-linear.
Neste ponto, o calculo das mudangas no FRV muda com relagdo a etapa de pré-
concentragdo e ¢ calculado considerando-se que o volume circulante diminui na mesma
propor¢do em que o volume de permeado é coletado. Isso quer dizer que o volume

circulante representa o volume inicial menos o volume colhido acumulado a cada coleta
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de permeado durante esta fase. A formula do célculo para cada coleta de permeado nesta

etapa é:

FRV=1+][Vpc/(Vg-Vp) ], onde
Vpc: volume acumulado de permeado durante todo o processo (mL).
Vg: volume do tanque de alimentag¢do (mlL).

Vp: volume acumulado de permeado acumulado na fase de concentracdo (mlL).

Etapa de purificagio (diafiltracdo): durante esta fase, ndo hé concentragdo e o volume
do tanque permanece constante até o final de diafiltragdo, com um teor de solidos
soluveis de 0 a 10,0 g.kg", medido por um refratdmetro em cada amostragem de
diavolumes durante a diafiltragio. No final desta etapa, a manipulagdo deve ser
finalisada e as amostras de retido final coletadas para andlise de controle e
modelamento.

Como resultado das diversas analises realizadas durantes os ensaios, a evolugdo
do fluxo de permeado como uma fungdo do fator de redu¢do volumétrica durante a
etapa de micro e diafiltragdo € apresentado no grafico da Figura 6, sob diferentes
pressdes transmembranares.

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

A andlise do grafico na Figura 7 indica ainda que o tratamento com pectinase
tem um fator de concentrag¢do mais elevado, atingindo valores 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. Mesmo se se considerar que os valores de fator de
concentragdo estdo muito préximos, é importante observar que o tempo necessario para
atingir este nivel de concentragdo foi muito diferente para cada caso. O tratamento com
pectinase mostrou um bom desempenho de fluxo de permeado que estabiliza na fase de
pré-concentragdo (C1), enquanto que aqueles que ndo t€m pectinase mostrou um fluxo

estabilizado apenas no inicio da fase com concentracdo (C2) com redugdo do volume
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circulante sem realimenta¢#o.

Para melhor ilustrar esse fato, os graficos da Figura 8 ilustram o comportamento
geral da concentragio e diafiltragdo do extrato em fung¢do da duragéo do processo. Dessa
forma, a Figura 8 apresenta quatro graficos, sendo (8-1) a evolugdo do fator de redugédo
volumétrica, (8-1I) o diavolume reduzido, (8-1I) a densidade do fluxo de permeado e
(8-IV) o teor de solidos solaveis, respectivamente, em fungdo do tempo, no processo de
concentragdo do extrato E2. Ao se fazer uma analise do comportamento do fator de
concentragdo em fung¢do do tempo (Figura 8-I), a curva referente ao processo de pré-
tratamento com enzimas apresenta uma taxa de concentragfo crescente devido ao maior
fluxo de permeado durante todas as fases do processo, comparado com os ensaios sem
pré-tratamento enzimatico. Esse fato pode ser atribuido a agdo de pectinase como um
fator de redugfio da viscosidade e de diminui¢do do tamanho médio de particula no
produto.

O comportamento do teor de solidos soluveis totais (Figura 8-IV) mostra um
pequeno aumento no inicio do processo para ambos os casos. Observa-se que o teor de
solidos 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 casos pode ser atribuida & presenga de agua dentro da
unidade piloto de microfiltragio, que é estabilizada ap6s as primeiras realimentagdes
com o extrato bruto. A diminui¢do do teor total de sdlidos soliveis mostrou um
comportamento tipico dos processos de diafiltragdo, onde o ponto final do processo
adotado ¢ quando o teor atingir valores proximos de zero. Em ambos os casos, o final
do processo se deu quanto este pardmetro foi suficientemente baixo para evitar
fermentagdes subsequentes e ndo haver nenhum prejuizo do teor de carotenoides total.

O diavolume reduzido (DR) ¢ um valor que corresponde a uma razdo entre o
volume de agua adicionado e o volume em recirculagdo no sistema. Este valor €
normalmente utlizado para o redimensionamento do sistema, para o escalonamento de
unidades industriais. Deve notar-se, portanto, na Figura 8-1I que hd um comportamento
de crescimento linear deste pardmetro ao longo do tempo, indicando bom desempenho
da diafiltragéo.

Como a fase de diafiltragio foi realizada apos a concentragdo maxima do extrato
bruto, observa-se que o volume de agua necessario para reduzir o teor de solidos

soliveis € muito baixa em comparagdo com o volume inicial de 20 litros de extrato
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bruta. A diafiltra¢do neste exemplo foi realizada com um volume circulante de 1,45 L
(calculado através da soma dos permeados extraidos) e com a adigdo de 5,9 L de agua
destilada para o tratamento com pectinase. O volume circulante calculado para a
diafiltragdo quando ndo houve adi¢do 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 sélidos soluveis
préximo de zero.

Os resultados obtidos demonstraram que a tecnologia proposta permite a
obtencdo de fatores de concentra¢do volumétrica proximos de 20 e que o 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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REINVIDICACOES

Processo de concentragdo ¢ purificagdo de extrato obtido a partir de residuos de

pseudofruto de caju ¢ produto de elevado teor de carotenoides compreendendo

as etapas de lavagem dos residuos de processamento de caju; sucessivas

prensagens do material de fibras residuais de caju; e filtragdo 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) concentragdo e purificagdio do extrato aquoso em membranas microporosas
de micro ¢/ou ultrafiltragéo (C).

Processo de acordo com a reivindicag@o 1 caracterizado pela etapa de prensagem

(A) ocorrer com 5 a 10 ciclos de prensagem, preferencialmente 6.

Processo de acordo com a reivindicagfo 1 caracterizado pela adigdo opcional de

enzimas comerciais com atividades pectinoliticas, amiloliticas, celuloliticas e

hemiceluloliticas na etapa de prensagem (A).

Processo de acordo com a reivindicagdo 3 caracterizado pela adig¢do de enzimas

compreender valores entre 0,01 e 0,5% sobre a massa de fibras (E0),

preferencialmente 0,2%.

Processo de acordo com a reivindicagfio 1 caracterizado pelo peneiramento (B)

ocorrer em peneiras com abertura de furos entre 0,1 e 1,0 mm.

Processo de acordo com a reivindicagdo 1 caracterizado pela concentragdo (C)

ocorrer por meio de filtragdo em membranas porosas de micro e/ou

ultrafiltracdo, compreendendo as etapas de:

C1) adicdo do extrato (E2) ao tanque de alimenta¢do (4A) sob condi¢des de

volume constante;

C2) concentragdo com redugdo maxima do volume de extrato concentrado no

interior do sistema de recirculagfio até o limite de recirculagdo do conjunto de

membranas; e

C3) diafiltracdo em membranas com adi¢do de solvente até se atingir um teor de

solidos soluveis de 0 a 10,0 g.kg™.
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Processo de acordo com a reivindicagdo 6 caracterizado pelo tanque de
alimentagdo ser mantido sob volume constante em (C1) até que a concentrago
do extrato bruto atinja valores de fator de concentragdo volumétrica entre 2 ¢ 30
¢/ou até o esgotamento do volume de extrato bruto adicionado.

Processo de acordo com a reivindicagdo 6 caracterizado pelas membranas
empregadas possuirem didmetro de poro de 0,01 pum a 0,5 um,
preferencialmente 0,2 pum.

Processo de acordo com a reivindica¢do 6 caracterizado pelas pressdes das
scgdes de microfiltragdo serem de 0,5 a 10,0 bar, preferencialmente de 1,75 a
2,75 bar.

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

Sistema de concentra¢do e purificacdo de extratos aquosos caracterizado por
compreender um conjunto de membranas de microfiltragdo, equipamento(s) de
bombeamento de extrato, trocador(es) de calor, tanque(s) de alimentagdo e
coleta, mandmetro(s), termdmetro(s) e valvula(s) de controle.

Processo de acordo com as reivindicagdes 1 e 11 caracterizado pela etapa de
concentragdo e purificagdo do extrato ocorrer em temperaturas entre 10°C e
85°C, preferencialmente 38°C a 42°C.

Produto de elevado teor de carotenoides de fibras de caju caracterizado por ser
obtido a partir de processo de concentragdio e purificagdo do extrato de residuos
de pseudofruto de caju e por compreender os componentes auroxantina;
mutatoxantina; luteina; zeaxantina; antheraxantina; B-Cryptoxantina; 13-cis-f-
caroteno; o-Caroteno e f-caroteno podendo opcionalmente ser associados a
outros aditivos e/ou carotenoides de interesse.

Produto de acordo com a reivindicagdo 13 caracterizado por ser empregado

como corante e/ou aditivo industrial.
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RESUMO

“PROCESSO DE CONCENTRACAO E PURIFICACAQ DE EXTRATOS DE
CAROTENOIDES”

A presente invengdo apresenta um processo para concentragdo e purificagdo de
carotenoides a partir de fibras residuais da produgdo de suco de caju integral sob
condigdes controladas sem uso de qualquer solvente orginico. 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 ¢ realizada a temperatura ambiente com uso de
membranas de microfiltragdo em fluxo tangencial. O produto concentrado é entdo
tratado por técnicas de diafiltracdo para ser purificado, 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 ra¢do animal, sendo aplicavel nas dreas de sucos e bebidas prontas

para o consumo devido & consideravel solubilidade em agua.
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