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PROCESSO APERFEICOADO PARA OBTENGAO DE ESTEARINA DA
GORDURA DE LEITE, ESTEARINA 1 ASSIM OBTIDA; PROCESSO DE
FRACIONAMENTO TERMICO DE GORDURA DE LEITE ANIDRA
UTILIZANDO A ESTEARINA 1, ESTEARINA 2 ASSIM OBTIDA; E USOS.
CAMPO DA INVENCAO

[001] A presente invencao se refere a um processo aperfeigcoado para

obtencdo de estearina da gordura de leite, estearina 1 assim obtida; e uso da
estearina 1 como modulador de cristalizagéo em processos de fracionamento
térmico de gordura de leite anidra e para aplicagdo em composicoes alimenticias;
e um processo de fracionamento térmico de gordura de leite anidra utilizando a
estearina obtida pelo processo aperfeicoado da presente invencao, estearina 2
assim obtida; e uso da estearina 2 para aplicagdo em composicdes alimenticias.
[002] A presente invencao estéa inserida no setor de dleos e gorduras
comestiveis, notadamente em gorduras provenientes do leite, inclusive quando
associada a outras gorduras, para a confecgdo de produtos alimenticios como
massas, chocolates, recheios e produtos similares.
FUNDAMENTOS DA INVENCAO

[003] Um dos grandes problemas enfrentados pelas industrias de

6leos e gorduras comestiveis, especialmente as que fabricam chocolate é o
fendbmeno conhecido como fat bloom, que é a migragdo e recristalizacdo de
gordura na superficie do produto, deixando o mesmo com uma aparéncia
esbranquigada. Geralmente, essas alteracdes ocasionam rejeicdo por parte do
consumidor e prejuizos consideraveis na comercializagdo destes produtos. S&o
citados como causas deste problema alguns fatores como temperagem
(formag&o dos cristais da manteiga do cacau) inadequada e flutuages de
temperatura durante a estocagem. Neste sentido, diversas iniciativas foram
desenvolvidas para conter o problema da migragao, e alguns trabalhos concluem
que a presenga de gordura de leite no chocolate pode retardar o seu
aparecimento.

[004] A gordura de leite &€ muito utilizada em alimentos por ter sabor e
odor agradavel ao paladar humano. Entretanto, por apresentar composigéo e
comportamento complexo, 0 seu uso em escala industrial tem sido limitado.
Especialmente, a mistura de manteiga de cacau e gordura de leite promove o

efeito eutético, ou seja, diminuicdo do ponto de fusdo da fase gordurosa, devido
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a incompatibilidade quimica entre os triacilglicerois das respectivas gorduras.
Este mesmo fenémeno é responsavel pela diminui¢éo da resisténcia térmica do
chocolate, contribuindo com a dificuldade encontrada pelas inddstrias na
fabricagéo e distribuigdo de chocolate em paises tropicais.

[005] As interferéncias do perfil dos triacilglicerdis da gordura de leite
com o de outros sistemas lipidicos proporcionaram varios estudos com o intuito
de modificar essa gordura, e o fracionamento térmico é uma destas iniciativas.
Basicamente, consiste num processo puramente fisico que promove a
separacao dos triacilglicerdis da gordura de leite, com base em seus respectivos
pontos de fusdo e intersolubilidade. O processo consiste em duas etapas
principais: cristalizagdo e separagdo. A cristalizacéo é a fase de formagado dos
nucleos e de crescimento dos cristais, e a separacéo visa separar a fracdo oleina
(parte liquida) da estearina (parte cristalizada). Essas fracées apresentam
propriedades fisicas e quimicas distintas, podendo ser aplicadas em diferentes
produtos conforme a finalidade.

[006] A aplicag&o de estearina na formulagdo de chocolate ao leite ja
vem sendo aplicada com o intuito principal de produzir um chocolate com alta
estabilidade ao fat bloom, como mostra o trabalho de Pajim e Jovanovic, 2005.
Essa porgéo, que contém triacilglicerdis (TAG) de cadeia longa e ponto de fuséo
mais elevado, é responsavel por aumentar o teor de solidos totais e acaba,
inclusive, deixando o chocolate com um bom snap (maneira como a barra de
chocolate se parte) mesmo a temperaturas mais altas.

[007] Pesquisas sobre fracionamento térmico de gordura de leite sdo
amplamente encontradas no estado da técnica, seja em literatura cientifica ou
em documentos de patentes. Em comum entre elas, o fato de gue crescimento
e maturacdo dos cristais sdo lentos e o processo como um todo acaba
requerendo um tempo muito longo.

[008] A patente BE745847, por exemplo, descreve um fracionamento
termico especifico para a gordura do leite, porém representa um processo muito
demorado, pois a taxa de resfriamento é muito pequena, sem explorar
alternativas de indugdo de formagao de cristais, como o seeding. Além disso, a
progressao de temperaturas é inadequada a obteng&o de uma estearina com
maior teor de solidos, obtendo um produto final com maior taxa de TAGs

intermediarios, de maior ponto de fusdo. O documento US4839190 também trata
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de um fracionamento térmico para a gordura de leite, também sem usar nenhum
modulador para promover a cristalizacdo, apresentando as mesmas
desvantagens que o documento anterior.

[009] Iniciativas no sentido de acelerar esse processo consiste na
adicédo de TAGs de cadeia longa (com alto ponto de fus&o) ja em sua forma
cristalina durante o processo de fracionamento, técnica conhecida como
seeding, para induzir a formagédo de cristais mais homogéneos e na forma
polimorfica desejada, em um processo inclusive mais rapido.

[0010] Um exemplo de patente relacionada que explora o conceito de
fracionamento térmico de gordura com aplicacdo da técnica de seeding ao
processo € a JP2014011962. O método descrito neste documento trata da
promogao de cristalizagdo de 6leos e gorduras em geral através da adicdo de
triacilglicerois trissaturados (TAGs de cadeia longa), e de ceras animais ou
vegetais. Ele, contudo, ndo é adequado para gorduras de leite, principalmente
por utilizar temperaturas muito altas que promovem oxidagdo das mesmas. Além
disso, ndo prevé agitacdo sobre a mistura, extremamente necessaria para
promover uma cristalizagéo mais rapida e homogénea, sem oclusdo de oleina
nos cristais formados.

[0011] Outros exemplos relacionados sdo as patentes US4265826 e
a US4594194. O primeiro ¢ aplicado a 6leos vegetais e animais de maneira geral
e 0 segundo para oleos vegetais como o objetivo de substituir a manteiga de
cacau. Ambos, contudo, s&o pouco claros sobre o momento e temperatura de
inser¢céo das seeds e ainda estabelecem uma taxa de resfriamento muito
pequena, parametros importantissimos para a qualidade do processo, inclusive
com efeito sobre o perfil lipidico e tempo de execugdo. Sequer fazem mengdes
expressas a aplicagdo do processo para a gordura do leite, uma das mais
complexas que existem, principalmente por apresentar um perfil muito variado
de TAGs. Diferentemente destes trés documentos anteriormente citados,
considerados os mais relevantes para a presente invencgdo, esta dltima tem o
seu diferencial em estabelecer a progressao ideal de temperaturas e de agitacéo
para o fracionamento de gordura do leite, de modo a favorecer a obtengdo do
produto final com as caracteristicas desejadas em um tempo mais conveniente.

Além disso, o modulador lipidico é a estearina da propria gordura de leite, sem
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necessidade de outras fontes de lipideos, contribuindo para a simplicidade do
processo.

[0012] Diante do exposto acima, ainda é uma demanda do estado da
técnica processos de fracionamento térmico com modulador de cristalizacao
especificos para gordura do leite. Uma possivel explicacao para essa
necessidade ¢ a dificuldade de se trabalhar com gordura de leite, principalmente
por apresentar um perfil muito variado de TAGs. S&o cerca de 40 tipos diferentes
de acidos graxos (alguns exclusivos da gordura de leite), cuja proporcdo pode
variar a estag&o do ano, regigo, raga e alimentacéo da vaca leiteira, mudando as
propriedades fisico-quimicas desta gordura. Essa ampla variedade nos TAGs,
especificamente o comprimento da cadeia e o grau de insaturagdo, é
responsavel pela a formacgdo de varios tipos de cristais, em suas diferentes
formas basicas (a, B’ e B). Assim, as propriedades da gordura de leite, incluindo
0 comportamento de cristalizagdo e polimorfismo, sdo dependentes n&o apenas
das propriedades fisicas e quimicas dos triacilglicerdis, mas das interacées entre
eles.

[0013] Por isso, solugbes para gorduras com perfil lipidico comportado
nao sao facilmente adaptaveis para a gordura do leite e muitas vezes o efeito
esperado n&o ocorre ou até mesmo ocorre de forma contraria ao desejado. Em
fungéo disso, a presente invengao propde uma solugdo alternativa de forma a
atender as limitagbes e problemas ja explicitados, estabelecendo um processo
de fracionamento térmico especifico para a gordura de leite, empregando o
conceito de seeding através da adicdo de uma fracdo de estearina como
modulador lipidico e promovendo o ajuste das variaveis processuais, como a
temperatura de cristalizagéo, taxa de resfriamento e agitacao.

BREVE DESCRICAO DA INVENCAO

[0014] A presente invencdo se refere a um processo aperfeicoado

para obtencédo de estearina da gordura de leite, estearina 1 assim obtida; e uso
da estearina 1 como modulador de cristalizagio em processos de fracionamento
térmico de gordura de leite anidra e para aplicacdio em composi¢des alimenticias;
€ um processo de fracionamento térmico de gordura de leite anidra utilizando a
estearina obtida pelo processo aperfeigoado da presente invencéo, estearina 2

assim obtida; e uso da estearina 2 para aplicagdo em composigdes alimenticias.
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[0015] O processo aperfeicoado para obtengdo de estearina da
gordura de leite compreende as seguintes etapas: derretimento de uma gordura
de leite anidra congelada a uma temperatura maxima de 65 °C; fundicdo da
gordura obtida em (a) em um reator, sob agitagio variavel entre 15 e 20 rpm, por
um periodo de tempo varidvel entre 15 e 20 minutos, em uma faixa de
temperatura variavel entre 58 e 65 °C; reducéo da temperatura a uma taxa de
resfriamento variavel entre 12 e 12,5 °C/h, até a temperatura de cristalizacao
atingir 27 °C; manter a gordura a uma temperatura variavel entre 26,8 e 27 °C,
até que a massa cristalizada da gordura de leite atinja uma viscosidade variavel
entre 225 e 250 cP; filtragdo da gordura obtida sob vacuo ou centrifugacéo, a
uma pressao absoluta variavel entre 450 e 500 mmHg, durante um periodo
variavel entre 50 e 60 minutos, com papel de filtro com poros de 14 pm, de modo
que as fragbes oleina e estearina sejam separadas; e obtengdo de uma estearina
com caracteristicas aperfeicoadas (estearina 1).

[0016] A estearina 1 possui aplicagdo como modulador de
cristalizagcdo em processos de fracionamento térmico de gordura de leite anidra
e também em composicoes alimenticias.

[0017] O processo de fracionamento térmico de gordura de leite anidra
compreende o emprego da estearina 1 e as seguintes etapas: derretimento de
uma gordura de leite anidra congelada a uma temperatura maxima de 65 °C:
fundicio da gordura obtida em (a) em um reator, sob agitacao variavel entre 15
e 20 rpm, por um periodo de tempo variavel entre 15 e 20 minutos, em uma faixa
de temperatura variavel entre 58 e 65 °C; reducdo da temperatura a uma taxa
de resfriamento variavel entre 12 e 12,5 °C/h, até a temperatura de cristalizacao
atingir 27 °C; adicionar pelo menos 1%, preferencialmente 1%, em massa total
de estearina 1; manter a gordura a uma temperatura variavel entre 26,8 e 27 °C,
ateé que a massa cristalizada da gordura de leite atinja uma viscosidade variavel
entre 225 e 250 cP; filtracdo da gordura obtida sob vacuo ou centrifugacao, a
uma pressao absoluta variavel entre 450 e 500 mmHg, durante um periodo
variavel entre 50 e 60 minutos, com papel de filtro com poros de 14 um, de modo
que as fragbes oleina e estearina sejam separadas; e obteng¢ao de uma estearina
com caracteristicas aperfeicoadas (estearina 2).

[0018] A estearina 2 possui aplicagdo em composi¢des alimenticias.
BREVE DESCRICAO DAS FIGURAS
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Figura 1 - Fluxograma do processo de fracionamento térmico convencional da
gordura de leite anidra.

Figura 2 - Isoterma de cristalizagao das estearinas a temperatura de 15 °C.
Figura 3 - Variagéo da tensao de ruptura, snap, de barras de chocolates ao leite
padrdo e de chocolate contendo estearina armazenadas sob ciclos de
temperatura (20 °C - 32 °C).

Figura 4 - Variaggo do indice de Brancura de barras de chocolate ao leite padréo
e de chocolate com estearina, condicionados sob ciclos de temperatura (20 °C —
32 °C).

Figura 5 - Fluxograma do processo de fracionamento térmico pelo método A da
gordura de leite anidra.

Figura 6 - Fluxograma do processo de fracionamento térmico pelo método B da
gordura de leite anidra.

Figura 7 - Isoterma de cristalizagéo, a 27 °C, das fracdes estearina obtidas nos
ensaios de fracionamento com adig&o de estearina por formulagao.

Figura 8 - Isoterma de cristalizag&o, a 27 °C, das fragbes estearina obtidas nos
ensaios de fracionamento com adigdo de estearina por semeadura.

Figura 9 - Isoterma de cristalizagao, a 27 °C, das estearinas obtidas nos ensaios
de gordura de leite inoculada com estearina e no ensaio F2.

DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO

[0019] A presente inveng&o se refere a um processo aperfeicoado

para obtengéo de estearina da gordura de leite, estearina 1 assim obtida; e uso
da estearina 1 como modulador de cristalizagdo em processos de fracionamento
térmico de gordura de leite anidra e para aplicagdo em composi¢ées alimenticias:
€ um processo de fracionamento térmico de gordura de leite anidra utilizando a
estearina obtida pelo processo aperfeicoado da presente invengao, estearina 2
assim obtida; e uso da estearina 2 para aplicacdo em composicdes alimenticias.
[0020] O processo aperfeigcoado para obtengdo de estearina da
gordura de leite compreende as seguintes etapas:
a. Derretimento de uma gordura de leite anidra congelada a uma
temperatura maxima de 65 °C;
b. Fundigdo da gordura obtida em (a) em um reator,
preferencialmente arredondado e com saida inferior, sob agitacéo

variavel entre 15 e 20 rpm, preferencialmente 20 rpm, por um
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periodo de tempo variavel entre 15 e 20 minutos,
preferencialmente 15 minutos, em uma faixa de temperatura
variavel entre 58 e 65 °C, preferencialmente 60 °C;

Reducéo da temperatura a uma taxa de resfriamento variavel entre
12 e 12,5 °C/h, preferencialmente 12,5 °C/h, até a temperatura de
cristalizag&o atingir 27 °C;

. Manter a gordura a uma temperatura variavel entre 26,8 e 27 °C,
preferencialmente a 27 °C, até que a massa cristalizada da gordura
de leite atinja viscosidade variavel entre 225 e 250 cP,
preferencialmente 250 cP;

. Filtragdo da gordura obtida sob vacuo ou centrifugagéo,
preferencialmente sob vacuo, a uma pressdo absoluta variavel
entre 450 e 500 mmHg, preferencialmente 500 mmHg, durante um
periodo variavel entre 50 e 60 minutos, preferencialmente 60
minutos, com papel de filtro com poros de 14 ym, de modo que as
fragbes oleina e estearina sejam separadas; e

Obtengéo de uma estearina com caracteristicas aperfeicoadas
(estearina 1).

[0021] A estearina 1 possui aplicagdo como modulador de

cristalizagéo em processos de fracionamento térmico de gordura de leite anidra

e para aplicagdo em composi¢des alimenticias, como massas, inclusive massa

folhada, recheios, substituigdo de manteiga de cacau em produtos de confeitaria,

em filmes comestiveis, em sobremesas congeladas produtos similares e

principalmente chocolate, com a capacidade de em funcédo de sua composicao

lipidica o produto alimenticio final preparado com este produto como fonte de

gorduras ter de maior resisténcia mecanica e térmica e ser menos propenso a

ocorrer o problema de fat bloom.

[0022] O processo de fracionamento térmico de gordura de leite anidra

compreende 0 emprego da estearina 1 e compreende as seguintes etapas:

a. Derretimento de uma gordura de leite anidra congelada a uma

temperatura no maximo de 65 °C;

b. Fundigdo da gordura obtida em (a) em um reator,

preferencialmente arredondado e com saida inferior, sob agitacéo

variavel entre 15 e 20 rpm, preferencialmente 20 rpm, por um
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periodo de tempo variavel entre 15 e 20 minutos,
preferencialmente 15 minutos, em uma faixa de temperatura
variavel entre 58 e 65 °C, preferencialmente 60 °C;

c. Redugéo da temperatura a uma taxa de resfriamento variavel entre
12 € 12,5 °C/h, preferencialmente 12,5 °C/h, até a temperatura de
cristalizagéo atingir 27 °C;

d. Adicionar pelo menos 1%, preferencialmente 1%, em massa total
de estearina 1;

e. Manter a gordura a uma temperatura variavel entre 26,8 e 27 °C,
preferencialmente a 27 °C, até que a massa cristalizada da gordura
de leite atinja viscosidade variavel entre 225 e 250 cP,
preferencialmente 250 cP;

f. Filracdo da gordura obtida sob vacuo ou centrifugacao,
preferencialmente sob vacuo, a uma pressdo absoluta variavel
entre 450 e 500 mmHg, preferencialmente 500 mmHg, durante um
periodo variavel entre 50 e 60 minutos, preferencialmente 60
minutos, com papel de filtro com poros de 14 pm, de modo que as
fragbes oleina e estearina sejam separadas; e

g. Obtencdo de estearina com caracteristicas aperfeicoadas
(estearina 2).

[0023] Opcionalmente a etapa (d) pode ser deslocada para apés a

etapa (a).

[0024] A estearina 2 possui aplicagdo em composicées alimenticias,
como massas, inclusive massa folhada, recheios, substituicdo de manteiga de
cacau em produtos de confeitaria, em filmes comestiveis, em sobremesas
congeladas produtos similares e principalmente chocolate, com a capacidade de
em fung&o de sua composigao lipidica o produto alimenticio final preparado com
este produto como fonte de gorduras ter de maior resisténcia mecanica e térmica
€ ser menos propenso a ocorrer o problema de fat bloom.

[0025] Na presente invengdo denominaremos de processo B
(semeadura) a inser¢do da estearina 1 na etapa (d) e de processo A (formulagéo)
quando, opcionalmente, a inser¢&o ocorre apos a etapa (a).

[0026] O sistema utilizado para execugéo dos processos da presente

invengdo € composto dos seguintes equipamentos:
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* Reator de vidro com fundo conico, encamisado e isolado por uma manta
térmica de modo a evitar a perda de calor.

* Agitador mecanico digital.

* Banho termostatico com programador/controlador digital de temperatura,
com resolucéo de 0,01 °C,

* Sistema de filtragdo a vacuo de ago inoxidavel, corpo superior
encamisado, corpo inferior com visor e disco perfurado para suporte do
papel de filtro, incluindo bomba de vacuo.

*  TermOmetro digital com resolugdo de 0,1 °C.

[0027] O processo aperfeicoado para obtencdo de estearina da
gordura de leite compreende incialmente o derretimento da gordura de leite
congelada a uma temperatura maxima de 65 °C, e posterior fundicdo desta
gordura em um reator sob agitagdo a 20 rpm por 15 minutos a 60 °C. Em seguida,
promove-se uma redugdo da temperatura desta gordura a uma taxa de
resfriamento de 12,5 °C/h até a temperatura de cristalizacdo de 27 °C, mantendo-
a nesta temperatura até que a massa cristalizada da gordura de leite atinja
viscosidade aparente de 250 cP. Por tltimo, é realizada a filtragcdo desta gordura
ao vacuo, sob presséao absoluta de 500 mmHg durante 1 hora, com papel de filtro
com poros de 14 ym, de modo que as fragbes oleina e estearina sejam
separadas. O processo acima esta exemplificado na forma de fluxograma na
Figura 1. Diferentes temperaturas de cristalizacéo e taxas de resfriamento foram
testadas, conforme a Tabela 1 mostra:

Tabela 1 - Planejamento experimental dos ensaios simples de fracionamento.

Ensaios . F1 k2 F3 ¥4 Fs5 Fé F7 F8 F9 F10 F11

Terist (°C) 240 27,0 21,0 21,9 240 240 261 261 21,9 240 24,0
TXestr (°C/hora) 12,5 12,5 12,5 17,8 12,5 20,0 72 17,8 7.2 50 125

[0028] Para os 11 ensaios, denominados F1 a F11, cada uma das
fragbes tiveram uma denominagado correspondente: O1 a O11 para a oleina, e
E1 a E11 para a estearina. Mediante este estudo, foi possivel avaliar a
composicao triacilglicerolica de todas essas fragées, de modo a avaliar quais
condigbes levavam as composicdes lipidicas mais interessantes.

[0029] Esta composi¢do determinada utilizando um cromatografo
gasoso capilar e a identificagdo dos grupos de triacilgliceréis foi realizada por

meio da comparagéo dos tempos de retengdo, em duplicata. A caracterizagao
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pode ser vista nas tabelas Tabela 2 e Tabela 3. De modo geral, observa-se que
quanto menor a taxa de resfriamento, maior o contetido de TAGs de cadeia longa
na frag&o estearina. Quando a cristalizag&o ocorre de forma lenta (com baixa
taxa de resfriamento) os cristais se formam e desenvolvem melhor, diminuindo
a oclus&o de gordura liquida dentro dos cristais.

Tabela 2 - Composic&o triacilglicerdlica da gordura de leite anidra e das fragdes

oleina obtidas nos onze ensaios de fracionamento térmico, conforme Tabela

IV.6.

N° de Gordura Oleina

carbone deleite: O1 02 03 04 O5 06 07 08 06 010 611
2 C26 - C34 9.61 922 9001 11,00 11,16 1042 1020 928 892 11.19 873 958

ZC36-C40 41,13 44,23 4521 4348 43,72 41,66 41,86 4295 4233 41,71 41,18 41,30
% C42-C54 4925 46,56 45,78 4553 45,13 47,92 4795 47,97 48,76 47,10 50,10 49,13
Total 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100

Tabela 3 - Composigao triacilglicerdlica da gordura de leite anidra e das fracdes
estearina 1 obtidas nos onze ensaios de fracionamento térmico, conforme
Tabela IV.6.

Ne° de " Gordura Estearina
carbono de leite El E2 E3 E4 E5 E6 E7 ES8 E9 E10 E11
2C26-C34 - 961 6,52 6,55 737 7,61 6,89 6,72 624 59 6,95 598 6,83

ZC36—C40§ 41,13 31.92 28,81 30,14 3043 288! 3031 26,87 2941 3047 2888 2937
EC42-C54; 49,25 61,57 64,65 6249 6197 6430 6297 66,89 64,64 62,56 65,12 6381

Total 100 . 100 100 100 100 100 100 100 700 100 100”160

[0030] O teor de gordura sélida, por sua vez, foi determinado de
acordo com o método oficial AOCS, com temperagem para gorduras
estabilizadas e n&do estabilizadas (AOCS, 2004), em um espectrometro de
ressonancia magnética nuclear e em duplicata. A Tabela 4, apresenta o0s
resultados para as fragbes estearina a 25 °C (S25°C) e 35 °C (S35°C) e a
diferenca do teor de gordura solida entre estas temperaturas, AS25°C-35°C.
Evidencia-se que E2 e E7, obtidas com as temperaturas de cristalizacdo mais
altas, 26,1 °C e 27 °C, respectivamente, foram as que apresentaram os maiores
teores. Nestas temperaturas mais altas de cristalizagdo, apenas triacilglicerois
de alto ponto de fusdo se solidificam, promovendo um aumento no teor de

gordura solida.
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Tabela 4 - Teor de solidos das fragdes estearina obtidas nos ensaios de
fracionamento térmico a 25°C, 35°C e AS25°C-35°C.

Fracio estearina El E2 E3 E4 ES E6 E7 ES8 E9 ; E10 | Eil

S2sc 127,13 33 1239:254:27912741323131,3127,31{31,727,2

AS25°C-
Teor de sélidos 182:11941% 17 18 118,51 18,2 {20,1:19,51 184 120,21 18,3
35°C

S3sec 9 1136169 7519492122118} 89 {1151 89

[0031] As isotermas de cristalizagdo da gordura foram obtidas. A
gordura foi colocada primeiramente em um banho seco de alta precisdo na
temperatura de 60 °C para a total fusao do historico cristalino. Logo apos, a
gordura era colocada no RMN (ressonéncia magnética nuclear) que estava na
temperatura de interesse estabilizada da analise.

[0032] O aumento do contetudo de gordura sélida em fungéo do tempo
de cristalizacdo foi monitorado por espectrometro de ressonancia magnética
nuclear, com compartimento de leitura estabilizado a temperatura de
cristalizagdo. A aquisigdo de dados foi automatica, com medidas a cada minuto
e em duplicata. Foi realizado a uma temperatura de 15 °C, com o intuito de
comparacao entre as fragcdes obtidas em cada ensaio de fracionamento, sendo
possivel observar seu resultado na Figura 2. Observa-se, pela disposicdo das
curvas, que as fragoes estearina E2 e E7 foram as que obtiveram maior contetido
maximo de gordura sélida e correspondem aos ensaios realizados com a
temperatura de cristalizagdo mais alta. Estes mesmos ensaios também foram
destacados na andlise de teor de solidos, consolidando a influéncia da
temperatura de cristalizagdo nas propriedades fisicas da fra¢do estearina.

[0033] A analise da viscosidade aparente da massa cristalizada de
gordura de leite durante o fracionamento determina o ponto de parada do
processo de cristalizacdo, e foi medida ao longo da etapa de cristalizagéo. Ela
foi determinada através de uma amostra utilizando um Redmetro, a uma rotacao
de 20 rpm (a mesma utilizada no fracionamento). A temperatura do sistema foi
mantida na mesma temperatura de cristalizagdo do ensaio de fracionamento
segundo o planejamento experimental, para garantir a qualidade da medida.

[0034] Caso o valor da viscosidade permanecesse constante, era

possivel considerar que a etapa de cristalizagdo atingira o equilibrio, e ela podia
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ser interrompida. A Tabela 5 apresenta os resultados relacionados, € mostra que
os valores encontrados tém relacdo direta com a temperatura de cristalizacao:
quanto maior a temperatura de cristalizacdo, menor a quantidade de
triacilglicerdis pode se cristalizar, ou seja, a quantidade de cristais formada é
menor, mantendo a fluidez da massa. Esta analise é importante, pois uma vez
escolhida as melhores condi¢gdes de temperatura de cristalizacdo e taxa de
resfriamento, o valor da viscosidade aparente encontrada sera utilizado como
ponto de parada no processo seguinte, ja com o modulador de cristalizagéo, para
posterior avaliagao.

Tabela 5 - Viscosidade aparente da gordura de leite anidra cristalizada.

Fracionamento Fl F2 F3 F4 FS F6 F7 F8 F9 F10 | F11

Terist 24 3 27 21 21,9 24 24 26,1 { 26,1 | 21,9 ; 24 24

Viscosidade
950 {250 1 1178,511317,331809,5{1214,21309,5{414,8637,5:392,9926,8
aparente (cP)

Tempo de
120 | 180 90 100 120 120 180 | 180 { 100 ; 120 § 120
cristaliza¢io (min)

[0035] Assim, a fracdo E2 foi indicada como a mais apropriada, devido
os resultados anteriormente apresentados (como composicao triacilglicerélica,
teor de solidos, isoterma de cristalizagéé e tempo de cristalizagdo). A taxa de
resfriamento utilizada neste fracionamento foi um dos fatores decisivos, pois é
maior que a do F7 e de outros processos descritos no estado da técnica,
acelerando o processo e diminuindo o custo da produgéo. Para este ensaio, a
temperatura de cristalizacao era de 27°C e a taxa de resfriamento 12,5°C/h, e a
viscosidade aparente (ponto de parada), de 250 cP.

[0036] Por si so, a estearina obtida por este processo ja poderia ser
aplicada a produgdo alimenticia, e em fungdo de sua composicdo lipidica
adequada, ja apresenta o diferencial de atribuir ao alimento em compde maior
resisténcia ao fat bloom. Ela foi testada na produgéo de chocolate, e comparada
ao mesmo produto sem a adicédo de estearina. Foram produzidos dois tipos de
chocolate ao leite: chocolate ao leite padrao, com a formulagdo contendo gordura
de leite anidra (3%); e chocolate ao leite com estearina, obtida no fracionamento
F2, ou seja, E2 que substituiu totalmente a gordura de leite anidra na formulagdo.

[0037] Pode-se entdo avaliar o comportamento dessas barras quando

armazenadas sob condicées propicias ao aparecimento do fat bloom,
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especificamente durante armazenamento sob ciclos de temperatura (entre 20°C
e 32°C) de forma a representar um ambiente mais agressivo e inclusive
representativo de toda a cadeia de producdo e distribuicdo que o chocolate
segue até chegar ao consumidor final. Sabendo que o fat bloom tem capacidade
de alterar a cor e o snap do chocolate, esta avaliagao foi feita para os parametros
de tensao de ruptura (alteragbes de snap) e indice de brancura (alteragbes de
cor).

[0038] A tensdo de ruptura ou snap test foi avaliada em um
texturdmetro universal. A forca maxima de ruptura aplicada no centro das barras,
expressa em kgf, foi avaliada através do registro da curva forga versus
deformacao. A fim de evitar a influéncia de possiveis diferencas de espessura
das barras de chocolate, os valores da forga obtidos em cada ensaio foram
divididos pela area de secgdo transversal de cada barra e a tensdo de ruptura
foi expressa em kgf/cm2. Através dos os resultados mostrados na Figura 3, sobre
a tenséo de ruptura, os respectivos desvios padrao e a sobreposigéo das curvas
nos permitem concluir que a esta porcentagem de estearina na formulagéo do
chocolate, ndo existe influéncia sobre a resisténcia mecanica do produto, ou
seja, a estearina obtida nao foi dura o suficiente para modificar a resisténcia
mecéanica do produto.

[0039] A avaliagcao de cor, ou indice de brancura, foi realizada na
superficie de barras de chocolate ao leite para estudo da estabilidade ao fat
bloom. A coloragdo dos chocolates foi determinada por um colorimetro, cujas
saidas foram transformadas em indice de Brancura (WI), de acordo com a
Equacao IV.1 (Lohman e Hartel, 1994). Cada barra de chocolate foi lida 10 vezes
para assegurar que toda a superficie do produto fosse determinada. Os testes
foram realizados quatro vezes, totalizando 40 leituras.

[0040] O indice de brancura representa uma forma de medigéo do
surgimento de manchas na superficie do chocolate, um aspecto visual
importante e uma das maiores reclamagdes referentes a qualidade do chocolate.
Uma simples inspec¢é&o visual demonstrou a eficacia da adigdo de estearina ao
chocolate, uma vez que este produto apresentou significativamente menos
manchas brancas que o padréo. A Figura 4 evidencia bem este comportamento,
relacionado ao longo do tempo de armazenamento. Apesar de ambas

apresentarem o desenvolvimento da cor branca, observa-se que o chocolate
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padrdo comega a apresentar manchas antes do chocolate com estearina, e de
fato os indices se equivaleram para ambos somente depois de aproximadamente
60 dias de armazenamento, o que confirma que a estearina confere resisténcia
a ocorréncia de fat bloom.

[0041] Desta forma, evidencia-se a vantagem da adigdo de estearina
com alto teor de solidos como um retardante a ocorréncia de fat bloom em
chocolates submetido a um regime extremo de temperaturas. Neste sentido, €
importantissimo atuar ainda mais no sentido de promover uma melhoria nas
caracteristicas desta estearina, e por se tratar de um processo muito demorado,
atuar também na reducio de seu tempo de execugdo. Pois entdo, utilizando os
mesmos parametros escolhidos para F2 de temperatura de cristalizag&o e taxa
de resfriamento, prossegue-se a segunda parte do método: o fracionamento
térmico de gordura de leite anidra utilizando estearina da gordura de leite como
modulador de cristalizacao.

[0042] A adigdo de estearina tem o objetivo de modular o processo de
cristalizacdo e favorecer a formacao de cristais mais homogéneos, reduzindo a
cristalizacao polimérfica. Os processos A e B estdo representados na forma de
fluxograma em Figura 5 e Figura 6.

[0043] No processo A, a estearina fundida foi adicionada a massa
derretida, com a finalidade de aumentar o ponto de fusdo da mistura e, desta
forma, facilitar a nucleagdo quando resfriada até 27 °C. A outra consiste na
adicao da estearina em sua forma solida, em temperatura ambiente, & gordura
de leite somente quando a temperatura cristalizagdo (27 °C) for atingida depois
do resfriamento. O ponto de parada do processo foi considerado quando a
massa cristalizada atingiu viscosidade aparente de 250 cP, conforme
estabelecido previamente na metodologia. E importante relembrar que o tempo
para atingir esta condi¢do no fracionamento convencional foi de 180 minutos.
Desta forma, podemos efetuar a comparacéo sobre o tempo total de processo,
uma vez que, supostamente, a mesma quantidade de cristais foi formada. Foram
realizados 6 ensaios, com a adi¢do de 1%, 5% e 10% de estearina em massa
para ambos os processos. O primeiro pardmetro observado foi o tempo de
cristalizagdo para atingir a condicdo de viscosidade, cujos resultados constam

na Tabela 6. Observa-se que, independentemente da forma de incorporacéo da
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estearina, aumentando a quantidade de estearina adicionada, o tempo de
fracionamento diminui de forma bastante expressiva.

Tabela 6 - Tempo de cristalizagdo necessario para o fracionamento.

_ _ Tempo (min)
Método de adicdo de estearina

1% 5% 10%
Formulagéo 139.5+7,5 | 50,0+5,0 | 43,0£3,0
vvvvv Semeadura 113,0+£5,0 1 29,5+3,5 145+£1,5

[0044] Mesmo a adi¢ao de apenas 1% de estearina proporcionou uma
reducéo no tempo de processo em torno de 22% e de 37%, para os métodos A
e B, respectivamente, e que independentemente da proporgdo de estearina, o
método B é sempre mais rapido. Portanto, quando estearina 1 s&o adicionados,
o tempo de fracionamento € bem menor do que quando se adiciona estearina na
forma fundida, uma vez que os cristais estaveis atuam imediatamente como
nucleadores secundario da massa, acelerando a taxa de cristalizacao.

[0045] A composigbes lipidicas das fragbes obtidas foram avaliadas,
e os resultados constam na Tabela 7.
Tabela 7. Composicéo triacilglicerdlica da gordura de leite anidra, da gordura de
leite anidra com 1% de estearina e das fra¢es oleina e estearina, obtidas nos
ensaios de fracionamento, onde FTC: fracionamento térmico convencional e

FTAE: fracionamento térmico com adic¢édo de estearina.

FTC FTAE
N° de
Gordura de Gordura de leite
carbono (03 E* OA* | OB* | EA¥* EB*
leite anidra anidra + 1% E
X C26-C34 9,59 11,35 ¢ 7,64 9,62 11,23 § 10,62 § 7,23 7,21
2. C36-C40 44 82 50,79 . 33,84 44,18 50,71 + 47,54 § 34,29 | 35,36
X C42-C54 45,59 37,86 | 58,52 46,20 38,06 1 41,84 i 58,48 { 57,43
Total 100 100 100 100 100 100 100 100

* O: oleina obtida pelo fracionamento térmico convencional; E: estearina obtida pelo
fracionamento térmico convencional; OA: oleina obtida pelo processo A; OB: oleina obtida pelo

processo B; EA: estearina obtida pelo processo A; EB: estearina obtida pelo processo B.
[0046] Os valores absolutos para a caracterizagdo da estearina 1

obtida pela etapa i) estédo diferentes daqueles descritos nas Tabelas 2 e 3. Essa

diferenca deve-se a mudanga da coluna no cromatégrafo gasoso utilizado, que

levou a uma nova avaliagdo para o melhor caso (F2), como mostra a Tabela 8.
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Dessa forma, pela Tabela 7 evidencia-se o efeito comparativo entre o
fracionamento térmico convencional e aquele com modulador de cristalizagao.

Tabela 8. Composigao triacilglicerdlica da gordura de leite anidra, e das fragdes

oleina e estearina, obtidas no ensaio de fracionamento F2, utilizando 2 colunas

diferentes no cromatografo gasoso.

Ensaio F2 Utilizando coluna 1 do CG Utilizando coluna 2 do CG
Gordura de leite Gordura de leite
N° de carbono o* E* o* E*
anidra anidra

X C26-C34 9,61 9,01 6,55 9,59 11,35 7,64
X C36-C40 41,13 4521 28.81 44 82 50,79 33,84
X C42-C54 4925 4578 64,65 45,59 37,86 58,52
Total 100 100 100 100 100 100

* O: oleina obtida pelo fracionamento térmico convencional; E: estearina obtida pelo

fracionamento térmico convencional;

[0047] A oleina obtida foi enriquecida com triacilgliceréis de cadeia
curta e meédia, e houve uma diminuicdo dos triacilglicerois de cadeia longa. A
fracdo estearina mostrou comportamento oposto ao da oleina, ou seja,
diminuigdo da quantidade de triacilglicer6is de cadeia curta e média e aumento
dos triacilglicer6is de cadeia longa, em relacdo a respectiva gordura de leite que
foi fracionada. O comportamento foi observado para todas as proporgdes de
estearina, mas a diferenca da adi¢céo de 5% e 10% em relacdo a de 1% podem
ser consideradas irrelevantes.

[0048] Também fazendo a analise de teor de solidos para estas
fracOes, mostradas na Tabela 9, as fragBes estearina obtidas por fracionamento
com inoculacao de 1% apresentam resultados levemente melhores em relagéo
a estearina obtida pelo método convencional. E interessante notar que a 1% de
proporgao de estearina 0 método pode até obter um maior teor de solidos que
utilizando proporgdes maiores. E tudo isso a um menor tempo de processo.

[0049] As isotermas obtidas e mostradas na Figura 7 € 8 demonstram
que apesar do tempo de indugao ser parecido para todos os casos, as fragbes
estearina obtidas através do fracionamento com adicdo de 1% de estearina
foram as que atingiram maior contelido maximo de gordura soélida (23,8%), e

nesse caso, sem diferencas significativas para o processo A ou B.
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Tabela 9 - Teor de solidos das fragdes estearina obtidas nos ensaios de

fracionamento térmico com inoculagéo a 25 °C, 35 °C e AS25-35.

Teor de solidos
Inoculaciio

Sisc ASescasc Sasc

1% | 33,6 20,1 134

Formulagdo 5% 30,7 18,8 11,9
10% {1 304 18,3 12,1

1% 33,3 19,6 13,7

Semeadura 5% 33,2 19,6 13,6
10% { 33,2 19,6 13,6

[0050] A Figura 9 compara as isotermas das fragdes estearina obtidas
nos ensaios de inoculagdo de gordura de leite com estearina e no ensaio F2. O
tempo de indugéo da fracdo estearina obtida no ensaio de fracionamento sem
inoculagéo de cristais foi de 16 min, ou seja, maior que o das fragcdes estearinas
obtidas por inoculacao, que é de 13 min. Observa-se que o teor de gordura so6lida
maximo dos fracionamentos com adi¢cdo de 1% de estearina por semeadura e
formulacédo estdo acima do obtido pelo ensaio de fracionamento F2 (21,2%)
confirmando que estes tipos de fracionamentos permitem a obtengdo de uma
estearina mais dura que o fracionamento sem inoculagéo.

[0051] A interpretacdo dos resultados acima nos permitem concluir
que mesmo a adicdo de 1% de estearina constitui efeito importante para
melhorar a qualidade do produto e consequentemente aumentar ainda mais a
resisténcia dos produtos alimenticios que a utilizem ao fat bloom. Além disso,
apresentou uma grande diminui¢do no tempo de processo, evidenciando sua
outra vantagem. E importante notar que, embora adicées maiores de estearina
néo terem efeito significativo sobre a composigao lipidica do seu produto, sua
presenga é capaz de diminuir ainda mais o tempo processual, caso esta

caracteristica seja uma demanda existente na industria.
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REIVINDICAGCOES
1. Processo aperfeicoado para obtencdo de estearina da gordura de leite
caracterizado por compreender as seguintes etapas:

a. Derretimento de uma gordura de leite anidra congelada a uma
temperatura maxima de 65 °C;

b. Fundi¢cdo da gordura obtida em (a) em um reator, sob agitacao variavel
entre 15 e 20 rpm, por um periodo de tempo variavel entre 15 e 20
minutos, em uma faixa de temperatura variavel entre 58 e 65 °C;

c. Reducéo da temperatura a uma taxa de resfriamento variavel entre 12 e
12,5 °C/h, até a temperatura de cristalizagao atingir 27 °C;

d. Manter a gordura a uma temperatura variavel entre 26,8 e 27 °C, até que
a massa cristalizada da gordura de leite atinja uma viscosidade variavel
entre 225 e 250 cP;

e. Filtracdo da gordura obtida sob vacuo ou centrifugagéo, a uma presséao
absoluta variavel entre 450 e 500 mmHg, durante um periodo variavel
entre 50 e 60 minutos, com papel de filtro com poros de 14 ym, de modo
que as fragcdes oleina e estearina sejam separadas; e

f. Obtencao de uma estearina com caracteristicas aperfeigoadas (estearina
1).

2. Processo, de acordo com a reivindicacado 1, caracterizado pelo fato do reator
ser preferencialmente arredondado e com saida inferior, sob agitacao
preferencialmente 20 rpm, por um periodo de tempo preferencialmente 15 minutos,
em uma de temperatura preferencialmente 60 °C;

3. Processo, de acordo com a reivindicagcéo 1, caracterizado pelo fato da taxa de
resfriamento ser preferencialmente 12,5 °C/h;

4. Processo, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo fato de manter
a gordura preferencialmente a 27 °C, e a massa cristalizada da gordura de leite a
uma viscosidade de 250 cP;

5. Processo, de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizado pelo fato da filtragao

da gordura se dar preferencialmente sob vacuo, a uma pressao absoluta
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preferencialmente 500 mmHg, durante um periodo de preferencialmente 60
minutos;

6. Estearina 1 caracterizada por ser obtida de acordo com as reivindicagdes de 1
ab.

7. Uso da estearina 1 conforme descrita na reivindicagdo 6 caracterizado por
possuir aplicagdo como modulador de cristalizagdo em processos de fracionamento
térmico de gordura de leite anidra.

8. Uso da estearina 1 conforme descrita na reivindicagdo 6 caracterizado por
possuir aplicagdo em composi¢des alimenticias.

9. Processo de fracionamento térmico de gordura de leite anidra conforme descrito
na reivindicagédo 1 caracterizado por compreender o emprego da estearina 1 e as
seguintes etapas:

a. Derretimento de uma gordura de leite anidra congelada a uma
temperatura maxima de 65 °C;

b. Fundicdo da gordura obtida em (a) em um reator, sob agitagdo variavel
entre 15 e 20 rpm, por um periodo de tempo variavel entre 15 e 20
minutos, em uma faixa de temperatura variavel entre 58 e 65 °C;

c. Reducao da temperatura a uma taxa de resfriamento variavel entre 12 e
12,5 °C/h, até a temperatura de cristalizagéo atingir 27 °C;

d. Adicionar pelo menos 1%, preferencialmente 1%, em massa total de
estearina 1;

e. Manter a gordura a uma temperatura variavel entre 26,8 e 27 °C, até que
a massa cristalizada da gordura de leite atinja uma viscosidade variavel
entre 225 e 250 cP;

f. Filtracdo da gordura obtida sob vacuo ou centrifugagcédo, a uma presséao
absoluta variavel entre 450 e 500 mmHg, durante um periodo variavel
entre 50 e 60 minutos, com papel de filtro com poros de 14 ym, de modo
que as fragdes oleina e estearina sejam separadas; e

g. Obtengao de uma estearina com caracteristicas aperfeicoadas (estearina
2).
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10. Processo, de acordo com a reivindicacao 9, caracterizado pelo fato do reator ser
preferencialmente arredondado e com saida inferior, sob agitacédo
preferencialmente 20 rpm, por um periodo de tempo preferencialmente 15 minutos,
em uma de temperatura preferencialmente 60 °C;

11. Processo, de acordo com a reivindicagao 9, caracterizado pelo fato da taxa de
resfriamento ser preferencialmente 12,5 °C/h;

12. Processo, de acordo com a reivindicagao 9, caracterizado pelo fato de manter a
gordura preferencialmente a 27 °C, e a massa cristalizada da gordura de leite a uma
viscosidade de 250 cP;

13. Processo, de acordo com a reivindicagao 9, caracterizado pelo fato da filtragao
da gordura se dar preferencialmente sob vacuo, a uma pressao absoluta
preferencialmente 500 mmHg, durante um periodo de preferencialmente 60
minutos.

14. Processo, de acordo com a reivindicagédo 9, caracterizado pelo fato da etapa
(d) opcionalmente poder ser deslocada para apos a etapa (a).

15. Estearina 2 caracterizada por ser obtida de acordo com as reivindicagdes de
9a14.

16. Uso da estearina 2 conforme descrita na reivindicagao 15 caracterizado por

possuir aplicagcdo em composic¢des alimenticias.
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