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in compozitii de alimente functionale.

Revendicari: 5

Cu incepere de la data publicdrii cererii de brevet, cererea asigurd, in mod provizoriu, solicitantului, protectia conferitd potrivit dispozitiilor
art.32 din Legea nr.64/1991, cu exceptia cazurilor in care cererea de brevet de inventje a fost respinsa, retrasd sau consideratd ca fiind retrasa.
Intinderea protectiei conferite de cererea de brevet de inventie este determinatd de revendicarile continute in cererea publicatd in conformitate

cu art.23 alin.(1) - (3).

RO 136016 A2



OFICIUL DE STAY PENTAU INVENTI §1 MARC)
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Metoda de lioﬁllzare pentru obtmerea de aditivi si coloranti naturali din
plante ecologice

Prezenta invenfie se referd la o metodd de liofilizare a plantelor ecologice din flora
spontand precum urzica (Urtica dioica) si leurda (Allium wrsinum) si la utilizarea acestora ca
aditivi si coloranti alimentari naturali.

Urzica (Urtica dioica) este o specie de plante care apare primdvara devreme §i se trece
toamna tarziu. Aceasta poate aparea spontan la munte, pe dealuri si la campie §i se gaseste prin
gradini, livezi, pe marginea drumurilor si a apelor, sau poate fi cultivatd. Urzica proaspdtd este
intens utilizata in domeniul medicinal, culinar, dar si cosmetic.

Leurda (Allium ursinum) este tot o specie de plante ce se gaseste in padurile cu soluri
umede si se utilizeazd in alimentatie pentru gustul similar cu cel al usturoiului. Aceasta se
recolteaza in lunile martie si aprilie prin tdierea frunzelor tinere. Consumul si utilizarea leurdei se
recomandd sd se facd in stare proaspdtd datoritd deprecierii/pierderii proprietatilor nutritive §i
terapeutice prin uscare.

O tendintd importantd in Europa, numitd ,,doar alimentele naturale”, guverneazi asupra
celorlalte tendinte, cum ar fi alimentele sdndtoase, alimentele functionale, alimentele organice.
Drept urmare, consumatorii solicitd din ce in ce mai mult alimente care Isi pastreazd proprietatile
naturale, cum ar fi aroma, textura, culoarea, compusil bioactivi §1 proteinele nedenaturate. Ca
raspuns la aceste solicitdri specifice, cercetarea si industria alimentarad au dezvoltat agsa-numitele
tehnologii de prelucrare minimald. Acestea sunt concepute pentru a limita impactul prelucrarii
asupra calitdtii nutritionale §i senzoriale si pentru a conserva alimentele prin utilizarea limitata
sau fara utilizarea aditivilor.

Metodele termice sunt utilizate pe scard largd pentru conservarea si prepararea alimentelor.
Tratamentul termic asupra produselor poate duce la anumite modificari pozitive, cum ar fi
coagularea proteinelor, inmuierea texturii si formarea componentelor aromelor. Cu toate acestea,
apar si modificari nedorite, cum ar fi pierderea de vitamine si minerale, pierderea aspectului
proaspat, a aromei $i a texturii [2].

Metodele de conservare in procesarea minimald a alimentelor pot fi clasificate astfel [1]:

- Metode tradifionale de conservare optimizate (ex. conservarea, blansarea, congelarea,
deshidratarea si fermentarea) pentru a imbunatafi calitatea senzoriala, pentru a economisi energie
si pentru asigurarea sigurantei microbiologice.

- Noi tehnici de conservare delicatd, cum ar fi tehnologii ce utilizeaza presiune inalta,
impulsuri de camp electric, diverse tratamente termice ugoare (ex. liofilizare), tratamente
microbiologice de protectie, etc.

Principalele obiective tehnologice ale deshidratarii alimentelor sunt:

* Conservarea ca urmare a scaderil activitafli apet;

* Reducerea in greutate si volum;

*» Transformarea unui aliment intr-o formad mai convenabild de depozitare, ambalare,
transport $i utilizare;

» Tranformarea unui produs alimentar cu o aromd diferita, textura crocantd, etc., altfel spus
crearea unui nou aliment.
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Liofilizarea este o procedurd de deshidratare delicatd pentru a obtine produse de inalta
calitate. Prin acest proces, produsul este uscat prin sublimarea apei fard ca aceasta s treacd prin
faza lichida.

In industria alimentara, interesul pentru liofilizarea comerciald provine din calitatea
superioard a produselor liofilizate in comparatie cu alimentele deshidratate prin alte metode.
Liofilizarea se efectueaza la temperaturi scazute, pastrand astfel aroma, culoarea si aspectul si
minimizand daunele termice ale nutrientilor sensibili la caldurd. Deoarece intregul proces are loc
in stare solida sunt evitate modificari ale dimensiunilor produsului si alte tipuri de modificari
structurale.

Din punct de vedere fizic, procesul de liofilizare acopera trei faze:

 Congelarea: Produsul care trebuie deshidratat este congelat sub presiune atmosferica.
Acest lucru se poate face fie direct in camera de liofilizare, fie intr-un congelator separat.
Temperatura de congelare trebuie sd fie cu aproximativ 10°C sub punctul de solidificare al
produsului.

» Evacuarea: Cand produsul este suficient de congelat, se activeaza vidul. Presiunea din
interiorul camerei de liofilizare va fi redusd la valoarea care corespunde temperaturii de
congelare in conformitate cu curba presiunii vaporilor pentru gheata si apa.

» Sublimarea: se aplicd energie termica asupra produsului, incepand astfel procesul de
sublimare. Datoritd energiei addugate, apa din produs este transformatd in vapori de apa.
Deoarece condensatorul de gheata este mult mai rece decat produsul care urmeaza a fi liofilizat,
vaporii de apd care sunt eliberafi din produs curg catre acesta, unde se condenseaza pe bobinele
condensatorului.

Odata ce apa libera a fost extrasad din produs in timpul fazei principale de uscare, ultimele
urme de apa legata vor fi, de asemenea, indepartate la o presiune finala cat mai mica posibil si la
temperaturi mai ridicate. Vidul previne topirea ghetii cand se adauga energie [3].

Liofilizarea este utilizatd in special in industria medicamentelor, pentru obtinerea
concentratiilor ridicate de substante active cu denaturarea lor minima. Utilizarea liofilizarii ca
metodd de deshidratare a plantelor, fructelor si legumelor este mai putin utilizatd datorita
costurilor ridicate de productie, insa produsele liofilizate prezinta o calitate superioara, oferita de
proprietétilor nutritive ceea ce le poate conferi statutul de alimente functionale.

In acest scop, un studiu foarte recent [4] testeaza efectul liofilizarii comparativ cu
deshidratarea termicd asupra urzicilor si spanacului. Metoda de liofilizare se realizeaza pe
parcursul a 5 zile la o temperaturd de -40°C. Probele sunt apoi maruntite utilizand o rasnita de
cafea §i sunt pastrate in congelator la -4°C. Astfel, consumul de energie electrica, durata mare a
procesului de liofilizare $i temperatura micad utilizatd pentru liofilizare prezintd dezavantaje
nutritive produselor obtinute comparativ cu solutia tehnica pe care o ofera inventia.

De asemenea, cererea de brevet/brevetul publicat in 1995, EP0687423A2-1995-12-20 [5],
descrie metoda de liofilizare a leurdei si utilizarea ei in diferite produse alimentare. Metoda
descrisd utilizeazd congelarea prealabila a leurdei la -35°C ...-50°C, liofilizarea realizandu-se la o
depresiune de 4 mbar fara a specifica temperatura la sublimare si perioada de liofilizare a
leurdei. Mai mult, in aplicatie este specificatd culoarea frunzelor liofilizate de leurda fiind de la
verde deschis pana la verde pal. Conform procedeului inventiei descris mai jos se poate
preciza ci acesta oferd o solutie tehnici de realizare a unei metode de liofilizare a plantelor
ecologice mai buna comparativ cu solutiile oferite in studiile prezentate mai sus. Mai mult
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pulberile obtinute prin aplicarea procedeului inventiei pot fi utilizate cu succes ca aditivi si
coloranti naturali in produse inovative si alimente functionale datorita concentratiilor mari
de nutrienti pastrate in urma liofilizarii.

Problema tehnica pe care o rezolvd inventia constd in identificarea unei metode care sa
permita obtinerea de aditivi si coloranti naturali din urzica si leurda ecologice prin liofilizarea lor
cu mentinerea culorii specifice plantelor proaspete, a proprietafilor nutritive 1 activitatii
antioxidante ridicate.

Procedeul conform inventiei oferd o solutie tehnica de realizare a unei metode de
liofilizare pentru obtinerea aditivilor si colorantilor naturali din plante ecologice si consta
in urmatoarele etape:

a)

b)

c)
d)

e)
f)

)
h)

i)

)
k)

)

Recoltarea manuala pe vreme uscatd a frunzelor si lastarilor, prin tdiere, nu smulgere
inainte de perioada de inflorire,

Asezarea frunzelor si lastarilor in ladite de plasic sau carton fard a le tasa, si ferite de
razele soarelui,

Incarcarea laditelor in mijlocul de transport,

Transportarea la depozit a [aditelor cu frunze si lastari cu vehicule izoterme, in cel mult
24h de la recoltare,

Descarcarea si receptia laditelor cu frunze si lastari din mijlocul de transport,

Spalarea frunzelor si lastarilor cu apa de la robinet in 2-5 repetitii In functie de
incarcatura (praf, nisip, etc),

Zvantarea in aer a frunzelor si lastarilor ecologici pentru maxim 1-2 ore,

Cantarirea §i ambalarea a 25-50 g, frunze si lastari ecologici, in caserole cu capac cu
volum total de 500 g,

Congelarea imediatd pentru minim 24 h la temperaturi scdzute cuprinse intre -24°C...-
80°C,

Racirea rafturilor liofilizatorului la -24°C...-80°C cu 2-5 ore Inainte de liofilizare,
Pornirea liofilizatorului §i setarea programului de lucru care incepe cu incélzirea pompei
de vid pentru 15-20 minute,

inchiderea valvelor de presiune si de evacuare apa,

m) Introducerea rafturilor racite In primele minute (maxim 15) de la pornirea programului de

n)

0)
p)

lucru,

Indepartarea capacului si introducerea caserolelor in liofilizator in maxim 20 minute de la
pornirea programului de lucru,

inchiderea etansa a liofilizatorului,

Liofilizarea principala la o depresiune 0,4-1,0 mbar pentru o perioada de 44-70 ore,
temperatura raftului la sublimare intre 0-25°C, temperatura din camera de condensare de
-55°C....-85°C,

Cantarirea caserolelor cu probe dupa liofilizare,

Madruntirea lor la 7000-9000 rpm timp de 5-20 secunde pani la forma de pulbere cu
dimensiunea particulelor intre 20 um si 1000 um,

Ambalarea pulberilor ecologice in tuburi sau pungi cu zip din plastic,

Depozitarea acestora in loc uscat, ferit de caldura si umezeala pana la 2-3 ani,

Utilizarea pulberilor ecologice ca aditivi si coloranti alimentari naturali in produse
inovative si alimente functionale.
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Metoda de liofilizare a plantelor ecologice prezintd urmatoarele avantaje:

- respectd normele in vigoare cu privire la pastrarea si procesarea plantelor precizate in
Regulamentul (UE) 2018/848 al Parlamentului European si al Consiliului din 30 mai 2018
privind productia ecologica si etichetarea produselor ecologice si de abrogare a Regulamentului
(CE) nr. 834/2007 al Consiliului [6];

- datoritd evaporarii apei din celule, concentreazd substantele bioactive ale plantelor
ecologice contribuind la cresterea activitatii antioxidante ale pulberilor obtinute comparativ cu
valorile inregistrate imediat dupa recoltare, cu diferente de peste 300% la substanta uscata totala,
200% la continutul de acid ascorbic, 1000% la continutul in polifenoli totali, 1500% la
flavonoide si peste 2500% la activitatea antioxidanta.

Se prezinta in continuare 2 exemple de realizare a inventiel, utilizand liofilizarea plantelor
ecologice.

Exemplele descrise se bazeazd pe rezultatele experimentale obtinute de noi pe parcursul
realizarii procesului de liofilizare, pastrarii si utilizérii pulberilor din plante ecologice; aceste
date sunt prezentate sintetic in Tabelul nr. 1, Tabelul nr. 2, Tabelul nr. 3, Tabelul nr. 4, Tabelul
nr. 5 si Tabelul nr. 6.

Exemplul 1. Metoda de liofilizare pentru obtinerea aditivilor si colorantilor naturali
din urzica ecologica consti in urmitoarele etape:

a) Recoltarea manuala pe vreme uscatd a frunzelor si lastarilor tineri, cand plantele au
inalfimea de 10-15 cm, prin tdiere, nu smulgere inainte de perioada de inflorire,

b) Asezarea frunzelor si lastarilor in ladite de plasic sau carton fard a le tasa si ferite de
razele soarelui,

¢) Incarcarea laditelor in mijlocul de transport,

d) Transportarea la depozit a laditelor cu frunze si lastari cu vehicule izoterme, in cel mult
24h de la recoltare,

e) Descarcarea si receptia laditelor cu frunze si lastari din mijlocul de transport,

f) Spalarea frunzelor si lastarilor cu apd de la robinet in 2-5 repetitii in functie de
incarcatura (praf, nisip, etc),

g) Zvantarea In aer a frunzelor si lastarilor de urzica maxim 1-2 ore,

h) Cantarirea §i ambalarea a 30+5 g, frunze si lastari de urzicd congelati, in caserole cu
capac cu volum total de 500 g,

i) Congelarea imediata pentru minim 24 h la temperaturi scazute de -80+5°C,

j) Racirea rafturilor liofilizatorului la -80+5°C cu 2-5 ore inainte de liofilizare,

k) Pornirea liofilizatorului si setarea programului de lucru care incepe cu incélzirea pompei
de vid pentru 20 minute,

1) Inchiderea valvelor de presiune si de evacuare apa,

m) Introducerea rafturilor racite in primele minute (maxim 15) de la pornirea programului de
lucru,

n) Indepirtarea capacului si introducerea caserolelor in liofilizator in maxim 20 minute de la
pornirea programului de lucru,

0) Inchiderea etansa a liofilizatorului,
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p) Liofilizarea principala la o depresiune 0,500+0,050 mbar pentru o perioada de 44-45ore,
temperatura raftului la sublimare 1+0,5°C, temperatura din camera de condensare -
55+£5°C,

q) Cantarirea caserolelor cu probe dupa liofilizare,

r) Maruntirea lor la 9000 rpm, timp de maxim 16 secunde, pand la forma de pulbere cu
dimensiunea particulelor intre 20-200 um pentru minim 50% din cantitatea macinata,

s) Ambalarea pulberilor in tuburi sau pungi cu zip,

t) Depozitarea acestora in loc uscat, ferit de caldura si umezeala pana la 2-3 ani,

u) Utilizarea pulberilor ecologice ca aditivi §i coloranti alimentari naturali in produse
inovative si alimente functionale.

Efectul tehnic nou realizat prin procedeul revendicat prin brevet este evidentiat de
rezultatele experimentale comparative ale probelor de urzici expuse in Tabelul nr. 1, Tabelul nr.
2 si Tabelul nr. 3. Pentru urzica comparatia se face cu lotul martor de urzica ecologica proaspata
analizata imediat dupa receptie.

Rezultatele obtinute pentru indicatorii de calitate ai urzicilor ecologice sunt centralizate in
Tabelul nr. 1, Tabelul nr. 2 si Tabelul nr. 3.

Tabelul nr.1. Efectul aplicirii metodei revendicate asupra indicatorilor de calitate ai
urzicilor ecologice conform exemplului nr. 1

- - Continutul
Acldl'tatea' Continutul de Polifenoli Ac'tlw'tatea total de
. totald titrabili Substanta . . . antioxidanta .
Tipul de . acidul ascorbic totali (mg . flavonoide
Proba pH (mg acid uscati (mM equiv .
procesare . o (mg/100 g GAE/100 g (mg echiv.
malic/100 g totald (%) d Trolox/ 100 hin/100
rodus) produs) produs) g produs) catechin/100g
p produs)
Proaspete | 6,69+0,16 0,17 £0,01 23,72 £0,99 42,76 £4,65 62,92 £3,59 0,258 +£0,05 183,48 £3,07
Urzici
Liofilizate | 6,88 0,15 1,49 £0,10 97,96 +0,64 131,41 £13,14 900,86 +7,33 7,743 £0,42 | 3116,42 £69,0

Rezultatele obtinute de pulberile realizate prin metoda de liofilizare definitd de conditiile
revendicate, demonstreaza ca pulberile de urzicd ecologica liofilizata au obtinut valori foarte
bune ale indicatorilor de calitate comparativ cu cele ale frunzelor si lastarilor de urzicid din
proaspit recoltate: pH 6,88 v/s 6,69; aciditate totala titrabila 1,49 v/s 0,17; substanta uscata totala
97,96 v/s 23,72; continutul in acid ascorbic 131,41 v/s 42,76, continutul in polifenoli totali
900,86 v/s 62,92; activitatea antioxidanta 7,743 v/s 0,258 si continutul total de flavonoide
3116,42 v/s 183,48.

Continutul de vitamina C creste cu aproximativ 3,1 ori in pulberile liofilizate de urzica,
comparativ cu cele proaspete. Se poate afirma cd tehnica de liofilizare aplicatd mentine o
concentratie ridicatd de substante bioactive in pulberi astfel ca poate fi luatd in considerare
pentru obfinerea de alimente functionale.

Continutul total de polifenoli obtinut in pulberile liofilizate de urzica a crescut de 14,3 ori
comparativ cu probele proaspete. Astfel, se poate afirma ca si din perspectiva acestui parametru
liofilizarea poate fi recomandatd ca tehnica de deshidratare ce prezerva compusii de interes si
conferd pulberilor obtinute proprietati functionale. Mai mult continutul ridicat de polifenoli din
pulberile de urzica pot avea si proprietafi antioxidante apreciabile.
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Activitatea antioxidantd a pulberilor de urzica liofilizate este de 30 ori mai mare decat a
extractului obtinut in probele proaspete. Acest parametru este extrem de important pentru
caracterizarea pulberilor bioactive, conferindu-le acestora proprietati nutraceutice si indicatii de
utilizare In compozitia unor produse alimentare cu valoare addugata.

Continutul total de flavonoide din pulberile de urzicéd liofilizate a crescut de 16,98 ori
comparativ cu probele proaspete, contribuind astfel la cresterea valorii nutritionale a pudrelor
obtinute.

Tabelul nr.2. Efectul aplicarii metodei revendicate asupra continutului de pigmenti la
urzicile ecologice conform exemplului nr. 1

Tipul de Clorofila a (mg/100 g Clorofila b (mg/100 | Clorofila totald (mg/100 g | Carotenoizi (mg/100
Proba
procesare produs) g produs) produs) g produs)
Proaspete 99,73 +5,85 55,84 £8,59 155,58 £13,57 30,03 +2,30
Urzici
L Liofilizate 520,67 £8,21 198,11 £1,,98 718,78 £12,70 1938,95 £10,80

Din rezultatele obtinute se poate remarca faptul ca metoda de liofilizare mentine un
confinut ridicat de pigmenti clorofilieni, ceea ce se va regasi in parametrii de culoare atat pentru
pulberi, cat mai ales pentru produsele alimentare inovative, stiut fiind faptul cad in prezenta
oxigenului si In timpul prelucrarii materialului vegetal proaspat clorofila se poate oxida usor,
brunificdndu-se, cu pierderea culorii caracteristice. Metoda de deshidratare prin liofilizare poate
fi recomandata pentru astfel de tipuri de probe deoarece se mentin proprietatile de culoare
specifice materialului vegetal proaspat, in acest caz culoare verde caracteristica.

In cazul continutului de pigmenti carotenoizi, concentratia acestora creste de 64,6 ori mai
mult decat in probele proaspete, ceea ce contribuie la cresterea valorii nutrifionale a acestor tipuri
de pulberi si valorizarea materialului vegetal utilizat, precum si la valoarea activitatii
antioxidante.

in concluzie, din punct de vedere al continutului de pigmenti clorofilieni si carotenoizi,
liofilizarea poate reprezenta tehnica de deshidratare cea mai recomandata pentru obtinerea unor
pulberi utilizabile in calitate de coloranti alimentari, cu proprietafi nutrifionale imbunatagite.

Tabelul nr.3. Efectul aplicirii metodei revendicate asupra continutului de elemente
minerale al urzicilor ecologice conform exemplului nr. 1

Proba Tipul de Na Mg K Ca Fe Mn Cu Zn Mo
procesare | (mg/kg) | (g/kg) (g/kg) (g/kg) (mg/kg) | (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
Proaspete | 34,81 0,471 0,743 4,947 23,55 7,53 2,52 4,40 0,38

Urzici
Liofilizate | 143,79 1,945 3,069 20,435 97,28 31,09 10,41 18,19 1,57

Rezultatele obtinute de pulberile realizate prin metoda de liofilizare definita de conditiile
revendicate, demonstreazd ca pulberile de urzica ecologica liofilizatd au obtinut valori foarte
bune ale continutului de elemente minerale comparativ cu cele ale frunzelor si lastarilor de
urzicd din proaspdt recoltate: Na 143,79 v/s 34,81; Mg 1,945 v/s 0,471; K 3,069 v/s 0,743; Ca
20,435 v/s 4,947; Fe 97,28 v/s 23,55; Mn 31,09 v/s 7,53; Cu 10,41 v/s 2,52; Zn 18,19 v/s 4,40 si
Mo 1,57 v/s 0,38.
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Probele de urzicd au un continut ridicat de elemente minerale, atdt macroelemente (Ca, K,
Mg), cét si microelemente (Fe, Mn, Mo, Zn) ceea ce le recomandd ca aditivi alimentari/coloranti
ce pot cregte valoarea nutritionald a produselor inovative in care sunt incluse.

Lipsa metalelor grele, o caracteristica esentiald pentru produsele ecologice, confirma
valoarea deosebita a pulberei obtinutd din frunze si lastari tineri de urzicd liofilizatd si poate fi
utilizata in produse alimentare ecologice.

In concluzie, pulberea de urzica ecologicd obtinuti prin liofilizarea definita de conditiile
revendicate, poate fi recomandata atit ca aditiv alimentar, cat si colorant natural deoarece sunt
mentinute proprietétile nutritive precum continutul elemente minerale, clorofila, continutul de
acid ascorbic, continutul de polifenoli totali, de flavonoide totale si activitatea antioxidanta
ridicate.

Datele experimentale de mai sus demonstreaza existenta unui efect tehnic nou aparut in
urma aplicarii tehnologiei revendicate prin prezentul brevet.

Exemplul 2. Metoda de liofilizare pentru obtinerea aditivilor si colorantilor naturali
din leurdi ecologica consta in urmitoarele etape:

a) Recoltarea manuald pe vreme uscatd a frunzelor, prin tdiere, nu smulgere Inainte de
perioada de Inflorire,

b) Asezarea frunzelor de leurdd ecologica in ladite de plasic sau carton fara a le tasa, ferite
de razele soarelui,

¢) Incarcarea laditelor in mijlocul de transport,

d) Transportarea la depozit a laditelor cu frunze de leurdd ecologica cu vehicule izoterme, in
cel mult 24h de la recoltare,

e) Descarcarea si receptia laditelor cu frunze de leurda ecologica din mijlocul de transport,

f) Spalarea frunzelor de leurda ecologica cu apa de la robinet in 2-5 repetitii in functie de
incarcatura (praf, nisip, etc),

g) Zvantarea in aer a frunzelor de leurda ecologicd pentru maxim 1-2 ore,

h) Cantérirea si ambalarea a 30+1 g, frunze de leurda ecologica, in caserole cu capac cu
volum total de 500 g,

i) Congelarea imediata pentru minim 24 h la temperaturi scazute de -80+5°C,

i) Racirea rafturilor liofilizatorului la -80+5°C cu 2-5 ore Inainte de liofilizare,

k) Pornirea liofilizatorului §i setarea programului de lucru care incepe cu incélzirea pompei
de vid pentru 20 minute,

I) Inchiderea valvelor de presiune si de evacuare apa,

m) Introducerea rafturilor racite in primele minute (maxim 15) de la pornirea programului de
lucru,

n) Indepartarea capacului si introducerea caserolelor in liofilizator in maxim 20 minute de la
pornirea programului de lucru,

0) Inchiderea etansa a liofilizatorului,

p) Liofilizarea principala la o depresiune 0,500+0,020 mbari pentru o perioada de 44-45ore,
temperatura raftului la sublimare 1£0,5°C, temperatura din camera de condensare -
55+5°C,

q) Cantdrirea caserolelor cu probele liofilizate,
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r) Mairuntirea lor la 9000 rpm, timp de maxim 16 secunde, pand la forma de pulbere cu
dimensiunea particulelor intre 20-200 um pentru minim 50% din cantitatea méacinata,

s) Ambalarea pulberilor in tuburi sau pungi cu zip din plastic,

t) Depozitarea acestora in loc uscat, ferit de caldura si umezeala pana la 2-3 ani,

u) Utilizarea pulberilor ecologice ca aditivi si coloranti alimentari naturali in produse
inovative si alimente functionale.

Efectul tehnic nou realizat prin procedeul revendicat prin brevet este evidentiat de
rezultatele experimentale comparative ale probelor de leurda expuse in Tabelul nr. 4, Tabelul nr.
5 si Tabelul nr. 6. Pentru urzici comparatia se face cu lotul martor de urzica ecologica proaspata
analizatd imediat dupa receptie.

Pentru leurda comparatia se face cu lotul martor de leurda ecologicé uscata natural analizat
imediat dupa finalizare procesului de uscare. Pulberile de leurda au fost obtinute din aceleasi
loturi cu cele prezentate ca loturi martor.

Rezultatele obtinute pentru indicatorii de calitate ai leurdei ecologice sunt centralizate in
Tabelul nr. 4, Tabelul nr. 5 si Tabelul nr. 6.

Tabelul nr. 4. Efectul aplicirii metodei revendicate asupra indicatorilor de calitate ai
leurdei ecologice conform exemplului nr. 2

Aciditatea

Activitatea Continutul
totali Continutul de Polifenoli L total de
. . . Substanta . . . antioxidanti .
Tipul de titrabila acidul ascorbic totali (mg . flavonoide
Proba pH R uscati (mM equiv .
procesare (mg acid totala (%) (mg/100 g GAE/100 g Trolox/ 100 (mg echiv.
malic/100 g ° produs) produs) odus) catechin/100g
produs) gpr produs)
Uscatd 5,45 £0,06 3,0020,19 | 90,80 %0,70 13,14 0,23 66546 9,17 | 1,873 0,133 | 124,73 £5,73
Leurdi natural
Liofilizati 5,38 £0,02 2,14 £0,03 94,04 +0,24 178,38 £1,59 516,09 42,7 | 1,161 0,056 | 107,01 £2,72

Rezultatele obtinute de pulberile realizate prin metoda de liofilizare definitd de conditiile
revendicate, demonstreazd cd pulberile de leurda ecologica liofilizatd au obtinut valori foarte
bune ale indicatorilor de calitate comparativ cu cele ale pulberilor de leurda uscatd natural: pH
5,38 v/s 5,45; aciditate totala titrabila 2,14 v/s 3,00; substanta uscatd totala 94,04 v/s 90,80;
continutul 1n acid ascorbic 178,38 v/s 13,14; continutul in polifenoli totali 516,09 v/s 665,46,
activitatea antioxidanta 1,161 v/s 1,873 si continutul total de flavonoide 107,01 v/s 124,73,

Continutul de vitamina C este mai mare cu 13,57 ori in pulberile liofilizate de leurda,
comparativ cu cele obtinute din leurda uscatd natural. Se poate afirma ca tehnica de liofilizare
aplicatd mentine o concentratie ridicatd de substante bioactive in pulberi astfel ca poate fi luata in
considerare pentru obtinerea de alimente functionale.

Tabelul nr.5. Efectul aplicirii metodei revendicate asupra continutului de pigmenti la
leurda ecologicd conform exemplului nr. 2

Proba Tipul de Clorofila a (mg/100 g Clorofila b (mg/100 | Clorofila totalii (mg/100 g | Carotenoizi (mg/100
procesare produs) g produs) produs) g produs)

Urzici Liofilizata 520,67 £8,21 198,11 £1,,98 718,78 £12,70 1938,95 £10,80

Leurda Liofilizat 506,16 £2,15 185,14 +4,52 691,29 +6,64 1930,86 £1,56

Din rezultatele obginute se poate remarca faptul cid metoda de liofilizare mentine un

continut ridicat de pigmenti clorofilieni si in pulberile obtinute din leurda, similar cu cel observat
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in pulberile de urzica, ceea ce se va regasi in parametrii de culoare atat pentru pulberi, cat si
pentru produsele alimentare inovative. Metoda de deshidratare prin liofilizare poate fi
recomandata pentru astfel de tipuri de probe deoarece se mentin proprietdtile de culoare specifice
materialului vegetal proaspét, in acest caz culoare verde caracteristica.

In cazul continutului de pigmenti carotenoizi, concentratia acestora inregistreaza valori
similare cu cele obtinute de pulberile de urzicé ceea ce contribuie la cresterea valorii nutrifionale
a acestor tipuri de pulberi si valorizarea materialului vegetal utilizat, precum si la valoarea
activitagii antioxidante.

In concluzie, din punct de vedere al continutului de pigmenti clorofilieni si carotenoizi,
liofilizarea poate reprezenta tehnica de deshidratare cea mai recomandata pentru obfinerea unor
pulberi utilizabile 1n calitate de coloranti alimentari, cu proprietafi nutrifionale imbunatagite.

Tabelul nr.6. Efectul aplicarii metodei revendicate asupra continutului de elemente
minerale al leurdei ecologice conform exemplului nr. 2

Proba Tipul de Na Mg K Ca Fe Mn Cu Zn Mo
procesare | (mg/kg) | (g/kg) (g/kg) (g/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
Uscata 1401 | 0208 | 3,710 0,815 23,95 3,87 1,13 2,69 0,14
Leurdi natural
Liofilizats | 10024 | 1488 | 26544 | 5830 17138 | 21,713 8,08 19,25 1,00

Rezultatele obtinute de pulberile realizate prin metoda de liofilizare definita de conditiile
revendicate, demonstreazd ca pulberile de leurda ecologica liofilizata au obtinut valori foarte
bune ale continutului de elemente minerale comparativ cu cele ale frunzelor de leurda uscata
natural: Na 100,24 v/s 14,01; Mg 1,488 v/s 0,208; K 26,544 v/s 3,710; Ca 5,830 v/s ,815; Fe
171,38 v/s 23,95; Mn 27,73 v/s 3,87; Cu 8,08 v/s 1,13; Zn 19,25 v/s 2,69 si Mo 1,00 v/s 0,14.

Pulberile de leurda liofilizatd au un continut ridicat de elemente minerale, atat
macroelemente (Ca, K, Mg), cat si microelemente (Fe, Mn, Mo, Zn) ceea ce le recomanda ca
aditivi alimentari/coloranti ce pot creste valoarea nutritionald a produselor inovative in care sunt
incluse.

Lipsa metalelor grele, o caracteristica esentiald pentru produsele ecologice, confirma
valoarea deosebitd a pulberei obtinutd din frunze de leurda liofilizata si poate fi utilizata in
produse alimentare ecologice.

In concluzie, pulberea de leurda ecologica obtinuta prin liofilizarea definita de conditiile
revendicate, poate fi recomandatd atat ca aditiv alimentar, cat si colorant natural deoarece sunt
menfinute proprietdfile nutritive precum confinutul in acid ascorbic, elemente minerale si
clorofila, care imprima culoarea verde intens.

Datele experimentale de mai sus demonstreaza existenfa unui efect tehnic nou aparut in
urma aplicarii tehnologiei revendicate prin prezentul brevet.
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Metoda de liofilizare pentru obtinerea de aditivi si coloranti naturali din plante
ecologice

REVENDICARI
1. Metodi de liofilizare pentru obtinerea de aditivi si coloranti naturali din plante ecologice,
de exemplu din leurda si urzica, constituita din urmitoarele etape: a) Recoltarea manuald pe vreme
uscatd a frunzelor si lastarilor, prin tdiere, nu smulgere inainte de perioada de inflorire, b) Asezarea
frunzelor si lastarilor in ladite de plasic sau carton fara a le tasa, si ferite de razele soarelui, ¢) Incarcarea
laditelor in mijlocul de transport, d) Transportarea la depozit a laditelor cu frunze si lastari cu vehicule
izoterme, in cel mult 24h de la recoltare, e) Descércarea si receptia laditelor cu frunze si lastari din
mijlocul de transport, f) Spélarea frunzelor si lastarilor cu apa de la robinet in 2-5 repetitii in functie de
incarcaturd (praf, nisip, etc), g) Zvantarea in aer a frunzelor si lastarilor ecologici pentru maxim 1-2 ore,
h) Cantirirea si ambalarea a 25-50 g, frunze si lastari ecologici, in caserole cu capac cu volum total de
500 g, i) Congelarea imediata pentru minim 24 h la temperaturi scazute cuprinse intre -24°C...-80°C, j)
Ricirea rafturilor liofilizatorului la -24°C...-80°C cu 2-5 ore Inainte de liofilizare, k) Pornirea
liofilizatorului si setarea programului de lucru care incepe cu incdlzirea pompei de vid pentru 15-20
minute, I) Inchiderea valvelor de presiune si de evacuare apa, m) Introducerea rafturilor ricite in primele
minute (maxim 15) de la pornirea programului de lucru, n) Indepirtarea capacului si introducerea
caserolelor in liofilizator in maxim 20 minute de la pornirea programului de lucru, o) inchiderea etansa a
liofilizatorului, p) Liofilizarea principald la o depresiune 0,4-1,0 mbar pentru o perioada de 44-70 ore,
temperatura raftului la sublimare intre 0-25°C, temperatura din camera de condensare de -55°C....-85°C,
q) Cantarirea caserolelor cu probe dupa liofilizare, r) Maruntirea lor la 7000-9000 rpm timp de 5-20
secunde pand la forma de pulbere cu dimensiunea particulelor intre 20 pm si 1000 um, s) Ambalarea
pulberilor ecologice in tuburi sau pungi cu zip din plastic, t) Depozitarea acestora in loc uscat, ferit de
caldurd si umezeala pand la 2-3 ani, u) Utilizarea pulberilor ecologice ca aditivi si coloranti alimentari
naturali in produse inovative si alimente functionale.

2. Produsul realizat in urma apliciarii metodei liofilizare din revendicarea 1 plantelor de
urzica, avind orice forma fizici, de exemplu dar nu numai de pulbere de urzici cu continutul de
substantd uscata totald de 97,96+0,64%; compozitia nutritionala de 131,41 £13,14 mg/100 g produs
pentru acidul ascorbic; 900,86 £7,33 mg GAE/100 g produs pentru continutul de polifenoli totali; 3116,42
+69,0 mg echiv. catechin/100g produs pentru continutul de flavonoide totale; 7,743 +0,42 mM equiv
Trolox/ 100 g produs pentru activitatea antioxidantad; 718,78 +12,70 mg/100 g produs pentru clorofila
totald; 1938,95 +10,80 mg/100 g produs pentru carotenoizi i un continut de elemente minerale de
143,79 mg/kg pentru Na; 1,945 g/kg pentru Mg, 3,069 g/kg pentru K; 20,435 g/kg pentru Ca; 97,28
mg/kg pentru Fe; 31,09 mg/kg pentru Mn; 10,41 mg/kg pentru Cu; 18,19 mg/kg pentru Zn; 1,57 mg/kg
pentru Mo.

3. Produsul realizat in urma aplicirii metodei de liofilizare din revendicarea 1 plantelor de
leurda, avind orice forma fizici, de exemplu de pulbere de leurda cu continutul de substanta uscati
totala de 94,04+0,24%; compozitia nutritionald de 178,38 +1,59 mg/100 g produs pentru acidul
ascorbic; 516,09 £42,7 mg GAE/100 g produs pentru continutul de polifenoli totali; 107,01 +2,72 mg
echiv. catechin/100g produs pentru continutul de flavonoide totale; 1,161 £0,056 mM equiv Trolox/ 100 g
produs pentru activitatea antioxidantd; 691,29 +6,64 mg/100 g produs pentru clorofila totald; 1930,86
1,56 mg/100 g produs pentru carotenoizi i un continut de elemente minerale de 100,24 mg/kg pentru
Na; 1,488 g/kg pentru Mg, 26,544 g/kg pentru K; 5,830 g/kg pentru Ca; 171,38 mg/kg pentru Fe; 27,73
mg/kg pentru Mn; 8,08 mg/kg pentru Cu; 19,25 mg/kg pentru Zn; 1,00 mg/kg pentru Mo.

4. Utilizarea produsului pulbere de urzici obtinut conform metodei de liofilizare din
revendicarea 1 si revendicirii de produs 2 in scopul realizirii de suplimente nutritionale, de
alimente functionale, de aditivi si coloranti alimentari ecologici.

5. Utilizarea produsului pulbere de leurda realizat conform metodei de liofilizare din
revendicarea 1 si revendicarii de produs 3, in scopul realizirii de suplimente nutritionale, de
alimente functionale, de aditivi alimentari si coloranti alimentari ecologici.
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