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MEMORTI & ) DESCRIPTIVA

para una patente de Invencion, per veinte ailos, por: " Progce -
dimiento de extraecidén de Agar-agar de las algas marinas por
predifusidn y percolacidén doide tamponada = a favor de la Se -
filora, Doila Simone Tiersonnier liala, Via. de Loureiro; residente

en Lisboa -Portugal- Av. Antonio Augusto d'Aguiar, 66 22 izg.

¥l presente invento se resiere a un procedimiento
industrial de extraccidn de Agar-agar o Gelosa de las alges

marinas de los géneros Gelidium, Graciloria, Ahnfeltia, Ptero-

eladla, y otros Rhodophycease, gue par su senclllez y rédpidez
pe rmi te éumentar considergblemente la capeoidad de mmodusceidn
de una baterle de extractores, al mismo tiempo que reduce en

une propOrcidn mﬁy elevada los gastos de instalegidn y de pro -

duceidn.

En el procedimiento norteamericano clésico de ex -
tracoidn de sgar-egar, de las algas marinas, se obtlene por

coccibn prolongade de las algas sencillamente lavadas, un ex -
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traecto bruto que, al lado del polisaecorido, contiene una gran
proporeidn de impurezas tales como elorofila, xantofila, grotef-
nas, azdgcares, éales, minerales, ets. Dicho extracto es turblo,
de eolor pardo»verdoso y de olor desagradable. No puesde ser utii
1izédo como tal, excepto en unas pocas aplicaciones sin gran
interds como la sdulteracidén de los jabones baratos; pero en
regla general, tiene que ser sometido & purificecidn.

En el procedimiento japonds cldsico, las algas se-
someten previamente & un proceso de degoloracidn pgrcial por
el sol, haciendo &l ternar humedificaciones por agua blandae y
desecacliones en €l sol. Sin embargo, el extraagto obtenido de
las elgas as{ blangusadas no resulta mds puro que el extracto
norteamericano; s0lo es algo mds pdlido, pero en cambio el gel
obtenido del agar-agar as{ fabricado resulta méds blando, debi -
do al proceso de hidrolisis que tiene lugar como consecuenoia
de la himedificacidn con agua blanda.

La purificacién dél extracto bruto se realiza, en
el procedimiento japonés, por congelacién del extracto, sepa -
racién de la fibre descongelads y lavado de esa, mientras que
en el procedimiento nortesmericano, el extracto bruto se some -
te primero.a adsorcidn por carbono activo, seguida de filtra - -
0idn a presidén con adicidn de adyuvantes de filtracidén y & con-
tinuacidn se congela, se tritura,.se descongela, y por fin se
dializa el gel. ‘

Ambos procedimientos exigen numerosas manipulaciones.
Especialmente el procedimiento nortesmericano resulta compli -
cado y largo, necesitdniose numerosos asparatos y ocantidades
importantes de productos relativamente costosos.

Por lo que a la extraceidén se refiére, ambos proce=

dimientos tienen otros inconvenientes, & saber: en el procedi-
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miento norteé,mericano, la duracidn de la mismes exige 26 horas,
y en el procedimiento japonés la hidrolisis excesiva del poli =
sacorido ocasionade por la adicidén de &dcido acético o sulfdrico.

El presente procedimiento suprime todos estos incon -
venientes y permite obtener directamente, en pocas horas y con._
80lo un extractor, o una bateria de los mismos, un extracto pu_
ro, transparente, dando lugar a un gel incoloro u opalescgente,
de baja concentracidén en sales y que para la mayoria de laes apli-
caciones corrientes no necesita purificacidén alguna. Ademds rei-
sulte fdoil reguler las propiedades del egar-agar obtenido de
une manera muy exacta y constante, pasra obtener geles mds o me -
nos duros segin las apliceaciores. '

Del punto de vista econdmico, las ventajes del pro -
cedimiento se traducen por un gosto de mrimer establecimiento
y un costo de fabricacidn muchfsimo mds reducidos. Aplicado en
une instalacidn existente, permite sumentar considerablemente
la capacided de produccidn y reducir el precio de gosto.

El procedimiento es basado sobre los principios y
observaciore s siguien teg s

1. -~ En regla general, resulta méds fdcil y mds eoo. -

némi co extraer una sustancia pura de un sustrato, por un trata-

- miento adecuado, gque purifigcar un extractb obtenido en estado

impuro.

2 = Para poder extraer directamente la sustancia
pura, conviene eliminar previamente del sustrato la mayor can -
tidad posible de impurezas ¥ esto en condiciones que eviten
cualguier pérdida o degradacién de la sustancla.

3. = En el caso particular del sgar-agar, se trata
de extraer de las algas un polisacorido de propiedades defini -

das gue existe en las membranas celuleres de ciertas algas en
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estado derpolisacorido insoluble pero que, por hidrolisis, pue -
de ser liberado en forma soluble en caliente. EL polisacorido
va acampefiado de pigmentos, protefnas, azdscares, sales, etc.,

que conviene eliminer sin solublilizer prematuramente el polisa -

.ecorido, ni degradarlo.

Una de las observsaciones fundamentales del pre sente
invento es que el sumento de la concentracién salina y del pH
del medio haste una alcalinidad moderada impide la hidrolisis,
mientras que une disminucidén de los mismos factores la favore;
ce, siendo el efecto anti-hidrolitico de las sales mucho mée
margedo en medio alcelino que en medio deido.

Bs as{ qué resulta perfectamente posible saneter las
algas agari{feras e une predifusidn pér ebulliecién prolongade
en una solucién de sal comin a una concentracidén del érden del
5 por ciento o sencillamente en agua de mar elocalinizando con
carbonato sddico u otra sal alcalina a un pH del 4rden de 9,
sin provocar pérdids ni degradacién aprecibbles del polisaco -
rido. Se observa una difusidn intensa de todas las sustancias
solubles gontenidas en les algas y al cabo de unos 60 minutos
de ebullicidn se obtiene un caldo moreno Oscuro, casi negro,ma;
ladorante que se tira a la alcanterilla.

las alges purificadas por esta predifusidn se some -
ten & lavados repetidos con agua dulce para eliminar completa -
mente la solucidn alecalinosalina. |

Pare consegulr una extraccién rdpida y un producto
de ceracteristicas fptimas, controlados y econstantes, es in =
dispensable llevar la hidrolisis del polisacorido en medio dai_
do, pero con un pH exactamente graduado y estabilizado, lo que
es posible solsmente con ciertos decidos orgénioos;

El estudio profundizado de la solubilidad hidrolf -
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tica del agar demuestra que este procede por escalones sucesi =~

vos que corresponien probablemente a una despolimerizacidn pro -

gresive g irreversible del polisacorido.

bgte, primeramente insoluble, dd lusar a medide gue

ve progresando le hidrolisis, primero a un gel transparente muy

consistente y eldstico vero de diffeil y a veces incomplete re-

disolusidn y luego & geles opalescentes de resistencia y elds -

tigidad decreeientes, hasta llegar a la fluidez completa.

lLa zona de pH en la cual se cumplen, a la temperatu -

re de ebullicién y a presidén normal, todas las etapas de la hi -

drolisis es estrecha. Se sitda entre 2,5 y 4,5 importendo para

la callided de los productos no salirse de estos lfmites. Mds

bajo el pH, cuando més rapida la hidrolisis, llegando al extre-

mo que con alges del género Gelidium corneum, al PH 2,7 y & le

presidén atmosférice, se puede llevar a cabo la extracoeidén con

un rendimiento inme joreble en 20 minutos.

Ie neces idad de controlar exactame nte el pH durente

toda la duracidn de la extraceidn, unido a las considersciones

de economfa del procedimiento, conducen 1dglcemente a la elec -

¢idn entre los dcidos suficientemente faertes para bajar rdpi -

damente y con poca cantidad el pH al nivel conveniente, los

que aseguran un méximo de tamponamiento en la zona critica.

Importea evitar un deido demasiado fuerte cue podrfe provocar

en la masa de las algas, una acidificacidn local excesiva asi

como oscilaciones molestas en el trenscurso de la extraccién,

debido a los pequefios fragmentos de calcario cue queden siem -

pre adherentes a las algas, & pesar de todos los lavados. Por

el contrario, un dcido demasiado débil exigirfa cantidades ex -

cesivas,

Como se ha dicho ya, los dcidos inorgédnicos, en per -
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ticuler el sulfdrico, deben ser descartados por 10 menos si se
utilizan solos, por dar lugar a un pH demasiado bajo y & un cru-
ce excesivamente bruseo de la zona critica.
_Entre los doldos orgénicos corrientes, tales gomo

el deido acétigo, el decido oftrieo, el dcido oxdlico, y el dei -
do tartdrico, es este dltimo que resulta el mds e¢émodo y gene -
ralmente el més econdmico. Permite conseguir rdpidamente y son
pe quefias cantidedes el DPH 4 por neutralizacidn de las bases
contenidas en el sustrato, constituyenio luego las sales tartd -
ricas formadas y el dcido libre un taupdn entre los pH 3 y 4,
de manera gue el ajuste del pH al nivel deseado entre estos ¥l -
timos exige solamente pequeilas cantidades adicionales de dcido
y que, una vez ajustado, el pH se mantiene relativamente esta -
ple durante todo el prooceso de extraceidn, lo gue importa con =
trolar con regularided mediante indicadores adecumdos, o me jor,
por medida electromdtrioa. |

Para consegulr una uniformiszacidédn rdpida del pH en
tods 1a masa de las algas y dado el caso gue el deido no se de-
be . afladir de una vez 8l agus antes de porerlo en contacto con
las algas, es importante realizer una agltacidn de les algas,
0, 10 que resultd mds prdotico, una ociroulecidn del 1fquido ex -
tractivo. Esto se podréd conseguir en.lias me jores condieiones
hecienio filtrar el l1iquido a travds de las algas y volviendo
a verter el 1fquido escurrido encima de la masa de algas. Se
reel iza as! una percolacidn continua que ademds de uniformizar
répidamente el pH después de cada adicidn de docido, favorece
mucho el progeso extractivo y, como se indicaréd a continuacidn,
la filtracidn continua del extracto.

No existe inconveniente glguno en trabb.jar eon pre -

sidn lo que azcelera todavfa el proceso extractivo o, menteniendo
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la misume duracidn, permite trebajar a un pH 1igeramente més
elevado con el consiguiente‘ ahorro de dcido.

Si se guiers conseguir un sgotamiento total de las
glgas y al mismo tiempo una concentracién méxima del extracto,
tampoc'o exié;;e incomveniente slgunc en proceder a variass ex -
tracciones seriadas, aungue €l rendimiento de la misnas apenas
justifioa mds de tres extracciones. Ln este caso, lo més conve-
niente serd transvasar el extracto obtenido por la hidrolisis
por agus 4olda de algas ya extrafdas una vez, a un segundo per-
colador gue se encuentra cargado con algas sin extraer pero
que han sido sometides a la predifusibn y & los consiguientes
lavados. En esta extraceidén se volverd a ajustar el pH del ex -
tracto al nivel conveniente.

Un tercer punto fundamental del procedimiento con -
siste en la filtracidn del extracto. Como ya indicedo la pre =
difusidn alealinosalina de las sdlgas antes de su extreccidn,
permite obtener, en buenas condiciones de trabajo, un extracto
bruto incolore o casi incoloro. Sin embargo, puede ocurrir gue
el galificarse el extracto, aparezcan unas manchas gris verdo =
S0 que se deben a la floculacidén de una susﬁensiép coloidel de
clorofila o xantofile. Ademds, al colar el extracto, suele lle-
varse troeitos de alga. Importa eliminer estas impurezas por
filtracidn y se ha comprobedo gue el mejor filtro y el més of -
modo, 1o ofrece la trama celulésica constitufde por la filtra -
cién de las primeras fracciones del extracto. Aunque esta £il -
tracidn se pueda realizar fuera del extractor resulte mds prdc ~
tico y eficaz efectuarla el mismo extractor a travéds de la ma -
sa de las algas extrafdes o todavia en curso de extraceidn,’

10 gue. se consigue automdticamente y de manera repetida por

el sistema de percolacidn, indicado anter iorme nte.
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El extracto obtenido en tales condigciones puede ser
sometido a desecacién direcﬁa, por ejemplo en un desecador de
¢ilindro, dando luga.r' e un agé.r en escamas gue es perfectame nte
aceptable para la mayorfa de las aplicaciones ¥y pﬁede sostener
la comparacién con los me jores prodnctos del mercado. También
se puede desecar en fibras después de gelifiocar. Solo para cler-
tas aplicaciones en las cusles se exige una ausencia total de
color, oior o seles, interesa smeter el extrasctoc a un proceso
de purificacidén perc de todos modos resulte innecesario tratar -
lo por csarbdn activo, siendo suficiente, por ejemplo, la conge-
lacidn para obtener un agar-agar absolutamente blanco y de in -
mejorable calidad,

A continuacidn se da un ejemplo de fabricacidn que
hard més clare ra aplicaci én industridl &l presente invento
sin limitarilo.

Ejemplo. - 50 kgs. de dlgas secas .del género Egli;

dium Corneum se lavan & chorro ¢on agua, gque puede ser agus de

maer, paras eliminar la arena u otras impurezas gque pueden rete .
ner. & continuscién se ponen en un depésito con 600 litros de
agua de mar o 600 litros de agua ssalade al 5 %, en los cuales
se vierten unos 6 kgs. de carbonato sédico. Por inyeceidn de
vapor se mantiene & una hora de ebullician y & continuacidn se

evacua el csldo negruzco obtenido y se someten las alges a le -

-vados répetidos e chorro con sgue bdlande hasta que salga el

agua, completamenfe clara.

En un percolador edecuado. ge vierten sobre las al -
gas limpias y cuyo color ha pasado del rojo oscuro al verde,
600 litros de agua, de ser posible agua de condensacidn o des -
ionizada, y se efectda una percolacidén a ebullicién cuya dura -

cidn depende del pH elegido y este a su vez, de la calidad de
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egar-agar que se pretends obtener. Para un agar corriente se pue-
de efectusr por ejemplo uns percolacién de 40 minutos a pH 3,5
que se ajusterd mediaente la conveniente adicidn de una solucién
de dcido tartérico al 10 por cien.

Terminada la extraccidn y despuds de asegurarse de
las cegl idades del extracto por toma de muestras, se procede &
la colada del extracto que he quedado automdticamente filtrado
por su paso repetido a travds de la masa de las glgas. Se ob -
tiene asf{ unos 500 kgs. de extracto que con?endrén unos 10 kg.
de ager 0 mds.

Isa parté del extracto que se gueds detenida por las
glges puede ser recuperada por presidn de las mismas o por una
segunda extraccién con sgua acidulada, de no ser que se traba -
Je por extracciones seriadas en dos percoladores, en cuyo caso
el extracto obtenido en las segundas extracciones de les algses
es el que se utiliza en luger de sgus, para realizar las prime -
ras extracciones, consiguienio asi un agotamiento casi comple -

to de las slgas y un extracto de la méxima concentracidn.

N 0 T A

Egta patente, consta de las siguientes reivindios -

ciones:

1. - Procedimiento de extraccidn de Ager-sgar de
las algas marime caracterizado porque €stas se someten a una
difusidén previa o predifusidn, en solucidn alcalinossalina en
caliente, con el objeto de eliminar la mayor parte de las im -

Purezes tales gomo clorofila, proteinas, azﬁcares, sales y
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andlogos, sin que intervenga la solubilizacidn del polisamcorido.

2. - Procedimiento segin la reivindicacion: - anterior,
carscterizado ademds porque la predifusién de las alges se pue =
de efectuar indiferentemen'be con agua de mar o con agum salada
con sal comdn, ligeramente &lcelinizadas con cual quier sal al -
calinea. |

%, - Procedimiento segun las reivini icaciones anteiio-
res, caracgterizado ademds porgue después de haber sido sometidos
a predifusidn, en una sclucidn alcalinosalina en caliente y de
heber sido lavadas sbundamente oon.agua, las algas agafiferas
gse someten a la extraceidn del agar-agar pof hidrolisis decids
controlada en una solucién de deido ongéniqo y de sus sales, ac -
tuando de tampdn entre los pH 2,56 ¥y 4,5 a la temperatura de
ebullicidn, conbo sin presidn.

4. = Prdoedimiento'segdn las reivindicaciones ante -
riores, caracterizadb ademds poroue la extrageidn del agar-agar'
por hidrolisis deide controlada puede efecgtuarse sobre las &l -
gas frescas o sobre algas ya extrafdes, una o varias weees y
son agus acidulada por un deldo orgdnico o con un extresto ob -
tenido en la extrasccidn de otra partida de algas y ajustando
al pH conveniente por un doido orgénico.

5, - Procedimiento segun las reivindicaciones ante -

4riores y caracterizado sdemds porgue el dcido orgdnico utili -

zado para ejustar y estabilizar el pH al nivel.conveniente y

- metusndo de tampn con sus sales, puede ser preferidamente el

dcido tartédrico.

6. = Procedimiento segun las reivindicaciones ante -
riores carscterizado ademds porcue el gcido orgdnico puede ser
sustituido en parte por un decido inorgdnieo tal como el deido

sulfdrico, eon tel cue le cantidad del mismo seas insufi giente
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para gue el pH de la solucidn pase de 4 por debajo y deje al
dcido orgdnico- le posibilidad de amctuar, en equilibrio eon sus
seles, como tampdn estabilizante del pH en la zona 4 - 2,5.

7. = Progedimiento segin las reivindicaciore s ante -
riores caracterizado ademés porgue el extracto de ager-agar ob -
tenido se somete a filtracidn repetida & través de la misme ma -
se de algas extrafdas o en curso de extraccidn.

8. - Procedimiento segin las reivindicacioms ante -
riores, cafacteiizado ademds porque la extracecidén deida eontro {
lade y la filtrecidn repetida del extracto se pueden conseguir
en condiciornes dptimas y en un mismo aparato, DPor percolagién
continua del 1fguido a través de la masa de algas, pudiendo rea-
lizarse la ecirculacidn del lfguido por cualguier disposi$ivo
gonocido tal como una bomba, un eyeotor de vapor u otro.

9. - Procedimiento segdén las reivindicaciones ante -
riores, caracterizado porque el extracto suficientemente elsaro,
transparente y puro asi obtenido se somete & la desecacidén ai -

recta en estado fluido,en caliente, 0 en estado de gel, sin gque

sea preciso someterlo a ebBsorcién, decoloracién, congelacién,

u otros procesos de purificacidn.

10. - Procedimiento de extraccidn de Agar-sgar de
las algas marinss por predifusién y percolacidn deide tampona -
da. - '

Segin se deseribe y reivindica en esta memoris des -
eriptiva. |

Consta esta memoria descriptiva de once hojas, fo -

ligdas y escritas a mdquina por uns sola de sus cares,

Medrid, a 15 Marzo de 1950. =




	Bibliographic data
	Description
	Claims



