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HMEMORIA DESCRIPTIVA
peara solicitar
PAENTE DE I VELECIOY
en
ESPALKA
por VEINYE afios
& nombre de N.V. PHILIPS?GLOEILAMPENFABRIEKEN, emtidad
holaniesa, e stablecida en Eunasingzel 29, Eindhoven, Holands,

por:

YHETODO DE FABRICACION DE UNA SUSTAHCIA NUZITIVA PULVERU-

LENTA A BASE DE IIT:ADOM

[

Es sablido gue los higados ge mamiferos, por ejemiio
de vacas o ballenas o de peces, por ejemplo los de los tibu~
rones, peces-egpada, cabailias y tonlnas son ricos en materia
nutritive valiosa, néds en particular la vitamina A.

Consecuentemente, losg referidos Srgenocs han sido tra-

tadoy en escala comparativanente grande para obtener; erre

.
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otros aceites con contenidc de vitanina A y también neterie
nutritive,

La escasa estabilidad de la vitanina A en esta
materia nutritiva generalmente se atribuye 2 la oxidacidn por

el aire, mientras que la presencia en las células del hfsado

une influencie detrimental.

Con el fin de aumentar la qurabilidad de los hi-
sados pulverizados sescos, nds en particular de las vitaminas
inclufdes en los mismos, se ha sugerido ya someter los higa-
dos molidos a una etapa de extraccién con agua tibia y de se-
car el residuo de extraccién a la temperatura méa baja posible
en vacio.

La estabilidad comparativanmente elevada de este
producto se gebe, presunibvlemente, a la presencia de antioxi-
dantes naturales en el residuo de extraccibn, y se cree que

no se gebe a lu accidn de la lecitine, conpuesio que tambidn

estéd presente en el hizsado (patente norteamericana Ne 2,375,501)

Taznbién es sebido que la durebililad de hf{sedos
de pescado nolidos que contienen vitamina y poco o nedn ge
aceite, que puede ser eliminado féciliiente por el méitodo ge
extraccibdn o el método de compresibn, puede awentarse al
nezclarse los hfmdos molidos con un material vegetal pulve-
rizado seco. L& estubilided de esta materia nutritiva podria
aumentarse ain mds al cubrirse las particulas con una capa
delsada de un coloide protector, tal como la elotina (paten~

te holandess i€ 65,521).

e,
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Si bien como resultado de estas medides aunenta la
durabilidad ge la viteminz A contenida en hizados secados con
respecto a la oxidacibdn al aire, la solicitante ha encontrado
que es aconseojavle mejorar la gqurabilidad ge polvos ge hisa-
o estabilicados contra la accidn de mezclas minerales o con-
centrados de protefna que Focilitan la oxidacidn ¥ que en 1la
préctice generslmente son mezclados con los referidos polvos
de higzado, ‘

Le solicitante primeramente sostenfe la creencia que
una solucidn satisfactoria podrfz encontrarse al nezclarse
enti-oxidantes sintéticos con los polvos, usando por ejemplo
2,2-petilene-bis~4-metil 6 butilfenol terciario (llamado a
continuacibn ionol) o H,l'sdifenil parefenilene—-dismina (1lla~
nada & contiimacién D.P,P.D.). Si bien se encontrd una dura-
bilidad aumentada de los polvos<;e i ‘ado resvliantes al ser
mantenidos al aire, se enconitré que la proteccibn losrada
ere Insuficiente sl los polvos ge hi ado eran mezclados con
nezclasg de minerales o con forrajes.

Asi, se ha encontrado que un polvo de hfzado seco
fabricado de 1050 ;r. de i ado molido, gue contenfa 400 ;r.
de substancia seca y al cual se ha agre;ado T30% de ionol o
15% de D.P.P.D. (porceriejes ctlculados con respecto a la
cantidad én peso del alcchol de vitamina A) ¥ que luego fue-
ron mezclados en estado seco con una mezcla de minerales en
una relzecidn de 1 : 200, despuds de haber sido mantenidos du-
rante 1,5 meses al @ire con una hunedad relative de 75%, to-

davia tenfen un contenido de vitanina A gque era solamente
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14% y 41%, respectivamenic 48l contenido de vitanina A. Una
disminucién similar del conienido de vitamina A se verificd
cuendo el polvo de hiado fué nezclado con un forreje, En dos
polvos ge hf.;ado, a los cucles se agresaron los enti-~oxidan—
tes como tales, es decir yue no fueron mezclados con minera-—
les y lo sinilar, el contenido de vitamine A despuds de un
almaceremiento de 1,5 meéses, todavia era 84 y T9%, respec—
tivemente, Gel contenido origzinal.

Se ha encontrado ahora que polvos ge hizado que
son comparativamente resistentes a minerales y forrajes pue-
gen fabricarse al disperserse los hilzados pulverizados en
vna solucibdn acuosa gue conbiene un coloide ~elatinizable,
por ejemplo pectina, o alblmingfales couno la gelatina, al-
blmina y tembidn cartohidratos, y stratando luezo esta disper-
sién para POTRBY vartfculas sblides pequefias y seces,

Para llevar & cabo el método de acuerdo con la
pregente inveucibn, puecen usarse himdos de meniferos v de
pescado. Los hi.mdos ge bacalao, ballena y toninas han re-
sultado muy adecuados, Los higados puesden ser itriturados en
nolinos de nuchos tipos distintos.

De acuerdo con la presente invencidn, tauto los
hizados molidos como el juso de hi:iedo obtenido (un 1f{quido
acuoso) y los higados pulverizados, cuyo juso de hissdo ha
sido separedo por filtrado, pueden dispersarse en la solucién
acuose de un coloide zelatinizeble y carbohidrdtos,

Pueden usarse distintos métodos ya conocidos para

gecar la dispersién acuosa pora sormar las particulas sélides,
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Por ejemplo, puede usarse una dispersibén acuosa tibie liquida
gue contiene tal cantidad de un coloide zelatinizable que
ls aispersibn se torna sblida a qemperatura smbiente, Esta
dispersibdn luego es pulverizeda en un acelte que no se mez-
cla con la misma, por ejesplc un aceite vesetal o animal
t8l cono aceite de araquis, aceite de soja, 2ceite castor
0 aceite de arenque. Las particulas se coagulan despuds de
su formacibn y pueden recogerse de una manera simple y, si
fuera gesezble, pueden ser secaces. La etzpa de secado puede
llevarge a cabo, por ejenplo extrayendo las particulas reco~
sidaes con un 1fquido extractor de azua, por ejempo etanol,
netanol, prbpenol o acetona,

Para secar un lfquido acuoso que contiene gela-~
tina, en el cuael estd dispersado un aceite que contiene vi-
tanina A, la patente estadounidense ne 2,218,592 describe
un'procediniento adecuado. Como alternetiva, las partfculas
pueden secarse en un chorro de aire celiente o sobre planchas
calientes,

Un método muy ventajoso es aquel, en el cual la
suspensién de particulas de nfimdo es pulverizada en un gas‘
caliente, con el resultado de que las gotites, immedietanen-
te despuds de haverse formado, se secan y forman pequeiias
particulas sblidas.

La pulverizacién de un liquido acuogo que con-
tiene gelativa o pectina y en el cual estd dispersado un
aceite que contiene vitmiina A, en un zas calilente estéddes-
cripta en la solicitud de petente holandesa Acta 157.829 y

en la patente briténica ne 657.579.
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La estabilided del polvo finalmente obtenidb puede
sumentarse ain al agregarse a le suspensién de particulas
de nhfigado que deben ser secadas, uno o més anti-oxidantes,
por ejemplo ionol, D.P.P.D. 0 sinergéticos, por ejemplo
lecitina, écido citrico o ligantes metdlicos, tales como
sel es alcsdlinas de dcido etilen-diamina tetra-acético.

EJEVPIOS::

Higados de pescado son molidos en una picadora de
cerne y la pulpa obtenide es molide haste slcanzer una fi-
neza mayor en una trituradora del tipo Kenwood. Luego, se
agrege a la pulpa de higado la misma cantidad en peso de
una solucidn acuosa de gelatina, un carbohidrato y también
una solucién benzdlica de un anti-oxidente, un sinergéti-
co y un ligante metélico.

La dispersidén asi obtenida fué homogerdzaeda Qurante
un minuto, con el remultado de que d temafio de las parti-
cules de la fase heterogénea varia entre 1 y 20 micrones.

Este dispersidn fué atomizade o pulverizade a través
de una abertura angosta de 3 mm de & émetro a una presidn
de 1,7 kg por cm2 de un secador & pulverizacién, siendo la
temperatura de admisibén del aire seco entre 100°C y 160°¢C
mientras que la temperatura de selida variaba entre 652C
y 76¢C. El porcentaje de substancia seca en la dispersién
pulverizade, antes de la pulverizacibn, era aproxi medamente
25%.

Le Teblea I indice la composicidn del polvo obtenido

por pulverizacidn para tres dispersiones. La Tabla II con-
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tiene algunocs otros datos. Las figuras se refieren tan-

to a los constituyentes anhidros como al producto final

enhidro. Las figures indicen la cemtided en peso de la

substancia contenide en 100 gr. del producto seco final.

TABLA I

I 11 ITI
Polvo de hizado sesesescsvsnsoaes 18,2 16,1 717,9
Ionol seveveccnscccrssnsnsssssess 2,83 - -
Porcentaje en peso de ionol cdl cu-
lad sobre la centidad en peso de
alcohol de vitamina A, expresado en
% eeevsesssossesacesessssansesssse T30 - -
DePePaDe veoscssocesescosssonssccnne = 0,075 0,047
Centidad par peso de D.P.P.D. calcu-
lado sobre la cantidad en pesoc de
alcohiol de vitamina A, expresado en
% geerescessccssscrnccrssecsccces = 28% 16%
Gelating cseeesecssconccaveccscscoen 29,4 31.- 31.~
GlUCOSE ssvsvsssssscssosssssssocs 44,3 47,2 45,6
NogHPOs cecsvscecccscescccssccsns 2,63 2,77 2,5
Na HyPOy eocecsreconescesansennes 2,2 2,38 2,12
Acido cItriCOo svevessscncassacnns 0,11 0,125 0,1
Sel sédica de 4cido etilene-diami-
na tetre-~acédtiCo seessccoscscccce 0,33 0,35 0,3
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TABLA II

Porcentaje de Substancia seca

de la substancia entes de la 29% 27% 29%
pulverizacién,
Resultado del andlisis 8prox. aprox.  eprox.

Contenido de grasa de la subs-
tancia 8ec8 .ceceecccccoosscece 11,6% 6,8% 6,7%

Contenido de vitaminae A calcu-
lado sobre la subsgtancia seca

en IE/E sevescrsossesasesecess 13,000 9,000 9,700
Contenido de vitamina A direc-

tamente extractable ceeececess 6,3% + 1% + 1%
Contenido 4 e substancia seca . 90,1% 84,5¢ 87,1%
Peso especifico sesesrsoscasss 1,1 0,91 1,09

Razdn entre el peso y el volu-
men Gel POIVO eessssesvesvrccac 0,59 0,46 0,56

Imagen microsedpica

tamafio d e las particulas en
MICIONES ticesesosesssoscosnas 5=-25 5-25 5-25

Se llevaron a cabo tres pruebas de durabi-
1idad con los polvos asi fabricados,

En las pruebas de ascuerdo con la serie 4, el
producto como tel fué mantenido durante algin tiempo al
aire de temperatura ambiente con una humedad relativea de
75%. Segin la serie B, el polvo obtenido por pulverizacidn
fué diluido con una m zcla de minerales en una relacidn de
1 : 40, La mezcla de minerales tenia la composicidn siguien-—

te: 41,23% de carbonado de calecio, 15% de hueso molido tra-—
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tado & vepor, 13, de fosfato de dicalcio, 20% de cloruro de
sodio iodado, 1l0% de sulfato de magnesio, 0,5% de ferrosul-
fato, 0,15% de sulfato de cobre, 0,1% de sulfato de mangane-
8o y 0,02% de sulfato de cobalto. Segin la prueba de la serie
5 C, el polvo de higado fué mezclado en una relacidn de peso
de 1 :40 con un forraje de la composicidn siguientes 10% de
herina de soja, 50% de harina de pescado, 20% de harina de
sangre, 10% de harina de girasol, 15% de mezcla de minerales.
La megcla de minerales tenia la composicidn siguiente: 50%
1o de carbonato de calcio, 325% de harina de hueso tratada a
vapor, 15% de cloruro de sodio iaiaﬁo, 1,6% de ferrosulfato,
0,3% de sulfato de cobre, 0,66 de sulfato de menganeso. Las
mezclas de acuerdo con las series B y C fueron tanbidn maente-
nides el aire de temperatura ambiente (humedad relativa 75%).
15 Los resultados de las pruebas de & macenamiento con respecto
e la veriacidén del contenido de vitemina A vere los tres pre-
parados I, II y III, estén indicados en le Table sigulente.
TABLA III

Prevaracién
20 de composi-
cidn I

Preparacién
de composi-
cidn II

Preparacidn
de composi-
cidén IIT

T§st $ipo Test tipo Test tipo
e B C A B C A4 B ¢

Contenido ini-
cial de vita-
mina A

p

25

7.700 185 195 8,400 220 230

12,000 260 290
gontenido de

vitamine A des-
pués de un mes 11.100 200 220
(33%) (17%) (169

6.900 155 14
(90%) (80%)(7

Contenido de
vitamina A des-
pués de dos me-

5 '
4%) (96@ @% ('78%)

ses y medio - 160 203 - 147 1
(62%) (70%) (80%)(’73‘,%) (77 ) (68%1
-9 -
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Estae solicitud qué corresponde & la resenitade en
Holenda, el 14 de Junio de 1.955, NUm. 198.047, se acoge
& los beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto
gobre Propis dad Industriel.

Los puntos de invencidédn propia y nueva gque se pre-
senten pare gque sean objeto de esta Patente de Invenciédn
en Espsafia, por VELINTE efios, son los siguientes:

12.- Método de fabricacidn de una substancis nutri-
tive pulvervlenta sece & base de higedo, caracterizado por
compr ender las etapas de dispersar higados pulverizados en
une solucidn acvosa de un coloide gelatinizable que también
contiene carbohidratos, d&spués de lo cusal la suspensidn
acuose es transformada en particulas sdlidas secas de ta-
mafio reducido.,

22 ,~ Método d e acuerdo con la reivindicacién 1, con
le mrticularidad de que la suspensidn acuosa que tiene un
contenido comparativamente elevado de un coloide gelatini-
zable y que contiene tembién c arbohidratos en estado 1{-
quido, es pulverizade en un aceite que no se mezcla con le
emulsidén, con el resultado de que les particules se coagu-

lan inmediatemente después de =1 formacidn,

- 10 -~
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32,.- Método de acuerdo con la reivindicacidn 2, con
le particularidad de que las particulas sdlidas son recogi-
das y secadas, por ejemplo por extraccidn con un solvente
extractor de agua tsl como una capa de alcohol alifético.

42 .- Método de acuerdo con la reivindicacién 1, con
la particularidad de que le dispersidn acuosa es pulver ize-
de. en un gas cdl iente con el resultado que las gotitas pul-
verizadas se secan formando pequefias particula s sélidas in-
mediatemente después de formadas,

5¢,~ Método de acuerd con cualquiera de las rei-
vindicaciones que anteceden, con la particularidad de que
los higados pulverizados son dispersados en un liquido
acuoso que contiene gelatina como el coloide gelatinizable.
62 .- Método de acuerdo con cuslquiera de las reivin-
dicaciones que anteceden, con la particularidad de que el
liguido acuoso contiene un anti-oxidente, por ejemplo ionol
y/o N,N'-difenil-parafenile-diamina,
72 .~ llétodo de fabricacidn de una sustancia nutri-
tiva pulverulenta a base de higado.
Tel y como se ha descripto en la Memoria
que antecede, y pare los fines gue se han especificado,
Esta Memoria consta de once hojas escrités

por una sola cars,

Medria, 41 JUN 1958 |

il
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