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LB, UU. de A.

La presente invencidn se relaciona con
compo siciones que contienen Acido fumlrico y presentan

un incrementado ritmo de solubilidad en agua.

Ios fcidos orgénicos, particularmente el

foido citrico y el 4cido tartérico, se han utilizade
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somo acidulantes e intensificadores del sabor pare una serie

de productos alimenticios. BEL 4cido citrico se ha empleado
profusamente con acidulante en productos alimenticios desti
nados a disolverse en agua; tales productos, debido a la ng
turaleza delicuescente del 4cide citrico, tienen unae incon-
veniente tendencia e absorber humedad y & formaxr una pasta
en el envase tras permanecer en reposo, especlalmente bajo
condiciones himedas y calientes. Bl &cido fumérico, que es
m4s econdmico y mhs fécilmente obtenible que el 4cido citri
co, se ha empleado también comercialmente en productos anb-
logos, pero desgraciadamente el 4cido fumirico tiene un ba-
jo grade de solubilidad en agua fria, invirbiendo en algu-
nos casos hasts 24 horas en disolverse por completo.

Tal ritmo lento de solubilided es indeseable en su utiliza
cidn en las mezclas denominadas “bebldas instanténeas".
Betes mezclas de bebides instanténeas son mezclasg secas de
productos quinicos aromatizantes, colorantes y edulcorantes
que pueden disolverse en agua fria. Por ejemplo, une mez-
cla tipica contendrd aproximadamente 3,2 partes en peso de
4cido fumérico y aproximadamente 1l partes en peso de una
mezcla de bebida seca aromatizada con fruta. Da resultante
poreién acuosa ha de obbtenerse con un minimo de agitacidén y
deberd estar libre de material sin disolver. Aunque se co-
noce la reduccidn del Acido fumirico a un polve fino y su
ulterior mezclado intimo con un surfactante anidnice o no
idnico, por ejemplo un ester &cido graso de cadena larga
parcial de un derivado polioxietilénico de un anhidride exi
tol derivads del sorbitel “Tweens", mejorando asi el ritmo
de solucidn del 4cido fumébrico, tales composiciones, al al-

macenarse a temperaturas ambientes, incluso en un recipien-
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de solucidn, perdiendo ademés gran parte, si no la totali-
dad, de su carhcter solubilizado en periodos inferiores a
un mes.

La presente invencidn proporciona nuevas compo
siciones que contienen 4cido fumérico y que poseen un in-
crementado ritmo de solubilidad en agua. Esgtas composicig
nes comprenden (a) Acido fumérico finamente dividido, de
un tamafic de particula de 200 mallas standard estadouniden
ges (abertura de criba de 0,074 mm) 6 menos, preferiblemente
de un tamefic de particula medis de 15 micras aproximedamen
te; (b) un surfectante no iénico o anidnico, ordinariamen-
te en una proporcién del 0,05 al 3% en pesc y preferible-
mente del 0,1 al 2% en pess, basado en el peso del Acido fu
mérico; (e¢) un azfcar, ordinariamente en una proporcidn de
1/10 parte en peso por lo mencs y preferiblemente de 1/10 a
1 parte en pess, por parte en peso de fcido fumérico.
Adecuados azlicares inluyen a los monosacéridos y disecéri-
dos, particularmente hidrato de dextrosa y lactosa.

Las composiciones de la invencidén no sflo po-
seen un incrementade ritmo de solubilidad, sino que ademfs
pueden almacenarse durante prolongados perlodos en recipien
tes cerrados & temperaturas ambientes, sin disminucidn del
ritmo de sglubilidad. Son particularmente adecuadas para
su empleo en mezclas de “bebidas instantineas" secas y solu
bles en agua fria y no absorben grandes cantidades de agua
ni forman uns paste al permanecer en reposc.

El 4cido fumérico finamente dividido de un tama
fio de particula de 200 malles standard estadounidenses (aber

tura de criba de 0,074 wm) ¢ menos, puede obtenerse de diver
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sas maneras, por ejemplos

a) Vertiendo répidamente una solucidn acuose calien
te (90 a 1002C) de 4cide fumérico sobre hielo o en una mez
cla de hielo y agzuae.

b) Neutralizando répidamente una solucidn acucsa el
calina concentrada de una sal wetédlica alcalina ¢ slcalino-
térrea de 4cido fumérico con un Aclde mineral; y

¢) Moliendo Acido fumérico en un "amicronizador" (un
molino de energia flulda destinade a reduclr y clasificar
materiales en el deseado tamafio de particula del orden de
la micra).

Estos procedimientos de reduccidn del tamaiic
de particula del &cido fumérico ( & excepcidn del Ulbtima—
mente mencionado) pueden realizarse en presencia del sur-
factante, lo que tiene luego por resultede un &cido fumlri
co finamente dividido que tiene encerrada una pesqueds can—
tidad de surfactante que es generalmente suficiente para
los efectos de la invencién. En el casc del procedimien—
t6 de trituracidn en seco ("micronizacidn" ¢ "microatomiza
cidn"), los ftres componentes, Acido fumérico, surfactante
¥y azicar, pueden molerse conjuntamente para obtener la de-—
seade mezcla intime de los componentes esenciales de las
nuevag composiciones de egbta invencidn.

El surfactante empleedo puede seleccionarse de
las amplias clases de surfactantes anidnicos y no idnicos.
Preferiblemente, se emplean surfactantes no téxicos que

gean solubles en ague, por lo menos en la medida en que son

empleados en la® nuevas composiciones. Como quiera gue la

actualmente/
mayorie de los surfactantes/disponibles son productos y mez

oles técnicos que varfan ampliamente en cusnto a eflcacis y

' *1’4"i.’:’ DR
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concentracién, la cantidad de surfactante requerida para od
tener los beneficios de esba invencién puede variar conside
rablemente entre un surfactante y otrc. En general, esta
cantidad serd del orden del 0,05 al 3% aproximadamente.

Ios preferidos surfactantes aldxicos serén muy eficaces den
tro del orden del 0,1 al 2% aproximadamente en peso de Aci-
do fumérico. Ejemplos tipicos de los preferidos surfactan-

tes incluyen:

Entidad quinmica Nombre comercial

Sulfosuccinato dicctil-sddice (anidnics) Aerssol OT-B

Monoestearato polioxietilénico de sorbi
tane (no idnico) Tyeen 60

Diol tetrametildecinico (no idnice) Surfynol 104

Solucidn de dicl tetranetildecinico y

un éter alquil=-fenilico de glicolpoli

etilénico en glicol etilénice (no idhico) Surfynol TG

Sulfoacetato lauril-sddico (anidnico) Tathanol LAL

ueril-bencens~sulfonato sddico, esencial

mente libre de sales inorgénicas (enidni-

co ) Tacconol NRIEF
Pambién pueden emplearse mezclas de estos ¥y

otros surfactantes anidnicos y no idnicos.

EL componente azucarado de la nueva Composi-
cidn de esta invencién pusde ser un monosacéride o una mez-
ola de ellos, tel coms glucosa, y/o disacarides, tal como
lactosa. Es preferible la glucosa, especialmente la forma
comercial conocida por Cerelose (hidrato de dextrosa), pues
to que esta dltima es muy eficaz, fhcllmente obtenible y T8
lativamente econdmica. Freferiblemente, se emplea media
parte sproximadamente en peso de azficar por cada parte de
4eido fumérico; sin embargo, unas cantidades menores, es de

cir 1/10 de parte aproximadamente de azdcar por cada parte
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de 4cldo, no produce apreciablemente una reduccidn de establ
lidad. Por otra parte, unas cantidades mayores de azicar,
hagta partes iguales o méis, pueden afledirse, pero Como el
grado de estabilizacién no se incrementa apreciablemente,
tales cantidades mayores no son recomendables.

De geuerdo con una versidn preferida de esta in
vencidn, se reduce g un tamaiis de particula de 6 a 8 micras
aproximadamente, en un molino de energia fluida, una mezcla
de medisa a una parte aproximadamente en peso de hidratoc de
dextrosa {Cerelose), aproximasdamente una parte en peso de
4cido fumérice y 0,01 parte en peso aproximademente de sul-
fosuccinato dicetil-sddico (Aerosol OT-3B), empleando aire ¢
vapor de agua colo impulsor del "uicronizadoxh.

De acuerdo con otra versidn, se disuelve &cido
fumérico en agua caliente (90 a 1008C) en una concentracidn
del 7% aproximadamente en volumen y se afiade a la solucidn
sulfosuccingto dioctil-sédico (Aercsol OT-B) en una propor-
cién del 0,75% aproximadamente en peso del Gcide fumdrico.
Iz solucidn calisnte se vierte sobre hielo y el resulbante
polve fino, despuds de secarse, se mezcla Intimamente con
un peso igual de hidrato de dextrosa (Cerelose).

Las nuevas composiciones de la invencidn pueden
incorporarse en compuestos arcmatizantes, colorantes, edul-
corantes, tanto artificiales como naturales, y similares,
que sean componentes conocidos de composiciones alimenticias,
tales comp mezclas de "bebidas instanténeas®. Lea establili-
dad de las mezclas bebibles no resulta afectada por la pre—~
sencia de tales componentes adlaionales.

Le invencidn se ilustra con los siguientes sjem

Plos, en los que las partes y porcentajes son en pese ¥y las
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temperaturas se indlcan en2C.

EJEPI0 1 -

A 400 partes de 4cido fumfrico de 200 malas
standard estadounidenses (abertura de criba de 0,074 wum),
ge aiadiercn 5,6 'artes de monocegtearato polioxietilénico
de sorbitane (Tween 40) disueltas en 10 partes de agus y se
mezcld la masa en una mezcladora Hobart II-50 equipada con
un agitador de palas que giraban a una velecidad de 20 rpm.
Seguidanente, se afiadid a la masa en la mezcladera Hobart
en un perfodo de 2 minutos, una selucidn de azicar en inci
piente coristalizacién (preparada por calentamiento de una
solucidn de 200 partes de sacarosa eon una cantidad miniaa
de agua & 1152, enfriande dicha soclucidén a 1102, afiadiendo
0,5 parte de azticar 10X de confiteria (un azlcar altamente
refinada en forma de¢ polve) para nuclear la cristalizacidn
vy enfriende luego la resultante solucién a 1052). ILa re-
sultante masa se agitd durante 5 minutos, se transfirid lue
go a un horno al vacdio v se gecd en &1 a 802 y 63,5 cn Hg
de vacio durents unas 15 horas. Il contenido en huwmedad de
la resultante masa era inferior al 0,l%. EL productc sece~
do se pasé & través de cribas de 100 y 200 malas standard
estadounidenses (aberturas de cribas de 0,149 y 0,074 mm).
Se mezecld una cantidad del productec del eribade que conbe-
nia 3,2 partes de 4cido fuwébrice, con 11,0 partes de una
nezcla bebestible deshidratada y aromatizada con cereza,
standard, que contenia aproximadamente un 1,0% de aroma de
fruta, sproximadaments un 1,0% de color de Food Druvg and Jog
metic (seghin indica la U3 Foed and Drug Administratidn) y
aproximademente un 98% de dextrosa., ILa resultante mezcla

ge almacend en un adscuado recipiente con exclusidn de aire



¥ humedada

A efectos de comparacidn, se mezcld con 11,0 rar

tes de la bage bebestible deshidratada, una mezcla preparsg

de de acuerdo con la patente egtadounidense n® 3.009.810 y

5e una preparada de acuerdo con el ejemplo V de la patente eg

tadounidenss n? 3.016.299, conteniendo cada una de ellss una

cantidad de la composicidn del Acide funfrico equivalente a

3,2 partes de 4cido fumérico.

Cadea una de las mezclas we

alnacend bhajo condiciones identicas. TIos resultados de los

10. ensayos sobre solubilidad, en los que se afiadieron aproxzime-

damente 15 partes (una cantidad de la mezcle que conbenie

3,2 partes de Gcido fumérico) a 2.000 partes de agua helada

(32) y se agitaron durante 3 minutos, se indican en la si-

guiente table 1.

15.

Compo g8icidn de 4cido
fundrico.

TABLA 1

Ensayo inicial.

Después de Degpuds de
una semana. dos semanas.

Somposicidn del
ejemplo 1

Compo sicidn de la
patente estadouniden
ga ng 30009081.00

Composicidn de la
patente estedouniden
g6 n? 3.016.299.

Espuma. Sdlidos

Espuma. 36lidos. Bspuma. 361idos.

Winguno Ninguno

Ninguno Ninguno

Escasa Ninguno

Hinguno Wingunoe Finguno IDinguno

Abundan Ninguno - -
1.
Abunfan Escasa - -
te.

Como indican estos resultados, las compogiciones

de la invencidn poseinn una excelente solubilidad inicial y

podian almacenarse durente varias semanag por lo menos, sin

pérdida en el ritmo de solubilidad en agua frias. ILas coumpo-

0. giciones del arte anfterior Intimemente mezcladas con un Sur=
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factante, § un sacérido, pero no con ambos, son inadecuadas
debido a una deficiente sclubilidad inicisl, escasa estabi-
lidad en almacenguiento, ¢ ambas cosas.

EJEMPIO 2 -

A una solucidn de 200 partes de acido fumérico
en 3.000 partes de agua caliente (94 a 1009¢), se afiadieron
1,5 vartes de sulfosuccinato dioctil-sddico (Aerosol 07-E).
Ta resultante solucidn se vertid rdpidamente sobre 4.000 per
tes aproximedamente de hielo. El 4cido fumérico ultrafine,
cuyas particulas promediaban précticamente en su totalidad
unas 15 micras de tamafio, se filtrd del licor madre acuoso ¥
ge secd e un contenido en humedad inferior al 0,l%"en un hor
no al vacio a 50-602 y Tl om Hg de vacio.

s resultante masa se dividid en dos porciones
iguales. Una porcidn se mezcld “coms tal" en una mezclado-
ra Waring para disociar los grumos. Ia otra poreidn se nez
¢lé con un peso iguel de hidrate de dextrosa (Cerelose, Gra-
de 2001, Corn Products Co.) en una nmezcladora Waring, hasta
homogeneizarse.

Ta solubilidad de la muestra “como tal" se de-
termind afiadiendo 3,2 partes de le misma a 2.000 partes de
agne fria (32) y agitando le mezcla durante 3 minutos. El
material recien preparade era répida y completamente solu-
ble. Sin embargo, despuds de su almacenaniento a temperatu
ro ambiente en un recipiente cerrado durante 4 dims sélamen
te, esta tuestra "como tal produjo una mecderads cantidad
de material insoluble al ensayarse para determinar su solu-~
bilidad mediante el ensayc anteriormente descrito.

La composicidn conteniendo hidrato de dextrcsa

se ensayé de nmaners similar pero empleando 6,4 partes de la
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compo sicidn pare el ensayo. Este materiel resultd répida
v completamente soluble en agua fria incluso después de un
almacensniento de 30 dias.

EJEKPIO 3 -

Se repitid el procedimiento del ejemplo 2, con
las sigulentes diferenciass

1) No se encontraba presente ningin sulfosucci-
nato diocctil-sddice en la masa anegadora.

2) Se mezclaron 40 partes del écide fuméricoc ul
trafine intimemente con 0,4 parte de sulfosuccinato dicetil-
sdico y 40 partes de hidrato de dextrosa en una mezcladora
Waring.

ElL resultante productc se almacend durante 4 se-
manas en un recipiente cerrado y & temperaturs ambiente.

Le composicidn fué répida y completamente soluble en agus
fria gl ensayarse coib se describe en el ejemplo 2, indican
do la eficacia de este método de preparacidn de las composi
ciones de esta invencidn.

EJEIPIO 4 -

Se repitid el procedimiento del ejemplo 2, em-
pleando en lugar de 1,5 partes de sulfosuccinato dioctil-sd
dico (Aerosol OM-B), 4 partes de estearato polioxiewilénico
de sorbitano (Tween 60).

Bl productc “como tal"' posela una excelente s
lubilided en agua fria inicialmente, pero después de T dias
de almacenamiento produjec wna cantidad epreciable de mate~
rigles insolubles en el ensayo de solucidn.

Ta composicidn que contenia hidrato de dextrosa
poseia una excelente solubilidad en agua frie iniclalmente
¥y retuve esta caracteristica incluso después de 14 dias de

aluacenamiento .
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BJEMPIO 5 ~-

Se mezcld Intimamente en una wezeladors Waring
une mezela de 40 parteé de 4cido fumérico ultrafine prepe-
radza como se describe en el ejemplo 3, parte 1 anterior,

5e 0,4 parte de sulfosuccinate dioctil-sdédico (Aerc sl 0T-E)
v 40 partes de lactosa (Polvo Impalpable U.5.P., de la luts
chler Ghemical‘ Co.)s TLa resultante co-mpo sicidn era répida
y completamente soluble después de 5 semanas de almacena-
miento en un recipiente cerrade y a temperatura cmbiente.
10. EJEVPIO 6 -

Se repitid el procedimiento del ejemplo 2 em=-
pleands wne mezcla de decinediol fetrametilico y un alquil-
feniléter de glicol polietilénico en glicol etilénico (Sur—
fynocl TG), en lugar del sulfosuccinato dioctil-sédice (ierp

15. S0l 0T-B). Ia resultante composicidn, después de 4 senenas
de almacenamiento en un recipiente cerradeo y a btemperatura
ambiente, era ripide y completamente soluble en agua fria.
BIENPLO 1T -

Te repeticidén del procedimiento descrito en el

20. ejemplo 2, pero empleando una parte de sulfosuccinate dioctil
~sédico (Aerosol OT-B) y 1 parte de dicl tetrametil-decinico
(Surfynol 104), en lugar de 1,5 partes de sulfosuccinato di-
octil (Aerosol 0T7-B), tuve por resultads una compo gicidn que
era fcil y completamente soluble en agua fria incluso des~

25, pués de un mes de almacenamiento en un recipients cerrado a
tenperaturs ambientee.

Je molid en un "micronizador" de 10 cm una wez-
ela intima de 99 partes de 4cido fumérico y 1 parte de sul-

30. fosuccinato dioctil-sédico (Aeroscl 07-B), a razén de 2,25 kg
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por hora, empleando aire couwo impulsor. ¥l resultante pro-
duoto tenia un tamefic medio de particula de 6 o 8 micras en
su dimensidn més larga. ELl material finamente sélido se uez
cld con un peso igual de hidrate de dextrosa (Jerelose) para
producir una composicidn que era fécil y completamente solu~
ble en agua fria y que en alimacenamiento en un recipiente
cerrado & temperatura ambviente durante un pericdc supsricr a
2 semanas, no se deteriord en lo que resgpecta & su carache-
ristica de solubilidad.

N o T A

Descrita suficientewente la naburaleza del inven
to, asi como la manera de realizarle en la practica, debe s~
cerse constar que las disposiclones antericrmente indicadas
son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no
alteren su principlo fundamental; tambidn se Lace consbtar
que el invento se refiere a una Sclicitud de Fatente, bresen
tada en Norteamérica con fecha 14 de Diciembre de 1.564 y ni
mero 418.285, acogiéndose por lo tanbo, a los benelicics que
conceden los Convenios Internacionales en viger, y sicundo lo
que constituye la esencia del referido invento y por lo que
se solicita Patente de Invencidn ror 20 alics en dIspaiie, s0~—
bre: WER0JEDIUIENTO DE PREPARACION DE UNa J0rECSICION DE
ACTIDO FULARICO SCLUEILIZADAM § caracterizéndese por lo si-
gulentes

l.— Procedimiento de preparacién de una compo =i
cidn de 4cido fumbrico solubilizada; adecuadsa para su empleo
como componente de mezcla alimenticia ¥y que contiene &cido
fumdrico finamente dividido y un surfactante no idnico o anid
nico, ocaracterizade porque se mezela 4sido fumArice finamen-

te dividido de un btamaiio de parbticulas de 200 mallas standard
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estadounidense (ebertura de criba de 0,074 mm) é menos;
con un surfactante no idnice ¢ anidnicoy un azdcar.

2.~ Procedimiento, segfin la reivindicacidn
1, caracterizado porque se emplea del 0,05 al 3% en pe-
s0, y preferiblemente del 0,1l al 2% en peso, basado en
el peso del 4cido fumérico, de surfactante no idnico ¢
anidnico.

3e~ Procedimiento, segfin las reivindice~
ciones 1 § 2, caracterizado porque como surfactante se
emplea sulfosuccinato dioctil-sddico, monoestearatc po-
lioxietilénico de sorbitano o una solucién en glicol eti
lénico de decinediol tetrametilico y un éter alquil-feni
lico de glicol polietilénico.

4o~ Procedimlento, seglin cualquiersa de las
anteriores reivindicaciones, caracterizado porque se enm-
plea 1/10 de parte en peso, por lo menos, y preferible-
mente de 1/10 a 1 parte en peso, del amicar, por cada
parte en peso de &cido fumérico.

5.~ Procedimiento, segin cualquiera de les
anteriores reivindicaciones, caracterizads porque ecsm
azdcar se emplea un monosacéridec o disacérido, preferi-
blemente hidrato de dextrosa o lactosa.

6.~ Procedimiento, segin cualquiera de las
anteriores reivindicaciones, caracterizado porque la mez
cla del é4cido fumérico, el surfactente y el aztcar se rea
liza en saeco.

T.~ Procedimiento, segdin oualquiers de les
reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porgue se prepara
una golucidn acuosa caliente de fcido fumérico y el sur-

factante, el contacto de la solucién caliente con hielo ¢
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wne mezela de agua y hiele paras producir una mezcle del éeci
do fumbrico finamente dividide y surfactante, y el mezclado
en seco de esta mezela con el Azucal.

8.~ "Procedimiento de preparacién de una compo
sicién de fcido fumérico solubilizada", tal y como queda sug

tancialumente desorito en la presente memoria.

Bata memorilf cohgta de oa’coyce ho jas escritas a

méquine por una sola cark. /
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