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La presente invencidn se refiere 8 un pfooadimien—
to para preparar articulos de diverses fo}maé, mediante la
extrusion de ciertas composiciones que contienen proteines
simples coagulables sin celor. Se refisre tambieon a los ar-
ticulos moldeados resultantes y en especisl a envolturas
comeatibles de embutidos.

Se ha dracubierto recientemente, que ciertas ma-
sas plésticas que contienen queratina, pueden extruirse di-
rectamente en un medio gassoso proporeicnendo artioulos
moldeados witiles. Tambien se ha descubierto recientenents,
que ciertas mesas plésticas que contienen gluten, pusdén
extruirse, asimismo, de menera similar proporcionen@o'diver—
sos articulos moldesdos, Gtiles.

Se ha descubierto que proteinas simples, coagula-
bles 2in calor, pusden emplesirse, generalmente, para for-
mar masas plésticas que pueden exiruirse directamenfe-en
un medio gasecso, proporcionende articulos moldeadas Wti-
les, La Invencion tiene especial valor para prOporoioQar
pelfculas de empasquetsdo y envolturas tubulares, comesti-
bles.

Las proteinas simples se definen en les paginas
30 ¥y 31 de "Processed Plant Protein Foodstuffs", por Aasron
¥. Altschul, 1.958, Academic Press Inc., 111 Fifth Avenue,
Xueve York, N. Y. Les globulinaes, prolamines y escleropro=
teinas, son preferidas para su uac en la presente Invencidn,
entre el grupo general de proteinas simples: cosgulebles
sin calor. las propiedades de los art{culos moldeados pre-
parados conforme a la presente invencidn pueden vaeriar gle
g0y lo que depende de la proteins o proteinas simples uti-

lizades en particular, en la formacidn de las mesas plésti-
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cas. Asl pues, por ejemplo, la resistencia, la capacidad

de extensidn o flexibilidad y el valor slimenticio de los
ertfculos wmoldesdos, veriard con la seleceién de lss protei-
na o proteinas simplea, en particulas, do partida.

“n términos generales, el procedimiento de la
presente invencidn comprende (1) formar una mesa pldstica,
extrusionable, partiendo de un 1{quido que comprende agua
¥ una sustancia proteica que comprende un materisl de ung
fuente de proteina simple, ocvagulabl~ sin easlor, en purti-
cules, gue posee un conienido en proteina del 65 % en pe-
80, aproximademente, por lo mencs, y {2) someter & exiru-
516n la mesa pldstica en un medio gaseoso para former ol
articulo protefnico moldeado, sustancislmente exentc de
huecos. La proporeién en peso de proteins a 1iquido (oin
incluir pleetificantes 1{quidos, si #3 gue 8e utilizan),
en las hesss pléstices extrusionables, esté comprendida en-
tre 1 1 4y 6 : 1, sproximedamente, lo que depende &1g0
de la sustancia proteica empleads en particuler.

Tl principal o tinico constituyente de la sustan-
cia proteica es el material de origen protefnico simple,
coagulable sin omlor, en particulas, que tiene un conteni-
do en prote{ne del 65 % en peso, aproximadsmente, por lo
menos, y, prefarentemente, del 75 % en pesc, aproxizmadsmens
te, por 1o menos. Varios de jules materisles pueden adqui-
rirse comercialmente o pueden prepsarerse por procedimien-
tos conocldes. Por ejemplo, el gluien de trigo se obtiene
separéndole del trigo por ouslquier medio conveniente, y
el nigmo puede adquirirse comeralalmente con fmeilided. Glu-
ten dé’tfiga segedo por atomizacidn y por secado insténta-

neo, son formes que puerden adquirirse comercislmente, y
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que son adecuadss pers su empleo en la InVeﬁcién. Un pro=-
ducto de gluten de trigo preferido, que puede adquirirase
comeroialmente, es el Fro-80, d» la firma General Mills,
Inc. Este producic ~s un gluten de trigo esencial,; desecg-

5  do por desecacidn 1nst§nténen, que puede contener diversos
poreentajez de humedad y que, sobre bases anhidra, estd com-
puesto, aproximadamente, de 80 % de gluten de trigo esencisl,
5= 10 % de grasa y 10 = 15 % de almidén. Se prefiere que
la fuente de gluten contengs, al menos, aproximadamente

1o B0 ¢ dn gluten da trigo esencial, siendo el resto materig-
les diluyentes tales como grasa o l{pidos residuales,'almi-
don, harina y semejantes. Pueden emplearse tambien materia-
les procedentes de giuten de trigo que contengan hesta el
35 %, eproximadamente, de materisles diluyentes, con +al

15 de que se obtenga la proporoidn global de proteins @ i{qui-
do, y de que los materiasles diluyentes no hagsn que la na=
sa no ses capaz de extrusidn, o afecten de manera adveraa
& las propiedades desesdss de los articulos imoldeados, en
un grado exgssivo.

20 La proteins queratinica Util en el procediniento
de la presente Invencidn, puede aislarse de las fuentes natu~
rales de ls misma, por diversos procedimisntos conocidos que
incluyen, preferiblemente, el emplec de un sgente reductor.
El agente reductor parece efectuar una diversidad de fune

25 ciones que incluyen el aumento de la solubilidad o capaci-
dad de dispersidn de ls queratina y/o ls mejora del olor
y/0 el sabor de la sustancia aislada, recogida. Cuando se
emplea durente lu etapa de aislamiento inicial, el agente
reduetor aumenta, aperentemente, laz solubilidad o capaci~

Jo dad de dispersidn de la queratina, medisnte la ruptura de
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var'ios enlaces disulfuro, tanto en las cadenss polipaptidi-
oss (intracadens) como en la reticulacidn de diferentes ce-
denas polipeptidicas (intercadena). Cuando se smplea un sul-
furc d» metal slcalino, como agente solubilizante alecalino,
le queratina que se precipiia, subsiguientemente, por &cidos,
tiene freouentemente un mal olor, que indica que se estd
draprendiendo sulfuro de hidrégeno. Adicionalmente, pueda
despronderse sulfurc de hidrégeno dursnte la misme etapa

de precipitacién. “n este caso, un sgente reductor, teol co-
mo un sulfito dr metal alealinc, parece que no solaﬁ#nte
rompe algunos enlaces disulfure, si no que tambien proéuce
doldo sulfuroso que reacciona con el sulfurc de hidrogeno

Y el azufre libre formedo durante la solubilizacidn con
sulfurc o subsiguients precipitacién de 1z querstina. Los
productos resultante de esta resccién son, teéricamente,
compusstos solubles en mgus teles como Hp803, HyS404 7/0
Hy8,06- "stos compuestos no son voldtiles y no precipiten
con la protefna al efiadir =1 agente deido precipitante.

Un procedimianto preferido para aislar la quera~
tina, como se ha indicado anteriormente, ocomprende la ex-
traceidn de lz misma de las fuentes naturales, con una So-
lucidn aeubaa &e un sulfurc de metal alcalino, el tratanien-
to del extracto acucsoc resultante con un sulfito de metal
alcelino y la preeipitacidn posterior de la proteina, mew
diante la adieidn de un dcido. 71 producto resultsnte pué~
de desecarse, tembien, ai se dezea. Tate procedimianto pus-
de utilizarse pera obtener proteina querat{nica de ocualquier
waterial de origen queratinico, que se presente naturalmente,
y:aa'pérticularmnnto valioso para la obtencidn de proteina

queratinics, de alta calidad, procedente de plumas.
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Le primers stapa de este proceﬁ@mﬁfﬁto ﬂrefetido.

consiste en extraer el material de origer querstinico econ
vne golucidn ecuosa de un sulfurc de metal aleslinc. Son
suifurces representativos iel sulfurc sdédiecc § el sulfuro
potésico. Preferiblsmente, le fuente querst{nica se sncuen-
tra en una forme reletivamente subdividide, para favorscer
la extraceidn. Por ejemplo, pueden extrazerse plumes onteras
econ la solueidn de sulfuro, pero ee chtiene una mejor axtrac-
cifn i les plumas se cortan en pedazos pequefioy, Larsxérae-
¢ién se lleva a cabe, preferitlemente, @ temperatura§ do
unos 20 a 50° C. E1 sulfurc de metal aloalino se utilizas,
preferiblemente, en una cantidad del 2,5 al 20 ¥ en peso,
aproximadarente, baseda en el peso del materia} que oqpé
siendo axtraido. e prefiers, tambien, utilizar soluciones
relativarente diluidas del sulfurc de metal alealino, De
esta forma la protefna quaratinica extraida so disuelve)méa
ticilments en el medic de extraceidn. As{ puss, las solucio-
nes acuosas contiene, preforiblemente, de 0,25 a 2 # en pe~
39, aproximasdamente, del sulfuro de metsl alecalino y se-uxi-
liza bastante cantidad de la solucidn para gue la concentra-
¢idn de la proteina queratinica extraida, contenida en ella,
permanezes por debajo del 15 % en peso, aproximadenente, y
se snouentre, proferibleaente, en ol intervalo de 1 a 10 %

en prso. T1 sulfuro sdédico (NAZS) e3 la sustancla extracti~
va praefaridsz.

La soluecidén que contiene proteina, se separa del
residue inscluble por medioz convencioneles, teles como
decantacidn, filtracién o medioz semejantes. Posterioruente
el residuc insoluble puede extraerse ¢ lavarse con ggua o

con solueidn acuoza nueva de sulfurc, y les liquidos resul-
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tantes pusden tratarse gseparadamente o combinarse con la
primera solucidn que contiene proteina, obtenida. De sata
forka =1 rendimiento finai en prote{na sumenta algo, aunque
la mgyor cantidad de la protefna se obtiens, noraalumente,
5 an la otapa dn axtrageidn inieial.
La soluoidn que contieme prote{na, g2 trata, a
ooniinuacién, ocon el sulfito de metsl slosline. 3on sulfi-
toa representativoz los sulfitos y bisulfitos de sodio y
potaslo. Un agente de tratamiento preferido o3 el suififo

o addico (Na2803). Los bisulfitos de metal alealine, taias
como el bisulfito sddico (RaHSOB), 80N MONOS prafaridés,
dado que liberen didxido de azufre, més répidemente y de
este modo pueden ocgsicnar alguna preeipitacidn premétura
looalizada, = menos que se afiaden més lentamente que. el sul-

15 fito sddieco. Tl sulfito se smplea en un exce2c MOLar en fe-
lsecidn con la caentided de sulfurc ds metel alosline, utili-
gada en le etapa de extraceidn inicial. Preferidblemente,
la proporeidn molar del sulfite sl awlfurc, esté compféndi—
da en el intervslo de 1,01-10,0 : 1,0. T1 sulfito, en forma

20 sece o en forme de solucidn mouosa del misne, se afiade, sen—
cillamente, a la golucidn que contiene proteina, en la can-
tidad designada. La solucidn que contione proteina puede
agitarse durante o despuds de la adicidn, psra efectuar una
distribucion més uniforme del aulfito contenido.

25 Despuds 4o 1z otaps desorits de tratemiento con
sulfito, se precipita la proteins mediante ls sdicidn de
éoide, der la forma hebituel, Puede emplearss cualquiera de
une diversidad de dcidos inorgénices u orgénicos. Son dci-
doe reérnsnntativos geido clorhidrice, écido sulfirice,

3o décido acético, fdcido fostdrico y semejantez. T1 fcido se
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utiliga en cantldad suficlentemente pera haqer descender
el pH de la solucidn gue contiens proteiné, nesta el punto
isveldetrico o por debajo del punte isoeldéctrico de la pro-
teing. Freferiblemente, el pH se reduce 8 un valor inferior
5 a 4,5 aproximedamente, 'y el intervalo de 3,0 & 4,5 e3 eape-
clalmente adecuado.
La proteina precipitads se separa del liquido
ain valer proteinico, mediente técnicas conveneionales, es
degir, decantaoiln, filtraciln y técnicas semejantes. Tn
1o todes eatus etapss del procedimiento, la temperaturs no es
critica, pero estd comprendida, prefariblemente, entre 20
y 508 C,
la protedna precipitada y separada pusde snoarse,
si se desna. Puede empleurse cualquiers de las téenicas ha-
15  bituales de drsecacidn, es decir, secedo por &tomizagién,
en tambor, en bandejas, por congelacidn, o téenicas seme-
jantes. La protefns quoratinica resultante es un prodpé?o
d¢ slta galidad que tiene buen color, olor y saebor CArRo-
teristicos. ‘
20 Los siguientea ejemplos eapecificos, sirven para
ilustrar este procedimionto praferide de recuperacion de la

guaratina do fuenies naturales,
TIENMPLO A

25 3¢ aliadieron cien gremos de piumsas de pavo, COre
tades, & 1333 ml. de ums solueidn scuosa de sulfurc sodico
(1a solucidn estuba constituida por agus y 32 g. de HGQS.QHQO).
La wezolza resultanie se mantuve & 409 ¢ durante dos horas
y despuis se eentrifugd durante 20 minutos a 2.000 rpm.

36 71 1iguido sobrensdente se decaptd y gusrdd. Y1 residuo

17010-70 -8 -



se mezold con 1.333 ml. de agua y se centrifugd deapuds
come e indies enteriormente. 1 segundo 1{quidoc sobrena~
dante ae decanté y guardd. *1 residuc se desechd. {sdm une
de los 1iquidos sobrenadantez se hizo C,3 molar con respece
5 to a sulfito sédico (se afiedid & cade uno 50,4 g. de sulfi-
to s6dice). T1 pH de cade uno de los liquides se ajustd e
pH 4,2, por sdicidn de fcido clorbidrico 6 K (el primero
requirié 81 ml. y el segundo 53 ml. del feddo). Turente
la scidificacidn de los 1{quidos no se liberd sulfurc-de
10  hidrogeno ni se percibid olor de dilxide de azufre. Lus-
precipitedos resultuntes se separaroen de leos 1{quidoz, -mew
diente centrifugacidn, y se lavarcn una vez con #eido olor-
hidrico 0,01 § {(un 1itro) y 3 veces oon porciones de un lie
tro de acetonsa. Se dejd cntonces que la proteins se secaras
15 gl aire, z temperatura ambiente. Se cbiuvieron 60,4 g. e
protei{na, procedentes del primero dr loa 1iquidos sobrena-
dantes y 8,1 g. de proteina procedente del megundo d» lus
1{quidos sobrenadantss. La proising ara ligeramante coiorea—
da, blenda y sustancialmente desprovista de olor.
2o %Jd EMPLO B
Se ei3ld queratina de plumss de pollo, mediente
iz siguiente operacién, a esgala de plente piloto. Se mege
claron 20,6 kgs. de plumaa de pollo limpiss y secas, con
25 341 litros de sgus que contenian 3,67 kgs. de sulfurc sém
dico de calidad comercial (&0 % de ﬁazﬁ). La tewperaturs
de le wezcla fue de 39¢ C. La mezcle se agltd dwrante dos
horas‘y I:a teuperatura de la mezola en digestidn resultan-
fe fue'de 378 C. La mezcla en digestidn se higo paser a

Jo traves de un tuwiz gruzeso, pure separar los fregmentos de
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103 residuos de plumes sin digerir. 4 la meégia de diges-
t16n se sfedieron 409 litros Qe sgua que contenien 10,7 kgs.
do sulfito soédico de culided comercisl. Se hizw descender
el pH de 1 mezela de digestidn husta 8,2 sBiadiecnde 45,3
kgs. de doido olorhidrico 1 M, La mezola de digestidn se
£11tré deapufs & través de un filtro prensa utilizendo 12,7
kge. de suxilisr de filtracion y un tejido filtranie de

1 x te 51 fiempo de filtrecidn fué de 2 horms. Tl filtrado
trensparente de color dumbar recogido, tenis wn pH 69;8{7.
Al filtrado se sfiadisron 86 kgs. de HCL 1 ¥ durante ﬁncs
130 minutos para Bajer el pH a 4,2. ¥l prscipitado de'pro»
telna resultente se dejd en repecso durante la noche, y se
geperd el liquidc sobrencdente. =1 preeipitado ae lav§ acon
273 litros de ague y se 36jd reposar en el ague de lavedo
schrenedente durante 5 lores, despuda de cuyo tieipo fe Bee
perd el 1fquido sobrensdsnte. Se aflzdieron al precipitedo
otros 273 litros de egus edicionales y 3e dejé en repose
dursnte ls noche. X1 1{quido achbrenadante se sepsrd y 21
precipitado protefdec se racegid por £1ltrseidn. Le torts
protefnice ss{ formeda se 1iof11428 obteniendose 5,23 kgs.
de proteina queratinics assea.

Pueden utilizsrse pars aislar querstina en formsg
adecuada para 2u empleo en la pregente Invencidn, procesos
0 procedimientos adicionales, diferentes del preferido, an-
tes deserito. Uno deo tales procedimientos lleva coneigo la
digestidn de materisles de origen queratfnico (por ejemplo
plumus de ave) en uns mezols slcchol-sgua quz contiene gule
fito smdnico. In otro precedimiento setisfactoric pera la
oblienciln de querating sdecusds pura su empleo en la pree

sente Invencidn, se digieren materisles de origen querat{-
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niec en una mesela de mercaptostancl-slechole~agun, so £4l-
tra para separar impurezs, y se obiiens la queratina medlan-
te centrifugecidn de la mezcla de gel resultante. Tn otro
procedimiento satisfactorio pars la obtencidn de queratina,
se sigue ol dltimo de loz mAtodes oitades, exeepto que la
meszela de mercaptoetanol-alcohol-agus se hace alealina me-
diante la adicidn de una base tal como hidrdxide sddieo,
hidréxido potdsico y semejantes. Tn e3tos procedimientos
para alslar queratina, los agentes reductores de sulfité
amdnico y mercapioetanol, aetlan, principalmente, como
auxiliares para aumentar la sclubilided o capacidsd de
dispersién de la proteinica queratinica. j

Los siguientes ejemplos sirven pars iluwstrar es-
tos procedimisntos adecuades adicionales, que ge han emplea-
do para obtener aislados de queratina, Gtiles en la presen—

te Invencidn.
TIEMPLO O

Una mezola consiituida por 370 g. de plumes de
pollo himedes (200 g., base aphidra), 29,7 g. de (HH4)2803.320,
221 ml. de Scido clorhidrice 1 N, 715 ml. de agua y 1.110
ml. de alobhel'matiiice, se ajustd a un pH de § por adicidén
de NaOH 1 X y se cslentdr & ebullicidn, y despuss se mantue
voe & reflujo durante 40 minutos. La mezola se centrifugd
entonces para separar una fraceidén 1{quida. La poreidn ne
1iquids resultante, de la megcla, era una mese semejante
& wun gel. A é8to se asfiadieron 1,000 ml. de sgua y 1.000 ml.
de slgohol metiliceo, y la mezcla resultante se calentd has-
ta ebﬁflicién y después se £11tré en caliente, a través de

estopille, para seperar los residucs de pluma sin digerir.
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“sta mezela filtrsda y ls fraccidn l{qnidg ﬁyécedente de la
etapa de centrifugacion, se calentaren, cede una, para re-
forzer ls homogeneidad, y cade mezels se ajustd a un PH de
4,5 mediente la adicidén de &cido clorhidrico 1 K. Se deja-
ron en reposo las dos mezclas durante la noche, y despuds
se filiraron juntss a través de estopille, para separsr »l
1{quido hidro-eloonolico, y el producto queratinico as{
aislado se secd en una estufe de vacio. Tl rendimiento fus
de 123 g.

EJEMPLO D

Una mezela constituide por 370 g. de plumss dwn

pollo hiimedas (200 g, base seca), 1.830 ml. do ague,- 2.000
vle de aleohol etilico del 95 ¥ y 20 ml. de umercaptostenol)
se calentd a 80 @ C y se mentuve a rgflujo a egtz tempera=
tura durante 20 minutos. La memcla se £iltrd en calisznte &
través de eatopills pars separar log residucz de pluma sin
digerir. La megzela filtrada se de]é en reposo durante 'unes
60 horas, durante cuyo tiempo la mezcla adquirid el éaracter
de un gel blanco. Tata mezcla de gel se eentrifugd pera se-
parer una freceién de 1iquido en exceso, y despuds se seod
en vaelo a 50% ¢, ¥l producto 8eco se molid hasta obtener
une consistencis de polve fino. T1 rendimiento fus de 105

£+ de querstins ailsleds.
ZJEMPLO E

Una mezela de I7C g. de plumss de pollo, himedas
(200 g, base saea), 2.230 ml, &= ague, 9,6 g. dr hidrioxido
36dico, 1.600 ml. de aleohol etflico del 95 % y 40 ml. de

mercaptoetanol, se calentd a ebullieidn ¥ 3e mantuvo as{

L3
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durente 20 minutos. La mezola se £iltrd mientras estaba
caliente y se centrifugd pars separar los residuos de plu—
ra 8in digerir. Se redujo el pH de la mezela g 6 - 7 median—
te 1la adicidn de dcido clorhidrico 1 X, y se dejé en repcso
la mezele durante la noche. Ia mezela, que habia sdquirido
un caracter semesjante & un gel, so centrifugd para separar
loe disolventes en exceso, y la fraceién sdlids se secd en

vacio a 502 U, obteniendose 121,8 g. de queratina.
EJEMPLO F

Se separeron siete tandas de querstina de plumas,
segin el procedimiento siguiente. Se calentd a reflujo du-
rante 40 minutos una mezola de 200 g. de plumes seces, 970
nl. de agua, 29,7 g. de (BH,),504.H,0, €0 ml. de oide, clor-
bfdrico 1 K y 1.110 ml. de etanol del 95 %, que tenia un
pH de 6, aproximsdamente. A la meszecla mantenida a reflujo
se giiadieron 1,110 mi. dr ggua y 1.110 ml. de etonol del
95 #. La mezola resultante se £iltrd en celiente u través
de estopilla y se ajustd s un pH de 4,5 medisnte la adi-
0ién de &cido clorhidrico. Se dejd enfriar las megela y ad-
quirir, durante la noche, el caracter de un gel, y después
se centrifugd para separar el 1{quido en exceso. la frace
cidn sdlida, después de 1la centrifugacidén, se lavd con por—
ciones de ugus y se volvid & cenirifugar tres veces. Tl
producto queraiinico reswltanis se 1iofilizé. La queratina
total aislada de este modo, procedente de les siete tandas
de plumss se molid hasta obtener une consistencia de polve
fino, y pesé 710 g.

i: " Otras proteinss simples, coagulebles sin calor,

preferidss, pueden sdquirirse comercisimente. As{ pues,
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puede adquirirse coligeno en part{cules, gié@do un producto
adecnado el colégeno microeristalino Avitene H (que puede
adquirirse de la MG Corp.). Diversos aislados y concentra=
dos obtenidos de semillass oleaginosas, y en particulsr so-
ja, pusden adquirirse comercialmente eon facilidad o prepa=
rérse mediante metodos conocidos, ea decir, extraccidn alca-
lina de harinass desengrasadas, seguida de precipitacidn con
dcido. Uno dr tales productos, adquirsble comercialmente,
es la Promine R, que pu~de obtenarse de ls Central Sgya;
siends tal producto un afslado d» soja que tiene un éonte-
nido en; proteina del 95 % en peso, aproximaedsmente, Tsmbien
pueden adquirirse protefnas de hoje y pueden prepararse mee
diante procedimientos similares & los utilizados en el gis-
lamiento de protefnss de harinas de semillasm oleaginoses.
Diversos procedimientos estdn indicados en el citado libro
"Processed Plant Protein Foodstuffe®, en las pigines 54 y
550 | '

In general, se admite la teoris de que por;exgru-
sién de la masas plistice en el medic gasesso, se forman o
reformen diversos enlaces entre las molAculas de las Pro-
teinss. Los moteriales diluyentes axo@sivos,‘yareoen inhi~
bir la formsoidn de teles enlaces y, sef, la sustencia pro-
teica debe tener un contenido proteinico del 65 %, aproxi~
madamente, por 1o menos, y, prefsriblemente del;ﬁo %y su~
perior. Adieionalmente, la proteins no debe ser exessive-
mente desnaturalizade, o bien quimics o fieicemente, por
caler, dado que lghdesnaturalizaoién inhibve tanbien la fore
macién o reformacidn de enleces entre les moléculas de pro-
tefna.

Como ze ha indicado anteriormente, l2 sustancia
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proteica estd compuesta, principal o wunicamente, por la
proteing o prote{nas simples coagulables sin calor, des-
critas. 3in embargo, es posible y estd comprendide dentro
de la extensidn de la Invencidn, el utilizar otras protei-
nes en combinscidén con la proteins o protefnas simples,
coasgulebles ain calor, para obtener ciertas propiedades.
As{ pues, pueden utilizerse fosfoprotefnas (un miembro del
grupe de proteina conjugades), por ejemplo, pare efectuar
cambios en ls solubilidad en agua de los artfeulosconfor-
medos. Tales protefnas se emplean en una cantidad meﬁéf
del 50 % en peso, aproximedamente, de la sustancia proted-
ca total y preferiblemente, en una cantidad menor deiwso %
en peso, aproximedamenta, _ :
Les masas plésticas extrusionsbles pueden oonte-
ner tambien suxilisres de extrusidn, tales como agentes de
reduceidn y bases, slooholes, agentes plastificentes y_éeu
mejantes, S
Loas agentes reductores y las bases mejoran ¢ ha»
cen &ptima la cepacidsd de extrusidn de las masss plistices
que contisnen proteinas simples, coagulsbles ain emlor.
Aungue no se desra quedar sujeto por la teoria siguiente,
e cree que log agentes anteriores mejoran la capacidad de
extrusidn de lus mesas pléstioces, atacendo diverses fuerzas
guimicas existentss en las proteinas. Los sgentes reducto-
res se cree ayudan & crear masas capaces de gsomaterse g
extrusidn, relativamente homogeness, principalments por su
accidén de desdoblamiento de enlaces disulfuro en les molé-
cules de protefnas o polipeptidos, sumentendc de este modo
la capacidad de dispersién de la proteins. Tambien se cree

due tal dssdoblamiento produce grupos sulfhidrilo sobre
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las proteines, que mds tarde regeneran nuqua'enléces ouan-
do s3e expone gl mndio gaseoso, por extruﬁiénhde la masa
rlédtice. Por consiguiente, la incorporacidn de un agente

o agentes reductores en las composioiones, tiene ol efecto
de desdobler, temporalmente, diversc enlaces disulfuro de
la proteina o protefnas, de tel maners gue se forman mesas
plésticas, capaces de extrusidn, mes homogéness, pero de
tal forma que pueden regenersrse nuevos enlaces diswlfuro,
en la extrusidn, que syuden & la formecidn de articulos
noldeados, fuortey y flaxibles. -

Puade utilizarse en la formecidn de las massas
plésticas extrusionables, cualquier agente reductor seleo-
cionade de una extensa variedad de agentns reductores. 3on
agentes reduoctores rapresantativos, mnrcaptanos tales como
sl meroaptoetanol, cisteina, cistesmine y compuestos semem
jentes, dcido asefbico, sulfito sménico y sulfitos, bisul~
fitos y nitritos de metsl alealino, tales como sulfito ed-
dico, bisulfito sddleo y nitrito sddice. Son agentes reduo-
‘tores solubles en agua, especislmente preferidos, sulfito
sédico y sulfito aménico.

Otros agentea que oncuentran empleo ocomo suxilia~—
res de extrusién en la formscidn de masus plésticas relatie
vamente homogéness, incluyen bases., Tales sustanciss bdsicas
se oree gyudsn a formar lss meass extrusionables sminoran—
do o snulando el efecto dal enlace de hidrdgeno entre gru-
pos polares en los polipéptidos proteinicos y/o disminuyon~
do clertas interaceiones de cargs de residuos ionizados en
1a protedna, lo que contribuye al caréicter cohesivo de la
protefnu. Puede utilizarse una extensa variedad de bapes

orgénicas e inorgdnicas. incluyendo amines, hidréxidos,
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0xidos, salss biisjces y compuestos semejantes. Las bases
preferidas son los hidréxidos solubles en egua, ¥ en espe-
cial los hidroxidos de metal sloaling, - s decir, los hi-
droxidos sddico y potdsico, - y el hidrdxido amdnico. T2
hidréxido smdnico es la base preferida debide a su volati-
1idad que favorece una desecacidn més inmedista de los pro-
ductos recien obtenidos de la extrusidén. Su empleo elimine
tambien le necesidad de una etapa de neutrslizacidn, obte-
niendose un producte de pH cagi neutro.

Se prefiere incluir un suxilier de extrusidn en
les composiciones. Como tal, el misme se emples en canti-
dad sufieiente para eyuder a la formacidn de una mese plée~
tica extrusiomable, relativamente homogenea, a partir-Ge
la protedna y del 1{quido. A este respecto la cantidad: Sp-
tima puede variar elgo, 10 que depende de sl el suxilier
de extrueidén en un agente reductor o una base, o ambos,.y
tambien en cuanto al agente preciso utilizado. X1 agente
reductor se utilizae, preferiblemente, en uns cantidsd COR~
prendida entre el 0,1 y el 5,0 % en peso, aproximadamente,
bssada en el peso de la proteina. La base se utiliza, pre-
fariblemente, en una cantidad comprendida entre el 0,1 y
el 45 % en peao, asproximedsmente, basada en =l peso de la
proteina. Como se ha indicado snteriormente, el sulfito sd-
dico o3 uno de 1los agentes reductores presferidos y se uti-
liza, praferiblenente, en una centidad comprendida eantre el
0,1 y 21 2,0 % en peso, basada en ol peso de la proteina.
Ls base preferids s el hidréxide sménico ocomo se ha indice-
do snteriormants, Se prafiers en egpeeinl, utilizer une
combingeidn de los dos suxiliares de extrusién indicados,

al preparsr los srt{oules conformedos.
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Puede incluirse tambien en las mezolas thruaio—
nobles, alocholes alifdAticos monohmroxilédos'i. Cuando se
utilizen en combinacidn con los auxiliares de extrusidn
degeritos, tales glcoholes ayudan tambien a la disperaidn

5 -de la protefna en los masas plasticas, presumiblemente por
aminorar el efecto de los enluces hidréfobes entre los rese
tos no-polares en la protefna. Los slcoholes contionen me-
nos de 10 atomos de carbono, aproxigadamgnta, ¥ contienen,
preferiblenente, de 1 a 4 &tomes de carbono. Son ajeizplos

1o de los aleoholes proferides, el metanol, etanol, iso§r0ba-
nol, propanol, n-butanol y semesjantes. Si bien puade; éﬁplear—
8e aleoholes que contiene mas de cinco 4tomos de oarbdho,
e3tos 1o son preferidos dado que tienden a ocasionarﬁl&fne-
cesidad de temperafiuras mus elevadss para formar uua‘ﬁggu

15 pldstica que s6a homogensa, no-cérea y adecuada para ih ax-
trusién. 71 etanol os un aloochol espacislmente prefé;ié;
para su empleo. Tl aleochol puede utilizarse para raeﬁplﬁs
zér hesta el 95 ¥ en volumen, aproximedemente, del aéﬁﬁ4
existente en la porcidn 1fquida de las composiciones.,

20 Clertos ingredientes pueden ser incluidos en las
composiciones, lo que comunica a los erticwlos moldeados,
obtenidos por la extrusidn, unae flexibilidsd sumentadg. Ta-
les ingredientes pueden denomineras “plastificentea”, e
Incluyen une diversidad de alcoholes polivalentes y aleoho-

25 les de pego molecular superior, tales eomo la glicering,
propilenglicol, diglicerol, polietilenglicoles, 1,2, 6~hexaw
notricl, trietanolamine y semesjantes. Donde se pretenden
aplicaciones alimenticias para los productos extruidos de
esta Tnvencin, no deben utilizerse plestificantes que pue-

3o dan cozmunicar a los productes, ¢lor ¢ sabor indesegbles. Los
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pleatificantes preferidos comprenden glicerina, diglicercl,
propilenglicol, y 1,2,6-hexanciricl. Por ejemplo, ls glice-
rine ha sido utilizada on centidades hesta del 50 % en peso
de la proteins, aproximsdsmente, sunque se prafieren canti-
dades hasta del 33 #, aproximadamente.

Cuendo no 3o incluye en lss composiciones plasti-
ficantes,pueden ser extruidos,inicialmente,productos flexi-
bles y expendibles.Sin exbargo,tsles productos tiende a he-
¢cerse ulgo quebradizos al secar.Asi pues, cuando se deséa
obtener formas gue pusdan retener su flexibilidad, es new
cesario o bien inoluir un pléstificente en 1a mesa pliasti-
oa extrusionable ¢ sometexr ol producto obtenido de la’extru-
31én & un tratamiento plestifisente. Cusndo se 1nc1uyn-un
plestificante en 1la composioién extrusionsble, debe wtili-
garse une cantidad suficiente para obtener la flexibilidad
deseads. As{ pues, cuando se incluye un plastifioantb,ise
prafiers que 1a relacién en peso de proteina a plestificen-
te esta comprendida, aproximademente, entre 5t 1y 2 : 1,

Cuande la flexibilided demeada en el producto
extruido se consigue sometiendo el producto a un tratamien~-
to plaatificsnﬁe, se llega a este resultado con medio2 que
girvan parsa poner en contacto el pleatificante con el pro-
dusto., Por ejemplo, una solucidn del 10 al 80 ¥ en peso,
aproximedamente, de glicerina en agus, o hasta S5 % da ete-
nol, proporciona un bafio pleéstificante adecuado &l que pue-
den somaterse los productos extrusionados.

Aln otres verisciones de la presente Invensidn
1ncluxen el empleo dn materisles inertes y otros agentes
nndifiéadores ¥y aditivos. Uno de tales asgentes modificadores

es el acide oftricc que tiende & mejorar la resistencia en
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mfmede de los artfoules conformados. .
La masz pléstica extrusionable se prepara nege

¢lando y eslentande los ingradientes antes ciltados. Tal

Lezela puede llevarse a cabo a mano o con gyuda de gugle

quiere de las miquines do mezelar que pueden adguirirge

-en el coumereiv. Los ingredientes se calientan g uns tempe—

‘ratura sufieients para former lu mass pléstica extrusiona-

ble relativamente homoginea, y tales temperatures sr mentie-
nen esencialmente hasta extrusionar la mesa obteniendose
art{culos moldeedos. La temperaturs ge usntiene por dedajo

¢el punto en que la maswm, por extrusidy, podria inflarse

en cualquisr extensidn aprecisble, dado que tal inflado po=

dria dur eono resultado, vacios o hueeos en el &rtieuldrob-
Tenido en la extrusidn. Se prefieren tenmperaturas compéen—
didas entrs unos 70 y 190% ©, para la formseidn des 1l uRs e,
vlaztica extruslonable, y pars 1o exirusidn subsiguirnte.
Ly formacidn de le mesa iléstica nxtrusicnﬂbln
¥ 18 extrusidn pueden llevurse a eabo, nrﬂfnr*blomﬁn*p,,
en una operacidn, utilizande ung extrusionadors squi ada
con medios pars mezclar y calentar los ingredientes, y con
un ternillo parg hecer avanzar continuspents la musa que
S¢ forma, hasiz el orificio de extrusidn. 4 esecala de labo-
rateric {es deeir, hasta varios cientos de gramoe) so ha
eneentrade conveniiente, perc no negesario, mezclur en pri-
wer luger lod ingredientes distintos de la proteina y des-
puds mezelar la protofna. Tl pre-uezela esti ssencislmente
completa en unos winutos, es deeir, uno & gingo minutos,
sproxinedenonta,
Los ingredientes oo cslientan despuéc g las teme

peraturas nrnoosarisgs pars furner leo rases plisticss extru~
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sionables, y ee somete a extrusion. Los ingredientes Pre-mez-
clados formsn eomposiciones que, frecuentemente, pueden ca-
racterigarse, ademés, como Ypegajoasa®., Tn otros cmzoz las
composiciones pueden ceracterizarse, ademés, comoc "desment-
zgbles™ o0 "granulares", lo que depende slgo de la proteinsa
o proteinas utilizedas en psriicular, y de la relacidn es-
pecifica de protefna a 1{quido en tales composiciones. Los
ingredientes pre-mezclados pueden slmacenarse dursnte perio-
dos austancisles, empleando medios que eviten la evapsracidn
de poroionss 1{quides de las meszclss. Ts conveniente, a mee
nudo, dejar en repos¢ las mezelas durante unos minutéa;val
menos, pears faverecsr un humedecimisnto mas couplaeto &gila
proteina, o

Tn los Ejemplos que siguen, se utilize une extru-
gionsdorea Brebender, tipo 200. Tsta extrusionadors tiéh@
tres zonas en que puede aplicsrse calor & 1s mezela de 4n-
gradientes. Tn le primera zona, la primera poreidn del 6u&r—
pe de la extrusionadora, la mrzela se caliente & una tempe-
ratura inferior z la de las zones siguientes, y eompfﬂnﬁi-
da entre unos 302 C y unos 85¢ C. "n la segunda zona, la
seagunda parte del cuerpe de la extrusionadors, la tempers-
tura durante la extrusidn se mantiene comprendida entre
unos 402 C y unos 1302 C, y ~n la %ercera zona, ls boquills
de salida de la =xirusionadora, la temperatura =8 de unocs
T70% C & unos 190% C. Como ge ha indjcado anteriormente, se
nacesita bastante calor para favorscer un mezelado completo,
la reaceidn y dispsraidn de log ingredientes, pero ai ls
rasa pléstica resultante notd demasindo oslisnte, pusde tee
ner }ﬁg&f la inflamacidn dr loa disolventes o a1 fenomeno

de inflado, durente 1z extrusién, lo que da como resultado
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huseos, burbujus y/ o menchas debiles en ol producto confor—
mudos

De ordinaric y preferiblemente, la uise plésties
se ecxtusiona en aire w otr¢ medic gasevse, & bemperatura
embiente y @ presidn aﬁmosfarica. Como 88 10gico, ae aplica
@ la masa plistica suficiente presidn, para forzer o la
misme a pusar a través de la boquilla u orificio de extru-
sidn. Por ofra parte, la presidn de 'exirusidn no es eriti-
oe. Aungue no hay razdn alguna pera haoer lo mismo, la ex-

trusidn de la mase pléstica puade tener lugar en airs v

otro medio &836080, a presiones superiores ¢ inferiores

a la presidn atmosferica. Cuando tales prosiones son supee

riores a la presidn utmosferica, pueden emplearse masas. o

‘temperaturas de fusiln mds sltas que los intervelos prefe-

ridos indicados anteriormente, sin ocesionar inflamzoién

.del disolvente 0 inflade en el productc oebtenido en la wx-
trusidn. 3in embargo, aun con tules preaiones superiores,

la temperatura de ls mesa pléstica no debe ser ten slte que

descomponga ¢ degrade indebldsumente la proteina u otros
ingredientes de la masa, o cuusdé le carbonizacidn de la
wisme. Tambien puede empleurse la extrusidn en atmosferes
que tienen presiones inferiores a la presién atuwosferioca.

din embargo, eun cuando puede llevarse a c¢ebo slguna reduc-

-¢ién en le temperstura, lu temperatura todavia debe ger

suficiente para producir la mass pléstica extrusionedble,

‘relativaunente homogénea. 71 medio en que se extrusions la

mase plastice, se mantiene, de preferencia y lo mas prdocti=
camente, a temperatura asmbiente. 3in exbargo, 31 3¢ desea
pueden emple&rse temperaturas superiores o inferjores.

Ha de comprenderse que laé extrusién de la presen—
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te Invencidn pusde llevarse & ¢abo en cualquier aparato
de extrusidn que pueda equiparae con una boguilla de sali~
da o tengs un orificie de extrusidn que proporcionen el ar-
ticulo de la forma deseads, y en el que la masa pléstica
puade someterse a extrusidn a las temperaturass deseritaa.
La masa pléstica puesde extruirse da forms que se
obtenga cualquiera de una diversidad de formas, gque inclu-
yen, por ejemplo, cintas, varillas, léminas o peliculms de
muy diferentes espesores (es decir de 0,006 a 1,25 mm.),
¥ anchos, tubos ¢ envoliuraes y formes semejsntes. La forma
particular deseada pars el art{oulo, se controla medisnte
la boquillae de extrusién. Para la preparacidn de las envol-
turas preferidas, se emplea una boquilla de galids ahular.
Tal boquilla produce, preferiblemente, un tubo que tféne
un dismetro interior de unos 5 & 100 mm. y un espeacr do
pared de unos 0,006 a 1,25 mm., a cualguier expansidn latew
ral deseads del tubo. A eate Ultimo respecto, la extrusio-
nadorsa puede estar equipada con une soplante para airéft
otro gas en la circunferencia interior de la boquilla cir-
cular. Con ello puede ger insuflade aire u otro gas dentro

del tubo segin se estd extrusionando, y 81 el primer extre-

mo de salida (o alguna otra zona subsiguiente) del tubo se

estrecha conjuntamente, la presidn de gas as{ originuda den=
tro puede utilizerse para expandir el tubo nuevamente extrai-

do a cualquier didmetro deséado. La soplante puede ser re=-

&gulada de manera que el ges fluya y coordingda con la velo-

cidad de extrusidn pars dar tubos expandidos de didmetro

razoneblemente uniforme. Se prefiere que los tubos se ex-

penden’ & aproximaedamente 1 a 10 veces su didmetro inicial.

Ademés, la soplante puede usarse para introducir saporife-
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ros geseosoz &l tubo que sala. Por ejemplp,fyﬁmo éo madera
dura (esto e3, nogal) pusde soplarse en el tubo o envolbu—
ra parg comunicer un sabor a "humo" al producto conformes
do.

Los siguientes ejemplos, que no hen de ser consie

derados come limitativos, ilustren reslizuciones preferidas

-del presente invento utilizando diverseas protefnes scncillas

coggulables sin celor. .. .
SJEEPLY Y

A un pezelador Warning que contenim 50 g. de que-

ratina de plumes preparads segln el mdtodo del Tjemplo B

se ofiedid una solueidn de 18 ml. de ngus, 10 ml. de hidrde
‘xido eménico 6N, 14 ul. de etancl del 95 %, 25 g. dr glice=

ring ¥ 1,5 g. de sulfito sddico. Se mazeleron le qurratina

¥ lu solueidn durente un minvto aproximedamsnte, heste gue
lu masa desmoronable resultente se mezeld uniformenrntes

Zste mezela se dsjé equilibrer dejéndole en reposo durante

‘1a noche an un racipiente corrado a tempsratura embiente.

La mezcla se conformd en une mesae pléstica y se extusiond
mediante una extrusionsdorw Brabender tipo 200 segin se ha
desorito anberiormente, siendo accionado el tornillo sin
Pin a 26 rym. Les temperaturas en les tres gones de calenw~
tamiento fueron 352 C, 852 ¢, y 70¢ C respeotivementna, Lar
mese pléstica relativemente homogenea, celentada se extyue
sioné m travées de una boquilla de salida snular de 0,50 um.,
que tenia un didmetro de 12,7 mm., en aire a presién atmose
feriea y temperatura ambienta (unos 249 €). %1 tubo us{ obe
tenido por extrusidn ag sxpandid lateralmente hasta un dis-

metro de unos 7,5 em. insuflando ajre a través dsl centro



lo

15

20

25

3o

17-10-70

de la boquilla hacia el tubo, que se pantenis cerrado en
el extremo. =1 tubo expandido que tenis un espesor de pe-
red proumedic de 0,025 mm, aproximedamente, era flexible.
También era incdoro y tenis un especto transparente, cla-

I'0,

LJENPLO_IT

Se repitid el Tgemplo,l, excepto gue la sclueidn
eataba constituida por 19 ml de sgua, 1 ml de etanol ($5%)
10 ml de hidroxide amdnieo 6 N, 25 g de glicerina y 1,5 g
de sulfito 8ddico, y lus temperaturss de las zonas de lm
extrusionadora eran de 80¢0, 9500 y 902C, respectivamente.

Tl tube resultante sra clarc, expansible y flexible, -

EJENMPIO TI1X

Se repitid el Tjemplo II excepto, que el etanol
se reemplesd por un volumen igual de agus. E1 tubo tenia

las miamas propiedades finas que en el Ejemplo 1I.

EJENPLO IV

Se repitid el Ljemplo I, excepio gque la solucidn
estaba constituida por 30 ml de hidroxido amdénico 6, 25 g
de glicerine y 0,85 g de sulfito sddico, y las temperatu~
ras de las zonss de Ia extrusionadors eran de T58C, 105¢C
y 1059C, respectivamente. Se formardn de este modo pelfou~
las tubulares que tenian propiedades como las del Zjemplo

I, ¥ que eran Utiles como envolturas de embutidos.

Co TIEMPLO ¥

Se repitid el Tjemplo I, utilizendo 45 g de que-

- 25 -



retina de plumaa, como S prepard en el ;jemplo ﬁ. 5 g de
gliten de trigo esenciel (Pro-80) una 301uc£5n constitul-
da por 20 ml de agum, 10 ml de hidréxido ambnico 6 X, 25
g de glicerina y 1,5 g de sulfito sédico, y temperaturus

5  de las zonas de la extrusionsdora de 852¢, 10020 y 10020,
respectivanente. Los tubos expandidos resultantes eren
opalinos, pero, por otra parte, tenian esencislmente lss
mispas propiededes de les envolturss del Ejemplo I.

EJEMPLO VI
lo
Se repitio el Zjemplo V, oxcepto que el glutén

de trigo esencial, se reemplazd oon proteina de sojs ais-
lada (promine R-sproximadsmente 957 en peso de proteina).
Se obtuvieron de este modo, envoliuras tubulares que te—

15 - nfan proplededes similares a las del Bjemplo V.
EJEMPLO VII

A un mezolador “Waring" que contenia 80 g de
queratina dé plumas, preparada ¢omo en el Tjemplo Bty 120
20 & de gluten de trigo esencisl, como se utiliza en el Ejém-
‘plo ¥V, se afadio una solucidn de 80 ml de agus, 40 ml de
hidrdxido aménico 6 N, 100 g de glicerina y 6 g de sulfi-
to sodico. Después de mezclar completamente en el Mezolae-
dor, la composicidén desmenuzgble reaultante, se alimentd
25 & la extrsionadora Brabender, gque funcionaba & una velosi-
dad del tornille de 55 rpm y que estaba equipada con una
boquilla de salida anular de 0,25 mm y que tenfs un dige
metro de 12,7 mm. Les temperaturas en laazones 1, 2 y 3,
se mantuvieron respectivamente, en 80 2C, 1002C y 100eC.

30 durante la formacidn de la mesa plastica y la extrusidn.

17.10.70 - 26 -
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La extrusidn fué excelente, forfandose tubos, muy lorgos

que 8e enrollaron sobre un carrete.

BEJEMPLO VITI

A un Hezclador "Wering" que contenia 20 g de
queratina de plumas, preparada como en el Tjemplo B, 25
g de gluten de trigo esencial, tal como se emplea on el
EJemplo V y 5 g de proteine de soja aislada (Promine R),
8e afiadieron 20 ml de agua, 10 nl de hidrdxido swénieo § K
1,5 g de sulfito sodice y 25 g de glicerina. Los ingredien—
tes se mezclaron completementie y la composicidn reeultan-
te se transform$ en una mesa pléstica qua se sometid @
extrusion mediente la extrusionedora Brabender, que s hi-
z0 funcionar a 26 rpm y que estaba equipada con una bogqui-
1la de salida snulsr de 0,50 mm y que ten{s un didmetro de
12,7 mm. la {Yemperatura en las tres zonaw de ls extirus io~
nadora fueron de H08C, 100RC y 100%C, respectivamente.

Mediante esta extirusion se obtuvieron tubos excelentes.

EJMMPLO IX

A un Megclador "Waring" que oontenia 80 g de
queratine de plumas, como Se prepard en el Ejemplo B, y
20 de proteina de soja, se wfiadié uns solucidn dw 36 ml
de sgua, 20 ml de hidroxido amdnico 6 N, 28 ml de etanol

‘del 95% y 3 g de sulfito sddico. La solucidn y las protel-

nas se megolaron haste que se formd une maesa deamenusable
semi-geca. Tsta mesa desmenuzable se mantuve en un regi-
piente cerrado, duranie la noche, a temperatura embiente
parn‘f;voracnr el equilibrio. Con la mezcla se formd wna

meaa pléstica y se sometid & extrusidn, como en el Ejemplo
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VIII, nanieniéndose las temperaturas en las respectivas

zonga de celentamiento en 352C, 852C y 8540, T1 tubo obe

- tcnido de la extrusidn fué plestificado durante 20 minu-

tos & una temperaiura de 502C, en un bafio compuestos por

- 30% de glicerina, 0,02% de dextrosa y 69,98% de etsnol.

Ios tubos plastificados eran flexibles y translieidoes.
TIENTLO X

Se afladid a 50 g de qner;tina'de plumss, como
la obtenids en el Tjemplo B, uns solucidn de 33 ml e agua
17 nl de alcohol etflico del 95%, 10 ml de hidréxido amé-
nico 6 K, 20 g de glicerina y 10 g de sulfito sddico. La
mezcla preparada & partir de esta solucidn y la queratina,

se transformd en wna mssa plastica ¥y se aomotid @ extru=-

. 8ién como en el "Bjsmplo VIII, manteniendose las tempsra-

- turss en la extrusionadora en 35¢¢C, 902C y 75¢C, respecti-

- vamente, on lgs tres zonss de calentamiento. La pelicuila

tubulares obtenida en la extrusién tenfa buena capacidad

" de axpansidn y tenfs un aspacto opaco, blanco.

LJEMPLO XX

A un ¥ezelador "Waring® que contenia 23,8 g de
querstina de plumes como se prepard en el Zjemplo B, se
efiadid una solucidn de 9 ml de agus, 5,2 ml de hidroxido
aminieo el 6%, 7,6 ml de etsnol del 95%, 15 g de gliceri-
na y 0,75 g de sulfito addico. La queratina y la soluoion
8¢ mezylaron para formar una mesa deamenuzalile, semi-seca.
Se dejo equilibrar este mezela durante la noche sn un re-
cipiente cerrado, a temperatura ambiente. Con la mezela

se formd una masa pléstica ¥ se sometid a extrusidn como

- 28 -



1o

15

20

25

3o

17.10.70

en el Ejemplo VII, manteniendose ls temperstura on las tres
zones de 1e extrusionadora en 808C , 80RC y 1152C, respec-
tivamente. Lo tubos resultantes eran transparentes y fle-

xiblez.

EJEUPLO XII

8e prepaerdé uns prlisula o enveltura tubuler, de
querating, formando una masa pléstics y sometiendc & ex=
trusidn, como en el Zjemplo I, una mezcla gue e3tabe cons-
tituida por 200 g ds queratins de plumas, como Se p;éparé
en el Tjemplo B, T2 ml de agua, 56 zl de etanol del 35’75,
40 ml de hidréxido smdnico 6 N, 4 g de sulfito ssdicéry
100 g de glicarina. :la envoltura obtenide en la extrdsién
se trato durante 15 minutos en une cimara de humo, en la
que 3e gener$ humo quemandc astillas de msdera de nogel.
La temperaturs durante el tratamicnto con humo fué de 40¢C

en la camsra. Las envolturss tratades con humo retenien

‘un olor caractaristico a nogel, y se encontré gus tenfan

una resistencia & la tsnsidn ligeremente mejorada, sww
comparacidn con las envolturas de este ejemplo que no se

trataron oon humo de nogsal.
TIENPLO XITI

Se prepard una pelioula tubular de queratine, oo~
oo en el Tjemplo I, utilizando una mezela compuesta de 50
& de producto queratinico,.praparado en el Tjemplo ¥, 20 ml
de agus, 10 ml de hidréxido aménico 6 n, 25 g de glicerina
¥ 1,5 g de sulfito sddico. Las temperatures en les tres
zongé,dn’calantamiento de la extrusionadora fueron 800,

310?0 ¥ 110°C, respectivamente. Las pelfoulas tubulares
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resultantes eran resistentes, expsnaibles y de color blanco.
BJEMPLO XTIV

Se repitié esencialments el Tjcmplo XIII excepto
5 que el hidréxido aménico sn reemplazd por 10 ml de agaa.Se
cbtuvieron envolturas tubulares que tenizn un color mds

ozsure que las del Tjemplo XTII.

EJEMPLO XV

1% Se mezold une solucidn de 0,5 g. de sulfitc 3di-
co en 64 ml, de egus, eon 50 g. de glicerina ¥ 20 ml. Ae hi-
droxido aménice 6 ¥. La soluciln resultente se mezeld ene
tonees durante un minuto, aproxinadanents, con 100 g, de
gluten de trigo (Pro-80) y sé dej0 en reposo trevemrnie,

15 Ie mezela tenia color aeeitunado ligero ¥ pudo caracteri-
Zarge como ung mezcla pesstosa pegajosa. la mezela se treang-
formd en une mess ylistica y g 3onetid 2 extrusidn mediane
te 13 extrusionsdora Brebender, haciendose funcionar el
tornillo & 95 rpm. lss temperaturas en las tres zonuss de

20 calentamiento fueron de 502 ¢, 1320 ¢ ¥y 123¢C, respeetiva-
menta., La measa pléstioca relativamente homogenea, calenta~
da, se souetid a extrusién a través de una beguilla de
salidae, anular, de 0,50 mm. y que tenia un didmetro de
12,7 mm, en sire a yreaién atmoaferica y temperetura ambiente

25 (uwnos 249 C). T1 tubo obtenido en la extrusidn, de esta
manera, se expandid hasta un didmwetro de 2,5 om., aproxi-
uadamente, insuflande aire 2 través del centro de ls boe
quilla en 1l tubo que se mantenia cerrado por 2l extremo.

Tl tubo cxpandido tenis wn espesor prowedio de pared de

3o unos 0,10 mm. y era transparente y flexible.

17-10.70 - 30 -
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EJEMPLO XVI

Se repitié el ETjemplo XV; excepto que la solu~
cidn inicial estaba constituids por 0,5 g de sulfito so-
dico en 84 ml de dcido meétice 0,05 N, mezolado con 50 g

~de glicerina y les temperaturss de lus zones de la extru-

sionadora eran de 500°C, 1452C y 14290, respectivamente.
Loa tubos resultantes eran flexjibles, como en el Ejemplo

X¥, pero ligeramente oOpacos.
TIERPLO XVIX

Se repitid el Ejemplo XVI, excepto que el écido
scetico acucso, diluido, sereemplazd con el mismo volumen
de(agua, 1z veloocidad del tornillo erz de 55 rpm y l1as
temperaturas en las ires Zones de la sxtrusionadora ersn
5090, 1462C y 13420, respectivamente. 3¢ obtuve una suvoelw

tura de ambutidos flexible y transparente.

TJENFLOS XVITI~XXV

Se repitid el procedimisnto seguido en el Ejem-

- plo XV, con lgs variaciones que ge indicen en la Tebla I

qus figura seguidamente. En todos los cagos se obtuvieron

tubos expandidos que eran tremsparentes y flexibles.
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EJENPLO XXVI

8e preparé tubo segin el métode indicado en el
Ljemplo XV, axcepto que se utilizd 1,5 g. de f01do asodr-
bigo en lugar del sulfite sédico. Le composioién pre~meg-
clada era menos pegsjosa que la obtenida en el Zjemplo xv,
¥y tenia una calidad semejante & un gel. Con esta mezola
se forn§ une masa plistica y se sometid s extrusidn, & wna
velocidad del tornillo de 40 rpm., siendo lss temperaturas
de las respectivas zones de caelentsmiento ds 502 ¢, 135¢ ¢
¥ 1322 C, formendose wna pelicula tubular flexidle, trans-

parente,
TJEMPLO XIVII

Se prepard tubo segin el método del Tjemplo XV,
exoeptc que se incluyé una csntidsd adicional de 1,5 g. de
sulfito 88d1co, y que 28 ml. de sgua del Tjemplo XV ae re-
emplagzeron oon etancl del 95 %, La extrusionadore se hizo
funcionar a una velocidad del tornillc de 40 rpms, ¥y &
temperaturas de 509 C, 1200 C y 1002 Cy en las tres zonas
de celentemiento, respectivamente. 1 tubo as{ preparado

era transparente y flexible.

LJEMPLO XXVIII

Se preparé tubo, segih el mitodo del Tiemplo xv,
excepto que se utilizaron 20 g. de aislado de soje (Promina
R) para reemplazar & 20 g. de 1o0s 100 &+ de gliten de tri-
&9y ¥ exceplo que se utilizaron 33 g. de glicerina en lugar
de 50 g, La extrusionadors ae hizo funcioner a una velooi-
dad del tornillo de 55 rpm., ¥ & tempereturss de 472 C,
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1252 C y 1352 €, respectivemente, en lss treg;zonas ds ca-
lentawiento. Tl tubo as{ preparado era flexible pero mas

opaco que el del Ejemplo XV,
LZJEMPLO XXTX

Se prepard tubo segin el método del Tjemplo XV
excepto que no se incluyd glicerina en la mezela de gldten
de trigo. La extrusionadora se hizo funeioner a una veloei-
dad del tornillo de 95 rpm., y & temperaturas de 672 ¢,
13592 C y 1319 C, raspoctivamente, en las tres zones de ea-

lentamiento. Tl tubo obtenide de la extrusidn se sumergid

durante dos minutos en un balio plaatificante que egtabum
constituido por 20 g8« de glicerina en 80 ml. de etanol del
‘36 %, ¥ se secd al aire. Tl tubo era fuerte, fransparerta
¥y £lexible.

EJEMPLO XX

Se trataron cien graumos de gliten de trigo
(Pro~80), mezclandoles con 10 ml. de agus, caleniando le

mezela resultante en un sutoclave & 1212 ¢, durante 10 mﬁ-

nutos, secando la wezcla y moliendo el gliten de trigo se-

00, T1 gliten de trigo ss{ tratado se empled pers peeparar

pelicnlas tubulares, segin el wétode utilizado en el Tjem
plo XV. Le composicién pre-mezelsda era desmenuzable y gra-
nular, mes que pegejosa. Las propiedsdes de les psliculas
tubulares eren lags mismes que las de las preperadas en el
EJemplo XV. Resultados iguelmente buenocs han side obtenie
dos, como en este Tjemplo, en 1los casos en gue no se afadid

agus, antes del cslentamiento en autoclave del gliten.

- 34 -



10

17.10.70

EJEMELO XXXI

Se reopitid el Tjemplo XXX, excepio que se utili~
zaron 85 g. del gliten de trigo seco y 15 g. de zeina de
maiz, se emplearon 33 g. de glicerina en lugsr de 50 g., sl
tornille de la extrusiconadora se hize funcionar a 26 rpm.
¥ lss temparetures de lad zonas da galentamiento fueron
40" C, 1192 C y 1322 C, respectivamente. T1 tubo temia bue-

nes propiedades, semejantes @ lss del tubo del Tiemplo XXX,

EJFMPLO_IXIII-XLI
7 Se repitid el procedimisnto del Zjemple XV, conm
lus varisciones que se indiosn en la Tabla II qus figura
a continuacidn. Tn todos los ecasos ss obtuvieron tubos o

envolturaes, axpandidos, que tenisn buenes propiedadss,

- 35 -



stl

€t
SN €Ll

14 ] :3 4

11 (44
‘TR 02 *TW 02
*2 €L @ €g
*? ¢0 ——
P om m;o
P9 "TE P9
*F 00L *2 0ol

ITX Gvq

et
133
0s
114

T 92

e -

1433
el
Ly
111

‘™ 02
*F €€

sty
348

sti

cii

‘% 60
‘TR v9

*Z 001

5
:

14} (4 %1
2Lt Zit
<y 2y
o2t K14
I g2 T 02
lm Om e
—— g €t
¥ G40 3 50
‘Tt $9 TR $9
*3 oot *P 00l
AXLX ATEXY

1T vIEvVE

113
¥4 3

e
B 4 A

‘™ 02

- e

€L Dayeuosef BT oprdwal
Zii DpouOEgZ B opcdumy
2y DsBuOZg| WY oprdwyy

66

(mdx) oTTIU

~10% T3P PEPFOOTYA

‘T 02 NS OdTucwe OPEXOIPTH

o

*3 06 -
— B
- ﬁm th

!w mﬁo N
‘@ ¥9 *T@ ¥9
*F 0oL % 00}
TIIXXY ITEXY

TeoFTIue Trdoag
vsuUpwe TOUB) 3T
T0FIg0ouUBXOH~g 2%}
BUTISOTTIIA
BUTIUDE T

T0H BUTFL3ETO-~T
Touaysoldeoaar
oOFUOTT 0FTITME
BUTwes3 stn
00FPOs OLFFNS
enfy

(0g-0x3)
o¥tay wIINIH

o1dmer s

k TN



1o

15

20

25

17.10.70

TJEMPLO XLYT

Se mezcld completawente una solucidn de 0,25 g.
de N82303 en 32 ml. de Hy0, 10 ml, de NH@OK 6K y 16,5 g. de
glicering, con 50 g. de colégenc micreeristalino (Avitene
H). Con esta mezola se forme una musa plistica y 3e sometid
a extrusidén utilizando una exirusionadora Brabender, funeio-
nando el tornillo a 76 rpm. Las temperaturas én las tres zo-
nus de oalentamientoc eran de 408 C, 115% C y 1442 G, rea-
pectivemente, La masa plistica se exirusiond & traves de la
boquilla da salids anulsar de 0,50 mm. y que teniz 12,7 mm,
de diametro, utilizada en al Tjemplo I, en airs & presidn
atmosferica y temperatura ambiente (wnos 242 C). Tl tubo

resultante tenis paredes gruesas y un aspecto aspero.

BJEYPLO XLIIL

3e repitid, esencimlmente, el Tjemple XLII, ox-
captc que no se utilizo el sulfito sddico, la cantidad de
glicerina se redujo 2 5 g. y las temperaturas de la B8 egun=-
da y terocera zonas de calentamiento fueron T5% ¢ y 130¢ G,
respactivamente. 1 tubc resultante tenis, esencislmerniec,

les mismas'propieﬁadéé que laz del tubo del Zjemplo XLII.
TJENPLO_XLIV

Se repitid esencislmente el Ejemplo XLII, excep-
to que el sulfito sddico y el hidréxido smdénico no fueron
utilizados, que la cantidsd de H20 se gumento & 42 ml. y
que las temperaturas de la segunda y tercers zonas fueron
ds 120§’C.y 1532 ¢, Z1l tubo tenia esencialmente las mismes
propiedades que en el Tjemplo XL1I.

- 37 -



BIEMPLO XLV o

Se repitid esencislmente el procedimiento seguide
en el Ejemplo XLII, utilizendo unez solucidn de 3 g. de
5 332803 en 400 ml. de NeOH 0,5 N y 300 g. de aislado de soja
(Promine B, que pueds adquirirse en la Centrsl Soya, y que
oontiene, aproximadsmente, 36 % en peso de proteina). Las
temperaturas de las zonas de qqlantapziant_o fueron 1052 C,
1200 ¢ ¥y 1202 C., respectivamente. Se formdé un tubo conti-
1o mo y vade tubo fué capaz de ser expandido laieralmente.
Tl tubo tenie menos resistencia que los tubos preparados a
psrtir de las mages plésticss de queratina y gldten. Ademds,
se hizo quebradizo al secar, dado que la masa plésticat ,n"e’
incluia un plastificante. :
1 ZJEMPLC XLVI
Sa rnpitio el Tjemplo XLV, excepto que se aﬂ‘ad:e-
ron 120 g. de glioerina sntea de 1z formacidn de la muss
;zlsstica Y de la extrusién. Se obtuvo, como en el Ejeaplo

20 XLV, un tubo que permsnecis flexible después del secado,
TIEMPLO XLVII

Se repitid el Tjemplo XLVI, excepto que los 400
nl. de NaOH 0,5 N, se reemplazaron por 350 ml. de HaO y
25 50 nml. de NH,OH 6 N. Se formé un tubo bueno, que tenia un
color més palido que el dal Zjemplo XLVI.

SJEMPLC XLVIII

Se mezclé completamente, une solucifn de 2,8 g.
3o de Ha 503 ent 90 ml. de HyU, 56 ml. de NH4OK 6Ny 92 g. de

17-10;70 - 38 -
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glicerina, con 280 g. de proteina de hoje. Con e3ta mezela

Be formd una masa plastics y se sometld a extrusidén utili-

zando una axtrugsionadorz Brabender, euyc tornilloe funciona-

ba a 30 rpm. Les temperatures on las tres zonas dr calentae
miento fuercn 408 C, 952 C y 93¢ C. Ls maya pléstics eo ex-
trusiond a través de una boguills de salids snular de 0,25
mm., que tenim un didmetro de 12,7 mr., en gire, a presidn
atmozferica y temperaturs ambiente. Se formé un tubo conti~
nuo, cuyo didwetro pudo aumentarse ligrraments, antes de la
iuptura de la pelfouls insuflando eire en el tubo. L& pro-
teina de hojm, utilizads como sustenciz de pertide, se pree
pard como sigus: Se molieron finaments y se redujeron a
una mezela pastosa en NaOH 0,5 N, con un contenido en 86li-
dos del 25 %, aproximademente, hojas de alfalfa congeladas.
Ia mezola pastosa resultante se dejd en reposo durante la
ncche y después se homogeneizd a 2.500 rpm. en un homogenei-~
zador Hantan-Gaulin. Despuss que se separd el 1{quido por
centrifugecidn, se ajustd a pH 4 con ACL diluide. =1 preci-
pitade resultante se recogio por deaantacidn y filtraeidn.
Una vez ssco, cl material teniz un contenido en proteima
del 85 % en peso, aproximadsmento.

Como se ha indicado, los articulos moldeadol. en-
cuentran una utilizecidn especiel como materiales de enva-
sado oconestibles, pera diversos elimentos. Las envoltiuras
tubulares pueden embutirse o rellenarse oon eualquiera de les
composiciones cdrnicss conocidas, utilizedas en la prepara-
¢idn de embutides, salchichss, y preparsdos semejantes.
| Ha de entenderse que 1a Invencidn no se limita
a los detslles exactos de oper&ciﬁnlo las composiciones

exactas mostradaes o deserites, ya que resultarin evidentea

-39 -
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8 loz expertos en la materis modificacionss gbvias, v la
invencidn queda limitads, sélamente, por la axtensidn de
las Reivindicsciones gqus ze acompaiian.

La presente solieitud que corresponde @ lg presen~

tada =n Tstados Unidos de Ameriecs sl 18 de septiembre de

1.969 con sl numero 859.214, == acoge & los beneficios del
articuio 51 del vigente Tstatuto gobre Propiedad Indusiriel.

R 0T A

7 Loa puntes de invencidn propis y nueva qus s
preaentan pars que seusn objeto de osta solicitud de Paten-
4e de Invenoidn en Tspafia, por VEINTE ailos, son los siguien-
tes: , |
. 1%.~ Un procedimiento de preparacidn de un articu-
1o proteinico moldeado, que comprende: (1) former una mase
pléatica relativamente homogénes, acuosa, extrusionable,
mezelando y ealentando una composicidn comatituida as#ﬁ;
ciolmente por (a) una sustancia proteios que comprende, al
menos, 50 % en peso, sproximadsmente, de un material ITC~-
teinice simple, en particules, ccagulsble sin calor, y (b)
un 1fquido que comprende agua, en donde la proporcidn en
paso de proteina e 1fquido estd comprendida entre 1 : 4 y

6 : 1, eproximadamsnte, tanto la sustancis proteica como

el material protsiniec simple tlenen contenidos proteini-
cog del 65 % en peso, por lo menos, aproximadamente, y la
composicién ge calienta a temperaturas de unos 702 C, por

lo menos, pero inferiores a la temperatura de descomposi-
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¢cién de la proteina contenida en ellas; y (2) extruir la me-
sa plastica en un medic gaseoso para formar el articulo pro-
te{nico moldeado, suatanciglmente exento de huecos.

22,~ Un procedimiento seglin ls reivindiocecidn 1s
en el que la couposicidn contiene tambien un suxilisr de
extrusion, seleccionadc entre sgentes reductores y bases,
¢ sus combinsaiones.

3%~ Un procedimiento segdn la reivindicacién 2,
an el que ol guxilisr de extrusidn es un sgenie reductor
¥ tal agente raducter se sneuentra presente en unae cantided
de 0,1 & 5,0 ¥ en peac, aproximedsmente, baeads =n el pego
de la proteina en la compozicidn.

42.- Un procedimiento segin la reivindicacida 3.
sn el que el pgente raductor ~3 sulfito sddico.

50,- Un procedimiento seglin la roivindieaeiéﬁ 3
en el que el sgenis reducior es sulfito amdnico.

62~ Un procedimionto segin la reivindicaeidn 2,
en el gque sl suxilisr de axtrusidn as une bas» y tsl baee
se encuentra presente sn una caentidad de 0,71 3 45 ¥ en pe-
go, aproximadamente, Lasada en el peso de la proteina ea
la ocomposicidn. _

TR~ Un procedimiento segin la raivinﬁicaaisn 6,
en ol que la base ez un hidrdxido soluble en sgua.

88.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn 7,
en =] que el hidréxido soluble en agus a3 hidrdxido améni-
co.

9% .~ Un procedimiento segin la reivindicacidn 2,
en ol gque el 1{quido contiens taubién, un alechol alifdti-
co moﬁbhiéroxilado de menoa de unos 10 Atomes de carbono,

en una cantvidad auficlente pars asumentsr ls capacidad de dis-
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persién de la proteina en la masa pléstica.
102.~ Un procedimiento seglin la reivindicssién
9, en el que el alcohol contiene de 1 a 4 &tomos de carbo=
no.

5. 112.~- Un procedimiento segin la reivindicecidn
10, en el que el alcohol es etanol y el miamo se eumplea
en une cantidad de hasta 95% en volumen, aproxidamente, del
iiqnido.

129 .~ Un procedimiento segin:la reivindicacidn

lo - 2, en el que la totalidad de la sustencis proteica es el

| material proteinico simple, en particulas, coagulable asin
celor.

132.~ Un procedimiento segin 1a reivindicaeidn
12, an »l que el materisl proteinico tiene un contenidn mn
15 proteina de, por lo mencs, 75% en peso, aproximadamente.
} 142 .~ Un procecimiento segin la reivindicnolddn
2, en el que la composicidén contiene texmbién un plastifi-
cante en una cantidad suficiente para asumentar la flexibi-
1idad del articulo proteinico moldeado.

20 15 .~ Un procedimiento segin la raivindioaeian
14. en el que el plastificante es glicerins y la misma )
se encuentra presente en una cantidad de hasta el 50% en pe-
80, aproximadamente, de la proteina.

162.~ Un procedimiento segin la reivindicscidn
25 2, en el que ol articulo protefnico moldeado se trata, ade-
més, poniendo ®n contacto el miamo con une solucidn acuosa
de un plastificanta,
17%,- Un procsdimiento segﬁg 1la reivindicacién

16, en el que el plestificante. es glicerina,
3o 18¢ .~ Un procedimiento @egin la reivindicsecidn
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8.1.71

gz, en 6l que lza masa plasticae se extruye g través de ung

|
§boqu111a de salida snuler pers formar un tubo.

!

'2, en el que la mass pldatica se extruye & través de une

192 .~ Un procedimiento segin ls reivindicacion

éboqdilln de salids, de cints, para formar una pelioula.

| 209 .- Un procedimiento segin la reivindicacion
§2, en el que la mssa plastice se calients a temperaturss

Ecomprondidns entre 70 y 1902C, aproximademente, antes de
'su extrusién. '

| 212.- Un procedimiento segin la reivindieacion

‘2, en el que el medio gaseoso es aire, a temperatura am-
?biente ¥ presidn atmosferica.

; 222 ,— Un proeedimientc da preparacion de un ar-
iticulop proteinico moldeado en particular, de una envoltu-

3
i
1

ra tubular pera embutidos y producios similares, que oém-

iprendex (1) Formar uns mase plastica, relativamente homo-
| genea, acucas, extrusionable, mezelsndo y calentando une
?couposicién que consta dsencialmente de una sustancia pro-

i
i
1

[tejca constituida por un material protefnico aimple, en
gpart{culas, cosgulable sin calor, que tiene un contenido
%en proteina de 75% en peso, por 1o mencs, 8gua y un agente
%reduetof, en la qaé 1% relgeiln en peso de proteina a sgus
. eatd comprendida entre 1:4 y 6:1, el agents reductor se
éencuantra presente en una centidad de 0,7 a 5,0% en peao,
zaproximadamante, basads en ¢l peso de la proteina y la
éconpoeicién 80 calienta a temperaturas comprendides entre
z?tmos 7Q y 1902C; y (2) extruir la masa, & través de una

. boquilla de salida apular, en un medio geseoso pers formar

. 1&. envol turs ytubuler, sustencialmente libre de huecos.

23%9.- Un procedimiento segin 1a reivindiescidn
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22, en €l gue la composicidn contiens tambig‘.r'l un’ plﬂstifi-E
cante y una bese en una cantidad de Q,1 la 4%% en peso,
aproximadamente, basade en el peso de la proteina.

249 .~ Un procedimiento segin la reivindicscidn |
23, donde el plastificante es glicerina, la base es hi-
droxido samdnico, el agemie reductor es sulfito sodico y el
medio geseoso es aire a temperatura ambiente y presidén
atmosférioa. N . .

250 .~ Un procedimientc segin la reivindicacidn
24, en el que la envoltura tubular tiene un diametro inte-
rior de 5 & 100 am. aproximedamente, y un esapesor de pared
de 0,006 a 1,25 mm.

| 268 .~ Un procedimjento segin la reivindicacidén
l25, en el que la envoltura tubular se expande lateralmente

hesta 1 & 10 veces, sproximadamente, sl didmetro infeial

dﬂ la misma, introduciendo un medio geseocso en el 1nterior
‘de dicho tubo, bajo presidn suficiente para producir tal '
gexpansion.

: 27¢,« Un procedimiento de preparacion de un ut{-
5oulo proteinico moldeado. ‘

fal y como se ha deserito en la Memoria que an-.

ftecede ¥ para los fines que se han eapecifiocwdo.

Zzta Memoria consta de ocuasrenta y cuatro hojas

‘egeriteas & méguine por una sola cara.

X"QJ u‘, \:L. T

Madrid,

PeA.
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