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ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Antes de hidrolizar una suspensidn acuosa de almiddn
para convertirla en un jarabe con un enzima sacarificante, es
préctica comin gelatinizar y adelgazar la suspensidn de almi-
dbn. La gelatinizacibn y el adelgazamiento de la suspensidn
de almiddn se consiguen normalmente calentando la suspensidn
acuosa a una temperatura superior a la de gelatinizacidn del
almiddén e hidrolizando parcialmente el almiddén solubilizado
con un Acido o a-amilasa.

En la transformacidn convencional con &cido-enzima,
una suspensibén acuosa de almiddén se hidroliza y adelgaza a un
pH de 1,8 a 2,5 aproximadamente, a temperatura y presiones
elevadas, hasta una G.E. de 15 a 20. El almidbén adelgazado
(con frecuencia denominado almiddn licuado) es después normald
mente enfriado a una temperatura de unos 60°C y neutralizado
a un pH conducente a la actividad del enzima sacarificante.

.
Entonces se agrega una cantidad apropiada de enzima sacarifi-
cante y se permite que transcurra la sacarificacidn hasté que
se ha alcanzado el grado deseado de conversidn en jarabe.'
Cuando se desea preparar un jarabe de conversidén con un alto
contenido en azicar, la sacarificacidén se deja transcurrir hag
ta que es completa, en cuyo momento el hidrolizado de sacari-
ficacidn se filtra y se transforma. En la prepapacién de ja—
rabes de conversidn de alto contenido en dextrosa, la conﬁer—
sibén mixima conseguible por el proceéo 4cido~enzima es habi-
tualmente alrededor de 95-96 G.E.

Debido a los diversos problemas inherentes causados
por la hidrdlisis parcial o adelgazamiento de las suspensio-
nes acuosas de almiddén, se ha recurrido cada vez més a condi-

ciones de transformacién donde las etapas de hidrdlisis par-
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cidl y adelgazamiento son efectuadas por un enzima (es decir,
un proceso enzima~enzima)., El proceso habitual de adelgaza-—
miento con enzima se realiza tratando una suspensidén acuosa
de almiddén con una a—amilasa a un pH de 5,5=7,0 aproximadamen
te y a unos 80-90°C, durante 1 a 3 horas. Después del adelga-
gamiento enzimitico, el hidrolizado se enfria a la temperatu-
ra de sacarificacidn enzimitica como en los procesos de acido
enzima. En comparacidn con un proceso de Acido-enzima, el
proceso enzima—~enzima permite obtener unos mayores rendimien-—
tos recuperables de productos de conversién en azlcar y redu-
cir ciertos subproductos indeseables como cenizas, 5-hidroxi-
metilfurfural (HWF) y agentes productores de color.

.Desgraciadamente, los azlcares de conversidn o saca~
rificados, preparados a partir de hidrolizédos adelgazados
con enzimas convencionales, no pueden filtrarse a velocidades
apreciables debidoral almiddn retrogradado gue contienen,
(v.g. frecuentemente a solamente en 1-2 % en peso de sdlidos
o menos). En general, se ha observado experimentalmente que

)

1los hidrolizados de almiddn adelgazados con enzimas poseen
inherentemente un carboter altamente conducente a la forma-
cién de hidrolizados de almiddén retrogradado (v.g. particulas
microcristalinas insolubles en agua que presentan un diagrama -
de difraccidén de rayos X del tipo B). Ademés un hidrolizado
de almidén que contiene almiddén retrogradado no puede ser
hidrolizado eficaz y econémicamente por los enzimas, . ’

Se han propuesto varios medios para evitar la retro-
gradacién del almiddén en el jarabe de conversidn. fn 1la paten:
te estadounidense n? 3.378.462 de L.J. Denault y colaborado-é

res, los autores alegan que el problema de la retrogradacidn

I




1 { es mitigado efectuando el adelgazamiento con a—enzimas en
presencia de compuestos de calcio ¥ sodio solubles en agua,
a temperaturas de unos 185 a 195°F (85 a 90,5°C). En la pa-
tente inglesa n? 1.157.515, K. Kroyer propone obviar el pro-
5 blema de la degradacidén empleando una operacién inicial de
nidrdlisis 4cida parcial donde la suspensidn de almiddén se
hidroliza hasta un G.E. no superior a 10 (v.g. 5 minutos a
140°C a un pH de 1,8-2,5). EL hidrolizado 4cido parcial es
después neutralizado y répidamente enfriado a una temperatu—
10 ra de licuefaccibn por enzima y adelgazado.

Otra solucidn sugerida para eliminar el problema de
la degradacidén es adelgazar el almiddén con un enzima después
de 1o cugl -el hidrolizado.adelgazado con enzima es sometido &
ebullicibn o autoclave para volver a solubilizar a los inso-
15 lubles que contiene. La sacarificacién se completa después .
enfriando el sutoclave o el hidrolizado hervido unido alla
adicibn de més énzima para compensar el enzima térmicamente
desactivado que contiene (v.g.'véase "Diastase 73", Tech.t
Bull. SP-254 (11/63), Rohm & Haas Company y patente japonésa
20 ne 15.219 de 1964 por T. Iwazawa y colaboradores). En la pa—
tente estadounidense n? 3.280.006 por T.L. Hurst ¥y colabora—~
dores, se afirma que el problema de la retrogradacidén puede
ser resuelto calentando un hidrolizado parcial conteniendo
a~amilasa a una terperatura de 90-1 00°¢ para lic{lar préctica—
% mente la totalidad del almidén, seguido de un tratamiento tér
mico por encima de 125°C, bajo presibn y sacarificacidn pos-
terior del mismo con amiloglucosidasa. La patente canadiense
ne 754.228 de A. L, Wilson propone otro medio de obviar el pro+
blema de la degradacidn. De acuerdo con 1as enseflanzas de estg

30
patente canadiense, una suspensidn de almiddén se transforma
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en una pasta en una olla a presidn a temperaturas de 130-
160°F (54-71°C). Segin se alega, la retrogradacibén del almi-
dén pastoso es evitada en la patente canadiense diluyendo el
almidén pastoso con un hidrolizado de almiddén adelgazado y
parcialmente sacarificado., De acuerdo con la patente canadien
se, es ventajoso enfriar rapidamente el 2lmiddén pastoso antes
de su dilucibén aunque la etapa de dilucidn puede emplearse
como medio para enfriar rapidamente dicho almiddn. Otra solu-—
cibn sugerida para evitar el problema de la degradacidn es

la descrita en la solicitud de patente estadounidense copen—
diente n? 627.329 de M., Seidman y colaboradores, presentada

el 31 de Marzo de 1967 y titulada "Method for Enzymatically

ge propone formar una pasta y adelgazar una suspensidn de al-
middn conteniendo un enzima, mediante calefaccidn continua de
12 suspensidn a una temperatura de 205-230°F (96—110°C)|duran
te un periodo de tiempo suficiente para formar una pasta y |
adelgazar la suspensidn sin desactivar sustancialmente al: en-
zima, La suspensidn caliente que contiene el enzima viablé
residual.es después inmediata y continuamente enfriada y de
nuevo adelgazada hasta la viscosidad deseada con el enzima,'a
una temperatura de 170-195°F (76,7-90,6°C). '
Avnque se han dedicado una gran cantidad de tiempo,
esfuerzo y dinero a evitar el problema de la degradacidn del
almiddén (evidenciado por los avances de la técnica antériar)
todavia existe la necesidad de impedir la retrogradacién_dél
almidéh en una forma eficiente y econdmica. EL mayor évanée'

de la técnica para superar el problema de la degradaci5n'por

zimas es solubilizar térmicamente el almidén retrogradado del

k3
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hidrolizado parcialmente adelgazado seguido de una adicidn su
plementaria de a-amilasa para compensar el enzima térmicamen—
te désactivado y con ello completar la operacidn de adelgaza-
miento. El producto sacarificado presenta una baja velocidad
de filtracidn al mismo tiempo que requiere cantidades mayores
de o~amilasa. Tanto las necesidades de equipo como los costes
totales del proceso son aumentados con ello. Las sugerenclas
alternativas, que no requieren el uso de costosos enzimas,
son generalmente inadecuadas y poco atractivas por diversas
razones tales como la necesidad de un éostoso equipo auxiliar
la ineficacia de la transformacibén y de los rendimientos recu
perables y/b.la formacidén de subproductos indeseables y simil
res. \

OBJETOS DE LA INVENCION

Un objeto de esta invencidn es proporcionar un método
mejorado para adelgazar el almiddén con a-amilasa, bajo gondi-
ciones tales que la cantidad de insolubles y de precursores
de insolubles se mantienen en un nivel minimo o despreciable.

Otro objeto de esta invencidn es optimizar la actibi—
dad enzimitica de la a—amilasa en la hidrdlisis de los mate-
riéles que contienen almiddn.
| Todavia otro objeto de esta invencidn es reducir las
necesidades de enzimas para el adelgazamiento y sacarifica—
cibn de las sustancias que contienen almiddn, '

Otro objeto de la invencién es proporcionar un método
para preparar un jarabe de conversidn que posea una répida
velocidad de filtracidn.

Otro objeto adicional es proporcionar jarabes de con-~

versidn de alto G.E. que sean facilmente filtrables y recupe-

rables,

123
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de transformacidn necesario para preparar hidrolizados adel-
gazadose

Otro objeto es proporcionar un procedimiento integra—
do y més eficiente para adelgazar y sacarificar los hidroli-
zados sin necesidad de apartarse sustancialmente de las condl
ciones de transformecidn ni de los requisitos de equipos conven-
clonales.

La Figura 1 es un diagrama de flujo esquemético que
describe un medio adecuado para preparar el hidrolizado adel—
gazado ¥y también incluye la preparacion y recuperacidén de los
productos de conversidn a partir de aquél.

La Figura 2 representa el periodo de tiempo y las com
diciones de temperatura inmediatamente después del tratamien—
to inicial de los hidrolizados parciales con a—amilasa, como
describen las curvas de temperatura-tiempo de la misma, des-

critas ahora expresamente.

De acuerdo con esta invencibn, se proporciona un mé-
todo mejorado de adelgazamiento enzimdtico de los hidroliﬁé—
dbs de almiddn a temperaturas menores y en condiciones de
transformacibn suficientes para dar un hidrolizado adelgéza—
do practicamente exento de almidén retrogradado y de almiddbn
granulado, donde se utilizan-menos de unas-40 unidades de
o—amilasa por cada 100 g de sélidos hidrolizados del almidén
para preparar el hidrolizado adelgazado, cuyo método compren~
de las operaciones de: ‘

(a) hidrolizar parcialmente una suspensidn acuosa de almiéén
mantenida a un pH de 3,6 a 6,5 aproximadamente, mediante
calentamiento de la suspensién en coadiciones superatmos—

féricas, a una temperatura de 250°F (121°¢) como minimo,

L)
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durante un periodo de tiempo y bajo condiciones suficien—
tes para proporcionar un hidrolizado parcial de almiddn,
caracterizado por estar practicamente exehto de grénulos
de almiddn insoluble y con un G,E. inferior a 2,0 y una
viscosidad inferior a 20.000 cps;

(b) hidrolizar adicionalmente el hidrolizado parcial de almi-
d6n traténdolo inicialmente con a-amilasa en cantidad su-
ficiente para hidrolizar al hidrolizado parcial y permi-
tir que transcurra la hidrélisié del mismo mientras se
mantiene el hidrolizado a una temperatura de 200°F (93°0)
como minimo, durante un periodo de tiempo del orden de
medio minuto o mds; y

(¢) preparar un hidrolizado adelgazado enfriando el hidroli-
zado & una temperatura comprendida entre 185°F (85°C) co-
.mo minimo y menos de 200°F (93°¢G) y permitir que la a—ami;
lasa continde hidrolizando al hidrolizado hasta un yalor
G.E. superior a 5 aproximadamente y el hidrolizado a%el—
gazado obtenido se caracteriza por no formar.un color
azul ni plrpura cuando se somete al ensayo del yoduro‘de
almiddn, |

El azlcar sacarificado o de conversién preparado a
partir del hidrolizado adelgazado de esta invencidn presenta

unag velocidades de filtracidn considerablemente aumentadas

‘sobre los aztcares preparados a partir de hidrolizados conven

cionales adelgazados con enzimas. Las velocidades de filtra-

cidn considerablemente gumentadas se obtienen debido a que el

método de adelgazamiento de esta invencién proporciona un hi-

drolizado adelgazado donde la cantidad de almidén retrogradad
durante el adelgazamiento y posterior sacarificacibén del mis-

mo se mantiene a un nivel no retrogradado nominal y/o esen-
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cialmente libre. Como resultado de ello, los jarabes de con~
versidn preparados a partir de los hidrolizados adelgazados
estén précticamente exentos de almiddn retrogradade. Esta in-
vencidn optimiza tanto la eficacia de la d—amilasa durante el
adelgazamiento de los materiales que contienen almidbén como
la de la preparacién de enzimas empleada en la sacarificacidn
de los hidrolizados adelgazados. Por consiguiente, las nece-

sidades de enzima para el adelgazamiento y la posterior saca-

rificacibén pueden ser reducidas considerablemente mediante es:
+ta invencidn. Los hidrolizados adelgazados de esta invencidn

se obtienen ficilmente a partir de suspensiones acuosas de al-

midén con un alto contenido en sélidos (v.g. 25 a 40 $ apro-
ximadamente en peso de sdlidos) sin necesidad de una nueva
trensformacibén. Asi, los hidrolizados adelgazados de un alto
contenido en sblidos pueden ser sometidos directamente a saca
rificacién enzimdtica para proporcionar un jarabe de conver-
sidn de un alto contenido en azicar, Como los hidrolizados '
adelgazados de alto contenido en sblidos pueden ser sometidos
directamente a su sacarificacidén enzimitica, los i drolizados
adelgazados (asi como los azlicares sacarificados obtenidos a
partir de los.mismos) evitan 1la necesidad de costosas transé
formaciones evaporativas y/o costosos equipos auxiliares de
transformacidn.

Los hidrolizados adelgazados preparados de acuerdo
con la 1nven01on proporc1onan un proaucto gsacarificado de ma-
yor calidad y mejores rendimientos. Los costes de transforma—
¢idn totales son competitivos con los procesos convencmonales
de adelgazamiento con acido al mismo tiempo qﬁe se evitan los

problemas de filtracidn y retrogradacidn que hasta ahora han

plagado los anteriores procesos de adelgazamiento enzimatico,
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pleados, a voluntad, para la preparacibén de diversos produc—
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La composicidn deseada y las caracteristicas del jarabe de
conversidn resultante son mis ficilmente controladas median—
te los hidrolizados adelgazados de esta invencibén. (A diferen
cia de los procesos 4cido—enzima, el método de esta invencidn
proporciona un medio para obtener altos rendimientos recupera
bles de productos de conversidn de azlicares sin la simulténea
aparicibén de subproductos indeseables como HMF, cenizas, zgen
tes colorantes y similares. Los hidrolizados adelgazados pre-
parados de acuerdo con esta invencibén son adecuados para uso
en la preparacidn de un amplio espectro de productos de con-
versidn de azlicares. Se obtienen facilmente productos de con-
vgrsién de azlcares esencialmente exentos de almiddn retrogra:
dado de una composicidn ywun contenido en azicar predetermina.
dos empleando el enzima de szcarificacibn apropiado y las con
diciones necesarias para obtener el jarabe de conversidn re-
sultante deseado. Los hidrolizados adelgazados pueden ser em-
.
tos azucarados de conversidn tales como azlcares ¥y jarabeé
altos en maltosa, jarabes altos y bajos en GsE., jarabes al-
tos y bajos en dextrosa y similares, asi como productos de
conversidn intermedios de los mismos.

PREPARAGION DEL HIDROLIZADO PARCIAL

En la preparacidn de los hidrolizados adelgazados de
esta invencidén, en primer lugar se obtiene un hidrolizado par;
cial caracterizado por un G.E. inferior a 2,0 y esencialmente
exento de grénulos de almidbén insolubles. Una suspensibn acuo;
sa de almiddén preparada por medios convencionales, con un pH,
un contenido en sdlidos del almiddén y una uniformidad apro—
piados, es un material de partida adecuado para la preparacio

de los hidrolizados adelgazados de esta invencidn. La concen—
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tracién del almiddn de la suspensidn acuosa de partida puede
variar dentro de 1{mites relativamente amplios (v.g. desde 5
a 50 % aproximadamente). Para.reducir al minimo los costes
de evaporacibn, las inversiones globales en equipo y los gas-
tog de funcionamiento para obtener los productos de azlcar
sacarificados, las suspensiones de almiddn de partida emplea-
das en esta invencidn contienen sélidos del almiddén en una
proporcibn del 25 % en peso como minimo y preferiblemente al-
rededor del 30 al 40 % en peso de almidén. Las suspensiones
acuosas de almiddén de concentracidn mayor (v.g. superior al
40 %) también pueden ser utilizadas pero son més dificiles de
trangformar de manera continua. A diferencia de los hidroli-
zados adelgazados preparados por técnicas de adelgazamiento
con 4cido, el pH de la suspensidén acuosa empleada en la pre-
paracién del hidrolizado parcial se mantiene dentro de un
intervalo de 3,6 a 6,5 aproximadamente. La viscosidad de los
hidrolizados parciales resultantes aqui preparados es normal;
mente inferior a unos 3000 cps pero superior a unos 200, con-
gsiguiéndose mejores resultados cuando su viscosidad es infé—
rior a unos 1500 cps1; |
El método de adelgazamiento de esta invencilén es ade-
cuado para la preparacién de hidrolizados adelgazados é par—.

tir de diversos materiales gue contienen almiddén. Los materie

les conteniendo almiddén pueden proceder de diversas fuentes |

incluidos los almidones précticamente puros y los materiales-

que contienen almidén crudo. Asi, pueden utilizarse como ma-

1 - Determinada en un viscosimetro "Brookfield" operado a
20 rpm con un husillo n? 1 a 205°F (96,1°C) y a un
pH de T7,0. 7 o

feriales que contienen almiddén los almidones purificados ycru
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dos procedentes del maiz, trigo, patata, sagﬁ,lmilo, batata,
tapioca, sorge, arroz, judias, avena, arrurrd, cebada, sus
mezelas y similares. Andlogamente, pueden utilizarse diversas
fracciones de los procesos de molienda en seco y en mojado
tales como licores de almiddn, maiz completo molido, harinas
de maiz, sémola de cervecerd, productos amildceos del trigo
clasificados neumiticamente, fraceidén de ia molienda de cereaj
les en mojado como corrientes centrifugadas, subcorrientes
clarificadas y suspensiones desprovistas de germen de las co-
Trientes de los molinos. La invencidn es especialmente Util
para obtener hidrolizados adelgazados formados a partir de
preparados comerciales pricticamente puros de almidones granu.
lados no modificados (v.g. grémulos de almiddén de maiz no mo-
dificados).

Esta invencidn proporciona un medio para obftener un
hidrolizado parcial a partir de almidones nativos sin necesi-
dad de usar metales alcalinos y alealino—~térreos. La posibili
dad de obtener un hidrolizado parcial exento de metales alca-
linos y alcalino-térreos es ventajosa ya que estas cenizast
contaminantes son posteriormente separadas del jarabe (v.g.
normalmente mediante resinas cambiadoras de ibén) antes de su
venta. Las suspensiones acuosas de almidones nativos, practi-
camente exgntas de aditivos no indigenas (v.g. suspensiones
acuosas de almiddn conteniendo menos de 0,003 molés de sus—
tancias alcalinas y alcalino-térreas agregadas, como los ace-
tatos, hipofosfatos, lactatos, cloruros, hidréxidos, bicarbo-
natos, carbonatos, citratos de caleio ¥ sodio) pueden ser uti
lizadas aqui. Ventajosamente, la cantidad de metales alcalino

y alcalino—térreos de las suspensiones acuosas aqui utilizada

es inferior a 0,002 molés y preferiblemente inferior a uhos

(823

(%]
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0,0015 moles.

Una etapa preliminar en la preparacién de los hidro-
lizados adelgazados de esta invencidn es someter una suspen—
sién acuosa de almidbn, a un pH de 3,6 a 6,5 aproximadamente,
a una temperatura de 250°F (121°¢) como minimo, en condicio-
nes superatmosféricas, durante un periodo de tiempo y bajo
condiciones suficientes para obtener el hidrolizado parcial.
La presibn, las temperaturas, el pH y otras condiciones del
proceso gue O bien son demasiado severas o demasiado suaves
para proporcionar un hidrolizado parcial de las caracteristi-
cas anteriores (v.g. G.E. inapropiado y contaminado con granuf
1os de almiddn insolubles) dan lugar a un hidrolizado adelga-
zado inherentemente susceptible a una posterior retrograda—
cién. Se obtiene una eficacia y una facilidad global del pro-|
ceso considerablemente mejoradas (incluida la sacarificacidn
vy la recuperacidn de azicar) cuando el hidrolizado parcial ha
sido adelgazado hasta un G.E., inferior a 1,0y su v1scos¢dad
oscila entre 400 y menos de 1000 cps aproximadamente. Cuando
el G.E. del hidrolizado parcial resultante es inferior a 6,5
(habitualmente alrededor de 0,05 a 0,4), se obtienen hidrol;é
zados adelgazados que poseen unas caracteristicas considera-
blemente mejoradas sobre los hidrolizados parciales de un ma—|.
yor valor G.E. - -

La temperatura, la presidn y el.periodo de tratamienér
to apropiados para obfener el hidrolizado parcial de esta iﬁé.
vencidn se consiguen tratando la suspension acuosa eﬁ_condi4;
ciones apropiadas, en un aparato normalmente conocido en la
técnica como calentadores de inyeccibén de vapor o hervidor a

chorro, en los que se inyecta vapor de agua a presidén supe- -
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rior a la atmosférica y se mezcla con una suspensidn acuosa d
grénulos de almiddn en una seccidn estrechada de un chorro.

Por contacto con el vapor de agua inyectado, los granulos de

almidbn son uniforme e instantaneamente tratados térmicamen—

te bajo condiciones turbulentas, con 1o que los grénulos de
almiddn son gelatinizados y solubilizados. Los calentadores
de inyececidn de vapor ilustrativos donde pueden regularse las
presiones, temperaturas y caudales de alimentacibn para obte-
ner el hidrolizado parcial deseado estén descritos en las pa-
tentes estadounidenses 2,805.995, 3.197.337, 3.219.483 y
3,133.836. Se obtienen hidrolizados parciales mis uniformemen
te solubilizados mediante €l uso del calentador de inyeceidn
de vapor en combinacibn con una zona de retencidn tal como
un serpentin tubular o un tanque presurizado construido para
reducir @l minimo la formacidn de canales de liquido. Pueden
emplearse otrog aparatos adelgazantes (v.g. cambiadores de
calor, hervidores homogeneizadores, votators, hervidores
Sizeometer, calderas, etc.) siempre que las condiciones dé‘
tratamiento y transformacidn sean adecuadamente controladaé
¥ proporcionen los hidrelizados parciales agui descritos.

Las condiciones de transformacidn necesarias para
obtener el hidrolizado parcial de esta iﬁvencién dependen en
gran parte del contenido de sblidos, de la naturaleza del al-
middn y del pH de la suspensidn acuosa asi como de otros fac-|
tores tales como la presibén, la temperatura y el grado de tur
bulencia eﬁpleado en la preparacidn del hidrolizado pércial.
Para los calentadores de inyecciln de vapor, generalmente es
deseable operar a presiones relativamente altas (v.g. 55=

100 psi, 3,9-7,0 kg/cmz) en combinacidn con temperaturas con-

‘siderablemente superiores a 250°F (121°C) a un pH de 4,0-5,0
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aproximadamente y a un contenido de la suspensidn acuosa de

unos. 30 a 40% de sélidos secos. Cuando la suspensidn acuo-
sa presenta un contenido de gblidos relativamente bajo y un
pH més bajo, los hidrolizados parciales se preparan general—
mente en condiciones menos severas. que en el caso de las
suspensiones con mis sélidos y un nivel mas alto de pH.

Como resulta evidente de todo lo anterior, las condi-
ciones parficulares de transformacidn necesarias para obte-
ner un hidrolizado parcial varian considerablemente, Por con-—
siguiente, las condiciones del proceso en un tipo de aparato
pueden diferir de las empleadas en otro %tipo de aparato dis~
tinfo. Utilizando un calentador de inyecciénrde vapor y una
zona de retencidn, los hidrolizados parciales se preparan ade
cuadamente bajo las siguientes condiciones ilustrativas:

(a) una suspensidn acuosa con un contenido en s6lidos del 25—
40 % en peso, .

(b) un pH de la suspensibn de 3,6-6,5,

(¢) un calentador de inyeccién de vapor de agua oﬁerado a -
temperaturas y presiones gque oscilan respectivamente eﬁl
tre waos 290 y 325°F (143 y 163°C) y unas 57 a 96 psi’

‘ (4,0 a 6,7 kgybm ) (absolutos) ¥

(d) un tiempo de retencibén de alrededor de 1 a 20 mlnutos a

une temperatura de 250 F (121 ¢) como minimo, mientras se

mantiene el pIoducto enn condiciones de pres1on superatmos-

férica dentro de la zona de retencidn.

Se consigue un mayor control del proceso para evitar

acuosa de un contenido en sélidos del 30 % al 40 % en peso
aproximadamente se somete a un calentador de inyeccidn a cho-

rro a una temperatura comprendida entre unos 310°F (154°¢) y
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1l unos 320°F (16000), una presibén del vapor de agua de unas 77

a 90 psi (5,4 a 6,3 kg/cm?) (absolutos), el pH de la suspen-
sidn oscila entie 4,0ly 4,5 aproximadamente y el producto se
retiene en la zona de retencidén a una temperatura superior a
250°F (121°0) bajo una presién superatmosférica, durante 4 a
15.minutos adicionsles (preferiblemente alrededor de 6 a 10
minutos).

| Las propiedades del hidrolizado parcial'son mejora-
das todavia mis cuando el 2almiddn tratado es expulsado de la
zona de retencidn con el vapor de agua en exceso a través de
un orificio pasédndolo a una zona de presidn sustancialmente
reducida. Un medio adecuado para conseguir este efecto es ex—
pulsar la pasta de almiddén con ei.exceso de vapor de agua a
través de un orificio a una zona mantenida a presién y tempe-
ratura ambiente y después enfriar instanténeamente la pasta.
El exceso de vapor de agua, la intensa accidn de cizallg a
través del orificio, unido &l enfriamiento brusco de la p%sté
(habitualmente a unos 200-212°F, 93-100°C), solubiliza eficasz
mente gl almiddén y preacondiciona la pasta de almiddén contéa
una retrogradacidn posterior,

En la preparacidn de log hidrolizados parciales de

esta invencidn, el pH de la suspensidn acuosa y su contenido

en sblidos del almiddn ejerce efecto sobre su viscosidad. A

un contenido especifico en sflidos del almidén, la viscosidad

del hidrolizado parcial estd relacionads logeritmicamente con

el pH de la suspensidn acuosa de almiddén a vartir de la cual

se prepara. Por ejemplo, la viscosidad Brookfield (a 205°F, .

) . . . .
96,1°C) de varias suspensiones acuosas de almiddn cocidas a

chorro, conteniendo 30-31 % de sustancia amilicea seca, prepa

radas bajo diferentes condiciones de pH, es la siguiente:
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Viscosidad
pH Husillo n@ rom (cps)
3,6 2 20 220
4,0 2 20 420
4,5 2 20 750
5,0 2 10 3000
545 2 5 7500
6,2 6 20 20000

Un hidrolizado parcial con una viscosidad de 20,000

cps O mas no puede ser utilizado eficazmente en 1los procesos

comerciales de adelgazamiento del almidbn empleando los apara

tos de adelgazamiento convencionales., Aunque la vigcosidad

del hidrolizado parcial resultante puede ser reducida utili-
\

zando una suspensidn acuosa de almidbén con un menor contenido

de sbélidos amildceos, es especialmente deseable, en un proce-

"so comercial, vpreparar un hidroligzado parcial con més del

25 9% en peso de sblidos amiliceos y especialmente un hidroli-

zado que contenga mas del 30 % de sélidos. Asi, si se desea

utilizar inicialmente una suspensidn acuosa con un contenido

en gblidos del almiddn de 30-31 %, el pH al cual se prepara

debe ser inferior a 6,0 mientras que se consiguen ventajas de

transformacidn e hidrolizados adelgazados considerablemente

mejorados cuando el pH es inferior a 5,5 (v.g. 7500 eps). Un -

pH de transformacidn inferior a 5,0 proporciona unos hidroli—'

nados varcizles especialmente adecuados vara la practica de

esta invencibn.

TRATAMIENTO INICIAL CON oa=AMILASA

En esta invencidn, es esencial que un hidrolizado
parcial de un G.E. inferior a 2,0 sea inicialmente tratado e

hidrolizado con a—amilasa a una temperatura de 200°%7 (9300)'
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como minimo. Generalmente, es indeseable tratar inicialmente
al hidrolizado parcial con g—amilasa a temperaturas y bajo
condiciones del proceso que desactiven sustancialmente al eny
zima a temperaturas elevadas (v.g. alrededor de 230°F, 110%¢);
el hidroligzado parcial inicialmente tratado debe ser enfriado
répidamente a una temperatura menor pars evitar la desactiva~
cibn térmica del enzima, La etapa de tratamiento previo ini-
cial con a—amilasa a la temperatura elevada proporcicna un

hidrolizado parcial donde la a—amilasa puede eficazmente adel;

del proceso inadecuadas después de la formacidn del hidroli-
zado parcial pero antes del tratamiento inicial con a—-amilasa
pueden alterar suficientemente al hidrolizado parcial de ma-
nera gque no posea las propiedades necesarias para inhibir y
evitar la retrogradacibn. Asi, después de la formacidn del hi;
drolizado parcial deseado, pero antes de la adicibn de la
a—amilasa, pueden mantenerse las condiciones del proceso pa-
ra preservar el cardcter del hidrolizado parcial.

Un medio eficaz para preservar el caracter del hfﬁro
lizado parcial es terminar o retrasar la hidrélisis antes del
tratamiento inicial con c~amilasa. La terminacidn o retraso
de la velocidad de hidrdlisis puede ser controlada eficazmen-
te enfrisndo el hidrolizado parcial a menos de 212%F (100°C)
y ajustando el pH del mismo dentro de un intervalo dé 5,8 a
8,5. El enfriamiento del hidrolizado parcial puede realizarse
fcilmente evaporando bruscamente el producto a la pfesién,
atmosférica. El ajuste del pH puede efectuarse inmediatamente
antes o despuds de enfriar el hidrolizado parcial a una fem-
peratura inferior a 212%F (100°C). Sin embargo, se ha encon-

trado que la forma més eficaz para terminar o retrasar la

gazar méds al hidrolizado sin retrogradacidén, Unas condiciones|.

]
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hidrdlisis es efectuar el ajuste del pH inmediatamente antes
de enfriar mientras que el hidrolizado parcial se mantiene a
una temperatura superior a 2509F(121°C) bajo presiones su-
peratmosféricas. Cualquier base neutralizante que no inhiba
significativamente la actividad enzimdtica de la a-amilasa
(v.g. bases de neutralizacién alcalinas ¥y alcalino~térreas
como hidréxido sbdico, carbonatos y bicarbonatos de sodio y
caleio, hidrdxido cé.lciéo, etc.) puede emplearse para ajustar
el pH dentro del intervalo apropiado. Si se utilizan sales

o 4lcalisg distintos de los iones calcio para ajustar el pH,

deben incorporarse las cantidades convencionales de iones cal

cio al hidrolizado parcial para mantener la maxima viabilidad

del enzima. EL objeto de proporcionar un hidrolizado parcial

gque posea las propiedades previamente requeridas antes mencio;

nadas es conseguir un substrato que pueda ser eficazmente hi-
drolizado por la a—amilasa manteniendo al mismo tiempo su ca-

récter de hidrolizado unico,
Con objeto de obtener los hidrolizados adelgazadoes

dnicos de esta invencidn, es necesario hidrolizar més el hi-

drolizada parcial tratidndolo inicialmente con a-amilasa (v.g.|

normalmente por lo menos una proporcidn mayoritaria de las:

necesidades totales de adelgazamiento con a~amilasa) en con—

diciones de pH conducentes a la hidrélisis del mismo mlentras_

se permite que la hidrdlisis transcurra a una temperatura de

200°F (93 0) como minimo. Este tratamiento iniecial no solameni f

te impide la retrogradacidén subsiguiente sino que también brg

porciona un medio para reducir significativamente las necesi-

dades totales de enzima,., Si el hidrolizado parcial en esta'fa

se del proceso es simplemente enfriado a las temperaturas de

adelgazamiento convencionales, (v.g. alrededor de 175 a 190°F
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79 a 88°C) y adelgazado, el producto adelgazado resultante
presentard una retrogradacidn significativa y requerira can-
tidades excesivas de a—amilasa y/o de enzimas de conversibn.
EL periodo de tiempo durante el cual el hidrolizado
pareial es inicialmente tratado con la a-amilasa por encima
de 200°F (93°C) dependerd en gran parte de la temperatura del
medio de hidrdlisis enzimitica. En general, el tiempo de re-
tencibn dei tratamiento inicial con c—-amilasa a 200-212°F .
(93-100°C) oscilard entre unos 0,5 minutos y unos 25 minutos.

Puede utilizarse un periodo de retencidn superior a 25 minuto

12

durante este tratamiento inicial con a—-amilasa sin retrogradar
al hidrolizado siempre que se encuentre presente una cantidad
efectiva del enzima para gompletar su adelgazamiento. Asi,
pueden emplearse unas temperaturas de hidrélisis inicial con
a~amilasa relativamente altas (v.g. 2 minutos a 209°F, 9800,
o més, 4 mimutos a 207°F, 97°C, y/o 6 minmutos a 205°F, 96°¢,

0 mis) junto con un aumento de las necesidades de a~amilasa

sin afectar adversamente a la capacidad de filtracidn del- pro
ducto resultante. Sin embargo, estos periodos excesivos de’

tratamiento inicial presentan tendencia a desactivar al enzi-

ma y aumentar la cantidad total de enzima necesaria para obtef

1§

ner el hidrolizado adelgazado. Bn el limite superior de tempe;
raturas (v.g. alrededor de 210°F, 99005, serd suficiente un
tiempo de retencidén de unos 30 a 90 segundos mientras que a
unos 201°F (94°G), normalmente se requieren de unos 15 a unos

1

25 minutos. Para conservar la cantidad de enzima requerida pa-

L}

ra hidrolizar al hidrolizado parcial, manteniendo al mismo
tiempo el caridcter mejorado del hidrolizzdo adelgazado, es
ventajoso efectuar la hidrélisis a temperaturas superiores a

206°F, 205°F y 204°F (97°C, 96°C y 95,5°C) respectivamente,
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durante no més de 2, 6 y 10 minutes. Los efectos de las tempe
raturas controladas sobre las propiedades de sacarificacidn
de los hidrolizados adelgazados estin presentados con mis de-

talle en los ejemplos.

La a~-amilasa con la que se trata inicialmente el hi-

1

drolizado parcial y se hidroliza posteriormente dentro del in
tervalo de temperatura de unos 200°F (93°C) como minimo hasta

unos 212°F (100°C) es en el caso més preferido una a-amilasa

Ul

que presenta estabilidad térmica a las temperaturas y periodo
de tiempo necesarios para obtener el hidrolizado adelgazado
de esta invencién, En general, pueden utilizarse los'prepara—
dos de o~amilasa que son una c-amilasa termoestable capaz de
retencr el 75 % de su actividad licuefactora del almidén du-
ranfe 1 hora a temperaturas de 170-190°F (77-8800) bajo las
condiciones de pH Optimas para el enzima especifico, Pueden
utilizarse preparados termoestables a partir de microorganis—~

mos como bacterias (v.g. Bacillus subtilis), hongos (v.g.

Aspergillus oryzae), plantas superiores (v.g. cebada) y fuen—

tes animales,
Aunque pueden emplearse preparados de a—amilasa im-

puros, se utilizan ventajosamente los preparados enzimdticos

purificados debido a que el adelgazamiento y posterior sacari;
ficacibn y recuperacién de los mismos son mas fécilmente con—
trolables. Los preparados de a-amilasa ilustrativés son los .
enzimas bacterianos como "Takemine HT-1000" y "Tenase" (liles
Laboratories), "Rhozyme H-39" (Rohm & Hsas) y "Ban 120%
(Novo Industri) y preparados fingicos de a—amilasa como

"Clarase" (Miles Laboratories). Como las operaciones de adel-

173

gazamiento se realizan a temperaturas altas y durante periodo

de tiempo conducentes a la inactivacidn del enzima, los re-

-




10

18

20

25

30

quisitos minimos de enzima se consiguen mejor utilizando pre-

parados bacterianos de a—amilasa.
La cantidad de enzima con la gque es tratado iniciale
mente el hidrolizado parcial puede variar considerablemente,
Como las operaciones del proceso preliminares antes de las
etapas de trataﬁienﬁo inicial con enzima y adelgazamiento
posterior (que se describirén con més detalle mis adelante)
impiden la retrogradacién, la cantidad minima de preparado
de enzima necesaria para adelgazar al hidrolizado es consi-
derablemente menor que la requerida por los procesos conven—
cionales de adelgagzamiento por enzimas., Si se desea, pueden
utilizarse cantidades enzimiticas de a—amilasa superiores a
las necesarias para adelgazar adecuadamente al hidroligzado
sin afectar adversamente a las caracteristicas de filtracidn

de los productos sacarificados preparados a partir del mismo

(v.g. puede desearse gumentar la velocidad de adelgazamiento)f

En comparacidn con los procedimientos de adelgazamiento por
enzimas convencionales, se ha encontrado que el método de

. ) )
adelgazamiento de esta invencidn reduce considerablemente las

necesidades de a-amilasa (v.g. alrededor del 25 al 50 % o mas)

Como es sabido en la técnica, las necesidades de en—|

zima calculadas sobre una base en peso no constituyen un me- |

dio preciso para calcular la cantidad de enzima necesaria..

Por lo ftanto, es mejor expresar la cantidad de enzima requeri

da como unidades de actividad enzimAtica por gramo de'almidén

v

sobre la base de un peso seco, Una unidad de oa—amilasa, tél

como se emplea aqui, se define como la cantidad que licila a

20 g de almiddén de maiz perla de calidad comercial en una susy

pensidn acuosa de almiddn al 10 % en peso, b.s.s., a775°Cry:

a un pH de 6,3 en 15 minutos para formar un hidrolizado Iiéuin
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do del que una muestra de 50 ml presenta un tiempo de fluidez
de 40 segundos a través de una pipeta normalizada de 50 ml.,
Con fines de referencia, las actividades aﬁroximadas de los
preparados de c—~amilasa bacteriénos representativos para el

método normalizado son las siguientes:

Actividad, unidades/g de

Enzima enzima, S.8.
Rhozyme H-39 (Rohm & Hazs) 650
Ban 120 (Novo Industri) 250
Tenase (Miles Laboratories) 275

Makamine HT-1000 (Miles Labo-
ratories) 460

La cantidad de a—amilasa necesaria para adelgazar
un hidrolizado de elmiddén.depende fundamentalmente de la can-
tidad de sblidos del hidrolizsdo de almidén. Un mayof conteni
do de sblidos requiere una cantidad mayor de c~amilasa. En
general, las necesidades de a—amilasa utilizada en la etapa
de tratamiento previo inicial y en el posterior adelgazamien—
to de acuerdo con esta invencidn es la cantidad efeectiva y
suficiente para formar un hidrolizado adelgazado esencialm%nt
no retrogradado. Normalmente, la cantidad total de a~amilasa
necesaria para obtener un hidrolizado adelgazado sera mayor
de unas 5,0 unidades de g-amilasa por cada 100 g de sélidos
secos del hidrolizado de almidbén. Si se desea, pgeden emplear
se cantidades en exceso de a—amilasa (v.g. 50 unidades o més)
para aumentar la velocidad de hidrdlisis. Bstas cantidades en

exceso son normalmente innecesarias debido a que aumentan l1los

costes de enzima y los problemas de filtracidén resultantes dej

las impurezas del preparado enzimdtico, tales como materias
proteicas y similares. Para la mayoria de las transformacio-—

nes comerciales de los hidrolizados adelgazados de esta in-

[

[}
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vencibn, la cantidad de a—amilasa necesaria para obtener el
hidrolizado adelgazado deseado oscilarad aproximadamente entfe
10 y 40 unidades por 100 g de sélidos del hidrolizado de al-
middn, siendo preferida una cantidad comprendida entre 15 ¥
30 unidades aproximadamente, Se consiguen unas reducciones
significativas en las necesidades totales de a-amilasa, en la
eficiencia de la transformacibén y en la calidad del producto
cuando se agrega por 1o menos una poreidn mayoritaria de la
a—amilasa necesaria inicialmente al hidrolizado parcial den-—

tro del intervalo de 200-212°F (93—100°G). Se consiguen nue~

vos beneficios cuando se incorpora mis del 75 % de la og~amila

sa total necesaria para el adelgazamiento e inicialmente se
trata con el hidrolizado parcial y preferiblemente cuando se
agrega pricticamente la totalidad (95 % o mas) de la a-amila
sa al hidrolizado parcial a una temperatura comprendida en-

tre 200 y 212°F (93 y 100°¢C).

HIDROLISIS DESPUES DEL TRATAMIENTO INICIAL CON

/ .
a-AMILASA

Después del tratamiento inicial del hidrolizado par-

cial con a-amilasa dentro de un intervalo de temperatura de

200-212°F (93-10000), se prepara el hidrolizado adelgazado'en -

fridndolo a una temperatura comprendida entre 185°F (8590) ,',

como minimo y menos de 200°F (93°C). Después se deja que la
a-amilasa hidrolice todavia mAs al hidrolizado hasta un'G;E;
de alrededor de 5,0 6 mis. Para evitar la retrogradacibn yia
optimizar-la eficiencia de los enzimas hidrolizantes; io éésA
adecuado es completar el adelgazamiento por enzimas émp}eandb
por lo menos dos etapas discontinuas de disminucién'de-ian

temperaturas de adelgazamiento. Una multiplicidad de tanqueé

de adelgazamiento en serie, mantenidos respectivamente a una
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" ciones considerables del residuo en los jarabes de conver-

temperatura progresivamente méds baja que la del tanque de
adelgazamiento anterior proporcionard un medio para reducir
por incrementos las temperaturas de adelgazamiento, Para la
fage intermedia normalmente serén suficientes unas tempera-
turas comprendidas entre unos 190 y 200°F (88 y 93°C) duran-
te un periodo de tiempo de unos 30 a 90 minutos. Después pue
de completarse el adelgazamiento empleando unas temperaturas
de adelgazamiento de 185 a 195°F (85 a 90°C) durante 1 2 6
horas. La velocidad a la cualres adelgazado el hidrolizado
dependerd de la concentracién de sélidos en el mismo, del
tiempo y de las temperaturas de adelgazamiento asi como de
las unidades'de enzima o—~amilasa empieadas. Por ejemplo, un
hidrolizado adelgazado con un G.E. de 7 a 13 aproximadamente
y précticamente libre de retrogradacidn puede obtenerse adely
gazando ¢l hidrolizado con un contenido en éélidos del 32 %
empleando 25 unidades de a—amilasa, durante 1 hora aprqxima—
damente, a una temperatura de unos 196 + 2%F (91 + 19¢) (es
decir, en la fase de adelgazamiento intermedia).seguido ée
un adelgazamiento adieional a 190 + 2°r (88 + 1°¢) aurante

1 a 3 horas aproximadamente en la fase final.

Como ya se ha indicado, las condiciones del proceso
subsiguiente después del tratamiento inicial con g—amilasa
(v.g. en el intervalo de 200-212°F (93-100°C)) ejercerin un
efecto pronunciado sobre el hidrolizado adelgazédo fesultén—
te y los productos sacarificados preparados a partir del misp

mo. En general, se ha encontrado que se obtienen unas reduc—

-

sibn preparados a partir de los hidrolizados adelgazados cua

do se deja que la hidrdlisis transcurra a temperaturas supe—

riores a 190°F (88°C) durante un periodo de tiempo de 5 minu
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tos como minimo o mas. Dejando que la hidrdlisis prosiga a
temperaturas de 190°F (88°C¢) como minimo durante 10 minutos
o més (preferiblemente 15 a 25 minutos), se obtienen aqui
unos jarabes de conversidn que contienen menos del 0,5 %

de residuos amildceos. La velocidad a la cual se deja prose-
guir la hidrdlisis dentro del intervalo de temperatura de
185-212°F (85-100°C) también ejerce un efecto pronunciado so-

bre el cardcter del hidrolizado adelgazado. Unas disminucio-

nhes rapidas y sustanciales de la temperatura (v.ge. una dismit

nucidn de 10°F (5,5°C) en menos de 1 minuto aproximadamente)
éuelen aumentar el contenido de residuos en el jarabe de cons
versidn, Empleando unas reducciones de temperatura graduales
o discontinuas después de iniciada la hidrdlisis con a—amilaq
sa dentro del intervalo de 200-212°F (93-100°C), los hidroli:
zados adelgazados resultantes generalmenie presentan unas

propiedades de sacarificacidn considerablemente mejoradas en

comparacién con los hidrolizados adelgazados preparados con |

reducciones dé temperatura mis intensas. Las reducciones -de

T
temperatura por incrementos pueden efectuarse por etapas co-

mo ya se ha mencionado (v.g. discontinuamente, teniendo cada

lote una temperatura progresivamente inferior) o por reduc-

cidn gradual y continua de la temperatura de hidrdlisis. Aug

que unas reducciones graduales medias de la temperatura in-"| .

feriores a 2°F (1,1°C)/mimuto (v.g. durante los primeroé

10 minutos después de la o-amilasa inicial) mejorarén las "'

propiedades de sacarificacidn de los hidrolizados adelgaza~

dos, con unas reducciones medias de la temperatura por incres

mentos (dentfo del intervalo de 190—212°F, 88-100°C) del or-

den de 0,5°F (0,27°C)/minuto (preferiblemente inferiores a -

alrededor de 0,25°F (0,13°C)/minuto)) mejorarén todavia més
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las propiedades de los hidrolizados adelgazados aqui prepa—
rados. Programando cuidadosamente la velocidad de reducei én
de la tempefatura en el intervalo de 190—212°F (98—10000),
las necesidades de a—amilasa pueden reducirse a un minimo
dentro de unos limites de unas 10 a 15 unidades por 100 g de

g81idos secog del hidrolizado.

SACARIFICACION DE LOS HIDROLIZADOS ADELGAZADOS

Después del adelgazamiento, el hidrolizado adelga-
zado se ajusta a las condiciones 6ptimas de pH y temperatu-
ra para la sacarificacidn por enzimas con objeto de obfener
el jarabe de conversidn deseado. Segin el jarabe de conver-
sibn deseado, la o—amilasa presente en el hidrolizado adel-
gazado puede ser inactivada o retenida para facilitar y/0
complementar la actividad de los preparados enzimiticos de
gacarificacién, Los nidrolizados adelgazadog preparados de
acuerdo con esta invencidn se encuentran en una forma no re-
trogradada e inherentemente evitan la retrogradacidn bajo
las condiciones de sacarificaciln enzimitica. Los jarabes de
conversidén preparados a partir de los hidrolizados adelgaéa—
dos de esta invencidn presentan una velocidad de filtraciénr
considerablemente aumentada en comparacidn con los jarabes
preparados a partir de hidrolizados adelgazados con enzimas
por los métodos convencionales. Las velocidades de sacarifi-
cacibn y los rendimientos resultan aumentados mientras que
las necesidades de enzimas sacarizantes resultan reducidas
empleando los hidroligzados adelgazados de esta invenéién._

Los productos de conversidn azucarados, esencialmen-—

te exentos de slmiddn retrogradado, de una composicibn y un

W

contenido en azlcares predeterminados, se obtienen facilment
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rios para obtener los productos deseados. Por consiguiente,

otros enzimas como la amilo-1,6-glucosidasa (v.g. R-enzimas,
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)
a partir de los hidrolizados adelgazados em€$%@ndo los enzi-
| N

mas y las condiciones de sacarificacién.@propiados necesa~

pueden utilizarse las condiciones y los preparados enzimdti-
cos de sacarificacidn convencionales para obtener unos pio-
ductos formados por azlcares de conversidn que contienen la
composicidn deseéda de constituyentes del jarabe de maiz,
como dexbtrosa, dextrinas, malbosa, maltodextrina, y polisacé
ridos de peso molecular alto y bajo.

Los hidrolizados alelgazados de esta invencidn son
especialmente adecuados para use como substrato en la forma-
cidn de jarabes de conversidn de dextrosa. En la preparacidn
de estos jarabes de conversibn de dextrosa, puede emplearse
cualquier preparado de glucoamilasa capaz de sacarificar a

los hidroligados adelgazados convencionales a dextrosa. Los

preparados de glucoamilasa ilustrativos (frecuentementg denod
minados amiloglucosidasas) comprenden los de los géneros
Aspergillus, Clostridium, lMucor y Rhizopus. Es%os prepéra—
dos de glucoamilasa que han sido refinados o modificadosﬂpa-
ra a2lterar la actividad de itramsglucosilosa son especialmehr
te adecuados para uso cuando se desea obtener un jarabe dé,r
conversibén con un alto contenido en dextrosa. Las condicioneg

de sacarificacidn y/o los preparados de glucoamilosa ilus-

trativos que retrasan la actividad de la transgiucosilasa:eé
tén descritos en las patentes estadounicenses nﬁms.2;881.%ﬂ5,;
2.893.921, 3.012.944, 2.967.805, 2.970.086, 3.329.578,
3.197.338, 3.137.639, 3.067.108, 3.363.102, 3.047.471,
3,039.936, 2.967.804, etc, Si se desea, pueden utilizarse

isoamilasa, pululanasa, etc.) para facilitar la conversidn
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 sacarificante utilizando las condiciones de sacarificacidn y
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de los hidrolizados adeigazados en dextrosa. .
La cantidad de glucoamilasa empleada para sacarifi-
ecar al hidrolizado adelgazado a dextrosa depende de muchos
factores tales como: (1) potencia de la preparacidén enzimi-
tica, (2) condiciones de sacarificacién (v.g. temperatura,
contenido de sbélidos, pH, etc.), (3) tiempo de conversidn de-
seado y (4) precios de coste del enzima y de la transforma-
cibn, etc. Empleando cantidades convencionales del preparado
de glucoamilasa, se ha encontrado que el tiempo de conver-
gién total necesario para'obtener el jarabe deseado es redu-—
cido considerablemente utilizando los hidrolizados adelgaza—
Qoé de esta invencidn (v.g. se obtiene una reduceidn del tiem
po de conversibn del orden del 20 al 30 %). Anélogamente, se

observa una reduccidn sustancial de las necesidades de enzima

los tiempos de conversidn convencionales en combinacién|con
una dosis reducida de glucoamilasa. Segin el objetivo desea-
do, normalmente se obtienen unos jarabes de conversidn cén
un contenido en dextrosa (sobre la base del peso seco de 56—
1lidos) que oscila entre 90 y 96 % en peso aproximadamente,
por sacarificacidn del hidrolizado adelgazado con alrededor
de 500 g 1000 unidades del preparado de glucoamilasa por cada
100 g de sbélidos del hidrolizado adelgazado. Para los jarabes
de conversidén de un G.E. y/o un contenido en dextrosa mds ba-
jos, puede emplearse un ndmero menor de unidades de glucoami-
lasa y/o un tiempo de conversidn mas corto. ' ‘
Utilizaﬁdo el preparado de glucoamilasga deseado, el
hidrolizado adelgazado se ajusta a un pH y una temperatura
dptimos y se deja que transcurra la sacarificacidn hasta que

se completa. Las temperaturas de sacarificacién ilustrativas

¢
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120 y 160°F (49 y 71°C), siendo la temperatura dptima para la
mayoria de los preparados de glucoamilasa de 130-~145°F (54—
6300). Anélogamente se emplean unos valores del pH dg la sa-
carificacidn éonvencionales para el enzima sacarificante
(v.g. alrededor de 3,8 a 5,0 pero mis generalmgnte alrededor
de 4,0 a 4,3). Bajo las condiciones apropiadas, puede alcan-

zarse el grado deseado de sacarificacibn dentro de un periodo

de tiempo de unas 30 a 100 horas, siendo ventajosamente utili
zado un tiempo de conversidn de unas 60 a 72 horas para com-
pletar la conversidn, -

' Los hidrolizados adelgazados de la invencidn también
son adecuados para obtener jarabes de conversidn de un conte—
nido predeterminado y limitado en dextrosa, coén un contenido
relativamente alto de agzicar y/u oligosacéarido fermentables.
Pueden prepararse jarabes de conversidn especiales (como, los
descritos en la patente estadounidenserng 3.137.639 de T.L. '
Rurst y colaboradores) mediante un sistema enzimitico con;ti—
tuido por diastasa (v.g. B-amilasa con o sin a-amilasa) & -
glucoamilasa a partir del hidrolizado adelgazado., Anélogamen%
te, pﬁeden obtenerse -jarabes de conversidén con un mayor con-
tenido en maltosa y/u oligosacérido con un contenido 1imitad6 ,
en dextrosa (v.g., menos del 25 % y preferiblemente menos del.
10 %) a partir de los hidrolizados adelgazados, con un prepa~
rado enziﬁético constituido por diastasa (v.g. a-amilasa y/bf‘
B-amilasa féngicas) y amilo-1,6-glucosidasa (v.go R—eﬁzima;r
isoamilasa, pululanasa, efc.). De forma similar, puedén pfe-’

pararse jarabes de maiz con una composicidn diversa de dextri

na, maltodextrina, polisacaridos superiores e inferiores, mald

tosa y dextrosa con un G.E. de 18~35 aproximadamente (v.g.




o

10

16

20

25

30

- 31—

a-amilasa) para hidrolizar parcialmente al hidrolizado par-
cisl. En las condiciones comerciales de transformacidn de los
jarabes, los hidrolizados adelgazados de esta invencibn per—
miten a los productores de jarabes de conversidn preparar un
jarabe con una composicidn en azlicares mis uniforme y constan
te en comparacidn con los jarabes obtenidos a partir de los
hidrolizados adelgazados convencionales,.

Fl -hidrolizado adelgazado también permite a los pro-
duc tores de jarabes comerciales preparar jarabes de conver-—
sibn en condiciones de transformacidn mAs suaves (v.g. con
g-amilasa y p-amilasa fingicas) que presentan una actividad
bptima a valores més bajos del pH (4,5 a 5,0) en compara-
cibn con los jarabes adelgazados con Adcido que reguieren unos
pH de 5,5 a 6,0 para presentar la maxima actividad.

Reparto de las proteinas insolubles a partir de los hi-

drolizados adelgazados

[}

En 1a~molienda en mojado convencional de las sustan-
cias cereales que contienen almidén, normalmente'primerotse
separan la cascarilla y el germen de los constituyentes ami-
liceos y proteindceos de los granos, Entonces se obtienen al-
midones comerciales précticamente puros separando el almiddn
de los constituyentes proteiniceos. Desgraciadamente, el almi;
dén y el material proteindceo son dificiles de separar. Para
aumentar la eficacia de esta separacidn, normalmenie se espe-
sa la corriente del molino (habitualmente denominada "espe-—
samiento de la corriente del molino") antes de intentar sepa-—
rar la protefna o gluten del almiddén, Normalmente se separa
e porcidn mayoritaria del almiddn y glutendel almiddn en la
estacidn de separacidn primaria de almidén—gluten; Una canti-

dad comercialmente interesante del almiddn y el gluten queda

L3
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"paracidn primaria. Los molinos en mojado normalmente utilizan
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sin separar como fraccién de almiddn-gluten después de la se-

una pluralidad de etapas de separacidn, como filtracibn, cen-
trifugacibn, etc., para fraccionar todavia mis estas fraccio-
nes de almidbén-gluten. Esta pluralidad de etapas de separa-—
ciéq da lugar a numerosas corrientes de molino que contienen
almiddn como constituyente principal y cantidades variables
de materiales proteiniceos solubles y/o insolubles. Una can—
tidad sustancialldel almiddén purificado recuperado es utili-
zada convencionalmente en la mayoria de los molinos en mojado
para preparar hidrolizados de almiaén y productos de conver-
sidn siruposos. En los molinos en mojado, seria econdmicamen—
te ventajoso utilizar directamente las corrientes de molino
de almidbn conteniendo cantidades susfanciales de proteinas
insolubles o los productos finales amildceos altos en protei-
nas. : .
Volviendo al método de adelgazamiento de esta invén-
01on, sSe proporciona un método para separar los constltuyenr
tes protelcos insolubles de los hidrolizados de almidén. La
separacién de la proteina insoluble del hidrolizado adelga—J
zado utiliza adecuadamente como material de paritida una com—

posicidn de almldon—gluten, como la de las corrientes de mo-'

lino, que contiene almldon como constituyente pr1n01pa1 y una';,'

cantidad sustancial de un material proteico insoluble (v.g..
alrededor de 0,5 a 20 % en peso de protelnas s6lidas 1nso-{3
lubles)., Bste aspecto de esta invencidn es aplicable é los.

almidones crudos que han sido sometidos a un espesamiénto-dg’
la corriente del molino asi como a las corrientes no espesa-

das.
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De acuerdo con las ensefllanzas de esta memorié, 1la
separacidn de las proteinas insolubles de los hidrolizados
adelgagados comprende las operaéiones de preparar el hidroli-
zado parcial, tratar inicialmente el hidrolizado parcial con
a~amilasa a 200-212°F (93-100°C), hidrolizar todavia més el

hidrolizado para obtener un hidrolizado adelgazado y poste—

riormente separar la proteina inscluble del almidén hidroliza
do.. Por consiguiente, primero se prepara un hidrolizado par-
cial de almiddén-gluten donde la porcidn de almiddén se carac—

.
teriza por estar esencizlmente exenta de grénulos de almidén

y tener un G.E. inferior a 2,0, Si el hidrolizado parcial con
tiene una cantidad imporfante de material proteiniceo soluble
en agua (v.g. més de alrededor del 0,05 % sobre el peso total
seco de gbdlidos de almidbn-proteina), el material proteindceo
soluble en agua en.general afectars adversamente a las etapas
de refino posferiores necesarias para oblbener el jarabe.dé
conversiodn comeréial deseado, Las corrientes de molino que cop
tienen desde alrededor de 0,5 % en peso de proteinas irllsolubles~ en
agua (v.g. proteinas con una solubilidad inferior a 0,05 é

en 100 ml de agua a un pH de 4,5 y una temperatura de 35%0)

a menos de alrededor dél 20 % en peso de proteina sobre la ba
se del peso seco total de sblidos son ventajosamente utiliza-

das como materia prima. Las condiciones de pH utilizadas

de acuerdo con esta invencidn son gensralmente las que mantied
nen al material proteinico en estado insoluble. Se consigue -
una mayor facilidad de transformacidn y separacidn del mate-
rial proteinico insoluble manteniendo.el pH dentro de un in-
tervelo de 4,0 a 5,0 aproximadamente (es decir, dentro del
intervalo isoeléctrico) antes del tratémiento inicial del hi-

drolizado con a-amilasa.
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Dentro del intervalo de temperaturas de 200-212°F
(93-100°C), el hidrolizado parcial es tratado inicialmente
con a—~amilasa. Después se deja que la a—amilasa continie hi-
drolizando al hidrolizado parcial de acuerdo con esta inven-
cibn. En cualguier momento después de haber progresado la hi-
drdlisis hasta un punto tal que el medio hidrolizado esté
esencialmente exento de almidén (v.g. mediahte el ensayo co-
rriente con yoduro de almidbén), puede separarse el material
proteinico insoluble del hidrolizado de almiddn. Para separa:
el material proteinico insoluble en agua del hidrolizado pue-
den utilizarse los métodos y aparatos convencionales para se-
parar sustancias insolubles de soluciones acuosas, como fil-
traciéh, centrifugacidn, :flotacibén y similares.

La operacibén de separacidn puede efectuarse en cual-
quier momento después de que el medio midrolizado estd esen-
cialmente exento de moléculas de almidbdn. La fase part%cllar
en la cual se separa el material proteinico insoluble del'
hidrolizado de almidbén dependerd.en gran parte de la fase mé
ventajosa para su separacidn. Por coﬁsiguiente, si se desea
obténer‘un,hidrolizado adelgazado constituido fundamental-
mente por polisaclridos y oligosacéridos relativamente altos
la etapa de separacidn se efectﬁa normalmente inmediatamehﬁ
después de haber preparado el pfbducto hidrolizadO'desead6.
Cuando se desea preparar un jarabe de conversién azﬁcéradé,
la separacibn puede efectuarse después de la preparacidn &éi
hidrolizado adelgazado deseado o después de su sacarifical-.
cidn.. ‘

En general, los materiaies proteinicos insolubles -
recuperados mediante esta invencién presentan propiedades

me joradas en comparacidén con las proteinas que se recuperan

S wd

’ .

W
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‘del hidrolizado adelgazado por técnicas convencionales de

- 35—

por métodos convencionales., Los productos protéicos recupe-
rados poseen pricticamente las mismas caracteristicas quimi-
cas y fisicas que la proteina insoluble inicialmente some-

tida al método de separacibn. Por lo tanto, se consigue un

método de recuperacilén de las proteinas sin alterar ni degra:
dar sus propiedades interesantes. Las proteinas insolubles
4 . .

recuperadas son adecuadas para uso como profelnas alimenti-

N - -
cias de gran calidad.

Debido a las excelentes caracteristicas de filtra-
cibn de los hidrolizados adelgazados de este invento, el ma-

terigl protefnico insoluble es ficilmente separado y lavado

filtracidn, sin necesidad de més de una etapa de separacidn,
Los rendimientos recuperables de proteinas insolubles son
practicamente idénticos 2 log de insolubles en la corriente

de molino,

+

COMPENDIO

El diagrama de flujos de la Figura 1 p?eéenta un ‘com
pendio esquemitico de una forma preferida de puesta en préc—
tica de esta invencidn. En la Figura 1, Se prepara una sus—
pensibn acuosa de grénulos de almidbén (1) y se cuece a va-
por (2) a una temperatura superior a 250°F (121°¢) pajo pre-
siones supefatmosféricas (veg. en un hervidor de chorro). El

almiddén cocido se transfiere después a una zona de retencidn

\T:4

(3) v se mantiene a temperaturas y presiones elevadas duraht

un peribdo de tiempo suficilente para solubilizar completament
te al almiddén y obtener un producto précticamente exento de
grémulos de almiddén, Se acaba la hidrdlisis del almidén re—
sultante y se mantiene el estado solubilizado neutralizando

(4) el hidrolizado parcial con una base y enfriando instan-
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tineamente (5) el hidrolizado parcial hasta una temperatu-
ra de 200-212°F (93—100°C). El hidroligzado parcial resultan-—
te (6), con un G.E. inferior a 1,0 y esencialmente exento de
grénulos de almiddén, es después tratado inicialmente con
a—-amilasa (7) a una temperatura de 200-212°F (93-100°C). Deg
puds del tratamiento inicial con a—amilasa,‘el hidrolizado
se enfria gradualmente (8) bajo condieiones suficientes para
obtener un hidrolizado adelgazado (9) esencialmente exento
de almidbn retrogradado. EL hidrolizado adelgazado resultan~
te (9) se somete después adecuadamente a unas condiciones de
sacarificacibn apropiadas (10) con lo que se obtiene el ja-
rabe de conversidn deseado (11). Este jarabe de conversidn
(11) se filtra después (12) y se recupera el producto de
conversidn (13). '

Los siguientes ejemplos son simplemente ilustrativos
¥ no deben ser considerados como limitativos del alcance de
la invencién, '
EJEMPLO 1

A, Preparacidn del hidrolizado parcial - .

'

Se prepara una suspensidn acuosa de 18%Be de almidén

de maiz no modificadb, a un pH de 4,2. La suspensidn se-bom| -

bea a una velocidad de 2,5 galones (9,5 litros) por minuto al

través de un calentador de inyeccidn de vapor del tipo des-.
crito en la patente estadounidense n¢ 3,101,284, operado a -
317°F (158°¢) bajo vapor de agua a T5 psi (5,3 kg/bm?) (ab;d
lutos). La corriente pastosa resultante se mantienejpnruna'f
tuberia trasera conectada al calentador de vapor, & unos'ii'
31;°F (158°¢) v 75 »si (5,3 kg/cmz).durante 8 minutos. Inme-

diatamente antes de descargar la pasta en un enfriador ins—

tanténeo a vacio, se neutraliza a un pH de 6,5 con soluciln
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minutos después del tratamiento inicial con a-amilass

de hidrbéxido cdlcico 3,1 M. Después la vasta neutraliéada
se enfria instantineamente a una temperatura de unos 210°F
(99°C). EL hidrolizado parcial resultante esté esencialmente
exento de grémulos de almiddn y de almiddn retrogradado. La
viscosidad del hidrolizado es de 600 cps, determinada con
un viscosimetro Brookfield a 205°F (96°C) con un nusillo del
ne 1 operado a 20 rpm. Siguiendo el método de ensayo-del in-
dice de cobre (2) se analiza el hidrolizado parcial y se en—
cuentra que tiene un G.E, de 0,4.

B, Preparaciln del hidrolizado adelgazado

El hidrolizado parcial resultante es tratado inicial;
mente con 25 unidades de a-amilasa por 100 g de sblidossecos
del hidrolizado, a una temperatura de 206°F (96,7°C). En—
friando gradualmente el hidrolizado bajo condiciones contro-—
ladas de tal manera que el hidrolizado se haya enfriado a
una temperatura de 202°F (94°¢), 198°F (92°), 191°F (88%)
¥ 185°F (85°C), respectivamente al cabo de 5, 12, 23 y‘180

("Ban 120" de Novo Industri), se obtiene un hidrolizado gdel-

gazado caracterizado por un G.E. de 9,0 (Método analitico E-
26(3)). El hidrolizado adelgazado estd practicamente exento

de grénulos de almiddn y de almiddn retrogradado como eviden

cia un color amarillo cuando una muestra del hidrolizado adel

gazado se analiza por el ensayo del yoduro de almidén del

método analitico normalizado E~60 (3).

G, Preparacidn de un jarabe de conversidn de dextrosa

Se prepara un jarabe de conversiln con un alto con-

(2) - Industrial Engineering Chemistry, 4nalytical Edition,
Vol. 13, Pége 616 (1941), Farley & Hixon.

(3) - Standard Analytical Method of the Member Companies of
Corn Refiners Assoc.,, Inc., Tercera Edicidn, Prlmera
revisibén 52.768.
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tenido en dextrosa a partir del hidrolizado adelgazado. En
la preparacibén del jarabe de conversidn, se emplea un equipo
de conversibn convencional de dextrosa manteniéndose el me-
dio siruposo a un pH de 4,0 y una temperatura de 60°c. AL ca
bo de 72 horas de sacarificacidn con 900 unidades de gluco-
amilasa (4) por 100 g de sélidos secos del hidrolizado, la
sacarificacidn se ftermina por refinado con carbono y filtra—
cibén., La capacidad de filtracidn del j@rabe-de conversidén se
determina agregando una muestra de 400 cc del jarabe de con=-
versiéﬁ a unos 170°F (77°¢) a un embudo Buchner cubierto con
una capa de carbdn (capa que hé sido aplicada empleando

2,32 g de carbdén Darco S-51 en 100 cc de agua sobre 9,0 cm

~ de papel de filtro Whatman n® 2) y conectado a una trompa

de agua, midiendo el tiempo requerido para recoger el volu~
men indicado en un matraz receptar callibrado., Sobre la base
del,filtrédo recuperado durante un periodo de tiempo dédo,

se calcula la velocidad de filtracidn del jarabe de conver—

.sibén como equivalente a 25 galones/hora/pié2 de medio fil-

trante (1017,5 l/h/h?). El producto de conversidn resultante
se aﬁaliza para determinar el "porcentaje en peso de insolu~
bles" recubriendo previamente un embudo Buchner con 5,0 g
de.auxiliar de filtracidn "Hyflo", filtrando 250 cc del ja=
rabe de conversibn, lavando la torta resultante con 50,0 cc
de agua, secando la torta lavada en una estufa a 140-160°F
(60—7100), restando el peso de Hyflo del peso obtenido en la
torta del filiro seca y dividiemdo este valor por el peso
seco de sOlidos en otros 250 cc del jarabe de conversibn,

(4) - glucoamilasa - 75 (Novo Industri)
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| hidrolizado parcial asi como del hidrolizado adelgazadp son

factores importantes en la preparacidn de un jarabe de con-

Tambibn se eanaliza en el jarabe de conversidn el "porcenta—
je en volumen de insolubles" centrifugando a la méxima velo-
cidad en una centrifuga de laboratorio International liodelo
65828 H, una muestra de 15 cc ael jarabe de conversidn en un
tubo de centrifuga graduado de 15 cc, durante 20 minutos,

El ensayo de "porcentaje en peso de insolubles" in-
dica un 0,5 % en peso de residuc insoluble, siendo el por-
centaje en peso ﬁe almidbn insoluble pricticamente cero. lMe—

diznte el ensayo de "porcentaje en volumen de insolubles”

no se observa materia inscluble detectable, Siguiendo el mé—|.

todo amalitico B-26 (5) , el valor del G.E. del jarabe de

conversidn es 98. El porcentaje de dextrosa sblida es del

96 %, determinado por el método amalitico E-24 (5).
BJEMPLO 2

Las condiciones de 1la transformacidn y el caracier del

versidn comercialmente atractivo con un alto contenido en

dextrosa. En la preparacién del hidrolizado parcial y del hi-

drolizado adelgazado, este ejemplo ilustra el efecto de las

variables de transformacidn sobre la facilidad de transformas
cibn y el cardcter de los jarabes de conversidn de dextrosa
obtenidos asi. Refiriéndonos a las operaciones A-K, las con-
diciones del proceso empleadaé en la preparacién de los hi~
drolizados adelgazados y de los jarabes de conversibn de
dextrosa obtenidos a partir de aquellos estin indicadas en

general en la Tabla I. Las caracteristicas fisicas de la

(5) - létodo analitico normalizado de las llember Companies of

Corn Refiners AssocC., Inc., Percera Bdicidn, Primera
revisidn 52,768,
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mismas condiciones de presidén y temperatura empleadas en el

calentador de inyeccidn de vapor de agua y el ajuste del pH

el encabezamiento general de hidrolizado parcial. Después
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suspensidén acuosa (es decir, contenido en sélidos y pH), las

condiciones del calentador de inyeccidn de vapor, el tiempo

de retencidn en la zona de retencibn précticamente en las

con hidrdxido cdlcico 3,0 M inmediatamente antes del enfria-

miento instanténeo estén también indicados en la Tabla bajo

de la neutralizacidn, cada uno .de los productos es enfria-
do instanténeamente e inicialmente tratado con a—amilasa.

En las operaciones A-K, los valores G.E. para el hidro-|
lizado parcial son inferiores a 1,0. El hidrolizado parcial
de las operaciones G y H; respectivamente, tienen unos valo-
res G.E. (6). de 0,7 y 0,5, presentando las operaciones I-K
unos valores inferiores a 0,5 aproximadamente. Las viscosi-
dades (cps) para el hidrolizado parcial de las operaciqnes
A, G H, I, J y K fueron respectivamente de 1600, 200, 200,
330, 600 y 300.

La temperatura a la cugl son tratados inicialmentg
los productos A-K con a-amilasa estd indicada en la tabla.
Anélogamente, también estén indicadas las unidades de a-ami
lasa empleadas bajo el encabezamiento de tratamiento inicial
con a-amilasa. La relacidn tiempo-temperatura durante los
50 minutos iniciales de hidrdlisis con a-amilasa para cada
una de las operacidnes esté descerita en las curvas A-K de
la Figura 2.

Como muestra la Figura 2, la curva A representa un
(6) - Ensayo del cobre - Industrial Engineering.Chemistry,

Mnalytical Edition, Vol., 13, pag. 616 (1941), Farley
& Hixon. . ) .




.18

20

25

30

- 41-

421993

hidrolizad§ parcial inicialmente tratado con a-amilasa a una
temperatura de 209°F (98°G), En la curva 4, la hidrélisis se
mantiene a 209°F (98°C) hasta 1 minuto después del tratamien-
4o inieial con a-amilasa. Durante el intervalo de tiempo de

1 minuto a 3 minutos, el medio hidrolizado se enfria a una
temperatura de 200°F (93°C). Entre 3 minutos y 9 minutos (des
pués de iniciar la hidrdlisis con a-amilasa), el medio hidro-
lizado representado por la curva A es gradualmente enfriado
hasta una temperatura de 195°F (90,5°C). EI hidrolizado repre
gentado por la curva A es después enfriado gradualmente desde

195 hasta 190°F (90,5 a 88°¢), AL cabo de unos 11 minutos des;

pués de iniciar la hidrdlisis con o-amilasa, el medio descri-|-

t0 por la curva A ha alcanzado una temperatura de 190°F
(88°¢). A continuacidn, el medio hidrolizado es continuamente
enfriado (11 minutos hasta 39 minutos) a 188°F (87°C). Entre
el intervalo de tiempo de 39 y 189 minutos, el medio hidroli-
zado con a—amilésa se mantiene a una temperatura de unos 191
+ 3°F (88,3 + 1,6°C), despubs de lo cual el hidrolizado se
ajusta a un pH de 4,0 y se enfria a 60°C, El G.E. del hidrd-
lizado adelgazado enfriado resultante es 9,0, Entonces se
prepara un jarabe de conversidn con un alto conteﬁido en dex~—
trosa a ?artir del hidrolizado adelgazado de la operacidn A.
Refiriéndonos a la Figura 2, los hidrolizados par-
ciales de las curvas B, C, D y E son inicialmente trgtados
con a-amilasa g una temperatura de unos 206;5°F (9700) y en-—
friados gradualmente a una temperatura de 204°F (95,5°C) du~
rante un intervalo de tiempo de 5 minutos. El hidrolizado re-
presentado por la curva B es enfriado gradualmente a 200°F
(93°%C) (8 minutos después del tratamiento inicial con a-amilaj

sa) Las coordenadas de temperatura y tiempo para las curvas C

1

L3

¥

[
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D y E coinciden entre si a un intervalo de tiempo de 10 minu-

tos, siendo enfriado gradualmente cada hidrolizado representa
do por estas curvas hasta una temperatura de7202°F (94°¢), EL
hidrolizado de la curva C es enfriado gradualmente desde
202°F hasta 196°F (94 a 9100) entre el intervalo de tiempo
de 10 a 13 minutos. Después de un periodo de 10 minutos, los
hidrolizados de las curvas D y E son respectivamente enfria-
dos a velocidades menores como indica la Figura 2. Las coor—
denadas de temperatura para las curvas By C; B, Cy Dy B,
G, Dy E se corresponden respectivamente entre si a los 13,
16 y 25 minutos.

La éurva P representa un hidrolizado parcial gue ha
sido tratado inicialmenteicon una alta dosis de o—amilasa
(43 unidades), a una temperatura de 203°F (95°C) y enfriado
en 45 segundos a menos de 200°F (9300) y después enfriado gra
dualmente desde 200 hasta 140°F (93 a 6000) durante un perio-
do de 45 minutos, después de lo cual el hidrolizado adelggza—
do se sacarifica bajo condiciones de conversidn practicamente
idénticas a las de la operacidén A, Los medios de hidrélisfs
representadosg por las curvas G y H son inicialmente tratados
con a-amilasa a 204,5°F (96°C), dejdndose que prosigan embas
hidrdlisis durante 2 minutos més. A continuacidn los medios
de hidrdlisis de las curvas G y H son ridpidamente enfriados
a unas temperaturas de 190°F (88°C) y 185°F (85°C) respective
mente y mantenidos é sus temperaturas respectivas hasta com—
pletar el adelgazamiento de los mismos. Las curvas de tempe-
ratura con a-amilasa para las bperaciones Iy J coinciden en-
tre s{ durante los primeros 15 minutos de hidrdlisis.

Las curvas fepresentadas en la Figura 2 describen

los primeros 15 minutos de tratamiento de las operacilones AKX,
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do todavia mis el medio hidrolizado con la a—-amilasa. Las
operaciones H y X, la primera fase de adelgazamiento (es de-
cir después de 50 minutos) se realiza a 185°F (85°C) durante
un tiempo adicional de unos 180 minutos (es decir, 230 minu-
tos despuds del tratamiento inicial con a-amilasa), Las Ulti-
mas fases empleadas en la pfeparacién de los hidroligzados

restantes son las siguientes:

Periodo de hidrdlisis

S, Tegpergturas después de los 50 mi=-
Operacidn F(C nutos
" B 190 (88) 50-150 minutos
C 190 (88) | 50-132 minutos
D 190 (88) . 50~-132 minutos
B 190 (88) 50-120 minutos
G 190 (88) 50~180 minutos ‘
I 196 (91) : 50-60 minutos
190 (88) 60-120 minutos
J ' 196 (91) 50-60 minutos
190 (88) 60~120 minutos '
X . 189 (87) ' 60-180 minutos

Los valores G.E. para los hidrolizados adelgazados
resultantes de las operaciones A-K estén indicados en la ta-
bla.

Los hidrolizados adelgazados de las operaciones A-K
se ajustan después a un pH de 4,0 y se enfrian a una tempera-
tura de 6000. Se obtienen jarabes de conversibén de dextrosa
por sacarificacidn de los hidrolizados adelgazados con gluco-
arhilasao En las operaciocnes A, ¥, G, H, I, J ¥y K, se emplea
un tiempo de conversibén de 72 horas mientras que en las ope-

raciones B, ¢, D y E la sacarificacidn se termina al cabo de

e
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66 horas. Para cads una de las cperaciones, se emplean 9.0

unidades de glucoamilasa por 10C g de sélidos del hidroliza-—
do adelgazado. Una vez completada la sacarificacidn, se anali
zan los jarabes de conversidn resultantes, representindose

el G.E. el contenido en dextrosa y la cantidad de insolubles
(ya sea por el método de "porcentaje en volumen de insolubles!

o "porcentaje en peso de insolubles") en la tabla.

-
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Hidrolizado varcial

Hervidor a chorro,

Zona de Neutra-
psi reten liza
(kgﬂm?) miiﬁ%és pgigﬁ )

71 (5,0) 8,0 7,0
56 (3,9) 20,0 5,9
56 (3,9) 20,0 5,9
56 (3,9) 20,0 5,9 }
56 (3,9) 20,0 5,9 {
56 (3,9) 20,0 6,0
71 (5,0) 8,0 7,0
71 (5,0) 8,0 7,0 .
67 (4,7) 8,0 7,0
75 (5,3) 8,0 7,0
67 (4,7) 6,5

-Inmediatamente antes de cocer a chorro.
. Tiempo de retencidn en la zona de la tuberia tras

Suspens1on
de almidén ~ Temp.
(1 oo

A 4,0 18 315 (157)

B 4,0 17 306 (152)

c 4,0 17 306 (152)

D 4,0 17 306 (152)

E 4,0 17 306 (152)

F 3,6 17 306 (152)

G 4,0 18 © 315 (157)

H 4,0 18 315 (157)

I 4,0 18 312 (156)

J 4,2 18 317 (158)

K 4,0 18 312 (156)

7

8

: ra que en el hervidor a chorro.
9 - Con hidrdxido cdlcico 3,0 M.
10 Tratamiento inieizl con a-amilasa.
11

12
13

14

Unidades de a~amilasa sobre la base de 100 g de s

Método analltlco E-26 - Método Analltlco Normaliz
Tercera EdlClon, Primera Revisidn.

Método anallulco E~24 - Método Analltlco Nonnallz
Tercera Ealclon, Primera Revisidn.

Por Ejemplo 1C anterior.
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TABLA

. Tratamiento . .
parcigl RN Propiedades del jarabe de conver-—
chorro, . 1n19iaia Hidroliza sign
Zonz de Neutra Tg;aml SZida do adelga
- psi Ieten llza (385 'es- zado , Residgode Residio de
) cidn, cidn ' almidén almiddn

kg/en)  minutos  DH(9) °P(°C) (11) G.E. (12) G.E.(12) #D(13) Vol.%(14) Peso %(14)
1 (5,0) 8,0 7,0 209 (98) 25 8,6 97,0 95,6 trazas
6 (3,9) 20,0 5,9 210 (99) |15 5,9 97,8 95,5 trazas
6 (3,9) 20,0 5,9 210 (99) |15 546 98,0 96,0 trazas
36 (3,9) 20,0 5,9 210 (99) |15 5,0 96,5. 95,6 traszas
56 (3,9) 20,0, 5,9 210 (99) |15 4,6 97,4 95,6 0,04
36 (3,9) 20,0 6,0 203 (95) |43 10,0 . 97,2 95,5
1 (5,0) 8,0 7,0 203 (95) [25 15,2 97,9 95,6 1,2
71 (5,0) 8,0 7,0 203 (95) [25 . 17,6 96,5 94,5 1,7
57 (4,7) . 8,0 7,0 205 (96) 25 16,0 97,0 = 95,0 0,3
5 (5,3)° 8,0 7,0 205 (96) 25 - 12,0 97,6 94,8 - trazes
57 (457) 6,5 206 (96,515 12,0 97,3 96,6 trazas

cocer a chorro.

La zona de. la tuberia trasera, practlcamente a la misma presidén y a la misma temperatu-

& chorro.

O M.

a-amilasa.

Jore la base de 100 g de sdlidos del

Método Analitico Normalizado de lag Member Companies of Gorn Refiners Assoc., Inc...;

sra Revisidn.

Método Anall'l;lco Normalizado de 1as
ara Revisidn.

-

nidrolizado de- almldon;

Member Companies of Corn Refiners ASS0C., Inc.

peR
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de polisacérido de peso mqlecular nés alto de 0,7 y 1,2 apro-

| estaba constituido fundamentalmente por materias 1ipidas y
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Debe observarse que los valores del po}centaJé“én'
peso y del porcentaje en volumen representados en la Tabla
anterior no son de composicidn idéntica. Los valores del por—
centaje en peso representan toda la materia insoluble dentro
del jarabe de conversién. Por consiguiente, el valor del por-
centaje en peso de las tablas incluye no solamente a los hi-
drétos de carbono insolubles (v.g. los polisacéridos de peso
molécular més alto como almidones retrogradados y granulados)
sino también las materias lipidas insolubles y las materias

proteinicas (si estén presentes). Otros andlisis de los valo-

res - de los porcentajes en peso. para los jarabes de conversibn

de las operaciones G y H indican respectivamente un contenido
ximadamente., Los medios G y H dieron un ensayo positivo de
almiddn cuando se sometieron al ensayo habitual con yoduro.

Por el comtrarioc, el jarabe de conversidén de la operacidn I
1

formgba un color amarillo caracteristico cuando se sometia
al ensayo con yodo habitual. L

Los valores tabulados del "porcentaje en volumen®
reflejan con mis precisidn el contenido en sacéridos de alto |
peso molecular de los jarabes de conversibn., Si el jarabe de

conversibn contiene materias proteinicas insolubles, las pro-—

teinas tambidn se sedimentan con las materias sacdridas in-

solubles en el tubo de ensayo de la centrifuga., Como las sus—|

pensiones de almidén empleadas en las operaciones A-K estén
exentas de materias protefnicas (excepto en cantidades traza)}

los valores de los porcentajes en volumen representados en la

4$abla no son alterados por la presencia de estas materias pro

teinicas.
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En el caso de las operaciones G, H, I y J, la capaci

dad de filtracidn de los jarabes de conversidn resultantes
fue determinada con un filtro prensa convencional y se encon-
trd que era respectivamente de 4,7, 3;0, 25,0 y 32,0 galones/
minuto/pie? (191,3, 122,1, 1117,5 y 1302,4 litros/minuto/n’)
de medio filtrante, cuando se filfran aproximadamente de 10 a
40 galones (37,8 a 151,4 litros) de filtrado a través de un
pie2 (0,09 m?) de medio filtrante. Las velocidades de filtra-
cibn para las operaciones F y K fueron determinadas por el mé
todq de filtracibn del Ejemplo 1 ¥y eran por 1o menos compara-—
bles con las de la operaciln I. Las operaciones A, B, Cy D
también presentabaﬁ una gran velocidad de filtracidn (v.g.
superior a 25 galones, 94,6 litros, por minuto). Aunque los
jarabes de conversidn de las operaciones G y H presentaban un
G.E: y un contenido en dextrosa relativamente altos, estos
jarabes de conversidn eran diffciles de filtrar como eviden-
cian respectivamente unas velocidades de filtracidn de 4,7 ¥
3,0 galones/minuto/pic® de medio filtramte (19,3 y 122,1 li-
tros/hinuto/h?). :
.los hidrolizados adelgazados dé las operaciones A-D,
F e I-K (asi como los jarabes de conversidn preparados a par-
$ir de los mismos) estén précticamente exentos de almiddn re—
trogradado y de grénulos de almidéﬁ insoluble. Los valores de
porcentaje en volumenwy del porcentaje en peso del residuo
en la tabla anterior indican una ausencia sustancial de inso-
lubles., Cuando se someten a un ensayo normal con yodo, las

muestras de los hidrolizados adelgazados y de los Jarabes de

negativo (es decir, las muestras son amarillas y estén exen—

tas de todo tipo de color azul, rojory/o parduzeco caracteris-|
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| te tratados con a-amilasa durante 2 minutos a 203°F (95°G) se;

do (v.g. -compérense las curvas de tiempo~temperatura de las
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co de las sustancias que contienen almiddén). Sometiendo el hij

drolizado adelgazado y los jarabes de conversidn de las opera-
ciones G y H al ensayo con yodo presentan un caracteristico
color azul Que indica la presencia de almiddn retrogradado
y/S insoluble en los mismos,

7 La razén fundamental de la presencia de almiddn re-
trogradado y.almidén.insoluble en los hidrolizados adelgazadog
¥y en los jarabes de conversidén de las operaciones G y H resi-
de en las condiciones del proceso empleadas en la preparacién
del hidroligzado adeigazado. La comparacibén de las curvas de
témperatufa—t;empo de la Figura 2 muesitra que los hidroli?a—-

dos adelgazados'de las operaciones G y H han sido inicialmen-~

guido de un fépido enfriamiento y posterior hidfélisis respecr
tivamente & 190°F (88°C) y 185°F (85°C). En contraste con las|
operaciones G y H, el hidrolizado adelgazado de las 6pefacio—
nés A-D, F e I-K han sido iniciélmente tratados con a—am;}asa
¥y gradualmeﬁte enfriadqs permitiendo gl mismo tiempo que dpro-

t
siguiera su hidrélisis durante un periodo de tiempo prolonge-

operaciohes A-D, F e I-K con las. operaciones G y H de la Figur

ra 2).

En comparacibn con las operaciones G y H, el jarabe

de conversidn de la operacién E presenta una velocidad de fil:
tracién mucho mayor, La velocidad de filtracidn del jarabé de
conversidn procedente de la operacibn ﬁ es considerablemente
menor que la de las operaciones A-D, F e I-K. La cantidad de
materias insolubles en la operacibén E es también considera-

blemente mayor que en las operaciones A-D, F e I-K (v.g. com—
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‘miento del hidrolizado de almiddn., La desactivaciln de la

.ciones térmicas o aumentando la cantidad de a~amilasa emplea-

,da'para adelgazar al hidrolizado es considerablemente mayor
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pérpse el porcentaje en volumen del residuo en la tabla);

Cuando se somete al ensayo con yodo para determinar el al-

midén, el jarabe de conversibn de la operacidn E adquiere un
color pardo rojizo. Una,razén fundamental de 1a.falta de ca=
pacidad de filtracidn de la operacidn E reside en la inacti-

vacibn de la oa~amilasa durante la primera fase del adelgaza—
a—amilasa podria haber sido corregida reduciendo las condi-

da.

En-la operaéién F, la cantidad de a—amilasa utiliza—

que en las otras mezclas ytilizadas péra preparar los jarabes
de conversién de gran capacidad de filtracién. El hidroliza-
do de la operacidén F difiere algo de los otros en que el me-
dio hidrolizado es enfriado mis répidamente y llevado du?an-
te un periodo:de tiempo més corto a una temperatura mis baja
parsa conSeguir el hidrolizado adelgazado deseado, EL jaraﬁe
de conversibn de la operacidén P estd practicamente exento de
almiddn retrogradado y de almiddén insoluble (v.g. almiddén gra
nulado) igual que las operaciones A~D e I-K. A diferencia de
las operaciones G y H (que contienen una cantidad sustancial
de solubles del almidbn), el hidrolizado adelgazado de la
operacidén F se ha preparado con redudciones graduales y- por
incrementos de la temperatura en contraposicidn con el ripido
descenso de la temperatura producido en las operaciones G ¥
ﬁ. . }

En las curvas de temperatura de 1as operaciones B-D
¥ K se observa que las fases apropiadas de adelgazamiento del

hidrolizado constituyen un medio para reducir considerablemen
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te las necesidades de a-amilasa requeridas para obtener el hi
drolizado adelgazado deseado. La operacidén C es ilustrativa

de unas excelentes condiciones de adelgazamiento al mismo

tiempo que se mantiene el nivel de a-amilasa en un valor rela

tivamente bajo. En la operacidn C, las necesidades de o~amila
sa podrian haberse reducido considerablemente por debajo de

15 unidades evitando al mismo tiempo la formacibén de almidén

retrogradado.

El hidrolizado adelgazado preparado mediante esta in
vencidn debe estar practicamente exento de almiddén cuando se
somete a los ensayos convencionales con yodo. Los jarabes de
conversidn preparados a partir de un hidrolizado adelgazado
que exhibe un color plirpura o azul presentan inherentemente
una ﬁaja velocidad de filtracibén. La velocidad de filtracidn
de los jarabes de conversibn preparados a partir de los hi-
drolizados adelgazados de color rojo o castafio (preferibile-
mente por lo menos casdbafio) es'considerablemente mayor que la
de los de color azul o pirpura. El hidrolizado adelgazado'?ué
presenta un color amarillo en el ensayo con yoduro de almi;
dén da lugar a jarabes de conversidn con unas caracteristi-
cas de filtracidn inesperadamente superiores,

| EJEMPLO 3

Separacién de almiddn-gluten de maiz

Se obtiene una suspensidn de almidén de 18° Baumé

(pH 4,5), conteniendo menos de 0,0é % en peso de proteinas so
lubles en agua (v.g. porcentaje de proteinas solubles a 40°C
¥y PH 4,5) y con un contenido en proteinas del maiz del 17 %
sobre el peso del sbélido seco, estando constituidos los res—
tantes sélidos secos esencialmente por gréamulos de almidén de

maiz no modificados, en forma de corriente de molienda en mo-
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jado del mafz. La suspensidn de almiddén se bombea a través de
un calentador de inyeccidn de vapor de- agua manténidora 306°F
(152°¢) v 56 psi (3,9 kg/cmz) (absolutos) y se retiene en la
seccibn de tuberia trasera durante unos 19 minutos a 306°F
(152°¢) y 56 psi (3,9 kg/cm?) aproximadamente., Inmediatamente
antes de enfriar instanténeamente a una temperatura de 207°F
(9700), el hidrolizado parcial es neutralizado con hidrdxido
ecdleico 3 M a pH 5,8, El hidrolizado parcial resultante tiene
un G.B. inferior a 0,5, sobre la base de hidratos de carbono
secos. Bl hidrolizado parcial enfriade bruscamente es después
tratado inicialmente con.37 unidades de a—amilasa por cada
100 g de sblidos del hidrolizado. Dentro de un intervalo de
tiempo de 3 minutos, el hidrolizado parcial se deja enfriar
é 201°F (94°C). Se deja que el medio hidrolizado se enfrie
todavia mis hasta una temperatura de 198°% (92°¢) y 192°F
(89°¢), respectivamente al cabo de 5 y 12 minutos después del
tratamiento inicial con a—amilasé. Después de continuar la
hidrdlisis durante 72 minutos a 190°F (88°C), se obtienc él
hidrolizado adelgazado deseado. Este Ultimo tiene un G.E. de
16 aproximadamente, dando las muestras del mismo un resulta-
do negativo cuando se someten al ensayo habitual de yoduro de
aliidén (es decir, da un color amarillo). Como se ha indica~-
do en el Ejemplo 2, pueden utilizarse ensayos con yoduro de
almiddn en los hidrolizados adelgazados que indican la pre-
sencia de cantidades relativamente pequefias de almiddén (v.g.
un color rojo o castafio en el'ensajo). Un ensayo con yoduro
de almidén que dé un color azul o plrpura indica la presencia
de una cantidad importante de almiddn insoluble que, & su vez
influ&e adversamenté en su_capacidad de filtracidn.

El hidrolizado adelgazado es filtrado inmediatamente
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despuds a- través de un medio filtrante convencional. Se ob-
serva que el hidrolizado adelgazado que contiene las protei-
nas insolubles filtra muy ripidamente. Se analizan las pro-
teinas insolubles recuperadas (és decir, gluten de maiz) y
se encuentran que son de calidad alimentaria. EL produéto pro
“teico reeuperado posee practicamente las mismas caracteristi-
cas quimicas y fisicas que la proteina insoluble de la co-
rriente de molienda en mojado inicialmente sometida al proce-
so de adelgazamiento ¥y recuperacidn de este ejemplo., EL pro-
ducto'proteéco recuperado no estd degradado y presenta prac-—
tiéamente lé misma viscosidad que la porcidm de gluten de maid
insoluble de la corriente de molienda en mojado. El rendimien
to de ppoteina recuperada es practicamente idéntico al por-
centaje de proteinas insolubles dentro de la corriente de mo-
lienda en mojado original. A

E pH del filtrado en el hidrolizado de almiddn, adel:
gﬁzado (del que se han separado las materias insolubles) se
ajusta después al valor Optimo para la enzimolisis con gluco-
amilasa y se sacarifica para convertirlo en un jarabe de cén-
versidn de dextrosa de forma similar a la del Ejemplo 1. Za
sacarificacibn y las caracteristicas de la conversidn resul=-

tante son similares a los resultados obtenidos en el Ejemplo1

EJEMPIO 4
Se preparan varios productos cominmente conopidos
en la técnica como "maltodextrinas" de acuerdo con el apara-
to y la metodologfa del Ejemplo 1. La suspensidn acuosa em-
.pleada en la preparacidén del producto maltodextrina se carag
teriza por contener, sobre una base en peso, 1500 parfes de

sélidos del almidén, 2300 paftes de agua y 0,5 partes de di-

L4
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de retencién se enfria bruscamente a Unos 212°F (100°C) y se

‘sigue "Muestra 1") ge calienta a 208°F (98°C) durante un

@2%@5%

ortofosfato céléico, ajustdndose el pH de la suspensidn a
3,9'emp1eando dcido clorhidrico 3 N, En la inyeccidn de va-—
por y en las zonas de retencidn se emplea vapor de agua a

65 psi (4,6 kg/mn ). Ia pasta de almiddén que sale de la zona

neutraliza con 1,1 partes en peso de hidrdxido célplco. Ia
pasta de alﬁiddn neutralizada se trata-después inicialmente
con 25,0 unidades de a-amilasa por cada 100 g de sélidos se-
cos del almiddn.

Ia pasta tratada con a—amilaéa se enfria gradualmen
fe bajo condicioneé contrbladas, presentando.el hidrolizado
resultante unas temperaturas reglstradas de aproximadamente
196°F (91,1°C), 191°F (88»3°c), 190°F (87, 8°c) .y 189°F
(87 2°¢) respectivamente, al cabo de 11, 14, 16 y 25 minutos
después de iniciada la hidrdlisis en21métlca. A contlnua016n
el hidrolizado se mantiene a 189°F (87 2°¢) durante 135 mi~
nutos después del tratamlento inicial con c-amilasa. A con-
tinvacidn se retira una parte alicuota del hidrolizado del

medio Mdrolizado., Ia parte retirada (denominada en lo que

periodo de tiempo suficiente para inactivar a la oa-amilasa
que contiene. A continuacién la Muestra i se ajusta a pH
4,0 con 4cido clorhidrico 3 N y se filtra.

El medio hidrolizado residual se mantiene a 189%F
(87,2°C) y se trata con 5, i unidades adicionales de c-ami-
lasa por cada 100 g de sélidos del hidrolizado de almiddn al
cabo de 180 y 390 minutos después del tratamiento inicial
con o-amilasa. Ias muestras 2 y 3 se retiran respectivamente
del medio hidrolizado y se tratan de forma semejante a la

de la lMestra 1.
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Tas caracteristicas ilustrativas de las maltodextri-

nas- de las Muestras 1-3 son:

Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3

GoEe 13,0 14,7 17,8
Cphtenido de sacaridos
G .P. 0,5 0,5 0,7
G.P.y 2,4 3,6 4,6
By , 4,0 6,6 7,6
G.P., 1,6 1,9 2,9
G.Pug 4,0 4,0 4,2
G.P.s 0 més 87,7 83,4 81,0

Todas las muestras presentan excelentes propiedades
de filtracidn y de la malbodextrina. Como ponen de manifiesbo
los datos tabuiados, el hidrolizado de un G.E. predeterminado
(vog. los de un G.E. inferior a 30) y de un alto contenido en
oligosacéridos (v.g. los que contienen oligosacéridos eqn un
GLP. 6 o més como constituyente principal, sobre la base de
un peso seco) ﬁueden fécilmente ser obtenidos empleando los
requisitos-apropiados de temperatura, tiempo'de hidrélisis‘y
a—amilasa. La metodologia de este ejemplo es especialmente
Gtil en la preparaciln de maltodextrinas con un G.E. de 10 a
22 aproximadamente y que contienen como minimo un 75 % en pe-
so de oligosacérido (sdlidos secos) de un G.P. de seis o més.

Anilogamente alos resultados antes indicados, la preparacidn

tidad de a~amilasa considerablemente menor que la normalmente
requerida en los prdcedim:i_.entos'con.vencionalesn
Como pueden ponerse en practica muchas realizaciones

de esta invencién y como pueden introducirse muchas modifica—| °
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debe ser interpretado como ilustrativo solamente y la inven-

cidn queda definida por las reivindicaciones del apéndice.
En resumen, la Patente de Invencidn que se solicita
deberd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1. Un método para adelgazar enzimdticamente los hi-
drolizados de almiddn a temperaturas decrecilentes y bajo con-
diciones de transformacidn suficientes para proporcionar un

hidrolizado adelgazado précticamente exento de almiddn retro-

unés 40 unidades de o~amilasa por cada 100 g de sbdlidos hidro:

lizados del aimidén para preparar el hidrolizado adelgazado,

cuyo método com@rehde las \operaciones de: '

(a) hldrollzar parcialmente una suspensidn acuosa de almiddn
mantenlda a un pH de 3,6 a 6,5 aprox1madamente, calentan~
do la suspensibn bajo condiciones superatmosfericas a una
températura de 250°F (121°C) como minimo, durante un pe-
riodo de.tiempo v bajo unas condiciones suficientes para
formar un hidrolizado parcial de almi&én caracterizadozpm
estar esenciglmente exento de grénulos de almiddn insolu-
ble y con un G.E. inferior a 2,0 y una viscosidad infe-
rior a 20.000 cps;r

(b) continuar hidrolizendo el hidrolizado parcial de almiddén
traténdolo inicialmente con a—amilasa en cantidad sufi-
ciente para hidrolizar al hidrolizado parcial y dejando
que progrese la hid;élisis del mismo mientras se mantie—
ne el hidrolizado a una btemperatura de 200°F (9300) como
minimo, durante un periodo de tiempo de medio mimyto o

mis aproximadamente ¥y
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(¢) preparar un hidrolizado adelgazado enfriando el hidroli-—
zado a una temperatura comprendida entre 185°F (85°C) co-
mo minimo y menos de 200°F (93°C) y permitiendo que la
a-amilasa continde hidrolizendo al hidrolizado hasta un
valor del G.E. supérior a 5 aproximadamente y el hidroli-
zado adelgazado obtenido se caracteriza por no dar un co-
lor azul ni pirpura cuando se somete al ensayo con yoduro
de almiddn.

2, Un método segin la Reivindicacién 1, donde el hi
drolizado adelgazado tiene una vigcosidad inferior a 7500 cps
3. Un método segin la Reivindicacidén 1, donde la

suspensidn acuosa de almiddn se mantiene a un pH de 3,6 a

6,2 durante la operacidn de hidrdlisis (a).

4. Un método segin la Reivindicagibén 1, donde la

sﬁspensién acuosa de almiddén se mantiene a un pH de 3,6 a

5,5 durante la operacidn de hidrélisis (a)e. ‘

5. Un mbtodo segin la Reivindicacién 1, donde la

suspensién acuosa de almidén se mantiene a un pH de 3,6 a 5,0
.

durante 1la operacidn de nidrélisis (a).
6. Un mbtodo segin la Reivindicacién 5, donde la

suspensidn acuosa de almidén contiene por lo menos alrededor
del 30 % en peso de sdlidos secos del almidbn y el hidroliza-
do adelgazado producido tiene una viscosidad inferior a
3000 cps. |

7. Un método segin cualquiera de las Reivindicacio~
nes 1 a 6, donde se¢ agrega inicialmente al hidrolizado par-
cial por lo menos una porcibn mayoritaria de las necesidades
totales de a-amilasa para preparar el hidrolizado adelgazado,
dentfo de un intervalo de temperatura comprendido entre 200°F

(93°¢) como minimo y unos 212°7 (100°C).

[
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8., Un método éegﬁn cuzlquiera de las Reivindicacio-
nes 1 a 7, donde la suspensién acucsa de almiddn contiene co-
mo minimo un 20 % en peso de sbélidos del almiddén y la canbi-
dad total de a~amilasa agregada durante las etapas (b) y (c)
oscila aproximadzmente entre 5 y.40 unidades bor cada 100 g
de sblidos secos del hidrolizado de almiddn.,

9. Un método segin cualquiera de las Reivindicacio-
nes 1 a 5, donde la suspensibn acuosa de almidbén contiene al-

rededor de 5 a 50 % en peso de sbélidos secos del almiddn, el

‘hidrolizado parcial de la etapa (a) se caracteriza por una

viécosidad.comprendida aproximadamente entre 200 cps y menos
de 3000 cps y el hidrolizado parcial es tratado ind.cialmente
e hidrolizado a una temperatura comprendida entre 200°F
(93 ¢) como minimo y unos 212°p (100° C), durante un periodo
de tiempo que oscile entre unos 0,5 y unos 25 mlnutos ¥ la
cantidad de a—amilasa agregada para preparar el hidrolizado
adelgazado es inferior a unas 30 unidades por cada 100 g de
s8lidos del hidrolizado de almiddn, .

10, Un método segin cualquiera de las Reivindica™
ciones 1 .2 9, donde la concentracibén molar to?al de metales
alcalino-térreos y alcalinos en la suspensién'écuosa de almi-
dén sometida a hidrdélisis parcial es inferior a 0,003 M,

11. Un método segin cualouiera de las Reivindica-
ciones 1 a 10, donde la suspensidn acuosa de almiddn es in-
yectada en un calentador de inyeccidn de vapor de agua opera-

do a temperaturas y presiones que oscilan respectivamente en-

4re unos 290°F (143°%¢) y 325°F (163°C) y entre unas 57 psi

(4,0 kg/cm?) y 96 psi (6,7 kg/bm?) (absolutos) y donde por lo
menbs una porcién mayoritaria de las necesidades totales de

a—amilasa es inicialmente agregada al hidrplizadd parcial den
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tro de un intervalo de temperaturas comprendido entre 200°F
(93°0) como minimo y unos 212°F (100°C). |

12, Un método segin 1a Reivindicacién 11, donde in-
mediatamente después del tratamiento de la suspensién acuosa
de almiddn en el calentador de inyeccién de vapor, la suspen;
sidn gelatinizada es reftenida en una zona de retencibén mante-
nida a una temperatura de 250°F (12100) como minimo, bajo con
diciones superatmosféricas, durante un periodo de tiempo que
oscila aproximadsmente entre 1 y 20 minutos y el hidrolizado
parcial se caracteriza por una viscosidad inferior a 1500 cps
y un G.E. inferior a 1,0,

13, Un método segin cualquiera de las Reivindicacio]
nes 1 a 12, donde la suspensibén acuosa de almidbén es sometida
a una temperatura de 250°F (12100)_como minimo, bajo condicio]
nes superatmosféricas, durante un periodo de tiempo suficien-
te para formar un hidrolizado parcial caracterizado por una
viscosidad inferior a 1500 cps y un G.E. inferior a 1,0.

14. Un método segin cualguiera de las Reivindiéacio
nes 1 a 13, donde la suspensidn acuosa de almiddn tiene urt pH
comprendido entre 4,0 y 5,0 aproximadamente y la suspensibn
acuosa contiene alrededor de 30 a 40 % én peso de gblidos del
almiddén de maiz.

15.‘ Un método segin cualquiera de las Reivindica~
ciones 1 a 14, donde antes del tratamiento inicial del hidro-—
lizado.parcial con o-amilasa, se ajusta el pH del hidrolizado

parcial dentro de un intervalo comprendido entre 5,8 ¥ 8,5

aproximadamente, ¥y después se hidroliza hasta formar un hidrof

lizado adelgazado con menos de unas 30 unidades de a-amilasa

por cada 100 g de sélidos del hidrolizado de almiddn.

-
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16. Un método segin cualquiera de las Reivindicacio-
nes 1 a 15, donde el hidrolizado parcial se caracteriza por
una viscosidad inferior a 1500 cps y, después de tratar ini-
cialmente el hidrolizado parcial con o—amilasa dentro de un
intervalo de temperaturé de 200 a 212°F (93 a 100°C), se rea-
liza la hidrdlisis reduciendo por incrementos 1a:temperatura
de adelgazamiento durante un periodo de tiempo suficiente pa-
ra que el hidrolizado de almiddén resultante presente un G.E.
superior a 5,0 y para que el hidrolizado adelgazado no dé un
color azul ni plirpura cuando se somete al ensayo con yoduro
de almidén.

| 17. Un método segin la Reivindicacidn 16, donde el
hidrolizado adelgazado'sa caracteriza por un color amarillo
éuando se gomete a un ensayo normal con yodo y el hidrolizadg
parcial se caracteriza por un G.E, inferior a 0,5 y una vis-
cosidad inferior a unos 1000 cps. | .

18, Un método segin cualquiera de las precedentes
reivindicaciones, donde se afiade . al hidrolizado parcial por

.

10 menos el 75 % de las necesidades totales de c—amilasa den-

$ro de un intervalo de temperatura comprendido entre 200°F
(93°C) como minimo y unos 212°F (100°¢c).
19, Un método segin cualquiera de las precedentes

reivindicaciones, donde el hidrolizado adelgazado se sacari-

dextrosa que oscila aproximadamente entre 94 y 96 % en peso
de sélidos.

20. Un método segin cualquiera de las Reivindicacio-

nes 1 a 18, donde el hidrolizado adelgazado se trata con un
preparado enzimitico sacarificante bajo condiciones de saca-

rificacidén suficientes para obtener un jarabe de conversién
»
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con un F.B. de 35 como minimo.
21. Un mbétodo segin la Reivindicacibn 20, donde el

preparado enzimitico sacarificante es adecuado para formar

un jarabe de conversidn que contiene, calculado en peso, malr

tosa como constituyente F.E. principal y la sacarificacibn
del mismo se deja continuar bajo condiciones suficientes pa-—
ra formar un jarabe de conversidn que contiene maltosa como
ingredienté sbélido principal.

22, Un método segin la Reivindicacibn 21, donde el
jarabe de con;ersién resultante obtenido contiene por 1o me—
nos 23 % en peso (sobre la base de los sélidos del jarabe de
conversibn) de maltosa y menos del 12 % en peso de dextrosa.

23, Un método segin la Reivindicacibn 15, donde el

hidrolizado adelgazado se trata con un preparado de gluco-

amilasa y el hidrolizado adelgazado se convierte en un jarabe|

con un contenido en dextrosa del 90 % del peso de los gfli-

-

dog como minimo,
24, Un método segin cualquiera de las Reivindicacilod
nes 1 a 18, donde; después del tratamiento e hidrélisis i£i~
ciales del hidrolizado parcial, el hidrolizado resultante se
somete a una reduccidén por incrementos de la temperatura de
adelgazamiento dentro de un intervalo de 185°F (85°C) como
minimo y menos de 200°F (93°C), durante un periodo de tiempo
suficiente para formar un hidrblizado adelgazado caractériza—
do por estar précticamente exento de almidén retfogradado ¥y
de grénulos de almidbén, como pone en evidencia el ensayo con
yoduro de almiddn. '
25, Un método segin la Reivindicacibn 24, donde la
nidrélisis se efectlia dentro de un intervalo de temperaturas

de 190°F (88°C) a 200°F (93°C), durante un periodo de tiempo

3
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de 15 minutos como minimo.

26. Un método segin las Reivindicaciones 24 & 25,
donde el hidrolizado parcial se caracteriza por wn G.E, in—
ferior a 1,0 y una viscosidad que oscila aproximadamente en—
tfe 400 y 900 cps, la suspensibn acuosa de almiddn contiene
alrededor de 30 a 40 % en peso de sbélidos del almidén de
mafz, siendo la cantidad de a—amilasa de 15 unidades o menos
por cada 100 g de sblidos secos del hidrolizado de almiddén y
el hidrolizado adelgazado conserva un color amarillo cuando
se somete al ensayo con yoduro de almiddn.

27. Un método segin cualquiera de las Reivindica-
rciones 24 a 26, donde practicamente la fotalidad de las ne-
cesidades de a-amilasa requeridas para adelgazar al hidroli-
zado_parcial es agregada a este Ultimo dentro de un interva-
lo de temperatura comprendido entre 200°F (9300)'como minimo
y unos 212°F (100°¢). .

28, Un método segin la Reivindicacibn 7, donde la
suspensidn acuosa de almidén se caracteriza por una concen=—
tracidn molar total de metales alcalino~-térreos y alcalinés
inferior a 0,003 M, un pH de 3,6 a 4,5 aproximadamente y un
contenido de sdlidos del almidbén de maiz de alrededor de 25
g 40 % en peso y el hidrolizado parcial tiene un G.E. infe-
rior a 0,5 y una viscosidad inferior a 1000 cps, efectuindo-
se la hidrdlisis produciendo descensos por incrementos de la
femperatura durante un periodo de tiempo suficiente para for
mar un hidrolizado adelgazado caracterizado por presentar
un color amarillo cuando se someté 2l ensayo con yoduro de
almiddn.

29, Un método segin la Reivindicacidén 28, donde el

hidrolizado se sometc a unas reducciones de temperatura por

(4
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incrementos, por término medio, inferiores a 2°F (1,1°¢) por

minuto, dentro del intervalo de temperaturas de 190 a 212°p
(88 a 100°C).

30, Un método segin cualguiera de las Reivindica-
ciones 20 a 22, donde la suspensidn acuosa de almidén contie-
ne alrededor de 0,5 a 20 % en peso de sbélidos protéicos in-
golubles y los sbélidos protéicos insolubles se separan del
jarabe de conversién despuds de la sacarificacidn de este Wl-
timo.,

31. Un mbtodo segin cualquiera de las Reivindica-
ciones 1 a 18 o 24 a 29, donde la ‘suspensidn acuosa de almi-
dén contiene alrededor de 0,5 a 20 % en peso de proteinas y
los sbdlidos protéicos insolubles se separan del hidrolizado
adelgazado.

32, Un método segin cualquiera de las Reivindica-
ciones 1 a 18 o 24 a 29, donde la hidrblisis con la a-amilasa
se deja proseguir durante un pericdo de tiempo y bajo una§
condiciones suficientes para formar un hidrolizado caracteri-
zado por un G.B. que oscila aproximadamente entre 8 y 30, éog
teniendo el hidrolizado como constituyente mayoritario de los
sblidos secos (calculado en peso) polisacaridos que contienen
como minimo 6 unidades de sacarido.

33, Un método segin la Reivindicacidén 32, donde el
hidrolizado rééultante se caracteriza por presentar un G.E.
de 10 a 22 aproximadamente, estando constituido por lo menos
el 75 % en peso de los sdlidos secos del hidrolizado por poli-
sacdridos de 6 unidades de sacirido como minimo.

34, Se reivindica por Wltimo como objeto sobre el
gue ha de recaer la Patente de Invencién que se solicita:

"UN METODO PARA ADELGAZAR ENZIMATICAMENTE LOS HIDROLIZADOS
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