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La presente invencidn se refiere a composi=-
ciones de coligeno mejoradas, y mds particularmente se re-
fiere a composiciones de coldgeno comestibles especialménte
Gitiles como envolturas tubulares para alimentos, y & un mé-
todo p&ra fabricarlas.

En la fabricacidén de envolturas tubulares pa
ra alimentos con materiales tales como el colédgeno, se han
encontrado problemas a causa de la naturaleza, delicada,
frégzil y pegajosa, de los materiales. Por ejemplo, en un mé
todo bien conocido de preparar una tira continua de material
colagénico tubular, generalmente se infla con aire un tubo
de coldgeno extruido, se seca parcialmente para darle un
cierto grado de resisteincia que le permite resistir el tra-

:

tamiento posterior, y después generalmente se aplasta para

— 4

que forme una tira aplanada de dos capas, y se lleva a tra-

. “

vés de una serie de bafios de tratamiento liquido. E1 aplana
miento del tubo sirve para impedir el "acordomamiento" del
material tubular y/o la retencidn de aire mientras avanza
por los bafios de tratamiento liquido.,

Bl inflar de nuevo el tubo aplanado que pro-
cede de los baiios de tratamiento liquido e¢s necesario para
el tratamiento posterior, tal como ¢l secado y el dimensio-
namiento. Ademis, en la fabricapién de envolturas para ali-
mentos el tubo seco se frunce después generalmente y se preg
sa, para obtener segmentos cortos del mismo, llamados comin
mente cartuchos envolventes fruncidos. Aunque la operacién
de fruncido puede realizsrse inmediatamente después de la
operacién de secadoc y dimensionamiento, es muy freccuente

que la envoltura seca se almacene en carretes ¥y desputs se

introduzca por separado en las mdquinas fruncidoras,
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Como saben los expertos en la técnica, el inj
flado de nueve del tubo aplanado para darle una configura=
c¢idn tubular se efectla tipicamente inyectando una corrien-
te de aire a presidn en el tubo aplastado. Al volver a in-
flar un material tubular delicado y frégil tal como el fa-
bricado de coldgeno, el uso de presiones excesivas de aire
puede reventar o debilitar seriamente la pared del tubo, o
puede perjudicar sus caracteristicas de alargamiento o esti
ramiento. Por consiguiente, se usa preferiblemente una pre-
sibén interna relativamente baja para inflar y conservar el
coldgeno tubular en una configuracidn tubular. Sin embargo,
por la tendencia del colidgeno tubuler a adherirse, las su-
perficies de la pared interior del tubo’aplonado se adhie-

‘
bo sin estropearlo. Se han sugerido métodos y apdratos para
resolver el problema, como se ha descrito, por ejemplo en
la Patente de los BE.UU, n2 3.619.442 concedida a Henderson,
pero la eliminacidén de la tendencia del tubo de coligeno a
la adhesidn seria, naturalmente, una mejora deseable,

antes de ahora se ha sugerido, como se des=-
cribe por ejemplo en las Patentes de los EE.UU. Nos 2,114,
220, de Ffeudenberg y otros, 3.446.633, de Talty, 35.551.535
de Henderson y otros, y 3.027.542, de Cohly y otros, que se
podian incorporar cierto nimero de materiales diferentes en
las composiciones de colfigeno durante su tratamiento, o
usarse para tratar estructuras de coligeno durante su trata
miento o transformacidn, para mejorsr o modificar los pro-
piedades de los productos de coldgeno conformados. Sin em-

bargo, Y que sepan los autores de esta invencidn, no puede

encontrarse ninguna descripcidn que se refiera a la solu-
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cién o eliminacidn de los problemas causnios por las carug
teristicas de adherencia de los materiales de coldgeno, tan|
to durante la formacidn de estructura de coldgeno comu en
las propias estructuras conformadas,

Seghn la presente invencidn, se proporciona

un método pars

X

preparar composiciones de coligeno mejoradas,
que comprende incorporar uniformémente un aditivo de anti-
adherencia seleccionado del grupo que consta de ésteres par
ciales de acidos grasos de un alcohol polivalente que con-
tienen al menos un grupo hidroxilo libre, ésteres porciales
de 4cidos grasos acetilados de un alcoliol pelivalente que
contienen al menos un grupo hidroxilo libre, y mezclas de
los mismos, en una composicibn de collgeno conformable, en

una cantidad de al menos aproximadamente lit en peso del con

tenido de sbélidos de dicha composicidn de‘solégeno. Se ha
descubierto que el usoc de estas composiciones de colbgeno
me joradas da como resultado, de modo sorprendente e inespe-
rado, estructuras de coldgeno conformadas tales como, por
ejemplo, una envoltura de coligeno tubular paru alimentos,
que tiene caracteristicas mejoradas de antiadherencia.

Se proporciona también, segln la invencidn,
una composicidén de colégeno homogénea conformable que com=-
prende al menos aproximadamentg 1% en peso, de su contenido
total de sdlidos, de un aditivo de antiadherencia dispersa-
do ﬁniformemente en la misma, estando dicho aditivo de anti
adherencia seleccionado del grupo que consta de ésteres par
ciales de &cidos grasos de un alcohol polivalente que¢ con-
tienen al menos un grupo hidroxilo libre, é&stures parciales
de &cidos grasos acetilados de un alcohol polivalente que

contiencen al menos un ygrupo hidroxilo libre, y sus mezclas,
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Preferiblemente, los composicioues de coldeno de la inven-
cidn comprenden al menos aproximadamente G4 en peso de sd-
lidos de colégeno, y contienen Libros no colagenosas en una
cantidad de desde aproximodamente Sh o aproximucamente 30%
del peso del comtenido de sdlidos de dicha composicidn.

La referencia a las expresiones "gblidos to=-
talos?, Yeontenido de sdlidos" y "contenido de nolidos se-
cos't, tal como se usan eu toda esta Meaworia descriptiva y
en las reivindicaciones anexas con respecto a las cowposi-
ciones de colégeno de la invencidn, pretende aludir, y asi
ho de entenderse, al peso de todos los ingredientes existend
tes cen tales composiciones, con exclusidn del agua.

Para obtener las conposiciounes de coldgeno de

la presente invencidn, el aditivo de antiadherencia sc aiia-
de a las composicioues do coldgeno, y con preferdncia se
dispersa uniformemente en clias, antes de forwar las eslrug
turss conformadas deseados con ellas, coito nor éjemplo cn-
volturas tubulares para alimentos. we ha ecucontrado yue la
preparccidn del aditivo de antiadhercncis en forma de una
emulsidn acuosa antes de oifiadir el aditivo a la composicidn
de coldgeno, es especialmente ventajoso para lograr dispoer-
siones uniforimes del mismo en la composicidn de colégeno,
ve este modo, el aditive de untiadherencis se incorpors y
se dispersa uniformemente en la parcd de la cutructura de
collsena conformada, y proporciona caracteristicas mejora=-
dos de antiadherencis durante toda la secuencia de trato-
wiento de la misma, sin interferir en la sccuencis de trata-
miento cmpleada, ni perjudicarla,
Ademds de impartir propiedades de antiad-

herencia a las estructuras de coldgeno foruwdas, sc¢ ho cncon
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trado que las envolturas tubulares comestibles para alimen-
tos preparadas segin la practica de la invencidn muestran
en general propiedades culinorias y de relleno mejoradas,

y particularmente moyor resistencia a las '"grietas por frei
dura'', un problema que puede surgir durante el cocinado de
un producto alimenticio con envoltura.

Las composiciones de colégeno de la inven-
cidn pueden prepararse por cualyuiera de los métodos comnoci
dos en la técnica del uso de tejidos de colégeno obtenido
a partir de una variedad de materias priwas, como por ejem
plo recortes de pieles animales, encaladas o no, y tendo~

nesS.

Los aditivos de antiadherencia que son ade=-

[

cuados para uso seglin la presente invencidn son ésteres par

ciales de_écidosrgrasos de alcoholes polivalentes que con-
t+ienen al menos un grupo hidroxilo libre, ésteres parciales
de #4cidos grasos acetilados de alcoholes poiivalentes, y
sus mezclas.

La expresidn "acido graso', tal cowo se usa
aqui, define un grupo de &cidos carboxilicos alifdticos que
existen ampliamente en las grasas y aceites naturales y sus
tancias semejantes. Tales fcidos contienen generalmente de
8 a 22 &%tomos de carbono y pueden ser saturados o uno sstura
dos. Los alcoholes polivalentes usados pars formar los Gsw
teres son alcoholes que contienen al menos 3 fitomos de car-
bono, tales como dietilenglicol, propilenglicol, glicerina,
sorbita, manita y similares.

Los &steres parciales de iLcidos yrasos que
pueden usarse cono aditivos de antiadherencia somn los mono-

y diglicéridos grasos, y preferiblemente monoglicéridos oo
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sos, preparados con écidos grasos que contienen preferible-
mente 12-18 Atomos de carbono que estén esterificados con
un alcohol polivalente y que contienen al menos un jrupo hi
droxilo libre, Son monoglicéridos grasos ilustrativos prefg
ridos el monoestcarato de glicerina, monooleato de gliceri-
na, monopalmitato de ylicerina, monolaurato de glicerina,
etc., que se venden con la marca de fibrica de MYVEROL.

Los ésteres parciales de &4cidos grasos ace-
tilados que pueden emplearse seglin la inveuncidn son los de-
rivados de mono- y diacetato de &steres parciales de dcidos
srasos, tales como diacetato de monoestearato de glicerina,
monoacetato de monoestearato de glicerina, diacetato de mo-
nooledto de glicerina, y similares. Los wonoglicéridos de
Zcidos grasos acetilados preferidos ilustrativos se venden
con la marca de fébrica de MYVACET.

En una realizacidn preferida de la invencidn
un tejido que contiene coligeno, como por ejemplo recortes
de piel animal enculada, limpiada y lavada por métodos muy
conocidos en la técnica, se cortan en pedazos menudos, o
sruesos de aproximadamente 13 a 51 mm, de tonesio para faci-
litar la transferencia y la agitacidn, y después se sométen
a un tratamiento con un agente de inflado del colageno. Pue
de usarse cualquiera de los agentes de inflado de colégeno
conocidos, pero se prefiere usar disoluciones diluidas de
dcido léctico, acético o clorhidrico. Los trozos de coldge-
no se tratan con agente de inflado durante un lorgo periodo
de tiempo, como por cjemplo % a 9 horas o mds, y, en genc-
ral, hasta que el caradcter del material de colégeno ha cam-

biado completamente de opaco a trasliicido. EL material colg

genoso inflado se lava después con agua para reducir la can-




10

15

20

25

30

Hajun nim, 8 050&6

tidad de &cido residual y, en gencral, hasta que el pi del
colégeno hinchado tritursdo esta comprendido entre 2,5 vy
3,5 aproximadamente. El coldageno inflado se escurre después,
dejando unos trozos que gencralmente se denominan "virutas
infladas con acido".

Como se describe en la Patente de los EE.UU. n9
5.782.977, de Henderson y otros, las fibras no colagenosas
que tiemen que incorporarse en la composicion de colbgeno
se transforman primero el una dispersién Lfibresa acuosa y
viscosa que puede contener entre aproximadamente 2% v 105
en peso de las fibras no colagenosas y entre aproximadamente
0,1% y 10% en peso de un agente regulador de la viscosidad,
que preferiblemente es soluble en agua o dispersable en

.

agua., Los agentes adecuados de control de la visgqgidad in-
cluyen, por ejemplo, la metilcelulosa, gelatina, el almiddn,
y particularmente una dispersidn de particulas de colégeno
hinchadas. Las fibras no colagenosas gque pueden emplearse
son cualesquiera de los aditivos fibrosos qﬁe no encogen &
gque son esencialmente inertes conocidos como adecuados en
las composiciones de colégeno, como por ejemplo lana, algo-
dén, raybn, otras fibras celuldsicas, fibras no celulbsicas
tales como poliéster, poliamida y similares.

Los aditivos de antiadherencia, tal cowmo se
han descrito aqui, que son adecuados para su uso en la pre-
sente invencidn, pueden incorporarse homogéneamente en la
dispersidn acuoso de fibras. Aunque el aditivo de antiadhe-
rencia puede afiadirse directamente a la dispersidén de fibras,
se ailade preferiblemente en forma de una dispersidn o emul-
sidén acuosa.

Las virutas hinchadas por &cido que han de
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usarse en la preparacidn de las composiciones de colageno
conformables, se trituran aln mas preferiblemente, antes
de su mezclad§ con la dispersibn acuosa de fibras. Las vi-
rutas hinchadas con &cidos pueden subdividirse parcialmente
por medios conocidos en la técnica, por ejemplo por umna mol
turacidén a tamafio grueso o una trituracidn, para preparar
una masa que contiene un predominio de pedacitos con dimen-
siones principales de aproximadamente 3,2 a 13 mm.

La dispersidn viscosa de fibras, en la que
se incorpora el aditivo de antiadherencia, se mezcla vigo-
rosamente con laos virutas de coldgeno hinchadas por &cido

en una amasadora u otro equipo similar de mezcla adecuado,

con lo que los componentes fibroso y de aditivo de antiad-

- v

herencia se distribuyen uniformemente en toda la masa de co
ldzeno en un tiempo relativamente corto, como por ejemplo
entre aproximadamente 2 y 10 minutos. Cerca del final de la
operacibn de mezclado, la masa de coldgeno se hace mucho
més viscosa, lo que ayuda a evitar la separwcidn de los di-
versgos componentes durante su formacidn y su posterior tra-
tamiento.

La composicidn de colédgeno que se prepara
comprende preferiblemente al menos aproximadamente LW en pe
so de sbdlidos de coldgeno, y contiene incorporado uniforme-
mente alrededor de 5/ a 30% envpeso de fibras no colageno-
sas, con relacidmn al peso totsl de sdlidos. También lleva
incorporado uniformemente el oditive de antiadherencia de
la invencidén, en una proporcidn de al menos aproximadamente

% en peso, y preferiblemente de al menos aproximadamente

¢ en peso hasta aproximadamente 20% en peso, del contenido

[s AN
e

e sbélidos de la composicidn de coléigeno. oepdn la presente
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invencidn, la cantidad de aditivo de antiadherencia necesa-
rio para dar las caracteristicas mejoradas descadas de an-
tiadherencia es importante, y ha de usarse al menos el 1%
en peso de aditivo de antiadherencia con respecto a los sé-r
lidos totales de 1la composicidn de coligeno. 5in embargo,
la cantidaddel aditivo de antiadherencia usada puede variar
en un intervalo relativamente amplio, y el limite superior
del mismo que puede usarse no es critico, pudiendo ser sus-
tancialmente mayor gue el reguerido realmente. Ln general,
sin embargo, las cantidades de aditivo de antiadherencia ma
yores de aproximadamente 30% en peso de los sblidos totales
en la composicidn de colégeno pueden perjudicsr a algunas
de las propiedades fisicas de las estructuras de coligeno

preparadas a partir de la misma, y por lo tanto deben evi-

tarse, ; . . -

Es importante que durante larmolturacién y
el mezclado de las “virutas hinchadas por &cido", la tempe-
ratura de la masa de coldgeno se mantenga baja, y, en gene-
ral, que la temperatura de la masa se mantenga por debajo
de alrededor de 259C.

En realizaciones alternativas de la invencidn
el aditivo de antiadherencia, preferiblemente en forma de
una dispersidn o emulsidn acuosa, puede ajiadirse directamen
te a las virutas hinchadas por acido trituradas, bien antes
del mezclado con la mezcla de dispersidn fibrosa o durante
el mismo, o puede aiiadirse a una suspensidn de coligeno hin
chado preparada seg(n cualquiera de los métodos conocidos
en la técnica.

La composicidn uniforme de alto contenido de

sblidos de coligeno asl preparada es adecuada, sdlo con un
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tratamiento posterior limitado, para transformarse en es-
tructuras de coldgeno conformadas o extruidas comercialmen
te éceptables. Puede usarse un extrusor de husillo o apara-
to siﬁilar para transferir la composicidn de coldgeno al
equipo de homogenizacidn usado en la preparacidn final de
la composicibén para extrusidn.

La composicidn de coligeno se extruye para
formar un tubo continuo de coligeno, tubo que es lo bastan-
te resistente para mantenerse por si mismo en una configura
cién tubular con aire de inflado a baja presidn, mientras
se estd transportendo y haciendo pasar por un secador pre-
vio. El tubo se aplasta después entre unos cilindrog prensa
dores, se neutralize haciéndolo pasar por um depdsito de in
mersidn gque conéiene hidrdéxido de amonio muy diluido, se la
va haciéndolo pasar por depbsitos de agua, y después se
plastifica transportandolo 5 través de una disolucidn dilul
da de glicerina, il tubo se vuelve a inflar facilmente con
aire a baja presidn, se transporta a través de un secador
manteniéndose al mismo tiempo la configuracidn tubular, y
después se frunce para formar un cartucho envolvente frunci
do haciéndolo pasar por un aparato de fruncido.

El tubo de coldgenc preparado segin la inven
cidn se comporta satisfactoriamente en todas las diversas
operaciones de tratamiento, siA que se encuentre problema
alguno para volver a inflar el tubo por causa de la "adhe-
rencia® del material tubular de coligeno. Adewds, se ha en-
contrado que la envoltura tubular de coldgeno preparada se-
gin la préactica de la invencidn, ademds de no tener sustan-

cialmente ningln problema de adherencia, se comporta satis-

factoriamente durante las operaciones de rolleno y mnmesira
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mejor resistencia a las "grietas de fritura" durante su co-
cinado.

Las envolturas tubulares de coligeno para
alimentos de la presente invencidn gque tieunen incorporado
uniformemente el aditivo de antiadherencia aqul descrito,
en una cantidad de desde aproximadauente U,0% a aproximsda-
mente 197 en peso, y preferiblemente entre aproximadamente
% y 13% en peso, con respeccto a todos los cowponentes de

by

cas de antisdlierencia

H-

dicha envoltura, muecstran caracterist
sustancialmente mejoradas, y, cn general, tienen mejor con-
portamiento durante las operaciones de relleno y durante el
cocinado. Se prefieren especialmente las envolturas tubula-

res de colégeno para alimentos que llevan incorporado uni-

s

-

formemente de aproximudamente 3k a aproximadamente 19,4 en

— d

peso de fibras no colazénicas, basado en el peso de todos

los componentes de dichas envolturas,

Los ejemplos siguientes se cxponeil como rea-
lizaciones ilustrativas de la presente invencidn, y en modo
alguno han de considerarse como limitativos de la invencidn

Las partes v los tantos por ciento, si no se indico otra cg

sa, Son en peso.
eJitkLLO T

500 kilogramos de recortes de piel de vaca
encalada se cortaron en piezas de aproximadameute 13 a 51
sun y se sometieron & un tratamiento adicional con cal intro
duciéndolos en un depdsito junto con 36 kg de cal y agua su
ficiente para dar una proporcidn de agus a piel de L a 1.

&

<

Bl tratamiento con cal se continud durante 92 horas con agi
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tacidn intermitente, tras lo cual las virutas de piel enca-
ladas se lixiviaron con aproximadamente 53 litros/min de
agua durante 23 horas. Las virutas de piecl se hincheron deg
pués durante 9 lhoras eu una disolucidn de ficido clorhidrico
mantenida a un pH de 1 usando un caudal de ficido diluido de
38 litros/min. Al final del tratamiento de hinchamiento con;
4cido, las virutas hinchadas se lavaron con agua a 114 li-
tros/min durante aproximadamente 1,2 horas, hasta que se al
conzd un pH en el liquido de lavado de 2,6. Las virutas se
dejoron llegar al equilibrio durante unas 16 horas en la
disolucibn 4cida débil, y después se dejaron escurrir y se
enfriaron a aproximadamente 12C, V

B Se prepard una dispersidén de fibra de celu-

-
L

losa usando las proporciones de ingredientes siguieuntes:

Dispersidn de coldgeno extruida 120 kg
Fibras de celulosa de madera 66 kg
Agua 950 kg

Las fibras do celulosa de madera usadas te-
nian una longitud media de fibra de aproximadamente 1 mm.
Se separaron léminas de fibras en los trozos convenientes,
se empaparon en una parte del agua durante aproximadamente
60 minutos y después se mezclarom durante aproximadomente
dos minutos, se empaparon durante otros 30 minutos wis, y
después se mezclaron durante aproximadamente dos minutos.
Bl resto de los ingredientes se afiadid al mezclador, y la
mezcla se amasd durante aproximadamente 100 minutos. La sus
pensidén resultante de fibras de celulosa de madera cra flﬁl
da, altamente viscosa, exenta de aglomerados de fibra, y te
nia un contenido de sbélidos de coldgeno de 1%, 5,0i de fi=-

bras de celulosa de madera, y 93,44 de agua.




10

Ui

20

25

30

"

{lajn nam. llf:

Se prepard una serie de composiciones de co-

ligeno de 14 a 45 kg con un contenido total de sdlidos de
11,3%, usando las siguientes proporciones de ingredientes:
"Virutas hinchadas por &acido™ variable
Dispersidn de celulosa de madera 1,7
variable

38,7%

Aditivo de antiadherencia

Agua

Las "virutas hinchadas por &cido! preparadas
cono se ha explicado anteriormente se trituraron en una pi-
cadora de carne a piezas de sustancialmente un tamaiio de
aproximadamenie 3,2 a 13 mm, antes del mezclado con la dis-
persiénrviscosa de fibras de celulosa, La temperotura, du-
rante la trituracibén de las virutas, se controld de modo

\

que no pasara de aproximadamente 202C,

[

El mezclado de las "virutas-hinchadas por
fcido", la dispersidn de fibras de celulosa y el aditivo ani
tiadherencia se realizd como se describe 2 continuacidn.
Los ingredientes se mezclaron eun dos opera-
ciones. En la primera operacidn, el aditivo de antiadheren-
cia, el agua en forma liguida o solidificada, y una parte
de las 'virutas hinchadas por Acido" trituradas se afadie-
ron a la dispersidn de fibra de celulosa y después se mez-
claron a fondo. kn la scgunda operacidn de mezclado, la mez
cla se mezeld con el resto de las "virutas hinchadas por
4cido" y se realizd el mezclado durante aproximadamente cin
co minutos, momento en que la composicidn era homogénea y
empezoba a adherirse al equipo de mexzclado. La temperatura
de los diversos materiales dursunte las dos operaciones de

mezclado se controld de modo que no pasara de L0eC,

Las proporciones de ingredientes en las va-
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rias composiciones de coléigeno del Ljemplo se resumen en la

Tabla I siguiente:
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Composicibén de colégeno 85

Fibras de celulosa 15

§

Aditivo de antiadherencia
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MYVACET 9-40 -
LYVATeX 25-~07 -
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Iloja ntum.

MYVACET 7-00 es una marca de {ébrica de un
monoglicérido acetilado destilado, derivado de manteca de
cerdo hidrogenada, de la Bastman Chemical #roducts, Inc,
MYVACET 9-40 es una morca de fibrica de un
wonoglicérido acetilado destilado, derivado del primer arrag
tre con vapor de la manteca de cerdo, propiedad de la Bast-
man Chemical Products, Inc,
HYVATEX 25-07 es una marca de fdbrica de un
monoglicérido destilado derivado de aceite vegetal hidroge-
nado, de Bastman Chemical Products, Inc.
MYVATEX 25«07 gse vende en forma de una emul-
sién de aceite en agua de 25% de sblidos, y sc afadid tal
como se comprd a la mezcla de dispersidn de fibra-colégeno.
. . . }
te en agua con polisorbato 60 como agente emulsionante, an-
tes de atiadirlo a la mezcla de colégeno-dispersidn de fibra.
Ll HYVACET 9-40 se afiadid a la mezcla de celulosa-dispersién
de fibra sin emulsificacidn previa,.
Después de preparar cada una de las diversas
composiciones de coligeno, la comp;sicién se alimentd a tra
vés de un homogeneizador de cizalladura giratorio, por medio
de un extrusor de husillo y una bomba. Para evitar la degra-
dacidn del coldgeno, el rotor y el cstutor del homogseneiva~
dor se eufrieron con un refrigerante mantenido @ una tempe-
ratura de aproximadamente ~52C,

Después de la homogeneizacidn, la mezcla se
bombed a través de dos filtros paralelos con ranuras de
0,076 mm, para deshacer cualquier terrdén de coldgeno que
gquedase y separar cualquier meteria no dispersa.

Las mezclas de colédgeno filtradas se hombea-
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ron y dosificaron a través de una boquilla de extrusidn, pa
ra formar un tubo continuo de coldgeno. Los tubos extruidos
sé inflaron con aire de inflado a baja presibén, transportan
dose al mismo tiempo sobre cilindros horizoniales.r

1 tubo de coligeno inflado se secd y endure
¢id parcialmente haciéndolo pasar a través de un secador
previo a 502C, después sc aplastd entre cilindros de pre-
sidén, se neutralizd por paso a través de un depésito de din-
mersidén que contenia hidrdxido de amonio Q,006 i, se lavd
transporténdolo a través de depdsitos de agua, ¥y después se
plastificd haciéndolo pasar a través de una disolucidn di-
luida de glicerina,

Las mucstras de tubo se Qolvieron a inflar

v

con aire a baja presidmn, se secaron en aire a 1002¢, se hu-

-~

medecicron en un equilibrador a 70% de [l.R., y'&espués se
fruncieroﬁ haciéndolas pasar a través de dﬁ aparato de frun
cido.

Las muestras de tubo se inflaron de nuevo en
una clmara de succidn como se describe en la patente de los
LE.UU. ne 3.019.442. La clmara de succidn es una cimora re-
lativamente hermética para el aire, a través de la cual se
hace pasar la mssa de gel de colégeno tubular inmediatamen-—
te antes de entrar en el secador. En la cémara de succidn
se mantiene una pequeiia presidén negativa, disminuyendo la
presidén fuera del tubo. &l aire bajo presidin, que se intro-
duce en la longitud continua de tubo en la whquina fruncido-
ra, actllta, con la presidn negativa en la clmara de succidn,
inflando el tubo en la chmars de succidn, La presidn de ai-

re requerida para volver a inflar el tubo aplanado se deter-

mina por la suma de la presidn negativa en la chumara de suc-
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cidén mis la presidn de inflado en la wdquina [runcidora. La
presibén de reinflado minima es le presidn minima reqguerida

para mantener el-tubo de coligeno en estado inflado mientras
avanza a través del secador, y después a través del aparato
de fruncido de la mdquina fruncidora., La presidn minima de

reinflado se determind en las condiciones de trabajo ajus-

tando la presidn negativa de la cmara de succidn a un va-

lor en el que el tubo de coliigeno quedaba justomente en cs-
tado inflado. La suma de la presidén de inflado en la méqui-
na fruncidora y la presidn negativa en la clmora de succidn
en estas condiciones era la presidn de reinflado minima.

En la Tabla 2 siguiente se da un resumen de

los resultados determinados en el reinflado de las diversas

3
»

TaBLA 2 .
Presidén de reinflado

Composicidén de Aditivo de antiadhe- Presidn {em Disminu-
colédgeno rencia (% de sodlidos) de agua) cidén con
relacidn
al testied

A (Testigo) - 6,1 -

B 1 4,8 1,3
C 10 menos de 2,8 mis de 33
D 0,1 6,1 0

B 1 5,6 0,5
I ' 5 5,1 1,0
G 30 b,3 1,8
H 1 5,3 2,8
I 5 menos de 1,5 whHs de 4,6

Como se muestra en la Tubla 2 todos los
aditivos de antiadherencia, cuando se cemplean en las propor-

ciones de la presente invencidn, redujeron la presidn wmini-
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ma de reinflado, en comparacidn con las composiciones de co

légeno que no contienen aditivo de antiadherencia.

EJEMPLO XX

Usando el procedimiento del &jemplo I, se pre
pararon "virutas hinchadas con 4cido" de colégeno tritura-
do, a partir de 661 kilosramos de recortes de piel de vaca
tratados con cal, que se sometieron a un tratamiento adicip
nal con 46 kilogramos de cal. Se usd tawbién el procedimien
to del <£jemplo I para preparar una dispersidn de fibras de
celulosa, con la siguiente proporcidn de ingredientes:

virutas de colfiigeno hinchadas con acido

.

trituradas 125 kg
fibras de celulosa de madera . 80 kg
agua 1138 kg

Usando el procedimiento descrito en el Ejem-
plo I, se prepard una serie de composiciones de coldgeno de
aproximadamente 17 kilogramos cada una, que tenian las si-

guientes proporciones de ingredientes, teniendo todas las

composiciones un total de sdlidos de 11,3%:

Virutas hinchodas con acido trituradas variable
Dispersidn de celulosa de madera 1,74
Aditivo de antiadherencia variable
agua DG, 7

Los ingredientes de cada composicidu de co-

ldgeno del Bjemplo se resumen en la Tabla 3 que sigue:
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1 TABLA 5

aditivo

. . antiadherencia
Muestra Colégeno Fibras de ©

de (5o de sb6- celulosa % de
5 |colégeno lidos) (% de sdlidos) Tipo sdlidos
A (Testigo) 65 15 Finguno -
B 75 15 MYVACET 9-40 10
C 65 i5 MYVACET 9-40 20
b 75 15 ATMUL 80 10
10 B8 70 15 Manteca de cerdo 15
F 60 15 Manteca de cerdo 25

EL MYVACET 9-40 es una marca de fibrica de iy

Nmpnogli;érido acetilado destilado, derivado del primer

.

15 larrastre con vapor de manteca de cerdo, de la Bastman Chemi
cal Products, Inc.
El ATMUL 80 es una marca de fébrica de un és
ter parcial de fcido graso que es una mezcla de mono- y di-
glicérido con un mfnimo de 40% de los monoglicéridos, que

20 |tiene un punto de fusidn de alrededor de 462C, de ICL aAmeri

ca Inc.

E1 MYVACET 9-40 se afiadid directamente a la
dispersidn de coligeno-fibra de celulosa sin emulsificacidn
previa, Yy el ATMUL 80 y la mante;a de cerdo se afiadieron

25 |después de la fusidn y un sobreenfriamiento.
Se prepareron muestras de tubo de colégeno a
partir dé cada una de las composiciones de coligeno del
Bjemplo, uséndose el procedimiento del Ljemplo I para medir
la presidn de reinflado para cada muestra del tubo de cold-

30 [geno. Los resultados determinados paraz el reinflado de las
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diversas muestras del Ejemplo se dan en la Tabla 4 siguien-

te.
TABLA 4
Aditivo de ' Presibn minima de rein-
antiadherencia fiado (cm. de agua)
Yo de Disminucion con

Composicidn s51i- respecto al
de colbgeno Tipo dos Medido testigo
A (Testigo) Ninguno - 9,14 -
3 MYVACET 9-40C 10 6,6 6,54
c MYVACET =40 20 5,04 3.3
D ATHUL 80 10 L, 32 4,82
B Manteca de cerdo 15 7437 1,77
P rianteca de cerdo 25 5,6 5,54

s

REIVINDICACIONIES

Los puntos de invencidn propia y nueva, gue
se presentan para que sean obj;to de esta solicitud de ra-
tente de Invencidn en lspaiia, por VBLYTE allos, soun los gue
se recogen en las reivindicaciones siguientes:

14,- Un método de preparar una composicidn
de colligeno conformable adecuada para uso en la preparacidn
de una estructurs de coldgeno conformada, que muestra carag

teristicas mejoradas de antiadherencia, que comprende la
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1 operacidn de incorporar uniformemente, en una composicidn
de colégeno conformable, un aditivo de antiadherencia se-
1

leccionado del grupo que consta de ésteres parqiales de
dcidos grasos de un alcohol polivaleﬁte, que tieneﬁ al me
5 | nos wun grupo hidvéxido libre, &steres parciales de Acidos
grasos acetilados de un alcohol polivalente que tienen al
menos un grupo hidroxilo libre, y sus mezclasg, en una pro-
porcién de al menos aproximadamente 1% en peso de dicho
aditivo basado en el contenido de sblidos de dicha composi
10 | ¢idén de coldgeno, h

23,~ Un método segin la reivindicacidn lﬁ;r
en el que dicho aditive de antiadherencia se incorpora en
dicha gomposicién de colégeno-en una cantidad de desde aprg
» [~%imadamente 5% a aproximadamente 20% en peso del conienido
15 | de sélidos de dicha composicidén de coldgeno.

38,~ Un método segiin la reivindicacidn 1a,
en el que dicha composicidn de colfligeno conformable compren
de al menos aproximadamente 6% del peso de sdlidos de colé
- geno.
20 ha,- Un método segln la reivindicacidn la,
en el que dicho aditivo de antiadherencia es un &ster par-
cial de Acido graso de un alcohol polivalente, que tiene al
menos un grupo hidroxilo libre.

58¢= Un método seglin la reivindicacidn 12,
25 en el que dicho aditivo de antiadherencia es un éster Pare
cial de Acido graso acetilado de un alcohol polivalente que
£icne al menos uwn grupo Lidroxilo libre.

63,.- Un método segin la reivindicaciédn 18,

en ¢l que el aditivo de antiadherencia se afiade a una dige-

30 persibdn acuosa viscosa; preparada de fibras no colagenosas,
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se prepara una masa de collgeno hinchada previamente y
finamente triturada, mezclando subsiguientemente una can-
tidad suficiente de dicha dispersibn acuosa con dicha masa
de colégeno de modo que al menos se incorpora en dicha ma-
sa de colégeno aproximadamente el 1% en peso de dicho adi-
tivo de antiadherencia, basado en el conten%do de sblidos
de dicha mezcla y, después, mezclar a fondo dicha mezcla
hasté hacerla uniforme,

78.~ Un método sexin la reivindicacidn 6a,
en el que dicho aditivo de antiadherencia se incorpora en

dicha composicidén de coldgeno en una proporcidn de desde

nido de sélidos de dicha composicién de coldgeno.

- P

' 8a.~ Un ﬁétqdo seghn la veivindicacidm 6a,
en el que dicho aditivo de antiadherencia es un éster par-
cial de Acido graso de un alcohol polivalente, que tiene
al menos un grupo hidroxilo libre.

7 92.~ Un método segln la reivindicacidn 6z,
en el que dicho aditivo de antiadherencia es un éster par-
cial de &cido graso acetilado de un alcohol polivalente,
que tiene al menos un grupo hidroxilo libre.

102,~ Un método segin la reivindicacidn, 62,
en el que dicha composicidn de coléigeno contieme al menos
aproximadamente 6% cn peso de sbélidos de coliageno,

1id,~ "UN METODO DE PREPARAR UNA COMPOSICION
DE COLAGENO CONFORMABLEN

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede y para los fines que'se'han especificadOn

B

\
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Esta Memoria consta de veinticinco hojas

escritas a miguina por una sola cara.
Madrid, J0JUN1977

‘D.A, ,
Alberto

Por Peder,
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