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MEMORIA DESCRLPIIVA
, Ie presents invencidn se refiere al sectox de
lz aportscidn de suplementos do sminodcidos a los zlimsne
tos. Se refiere psriicularmente a'mieroganulados conte-—
niendo metioning y a su procedimienSo de fabricacion.

Ia mgyor parte de proteinass vegetales tienw-n
una composicidn de aminodcidos que ho corresponde & la
composicion nutritive idesl para la elimeniscidn de seres
humanog o animales, Efectivamente, lzs proteinas veseta—
les presentan generzlmente un déficit en uno u otre de
los gmincacidos esenciales, Ias prvteinas de leguminosas,
por ejemplo, asi como las proteinas de levadura no con—
tienen guficiente metionina, y el déficit de este aminge
écido impons wm Iimite 2 la aportacién nutritiva d es—
tos alimentos, ya que cuendo es consuamida la mstionins,
los otros aminodcidos suministredos por la proteina no
tienen ya ninguna utilided pers el croeimiento del orga-
nismo, constituyendo entcnces la metionine el facior
Hualtativo del'alimento.. e -

Sobxe egie particular se hg compmbfado qus lg
adicién de una pequefia cantidad del emimoieido llmite
en el alimento pernﬁ.t:’.'a aumentar considerable;man‘.:e su
valor nutritivo. Resul;l:a pues util aumentar el valor
nutritivo de los alimentcs a bage de proteinas vage'bales;
particularmente de leglurnosas t‘;les como las proteinas
de soja, pero lguslmente las nroteinss de levadurs, les
proteines do gremos, ete. poy la aportacidn e un su~-
plemento do wetionina, lo Gud permito compensar su dese-—

qui.librio en aminoécidos essnciales.
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Sin embargo, esta sportacidn de suplemsnto pre— -

genta dificultedeos. Ile metionlna es soluble en el agua. &
Poro los alimentos son generalivnte tratados con agua;
frecuenteomente con sgua caliente y uns éra;n parte de
5. la metionina afladida es entonces pexdids. Ademds, la
" motionina tiene wun mabor psrticulesrmentec desagradabls.
lo que 1z hace inadecuada para el consuno, incluso gi
esté presente en muy pequefia cantided. Zn el momento de
un tratamiento térmico, se desprends un olor nauscabundo.
10, Ademas, la motionine presenta una gran reactividaed quimi-
ca. . |
Han gido reglizados intentos para proteger la me-

tionina contra la slteracidn, pare enmsscarar su sabor

y disminuir su solubilided. Un primer método, descrito

15, er. lg patente de los Estados Unidos 11 3.'804, 776, con~-

' siste en encapsular el eminoécido, entre otros la meilo-

nine, en un acelte o en wna grasa vegetel o animal, por -

dispersidn de ésto en ol aceite o en la grasa fundida :

. ¥ por pulveriéacién de esta digyersidn en un medio acuoso
20, eni'riado; lo que permiie obtener bolas de Erese solida

conteniendo ardnodeidos.” Bote procedimiento conduce 8 wn

producto que presenta clertos irconvenientes. Zn el mis-
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mo, le metionine no osta nunca totaluenta proteglda: en
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“particulsr, la grass se funde en,el curso d3 un treta- Ff{
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5. miento térmico, por ojemplo, er 6l curso de una coccion

en sguz callente, dejando libre la metionina.

En el caso da que las cépsulas lleguen intactaa
on el aparsio digestivo, la grasa es consumida repidanente

y la motionina os liberada mas réapidamente que los otros
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aminogcidos que forman las proteinas del alimento, lo
cual puede oonducir a un desequilibrio de asimilacion
en el curso de la digestidn. Adengs, se plentean pro-
blemas de almacenamiento, ya que el peso espocifico de
lasg bolss no corresponde en abso}uto al do las pro-
teinas que 83 desea complemeutar, godimentandoss dsias
con el tiempo, en tanto que las bolas dv grosa subca @
la superfieig. Igualmente, gparccen dificultedes para la
conservacidn, debidas a la misma naturaleza del matoriel
de reveatimionto, talos como el enranclamionto.

Por tolag ostag razonos, lu Utilizacicn de esgtos

productos ha quedado limltsde & la aportacidn de suple-

montos e losg alimentos para el zansdo ¥ no.he sido numea

gpiicadc a la allmonbtacidn humensz.

% Otro método viens deserito en lg solicitud do
patente japonosa N2 20,932/70. Consistc en protoger el
aminodeido hidrosoluble mezelénduio con una proteina de
glto peso moleculas tal .como la glbluing, la caseina ¢
la gelatins, éxefexentemeﬁte desnaturslizeda, en una so-
lucidn ecuoss, en cosgular ls wezelm obbenida y & redu—
cirla en foma de granulbdos. Dejendo aparte el hecho
de quo una parte del aminodcido presente en la masa.
coagulada se pierde dursnte la division de la misnz, -
egte mdtodo no permite obtener ngriiculas finas. Adenss,
si puede ser gplicado a ls proteccion de la lisina,

no conviene nara encapsular la metionina. En efecto,

12 metionius no es lo suficientemente soluble para

" poder ser puesta en solucidn acuose en una solucion

de alblming. Flnslmenie, las cuslidedes ormsenoléptices
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del produecto adlelonado con suplemento dejan quo desear;
yﬁ quo este mdtodo no permite enmascarar totalmente el
sabor qus persiste en el alimento, asunque stenuadc.

Tos mlerogranuledos gegitn la presente invencion
permiton remcdliar estos lnconvenientss presemtados por
los productos cbnocidos.

Estosg mlcrogranulados estdn caracterizadss pow
presentar un nicleo constituido por miciweristzles de
metioning de dimonsiones maxines de 10 micrones encap—
sulados on ung mstriz de pollmoro de Formw asfercide,
dentro de la cual estan distribuldos unifcrmemente,
éstando el nfcloo revestido dentrc &3 uns varias capas
de ma proteins vegetal extraids portiendo del glutén,
estando comprondido el diametro de los microgranulsdos
obtecnidos entro 25 y 100 microne. )

Ios microgranulodos segim la invencidn tienen
un flujo libro y son pox consiguionte Piciles do menie
pular y almacopgzz Pueden: gor fécllmonte incorporaaos
on los alimontos secos o himedos. Su neso espocifico
estando préximo de aquel de .:Los #limontos & log cucles
debe gex aportado ol suplﬁonento y slendo homogénea su
granuloretria, no s6 produco scdimentaeidn en ol trens—
curgo del almacenamiento, inclusv si Sésto 0s prolongedo,
Su conscivecidn 68 excelente durawto varios afios. Son
de una dimensidn tal que no s¢ les puwede dotcctar con ol
peladar cuando 6stén mozelados con un alimento. Adeazds,
conticnen unga gran cantidaed de metionine, cuyo subor
osté totalmonto enmascsredo., Resisten los trateriontos

térmlcos a los cwales estdn usualments somatidos los
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alimentos. Por la proteceidn que confioren & la me-
tionins, ls solubilidad de dsta iltima queda fuorbtomento
disminuida, incluso on el aguz caliente. Finslmonte, lsa
montioninzg o8 1:!.berada progregivamsnte en ol trsnscurso
do 1z digostidn, ol mismo tilempo que los otros aminoscidos
procedentos de la profteolisis de lag proteinzs del ali-
mento, proporcionsndo asi al alimenio provisto de suplo-
mento un valoxr nutritivo noteblemente mejorudo.

Iz invencidn se refiore igualmonto ¢ un procedis
miento do fabrig:acién de los microgrsnuledos anterio;r—-
mente definideosg, carscterizado por las eianas siguiontog:

1) So ponc on suspensidn uetionina bajo forns do
mderoeristulos oon ung dimensidn méxiva de 10 micrones
on un modio acuoso coloidal, s¢ disgpsrss la. suspensiocn
obtonida on un accite con agitacién intonss, so enfria_
progresivamento hasta la gelificaciin del medlo acuoso,
do modo & foxmar microosferas, disminuyendo sinuliénca—
monte le voloeidad de aglibacidn de modo a dejar sediw-
montar laes microesforass, S0 scpare una parte do lz faso

oleosa, 8o deshidratan las microcosferss, so las separs,

3
gse las lavc ¥ se las seca.

2) Se colocan las microesferzs en ¢apa fluidifica~

da en una corriente gaseosa calients y se pulveriza sobre
la superficie de log cltadas micwmsesferas una solucidon
de recubririento de una proteina vegetal extraids par-
tiendo del gluten,

Se pueden obtener los cristales de metioninag ubi-

lizados en le primera etepa por micromolturscidn de mew—

tlonina (DI~metionina o I-metbloning) cristalizada en
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sugpensidn en agua con un molino eoloidal del tipo de
molino de bolas. Ios cristeles de metlonina con’ una
dinensién de 25 a 150 micrones (medido con el micros-
coplo olectronico de barrido) son pusstos en suspension
en azua. Con una eleccidn adecuada de lag proporcionss
metionina cristalizada/sgua, do las dimensiones de las
bolas y de la durecidn del tratemiento, s3 pusdcn Gb-
tener cristales quo no superen losg. 10 micronsg, toniendo
la msyor parte de los mismos de 2 a 5 micwones, Por en-—
friamento, se evita que el tratamiento se realice &

unz temperatura, por ejemplo, superior a 5090; para

no solubllizar més de aproximedamente un 5% de metionina.
Se'puec‘..e rallzar de modo ventzjoso la molturecidon con
cuélquier tino de molino de boias vertical o horizontal
que trabaje de modo continuo,

Iz primera etapa del procodimiento es el encsp-
sulado. Pars roali.zarlo,.se propars tna solucidn acuosa
coloidal de une proteina, por ejemplo do gelatina. Ia
viscosidad do esta golucidn es controlada y estd come
prendida ventajosamente entxe 120 y 350 cps. Esio se
obtiene mgnieniendo uns temperstura de 55 a T0eC y una
concontracién de polfmexo de 30 a 50/ de pesc. Ea do=-
moétrado sor ventajoso adicioner un ogentc plastificente
0 d6 rollono a la solucidn para myjorar la formacidn
do mcroosferzs on el momento de su snfriamiento y
disminuir su porosidad en ol momento do la dcshidrata-
cldn posterior. En efecto, ha sido couprobado la for-
ma?ién de microcanales on la mesa do la gelotinu durento

ol enfriamiento y sobre todo durante la deshidratecidn

.
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do las mierocssarug. Como agonte plastificante o do 1o~ ,
lleno; se utilizs do modg vensajoso una goma aliumonticla,
goma ardbige por ojemplo, o clulas de lovadura onmberas
dQSin‘cogradas; comno por ejemplo do “Cendida wbilis®,

Ia rclacién en peso de lz mezcla polimeyo/agus
es de modo ventajoso de lil a l:3, reprcgontendo la goma
aribiga en la mozcla polimera de 15 a 507 on peso do

18 gelstina. Si so utilizan proteinas do levsdurs, éstas

' yeprescntan de 10 a 15% del poeso do la gelatina,

A 1z solucibn as{ proparsda se puocdo afiadir ls mo- :,

tionina bajo formz de microcristales obtenidos por
m.eromolturscidn y secado o dirccterento on foxma do

’ susponsibn scuosa proccdonto dol molino coloidal. En
todos lod casos 80 Yratard de obtoner una relacién do

. poso motioning/medio acuoso pars ovtonsr un combonido
alto do motionina dol orden de 40 a 50% on el prodicto
final, Bn la préotica, osta rolacidn os vontajosamento
do 1:4 a l:3.

do 55 & T08C durento sproximadamonto 5 minutos y S¢ ine
troduce despeeio ol acbito precalontado & sproximadamonto
608C con zgitacién intonsa. Bl acolte utilizado os
préfemntor'nonto un ac_:o.’!.'i:o vogotgl; Yor o;léz'nplo acolto de
' cacahuctos, de giresol, do malz, do soja. Dobo estar on
cantided suficiento pera formar lo fago continua do la
omulsidn do agua on aceito. Ia relacién modio a0u0S0 _
(en kz)/acoito (litros) puede ser asi do 155 a 10,5,
Proforiblomentd og du aproximadamontoe lf 2 '

Duranto ls adieidn dol acoite, durento apro::i.ms;-

’
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So agite a continuacion la mezela a la temperatuxa
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demento 5 minubtos, la temporaturc os montonida a apro-
ximadamonto 60 = TORC, So onfrfs snioncos progrosivamento
la mazcla hogba una'tompomtm do eproximademente 10 - 158
duranto 30 a 50 minuuos dn.snﬂ.nuya*ldo simulténoarontc la
volocidad do agi’cacién, produciondo wal la golificeelln

do microosferas del oxdon dc 20 a 100 micz'ono.s. So cons-
gews la mozela duranto apmximadamcnta 5 - 30 minutos

a lu temperatura de 10 = 158C y las microosfores so
sedimonten. So rotire una parbo del acelts, apmxim&»
mento 50 a 755 de volumen do la fasc liquida, sl cusl
acelto pusdo sor roclelado.

So procede a conmtlnuceidn o lz deshidratacifn do
las mleroosferas. Para hacerlo, se aciclons progicsivas~
montc un dlsolveate oxgénico misciblo on zgus pero on
ol cual la motioning no os solubls o lo o8 muy POCO.

Como disolvento pucdo cltarso las ce'l:onas, ;por ojoxplo

1a acotons v los alcoholca talos como ol n-oroﬁanol )

el iropropanol, slondo proforida le acotona, Ia tompora-
tura do osta introducoldn os ds 10 & 208C y su duracidn
d0 20 o 30 minwtos, Bl volumon do disolvanto adiclonado
os apm:d.madsmn’co 4a6 Voous ol volucoi dol agus quo
dobe sor oxtralda. Con la doslﬂ.dratac:.on lenta, so obtiono
la captura do log cristalos do metlionin:z on ol interior
do las microosfores do polimoro y dstas asumon su forma
y tcuafio dofinitivos. So obsorva wnz disminuclén del ta—
mefio do las microosforas on ol curso do la deshidretocidn
:f los corplisculos do gran didmesro pucdon oncogorss, So
vo quo os in'bomsgmo utilizer concontrzeionos miximas
in;l.ciglos do pq]imm, ¥ya quo cuanto ris baja es 1a cone
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: &
centracidn do pollmerc, tanto mayor es la cantidad de

agua ¥, por consiguiente, la solubllizacidn de los
cristales de metionina durente lo preparacidn, conse-
cuentementa, con lz obligecldn do wtilizar uns mayor can-
ticad @9 disolvente en el momento de la deshidratseidn

v el riesgo de producir le conbruceidn de les esferes.
Sin embarzo, se estd limitado por la viscosidad del usdio
acuoso, ya que la finalidad eg oblener un elevados nor- _
centaje de ineorporceidn do metionina en las microesferas,
1o cuel no es pogible en un medio scuoso demasgizdo vis-—

coso.. Degpuds de esta operacidn, lsg microssferas son

totalments separcdas de la fage liguida por filtrado,

lavadas con el disolvente fxio para desembarazarlas del
acelte y socadas.

Ia segmﬂa etapa del procedimiento es sl recubxri-
miento 48 las microesferas. El revestimicuto permite una im-
portante disminucidn de la solubilidad esi como una mejor
proteecidn do las migmes. Esta o:»are_:cién ge realiza de
modo veniajoso on cape fluidificade, pulverizandose
ls solucidn do recubrimicnto por medio de wns tobers
myy f£inc sobre la superficie de las microesferas que
son olevaGes poxr medlo de una coirionte gaseosa csliento
con wn movimiento homosgéneo. Ia golucidn de ;:ecgbxiniento
g¢ propars por solucidn do una p:c;o*beina vegotal, extrcida
dol gluton en wa modio disolvento volédtil adocuado. Couo
protefna vosetel, se prefiere le zeins extralda partiendo
dol gluton do mafz, Ia zeina os wna prolaming filmdgens

que se obtieno por oxirmceion alcohdlics dol gluton proce=—

donto de los gxumos de malz wbilizados on la fabricacion del

’
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elmldén. Ia zelna es ingolublo an loag alcoholos puros,
peTo os soluble en lag mozelas hidroalcohdlicas do 10 =
40% de sgua. Se wbiliza pmfomn'bémente wa solucildn

de 3 =~ 15¢ de #oine on etanol al 905, Esta solucidn do
zoina puede tembidn contoner on pequefia cantided de adi-
tivod solubles en el etanol tales como agontes tarpon,
nodificadores, colorantes, etc., que mejoren la estabi-
lidad o 1a aperiencia de la capa do recubrimiento.

- Yodiento la rogulacién dol tiempo de pormanen=
cia de lzs microesforas on la cémara de recubrimiento, se
pusde variar el espesor dc la capa xocubridora, Puszden
obtenerse asi microgrenulados de dimonsiones aproxima-
damento igu.algs que presenten tma gama de espesores de
recubrinionto, microgremulados que dospuds de la ingesiidn
Iiberaran la motionine de modo progresivo on el orxganis—

1o,
ciori:amen-be; podrien sor obtonidos microgranula-
dos do dlwonsiones sumw ;'Loms a 200 nieronocs, por ojerplo
de 500 a 2,000 mlcronos, con gran facilided por la puesta
en prictica del procedimion'bo; sin por ello sellrso
del dxbito de la imveneidn,

Los ojenplos que siguon ilt.s-bran la invencion,
siendo por poso las proporclones indicadas, galvo que

a .
g6 esgpeclfiquo lo contrario. -

Ejomplo 1

So alimonte wn molino do bolas de laboratorio
KDL (VAB) quo trabaja do modo continuo y posoyendo las
caractor{sticas siguiontos: eilindro do 0;6 litros lleno”
al 805 do grenalla do 0;5 - 0;75 mn do didmetro, cgitedor
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do é discos do 64 m 40 diémotro; con una velocidad peri-
féxica de 10 m/s,'distancic. del. sonarador 0,05 ma, rofri=
goracidn por agus, eon unn sugpensidn acuosa de cris-
tales do metionina do 25 a 150 nicroncs, on la proporcién
do peso mctioniné:agua 3:4,5. Is producciénfdo gusponsion
molturada os do 3 1/h v 1la temperaturs do salida no cs
superior & 402C. So obtionen asi microcristoles quo 80
gocon,

1 kg de metionina seca cuyo tamsiio de particula
no es superior a 5 micrones e3 entonces introducido
en 3;5 kg de solucidn acuosa de geletina y gome arabiga
(0;75 kg de gelatina - pig skin - do la flirma Rousselob-
Kuhlmann y 0,25 kz de goma ardbizs en 2,5 @itros de agus)
en un reactor de doble camisg con agltador, con wma
temperatura de 658C. Despuss de 5 minuios de agitaciég
y de homogeneizacidn de le metionina en este polimero,
ge adicionsn daspacio 10 litros de aceite de maiz pro=—
calentzdo a 608C y la mezcla eg msntenida a 659C con
sgitacién intensz hasta la formacién de micxoesferas
de wn tamsiio aprcximado,de 60 - loo'micrones. Ia mezcls
eg enfriada a continuacidn durante 35 minutos hasta 1280
giondo conservada a esta temperatura durante 25 rinutos
hagts la gelificacidn y la solidificacidén de las micro-
egferas. "

Do esta mezcla se retira aproximadamente 505 de
la fase liquida y se adicionan despacio 71 de acetons
frie (tiempo de deshidratacidn 20 - 25 minutés).

Degpuds de la deshidratacidn parciél, lss micro=

osforas sox separadas totalmente de lg Ffase liguide por

|
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£iltracién, lavadas con 1,5 1 de amcetons fria y secadas
al alre libxe,

Para la etapa de mved-h’imj:en'bo; ge utiliza une
solugién de zeine en alcohol al 907, Ia zeina (IBC Cleve~
.Zl.and, Ohio) posee les sigulentes caracteristicas:

' peso molecular 25.900 - 30,000

pedo especilico 1,25 a 1520

Pureza 98% (2 de xintéfilo-isémexo y aceite de
maiz), cenizas 0,55 miximo.

. Insoluble en etanol, propanol, butanol

' Solublo en los alcoholes en presencia de agus en

!
-

i
|

|
cantided de 10 = 40%,
Ia solucidn alcohdlica de zeina (6 - 85 de zeina

en etanol a 90 - 93%) es expulsada a chorro en forma de
asrosol gobre la superficie de las egferas ulillzando ‘r1
una capa fluldificade Glatt modelo WSG 15 hasta una can- e

tidad correspondiente a 0,3 kg de zeina por un kg de eg-
foras de partida, en las condicloncs de trabajo sigul..isy:

Purbina ~ caudsl de aire 100 m>/h
Temperatura de en:crada 40 - qmc
Temeratura de sallida 24 - 34¢C

’i ' Se obfbienen as{ nlcroesferus de 30 ~ 60 micrones :r
conteniendo 407 de metionina, X
Eijemplo 2 ° . %‘

1 kg do DI-motionina moliurada, preparala como

en el ejemplo 1, es introducido en 3 kg de mezcla da g‘%
golatina y de levadura desintegrada a la temperaturs pi%:
de 6580, HE
| , Egta mozela acuosa de gelatina y de lievadura se ?7

B T B il a s R
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propara por Gisoluecidn de 0,05 kg do geletina = pig-skine. i
en 2 kg o agus a 7T¥C y wns edicidn de 0,15 kg do lo-
. valura "Gendida ubilis” Qesintezicda en uns suspensidn
acuosa al 15%, por wn molino ¢ bolas v gecada.
5. Dogmuds de 5 minutos de homogonelzacidn do egha
mezela con metionina con sgitacidn intensa, sc intro.-

. ducen 10 litros do acelte de soja ¥ ls suspensida es

onfriada durante 5 minutos a 458C y hsgta 119G durante 6

los siguientes 40 minutos. Degpués de 30 minutos = esta G
-~ . ‘:\{;
.10, teuperatura, las osforas su han sgolidificeado. g?!.:i

Is velocldad de ggitacidn es roduclida & combinus— B
cidn al rinimo y ge dejan sedimentar las micrcosferas. i

So gopara ol 507 de la Ffase liquidu, so sumsnita la velo-

T
£

PR AR Sy

!‘txa o

Ry

T3
R

cldad de agi“baciéil Y s¢ adicionsn dospacio T litros de
15. acutona £ria (Yiempo de deshidratacién 20 minutos).

Iag osforss deshidrstadas son decantadas y £il

Nk
o e,

trades ¢ oontinuscidn, lavedas con 1,5 litrog ¢o zcctona,

g J bt
73

o

gocadas y rovestides de zeina como en el ejemlo N2, 1. So

{ R

vl ;.L!,.’r‘
O Do

obtienon zsi miciogrannlados do 30 a 200 micrones que CoOnw
20, tionon aproximadamente 38> do motionina,

Ejemplo 3

. S0 ropite el proceso dol ejomple 2 aoa le dife—

roncla de que se utlliza wn kg do gelatina, 0,5 kg de lo-
vedura "candlda utllis" dosintegreds, 2 kz do egus ¥ 1 ki
25, do DI-metionina,

Is rmozcla antoriormente citede os grenulada a TR7T
b

‘en 8 litros de acolte do soja y deshidrstada con 12 1.

de acotona, Isg microesferas son separsdes del scelto,

lavadas, sccadas y revegtidas como sv describo en el
0

¢
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ejorplo MR 2, ‘
| _Elomplo 4 .

Su ropito la_pmparc.oi;Sn dc los microgranula-

dos sogim ol ojemplo 1, utilizando 1 kg de I-motionina.
Edemplo 5 :

So repite le preparzcién do los microgranuludos
sogim ol ejomplo 1, excoptuando quo sv utilizan pere la
doshidratacidn 8 litros do isopropsnel frio (_;biempo do
desi;idmtaoién 25 minutos). las microesferas obtenidas
por £iltracién son lavades con 2 litros do isopropanol
£rio.

Ejemplos 6 = il .

Procediondo como s6 ha deserito en ol ejemplo 1,
a0 preparcn alorogranulados de Dlume'buj.onina que tongen
diferontes contenidos de DI-~nctloning, de mezeles du

polimcro ¥y do zoins,

Ejomplos 6 7 8 9 10 1
Contenico ¢ S
DI-motioninag 30 3 36 36 39 4‘-0
colebina —gom
arabiga 3:1 35 45 41 P 4:!. 41
zolng ' 31 16 20 19 14 16
5 Eiomlo 12

Se ha ostudisdo la solﬁl)ilff.dac_i on el sgua de los
mlorogranulados do los ojouplos 1, 6, 7, 9 on relscion
con lz mytionina sin proteceidn, tretando las mucstrss
on azua & 20 y 608C con fuorte agltacidn, Han sido obe-
tenidog los sigulontcs % do producto solubllizedo on

funeclodn doel tiompo dol trataulontos
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Solubilizacidn de wn gramo de Dl-metionina pro-
tegida en 200 ml de‘agua despues de 25 minutos, expresada
en % de la cantidad de metionina total:

Mierogranulado no protegido 1 6 T 9
del ejemplo n?

Solubilidad a 20°C 100% =
Solubilidad a 60°C 100% =

28-32 10-16 20-25 25-32
40-50 26-28 35-40 40-44
x en el caso de la metionina no protegida, la disolucidn to-
tal se efectua ya después de 2 minutos.

‘ | Ejemplo 13

Se ha realizado un test de nutricion con los ra-
tones con nutricién deficiente en metionina ¥y adicionada con
metionina protegida y no protegida.

Los resultadog del estudio de la toma de peso in-
dican que la microencapsulacién y el recubrimiento no blio-
quean la puesta en libertad de la metionina en el trans—
curs6 de la digestidn.

Asi, vatws necic Spargue~Dawlcy 32 aprssimada-
mente 5 meses, con un peso medio de 113 g han sido ali-
mentados durante 14 dias cQn raciones de proteinas al 10%
(calculado en % de nitrdgeno total x 6,25) conteniendo res—
pectivamente caseina, levadura "Candida utilis" e isolato
de proteinas de soja como Unicas fuentes de proteinas, y
a continuacidn con los mismos aliméhtos’cOmplementados con
0,1% de dl, metionina no protegida y con 0,25% de granula-
dos al 40% de dl-metionina (correspondiente a 0,1% de
dl-metionina pura). Cada racidén contenia ademds 3% de una
mezcla de minerales (preparada teniendo en cuenta el conte-
nido de fosforo y calcio de las distintas fuentes de protei-
nas y asegurando un equilibrio correcto de los elementos

calcio, fésforo y magnesio entre otros), 1% de mezcla de vi~
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tapinag, 10% de aceite de cacahuete, 5% de fécula de pata~
" ta y el complemento al 100% de fécula de meiz. Los resul-
tados de la ganancia de peso, de la cantidad de alimento
y de proteinas absorbidos, el "Protein Efficiency ratio” o
5. P.E.R, estan indicados en el cuadro al pie, asi como
le diferencia con el tipo medio para estos valores.
Alimento Tratamlento Ganancia Toma de Ganancia  PER

de geso alimento de pro-
(g) te%g?s

10. A, Caselna 31,5 166’8 17’0 1,76
(10% pro- ) + 6,6 + 13,7 +1,4 0,22
teinag : . .

B. Cageina ) 71,5 222,8 22,9 3,13
+0,1 % * 2,7 + 4,6 +0,5 +0,08
dl—-metio
nina

. . C. C i .T2,2 194,5 20,0 3,59
o | assina 1T L4 o 4833
| Met, en- )
§ capsulada )
‘ (10% 10— ;_’!’_ 1,4 + 5,7 + 0,6 i‘_og.l.l
tei;-'zag '
20.  E. Coutilis ) 44,4 175,4 17,8 2,44
' +0,1 % a1~ ) + 6,0 + 11,4 + 1,2 0,19
"meto ) . )
G. C.utilis ) 36,3 162,5 16’5 2’20
. 40,25 dl- gi 2,0 + 6,9 +0,7 10,06
-met. en-
capsulada
H. Proteina ) 11,2 a 145,0 1419 0970
25, de soja + 2,9 +x 9,5 + 1,0 #0,17
(10% pro~-
- texnag

Je. Proteina ) 33,7 169,6 17,3 1,91
de soja 'g._ 5,3 + 8,7 + 0,9 0,18
+0 l/c dl~

i -meta

P K ‘Proteina de) 36,2 176,2 18,1 1,98
i < soja +0,25%) + 3,8 + 6,7 +0,7 0,14
: liet. encap—-

! sulada

:
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Ejemplo 14 i

Se ha complementado harina de soja cbn un con=-
tenido de 1,5 g de metionina por 16 g de nitrdgeno total
con una cantidad de Dl-metionina microencapsu.léda ¥ re-
vestida correspondiente en el producto final a 2,6 g de
metionina por 16 g de nitrdgeno total.

Se han complementado proteinas de levadura
YCendida utilis" con 0,2% de L-metionins microencapsulada
¥ revestida. .

Las pruebas organolépticas han indicado que, en
cada caso, el alimento al cual ha sido aportado un suple-
mento con los wicrogreswtacsc de zmetioning no rwece 2er
distinguido de una preparacidn usual, sin complemento,
desde el punto de vista de sabor y olor y, por consiguien—

te; que los microgranulados son indetectables al paladar

'y perfectamente neutros.

—~y g

NOTA

Degerito el obje.to del presente invento, se de-

claran nuevag y de propia invencidn las siguientes reivine

-dicaciones; 2

1. Procedimiento para la, fabricacidén de microgra-
nuladog conteniendo metionina, esgencialmente destinados a
ger afadidog a alimentos que pzlesenten un ¢éficit de metio-
aina, para aumentar su valor.nutritivo, caracterizado porque,
en su realizzcién comprende una primera etapa, en la gue =2

pons en suspensién la metionina en forma de microcrisiales

con una dimensidn méxima de.-10 microneg en un medis acuoso

e,
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coloidal, se dispersa la suspensidn obtenida en un aceite
con agitacién intensa para formar microesferas, s enfries
progresivemente la dispersién formada hasta la gelificacion
del medio acuoso, disminuyenéo despuds gradualmente la velo-
cidad de agitacién, con objeto de dejar sedimentar las mi-
croesferag, se separa una parte de la fase oleosa, se dechi-

dratan lag microesferas, se las separa, se las lava y st las

seca, ¥, en una segunda etapa del proceso, se colocan las
nicroesferas en cspa fluidificada en corriente gaseosa calienteé ; :
sobre-la superficie de lag citadas microesferas, se pulveriza un:ig
solucién de recubrimiento de una proteina vegstal extraida de

gluten.

2. Procsdisienco svgin la roivicdicacidn 1, carac-
terizado por el hecho de que los microcristales de metionina
puestos en suspensiédn en la etapa primera del proceso se for-
nan por micromolturacidn en c;ontinu.o de cristales con direne
sién de 25 a 150 micrones en suspensién acuosa, en un molino .
coloidal del tipo molino de bolas, ¥ secado despuds el mate~

»igl molturado.

3. Procedimiento segin la reivindicacién 1, caracie=
rizado por el hecho de que, én la citada primera etzpa del pro-
ceso, su realizacifn ee 1leva a cabo formando una golucidn
acuosa coloidal de polfmero, con una viscosidad de 120 a 350
centipoises 2 la temperatura 46 55 & TONN, bn uns rotantln
ponderal polfmero: agua de 1l:1 a 1:3, dondé ge susponde la me~
tiona en una proporcifdn 'en peso metioninesmedio acuoso de
1:4 a 1:3, se agita la mezcla durante gproximedamente 5 minp-
tos, ¢ alimenta despuds a la suspensibn; lentamente el aceite
caliente, con agitacidn intensa en cantidad suficiente para for-

mar una emulgidn de agua en aceite, preferentemexte en uns re-
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lacidn peso.del medio acuoso: volumen de aceite de 135 a 1:0.°7.
ge enfria despuéds progresivamente la mezela, disminuyend: zimul-
téneemente la velocidad de agitacién, hagta una temperatura de
10=-152 C’durante 30 a 50 minutog, s2 dejan sédimentar lag nicroes-
feras durante aproximedamente otros 25 — 30 minutog y se retira

de 50 af?% del volumen de aceite.

4. Procedimiento'seg&n la reivindicacidn 3, caracteriza-
do por el Liecho de que el citado poldmero formador de la solucifr
una mezcla acuosa coloidal es una composicidn de 15 a 20 partes en
peso de goma arfbiga por 100 partes de gelatina, o bien de 10 a2 50
partes en peso de proteinas de levadura desintegrada por 100 par-
teg de gelatina,

5¢ Popcedimicuto seeta la -reivindd cacibr 1, carcoteri.ads
por el hecho de que la deshidratacin de las microesferas en la pri-
mera etapa del proceso es realizada adicionando progresivazente un
disolvente orginico miscible en aguz y en el cual la metionina nc
es soluble o eg tan sflo poco soluble, a 10 - 209C duranie 20 a 30 "

ninutos, 2 razén de 4 a 6 veces el volumen de agua a extraeres

6« Procedimiento segin la reivindiecacién :5,ceracterizado
: :
por preferirge acetona como disolvente orginico para la citada des-

hidratacidén de las microesferay.

: f,

7« Procedimiento segin la reivindicacifn 1, caracterize- K&

do por el hecho de que la solucifn de revestimiento para les mi~ o
croesferas, en la segunda etapa del prdceso, esta formada por una B

solucifn de 5-15 partes en peso de zeina en 100 partes de etanol

acuoso que comporta 10 = 40% o, peso de aguae

8. Procedimiento para la fabricacidn de microgranulados

conteniendo metionina,

’
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Segun se describe y reivindica la presente memoria

déscriptiva que consta de 21 pdginas foliadas y escritas a

maquinas por una 80la cara.

;' Madrid, a 21 de Febrero de 1,978
| Pe 2. |
JAIME ISERN

P P.

Fimady: JESUS PICAZO
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