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- Ta invencidn descrita en esta memoria se refiere

a coadyuvantes de filtracidn, especialmente diatomita, que
tienen un contenido bajo de hierro soluble. Se refiere tam
bién a un método vara la produccidn de tal coadyuvante de
filtracibn con contenido bajo de hierro soluble.

En la fabricacién o el tratamiento de cierto ni-

‘mero de bebidas de origen vegetal (espscialmente la cefvg

za. ordinaris, la cerveza inglesa denominada vale", el vi-
no y los zumos de frutas) la bebida se f£iltra una o mds
veces a través de medios de filtracidn heterogéneos granu
lares, usuelmente diatomita. Bstos medios de filtracidn
contienen pequefias cantidades de diversos minerales y com
puestos, entre 1os cuales se hellan compuestos de hierro.
Una cierta proporeidn pequefia del contenido de hierro de
los medios es soluble en las bebidas vegetales. Puede -~
hacerse referencia a esta porcidn del hierro como "hierro
soluble en las bebidas™ (abreviado frecuentemente como
"BSI®).

La presencia de niveles mayofes de BSI disuelto

en la bebida puede ser perjudicisl para el sabor y la es-

.tabilidad'a largo plazo ("vida Util de almacenamienton)

de la bebida. Por consiguiente, serie deseable teper un
medio de f£iltracibn oue tenga un contenido bajo de BSI -
pero gue retengs sus propiedades deseables de filtracidn
y clarificacidn. 7

‘ De acuerdo con ello, la presente invencidn pro-
porciona un método para le reduccidn del contenido de -
hierro solubls en las bebidas de un coadyuvante de filtra
cién que cpmprénde poner en contacto el coadyuvante de

filtracién en forma granulsr con dcido ténico, dcido gdli
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| co o mezclas de 1os mismos. Pueden estar presentes también
en la solucibn agentes controladores del color tales como

d2ido citrico. Constituye también uno parte do la proscnte
invencién wn coadyuvante de filtracidn con contenido bajo

de hierro goluble en las bebidas producido de acuerdo con

este método.

El material bisico utilizado en el procedimiento
de la invencidn es un coadyuvente de filtracién granulsr
que contiene inicialmente hierro soluble en las bebidasg.
("Iniciaimente" ge refiere, en esta memoria, al contenido
de BSI Inmmedistemente antes del procedimiento de tratamien
t0 de osta invencifn. Para entonces, el coadyuvante de fil
tracién probablemente habrd sufrido ya un tratamiento pre-
vio que puede haber alterado el contenido de BSI del mate-
rial original tal como el mineral bruto del que se fabricsa
el coédyuvante de filtracibn.) Por conveniencia, la invepn
cifn descrita en esta memoria se expondrd en términos de
distonite, dado que éste es el coadyuvante de filtracidn
corriente y preferido para bebidas de origen vegetal. No
obstante, se entenderd que el procedimiento es aplicable
tambidn a otros cosdyuvantes de filtracibn, tales como
perlite y arcillas,que contienen hierro soluble en las
vebidas. Ias considersciones expuestas a continuecién
para le diatomits serén aplicebles andlogamente a estos
otros coadyuvantes de filtracibn.

Ja diatomita es un material que existe en esta-
do natﬁral, que se encuenirs en depbsitos en diverses par
tes dei mundo. Se forme por le deposicidn durante muchos
afios de los esqueletos siliceos de organismos marinos mi-

croscbpicos antiguos conocidos como diatomeas. Bxisten de
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| pésitos de magnitud comercial en Celifornia, Oregén,

Washington y varios otros estados de log EE.UU., asi como

tomita tipica es 85 a 90% de silice, 2 & 4% de alimina,

1 a 2% de Oxido f£érrico, y pequelias cantidades (menores de
1%) de materiales tales como 6xido de magnesio, cal, élca-
lis y 6xido de titanio. Hay también tipicamente hasta apro
ximadamente 5% de materias volatiles que inclu&en agua,
dibéxido de carbono y materia orginica.

Después de entrar el mineral, la diatomita (que
se conoce también frecuentemente como "*tierra de diatomeas"
puede triturarse, tamizarse, calecinarse y clasificarse pa-
ra separarla en ung diversidad de grados de diferentes -
granulometrias, purezas y reactividades. Bl grado de dia-
tomita y las diversas etapas convencionales de manipula-
cidn & tratemiento no son particularmente eriticos para la
presente invencibn. La presencia de hierro soluble en las
bebidas es en parte una funciln de la composicién quimica
del mineral original. Bl tipo de téenicas de tratamiento
convencionalss (principalmente mecénicas y térmicas) uti-
.lizadas para producir 1os grados comerciales de diatomita
puede afectar a la cantidad global de BSI en el producto

de diatomita final. Sin embargo, esta invencidn es gene- .

contienen cantidades importantes de hierro soluble en las
bebidas,

" Fn el procedimiento de la presente invenciln, el
contenido de hierro soluble en las bebidas de la diatomita
se reduce poniendo en contacto la diatomita granular con

una -solucidn acuosa de édeido ténica, deido gdlico o mez~

en varios otros paises. La composicidn quimica de una dia-

ralmente aplicable a todas las variedades de diatomita que |
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-clas de estos dcidos. E1 dcido ténico (conocido también
como acido galotdnico y tanino), es una sustancia que
existe en estado natural, que se encuentra ampliamente en
las plentas, en particular en el roble y el zumaque. Ia
f£6rmula molecular exacta es desconocida, Pero se cree que
es une mezcla de varios derivados de écido gdlico. Una
férmule publicada tipica es 076H52046 con una estructura

molecular de

CH,O0R
H
g0~ OR
OR H
RO H
H OR

donde R son sustituyentes galoilo, m-digaloilo, 6 m-triga-
loilo; las propiedades fisicas comerciales tipicas del 4ci
do ténico son que ol mismo se descompone aproximadamente
a 2102C; que puede sgtar en forma de polvo, escamas 0 una
masa esponjosa; es inodoro; tiene un sabor astringente
fuerte; y eos soluble en agua, alechol y acetona, y casl
.insoluble en benceno, cloroformo y éter.

E1 dcido gdlico (dcido 3,4,5-trihidroxibenzoico)
se halla corrientemente en forma de sgujas © prismas crig-
talinos incoloros ¢ ligeramente amarillos que son solubles
en aleohol y glicerina y escasamente solubles en sgua y
éter. Tienme una densidaed relativa de 1,7 y un punto de fu
pibn de eproximedemente 2302C. Se produce generelmenie por
le eceién de mohos sobre soluciones de tanino o por ebulli
cibn de temino con dcido fuerﬁe o con sosa cdustica.

En la presente invencidn, la diatomita se trata
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|_poniéndola en contacto con soluciones acuosas de Acido té
nico, &cido gélico o mezclas de los dos. ILa soluciin cop
tendré normalmente 1% a 20% de dcido en peso, aunque la
concentracibn de la solucidn dcida no es eritica. La can~ |
tided de 4cido (medida como dcido mis y no como solucidn)
Util en el presente procedimiento estara comprendida den~
tro del intervalo que ve desde 0,1 a 1,5 moles-gramo de
‘deido por tonelade de diatomita, preferiblemente de 0,2 a
1,2 moles-gramo de écido por tonelada de diatomita.

La puesta en contacto puede realizarse por cual
 quiera de varios procedimientos. La solucién dcida puede’
pulverizarse sobre la diatomita mientras que éste Wltima
estéd siendo clasgificada por suspensidn en una corriente
de aire. Alternativéﬁente, la diatomita puede lavarse sim
plemente con el Acido, como por ejemplo haciéndola atrave
sar un bafio de la solucién dcida, o vertiendo el 4cido a
través de une capa de la diatomita. Pueden utilizarse tam
bién otros medios convencionales de combecto liquido/s061i
do tales como lechos fluidizados. La elsceién particular
de la técnica para poner en contacto el deido y la diato-
mita se basard en el equipo disponible, criterios econdmi |
cos y otros crifterios similares.

El tiempo de contacto veriard de acuerdo con la
concentracibn de la solucidn &cida y la cantidad de hierro
soluble en las bebidas presente en la diatomita (uwn endli-
sis tipico de diatomita muestra 45 a 55 partes por milldn
~ppmn—- de BSI). E1l tiempo de contacto puede ser muy corto,
tal como simplemente el tiempo requerido,pafa que se for-
me una suspensidn espesa de la diatomita en la soluciln y

filtrarla. E1 tiempo de tratamiento dptimo para cualquiexr
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~muestra especifica de diatomita y cualquier concentracidn
de &cido puede determinarse fécilmente por experimentacidn
ds rutina.

Si ee desea, la diatomita y/o la solucién dcida
pueden calentarso tembién a una temperatura del orden de
902C a 1002C antes de ponerlas en contacto para acelerer
la reaccidn por la cual el dcido extrae BSI de la diatomi
ta. Le naturaleza exacta de esta reaccidn de extracciln
no ge conoce, pero sg.cree que el hierro se extrae'por
complejacidén con el éecido.

A continuvacidn del contacto con el dcido, la
distomita puede lavarse con agus para separar ol dcido y
el hierro extraido. Si se desea, puede utilizerse una plu
ralided de enjusgados, el agua de enjuesgado puede calentar
se, y/o se pusden utilizar duraciones varigbles del o los
periodos de enjuagado. Sin embargo, el enjuagado no es
obligado, dado que después de ser tratado con el dcido,
la solubilidad del hierro en las bebidas se reduce tamto
gi el mismo permanece sobre la diatomita como si se separal
por enjuegado. Las técnicas de enjuagado 6ptimas, en caso
-de ser uwtilizadas, constituirén simplemente materie de
eleccién pare un experto en la téenica.

Si se desea, la solucidn acuosa de deido ténico
y/0 éeido gé;ico puede contener también agentes de con-
trol del color. Estos dcidos tienen cierte tendencia a
impartir un color oscuro a les soluciones, y los agentes
de control del color reasccionan con cualquier posible ex
ceso de écido para rsducir dicha tendencia, decolorendo
asi las soluciones. Los agentes de control del color adg

cuados incluyen écido citrico, sulfito de sodio, bromato
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| de potasio, y 4cido etilendieminotetrascédtico. Los: niveles

de concentracibn de estos agentes constituirin matesria de
eleccidn de rutina, pero niveles tipicos.que se hen encop
trado satisfactorios son 0,2 a 0,3 molar en una golucidn
que es 0,04 molar en 4cido ténico y/o deido gélico.

Los ejemplos siguientes ilustrardn sl procedi-l
miento de esta invencién. Muestras de 50 g de una diatomi
ta de California calcinada con fundente que contenia apro
ximedamente 45 a 55 ppm de BSI se precalentaron a aproxi-
madamente 93¢¢ durante 3 horas. Se prepararon soluciones
acuosas de dcido utilizando 174 de 4cido en agua. Cada
muestra de diatomita calentada se puso en un mezelador que
estaba equipado con medios de calentamiento pare mantener
la temperatura de precalentamiento. La agitacidn de la dig
tomitq para formar una suspensidn en el aire se congiguid
por medio de las paletas del mezclador. E1l &cido se pul&g
rizd en el vaso del mezclador. La dispersién completa del
écido a través de la distomita sc obtuvo en aproximadamen
te 2 minutos. Le dietomita se secd luego, y se determiné
la concentraciin en BSI.

En wna ténica antermtiva, se formb wna torta
de filtracién en un filtro de Buchner utilizando 50 g de
diatomita y agua. La torts de filtracibn se lavd luego
con 500 ml de solucién de 4cido al 17%. Bl éecido permane-
¢ib, en contacto con la torta de filtracién durente aproxi
medamente 10 minutos. Después de ello, la torta de filtra

cidn se enjuagd con agua, se secd, y se determind la con-

| centracidn de BSI. Se encontrd que los resultados eran

equivalentes & la técnica de pulverizacidn.

Los resultados tipicos se presentan en la tabla
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Dosificacidn Reduccidn de
ggtéfidq/tonelada diato- BSI, %
Acido ténico 0,41 30
0,77 50
0,82 35
0,86 53
1,50 70
1,63 68
Acido galico 0,20 7
0,39 35
0,43 12
0,86 30
1,32 40

| te 1a cantidad de hierro soluble en las bebides presente en

Serd evidente, sobre la bass de sstos datos, que

el procedimiento de la presente invencién reduce notablemen

los filtrados de diztomita. Por consiguiente, la diatomita
resultante con contenido bajo de hisrro soluble en las be
bidas constituye un medio de filtracidn excelente para be-
bidas de origen vegetal, ya qué reduce snstancialmenté la
cantidad de hierro que es extraida por la bebida de la dia
tomita durante la filtracidn. '

Se experimentd con otros fluidos de contacto pa-
ra determinar si habie otros materiales equivalentes a los
dcidos ténico y gédlico. Se ensayaron todos 10s compuestos
sigulentes:. agua, almidén, sacarose, fosfato de sodio mong

vésico, 4dcido tartirico, dcido glucébnico, 4cido salicilico,
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Ly la sal de sodio del dcido etilendiaminotetraacéiico. Los
| fdcidos orgénicos de este grupo produjeron sd0lo wna reduc-
cifn insignificente en el 3SI. Los materiales restantes

eran capaces de reducir el BSI en mayores cantidades que

los dcidos orgénicos, pero se necesitaban periocdos de tiem |
'po largos (con frecuencis 10 dlas a 2 semenas) para alcan-
zar 1os niveles de reduccidn del BSI obtenidos con los dci

dos ténico y ghlico en cuestidn de minutos.
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N - REIVINDICLCIONES -

Los puntos de invencibén propia y nueva que se
presentan para gue sean objeto de esta solicitud de Paten-
te de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los gque se
recogen en las reivindicaciones siguientes:

la,~ Un método para producir bebidas a base de
vegetales, caracterizado por filtrar una bebida a través
de un coadyuvante de filtracidn, habiendo tenido dicho
coadyuvante de filtracibén su contenido inicial de hierro
soluble en bebidas, reducido antes de dicha filtracién po-
niendo en contacto el coadyuvante de filtracién en forma
granular con Acido ténico, &cido ghlico o sus mezclas.

i 22,- Un método de acuerdo con la reivindicacidn
12, caracterizado porque dicho coadyuvante de filtracién
comprende diatomita.

38,~ Un método segln la reivindicacién 22, ca-
racterizado porque la bebida a base de vegetales es cer-
veza, vino, cerveza inglesa (ale) o zumo.de fr&fas.

4a,- UN METODO PARA PRODUCIR BEBIDAS A BASE DE
VEGETALES .

Tal y como se ha descrito en la lMemoria que an=-

tecede y con los fines que se hen especificado.
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Esta [emoria consta de once hojas escritas a

guina por una sola cara.
tadrid, 99 BNE1979
P.A.

Alberto de Eizab

Por, s
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