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‘cialmente exento de ion calcio Y esencilalmente exento de

REF.: Case No. K-1980Y

RESUMEN DE LA INVENCION

Se describen dos nuevas formas de goma de xantano que
contiene no mds de unas 400 ppm de calcio. La goma de xanta-
no con esta baja concentracién de calcio se prepara a partir

de un medio acuoso de fermentacidn, esencialmente exento. de

R

ion calcio y esencialmente exento de nutrientes de fermenta-

cifn gue contienen calcio. Cuando la fermentacién se realiza

-

en condiciones de alto grado de cizallamiento, el producto

)

bajo en calcio se caracteriza porque las emulsiones d? acei-

te/agua de la goma fluyen suavemente.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

-+

La preparacién y aplicacicnes de la goma de xaﬁﬁého
son muy conocidas por los expertos en el campo’ de heéeropo-
lisacédridos. Aunque las composiciones acuosas de goma de xar
tano presentan muchas propiedades interesantes, estas com~-
posiciones tienen un flujo trabado 0 no uniforme.

OBJETIOS DE LA INVENCION

' Un objeto de esta iﬁvenéién es proporcionar dos nuevas
formas de goma de xantanb. Otro objeto es proporcionar un
método de preparacién de estas nuevas formas de goma de ’
Xantano. Otra objeto es proporcionér composiciones acuosas
éerestas gomas de xantano. Estos y otros objetos de esta
invencidn resultaran evidentes en la siguiente descripcién..

COMPENDIO DE LA INVENCION

Se prepara goma de xantano con no mis de unas 400 ppm

de calcio a partir de un medio acuoso de fermentacidn esen

nutrientes de fermentacién que contienen calcio. Cuando se
Pbrepara en condiciones de alto grado. de cizaliamiento, la

goma forma composiciones acuosas de aceite/agua con flujo
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suave o uniforme.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Las éomposiciones acuosas de goma de xantano tienen
tendencia a presentar‘un flujo "trabado" o no uniforme ca-
racteristico. E1 flujo "trabado" es un tipo de flujo irregu
lar; aterronado, como el que se encuentra en la salsa»de to-
mat;. El tipo suave o uniforme de flujo es el que estd e#en—
to de terrones e irregularidades, como el que se encuentra
en el aceite vegetal.

Ahora se ha hallado que existe-una correlacién ehfre
el contenido en calcio de la goma de xantano y las &agécte—
r£s£icas de flujo de las ;omposiciones acuosas que cdﬁﬁienen
goma de xantano. Las composiciones acucsas incluyen solucio-
nes de goma de xantano asf como emulsiones de aceite/aéua.
En general, las composiciones acuosas de goma de xantano que
no contienen m&s de alrededor de 0,04 % en peso de calcio y
gue han sido fermentadas en condiciones de alto grado de ci-
zallamiento presentan propiedades de flujo interesantes y
las composiciénes acuosas‘de}gqma de xantano que contienen
no més de alrededor de 0,02 % en peso de calcio y han'sido
fermentadas en condiciones de alto grado de cizallamiento
ébn las que presentan mejores propiedades de flujo.

La goma de xantano baja en calcio de esta invencién
puede ser preparada mediante una bacteria productora de he~
teropolisacdridos del género Xanthomonas mediante la fermen-
tacién en cultivo completo de un medioc que comprende un hi-
drato de carbono fermentable, una_fuente de nitrb6geno y ofrc
nutrientes apropiados. La bacteria puede ser cualguier espe-

cie adecuada de Xanthomonas, preferiblemente X. campestris.

La bacteria se desarrclla en un medio esencialmente

n
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exento de iones calcio. Por esencialmente exento se entiende
hasta alrededor de 4 ppm de ion calcio por cada unidad por-
centual de concentracién de goma de xantano en el caldo de
fermentacién completo y preferiblemente hasta unas 2 ppm
de calcio por cada unidad porceﬁtual de concentracidﬁ;dé go-
ma de xantano eun el caldo de fermentacidn completo..Asf, si
se ha de producir goma de xantano a una concentraciénrfinal
del 2,1-2,3 % aproximadamente, el contenido total de ion
calcio en el caldo de fermentacidn cbmpleto no debe ser su-
perior a unas 9 ppm y preferiblemenﬁe no debe pasar dé unas
5 ppm. Para obtener un medic tan bajo en calcio, el conte-
nids de calcio en el agua del medio de fermentacibn puede
ser reducidec al nivel apropiado por medios quimicos; £or
ejemplo por tratamiento con una resina cambiadora de ion,
o0 por destilacidn. Como las fuentes comerciales de nitrége—
no orgédnico contienen cantidades apreciables de ion calcio,
es importante que la fuente de nitrégend de esta invencién
sea un material esencialmente exento de iones calcio. Un
ejemplo de esté tipo de material nutriente es la Proﬁosoy
100, un concentrado de proteina de soja (Central Soya). El
uso de este material a 500 ppm proporciona 1-2 ppm de calcio
al medio.

| La relacidén entre el contenido total de ion calcio en
el medio de fefmentaciéﬁ, la concentracidén final de goma de
xantano en el caldo y el contenido de ion calcio en la goma

de xantano aislada estd expresada en la Tabla I.
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TABLA I

! - Relaciones del ion calcio

Ion| calcio Concentracidén
final de la Contenido de cal-
~goma de xanta cio en la goma de
no (%) xantano (ppm)
3 400
[ 2 400
4 1 400
6 i 3 200
4 2 200
2 _ 1 200

Las fermentaciones de goma de xantano realizadas ante-

riormente no apreciaron los beneficios obtenidos mediante ba

jas concentraciones de calcio y, en realidad, se ha aconsejy

" do la adicidén de calcio a la cerveza de fermentacién o a la

goma de xantano reconstitufda. Son ejemﬁlos de estas ense-
fianzas de la técnica anterior las patentes estadounidenses
3.000.790, 3.054.689, 3.096.293, 3.232.929 y 4.053.699 y
la patente francesa 2.336.697.

Ademds, la técnica anterior aconseja el uso de agua
corriente en lugar de agua desionizada, no solo debido a

consideraciones econ®micas sino también porque el agua co-

" rriente contiene elementos traza requeridos para el creci-

miento del organismo productor de la goma. Véase, por ejem-

plo, "Polysaccharide (Xanthan) of Xanthomonas campestris

NRRL B-1459: Procedures for Culture Maintenance and Poly-
saccharide Production, Purification and Analysis", Servicio
de Investigaciones Agrfcolas, Departamente de Agricultura
de Estados Unidos (ARS-NC-51).

"Ademds, la t&cnica anterior aconseja el uso de solubles
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de destileria o torta de semilla de soﬁa éomo‘f;éntg de ni-
trdgeno orgdnico para la fermentaciénide la goma de xaﬁéapo:
Véanse, por ejemplo, las patentes estadounidenses 3.020.206,
3.281.329 y 3.594.280 y "Materials and Methods in.Fermenta—
tion", pdgs. 126-127 por G.L. Solomons, Academic Preég}fNew
YOrk (1969). A una concentracidén en el caldo de fermentacién
de 0,4 % en peso, los éolubles secos ae destilerfa pr&porcig
nan un contenido en calcio de 150, 8 ppm al caldo de fermen-
tacién, miéntras que a una concentracién del 0,45 % en peéo
en el caldo de fermentacién, la harina de semilla de soja
proporciona un contenido en calcio de 16,7 ppm en el caldo
de fermentacién. La goma preoducida a una concentracidn .de
aproximadamente 2,1-2,3 % utilizando estas fuentes de aitré-
geno orgdnico tendrd un contenido en calcio de 0,66-0,72 %
aproximadamente en el.casd de los solubles secos de destile-
rfa y del 0,07-0,08 % aprdximadamente en el caso de la hari-
na de semilla‘de soja, debido a que -la goma de xantano se
combina con todo el ion calcio disponible hasta un nivel
médximo de aproiimadamente el 2,6 %, suponiendo que no hay
ningln otro calcio presente en el agua ni en otro componente
del medio. ‘

La goma de xantano es un polisacirido aniénico debido
a l; presencia de alrededor ‘del 20 % de 4cido glucurdnico y
4 % de piruvato en la moiécula. Se ha determinado experimen-
talmente que en l'g de goma de xantano reaccionan con la totar
lidad de los grupos carboxilo alrededor de 0,026 g de calcio
En otras palabras, esta cantidad de calcio es la cantidad
estequiométrica calculada sobre los grupos carboxilo de la
molécula de goma de xantano. A partir de esta_relacién pue-

de calcularse que por cada 1 % de.goma de xantano en el cal~ :
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combinado
Contenido . .
total de Concentracién de Contenido de Porcentaje @&
Ca en el la goma de xanta Ca en la goma grupos carboxi
medio (ppm) no (%) de xantano{ppm) lo conbinados
260 1 26.000 “100,
22 1 2.200 8,5
7 1 ’ 700 2,7
4 1 400 1,6
2 1 200 0,8
520 . 2 26.000 100
44 2 2.200 8,5
14 2 . 700 2,7
8 . 2 400 1,6
4 2 209 0,8
650 ' 2,5 26.000 100
55 2,5 2.200 8,5
17,5 2,5 ) 700 2,7
10 2,5 400 1,6

do de fermentacién final, una concentracién -de calcio en el
caldo de 260 ppm es la cantidad estequiométrica suficiente
para reaccionar con la totalidad de los grupos carboxilo de
la molécula de goma de xantano. La goma recuperada de este
caldo tendri un contenido en calcio de 26.000 ppm aprcxima-
daménte. Andlogamente, puede calcularse el porcentaje de
gruﬁos carboxilo que reacciona con cantidades decrecientes‘
de calcio. La relacibn enére el contenido en cglcio y el por
centaje de grupos carboxilo combinados se encuentra en la
Tabla II.. '

TABLA II

Concentracién de ca™* en funcion .del pofcentaje de carboxilo

5 2,5 _ 200 Lo 0,8
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Por lo tantc, la goma de xantano de egta ih&encién pﬁédé.'
ser descrita quimicamente como una goma de xantano-en ia
gue hasta alrededor del 1,6 % de los grupos carboxilo estd
combinado con calcio y los restantes grupos carboxilo estén
combinados con sodio, potasio, ﬁna mezcla de sodic ﬁ)@éta—
sio u otros cationes distinteos del calcio. R

El flujo suave que se obtiene en la goma de xantané.baja
en calcio ae esta invencidn, en algunos casos, es suscepti-
ble de ser degradado por las condiciones de pasteurizacidn

’

a alta temperatura..P o r esta razfn, es preferiblgdpﬁsteuri
zar a temperaturas no superiores a unos 80°C.

TDurante la fermentacién de la-goma de xantano,'el-éaldo
de fermentacién es continuamente examinado para garantizar
una buena-rmezcla. A medida que -aumenta la viécosidéd del
caldo con la cant;_idad de goma precducida, una cor—nprobacién
frecuente y el correspondiente aumenéo de la velocidad de
agitacidén garantiza que todas las partes del caldo son ade-
cuadamente aireadas. E1 criterié de buena mezcla, muy cono-
cido por los expertos en el campo de la fermentacién de po-
lisacéridos, es suficiente para producir la goma de xantano
baja en calcio de esta invencidn.

" cuando se desea producir la goma de xantano baja en cal-
cié con propiedades de flujo suave, se requiere un alto gra-

do de cizallamiento durénte el proceso de fermentacidn. Se

-
-

ha hallado gue las siguientes condiciones de agitacidn son
adecuadas para producir la goma de xantano baja en calcio,
de flujo suave, de esta invencidn. Una agitacién comparable
a estas condiciones de agitacién se define aguf como "alto

grado de cizallamiento"!

.

e
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Tamaho del ) )
fermentador ] Condiciones de agitacidn

1 gal6n(3,78 litros) (79,3 mv) . La agitacién inicial se coloca a
400 rpm (105 pies (32 m)/minuto) y se aumenta
‘tfpicamente hasta 800-1000 rpm (211-263 pies
(64,3~80,2 m}/minuto) durante 16-24 horas.

14 litros Tres rotores de hoja plana de 2-15/16" (74,6
' - 1a fermentacién de inicia cocn wna velocidad de
agitacitn de 400 rpm (98 pies (29,9 mj/minuto)
y se aumenta tfpicamente hasta 1000 rpm (24E§
pies (74,7 m)/minuto) en 16-24 horas. La agita
cién puede ser aumentada en la medida necesa-
ria para conseguir un alto grado de cizallamier
to hasta 1500 rpm (368 pies(122,2 m)/mlnuto)

30 litros Dos rotores de turbina en forma de V de 5-1/16
(128,6 mm) . Ia agitacidn inicial es a 300 rpm
(127 pies (38,7 m)/minuto) que se aumenta has

ta 700 rpm (295 pies (90,0 m)/minutc) en 16—
24 horas.

70 litros Dos rotores de turbina de &labe plano de 5~
i5/16" (150,8 mm) y una h&lice de 6" (152,4 mm)
Este fermentador se pone en marcha con una ve-
locidad de agitacién de 300 rpm (149 pies (454
m) /minuto) v se aumenta a 600 rpm (297 pies
(90,6 m) /minuto) en 16~24 horas. Puede ser
aumentada de nuevo seglin sea necesario para
obtener un alto cizallamiento hasta wn maxino
de 750 rom (371 pies (113,2 mm)/minuto).

Durante el proceso de fermentacifn debe comunicarse a la
cerveza un alto grado de cizallamiento.Sila cerveza se somete
a un alto grado de cizallamiento después de completada la fer,
mentacién, la goma resultante no presenta un flujo suave.
Anélogamente, es'preferible continuar las condiciones de alto
gradb de cizallamiento durante todo el proceso de fermenta-
cién.

Se ha hallado una correlacién entre la propiedad de flujo
suave de la goma de xantano de esta invencién y la viscosidad
de una emulsidn de aceite/agua preparada a partir de la goma.
Por lo tanto, puede seguirse el simg;uiente protocolo de ensayo
para determinar si urna goma de xantanc baja en calcio también

puede ser caracterizada como de f£lujo suave.

Tres rotores de turbina planos de 3-1/8]

l"'
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METODO DE ENSAYO 1

En 20 g da aceite vegetal sé'suspenden 3,5 g de goma de
xantano baja en calcio. La suspensidn se agrega a 300 ml -de
agua corriente en una mezcladora Waring Sunbeam de estado.
s6lido y se mezcla durante 20 segundos a la Velocidaé,ﬁés
baja (botdén de agitacibn). Se interrumpe la accién ds mezclad
do, se agregan 13 g de NaCl y la mezcla se agita a la;veloci—
dad mixima (bctdn de licuefaccién) durante 10 segundos. . La
totalidad de la emulsidn se vierte en un vaso de prec{pitados
de 400 ml y se obtienen las lecturas de viscosidad a la tem-
peratura ambiente en un viscosfimetro Brookfield LVF, vistago
3 a 60 rpm. La goma de xantano utilizada debe contener entre
86 y 92 % de sblidos y debe molerse de manera que por io me-
nos el 98 % atraviese un tamiz de-BO_mallas y menos del 40 %
atraviese un tamiz de 325 mallas. Una goma de xantano baja
en calcio fluye suavemente si, hajo estas condiciones, se
obtienen unas lecturas de la viscosidad inferiores a 1650 cP.
Es preferible que la viscosidad sea inferior a 1600 cP.

Otro'ensayés de distinto tipo, auhque menos fiabies, re-
quieren la observacidn viéﬁai. Por ejemplo, la emulsibn antes
éreparada se observa'mient£as estd siendo vertida y se anotan
sus caracterfsticas de flujo. Un vaso de precipitados que con
tieﬂe esta emulsidn se hace girar de manera que.sus paredes
quedan recubiertas y deséués se observan estas paredes. Si.el
recubrimiento de emulsidn sobre las paredes eéfgeneralmente
homogéneo en lugar de listado e irregulaf; puede considerarse
que la goma es de flujo suave. o

La goma de xantano baja en calcio de esta invenci6én pue-~
de utilizarse en cualquiera de ias aplicacidhes'de la goma

»

de xantano. Ademds, cuando todavia se encuentra en el caldo
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| en diversos campos. En primer lugar, hasta el punto en que
I
|

_ bebidas de cacao, salsas y sopas. Las propiedades de textu-

- 11

de fermentécién, es el producto intermedio para producir la
goma de xantano baja en calcio de flujo suave de esta.inven-
cid

a goma de xantano de flujo suave encuentra aplicacién

sus propiedadés son similares a las de la goma de xantano,
puedé ser utilizada como sustituto en las formulaciorez que
requieren goma de xantano. Sin embargo, la goma de xantano
de flujo suave de esta invencién es especialmente fitil en
los aderezos para ensalada aplicables por vertido y a cucha-
ra, La solubilidad‘aumenta marcadamente en las mezcias se-

cas reconstitufdas tales como bebidas con aromas frutales,

ra y flujo son marcadamente mejoradas en los sistemas con
alto contenido de azficar/s6lidos tales como jarabes azucara-
dos, pasta de dientes, champf, cremas para las mancs y conse

vas de frutas. Las proporciones de uso representativas scn:

$ en peso
Aderezo para ehsaladas con poco © ningfin
aceite 0,5-1,5"
Aderezo para ensaladas con mucho aceite 0,2-0,8
Pasta de dientes | 0,7-2,0
2-preferiblemente 1,0-1,2
Alimentos secos (dispersables) | 0,2-1,5

A continuacién inclufmos algunas formulaciones represen-
tativas que utilizan la goma de xantano de flujo suave de

esta invencidn:

Aderezo para ensalada -
A 40 partes de azficar se agregan 20 partes de almidén

instantineo y 5 partes de goma de xantano de flﬁjo suave. Se

™y
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mezclan en seco y después se dispersa én 410 ﬁéétes;dé agua.
Se mezcla hasta que se disuelve y se agregan 60 partes'ae
azlicar. Se mezclan con 20 partes de sal, 5 partes de mosta-
za y 40 partes de yemas de huevo§ fréscos. Utilizando-una
batidora r4pida, se mezclan 300 partes de aceite de Aaié y

100 partes de vinagre de 100 granos. e

Mezcla para bebida con sabor a naranja e

Se prepara una bebida agregando los siguientes ingredien
tes mezclados a 1 cuartillo.(944 ml) de agua fria y agitan-

do durante 30 segundos.

Gramos
Azﬁéar especial de pastelero T 125,713 °°°
Acido citrico granulado anhidro 4,55,
Citrato s6dico hidratado granulado fino 1,05
Aroma de jugo de naraﬁja artificial 24825

(American Flavor and Fragrance Corp.) 0,504

Acido ascérbico ' 0,49
Aceite esencial de naranja 1239 (Borden) 0,336
Goma de xantano de f}ujo sua;e 0,28
Di6éxido de titanio Kowet (Kohnstamm) 0,042
Amarillo FD&C n° 5 0,021
Amarillo FD&C n® 6 - 0,014

133,90

Pasta de dientes

Utilizando procedimientos conocidos, se prepara una

pasta de dientes a partir de los siguientes ingredientes:

3 en peso
Dihidrato de fosfato dic&lcico 45,0
Glicerina : ' ~12,5

Sorbitol . :>12,5,

e ——— " = .
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~13 o

§ en peso

Laurilsulfato sédico : . 1,5
Sacarina . ) 0,2
Agente saborizante . : 1,0
' Agui ' 26,3
Goma de xantaﬁo de flujo suave 1,0

[
La pasta resultante tiene un flujo corto, no viscoso,

mientras que una pasta preparada con goma de xantano corrien
te presenta una viscosidad notable.

Mezcla para sopa cremosa caliente instant&nea

Se prepara una sopa instant&nea agregando los siguientes
ingredientes mezclados a 3/4 de taza (180 ml) de agua hir-

viendo y agitando durante 2 minutos.

Gramos
S61idos de jarabe de mafz Star Dri 24F
(Staley) ’ 6,56
Crema Veg (tipos) (Nestle) 3,75
Dura Jel gelatinizado (Staley) . 3,00
S61idos de la leche no grasoé (instantizados) 2,50
Sal 1,50
AzGcar 1,00,
MSG : 0,90
Cébolla en polvo 0,20
Protefna vegetal hidrolizada Maggi (Nestlé) 0,10
Goma de xantano de flujo suave 0,25

Los siguientes ejemplos ilustran también esta invencién
pero sin limitarla a los mismos.
| EJEMPLO 1

Todos los medios y los ingredientes de los medios se

preparan utilizando el siguiente procedimiento en agua des-
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14

ionizada para reducir al mfnimo la presencia de calcio.
El medio de siembra en matraces es caldo YM (Difco). Es-

tos matraces se inoculan con una cucharadita de una cepa

de Xanthomonas campestris NRRL B-1459, cultivada en agar
|

o e

nutr&ente (Difco) o placas’de agar YM. Los matraces nodula-
dos se introducen en un sacudidor giratorio (New Brunswick
Scie;tific, Inc.) a una Qelocidad de sacudida de 2004300 rpm,
La temperatura se controla a 28-33°C.

Al cabo de 18-40 horas, estos matraces de siembra.se

utilizan para inocular un fermentador de 5 litros que. contie-

ne 3 litros de un medio constitufdo por los siguienﬁes ingre

©

dientes:
3,0 % de dextrosa
0,05 $ de Promosoy 100 (Central Soya)
0,09 % de NH,NO,

0,5 de NaZHPO4

oo

0,01 & de MgSO4.7H 0.

2 }
El medio tgmbién contiene‘elementos traza tales como

3- ++ ++ ++ - ++ - )
3 7 Mn , Fe ', Cu , an+, Co , M0042 y un agente

BO
antiespumante (Sag 471).

La temperatura de fermentacién se controla a 28-33°C,
cdn,una velocidad de agitacién adecuada para que se produzca
un mezclado apropiado del contenido del fermentador. Se su-
ministra aire estéril a un caudal de 0,2—1,0 vollmenes/volu~-

men. Al cabo de 18-40 horas, este caldo de siembra se utili-

za para inocular 50 litros de un medio similar en un fermen

tador de 30 litros. Este medio estd constitufdo por los si-
guientes ingredientes: ' e

3,0 % Dextrosa
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0,5 & NaZHPO4

0,09 $  NH,NO,

0,01 &  MgSO,.7H,0

0,05-¢  Promosoy 100

En estos fermentadores, el pH se controla entre 6,C vy

7,5 mediante la adicién de KOH. La aireacidn es similar a la

del fermentador mds pequefo. La agitacifn se aumenta en la

medida recesaria para mantener un alto grado de cizallamientol

La agitacidn en los fermentadores de 30 litros es realizada

por dos rotores de turbina en forma de V de 5-1/16" (123,6 mmj.

La agitacién inicial se realiza a 300 rpm (127 pies (38,7 m)/
minuto) que se auménta a 700 rpm (295 pies (90,0 m)/minnto)
en 16;24 horas. La agitacién en el fermentador de 70 litros
se realiza mediénte dos rotores de turbina de &dlabe plano
de 5-15/16" (150,8 mm) y una hélice de 6" (152,4 mm). Este
fermentador se pone en marcha con una velocidad de agitacién
de 300 rpm (149 pies (45,4 m)/minuto) y se aumenta a 600 rpm
(297 pies (90,6 m)/minuto) en 16-24 horas. Después puede aume
tarse si es necesario hasta un miximo de 750 rpm (371 pies
(113,2 m)/minuto). La fermentacibén se termina cuando la fuen-
te de carbono.ha sido totalmente utilizada.

“ El caldo de fermentacifn se pasteuriza en la vasija de
ferméntacién a 75°C durante 15 minutos. El producto se recu-
pera por precipitacién con alcohol. La fibras recuperadas se

secan durante 2 horas en una estufa de vapor de agua a 55°C,

seguido de molienda a través de un tamiz de 20 mallas., Este

producto, denominado muestra 1, es una goma de xantano de
flujo suave, baja en calcio.
Se prepara un segundo lote siguiendo el procedimiento de

la muestra 1 pero utilizando solubles de destilerfa como fuen

T
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i

te de nitrdgeno orgdnico y agua corrienté en lugar de agua
desionizada. Este producto, muestra 2, es representativo de
la goma de xantano comercial.

Se prepara un tercer lote utilizando unas condiciores’
iguales a las empleadas'para pfeparar la muestra 1, a excep-
ciéﬁ ae que el agua desionizada utilizada en el medio con-
tiené 40 ppm de calcio adicional. Este producto, denom;qado
muestra 3, tanbién es comparable a una goma de xantano co-
mercial.

EJEMPLO 2

Preparacidén de la siembra

Para inocular matraces de caldo YM se utilizan cuitivos
frescos en placa de égar YM de X. éémﬁesffisn5—1459. Los ma-
traces inoculados se introducen en un sacudidorAgifatorio a
una velocidad de 200—360 rpm. Al cabo de 24-30 horas, se uti-
lizan estos matraces para inocular otros matraces que.contie—

nen los siguientes componentess,
1

Almiddn ) 2,67 %
NaZHPO4 0,50 %
Promosoy 100 ’ . 0,12 %
“NH,NO ' 0,09 %
NZ Amine A . © 0,03 3
MgSO, . 7H,0 E 0,02 %
FeSO4.7H20 ] ‘A 5 ppm
Sales Hole - 1 ml/litro
Balab ’ 0,26 %
Despumante (Sag) 0,02 %
Agua corriente* ' ~396,22 %

* La suspensién de almiddén se prepara en agua corriente para
su hidr8lisis y representa el 10 % del volumen final del
fermentador.
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La temperatura de fermentacidén se controla a 28-33°C, con

una velocidad de agitacidn suficiente para que el contenido

~del fermentador sea mezclado adecuadamente. Se suministra

aire estéril a un caudal de 0,2-1,0 voliimenes. Los matraces
se utilizan al cabo de 24-35 horas para inocular fermentado-

res de 14 litros con una proporcidén de inSculo del 6-7 5.

2. Fermentador final

Se utilizan fermentadores de 14 litros de capacidad para

la fermentacidn final, que contienen alrededor de 10 litros

del siguiente medio:

Jarabe de maiz . 4,2 %
NazHPO4 E . 0,053 %
Promosoy 100 _ ) -0,0336%
MgSO4.7H20 0,02 ¢
NH4NO3 : 0!106 %
FeSO4.7H20 _ ' 5 ppm
Sales. Hole 1 ml/litro
Despumante (Sag) : 0,01 %
Agua desionizada ~35,58 %

El FeSO4.7H20 y las sales Hole sé tratan en autoclave
independienteﬁente. También pueden filtrarse en lugar de
aéregarse directamente al medio qué ha de ser tratado en
autdclave.

El pH se controla con NaOH o KOH al 25 % en un Valo£
coﬁprendido entre 6,0 vy 7,5. La aireacidn es similar a la
del fermentador mas pequefio.

La agitacidn es proporcionada por tres rotores de &labe
plano de 2-15/16" (74,6 mm). La fermentacién se inicia a una

velocidad de agitacidén de 400 rpm (98 pies (29,9 m)/minuto)

y se aumenta hasta 1000 rpm (245 pies (74,7 m)/minuto) en
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16-24 horas. La agitacién puede ser aumenfada si'esrnecesa—
rio para conseguir un alto grado de cizallamiento hasté.
1500 rpm (368 pies (122,2 m)/minuto).

La fermentacién se termina cuando la proporcién de fuente
de carbono es inferior al 0,1 %.

El caldo de fermentacidn se pasteuriza en la vasija de
fermentacidén a 75°C durante 15 minutos. E1 producto se recu-
pefa por precipitacidén con alcohol. Las fibras recuperadas
se secan durante 2 horas en una estufa de vapor de agué a
55°C, seguido de molienda a través de un tamig de 26 -mallas.
El producto es una goma de xantano de fiujo suave, béja en
calcio. |

. EJEMPLO 3

Se preparan unas muestras de goma de xantano con propor-
clones variables de caicio.

Las viscosidades de las muestras de goma (1 % y'é % en
peso/peso en agua desionizada (D.I.) 'y solucién al 1 % en
peso/peso de KCl) y emulsiones bajas en aceite se determinan

utilizando un viscosimetro Brookfield LVF,. a 60 IpPm y con

el vastago apropiado.

A 500 ml de'agua se agrega . con agitacién una suspensién
de cada una de las gomas (6,4 g) en aceite vegetal Kraft

(aceite de soja especialmente procesado) (40 g). Después de

.la hidratacién, se afiaden 26 g de cloruro sédico y 75 ml de

dcido acético al 10 %. Las emulsiones se muelen en un moii—.-
no coloidal Sterling en una posicidén de 0,015" (0,381 mum).

"~ Los valores del limite eldstico de trabajo se determinan
a partir de los perfiles de la viscdsidad a velocidades de
cizallamiento 5ajas, obtenidas utilizando el método de rela-

jacidén de un muelle sobre el viscosimetro de placa y como
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Wells-Brookfield RVT (véase Jeanes y.colaboradores, {1973),
J.Appl. Polymer Sci. 17, pdgs. 1621-1624). El valor del 1fmi-
te eldstico de trabajo se define como la tensién de cizalla-
miento (dinas/cmz) requerida para producir una velocidad de
cizallamiento de 0,01 segundos_l.

Las propiedades de flujc por observacifn visual se deter-
minap vertiendo emulsiones bajas en aceite desde un envase
a otro. Las propiedades de flujo se clasifican como "suave"
a "trabado ligero", "trabado medio" y “trabado intensc".

La determinacién cuantitativa de las propiedades de flu-
jo se realiza midiendo el caudal de las soluciones de goma
(a1l 1 % en peso/peso en KCl al 1 %) y de las emulsiones en
un cdnsistémetro Bostwick. Este instrumeﬁto, que puede adqui
rirse a la Central Scientific Co., Inc., 26005 Kostner Avenue
Chicago, Illinois 60623, determina la consistencia midiendo
la distancia que recorre el flujo de un material bajo su pro-
pio peso @urante un intervalo de tiempo dado. La distancia
recorrida por el frente mévil al cabo de 5 minutos constituye
una medida reproducible de las propiedades de flujo (grado

de suavidad) de las scluciones.




—20 —

Muestra 4  Muestra 5 Muestra 6
Contenido en calcio (ppm) 130 2322 43572
Contenido 'en magnesio (ppm) 391 %14 1019
Viscosidad al 1 %, H20 D.I. . .
(cP, 60 rpwm, vdstagd 3) 410 810 S .815
Viscosidad &l 1 %, KCl al
1% (cp, 60 rpm, vastago 3) 1075 - 1250-1

U1
1
IS
L.
o
g
N
Ul

Valor del limite eldstico de
trabajo, goma al 13, HZO .
D.I. (dlnas/cm ) (L . 15,5 -.- 26

Valor del 1imite eldstico de ' -

trabajo, goma al 1 %, KCl
al 1 % (dinas/cm?) 22 52 .42

Viscosidad al 2‘%, HZO D.I.

{cP, 60 rpm) 1040 . N.D.- 1710
Viscosidad al 2 %, KCl al 1% B
(cP, 60 rpm, vidstago 4) 4070 N.D. 4080

Solucidn D.I. al 2 %, carac-
terfstices visuales de flujo 1liso trabado trabado

Valor del limite eléstico de
trabajo, goma al 2 %, H 0

D.I. (dinas/cm?) 16 N.D. - 52
Caracteristicas visuales de ‘' liso trabado me trabado 1li-
flujo de 1la emulsmn baja dio a intenso jero a mediqg

en aceite

Viscosidad de la emulsidn ba )
ja en aceite (60 rpm) 1390 1410 1490

Valor del limite eldstico de
trabajo de la emulsidn baja
en aceite {dinas/cm?) 45 N.D. 82

Ensayo Bostwick, distancia
cubierta al cabo de 5 min. (cm)

goma al 1 % y KC1l al 1 % 17,2 . 10,9 - 12,7

emulsidén baja en aceite 13,2 N.D. 9,7
(1) valor demasiado bajo para determinarlo, debido a la ée—
quefla viscosidad (<800 cP) en aqua D.I.

N.D. No determinado. S "ftf




10

15

20

25

30

~guientes resultados: ’ .

21

EJEMPLO 4
iSe realiza una serie de siete fermentaciones utilizando

agug desionizada para la Operacidn 1 y agua desionizada jun-

to con crecientes proporciones de agua corriente para las Ope

racipnes 2-9. El nutriente proteifnico es Promosoy 100. Una
vez terminada la fermentacién, se recupera la goma de cada
mues%ra, se analiza su contenido en calcio y se determinan
visualmente sus propiedades de flujo utilizando el procedi-
miento del Ejemplo 1. Como el Promosoy 100 estd esencialmente
exento de cglcio, précticamente todo el calcio encontrado en

el andlisis procede del agua corriente. Se obtuvieron ios si-

Propiedades de flujo {(emul-

Operacién Ca_(ppm) sifén acuosa baja er aceite)
1 37 Suave
2 123 Ligeramente trabado
3 126 ’ Suave
4 . 193 Ligeramente trabado
5 | , 207 X Suave
6 - 315 Ligeramente trabado
7 315 : Ligeramente trabado
i 478 Trabado
) 536 Trabado
EJEMPLO 5

Se fermenta X. campestris en las condiciones de alto ci-
zallamiento y baja proporcién de calcio de esta invencién.
Después de la fermentacidn, se toman muestras del caldo de
fermentacidn del fermentador y pasteurizan a diversas tempe-
raturas y tiempos, utilizandc el serpentin de cobre sumergi-

do en un bano de aceite caliente. El caldo de férmentacién
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que queda en el fermentador se pasteuriza in situ a 75°C
varias veces. Utilizando estos procedimientos, se preparan

las muestras siguientes:

BD-118 Sin pasteurizacién (control)

BD-122 75°C durante 2-3 minutos en el serpentin f;.:
BD-123 75°C durante 10 minutos en el serpentin L
BD-124 79°C durante 2-3 minutos en el serpentin »F,
BD-125 99°C durante 2-3 minutos en el serpentfn
BD-119 75°C durante 2-3 minutos en el fermentador &
BD-120 75°C durante 5 minutos en el fermentador :,
BD-121 75°C durante 15 minutos én el fermentador

La goma‘'de xantano de estas muestras se precipita con
alcohol. EJl producto fibrcso se seca durante la.nochaz en una

estufa a 455C, seguida de molienda a través de un tamiz de

20 mallas.
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Conteni . .

Muestra do en S : Viscosidad de

n®’ calcio (ppm) Condiciones de pasteurizacidn la emulsién (cP)
‘BD-118 145 Sin pasteurizacién . 1185 ,
BD-122 145 75°C, 2-3 minutos, serpentfn '’ '+ 1215
BD-123 140 75°C, 10 minutos, serpentin e 1340
BD-124 140 79°C, 2-3 minutos, serpentfn . 1240
BD-125 N.D. 99°C, 2-3 minutos, serpentfn - 1215
BD-119 135 75°C, 2-3 minutos, vapor de agué’ 1310
BD-120 N.D. 75°C, 5 minutos, vapor de agua - 1180
BD-121 140 75°C, 15 minutos, vapor de aéuﬁk 1270
N.D. = No determinado. o

Estas muestras se prepararon a partir del mismé;ibte de caldo y, po
idéntico. Esto se confirma por an&lisis del calcio, cuyos resultado

las diferencias se encuentran dentro del error experimental,




Propiedades de flujo de la emulsidn

Viscosidad:-de

ondiciones derpéstéuriiacién la emulsién (CP) ° Visual Bostwick
5in pasteurizacién . 1155 : ) . Suave . 14,0
75°C, 2-3 minutos, serpentin (AN 1215 : o Suave 13,8‘
75°C, 10 minutos, serpentin w4340 _ " suave ) © 12,1
79°C, 2-3-minutos, serpentin o 1240 . Suave - °12,5
{9°C, 2-3 minutos, serpentin"‘:’ 1215 - “Suave 12,8
75°C, 2-3 minutos, vapor de agﬁé’ 1310 - " Suave 12,7
75°C, 5-'minutos, vapor de agua -+ 1180 - 3uave 13,3

75°C, 15 minutos, vapor de agua. 1270 Suave 13,6

3
LI
3

>rxepararon a partir del mismga}§te de caldo v, por lo tanto, su contenido de Ca es
confirma por andlisis del calcio, cuyos resultados esté&n indicados anteriormente, donde

‘encuentran dentro del error experimental.
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EJEMPLO 6‘

Se fermenta X. campestris en las condiciones de alto
cizallamiento y baja proporcidn de calcio de esta invencién.
Después de la fermentacién, se toman muestras del caldo de
fermentacién del fermentador y se pausterizan a diversos
tiempos 'y temperaturés haciendo pasar el caldo a través de
un serpentin de cobre sumergido en un bafio de aceite calien-
te, seguido de ré&pido enfriamiento empleando un bafio de hie-

lo. Se preparan las siguientes muestras:

BD-107 79°C durante 2-3 minutos
3D—108. " 85°C durante 2-3 minutos
BD-109 91°C durante 2-3 minutos
BD-110 99°C durante 2-3 minutos
BD-111 © _  79°C durante 10 minutos
BD-112 116°C durante 2-3 minutos
BD~113 99°C durante 4-5 minutos
BD-115 sin pasteurizacidn {control).

La goma de xantano de estas muestras se precipita con
alcohol, se seca durante 2 horas en una estufa de vapor

a 55°C y se muele a través de un tamiz de 20 mallas.
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Viscosidad de Propiedades de flujo de la emulsién

Muestra la emulsién

nf (cP) Visual Bostwick
BD-107 1610 Ligero-medio 10,5
BD-108 1615 ) Ligero-medio 10,8
BD—%O9 1535 ' . Ligero-medio 10,5
BD-110 1735 Ligero-medio 9,85
Bb-111 1540 Ligero 10,75
BD-112 1635 Ligero-medio 10,3
BD-113 1600 Medio ’ - 10,5
BD-115 1360 Suave 13,6

Estas muestras se prepararon a partir del mismo caldo y; por
lo tanto, su contenido en.Ca es idéntico.
| EJEMPLO 7 .
Para demostrar que la propiedad de fluj6 suave depende
del contenido de ion calcio en el caldo de fermentacidén en
el que se produce la goma de xantano y es independiente del
contenido de ion magnesio, se realizaron las siguientes com-

paraciones con emulsiones preparadas empleando goma de xanta-

no obtenida de un caldo con el nivel indicado de Ca y Mg.

- Relacidn ~ - Propiedades de flujo de
Muestra Ca Mg Ca/NMg la emulsidén baja en aceite

7 4347 1019 4,28 Trabado medio~intenso

é 2322 914 2,54 Trabado medio—intenso

9 1866 917 2,03 Trabado medio-intenso

10 772 388 1,99 Trabado ligero

i1 567 546 1,04 Trabado medio

12 261 594 0,44 Suave

13 153 546 0,28 Suave
14 130 391 0,33 - Suave

Las muestras con propiedades de flujo suave se caracteri-

zan por unos niveles de Ca++ de 261 ppm o menos.
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Lecturas de 1la ' Tratado a rodi-
esfera del vis l1lo 16 horas a
cosfimetro Fann Inicial 150°F (65°C)
600 rpm 31,3 27,7
300 rpm . » 22,7 20,7
' 200 rpm ‘ 19,3 17,4
100 rpm 14,5 . 12,2
6 rpm . 6,1 5,3
3 rpm— . ' 5,2 4,7
Viscosidad p]:astica, cP 8,6 . 7,0
Timite eléstico, libras/100 pie52
(kg/100 m2) 14,1 (68,8) 13,7 (66,9)
Filtrado API, ml 111,4 12,0

tr6leo de esta invencién. En especial, la elevada viscosidad

- 26 .

EJEMPLO 8
Se prepara un flufdo para la perforacibn de pozos de petr&
leo|de la forma convencional, a partir de los siguienteé

constituyentes: goma de xantano de flujo suave baja en cal-

cio,! 0,34 kg; agua, 189,27 litros; bentonita, 3,63 k¢g; car-
boximetilcelulosa, 0,23 kg y KC1, 4,76 kg. Este lodo presentd

las siguientes propiedades:

Estos resultados ponen de manifiesto las excelentes ca-

racterfsticas de un fluldo para perforacién de pozos de pe-

a bajas‘velocidades de cizallamiento proporciona una buena
limpieza del pozo y la baja viscosidad a altas velocidades
de cizallamiento aumenta lé velocidad de penetracién del t;é»
pano.

) EJEMPLO 9

Se prepara un aderezo francés utilizando la siguiente

formulacidén:
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Ingredientes 3 _
Aceite vegetal 38,00 38,00
Agua 34,65 34,65
Azcar . 11,50 ll,?O
Vinagre (100 granos) ] : 9,00 9,00{
Sal . 4,00 4,00
Pimentdn molido 1,35 1,35
Mostaza molida 1,25 1,25
Goma de xantano de flujo suave y baja
en calcio 0,25
Goma de xantano (control) : 0,25
160,00 2 100,66 %

Procedimiento: . 5
1. Mezclar en seco la goma de xantano con la mitad del azfi~

car e hidratar con agua Y vinagre agitando fuertemente .

durante 15 minutos.
2. Agregar la mezcla de los restantes sélidos

3. Agregar el aceite, al principio lentamente y después a

velocidad normal.
4. Emulsionar con un molino coloidal a 0,02" (0,508 mm).
Las propiedades de flujo de estos aderezos se midieron
en el consistémetro Bostwick, utilizando el procedimiento

descrito en el Ejemplo 3, con los siguientes resultados,




opeqean

aaeng

ofnis op sepepard
Exd seT 9p TensTA UdWRXH

cv e

cs‘6.:. 0’6 1’8 L. 9’9 g8’‘s 0’‘s
€6t L'vT 9'€T LREA L'TT 8’0T 00T
i
08T 0zt 09 m.m BCE [i} S

OopEOTpUT Ol USWOW [P US WO UD BIOURRISTA

MOTMLSOH SOUVLTINSHTY

Tox3U0D

oToTRD ua efeg

ouejuex =9p euod

sopunbag

(039

038

ST

01




10

15

20

30

Segundos

Goma de xantano

Baja en calcio

Control

RESULTADOS BOSTWICK

Distancia en cm en el momento indicado

]
R
5 10 20 30 60 120
10,0 10,8 11,7 12,5 13,6 14,7
5,0 5,8 6,6 17,2 8,1 9,0

Y RN




RESULTADCS BOSTWICK

Distancia en cm en el momento indicado

RN .
5 10 20 °"39 60 120 180

P -

10,0 10,8 = 11,7 -.12,5 13,6

8,1 9,0 ' 9,5

14,7 .. .35,3

Examen visual de las prg
piedades de flujo

Suave

Trabado
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EJEMPLO 10

Se prepara un aderezo francés de pocas calorias, que

contiene aproximadamente 19 calorfas por onza flufda (1 onza

flufda = 29,6 cm3) 0 3 calorfas por cucharadita empleando la

siguiente formulacibn:

Procedimientos:

Ingredientes: %
Agua . 55,95 55,95
Vinagre (50 granos) 18,00 18,00
‘Pasta de tomate (26 %) 7,50 7,50
Aceite vegetal 6,06 6,00
Jugo de limén 5,00 5,00
Sal: 3,50 3,50
Yema.de huevo (fresca) 2,00 2,00
Pimentdén 0,60 0,60
Mostaza 0,50 0,50

Goma de xantano de flujo suave y baja en

calcio 0,75
Goma de xantano (control) 0,75
.Cebolla en polvo E 0,10 0,10
Ajo en polvo 0,05 0,05
Edulcorante no nutritivo 0,05 0,05
100,00 % 100,00

1. Dispersar la goma de xantano en el agua y agregar con bue-

" na agitacién sobre la totalidad del aceite, el vinagre y

el jugo de limén en el que estid dispersada la mostaza. -

Completar la hidratacién agitando durante 10-15 minutos.

2. Después de la hidratacién, agregar la pasta de tomate y

la yema de huevo.

3. Agregar la mezcla de todos los s&lidos con agitacién

4, Emulsionar con un molino coloidal a 0,015" (0,381 mm).
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Las propiedades de flujo de los aderezos se midieron en

el consistdmetro Bostwick, utilizando el procedimiento des-

crito en el Ejemplo 3, con los siguientes resultados:

—
e
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Goma de xantano

Baja en calcio

Control

Segundos

Distancia en cm en el momento

5 10 20 30

>
L A

775 8,0 85. g7

4,0 4,7 5,4 5

60

——

9[3
6,2




ndos

Distancia en cm en el momento indicado

Examen visual de las pro-
piedades de flujo

5 10 20 30 60 120 180
7,5 8,0 8,5 8,7 9,3 9,8 10,2
4,0 4,7 5,4 5,7 6,2 6,6 6,8

Suave

Trabado
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EJEMPLO 11
Se producen varias gomas de xantano bajas en calcio, de
acugerdo con las enseflanzas de esta invencidn y se ensayan
por|el método de ensayo 1 y por observacién visual, obtenién
dos% lds siguientes resultados:

Flujo (determina-

Muestra Viscosidad (cP; cifn visnal)

15 | 2350 Muy trabado

lGa(;) . 1670 Trabado o .
b 1830 Trabado |
c 1800, Trabado

1a | . 1800 : Trabado
b 173¢C Trabado
c - 1800 Trabado

18a 1510 Ligeramente trabado
b 1510 Suave

19a 1580 ‘Ligeramente trabado
b ' 1520 Suave

20a s 1710 3 Ligeramente trabado
b 1736 Ligeramente trabado

21a ) 1510 Suave
b 1500 Suave
. C 1540 Suave

22a 1360 Suave
b 1350 Suave

(1) Las letras indican duplicados de la misma muestra, de ma-
nera que las diferencias de viscosidad estén dentro de

los errores experimentales.
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EJEMPLO 12

Se prepara una goma de xantano de flujo suave, baja en
calcio, en un fermentador de 1100 galones (4164 litros),

_utilizando aqua blanda.

Indculo:

(100 galones, 378
litros) .
Medio:

(1100 galones, 4164
litros)

Fermentacidn:

Agitaciodn:

Recuperacidn:

Edad - 54,5 horas
pH - 6,82
Viscosidad - 2550 cP

Jarabe de mafz (D.S.) 3,96 3
I\«H4NO3 0,1?6 %
KZHPO4 0,053 %
Promosoy 100 ’ 0,033 &
MgS0, . TH,0 o 0,0; %
Despumante Balab 0,25 %
~(en voliren)
Despumante K-60 , 0,022 %
(en volumen)
KOH - para controlar el
. pH a 6,0-7,5
PH de la, cerveza 7,06

b

Temperatura 30-31°C

Aireacién 0,2-1,0 (volimenes)
Rotores de discory turbina 7
NfGmero de juegos: 3

NGmero de &labes/juego: 5
Didmetro del disco: 20" (50,8 cmj

Dimensiones del dlabe: 2,5" x 4" (63,5 3
102 mm)

Didmetro del rotor: 28" (711 mm)
Velocidad - 150 ropm

Ajustar el pH de la cerveza a 6,0 con

HZSO4

Velocidad de la cerveza - 5 g/m
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- de xantano baja en calcio de flujo suave de esta invencién.

-3l

Recuperaciém: Pasteurizacidn - 748C/6 minutos

Precipitar con 3 volimenes de
isopropanol

Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 12 pero susti+

tuyendo el K2HPO4 por NaEHPO4, también se produce la goma

En resumen, la Patente de Invencidn que se solicita

deberé recaser sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1l.- Un procedimiento para la preparacidén de un go-
ma de xantano donde hasta alrededor del 1,6% de los grupos
carboxilo de la goma estén combinados con iones calcioc, que
comprende fermentar por medio de una bacteria productera de

heteropolisacéridos del género Xanthomonas un medioc de cul-

tivo acuoso esencialmente exento de icnes calcio ¥y esencial:
mente exento de nutrientes de fermentacidn que contienen -
calcio.

2.- Un procedimiento segin la reivindicacién 1, don-
de la goma de xantano obtenida contiene hasta 0,04 % en pe-
so de calcio'aproximadamente.

3.~ Un procedimiento segin la'reivindicacién 1, don-
de la goma de xantano obtenida contiene hasta 0,02 % en pe-
80 de calcio aproximadamente.

A 4.~ Un procedimiento segin la reivindicacidén 1, don-
de la goma de xantano obtenida tiene flujo suave y donde -
hasta alrededor de 1,6 % de los grupos carboxilo de la goma
estan combinados con iones calcio.

_ 5.- Un procedimiento segin la reivindicacidén 4, don-
de la goma de xantano obtenida tieme flujo suave y contiene

hasta 0,02 % en peso de calcio aproximadamente.
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de la fermentacidn se produce en condiciones de alto grado

de lizallamiento.

! ha de recaer la Patente de Invencién que se solicita por:
. i L=

UN PROGEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UN GOMA DE XAﬁiANO.

presente memoria descriptiva que consta de treinta y cinco

paginas mecanografiadas.

357
6.~ Un procedimiento segfin la reivindicacién 1, don-

7.~ Se reivindica por (ltimo como objeto sobre el qus

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la

Madrid, 6 de Abril 1.979

BERNARDO UNGRIA
P.De.
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