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DESCRIPCION

Extraccién de compuestos a partir de productos lacteos.

La presente invencion se refiere a procedimientos para el tratamiento de productos lacteos y corrientes lacteas
de proceso para producir lipidos y corrientes de proteina sustancialmente desgrasada. Mds especificamente se refiere
al uso de técnicas de extraccién de fluido préximo al punto critico para extraer lipidos a partir de productos lacteos
liquidos y corrientes lacteas de proceso.

Antecedentes

Se sabe bien que los productos lacteos y las corrientes de proceso son una mezcla compleja de proteinas, lipi-
dos, aziicares y minerales. En la actualidad, hay métodos limitados disponibles para extraer y refinar componentes
especificos de tales corrientes, y es dificil la separacién de lipidos a partir de proteinas en corrientes a base de suero.

La precipitacion con 4dcido, la precipitacién térmica, la precipitacion enzimadtica, la separacion por centrifugacion,
la filtracién por membrana y el intercambio iénico son métodos bien conocidos de separacién de componentes de la
leche y subproductos de la leche. Sin embargo, estos métodos a menudo no son econémicos y a menudo no produ-
cen el rendimiento deseado. Ademds, ciertos procedimientos de extraccidon necesitan realizarse en condiciones que
alteran irreversiblemente las propiedades fisicas de los componentes separados (por ejemplo, la desnaturalizacion de
proteinas).

Los documentos WO 91/14377 y WO 92/08363 describen el uso de diéxido de carbono supercritico y didxido de
carbono subcritico para la extraccion parcial de lipidos y precipitacion fraccionaria de proteinas a partir de productos
lacteos y corrientes de proceso respectivamente. Sin embargo, los rendimientos de lipidos son bajos usando estas
técnicas, ambas publicaciones mostrando un éxito limitado y sin la extraccioén de fosfolipidos y esfingolipidos ttiles.

El documento SU 1722327 da a conocer un método de procesamiento que comprende las etapas de:

- mezclar leche pasteurizada con dietiléter;

- hacer pasar la mezcla a través de un intercambiador de calor y calentar hasta 40-60°C;

- hacer pasar la mezcla a través de una(s) boquilla(s) de pulverizador dentro de un evaporador;

- evaporar el dietiléter de la leche y recuperar el dietiléter usando un compresor; y

- separar y recuperar la leche y grasa de leche.

Segtin la presente invencién, se proporciona un método para tratar un producto lacteo o una corriente lactea de
proceso que comprende al menos las etapas de:

a) poner en contacto dicho producto lacteo o corriente lactea de proceso con un disolvente a base de éter que es
gaseoso a temperatura ambiente y que es parcialmente miscible con agua, estando dicho disolvente a base
de éter a una temperatura y presion proximas al punto critico, para producir una fase de fluido préximo al
punto critico que contiene lipidos;

b) separar la fase de fluido préximo al punto critico del producto lacteo o la corriente lactea de proceso para
producir un producto lacteo o una corriente lactea de proceso sustancialmente desgrasado; en el que el
producto lacteo o la corriente lactea de proceso tiene un contenido en humedad superior al 75%; y

¢) reducir la presion de la fase de fluido proximo al punto critico para recuperar los lipidos.

Preferiblemente, el disolvente estd a una temperatura de entre 10 grados Celsius y 70 grados Celsius.

Ventajosamente, el disolvente estd a una temperatura de entre 40 grados Celsius y 60 grados Celsius.

Preferiblemente, el producto lacteo o la corriente lactea de proceso se selecciona de corrientes a base de suero,
subproductos de grasa de leche, leche y nata.

De manera conveniente, el producto lacteo o la corriente lactea de proceso se selecciona de los siguientes: suero,
materiales retenidos concentrados de proteina de suero, subproductos aislados de proteina de suero, subproductos de
mantequilla, subproductos de grasa de leche anhidra y efluentes lacteos que contienen lipidos.

Ventajosamente, el producto lacteo o la corriente lactea de proceso es un liquido.

Preferiblemente, el producto lacteo o la corriente lactea de proceso se ha descongelado a partir de un estado
congelado.
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Ventajosamente, el producto lacteo o la corriente de proceso se ha reconstituido a partir de un polvo.

Ventajosamente, el contenido en humedad del producto lacteo o la corriente de proceso es superior al 75% e inferior
al 99%.

Preferiblemente, el contenido en humedad del producto lacteo o la corriente de proceso estd entre el 80% y el 90%.

Mas preferiblemente, el contenido en humedad del producto lacteo o la corriente de proceso esta entre el 85% y el
90%.

Ventajosamente, el disolvente es dimetiléter.

De manera conveniente, el disolvente se mezcla con agua a o por debajo de la solubilidad del agua en dimetiléter
antes de poner en contacto la mezcla de disolvente y el agua con el producto lacteo o la corriente lactea de proceso.

Ventajosamente, el disolvente estd a una presion de al menos la presién de vapor a la temperatura de extraccion.

Ventajosamente, el producto lacteo o la corriente lactea se pone en contacto con el disolvente de una manera
continua.

Breve descripcion de las figuras

La figura 1 es una gréfica que indica la regién de funcionamiento preferida de dimetiléter con respecto a su presion
y temperatura.

La figura 2 es un diagrama esquematico del equipo usado para la extraccién préxima al punto critico a partir de
sélidos.

La figura 3 es un diagrama esquemadtico del equipo usado para la extraccién préxima al punto critico a partir de
liquidos.

Figura 4 es un cromatograma de HPLC de un extracto tipico que muestra que se extraen fosfolipidos y esfingoli-
pidos.

Descripcion detallada

Cada sustancia tiene su propio punto “critico” al que el estado de vapor y liquido de la sustancia se vuelven
idénticos. Por encima pero cerca del punto critico de una sustancia, la sustancia estd en un estado fluido que tiene
propiedades tanto de liquidos como de gases. El fluido tiene una densidad similar a un liquido, y viscosidad y difusi-
bilidad similares a un gas. El término “supercritico” tal como se usa en el presente documento se refiere a la region
de presion - temperatura por encima del punto critico de una sustancia. El término “subcritico” se refiere a la regién
de presidn - temperatura igual o por encima de la presién de vapor para el liquido, pero por debajo de la temperatura
critica.

La expresion “préximo al punto critico” tal como se usa en el presente documento abarca tanto las regién super-
critica como subcritica, y se refiere a presiones y temperaturas préximas al punto critico.

Tal como se indic6 anteriormente, los productos lacteos y las corrientes lacteas de proceso son una mezcla compleja
de proteinas, lipidos, azicares y minerales. Los lipidos ttiles presentes en los productos lacteos y las corrientes lacteas
de proceso incluyen fosfolipidos y esfingolipidos.

Los fluidos préximos al punto critico son disolventes ttiles para lipidos. Se sabe que el CO, supercritico se usa
para extraer lipidos neutros, pero en combinacién con etanol como codisolvente, también puede usarse para extraer
algunas clases de fosfolipidos. Se sabe que el propano es un disolvente adecuado para extraer fosfolipidos y lipidos
neutros.

Se ha usado anteriormente DME en la extraccién de sabores y aromas a partir de materiales alimenticios sélidos
(véase Yano et al documentos US 4.069.351 y US 4.136.065), lipidos a partir de yema de huevo cruda (Yano et al, do-
cumento US 4.157.404) y polvo de huevo seco (Yano et al, documento US 4.234.619). En el documento US 4.157.404,
Yano declara que aunque puedan extraerse lipidos a partir de yema de huevo cruda (contenido en humedad del 75%),
se desnaturalizan las proteinas. En el documento US 4.234.619; Yano declara que las proteinas no se desnaturalizan si
la yema de huevo estd seca, pero solamente puede extraerse parcialmente los fosfolipidos.

Se ha encontrado que la desnaturalizacién de la proteina obtenida mediante técnicas de extracciéon con DME
puede reducirse o eliminarse garantizando que el contenido en humedad del producto lacteo o la corriente lactea de
partida es superior al 75%; y que la adicién de agua al DME como codisolvente, para producir que el agua se extraiga
conjuntamente con los lipidos, ayuda en la prevencion de la desnaturalizacion.
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También se ha encontrado que los tiempos de contacto cortos que resultan de los procedimientos continuos de la
invencion (entre el disolvente y el producto lacteo o la corriente lactea) minimiza la desnaturalizacién de proteinas
obtenidas mediante técnicas de extraccién con DME.

El tiempo de contacto es el espacio de tiempo que la corriente lactea o producto lacteo se expone al disolvente en
condiciones préximas al punto critico.

En una realizacién preferida de la invencidn, la corriente lactea o el producto licteo se pone en contacto con el
disolvente en un dispositivo de contacto adecuado para el procesamiento continuo, tal como, pero sin limitarse a, una
boquilla, una mezcladora estatica o un contactador de membrana porosa. Por tanto, la separacién de la corriente lactea
(o producto lacteo) desgrasada y el disolvente préximo al punto critico puede tener lugar inmediatamente después del
dispositivo de contacto, y por tanto el tiempo de contacto es del orden de segundos.

El tratamiento de productos lacteos y corrientes lacteas con contenidos en humedad superiores al 75% de una mane-
ra continua con tiempo de contactos cortos permite la extraccion de lipidos (incluyendo fosfolipidos y esfingolipidos),
dejando una corriente acuosa que contiene proteinas lacteas solubles, sustancialmente desgrasadas.

La figura 1 muestra la curva de presiéon de vapor para DME, y especificamente puede usarse para determinar
el estado del DME a una combinacién de presién y temperatura dada. Usando esta informacién, pueden crearse
condiciones adecuadas de modo que se logre el mdximo rendimiento.

Las figuras 2 y 3 son diagramas esquematicos del equipo que puede usarse para las técnicas de extraccién préxima
al punto critico, y se describen en detalle adicional en los ejemplos.

La figura 4 es un cromatograma de HPL.C de un extracto lipidico (véase el ejemplo 5, CPS tipo B con alto contenido
en grasa). La clave para los picos numerados es la siguiente: 1-3, lipidos neutros (71% de extracto); 4-8” desconocidos;
9-10, fosfatidilinositoles; 11-12, desconocidos; 13-15, fosfatidiletanolamina; 16-20, desconocidos; 21, fosfatidilcolina;
22-24, esfingomielinas.

El intervalo de temperatura deseado, especialmente para corrientes licteas que contiene proteinas de suero, es
aproximadamente de 40 a 60 grados Celsius. Por encima de este intervalo estrecho, se sabe que las proteinas de suero
se despliegan de manera reversible en disolucidn, y se presupone que este desplegamiento permite que el disolvente
proximo al punto critico acceda a los lipidos para permitir la extraccion.

El funcionamiento fuera de la region preferida es posible pero conduce a rendimientos bajos y a la congelacion
de los productos para temperaturas inferiores al intervalo deseado, y a la desnaturalizacién térmica de proteinas para
temperaturas superiores al intervalo deseado.

Los métodos de la presente invencién producen tanto extractos lipidicos como corrientes de proteinas acuosas
sustancialmente desgrasadas. Los extractos lipidicos pueden usarse en, por ejemplo, alimentos sanos, complemen-
tos dietéticos, agentes farmacéuticos y cosméticos, mientras que el producto ldcteo o la corriente lactea de proceso
(corrientes de proteinas sustancialmente desgrasadas) agotado puede usarse en, por ejemplo, productos lacteos (por
ejemplo quesos, bebidas y alimentos fermentados, helado, chocolate), barras nutritivas y alimentos horneados.

Ejemplos
Método y aparato - Extraccion a partir de sélidos ldcteos

El aparato para la extraccion de s6lidos a base de productos lacteos (especialmente polvo de concentrado de pro-
teina de suero (CPS)) en una escala piloto se muestra en la figura 2. Hay dos recipientes de extraccién para permitir
la extraccion de sélidos semicontinua, y bombas separadas para comprimir los disolventes y vaciar y cargar los reci-
pientes de extraccion. Se afiadié una masa medida de polvo de CPS a una cesta de acero inoxidable que tiene placas
porosas en cada extremo para permitir el paso de disolvente, pero no del polvo. Entonces se afiadio la cesta y el polvo a
uno de los recipientes de extraccion, EX1 o EX2, que entonces se cargd a la presion de cilindro con disolvente préximo
al punto critico. Se comprimié CO,, propano o DME hasta la presién de funcionamiento mediante una bomba de aire
dirigido (MP3 para CO,, MP2 para propano o DME) y entonces se calento hasta la presién de funcionamiento en HX2.
Entonces se hizo pasar el disolvente hacia abajo a través de uno de los recipientes de extraccién (normalmente EX1)
mediante las vadlvulas VDF1, VOI, VI1, VDF2 antes de hacer pasar a través de los recipientes 1 y 2 de separacion para
depositar el extracto (o recipiente 2 de separacién solamente para propano y DME).

Entonces se reciclo el disolvente de nuevo a la bomba mediante el intercambiador HX4 de calor, el colector WT1
de agua y subenfriador HX1 o HXS. Se tomaron muestras de extracto a intervalos de tiempo regulares de las valvulas
EV1y EV2 como era apropiado. Se llevaron a cabo las extracciones durante 90-120 minutos.

Meétodo y aparato - Extraccion a partir de liquidos Ildcteos

El aparato de 10 litros para el fraccionamiento de componentes lacteos liquidos, especialmente concentrados de
proteina de suero (CPS) usando CO,, dimetiléter (DME) o propano se muestra en la figura 3 y se describe con refe-
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rencia a esta figura. Se describe el aparato para el uso de DME como disolvente y CPS como componente lacteo. Se
suministré el DME al aparato mediante cilindros CYL1 y 2 de suministro de liquido. Entonces se hizo pasar el DME a
través de un colector WT'1 de agua frio y condensador/subenfriador HX1 antes de comprimirse a la presién de funcio-
namiento mediante una bomba MP1 de desplazamiento positivo. Entonces se hizo pasar el disolvente comprimido a
través del intercambiador HX?2 de calor con precalentador y entonces dentro del recipiente EX1 de extraccion median-
te un tubo de bajada vertical, o tubo de bajada y mezcladora estdtica. Simultineamente, se retiré el CPS de un tanque
LT1 de suministro montado sobre una balanza B1, entonces se comprimi6 hasta la presion de funcionamiento median-
te una bomba LP1 de pistén y entonces se hizo pasar a través de un intercambiador de calor (no mostrado). Entonces
se mezcl6 el CPS de alta presion con el disolvente en una junta transversal justo antes del tubo de bajada/mezcladora
estética que se hizo pasar dentro del EX1. También pudo afiadirse codisolvente (agua) en la junta transversal. Esto se
suministrd a partir de otro tanque de almacenamiento (no mostrado) y se comprimid hasta la presién de funcionamien-
to usando la bomba LP2. Se pulveriz6 el CPS parcial o totalmente desgrasado en el fondo del recipiente y se recuperd
a intervalos de tiempo regulares a partir de la base de EX1 mediante la vdlvula EV3.

Se afiadi6 agua a la base de recipiente en algunos experimentos para proporcionar un “depdsito de agua” para
pulverizar el CPS dentro. A medida que se recuperé el CPS a través de la valvula EV3, se redujo la presién de la
disolucién desde la presion de funcionamiento hasta la presién de cilindro. Entonces se recuperd la disolucién de CPS
de la base del recipiente SV3 de recogida auxiliar, mientras que se reciclé el DME que se evapor6 de la disolucién
mediante la vdlvula RV3 y se volvié a comprimir mediante el compresor RC1. Se disolvieron los lipidos y alguna
agua en el DME, y dej6 el recipiente de extraccion mediante una salida préxima a la parte superior del recipiente y
entonces se hizo pasar a través de la vdlvula BV1 para evitar el primer recipiente de separacién. Entonces se hizo pasar
la disolucién rica en DME combinada a través de un regulador BPR1 de contrapresion, en el que la presion se redujo
hasta la presion de cilindro (~5-6 bares), y entonces a través del intercambiador HX3 de calor y dentro del recipiente
SV2 de separaciéon encamisado. Se precipito el extracto (lipidos y agua) dentro de este recipiente. Se recuperd este
extracto a intervalos de tiempo regulares mediante despresurizacion adicional a través de la valvula EVS5 dentro de un
separador SV5 adicional para evitar la congelacion del extracto, y entonces a través de la valvula VV5. Se encontré
que el separador adicional era innecesario para el DME, debido al alto contenido en agua del extracto. La mayor parte
del DME sali6 por la parte superior del SV2 y entonces se hizo pasar a través de un medidor FM1 de flujo mésico
Coriolis, un intercambiador HX4 de calor con enfriador antes de reciclarse de nuevo al MP1 mediante el colector WT1
de agua. Cuando se usé el CO,, también se usé el separador SV1 intermediario para permitir un fraccionamiento de
dos fases de los extractos. De manera similar, cuando se usé el etanol como codisolvente, se usé el separador SV5
para recuperar de manera eficaz el etanol y evaporar el propano o CO, al tubo de ventilacién.

Se modificaron el método y el aparato de componentes lacteos liquidos segiin el componente licteo extraido,
el disolvente usado y el método de la puesta en contacto entre el liquido y el disolvente. Se recuper6 el producto
refinado (componente lacteo desgrasado) mediante despresurizacion hasta presién atmosférica a través de la vélvula
EXV1 cuando se usa CO,. Para el propano y el DME, esto da como resultado el espumado excesivo del producto
refinado a medida que se evaporaba el disolvente y la congelacion de la corriente de proteinas, todo esto provoco la
desnaturalizacién de la proteina, y por tanto se us6 un separador adicional. Se empled una mezcladora estdtica después
de la junta transversal para proporcionar un mejor mezclado entre el DME, la corriente lactea liquida y el codisolvente
agua. Se convirtié el recipiente EX1 a una columna de relleno en contracorriente colocando anillos Pall de acero
inoxidable de 12 mm en la parte superior de una placa de distribucién de liquido/gas dentro del recipiente para formar
un lecho compacto aleatoriamente, y cambiando los puntos de entrada para el disolvente y la corriente lactea liquida
al fondo y a la parte superior del recipiente respectivamente. Se retiré el producto refinado liquido de la base de EX1,
y el disolvente y la fase de extracto de la parte superior de EX1.

Resultados
Ejemplo 1
Extraccion de solidos de CPS ldcteo

Este ejemplo muestra que el rendimiento de los lipidos a partir de s6lidos de CPS lacteo es muy bajo para todos
los disolventes proximos al punto critico, y por tanto la extraccidn es generalmente mds eficaz a partir de disoluciones
liquidas. Se extrajeron polvos de concentrado de proteina de suero con la composicién del 80,26% en masa de pro-
tefna, el 6,83% en masa de lipido y un contenido en sélidos total del 96,43% con los disolventes préximos al punto
critico diéxido de carbono, propano y dimetiléter. Se realizaron experimentos adicionales a escala de laboratorio con
dimetiléter a temperaturas elevadas. El disolvente, la presion, la temperatura, la masa de s6lidos usada, la masa de
disolvente usada y los sélidos del extracto y los rendimientos de lipidos se facilitan en la tabla 1.
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TABLA 1

Rendimientos de lipidos para la extraccion de solidos de CPS con diversos disolventes

Disol- Presién | Tempe- Masa de | Masa de | Masa de | Rendimien- Rendimien-
vente bares ratura sblidos disol- extracto, to, % de | to, % de
K usada, g | vente g sSlidos lipidos
usada,
kg
CO, 300 317,1 3600,0 18,9 2,69 0,07 1,05
Propa- | 32 314,1 3600, 0 11,8 3,97 0,11 1,56
no
DME 32 314,1 3600, 0 10,9 4,58 0,13 1,80
DME 55 323,9 129, 2 0,41 0,34 0,26 3,60
DME 55 333,1 129,1 0,42 0,56 0,43 5,95

Los rendimientos de lipidos son muy bajos y un aumento en la temperatura de extraccion no aument6 el rendi-
miento de extraccion hasta un nivel deseable.

Ejemplo 2
Extraccion de liquidos de CPS ldcteo; 80% de proteina

Este ejemplo muestra que puede usarse un disolvente a base de éter miscible con agua (en este caso dimetiléter)
como disolvente, con y sin agua como codisolvente, para la extraccion de lipidos de las corrientes liquidas de CPS
lacteo. Se extrajo el concentrado de proteina de suero reciente que contenia el 80,26% en masa de proteina, el 6,83%
en masa de lipido y un contenido en sélidos total del 96,43% en una base de polvo; y el 21,45% de sélidos en una
base tal como se recibe con diéxido de carbono supercritico a 300 bares con y sin etanol como codisolvente; propano
préximo al punto critico con y sin etanol como codisolvente; y dimetiléter con y sin agua como codisolvente. El
disolvente, la presion, la temperatura, la masa de sélidos usada, la masa de disolvente usada y los sélidos del extracto
y los rendimientos de lipidos se facilitan en la tabla 2.

TABLA 2

Rendimientos de lipidos para la extraccion de solidos de CPS con diversos disolventes

Disolvente | Codisolvente, % | Masa Masa de | Presién Temperatura | Rendimientos
en masa de disolvente | bares K de lipidos
CPs, usada, kg
kg
DME ninguno 2,086 29,88 40-45 313 93,3
Propano ninguno 1,115 | 4,13 44 312 0
CO, ninguno 2,023 33,51 300 317 1,6
CO, etanol, 6,0 | 2,018 28,65 300 301-313 11,5
Propano etanol, 8,6 {1,992 | 34,78 37 313 12,5
DME agua, 6,6 1,984 26,51 46-50 290 41,3

El rendimiento de lipido usando DME sin agua como codisolvente fue muy alto, pero las proteinas estaban muy
secas y desnaturalizadas; y no pudieron recuperarse facilmente del recipiente de extraccidon a medida que se volvieron
insolubles en agua. El uso de agua como codisolvente a una temperatura de extraccién reducida de 290 K redujo el
rendimiento de lipidos hasta un 41,3%, pero permitié una recuperacién cuantitativa de proteina parcialmente desgra-
sada en disolucién. La corriente de producto refinado rica en proteina recuperada del ensayo con propano formé una
espuma duradera, vigorosa. No se extrajeron lipidos. Cuando se usé etanol como codisolvente con propano, el rendi-
miento de lipidos aumentd desde cero hasta el 12,5%, pero se recuperd algo de etanol en la corriente rica en proteina
de producto refinado, y se form6 una capa de sedimento de proteina desnaturalizada tras el reposo a temperatura am-
biente en esta corriente. El di6xido de carbono supercritico dio un rendimiento de lipidos de solamente el 1,6%. El
uso de etanol como codisolvente aumenté el rendimiento de lipidos hasta el 11,5%, pero de nuevo dio como resultado
una corriente de producto refinado rica en proteina que contiene algo de etanol. Se formé una capa de sedimento de
proteina desnaturalizada tras el reposo a temperatura ambiente.
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Ejemplo 3
Extraccion de concentrado de proteina de suero (CPS) con alto contenido en grasa reconstituido

Este ejemplo muestra el efecto de de la concentracién de sélidos sobre el rendimiento de lipidos a partir de ma-
teriales retenidos con alto contenido en grasa que surgen de la produccién de aislados de proteina de suero mediante
filtracién por membrana. Se reconstituyeron los sélidos de CPS con alto contenido en grasa con la composicién del
61,95% de proteina, el 9,72% de lipido, el 3,04% de humedad, lactosa de equilibrio y ceniza con agua destilada y de-
sionizada hasta concentraciones de sélidos (tal como se recibe) del 7,2, 14 y 21% en masa, equivalentes a contenidos
en proteina y lipido del 4,52 y 0,78; 8,67 y 1,36; 13,01 y 1,36% en masa respectivamente. Se extrajeron los liquidos
de CPS reconstituidos usando el aparato mostrado en la figura 3. Se usé una mezcladora estitica para estimular el
mezclado del material retenido y el dimetiléter. Los rendimientos de lipidos se facilitan como un porcentaje del total
disponible para la extraccion, y se resumen en la tabla 3.

TABLA 3

Rendimientos de lipidos a partir de materiales retenidos de CPS con alto contenido en grasa reconstituidos

Disolvente | Codisolven- Masa Contenido | Masa de | Presién | Temp | Rendimien-
te, 1 en | de en disolvente | bares K to de
masa CPS, sblidos % | usada, kg lipidos

kg

DME ninguno 4,13 7,2 38,14 40 323 | 64,7

DME agua, 5,3 | 4,50 14 49,39 40 321 | 50,2

DME agua, 7,4 3,57 21 36,43 40 324 | 33,7

El rendimiento de lipidos disminuye a medida que la concentracién de sélidos aumenta, y es casi cero cuando se
usan sélidos secos, tal como se muestra en el ejemplo 1.

Ejemplo 4

Extraccion de CPS con alto contenido en grasa reconstituido y preparacion del extracto lipidico y productos de
proteina desgrasada

Se reconstituyeron los sélidos de CPS con alto contenido en grasa con la composicién del 61,95% de proteina,
el 9,72% de lipido, el 3,04% de humedad, lactosa de equilibrio y ceniza con agua destilada, desionizada para dar
la siguiente composicién liquida del 8,80% de proteina de suero, el 1,56% de lipidos, el 13,56% de sélidos totales,
agua destilada de equilibrio. Se extrajeron 56,4 kg del CPS reconstituido con 474,2 kg de dimetiléter a 323 K y una
presion de 42 bares en el aparato de flujo continuo (figura 3) utilizando una mezcladora estdtica. Se afiadieron de
manera continua 29,4 kg de codisolvente de agua al dimetiléter para producir la extraccién de agua del concentrado
de proteina de suero. Se recuperaron 28,3 kg de extracto, que entonces se evapord hasta sequedad en un evaporador a
vacio giratorio para dar 624,8 g de lipido a un rendimiento del 71% del lipido total disponible. El lipido contenia el
29,0% de fosfolipidos. Se recuper6 de manera continua una corriente de producto refinado rica en proteina desgrasada
del procedimiento de extraccidn. Se secé por pulverizacién la corriente de proteinas desgrasadas acuosa recuperada
con aproximadamente el 14% de sdlidos totales para dar un polvo con la siguiente composicion: el 66,5% de proteina;
el 3,1% de lipidos, el 17,8% de lactosa, el 9,0% de ceniza, el 3,9% de humedad.

Ejemplo 5
Extraccion de CPS con alto contenido en grasa reconstituido a partir de fuentes diferentes

Este ejemplo muestra que precalentando el CPS antes de se ponerlo en contacto con dimetiléter mejora la eficacia
de la extraccién de grasa para CPS con alto contenido en grasa producido o bien mediante intercambio i6nico o bien
microfiltraciéon. EI CPS con alto contenido en grasa obtenido mediante secado por pulverizacion de la corriente de
subproducto ultrafiltrada de proteina de suero aislada producida mediante intercambio i6nico (CPS A); y el CPS con
alto contenido en grasa obtenido mediante secado por pulverizacion de la corriente de subproducto ultrafiltrada de
proteina de suero aislada producida microfiltracién (CPS B) se reconstituyeron hasta el 14% de sélidos totales. La
composicion en base seca de CPS A fue del 79,2% de proteina, el 10,9% de grasa, el 1,0% de lactosa y el 3,61%
de ceniza, y en base reconstituida fue del 10,97% de proteina, el 1,5% de grasa, el 0,1% de lactosa y el 0,5% de
ceniza, agua destilada de equilibrio. La composicién en base seca de CPS B fue del 74,6% de proteina, el 11,6%
de grasa, el 4,3% de lactosa y el 3,6% de ceniza; y en base reconstituida fue del 10,21% de proteina, el 1,6% de
grasa, el 0,6% de lactosa, el 0,5% de ceniza, agua destilada de equilibrio. Ambas corrientes CPS con alto contenido
en grasa reconstituidas se procesaron en el aparato mostrado en figura 3 utilizando una mezcladora estética, con dos
modificaciones adicionales: se insert6 un intercambiador de calor entre LP1 y EX1 para precalentar la corriente de CPS
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de ponerla en contacto con dimetiléter; y se inserté un intercambiador de calor entre la base de EX1 y el recipiente SV3
de recogida de producto refinado para calentar la corriente de producto refinado para disipar el dimetiléter disuelto.
Se extrajeron 5917,4 g del CPS A reconstituido con 53,97 kg de dimetiléter a 324 K y una presion de 40 bares. Se
afladieron de manera continua 2600 g de codisolvente de agua al dimetiléter para producir la extraccién de agua del
concentrado de proteina de suero. Se recuperaron 3070,5 g de extracto, que entonces se evapord hasta sequedad en
un evaporador a vacio giratorio para dar 82 g de extracto rico en lipido. El contenido en lipido, equivalente a un
85% rendimiento global de lipidos, contenia aproximadamente el 32% de fosfolipidos. Se recuperaron de manera
continua 5435,6 g de una corriente de producto refinado acuoso rica en proteina soluble desgrasada del procedimiento
de extraccidon, que contenia el 11,89% de proteina y solamente el 0,25% de grasa.

Se extrajeron 6067,5 g del CPS B reconstituido con 39,69 kg de dimetiléter a 326 K y una presion de 40 bares. Se
afiadieron de manera continua 3100 g de codisolvente de agua al dimetiléter para producir la extraccién de agua del
concentrado de proteina de suero. Se recuperaron 2357,5 g de extracto, que entonces se evapord hasta sequedad en
un evaporador a vacio giratorio para dar 86,1 g de extracto rico en lipidos. El contenido en lipidos, equivalente a un
80% de rendimiento global de lipidos, contenia aproximadamente el 29% de fosfolipidos. Se recuperaron de manera
continua 6170 g de una corriente de producto refinado acuoso rica en proteina desgrasada soluble del procedimiento
de extraccion, que contenia el 10,05% de proteina y solamente el 0,3% de grasa. Se produjo el CPS B mediante un
método similar al CPS con alto contenido en grasa usado en los ejemplos 3 y 4: el porcentaje de lipido extraido ha
aumentado desde el 70% (ejemplo 4) hasta el 80%.

Ejemplo 6
Extraccion de suero beta de inicio y de final de temporada

El suero beta es a corriente rica en fosfolipidos derivada de la produccién de grasa de leche anhidra. La composicién
de esta corriente de subproducto es dependiente de la temporada. Las proteinas son predominantemente proteinas
caseina. En este ejemplo se extraen lipidos tanto de suero beta nuevo como descongelado (de congelado). Se suministré
suero beta reciente del final de temporada con una composicién en base seca del 30,91% de proteina, el 21,38% de
lipido, lactosa de equilibrio y ceniza con un contenido en sélidos total del 10,01%, incluyendo proteina al 3,09% y
lipidos al 2,14%. Se suministré suero beta congelado del inicio de temporada con una composicion en base seca del
30,5% de proteina, el 19,5% de lipidos, el 43,9% de lactosa y el 6,1% de ceniza con un contenido en sélidos total
del 9,69%, incluyendo proteina al 3,04%, grasa al 1,95%, lactosa al 4,39% y ceniza al 0,61%. Se extrajeron ambas
corrientes liquidas de suero beta en el aparato mostrado en la figura 3, con las modificaciones resumidas en el ejemplo
5. Se extrajeron 8664,2 g de suero beta reciente del final de temporada con 80,88 kg de dimetiléter a 324 K y una
presion de 40 bares. Se afiadieron de manera continua 3679 g de codisolvente de agua al dimetiléter para producir la
extraccion de agua del suero beta. Se recuperaron 5084,0 g de extracto, que entonces se evaporé hasta sequedad en
un evaporador a vacio giratorio para dar 195,0 g de extracto rico en lipidos. El contenido en lipido fue equivalente
a un 93% de rendimiento global de lipidos. Se recuperaron de manera continua 7588 g de una corriente de producto
refinado acuoso rica en proteina soluble desgrasada del procedimiento de extraccion, que contenia el 2,47% de proteina
y solamente el 0,27% de grasa.

Se descongel6 suero beta del inicio de temporada y entonces se agité a temperatura ambiente durante 2 horas para
obtener la homogeneidad de la muestra. Se extrajeron 7949,6 g de suero beta de inicio de temporada descongelado con
80,45 kg de dimetiléter a 322 K y una presién de 40 bares. Se afiadieron de manera continua 3400 g de codisolvente
de agua al dimetiléter para producir la extraccién de agua del suero beta. Se recuperaron 4333,5 g de extracto, que
entonces se evapord hasta sequedad en un evaporador a vacio giratorio para dar 144,6 g de extracto rico en lipidos.
El contenido en lipido fue equivalente a un 93% de rendimiento global de lipidos. Se recuperaron de manera continua
6598,2 g de una corriente de producto refinado acuoso rica en proteina soluble desgrasada del procedimiento de
extraccién, que contenia el 3,45% de proteina y solamente el 0,50% de grasa.

Ejemplo 7
Extraccion de suero beta con contenido en lactosa reducido

En este ejemplo, se sometid a prueba suero beta que se ultrafiltr6 para dar un material retenido de suero beta con
bajo contenido en lactosa (LLBS); y luego se diafiltré para dar un material retenido de suero beta con contenido muy
bajo en lactosa (VLBS), a aproximadamente una concentracién de sélidos al 20%. Se produjeron el VLBS y LLBS
a partir del suero beta del inicio de temporada usado en el ejemplo 6. La composicién de LLBS, en base seca, era el
47,3% de proteina, el 31,7% de grasa, el 16,1% de lactosa y el 4,9% de ceniza. Se suministr6 LLBS congelado con
el 23,5% de s6lidos disueltos, incluyendo el 11,1% de proteina, el 7,45% de lipidos, el 3,8% de lactosa y el 1,15% de
ceniza. La composicién de VLBS, en base seca, era el 50,9% de proteina, el 34,2% de lipidos, el 9,9% de lactosa y el
5,0% de ceniza. Se suministré VLBS congelado con el 20,18% de sélidos disueltos, incluyendo el 10,3% de proteina,
el 6,90% de lipidos, el 2,0% de lactosa y el 1,0% de ceniza. Se extrajeron ambas corrientes liquidas de suero beta
en el aparato mostrado en la figura 3, con las modificaciones resumidas en el ejemplo 5. Se descongelaron tanto el
LLBS como el VLBS y entonces se agitaron a temperatura ambiente durante 2 horas para obtener la homogeneidad
de la muestra. Se extrajeron 7949,8 g de LLBS con 85,02 kg de dimetiléter a 317 K y una presién de 40 bares. Se
afiadieron de manera continua 4700 g de codisolvente de agua al dimetiléter para producir la extraccién de agua del
suero beta. Se recuperaron 5146,2 g de extracto, que entonces se evapord hasta sequedad en un evaporador a vacio
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giratorio para dar 478,1 g de extracto rico en lipidos. El contenido en lipido fue equivalente a un 74% de rendimiento
global de lipidos. El contenido en fosfolipido fue el 31% de lipidos totales. Se recuperaron de manera continua 6809,9
g de una corriente de producto refinado acuoso rica en proteina soluble desgrasada del procedimiento de extraccion,
que contenia el 10,8% de proteina y solamente el 2,0% de grasa.

Se extrajeron 8834,0 g de VLBS con 95,04 kg de dimetiléter a 323 K y una presién de 40 bares. Se afiadieron
de manera continua 3800 g de codisolvente de agua al dimetiléter para producir la extraccién de agua del suero beta.
Se recuperaron 5622,6 g de extracto, que entonces se evaporo hasta sequedad en un evaporador a vacio giratorio para
dar 495,1 g de extracto rico en lipidos. El contenido en lipidos fue equivalente a un 74% de rendimiento global de
lipidos. El contenido en fosfolipido fue el 40% de lipidos totales. Se recuperaron de manera continua 5094,3 g de
una corriente de producto refinado acuoso rica en proteina soluble desgrasada del procedimiento de extraccién, que
contenia el 11,93% de proteina y solamente el 2,1% de grasa.

Ejemplo 8
Extraccion de suero beta con contenido en lactosa reducido diluido hasta el 10% de solidos disueltos

En este ejemplo, se diluyeron el material retenido de suero beta con bajo contenido en lactosa (LLBS); y el material
retenido de suero beta con contenido muy bajo en lactosa (VLBS) del ejemplo 7 hasta aproximadamente concentracio-
nes de sdlidos al afiadiendo agua desionizada destilada en las proporciones correctas a los materiales retenidos agitados
y descongelados respectivos. Los materiales retenidos de suero diluido se renombraron LLBSD y VLBSD. Las com-
posiciones de base seca de LLBSD y VLBSD permanecen sin cambios respecto al ejemplo 7. Se produjo LLBSD con
el 11,1% de sdlidos disueltos, incluyendo el 5,53% de proteina, el 3,50% de lipidos, el 1,5% de lactosa y el 0,5% de
ceniza. Se produjo VLBSD con el 9,26% de sélidos disueltos, incluyendo el 4,7% de proteina, el 3,20% de lipidos, el
0,9% de lactosa y el 0,5% de ceniza. Se extrajeron ambas corrientes liquidas de suero beta en el aparato mostrado en la
figura 3, con las modificaciones resumidas en el ejemplo 5. Se almacenaron tanto LLBSD como VLBSD en una nevera
durante la noche tras producirse a partir del LLBS y VLBS respectivamente. Se extrajeron 7651,4 g de LLBSD con
78,67 kg de dimetiléter a 328 K y una presion de 40 bares. Se afiadieron de manera continua 4250 g de codisolvente
de agua al dimetiléter para producir la extraccién de agua del suero beta. Se recuperaron 5172,5 g de extracto, que
entonces se evapord hasta sequedad en un evaporador a vacio giratorio para dar 290,7 g de extracto rico en lipidos.
El contenido en lipidos fue equivalente a un 87% de rendimiento global de lipidos. El contenido en fosfolipido fue el
49,2% de lipidos totales. Se recuperaron de manera continua 6103,8 g de una corriente de producto refinado acuoso
rica en proteina soluble desgrasada del procedimiento de extraccién, que contenia el 6,52% de proteina y solamente
el 0,5% de lipido, con un contenido en fosfolipidos del 52,4% de lipidos totales. Hubo un aumento significativo en el
rendimiento de lipidos y una reduccién en lipidos residuales en el producto refinado en comparacién con LLBS en el
ejemplo 7.

Se extrajeron 6885,9 g de VLBSD con 75,49 kg de dimetiléter a 318 K y una presion de 40 bares. Se afadieron
de manera continua 4150 g de codisolvente de agua al dimetiléter para producir la extraccién de agua del suero beta.
Se recuperaron 5834,5 g de extracto, que entonces se evapor6 hasta sequedad en un evaporador a vacio giratorio para
dar 226,0 g de extracto rico en lipidos. El contenido en lipidos fue equivalente a un 86% de rendimiento global de
lipidos. El contenido en fosfolipidos fue el 46,5% de lipidos totales. Se recuperaron de manera continua 5362,6 g
de una corriente de producto refinado acuoso rica en proteina soluble desgrasada del procedimiento de extraccion,
que contenia el 6,52% de proteina y solamente el 0,5% de lipido, con un contenido en fosfolipidos del 47,9% de
lipidos totales. Hubo un aumento significativo en el rendimiento de lipidos y una reduccién en lipidos residuales en el
producto refinado en comparacién con VLBS en el ejemplo 7.
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REIVINDICACIONES
1. Método para tratar un producto ldcteo o una corriente lactea de proceso que comprende al menos las etapas de:

a) poner en contacto dicho producto lacteo o corriente lactea de proceso con un disolvente a base de éter que es
gaseoso a temperatura ambiente y que es parcialmente miscible con agua, estando dicho disolvente a base
de éter a una temperatura y presion préximas al punto critico, para producir una fase de fluido préximo al
punto critico que contiene lipidos;

b) separar la fase de fluido préximo al punto critico del producto lacteo o la corriente lactea de proceso para
producir un producto licteo o una corriente lactea de proceso sustancialmente desgrasado; en la que el
producto lacteo o la corriente lactea de proceso tiene un contenido en humedad superior al 75%; y

¢) reducir la presion de la fase de fluido préximo al punto critico para recuperar los lipidos.

2. Método segtin la reivindicacion 1, en el que el disolvente estd a una temperatura de entre 10 grados Celsius y 70
grados Celsius.

3. Método segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el disolvente estd a una temperatura
de entre 40 grados Celsius y 60 grados Celsius.

4. Método segtin una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el producto lacteo o la corriente 1actea
de proceso se selecciona de corrientes a base de suero, subproductos de grasa de leche, leche y nata.

5. Método segtn la reivindicacion 4, en el que el producto lacteo o la corriente lactea de proceso se selecciona
de los siguientes: suero, materiales retenidos concentrados de proteina de suero, subproductos aislados de proteina de
suero, subproductos de mantequilla, subproductos de grasa de leche anhidra y efluentes lacteos que contienen lipidos.

6. Método segtin una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el producto l4cteo o la corriente lictea
de proceso es un liquido.

7. Método seguin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, en el que el producto lacteo o la corriente lactea de
proceso se ha descongelado a partir de un estado congelado.

8. Método segtin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, en el que el producto lacteo o la corriente lactea de
proceso se ha reconstituido a partir de polvo.

9. Método segiin una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el contenido en humedad del producto
lacteo o la corriente de proceso es superior al 75% e inferior al 99%.

10. Método segtin una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el contenido en humedad del producto
lacteo o la corriente de proceso estd entre el 80% y el 90%.

11. Método segtin una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el contenido en humedad del producto
lacteo o la corriente de proceso esta entre el 85% y el 90%.

12. Método segtin una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el disolvente es dimetiléter.
13. Método segtin la reivindicacién 12, en el que el disolvente se mezcla con agua a o por debajo de la solubilidad
del agua en dimetiléter antes de poner en contacto la mezcla de disolvente y el agua con el producto licteo o la

corriente lactea de proceso.

14. Método segiin una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el disolvente estd a una presion de al
menos la presién de vapor a la temperatura de extraccion.

15. Método segiin una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el producto lacteo o la corriente
lactea se pone en contacto con el disolvente de una forma continua.
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