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TI'tuIO: PROCESO PARA PREPARAR FIBRAS DE CITRICO A PARTIR DE UN FRUTO CITRICO

@Resumen:

Proceso para preparar fibras de citrico a partir de un
fruto citrico.

La invencion se dirige a un proceso para preparar
fibras de citrico a partir de un fruto citrico que
comprende un flavedo, albedo y vesiculas de zumo,
gue comprende las siguientes etapas:

(a) someter el fruto citrico o una parte del fruto citrico
a un tratamiento de homogeneizacion para obtener
una fraccion homogeneizada,

(b) poner en contacto la fraccibn homogeneizada con
un disolvente organico para obtener una fraccion de
citrico lavada con disolvente organico, y

(c) separar el disolvente organico y el agua de la
fraccion de citrico lavada con disolvente organico para
obtener la fibra de citrico,

en donde el fruto citrico es de la especie Citrus
aurantium.
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DESCRIPCION

PROCESO PARA PREPARAR FIBRAS DE CITRICO A PARTIR DE UN
FRUTO CIiTRICO

La invencidn se dirige a un proceso para preparar fibras de citrico a partir
de un fruto citrico que comprende una etapa de homogeneizacion, una etapa de
lavado con un disolvente organico y una etapa de desecacion.

Dicho proceso se describe en el documento WO12016190. Se describe
un proceso en donde se preparan fibras de citrico a partir de pulpa de citrico. El
citrico es el material pectinaceo y celuldsico contenido en la parte interna de un
fruto citrico que contiene zumo. Es un coproducto de la industria del zumo de
naranja que procede de la extraccion mecanica del zumo. Se ilustra un proceso
que incluye un homogeneizador a presién con una presién de alimentacién de
70.000 kPa (700 bar). La fraccibn homogeneizada se pone en contacto con
etanol, y con etanol y agua. Posteriormente, se obtiene una torta seca en una
prensa de tornillo, que se muele y se deseca en un desecador de vacio para
recuperar una fibra de pulpa de naranja.

El documento W0O2018/119058 describe un proceso para preparar fibra
de citrico a partir de cascara de citrico de desecho, donde la cascara de citrico
se sometid a un proceso de despectinizacion. EI documento W02012/016190
describe un proceso para preparar fibra de citrico a partir de pulpa de citrico. El
documento W0O2013/109721 describe un proceso para preparar fibra de citrico
a partir de cascara de citrico.

El documento US4526794 describe un proceso para preparar una fibra de
citrico, conocida como espesante de albedo, que tiene una capacidad de

retenciéon de agua de 10 a 20 gramos de agua por gramo de espesante de
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albedo. En este proceso, se rasura el albedo de una cascara de citrico y se
separa del flavedo. El albedo se somete posteriormente a un proceso que
consiste en un lavado con isopropanol.

El documento W0O2017/023722 describe una fibra de citrico que tiene una
alta Capacidad de Retencion de Agua (CRA). Una alta capacidad de retencion
de agua es ventajosa cuando las fibras se utilizan como aditivos texturizantes,
por ejemplo, en productos alimentarios. Una alta CRA se refiere a un éarea
especifica libre alta para unirse con el agua tras la rehidratacion y la dispersion.
Esto, a su vez, proporciona a las fibras capacidades de espesamiento
mejoradas, buena estabilidad y la capacidad de crear texturas alimentarias
Optimas.

Por tanto, existe un deseo continuo de proporcionar una fibra de citrico
que tenga una alta capacidad de retencién de agua.

Los solicitantes comprobaron que se obtienen fibras de citrico con una
gran capacidad de retencion de agua cuando se utiliza el fruto de la especie
Citrus aurantium como materia prima para preparar fibras de citrico.

Ademas, la invencion también se dirige al siguiente proceso. Proceso para
preparar fibras de citrico a partir de un fruto citrico que comprende un flavedo,
albedo y vesiculas de zumo, que comprende las siguientes etapas:

(a) someter el fruto citrico o una parte del fruto citrico a un tratamiento de
homogeneizacion para obtener una fraccidn homogeneizada,

(b) poner en contacto la fraccibn homogeneizada con un disolvente
organico para obtener una fraccion de citrico lavada con disolvente organico, y

(c) separar el disolvente organico y el agua de la fraccidén de citrico lavada

con disolvente organico para obtener la fibra de citrico,
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en donde el fruto citrico es el fruto de la especie Citrus aurantium.

Los solicitantes descubrieron que las fibras de citrico preparadas a partir
del fruto de la especie Citrus aurantium tienen la propiedad de una alta capacidad
de retencidén de agua vy, a veces, incluso superior a la de las fibras de citrico
preparadas en las mismas condiciones a partir de los frutos citricos de naranja
tipicos. La aplicacion de los frutos de la especie Citrus aurantium como materia
prima para la preparacién de fibras de citrico también es ventajosa, porque
proporciona un uso para los mas de 5 millones de kilos de frutos de la especie
Citrus aurantium obtenidos anualmente solo en Sevilla, Espafa. Hasta ahora, no
se conocia un uso de gran volumen para estos frutos. La presente invencion
proporciona dicho uso.

La expresion "fibra de citrico", como se utiliza en el presente documento,
se refiere a un producto pectoceluldsico fibroso como se describe, por ejemplo,
en las publicaciones mencionadas anteriormente.

El fruto de la especie Citrus aurantium también se conoce como naranja
de Sevilla, naranja agria, naranja amarga, Zhi shi y naranja para mermelada. Los
Citrus aurantium son nativos del este de Africa y partes tropicales de Asia, y
ahora también se pueden encontrar en las regiones mediterraneas y partes de
los Estados Unidos. No se conocen aplicaciones de gran volumen para estos
frutos. En pequefios volumenes, el fruto de la especie Citrus aurantium se utiliza
en una variedad de aplicaciones que incluyen alimentos, cosméticos, aceites
esenciales para perfumes y productos de aromaterapia. Se ha utilizado en la
medicina tradicional china para el tratamiento de las nauseas, la indigestién y el
estrefiimiento. El extracto de cascara de naranja amarga se ha utilizado en

suplementos dietéticos como ayuda para la pérdida de grasa y como supresor
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del apetito. Aunque las fibras de citrico se han preparado desde hace muchos
afos, no se sabia como preparar fibras de citrico a partir del fruto de la especie
Citrus aurantium, por no hablar de que se pudiera obtener un producto con una
alta capacidad de retencién de agua.

Los frutos del Citrus aurantium pueden utilizarse tal cual. Los frutos se
pueden encontrar en las zonas publicas donde crece el Citrus aurantium. En las
zonas donde muchos de estos arboles estan presentes, los frutos provocan un
problema ambiental. Esto se debe a que los frutos no son comestibles y, por lo
tanto, no existe el deseo de recolectarlos. En la actualidad, los frutos caidos se
recolectan y se eliminan, normalmente en vertederos o por combustion. El
presente nuevo uso de estos frutos resuelve un problema ambiental.

Los frutos pueden someterse a procesos de extraccién para aislar los
compuestos cosméticos y farmacéuticos como se ha descrito anteriormente
antes de utilizarse como materia para preparar la fibra de citrico. La cascara de
citrico que se obtiene en dichos procesos puede someterse a un proceso como,
por ejemplo, el descrito en los documentos WO12016190 W0O2018/119058 y
W02017/023722 mencionados anteriormente para preparar la fibra de citrico.

Preferentemente, la fibra de citrico se prepara a partir de la cascara del
fruto del Citrus aurantium. Mas preferentemente, se utiliza parte del fruto citrico
que comprende al menos parte o la totalidad del albedo. Este puede ser el fruto
del que solo se extraiga o se extraiga parcialmente el zumo. Se puede retirar
parte de la totalidad del flavedo como se describe en el documento US4526794
para obtener la parte del fruto citrico que comprende al menos una parte o la
totalidad del albedo. Las cascaras del fruto se pueden obtener opcionalmente

presionando los frutos en una prensa de tornillo, en donde una emulsion, también
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conocida como licor de prensa, se separa de la cascara. La cascara, también
conocida como torta de prensa, comprendera el albedo y tendra un contenido de
zumo reducido en comparacion con el fruto inicial. También se puede lograr una
reduccion del zumo cortando el fruto por la mitad y exprimiendo parte de las
vesiculas de zumo de las mitades del citrico. Esto se puede realizar mediante
aparatos como los descritos en los documentos US2020093169,
US2021186080, US2020288763 y US2020323252.

La fibra de citrico también se puede preparar a partir de las vesiculas de
zumo presentes en el zumo extraido del fruto como se ha descrito anteriormente.
Las vesiculas de zumo pueden retirarse del zumo por filtracion o con el uso de
fuerzas centrifugas, como en una centrifuga, del zumo antes de someterse a la
homogeneizacion de la etapa (a).

Del zumo separado de los frutos, se pueden aislar los azucares y/o el
acido citrico mediante procesos bien conocidos.

El tratamiento de homogeneizacion de la etapa (a) puede efectuarse
mediante una serie de métodos posibles que incluyen, aunque no de forma
limitativa, el tratamiento de alta cizalla, la homogeneizacién a presion, la
molienda coloidal, la mezcla intensiva, la extrusion, el tratamiento con
ultrasonidos, y combinaciones de los mismos. Preferentemente, el tratamiento
de homogeneizacién es un tratamiento de homogeneizacion a presion. Los
homogeneizadores a presion normalmente comprenden una bomba de piston o
émbolo alternativo junto con un conjunto de valvula de homogeneizacion fijado
al extremo de descarga del homogeneizador. Los homogeneizadores de alta
presién adecuados incluyen los homogeneizadores de alta presion fabricados

por GEA Niro Soavi, de Parma (ltalia), tales como la Serie NS, o los
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homogeneizadores de la serie Gaulin y Rannie fabricados por APV Corporation
de Everett, Massachusetts (EE. UU.). Para otras condiciones de proceso, se
hace referencia al documento WO12016190 mencionado anteriormente.

Preferentemente, la cascara obtenida en forma de torta de prensa o de
mitades de citricos exprimidos se reduce adecuadamente de tamafno hasta un
tamano inferior a 2 mm, preferentemente inferior a 1 mm y mas preferentemente
inferior a 0,5 mm antes de realizar el tratamiento de homogeneizacién a presion
anterior de la etapa (a). Dicha reduccion de tamafio se puede realizar mediante
un molino coloidal, una trituradora mecanica o un molino de martillo.

En la etapa (b), la fraccibn homogeneizada obtenida en la etapa (a) se
pone en contacto con un disolvente organico para obtener una fraccion de citrico
lavada con disolvente organico, en la etapa (b), se extraen el agua, los sabores,
los olores, los colores y similares de la fraccibn homogeneizada. El disolvente
deberia ser preferentemente polar y miscible en agua para facilitar mejor la
eliminacién de los componentes deseados. Algunos ejemplos de disolventes
adecuados son los alcoholes inferiores tales como el metanol, etanol, propanol,
isopropanol butanol o acetona. Los disolventes preferidos son el etanol, el
isopropanol y las combinaciones de los mismos. El disolvente se puede
proporcionar en solucion acuosa.

Preferentemente, la fraccidn homogeneizada se pone en contacto con el
disolvente organico en una proporcién en peso de los sélidos con respecto al
disolvente de al menos aproximadamente 0,25:1, preferentemente de al menos
aproximadamente 0,5:1 y, con frecuencia, de al menos aproximadamente 0,75:1,
de aproximadamente 1:1 a aproximadamente 5:1 o de aproximadamente 1,5:1 a

aproximadamente 3:1, basandose en el peso humedo de los sélidos. En una
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realizacion, la proporcion de los solidos con respecto al disolvente es de
aproximadamente 2:1.

La etapa (b) se puede realizar en una sola fase, pero preferentemente se
realiza mediante extraccidn en varias fases, por ejemplo, un proceso de
extraccion de dos, tres o cuatro fases, y preferentemente mediante extraccion a
contracorriente.

En la etapa (c), se separan el disolvente organico y el agua de la fraccién
de citrico lavada con disolvente organico, obteniéndose la fibra de citrico. Esto
puede ser por medio de filtracion, fuerzas centrifugas y/o mediante desecacion.
Preferentemente, el agua y el disolvente organico se separan de la fibra de citrico
mediante la evaporacién del agua y del disolvente organico utilizando procesos
de desecacidon muy conocidos como, por ejemplo, los descritos en los
documentos W0O12016190, WO2018/119058 y W0O2017/023722 mencionados
anteriormente.

La invencion se ilustrara mediante los siguientes ejemplos.

Ejemplo 1

Se mezclaron 853 gramos de cascara de la especie Citrus aurantium con
1336 gramos de agua corriente. Se molié esta mezcla en humedo, primero con
batidora de inmersion y, posteriormente, con IKA Ultra-turrax, hasta un tamano
de particula < 0,5 mm. La mezcla de cascara y agua molida se homogeneizé
mediante un homogeneizador de la industria lactea GEA Niro Soavi TwinPanda
600, que tiene 2 émbolos y una valvula de homogeneizacién bifasica. En una
primera fase, la caida de presion fue de 36.000 kPa (360 bar) y, en una segunda
fase, la caida de presion fue de 4000 kPa (40 bar). Se pusieron en contacto

1120 gramos de la fraccidon homogeneizada con 2010 gramos (del 50 al 99 por
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ciento de isopropanol) en 3 fases. A escalas superiores, es decir, a escala
industrial, se utiliza menos disolvente organico por masa de cascara molida. Las
fibras de citrico se desecaron posteriormente, obteniéndose un producto de fibra
de citrico con un 90 % de materia seca.

La capacidad de retencidén de agua de estas fibras de citrico se midi6é de
acuerdo con el siguiente procedimiento. Se pesé un tubo vacio de 50 ml con tapa
incluida. Se afadi6é al tubo aproximadamente 1,0 gramo de la fibra de citrico
desecada obtenida y se anoto el peso exacto. Se afnadié agua corriente hasta un
volumen total de aproximadamente 50 ml. Se mezclaron la cascara y el agua
mediante agitacion. Al cabo de 10 minutos, se centrifugaron las muestras en una
centrifuga durante 10 minutos a 3000 rpm. Se decantd el sobrenadante y se
peso el tubo con el sedimento. Este peso se corrigio para el peso del tubo y el
peso de la cascara, suponiendo que el resto era agua ligada. La capacidad de
retencion de agua se definié como la cantidad de agua ligada (en gramos) por
gramo de fibra. La capacidad de retencion de agua de las fibras de citrico de
este ejemplo 1 resulto ser de 32 g/g.

Experimento comparativo A

Se repite el ejemplo 1 excepto que, en lugar de la cascara de la especie
Citrus aurantium, se utilizé la cascara del Citrus sinensis. Estos son los frutos
tipicos utilizados para preparar zumo de naranja comestible. La capacidad de

retencion de agua de las fibras de citrico obtenidas fue de 18 g/g.
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REIVINDICACIONES

1. Proceso para preparar fibras de citrico a partir de un fruto citrico que
comprende un flavedo, albedo y vesiculas de zumo, que comprende las
siguientes etapas:

(a) someter el fruto citrico o una parte del fruto citrico a un tratamiento de
homogeneizacion para obtener una fraccidon homogeneizada,

(b) poner en contacto la fraccion homogeneizada con un disolvente
organico para obtener una fraccion de citrico lavada con disolvente organico, y

(c) separar el disolvente organico y el agua de la fraccién de citrico lavada
con disolvente organico para obtener la fibra de citrico,

en donde el fruto citrico es de la especie Citrus aurantium.
2. Proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde se separa parte o
la totalidad del zumo del fruto, obteniéndose parte del fruto citrico antes de

someter la parte obtenida del fruto citrico a la etapa (a).

3. Proceso de acuerdo con la reivindicacion 2, en donde se aislan los

azucares y/o el acido citrico del zumo.
4. Proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1-3, en
donde, en la etapa (a), parte del fruto citrico comprende al menos parte o la

totalidad del albedo.

5. Proceso de acuerdo con la reivindicacién 4, en donde la parte del fruto

10
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citrico es una cascara de citrico obtenida en un proceso de extraccion para aislar

compuestos cosméticos y/o farmacéuticos de los frutos.

6. Proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1-4, en
donde la parte del fruto citrico se obtiene en una prensa de tornillo en forma de

torta de prensa.

7. Proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 2-4, en
donde la parte del fruto citrico son mitades de citrico de cuyas mitades se

exprime la totalidad o parte del zumo.

8. Proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1-7, en
donde el tratamiento de homogeneizacion es un tratamiento de

homogeneizacion a presion.
9. Proceso de acuerdo con la reivindicacion 8, en donde el tratamiento de
homogeneizacion a presion se realiza sobre particulas que tienen un tamaro

inferior a 0,5 mm.

10.  Proceso de acuerdo con la reivindicacion 9, en donde las particulas que

tienen un tamano inferior a 0,5 mm se obtienen mediante molienda coloidal.

11.  Proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1-10, en

donde el disolvente organico es isopropanol.

11
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12. Uso del fruto de la especie Citrus aurantium como materia prima para

preparar fibras de citrico.

12
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