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ES 2 330 929 T3

DESCRIPCIÓN

Procedimiento para la preparación de suspensiones de carotenoides finamente dispersados para uso en alimenta-
ción.

Antecedentes de la invención

Campo de la invención

La invención se refiere, en general, a aditivos de productos alimentarios, de bebidas y de productos para el cuidado
personal y, más específicamente, a suspensiones de carotenoides finamente dispersados que se usan para suplementar
productos alimentarios, bebidas y productos para el cuidado personal con carotenoides, que se usan para colorear
alimentos y bebidas, y a un procedimiento para su preparación.

Antecedentes de la técnica anterior

Los carotenoides son pigmentos naturales de amarillo a rojo del grupo de los terpenoides que pueden encontrarse
en plantas, algas y bacterias. Los carotenoides incluyen hidrocarburos (carotenos) y sus derivados alcohólicos oxi-
genados (xantofilas). Incluyen el actinioeritrol, astaxantina, bixina, cantaxantina, capsantina, capsorubina, β-8’-apo-
carotenal (apo-carotenal), β-12’-apo-carotenal, α-caroteno, β-caroteno, “caroteno” (una mezcla de α- y β-carotenos),
γ-caroteno, β-criptoxantina, luteína, licopeno, violeritrina, zeaxantina y ésteres de miembros que contienen hidroxilo
o carboxilo de los mismos. Muchos de los carotenoides existen en la naturaleza como formas isoméricas cis y trans,
mientras que los compuestos sintéticos a menudo son mezclas racémicas. Los carotenos comúnmente se extraen a
partir de materiales vegetales. Por ejemplo, la luteína extraída a partir de pétalos de tagetes se usa ampliamente como
ingrediente para pienso de aves de corral en el que añade color a la piel y grasa de las aves y a los huevos producidos
por las aves. Muchos de los carotenos también se fabrican sintéticamente; gran parte de los β-carotenos disponibles en
el mercado se ha obtenido por medio de síntesis.

Los carotenoides se usan en la industria farmacéutica y como ingredientes en suplementos nutricionales, la mayoría
de las veces hasta este momento debido a su actividad de pro-vitamina A. Se han estudiado exhaustivamente como
antioxidantes para la protección frente a cánceres y otras enfermedades humanas y de animales. Entre los carotenoides
de la dieta, el centro ha sido el β-caroteno. Más recientemente, la investigación ha empezado a destacar el amplio papel
que juegan otros carotenoides en la salud humana y animal. En particular, se ha demostrado que las xantofilas poseen
fuertes capacidades antioxidantes y pueden ser útiles en la reducción del riesgo de enfermedades. Por ejemplo, se
ha identificado que el consumo de luteína y zeaxantina conduce a una reducción del 57% en la degeneración macular
relacionada con la edad (Seddon et al., 1994. J. Amer. Med. Assoc. 272(18): 1413-1420). El licopeno se ha identificado
como un nutriente que es activo para reducir el riesgo de cáncer de próstata.

Los carotenoides también han tenido un amplio interés como fuente de color añadido para productos alimentarios
y bebidas y se han realizado muchos esfuerzos para intentar usarlos como colorantes “naturales” para productos
alimentarios y bebidas. Sin embargo, su insolubilidad en agua, su baja solubilidad en grasas y aceites, sus altos puntos
de fusión y su sensibilidad a la oxidación han limitado su uso, particularmente en productos basados en agua tales
como bebidas y zumos y en productos a los que se debe añadir agua.

Los procedimientos actuales para incorporar carotenoides en bebidas o productos alimentarios basados en agua im-
plican el uso de disolventes orgánicos, aceites con emulsionantes, alto calentamiento o mezcla de alto cizallamiento.
Muchos de los procedimientos actuales, particularmente en bebidas, producen un depósito de los carotenoides alrede-
dor del perímetro del recipiente en la región de la superficie del alimento o bebida tratada, conocido como “formación
de anillo” (“ringing”). La claridad óptica es una característica crítica de muchas composiciones de bebidas. Diversas
bebidas de frutas, zumos de frutas y bebidas acuosas enriquecidas han incluido términos tales como “cristalino” y
“puro” para distinguir su imagen y comerciabilidad. Tradicionalmente, esta claridad ha sido difícil de conseguir cuan-
do se añaden carotenoides a estas composiciones acuosas. El uso de emulsionantes y aceite para la incorporación de
carotenoides comúnmente producirá turbidez en la composición acuosa final.

En la Patente de Estados Unidos Nº 3.998.753 se fabrica un producto de carotenoides dispersables formando una
solución de carotenoides y un disolvente orgánico volátil y emulsionando la solución con una solución acuosa que
contiene lauril sulfato sódico usando mezcla de alta velocidad con alto cizallamiento. El disolvente volátil se retira
calentando la emulsión mientras se mantiene la mezcla de alta velocidad con alto cizallamiento.

En la Patente de Estados Unidos Nº 5.532.009 se prepara una composición de β-caroteno en polvo, soluble en agua,
formando inicialmente una solución acuosa de ciclodextrina. La solución se calienta a una temperatura comprendida
entre 45 y 95ºC. Por separado, se disuelve β-caroteno en un disolvente orgánico para formar una solución supersaturada
de β-caroteno. La solución de β-caroteno se añade a la solución de ciclodextrina caliente con agitación rápida. Después
del secado, los polvos se añaden a grasas no digeribles, incluyendo poliésteres de ácidos grasos de poliol y ésteres de
poliglicerol.

En la Patente de Estados Unidos Nº 5.607.707 se dispersa un antioxidante en un emulsionante mientras se calienta
a 40ºC. Después se añade el carotenoide y la temperatura se eleva a un valor comprendido entre 80 y 200ºC mientras
se agita. Después la mezcla se añade a agua (al menos a 95ºC) mientras se agita.
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En la Patente de Estados Unidos Nº 5.895.659 se preparan suspensiones de carotenoide disolviendo el carotenoide
en un disolvente orgánico volátil miscible con agua a una temperatura comprendida preferiblemente entre 150 y 200ºC
en menos de 10 segundos, e inmediatamente después mezclando la solución con un medio acuoso a una temperatura
de 0 a 90ºC. En el disolvente orgánico o en el medio acuoso, o en ambos, está presente un emulsionante.

Se describen otros procedimientos para incorporar carotenoides en sistemas basados en agua que implican el uso
de disolventes orgánicos, aceites con emulsionantes, mezcla con alto calentamiento o alto cizallamiento, por ejemplo,
en los documentos RU 2.148.941 y en las Patentes de Estados Unidos Nº 5.925.684, 3.886.294, 5.437.880, 5.891.907,
6.007.856, 6.132.790 y 6.287.615.

Descripción resumida de la invención

La presente invención implica un procedimiento de acuerdo con la reivindicación 1 para la dispersión de carote-
noides en sistemas basados en agua, tales como productos alimentarios, bebidas y productos para el cuidado personal.
Un producto que contiene carotenoide para añadirse a estos sistemas basados en agua se prepara añadiendo un emul-
sionante a agua. Puede añadirse una pequeña cantidad de un alcohol de calidad alimentaria para reducir la viscosidad.
Puede añadirse un antioxidante para ayudar a prevenir la oxidación del carotenoide. Puede añadirse un agente anti-
espumante para reducir la espumación del agua y el emulsionante durante el procesamiento del producto y durante
el procesamiento de un producto alimentario o bebida que incorpora el producto. Después se añade el carotenoide
mientras se mezcla. Para formar el producto no se requieren temperaturas elevadas, mezcla de alto cizallamiento o
disolventes orgánicos.

En una realización preferida de la invención, los emulsionantes se seleccionan entre emulsionantes catiónicos,
aniónicos y no iónicos que tienen un equilibrio hidrófilo/lipófilo (HLB) comprendido entre 12 y 18, y preferiblemen-
te entre 15 y 18. Los ejemplos de emulsionantes adecuados incluyen ésteres de ácidos grasos de sacarosa (SFAE)
y ésteres de poliglicol (PGE). Los emulsionantes SFAE y PGE se prefieren también porque tienen muy poco sabor.
Los emulsionantes pueden usarse individualmente o en combinación; en particular, ventajosamente pueden usarse
emulsionantes que tienen diversos valores de HLB en combinaciones entre sí. La cantidad de emulsionante en la com-
posición se selecciona como una cantidad que variará dependiendo de la forma de carotenoide que se use, su método
de preparación y cuánto se incluya. Por ejemplo, una dispersión de luteína en aceite requerirá una mayor concentración
de emulsionante o mezcla de emulsionantes para dispersar el aceite y el carotenoide que la cantidad correspondiente
de luteína cristalina. La mezcla de agua y emulsionante, en ciertas circunstancias, puede volverse demasiado viscosa
como para que pueda procesarse de manera eficaz. En estas circunstancias puede añadirse un alcohol de calidad ali-
mentaria, tal como etanol, para reducir la viscosidad. Se prefiere no usar más de un 4 por ciento en peso de alcohol.
En el procesamiento comercial del producto de la presente invención se prefiere en gran medida no incluir el alco-
hol en la mezcla ya que añade una sustancia inflamable a una mezcla de otra manera no inflamable y, por lo tanto,
crea problemas de seguridad que aumentan sustancialmente el coste asociado con la realización del procedimiento.
A la mezcla se le puede añadir cualquier agente antiespumante disponible en el mercado adecuado. Los ejemplos
de agentes antiespumantes adecuados incluyen Silicona AF-100 FG (Thompson-Flayward Chemical Co.), emulsión
antiespumante de silicona “trans” (Trans-Chemco, Inc.) y antiespumante en polvo 1920 (Dow Corning Chemical).
La cantidad del agente antiespumante añadido se mantiene en el nivel mínimo necesario para impedir una forma-
ción excesiva de espuma durante el procesamiento del producto y, si lo desea el consumidor del producto, prevenir
una formación excesiva de espuma durante el procesamiento del alimento o bebida en el que se incorpora el produc-
to. Deben usarse cantidades del agente antiespumante comprendidas entre 1 ppm y hasta 10 ppm en el producto final.

Puede desearse incorporar un antioxidante en la mezcla para ayudar a la prevención de la oxidación del carotenoide
con el fin de conservar su color y actividad. Los antioxidantes conocidos para el uso en la estabilización de carotenoides
incluyen tocoferoles, extractos de romero, palmitato de ascorbilo, ácido cítrico, ácido ascórbico, BHA y BHT.

Los carotenoides adecuados para uso en el producto incluyen actinioeritrol, astaxantina, bixina, cantaxantina, cap-
santina, β-8’-apo-carotenal (apo-carotenal), β-12’-apo-carotenal, α-caroteno, β-caroteno, “caroteno” (una mezcla de
α- y β-carotenos), γ-caroteno, β-criptoxantina, luteína (una xantofila), licopeno, violeritrina, zeaxantina y ésteres de
miembros que contienen hidroxilo o carboxilo de los mismos, siempre que el carotenoide no sea un éster de luteí-
na. Preferiblemente, los carotenoides están en forma cristalina. Los ejemplos de carotenoides cristalinos que pueden
usarse en la práctica de esta invención incluyen luteína, β-caroteno, β-criptoxantina, α-caroteno, licopeno, astaxantina,
cantaxantina y zeaxantina. Los carotenoides pueden incorporarse individualmente o en combinación. Los carotenoides
se añaden en una cantidad para crear un producto concentrado que tiene entre un 1 por ciento en peso y un 20 por cien-
to en peso de carotenoides. Cuando el producto concentrado se añade a un producto alimentario o bebida, los niveles
de carotenoide presentes en el producto final están comprendidos entre 0,1 mg y 5 mg por porción, dependiendo del
color deseado o el nivel de suplemento de carotenoide, o de ambas cosas. En una bebida, un intervalo preferido está
comprendido entre 0,2 mg y 1,5 mg por 0,24 litros (8 oz).

El producto concentrado preparado de acuerdo con la presente invención es una dispersión del carotenoide en
la mezcla de agua y emulsionante. El producto concentrado, después de un examen visual, tiene el aspecto de una
dispersión de cristales discretos del carotenoide. Un examen microscópico muestra claramente cristales individuales.
Después de la adición del producto concentrado a un alimento o bebida, el carotenoide se dispersa más finamente y
ya no se pueden ver los cristales individuales. El producto concentrado, si se desea, puede incorporarse en bebidas
para producir una bebida que sea ópticamente transparente. La expresión “ópticamente transparente” se usa para
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describir un producto que presenta un valor de transmitancia en porcentaje comprendido entre aproximadamente un
95% y aproximadamente un 100%, determinado a una longitud de onda de 800 nm en una cubeta con una longitud de
trayectoria de 1 cm. La claridad óptica de los productos terminados que pueden obtenerse con la presente invención
indica que los carotenoides se dispersan finamente como micelas o como microemulsiones. Esta dispersión fina de
carotenoides en preparaciones acuosas puede ayudar a promover la captación eficaz de estos materiales por tejidos
corporales cuando la composición se presenta en el cuerpo. Además, también se cree que la presencia del emulsionante
ayuda a la transferencia eficaz de estas sustancias a través de las membranas celulares. Aunque la presente invención
es particularmente adecuada para la producción de productos con transparencia óptica, la presente invención también
puede usarse para preparar productos turbios y opacos, especialmente zumos, sopas, salsas y jarabes. La invención
también es adecuada para uso como un aditivo para alimentos enriquecidos tales como cereales listos para comer,
barritas energéticas y nutritivas y pan.

Las dispersiones de los carotenoides creados por la presente invención, tanto si están en el producto concentrado
como si están en la composición terminada, son sustancialmente estables. No se observa la formación del anillo de
los carotenoides después del almacenamiento durante más de 7 días a temperaturas reducidas, ambientales y elevadas.
La refrigeración y calentamiento repetidos del producto no reveló ningún cambio en sus características físicas. La
estabilidad de los productos carotenoides también hace que sean atractivos como colorantes y aditivos para productos
para el cuidado personal que tienen una fase acuosa, tales como lociones, emolientes y filtros solares.

Los productos preparados de acuerdo con la presente invención son más económicos que otras composiciones que
intentan obtener resultados similares, específicamente ya que no se requieren disolventes orgánicos, no se requiere ca-
lentamiento, no se requiere una mezcla de alta velocidad o alto cizallamiento, y se requiere una cantidad relativamente
pequeña de emulsionantes. Por lo tanto, los productos también son más fáciles de formular y fabricar que los que ya
se conocen para la incorporación de carotenoides en bebidas y pueden usarse para proporcionar una mayor gama de
productos, particularmente productos con un contenido de grasa reducido y sin grasa.

Es un objeto de la presente invención proporcionar un procedimiento para una suspensión de carotenoides fina-
mente dispersados que puede añadirse a alimentos y bebidas.

Es otro objeto de la presente invención proporcionar un procedimiento para preparar una suspensión de carotenoi-
des finamente dispersados que evite el uso de disolventes orgánicos, temperaturas elevadas, mezcla de alta velocidad
o mezcla de alto cizallamiento.

Es otro objeto de la presente invención proporcionar un procedimiento para obtener una suspensión de carotenoides
finamente dispersados que sea fisiológicamente aceptable, y su preparación.

Descripción detallada de una realización preferida

El procedimiento de acuerdo con la invención se usa para preparar suspensiones de carotenoides finamente disper-
sados para uso como suplementos de alimentos y bebidas con carotenoides, para uso en la coloración de productos
para el cuidado personal, alimentos y bebidas, y a un procedimiento para su preparación.

Los ejemplos de carotenoides que pueden usarse de acuerdo con la invención son los representantes disponibles
conocidos, naturales o sintéticos, de esta clase de compuestos, por ejemplo actinioeritrol, astaxantina, bixina, cantaxan-
tina, capsantina, capsorubina, 8’-apo-carotenal (apo-carotenal), -12’-apo-carotenal, -caroteno, -caroteno, “caroteno”
(una mezcla de - y -carotenos), -caroteno, -criptoxantina, luteína, licopeno, violeritrina, zeaxantina y ésteres de miem-
bros de los mismos que contienen hidroxilo o carboxilo excepto éster de luteína. Los carotenoides preferidos son
luteína, -caroteno, -criptoxantina, licopeno, zeaxantina, cantaxantina) y astaxantina.

Los emulsionantes que pueden usarse en la presente invención incluyen todos los emulsionantes catiónicos, anió-
nicos y no iónicos que también son aceptables para la ingestión o aplicación en seres humanos y animales cuando
se administran en las cantidades habituales y no producen riesgos. Los emulsionantes que pueden usarse de acuerdo
con la invención incluyen lecitina y lisolecitina, ésteres de ácidos grasos de sacarosa y ésteres de poliglicol. En una
realización preferida de la invención, se usan ésteres de ácidos grasos de sacarosa (SFAE). Los ésteres de ácidos grasos
de sacarosa son los mono-, di- y tri-ésteres de sacarosa con ácidos grasos y proceden de sacarosa y sebo comestible,
sebo comestible hidrogenado o aceites vegetales comestibles.

El contenido total de mono-, di- y tri-ésteres es mayor del 70%. Los ésteres de sacarosa son de calidad alimentaria,
inodoros, no tóxicos e imparten muy poco sabor. También son no irritantes para los ojos y la piel y por lo tanto son
adecuados para aplicaciones farmacéuticas y cosméticas. Son ejemplos de SFAE particularmente adecuados para uso
estearato de sacarosa, palmitato de sacarosa, miristato de sacarosa y laurato de sacarosa, por ejemplo, los vendidos con
los nombres de producto S-1570, P-1570, LWA-1570, M-1695 y L-1695 por Mitsubishi- Kagaku Foods Corporation.
También se prefieren ésteres de poliglicol (PGE). Son ejemplos particularmente adecuados para uso SWA-10D, L-7D
y L-10D, disponibles en Mitsubishi-Kagaku Foods Corporation.

Las cantidades de emulsionante o emulsionantes usadas se seleccionan dentro de un intervalo que produzca una
suspensión de carotenoides estable y finamente dispersados. En la forma líquida del producto concentrado, el emul-
sionante constituye entre un 1 y un 40% en peso, y preferiblemente entre un 20% y un 30%; el carotenoide constituye
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entre un 0,1 y un 20% en peso y, preferiblemente, entre un 5 y un 10%; constituyendo el agua el resto de la suspensión.
Pueden ser necesarias mayores cantidades del emulsionante si el carotenoide se suministra en una forma que contie-
ne un aceite, aunque en general serán suficientes cantidades menores si los carotenoides se suministran en forma de
cristales.

Se puede añadir un antioxidante a la mezcla de agua y emulsionante, al producto concentrado y al carotenoide antes
de su adición a la mezcla de agua y emulsionante. El antioxidante se usa para aumentar la estabilidad del ingrediente
activo frente a la degradación oxidativa. El antioxidante, si se usa, preferiblemente se disuelve junto con los carote-
noides en la mezcla de agua y emulsionante. Los ejemplos de antioxidantes que pueden usarse incluyen tocoferoles,
extractos de romero, palmitato de ascorbilo, ácido cítrico, ácido ascórbico, BHA y BHT. También pueden usarse otros
antioxidantes adecuados. La cantidad de antioxidante a usar depende del antioxidante particular seleccionado y del
medio en el que se va a usar la composición de carotenoide. El intervalo de antioxidante es del 0,01 al 0,1 por ciento
en peso, con respecto al peso del carotenoide usado en la composición.

Los productos carotenoides concentrados de esta invención incluyen del 0,1 al 20 por ciento en peso de carotenoide,
con respecto al peso del producto concentrado en forma líquida, y entre un 1 y un 35 por ciento en peso de carotenoide,
con respecto al peso del producto concentrado en forma seca.

El uso de un agente antiespumante previene la formación de espuma indeseable de la composición durante el
procesamiento del producto concentrado y durante la fabricación de los productos alimentarios o bebidas a los que
se les ha añadido el producto concentrado. La cantidad de agente antiespumante a usar depende del agente particular
seleccionado y de la composición y las condiciones de procesamiento del procesador de alimentos o bebidas que use
el producto concentrado. El intervalo de agente antiespumante es de 1 a 10 ppm, con respecto al peso del producto
alimentario o bebida terminada.

La claridad óptica es una característica crítica de muchas composiciones de bebidas. Diversas bebidas de frutas, zu-
mos de frutas y bebidas acuosas enriquecidas han incluido términos tales como “cristalino” y “puro” para distinguir su
imagen y comerciabilidad. Tradicionalmente, esta claridad ha sido difícil de conseguir cuando se añaden carotenoides
a estas composiciones acuosas. El uso de emulsionantes y aceite para la incorporación de carotenoides comúnmente
producirá turbidez de la composición acuosa final. La presente invención utiliza emulsionantes, preferiblemente éste-
res de ácidos grasos de sacarosa (SFAE) y antiespumante para dispersar los carotenoides en bebidas y otros sistemas
basados en agua mientras se mantiene su claridad óptica. Para los fines de esta descripción, la claridad óptica se defi-
nirá por el valor de transmitancia en porcentaje determinado a una longitud de onda de 800 nm en una cubeta con una
longitud de trayectoria de 1 cm.

Los procedimientos para incorporar carotenoides en bebidas que se usan actualmente utilizan mezcla de alto ci-
zallamiento, disolventes orgánicos, alto calentamiento o aceite y emulsionantes. La mayoría de las veces el resultado
de la incorporación del carotenoide implica la formación de un anillo del carotenoide en el producto terminado. Esta
característica es visualmente indeseable y requiere una agitación considerable de la bebida para redistribuir el caro-
tenoide. Muchas veces el anillo se adhiere al vidrio y es difícil, si no imposible, redistribuirlo. La presente invención
utiliza emulsionantes, preferiblemente ésteres de ácidos grasos de sacarosa (SFAE) y antiespumante para dispersar los
carotenoides en las bebidas y otros sistemas basados en agua, manteniendo al mismo tiempo su estabilidad frente a la
formación del anillo.

Hay varios factores que pueden afectar a la estabilidad frente a la formación del anillo en composiciones acuosas.
Éstos incluyen el nivel de SFAE que se necesita para mantener el carotenoide en la suspensión; el equilibrio hidró-
filo/lipófilo (HLB) del SFAE, que puede afectar a la interacción de los carotenoides con la composición acuosa; y el
nivel de inclusión de la suspensión de SFAE/carotenoide, que pueden determinar la estabilidad frente a la formación
del anillo. La diferencia de composición intrínseca de las bebidas de frutas y el agua enriquecida puede sugerir que
tendrán diferencias en estabilidad frente a la formación del anillo. Estos factores se han examinado para determinar si
hay niveles preferidos de SFAE y carotenoides que contribuyan a la estabilidad frente a la formación del anillo.

Procedimiento de fabricación

Las suspensiones de carotenoides se preparan de acuerdo con la invención disolviendo el emulsionante en una
cantidad de agua a temperatura ambiente y mezclando la solución hasta que el emulsionante se haya disuelto en el
agua. Si se usan, el alcohol y/o el antioxidante se añaden a la solución de agua y emulsionante. También se añade el
agente antiespumante. El orden de adición particular del alcohol, antioxidante y agente antiespumante no es crítico.
Después se mezcla el carotenoide en la solución de emulsionante hasta que se dispersa de forma uniforme. El producto
concentrado resultante se usa por procesadores de alimentos y bebidas para añadir color o suplementos de carotenoi-
des, o ambas cosas, a sus productos añadiendo el producto concentrado en una etapa apropiada en su procedimiento de
fabricación. El producto concentrado es un líquido viscoso que puede administrarse por dispositivos de dosificación de
líquidos usados comúnmente por los procesadores de alimentos y bebidas. Como alternativa, el producto concentrado
puede secarse para formar un polvo dispersable. Los métodos de secado preferidos incluyen liofilización, secado por
aspersión (en inglés “spray drying”) y, más preferiblemente, evaporación de película fina horizontal. En los experi-
mentos descritos en el presente documento, las composiciones se secaron hasta que el contenido de humedad total fue
menor del 1%.
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Los ejemplos que comprenden éster de luteína están fuera de la serie reivindicada.

Ejemplo 1

Se examinó la claridad óptica usando composiciones líquidas de SFAE/carotenoide en agua potable y un sistema de
bebida modelo. La composición seca de SFAE/carotenoide se usa en un sistema de bebida modelo. Se fabricaron com-
posiciones líquidas de SFAE/carotenoide mezclando lentamente el porcentaje en peso apropiado de SFAE en el agua
hasta que se disolvió (Tablas 2- 5). En este momento, el carotenoide se mezcló en la mezcla de SFAE/agua hasta que se
dispersó uniformemente. La composición seca de SFAE/luteína se preparó retirando el agua de la composición líqui-
da de SFAE/luteína usando un evaporador de película agitada horizontal hasta que la humedad total fue menor del 1%.

Estas composiciones de SFAE/carotenoide se añadieron a agua potable o al sistema de bebida modelo. La claridad
óptica se midió usando un espectrofotómetro UV-visible Hewlett Packard Modelo 8453. El instrumento utilizó agua
como blanco para el ensayo de agua y bebida de control para los ensayos de bebida. Una cubeta de cuarzo que tiene
una longitud de trayectoria de 1 cm se aclara tres veces con la muestra y después se lee la transmitancia a 800 nm con
el espectrofotómetro.

La Tabla 1 proporciona los materiales que se usaron para preparar las composiciones.

TABLA 1

Materiales

La Luteína Cristalina de Marca FloraGLO® tiene un análisis especificado mayor o igual al 75% de luteína y entre
un 2% y un 8% de zeaxantina. Cuando se usa el término “luteína” en los ejemplos, se refiere a luteína procedente de
Luteína Cristalina de Marca FloraGLO® y también incluye la zeaxantina presente en la Luteína Cristalina de Marca
FloraGLO®.

La mayor claridad óptica se consiguió con tres composiciones de combinación diferentes de SFAE/luteína. Los
datos presentados en la Tabla 2 demuestran que el uso del SFAE L-1 1695 en una relación del 20% con un 5% de
luteína, y el uso de M-1695 y L-1695 en una relación del 20% con un 10% de luteína produce el máximo grado de
claridad óptica. Estos datos sugieren que hay una relación óptima entre SFAE y luteína en el agua. Si el nivel de SFAE
es demasiado elevado, el SFAE produce una mayor reducción de claridad que los mayores niveles de inclusión de
luteína. Aunque las diferencias en claridad óptica son pequeñas, estos datos también sugieren que el SFAE L-1695
produce mayor claridad óptica a mayores niveles de luteína que el SFAE M-1695. La Tabla 2 también demuestra que
la mayor claridad óptica se consigue a un nivel de luteína de 0,5 mg/porción de agua de 0,24 litros (8 fl oz).
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TABLA 2

Claridad Óptica de Agua Usando Composición Líquida de SFAE/Luteína
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Basándose en los datos obtenidos y presentados en la Tabla 2, se eligió la composición de SFAE/luteína de un 20%
de L-1695 con un 5% de luteína todo trans para el secado y el ensayo del sistema de bebida modelo. La viscosidad
de la suspensión de M-1695 era alta y supondría un desafío considerable para el secado. También se propuso la teoría
de que el éster de ácido graso de sacarosa puede proporcionar alguna protección para la luteína y puede ser ventajosa
una mayor relación entre SFAE y luteína. Por los datos de la Tabla 3 puede verse que la claridad óptica óptima (% de
transmitancia a 800 nm) se produce en la bebida que contiene 0,5 mg de luteína todo trans/0,24 l (8 fl oz) de bebida.
Una comparación de los datos de la Tabla 3 y la Tabla 5 indica que la claridad óptica aumenta ligeramente con el uso
de la composición líquida.

TABLA 3

Claridad Óptica de Sistema de Bebida Modelo Usando Composición Seca de SFAE/Luteína

También se examinó la capacidad de incorporar otros carotenoides en la composición de SFAE y los efectos sobre
la claridad óptica. La Tabla 4 incluye cuatro carotenoides adicionales y las composiciones de SFAE (L-1695)/carote-
noide. De nuevo, el aumento en el nivel de carotenoides crea una reducción en la claridad óptica (% de transmitancia
a 800 nm). La claridad óptica óptima para cada carotenoide se consiguió usando el nivel de 0,5 mg, aunque se cree
que es posible mejorar la claridad óptica usando diferentes relaciones entre SFAE y carotenoide y/u otros derivados
de ésteres de ácidos grasos de sacarosa.

TABLA 4

Claridad Óptica de Agua Usando Composición Líquida de SFAE/Carotenoide
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El examen final de claridad óptica se realizó usando las diversas composiciones de SFAE (L-1695)/carotenoide en
el sistema de bebida modelo. Los datos de la Tabla 5 indican que la claridad óptica (% de transmitancia a 800 nm)
es consistentemente mayor para cada carotenoide al nivel de inclusión de 0,5 mg/porción de 0,24 l (8 oz.). Esto se
correlaciona con las observaciones previas presentadas en las Tablas 2 a 4.

TABLA 5

Claridad Óptica de Sistema de Bebida Modelo Usando Composición Líquida de SFAE

El objetivo de este estudio fue determinar la claridad óptica de composiciones acuosas que incluyen una suspensión
de SFAE/carotenoide. El máximo nivel de claridad óptica se consigue consistentemente a un nivel de incorporación
de carotenoide de 0,5 mg/porción de 0,24 l (8 oz.). A este nivel, la claridad óptica varía del 95% al 100%. Según
aumenta el nivel de carotenoide, se reduce la claridad óptica. Los resultados preliminares sugieren que la claridad
óptica puede ser ligeramente mayor cuando se añade al agua o bebida la composición líquida de SFAE/ carotenoide,
en comparación con la composición de SFAE/carotenoide seca. Sin embargo, basándose en los descubrimientos de
que puede conseguirse una claridad óptica del 95-100% usando varias relaciones diferentes de SFAE/carotenoide, la
composición seca puede mejorarse adicionalmente con la optimización de las relaciones.

Ejemplo 2

El objetivo de este experimento fue determinar la estabilidad de una suspensión de ésteres de ácidos grasos de
sacarosa/carotenoide en composiciones acuosas. Para los fines de este análisis, la estabilidad se definirá como la
resistencia a producir un depósito del carotenoide alrededor del perímetro del recipiente en la región de la superficie
de la bebida (formación de anillo).

Los procedimientos para incorporar carotenoides en bebidas que se usan actualmente utilizan mezcla de alto ciza-
llamiento, disolventes orgánicos, alto calentamiento o aceite y emulsionantes. La mayoría de las veces, el resultado de
la incorporación del carotenoide implica la formación de un anillo del carotenoide en el producto terminado. Esta ca-
racterística es indeseable visualmente y requiere una agitación considerable de la bebida para redistribuir el carotenoi-
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de. Muchas veces el anillo se adhiere al plástico o vidrio y se vuelve difícil, si no imposible, su redistribución. La pre-
sente invención utiliza ésteres de ácidos grasos de sacarosa (SFAE) y antiespumante para dispersar carotenoides en
bebidas y otros sistemas basados en agua, manteniendo al mismo tiempo su estabilidad frente a la formación del anillo.

Hay varios factores que pueden afectar a la estabilidad frente a la formación del anillo en composiciones acuosas.
Es posible que sea necesario un nivel óptimo de SFAE para mantener el carotenoide en la suspensión. El equilibrio
hidrófilo/lipófilo (HLB) del SFAE puede afectar a la interacción de los carotenoides con la composición acuosa. Ade-
más, el nivel de inclusión de la suspensión de SFAE/carotenoide puede determinar la estabilidad frente a la formación
del anillo. La diferencia de composición intrínseca de las bebidas de fruta y el agua enriquecida también sugeriría que
debería realizarse un examen de la estabilidad frente a la formación del anillo en agua así como en la preparación de be-
bida. Estos factores se han examinado para determinar si hay niveles óptimos de SFAE y carotenoides que contribuyan
a la estabilidad frente a la formación del anillo. Los materiales usados son los presentados en la Tabla 1. La estabili-
dad frente a la formación del anillo se examinó usando composiciones líquidas de SFAE/carotenoide en agua potable
y un sistema de bebida modelo. La composición seca de SFAE/carotenoide se usó en un sistema de bebida modelo.

Se fabricaron composiciones líquidas de SFAE/carotenoide mezclando lentamente el porcentaje en peso apropiado
de SFAE en el agua hasta que se disolvió (Tabla 6). En este punto, el carotenoide se mezcló en la mezcla de SFAE/agua
hasta que se dispersó uniformemente. La composición seca de SFAE/luteína se preparó retirando el agua de la com-
posición líquida de SFAE/luteína usando un evaporador de película agitada horizontal hasta que la humedad total fue
menor del 1%. Estas composiciones de SFAE/carotenoides se añadieron a agua potable o al sistema de bebida modelo.
Se realizaron observaciones visuales de estabilidad frente a la formación del anillo después de dejar las muestras en
reposo durante 1 semana a 4ºC, a temperatura ambiente y a 40ºC.

TABLA 6

Composiciones de Suspensiones de SFAE/Carotenoide
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La Tabla 7 muestra que se produjo sedimentación después de 2-3 días en todas las muestras de agua. La simple
agitación de los recipientes tuvo como resultado una redistribución instantánea de la suspensión de SFAE/luteína y, de
nuevo, se necesitaron 2-3 días antes de que se produjera la sedimentación. No se produjo formación del anillo durante
el período de una semana en ninguna de las muestras de agua. Es común que los cristales de luteína purificados floten
en la parte superior (anillo) cuando se añaden al agua. Se observó el efecto opuesto en las muestras de agua que
contenían la suspensión de SFAE/luteína. Esto puede sugerir que los ésteres de ácidos grasos de sacarosa hacían que
la luteína no precipitara. La relación entre SFAE y luteína se ajustó a un 20% de SFAE y un 5% de luteína con la
intención de reducir la sedimentación. Esta relación produjo una cantidad mínima de sedimentación en la muestra de
agua que contenía 0,5 mg de luteína/porción de 0,24 l (8 oz.).

Se observó formación del anillo en las muestras que incorporaban ésteres de luteína. Esto puede deberse a diferen-
cias estructurales entre los carotenoides esterificados y no esterificados. También se observó que, aunque las partículas
sedimentadas eran de naturaleza muy fina, las partículas en flotación (formación del anillo) aparecían como aglome-
rados de mayor tamaño e irregulares. Estas diferencias pueden corregirse usando una relación diferente de SFAE/
carotenoide, un derivado de SFAE diferente o un SFAE con un valor de HLB diferente.

TABLA 7

Suspensiones de SFA/Carotenoides en Agua
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Los resultados de la Tabla 8 muestran que no se observó formación de anillo en el sistema de bebida modelo cuando
se incorporaron 0,5 en una porción de 0,24 l (8 fl. oz.) excepto con el uso de la suspensión líquida de SFAE/luteína.
Esto sugiere que el procedimiento de secado puede contribuir a la estabilidad frente a la formación del anillo. Se
observó formación del anillo en el caso de los 3 mg de luteína/porción de 0,24 l (8 fl. oz.), independientemente de si
se usó el producto seco o líquido; sin embargo, la bebida que incorporaba el producto seco tenía menos formación de
anillo y retenía más color, mientras que la bebida que incorporaba el producto líquido tenía un color más claro, con
un anillo muy visible en el perímetro superior de la bebida. Estos resultados indican además que el procedimiento de
secado puede estar implicado en el aumento de la estabilidad frente a la formación del anillo.

Cuando se usaron cargas útiles por encima de 3 mg de luteína/porción de 0,24 l (8 fl. oz.) en la bebida, se observaron
inconsistencias en la aparición del anillo y en la sedimentación. Es necesario realizar más ensayos para determinar la
carga útil de luteína estable máxima en una bebida usando la composición seca actual de SFAE/ luteína.

Las bebidas que incorporaban 3 mg de carotenoide/porción de 0,24 l (8 fl. oz.) mostraron formación de anillo,
excepto en el caso del 20% de SFAE/1% de licopeno. Esta bebida mostró una cantidad considerable de sedimentación.
Las bebidas con carotenoides al nivel de 0,5 mg/porción (con la excepción de los ésteres de luteína) no mostraron
formación de anillo ni sedimentación. De forma consistente con el ejemplo de agua, la formación de anillo observada
en las muestras de bebida con ésteres de luteína contenía grandes aglomerados en lugar de partículas finas.

12
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TABLA 8

Sistema de Bebida Modelo Usando Composiciones de SFAE/Luteína
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Ejemplo 3

Este ejemplo está fuera de la serie reivindicada.

Se realizaron experimentos para evaluar la estabilidad de carotenoides añadidos a composiciones de loción para la
piel contra la sedimentación y la formación del anillo, y para evaluar la estabilidad del color de las composiciones de
loción debida a la adición de los carotenoides. Se fabricaron composiciones de loción usando las fases de ingrediente
de la Tabla 9.

TABLA 9

Ingredientes Usados en las Composiciones de Loción

Los contenidos de todas las formulaciones de loción son consistentes, con la excepción de la cantidad y porcentaje
de agua usada, que depende de la cantidad de éster de sacarosa añadida. Esta cantidad variaba debido al contenido
de luteína en los diversos ésteres de sacarosa. Entonces, la cantidad de éster de sacarosa añadida a la formulación de
loción se resta de la cantidad de agua. A continuación se proporcionan formulaciones de loción que se han fabricado
y las cantidades de éster de sacarosa y agua que se han añadido a la formulación.

14



5

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2 330 929 T3

TABLA 10

Composiciones de Fórmula de Loción

Las composiciones de loción de la Tabla 10 se prepararon usando el siguiente método. La fase G se disolvió en la
fase B. Después, la mezcla se homogeneizó durante 1 minuto a un potencia de 5 usando el Homogeneizador Polytron
fabricado por Kinematica. Después, la fase A y la fase B se calentaron a 80ºC en recipientes separados. A continuación
se añadió la fase B a la fase A sin agitación. Después se añadieron las fases C y D al mezclador, que posteriormente
se homogeneizó durante 1 minuto a la potencia 5. Mientras se agitaba de forma constante, la mezcla se enfrió a una
temperatura comprendida entre 35 y 40ºC, momento en el que se añadieron las fases E y F. Esta mezcla final después
se agitó hasta que apareció viscosidad.

Se realizó colorimetría en algunas de las lociones a diferentes puntos de tiempo de estabilidad. Los resultados de
estos estudios se muestran en la Tabla 11. Para describir la diferencia observada en las lociones, se determinan cuatro
valores diferentes:

1) L*= Un aumento en este número significa que la loción se está volviendo más oscura y, por el contrario,
una reducción en este número indica que la loción se está volviendo más clara.

2) A*= Un aumento en este número significa que la loción se está volviendo más roja y, por el contrario, una
reducción en este número significa que la loción se está volviendo más verde.

3) B*= Un aumento en este número significa que la loción se está volviendo más amarilla y, por el contrario,
una reducción en este número significa que la loción se está volviendo más azul.

4) Valor total = Este número se usa como un valor calculado total para permitir comparaciones entre lociones.
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TABLA 11

Datos de Colorimetría en Composiciones Recién Preparadas y Envejecidas
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Los datos de colorimetría en la Tabla 11 demuestran que la combinación de éster de sacarosa y luteína mantenida a
temperatura ambiente y las mantenidas en condiciones aceleradas producen formulaciones estables en cuanto al color.

También se ensayaron las composiciones de loción con respecto a la estabilidad del contenido de carotenoide a lo
largo del tiempo. Los datos de estabilidad se muestran en la Tabla 12 para cada loción después de que se produjera y
demuestran que la combinación de éster de sacarosa y luteína de la presente invención es estable para condiciones de
formulación típicas.

TABLA 12

Estabilidad del Contenido de Carotenoide a lo Largo del Tiempo
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La descripción anterior comprende realizaciones ilustrativas de la presente invención.

Referencias citadas en la descripción

Esta lista de referencias citadas por el solicitante únicamente es para comodidad del lector. Dicha lista no forma
parte del documento de patente europea. Aunque se ha tenido gran cuidado en la recopilación de las referencias, no
se pueden excluir errores u omisiones y la EPO rechaza toda responsabilidad a este respecto.

Documentos de patentes citados en la descripción

• US3998753 A [0006] • US 5437880 A [0010]

• 5532009 A [0007] • 5891907 A [0010]

• 5607707 A [0008] • 6007856 A [0010]

• 5895659 A [0009] • 6132790 A [0010]

• RU 2148941 [0010] • US 6287615 B [0010]

• US 3886294 A [0010]

Bibliografía no relativa a patentes citada en la descripción

• Seddon et al. J. Amer. Med. Assoc., 1994, vol 272 (18), 1413-1420 [0003]
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la preparación de una composición estable de carotenoides finamente dispersos en un medio
acuoso para uso en alimentos y bebidas para animales y seres humanos, que comprende las etapas de:

(a) añadir entre un 1 y un 40 por ciento en peso de un emulsionante que tiene un valor de HLB comprendido
entre 12 y 18 a un medio acuoso a temperatura ambiente;

y

(b) dispersar en el medio acuoso sin calentamiento un ingrediente que contiene carotenoides en una cantidad
comprendida entre un 0,1 y un 20 por ciento en peso, con la condición de que el carotenoide no sea un éster
de luteína.

2. Procedimiento según se define en la reivindicación 1, donde el emulsionante se selecciona del grupo que consiste
en lecitina y lisolecitina, ésteres de ácidos grasos de sacarosa y ésteres de poliglicol.

3. Procedimiento según se define en la reivindicación 1 o en la reivindicación 2, donde el ingrediente que con-
tiene carotenoide incluye un carotenoide seleccionado del grupo que consiste en actinioeritrol, astaxantina, bixina,
cantaxantina, capsantina, capsorubina, β-8’-apocarotenal (apocarotenal), β-12’-apocarotenal, α-caroteno, β-caroteno,
una mezcla de α- y β-carotenos, γ-caroteno, β-criptoxantina, luteína, licopeno, violeritrina, zeaxantina y ésteres de
miembros que contienen hidroxilo o carboxilo de los mismos, con la condición de que el carotenoide no sea un éster
de luteína.

4. Procedimiento según se define en cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, donde el carotenoide se añade en una
cantidad comprendida entre un 0,1 y un 1,0 por ciento en peso.

5. Procedimiento según se define en cualquiera de las reivindicaciones anteriores, que comprende además la etapa
de añadir un agente antiespumante a la dispersión, en una cantidad comprendida entre un 0,01 y 0,1 por ciento en
peso.

6. Procedimiento según se define en la reivindicación 5, donde el agente antiespumante se selecciona del grupo
que consiste en agentes antiespumantes basados en silicona, incluyendo polidimetilsiloxano.

7. Procedimiento según se define en cualquiera de las reivindicaciones anteriores, que comprende además la etapa
de añadir un antioxidante.

8. Procedimiento según se define en la reivindicación 7, donde el antioxidante se selecciona del grupo que consiste
en tocoferoles, extractos de romero, palmitato de ascorbilo, ácido cítrico, ácido ascórbico, BHA y BHT.

9. Procedimiento según se define en cualquiera de las reivindicaciones anteriores, que comprende además la etapa
añadir un alcohol en una cantidad comprendida entre un 0 y un 4 por ciento en peso para reducir la viscosidad de la
dispersión.

10. Procedimiento según se define en cualquiera de las reivindicaciones anteriores, que comprende además la etapa
de secar la composición para formar un polvo.

11. Procedimiento según se define en la reivindicación 10, donde la etapa de secado se selecciona del grupo que
consiste en liofilización, secado por aspersión y evaporación de película fina horizontal.
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