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DESCRIPCION
Procedimiento para la eliminacion de ceras
La invencion se refiere a la eliminacién de ceras de aceites de citricos y a un procedimiento para su realizacion.

Es deseable eliminar ceras de aceites naturales a efectos de evitar la formacién de precipitados en productos
terminados basados en citricos y se han descrito una serie de procedimientos para la eliminacion de las ceras en
aceites vegetales. Estos incluyen el filtrado a través de una serie de membranas porosas disponibles en el mercado,
de manera tipica membranas ceramicas porosas o membranas de polimeros, y estos procedimientos han
proporcionado buenos resultados.

Una prueba que se lleva a cabo en la industria para comprobar la eficacia de la eliminacién de ceras es la prueba de
enfriamiento, en la que una muestra del material en el que se ha eliminado la cera se deja reposar a 4°C durante un
periodo de tiempo prolongado. No hay periodo de tiempo estandar, pero un periodo de tiempo habitual es 48 horas.
En el caso de aceites de citricos, se consiguen frecuentemente buenos resultados pero, no en todos los casos. En
algunos casos, se produce una solucién visiblemente turbia o precipitados al final del periodo de 48 horas, indicando
gue sigue existiendo una cantidad sustancial de ceras. Ademas, las muestras pueden superar la prueba de las 48
horas inmediatamente después de la produccion, pero cuando se someten a prueba unas pocas semanas mas tarde
pueden fallar. Esto significa de manera general que se requiere un proceso adicional que aumenta el coste del
proceso. Ademas, el hecho de que no se pueda garantizar un buen resultado con aceites de citricos introduce
incertidumbres en el conjunto del proceso.

Se ha descubierto que este problema puede ser superado parcial o totalmente mediante un procedimiento
especifico. Por lo tanto, se ha dado a conocer un procedimiento para la eliminaciéon de ceras de aceites de citricos
sometiendo el aceite a un proceso de filtrado, en el que el aceite se hace fluir paralelamente a una membrana
porosa durante cuyo proceso de mantiene a una temperatura menor de 11°C, teniendo dicha membrana un tamafio
promedio de poros de 0,05-5 micras.

Se ha previsto ademas un aceite de citricos sustancialmente libre de ceras, preparado por un procedimiento, tal
como se ha descrito anteriormente.

Por “aceites de citricos” se designa cualquier aceite derivado de cualquiera de los frutos de la familia de los citricos,
tales como naranjas, limones, limas, mandarinas, pomelos y bergamota.

El proceso de filtrado comporta provocar que el aceite fluya (sin limitacion, por ejemplo mediante bombeo)
paralelamente a la superficie de una membrana porosa, en oposicién al método mas habitual que se llama filtrado de
“extremo cerrado” (“dead end”) en el que el flujo es perpendicular a la superficie de filtrado.

Con el término “aproximadamente 11°C” se indica que esta temperatura no representa un limite brusco entre lo que
funciona y lo que no funciona. Los aceites de citricos son mezclas complejas de materiales cuyas naturalezas y
proporciones son frecuentemente distintas, dependiendo de la fuente de procedencia. Asi por ejemplo, si bien
pueden haber aceites que proporcionaran buenos resultados por encima de 11°C, la incidencia de fallos aumenta de
manera marcada al aproximarse a 11°C y la mayor parte de aceites de citricos fallan antes de los 11°C. La eleccion
de 11°C representa, por lo tanto, los resultados de la observacién practica y una variacion ligera de temperatura por
encima de 11°C se considera, a los efectos de la presente invencidn, que se encuentra dentro de su alcance.

Membranas apropiadas que son capaces de resistir los esfuerzos fisicos y quimicos de la aplicacién, son bien
conocidas en la técnica y se encuentran facilmente a disposicion. Algunos ejemplos tipicos incluyen membranas de
metal, cerdmica, grafito o materiales polimeros que pueden ser auto-soportantes o pueden estar depositados sobre
un soporte. Se incluyen entre los ejemplos de estos Ultimos los metales, ceramicas y polimeros sobre soportes de
ceramica, 6xido de circonio sobre un soporte de grafito, didxido de titanio sobre un soporte de acero inoxidable o
polimero sobre un soporte del mismo o distinto polimero. Entre los productos comerciales bien conocidos se incluyen
el filtro FICL de Doulton USA y las membranas Membraloxd de Pall Corp., USA.

Todas estas membranas y cualesquiera aparatos de soporte asociado se encuentran en general a disposicion en
forma modular para su facil montaje y sustitucion.

Las bombas a utilizar con este tipo de filtro son bien conocidas en la técnica, y una bomba adecuada puede
facilmente ser seleccionada entre cualesquiera de las bombas comercialmente disponibles que son conocidas en
esta técnica.
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La presion que provoca que el aceite fluya a través del filtro se puede conseguir mediante la bomba. Esto crea una
presion en el lado de alimentacion o lado de “retencién” de la membrana y si éste es superior a la presion en el
producto o en el lado del “permeado”, el aceite fluird a través de la membrana. Las presiones apropiadas para
conseguir un flujo 6ptimo se pueden determinar en cada caso por simple experimentacion.

El tamafio promedio de los poros puede encontrarse entre 0,05 y 5 micras. Ejemplos especificos tienen tamafios
promedios de poros comprendidos entre 0,2 y 3 micras y entre 0,2 y 1,4 micras. La disposicion de un grado de
porosidad adecuado en cualquier material de membrana seleccionado se encuentra dentro de las habilidades de
esta técnica.

El aceite se hace pasar paralelamente a la membrana a una velocidad lineal relativamente elevada. Los técnicos en
la materia podran determinar la velocidad lineal adecuada por simple experimentacién, pero como norma general
(sin que ello sea rigidamente vinculante), una velocidad lineal tipica es la comprendida entre 1 y 7 M/segundo. Por lo
tanto, la velocidad lineal para membranas de polimero estd comprendida de manera tipica entre 1 y 2 M/segundo y
las membranas ceramicas funcionan de manera tipica entre 4 y 7 M/segundo.

El método que se ha descrito permite la recuperacién de aceite de citricos en el que se han eliminado las ceras, que
no solamente supera la prueba de 48 horas que se ha mencionado anteriormente inmediatamente después de la
produccién, sino que pasa también la misma prueba si se deja durante dias o incluso meses.

El procedimiento se describe a continuacion de manera adicional con referencia a los siguientes ejemplos no
limitativos que describen realizaciones especificas.

Ejemplo 1

Filtracién de aceite de naranja de diez pasadas “ten fold”

El aceite es un aceite de naranja de diez pasadas producido por destilacién a partir de un aceite Valencia de pasada
Unica (single fold). El aceite de naranjas de “pasado” (“folded”) es el producto concentrado obtenido a partir de la
eliminacion de los terpenos a granel del aceite de la piel mediante destilacién, que concentra los compuestos de
sabor deseados.

El elemento de la membrana utilizada era tubular y contenia una membrana de ceramica (alimina a) aplicado como
recubrimiento sobre un soporte de alimina a. El diametro de los poros era de 0,2 um. El elemento tenia un diametro
interno de 7 mm, didmetro externo de 10 mm y longitud de 25 cm. Este elemento de la membrana se acoplé a un
cuerpo envolvente formando un médulo de filtrado que a su vez fue acoplado en una unidad de microfiltrado de flujo
cruzado de banco Pall T1-70 (Pall, East Hills, NY, USA). La membrana utilizada era una membrana Membralox[ (ex
Pall, East Hills, NY, USA).

La unidad de filtrado comprendia un depdsito de un galén con alimentacion por camisa/producto de retencion
(“retentate”), bomba de circulacién con accionamiento de frecuencia variable teniendo el médulo de la membrana
aberturas de entrada y salida, medidores de presion de entrada y salida de tipo médulo y un medidor de la
temperatura de salida de tipo médulo. La conduccion de permeado fue equipada con una valvula para el permeado
que puede cerrar el flujo. El aparato fue dotado también de un dispositivo de impulsos inversos que dirige
periddicamente un impulso de permeado a través de la membrana en oposicion a la direccion normal de flujo para
minimizar el ensuciamiento de la membrana.

Se afiadieron 2.500 gramos de aceite de naranjas de diez pasadas (ten fold) al depdsito de alimentacion y, a
continuacion, el aceite fue enfriado a -10°C haciendo circular polietilen glicol/agua a -16°C por la camisa del
depésito. La valvula del producto de permeacién o permeado fue cerrada, el depésito fue sometido a presion con
aire y se puso en marcha la bomba de circulacion. La presion de aire se ajustd para obtener una presion de entrada
en el modulo de 0,90 bar y una presién de salida de 0,70 bar. La valvula de permeacion fue abierta a continuacion
para empezar la recogida de aceite de naranjas libre de cera. La temperatura de salida del médulo se mantuvo entre
5°C y 11°C y el aceite filtrado recogido fue sometido a una prueba de cera con enfriamiento durante 48 horas, que
supero.

Esta prueba fue llevada a cabo de la manera siguiente. Una muestra de aceite filtrado fue incubada en un
refrigerador a 4°C durante 48 horas. La mezcla fue inspeccionada a continuacion visualmente para observar la
presencia de precipitados. El aceite se considerd que habia superado la prueba cuando permanecia transparente sin
sélidos presentes.

Durante el filtrado, el flujo promedio de aceite a través de la membrana era de 8 litros/m2-hora y el rendimiento
resultante era de 84,5% (peso/peso) de aceite filtrado por aceite alimentado cargado en el sistema.
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Ejemplo 2

Filtrado de aceite de naranja de diez pasadas dependiendo de |la temperatura.

El filtrado fue llevado a cabo utilizando el aparato que se ha descrito en el ejemplo 1, con algunas modificaciones en
el procedimiento que se detalla a continuacion. En este caso, para determinar la temperatura a la que el aceite
filtrado no supera la prueba de ceras de 48 horas debido a la eliminacién incompleta de la cera, se dejé aumentar la
temperatura por encima de 11°C al incrementar la temperatura del aceite el calor procedente de la bomba.

2190 g de aceite de naranjas de diez pasadas fue cargado en el depdsito de alimentacion y enfriado a 0°C utilizando
propilen glicol/agua a -13°C. La presion de entrada al médulo de la membrana era de 0,85 bar y la presente salida
en el médulo de la membrana era de 0,65 bar.

La temperatura de salida del modulo fue controlada y se inici6 la recogida del aceite producido por filtrado cuando la
temperatura de salida del moédulo fue de 8,7°C y se interrumpio cuando alcanzé 12°C. Durante el filtrado, se observé
un flujo promedio de 9 litros/M2-hora junto con un rendimiento de 87% (peso/peso) de aceite filtrado por carga de
aceite en el sistema.

Se recogieron muestras de aceite filtradas en la totalidad del transcurso del filtrado a temperaturas variables del
médulo de salida y las muestras fueron sometidas a la prueba de ceras de 48 horas con enfriamiento. Los resultados
obtenidos se indican en la siguiente tabla:

Temperatura de salida del médulo Prueba de ceras 48 h
8,7°C superada

9,5°C superada

10°C superada

10,4°C superada

10,6°C superada

11°C fallo

11,2°C fallo

11,7°C fallo

Tal como se puede apreciar en la tabla, todas las muestras filtradas recogidas por debajo de 11°C superaron la
prueba por el hecho de que todas ellas eran transparentes (sin precipitado). Las muestran restantes fallaron porque
se observo precipitado.

Se comprendera que las realizaciones anteriormente descritas son realizaciones especificas y que en modo alguno
se tienen que considerar limitativas en modo alguno del alcance de la invencion. Los técnicos en la materia seran
facilmente capaces de concebir modificaciones, incluyendo la combinacion de realizaciones o elementos de la
invencion que se encuentran dentro del alcance de la misma.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la eliminacién de ceras de un aceite de citricos, sometiendo al aceite a un proceso de filtrado,
en el que el aceite se hace pasar paralelamente a la superficie de una membrana porosa durante cuyo proceso se
mantiene una temperatura menor de 11°C, teniendo dicha membrana un tamafio promedio de poros comprendido
entre 0,05y 5 micras.

2. Procedimiento, segun la reivindicacién 1, en el que la membrana porosa es una membrana de filtro transversal
que comprenden un material de, como minimo, una ceramica, metal, grafito o polimero.

3. Procedimiento, segin la reivindicacién 1, en el que el tamafio promedio de poros de la membrana esta
comprendido entre 0,2 y 3 micras.

4. Procedimiento, segun la reivindicacion 3, en el que el tamafio promedio de los poros de la membrana esta
comprendido entre 0,2 y 1,4 micras.

5. Procedimiento, segln la reivindicacion 1, en el que el flujo de aceite paralelo a la superficie de la membrana tiene
una velocidad lineal de 1 a 7 M/segundo.

6. Procedimiento, segun la reivindicacion 5, en el que la membrana es polimera y la velocidad lineal esta
comprendida entre 1y 2 M/segundo.

7. Procedimiento, segun la reivindicacion 5, en el que la membrana es ceramica y la velocidad lineal esta
comprendida entre 4 y 7 M/segundo.
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