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DESCRIPCION
Uso del carbonato calcico como coadyuvante tecnoldgico en los procesos de extraccion de aceites y grasas

CAMPO DE LA INVENCION

[0001] La presente invencion esta relacionada con el uso del carbonato calcico como coadyuvante tecnolégico en
los procesos de extraccion de aceites y grasas, mas concretamente aceite de oliva virgen.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

[0002] Entre el 98% y el 99% del aceite contenido en las aceitunas esta constituido por los triglicéridos que se
acumulan en las células de mesocarpio, en las vacuolas, y en menor cantidad se encuentra disperso en el
citoplasma.

[0003] En la operacion de extraccion para la obtencion de aceite de oliva de calidad hay que cuidar muchos detalles,
condicién indispensable para su extraccion es que se haga por procedimientos fisico-mecanicos y en condiciones,
especialmente térmicas, que no produzcan ninguna alteracion. En estos términos, la normativa europea define los
aceites de oliva virgenes como “aceites obtenidos a partir del fruto del olivo Unicamente por procedimientos
mecanicos u otros procedimientos fisicos, en condiciones que no ocasionen la alteracion del aceite, y que no hayan
sufrido tratamiento alguno distinto del lavado, la decantacién, el centrifugado y la filtraciéon, con exclusiéon de los
aceites obtenidos mediante disolventes, mediante coadyuvantes de accién quimica o bioquimica, o por
procedimientos de reesterificacion y de cualquier mezcla con aceites de otra naturaleza (Anexo del Reglamento CE
1513/2001).

[0004] Se obtienen aceites de calidad cuando partiendo de aceitunas enteras, sanas y en un idéneo estado de
maduracién se procesan lo mas rapidamente posible, debido a que el almacenamiento o atrojado desencadena
procesos fermentativos sobre el fruto. La operacion de molienda o trituracién tiene como objetivo romper las células
de la pulpa, mesocarpio, y provocar la salida del aceite contenido en las vacuolas. Hasta 1960 la tecnologia oleicola
habia utilizado Unicamente los molinos de rulos, pero hoy dia se utilizan los molinos de martillos con los que se
puede obtener un alto grado de eficacia en la ruptura celular, aunque provocan emulsiones en la pasta al girar a
grandes revoluciones (3.000 rpm).

[0005] El rendimiento graso industrial esta relacionado con el grado de molienda, regulado en el molino de martillos
por el diametro de las perforaciones de la criba o rejilla (luz del tamiz). Por lo general y dependiendo de la variedad
de aceituna molturada la luz del tamiz debe incrementarse conforme aumenta el indice de madurez de la aceituna.

[0006] El aceite liberado mecanicamente debe abandonar los tejidos celulares en forma de pequeiias gotas que a su
vez puedan dar lugar a gotas mayores hasta formar bolsas que puedan separarse como una fase continua. Esta
etapa se lleva acabo en una termobatidora, dentro de unos limites muy estrictos de temperatura para no favorecer la
pérdida de productos volatiles, responsables del aroma del aceite, y que no se inicien procesos de oxidacion y
enranciamiento. El aceite de oliva virgen es considerado como el zumo oleoso de un fruto, aceituna, y con una
buena elaboraciéon se deben mantener sin alteraciones su aroma, sabor y los componentes minoritarios que lo
caracterizan.

[0007] La temperatura y duracion del batido da como resultado el incremento de rendimiento en aceite en la
extraccion, cualquiera que sea el sistema de extraccion: presion, centrifugacion o percolacion. No obstante, dicho
incremento de temperatura y tiempo de batido tienen una incidencia negativa sobre la calidad y el contenido de
antioxidantes y vitaminas en los aceites de oliva virgenes (Hermoso et al., 1998).

[0008] En un proceso industrial, el rendimiento de la extraccion oscila entre el 80% y el 90% del aceite total porque
no se suelta todo el aceite presente en las aceitunas, queda algo en las células que no se han roto, en el sistema
coloidal de la pasta de aceituna (microgeles) y ligado en forma de emulsién con el agua de vegetacion. La dificultad
de liberar este aceite radica en el hecho de que las gotitas de aceite disperso o emulsionado estan rodeadas por una
membrana lipoproteinica (fosfolipidos y proteinas) que las mantienen en ese estado, dificultando la union de las
mismas (Boskou, 1998).

[0009] Para obtener un buen aceite de calidad, tanto desde el punto de vista nutritivo como organoléptico se debe:

a) Partir de frutos sanos y enteros, preferentemente recogidos del arbol.
b) Optimo estado de maduracion y humedad, para evitar la adicion de agua al proceso.
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c) Procesar la aceitunas recién recolectadas en un plazo no superior a 24 horas.
d) Romper la mayoria de las células evitando la formacién de emulsiones.
€) Batir la pasta a temperatura moderada y sin alargar el tiempo de batido excesivamente.

[0010] Cualquier profesional de una almazara sabe que en las condiciones de operaciéon antes mencionadas el
rendimiento industrial puede caer, en bastantes ocasiones, entre un 10 y un 20% del contenido graso. Facilmente se
pueden perder entre 2 y 4 kg de aceite por cada 100 kg de aceituna cuando aparecen las llamadas “pastas dificiles”
0 pastas emulsionadas.

[0011] Los coadyuvantes tecnoldgicos se emplean, en la extraccion, con el objetivo de recuperar la mayor parte del
aceite retenido por las pastas. Estas sustancias se suelen adicionar en la termobatidora y ayudan a corregir la
estructura celular, modifican las propiedades fisico-mecanicas de las pastas y facilitan la separacién del aceite. En
Espafia se viene utilizando desde 1986 (Orden de 13 de enero de 1986 del Ministerio de Sanidad y Consumo) el
silicato magnésico hidratado (talco natural) y desde 1989 (Orden de 30 de noviembre de 1989 del Ministerio de
Sanidad y Consumo) la carbohidrasa (pectinasas, celulasas y hemicelulasas) procedente de Aspergillus aculeatus.
No obstante, la normativa europea prohibe, como se ha indicado anteriormente, la utilizacion de coadyuvantes
tecnoldgicos biolégicamente activos en la elaboracion de los aceites de oliva virgenes, no existiendo alternativas al
uso del talco como coadyuvante tecnoldgico para la extraccion de aceite de oliva virgen y virgen extra.

[0012] El aumento de temperatura y duracion del batido da como resultado el incremento de rendimiento en aceite
en la extraccion, no obstante, dicho incremento tiene una incidencia negativa sobre la calidad de los aceites de oliva
virgenes. Por tanto, otra caracteristica relevante para los coadyuvantes tecnoldgicos es que con su empleo se
obtengan rendimientos de extraccién superiores o similares a los obtenidos con el aumento de la temperatura, pero
manteniendo

la calidad de los aceites. Esta circunstancia hace aun mas dificil si cabe obtener sustancias alternativas que puedan
ser empleadas en estos procesos.

BREVE DESCRIPCION DE LA INVENCION
DEFINICIONES:

[0013] Coadyuvante tecnolégico: cualquier sustancia que no se consuma como ingrediente alimenticio en si, que
se utilice intencionadamente en la transformacién de materias primas, de productos alimenticios o de sus
ingredientes, para cumplir un objetivo tecnolégico determinado durante el tratamiento o la transformacion, y que
pueda tener como resultado la presencia no intencionada, pero técnicamente inevitable, de residuos de dicha
sustancia o de sus derivados en el producto acabado, siempre que dichos residuos no presenten riesgo sanitario y
no tengan efectos tecnoldgicos en el producto acabado (Real Decreto 3177/1983 de 16 de noviembre).

[0014] La presente invencion proporciona un nuevo coadyuvante tecnoldgico, carbonato calcico y/o piedra caliza, en
procesos de extraccion de aceites y grasas.

[0015] Entendiendo que el carbonato calcico esta autorizado como aditivo alimentario, y debido a su alto peso
especifico (2,72 g/cm3), que lo hace faciimente eliminable por centrifugacion, se procedid a la elaboracion de
estudios para el uso del carbonato calcico (CAS-N° 471-34-1; EINECS 207-439-9) y de la piedra caliza (CAS-N°
1317-65-3; EINECS 215-279-6) como coadyuvantes tecnoldgico en los procesos de extraccion de aceites y grasas,
mas preferentemente aceites vegetales, aun mas preferentemente aceite de oliva, y todavia mas preferentemente
aceite de oliva virgen y/o virgen extra.

[0016] Finalmente, se han analizado las caracteristicas de los aceites obtenidos con el uso del coadyuvante,
comprobando que todos ellos cumplen con las especificaciones de calidad reguladas por la Union Europea, que les
otorgaria la calificacion de “aceite de oliva virgen extra” y que no existen diferencias estadisticamente significativas
entre los aceites obtenidos con o sin coadyuvante (testigos).

[0017] Asi, un primer aspecto de la presente invencion esta relacionado con el uso de un compuesto que comprenda
carbonato calcico como coadyuvante tecnolégico, preferentemente en la industria alimentaria, mas preferentemente
en procesos de extraccion de aceites y grasas, mas preferentemente aceites vegetales, aun mas preferentemente
aceite de oliva, y todavia mas preferentemente aceite de oliva virgen o virgen extra. En una realizacion preferida de
este aspecto de la invencion el coadyuvante tecnoldgico es piedra caliza. En adelante este compuesto sera
denominado “compuesto de la invencién”.

[0018] En una segunda realizacion del primer aspecto de la invencion el compuesto de la invencién comprende una
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riqueza de carbonato calcico de al menos el 90%, sucesivamente y mas preferentemente de al menos el 95, 98,
99%, y todavia mas preferentemente del 99,28%.

[0019] En una tercera realizacion de la invencion y segun la segunda realizacion de la invencion, el compuesto de la
invencion presenta una humedad de menos del 5%, mas preferentemente de menos del 3% y todavia mas
preferentemente de menos del 1%.

[0020] En una cuarta realizacion de la invencién y segun cualquiera de las realizaciones anteriores, el compuesto de
la invencion presenta un diametro de particula maximo de 55 um, mas preferentemente inferior a 44 um; mas
preferentemente entre 10-0,1 pym y en realizaciones sucesivamente mas preferidas entre 5-1 ym, 4-1,5 ym, 3,5-2
pm, 3-2,5 ym, y todavia mas preferentemente un diametro medio de 2,65 pm.

[0021] En una quinta realizacién de la invencion y segun cualquiera de las realizaciones anteriores, el compuesto de
la invencion es empleado en dosis de al menos el 0,01%, en realizaciones sucesivamente mas preferidas de entre el
0,01-30%, 0,1-20%, 0,5-10%, 1-5%, y todavia mas preferentemente de 1% o 3%.

BREVE DESCRIPCION DE LAS FIGURAS
[0022]

FIG 1: Variacion del rendimiento de extraccion segun la variedad de aceituna y el porcentaje de carbonato calcico
adicionado.

FIG 2: Variacion del rendimiento de extraccion debido a la adicion de carbonato célcico.

FIG 3: Grafico de interaccion del rendimiento de extraccion frente a la dosis de carbonato para dos temperaturas.
FIG 4: Grafico de interaccion del rendimiento de extraccion frente a la temperatura.

FIG 5: Superficie de respuesta para el rendimiento, manteniendo la temperatura constante a 30° C.

FIG 6: Variacion del rendimiento de extraccion segun la variedad de aceituna y los porcentajes de carbonato calcico
y talco empleados.

FIG 7: Analisis Granulométrico del carbonato calcico empleado en los ensayos.

EXPLICACION DETALLADA DE LA INVENCION

[0023] La eficacia del coadyuvante tecnoldgico propuesto (carbonato calcico y piedra caliza) se ha evaluado a nivel
de laboratorio utilizando el analizador de rendimientos Abencor para tres importantes variedades de aceitunas:
Picual, Hojiblanca y Arbequina, con diferentes indices de madurez.

[0024] Los resultados obtenidos en los ensayos ponen de manifiesto que la utilizacién del carbonato calcico
micronizado permite aumentar los rendimientos de extraccion hasta 4,51 kg de aceite por cada 100 kg de aceituna
en la variedad Picual, 4,37 kg de aceite por cada 100 kg de aceituna de la variedad Hojiblanca y 2,63 kg de aceite
por cada 100 kg de aceituna de la variedad Arbequina, con respecto a los ensayos realizados sin el uso de
coadyuvantes, dependiendo dicha cantidad de la variedad, indice de madurez y humedad de las aceitunas,
resultando su eficacia mayor en el tratamiento de pastas emulsionadas, también llamadas “pastas dificiles”.

[0025] Los siguientes ejemplos de realizacion de la invencion no pretenden ser limitantes de la misma y unicamente
la ilustran para su mejor comprension.

EJEMPLOS DE REALIZACION
Ejemplo 1. Carbonato calcico utilizado

[0026] Las caracteristicas fisico-quimicas del carbonato calcico empleado para la realizacion de los siguientes
ejemplos de realizaciéon se muestran a continuacion:

- Riqueza de carbonato calcico 99,28%
-pH 8,2

- Peso especifico 2,72 grlcm3
- Dureza 3

- Densidad aparente 1,20 gr/cm3
- Superficie especifica 5,8 m2/gr

[0027] En la siguiente tabla se muestran otras caracteristicas técnicas del carbonato calcico empleado y en la Fig 7
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se muestra una grafica en la que se representa su granulometria.
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[0028] Los ensayos se han realizado con muestras de aceitunas (Olea europea L.) de tres variedades: Picual,
Hojiblanca y Arbequina, la primera procedente de Jaén y las otras dos procedentes de Gilena (Sevilla). Todas las
muestras han sido caracterizadas mediante la determinacion del indice de madurez (Uceda y Frias, 1975), la
humedad y materias volatiles en estufa a 105 °C y el contenido en aceite segun el método soxhlet (Reglamento CEE
2568/91). Los resultados se muestran en la siguiente tabla (Tabla 1).

TABLA 1. Caracterizacion de las muestras de aceitunas

Variedad de Indice de Humedad y materias  Aceite, Solidos,
aceituna madurez volatiles, % % %
Picual 1 3.2 48.86 19.90 31,24
Picual 2 3.8 42,26 22,56 35.18
Picual 3 55 43,35 23.06 33.59
Picual 4 5.6 44,25 28.89 26.87
Hojiblanca 49 42.30 27.13 30.57
Arbequina 4.5 44,64 29.24 26.13

Los datos corresponden a valores medios de tres réplicas

Ejemplo 3. Extraccion de aceite y rendimiento

[0029] Los aceites han sido extraidos utilizando el analizador de rendimientos Abencor. Este equipo consta,
esencialmente, de los tres elementos basicos para simular, a nivel de laboratorio, el proceso industrial de obtenciéon
de aceite de oliva virgen: molino de martillos, termobatidora y centrifuga de sélidos, y una serie de elementos
auxiliares (Martinez et al., 1975).

[0030] Las condiciones generales de trabajo se detallan a continuacion, mientras que la temperatura del agua de la
batidora y el tiempo de batido se especifican en cada apartado de resultados experimentales:

> Diametro de la criba del molino: 5,5 mm.

> Masa de aceituna batida: 500 g.

> Tiempo de centrifugacion: 1 min.

> Adicion de agua caliente (= 50 °C) para arrastre: 100 mL.
> Tiempo de centrifugacion con el agua afiadida: 1 min.

[0031] Después de la centrifugacion el aceite obtenido se ha decantado en una probeta durante, al menos, 3 horas,
se ha filtrado con papel de filtro y se ha guardado a 4° C en atmdsfera de N2 hasta su analisis.

[0032] También se ha tomado una muestra del orujo que queda en la centrifuga para determinar la cantidad de
aceite retenido en el mismo, mediante el método soxhlet, y poder evaluar por diferencia con el aceite inicial, presente
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en la aceitunas, el rendimiento de extraccion (kg de aceite por cada 100 kg de aceitunas procesadas). Se ha optado
por este método en lugar de determinar el rendimiento mediante el volumen de aceite obtenido por ser mas preciso,
puesto que las medidas graviméticas se realizan con mayor precision que las volumétricas.

[0033] Se han realizado varios disefios experimentales que van desde la simple comparacion de rendimientos con el
uso o no de carbonato a la variacion de la dosis del mismo con objeto de determinar la dosis 6ptima. También se
han realizado disefios factoriales completos 22 y de superficies de respuesta, Box-Behnken, para evaluar
conjuntamente la adicion de carbonato, la temperatura y el tiempo de batido de la pasta de aceituna (Montgomery,
D. C. Disefio y Analisis de Experimentos. Limusa Wiley. México, 2002.).

[0034] En todos los casos se ha realizado un tratamiento estadistico de los resultados, utilizando para los analisis de
varianza (ANOVA) el paquete estadistico Statgraphics Plus 5.1 de Statistical Graphics Corp., Rockville, MD, USA y
para los disefios estadisticos de experimentos el programa informatico Design-Expert version 6.0.6 de Stat-Ease
Inc., Minneapolis, USA.

Ejemplo 3. Eficacia del carbonato
[0035] Se han realizado ensayos puntuales de aplicacion del carbonato célcico utilizando dosis de 1% y 2%. En la
Tabla 2 se muestran los resultados obtenidos para muestras de aceitunas Picual, Hojiblanca y Arbequina, batiendo

en todos los casos la pasta de aceituna a 30 °C (temperatura del agua de la termobatidora) durante 55 minutos.

[0036] Asi mismo, en la Tabla 2 se muestran los valores del parametro estadistico p resultantes del ANOVA vy el
resultado de aplicar el procedimiento de las menores diferencias significativas de Fisher (LSD).

TABLA 2. Rendimientos (kg de aceite/100 kg de aceitunas)

Carbonato . . .. .
adicionado Picual 1 Picual 2 Hojiblanca Arbequina

0 % (Testigo) 15.38 £ 0,29" 18.55+0.13* 19.55 £ 0.55° 2233 +0.36"
1% 16.66 + 0.18" 19.53 + 0.08° 22.16 +0.22° 24,71 £0.19°
29% 16.75 + 0,10° 19.33 + 0,10° 23.28 + 0.52° 24,89 + 0,49°
ANOVA p < 0.04 p<0.02 p<0.03 p <0.03

Valor medio t error estandar.
La misma letra como superindice en una columna indica que no hay diferencias significativas entre ellos
para un nivel de confianza del 95 %.

[0037] De la Tabla 2 se deduce que el uso de carbonato calcico mejora el rendimiento de la extraccion en 1,37
puntos (kg de aceite/100 kg de aceituna) para la muestra Picual 1; en 0,98 puntos para la muestra Picual 2; en 3,73
puntos para la muestra de Hojiblanca (lo que supone un aumento del 19% del rendimiento); y 2,56 puntos para la
muestra de Arbequina.

[0038] La diferencia de rendimiento observado entre las muestras Picual 1 y Picual 2 esta relacionada con el
incremento del indice de madurez. El incremento de dicho indice disminuye la necesidad de emplear el
coadyuvante, o sea, éste es especialmente util para aceitunas de bajo indice de madurez, principio de campafa, y
para aquellas que originen pastas dificiles, como por ejemplo las aceitunas heladas.

[0039] Los datos de la Tabla 2 se han representado en la Figura 1 y en ella se observa graficamente el incremento
del rendimiento de extraccion obtenido, en todos los casos, debido a la adicién de carbonato calcico.

Ejemplo 3.2. Determinacion de la dosis recomendada

[0040] Se han realizado dos series de experimentos con muestras de aceitunas Picual y Arbequina para determinar
las dosis mas apropiadas de uso del carbonato calcico.

[0041] En la Tabla 3 se muestran los datos de rendimiento para las muestras Picual 4 y Arbequina. El batido de la
pasta de aceituna se ha realizado a 30 °C (temperatura del agua de la termobatidora) durante 55 minutos.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

ES 2 586 393 T3

TABLA 3. Rendimientos (kg aceite/100 kg aceitunas) para diferentes dosis de carbonato adicionado

g;lzg::;:; o Picual 4 Arbequina
0.0 18.73 2233
0.1 - 22.88
Q.25 - 23.79
0.5 22.23 24.82
1.0 23.21 24.71
1.5 -- 25.25
2.0 23.26 24.89
3.0 22.94 -

4.0 23.31 24,52
8.0 23.05 24.34

[0042] Los valores de la Tabla 3 se han representado en la Figura 2 mediante puntos, observandose como, en
ambos casos, el rendimiento de extraccion se incrementa con el porcentaje de carbonato calcico afiadido, hasta
alcanzar un valor maximo a partir del cual parece ser que hay una pequefia disminucion del rendimiento,
seguramente debido al aceite que queda retenido en el propio carbonato.

[0043] Los datos de la Tabla 3 se han ajustado, mediante regresién no lineal con el programa SigmaPlot 9 de Systat
Software Inc., a las ecuaciones siguientes, donde R es el rendimiento (kg de aceite/100 kg de aceitunas) y C es la
dosis de carbonato calcico adicionado (%).

[0044] Para la variedad Picual:

R =18,73 + 5,0805C — 0,0856C 1)
0,1881+C

[0045] Para la variedad Arbequina:

R =22,33 + 3,5129C - 0,1854C (2)
0,3305+C

[0046] Las ecuaciones anteriores se han empleado para representar las lineas continuas de la Figura 2,
observandose un buen ajuste, y para determinar el valor 6ptimo de adicion de carbonato calcico.

[0047] Para la variedad Picual la dosis 6ptima de adicion de carbonato es 3,1%, que daria un rendimiento de aceite
maximo del 23,24%, es decir 4,51 kg de aceite mas por cada 100 kg de aceitunas frente a la no utilizacién de
carbonato (24,1% de aumento).

[0048] Para la variedad Arbequina la dosis 6ptima de carbonato es 2,1%, que daria un rendimiento maximo del
24,96%, es decir, 2,63 kg de aceite mas por cada 100 kg de aceitunas frente a la no utilizacién de carbonato
(12,18% de aumento).

[0049] No obstante, como puede observarse en la Figura 2 estos maximos no son muy acusados y por ello existe un
rango amplio de variacion de la dosis de carbonato calcico afiadido sin que con ello se resienta apreciablemente el
rendimiento de extraccion.

Ejemplo 3.3. Estudio combinado de la dosis de carbonato y la temperatura de batido

[0050] Con el objetivo de conocer simultaneamente qué efecto tiene la temperatura de batido de la pasta y la dosis
de carbonato empleada, y comprobar si ambos factores interaccionan entre ellos, se ha realizado un disefio factorial
completo 22 con la muestra de aceitunas Picual 3. La Tabla 4 muestra el disefio experimental y los rendimientos
obtenidos, manteniendo las condiciones experimentales generales y batiendo la pasta de aceituna en todos los
casos durante 20 minutos.
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TABLA 4 Diseio experimental y rendimientos

Factores Respuesta
Orden de Temperatura. Carbonato Rendimiento,
gjecucion °C adicionado. % %
4 20 0 16,06
3 40 0 17.11
1 20 1 17.96
2 40 1 18.20

A la vista de los resultados se obtiene la siguiente informacion:

a) Valor medio: (16,06+17,11+17,96+18,20)/4 = 17,33%

b) Efecto de la temperatura: (-16,06+17,11-17,96+18,20)/2 = 0,64%
c) Efecto del carbonato: (-16,06-17,11+17,96+18,20)/2 = 1,49%

d) Efecto de interaccion: (16,06-17,11-17,96+18,20)/2 = -0,40%

[0051] En primer lugar se ha comprobado que la variacidon observada en el rendimiento es debida a un efecto real de
cada factor y no al error experimental, para tal fin se han hecho tres réplicas de un punto, obteniendo una desviacion
estandar de 0,25 y un error estandar de 0,15. Luego podemos aceptar que todos los efectos tienen significacion
estadistica.

[0052] La adicion de carbonato tiene mayor efecto que la elevacién de temperatura, puesto que una adicion de
carbonato del 1% hace aumentar el rendimiento en 1,49 puntos (9,3% de aumento en el rendimiento), mientras que
la elevacion de temperatura de 20 °C a 40 °C solo hace aumentar el rendimiento 0,64 puntos. Esta conclusién es
muy interesante porque trabajando a baja temperatura se obtienen aceites de mejor calidad.

[0053] Por otra parte, observamos un pequefio efecto de interaccion entre la temperatura y el carbonato adicionado,
-0,40%, tal y como muestran las Figuras 3 y 4 de los graficos de interaccion.

[0054] En los graficos de interaccion se observa que las lineas no son paralelas, luego el efecto de la temperatura
es mayor para una concentracion 0% de carbonato que para una concentracion 1% de carbonato, y el efecto de la
adicién de carbonato es mayor a temperatura baja, 20 °C, que ha temperatura alta, 40°.

Ejemplo 3.4. Estudio combinado de la dosis de carbonato y el tiempo de batido

[0055] De forma similar a la anterior, a la muestra de aceitunas Picual 3 se le ha realizado un disefio factorial
completo 22 para conocer simultaneamente los efectos del tiempo de batido de la pasta de aceituna y la adicion de
carbonato a la misma sobre el rendimiento de aceite. La Tabla 5 muestra el disefio experimental y los rendimientos
obtenidos, manteniendo las condiciones experimentales generales y la temperatura del agua de la termobatidora a
20 °C.

TABLA 5 Disefio experimental y rendimientos

Factores Respuesta
Ordende  Tiempo. Carbonato Rendimiento,
_ejecucion  min adicionado. % %
4 20 0 16,06
3 90 0 19.04
1 20 1 17.96
2 90 1 19.76




10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

ES 2 586 393 T3

A la vista de los resultados se obtiene la siguiente informacion:

a) Valor medio: (16,06+19,04+17,96+19,76)/4 = 18,21%

b) Efecto del tiempo: (-16,06+19,04-17,96+19,76)/2 = 2,39%

c) Efecto del carbonato: (-16,06-19,04+17,96+19,76)/2 = 1,31%
d) Efecto de interaccion: (16,06-19,04-17,96+19,76)/2 = -0,59%

[0056] En este caso el aumento en el tiempo de batido tiene mayor efecto que la adicion de carbonato,
observandose que el efecto debido a la adicion de carbonato, 1,31%, es muy parecido al obtenido anteriormente,
1,49%.

[0057] También se observa un ligero efecto de interaccion, -0,59%.
Ejemplo 3.5. Estudio combinado de la dosis de carbonato, la temperatura y el tiempo de batido

[0058] Para optimizar el rendimiento de extraccion de aceite en funcién de la temperatura de batido, el tiempo de
batido y la adicion de carbonato se ha realizado un disefio experimental basado en la Metodologia de Superficie de
Respuesta, la cual nos permite inspeccionar una respuesta, que se puede mostrar como una superficie, cuando los
experimentos investigan el efecto que tiene el variar factores cuantitativos en los valores que toma una variable
dependiente o respuesta. Esto es, se trata de encontrar los valores 6ptimos de las variables independientes o
factores que maximizan la respuesta.

TABLA 6 Disefio experimental y rendimientos

Factores Respuesta

Orden de T: Temperatura. t: Tiempo. C: Carbonato R: Rendimiento,
gjecuciéon  °C min adicionado. % %

8 40 55 2 22.76

2 40 20 1 2091

7 20 55 2 21.95

10 30 90 0 19,34

12 30 90 2 23.82

13 30 5S 1 22,38

14 30 55 1 21,93

It 30 20 2 20.35

6 40 55 0 18.99

15 30 55 1 21.85

16 30 55 1 2291

3 20 920 1 21,77

5 20 55 0 14.00

9 30 20 0 17,20

1 20 20 1 18.65

4 40 90 1 23.97

Los datos obtenidos se han ajustado a un modelo explicativo utilizando el paquete estadistico Design-Expert. A
continuacion, se muestra el correspondiente modelo ajustado a los factores temperatura (T), tiempo (t) y dosis de
carbonato (C), Ecuacion (3), y en la Tabla 7 se muestra el andlisis de varianza.

(3) Rendimiento (%) = -7,81089 + 1,35475 T + 0,042107 t + 18,235C - 0,0187 T> - 1,995 C* - 0,718 T C +
0,010225 T°C
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TABLA 7 Analisis de varianza para el modelo ajustado

Fuente Suma de Grados de Cuadrados ValordeF Valordep
cuadrados  libertad medios (Prob. > F)

Modelo 102.59 14.66 §0.42 < 0.0001
T: Temperatura 13,16 7 13,16 72,20 < 0,0001
t: Tiempo 17,38 1 17,38 95,34 < 0,0001
C: Carbonato 14,55 1 14.55 79,86 < 0,0001
T 2,87 1 2,87 15,76 0.0041
C- 15,92 1 15,92 87,36 < 0,0001
TC 4,37 1 4,37 23,97 0.0012
T°C 2.09 1 2,09 11,47 0.0095
Residual 1.46 8 0.18
Falta de ajuste 0,74 5 015 0.63 0.6987
Error puro 0,71 3 0,24
Total 104,05 15

R 0.9860
R’ de ajuste 0.9737

R° de prediccién  0.9283

[0059] En la Tabla 7 se puede ver que un valor de F igual a 80,42 implica que el modelo es significativo, que un
valor de la Falta de Ajuste igual a 0,63 implica que no es significativo con respecto al error puro y que el valor del
coeficiente de determinacion de ajuste 0,9737 esta razonablemente de acuerdo con el de prediccion 0,9283, por lo
que se puede considerar que el modelo obtenido sirve para predecir el rendimiento de la extraccion como una
funcién de las tres variables de operacion estudiadas.

[0060] Con el fin de analizar la influencia de cada punto experimental sobre el modelo, se realizaron los diagndsticos
estadisticos de Leverage, residual estandarizado y la distancia de Cook en la respuesta, encontrandose que éstos
estaban dentro de los rangos normales, por lo que se puede decir que el modelo es estable en el rango estudiado.

[0061] Para observar los efectos de los factores, en el intervalo estudiado, sobre la respuesta (rendimiento) se
obtuvo la grafica de perturbacion. Para ello se mantuvieron constantes dos factores variandose el otro dentro del
rango de disefio y se determind el valor de la variable respuesta, observandose que el factor que tiene menor
influencia sobre el rendimiento es la temperatura. Por tanto, en la Figura 5 se ha representado la superficie de
respuesta y el grafico de contorno, correspondiente, en funcion de los factores tiempo y dosis de carbonato afiadida
para una temperatura de

30 °C.

[0062] La optimizacion se ha realizado mediante la metodologia de la funcidon deseada utilizando el paquete
estadistico
Design-Expert con el que se han encontrado las soluciones que se muestran en la Tabla 8.

TABLA 8. Optimos del modelo ajustado

Niumero Temperatura, Tiempo, Carbonato, Rendimiento, Funcion
°C min % %o descada

1 37 89 1.4 24,50 1,000

2 40 87 1,3 24,40 1,000

3 38 85 1,4 24,31 1,000

4 33 90 1,6 24,30 1,000

[0063] Por otra parte, el modelo ajustado nos permite también comparar diferentes opciones de trabajo como se
muestra en la Tabla 9.

10
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TABLA 9. Diferentes opciones para las variables de operacion

Temperatura, Tiempo, Carbonato, Rendimiento,
°C min %% %

30 55 0 18,31

30 55 1 22,22

30 55 1.5 22.68

30 55 2 22,13

40 90 0 20.25

20 90 2 23,54

20 20 0 12,65

20 20 2 20,60

[0064] Para unas condiciones de operacion consideradas normales, 30 °C de temperatura y 55 min de batido, el no
usar carbonato, rendimiento 18,31%, y utilizar 1,5% de carbonato, rendimiento 22,68%, supone una mejora de 4,37
puntos, es decir, una mejora del 24% en el rendimiento.

[0065] El carbonato permite trabajar a temperaturas bajas, 20 °C, obteniendo mas rendimiento, 23,54%, que
trabajando a temperaturas altas, 40 °C, rendimiento 20,25%, para un tiempo de batido de 90 min.

[0066] En el caso extremo de trabajar a temperaturas bajas 20 °C y tiempos de batidos bajos 20 min, el rendimiento
entre no utilizar carbonato 12,65% o utilizarlo, 20,60%, supone una mejora de 7,95 puntos que se traduce en una
mejora del rendimiento del 63%.

Ejemplo 3.6. Comparacion entre el carbonato calcico y el talco

[0067] Con objeto de comparar la eficacia de extraccion entre el carbonato calcico y el talco, coadyuvantes
tecnolodgicos de accion fisica y por tanto de la misma naturaleza, se ha realizado una serie de ensayos utilizando
dosis de 1% y 2% de ambos. El talco utilizado, marca Talcoliva, es comercializado por la empresa Luzenac Group.
[0068] En la Tabla 10 se muestran los resultados obtenidos para muestras de aceitunas Picual y Arbequina,
batiendo en todos los casos la pasta de aceituna a 30 °C (temperatura del agua de la termobatidora) durante 55
minutos.

TABLA 10. Rendimientos (Kg de aceite/100 kg de aceitunas)

Coadyuvante

. Picual 1 Picual 2 Arbequina

adicionado

0 % (Testigo) 15.38 + 0.29" 18.55 +0.13* 22.33 + 0.36"
1 % Carbonato 16.66 + 0.18% 19.53 + 0.08° 24.71 +0.19°
1 % Talco 16.03 + 0.07° 19.34 + 0.10° 24.66 +0.23°
2 % Carbonato 16.75 + 0.10° 19.33+0.10° 24.89 + 0.49°
2 % Talco 16.61 + 0.14% 19.46° 25.26 + 0.36°
ANOVA p<0.02 p <0.01 p<0.02

Valor medio 1 error estandar.
La misma letra como superindice en una columna indica que no hay diferencias significativas
entre ellos para un nivel de confianza del 95 %.
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[0069] Los datos de la Tabla 10 se han representado en la Figura 6 y en ella se observa graficamente el incremento
del rendimiento de extraccion obtenido, en todos los casos, debido a la adicion de un coadyuvante tecnoldgico y
como la adicién de carbonato calcico mejora el rendimiento respecto a la adicion de talco.

[0070] Una vez realizado el correspondiente tratamiento estadistico a los datos concluimos que no hay diferencias
significativas para un nivel de confianza del 95% (p=0,05) entre el rendimiento obtenido utilizando la misma dosis de
carbonato o talco, no obstante, a nivel de medias, el rendimiento obtenido con carbonato supera en la mayoria de
los casos al rendimiento obtenido con talco.

Ejemplo 3.7. Calidad de los aceites obtenidos con carbonato calcico
[0071] Para evaluar la calidad de los aceites obtenidos, empleando carbonato calcico, se han tenido en cuenta los
criterios de calidad establecidos en el Reglamento (CE) n° 1989/2003 de la Comisiéon de 6 de noviembre de 2003

que modifica el Reglamento (CEE) n° 2568/91, relativo a las caracteristicas de los aceites de oliva y de los aceites
de orujo de oliva y sobre sus métodos de analisis. En la Tabla 11 se muestran algunos resultados.

TABLA 11. Parametros de calidad de los aceites obtenidos

Determinaciones analiticas

Variedad de Carbonato adicionado  Acidez % indice de peréxidos mEq O2kg  Kasz Ka7o

aceituna

Picual 1 0% (Testigo) 0,14 7,96 1,57 0,13
1% 0,15 7,43 1,40 0,12
2% 0,16 8,08 1,40 0,14

Picual 2 0% (Testigo) 0,16 10,00 1,39 0,13
1% 0,15 9,37 1,40 0,13
2% 0,14 8,84 1,27 0,11

[0072] Una vez realizado el correspondiente tratamiento estadistico a los resultados obtenidos nos permiten afirmar
que no hay diferencias significativas, para un nivel de confianza del95%, en los parametros de calidad entre los
testigos y los aceites obtenidos con carbonato. En todos los casos se les podria otorgar la calificacion de "aceite de
oliva virgen extra" segun la normativa europea.

12
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REIVINDICACIONES

Uso de un compuesto que comprende, al menos, un 90% de carbonato calcico como coadyuvante tecnologico

ra la extraccion de aceites y grasas.

Uso segun la reivindicacion anterior donde dicho coadyuvante es piedra caliza.
Uso segun la reivindicacion anterior donde el aceite a extraer es un aceite vegetal.
Uso segun la reivindicacion anterior donde el aceite vegetal es aceite de oliva.

Uso segun la reivindicacion anterior donde el aceite de oliva es del tipo aceite oliva virgen o virgen extra.

Uso segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores donde el compuesto presenta una riqueza en carbonato

calcico de al menos el 95%.

7.

Uso segun la reivindicacion anterior donde el compuesto presenta una riqueza en carbonato calcico de al menos

el 99%.

8.

9.

10

1.

12,

13.

14.

15.

16.

17.

18.

19.

Uso segun la reivindicacion anterior donde el compuesto presenta una humedad de menos del 5%.
Uso segun la reivindicacion anterior donde el compuesto presenta una humedad de menos del 3%.

. Uso segun la reivindicacion anterior donde el compuesto presenta una humedad de menos del 1%.
Uso segun la reivindicacion anterior donde el compuesto tiene un diametro maximo de particula de 55 pm.
Uso segun la reivindicacion anterior donde el compuesto tiene un diametro maximo inferior a 44 pm.
Uso segun la reivindicacion anterior donde el compuesto presenta un diametro medio de 2,65 pm.
Uso segun la reivindicacion anterior donde la dosis de compuesto empleada es de al menos el 0,01%.
Uso segun la reivindicacion anterior donde la dosis de compuesto empleada es de al menos el 0,1%.
Uso segun la reivindicacion anterior donde la dosis de compuesto empleada es de entre 0,1-30%.
Uso segun la reivindicacion anterior donde la dosis de compuesto empleada es de entre 1-5%.

Uso segun la reivindicacion anterior donde la dosis de compuesto empleada es del 3%.

Uso segun la reivindicacion 19 donde la dosis de compuesto empleada es del 1%.

13



ES 2 586 393 T3

R, %

Picual 1 Picual 2 Hojiblanca Arbequina
Variedad de aceituna
FIG 1
26
n .
L
ﬂ*\—-_\‘n
24
L
D S U - 4
ES
- 22
o
20
] O Arbequina
O Picual
18 - —r T v Y T v T
0 2 4 6 g
FIG 2

14



FIG 3

FIG 4

ES 2 586 393 T3

19,0
g 18,0 40°C
e
| s
;g 17,0 -
© 20°C
c
D
X 16,0 -
15,0 . T .
-0,5 0 0,5 1
Carbonato (%)
20,0
19,0 -
2 1% Carbonato
g 18,0 - - i
Q
‘5 17,0 - 0 % Carbonato
D
o
16,0 -
15'0 T 1] | 1 T
15 20 25 30 35 40

Temperatura (°C)

15

45



ES 2 586 393 T3

24.15

2232

8
8

18.67

16.84

Rendimiento (%)

20

*10

Carbonato (%)

FIG 5

16



ES 2 586 393 T3

T RSN AUTINULY et SR RLE WUV SRRSL A

%

e g e nad

2 PP SINPIPEI- JVRI. S—— A, B T S— 0 E—

i
i
1
i
|
T
i

£ & (5 B HE

0

-

1

CO

NULOMETRI

1
Variedad de aceituna
$I5 GRA

ANALI

SN

P

FIG 6

17

0o

FIG7



	Primera Página
	Descripción
	Reivindicaciones
	Dibujos

