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ES 2631811 T3

DESCRIPCION
Medio de purificacion

La presente invencion se refiere a un método para la produccion de un medio de purificacion y al uso de dicho medio
de purificacion para purificar un liquido. La invencion se refiere en particular a la eliminacion de toxinas de bebidas,
por ejemplo cerveza y vino.

La fruta y los cereales usados en la produccién de bebidas en ocasiones se contaminan con sustancias no deseadas
y potencialmente venenosas. Esto puede ocurrir si predominan condiciones favorables para el crecimiento de
microorganismos durante el crecimiento o el almacenamiento de la fruta o los cereales. Ciertos microorganismos
producen compuestos que son toxicos para los seres humanos y estas toxinas pueden persistir durante el
procesamiento de la fruta o los cereales para dar bebidas. Si las toxinas no se eliminan en alguna fase durante la
produccién de la bebida, entonces las bebidas acabadas estaran contaminadas con las toxinas. Tales bebidas
contaminadas representan un grave riesgo para la salud para alguien que consuma las bebidas.

Ejemplos de tales toxinas derivadas de microorganismos que pueden provocar la contaminacion de las bebidas son
los metabolitos secundarios de hongos conocidos como micotoxinas. En particular, la micotoxina ocratoxina A (OTA)
es un contaminante que se encuentra frecuentemente en la cerveza y el vino. Puede encontrarse en el moho que
crece en la piel de las uvas y sobre la cebada. La cantidad de OTA que se encuentra en la cerveza y el vino puede
variar enormemente, teniendo los casos de alta contaminacion el potencial de provocar que un consumidor supere el
limite seguro recomendado de exposicion diaria a la toxina. Por tanto, existe la necesidad de eliminar toxinas tales
como la OTA de bebidas para garantizar que sean seguras para los consumidores.

Los métodos actuales para la eliminacién de OTA y otras toxinas de bebidas incluyen filtrar la bebida a través de un
filtro de carbén activado. Sin embargo, tales filtros son caros y pueden afectar negativamente al color y/o al sabor de
la bebida. Un método alternativo para la eliminacién de OTA de bebidas implica adsorber la OTA en fibras vegetales
insolubles. Aunque es mas econémico y respetuoso con el medio ambiente que usar filtros activados, este método
tiene un efecto perjudicial sobre el sabor y el color de las bebidas.

El documento JP 2010 022254 A da a conocer un método de purificacion de una fibra dietética acida, que hace que
vapor sobrecalentado a 100-160°C entre en contacto con la sal de una fibra dietética acida de material de partida.
Preferiblemente, la fibra dietética acida de material de partida se proporciona a un proceso de vapor sobrecalentado
como polvo, gel o suspension. LUQUE-RODRIGUEZ ET AL: “Dynamic superheated liquid extraction of anthocyanins
and other phenolics from red grape skins of winemaking residues”, BIORESOURCE TECHNOLOGY, ELSEVIER BV,
GB, vol. 98, n° 14, 31 de marzo de 2007 (31-03-2007), paginas 2705-2713, ISSN: 0960-8524, DOI:
10.1016/J.BIORTECH.2006.09.019 da a conocer la extraccion por liquido sobrecalentado dinamica de antocianinas
y otros compuestos fendlicos de pieles de uvas tintas de residuos de vinificacién con mezclas de etanol-agua. Las
condiciones de trabajo optimas para la extraccion total de antocianinas eran: etanol-agua 1:1 acidificado con HCI al
0,8%, 120°C, 30 min, 1,2 ml/min y una presion de 80 bar. El documento US 2006/263410 A1 da a conocer un
proceso bioldgico para descontaminar micotoxinas en un medio dietético liquido, caracterizado por que comprende
al menos las siguientes etapas: adsorber al menos una parte de las micotoxinas, que es probable que estén
presentes en el medio dietético liquido que va a descontaminarse, poniendo dicho medio en contacto con fibras
vegetales insolubles micronizadas, y eliminar dichas fibras en las que estan absorbidas las micotoxinas.
Preferiblemente, dicho medio es una bebida.

Un objetivo de la presente invencion es proporcionar un medio de purificacion y un método de purificacion de un
liquido que supere algunas de las desventajas de la técnica anterior.

Segun el primer aspecto de la presente invencion se proporciona un método de produccién de un medio de
purificacién, comprendiendo el método las etapas de:

(a) poner en contacto fibras vegetales con un fluido sobrecalentado; y
(b) procesar las fibras vegetales para dar una forma particulada.

La etapa (a) implica el tratamiento de fibras vegetales. Las fibras vegetales adecuadas incluyen fibras de plantas y/o
fibras de cereales. Puede usarse una mezcla de fibras. Las fibras adecuadas incluyen salvado de trigo, cascaras de
trigo sarraceno, pulpa de uva, fibra de madera, paja, algodén, cafiamo, lino, forraje, seda, yute, kenaf, ramio, sisal,
miraguano, pita, ratan, semilla de soja, vid, platano, fibra de coco, mezclas de fibras de tallos y subproductos de los
mismos.

Las fibras especialmente preferidas para su uso en el presente documento incluyen fibras de pulpa de uva y/o
cascaras de trigo sarraceno.
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Las fibras vegetales que se ponen en contacto con el fluido sobrecalentado en la etapa (a) pueden proporcionarse
en cualquier forma adecuada. En algunas realizaciones, las fibras vegetales pueden trocearse, aplastarse o
triturarse, al menos parcialmente, para reducir su tamafio. Pueden usarse fibras vegetales parcialmente trituradas
que de lo contrario serian un producto de desecho.

En la etapa (a) las fibras vegetales se ponen en contacto con un fluido sobrecalentado.

Los fluidos sobrecalentados adecuados incluyen agua sobrecalentada y alcanoles sobrecalentados. Los alcanoles
sobrecalentados adecuados incluyen etanol sobrecalentado. El fluido sobrecalentado puede comprender una mezcla
de fluidos sobrecalentados, por ejemplo una mezcla de agua sobrecalentada y un alcanol sobrecalentado.

La etapa (a) puede implicar una Unica etapa de poner en contacto las fibras vegetales con un fluido sobrecalentado.
Alternativamente, la etapa (a) puede implicar multiples etapas de poner en contacto las fibras vegetales con un fluido
sobrecalentado. En realizaciones en las que se usa mas de una etapa, las fibras vegetales pueden ponerse en
contacto con el mismo o diferentes fluidos sobrecalentados.

Por tanto, la etapa (a) puede implicar una uUnica etapa de poner en contacto las fibras vegetales con fluido
sobrecalentado, por ejemplo agua sobrecalentada, un alcanol sobrecalentado o una mezcla sobrecalentada de agua
y un alcanol.

En algunas realizaciones, la etapa (a) puede implicar mas de una etapa de poner en contacto las fibras vegetales
con un fluido sobrecalentado, en las que las fibras vegetales se tratan con el mismo fluido sobrecalentado en cada
una de las etapas.

En algunas realizaciones preferidas, la etapa (a) implica una etapa de poner en contacto las fibras vegetales con un
primer fluido sobrecalentado y una etapa de poner en contacto las fibras vegetales con un segundo fluido
sobrecalentado, siendo los fluidos sobrecalentados primero y segundo diferentes.

En realizaciones en las que la etapa (a) implica multiples etapas de poner en contacto las fibras vegetales con un
fluido sobrecalentado, cada etapa puede llevarse a cabo en el mismo recipiente. Alternativamente, las etapas
pueden llevarse a cabo en diferentes recipientes.

En algunas realizaciones, la etapa (a) comprende una etapa de poner en contacto las fibras vegetales con agua
sobrecalentada.

En realizaciones preferidas, la etapa (a) comprende una etapa de poner en contacto las fibras vegetales con un
alcanol sobrecalentado.

En realizaciones especialmente preferidas, la etapa (a) comprende una etapa de poner en contacto las fibras
vegetales con agua sobrecalentada y una etapa de poner en contacto las fibras vegetales con un alcanol
sobrecalentado. La etapa de poner en contacto las fibras vegetales con agua sobrecalentada puede llevarse a cabo
antes o después de la etapa de poner en contacto las fibras vegetales con un alcanol sobrecalentado.
Preferiblemente, la etapa de poner en contacto las fibras vegetales con agua sobrecalentada se lleva a cabo antes
de la etapa de tratar las fibras vegetales con un alcanol sobrecalentado.

Preferiblemente, el agua sobrecalentada tiene una temperatura en el intervalo de desde 150°C hasta 220°C, por
ejemplo desde 165°C hasta 185°C.

Preferiblemente, el etanol sobrecalentado tiene una temperatura en el intervalo de desde 100°C hasta 150°C, por
ejemplo desde 130°C hasta 150°C.

De manera adecuada, la o cada etapa de poner en contacto las fibras vegetales con un fluido sobrecalentado en la
etapa (a) se lleva a cabo a una presion mayor que la presion ambiental. Preferiblemente, la o cada etapa de poner
en contacto las fibras vegetales con un fluido sobrecalentado en la etapa (a) se lleva a cabo a una presion suficiente
para mantener el estado liquido del fluido sobrecalentado, por ejemplo a una presion de entre 5 y 20 bar, por
ejemplo aproximadamente 10 bar.

En la o cada etapa de poner en contacto las fibras vegetales con un fluido sobrecalentado en la etapa (a), las fibras
vegetales se ponen en contacto preferiblemente con el fluido sobrecalentado durante un periodo de al menos 5
minutos, preferiblemente al menos 10 minutos, de manera adecuada al menos 20 minutos, por ejemplo al menos 30
minutos.

De manera adecuada, en la o cada etapa de poner en contacto las fibras vegetales con un fluido sobrecalentado en
la etapa (a), las fibras vegetales se ponen en contacto con el fluido sobrecalentado durante un periodo de hasta 24
horas, preferiblemente hasta 16 horas, de manera adecuada hasta 8 horas, por ejemplo hasta 6 horas.
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La etapa (b) implica procesar las fibras vegetales para dar una forma particulada. El procesamiento puede implicar
procesar mecanicamente las fibras vegetales para dar una forma particulada. Los procesos mecanicos adecuados
pueden incluir triturar, machacar, moler, cortar, combinar o pulverizar. La etapa (b) implica de manera adecuada
reducir el tamafo de las fibras vegetales. Las formas particuladas adecuadas incluyen granulos y polvo.

En algunas realizaciones preferidas, las particulas de fibras vegetales obtenidas tras la etapa (b) tienen un tamafo
medio de particula menor de 2 mm, de manera adecuada menor de 1,5 mm. De manera adecuada, las particulas de
fibras vegetales obtenidas tras la etapa (b) tienen un tamafio medio de particula mayor de 0,1 mm, de manera
adecuada mayor de 0,3 mm. De manera adecuada, las particulas de fibras vegetales obtenidas tras la etapa (b)
tienen un tamafio medio de particula de entre 0,5 mmy 1 mm.

En algunas realizaciones, las particulas de fibras vegetales obtenidas tras la etapa (b) tienen un tamafio medio de
particula de menos de 200 um, por ejemplo menor de 100 um, de manera adecuada menor de 75 um. De manera
adecuada, las particulas de fibras vegetales obtenidas tras la etapa (b) tienen un tamafio medio de particula mayor
de 1 um, por ejemplo mayor de 5 um, de manera adecuada mayor de 10 um.

En algunas realizaciones, tras la etapa (b), el 90% de las particulas de fibras vegetales tienen un tamafio de
particula menor de 700 um, medido mediante analisis granulométrico. De manera adecuada, tras la etapa (b), el
90% de las particulas de fibras vegetales tienen un tamafo de particula menor de 400 um, medido mediante analisis
granulométrico. De manera adecuada, tras la etapa (b), el 90% de las particulas de fibras vegetales tienen un
tamafio de particula de entre 2 y 200 um, medido mediante analisis granulométrico.

En algunas realizaciones, tras la etapa (b), el 70% de las particulas de fibras vegetales tienen un tamafio de
particula menor de 100 um, medido mediante difraccion laser. De manera adecuada, tras la etapa (b), el 90% de las
particulas de fibras vegetales tienen un tamarfio de particula menor de 100 um, medido mediante difraccion laser.

El método del primer aspecto puede incluir una etapa de secado opcional entre las etapas (a) y (b). Alternativa y/o
adicionalmente, el método del primer aspecto puede incluir una etapa de secado opcional tras la etapa (b). De
manera adecuada, la etapa de secado se lleva a cabo a una temperatura de desde 30 hasta 80°C, por ejemplo a
una temperatura de desde 50 hasta 70°C. El secado puede verse ayudado por el uso de presion reducida. De
manera adecuada, la etapa de secado se lleva a cabo a una temperatura de menos de 65°C. De manera adecuada,
la etapa de secado se lleva a cabo a una temperatura de menos de 60°C.

Se ha encontrado que las particulas obtenidas mediante el método de la presente invencion tienen propiedades
mejoradas en cuanto a la eliminacion de ocratoxina A de bebidas, por ejemplo, vino y cerveza.

Sin querer restringirse a la teoria, se cree que el fluido sobrecalentado, especialmente etanol sobrecalentado, ayuda
en la eliminacion de grasas de las fibras vegetales. Se cree que estas grasas tienen un efecto perjudicial sobre el
sabor de una bebida. Sin embargo, las grasas pueden ser Utiles por si mismas para otros propdsitos. Las grasas
pueden recuperarse del fluido sobrecalentado usado si se desea.

Segun un segundo aspecto de la presente invencion, se proporciona un medio de purificacion obtenido mediante el
método del primer aspecto.

Segun un tercer aspecto de la presente invencion, se proporciona un método de eliminaciéon de compuestos
contaminantes de un liquido, comprendiendo el método las etapas de:

(i) proporcionar un medio de purificacion que comprende fibras vegetales que se han puesto en contacto con un
fluido sobrecalentado; y

(i) poner en contacto el liquido con el medio de purificacion.

El liquido del que se eliminan los compuestos contaminantes en el método del tercer aspecto de la presente
invencion puede ser una bebida o un liquido usado en la produccidon de una bebida. En algunas realizaciones, el
liquido es cerveza o un liquido que contiene extractos de cereales usados en la produccién de cerveza. En algunas
realizaciones, el liquido es vino o un liquido que comprende extractos de uva usados en la produccion de vino.

Los compuestos contaminantes eliminados del liquido pueden comprender toxinas. De manera adecuada, los
compuestos contaminantes son micotoxinas. En realizaciones preferidas, los compuestos contaminantes eliminados
del liquido comprenden ocratoxina A (OTA).

La etapa (i) implica proporcionar un medio de purificacion. El medio de purificacion se proporciona de manera
adecuada mediante el método del primer aspecto. El medio de purificaciéon se proporciona de manera adecuada en
forma particulada. Preferiblemente se proporciona en forma de polvo. Las caracteristicas preferidas del medio de
purificacion proporcionado en la etapa (i) son tal como se definen en relacion con los aspectos primero y segundo.
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La etapa (ii) implica poner en contacto el liquido con el medio de purificacion.
Esto puede llevarse a cabo mediante cualquier método adecuado y el experto en la técnica conocera tales métodos.

La etapa (ii) puede implicar usar el medio de purificacion para formar una torta de filtracion y entonces hacer pasar el
liquido a través de la torta de filtracion. Cuando se hace pasar el liquido a través de la torta de filtracion, los
compuestos contaminantes pueden adsorberse en el medio de purificacion y por tanto retenerse en la torta de
filtracion.

La etapa (ii) puede implicar formar una capa que comprende el medio de purificacién en el fondo de un recipiente o
un canal y entonces hacer pasar el liquido a través del recipiente o canal sobre la capa que comprende el medio de
purificacién. Cuando se hace pasar el liquido sobre la capa, compuestos contaminantes pueden adsorberse en el
medio de purificacion.

La etapa (ii) puede implicar mezclar el medio de purificacion con el liquido. La mezcla resultante puede dejarse
durante un periodo de tiempo para permitir que los compuestos contaminantes se adsorban en el medio de
purificacion. La mezcla puede agitarse de manera continua o puede permitirse que el medio de purificacion
sedimente en el fondo de un recipiente que contiene el liquido.

La etapa (ii) puede repetirse. De manera adecuada, la etapa (ii) se repite al menos una vez. La repeticion de la etapa
(i) puede posibilitar que se eliminen cantidades mayores de compuestos contaminantes.

En algunas realizaciones, el método puede implicar una etapa de separar el liquido del medio de purificacion, tras la
etapa (ii). Por ejemplo, en realizaciones en las que el liquido se mezcla con el medio de purificacion en la etapa (ii),
puede ser necesario eliminar el medio de purificacion de la mezcla, por ejemplo mediante filtracién o decantacion.

Se ha encontrado que el método de la presente invencion es muy eficaz eliminando compuestos contaminantes de
liquidos, especialmente bebidas, por ejemplo vino y cerveza. Se ha encontrado que el método es altamente selectivo
porque se han eliminado compuestos contaminantes sin eliminacion simultanea de cantidades significativas de otros
compuestos deseables, por ejemplo compuestos que confieren color y/o aroma a una bebida. Ademas no se ha
observado que los compuestos del medio de purificacion se disuelvan en el liquido. En algunos métodos de la
técnica anterior, tales compuestos han tenido un efecto perjudicial sobre el sabor de una bebida.

En realizaciones preferidas, se ha encontrado que el método del tercer aspecto de la presente invenciéon es
altamente eficaz eliminando micotoxinas, especialmente ocratoxina A (OTA) de bebidas, especialmente cerveza y
vino.

El método del tercer aspecto elimina preferiblemente al menos el 20% en peso de la ocratoxina A presente en un
liquido tratado mediante el método, preferiblemente al menos el 40% en peso, mas preferiblemente al menos el 60%
en peso, preferiblemente al menos el 70% en peso, mas preferiblemente al menos el 80% en peso, por ejemplo al
menos el 90% en peso o al menos el 95% en peso.

Preferiblemente, el sabor de una bebida tratada mediante el método del tercer aspecto no difiere significativamente
del sabor de la bebida antes del tratamiento.

Preferiblemente, el color de una bebida tratada mediante el método del tercer aspecto de la presente invencién no
difiere significativamente del color de la bebida antes del tratamiento.

Por “no difiere significativamente” quiere decirse que el experto en la técnica no detectaria ninguna diferencia en el
sabor o color de la bebida tras el tratamiento.

La invencion se describira ahora adicionalmente con referencia a los siguientes ejemplos no limitativos.

Ejemplo 1

Se pusieron en contacto fibras de pulpa de uva con agua sobrecalentada a 175°C y una presion de
aproximadamente 10 bar durante un periodo de 1-4 horas. Entonces se seco la pulpa de uva y se tritur6 para
proporcionar un medio de purificacién derivado de pulpa de uva en una forma particulada fina.

Ejemplo 2

Se pusieron en contacto fibras de pulpa de uva con agua sobrecalentada a 175°C y una presion de
aproximadamente 10 bar durante un periodo de 1-4 horas. Entonces se pusieron en contacto las fibras de pulpa de
uva con etanol sobrecalentado a 140°C y una presion de aproximadamente 10 bar durante un periodo de 1-4 horas.
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Entonces se secaron las fibras de pulpa de uva sobre bandejas a 60°C en un horno de circulacion de aire y se
trituraron para proporcionar un medio de purificacién derivado de pulpa de uva en una forma particulada fina.

Ejemplo 3: Descontaminacion in vitro usando pulpa de uva micronizada, extraida con SHW

Se pusieron en contacto una disolucion contaminada y una fibra y entonces se separaron el liquido y la fibra
mediante centrifugacion. Se midio la contaminacion residual del liquido y la diferencia en el nivel de toxinas de la
disolucioén original y el del liquido muestra el grado de descontaminacion del liquido. Los resultados se expresan
como la cantidad de adsorbente necesaria para reducir el nivel de toxinas en un 50%.

Pruebas comparativas de un gran numero de fibras de plantas micronizadas encontraron que el mejor producto
adsorbedor disponible de este conjunto (envueltas de trigo micronizadas) tenia que proporcionarse a 7 g/l para
reducir el nivel de micotoxinas en un 50%. La pulpa de uva micronizada extraida con agua sobrecalentada tal como
se preparo6 en el ejemplo 1 redujo el nivel de micotoxinas en un 50% cuando se proporcioné a 0,2 g/l, una reduccién
del 97% en la cantidad de material requerida para producir un nivel de descontaminacion comparable al de las
envueltas de trigo micronizadas.

Ejemplo 4: Filtracion de cerveza

Se contaminé artificialmente cerveza con 84,7 ug/l de OTA y se filtré con una torta de filtracion de pulpa de uva
micronizada extraida con agua sobrecalentada segun los parametros definidos en la tabla 1. El nivel de OTA en la
cerveza se redujo hasta 0,14 pg/l, una reduccién mayor del 99% en la cantidad de OTA presente en la cerveza. Los
resultados de la turbidez y el contenido en levadura mostrados en la tabla 2 cumplieron completamente los requisitos
comerciales de la fabricacion de cerveza.

Tabla 1 Datos de filtracién: parametros de filtracion

Superficie de filtro 0,055 m”
Capacidad de filtracion especifica 5,45 hl/h/m”
Tiempo de filtracion 2-3 horas
Prerrecubrimiento 1 654 g/m”
Prerrecubrimiento 2 818 g/m”
Consumo especifico total 430-450 g/hl
Caida de presion 0,3-0,4 bar
Tabla 2: Eficacia de la filtracion
Antes de la filtracion Después de la filtracion
Turbidez (EBC) 25,24 0,26
Levadura (nb/g) 1,56 x 10° No detectable

La cerveza original, la cerveza filtrada y la torta de filtracion tras la filtracion se sometieron a prueba para determinar
la presencia de los pesticidas listados en la tabla 3. Como se muestra en la tabla 3, el accesorio de filtro de pulpa de
uva micronizada extraida con agua sobrecalentada eliminé la azoxistrobina de la cerveza en un grado tal que los
niveles eran indetectables. Se midieron los niveles de pesticidas en la torta de filtracion tras la filtracion y muestran
que se habia concentrado la azoxistrobina en la torta. Lo que es destacable de los resultados en la tabla 3 es que
los pesticidas que no se detectaron en la cerveza original ni se detectaron en la cerveza filtrada, se detectaron en la
torta. Las pruebas en el accesorio del filtro original confirmaron que no podian detectarse pesticidas en el propio
accesorio de filtro original. Por tanto, los pesticidas presentes en la torta de filtracion tras la filtracion solo podian
proceder de la cerveza.

Tabla 3: Residuo de pesticidas

Pesticida Nivel en la cerveza original | Nivel en la cerveza filirada | Nivel en la torta de
(ngfl) (ngfh) filtracion tras la filtracion

(ng/kg)

Azoxistrobina 1,3 nd 38,7

Metalaxilo-M nd nd 1,5

Dimetomorf nd nd 1,7

Boscalida nd nd 2,7

Miclobutanil nd nd 2,6

Ejemplo 5: Filtracién de vino

Se combiné vino contaminado con pesticidas como parte del proceso de cultivo convencional en el que las uvas se
habian sometido a una aplicacion excesiva de pesticidas inmediatamente antes de la cosecha con un vino
seleccionado para la contaminacion natural con OTA para dar un vino con una contaminacion residual de OTA de
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3,9 ug/l. Se filtré el vino con una torta de filtracién de pulpa de uva micronizada extraida con agua sobrecalentada
segun los parametros definidos en la tabla 4.

Tabla 4: Parametros de filtracién

Superficie de filtro 0,055 m”
Capacidad de filtracion especifica 5,45 hl/h/m”
Tiempo de filtracion 2-3 horas
Prerrecubrimiento 1 654 g/m”
Prerrecubrimiento 2 818 g/m”
Consumo especifico total 500-550 g/hl
Caida de presion 0,3-0,7 bar

Los resultados de turbidez en la tabla 5 muestran que la turbidez (en EBC — unidades de la Convencion Europea de
Cerveceria (European Brewery Convention)) se redujo significativamente tras la filtracion.

Tabla 5: Eficacia de la filtracion

Antes de la filtracion Después de la filtracion

Turbidez (EBC) 1629 0,25

Los resultados de descontaminacién se muestran en la tabla 6. El nivel de OTA de 3,9 ug/l presente en el vino
original se redujo hasta un nivel no detectable en el vino filtrado. Todas las contaminaciones de pesticidas se
redujeron significativamente (en mas del 90%) excepto el iprovalicarb que sélo se redujo en un 20%. Todos los
pesticidas adsorbidos se capturaron mediante el filtro y se encontraron a niveles significativos en la torta de filtracion.

Tabla 6: Eficacia de la filtracion

Toxina Nivel en el vino no filtrado | Nivel en el vino filtrado Nivel en la torta (ug/kg)
(ngfl)

OTA 3,93 nd No medido

Boscalida 8,4 nd 27,5

Dimetomorf 25,5 1,2 69,9

Fenhexamida 43,3 4.3 144 1

Iprodiona 16,8 nd 248,0

Iprovalicarb 2,1 1,6 45

Ejemplo 6: Evaluacion sensorial del accesorio de filtro procesado

Se disefiaron pruebas triangulares para mostrar si una muestra tratada es indistinguible de una no tratada. La
muestra de disolucién hidroalcohdlica o vino tratado se compara con dos muestras no tratadas. Se le pide al
probador que indique qué muestra es diferente. Si no hay diferencia, entonces la muestra elegida se distribuira
aleatoriamente. El grado en el que la seleccion difiere de una aleatoria puede usarse para determinar la probabilidad
de que la muestra tratada sea diferente.

Las muestras de prueba se prepararon usando 2 g de fibra en 100 ml de vino tinto. Esta es una razén bastante mas
alta de fibra con respecto a vino que se encontrara durante el uso normal de la fibora como medio de purificacién.

Tabla7

Fibra Respuesta Respuesta Conclusién
correcta incorrecta

Control (tierra de diatomeas) 3 11 No significativo

Extraida con SHW, sin etanol 9 1 Significativo

SHW y etanol sobrecalentado 14 6 No significativo

SHW e isopropanol sobrecalentado | 14 8 No significativo

Los resultados en la tabla 7 muestran que con agua sobrecalentada sola, la muestra era significativamente diferente
con respecto al control. Tras el tratamiento con agua sobrecalentada seguida por o bien etanol sobrecalentado o
bien isopropanol sobrecalentado, no hubo una diferencia significativa entre la muestra y el control. Por tanto, el vino
puesto en contacto con fibra tratada con agua sobrecalentada y etanol sobrecalentado tenia un sabor que no era
significativamente diferente del vino que se habia puesto con tierra de diatomeas (el control).

Ejemplo 7 Extraccién con etanol sobrecalentado

Se cargd pulpa de uva en un recipiente a presion y se extrajo con agua sobrecalentada (SHW, superheated water) a
180°C. El material o bien se seco tras la extraccion con SHW, o bien se extrajo adicionalmente con etanol
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sobrecalentado (SHE, superheated ethanol) y entonces se secd. Se determind el contenido en grasas de las
muestras mediante extraccion Soxhlet tras hidrdlisis acida y estos resultados se muestran en la tabla 8.

Tabla 8
Muestra | Peso de Temp. Tiempo Razon Temp. Tiempo Razon Grasa % de
fibora/g | de SHW | de SHW | agualfibra | de SHE de SHE | de SHE (%) error
4/GP/104 500 180 2 16 0 0 0 12,0 0,382
4/GP/106 500 180 2 8 0 0 0 11,5 0,088
4/GP/108 502 180 4 16 0 0 0 11,4 0,657
4/GP/110 502 180 2 16 150 2 16 0,4 0,070
4/GP/111 500 180 2 8 145 1 8 0,8 0,070
4/GP/112 4970 180 2 16 143 2 16 0,6 0,000

El etanol no es habitualmente un disolvente muy bueno para la extraccion de grasas, pero el etanol sobrecalentado
extrajo casi toda la grasa de las muestras extraidas con SHW.

Ejemplo 8 Extraccion con disolvente sobrecalentado a escala de laboratorio

Se pusieron muestras de pulpa de uva (aproximadamente 25 g) en un recipiente a presion y se extrajeron con un
disolvente sobrecalentado — o bien acetato de etilo (EtOAc) a 100°C o 110°C o bien etanol (EtOH) a 140°C. Se puso
la célula en un horno y se bombe¢ el disolvente a través de la célula. Los valores de extraccion de grasas en tanto
por ciento se muestran en la tabla 9.

Tabla 9

% de grasa extraida

Razon de disolvente / fibra EtOAc 100°C EtOAc 110°C EtOH 140°C

0 0

0,5 33,5

2,4 711

4,3 78,7

6,2 82,7

8,2 84,5
0 0,0
2 78,0
4 86,2
6 90,8
0 0,0
2 65,0
4 88,4
6 95,4
8 97,4

Los resultados en la tabla 9 muestran que el acetato de etilo extrae la grasa de manera mas eficaz a 110°C que a
100°C. El etanol es habitualmente un mal disolvente para las grasas, pero a 140°C el etanol extrajo de manera tan
eficaz como el acetato de etilo a 110°C. Con el etanol a 140°C y el acetato de etilo a 110°C, la extraccion alcanza el
90% con una razon de disolvente con respecto a fibra de solo 4. La Figura 1 muestra un diagrama de los datos

mostrados en la tabla 9.
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REIVINDICACIONES
1.- Un método de produccion de un medio de purificacion, comprendiendo el método las etapas de:
(a) poner en contacto fibras vegetales con un fluido sobrecalentado a una presion mayor que la presién ambiental; y
(b) procesar las fibras vegetales para dar una forma particulada;

en el que la etapa (a) comprende una etapa de poner en contacto las fibras vegetales con agua sobrecalentada y
una etapa de poner en contacto las fibras vegetales con un alcanol sobrecalentado; y

en el que las particulas de fibras vegetales obtenidas tras la etapa (b) tienen un tamafio medio de particula de
menos de 2 mm.

2.- El método segun la reivindicacion 1, en el que las fibras vegetales son pulpa de uva y/o cascaras de trigo
sarraceno.

3.- El método segun la reivindicacién 1 o la reivindicacion 2, en el que el alcanol sobrecalentado comprende etanol
sobrecalentado.

4.- El método segun cualquier reivindicacion anterior, en el que la etapa (a) implica multiples etapas de poner en
contacto las fibras vegetales con un fluido sobrecalentado.

5.- El método segun la reivindicacion 4, en el que la etapa (a) comprende una etapa de poner en contacto las fibras
vegetales con agua sobrecalentada y una etapa de poner en contacto las fibras vegetales con un alcanol
sobrecalentado.

6.- El método segun cualquier reivindicacion anterior, en el que la etapa (b) implica reducir el tamafio de las fibras
vegetales.

7.- El método segun cualquier reivindicacion anterior, en el que el método comprende una etapa de secado entre las
etapas (a) y (b).

8.- Un medio de purificacion que puede obtenerse mediante el método segun cualquier reivindicacion anterior.
9.- Un método de eliminacién de compuestos contaminantes de un liquido, comprendiendo el método las etapas de:

(i) proporcionar un medio de purificacion que comprende fibras vegetales que se han puesto en contacto con un
fluido sobrecalentado; y

(i) poner en contacto el liquido con el medio de purificacion;
en el que la etapa (i) comprende las etapas de:

(a) poner en contacto fibras vegetales con un fluido sobrecalentado a una presion mayor que la presion
ambiental; y

(b) procesar las fibras vegetales para dar una forma particulada;

en el que la etapa (a) comprende una etapa de poner en contacto las fibras vegetales con agua
sobrecalentada y una etapa de poner en contacto las fibras vegetales con un alcanol sobrecalentado; y

en el que las particulas de fibras vegetales obtenidas tras la etapa (b) tienen un tamafio medio de particula de
menos de 2 mm.

10.- El método segun la reivindicacion 9, en el que el liquido es una bebida o un liquido usado en la produccion de
una bebida.

11.- El método segun cualquiera de las reivindicaciones 9 a 10, en el que los compuestos contaminantes eliminados
del liquido comprenden toxinas.

12.- El método segun la reivindicacion 11, en el que los compuestos contaminantes son micotoxinas.

13.- El método segun la reivindicacién 12, en el que los compuestos contaminantes eliminados del liquido
comprenden ocratoxina A (OTA).
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Figura 1
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