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DESCRIPCION
Método para preparar producto pectinico que contiene fibras y productos pectinicos del mismo
Campo de la invencion

La presente invencion se refiere al campo de la preparacion de productos pectinicos y pectinaceos a partir de un
material vegetal. En particular, se proporciona un nuevo método para proporcionar nuevos productos pectinicos que
contienen fibras asi como nuevos productos pectinicos obtenidos a partir de dicho producto peptinico que contiene
fibras.

Antecedentes de la invencion

En el procesamiento industrial de materiales vegetales, tales como patatas, tabaco o cacao, la masa fibrosa obtenida
esta entre los subproductos aislados en grandes cantidades. Subproductos o productos residuales similares son
conocidos de muchas otras producciones basadas en la agricultura, p. ej., rodajas de remolacha azucarera
procedentes de la produccion de azucar a partir de remolachas azucareras, pieles de citricos y pulpa de citricos
procedentes de la fabricacion de zumo y aceites etéreos procedentes de citricos, y residuos de orujo procedentes de
la produccion de sidra.

Estos subproductos vegetales a menudo se consideran productos residuales que se van a desechar del modo mas
apropiado y mas econdémico. Sin embargo, se entendera que puede haber ventajas bastante obvias al desarrollar
adicionalmente estos subproductos vegetales en productos de mas valor comercial.

Una caracteristica comun de estos subproductos es que consisten esencialmente en fibras vegetales solubles e
insolubles, de las cuales 60-80% son fibras alimentarias, incluyendo biopolimeros de arboles: celulosa, hemicelulosa
y pectina. Estan implicados en la estructura de todas las paredes de células vegetales, que se pueden concebir como
una red de celulosa-hemicelulosa-pectina en la que la pectina, aparte de ser un elemento estructural, también
constituye el "cemento" que imparte rigidez a las células vegetales y funcién de adhesion en el espacio entre ellas.
Esta estructura compleja en la que la pectina esta unida a los otros componentes de la pared celular mediante
diferentes tipos de enlaces, por ejemplo enlaces de hidrogeno y/o interaccion idnica, a menudo se denomina
protopectina. La pectina, de por si, se puede obtener mediante extraccién hidrolitica acida o alcalina controlada de
protopectina.

La pectina es un polimero de extrema complejidad, compuesto por un esqueleto o esqueletos de unidades de acido
a-D-galacturénico unidas por enlaces a-1,4-glicosido para formar largas cadenas de poli(acido galacturénico). Las
regiones homogalacturénicas estan intercaladas con regiones ramnogalacturénicas con residuos  o-L-
ramnopiranosilo conectados 1,2 que soportan diferentes tipos y cantidades de cadenas laterales sacaricas neutras.
Las unidades de acido galacturénico estan esterificadas con metanol hasta un grado variable y pueden estar
parcialmente esterificadas con acetilo en los hidroxilos secundarios. Asi, se hace una distincién industrial entre pectina
muy metoxilada que tiene un alto grado de esterificacion (DE, por sus siglas en inglés) de mas de 50% y pectina poco
metoxilada que tiene un grado de esterificacion de menos de 50%. El grado de esterificacion se define como el nimero
de unidades de acido galacturonico esterificadas con metilo expresadas como un porcentaje de las unidades de acido
galacturonico totales en la molécula de pectina.

En pectina procedente de algunos tipos de material vegetal, p. €j. patatas y remolachas azucareras, una parte variable
de las unidades de acido galacturonico puede, ademas, tener grupos acetilo situados en las posiciones C-2 y C-3,
expresados como el grado de acetilacion (DAc, por sus siglas en inglés). El DAc se define, analogamente al grado de
esterificacion, como el nimero de unidades de acido galacturénico acetiladas como un porcentaje de todas las
unidades de acido galacturénico.

Azlcares neutros, tales como galactosa, glucosa, ramnosa, arabinosa y xilosa, también pueden ser parte del polimero
pectinico como cadenas laterales de o como miembros en la cadena de poli(acido galacturénico).

La hemicelulosa es un grupo heterogéneo de polisacaridos que contienen varios tipos de azucares de hexosa y
pentosa y, en algunos casos, residuos de acido urdnico. Estos polimeros se clasifican segun el tipo de residuos
sacaricos que sean dominantes y se denominan individualmente xilanos, arabinogalactanos, glucomananos, etc.

Convencionalmente, se proporcionan métodos para aislar pectina de un material vegetal, en los que el material vegetal
se suspende en una solucién acida que tiene un pH alrededor de 1-3 a temperatura elevada y/o tiempos de extraccion
prolongados, con lo que la pectina empieza a desintegrarse y se extracte del material vegetal. Posteriormente, la fase
sélida y la fase liquida se pueden separar y la pectina se puede aislar/purificar de la fase liquida.

Asi, el documento US 5.567.462 divulga un método para preparar composiciones pectocelulésicas y pectina a partir
de materias primas que contienen pectina, tales como pieles de citricos, pulpa de remolacha azucarera, residuos de
flores y residuos de orujo. EI método consiste en tratar las materias primas vegetales molidas con un acido, p. €j.,
acido fosférico o nitrico, proporcionar un pH en el intervalo de pH 1-2,5. Este tratamiento da como resultado una
suspension que consiste en una fase soélida que contiene componentes celuldsicos y una fase liquida que contiene
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pectina disuelta. La mezcla se amasa, se neutraliza y finalmente se seca para formar materia seca pectoceluldsica.
La mezcla amasada también se puede separar en un sélido y una fase liquida, que se neutralizan individualmente y
se secan para dar un producto pectinico y un producto pectocelulésico. En un método alternativo como el descrito en
el documento WO 05/003178, el material vegetal se usa para proporcionar un sistema in situ al hinchar el material
vegetal en una suspension que comprende una sal que participa para mantener intacta la estructura del material
vegetal. Cuando el material vegetal esta en este estado hinchado, la pectina se puede modificar quimicamente de
modo homogéneo. Posteriormente, la pectina modificada en combinacién con el material vegetal restante se puede
trabajar como un producto pectinico que contiene fibras o la pectina se puede aislar proporcionando un producto
pectinico.

El documento US 2.754.214 divulga un método para elaborar un producto de acido pectinico con bajo contenido de
éster que comprende separar piel de citrico del zumo y las semillas, moler dicha piel, lavar dicha piel con agua a un
pH por debajo de 4 pero por encima de aquel al que tiene lugar una disolucién apreciable de las sustancias pécticas
presentes en la piel, ajustar dicha piel lavada hasta un pH adecuado para la accién de la enzima pectasa presente en
dicha piel, continuar esta actividad enzimatica hasta que las sustancias pécticas en dicha piel se hayan convertido en
gran parte in situ en un acido pectinico con bajo contenido de éster, lavar dicha piel resultante bajo condiciones tales
que se retiren sustancialmente todos los cationes metalicos multivalentes sin disolver dicho acido pectinico y lavar
dicha piel con un disolvente para colorear materia presente en dicha piel pero no para que el acido pectinico deje un
producto de acido pectinico con bajo contenido de éster-hemicelulosa sustancialmente incoloro.

Asi, debido a los intereses altamente industriales en el campo de la modificacion de pectina y en la produccion de
diferentes productos pectinicos, son deseables nuevos métodos para modificar y proporcionar nuevos productos
pectinicos.

Compendio de la invencion

Segun esto, la presente invencion se refiere en un aspecto a un método para proporcionar un producto pectinico que
contiene fibras a partir de un material vegetal. El método comprende las etapas de:

(i) proporcionar un material vegetal que comprende pectina, donde dicha pectina tiene un grado de esterificacion
de 55% o menos, y en donde el material vegetal no se ha sometido a ningun tipo de pretratamiento

(ii) anadir una solucién acuosa acida al material vegetal que contiene pectina obtenido en la etapa (i) en donde la
solucion acida no comprende un disolvente organico y no comprende una sal, y proporcionar una suspension del
material vegetal, donde el material vegetal suspendido proporciona un sistema in situ al hinchar el material vegetal
bajo condiciones en las que la pectina se mantiene dentro del material vegetal y no se disuelve o extrae durante
el hinchamiento, y

(iii) obtener el producto pectinico que contiene fibras de la suspension proporcionada en la etapa (ii),

en donde el material vegetal se deja hinchar en la solucion acuosa acida de 10 a 120 minutos y el material vegetal se
agota sustancialmente de cationes divalentes durante dicho hinchamiento y en donde el término se agota
sustancialmente se refiere a productos pectinicos que contienen fibras que tienen un contenido de cationes divalentes
que es menor que el contenido de cationes divalentes originalmente presente en el material vegetal.

En otro aspecto, la presente invencion se refiere a un producto pectinico que contiene fibras obtenible mediante un
procedimiento segin el método de la presente invencion. En particular, la presente invencion se refiere a productos
pectinicos que contienen fibras en la forma de un producto fibroso insoluble en material vegetal, un producto fibroso
soluble en material vegetal y un producto fibroso activado por material vegetal.

En un aspecto adicional, la presente divulgacion se refiere a un método para proporcionar un producto pectinico. El
método comprende las etapas de:

(i) proporciona un producto pectinico que contiene fibras obtenido mediante la presente invencion,

(ii) anadir un medio de extraccion al producto pectinico que contiene fibras proporcionando una suspension de
extraccion,

(iii) ajustar el pH de la suspensién de extraccion hasta un pH en el intervalo de 1-12,
(iv) ajustar la temperatura de la suspension de extraccion hasta una temperatura en el intervalo de 0-120°C, y
(v) aislar el producto pectinico de la fase acuosa del medio de extraccion.

En un aspecto mas, la presente divulgacion se refiere a un producto pectinico aislado obtenible mediante un método
descrito en la presente memoria.

En otro aspecto mas, la presente divulgacion se refiere a un producto fibroso alimentario obtenible mediante un método
como el descrito en la presente memoria.
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Por otra parte, la presente divulgacion se refiere a un producto alimenticio que compre los productos pectinicos que
contienes fibras en la forma de un producto fibroso insoluble en material vegetal, un producto fibroso soluble en
material vegetal y un producto fibroso activado por material vegetal, el producto pectinico aislado y/o el producto
fibroso alimentario que se describe en la presente memoria.

En un aspecto adicional, la presente divulgacion se refiere al uso de un producto proporcionado segun la presente
invencion para la encapsulacion de, p. ej.,, agentes aromaticos y colorantes lipidicos facilimente volatiles y/o
hidrosolubles o al encapsular micronutrientes, agentes saborizantes, vitaminas, en la produccién de composiciones
farmacéuticas sélidas y liquidas, incluyendo, p. €j., comprimidos, suspensiones, emulsiones y como componentes en
productos cosméticos, tales como perfumes, cremas y lociones como un agente viscosificante y/o un agente
emulsionante, para la sustitucion de grasas o para la sustitucion de tabaco o la encapsulacion de tabaco o para la
encapsulacion de tabaco para proporcionar productos fumables y/o no fumables.

Descripcion detallada de la presente invencion

El propdsito de la presente invencion es proporcionar un método para tratar un material vegetal para proporcionar un
producto pectinico que contiene fibras usando una solucidon acuosa acida bajo condiciones en las que la pectina se
mantiene dentro del material vegetal.

Las pectinas son moléculas complejas capaces de formar interacciones inter/intracatenarias fuertes en presencia de
cationes divalentes, tales como calcio. El catién divalente trabaja como un aglutinante entre moléculas de pectina
adyacentes y puede formar las llamadas zonas de unién de "huevera" con bloques galacturénicos de longitud variable.

En una realizacién preferida de la presente invencion, es de interés lavar los cationes divalentes o partes de los
cationes divalentes, en particular el ion calcio divalente, presentes en y entre las moléculas de pectina. El método
comprende las etapas de:

(i) proporcionar un material vegetal que comprende pectina, donde dicha pectina tiene un grado de esterificacion
de 55% o menos, y en donde el material vegetal no se ha sometido a ningun tipo de pretratamiento

(ii) anadir una solucién acuosa acida al material vegetal que contiene pectina obtenido en la etapa (i) en donde la
solucion acida no comprende un disolvente organico y no comprende una sal, y proporcionar una suspension del
material vegetal, donde el material vegetal suspendido proporciona un sistema in situ al hinchar el material vegetal
bajo condiciones en las que la pectina se mantiene dentro del material vegetal y no se disuelve o extrae durante
el hinchamiento, y

(iii) obtener el producto pectinico que contiene fibras de la suspension proporcionada en la etapa (ii),

en donde el material vegetal se deja hinchar en la solucion acuosa acida de 10 a 120 minutos y el material vegetal se
agota sustancialmente de cationes divalentes durante dicho hinchamiento y en donde el término se agota
sustancialmente se refiere a productos pectinicos que contienen fibras que tienen un contenido de cationes divalentes
que es menor que el contenido de cationes divalentes originalmente presente en el material vegetal.

En una realizacion de la presente invencion, el material vegetal se puede mantener bajo condiciones en las que la
pectina no se disuelva y/o extraiga de dicho material vegetal. Estas condiciones pueden ser valores de pH especificos,
intervalos de temperatura y tiempo especificos, polaridad especifica del medio disolvente o cualquier combinacion de
los mismos, que aseguren que el material permanezca intacto bajo el procedimiento de aislamiento.

En los métodos usados convencionalmente, la pectina (en particular pectina con alto contenido de ésteres) se puede
disolver cuando el pH se ajusta hasta un pH entre 1 y 3 a temperaturas elevadas o con tiempos de extraccion
prolongados. Sin embargo, si la temperatura se disminuye y/o el tiempo de procesamiento del material vegetal se
reduce, el inventor de la presente invencion encontré que los enlaces internos, tales como enlaces de hidrégeno, las
interacciones hidrofobas y los enlaces de van der Waals, por no mencionar el enmarafiamiento del biopolimero con
otra macromoléculas insolubles, pueden ser suficientemente fuertes para retener la pectina dentro del material vegetal.
Incluso cuando los cationes divalentes se han liberado de las moléculas de pectina y se han reducido sustancialmente
en comparacién con la materia prima.

Por lo tanto, las condiciones de la solucién acuosa acida se pueden alterar de tal modo que se incrementen las
interacciones entre las moléculas de pectina. De ese modo, incrementando otros enlaces internos distintos a los
idbnicos para que sean suficientemente fuertes para retener la pectina dentro del material vegetal a pesar de los
cationes divalentes ya no cumplen su funcion como material de reticulacion.

En el presente contexto, el término "lavado” se refiere al procesamiento del material vegetal al lavar el material vegetal
una o mas veces con una solucion acuosa acida. Después de cada lavado, el material vegetal y la solucion acuosa
acida se separan. En una realizacion de la presente invencion, la separacidon se puede realizar mediante
centrifugacion, filtracion (p. ej. usando prensado con filtro o prensado con correa), decantacion y/o una combinacion
de los mismos.
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En una realizacion de la presente invencion, el material vegetal que contiene pectina suspendido se puede separar de
la solucién acuosa acida a fin de obtener el producto pectinico que contiene fibras. En una realizacién de la presente
invencion, la separacion se puede realizar mediante filtracion, centrifugacién, decantacion, prensado (tal como
prensado con filtro o prensado con correa) o una combinacion de los mismos.

Preferiblemente, el método para proporcionar el producto o los productos pectinicos que contienen fibras segun la
presente invencion se puede efectuar a una temperatura por debajo de 80°C, tal como por debajo de 70°C, p. ej. 60°C
0 menos, tal como 50°C o menos, p. €j. 40°C o menos, tal como 30°C o menos, p. ej. 25°C o menos, tal como en el
intervalo de 0-80°C, p. €j. en el intervalo de 0-70°C, tal como en el intervalo de 0-60°C, p. €j. en el intervalo de 0-50°C,
tal como en el intervalo de 10-40°C, p. €j. en el intervalo de 15-35°C, tal como en el intervalo de 20-30°C.

El material vegetal

En el contexto de la presente invencion, el término "material vegetal" se refiere a cualquier tipo de material vegetal
que comprende pectina que se pueda usar para preparar productos pectinicos que contienen fibras o productos
pectinicos. Por otra parte, el término "material vegetal" se refiere a materiales vegetales que no se han sometido a
ningun tipo de pretratamiento.

En una realizacion de la presente invencion, el material vegetal se puede obtener a partir de un material vegetal natural
en un estado fresco o secado.

El pretratamiento podria se un tratamiento de desesterificacion, un tratamiento de amidacién, cualquier otro tipo de
tratamiento quimico o enzimatico del cualquier material vegetal como tal o un tratamiento quimico o enzimatico
especifico dirigido a la pectina o cualquier combinacion de los mismos. En una realizacion adicional de la presente
invencion, el pretratamiento del material vegetal también se puede referir a la separacién de uno o mas componentes
o fracciones del material vegetal, tal como la separacion de los componentes de almidon de una patata dejando la
pulpa de pata como el material vegetal pertinente.

En una realizacién preferida de la presente invencion el material vegetal tiene un grado de esterificacion de 55% o
menos, p. €. 50% o menos, tal como 45% o menos, p. €j. 40% o menos, tal como 35% o menos, p. €j. 30% o0 menos,
tal como 20% o menos.

La pectina consiste principalmente en unidades de acido galacturénico y éster metilico de acido galacturénico que
forman cadenas de polisacarido lineales y normalmente se clasifica segun su grado de esterificacion. En el presente
contexto, el término "grado de esterificacion” se refiere a la cantidad de grupos acido carboxilico presentes en la
cadena de polisacarido que esta presente en cambio como un grupo éster metilico.

En una realizacion de la presente invencion, el material vegetal que comprende pectina se puede seleccionar del grupo
que consiste en patata, remolacha azucarera, residuos de orujo procedentes de manzanas, pieles o pulpa procedentes
de citricos, tales como limén, naranja, mandarina, lima, pomelo, tabaco, cacao, girasol, calabaza, mango, tomate y
aloe vera.

En una realizacion adicional de la presente invencion, el material vegetal que comprende pectina se refiere a la pulpa
obtenida de patata, remolacha azucarera, residuos de orujo procedentes de manzanas, pieles o pulpa procedentes de
citricos, tales como limén, naranja, mandarina, lima, pomelo, tabaco, cacao, girasol, calabaza, mango, tomate y aloe
vera.

Con el propésito de proporcionar un efecto incrementado de lavado de los cationes divalentes, el material vegetal se
puede someter a molienda, pulverizacion, trituracion, desgarramiento o similares antes de que se afiada la solucion
acuosa acida. En particular, la trituracion de patatas puede ser un procedimiento adecuado para lavar los cationes
divalentes.

El contenido de pectina en el material vegetal puede diferir para los materiales vegetales individuales, sobre una base
de materia seca, p. €j., de 30% a 40% en peso de pectina en pieles de citricos y de 15% a 30% en peso de pectina
en pulpa de patata.

Hinchamiento

En una realizacion de la presente invencion, la suspension del material vegetal proporciona un sistema in situ al hinchar
el material vegetal en la solucién acuosa acida sin, o sustancialmente sin, extraer pectina del material vegetal.

La pectina puede ser esencialmente insoluble o no mas que solo escasamente soluble en la solucién acuosa acida y
el método de la invencidon se puede basar preferiblemente en materiales vegetales y condiciones capaces de
proporcionar un sistema de reaccion en la localizacion natural de la pectina en el material vegetal, es decir, in situ.

En una realizacion preferida de la presente invencion, el material vegetal se hincha en una solucién acuosa acida
proporcionando un sistema de reaccion in situ . En el presente contexto, el término "sistema de reaccion in situ" se
refiere a un estado en el que el material vegetal actia como la camara de reaccion al hincarse y hacerse permeable y
de ese modo permitir el paso, p. €j., de reactivos al material vegetal y el paso de sustancias disueltas fuera del material
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vegetal sin disolver el polimero pectinico. El "sistema de reaccion in-situ” hinchado preferiblemente no es un estado
constante del material vegetal, sino que el material vegetal puede volver a su estado empaquetado original cuando se
cambien las condiciones. En una realizaciéon de la presente invencion, el "sistema de reaccion in situ" hace posible
someter al polimero pectinico en el material vegetal a un tratamiento de desesterificacién y/o un tratamiento de
amidacion dentro de la estructura del material vegetal.

En una realizaciéon mas de la presente invencion, durante el tratamiento con la solucién acuosa acida, la protopectina
en el material vegetal se puede transformar en pectinas hidrosolubles bajo condiciones tales que las pectinas
hidrosolubles formadas permanezcan en un estado no difundible y agregadas con los constituyentes insolubles de las
células vegetales, tales como celulosa y hemicelulosa, y bajo las cuales se puede retirar al menos una parte de las
sustancias que no contienen pectina, tales como, p. €j., cationes divalentes, proteinas, azucares o colorantes. El
sistema in situ proporcionado por la solucion acuosa acida y el material vegetal es para proporcionar un estado en el
material vegetal esté esencialmente estructuralmente intacto permitiendo el paso de la solucién acuosa acida al
material vegetal y el paso de sustancias disueltas, tales como cationes divalentes, fuera del material vegetal. Puesto
que la red de celulosa-hemicelulosa-pectina puede servir como un "recipiente" en el que se produce la reaccion, la
estructura de esta red se ha de mantener intacta y no se debe desintegrar ya que esto puede dar como resultado la
formacioén de una suspension en la que la pectina se puede perder hacia la fase acuosa.

En una realizacion preferida de la presente invencion, la solucion acuosa acida no contiene un disolvente organico.
Preferiblemente, la solucion acuosa es una solucién acuosa inorganica.

En una realizacion preferida de la presente invencion, el hinchamiento del material vegetal proporciona una suspension
en la que el contenido de materia seca del material vegetal varia de 1%-15% en peso, p. €j. de 1%-10% en peso,
tipicamente de 4% a 8% en peso, tal como 6% en peso.

La suspension de la material prima vegetal que contiene pectina en la solucién salina acuosa se produce, mientras se
agita, a una temperatura inferior a 80°C, tal como inferior a 70°C, p. €j. 60°C o inferior, tal como 50°C o inferior, p. €j.
40°C o inferior, tal como 30°C o inferior, p. €j. 25°C o inferior, tal como en el intervalo de 0-80°C, p. €j. en el intervalo
de 0-70°C, tal como en el intervalo de 0-60°C, p. €j. en el intervalo de 0-50°C, tal como en el intervalo de 10-40°C, p.
€j. en el intervalo de 15-35°C, tal como en el intervalo de 20-30°C. A menudo, se prefieren las temperaturas en el
intervalo de 0-35 debido a que de otro modo existe un riesgo de que el material vegetal se hinche demasiado
rapidamente y la pectina se empiece a disolver.

El tiempo adecuado para proporcionar un hinchamiento suficiente del material vegetal se selecciona a fin de obtener
una estructura que sea suficientemente permeable y que permita el paso de liquidos y sustancias disueltas. En una
realizacion preferida segun el tiempo de la presente invencion, el material vegetal se deja hinchar en la solucion acuosa
acida, dependiendo del tipo y el estado del material vegetal que contiene pectina, de 10 a 120 minutos para obtener
un hinchamiento y una saturacion de sal suficientes del material vegetal que contiene pectina. En otra realizacion, el
tiempo seleccionado es de 1-100 minutos, tal como de 1-80 minutos, p. €j. de 1-70 minutos, tal como de 10-70 minutos,
p. €j. de 10-60 minutos, tal como de 15-40 minutos, p. €j. de 20-30 minutos,

El tiempo requerido para obtener suficiente hinchamiento y agotamiento de los cationes divalentes, tales como calcio,
depende, entre otras cosas, de las dimensiones fisicas de la materia prima vegetal que contiene pectina, que puede
estar en la forma de particulas que tienen un tamafo de particula medio que varia de 1 mm o menos y hasta partes
con una dimensiéon maxima de 5 mm. La suspensioén de la presente invencion se provee de un valor de pH que sea
suficientemente bajo para lavar los cationes divalentes. En una realizacion de la presente invencion, los cationes
divalentes se pueden seleccionar del grupo que consiste en calcio (iones Ca?*), magnesio (iones Mg?*), estroncio
(iones Sr?*) o bario (iones Ba?*).

En una realizacién preferida de la presente invencion, la solucién acuosa acida tiene un valor del pH de 5 o menos,
tal como pH 4 o menos, p. €j. pH 3 0 menos, tal como pH 2 o menos, p. ej. pH 1, tal como en el intervalo de pH 1-5,
p. €j. en el intervalo de pH 1-4, tal como en el intervalo de pH 2-4, p. €j. en el intervalo de pH 2-3. Preferiblemente, la
solucién acuosa acida tiene un valor del pH en el intervalo de pH 1-2.

En una realizacién de la presente invencion, la solucién acuosa acida en la etapa (ii) no comprende una sal. En una
realizacion preferida de la presente invencion, la solucién acuosa acida no comprende una sal que tenga un cation
divalente.

PMIF

Cuando se trata el material vegetal segun la presente invencion, se puede obtener un producto pectinico que contiene
fibras que puede estar agotado o sustancialmente agotado con respecto a cationes divalentes. En el presente contexto,
los términos "agotado" y "sustancialmente agotado" se usan intercambiablemente y se refieren a productos pectinicos
que contienen fibras que tienen un contenido de cationes divalentes que es menor que el contenido de cationes
divalentes originalmente presente en el material vegetal.

En una realizacion preferida de la presente invencion, el material vegetal esta agotado de cationes divalentes o
sustancialmente agotado de cationes divalentes. Preferiblemente, el material vegetal se agota de cationes divalentes
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o se agota sustancialmente de cationes divalentes al retirar al menos 10% (p/p) de los cationes divalentes naturalmente
presentes en el material vegetal, tal como al menos 20% (p/p) de los cationes divalentes, p. €j. al menos 30% (p/p) de
los cationes divalentes, tal como al menos 40% (p/p) de los cationes divalentes, p. . al menos 50% (p/p) de los
cationes divalentes, tal como al menos 60% (p/p) de los cationes divalentes, p. ej. al menos 70% (p/p) de los cationes
divalentes, tal como al menos 80% (p/p) de los cationes divalentes, p. ej. al menos 90% (p/p) de los cationes divalentes,
tal como al menos 95% (p/p) de los cationes divalentes, p. ej. al menos 98% (p/p) de los cationes divalentes.

La temperatura durante el agotamiento de cationes divalentes del material vegetal debe ser inferior a 80°C, tal como
inferior a 70°C, p. ej. 60°C o inferior, tal como 50°C o inferior, p. ej. 40°C o inferior, tal como 30°C o inferior, p. gj. 25°C
o inferior, tal como en el intervalo de 0-80°C, p. €j. en el intervalo de 0-70°C, tal como en el intervalo de 0-60°C, p. €j.
en el intervalo de 0-50°C, tal como en el intervalo de 10-40°C, p. €j. en el intervalo de 15-35°C, tal como en el intervalo
de 20-30°C.

En una realizacion preferida de la presente invencion, el producto pectinico que contiene fibras obtenido en la etapa
(iii) puede ser un producto fibroso insoluble en material vegetal (producto PMIF, por sus siglas en inglés).

En una realizacion mas de la presente invencion, el producto PMFI puede ser capaz de absorber agua.
Preferiblemente, so absorbidos al menos 0,1 g de agua por gramo de producto PMFI, tal como al menos 0,5 g de
agua por gramo de producto PMFI, p. €j. al menos 1 g de agua por gramo de producto PMFI, tal como al menos 2 g
de agua por gramo de producto PMFI, p. ej. al menos 3 g de agua por gramo de producto PMFI, tal como al menos 5
g de agua por gramo de producto PMFI, p. ej. al menos 10 g de agua por gramo de producto PMFI.

En una realizacion de la presente invencion, el producto PMFI puede estar agotado con respecto a un catién divalente.

En una realizacion adicional de la presente invencion, el cation divalente agotado del producto pectinico que contiene
fibras y/o el producto PMFI puede ser calcio (iones Ca?*), magnesio (iones Mg?*), estroncio (iones Sr?*) o bario (iones
Ba?*).

En otra realizacion de la presente invencion, el contenido de los cationes, tales como el cation divalente, presentes en
el material vegetal y/o en el producto pectinico que contiene fibras, esta en un contenido después del agotamiento de
menos de 50 mmol/kg de materia seca, p. ej. 40 mmol/kg de materia seca o menos, tal como 30 mmol/kg de materia
seca 0 menos, p. €j. 25 mmol/kg de materia seca o menos, tal como 20 mmol/kg de materia seca o menos, p. €j. 15
mmol/kg de materia seca o menos, tal como 10 mmol/kg de materia seca o menos, p. €j. 5 mmol/kg de materia seca
0 menos, tal como 1 mmol/kg de materia seca o menos, p. €j. 0,5 mmol/kg de materia seca o menos.

Después de que se haya obtenido el producto PMFI de la suspension, el producto PMFI se puede someter a un lavado
(uno o mas) usando agua, tal como agua desmineralizada. El producto PMFI y el agua se pueden separar para obtener
un producto PMFI lavado. La separacion se puede realizar mediante filtracién, centrifugacion, decantacion o una
combinacion de las mismas.

En una realizacién de la presente invencioén, el producto PMFI tiene un valor del pH de 5 o menos, tal como pH 4 o
menos, p. €j. pH 3 o menos, tal como pH 2 0 menos, p. €j. pH 1, tal como en el intervalo de pH 1-5, p. €j. en el intervalo
de pH 1-4, tal como en el intervalo de pH 1-2, p. €]. en el intervalo de pH 2-4, p. €j. en el intervalo de pH 2-3.

En una realizacion mas de la presente invencion, el producto PMFI lavado tiene un valor del pH de 6 o menos, tal
como pH 5 o menos, p. ). pH 4 o menos, tal como pH 3 0 menos, p. e]. pH 2, tal como en el intervalo de pH 2-6, p. €.
en el intervalo de pH 2-5, tal como en el intervalo de pH 2-4, p. ej. en el intervalo de pH 3-4, p. ej. en el intervalo de
pH 2-3.

El producto PMFI y/o el producto PMFI lavado se puede someter a secado.

En una realizacion de la presente invencion, el producto PMFI y/o el producto PMFI lavado tiene un grado de
esterificacion en el intervalo de 10-55, tal como en el intervalo de 15-45, p. €j. en el intervalo de 20-40, tal como en el
intervalo de 30-40.

En una realizacion de la presente invencion, el producto PMFI y/o el producto PMFI lavado tiene un grado de
acetilacion de 30 o menos, p. €j. un grado de acetilacion de 25 o menos, tal como un grado de acetilacion de 20 o
menos, p. €j. un grado de acetilacion de 15 o menos, tal como un grado de acetilacion de 10 o menos, p. €j. un grado
de acetilacion de 5 o menos.

El producto PMFI obtenible mediante el método segun la presente invencién puede ser capaz de formar un sistema
en emulsion inestable.

A fin de evaluar la estabilidad del sistema proporcionado por el producto PMFI, se evaluan los precipitados formados
cuando se deja en reposo. Estos precipitados se pueden formar cuando el producto PMFI se mezcla con una fuente
de cationes divalentes, tales como Ca?*, agua y aceite. En una realizacion de la presente invencion, el producto PMFI
precipita cuando se deja en reposo durante un periodo de menos de 2 horas, tal como durante un periodo de menos
de 1 hora, p. €j. durante un periodo de menos de 30 minutos, tal como durante un periodo de menos de 15 minutos,
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p. €j. durante un periodo de menos de 10 minutos, tal como durante un periodo de menos de 5 minutos, p. €j. durante
un periodo de menos de 2 minutos.

Lodo

La suspension del material vegetal, el producto PMFI o el producto PMFI lavado se puede someter a un tratamiento
que dé un contenido de materia seca por encima de 15% que proporcione un lodo de dicha suspension del material
vegetal.

En el presente contexto, el término "lodo" se refiere a una mezcla del material vegetal, el producto PMFI o el producto
PMFI lavado en la que el contenido de materia seca se ha incrementado significativamente. Preferiblemente, el
contenido de materia seca del lodo esta por encima de 15% y el lodo se convierte en una mezcla dificiimente
mezclable, que sin embargo se puede bombear y amasar. El alto contenido de materia seca y la alta concentracion
de agua permiten manipular el material de tal modo que se solubilice la pectina o se realice una derivacién simultanea
de ella, evitando la pérdida de sustancias pectinicas del lodo al ambiente. De este modo, el material vegetal se puede
someter a diferentes tipos de tratamientos sin extraer la pectina.

Preferiblemente, el tratamiento que da un contenido de materia seca por encima de 15% (p/p) se selecciona del grupo
que consiste en centrifugacion, filtracion, decantacion, prensado (tal como prensado en filtro o prensado en correa),
secado o cualquier combinacién de los mismos.

En una realizacion de la presente invencion, el contenido de materia seca del lodo esta por encima de 15% (p/p), tal
como por encima de 17% (p/p), p. €j. por encima de 20% (p/p), tal como por encima de 25% (p/p), p. €j. por encima
de 35% (p/p), tal como por encima de 45% (p/p), p. €j. por encima de 50% (p/p).

En una realizacion de la presente invencion, el lodo proporciona un sistema in situ al hinchar el material vegetal en la
solucién acuosa acida sustancialmente sin sufrir pérdida de pectina del lodo. La parte de la pectina que se puede
disolver del material vegetal hinchado continuara siendo una parte integrada del lodo.

En el presente contexto, el término "procedimiento” se refiere al manejo del lodo, tal como agitacion o mezcla o
amasado de reactivos afadidos.

PMSF

En una realizacién de la presente invencion, el lodo se puede someter a una primera solucidon de neutralizacién del
pH. Después de esta primera neutralizaciéon del pH, el producto pectinico que contiene fibras obtenido es un producto
fibroso soluble en material vegetal (producto PMSF).

Preferiblemente, el pH del producto PMSF puede ser pH 2 o superior, tal como pH 3 o superior, p. €j. pH 4 o superior,
tal como pH 5 o superior, tal como pH 6 o superior, p. ej. pH 7 o superior, tal como pH 8 o superior, tal como en el
intervalo de pH 3-9, p. €]. en el intervalo de pH 4-8, tal como en el intervalo de pH 5-8, p. €j. en el intervalo de pH 4-6,
tal como en el intervalo de pH 4-5.

Esta primera solucion de neutralizacion del pH se puede efectuar mediante sustancias alcalinas débiles como
diferentes sales de hidrogenocarbonatos, por ejemplo sales sédicas o potasicas. Preferiblemente, la primera solucion
de neutralizacion del pH puede ser citrato sédico.

En una realizacion de la presente invencion, el producto PMSF tiene un grado de esterificacion en el intervalo de 10-
55, tal como en el intervalo de 15-45, p. €j. en el intervalo de 20-40, tal como en el intervalo de 30-40.

En una realizacion mas de la presente invencion, el producto PMSF tiene un grado de acetilacion de 30 o menos, p.
€j. un grado de acetilacion de 25 o menos, tal como un grado de acetilacion de 20 o menos, p. €j. un grado de
acetilacion de 15 o menos, tal como un grado de acetilacion de 10 o menos, p. €j. un grado de acetilacion de 5 o
menos.

La temperatura durante la etapa de sometimiento del lodo a la primera solucion de neutralizacion debe estar por debajo
de 80°C, tal como por debajo de 70°C, p. ej. 60°C o inferior, tal como 50°C o inferior, p. ej. 40°C o inferior, tal como
30°C o inferior, p. €j. 25°C o inferior, tal como en el intervalo de 0-80°C, p. €j. en el intervalo de 0-70°C, tal como en el
intervalo de 0-60°C, p. €j. en el intervalo de 0-50°C, tal como en el intervalo de 10-40°C, p. €j. en el intervalo de 15-
35°C, tal como en el intervalo de 20-30°C.

El producto PMSF puede ser capaz de formar un sistema en emulsion estable. Preferiblemente, el producto PMSF
puede ser capaz de emulsionar al menos 5% (p/p) de aceite tal como al menos 10% (p/p) de aceite, p. €j. al menos
20% (p/p) de aceite, tal como al menos 30% (p/p) de aceite, p. ej. al menos 40% (p/p) de aceite, tal como al menos
50% (p/p) de aceite, p. €j. al menos 60% (p/p) de aceite.

El sistema proporcionado por el producto PMSF puede no formar precipitados cuando se deja en reposo. Este efecto
de precipitacion se puede evaluar cuando el producto PMSF se mezcla con una fuente de cationes divalentes, tal
como Ca?*, agua y aceite. En una realizacion de la presente invencion, el producto PMSF no forma precipitados
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cuando se deje en reposo durante un periodo de mas de 2 minutos, tal como durante un periodo de mas de 5 minutos,
p. €j. durante un periodo mayor de 10 minutos, tal como durante un periodo de mas de 15 minutos, p. €j. durante un
periodo mayor de 30 minutos, tal como durante un periodo de mas de 45 minutos, p. €j. durante un periodo mayor de
60 minutos, tal como durante un periodo de mas de 2 horas, p. €j. durante un periodo mayor de 5 horas, tal como
durante un periodo de mas de 10 horas, p. €j. durante un periodo mayor de 24 horas, tal como durante un periodo de
mas de 5 dias, p. ej. durante un periodo mayor de 10 dias.

El producto PIMF, el producto PIMF lavado o el producto PMSF obtenible mediante el método segun la presente
invencion pueden ser diferentes de otros productos pectinicos conocidos. Una caracteristica distinta entre los
productos pectinicos aislados segun la presente invencion y otras pectinas conocidas puede ser el grado de
agrupamiento en bloques.

En el presente contexto, el término "grado de agrupamiento en bloques" se refiere a la distribucion de los grupos acido
galacturonico a lo largo de la molécula de pectina. Bloqueo se refiere a la propiedad de grupos acidos que estan
aglomerados conjuntamente en bloques en oposicion a estar distribuidos de forma relativamente aleatoria a lo largo
del polimero. Cuando los grupos acidos se distribuyen aleatoriamente, sus cargas negativas individuales son
relativamente débiles. Sin embargo, cuando los grupos acidos estan presentes en modo de bloque, las cargas
negativas asociadas con los bloques son relativamente grandes. Para los propésitos de presente descripcion, el grado
de agrupamiento en bloques se expresa como la cantidad de moléculas de acido galacturénico no metiladas (mono,
di, y trimero) liberadas mediante el tratamiento con una endopoligalacturonasa, como un porcentaje del numero total
de moléculas de acido galacturénico no esterificadas por gramo de pectina.

El método para determinar el grado de agrupamiento en bloques del producto PIMF el producto PIMF lavado o el
producto PMSF segun la presente invencion es el mismo que el aplicado en el documento WO 00/58367 y por Daas,
P.J.H. et al. (1988)..

En una realizacion de la presente invencion, el producto PIMF, el producto PIMF lavado o el producto PMSF tiene un
grado de agrupamiento en bloques de 6% o menos, preferiblemente un grado de agrupamiento en bloques de 5% o
menos, p. €j. un grado de agrupamiento en bloques de 4% o menos, preferiblemente un grado de agrupamiento en
bloques de 3% o menos, p. €]. un grado de agrupamiento en bloques de 2% o menos, preferiblemente un grado de
agrupamiento en bloques de 1% o menos, p. €j. un grado de agrupamiento en bloques de 0,5% o menos.

En una realizacién adicional de la presente invencion, la pectina aislada tiene un grado de agrupamiento en bloques
de 6% o menos, preferiblemente un grado de agrupamiento en bloques de 5% o menos, p. ej. un grado de
agrupamiento en bloques de 4% o menos, preferiblemente un grado de agrupamiento en bloques de 3% o menos, p.
ej. un grado de agrupamiento en blogues de 2% o menos, preferiblemente un grado de agrupamiento en bloques de
1% o menos, p. €j. un grado de agrupamiento en bloques de 0,5% o menos y un grado de esterificacion de 0-55%, tal
como de 0-50%, p. gj. de 0-40%, tal como de 2-30%, p. €j. de 2-25%, tal como de 5-30%, p. €j. de 10-50%, tal como
de 30-55%, p. €j. de 15-35%.

PMAF

En una realizacion preferida de la presente invencion, el producto PMFI, el producto PMFI lavado o el producto PMSF
en el estado de un lodo se puede someter adicionalmente a un tratamiento alcalino que proporcione un pH de 10 o
superior, tal como un pH de 11 o superior, p. €j. un pH de 12 o superior, tal como un pH de 13 o superior, p. €j. un pH
de 14, antes de obtener el producto pectinico que contiene fibras que proporciona un producto fibroso activado por
material vegetal (producto PMAF, por sus siglas en inglés).

Preferiblemente, el tratamiento alcalino se puede proporcionar al afiadir al lodo un reactivo alcalino seleccionado del
grupo que consiste en amoniaco u otras aminas, diaminas o hidréxidos de bajo peso molecular de sodio, potasio y
calcio o hidréxidos de bases organicas, tal como hidroxido de tetrametilamonio, carbonatos de sodio, potasio y sales
alcalinas de fosfatos.

En una realizacion de la presente invencion, el producto PMAF puede tener un grado de esterificacion (DE) de 40% o
menos, p. €j. un grado de esterificacion de 30 o menos, tal como un grado de esterificacion de 25 o menos, p. €j. un
grado de esterificacion de 20 o menos, tal como un grado de esterificacién de 15% o menos, p. €j. un grado de
esterificacion de 10 o menos, tal como un grado de esterificacion de 5 o0 menos, p. €j. un grado de esterificacion de 1
0 menos, tal como un grado de esterificacion de 0.

En ofra realizacion de la presente invencion, el producto PMAF puede tener un grado de amidacioén (DA, por sus siglas
en inglés) de 40% o menos, p. €. un grado de amidacién de 30 o menos, tal como un grado de amidacion de 25 o
menos, p. €j. un grado de amidacion de 20 o menos, tal como un grado de amidacion de 15% o menos, p. €j. un grado
de amidacion de 10 o menos, tal como un grado de amidacion de 5 o menos, p. €j. un grado de amidacién de 1 o
menos, tal como un grado de amidacion de 0.

Analogamente al grado de esterificacion, el grado de amidacion se define como el niumero de unidades de acido
galacturonico carboxamidadas expresado como un porcentaje de todas las unidades de acido galacturénico en la
molécula de pectina.
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En particular, el producto PMAF se puede caracterizar por tener un grado de esterificacion en el intervalo de 0-40, tal
como en el intervalo de 0-30, p. €j. en el intervalo de 0-20, tal como en el intervalo de 0-10, p. €j. en el intervalo de 5-
20, tal como en el intervalo de 10-15, tal como en el intervalo de 5-10, tal como en el intervalo de 0-8, p. €j. en el
intervalo de 0-4, tal como en el intervalo de 0-2, p. €j. en el intervalo de 1-5, tal como en el intervalo de 2-3.

Alternativamente, el producto PMAF se puede caracterizar por tener un grado de acetilacion de 30 o menos, tal como
un grado de acetilacion de 20 o menos, p. €j. un grado de acetilacion de 15 o menos, tal como un grado de acetilacion
de 10 o menos, p. €j. un grado de acetilacion de 5 o menos, tal como un grado de acetilacion de 0.

En una realizacion de la presente invencion el producto PMAF se puede caracterizar por tener un grado de
esterificacion (DE) de 40% o menos, p. €j. un grado de esterificacion de 30 o menos, tal como un grado de esterificacién
de 25 o menos, p. €j. un grado de esterificacion de 20 o menos, tal como un grado de esterificacion de 15% o menos,
p. €j. un grado de esterificacion de 10 o menos, tal como un grado de esterificacion de 5 o menos, p. €j. un grado de
esterificacion de 1 o menos, tal como un grado de esterificacion de 0 y/o un grado de acetilacion de 30 o menos, tal
como un grado de acetilacion de 20 o menos, p. €j. un grado de acetilacion de 15 o menos, tal como un grado de
acetilacion de 10 o menos, p. ej. un grado de acetilacion de 5 o menos, tal como un grado de acetilacion de 0 y/o un
grado de amidacion (DA) de 40% o menos, p. €j. un grado de amidacion de 30 o menos, tal como un grado de
amidacion de 25 o menos, p. ej. un grado de amidacién de 20 o menos, tal como un grado de amidacion de 15% o
menos, p. €j. un grado de amidacién de 10 o menos, tal como un grado de amidacién de 5 o menos, p. €j. un grado
de amidacion de 1 o menos, tal como un grado de amidacion de O.

En una realizacion de la presente invencion, el producto PMAF se puede someter a una segunda solucion de
neutralizacion del pH. Preferiblemente, la segunda solucion de neutralizacion del pH puede ser un acido organico o
mineral. Mas preferiblemente, la segunda solucién de neutralizacién del pH puede ser acido citrico.

La temperatura durante la preparacion del producto PMFI, el producto PMFI lavado, el producto PMSF o el producto
PMAF puede estar preferiblemente por debajo de 80°C, tal como por debajo de 70°C, p. €j. 60°C o inferior, tal como
50°C o inferior, p. €j. 40°C o inferior, tal como 30°C o inferior, p. ej. 25°C o inferior, tal como en el intervalo de 0-80°C,
p. €j. en el intervalo de 0-70°C, tal como en el intervalo de 0-60°C, p. €j. en el intervalo de 0-50°C, tal como en el
intervalo de 10-40°C, p. €j. en el intervalo de 15-35°C, tal como en el intervalo de 20-30°C.

El producto fibroso activado por material vegetal (producto PMAF) obtenible mediante la presente divulgacion puede
ser capaz de formar un gel estable en presencia de calcio (iones Ca?*) en sistemas que comprenden 25% (p/p) de
solidos o menos, tal como 20% (p/p) de solidos o menos, p. €j. 15% (p/p) de solidos o menos, tal como 10% (p/p) de
solidos o menos, p. €j. 5% (p/p) de solidos o menos, tal como 3% (p/p) de sdlidos o menos, p. ej. 1% (p/p) de sdlidos
0 Menos.

En una realizaciéon de la presente invencion, el producto PIMF, el producto PIMF lavado, el producto PMSF y el
producto PMAF se pueden diferenciar entre si por diferencias en la viscosidad. Asi, en sistemas acuosos enriquecidos
con cationes divalentes, tales como iones calcio, bajo condiciones internas de fraguado de polimeros, la viscosidad
del producto PIMF y el producto PIMF lavado son significativamente inferiores que la viscosidad del producto PMSF y
la viscosidad del producto PMAF es significativamente superior que la viscosidad del producto PMSF.

En otra realizacion de la presente invencion, el producto PIMF, el producto PIMF lavado, el producto PMSF y el
producto PMAF se pueden diferenciar entre si por diferencias en las propiedades de gelificacion. Asi, en sistemas
acuosos enriquecidos con cationes divalentes, tales como iones calcio, bajo condiciones internas de fraguado de
polimeros, el producto PIMF, el producto PIMF lavado no muestran sustancialmente propiedades de gelificacion, de
modo que el producto PMSF tiene propiedades de gelificacion muy débiles en comparacion con el producto PMAF,
que posee propiedades de gelificacion potentes.

Aislamiento de pectina de PMIF-PMSF-PMAF y el producto pectinico aislado

Los productos pectinicos que contienen fibras obtenibles mediante la presente invencion también pueden ser materias
primas muy adecuadas para la produccion de productos pectinicos purificados. Estos productos pectinicos purificados
(asi como los productos pectinicos que contienen fibras como tales) pueden mostrar resistencias del gel
sorprendentemente altas y propiedades que aportan viscosidad que sobrepasan las de pectina proporcionada
convencionalmente.

Asi, segun la presente divulgacion, un producto pectinico se puede proporcionar mediante el siguiente método:
(i) proporcionar un producto pectinico que contiene fibras segun la presente invencion,

(ii) anadir un medio de extraccion al producto pectinico que contiene fibras proporcionando una suspension de
extraccion,

(iii) ajustar el pH de la suspensién de extraccion hasta un pH en el intervalo de 1-12,

(iv) ajustar la temperatura de la suspension de extraccion hasta una temperatura en el intervalo de 0-120°C, y

10



10

15

20

25

30

35

40

45

50

ES 2731450 T3

(v) aislar el producto pectinico de la fase acuosa del medio de extraccion.

En una realizacion de la presente divulgacion, el medio de extraccion puede tener un pH en el intervalo de 1-6, tal
como en el intervalo de 2-6, p. €. en el intervalo de 2-5, tal como en el intervalo de 3-5, p. €j. en el intervalo de 4-5.

La temperatura durante el procedimiento de extracciéon puede estar en el intervalo de 40-100°C, tal como en el intervalo
de 60-80°C.

En una realizacion de la presente divulgacion, el producto pectinico que contiene fibras se puede someter a un
procedimiento de concentracion antes del aislamiento de la pectina.

Después de que la pectina se haya liberado del producto pectinico que contiene fibras, el producto pectinico se puede
aislar mediante cualquier método conocido tal como como precipitacion, centrifugacion, filtracién, cromatografia,
opcionalmente seguido por secado.

En una realizacion mas de la presente divulgacion, la pectina aislada tiene un grado de esterificacion de 0-55%, tal
como de 0-50%, p. gj. de 0-40%, tal como de 2-30%, p. €j. de 2-25%, tal como de 5-30%, p. €j. de 10-50%, tal como
de 30-55%, p. €j. de 15-35% y/o un grado de amidacion de no mas de 50%, tal como no mas de 40%, p. €j. no mas
de 30%, tal como no mas de 25%, p. ej. no mas de 20%, tal como no mas de 10%, p. ej. no mas de 5%, tal como no
mas de 2%, p. ej. no mas de 1%, tal como 0.

El producto fibroso alimentario

El producto PIMF, el producto PMSF, el producto PMAF o el producto pectinico aislado han mostrado ser eficaces
como un producto fibroso alimentario. Por lo tanto, el método segun la presente divulgacion puede ser adecuado para
la preparacion de un producto fibroso alimentario.

En el presente contexto, el término "producto fibroso alimentario” se refiere a la porcion indigerible de alimentos
vegetales que mueve el alimento a través del sistema digestivo, absorbiendo agua. Quimicamente, los productos
fibrosos alimentarios comprenden polisacaridos no amilaceos y generalmente los productos fibrosos alimentarios
pueden comprender varios componentes vegetales diferentes tales como celulosa, lignina, ceras, quitinas, pectinas,
beta-glucanos, inulina y oligosacaridos.

Una ventaja de los productos fibrosos alimentarios puede ser que promueven el crecimiento de microorganismos en
el intestino y los productos fibrosos alimentarios no se digieren en el estomago, sino que en cambio son fermentados
por la flora presente en el intestino. Esto hace que los productos fibrosos alimentarios actien como un prebidtico.

En el presente contexto, el término "prebidtico" se refiere a una categoria de productos alimenticios funcionales,
definidos como: Ingredientes alimenticios no digeribles que afectan beneficiosamente al anfitrion al estimular
selectivamente el crecimiento y/o la actividad de una o un nimero limitado de bacterias en el colon o el intestino, y asi
mejoran la salud del anfitrion. Asi, los productos fibrosos alimentarios se pueden caracterizar por ser un producto
alimenticio prebidtico y/o un producto alimenticio funcional.

El efecto prebidtico obtenible mediante la presente divulgacion puede influir en el sistema inmunitario ayudando a
combatir diversas enfermedades. Sin embargo, el efecto prebidtico no necesariamente es solo para el tratamiento de
una enfermedad, también puede tener el efecto de un tratamiento profilactico.

En una realizacion de la presente divulgacion, el producto fibroso alimentario puede ser un producto fibroso de material
vegetal. Preferiblemente, el producto fibroso de material vegetal puede ser el producto PMIF, el producto PMSF, el
producto PMAF, producto pectinico aislado, seguin se definen en la presente, o cualquier combinacién de los mismos.

Preferiblemente, el producto fibroso alimentario se puede obtener de un material vegetal seleccionado del grupo que
consiste en patata, remolacha azucarera, residuos de orujo procedentes de manzanas, pieles o pulpa de citricos, tales
como limén, naranja, mandarina, lima, pomelo, tabaco, cacao, girasol, calabaza, mango, tomate y aloe vera o pulpa
de los mismos, en particular el material vegetal se selecciona de pulpa de patata y/o pulpa de remolacha azucarera.

En una realizacién de la presente invencion, el producto fibroso alimentario (asi como el producto PMIF, el producto
PMSF, el producto PMAF y el producto pectinico aislado) puede comprender un contenido reducido de glucoalcaloides
con relacion a productos fibrosos alimentarios producidos convencionalmente. Preferiblemente, el contenido de
glucoalcaloides se puede reducir en al menos 5% (p/p), tal como al menos 10% (p/p), p. €j. al menos 20% (p/p), tal
como al menos 50% (p/p), p. €j. al menos 75% (p/p), tal como al menos 90% (p/p), p. €j. al menos 95% (p/p), con
relacion a productos fibrosos alimentarios producidos convencionalmente.

En el presente contexto, el término "glucoalcaloides” se refiere a una familia de compuestos venenosos encontrados
en especie de la familia de la dulcamara. Un ejemplo notable de glucoalcaloides es la solanina, que se encuentra en
las patatas. Los glucoalcaloides pueden tener un sabor amargo y pueden producir irritacion ardiente en la parte
posterior de la boca y el costado de la lengua cuando se comen. Los sintomas de envenenamiento incluyen diarrea y
vomitos, por lo tanto, puede ser interesante limitar el contenido de glucoalcaloides en los productos alimenticios.

11



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2731450 T3

En una realizacién de la presente invencion, el producto PMIF, el producto PMSF, el producto PMAF, el producto
pectinico aislado o una combinacién de los mismos se puede someter a un tratamiento de separacion en el que el
producto PMIF, el producto PMSF, el producto PMAF, el producto pectinico aislado o una combinacién de los mismos
se dividen (mediante de accion del tratamiento de separacion) en fragmentos menores del producto PMIF, el producto
PMSF, el producto PMAF y el producto pectinico aislado, dando como resultado diferentes fracciones fibrosas
alimentarias que comprenden productos fibrosos alimentarios menores. Preferiblemente, el tratamiento de separacion
implica la accién de una enzima o una mezcla de enzimas.

En una realizacion de la presente divulgacion, los productos fibrosos alimentarios comprenden una o mas fracciones
fibrosas alimentarias.

En una realizacion de la presente divulgacion, los productos fibrosos alimentarios segun la presente divulgacion se
pueden anadir a un producto alimenticio.

El producto alimenticio

Una estrategia comun para reducir el riesgo de sobrepeso y obesidad ha sido reducir la toma de energia media al
disminuir la toma de grasa alimentaria. La grasa alimentaria es un determinante principal para la densidad energética
de la dieta y de ese modo para la toma de energia. Una reduccion en el consumo diario de grasa, paralelamente con
in incremento en el consumo de alimentos ricos en carbohidratos complejos, es parte de las recomendaciones
alimentarias en muchos paises.

Una estrategia adicional puede ser consumir alimentos con baja digeribilidad. Esta bien establecidos que el contenido
de fibra alimentaria de la dieta es un determinante importante de la digeribilidad de energia y macronutrientes que
aportan energia. Se ha sugerido que incrementar las cantidades de fibras alimentarias en el alimento promueve la
saciedad y de ese modo reduce la toma de energia, y disminuye el tiempo de transito de alimento ingerido en el tracto
intestinal.

En una realizacion de la presente divulgacion, se puede proporcionar un producto alimenticio que comprende un
producto fibroso de material vegetal, tal como el producto PMIF, el producto PMSF, el producto PMAF, el producto
pectinico aislado, el producto fibroso alimentario, segin de definen en la presente memoria, o cualquier combinacion
de los mismos.

En una realizacion adicional de la presente divulgacion, el producto alimenticio se puede seleccionar del grupo que
consiste en bebidas, una barra nutricional, una barra de aperitivo, un producto lacteo (tal como yogur, mantequilla,
crema, suero de leche, yogur, leche cuajada, helado, queso o combinaciones de los mismos), un producto horneado
tal como pan, pan de centeno, una pasta, una pasta de té, una galleta, pasta quebrada, paté, empanada y
combinaciones de los mismos), un producto vegetal, un producto carnico (tal como fuagras, salchichas, albéondigas,
hamburguesa, pastel de pescado y combinaciones de los mismos), cereales, aderezos, p. €j. para ensaladas, un
producto semimanufacturado y combinaciones de los mismos.

El producto alimenticio segun la presente divulgacion puede estar en la forma de un producto semimanufacturado. En
el presente contexto, el término "un producto semimanufacturado” se refiere a productos alimenticios no listos para
ser comidos.

Preparaciones técnicas

Los productos obtenidos segun la presente invencion pueden ser un producto fibroso insoluble en material vegetal
(producto PMFI), un producto fibroso insoluble en material vegetal lavado (producto PMFI lavado), un producto fibroso
soluble en material vegetal (producto PMSF), un producto fibroso activado por material vegetal (producto PMAF) y/o
un producto pectinico purificado.

Los productos segun la presente invencion pueden tener propiedades técnicas que permiten inmediatamente
aplicaciones técnicas dentro de diversos campos. Las propiedades insuperadas de resistencia del gel, viscosificantes
y emulsionantes del producto lo hacen adecuado para, p. €j., la encapsulaciéon de, p. €j., agentes aromaticos y
colorantes lipo- y/o hidrosolubles facilmente volatiles. Una propiedad que se puede usar en la produccion de alimentos
y piensos, asi como dentro de las industrias farmacéutica y cosmética, es, p. €j., encapsular micronutrientes, agentes
saborizantes, vitaminas. Asi, los productos pectinicos de la presente divulgacion son Uutiles en la produccion de
composiciones farmacéuticas soélidas y liquidas, incluyendo, p. €j., comprimidos, suspensiones, emulsiones y como
componentes en productos cosméticos, tales como perfumes, cremas y lociones.

Bajo ciertas condiciones de produccion, el producto de la invencién genera una pelicula protectora alrededor del
agente o los agentes de los que deseablemente se va a proteger, p. €j., oxigeno, luz, calor. Alternativamente, el agente
que se va a proteger deseablemente puede estar embebido en un gel de encapsulacion basado en el presente
producto.

Por otra parte, el producto puede ser aplicable como un agente estructurante mediante adicién directa y/o mediante
la reestructuracion de componentes en alimentos y piensos. En los piensos, p. €j., mediante la reestructuracion de
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carne residual como trozos, como un agente viscosificante en salsas, agentes formadores de gel junto con carne y
harina de huesos y como un componente estructurante en productos de pienso seco bajo extrusiones a baja presion.
Por otra parte, la adicion del producto incrementara la estabilidad al autoclave de los productos de pienso y el vigoroso
efecto emulsionante puede evitar la fuga de grasa durante el tratamiento en autoclave.

Una utilizacion particular de las propiedades técnicas que caracterizan a los productos pectinicos de la divulgacion es
usarlos en productos de tabaco, p. €j., como un sustituto parcial del tabaco o como un adyuvante técnica cuando se
procesan las hojas de tabaco o para la encapsulacion de tabaco y nicotina. Por otro lado, la adiciéon de productos
pectinicos de la divulgacion a productos de tabaco sera directamente estructurante y/o sera utilizable cuando se
reestructuren los productos de tabaco. Los productos pectinicos de la divulgacion se suspenden faciimente en agua
en altas concentraciones y, dependiendo del grado de activacion del producto, se pueden manejar como una soluciéon
muy viscosa y pegajosa con un alto porcentaje de materia seca. Por la misma razén, el material de tabaco se puede
reestructurar y pegar entre si mediante la infusion de esta suspension antes del secado. La presencia de un producto
pectinico en los productos de tabaco acabados tiene un efecto de unioén a agua y evita si el secado hasta un nivel
inaceptable. Se pueden disolver cualesquiera ingredientes de tabaco, o pueden formar una sal en la mezcla polimérica,
y se pueden mezclar con los diferentes productos pectinicos, tales como el producto PIMF, el producto PIMF lavado,
el producto PMSF o el producto PMAF. Se debe apuntar que las propiedades protectoras del aroma anteriores, que
son caracteristicas de productos pectinicos de la divulgacion, también se pueden aplicar para proteger componentes
de aroma y sabor en el tabaco.

Se debe apuntar que, segun la presente invencion, las realizaciones y particularidades descritas en el contexto de uno
de los aspectos de la presente invencion también se aplican a otros aspectos de la invencion.

Adicionalmente, aunque se pueden incluir particularidades individuales en diferentes reivindicaciones, estas
posiblemente se puedan combinar ventajosamente, y la inclusion en diferentes reivindicaciones no implica que una
combinacion de particularidades no sea factible y/o ventajosa. Ademas, las referencias singulares no excluyen una

pluralidad. Asi, las referencias a "un", "uno", "primero", "segundo" no excluyen una pluralidad. Por otra parte, no se
considera que los signos de referencia en las reivindicaciones limiten el alcance.

Los siguientes ejemplos se incluyen para demostrar realizaciones particulares de la invencién. Sin embargo, los
expertos en la técnica deben apreciar, a la vista de la presente divulgacion, que se pueden realizar muchos cambios
en las realizaciones especificas que se divulgan y no obstante obtener un resultado igual o similar sin apartarse del
alcance de la invencion. Los siguientes ejemplos se ofrecen a modo de ilustracion y no estan destinados a limitar de
ningun modo la invencion.

La invencion se puede describir con mas detalle en los siguientes ejemplos no limitativos.
Ejemplos
Ejemplo 1: Fabricacion de un producto PMSF a partir de material vegetal de patata que comprende pectina.

Material vegetal secado que comprendia pectina procedente de la produccion de almidén de patata que tenia un grado
de esterificacion DE= 47,1% y un grado de acetilacion DAc= 39,8% y un contenido de calcio de 25,0 mmol/kg de
materia seca se traté como se describe posteriormente:

Se suspendieron 850,0 g del material vegetal secado anterior en 30,0 litros de agua intercambiada iGnicamente por
medio de un homogeneizador de alta velocidad Ultra Turrax (UT). Simultaneamente con la adicion del material vegetal
secado se afiadié una solucién acuosa de acido nitrico (2024,0 g 11,8% [g de HNO3/100 g de solucion]) dando un pH
final de 1,20. Después de 7 min de tratamiento con la velocidad 4 de graduacion del UT a 7600 rpm, la temperatura
era 13,6°C y la suspension aparecia muy viscosa y formando espuma. La espuma se descarto en 'z hora de agitacién
del UT mientras la temperatura se incrementaba hasta 15,0°C. La suspension se filtré a través de una tela y se
deshidraté en un dispositivo de prensa de tornillo. La torta de la prensa se suspendié posteriormente bajo agitacion
del UT en la misma cantidad de agua intercambiada iénicamente y se acidificé con adicién de acido nitrico acuoso
(888,0 g 11,8%) hasta un pH final 1,29. Una vez mas, la suspension se filtro y se prensé como se describe
anteriormente y | final se resuspendié en 25,0 litros de agua intercambiada iénicamente. El pH era 2,14 en suspension
y después de la filtracion y la deshidratacion la torta comprimida de producto PMIF se mantuvo en un frigorifico durante
la noche y se proceso adicionalmente al dia siguiente.

Se pusieron 3250,0 g del producto PMIF en una picadora de carne y bajo procesamiento constante se seco6 con aire
caliente hasta que se alcanzaba un contenido de materia seca de alrededor de 30%. El material que fluye libremente
se hizo reaccionar con una solucién acuosa de amoniaco (75,0 g, 8,3%) bajo adicion lenta del agente alcalino hasta
un pH final 4,5 en polvo himedo (10 g de polvo humedo suspendidos en 200 g de agua). El material se sec6 en un
ventilador calentador de aire caliente a 60°C durante la noche y finalmente se trituré para proporcionar un producto
PMSF secado.

El contenido de materia seca del producto PMSF es 90% y el rendimiento era 490 g. El grado de esterificacién era DE
47,1% y el grado de acetilacion era DAc 39,8%. La concentracion de calcio era 2,50 mmol/kg de materia seca.
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Ejemplo 2: Ejemplo comparativo — efecto de la concentracion de calcio sobre las propiedades emulsionantes de un
producto PMSF.

Se suspendieron 200 kg de material vegetal secado procedente de la produccion de almidén de patata al 10% de
materia seca y se afiadieron 600 kg de agua corriente que contenia 1,50 kg de hidroxido calcico bajo agitacion vigorosa
a una temperatura de 15°C durante 50 minutos. El pH disminuia de 12,2 a 11,6 durante ese tiempo. La suspensién se
dejo durante la noche y se prenso al dia siguiente en una prensa filirante (Flottwegg). Después de prensar y deshidratar
el contenido de materia seca del material se midié hasta 28% antes de almacenar en un congelador potente. Mas
tarde, 5,00 kg de ese material se descongelaron y se molieron en una picadora mientras se afiadian lentamente 55,0
g de monohidrato de acido citrico. Mediante esto, el pH se ajustaba hasta 4,5 en la combinacion final antes de secar
en un ventilador secador de aire caliente a 60°C. El material secado se trituré a través de tamices de 1,0 mmy 0,5
mm. La concentracion de calcio era 449,0 mmol/kg de materia seca.

Se suspendieron 4,0 g del material secado rico en calcio anterior en 110,5 g de agua intercambiada i6nicamente bajo
tratamiento de homogeneizacion con UT segun la formula rusa descrita en el ejemplo 11 y se calentaron en un horno
de microondas hasta ebullicion. Después de enfriar, la suspension casi carecia de viscosidad. Ahora, se afiadian 30,0
g de aceite vegetal a los 114,5 g de suspension bajo agitacion vigorosa a alta velocidad y la mezcla se dejé por si
misma durante unos pocos minutos. Después de reposar, la mezcla de aceite/agua se separa en dos fases distintas
sin signos de estabilidad de la emulsion de aceite/agua.

4,0 g del mismo material secado rico en calcio anterior se lavaron con acido exhaustivamente sobre un filtro de vidrio
y se transfirieron a un vaso de precipitados que contenia 110,5 g de agua intercambiada i6bnicamente. El pH se elevaba
ahora hasta 4,5 con una solucidon acuosa diluida bajo agitacion de alta velocidad con un equipo Ultra Turrax para
proporcionar un producto PMSF como en el ejemplo 1 que tenia una concentracion de calcio de 3,28 mmol/kg de
materia seca. Poco después del inicio de la agitacion, la suspension se volvia muy viscosa y se afiadian 30,0 g de
aceite vegetal a los 114,5 g de suspension mientras se agitaba. Una emulsion cremosa homogénea blanca estable
era una realidad inmediatamente después de la mezcla. La emulsion se almacend estable en un frigorifico durante
semanas.

Ejemplo 3: Fabricacion de un producto PMAF a partir de material vegetal de patata que comprende pectina.

Se suspendieren 850,0 g de material vegetal secado procedente de una produccion de almidon de patata, que tenia
un grado de esterificacién DE=47,1% y un grado de acetilacion DAc= 39,8% y un contenido de calcio de 25,0 mmol/kg
de materia en 30,0 litros de agua intercambiada iébnicamente por medio de un homogeneizador de alta velocidad Ultra
Turrax (UT). El tratamiento con acido nitrico y agua y el aislamiento de la torta filtrante era como se describe en el
ejemplo 1y el producto PMIF resultante tenia un pH final de 2,29 antes del comienzo del procedimiento de activacion.
El material dividido en mitades de 3750,0 g cada una se puso en una picadora de carne bajo procesamiento conste y
se seco con aire caliente hasta que se alcanzaba un contenido de materia seca de alrededor de 23%-27%. El material
que fluia libremente resultante de la etapa de secado se hizo reaccionar con una solucién de hidréxido sédico al 9%
(g de NaOH/100 g de solucion) con adicién lenta del agente alcalino al polvo himedo. El pH se elevaba hasta 12,2 en
el material a una temperatura de 38°C al afiadir 159,2 g de solucién acuosa de hidréoxido sédico durante 12 minutos
de picado a alta velocidad.

Reducir la velocidad del tratamiento de una hora en la picadora se llevé a cabo hasta que el pH haya caido hasta 12,0.
Se afiadié solucién de acido nitrico (330,0 g 12,4%) hasta que el pH hubiera disminuido hasta 4.8. El material se seco
en un ventilador calentador de aire caliente a 60°C durante la noche y finalmente se trituré hasta un polvo fino para
proporcionar un producto PMAF.

El producto PMAF tenia un grado de esterificacion (DE) de casi cero, justo cuando el grado de acetilacion (DAc) estaba
por debajo del intervalo medible. La concentracién de calcio era 2,7 mmol/kg de materia seca.

Ejemplo 4: Fabricacién optimizada de un producto PMAF a partir de material vegetal de patata que comprende pectina,
reduciendo el uso de base y acido.

El material restante procedente del ejemplo 3 (3750,0 g) se traté del mismo modo que en el ejemplo 3 anterior, pero
a un nivel inferior de consumo de hidréxido sédico. Se afiadieron 94,0 g de hidréxido sodico durante 8 minutos de
picado a alta velocidad mientras el pH se incrementaba hasta pH 11,6 en el material. Después de un tiempo de
reaccion de una hora a 38°C, el pH ha disminuido hasta pH 10,0. Se afiadié una solucién acuosa de acido nitrico (91,1
g 12,4%) hasta que el pH hubiera disminuido hasta pH 5,0. El material se secé en un ventilador calentador de aire
caliente a 60°C durante la noche y finalmente se trituré hasta un polvo fino proporcionando un producto PMAF.

La muestra se prob6 usando la férmula rusa descrita en el ejemplo 11 y exhibia una excelente resistencia del gel
indicativa de bajos DE, DAc y concentracion de calcio, segun se menciona en el ejemplo 2. La concentracion de calcio
era 2,72 mmol/kg de materia seca. Los geles contienen fibras solubles e insolubles y el pH es alrededor de 3,0.

Ejemplo 5: Fabricacion de un producto PMSF a partir de material vegetal de patata que comprende pectina con adicion
de NovoShape™ para disminuir el grado de esterificacion.
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Se suspendieron 5,0 kg de material vegetal fresco directamente de una produccién de almidén de patata que tenia
una concentracion de calcio de 25,0 mmol/kg de materia seca, un DE de 47,1% y un DAc de 39,8% en 20,0 litros de
agua corriente y el pH se ajusté hasta pH 1,3 con acido nitrico acuoso al 30% bajo agitacion con UT. El material vegetal
tratado con acido se aislé como se describe en el ejemplo 1y se resuspendio y se lavd una vez con agua intercambiada
iénicamente dando un pH 2,2 en el material prensado. El pH se ajustd hasta pH 4,5 usando 50,0 g de dihidrato de
cloruro calcico y la temperatura se elevé hasta 34,6°C. Se dosificaron 20,0 ml de NovoShape™ a la suspension bajo
agitacion sueva. Después de 15 minutos, el material se aislé en una tela segun se describe en el ejemplo 1 y se
deshidraté en una prensa hidraulica para proporcionar un producto PMSF.

El contenido de materia seca del producto PMSF era 29,7% después del prensado hidraulico. El grado de esterificacion
DE era 21%.

Ejemplo 6: Ejemplo comparativo — fabricacion de un producto PMSF a partir de material vegetal de piel de limén que
comprende pectina.

El DE de pieles de limén naturales estaba alrededor de 70%, y se puede reducir antes de someterse al método de la
presente invencion. Un método para reducir el DE puede ser como se describe en el documento W005/003178, pero
se podrian usar otros métodos, p. ej. degradacion enzimatica.

Se suspendieron 1,60 kg de material vegetal secado procedente de pieles de limén que tenia una concentracion de
calcio de 245,2 mmol/kg de materia seca, un DE de 70% y un DAc de 0% en 15,0 kg de agua corriente y 7,0 kg de
hielo triturado con un contenido de 360,0 g de cloruro sédico y 132,0 g de dihidrato de cloruro célcico. El material de
pieles se hinché bajo agitacion suave durante 30 minutos a -1,5°C. Después de que se afadieran cuidadosamente
72,0 g de hidroxido calcico a la suspension, mediante lo cual el polvo de hidroxido calcico se distribuia
homogéneamente en un minuto en la suspension. La reaccion se realizé a -1,5°C y se detuvo después de 16 minutos
mediante la adicién de acido nitrico acuoso al 30% hasta pH 1,0. Después de 11 minutos de tratamiento con acido, el
material se aislo sobre una tela y se prensé en un dispositivo hidraulico hasta 16% de materia seca. El lavado con
acido se repitié dos veces con 20,0 litros de agua hasta pH 1,3 y se acab¢ al lavar dos veces con el mismo volumen
de agua intercambiada idnicamente sin mas adicion de acido. El pH en el producto PMIF final era 2,4. Bajo el
procedimiento de lavado, la suspension acida se traté en UT a una alta velocidad de agitacion.

El producto PMIF prensado resultante tenia un contenido de materia seca de 16,0%, el grado de esterificacion era DE
= 42,8% y la concentracion de calcio era 85,7 mmol/kg de materia seca.

Se picaron cuidadosamente 4,0 kg del susodicho material en una picadora de carne y se secaron hasta 2,9 kg con un
secador de pelo a lo largo de un tratamiento de 45 minutos. Se afiadieron lentamente bajo picadura continua durante
un tiempo de mezcla de 27 minutos 433,0 g de hidréxido sédico acuoso al 10% y la picadura se continué durante 60
minutos. El material se secé hasta que se alcanzaba un polvo fluido fino sin grumos y se sec6 adicionalmente en un
horno y se trituré para proporcionar un producto PMSF.

El pH de una suspension al 1% era 6,0, el grado de esterificacion era DE = 12,8% y la concentracion de calcio era
87,5 mmol/kg de materia seca. La muestra era y exhibia una excelente resistencia del gel cuando se media segun la
férmula rusa del ejemplo 11 indicativa de bajo DE (y DAc) segin se menciona en el ejemplo 2.

También usando la formula rusa, en un experimento similar después de empezar la agitacion, cuando la suspension
de volvia muy viscosa, se afiadian 30,0 g de aceite vegetal a los 114,5 g de suspensién mientras se agitaba. Se
formaba una emulsion cremosa homogénea estable blanca durante la mezcla. La emulsién se almacenaba
establemente en un frigorifico durante 2 semanas como en el ejemplo 2.

En un tercer experimento que por lo demas sigue la formula rusa, se afiadieron 50 mg de hexametafosfato sodico a
la emulsion blanca cremosa y ademas se trataron con UT. Posteriormente, se afiadieron 250 mg de dihidrato de sulfato
calcico bajo agitacion a alta velocidad. La suspension emulsionada se calenté en un horno de microondas durante
unos pocos minutos. Después de enfriar, se alcanzaba un gel emulsionado blanco de resistencia del gel y estabilidad
altas.

Ejemplo 7: Ejemplo comparativo — Fabricacién de un producto PMSF a partir de material vegetal de tabaco triturado
que comprende pectina.

Material vegetal secado que consistia en tallos de tabaco que tenia una concentracion de calcio de 463,7 mmol/kg de
materia seca, un DE de 20,2% y un DAc de 11,8% se triturd a través de tamices de 0,2 mm. Se suspendieron 742,5g
del material vegetal triturado en 10,0 litros de agua intercambiada idbnicamente. Bajo agitacion suave con una paleta,
se afiadieron 560,6 g de solucidon acuosa de hidroxido sédico (10%) y la reaccion continué 2 horas y 36 minutos.
Durante ese intervalo de tiempo, el pH disminuia de pH 12,20 hasta pH 11,84 y la temperatura se incrementaba de
15,3°C a 18,5°C. Se afiadi6 acido nitrico acuoso diluido (20,9%) y el pH se llevo hasta 1,09 en la suspension. El
material activado se aislé sobre una tela y se deshidraté como se describe anteriormente en una prensa de tornillo.

La torta de la prensa se suspendié en 5,0 litros de agua intercambiada i6nicamente y el pH se redujo hasta 1,22 con
acido nitrico diluido. Después de la filtracion, se llevé a cabo otro lavado con acido a pH 1,11. El material sélido se
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aislo como anteriormente y se lavé de nuevo tres veces dando un pH en el ultimo lavado de alrededor de pH 2,3.
Ahora, el material se aislaba de nuevo sobre una tela y se prensaba hasta un contenido de materia seca de 30,7%,
proporcionando de ese modo un producto PMIF basado en material vegetal de tabaco triturado con DE y DAc muy
bajos (menores de 5%).

El material hdmedo se puso en una picadora de carne y se afiadid solucion acuosa de hidroxido sodico (10%) bajo
picadura a alta velocidad. Se dosificaron 199,0 g de solucion acuosa de hidréxido sédico hasta que el pH fuera 5,4 en
la pasta. El material se sec6 en un ventilador calentador de aire caliente a 60°C durante 300 minutos y finalmente se
trituré hasta un polvo fino para proporcionar un producto PMSF.

La resistencia del gel del producto PMSF resultante que tenia una concentraciéon de calcio reducida (menos de 150
mmol/kg de materia seca), DE y DAc muy bajos (menores de 5%) se determin6 segun la férmula rusa (véase el
ejemplo 11) y se mostré que la resistencia del gel era muy alta.

Ejemplo 8: Ejemplo comparativo — fabricacion de un producto PMSF a partir de material vegetal de tabaco que
comprende pectina.

Se suspendié material vegetal secado que consistia en tallos de tabaco (1500,0 g) que tenia una concentracion de
calcio de 463,7 mmol/kg de materia seca, un DE de 20,2% y un DAc de 11,8% en 20,0 litros de agua intercambiada
iénicamente a una temperatura de 12,6°C. Bajo agitacion suave con una paleta, se afiadieron 1000,0 g de solucion
acuosa de hidroxido sédico (10%) vy la reaccion continué durante 45 minutos. Durante ese intervalo de tiempo, el pH
se reducia de pH 12,30 a pH 11,76 y la temperatura se incrementaba de 12,6°C a 13,8°C. El material activado se aislo
sobre una tela y se deshidraté como anteriormente en una prensa de tornillo durante 20 minutos. La torta de prensa
se suspendio en 20,0 litros de agua intercambiada i6nicamente y el pH se llevd hasta 1,30 con acido nitrico acuoso
(30%). Después de la filtracion y el prensado, se llevé a cabo un lavado con acido a pH 1,09 en 20,0 litros de agua
intercambiada idbnicamente. Se repitié el mismo procedimiento a pH 1,30 seguido por un lavado simple con agua con
20 litros de agua intercambiada iénicamente. El pH era 2,3 en el agua de lavado y el material lavado se prenso hasta
27,7% de materia seca proporcionando un producto PMIF basado en material vegetal de tabaco entero.

El material humedo se puso en una picadora de carne y se afadieron lentamente 500,0 g de solucién acuosa de
amoniaco (2%) bajo picadura a alta velocidad hasta que el pH fuera 4,6 en la pasta homogénea. El material se seco
en un ventilador calentador de aire caliente a 60°C durante la noche y finalmente se triturd hasta un polvo fino, dando
como resultado un producto PMSF.

La resistencia del gel del producto PMSF determinada segun la féormula rusa (véase el ejemplo 11) era
extremadamente alta. La concentracion de calcio era 127,7 mmol/kg de materia seca y el DE y DAc eran muy bajos
(menores de 5%).

Ejemplo 9: Fabricacion de un producto PMSF a partir de material vegetal de tabaco entero que comprende pectina sin
tratamiento con base inicial.

Se suspendié material vegetal secado que consistia en tallos de tabaco (1500,0 g) que tenia una concentracion de
calcio de 463,7 mmol/kg de materia seca y un DE de 20,2% y un DAc de 11,8% en 20,0 litros de agua intercambiada
iénicamente a una temperatura de 13,8°C. Bajo agitacion sueva con una paleta, se afiadieron 1000,0 g de solucion
acuosa de acido nitrico (30%) y la mezcla se agitd continuamente durante 30 minutos. Durante ese intervalo de tiempo,
el pH se mantuvo a 1,05 a temperaturas alrededor de 14°C. El material tratado con acido se aislé sobre una tela y se
deshidraté en una prensa de tornillo durante un tiempo de 20 minutos. La torta de prensa se suspendié de nuevo en
20,0 litros de agua intercambiada iénicamente y el pH se llevd hasta 1,05 con 647 g de acido nitrico acuoso (30%) y
se mantuvo asi durante 20 minutos bajo tratamiento intermitente con UT. Después de la filtracion y el prensado, se
llevé a cabo otro lavado con acido a pH 1,10 en 20,0 litros de agua intercambiada i6bnicamente con 513 g de acido
nitrico acuoso al 30% bajo tratamiento con UT. El lavado con acido fue seguido por un lavado simple con agua con 20
litros de agua intercambiada i6nicamente. El pH era 1,9 en el agua de lavado y el material lavado se prensé para
proporcionar un producto PMIF con DE y DAc inalterados).

El material se procesé adicionalmente a temperatura ambiente en una picadora de carne a alta velocidad mediante la
adicion lenta de 427,0 g de solucién acuosa de amoniaco (2%). Después de 30 min, el pH era 4,5 en una solucion al
1% de material picado. El material se sec6é en un ventilador calentador de aire caliente a 60°C durante la noche y
finalmente se trituré hasta un polvo fino para proporcionar un producto PMSF que tiene un porcentaje de materia seca
de 90%, una concentracién de calcio de 14,8 mmol/kg de materia seca y DE y DAc como la materia prima.

La resistencia del gel se determiné segun la formula rusa (véase el ejemplo 11) y se mostré que era alta, pero mas
elastica que la formulacién de gel de PMAF descrita en el ejemplo 10 posteriormente. El gel mostraba una débil
tendencia a la sinéresis.

Ejemplo 10: Fabricacion de un producto PMAF a partir de material vegetal de tabaco entero que comprende pectina.

Se tratd material vegetal secado que consistia en tallos de tabaco (1500,0 g) que tenia una concentracién de calcio
de 463,7 mmol/kg de materia seca y un DE de 20,2% y un DAc de 11,8% como en el ejemplo 9, y se proces6

16



10

15

20

25

ES 2731450 T3

adicionalmente a temperatura ambiente en una picadora de carne a alta velocidad mediante la adicién lenta de 380,0
g de hidroxido sodico acuoso (10%) durante 33 minutos. Después de 60 minutos de picadura, el pH era 9,4 y el material
se neutralizé finalmente hasta pH 6,6 con una pequefa cantidad de monohidrato de acido citrico. El material se secd
en un ventilador calentador de aire caliente a 60°C durante la noche y se trituré hasta un polvo fino, proporcionando
de ese modo un producto PMAF que tenia una concentracion de calcio de 38,0 mmol/kg de materia seca, un DE de
7,8% y un DAc de 7,0%.

La resistencia del gel se determiné segun la férmula rusa (véase el ejemplo 11) y se mostré que era extremadamente
alta e incluso superior que el gel descrito en el ejemplo 9, y la tendencia a la sinéresis también era superior que en el
ejemplo 9. La concentracion de calcio era 38,0 mmol/kg de materia seca.

También se observaron propiedades de emulsionamiento como las descritas anteriormente con tallos de tabaco
tratados con alcali en el ejemplo tanto 8 como 9.

Ejemplo 11: La féormula rusa

Se suspendieron 4,00 g de la fibra que contenia producto pectinico, tal como el producto PMSF obtenido en el ejemplo
2y 5-9 o el producto PMAF obtenido en el ejemplo 3, 4 y 10 en 110,5 g de agua agotada en calcio con un contenido
de 0,100 g de hexametafosfato sédico.

Se afiade amoniaco de solucién concentrada al 25% hasta que el pH sea 4,5 bajo agitacion a alta velocidad por medio
de una maquina Ultra Turrax (UT).

Cuando la suspension sea muy viscosa, afiadanse 60 g de azucar bajo tratamiento con UT.

Pésese hidrogenofosfato dicalcico con dos moles de agua en una cubeta de pesada y transfiérase cuantitativamente
a la solucion de polimero por medio de 5 g x 2 de agua intercambiada idnicamente bajo tratamiento con UT.

Disuélvanse 2,2 g de glucono-delta-lactona (GDL) en 12,5 g de agua intercambiada idnicamente fria y transfiérase la
solucion con 2,5 g de agua intercambiada i6nicamente a la solucidon de polimero bajo tratamiento con UT.

Cuélese la solucién viscosa en platos de plastico envueltos con cinta.
Después de 24 horas, el exceso de gel se retira por medio de un alambre para queso y se mide la resistencia del gel.

La receta con un contenido de 466 ppm de calcio en el gel se describe posteriormente:

1)

Producto pectinico que contiene fibras 4,00 g (2%)
Hexametafosfato sédico 0,100 g
Agua intercambiada idbnicamente 110,5¢g
Azulcar 60,0 g (30%)
1))

Glucono-delta-lactona 229
Hidrogenofosfato dicalcico,2H,0 0,410g
Agua intercambiada idnicamente 25,09

Suma 202,09

La fraccion | se puede calentar hasta el punto de ebullicién para mejorar la solubilidad del producto pectinico que
contiene fibras si es necesario. El peso de la solucion viscosa justo antes de colar el gel sera 200 g
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REIVINDICACIONES

1. Un método para proporcionar un producto pectinico que contiene fibras a partir de un material vegetal, dicho método
comprende las etapas de:

(i) proporcionar un material vegetal que comprende pectina, donde dicha pectina tiene un grado de esterificacion
de 55% o menos, y en donde el material vegetal no se ha sometido a ningun tipo de pretratamiento

(ii) anadir una solucién acuosa acida al material vegetal que contiene pectina obtenido en la etapa (i) en donde la
solucion acida no comprende un disolvente organico y no comprende una sal, y proporcionar una suspension del
material vegetal, donde el material vegetal suspendido proporciona un sistema in situ al hinchar el material vegetal
bajo condiciones en las que la pectina se mantiene dentro del material vegetal y no se disuelve o extrae durante
el hinchamiento, y

(iii) obtener el producto pectinico que contiene fibras de la suspension proporcionada en la etapa (ii),

en donde el material vegetal se deja hinchar en la solucion acuosa acida de 10 a 120 minutos y el material vegetal se
agota sustancialmente de cationes divalentes durante dicho hinchamiento y en donde el término se agota
sustancialmente se refiere a productos pectinicos que contienen fibras que tienen un contenido de cationes divalentes
que es menor que el contenido de cationes divalentes originalmente presente en el material vegetal.

2. Un método segun la reivindicacion 1, en el que material vegetal se agota de cationes divalentes o se agota
sustancialmente de cationes divalentes al retirar al menos 10% (p/p) de los cationes divalentes naturalmente presentes
en el material vegetal, tal como al menos 20% (p/p) de los cationes divalentes, p. ej. al menos 30% (p/p) de los cationes
divalentes, tal como al menos 40% (p/p) de los cationes divalentes, p. ej. al menos 50% (p/p) de los cationes divalentes,
tal como al menos 60% (p/p) de los cationes divalentes, p. ej. al menos 70% (p/p) de los cationes divalentes, tal como
al menos 80% (p/p) de los cationes divalentes, p. ej. al menos 90% (p/p) de los cationes divalentes, tal como al menos
95% (p/p) de los cationes divalentes, p. ej. al menos 98% (p/p) de los cationes divalentes.

3. Un método segun una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que el producto pectinico que contiene
fibras obtenido en la etapa (iii) es un producto fibroso insoluble en material vegetal (producto PMFI).

4. Un método segun la reivindicacion 3, en el que al menos 0,1 g de agua son absorbidos por gramo de producto
PMFI, tal como al menos 0,5 g de agua por gramo de producto PMFI, p. ej. al menos 1 g de agua por gramo de
producto PMFI, tal como al menos 2 g de agua por gramo de producto PMFI, p. ej. al menos 3 g de agua por gramo
de producto PMFI, tal como al menos 5 g de agua por gramo de producto PMFI, p. €j. al menos 10 g de agua por
gramo de producto PMFI.

5. Un método seguin una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el que la suspension del material vegetal
se somete a un tratamiento que da un contenido de materia seca por encima de 15%, proporcionando un lodo de
dicha suspensién del material vegetal.

6. Un método segun la reivindicacion 5, en el que el lodo se somete a una primera solucion de neutralizacién del pH
antes de obtener el producto pectinico que contiene fibras, proporcionando un producto fibroso soluble en material
vegetal (producto PMSF).

7. Un método segun la reivindicacion 6, en el que el producto PMFI, el producto PMFI lavado o el producto PMSF se
somete ademas a un tratamiento alcalino que proporciona un pH de 10 o superior, tal como un pH de 11 o superior,
p. €j. un pH de 12 o superior, tal como un pH de 13 o superior, p. €j. un pH de 14, antes de obtener el producto
pectinico que contiene fibras, proporcionando un producto fibroso activado por material vegetal (producto PMAF).

8. Un método segun la reivindicacion 7, en el que el producto PMAF tiene un grado de esterificacion de 40% o menos,
p. €j. un grado de esterificacion de 30 o menos, tal como un grado de esterificacion de 25 o menos, p. €j. un grado de
esterificacion de 20 o menos, tal como un grado de esterificacion de 15% o menos, p. €j. un grado de esterificaciéon
de 10 o menos, tal como un grado de esterificacion de 5 o menos, p. ej. un grado de esterificacion de 1 o menos, tal
como un grado de esterificacion de 0.
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