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Respetada Sefiora,

DIEGO MUNOZ MARROQUIN, identificado con cédula de ciudadania 7.688.292
de Nelva (Huila), abogado en ejercicio, con tarjeta profesional 134.000 del C. S. de
la J., obrando en calidad de Apoderado CAROTECH INC, estando dentro del
término legal me permito dar respuesta al requerimiento formulado mediante oficio
No. 10454 de Septiembre 15 de 2006, en los siguientas términos:

1- La Traduccién de los .anexos del Reporte de Examen Preeliminar
Intemacional. (copia autentica)

2- Copia Auténtica del Documento en el que consta la cesién del derecho de
Patente del inventor HO, DAVID SUE SAN, al solicitante CAROTECH
INC. Documento que cuenta con el sello del Notario Piblico de Malaysla
reconocido y con el selio del Consulado de Colombia en Kuala Lumpur.

3- Poder debidamente otorgado por HO, DAVID SUE SAN , representante de
CAROTECH INC, a favor de WENDY DIAZ Y ASSOCIATES P.A., quien
otorga poder a DIEGO MUNOZ MARROQUIN para actuar en Colombia
con el leno de los requisitos legales para su validez.
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4- Certificado expedido por el Consejero encargado de Funciones Consulares
de la Embajada de Colombia en Kuala Lumpur, que acredita la existencia y
la representacién legal de la empresa solicitante por tratarse de una
persona jurldica.

Conforme a lo anteriormente expuesto, doy por contestado el requerimiento
efectuado por ese Despacho, por lo cual ruego seguir adelante con el tramite de
soliclitud, ordenando su publicacién en la Gacsta de la propiedad industrial.

GO MUNOZ MARROQUIN
C. C. 7.688.292 de Nelva Hulla
T. P.134.000 del C. S.de la J.
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RECUPERACION DE FITONUTRIENTES DE LOS ACEITES

Campo Técnico del Invento

Este invento estd relacionado con la recuperacién de fitonutrientes de los aceites y
miés particularmente con un proceso integrado para la extraccién y purificacién de
tocotrienoles o tocoferoles, carotenoides y esteroles de los aceites vegetales y otros
aceites comestibles.

Antecedentes del Invento

La vitamina E es una de las vitaminas mds populares y mds usadas en los Estados
Unidos. El t¥rmino vitamina E ¢s ahora considerado como el nombre genérico que
describe tanto a los tocoferoles como a los tocotrienoles. Estructuralmente, los
tocoferoles y los tocotrienoles comparten ciertos parecidos. Sin embargo, los
tocoferoles y los tocotrienoles se distinguen por sus cadenas laterales. Mientras el
tocoferol tiene una cola saturada, el tocotrienol tiene una cadena lateral isoprenoide
insaturada. Los tocoferoles y los tocotrienoles se separan ademés en compuestos
individuales asignados por los prefijos de letras griegas — alpha, beta, gama y delta
(a, B, 8, ). Los tocoferoles y los tocotrienoles se encuentran en la dieta regular en
cereales como el trigo, la cebada y el centeno. Son también encontrados en un alto
nivel en aceites vegetales como cértamo, soya, mani, semilla de algodén, linaza,
girasol, colza, palma y otras fuentes vegetales. El aceite de palma crudo y el aceite
de céscara de arroz contienen grandes concentraciones tanto de tocotrienoles como
de tocoferoles.

Los efectos hipocolesterolémicos de los tocotrienoles son conocidos y se ha
demostrado que reducen el nivel de colesterol lipoproteico de baja densidad en la
sangre y el total del suero de colesterol, mientras que incrementan la proporcién del
colesterol lipoproteico de alta densidad a la fraccién lipoproteica de baja densidad
(Qureshi et al., American Journal of Clinical Nutrition, 1991 : 53 : 10428 — 1046S;
Bierenbaum ML, et al., Asia Pacific Journal of Clinical Nutrition, 1997, 6(1) : 72 -
75). Es sabido que los Tocotrienoles son de gran beneficio si se quiere mantener un

sistema cardiovascular sano.
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Los Carotenoides son pigmentos solubles en el aceite de colores que van del
amarillo al rojo enaranjado y se encuentran en muchas plantas y animales.
Generalmente hay dos clases de carotenoides, carotenos y xantofilas. Los carotenos
son carotenoides de hidrocarbono mientras que las xantofilas son carotenoides
oxigenados. Los carotenoides son un grupo de compuestos altamente no saturados y
son fiicilmente descompuestos por el calor, la luz y el oxigeno. Los carotenos mis
conocidos son alfa, beta y gama carotenos y el licopeno. Los beta-carotenos y los
alfa-carotenos son los precursores de de la vitamina A y han demostrado ser
capaces de inhibir el crecimiento de tumores (Giovannucci E, ef al., Am . J. Clin.
Nutr., Vol. 7294; 990-997, 2000; Murakoshi, M, et al. Cancer Research, 52;:
6583-6587, 1992.). Los Carotenoides estin presentes en la mayorfa de las frutas,
vegetales y en numerosos aceites vegetales. De los aceites vegetales ampliamente
consumidos, el aceite de palma contiene la mds alta concentracién conocida de
carotenoides naturalmente derivados.

Fitoesteroles (incluyendo esteroles y estanoles de plantas) son componentes
naturales de los aceites vegetales comestibles, tales como el aceite de palma, el
aceite de soya, el aceite de semilla de girasol, al ser estos constituyentes naturales
de la dieta humana. Estos compuestos de las plantas similares a los lipidos estén
presentes en bajo nivel en los granos, frutas y vegetales. Hay aproximadamente 250
esteroles y compuestos relacionados diferentes en materiales de plantas y marinos
con los mis comunes beta-sitosterol, estigmasterol, y campesterol.

Un amplio grupo de las investigaciones que se remontan hasta los aflos 1950 han
documentado la habilidad de los fitoesteroles de bloquear la absorcién de colesterol
y de reducir los niveles de colesterol en la sangre. Debido a que las moléculas del
colesterol y las del fitoesterol son similares, el cuerpo humano no los diferencia.
Los fitoesteroles compiten con el colesterol por ser absorbidos en el intestino
delgado. Sin embargo, los fitoesteroles mismos no son absorbidos por el cuerpo

humano.

Histéricamente, la extraccién y purificacién de los tocotrienoles/tocoferoles (de
aquf en adelante llamados tocoles), carotenoides y esteroles han sido incompletas,

©
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de bajo rendimiento (no viables econdmicamente) y han conllevado una alta
inversién de capital. Por ejemplo, los carotenoides se han extraido del aceite crudo
de palma pero los tocoles y los esteroles se pierden durante el proceso de
extraccién. Igualmente, los carotenoides se pierden durante la extraccion de tocoles
o esteroles de los aceites. Los procesos conocidos usados son extraccién con
solventes, fraccionamiento con solventes, tratamiento de resina por intercambio de
iones y método de cromatografia. La mayoria de estos métodos comerciales de
produceién no son exitosos o comercialmente atractivos con baja produccién y
degradacién sustancial de los compuestos con alteracién de la proporcién natural de
los varios isémeros de los tocotrienoles y los carotenoides después de la separaci6n
y la purificacién. Adicionalmente, el método cromatogrifico emplea el uso de
solventes orgénicos, los cuales se sabe que son cancerigenos.

Este invento provee un método novedoso y eficiente para la extraccién y la
purificacién de tocotrienoles/tocoferoles, carotenoides y esteroles de los aceites, que
es simple, con buena relacion costo-beneficio, con alta produccién al tiempo que
retiene la composicién natural y la proporcién de los tocotrienoles/tocoferoles,
carotenoides y esteroles naturales encontrados en los aceites esenciales. Los tocoles
y carotenoides concentrados son producidos sin el uso de solventes orgénicos
daflinos como el hexano, heptano, etc.

Resumen del Invento

As{ las cosas, el objeto de este invento es proveer un proceso integrado para la
extraccién y purificacién de tocoles, carotenoides y esteroles presentes en los
aceites vegetales.

Este y otros objetivos del presente invento se logra a través de un proceso para
extraer y purificar tocotrienoles/tocoferoles, carotenoides y esteroles y producir
ésteres Acidos grasos de los aceites, comprendiendo los siguientes pasos:

a. Transesterificacién de aceite con contenido de tocotrienoles/tocoferoles,
carotenoides, esteroles, dcidos grasos, mono-, di- y triglicéridos, por un periodo
de tiempo a una temperatura especifica en presencia de alcohol monchidrico y
base o dcido para formar una capa rica en ésteres y una capa rica en glicéridos;
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b. Separando la capa rica en ésteres de la capa rica en glicéridos obtenidas en (a)
por asentamiento gravitacional, decantacidn o separacién por fuerzas
centrifugas;

¢. Lavando y secando la capa rica en ésteres obtenida en (b) bajo condiciones
suficientes para remover todas las impurezas y bases o dcidos sin destruir los
tocotrienoles/tocoferoles y carotenoides en la capa rica en ésteres;

d. Destilacion molecular por medio del método de regresion lineal miltiple
Stepwise o cualquier otra destilacién de la capa rica en ésteres seca resultante
obtenida (c) para producir una mezcla concentrada de tocotrienoles/tocoferoles,
carotenoides y esteroles a una temperatura y presién especificas;

e. Posterior transesterificacién de la mezcla obtenida en (d) que contiene
tocotrienoles/tocoferoles, carotenos, esteroles, dcidos grasos, mono-, di- y
triglicéridos concentrados, por un periodo de tiempo a una tempematura
especifica en presencia de un alcohol monohidrico, con base o 4cido para
convertir glicéridos en el aceite y asi formar una capa super rica en ésteres y una
capa rica en glicerina; y

f. Repitiendo las reacciones de transesterificacion y destilaciones moleculares
Stepwise anteriores para lograr la concentracidn deseada de
tocotrienoles/tocoferoles, carotencides y esteroles.

Etapa Uno : Primera Transesterificaclén

La Etapa Uno involucra la transesterificacion del aceite con un alcohol de bajo
alquilo en presencia de una base bajo condiciones suficientes para convertir los
glicéridos del aceite en ésteres de alquilo de &cidos grasos y en glicerina y asf
formar una capa rica en ésteres y una capa rica en glicerina.

La capa rica en glicerina es entonces separada de la capa rica en ésteres a través de
asentamiento gravitacional o el uso de separador o centrifuga. La capa rica en
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ésteres restante se somete entonces a lavado convencional directo con agua caliente
0 a un proceso de lavado a contracorriente con agua caliente y un subsiguiente
secado de la capa rica en ésteres anteriormente lavada, a través de un proceso de
secado por aspiracién previo a la destilacién molecular. Al final de la destilacién
molecular de miltiples etapas, hay dos tipos de productos — ésteres de alquilo de
dcidos grasos (FAAE por sus siglas en inglés) y una mezcla concentrada de
carotenoides, tocoles y esteroles (Concentrado-1). Este Concentrado-1 se somete
entonces a un posterior proceso (por ejemplo: Etapa-Dos: Segunda Trans -
Esterificacion).

El FAAE puede ser vendido como estd o fraccionado adicionalmente varios cortes
de ésteres de alquilo (varias combinaciones de ésteres de alquilo con cadenas largas
de carbono) y vendido como un producto oleoquimico.

Etapa Dos : Segunda Transesterificacién

El Concentrado-1 de la Etapa Uno — Primera Reaccién de Esterificacién es
posteriormente sometido a una adicional reaccién de transesterificacién que
involucra un alcohol de bajo alquilo en presencia de una base bajo condiciones
suficientes para convertir la mayor parte de los glicéridos restantes en el
Concentrado-1 en ésteres de alquilo de 4cidos grasos y en glicerina para asf formar
una capa super rica en ésteres y una capa rica en glicerina. La mezcla resultante
puede ser o i) lavada con agua caliente para sacar las impurezas tales como la
glicerina y seguido por un lavado directo con agua caliente o por un proceso de
lavado a contracorriente con agua caliente.

La capa super rica en ésteres restante se somete entonces a un lavado convencional
con agua caliente o a un proceso de lavado a contracorriente con agua caliente y un
subsiguiente secado de la capa super rica en ésteres lavada, a través de un proceso
de secado al vacio previo a la destilacién molecular.

Al final de la destilacién molecular de miiltiples etapas, hay dos tipos de productos
- ésteres de alquilo de &cidos grasos destilados (FAAE) y una mezcla concentrada
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de carotenoides, tocoles y esteroles (Concentrado-2). Este Concentrado-2 es
entonces sujeto a una posterior destilacion molecular de miiltiples etapas para
separar el concentrado de carotenoides de la mezcla de tocol/esterol.

El concentrado de carotenoides obtenido del Concentrado-2 es sometido a un
lavado alcohélico al ponerio en contacto con un alcohol de bajo alquilo o con una
combinacién de alcoholes de bajo alquilo bajo condiciones suficientes para remover
cualquier impureza en el concentrado de carotenoides. El alcohol de bajo alquilo es
decantado a través de un proceso de asentamiento o fuerzas centrifugas. Este
proceso de lavado elcohdlico puede ser repetido varias veces pam lograr la
concentracién deseada de carotenoides. Después del lavado alcohélico, cualquier
metanol o combinacién de alcoholes de bajo alquilo se evapora a través de
evaporacion al vacio o destilacién con evaporador de pelicula limpia o destilacién
simple.

Por otro lado, la mezcla de tocol/esterol obtenida del Concentrado-2 es
adicionalmente sometida a cristalizacion en presencia de un alcohol de bajo alquilo
o combinacion de alcoholes de bajo alquilo a baja temperatura. La reduccién de la
temperatura durante el proceso de cristalizacion puede ser llevada a cabo por medio
de la utilizacién del método Stepwise para asegurar la éptima cristalizacién de los
esteroles y puede también ser repetida varias veces para alcanzar la concentracién
deseada de tocoles en el alcohol de alquilo (alcohol de alquilo rico en tocoles) y
esteroles cristalizados. Revolviendo lenta y cuidadosamente durante la
cristalizacién induce a que los esteroles se precipiten afuera.

Los esteroles cristalizados son separados del alcohol de alquilo rico en tocoles a
través un filtrado a presién o por otros medios de separacién sélido-liquida tales
como separador / centrifugacién, filtracién al vacio, etc. El alcohol de alquilo en el
alcohol de alquilo rico en tocoles es removido a través de evaporacién por
destilacién o destilacién con evaporador de pelicula limpia o destilacién simple. El
concentrado de tocoles resultante puede también contener otros compuestos tales
como escualenos, esteroles, carotenoides y CoQ10.
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Los esteroles cristalizados y filtrados son entonces secados usando un método de
secado por aire tradicional, o un método de horno o un método de secado de fluidos
de cama. Los esteroles secados se ponen enfonces en contacto con solventes
seleccionados de un grupo constituido por, pero no limitado a, hexano, heptano,
isooctano, acetona o acetato etilico. El solvente seleccionado disolverd los
glicéridos restantes (mono-, di- y triglicéridos) con los esteroles quedando como
sélidos en el solvente. Los esteroles cristalizados son separados del solvente a
través un filtrado a presidn o por otros medios de separacién sélido-liquida tales
como separador / centrifugacién, filtracién al vacio, etc. El solvente en los esteroles
es evaporado a través de evaporaci6n por destilacién o destilacién con evaporador
de pelicula limpia o destilaci6n simple.

Este invento tiene muchas ventajas. En general, provee un proceso econdmico y
mejorado de extraccién y purificacién de tocoles, carotenoides y esteroles de aceites
tales como el aceite crudo de palma o la oleina cruda de palma o aceite/oleina de
palma roja y otros tipos de aceites. Posterior separacién de componentes
individuales en alta concentracién puede ser econémicamente lograda.

Descripcién Detallada del Invento

Este invento provee un proceso integrado para la extraccién y purificacién de
tocotrienoles/tocoferoles, carotenoides y esteroles presentes en los aceites vegetales
y comestibles que contengan tocotrienoles/tocoferoles, carotenoides y esteroles.
Aceites adecuados para el proceso incluyen, pero no se encuentran limitados a,
aceite crudo de palma, olefna cruda de palma, aceite/oleina de palma roja, estearina
de palma, aceite neutralizado de palma roja, oleina neutralizada de palma roja,
aceite de girasol, aceite de coco, germen de trigo, aceites de zanahoria, soya, colza,
oliva y derivados de dichos aceites.

Etapa Uno : Primera Transesterificacién

La Etapa Uno involucra la transesterificacién del aceite con una solucién de
esterificacién que comprende un alcohol de bajo alquilo en presencia de una base o
dcido bajo condiciones suficientes para convertir los glicéridos del aceite en ésteres
de alquilo de écidos grasos y en glicerina y de formar una capa rica en ésteres y una
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capa rica en glicerina. Los ésteres de alquilo producidos en este proceso de
transesterificaciénson preferiblemente los metil, etil, e isopropil o butil ésteres de
los &cidos grasos. En este invento, los alcoholes de bajo alquilo son alcoholes con
cadenas saturadas de carbono entre uno y cuatro carbonos. Ejemplos tales de
alcoholes de bajo alquilo son, pero no estdn limitados a, metanol o etanol o
isopropanol o butanol. En este invento, la base comprende, pero no estf limitada a
metdxido de sodio o hidréxido de sodio con metanol o hidréxido de potasio con
metanol mientras que los dcidos cataliticos comprenden pero no estdn limitados a,
dcido hidroclorhidrico, cido fosférico o 4cido citrico.

Una solucién de esterificacién tal como metdxido de sodio o hidréxido de sodio con
metanol o hidréxido de potasio con metanoles es el catalizador preferido para
convertir los glicéridos en el aceite en ésteres de alquilo a una temperatura de 5°C a
90°C por un periodo de 0.5 a 16 horas con una agitacién entre 10 — 500 rpm. La
proporcidn de aceite/solucién de esterificacién estd en el rango entre 0.5-10 partes
de aceite a 1 parte de solucién de esterificacion. La proporcién de base a alcohol de
bajo alquilo en la solucitén de esterificacién estd en el rango entre 0.005 a 5 partes
de base a 1 parte de alcohol de bajo alquilo.

La capa rica en glicerina se separa entonces de la capa rica en ésteres a través de
asentarmniento gravitacional o el uso de un separador/centrifuga. La capa rica en
glicerina, con un nivel de glicerina entre 10 — 60% (tambié¢n conocida como
glicerina cruda) se refina entonces para obtener una glicerina de més pureza con una
concentracién tipica de glicerina entre 80 — 99%.

La capa rica en ésteres que contiene tocoles, carotenoides y esteroles se someten
entonces a un lavado convencional con agua o a un proceso de lavado a
contracorriente con agua caliente y un subsecuente secado de la capa super rica en
ésteres lavada, a través de un proceso de secado al vacfo previo a la destilacién
molecular. En un ensayo, la capa rica en ésteres restante recibe un lavado directo a
contracorriente o convencional para retirar el contenido restante de glicerina y todas
las impurezas solubles en la fase acuosa. El agua caliente usada estd en un rango
entre 5°C a 90°C. El proceso de lavado se sigue bajo las condiciones suficientes
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para remover todas las impurezas y base o dcidos remeanentes de la capa rica en
ésteres, preservando la calidad e integridad de los tocotrienoles/tocoferoles,
carotenoides y esteroles en la misma capa rica en ésteres. En el ensayo, agua
caliente en un rango de entre uno y diez volimenes por volumen de capa rica en
ésteres es usada para remover sustancialmente cualquier base o 4cido que quedan en
la capa rica en ésteres. Este proceso de lavado con agua caliente se repite cuantas
veces sea necesario para lograr un pH de entre 6 — 8 en la capa rica en ésteres. Una
capa més baja de agua que contiene base o dcido de la capa rica en ésteres se forma
entonces.

Esta capa mis baja de agua puede ser separada de la capa rica en ésteres a través de
un proceso de asentamiento y decantada o a través de un separador/centrifuga. La
capa rica en ésteres lavada se somete entonces a un proceso de secado para remover
tanta agua/humedad como sea posible lo cual incluye un proceso de secado al vacfo
a temperaturas que van de los 50 — 200°C y un vacio de 5 — 100 mbar de 30 minutos
a 10 horas. El contenido de humedad en la capa rica en ésteres secada estd entre
0.001% a 0.20%.

La capa rica en ésteres secada se somete entonces a una destilacién molecular de
miltiples etapas. La proceso de destilacién molecular de miltiples etapas involucra
destilacion al vacio operando a 0.00001 mbar a 1.0 mbar y a temperaturas que
varfan de 50°C a 300°C. Al final de la destilacién molecular de mltiples etapas, hay
dos tipos de productos — ésteres de alquilo de dcidos grasos destilados (FAAE) y
una mezcla concentrada de carotenoides, tocoles y esteroles (Concentrado-1). La
concentracién de cada uno de estos componentes individuales en el Concentrado-1
son tipicamente 0.1% - 10% tocoles, 0.1% - 10% carotenoides y 0.1% - 10%
esteroles. Este Concentrado-1 se somete entonces a un posterior proceso de (por
ejemplo: Etapa -Dos: Segunda Trans -Esterificacion).

El FAAE puede ser vendido como estd o fraccionado adicionalmente varios cortes
de ésteres de alquilo (varias combinaciones de ésteres de alquilo con cadenas de
largo de carbono) y vendido como un producto oleoquimico

©¥
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Etapa Dos : Segunda Transesterificacién

El Concentrado-1 de la Etapa Uno — Primera Reaccién de Esterificacién es
posteriormente sometido a una adicional reaccién de transesterificacién que
involucra un alcohol de bajo alquilo en presencia de una base bajo condiciones
(solucién de esterificacién) suficientes para convertir la mayor parte de los
glicéridos restantes en el Concentrado-1 en ésteres de alquilo de 4cidos grasos y en
glicerina para as{ formar una capa super rica en ésteres y una capa rica en glicerina.
Metéxido de sodio o hidréxido de sodio con metanol o hidréxido de potasio con
metanotl es el catalizador preferido para convertir los glicéridos en el Concentrado-1
en ésteres de alquilo a una temperatura de 5°C a 90°C por un periodo de 0.5 a 16
horas con una agitacién entre 10 — 500 rpm. La proporcién de Concentrado-
1/solucién de esterificacién estd en el rango entre 0.5-10 partes de aceite a 1 parte
de solucién de esterificacién. La proporcién de base o dcido a alcohol de bajo
alquilo en la solucién de esterificacién estd en el rango entre 0.005 a 5 partes de
base o dcido a 1 parte de alcohol de bajo alquilo.

La mezcla resultante puede ser o i) lavada con agua caliente para sacar las
impurezas tales como la glicerina o ii) sometida a separador o centrifuga para sacar
la glicerina, seguida por una lavada directa con agua caliente 0 un proceso de lavado
de contracorriente con agua caliente de la capa rica en ésteres.

La capa rica en ésteres que contiene tocoles, carotenoides y esteroles se someten
entonces a un lavado convencional con agua o a un proceso de lavado a
contracorriente con agua caliente y un subsecuente secado de la capa super rica en
ésteres lavada, a través de un proceso de secado al vacio previo a la destilacion

molecular.

En un ensayo, la capa rica en ésteres restante recibe un lavado directo a
contracorriente o convencional para retirar el contenido restante de glicerina y todas
las impurezas solubles en la fase acuosa. El agua caliente usada estd en un rango
entre 5°C a 90°C. El proceso de lavado se sigue bajo las condiciones suficientes
para remover todas las impurezas y base o écidos remanentes de la capa rica en
ésteres, preservando la calidad e integridad de los tocotrienoles/tocoferoles,
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carotenoides y esteroles en la misma capa rica en ésteres. En el cnsayo, agua
caliente en un rango de entre uno y diez volimenes por volumen de capa rica en
ésteres es usada para remover sustancialmente cualquier base o dcido que quedan en
la capa rica en ésteres. Este proceso de lavado con agua caliente se repite cuantas
veces sea necesario para lograr un pH de entre 6 — 8 en la capa rica en ésteres. Una
capa méds baja de agua que contiene base o dcido de la capa rica en ésteres se forma
entonces.

Esta capa més baja de agua puede ser separada de la capa rica en ésteres a través de
un proceso de asentamiento y decantada o a través de un separador/centrifuga. La
capa rica en ésteres lavada se somete entonces a un proceso de secado para remover
tanta agus’humedad como sea posible lo cual incluye un proceso de secado al vacio
a temperaturas que van de los 50 — 200°C y un vacfo de 5§ — 100 mbar de 30 minutos
a 10 horas. E! contenido de humedad en 1a capa rica en ésteres secada esth entre
0.001% a 0.20%.

La capa rica en ésteres secada se somete entonces a una destilacién molecular de
miiltiples etapas. La proceso de destilacién molecular de miltiples etapas involucra
destilacién al vacio operando a 0.0000]1 mbar a 1.0 mbar y a temperaturas que
varian de 50°C a 300°C. Al final de la destilacién molecular de mdltiples etapas, hay
dos tipos de productos — ésteres de alquilo de dcidos grasos destilados (FAAE) y
una mezcla concentrada de carotenoides, tocoles y esteroles (Concentrado-2). La
concentracién de cada uno de estos componentes individuales en el Concentrado-2
son tipicamente 5% - 50% tocoles, 5% - 30% carotenoides y 5% - 50% esteroles.

El Concentrado-2 se somete de nuevo a posterior destilacién molecular de miltiples
etapas para separar el concentrado de carotenoides de la tocol/esterol. La destilacién
molecular de milltiples etapas se lleva a cabo a una temperatura entre 50°C y 300°C
y un vacio de 0.00001 a 1.0 mbar. La mezcla de tocol/esterol se destila hasta que el
concentrado de carotenoides queda como residuo. La tipica concentracidn total de
tocos y de esteroles en la mezcla de tocol/esterol es de 5% — 30% y 5 — 50%
respectivamente. La concentracién total carotenoides en el residuo es entre 5% -
30%.
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El concentrado de carotenoides obtenido de la destilacién molecular de miitiples
ctapas del Concentrado —2 posteriormente sujeto a lavado con alcohol
poniéndolo en contacto con un alcohol de bajo alquilo bajo condiciones suficientes
para remover las impurezas. Los alcoholes de bajo alquilo apropiados para lavado
con alcohol incluyen, pero no estdn limitados a, metanol o etanol o propanol o
butanol o isopropil alcohol o una combinacién de estos alcoholes de alquilo. En un
ensayo, el alcohol de bajo alquilo comprende metanol o una mezcla de uno o més
tipos de alcoholes de bajo alquilo es incorporada. La proporcién de alcohol de bajo
alquilo pare el lavado con alcohol estd en el rango entre uno a 20 vohimenes por
volumen de concentrado de carotenoides. En un ensayo, entre uno a cinco
voliimenes de metanol por volumen de cape rica en carotenoides son incorporados.
El concentrado de alcoholes de alquilo seleccionados y carotenoides es agitado por
un periodo de tiempo entre media hora y treinta horas a una temperatura entre 5°C y
90°C. La capa superior de alcohol alquilo es entonces decantada. Este proceso de
lavado alcohélico puede ser repetido varias veces hasta alcanzar la concentracion
deseada de carotenoides. Después del lavado alcohdlico, cualquier remanente de
metanol o combinacién de alcohol de bajo slquilo es evaporada a través de
evaporacién al vacio o destilacién con evaporador de pelicula limpia o destilacién
simple. El concentrado de carotenoides resultante tiene una concentracién de
carotenos de entre 20 — 50%.

La mezcla de tocoles/esteroles obtenida de la destilacién molecular de etapas
miltiples del Concentrado—2 es adicionalmente sometida a cristalizacién en
presencia de un alcohol de bajo alquilo 0 combinacién de alcoholes de bajo alquilo
a baja temperatura. El alcohol de bajo alquilo puede ser seleccionado de, pero no
limitindose a, metanol o etanol o propanol o butanol o alcohol isopropil o
combinacién de esos alccholes de alquilo. En un ensayo, ¢l alcohol de bajo alquilo
estd compuesto de una mezcla de metanol en donde uno o més tipos de alcoholes de
bajo alquilo son utilizados. La proporcién de alcohol de bajo alquilo estd en el
rango de entre un volumen a veinte volimenes por volumen de mezcla de
tocoles/esteroles. En un ensayo, entre uno y cinco volimenes de metanol por
volumen de mezcla de tocoles/esteroles son usados. La mezcla de aleoholes de
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alquilo seleccionados y de tocoles/esteroles es agitada por un periodo de tiempo y la
temperatura de cristalizacién estd entre -60°C y 0°C por un periodo de 3 horas a
10 dias.

La reduccién de la temperatura durante la cristalizacién puede ser llevada a cabo
por medio de la utilizacién del método Stepwise para asegurar la Optima
cristalizaciéon de los esteroles y puede ser repetida varias veces para lograr la
concentracién deseada de tocoles en el alcohol de alquilo (alcohol de alquilo rico en
tocoles) y esteroles cristalizados.

Los esteroles cristalizados se separan del alcohol de bajo alquilo rico en tocoles a
través de un filtro de prensa u otros medios de separacién solido-liquida tales como
separador / centrifugacién, filtracién al vacio, etc. El alcohol de alquilo en el
alcohol de alquilo rico en tocoles es evaporado & través de evaporacién al vacio o
destilacién con evaporador de pelicula limpia o destilacién simple. El concentrado
de tocoles resultante tiene un contenido de tocotrienoles/tocoferoles de entre 20 -
90%. El concentrado de tocoles puede también contener otros compuestos tales
como escualenos, esteroles, carotenoides y CoQ10 con rangos de concentracién
tipica entre 0.5 - 20%, 0.5 - 20%, 0.05 - 10% y 0.001 - 2% respectivamente.

Los esteroles filtrados o cristalizados tienen una concentracién total de esteroles de
entre 10 - 60%. Entonces se seca usando un método convencional de secado por
aire 0 un método de homo o de secado de fluidos por cama. Los esteroles secos se
ponen entonces en contacto con solventes seleccionados de un grupo consistente en,
pero no limitado a, hexano o heptano o isooctano o acetona o acetato etilico. El
solvente elegido disolveré los glicéridos restantes (mono-, di- y triglicéridos)
quedando los esteroles como sélidos en el solvente. Los esteroles cristalizados son
separados a través de un filtro de prensa u otros medios de separacitn solido-liquida
tales como separador / centrifuga, filtracidn al vacio, etc. Este proceso de lavado
con un solvente como el hexano puede ser efectuado repetidamente para lograr la
concentracién y el color deseados de fitoesterol. En un ensayo, los esteroles
cristalizados son lavados con hexano y filtrados entre 5 — 30 veces y la proporcién
de esteroles cristalizados a hexano en este proceso de lavado varia entre 1:1 y 10:1.
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Los esteroles filtrados resultantes tendrin una concentracién entre 30 - 90% de
esteroles totales.

Una vez se logre la concentracién deseada, el esterol filtrado es disuelto en
solventes seleccionados de un grupo consistente de, pero no limitado a, hexano o
heptano o iscoctano o acetona 0 hexano de acetato etflico. La proporcién de
esteroles filtrados a solvente estd entre 1 : 1 y 10 : 1. La mezcla es entonces
ligeramente calentada a temperaturas entre 10 — 80°C para disolver los esteroles en
el solvente usado. Una vez disuelta, la mezcla se enfria a temperaturas entre -30°C y
10°C en un proceso llamado cristalizacién. El tiempo de cristalizacién estd entre 12
- 72 horas. Al final del proceso de cristalizacién, los esteroles cristalizados son
filtrados con un filtro de prensa u otro método de separacién sélido-liquida. El
esterol resultante es secado con una méquina de secado en spray u otros métodos de
secado hasta obtener un polvo blanco con un contenido de fitoesterol 70 — 99%. En
el ensayo, los 200kg de esteroles filtrados con una concentracién de 40% son
disueltos en 1400 L de hexano y calentados a 50°C. Esta mezcla es entonces
enfriada a -20°C por 36 horas. Al final del proceso de cristalizacion, los esteroles
cristalizados son filtrados de nuevo usando un filtro de prensa. El esterol resultante
es secado con spray hasta obtener un polvo blanco con un contenido de fitoesterol
de 90%.

El concentrado final de tocoles con una concentracién de tocotrienoles/tocoferoles
entre 20 — 90% tiene un bajo nivel de carotenoides (0.001% - 2%). Para aplicacién
tépica, especialmente cremas tOpicas, los carotenoides son un componente no
deseable puesto que da un color amarillo a la crema tdpica. Estos carotenoides en el
concentrado de tocoles pueden ser removidos a través de unos simples procesos de
decolorizacién y/o deodorizacién. El concentrado de tocoles se pone en contacto
con un solvente seleccionado de un grupo consistente en, pero no limitado a,
hexano o heptano o isooctano o acetona o acetato etflico o una mezcla de estos
solventes. La mezcla es entonces sujeta a tratamiento con un absorbente como, pero
no limitado a, tierra de blanqueo o carb6n activado, en una proporcién de una a
diez partes de absorbente por mezcla de concentrado de tocoles por un periodo de
tiempo & una temperatura especifica. En un ensayo, el tratamiento dura de 1 a 24
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horas a una temperatura de 10°C a 90°C. La mezcla es agitada de 10 rpm a2 1000
rpm. Al completar dicho tratamiento, el filtrado decolorizado es separado del
absorbente, tierra de blanqueo o carbdn activado con una simple filtracién usando
un filtro de prensa o filtracién al vacfo, centrifugacién o simple asentamiento y
decantacién. El filtrado de color claro es objeto de un proceso de evaporacién a
través de un evaporador de vacio, o destilacién con evaporador de pelicula limpia o
destilacién simple a una temperatura entre 10°C y 90°C y vacio de 1 mbar a
0.0001mbar para remover los solventes y dejar atrds un concentrado de tocoles
decolorizados concentrados apropiados para el uso en la industria cosmética. La
reduccién del color de dicho proceso varfa entre 20R y 80R (medidos con la celda
de 5 ¥4 pulgadas de un Tintdmetro Lovibond o equipo APHA de medicién de color)
en ¢l concentrado de tocoles inicial a entre 1R y 20R en el concentrado de tocoles
decolorizado final.

Mientras ¢l marco de realizacién de las pruebas particulares del invento ha sido
descrito, serd obvio para aquellos con habilidad en el campo que varios cambios y
modificaciones al invento pueden ser hechos sin alejarse del espiritu y el campo de
accion del invento. Se pretende cumplir, en los apéndices, todas las modificaciones
que estén en el campo de acci6n de este invento.

%
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Relvindicaciones:

1. Un proceso integrado para extraer y purificar tocotrienoles/tocoferoles,
carotenoides y esteroles y produccion de ésteres de dcido graso de los aceites,
comprendiendo las siguientes etapas:

a

Transesterificacién de aceite con contenido de
tocotrienoles/tocoferoles, carotenos, esteroles, dcidos grasos, mono-,
di- y triglicéridos, por un periodo de tiempo a una temperatura
especifica en presencia de un alcohol monohidrico, y una base o
écido para formar una capa rica en ésteres y una capa rica en glicerol;
Separando la capa rica en ésteres de la capa rica en glicerol obtenida
en (a) por asentamiento gravitacional, decantacién o separacién por
fuerzas centrifugas;

Lavando y secando la capa rica en ésteres obtenida en (b) bajo
condiciones suficientes para remover todas las impurezas, bases y
dcidos sin destruir los tocotrienoles, tocoferoles y carotenoides capa
rica en ésteres;

Destilacién molecular por medio del método de regresion lineal
miltiple Stepwise o cualquier otro método de destilacién de la capa
rica en ésteres seca resultante obtenida en (c) para producir una
mezcla concentrada de tocotrienolesftocoferoles, carotenoides y
esteroles a una temperatura y presién especificas;

Transesterificacién adicional de la mezcla obtenida en (d) con un
contenido concentrado de tocotrienoles/tocoferoles, carotenos,
esteroles, y dcidos grasos, mono-, di- tri glicéridos, por un periodo de
tiempo a una temperatura especifica en presencia de un alcohol
monohidrico, y bases o écidos para convertir los glicéridos en el
aceite para formar una capa super rica en ésteres y una capa rica en
glicerol; y

Repitiendo las reacciones de transesterificaciébn anteriores y
destilaciones moleculares con el método Stepwise para lograr la
concentracién deseada de tocotrienoles/tocoferoles, carotenoides y
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El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde los carotenoides
concentrados son tratados con un alcohol de alquilo inferior bajo condiciones
suficientes para formar micelas de carotenoides sin destruir los mismos,
formando asf una capa rica en carotenoides.

. La capa rica en carotenoides de acuerdo a la Reivindicacién 2, en donde la

mencionada capa rica en carotenoides se somete a una evaporacién o a un
proceso de destilacién para destilar el alcohol de bajo alquilo y as{ formar un
extracto de carotenoide concentrado.

. El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde la mezcla concentrada de

tocotrienoles/tocoferoles/esteroles es tratada con un alcohol monohidrico bajo
por un periodo de tiempo a una temperatura especifica para cristalizar los
esteroles y los mono-, di-, y tri-glicéridos de la mezcla.

. La mezcla concentrada de tocotrienoles/tocoferoles/esteroles de acuerdo a la

Reivindicacién 4, donde dicha mezcla es sometida a una filtracién s6lido-liquida
para obtener una massa rica en filtrado de tocotrienoles/tocoferoles/esteroles y
esteroles.

. El filtrado de tocotrienoles/tocoferoles/esteroles de acuerdo a la Reivindicacién

5, en donde dicho filtrado es sujeto a una evaporacion o a un proceso de
destilacién para destilar el alcohol de bajo alquilo para formar un extracto de
tocotrienolestocoferoles concentrados.

. La maza de esteroles, de acuerdo a la Reivindicacién 5, donde la maza de

esteroles es tratada con los apropiados solventes por un periodo de tiempo a una
temperatura especifica para concentrar asl los esteroles.

. El extracto de tocotrienoles/tocoferoles concentrados obtenido del proceso de

cristalizacién de acuerdo a la Reivindicacion 4, donde los

7
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tocotrienoles/tocoferoles concentrados son tratados con solventes y absorbentes
apropiados, tierra de blanqueo o carbén activado por un periodo de tiempo a una
temperatura especifica para reducir el color, y obtener un concentrado de
tocotrienoles/tocoferoles de un color més claro.

El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde el aceite usado en la
transesterificacion se selecciona de pero no estd limitado a, aceite crudo de
paima, olefna cruda de palma, aceite de palma roja, oleina de palma roja, aceite
vegetal o cualquier otro aceite comestible apropiado.

10. El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde los glicéridos en el aceite

11.

12,

13.

son convertidos en ésteres de alquilo de &cidos grasos y glicerol, y asl formar
una capa rica en ésteres y una capa rica en glicerina, a través de poner en
contacto el aceite con una solucién de esterificacién que comprenda un alcohol
de bajo alquilo y una base o écido.

El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde la proporcion entre el aceite
y la solucién de esterificacién se encuentra en un rango entre 0.5 - 10 partes de
aceite a 1 parte de solucién de esterificacion.

El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde la base usada en [a solucién
de esterificacién se sclecciona de un grupo que comprende, pero no esta limitado
a, metdxido de sodio, metéxido de potasio, hidréxido de sodio, hidréxido de
potasio, o cualquier otra base apropiada.

El proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 1 o 12, donde la proporcién entre
la base y el alcohol de bajo alquilo en la solucién de esterificacién se encuentra
en un rango entre 0.005 a 5 partes de base por 1 parte de alcohol de bajo alquilo.

14. El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde el 4cido usado se selecciona

de un grupo que comprende, pero no esta limitado a, dcido hidroclérico, cido
fosférico, cido cftrico o cualquier otro dcido apropiado.



10

15

20

25

180

15. El proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 1 o 14, la proporcién entre Acido y
alcohol de bajo alquilo en la solucién de esterificacién se encuentra en un rango
entre 0.005 a 5 partes de &cido a 1 parte de alcohol de bajo alquilo.

16. El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde el alcohol de bajo alquilo
usado se selecciona de un grupo que comprende, pero no esta limitado a,
metanol, etanol, butanol, propanol o cualquier otro alcohol de bajo alquilo

apropiado.

17. El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde la transesterificacién se lleva
a cabo a una temperatura entre 5°C a 90°C con un periodo de tiempo entre 0.50 a
16 horas.

18.El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde la mezcla de
transesterificacién se agita a una velocidad de entre 10 rpm a 500 rpm.

19. El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde los ésteres de alquilo
producidos comprenden metil, etil, e isopropil o butil ésteres de los 4cidos
grasos, dependiendo del tipo de alcohol de bajo alquilo usado.

20. El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde Ia capa rica en ésteres o capa
super rica en ésteres es separada de Ia capa rica en glicerina por asentamiento
gravitacional convencional o fuerzas centrifugas.

21. El proceso de acuerdo a la Reivindicacion 1, donde la capa rica en ésteres o capa
super rica en ésteres es lavada con agua fria o caliente a través de contacto
directo con agua caliente o a contracorriente con columna de agua caliente a una
temperatura entre 30 y 90°C.

22. El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde la capa rica en ésteres o capa
super rica en ésteres es lavada con agua caliente hasta que se alcanza un nivel de
pHde6a8.
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23. El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde la capa rica en ésteres o capa
super rica en ésteres lavada se somete a evaporacion al vacio o a un evaporador
de pelicula limpia o destilacién simple para lograr un contenido de humedad
entre 0.001% y 0.20%.

24. El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde la capa rica en ésteres o capa
super rica en ésteres seca se somete a una destilaciébn molecular de maltiples
etapas a una temperatura entre 50°C y 300°C y a un vacio de 0.00001 a 1.0 mbar.

25. El proceso de acuerdo a la Reivindicacion 1, donde la mezcla obtenida en 1(d)
comprende una mezcla concentrada de tocotrienoles/tocoferoles, carotenoides y
esteroles en un grado de concentracién de entre 0.1-10%, 0.1-10% y 0.1-10%
respectivamente.

26. El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde la destilacién molecular de
miltiples etapas de la capa rica en ésteres sece producird un extracto de
tocotrienoles/tocoferoles/esteroles como el destilado y un extracto de
carotenoides como el residuo.

27. El proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 1 0 26, donde el contenido de
tocotrienoles/tocoferoles/esteroles en el destilado es de 5% a 30% total de
tocotrienoles/tocoferoles y 5% -50% total de esteroles y un contenido de
carotenoides en el residuo de entre 5% - 30%.

28. El proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 2 o 3, donde el alcohol de bajo
alquilo usado en el lavado con alcohol se selecciona de un grupo constituido por,
pero no limitado a, metanol o etanol o propanol o butanol o isopropil alcohol o
cualquier combinacién de estos alcoholes de alquilo.

29. El proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 2 o 3, donde los tiempos de lavado
y agitacién varfan entre media hora y 30 horas y la temperatura se encuentra en
un rango entre 5°C y 90°C.
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30. El proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 2 o 3, donde el extracto de
carotenoides concentrados tiene una concentracién total de carotenoides de entre
20%-50%.

31. El proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 2 o 3, donde el extracto de
carotenoides concentrados consiste en alfa-caroteno y beta-caroteno como los
principales carotenoides y otros carotenoides tales como gama-caroteno,
licopeno, fitoeno y fitoflueno en més baja concentracién.

32. El proceso de acuerdo a cualquiera de las Reivindicaciones 4 a 6, donde el
alcohol de bajo alquilo usado en la cristalizacién de la mezcla de
tocotrienoles/tocoferoles/esteroles se selecciona de un grupo constituido por,
pero no limitado a, metanol o etanol o propanol o butanol o cualquier
combinacién de estos alcoholes de bajo alquilo.

33. El proceso de acuerdo a cualquiera de las Reivindicaciones 4 a 6, donde la
temperatura de la cristalizacién oscila entre - 60°C y 0°C por un periodo entre 3
horas y 10 dias.

34. El proceso de acuerdo a cualquiera de las Reivindicaciones 4 a 6, donde la
temperatura de evaporacién oscila entre 10°C y 90°C.

35. El proceso de acuerdo a cualquiera de las Reivindicaciones 4 a 6, donde el
concentrado de tocoles resultante tiene una concentracién de tocotrienoles y
tocoferoles de entre 20% y 90%.

36. El proceso de acuerdo a cualquiera de las Reivindicaciones 4 a 6, donde el
concentrado de tocoles resultante comprende las ocho formas de la vitamina E, a
saber, alfa-tocoferol, beta-tocoferol, gama-tocoferol, delta-tocoferol y alfa-
tocotrienol, beta-tocotrienol, gama-tocotrienol y delta-tocotrienol.

37. El proceso de acuerdo a cualquiera de las Reivindicaciones 4 a 6, donde el
concentrado de tocoles resultante puede también contener otros compuestos tales
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como escualeno, esteroles, carotenoides y CoQ10 con una concentracioén tipica
oscilando entre 0.5%-20%, 0.5% - 20%, 0.05% - 10% y 0.001% - 2%
respectivamente.

38. El proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 5 o 7, donde el solvente usado en
la purificacion de los esteroles se selecciona de un grupo constituido por, pero
no limitado a, hexano, heptano, iso-octano, acetona or etil acetato o cualquier
combinacién de estos solventes, en una proporcién que oscila entre 1:1-10:1.

39. El proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 5 o 7, donde la cristalizacién de
los esteroles es llevada a cabo en un rango de temperatura de —30°C a 10°C de
12 a 72 horas y los esteroles filtrados y secos resultantes tienen un contenido
total de fitoesteroles que varia de 70% a 90%.

40. E] proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 5 o 7, donde la temperatura de
purificacién de los esteroles est entre 10°C a 80°C en un periodo entre 1 y 10
horas.

41. El proceso de acuerdo a la Reivindicacion 8, donde el rango de temperatura del
proceso de decolorizacién esta entre 10°C y 90°C en un periodo de 1 a 24 horas
por lote.

42. El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 8, donde la mezcla es agitada por un
rango de 10 rpm a 1000 rpm.

43, El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 8, donde la mezcla después de la
reaccién es filtrada con un filtro de prensa o filtracién al vacfo o centrifugacién o
por asentamiento simple y el filtrado resultante es evaporado a una temperatura
oscilando entre 10°C y 90°C y un vacio de | mbar a 0.0001 mbar.

44. El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 8, donde el concentrado decolorizado
de tocoles tiene un rango de color entre 1R y 20R al ser medido con una celda de
5% pulgadas del Tintdémetro Lovibond.
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45.Los tocotrienoles, tocoferoles, carotenoides y esteroles recuperados de los

aceites de acuerdo a como ha sido reivindicado en cada una de las
Reivindicaciones precedentes.
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SINTESIS

RECUPERACION DE FITONUTRIENTES EN ACEITES

El presente invento se relaciona al mejorado e integrado proceso de extraccién y
purificacién de tocotrienoles o tocoferoles, carotenoides y esteroles de vegetales y
otros aceites comestibles. Los cidos grasos en los aceites vegetales son sometidos a
esterificacion con alcohol para formar una capa rica en ésteres que incluye ésteres
de alquilo de é4cidos grasos, carotenoides, tocotrienoles o tocoferoles, y esteroles.
Una de las ventajas de este proceso que los tocotrienoles o tocoferoles,
carotenoides y esteroles son producidos eficientemente sin presentarse
descomposicion substancial alguna o degradacién de estos fitonutrientes.
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(54) TITULO: "RECUPERACION DE FITONUTRIENTES DESDE ACEITES”

El presente invento se relaciona al mejorado e integrado proceso de extraccion y
purificacién de tocotrienoles o tocoferoles, carotenoides y esteroles de vegetales
y ofros aceites comestibles. Los acidos grasos en los aceites vegetales son
sometidos a esterificacion con alcohol para formar una capa rica en ésteres que
incluye ésteres de alquilo de é&cidos grasos, carotenoides, tocotrienoles o
tocoferoles, y esteroles. Una de las ventajas de este proceso es que los
tocotrienoles o tocoferoles, carotencides y esteroles son producidos
eficientemente sin presentarse descomposicién substancial alguna o degradacién
de estos fitonutrientes.

REIVINDICACIONES:

1. Un proceso integrado para extraer y purificar tocotrienoles/tocoferoles,
carotenoides y esteroles y produccién de ésteres de acido graso de los
aceites, comprendiendo las siguientes etapas:




a. Transesterificacién de aceite con contenido de
tocofrienoles/tocoferoles, carotenos, esteroles, acidos grasos, mono-
, di- y triglicéridos, por un periodo de tiempo a una temperatura
espeacifica en presencia de un alcohol monohldrico, y una base o
dcido para formar una capa rica en ésteres y una capa rica en
glicerol;

b. Separando la capa rica en ésteres de la capa rica en glicerol
obtenida en (a) por asentamiento gravitacional, decantacién o
separacién por fuerzas centrifugas;

c Lavando y secando la capa rica en ésteres obtenida en (b) bajo
condiciones suficientes para remover todas las impurezas, bases y
acidos sin destruir los tocotrienoles, tocoferoles y carotenocides capa
rica en ésteres;

d. Destilacién molecular por medio del método de regresion lineal
multiple Stepwise o cualquier otro método de destilacion de la capa
rica en ésteres seca resultante obtenida en (c) para producir una
mezcla concentrada de tocotrienoles/tocoferoles, carotenoides y
esteroles a una temperatura y presién especificas;

e. Transesterificaciéon adicional de la mezcla obtenida en (d) con un
contenido concentrado de tocotrienolesftocoferoles, carotenos,
esteroles, y acidos grasos, mono-, di- tri glicéridos, por un periodo
de tiempo a una temperatura especifica en presencia de un alcohol
monohidrico, y bases o dcidos para convertir los glicéridos en el
aceite para formar una capa super rica en ésteres y una capa rica
en glicarol; y

f. Repitiendo las reacciones de transesterificacién anteriores y
destilaciones moleculares con el método Stepwise para lograr la
concentracion deseada de tocotrienolesftocoferoles, carotenoides y
esteroles.

2 El proceso de acuerdo a la Reivindicacion 1, donde los carotenoides
concentrados son tratados con un alcohol de alquilo inferior bajo condiciones
suficientes para formar micelas de carotenocides sin destruir los mismos,
formando asf una capa rica en carotenoides.

3. La capa rica en carotenoides de acuerdo a la Reivindicacién 2, en donde la
mencionada capa rica en carotenoides se somete a una evaporacion o a un
proceso de destilacién para destilar el alcohol de bajo alquilo y asl formar un
extracto de carotenoide concentrado.




. El proceso de acuerdo a la Reivindicacion 1, donde la mezcla concentrada de
tocotrienoles/tocoferoles/esteroles es tratada con un alcohol monohidrico bajo
por un periodo de tiempo a una temperatura especifica para cristalizar los
esteroles y los mono-, di-, y tri-glicéridos de la mezcla.

. La mezcila concentrada de tocotrienoles/tocoferoles/esteroles de acuerdo a la
Reivindicacién 4, donde dicha mezcla es sometida a una filtracion sblido-
liquida para obtener una masa rica en fitrado de
tocotrienoles/tocoferoles/esteroles y esteroles.

. Elfiltrado de tocotrienoles/tocoferoles/esteroles de acuerdo a la Reivindicacion
5, en donde dicho filtrado es sujeto a una evaporacién o a un proceso de
destilacion para destilar el alcohol de bajo alquilo para formar un extracto de
tocotrienoles/tocoferoles concentrados.

. La maza de esteroles, de acuerdo a la Reivindicacién 5, donde la maza de
esteroles es tratada con los apropiados solventes por un periodo de tiempo a
una temperatura especifica para concentrar asl los esteroles.

. El extracto de tocotrienoles/tocoferoles concentrados obtenido del proceso de
cristalizaciéon de acuerdo a la Reivindicacion 4, donde los
tocotriencles/tocoferoles concentrados son tratados con solventes vy
absorbentes apropiados, tierra de blanqueo o carbén activado por un periodo
de tiempo a una temperatura especifica para reducir el color, y obtener un
concentrado de tocotrienoles/tocoferoles de un color mas claro.

. El proceso de acuerdo a la Reivindicacion 1, donde el aceite usado en la
transesterificacion se selecciona de pero no estad limitado a, aceite crudo de
paima, olelna cruda de palma, aceite de palma roja, oleina de palma roja,
aceite vegetal o cualquier otro aceite comestible apropiado.

10.El proceso de acuerdo a la Relvindicacién 1, donde los glicéridos en el acelte

son convertidos en ésteres de alquilo de 4cidos grasos y glicerol, y asl formar
una capa rica en ésteres y una capa rica en glicerina, a través de poner en
contacto el aceite con una solucién de esterificacién que comprenda un
alcohol de bajo alquilo y una base o acido.

11.El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde la proporcién entre el

aceite y la solucién de esterificacion se encuentra en un rango entre 0.5 - 10
partes de aceite a 1 parte de solucion de esterificacion.

A\



12.El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde la base usada en la
solucién de esterificacion se selecciona de un grupo que comprends, pero no
esta limitado a, metéxido de sodio, metéxido de potasio, hidréxido de sodio,
hidréxido de potasio, o cualquier ofra base apropiada.

13.El proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 1 o0 12, donde la proporcion
entre la base y el alcohol de bajo alquilo en la solucidon de esterificacién se
encuentra en un rango entre 0.005 a 5 partes de base por 1 parte de alcohol
de bajo alquilo.

14.El proceso de acuerdo a la Reivindicacion 1, donde el acido usado se
selecciona de un grupo que comprende, pero no esta limitado a, acido
hidroclérico, acido fosférico, dcido citrico o cualquier otro &cido apropiado.

15.El proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 1 0 14, la proporcién entre acido
y alcohol de bajo alquilo en la solucién de esterificacién se encuentra en un
rango entre 0.005 a 5 partes de acido a 1 parte de alcohol de bajo alquilo.

16.El proceso de acuerdo a la Relvindicaciéon 1, donde el alcohol de bajo alquilo
usado se selecciona de un grupo que comprende, pero no esta limitado a,
metanol, etanol, butanol, propanol o cualquier otro alcohol de bajo alquilo
apropiado.

17.El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde la transesterificacion se
lleva a cabo a una temperatura entre 5°C a 80°C con un periodo de tiempo
entre 0.50 a 16 horas.

18.El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde la mezcla de
transesterificacién se agita a una velocidad de entre 10 rpm a 500 rpm.

19.El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde los ésteres de alquilo
producidos comprenden metil, etil, e isopropil o butil ésteres de los acidos
grasos, dependiendo del tipo de alcohol de bajo alquilo usado.

20.El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde la capa rica en ésteres o
capa super rica en ésteres es separada de la capa rica en glicerina por
asentamiento gravitacional convencional o fuerzas centrifugas.

21.El proceso de acuerdo a la Reivindicacion 1, donde la capa rica en ésteres o




capa super rica en ésteres es lavada con agua fria o caliente a través de
contacto directo con agua caliente 0 a contracormriente con columna de agua
caliente a una temperatura entre 30 y 90°C.

22 El procesc de acuerdo a la Relvindicacién 1, donde la capa rica en ésteres o
capa super rica en ésteres es lavada con agua caliente hasta que se alcanza
un nivel de pH de 6 a 8.

23.E! proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde la capa rica en ésteres o
capa super rica en ésteres lavada se somete a evaporacion al vacio o a un
evaporador de pelicula limpia o destilacién simple para lograr un contenido de
humedad entre 0.001% y 0.20%.

24.El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde la capa rica en ésteres o
capa super rica en ésteres seca se somete a una destilacién molecular de
miltiples etapas a una temperatura entre 50°C y 300°C y a un vacio de
0.00001 a 1.0 mbar.

25.E| proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde la mezcla obtenida en 1(d)
comprende una mezcia concentrada de tocotrienoles/tocoferoles, carotenoides
y esteroles en un grado de concentracion de entre 0.1-10%, 0.1-10% y 0.1-
10% respectivamente.

26.El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 1, donde la destilacion molecular de
miiltiples etapas de la capa rica en ésteres seca producira un extracto de
tocotrienoles/tocoferoles/esteroles como el destilado y un extracto de
carotenoides como el residuo.

27.El proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 1 o 26, donde el contenido de
tocotrienoles/tocoferoles/esteroles en el destllado es de 5% a 30% total de
tocotrienolesftocoferoles y 5% -50% total de esteroles y un contenido de
carotenoides en el residuo de entre 5% - 30%.

28.El proceso de acuerdo a las Relvindicaclones 2 o 3, donde el alcohol de bajo
alquilo usado en el lavado con alcohol se selecciona de un grupo constituido
por, pero no limitado a, metanol o etanol o propanol o butanol o isopropil
alcohol o cualquier combinacién de estos alcoholes de alquilo.

29.El proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 2 o 3, donde los tiempos de
lavado y agitacion varian entre media hora y 30 horas y la temperatura se
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encuentra en un rango entre 5°C y 90°C.

30.E! proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 2 o 3, donde el extracto de
carotenoides concentrados tiene una concentracién total de carotenoides de
entre 20%-50%.

31.El proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 2 o 3, donde el extracto de
carotencides concentrados consiste en alfa-caroteno y beta-caroteno como los
principales carotenoides y otros carotenoides tales como gama-caroteno,
licopeno, fitoeno y fitoflueno en mas baja concentracion.

32.El proceso de acuerdo a cualquiera de las Reivindicaciones 4 a 6, donde el
alcohol de bajo alquilo usado en la cristalizacion de la mezcla de
tocotrienoles/tocoferoles/esteroles se selecciona de un grupo constituido por,
pero no limitado a, metanol o etanol o propanol o butanol o cualquier
combinacién de estos alcoholes de bajo alquilo.

33.El proceso de acuerdo a cualquiera de las Reivindicaciones 4 a 6, donde la
temperatura de la cristalizacién oscila entre - 60°C y 0°C por un periodo entre
3 horas y 10 dias.

34.EI proceso de acuerdo a cualquiera de las Reivindicaciones 4 a 8, donde la
temperatura de evaporacién oscila entre 10°C y 90°C.

35.El proceso de acuerdo a cualquiera de las Reivindicaciones 4 a 6, donde el
concentrado de tocoles resultante tiene una concentracién de tocotrienoles y
tocoferoles de entre 20% y 90%.

36.El proceso de acuerdo a cualquiera de las Reivindicaciones 4 a 6, donde el
concentrado de tocoles resultante comprende las ocho formas de la vitamina
E, a saber, alfa-tocoferol, beta-tocoferol, gama-tocoferol, delta-tocoferol y alfa-
tocotrienol, beta-tocotrienol, gama-tocotrienol y delta-tocotrienol.

37.El proceso de acuerdo a cualquiera de las Reivindicaciones 4 a 6, donde el
concentrado de tocoles resultante puede también contener otros compuestos
tales como escualeno, esteroles, carotenoildes y CoQ10 con una
concentracién tipica oscilando entre 0.5%-20%, 0.5% - 20%, 0.05% - 10% y
0.001% - 2% respectivamente. .

38.El proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 5§ o 7, donde el solvente usado
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en la purificacién de los esteroles se selecciona de un grupo constituido por,
pero no limitado a, hexano, heptano, iso-octano, acetona or etil acetato o
cualquier combinacién de estos solventes, en una proporcién que oscila entre
1:1-10:1.

39.El proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 5 o 7, donde la cristalizacion de
los esteroles es llevada a cabo en un rango de temperatura de —-30°C a 10°C
de 12 a 72 horas y los esteroles filtrados y secos resultantes tienen un
contenido total de fitoesteroles que varia de 70% a 90%.

40.El proceso de acuerdo a las Reivindicaciones 5 o 7, donde la temperatura de
purificacion de los esteroles esti entre 10°C a 80°C en un periodo entre 1y 10
horas.

41.El proceso de acuerdo a la Reivindicacion 8, donde el rango de temperatura
del proceso de decolorizaclén esta entre 10°C y 80°C en un periodo de 1 a 24
horas por lote.

42.El proceso de acuerdo a la Reivindicacién 8, donde la mezcla es agitada por
un rango de 10 rpm a 1000 rpm.

43.El proceso de acuerdo a la Reivindicacion 8, donde la mezcla después de la
reaccion es filtrada con un filtro de prensa o filtracién al vaclo o centrifugacion
o por asentamiento simple y el fitrado resultante es evaporado a una
temperatura oscilando entre 10°C y 80°C y un vacio de 1 mbar a 0.0001 mbar.

44 E| proceso de acuerdo a la Reivindicacion 8, donde el concentrado
decolorizado de tocoles tiene un rango de color entre 1R y 20R al ser medido
con una celda de 5% pulgadas del Tintdmetro Lovibond.

45, Los tocotrienoles, tocoferoles, carotenoides y esteroles recuperados de los
aceites de acuerdo a como ha sido reivindicado en cada una de las
Reivindicaciones pracedentes.




