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ANEXOS

Comprobante de pago de la tasa de presentacion de la solicitud

Documento que acredita la existencia y representacion legal cuando el solicitante sea persona juridica

Poderes si fuere el caso

Documento de cesion del inventor al solicitante o a su causante

Declaraciones

Copia de la solicitud internacional. (Resumen, descripcion, reivindicaciones, dibujos)

Traduccion de la solicitud internacional al castellano. (Resumen, descripcién, reivindicaciones, dibujos)

Copia del examen preliminar internacional efectuado por la Autoridad Internacional de Examen

Preliminar (IPEA).
Traduccion del examen preliminar internacional efectuado por la IPEA

De ser el caso copia de contrato de acceso.

De ser el caso, documento que acredite la licencia o autorizacién de uso de conocimientos tradicionales

de las comunidades indigenas
De ser el caso, certificado de deposito del material biolégico

Arte final 12 X 12 .

De ser el caso, informacion sobre otras solicitudes de patente o titulos obtenidos en el extranjero por el
mismo titular o su causante, relacionadas parcial o totalmente con la invencién de esta solicitud.

De ser el caso, modificaciones efectuadas a la solicitud internacional

Otros *Opinién escrita.
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RESUMEN DE LA INVENCION

A partir de aceite de palma se pueden derivar
compuestos valiosos similares a tococromanoles,
carotenoides, fitoesteroles, y otros. El enriquecimiento a
fracciones gltamente concentradas se obstaculiza por el
inmenso niimerc de componentes implicados, la muy Dbaja
volatilidad, la muy baja solubilidad de muchos de los
compuestos en solventes orgénicos, y la alta viscosidad de
las mezclas gue serédn procesadas. Los materiales de
partida para el proceso novedcso son fracciones
enrigquecidas de tococromanoles (entre aproximadamente 20
hasta aproximadamente 50% en peso) y/o carotenoides (entre
aproximadamente 10 hasta 30% en peso) de aceite de palma
cbhbtenido mediapte procesos convencionales, o mediante
procesos de etapas miltiples a contracorriente con diéxido
de carbono supercritico. Estos procesos, no consignados
agqui, pueden comprender: la eliminacién de &cidos grasos
libres, la transesterificacién de triglicéridos a ésteres
de metilo o etilo, la eliminacidén de los ésteres, por
ejemplo, mediante destilacién de trayectoria corta,
separacién de la fraccidn de tococromanol a partir de 1la
fraccidén de carotenoides mediante enfriamiento. En el
proceso novedeso, las fracciones derivadas del aceite de
palma crudo, ya enriquecido a algin grado en

tococromanoles, carotenoides, fitoesteroles, Yy otros, se€
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tratara mediante tecnologia de fluidos supercriticos en una
combinacién tnica de separacién a contracorriente con
adsorcién v desorcidén selectiva utilizando fluidos
supercriticos. Un primer enriguecimiento, que comprende
uno o mas pasos de separacidén mediante la aplicacién de un
fluido casi critico o uno supercritico en un proceso de
separacién de etapa individual o maltiple (contracorriente)
se combina adecuadamente con un segundo paso de
enriquecimiento en donde el producto del primer paso de
enriquecimiento se adsorbe directamente en un adsorbente
(gel de silice) al hacer pasar el flujo del producto sobre
un lecho fijo de adsorbente sin cambio de presidn
sustancial, y 1la posteriorlgesorcién con el mismo (u otro)
fluido casi critico o supercritico a la misha © una presidn
diferente comoc en la primera séparacién, o mediante una
secuencia pre-designada de presiones Yy temperaturas. Para
el enriquecimiento con tococromanol, se utiliza didéxido de
carbono a condiciones casi <c¢riticas superiores a la
temperatura critica del didxido de carbono. Para el
enriquecimiento con carotenoides, se utiliza propano a
condiciones casi c¢riticas por debajc de la temperatura

critica del propano.
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PROCESC PARA LA PRODUCCION DE FRACCIONES ALTAMENTE
ENRIQUECIDAS DE COMPUESTOS NATURALES PROVENIENTES DE

ACEITE DE PALMA CON FLUIDOS SUPERCRITICOS Y CASI CRrRITICOS

CAMPO DE LA INVENCION

A partir del aceite de palma se pueden derivar
compuestos valiosos como los tococromanoles, carotencides,
fitoesteroles, y otros. El enriquecimiento a fracciones
altamente concentradas se obstaculiza por el inmenso namero
de componentes implicados, la muy baja volatilidad, la muy
baja solubilidad de muchos de los compuestos en solventes
orgénicos, y la alta viscosidad de las mezclas que seran

procesadas.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Como un ejemplo para la produccién de fracciones
pre-concentradas, se puede llevar a cabo ‘el pProceso
Carotech (Figura 1). Caromin™, es un derivado enriquecido
con carotenoides de aceite de palma crudo, gue contiene
aproximadamente 10% de carotenoides. El proceso integrado
para la extraccién de carotenoides vy tocotrienoles
(vitamina E) se lleva a cabo de acuerdo con la patente de
los Estados Unidos No. 5,157,142 y se resume en la Figura
1. Esto implica la transesterificacién de aceite de palma

crudo (CPO, por sus siglas en inglés) a ésteres de metilo
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(FAME, por sus'siglas en inglés), seguida por destilacidn
al vacio y otros pascs, dando por resultado en una capa
rica en carotenos y una capa rica en tocotrienoles. La
capa rica en carotenoles, asi como también la capa rica en
tocotrienoles, se concentran adicionalmente para producir
productos altamente concentrados de un contenido maximo de
30% para carotenoides, y un contenido maximo de
aproximadamente 50% para tococromanoles, en su mayor parte
tocotrienoles. El enriquecimiento adicional con métodos
convencionales prob® no ser posible debido a la alta
viscosidad, muy baja volatilidad, y baja solubilidad en
solventes organicos convencionales. Aungue se han llevado
a cabo varias investigaciones sobre diversas mezclas, en su
mayor parte tocoferoles, con fluidos supercriticos, ningin
proceso fue capaz de  producir fracciones a altas
concentraciones tanto para los tococromanoles comoe los
carotenocides provenientes de aceite de palma crudo u otras
fuentes naturales.

Carotenos: gque imparten el color naranja-rojo
distintivo al aceite de palma, junto con los tocoferoles
contribuyen a la estabilidad y valor alimenticio del
aceite. A un grado mayor, éstos y otros constituyentes
menores determinan las caracteristicas de calidad del
aceite de palma. Los carotenoldes con frecuencia se

recuperan de dJrasa natural o aceite, en particular del
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aceite de palma. Los carotencides se pueden extraer de los
residuo de destilacidén sin saponificar. Los mismos también
se pueden extraer al emplear un adsorbente en alguna etapa
del proceso. Durante la extraccidén, son necesarias grandes
cantidades de solventes orgéanicos. Lds procesos adsortivos
hasta la fecha no han conducido a fracciones. de caroteno
bastante concentradas a partir de fuentes naturales. Las
razones son las concentraciones bajas iniciales, la alta
viscosgidad de las fracciones de caroteno, Yy la
inestabilidad de los carctenos en la mayoria de los
adsorbentes. Se han realizado muchos intentos por disefar
un proceso para la produccidén de fracciones concentradas
mayores de carotenos.

Carotencides: son los pigmentos méas difundidos e

importantes en organismos vivos. La mayoria de carotenos
ampliamente conocidos son los a-, B- y y-carotenos, Yy
licopenos. Junto c¢con su color, los carotenoides, en

especial B-carotenos, es bien conocido gue poseen actividad
pro-vitamina A y se pueden transformar en vitamina A 1in
vitro. Se ha encontrado gque también inhiben las
propiedades anti-céncer debido a su capacidad para
desactivar oxi-radicales. Ya gque los carotenos son
compuestos naturales con propiedad de vitamina A, los
mismos desempefian una funcidn positiva en aplicaciones

comerciales para sintesis de productos farmacéuticos vy

/O
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nutricionales. [1, 2].

Los caroténoides se encuentran en muchos aceites
vegetales, entre los que se incluyen aceite de nuez molida,
aceite de colza, aceite de semilla de girasol y aceite de
semilla de algecdén. La concentracidén de carotenoides en
estos aceltes en general-es baja, menof a 100 ppm. Entre
éstos, el aceite de palma es la fuente vegetal natural més
rica de caroteno en los términos de equivalente de retinol,
con Malasia que contribuye -al mayor porcentaje dé
produccidén de aceite de palma en el mundo. El aceite de
palma contiene la mayor concentracién conocida de
carotenoides, que varia de 500 hasta 3000 ppm, dependiendo
de la espécie de la fruta de palma de la cual se obtiene el
aceite. [1, 2] La concentracidn de carotencs en el aceite
de palma crudo proveniente de Malasia varia entre 500 hasta
700 ppm, con a- y B-caroteno de hasta 90% de los carotenos

totales. [3].

Hoy en dia, 1los carotenos encontrados en el

mercado son B-cafoteno o caroteno sintético quimicaﬁente
extraido de las algas Dunaliella. Ya que es méds probable
que los carotenoides crezcan en importancia y valor, se
torna importante la recuperacién de carotenoides a partir
del aceite de palma y sus subproductoes. A través de los
afios se han desarrcllado diversos métodoé de extraccién

para la recuperacidén de carotenos a partir de aceite de

[
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palma entre los que se incluyen saponificaéién,
procesamiento de urea, extraccidn con solventes selectivos,
destilacidn ﬁolecular, separacidén mediante adsorcidn,
cristalizacidn, v transesterificacidn seguida por
destilacidn de ésteres. [1, 4, 5].

Tococromanolgs: las vitaminas son sustancias
importantes para la salud humana. Las mismas regulan
diversos procesos en el cuerpo y tienen efectos positivos
en muchas funciones vitales. En términos generales, las
vitaminas actlan como co-enzimas o pro-hormonas mientras
que la mayoria de sus otras funciones como efectos anti-
carcindgenos o} antioxidantes todavia estdn en
investigacidn. La mayoria de las vitaminas no se pueden
sintetizar por el cuerpo humano y por lo tanto estos
nutrientes se deben ingerir con los alimentos. Debido a
gue las vitaminas varian en su estructura y sus funciones,
un primer acercamiento es categorizarlas en grupos solubles
en agua y solubles en aceite. Las vitaminas solubles en
agua se distribuyen dentro de todo el cuerpo y por lo tanto
hacen efecto en casi todos los O&rganos, mientras que las
vitaminas solubles en aceite estén principalmente presentes
en las membranas. El transporte en lé corriente sangulnea
v la digestidén de estas vitaminas sélo se puede realizar si
estan presentes una cantidad suficiente de lipidos oleosos

y micelas.

/2.
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Vitamina E, es el término genérico para ocho
sustancias del grupo de tococromancles dJgue posee una
actividad de wvitamina BE. Los tococromanoles se pueden
subdividir en dos grupos: los tococromanoles Yy los
tocotrienoles: con los tocotrienoles gque posee tres dobles
enlaces insaturados en su cadena de hidrocarburos y los
tocoferoles gque poseen una cadena de hidrocarburos
totalmente insaturados. Los subgrupos tanto de tocoferol
como de trienol consisten en cuatro homdlogo, designados
como o-, B-, o6-, Yy y—tocoferol (-trienol), dependiendo de
los sustitutos de su anillo de cromanc. Los tococromanoles
son antioxidantes solubles en aceite gue se encuentran
principalmente en la membrana celular de Organos, Y-
tocoferol tiene la mayor actividad antioxidante y por lo
tanto se utiliza principalmente como antioxidante en la
industria de alimentos y cosmética. No obstante, estudios
recientes reportan funciones adicionales de los otro
homélogos de tococromanol similares a propiedades anti-
carcindégenas anti-tumorales.

Como consecuencia, estd aumentado cada vez mas la
demanda de mezclas de tococromanol natural que consisten de
todos los homélogos. Los frutos de la palma oleosa de
Malasia poseen el mayor contenido de tococromanoles en el
mundo. El aceite de palma crudo (CPO) consiste de 94% en

peso de triglicéridos, 3-4% en pesc de acidos grasos libres

/3
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(FFA, por sus siglas en inglés), y sdélo 1% en peso del CPO
consiste de tococromanoles, carotinoides y fitconutrientes.
El aceite de palma estd disponible en grandes cantidades y
a un precio comparativamente bajo. Es la mayor fuente de
tocotriencles. Los tocotrienoles se pueden recuperar de
las fracciones destiladas obtenidas durante la refinacién y
desodorizacién del aceite de palma crudo. Los carotencides
se destruyen durante este proceso. Por lo tanto es
razonable tratar de recuperar ambos grupos de compuestos en
una secuencia de proceso. La forma mas econdmica podria

ser adsorber estos compuestos del aceite de palma crudo en

un adsorbente adecuado b4 retirar los compuestos
posteriormente del adsorbente. Se han realizado muchos
intentos. Hasta la fecha no se ha tenido éxito. Por lo

tanto, la necesidad de otro procedimiento conduce a la
transesterificacién de triglicéridos del aceite de palma a
metilésteres de Acido graso Yy su retiro mediante
destilacidén al wvacio. El proceso adicional para generar
mayores fracciones concentradas se limita  por las
propiedades mencionadas de las mezclas. Son evidentes las
necesidades para un procesoc diferente.

Aqui, la extraccidén de fluidos supercriticos
(SFE, por sus siglas en inglés) es una alternativa a lé
extraccién convencional con solventes organicos. La SFE,

es capaz de proporcionar en un extracto libre de solventes

1y
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y debido a su baja temperatura critica se puede utilizar
para el tratamiento de sustancias sensibles a la
temperatura similares a vitaminas. Los fluidos
supercriticos pueden disolver los componentes  Mencs
volatiles vy transportarlos a través de cualquier proceso
via la fase gaseocsa. Ademds, soluciones liquidas bastante
viscosas disqelven una gran cantidad de fluidos
supercriticos, en particular didéxido de carbono y propano,
con el efecto de un viscosidad Dbastante reducida.
Entonces, inclugo las scluciones liguidas se pueden
manipular en un proceso.

Aungue estos hechos cada uho asi mismo se ha
conocido por algﬁn.tiempo, no se han reccnocido los efectos
sorprendentes de un enriguecimiento adicional de los
tococromanoles y los carotenoides al aplicar combinaciones
adecuadas de separacidén SFE a contracorriente y adsorciones
SFE con la posterior desorcidén SFE selectiva. EI esﬁado de
la técnica alcanzado hasta la fecha se revisa en lo

giguiente.

Tococromanoles:

En estos dias estd aumentando la bﬁsqueda'hecha
sobre la extraccién de materiales naturales con didxido de
carbono supercritico. Los paradmetros criticos del didxido

de carbonc son 7.4MPa y 31.06°C (304.21°K) [6]. Debido a

/S
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estos parametros criticos bajos, la utilizacidén de diéxidb
de carbono supercritico estd dando por resultado en bajos
costos de operacién y debido a la temperatura critica baja
incluso se pueden extraer materiales sensibles a la
temperatura. Contrario al solvente orgénico, el didxido de
carbono no es téxico, no inflamable, e inerte. Ademas, el
diéxido de carbono estid disponible fécilmente y se puede
eliminar completamente del producto deseado sin residuos.
La solubilidad del diéxidec de carbono .se puede ajustar
mediante la densidad, por lo tanto, se puede ajustar al
material de alimentacidn. Estas son las razones para la
inmensa cantidad de trabajo de investigacién en el campo de
la extraccién de diéxido de carbono supercritico. Ill'es
et al. [7) y Gnayfeed et al. [8] por ejemplo, estuvieron
investigando la extraccién de aceite de pimienta roja vy
pimienta con CO; supercritico Yy propano subcritico con
respecto al contenido de tocofefol y carotina. Se encontrd
que la solubilidad del diéxido de carbono supercritico no
fue suficiente para disolver 1a‘carotina. La solubilidad
de los ‘tocoferoles en ambos solventes fue buena, y fue
posible disolver los tocoferoles tanto en CO; como en
propanc. Nagesha et al. [9] y Shishikura et al. {10] han
investigado el enriqguecimiento de tocoferoles a partir de
destilado de desodorizante de soya mediante la extraccidn

de fluidos supercriticoes. Ademé&s, se ha zrealizadoe la

/6
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investigacidén sobre el enriquecimiento de escualeno a
partir de un intermediario de la produccidén de aceite de
oliva (Dreschner et al. [11]) vy el enriquecimiento de
tocoferolacetato y tocoferol (Fleck [12]).

El ajuste de 1la solubilidad del didxido de
carbono supercritico a través de la densidad proporciona la
extraccidén supercritica y alta flexibilidad. Aungque debido
a la falta de polaridad del didxido de carbono, se limita
la solubilidad para sustancias polares. Una posibilidad
para aumentar la solubilidad es agregar un modificador al
diéxido de carbono supercritico. Los modificadores comunes

son iso-propancl, etanol y propano. No se debe olvidar que

un aumento de solubilidad con modificadores con frecuencia

estad acompafiado de una disminucidén en la selectividad. De
esta forma, estudios recientes se enfocan sobre un proceso
de adsorcidén adicional antes de la extraccidn supercritica.
Debido a la adsorcidén adicicnal, se puede aumentar la
selectividad del proceso, ya gque el adsorbente tiene una
afinidad diferente a 1los componentes diferentes. El
resultado es que los componentes se adsorben y desorben a
un grado diferente. Wang et al. [13] investigaron la
separacién de o-tocoferol y escualenc utilizando una
técnica de adsorcién oscilante a presidén con didxido de
carbono supercritico como solvente. En la primera etapa

del proceso, la alimentacidén se mezcla con CO; supercritico
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y entra a una columna rellena con gel de silice a baja
presidén, donde la alimentacién se adsorbe sobre el gel de
silice. En la segﬁnaa etapa, el adsorbente se desorbe del
gel de silice con diéxidé de carbono supercritico puro bajo
alta presidn. Durante estos experimentos, Wang et al.
fueron capaces de enriquecer ca-tocoferol de un 20% en peso
alimentado hasta 60% en pesco y escualeno de 80% en peso
hasta 98% en peso. El trabajo tedrico sobre adsorcidn y
desorcién en didéxido de carbono supercritico se ha
realizado por Reverchon et al. [14] y Goto et al. [15]. EI
grupo de investigacién de Reverchon utilizd una isoterma de
adsorcidén de mialtiples componentes similar a Langmuir para
describir el comportamiento de adsorcidén de una mezcla de
terpeno complejo bajo condiciones supercriticas, mientras
que el grupo de investigacidén de Goto utilizé la isoterma
de adsorcién BET para realizar su simulacidn. Ambos
trabajos conducen a modelos matemdticos que son capaces de
simular datos experimentales con alta exactitud.

Lee et al., [16] publicaron un trabajo sobre la
cinética de adsorcién de fosgfolipidos a partir de aceite de

soya tratado sobre arcilla regenerada. El grupo de

investigacién de Lee, utilizdé una ecuacidn cinética de:

reaccidn para describir el proceso de adsorcién al medir la
concentracién antes y después de la adsorcién. Este fue un

procedimiento totalmente diferente, ya que no se utilizd
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isotermas de adsorcién en la totalidad para describir el
sistema. No obstante el grupo de investigacidén de Lee fue
capaz de derivar una ecuacidén de reaccidén que es capaz de
predecir los datos experimentales. La regeneracidn de
arcilla modificada con diéxido de carbono supercritico se
investigé por Cavalcante et al. [17] y Carneiro et al.
[18]. La arcilla modificada es un adsorbente importante en
la tecnologia ambiental, ya que su capacidad para adsorber
sustancias orgédnicas es muy importante en el campo del
tratamiento de aguas. Por lo tanto, la regeneracidn de la
arcilla es un problema econdmico importante para la
eficacia econdémica del proceso. Zzetzl [19] aborda 1la
separacién de sabores de aceite de 1limén al aplicar una
adsorcién selectiva sobre gel de silice seguida por una
desorcién bajo didéxido de carbono supercritico. La curva
de desorcidén de limonen vy citral se investigd y se
introdujo un modelo que describid los datos experimentales
con una gran exactitud.

Una patente para la técnica de separacidn de
adsorcién selectiva seguida por una desorcidén con CO;
supercritico se presentd para separar terpenos de aceites
esenciales. La patente europea EP 0363971 A2 [20] describe
este proceso. El aceite se mezcla al agitar a una
temperatura constante con el adsorbente y luego se extrae

con CO, supercritico. Esto es posible debido a la baja
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viscosidad del aceite tratado.

Carotenoides:

La patente japonesa JP200226723 [21] presenta un
método para el enriguecimiento de carotenos a partir de
aceite de palma. El aceite de palma priﬁero se trans-
esterifica. El éster luego se extrae con un solvente
hidrofilico tal comc metancl para sebararlo en una fase de
éster concentrado. Este concentrado luego se aplica a una
columna empacada cbn gel de silice para adsorcidn de
caroteno. El caroteno luego se desorbe utilizando hexano
gue contiene aproximadamente 4000 ppm de acetona.

La concentracién adsortiva del concentrado rico
en carotenos también se empled en la patente de los Estados
Unidos No. 6072092 [22], dondelse utilizé gel de silice
como adsorbente y se utilizé una gran cantidad de solvente
no polar para recuperar los carotenos.

La patente europea EP0242148 [23] describe un
método similar utilizando gel de silice o altmina activada
como adsorbente y un solvente no polar que contiene ciertas
cantidades de solventes polares comc eluyente para el
enriquecimiento de carotenos.

La patente Jjaponés JP63132871 [24] describe un
proceso para el enriquecimiento de carotenos al aplicar

zeolita como adsorbente y un solvente no polar, tal como
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tetracloruro de carbono comc eluyente.
La patente de los Estados Unidos No. 5157132 [25]
describe un proceso para recuperar carotenos a partir del

aceite a través de la transesterificacidn y saponificacidn.

"El caroteno enrigquecido se puede extraer del residuo

sapcnificado con un solvente orgénico. El residuo obtenido
tiene un contenido de carotenos del 20%. La patente
europea EP1398311 [26] describe un proceso similar. Se
puede obtener del 10% hasta 20% de concentrade de
carotencs.

La patente alemana DE 4429506 [27] presenta la
extraccién de carotenoides a partir del material seco con
propano o butano. Se encontrd gue la sclubilidad de ambos
gases se puede mejorar en gran medida cuando se utiliza un
co-solvente.

Estas patentes reguieren solventes organicos en
una gran cantidad como eluyente y la recuperacidn de los
gsolventes mediante destilacidn para obtener el concentrado
de carotenoides. En el procesc novedoso sdlo se utilizan
propano y CO; supercritice como solvente a Dbajas
temperaturas para obtener el concentrado. Estos solventes

se pueden eliminar facilmente mediante expansion.

SUMARIO DE LA INVENCION

La mayoria de las técnicas descritas en la

2]



10

15

20

25

15

literatura que utilizan didéxido de carbono supercritico u
otros gases comprimidos para el enriquecimientc tanto de
fitoesteroles como tococromanoles a partir de aceite
comestible, inician a partir de muy bajas concentraciones
de los componentes tratados aqui. Por lo tanto, el enfogue
principal de estos trabajos depende de la evacuacidn del
aceite de las sustancias similares a triglicéridos o FAME,
debido a que estas son las sustancias mds prominentes

cuando se relacionan con aceite crudo o esterificado,

respectivamente. Adicionalmente, la mayoria de los
procesos descritos se operan por lotes. De esta forma, el
procedimiento descrito aqui, inician a partir de un

derivado de aceite de palma ya enriquecido y al emplear una
combinacién de una columna de extraccidn cperada
continuamente con una operacidén de adsorcién/desorcidn por
un lado y una extraccién posterior todavia no se ha
aplicado.

BREVE DESCRIPCION DE LAS FIGURAS

Figura 1. Muestra un procesoc para la produccidn
de fracciones concentradas de carotenocides y tocotrienoles
mezclados (patente de los Estados Unidos No. 5,157,142 ).

Figura 2. Hoja de flujo del proceso para
concentrar tococromanoles Yy carotenocides mediante

tecnolocgia SFE.
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DESCRIPCION DE LA INVENCION

Los compuestos de vitamina del grupo de
tococromanoles y carotencides se enriquecen a partir de
mezclas derivadas de aceites naturales en el proceso
descrito mas adelante. Estas mezclas contienen
metilésteres de Acido graso o etilésteres de acido graso,
escualeno, monoglicéridos, diglicéridos, esteroles, y los
compuestos blanco.

Con diéxido de carbono supercritico como
solvente, en una primera secuencia de separacién (Figura 2,
columnas Cl y C2), a partir de los tococromanoles o "los
carotenoides se eliminaron los compuestos mads soluble en
diéxido de carbono supercritico que los compuestos blanco
en la parte superior de una columna de separacidén operada a
contracorriente, y los compuestos menos solubles en el
fondo. Este proceso conduce a la concentracidén de los
tococromancoles de aproximadamente 70% en peso, y de los
carotenoides de aproximadamente 30% en peso. Los detalles
de esta separacidén se proporcionan mas adelante.

En una segunda secuencia, siguiendc directamente
el proceso a contracorriente, las mezclas se procesan
mediante pasos de adsorcién y desorcidn selectiva (Figura
2, adsorbentes Al, A2, A3). La adsorcién se lleva a cabo a
partir del flujo mésico tomado de la separacidén a

contracorriente gue comprende un fluido supercritico o casi
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critico v los compuestos blanco, y se deposita directamente
sobre el adsorbente. De esta forma, se hace posible la
manipulacidén de la solucién bastante viscosa o© solucidn
sélida. Posteriormente, la desorcidn se lleva a cabo a
partir del lechoe fijo cargado con la mezcla de
alimentacién. La desorcidén se puede llevar a cabo con el
mismo fluido supercritico o casi critico, o uno diferente,
o una en una secuencia de dos o mds de estos solventes. La
desorcién también se lleva a cabo a diferentes condiciones
en comparacidén c¢on la adsorcién, es decir, diferentes
valores de presidn, temperatura, magnitud de flujo del gas.
Los solventes supercriticos © casl criticos pueden
comprender mezclas de fluidos supercriticos o casi
criticos, de preferencia de didéxido de carbono y propano.
Se gncontré que la separacién mediante adsorcidn
vy desorcidén se puede mejorar sin llenar el adsorbente total
con la mezcla de alimentacidén, aungue sdlo parte del mismo.
Durante la desorcidén se puede llevar a cabo una secuencia
de pasos de adsorciébn y desorcidn, lo cual aumenta la
eficiencia de separacidn, Yy de esta forma las
concentraciones de las fracciones separadas. La proporcidn
de la primera seccién adsorbida a la seccidén libre del
lecho mezclado de adsorbente es variable, por lo general de

0.5 hasta 0.1.
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Tococromanoles

El procesc novedoso para la produccién de
fracciones de tococromanol altamente enriquecido, que
contienen en su mayoria tocotrienoles provenientes de
mezclas derivadas de aceite de palma combina una separacidn
de miltiples etapas a contracorriente continua utilizando
un fluido supercritico, de preferencia didéxido de carbono,
para eliminar los volatiles 1ligeros (es decir, los
compuestos més solubles en el compuesto supercritico,
didéxido de carbono resp.) sobre la parte superior de la
columna. Los fondos de la columna son una fraccién
enriquecida en tocotrienoles ccon un contenide relativamente
alto de esteroles y otros compuestos algo polares. Esta
fraccién inferior se hace pasar sobre un adsorbente
adecuadoe. Se encontrd gque el gel de silice es un
adsorbente aplicable. La mezcla adsorbida se desorbe
mediante un fluido supercritico, de preferencia didxido de
carbono en dos pasos de desorcidn. El primero se lleva a
cabo a una presidén de aproximadamente 137.29 kg/cm® (140
bar) y elimina mds volatiles o mas compuestos solubles en
diéxido de carbono supercritico. En el segundc paso de
desorcién, llevado a cabo a aproximadamente 245.17 kg/cm?
(250 bar), se extraen fracciones de tococromancl altamente
enriquecidas, que contienen en su mayoria tocotrienoles.

Las fracciones extraidas se pueden separar adicionalmente
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al recolectarlas en diferentes recipientes. Dependiendo
del corte de las fracciones, la concentracién de
tocotrienoles estd en la variacidén de 85 hasta casi 100%
con un rendimiento de aproximadamente el 50% de la mezcla
de alimentacién. El adsorbente se regenera con solventes
liquidos similares a etancl etc. y se vuelven a utilizar
para el paso de adsorcidn.

El proceso inicia con  una fraccidn pre-
enrigquecida que se puede obtener mediante diversos métodos,
una forma comprende la transesterificacidn de los
gliceridos con metanol y la eliminacidn de los ésteres de
&cido grasc cbtenidos mediante destilacién de trayectoria
corta o mediante extraccién con fluidos supercriticos,
similares a didéxide de carbono. Por ejemplo, el material
de partida para el primer paso de extraccién fue un
derivado de aceite de palma dgque entre otras .sustancias
contuvo 56% en peso de tococromanoles (con y-tocotrienol,
o-tocotrienol, y «a-tocofercl gue son los componentes
principales), 16% en peso de esqualeno, 5% en pesoc de

fitoesteroles (con P-citosterol y campesterol gue son la

especies m&s prominentes), y 1l1% en pesoc de mono- VY
diglicéridos. Este material se alimentd en una columna de
extraccién operada continuamente, empleando didéxido de
carbono supercritico como solvente. La columna se empacd

con un empacador Sulzer EX estructurado y tuvo un diametro
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interno de 17.5 mm y una altura total de 7 m, del cual se
empacaron 6 m. Al emplear presiones de 20-30 MPa Yy
temperaturas de 49.86 hasta 84.85°C (323 hasta 358°K), fue
posible producir un producto superior libre de esterol y
tococromanol, extrayendo especificamente FAME, escualeno, y
monoglicéridos, obteniendo asi un preducto en el fondo
enriguecido a aproximadamente 70% de tococromanoles con
fitoesteroles y otros compuestos probablemente mas polares
gue comprenden el resto.

Una columna m&s larga podria haber vaciado
completamente la fase inferior de los compeonentes volatiles
superiores. Con métodos de disefio quimico, se calculdé la
altura necesaria para la separacidén completa de FAME,
escualeno, y monoglicérideos a partir de tococromanoles,
esteroles, y otros componentes volatiles inferiores. Los
resultados son que es posible una separacidn completa de
estos componentes con 13 etapas de separacidn tedrica,
correspondientes a una altura de la columna de
aproximadamente 15 m, una proporcidén de solvente a
alimentacidén de 80 hasta 140, con una proporcidn de reflujo
de 6 hasta 12, a una temperatura de 49.85°C (323°K), y una
presidn de 20-25 MPa.

Tedricamente, debe ser posible el enriquecimiento
adicional de tocotrienoles al emplear otra separacidén a

contracorriente utilizando un fiuido supercritico.
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Investigaciones experimentales revelaron que la solubilidad
del producto en el fondo enriquecido con tocotrienol en
diéxido de carbonc es muy baja para ser considerado como un
solvente para un proceso de separacidn. Por lo tanto, se
mezclaron modificadores con el fluido supercritico bésico,
didxido de carbono, para aumentar la solubilidad. Se
investigaron las siguientes composiciones de sdlventes: CO,
+ propano con un contenido de propano de 29, 55, y 83%, asi
como también, CO, + solvente organico 1liguido, a saber
etanol, iso-propanol, l-butancl, y acetato de etilo, cada
uno en una concentracidn de 5 vy 10% en  peso,
respectivamente. Las mediciones se condujeron en una
variacién de presidén de 5-30 MPa y a temperaturas de 49.85,
69.85, 84.85°C (323, 343, y 358°K), respectivamente, en el
casc de experimentos con propano y & una presién fija de 20
MPa y a temperaturas de 49.85 y 69.85°C (323 y 343°K) en el
caso de los modificadores 1liquidos. En todas las
condiciones investigadas, la concentracidn de los
compuestos volitiles inferiores se enriquecid en la fase
gaseosa, aungque se redujo la selectividad con respectoc a
los tocotrienoles a tal grado que se disolvieron los
esteroles en la fase gaseosa, haciendo imposible con esto
enriquecer adicionalmente la concentracién de tocotrienol.
Sorprendentemente se encontré gue los factores de

separacidén siguieron siendo altos, incluso aumentaron, si
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el material del fondo se mezcléd con geles de silice
especiales y 1luego se desorbid o se extrajo de este
adsorbente con diéxido de carbono supercritico. El
producto del fondo proveniente del paso primero de
enriquecimiento se mezcldé con ciertas cantidades de
adsorbente (gel de silice) en una proporcidn de 4 hasta 10.

La mezcla se introdujo en una columna como lecho fijo.

Luego, al aplicar un fluido supercritico (didxido de
carbono) a una presidén de aproximadamente 14 a una
temperatura de aproximadamente 59.85°C {333°K), se

desorbieron los componentes bastante volatiles restantes,

tales como ésteres de &acido graso y escualeno. En un

segundo paso de desorcién (extraccidén), a aproximadamente
‘ '

la misma temperatura, aungue a una presidén mayor de

aproximadamente 25 MPa se desorbieron los tocotriencles con
alta concentraciodn. Con una proporcidén de adsorbente a
alimentacidn de 10, una proporcidén de solvente de didxido
de éarbono supercritico de aproximadamente 300 [kgCO:/kg de
alimentacidén y horal, una fraccién de 27% de la
alimentacidn se obtuvo durante 1 hora con una concentracidn
del 75% tocotrienoles, después de que la fraccidn, otra
fraccién de 25% de la alimentacidén con una concentracidén al
100% de tocotrienoles se podria recuperar en otra hora.
o ’

Los experimentos con unag’ mezcla de didxido de carbono y

propano mostraron gque la solubilidad se podria mejorar
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mientras que se mantuvo la selectividad. Por lo tanto, la
proporcidén de solventes puede ser inferior que con CO:

puro.

Descripcidén de la invencidn: Carotenoides

Un concentrade de carotencides (1 hasta 10% en
peso) se alimentd en un dispositivo para extraccidn operado
continuamente, construido como un mezclador-sedimentador a
alta presidén de cinco etapas. En tres secuencias de
separacidén con este aparato, empleando presiones de 20-30
MPa y temperaturas de 49.85 hasta 84.85° (323 hasta 358°K),
fue posible proporcionar un producto, gue contuvo hasta 30%

en peso de carotenoides. Este producto se hizo pasar a

través del adsorbente, un gel de silice especial, de
preferencia Zeofree 5170, con lo cual la mezcla de

carotencides, esteroles y otras sustancias, y los ésteres
de acido graso son adsorbieron. La proporcidn de mezclado
estd en la variacidén de 4 hasta 10. Posteriormente, el
adsorbente cargado se puso en contacto primero con didxido
de carbono supercritico, y luego con propanc casi critico a
condiciones del estade, por ejemplo 5 MPa y 49.85°C
(323°K), de preferencia en la variacidn de 2 hasta a 7 MPa
y 39.85 hasta 69.85°C (313 hasta 343°K). Con didxido de
carbono, se desorbieron vy eluyeron >principa1mente no

carotenoides, y con propano casi critico, se desorbieron
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log carotenoides. La proporcidn del solvente del propano a
alimentacién estda en la variacidn de 20 hasta 100 de
preferencia aproximadamente 30. Se mejord la concentracidn
de los carotenoides eluidos, si durante el paso de
adsorcién sbélo se cargd con la alimentacidn una fraccidn

del adsorbente.

Ejemplos: Tococromancles
Ejemplo 1: Primer paso de extraccién
Se condujo una extraccidn supercritica de
miltiples etapas operada continua con didxido de carbono

puro como solvente y una mezcla de alimentacidén que contuvo

50%5 en peso de tococromancles (con y-tocotrienol, a-
tocotrienol, y a-tocoferol que son los componentes
principales), 16% en peso de escualeno, 3% en pesoc de

fitoestercles (con B-citosterol y campestercl gque son las
especies mas prominentes), y 11% en peso de mono- Yy
diglicéridos. La columna empleéda tuvo una altura efectiva
de 6 m vy se empacd con un empacador Sulzer EX estructurado.
Las condiciones de operacidn fueron como sigue: 20 MPa,
49.85°C (323°K), proporcidn de solvente a alimentacidn =
19.8, proporcién de reflujo = 7.3. Estas condiciones
dieron por resultado en un producto en la fase superior que
consisti® de 2% en peso de FAME, 58% .en peso de escualeno y

se vacié completamente de tococromanoles y fitcesteroles.

3|
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El producto en el fondo consistié de 8% en peso de

escualeno, 58% en peso de tococromanoles, 4% en peso de

fitoesteroles, y estuvo totalmente libre de FAME.

Ejemplo 2: Primer paso de extraccidn
Se condujo  una extraccidn supercritica de
miltiples etapas operada continua con didxido de carbono

puro como solvente y una mezcla de alimentacidn que contuvo

50% en peso de tococromanoles (con vy-tocotrienol, «-
tocotriencl, y o-tocoferol gque fuercn los componentes
principales), 16% en peso de escualeno, 3% en peso de

fitoesteroles (con P-citosterol y campesterol gque son las
especies mas prominentes), y 11% en peso de mono- Yy
diglicéridos. La columna empleada tuvo una altura efectiva
de 6 m y se empacd con un empacador Sulzer EX estructurado.
Las condiciones de operacidédn fueron como sigue: 20 MPa,
69.85°C (343°K), proporcién de solvente a alimentacidn =
40.3, proporcidédn de reflujo = 1.3. Estas condiciones
dieron por resultado en un producto en fase superior dque
consistié de 2% en peso de FAME, 60% en peso de escualeno,
2% en peso de tococromanoles, y 1% en peso de esteroles.
El producto del fondoc consistidé de 7% en peso de escualeno,

54% en peso de tococromanoles, 4% en peso de fitoesteroles,

y estuvo completamente libre de FAME.
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Ejemplo 3: Produccién de 1las fracciones concentradas
de tocotriencles-1

Se utilizd 1 g del producte del fondo obtenido

del Ejemplo 1 como material de alimentacidén y se mezcld con
10 g de gel de silice, Zeofree 5170. La mezcla se
introdujo en un recipiente wvacic y se . utilizd CO;
supercritico para aesorber FAME y escualeno a 13 MPa vy
59.85°C (333°K) durante 120 minutos. La presidén se aumentd
a 25MPa y después de 60 minutos, recolectdé una fraccidn
(0.27 g) que contuvo 80% en peso de tococromanoles. La
presién se mantuvo constante durante otros 60 minutos, se
recolectd otra fraccidn (0.24 4g). Esta fraccién contuvo

aproximadamente 100% de tococromanocles.

Ejemplo 4: Produccidn de fracciones concentradas de
tocotrienocles-2

Se utilizaron 2.4 g. del producto del fondo

obtenido del Ejemplo 1 como material de alimentacidn ylse
mezcld con 10 g de gel de silice, Zeofree 5170. La mezcla
se introdujo en un recipiente vacio y se utilizd CO;
supercriticos para desorber FAME y escualenoc a 13 MPa vy
59.85°C (333°K) durante 60 minutos. La presién se aumentd
a 19MPa y después de otros 120 minutos, se recolectd una

fraccién (1.59 g). Esta contuvo 80% en peso de

tococromanoles.
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Ejemplo 5: Carotenoides

El concentrado de <carotenoides gue contuvo
aproximadamente 10% en peso de carotenoides se hizo pasar
sobre el adsorbente en un tubo de alta presidn con un
volumen internoc de 50 ml. Se utilizd gel de silice con un
drea minima superficial de 165m°/g como el adsorbente con
una proporcidén de 4:1 (12g:39) a la cantidad de
alimentacidn. La extraccidén se 1llevd a cabo primero con
diéxido de carbono supercritico a 152.96 kg/cm? (150 bar) y

60°C, y luego con didéxido de carbono supercriticos a 254.93

kg/cm?® (250 bar) y 60°C. En el tercer paso, se utilizd
propanc casi critico a 7 MPa, 60°C. Las fraccilones se
recolectaron. La altimo fraccidn consistid de

aproximadamente 60% de carotenoides.
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NOVEDAD DE LA INVENCION

Habkiendo descrito el presente invento, se
considera como una novedad y, por lo tanto, se reclama como

propiedad lo contenido en las siguientes

REIVINDICACIONES :
1. Un proceso para la produccidén de fracciones
altamente enriquecidas de compuestos naturales

(tocotrienoles, carotenoides, y esteroles) a partir de
aceite de palma o derivados de aceite de palma,
caracterizado por ‘un primer paso de separacidn due
comprende la separacién de etapas miltiples a
contracorriente con fluidos supercriticos y/o casi criticos
para eliminar los volatiles superiores (mejor‘solubles en
el fluido supercritico o casi critico) en la parte
superior, proporcionando una fraccidén del fondo enriguecida
en los compuestos naturales y otra separacidn de etapas
miltiples a contracorriente con fluidos supercriticos y/o
casi criticos que eliminan los compuestos naturales blanco
en la parte superior, limpidndolos asi de las impurezas
volatiles inferiores, y un segundo paso que comprende la
adsorcién y desorcién selectiva al adsorber directamente la
fraccién de la separacién a contracorriente que contiene el
fluido supercritico o casi critico en un adsorbente, Y
posteriormente eluir la mezcla del adsorbente mediante el

!

mismo u otro fluido supercritico o casi critico vy
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recolectar diferentes fracciones.

2. Un proceso para la produccién de fracciones
altamente enriquecidas de compuestos naturales
(tocotrienoles, carotenoides, y esteroles) provenientes de
aceite de palma o derivados de aceite de palma, de
conformidad con la reivindicacién 1, caracterizado por la
utilizacién de didéxido de carbono supercritico y/o propanc
casi critico a condiciones de operacidn para la temperatura
de 39.85 hasta 109.85°C (313 hasta 383°K), de preferencia
entre 49.85 y 89.85°C (323 y 363°K), y presiones de 5 hasta
45 MPa, de preferencia entre 10 y 30 MPa, una proporcidn de
solvente a alimentacidén de 1 hasta 500, de preferencia
entre 50 y 300, utilizando un reflujo de extracto en la
parte superior de la columna en la variacidén de 0.1 hasta
50, de preferencia entre 2 y 20.

3. Un proceso para la produccidén de fracciones
altamente enriquecidas de compuestos naturales
(toccotrienoles, carotencides, y esteroles) a partir de
aceite de palma o derivadeos de aceite de palma, de
conformidad con la reivindicacidén 1, caracterizado por un
segundo paso gue comprende la adsorcidén y desorcidn
selectiva al adsorber directamente la fraccidén de la
separacidén a contracorriente gue contiene el didxido de
carbono y/o propanc en fluido supercritico o casi critico,

a la misma presidén y temperatura o a densidad reducida, en
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un adsorbente, gel de silice, de preferencia un gel de
silice especial, nombre comercial Zeofree, en una
proporcién de 4 hasta 10, de tal forma que se cargue sblo
alguna parte del adsorbente con el material de alimentacidn
entrante; la desorcién (elusidén, o extraccidn) se lleva a
cabo con el mismo u otro fluido supercritico o casi critico
en uno o maés pasos, de preferencia en dos pasos a presidn;
en un primer paso de elusidén, a presidn inferior en 1la
variacién de 12 hasta 15 MPa, los compuestos volatiles
superiores siguen estando en la mezcla adsorbida que seran
eliminados; en una segunda elusidén posterior, a una presiodn
mejorada en la variacidén de 22 hasta 35 MPa, de preferencia
25 MPa, a temperaturas entre 39.85 y 99.85°C (3i3 y 373°K)
se extrajeron los compuestos volédtiles inferiores; un
tercer paso de elusiones comprende el uso de propano casi
critico a condiciones de 3 hasta 10 MPa, de preferencia 5
hasta 7 MPa.

4. Un proceso para la produccién de fracciones
altamente enriquecidas de compuestos naturales a partir de
aceite de palma o derivados de aceite de palma, de
conformidad con las reivindicaciones 1 hasta 3, para
fracciones de tococromanol.

5. Un proceso para la produccidn de fracciones
altamente enriquecidas de compuestos naturales a partir de

aceite de palma o derivados de aceite de palma, de
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conformidad con las reivindicaciones 1 hasta 3, para
fracciones de carotenoides.

6. Un proceso para la produccidn de fracciones
altamente enriquecidas de compuestos naturales a partir de
aceite de palma o derivados de aceite de palma, de
conformidad con las reivindicaciones 1 hasta 3, para
fracciones de esterol.

7. Un proceso para la produccién de fraccilones
altamente enriguecidas de compuestos naturales a partir de
aceite de palma o derivados de aceite de palma, de
conformidad con las reivindicaciones 1 hasta 3, para la

coenzima Q10.

4)
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1. This opinion contains indications relating to the following items:

B4 Box No. | Basis of the opinion

0 BoxNo. Il  Priority

O Box No.lll  Non-establishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial applicability

3 Box No. IV Lack of unity of invention

B4 Box No.V Reasoned statement under Rule 43bis.1(a)(j) with regard to novelty, inventive step or industrial
applicability; citations and explanations supporting such statement

0 BoxNo. VI Certain documents cited

[0 Box No. VIl  Certain defects in the international application

O Box No. Vil Certain observations on the international application

2. FURTHER ACTION

If a demand for international preliminary examination is made, this opinion will usually be considered to be a
written opinion of the International Preliminary Examining Authority ("IPEA”") except that this does not apply where
the applicant chooses an Authority other than this one fo be the IPEA and the chosen IPEA has notifed the
International Bureau under Rule 66.1bis(b} that written opinions of this International Searching Authority

will not be so considered.

submit to the IPEA a written reply together, where appropriate, with amendments, before the expiration of 3 mopths

from the date of.mailing of Form PCTASA/R220 or before the expiration of 22 months from the priority date,
e, T e ———

‘K If this opinion is, as provided above, considered to be a written opinion of the IPEA, the applicant is invited to
whichever expires later.

For further options, see Form PCTASA220.

3. For further details, see notes to Form PCTASA/R220.
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WRITTEN OPINION OF THE international application No.
INTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY PCT/EP2007/000802

Box No.l Basis of the opinion

1. With regard to the language, this opinion has been established on the basis of:
5 the international application in the language in which it was filed

[0 a translation of the international application into . which is the language of a translation furnished for the
purposes of international search (Rules 12.3(a) and 23.1 (b}).

2. With regard to any nucleotide andior amino acid sequence disclosed in the international application and
necessary to the claimed invention, this opinion has been established on the basis of:

a. type of matenal:
0 asequence listing
[ table(s) related to the sequence listing
b. format of material:
0 on paper
O in electronic form
c. time of filingfurnishing:
[0 contained in the international application as filed.
O filed together with the international application in electronic form.
[] fumnished subsequently to this Authority for the purposes of search.

3. O In addition, in the case that more than one version or copy of a sequence listing and/or table relating thereto
has been fited or furnished, the required statements that the information in the subsequent or additional
copies is identical to that in the application as filed or does not go beyond the application as filed, as
appropriate, were furnished.

4. Additional comments:
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PCT/EP2007/000802

Box No.V Reasoned statement under Rule 43bis.1(a)(i) with regard to novelty, inventive step or
industrial applicability; citations and explanations supporting such statement

1. Statement

Novelty (N)

Inventive step (1S)

industrial applicability (I1A)

2. Citations and explanations

see separate sheet

Yes:

No:

Yes:

No:

Yes:

No:

Claims
Claims

Claims
Claims

Claims
Claims



WRITTEN OPINION OF THE International application No.
INTERNATIONAL SEARCHING
AUTHORITY (SEPARATE SHEET) PCT/EP2007/000802

Re Item V.
1 Reference is made to the following documents:

D1 : JUNGFER, M.: "Gegenstromtrennung von schwerflichtigen Naturstoffen mit
iiberkritischen Gasen unter Verwendung von Schieppmittein, Ph.D. Thesis" 2000,
HAMBURG UNIVERSITY OF TECHNOLOGY , HAMBURG, GERMANY ,
XP002392988

D2: GAST, K., JUNGFER, M., SAURE, C., AND BRUNNER, G.: "Purification of
tocochromanols from edible oil" JOURNAL OF SUPERCRITICAL FLUIDS.,
vol. 34, 2005, XP002392985 USPRA PRESS.

D3 : DE 196 38 459 A1 (PETER, SIEGFRIED, PROF. DR., 91080 UTTENREUTH, DE)
26 March 1998 (1998-03-26)

D4: BRUNNER, G.: "Fractionation of fats with supercritical carbon dioxide"
EUROPEAN JOURNAL OF LIPID SCIENCE AND TECHNOLOGY., vol. 102, no.
3, 2000, pages 240-244, XP002392986 DEWILEY VCH VERLAG, WEINHEIM.

D5: DE 10 2004 041612 A1 (MALAYSIAN PALM OIL BOARD, KAJANG) 24 March
2005 (2005-03-24)

2  Clarity

The application does not meet the requirements of Article 6 PCT, because claims 1-7 are not
clear.

2.1 Claims 1-7 variously use terms such as "highly enriched”, "natural compounds", "Paim
oil derivatives", "near critical", "higher volatile”, "low volatile" which have no clearly defined
meaning in the art and as such bring obscurity to the terms to which they refer.

2 2 In addition, claims 1 and 3 as drafted are very unclear as to the exact sequence of steps
to be followed and the essential features thereof, thus making a comparison with the prior art
difficult.

2 3 The use of brackets in claims 1-3 does not limit the scope of these claims. By replacing

Form PCT/ISA/237 (Separate Sheet) (Sheet 1) (EPO-April 2005)
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WRITTEN OPINION OF THE ‘ International application No.
INTERNATIONAL SEARCHING
AUTHORITY (SEPARATE SHEET) PCT/EP2007/000802

the relevant terms with suitable expressions, the Applicant could overcome this objection.

3  Novelty

Furthermore, the above-mentioned fack of clarity notwithstanding, the subject-matter of claims
1-7 is not new in the sense of Article 33(2) PCT, and therefore the criteria of Article 33(1) PCT
are not met.

3 1 The document D1 discloses methods of separating tocols and carotenoids from palm oil
by means of two counter current supercritical fluid extraction steps whereby an enriched
bottom fraction from a first step is passed to a second step, producing an enriched top
fraction. This latter fraction then may be further purified by elution from a selective adsorbent.
Solvents advised for use in these steps include CO2 and propane. Furthermore, adsorbents
and supercritical conditions are recommended which appear to anticipate all of the conditions
chosen in the present application (see D1: the whole document). It seems therefore that
claims 1-7 of the present application do not satisfy the requirements of the PCT with respect
to noveity.

4 Inventive Step

The applicant should note that the documents D2-D5 all make reference to processes which
differ in minor ways from the process of the present application. These documents should be
considered as prejudicial should the question of inventivity arise (Article 33 (3) PCT; See D2-
D5: as cited in the search report).

Form PCT/ISA/237 (Separate Sheet) (Sheet 2) (EPO-April 2005)
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SUrerne, ENDENCIA

REQUISITOS MINIMOS PARA AbMISION A TRAMITE

PCT
PATENTE DE INVENCION []/ " MODELO DE UTILIDAD []
¢ Indicacién de que se solicita Ia concesién de una patente 4
4 Datos de identificacion del solicitante o de la persona que presenta la solicitud [/]
¢ Descripcién de la invencion | . ‘
¢ Dibujos de ser estos pertinentes : . A
¢ Comprobante de pago de las tasas esta.b!ecidas' | ' [
COMPLETA | | - ~ . INCOMPLETA [ ]

DISENO INDUSTRIAL [ ]

¢ Indicacion de que se solicita el registro de Disefio industrial [ ]
# Datos de identificacion del solicitante o de Ia persona que presenta ia solicitud [ ]
¢ Representacion grafica y fotogréfica de! Disefio Industrial 0 muestra del [
material que incorpora e} disefio S o o

¢ Comprobante de pago de las tasas establecidas.-. .. i e [ ]
COMPLETA [ | - T INCOMPLETA | ]
ESQUEMA DE TRAZADO [ ]

¢ Indicacién de que se solicita el registro de-un-Esquema de Trazado [ ]
¢ Datos de identificacion del soﬁcitanteod‘e‘.la,:peréon‘a-f’que‘:pre_s,enta la solicitud [ ]
® Representacion grafica del esquema trazado [ ]
¥ Comprobante de pago de las tasas establecidas [ ]
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REPUBLICA DE COLOMBIA
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIOQO

Bogota,
2020

Doctor{a)
RODRIGUEZ D~ ALEMAN DILIA MARIA

REFERENCIA Radicacidn No. 8 7905¢%
Solicitud internacional PCT/EP2007/000802
Fecha inicio fase nacional 10¢/09/2008
Tramite 11
Evento 378
Actuacidn . 430

Oficio No. . 11843

Como resultado del examen de forma, realizado con fundamenteo en el articulo 38 de
la Decisidn 486 de la Comisidn de la Comunidad Andina, articulo 27 del Tratado de
Cooperacidén en Materia de Patentes (PCT), regla 51 bis del Reglamento y Circular
Unica de la Superintendencia de Industria y Comercioc, se le comunica que:

1. La solicitud no contiene el poder debidamente otorgadec, con el lleno de los
requisitos exigidos por los articulos 63 y subsiguientes del Cédigo .de
Procedimiento Civil. Adicionalmente, deberd presentar el documento gue acredita la
existencia y representacidn legal de la sociedad solicitante, cuando ésta fuere
persona juridica.

2. La solicitud no contiene la copia del documento en que consta la cesién del
derecho a la patente del inventor al solicitante o a su causante, conforme a lo
establecido por el articulo 26 literal k) de la Decisidn 486 de la Comigidn de la
Comunidad Andina. Cuando se trate de documentos otorgados en el extranjero, estos
deberdn legalizarse de conformidad con lo dispuesto por los articulos 259 y 260 del
Cédigo de Procedimiento Civil. Cuando se trate de las declaraciones a que hace
referencia la Regla 4.17 1ii) del Tratade de Cooperacidn en Materia de Patentes
PCT., el alcance de las tales declaraciones se determinard segfin indiquen
claramente una cesidn de derechos del inventor al golicitante o su causante, de
conformidad con lo dispuesto en el numeral 5.2.15 del Capitulo Quinto, Titulo X de
la Circular Unica de Superintendencia de Industria y Comercio.

En cumplimiento de lo dispuesto por el articulo 39 de la Decisidn 486, se le
requiere para gque dentro del término de dos meses siguientes a la fecha de
notificacidn del presente oficio, complete los requisitos anteriormente enunciados.
En caso de no dar cumplimiento al presente requerimiento, la solicitud se
considerarid abandonada y perderid su prelacidn,

Notifiquese el presente oficio conforme a lo dispuesto en el numeral 5.2, literal
e), del capitulo guinto del titulo primero de la Circular Unica No.1l0 de 2001.

Continua en la pagina siguiente...
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