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DESCRIPCION

Aditivo para piensos para animales que contiene L-aminoacido

La invencion se refiere a aditivos para piensos que contienen L-amino&cido a base de caldo de fermentacién, que
contienen una sustancia tensioactiva, asi como a un proceso de granulacion para la produccion de estos aditivos para
piensos para animales, y se define mediante las reivindicaciones.

Estado de la técnica

Los piensos para animales se suplementan con aminodacidos individuales correspondientemente a la demanda de los
animales. Para la suplementacion de piensos para animales, por ejemplo con L-lisina, hasta el momento se emplea
mayoritariamente el monohidrocloruro de L-lisina con un contenido en L-lisina de aproximadamente 80 %. Ya que la
L-lisina se produce mediante fermentacion, para la produccion de monohidrocloruro, en primer lugar se separa una
vez de todos los demas componentes del caldo de fermentacién bruto en pasos de procedimiento costosos, después
se transforma en el monohidrocloruro, y en ultimo lugar se cristaliza. En este caso se produce un gran namero de
productos secundarios y los reactivos necesarios para la elaboracion como residuo. Por lo tanto, ya que en este caso
no siempre es necesario el suplemento de pienso para animales, y ademas en los productos secundarios de
fermentacion estan aun contenidos con frecuencia materiales reutilizables eficaces desde el punto de vista nutricional,
en el pasado no han faltado intentos de evitar la costosa producciéon de aminoacidos para piensos, en especial de
monohidrocloruro de L-lisina puro, y transformar el caldo de fermentacion bruto en un pienso para animales sélido de
manera mas rentable.

El documento EP 0 533 039 se refiere a procedimientos para la produccién de un suplemento para piensos para
animales de aminoacido a base de caldo de fermentacién, pudiéndose obtener el suplemento directamente mediante
secado por pulverizacion a partir del caldo de fermentacion. A tal efecto, en una variante se separa una parte de
biomasa antes del secado por pulverizacion.

En el documento EP 0 615 693 se da a conocer un procedimiento para la produccion de un aditivo para piensos para
animales a base de caldo de fermentacion, en el que el caldo de fermentacién, en caso dado tras eliminacién de las
sustancias constitutivas, se seca por pulverizacién para dar un grano fino que tiene como minimo 70 % en peso de un
tamafo de particula maximo de 100 um, y ademas este grano fino se estructura en una segunda etapa para dar un
granulado, que contiene como minimo 30 % en peso de grano fino.

Segun el documento GB 1 439 728 se produce un concentrado que contiene L-lisina a partir de un caldo de
fermentacion, que se acidifica con HCI a un pH de aproximadamente 6,4 antes de la concentracion, y al que se afiade
bisulfito para la estabilizacion. Tras la concentracion por evaporacion se acidifica adicionalmente a un valor de pH de
4,0 y se obtiene el producto deseado mediante secado por pulverizacion.

En el documento EP 0 809 940 B1 (US 5,840,358) se describe un aditivo para piensos para animales basado en caldo
de fermentacién, que se obtiene en forma granulada en un lecho fluidizado. Sin embargo, la abrasion de polvo en la
elaboracién subsiguiente es un inconveniente de este producto.

Por este motivo, en el documento GB 2 293 304 A se describe la adicién complementaria de aditivos en la elaboracion
posterior, como la pulverizacion de aerosoles de aceites minerales, para la supresion de la formacién de polvo.

En el documento WO 2004/054381 se describe la produccion de un pienso que contiene lisina, basado en caldo de
fermentacion, y la adicion de aditivos en la elaboracién, citdndose la adicion de aceites minerales, aceites vegetales o
mezclas de aceites vegetales, en especial aceite de habas de soja, aceite de oliva y mezclas de aceite de habas de
soja con lecitina, para influir sobre la abrasién de los granulados y la formacién de polvo.

Por regla general, un inconveniente de tales productos granulados es la baja densidad aparente posterior de los
granulados, no influenciable, lo que produce inconvenientes en los volimenes de envases y, de este modo, costes de
transporte intensificados.

En el documento WO 2004/054381 se describe que, mediante la adicién posterior de aceite, se puede obtener un
aumento de la densidad aparente, pero a tal efecto es necesario un paso de procedimiento adicional.

Por lo tanto, era tarea de la invencion poner a disposicion un procedimiento con el que se pudiera aumentar la densidad
aparente del producto granulado por pulverizacion ya durante la produccion en la granulacion.
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Otra tarea de la presente invencién era poner a disposicion un proceso de granulacion mejorado, y preferentemente
mas eficiente desde el punto de vista energético.

Sorprendentemente se descubrié que, mediante la adicion de un componente tensioactivo al caldo de fermentacion
antes de la realizacién del secado por pulverizacion se soluciona la tarea segun la invencién, concretamente se puede
obtener una densidad aparente de producto mas elevada, y simultaneamente se pueden mejorar las propiedades de
granulacién.

Las propiedades de granulacién observadas mejoradas consisten en especial en que, mediante la adicion del
componente tensioactivo al caldo de fermentacion, antes de la realizacion del secado por pulverizacion se pueden
obtener humedades residuales reducidas con tasas de pulverizacion elevadas y bajas temperaturas de granulador, lo
que posibilita una produccién de granulado més rapida, y simultaneamente mas eficiente desde el punto de vista
energético.

La densidad aparente de producto mas elevada, como muestran vistas seccionales del granulado, se puede atribuir a
menos cavidades y a una estructura de granulado mas compacta.

La estructura de granulado mas compacta, asi como la tasa de pulverizacién mas elevada realizable en el secado del
caldo de fermentacion, se puede atribuir probablemente a la tension superficial, reducida tras adicion de la sustancia
tensioactiva, y a la superficie de intercambio aumentada de este modo, y a la tasa de evaporacion intensificada.

Objeto de la presente invencién

Por lo tanto, es objeto de la presente invencion un procedimiento para la producciéon de un aditivo para piensos que
contiene L-aminoacido a base de caldo de fermentacién, caracterizado por que se transforma un caldo de fermentacion
que contiene L-aminoacido, que presenta un contenido en agua de 35 a 75 % en peso y un contenido en sustancia
tensioactiva de 0,025 a 20 % en peso, mediante secado en una composicién en forma de particulas, conteniendo el
caldo de fermentacion agente antiespumante en una cantidad de 0,025 a 20 % en peso o agua de remojo de maiz en
una cantidad de 1 a 10 % en peso, y seleccionandose el agente antiespumante a partir de poliglicoles y fosfolipidos,
y presentando el agua de remojo de maiz una masa de secado de al menos 40 % en peso y un contenido en azucar
residual como maximo de 2 % en peso.

Por lo tanto, es objeto de la presente invencion un procedimiento para la produccion de un aditivo para piensos que
contiene L-amino&cido a base de caldo de fermentacion, que comprende los siguientes pasos

a) puesta a disposicién de un caldo de fermentacién que contiene L-aminoacido,

b) en cada caso ajuste del caldo de fermentacion que contiene L-aminodcido a un contenido en agua de 35 a 70 % en
peso,

c) adicién de sustancia tensioactiva al caldo de fermentacion una vez concluida la fermentacién,

d) secado de la mezcla obtenida para dar una composicion en forma de particulas, obteniéndose preferentemente un
granulado,

e) en caso dado ajuste del tamafio de particula, en especial mediante laminacion, tamizado, etc.

El caldo de fermentacion que contiene L-aminodcido se obtiene preferentemente mediante fermentaciéon de un
microorganismo que produce L-aminodcido en un medio de cultivo acuoso bajo condiciones aerobias. Mas adelante
se explican mas detalladamente procedimientos de fermentacion preferentes segun la invencion.

Se entiende por un caldo de fermentacién un medio de fermentacién en el que se cultivé un microorganismo durante
un cierto tiempo y a una cierta temperatura. El medio de fermentacion, o bien los medios empleados durante la
fermentacion, contiene/contienen todas las sustancias, o bien componentes, que aseguran una propagacion del
microorganismo y una formacion del aminoacido deseado.

Al finalizar la fermentacion, el caldo de fermentacion producido contiene correspondientemente la biomasa (= masa

celular) de microorganismo producida a consecuencia de la propagacion de células de microorganismo (por ejemplo

bacteria corineforme), y el L-aminoacido formado en el transcurso de la fermentacion (en especial L-lisina), los

productos secundarios organicos formados en el transcurso de la fermentacién, o los componentes no consumidos
3
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por la fermentacion del/de los medio de fermentacién/medios de fermentacién empleado/s de las sustancias de
empleo, como por ejemplo vitaminas como biotina, aminoacidos como homoserina, o sales como sulfato de magnesio.

A los productos secundarios organicos pertenecen sustancias que se generan, y en caso dado se eliminan por los
microorganismos empleados en la fermentacion, en caso dado ademas del producto secundario. Entre estos cuentan
otros L-aminoéacidos, que constituyen menos de 30 %, 20 % o0 10 % en comparacién con el L-aminoacido deseado (en
especial L-lisina). A éstos pertenecen ademas &cidos organicos, que portan uno a tres grupos carboxilo, como por
ejemplo acido acético, acido lactico, acido citrico, acido malico o acido fumarico. Finalmente, a éstos también
pertenecen azucares, como por ejemplo trehalosa.

Los caldos de fermentacién tipicos apropiados para fines industriales tienen un contenido en L-aminodcido (en especial
contenido en L-lisina) de 40 g/kg a 180 g/kg o 50 g/kg a 150 g/kg. El contenido en biomasa (como biomasa desecada)
asciende en general a 20 hasta 50 g/kg en el caldo de fermentacion, pero en el caso de fermentacién pobre en biomasa
puede ser también inferior.

El caldo de fermentacion comprende preferentemente un L-aminoacido seleccionado a partir de L-lisina, L-metionina,
L-treonina, L-valina o L-triptéfano. De modo especialmente preferente, éste contiene el L-aminoacido L-lisina.

En una forma de realizacion especialmente preferente segun la invencién, en el caso del L-aminoacido se trata de L-
lisina, comprendiendo el procedimiento un paso de procedimiento adicional, que se efectia antes del comienzo del
secado, en el que se afnade sulfato amdnico y/o &cido sulfurico al caldo de fermentacién, para ajustar una proporcion
de sulfato/L-aminoacido de al menos 0,5, preferentemente 0,85 a 1,2. Esta forma de realizacion especialmente
preferente se indica mas detalladamente a continuacion.

Segun la invencion, en una forma de realizacién preferente, el caldo de fermentacion representa el producto directo
de un proceso de fermentacion bajo empleo de bacterias que producen L-aminoacido.

No obstante, en caso dado, antes o después de la adicion del componente tensioactivo también se puede eliminar la
biomasa parcial o completamente a partir del caldo de fermentacién. En una forma de realizacion preferente segun la
invencion, antes de la realizacién del secado para dar una composicién en forma de particulas se elimina como maximo
80 % en peso, de modo especialmente preferente como maximo 50 % en peso, en especial como maximo 30, 20 0 10
% en peso de biomasa. En una forma de realizaciéon especialmente preferente segun la invencién, la biomasa queda
contenida completamente en el caldo de fermentacion.

La eliminacion de la biomasa, en tanto se desee, se puede efectuar en especial mediante centrifugado, filtracién o
decantacion, o mediante combinaciones de estos procedimientos. En una forma de realizacion preferente segun la
invencion, la eliminacion de la biomasa se efectla mediante ultrafiltracion.

Los productos secundarios organicos disueltos en el caldo de fermentacién y los componentes disueltos no
consumidos del medio de fermentacion (sustancias de empleo) permanecen en el producto al menos parcialmente (>
0 % en peso), preferentemente en al menos 25 % en peso, de modo especialmente preferente en al menos 50 % en
peso, y de modo muy especialmente preferente en al menos 75 % en peso. En caso dado, éstos permanecen en el
producto también completamente (100 % en peso) o casi completamente, es decir, > 95 % en peso 0 > 98 % en peso.
En este sentido, el concepto “a base de caldo de fermentacién” significa que el producto contiene al menos una parte
de los componentes del caldo de fermentacién.

Una vez concluida la fermentacién, el caldo de fermentacion empleado seguln la invencion presenta preferentemente
las siguientes propiedades:

a) contenido en biomasa de 1 a 5 % en peso, preferentemente 2 a 4,5 % en peso, de modo especialmente preferente
2,52 3,5 % en peso,

b) contenido en L-aminoéacido, preferentemente L-lisina (como base de aminoacido) de 5 a 20 % en peso,
¢) contenido en producto soélido (incluida biomasa) de 10 a 30 % en peso, preferentemente 15 a 25 % en peso,

d) preferentemente una proporcion en % en peso de sulfato respecto a L-aminoacido, en especial L-lisina, de 0,8 a
1,2,



10

15

20

25

30

35

40

45

ES 2781752713

e) valor de pH de 3,5 a 7,0, preferentemente de 4,0 a 5,0.

La produccién de tal caldo de fermentacion se describe mas abajo.

Segun la invencion, se debe entender por "contenido en producto sélido" la masa que queda en el caso de extraccion
completa del liquido. Ademas de sustancias suspendidas en caso dado (como la biomasa), a esta masa anhidra
pertenecen también sustancias disueltas, que cristalizan o precipitan en el secado. En este sentido, el contenido en
producto solido es complementario al contenido en agua, o bien humedad.

En caso dado, ya después de concluir la fermentacion, el caldo de fermentacién empleado segun la invencién puede
contener una cantidad suficiente de sustancia tensioactiva. Esto se puede conseguir afadiéndose al medio de
fermentacion una cantidad suficiente de sustancia tensioactiva ya antes del comienzo de la fermentacion, o
anadiéndose correspondientemente sustancia tensioactiva durante la fermentacion.

No obstante, en una forma de realizacion preferente, el caldo de fermentacidn no contiene o contiene solo una cantidad
relativamente reducida de sustancia tensioactiva. Correspondientemente, una vez concluida la fermentacion se afade
la sustancia tensioactiva, o bien la gran parte de sustancia tensioactiva, al caldo de fermentacién.

En el caso de la sustancia tensioactiva, que estd contenida ya en el caldo de fermentaciéon una vez concluida la
fermentacion, se puede tratar, a modo de ejemplo, de un agente antiespumante.

Antes del comienzo del secado, el caldo de fermentacion posee preferentemente un contenido en agua de 35 a 70 %
en peso, de modo especialmente preferente 35 a 50 % en peso. El ajuste de este contenido en agua, en tanto sea
necesario, se puede efectuar en especial mediante concentracién por evaporacién del caldo de fermentacién, a modo
de ejemplo con ayuda de un evaporador de rotacién, un evaporador de capa fina o un evaporador molecular por
gravedad, mediante 6smosis inversa o nanofiltracién. Mediante la concentracion por evaporacion también aumenta
correspondientemente el contenido en biomasa, el contenido en L-aminoécido y el contenido en producto sélido en el
caldo de fermentacion.

En el sentido de la presente solicitud, la "sustancia tensioactiva" puede ser una sustancia pura que esta constituida
exclusivamente por un compuesto tensioactivo. No obstante, también se puede tratar de una mezcla de diferentes
compuestos tensioactivos. No obstante, segun la invencion, se entiende por "sustancia tensioactiva" también un
componente que contiene un compuesto tensioactivo o una mezcla de diversos compuestos tensioactivos en una
cantidad significativa. En este caso, el (los) compuesto(s) tensioactivos esta/n contenido(s) en el componente
preferentemente en una cantidad de al menos 3 % en peso, en especial al menos 5 % en peso, de modo especialmente
preferente al menos 10 % en peso. En una forma de realizacién preferente, el (los) compuesto(s) tensioactivos esta/n
contenido(s) en el componente en al menos 20 % en peso, preferentemente en al menos 25 % en peso, en especial
en al menos 40 % en peso.

Segun la invencion, la sustancia tensioactiva se selecciona preferentemente a partir del grupo constituido por agua de
remojo de maiz, lipidos, agentes antiespumantes y agentes tensioactivos, asi como mezclas de los mismos.

El agente antiespumante se selecciona preferentemente a partir de derivados de polisiloxano, mono- y poliglicoles,
fosfolipidos, asi como glicéridos de acidos grasos.

En el caso del derivado de polisiloxano se puede tratar en especial de un polialquilsiloxano, sobre todo de un
polidimetilsiloxano.

En el caso del poliglicol se trata preferentemente de un polimero constituido por unidades oxietileno y/u oxipropileno,
preferentemente un polimero mixto constituido por unidades oxietileno y oxipropileno, o de un compuesto que
comprende unidades oxietileno y/u oxipropileno, como por ejemplo un alquilpoliglicoléster de acido graso.

En en caso del fosfolipido se trata preferentemente de una fosfatidilcolina (lecitina).

En el caso del glicérido de acido graso se trata en especial de un mono- o diglicérido, sobre todo de un mono- o
diglicérido en el que el resto acido se selecciona a partir de acido acético, acido lactico, acido citrico, acido tartarico y
mezclas de los mismos.

El agua de remojo de maiz empleada segun la invencién posee preferentemente una masa anhidra de al menos 40 %
en peso, preferentemente 45 a 55 % en peso, y presenta preferentemente un contenido en azucar residual como
maximo de 2 % en peso. El agua de remojo de maiz contiene como componente tensioactivo fosfatidilcolina.

5
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El lipido empleable segun la invencion se selecciona preferentemente a partir de aceites minerales, aceites vegetales
y mezclas de los mismos. De modo especialmente preferente, como aceite se emplea aceite de habas de soja, aceite
de oliva, aceite de silicona o mezclas de éstos.

En una forma de realizacién especialmente preferente segun la invencién se emplea fosfatidilcolina o un componente
que contiene fosfatidilcolina, preferentemente agua de remojo de maiz, como sustancia tensioactiva.

Antes del comienzo del secado, la sustancia tensioactiva esta contenida en el caldo de fermentacion preferentemente
en una cantidad de 0,025 a 20 % en peso, 0,1 a 20 % en peso, 0,2 a 20 % en peso, 0,5 a 20 % en peso o 1 a 20 %
en peso. En este caso, los intervalos preferentes son 0,2 a 15 % en peso, 0,3 a 15 % en peso, 0,5 a 15 % en peso,
asi como 1 a 10 % en peso.

Siempre que se emplee como sustancia tensioactiva un poliglicol, en especial un alquilpoliglicoléster de acido graso,
o un fosfolipido, en especial una lecitina, o0 mezclas de los mismos, se ajusta preferentemente una concentracion de
sustancia tensioactiva de 0,1 a 5 % en peso, en especial 0,2 a 4 % en peso, preferentemente 0,25 a 2 % en peso.

Esta cantidad de empleo de sustancia tensioactiva es preferente generalmente siempre que, en el caso de la sustancia
tensioactiva, se trate de un componente que contiene al menos 50 % en peso, en especial al menos 70 % en peso,
de compuestos tensioactivos.

Siempre que se emplee agua de remojo de maiz como sustancia tensioactiva, en caso dado en combinacién con otras
sustancias tensioactivas, se ajusta preferentemente una concentracion de sustancia tensioactiva de 0,1 a 10 % en
peso, en especial 0,5 a 5 % en peso, preferentemente 1 a 3 % en peso.

Esta cantidad de empleo de sustancia tensioactiva es preferente generalmente siempre que, en el caso de la sustancia
tensioactiva, se trate de un componente que contiene menos de 30 % en peso, en especial 3 a 30 0 3 a 20 % en peso
de compuestos tensioactivos.

En una forma de realizacion preferente segin la invencion, el caldo de fermentacion presenta las siguientes
propiedades antes del comienzo del secado:

a) contenido en biomasa de 2 a 12 % en peso, preferentemente 3 a 10 % en peso, en especial 4 a 8 % en peso;

b) contenido en L-aminoacido, preferentemente L-lisina (como base de aminoacido) de 12 a 48 % en peso, en especial
20 a 40 % en peso;

¢) contenido en producto soélido (incluida biomasa) de 25 a 70 % en peso, preferentemente 35 a 60 % en peso;

d) contenido en sustancia tensioactiva de 0,025 a 20 % en peso, en especial 0,1 a 20 % en peso, preferentemente 0,3
a 15 % en peso;

e) proporcion de % en peso de sulfato a L-aminoéacido, en especial L-lisina, de 0,8 a 1,2;
f) valor de pH de 3,7 a 7,0, preferentemente de 4,0 a 5,0.

Para el ajuste de la concentracién de L-aminoacido deseada en el producto, en funcién de los requisitos se puede
anadir un aditivo al caldo de fermentacién puesto a disposicion o concentrado por evaporacién para el aumento o la
reduccion del contenido en L-amino&cido. El aditivo se puede afadir de manera alternativa y/o adicional también
durante el proceso de secado o granulacion.

Para aumentar el contenido en L-aminoacido se afiade preferentemente el respectivo L-aminoacido en forma de un
concentrado, 0 en caso dado una sustancia sensiblemente pura, o bien su sal en forma liquida o sélida. Para reducir
el contenido en L-aminoacido se anade preferentemente sulfato aménico. En tanto se emplee, el aditivo se afiade
preferentemente en una cantidad de 0,1 a 10 % en peso, preferentemente 0,1 a 5 % en peso, al caldo de fermentacién,
o bien preferentemente en una cantidad tal que en el producto final se ajusta una concentracion de L-aminoacido de
40 a 60 % en peso, en especial 45 a 55 % en peso.

El secado para dar una composicién en forma de particulas se puede efectuar en especial mediante liofilizacion,
preferentemente mediante un procedimiento de pulverizacion, en especial secado por pulverizacion o granulacion por
pulverizacién.

6



10

15

20

25

30

35

40

ES 2781752713

Al secado del caldo de fermentacién a realizar segun la invencién pueden seguir, en caso dado, otros pasos de
procesamiento, en especial uno o varios pasos de granulacion, en especial si en el secado no se obtiene directamente
un granulado.

No obstante, en una forma de realizacién especialmente preferente segun la invencién, el caldo de fermentacion se
transforma directamente en un granulado en un paso de procedimiento, de modo que no es necesaria una granulacion
subsiguiente. La transformacién inmediata en un granulado se efectlia preferentemente mediante un procedimiento
de granulaciéon por pulverizacién, de modo especialmente preferente bajo aplicacién de un procedimiento de
granulacion por pulverizacion bajo empleo de un lecho turbulento circulante, como se describe en la solicitud de
patente sin examinar WO 2005/006875.

En la granulacion por pulverizacion se efectia preferentemente una recirculacion completa, o al menos parcial, de
polvo de la granulacion producido con la corriente en la camara de granulacién por pulverizacion.

Ademas, la temperatura de granulacion se regula preferentemente de modo que la temperatura de entrada asciende
a 200 hasta 300°C, preferentemente 250 a 275°C, y la temperatura de salida asciende a 60 hasta 100°C,
preferentemente 70 a 90°C.

El granulado obtenible tiene preferentemente un contenido en L-aminoédcido de 40 a 60 % en peso, en especial 45 a
55 % en peso, de modo especialmente preferente 48 a 52 % en peso, y un contenido en agua (humedad residual)
como maximo de 5 % en peso, preferentemente como maximo 3,5 % en peso.

Mediante el secado se obtiene una composicion en forma de particulas que es preferentemente espolvoreable, y
puede estar finamente dividida o ser de grano grueso.

El polvo espolvoreable, finamente dividido, se puede transformar a su vez en un producto de grano grueso,
convenientemente espolvoreable, almacenable y sensiblemente exento de polvo, mediante procedimientos de
compactado y granulacion apropiados.

Los granulados son obtenibles, por ejemplo, conforme al procedimiento segun el documento EP-B 0 615 693 o EP-B
0 809 940, US 5 840 358 0 WO 2005/006875 0 WO 2004/054381.

Se entiende por "espolvoreable" polvos que se pueden derramar libremente a partir de una serie de recipientes de
derrame de vidrio con orificios de derrame de diferente tamafo, al menos a partir del recipiente con el orificio 5 mm
(milimetros) (Klein: Seifen, Ole, Fette, Wachse 94, 12 (1968)).

Otro objeto de la presente invencién son aditivos para piensos granulados que comprenden las siguientes
caracteristicas:

a) contenido en L-aminoé&cido, preferentemente L-lisina (calculado sobre la base de aminoacido) de al menos 20 % en
peso, preferentemente 25 a 60 % en peso, en especial 30 a 60 0 40 a 60 % en peso, de modo especialmente preferente
45 a 55 % en peso,

b) diametro granulométrico medio de 60 a 2500 um, preferentemente 60 a 1500 um;

¢) contenido en biomasa de al menos 3 0 4 % en peso, preferentemente al menos 5 o0 6 % en peso, de modo
especialmente preferente al menos 7 % en peso, en especial de 3 a 12 % en peso, 4 a 12 % en peso, 5a 12 % en
peso,6a12 % enpeso o7 ai2 % en peso;

d) contenido en sustancia tensioactiva de 0,04 a 35 % en peso, preferentemente 0,15 a 30 % en peso, de modo
especialmente preferente 0,5 a 15 % en peso, estando contenido agente antiespumante en una cantidad de 0,04 a 35
% en peso 0 agua de remojo de maiz en una cantidad de 3 a 25 % en peso, y seleccionandose el agente antiespumante
a partir de poliglicoles y fosfolipidos, y presentando el agua de remojo de maiz una masa anhidra de al menos 40 %
en peso y un contenido en azlcar residual como maximo de 2 % en peso;

e) preferentemente un contenido en agua (humedad residual) como maximo de 4,5 % en peso, en especial como
maximo 3,5 % en peso;

f) preferentemente una capa de aceite comestible que envuelve el grano.
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En el caso del diametro granulométrico medio indicado se trata de la media aritmética.

Los aditivos para piensos preferentes segun la invenciéon poseen una proporcion de particulas de >= 70, 75, 80, 90,
95, 97 % en peso de un tamafo de grano de > 63 um a < 2500 um o una proporcion de >= 70, 75, 80, 85, 90, 95, 97
% en peso de un tamafo de grano de > 63 a < 2000 um o una proporcién de >= 70, 75, 80, 85, 90, 95, 97 % en peso
de un tamano de grano de >100 a < 1700 um de diametro. La proporcién de polvo, es decir, particulas con un tamano
de grano < 63 um, se situa preferentemente en 20 % o menos, 15 % en peso 0 menos, 10 % en peso 0 menos, 5 %
en peso 0 menos, 3 % en peso 0 menos, 2 % en peso, 0 a 1 % en peso, 0,5 % en peso 0 menos.

De modo especialmente preferente, al menos 75 % en peso de particulas de la composicion obtenida presenta un
diametro granulométrico de > 63 um a < 2500 um, preferentemente de > 63 pym a < 2000 um, ascendiendo
preferentemente la proporcion de particulas con un diametro granulométrico de < 63 um a 20 % en peso 0 menos.

El peso aparente de los productos preferentes asciende en general a 600 hasta 800 kg/m3.

La distribucion de tamafios de particula se mide preferentemente por medio de andlisis granulométrico en una maquina
tamizadora de chorro de aire Hosokawa Alpine, tipo 200 LS-N (juego de tamices: anchuras de malla 20, 32, 45, 63,
100, 150, 200, 250, 280, 300, 400, 500, 600, 630, 710, 800, 1000, 1180, 1400, 1600 y 2000 um; tamizado: 3 min.).

Alternativamente, el tamafio de particula se puede determinar también mediante espectrometria de difraccion laser.
Se describen métodos aplicables en el libro de texto "TeilchengréBenmessung in der Laborpraxis”" de R.H. Miller y R.
Schuhmann, Wissenschaftliche Verlagsgesellschaft Stuttgart (1996), asi como en el libro de texto "Introduction to
Particle Technology" de M. Rhodes, editorial Wiley & Sons (1998).

En la granulacién o compactacion es ventajoso el empleo de sustancias auxiliares organicas o inorganicas habituales,
o bien soportes, como almidén, gelatina, derivados de celulosa o sustancias similares, como se emplean habitualmente
en la elaboracién de productos alimenticios o piensos como agentes aglutinantes, gelificantes o espesantes, o de otras
sustancias, como por ejemplo acidos silicicos, silicatos (EP-A 0 743 016) o estearatos.

En caso dado, a partir de la composicién en forma de particulas obtenida, o bien del granulado obtenido, mediante
tamizado, laminacién, separacién de polvo, molturacion o combinaciones de estos, se obtiene un producto con el
tamano de grano deseado.

Ademas, los aditivos para piensos obtenidos segun la invencién se distinguen preferentemente por que estan
revestidos con un aceite, como se describe, por ejemplo, en el documento WO 04/054381, seleccionandose el aceite
a partir de aceite vegetal (en especial aceite de oliva, aceite de girasol, aceite de soja 0 mezclas de aceite de
soja/lecitina), aceite o grasa animal, y aceite de microorganismos generado mediante fermentacion. Mediante el
tratamiento de las superficies con los citados aceites se obtiene una elevada resistencia a la abrasién de producto y
una reduccién de la proporcion de polvo.

No obstante, el producto también se puede absorber alternativamente sobre una sustancia soporte organica o
inorganica conocida y habitual en la elaboracién de piensos, como por ejemplo &cidos silicicos, silicatos, harinas,
salvados, harinas, almidones, azlcares u otros, y/o mezclar con agentes espesantes o aglutinantes habituales y
estabilizar. En la literatura se describen ejemplos de aplicacion y procedimientos a tal efecto (Die Muhle +
Mischfuttertechnik 132 (1995) 49, pagina 817).

Finalmente, el producto se puede refinar también mediante procedimientos de revestimiento ("Coating") con agentes
filmégenos, como por ejemplo carbonatos metdlicos, &cidos silicicos, silicatos, alginatos, estearatos, almidones,
gomas y éteres de celulosa, como se describe en el documento DE-C 41 00 920.

La biomasa en aditivos para piensos segun la invencion comprende preferentemente bacterias de la especie
Corynebacterium o de la especie Escherichia y/o residuos celulares de estas bacterias, y esta constituida de modo
especialmente preferente por éstas.

El contenido en L-aminoécido en aditivos para piensos segun la invencién asciende preferentemente al menos a 30
% en peso, preferentemente al menos 40 % en peso, en especial 40 a 60 % en peso, de modo especialmente
preferente 45 a 55 % en peso.
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El L-aminoécido en los aditivos para piensos segun la invencién esta seleccionado preferentemente a partir del grupo
constituido por L-lisina, L-metionina, L-treonina, L-triptéfano y L-valina, asi como mezclas de las mismas, de modo
especialmente preferente, en el caso del L-aminoacido se trata de L-lisina.

En el caso del aditivo para piensos segun la invencién se trata preferentemente de un aditivo para piensos a base de
caldo de fermentacion.

La sustancia tensioactiva contenida en aditivos para piensos granulados segun la invencion se selecciona de modo
preferente a partir de las sustancias tensioactivas citadas anteriormente. No obstante, el aditivo para piensos contiene
forzosamente agente antiespumante en una cantidad de 0,04 a 35 % en peso 0 agua de remojo de maiz en una
cantidad de 3 a 25 % en peso, seleccionandose el agente antiespumante a partir de poliglicoles y fosfolipidos, y
presentando el agua de remojo de maiz una masa anhidra de al menos 40 % en peso y un contenido en azucar
residual como maximo de 2 % en peso.

Siempre que, en el caso de la sustancia tensioactiva, se trate de un poliglicol, en especial un alquilpoliglicoléster de
acido graso o un fosfolipido, en especial una lecitina, o mezclas de los mismos, la sustancia tensioactiva esta contenida
en el aditivo para piensos en una cantidad de 0,15 a 10 % en peso, en especial 0,3 a 6 % en peso, de modo
especialmente preferente 0,4 a 4 % en peso.

Siempre que, en el caso de la sustancia tensioactiva, se trate de agua de remojo de maiz, en caso dado en
combinacion con otras sustancias tensioactivas, la sustancia tensioactiva esta contenida en el aditivo para piensos en
una cantidad de 3 a 25 % en peso, de modo especialmente preferente 6 a 20 % en peso.

La distribucién de sustancia tensioactiva en el grano es preferentemente homogénea, debiéndose entender por
"homogénea" que entre dos fracciones arbitrarias de grano no se pueda encontrar una gran diferencia de
concentracion de sustancia tensioactiva.

La desviacion de la cantidad de sustancia tensioactiva en dos fracciones de grano arbitrarias, en cuyo caso se puede
tratar, a modo de ejemplo, de cubos arbitrarios con un volumen de 10 x 10 um, asciende preferentemente como
maximo a 30 %, preferentemente como maximo 25 o 20 %, de modo especialmente preferente como maximo 10,50
3 %.

La distribucion homogénea de la sustancia tensioactiva se asegura mediante el modo de produccién del aditivo para
piensos.

La densidad de particula del aditivo para piensos asciende preferentemente al menos a 1,138 g/cm3, de modo
especialmente preferente al menos a 1,140 g/cm?®, sobre todo al menos 1,142 o 1,144 g/cm®. En este caso, son
intervalos preferentes 1,138 a 1,160 g/cm?, en especial 1,140 a 1,155 g/cm?3, sobre todo 1,142 a 1,154 g/cm® o0 1,144
a 1,152 g/cmd.

La densidad aparente del aditivo para piensos asciende preferentemente al menos a 600 kg/m?3, en especial 600 a 800
kg/m3.

La densidad aparente se determina preferentemente de la siguiente manera: se coloca una probeta (250 ml de
volumen) en una balanza, se carga con el producto granulado, y a continuacién se determina el peso por unidad de
volumen.

Para la determinacion de la densidad de particula se llenan con metanol los espacios vacios en la probeta. El volumen
de huecos se puede determinar de este modo en base al aumento de peso y a la densidad de metanol conocida
(0,7918 g/ml). De este modo, de la diferencia entre volumen total y volumen de metanol resulta el volumen de las
particulas. La densidad de particula se produce entonces no refiriéndose el peso de particula determinado previamente
al volumen total de la probeta graduada, sino al volumen de particulas determinado.

Alternativamente, la densidad de particula se puede determinar también bajo empleo de un picnémetro. En este caso,
la determinacion de la densidad de particula se efectia mediante expulsién de gas. Preferentemente se emplean
gases inertes como helio o nitrégeno como medio de expulsion. En este caso, representa un picnémetro disponible en
el comercio, a modo de ejemplo, el picnémetro de helio AccuPyc 1340 (mimetrics).
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Los aditivos para piensos granulados segun la invencién se distinguen preferentemente por que contienen el L-
aminoacido L-lisina, presentandose éste al menos parcialmente como sal de sulfato, ascendiendo la proporcién molar
de sulfato respecto a L-lisina preferentemente al menos a 0,5, de modo especialmente preferente 0,8 a 1,2.

En la forma de realizacién preferente, en la que se trata de L-lisina en el caso del L-aminoacido, los aditivos para
piensos segun la invencidn tienen preferentemente un valor de pH de 3,5 a 6,5, en especial 4,0 a 5,0, preferentemente
4,2 a 4,8, medido en suspension acuosa. Para la medicién de pH se produce una suspension al 10 % en peso en agua
desionizada y se mide el pH a 25°C con un electrodo de pH. El valor de medicion se ajusta de manera constante
después de aproximadamente 1 minuto.

El contenido en agua de aditivos para piensos segun la invencién se sitia preferentemente entre 0,1 % en peso y
como maximo 5 % en peso. El contenido en agua asciende preferentemente como maximo a 4 % en peso, de modo
especialmente preferente como maximo 3 % en peso, y de modo muy especialmente preferente como maximo 2,5 %
en peso. Son igualmente posibles contenidos en agua como maximo de 2 % en peso.

Ademas, los aditivos para piensos segun la invencion se distinguen preferentemente por que presentan una estructura
muy compacta, debiéndose entender por "estructura compacta" el hecho de que presenten relativamente pocas
cavidades. No en Ultimo término, esto se puede atribuir al empleo de la sustancia tensioactiva. Los aditivos para
piensos segun la invencidn se distinguen preferentemente por que presentan menos de 25 % en volumen, en especial
menos de 20 % en volumen, de modo especialmente preferente menos de 15 % en volumen, sobre todo menos de 10
% en volumen de cavidades.

Otro objeto de la presente invencion es el empleo de un aditivo para piensos granulado segun la invencion para la
produccién de piensos.

Produccién del caldo de fermentacién que contiene L-aminoacido.

La produccién fermentativa de L-amino&cidos, como L-lisina, L-metionina, L-treonina, L-triptéfano, L-valina, en
especial L-lisina, se consigue mediante cultivo fermentativo de una cepa bacteriana que sobreproduce aminoacido. La
fermentacion se efectua preferentemente con bacterias corineformes, en especial de la especie Corynebacterium, de
modo especialmente preferente de tipo Corynebacterium glutamicum y/o de la especie Escherichia, de modo
especialmente preferente de tipo Escherichia coli, mediante un procedimiento denominado de cargas de alimentacion
(procedimiento de alimentacién). Alternativamente, la fermentacion también se puede realizar de manera continua o
discontinua en procedimiento discontinuo (cultivo de carga) o el procedimiento de carga de alimentacién repetida
(procedimiento de alimentacion repetitivo) con el objetivo de producir L-aminoacidos (en especial L-lisina). El medio
de fermentacion empleado se optimiza en los requisitos de las respectivas cepas de produccién. En el libro de texto
de Chmiel (Bioprozesstechnik 1. Einflihrung in die Bioverfahrenstechnik (editorial Gustav Fischer, Stuttgart, 1991)) o
en el libro de texto de Storhas (Bioreaktoren und periphere Einrichtungen (editorial Vieweg, Braunschweig/ Wiesbaden,
1994)) se encuentra disponible un resumen de tipo de general sobre métodos de cultivo conocidos.

El medio de cultivo, o bien el medio de fermentacién a emplear, debe cumplir de modo apropiado los requisitos de las
respectivas cepas. Se incluyen descripciones de medios de cultivo de diversos microorganismos en el libro de texto
"Manual of Methods for General Bacteriology", de la American Society for Bacteriology (Washington D. C, USA, 1981).
Los conceptos medio de cultivo y medio de fermentacién, o bien medio, son sustituibles entre si.

Como fuente de carbono se pueden emplear azucares e hidratos de carbono, como por ejemplo glucosa, sacarosa,
lactosa, fructosa, maltosa, melaza, disoluciones que contienen sacarosa a partir de la produccién de remolacha
azucarera y cafia de azUcar, almiddn, hidrolizado de almidén y celulosa, aceites y grasas, como por ejemplo aceite de
soja, aceite de girasol, aceite de cacahuete y grasa de coco, acidos grasos, como por ejemplo acido palmitico, acido
estearico y acido linoleico, alcoholes, como por ejemplo glicerina, metanol y etanol, y acidos organicos, como por
ejemplo acido acético. Estas sustancias se pueden emplear por separado o como mezcla.

Como fuente de nitrégeno se pueden emplear compuestos organicos nitrogenados, como peptonas, extracto de
levadura, extracto de carne, extracto de malta, agua de remojo de maiz, harina de habas de soja y urea, o compuestos
inorganicos, como amoniaco, sulfato aménico, fosfato amoénico, carbonato aménico y nitrato amonico, preferentemente
amoniaco o sulfato amoénico. Las fuentes de nitrégeno se pueden emplear por separado o como mezcla.

Como fuente de fésforo se pueden emplear acido fosférico, dihidrogenofosfato potésico o hidrogenofosfato dipotasico,
o las correspondientes sales que contienen sodio.
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El medio de cultivo debe contener ademas sales, a modo de ejemplo en forma de sulfatos de metales, como por
ejemplo sodio, potasio, magnesio, calcio y hierro, como por ejemplo sulfato aménico o sulfato de hierro, que son
necesarios para el crecimiento. Finalmente se pueden emplear sustancias de crecimiento esenciales, como
aminoacidos, a modo de ejemplo homoserina y vitaminas, a modo de ejemplo tiamina, biotina o acido pantoténico, de
manera adicional a las sustancias citadas anteriormente. Ademas se pueden afadir precursores apropiados del
aminoacido respectivo al medio de cultivo. Las citadas sustancias de empleo se pueden afiadir al cultivo en forma de
una unica carga, o alimentar de modo apropiado durante el cultivo.

Para el control de pH del cultivo se emplean de modo apropiado compuestos basicos, como hidréxido sédico, hidréxido
potasico, amoniaco, o bien agua amoniacal, o0 compuestos acidos, como &cido fosférico o acido sulfurico. El pH se
ajusta en general a un valor de 6,0 a 9,0, preferentemente 6,5 a 8.

Para el control del espumado se pueden emplear agentes antiespumantes, como por ejemplo poliglicolésteres de
acidos grasos. Para el mantenimiento de la estabilidad de plasmidos se pueden afadir al medio sustancias de accién
selectiva apropiadas, como por ejemplo antibidticos. Para mantener condiciones aerobias se introducen oxigeno o
mezclas gaseosas que contienen oxigeno, como por ejemplo aire, en el cultivo. EI empleo de liquidos, que estan
enriquecidos con peroxido de hidrégeno, es igualmente posible.

En caso dado, la fermentacion se realiza en sobrepresion, a modo de ejemplo a una presion de 0,03 a 0,2 MPa. La
temperatura del cultivo se sitia normalmente en 20°C a 45°C, y preferentemente en 25°C a 40°C. En el caso de
procedimiento discontinuo se prosigue el cultivo hasta que se ha formado un maximo del aminoacido deseado. Este
objetivo se consigue normalmente en el intervalo de 10 horas hasta 160 horas. En el procedimiento continuo son
posibles tiempos de cultivo mas largo. Para fermentar volimenes de fermentador de produccién correspondientemente
grandes, de varios cientos de metros cubicos, son necesarios varios pasos de fermentador de cultivo preconectados
con volumen de caldera creciente gradualmente.

Se encuentran ejemplos de medios de fermentacion apropiados, entre otros, en los documentos de patente US
5,770,409, US 5,840,551 y US 5,990,350, US 5,275,940 o US 4,275,157. Se encuentran otros ejemplos de medios de
fermentacion en Ozaki y Shiio (Agricultural and Biological Chemistry 47(7), 1569-1576, 1983) y Shiio et al. (Agricultural
and Biological Chemistry 48(6), 1551-1558, 1984). Por el estado de la técnica son conocidos métodos para la
determinacion de L-lisina y otros L-aminoacidos. El analisis se puede efectuar, por ejemplo, como se describe en
Spackman et al. (Analytical Chemistry, 30, (1958), 1190), mediante cromatografia de intercambio anidénico con
subsiguiente derivatizacion de ninhidrina, o se puede efectuar mediante HPLC en fase inversa, como se describe en
Lindroth et al. (Analytical Chemistry (1979) 51: 1167-1174).

A continuacion, el caldo de fermentacion producido de este modo se elabora adicionalmente segun la invencion.

La biomasa, o bien el caldo de fermentacion que contiene biomasa, se desactiva por via térmica, de modo preferente
durante un paso de procedimiento apropiado, antes de eliminar la biomasa completa o parcialmente.

Realizacion de procedimiento preferente en la produccion de L-lisina

En el caso de que el L-aminoacido producido sea L-lisina, como ya se ha mencionado anteriormente, de modo
preferente re realiza un paso de procedimiento adicional, que se efectla antes del comienzo del secado, en el que se
afnade sulfato aménico y/o acido sulfirico al caldo de fermentacién para ajustar una proporcion molar de sulfato/L-
aminoacido de al menos 0,5. En este caso, la proporcion molar sulfato/L-lisina asciende preferentemente al menos a
0,6, 0,8, 0,9 0 0,95, en especial 0,85 a 1,2, preferentemente 0,9 a 1,1, de modo especialmente preferente >0,95 a
<1,1.

La proporcidén molar sulfato/L-lisina V se calcula segun la formula: V = 2 x [SO42] / [L-lisina].

Esta formula considera el hecho de que el anién sulfato es divalente. Una proporcién V = 1 significa que se presenta
un Lys2(SO4) de composicion estequiométrica, mientras que en el caso de una proporcion de V = 0,9 se halla un
defecto de sulfato del 10 % y en el caso de una proporcion de V = 1,1 se halla un exceso de sulfato del 10 %.

Alternativamente es posible realizar la fermentacién en presencia de una cantidad de sulfato amoénico tal que se
presente ya una proporcién de sulfato/L-aminodcido que se sitda en el intervalo preferente segun la invencion una vez
concluida la fermentacion. En este caso se puede prescindir del paso de procedimiento adicional.

11



10

15

20

25

30

35

40

45

50

ES 2781752713

Finalmente, el caldo se puede mezclar de modo preferente también con bisulfito sddico (hidrogenosulfito sédico) u
otra sal, a modo de ejemplo sal amodnica, alcalina o alcalinotérrea de acido sulfuroso, lo que conduce a la estabilizacién
y al aclarado del producto.

En este sentido, un procedimiento especialmente preferente segun la invencién comprende los siguientes pasos:

- puesta a disposicion de un caldo de fermentacién que contiene L-lisina;

- encaso dado eliminacién parcial o completa de la biomasa;

- encaso dado medicién de la proporcién de sulfato respecto a L-lisina;

- acontinuacion, en caso dado, adicién de sulfato aménico y/o agua de remojo de maiz;

- en caso dado adicion de acido sulfurico;

- ajuste del valor de pH mediante adicion de &cido sulfurico a 4,0 hasta 6,5, en especial 4,9 a 5,1, ajustadndose
mediante la adicién del compuesto que contiene sulfato una proporcion sulfato/L-aminoacido de 0,85 a 1,2,
preferentemente 0,9 a 1,0, de modo especialmente preferente > 0,9 a < 0,95 en el caldo en los pasos citados
anteriormente,

- en caso dado concentracion por evaporacion del caldo de fermentacion a un contenido en agua de 35 a 70
% en peso, en especial 35 a 50 % en peso;

- adicién de un componente tensioactivo, de modo que se ajusta un contenido en componente tensioactivo de
0,025 a 20 % en peso, en especial 0,1 a 20 % en peso, preferentemente 0,2 a 15 % en peso, de modo
especialmente preferente 0,3 a 10 % en peso;

- secado de la mezcla para dar una composiciéon en forma de particulas, preferentemente mediante granulacion
por pulverizacién;

- en caso dado revestimiento de las particulas con un aceite comestible tras el paso, obteniéndose particulas
que estan completa o parcialmente revestidas con el aceite comestible.

En el sentido de los pasos de procedimiento citados anteriormente, se indica con compuestos que contiene sulfato en
especial sulfato amonico y acido sulfdrico. De este modo se obtiene un producto con un contenido en L-aminoéacido
(en especial L-lisina) de 10 a 70 % en peso (calculado como aminoacido, referido a la cantidad total), y en el caso de
que el L-aminoacido sea L-lisina, L-lisina se presenta en una proporcion molar sulfato/L-lisina de al menos 0,5,
preferentemente 0,6, 0,8, 0,9, 0,95, 1,0, 1,05, 1,1, 1,2, de modo mas preferente de 0,85 a 1,2, preferentemente 0,9 a
1,1, de modo especialmente preferente > 0,95a < 1,1.

Si se afiade acido mas alla de la reduccion del valor de pH segin la invencion, debido al efecto tampén de los
compuestos contenidos en el caldo son necesarias cantidades elevadas de acido, que pueden conducir entonces a
una desnaturalizaciéon no deseada y a una disolucion de las células de las bacterias corineformes.

En una variante de procedimiento segun la invencién se anade al caldo de fermentacién una o varias de las sales de
acido sulfuroso (sulfitos) seleccionadas a partir del grupo sal amonica, alcalina y alcalinotérrea en una cantidad de
0,01 a 0,5 % en peso, preferentemente 0,1 a 0,3 % en peso, de modo especialmente preferente 0,1 a 0,2 % en peso,
referido al caldo de fermentacion. Preferentemente se afade hidrogenosulfito alcalino, y de modo especialmente
preferente hidrogenosulfito sodico.

Los sulfitos, en especial hidrogenosulfito sédico, se afiaden preferentemente como disolucién al caldo de fermentacion
antes de la concentracién por evaporacién. La cantidad empleada se considera preferentemente en el caso de ajuste
de la proporcién sulfato/L-aminoéacido.

En el procedimiento segun la invencion para la produccion de aditivos para piensos que contienen L-aminoacidos (en
especial L-lisina) son preferentes aquellos modos de proceder en los que se obtienen productos que contienen
componentes del caldo de fermentacion.

Figuras

En las Figuras 1a y 1b se representa una vista seccional de granulado insertado en resina sintética, que se obtuvo a
partir del caldo de fermentacion sin adicién de una sustancia tensioactiva (Fig. 1a) en comparacién con una vista
seccional de un granulado al que se habia afiadido agua de remojo de maiz antes de la realizacion de la granulacion
por pulverizacion (Fig. 1b). En la Fig. 1a son visibles claras cavidades, mientras que el granulado segun la Fig. 1b
presenta una estructura mas compacta sin cavidades visibles.

Ejemplos de realizacién
Ensayos de laboratorio
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Los ensayos de laboratorio se realizan en un granulador de laboratorio. El granulador de laboratorio funciona con un
lecho fluidizado. El caldo de fermentacion que contiene lisina se inyecta en el reactor desde arriba. El aire de
alimentacion al lecho fluidizado se puede ajustar en cantidad y temperatura mediante velocidades de soplado
regulables. La corriente de aire se ajusta de modo que se alcance un lecho fluidizado convenientemente
entremezclado. La tobera de pulverizacion es una tobera binaria neumatica. La presion de aire de pulverizaciéon se
ajustd a 0,5 bar en cada ensayo. El caldo se calenté previamente a 60°C y se transporté con ayuda de una bomba
peristaltica con ajuste de velocidad variable. El caldo de fermentacion que contenia lisina se concentr6 por evaporacion
a un contenido en agua de aproximadamente 40 % en peso antes del secado por pulverizacion, y a continuacién se
anadio la sustancia tensioactiva.

El lecho fluidizado primario se generé disponiéndose gérmenes que se extrajeron de la produccién y se tamizaron a
un tamafo de particula de 200 a 710 um. Como magnitud objetivo se selecciond la densidad de particula, ya que en
este caso se verificd una buena correlacién entre produccién y trabajo, y se pudo identificar una dependencia directa
del tamafio de particula respecto a la densidad aparente.

La densidad aparente se determiné como sigue: se colocd una probeta vacia (250 ml de volumen) en una balanza, se
llend con el producto granulado, y a continuacion se determiné el peso por unidad de volumen.

Para la determinacién de la densidad de particula se llenaron con metanol los espacios vacios en la probeta. El
volumen de huecos se pudo determinar de este modo en base al aumento de peso y a la densidad de metanol conocida
(0,7918 g/ml). De este modo, de la diferencia entre volumen total y volumen de metanol resulta el volumen de las
particulas. La densidad de particula se produce entonces no refiriéndose el peso de particula determinado previamente
al volumen total de la probeta graduada, sino al volumen de particulas determinado.

Alternativamente, la densidad de particula se puede determinar también bajo empleo de un picnémetro.
Ejemplo 1: influencia de un agente antiespumante sobre la densidad de particulas

El caldo de fermentacién que contiene sulfato de lisina se concentré por evaporacion a un contenido en agua de
aproximadamente 40 % en peso. El caldo de fermentacién puesto a disposicién de este modo contenia ya 0,13 % en
peso de agente antiespumante CLEROL FBA 975-US. El caldo de fermentacion se mezcldé a continuacion con
diferentes cantidades de alquilpoliglicoléster de acido graso (CLEROL FBA 975-US), y a continuacién bajo empleo de
un granulador de laboratorio, y se transformé en un granulado. Como ejemplo comparativo se sometié el caldo de
fermentacion concentrado por evaporacion a la granulacién por pulverizacion sin adicién posterior de
alquilpoliglicoléster de acido graso. La influencia de la adicion posterior de alquilpoliglicoléster de acido graso sobre la
densidad de particula se puede extraer de la siguiente tabla.

Tabla 1: influencia de un agente antiespumante sobre la densidad de particula de |Densidad de particula

granulado que contiene lisina [g/cm3]
Caldo de fermentacion 1,133
+ 0,09 % en peso de agente antiespumante 1,137
+ 0,13 % en peso de agente antiespumante 1,155
+ 0,26 % en peso de agente antiespumante 1,145

Se puede identificar que la adicion posterior de agente antiespumante antes de la realizacion de la granulacién
conduce a un claro aumento de la densidad de particula del granulado obtenible.

Ejemplo 2: influencia de lipidos sobre la densidad de particula

El caldo de fermentacién que contenia sulfato de lisina se concentré por evaporaciéon a un contenido en agua de
aproximadamente 40 % en peso. El caldo de fermentacion puesto a disposicién de este modo contenia ya 0,13 % en
peso de agente antiespumante CLEROL FBA 975-US. A continuacion se mezcl6 el caldo de fermentacion con
diferentes cantidades de componentes que contienen lipidos. Como componentes que contenian lipidos se emplearon
lecitina (Aquagran CP 100), asi como agua de remojo de maiz ("CSL"), que contenia lecitina. A continuacion se elabord
el caldo de fermentacion en la granulacion por pulverizacion para dar granulado. Como ejemplo comparativo se emple6
el caldo de fermentacién concentrado por evaporacién sin adicion posterior de componentes que contenian lipidos en
la granulacion por pulverizacién. Los resultados se pueden extraer de la siguiente tabla.

13



10

15

20

ES 2781752713

Tabla 2: influencia de lipidos sobre la densidad de particula de granulado que |Densidad de Tasa de

contiene lisina y la tasa de pulverizacién realizable en la granulacion particula pulverizacién
[g/cm3] [g/min]

Caldo de fermentacién 1,132 9,3

+ 8,23 % en peso de CSL 1,143 10,8

+ 0,025 % en peso de Aquagran CP 1000 1,142 10,9

+ 0,05 % en peso de Aquagran CP 1000 1,147 114

+ 0,25 % en peso de Aquagran CP 1000 1,149 10,7

+ 0,5 % en peso de Aquagran CP 1000 1,146 11,2

Se puede identificar que también la adicién posterior de lecitina y agua de remojo de maiz antes de la realizacion de
la granulacion conduce a un claro aumento de la densidad de particula del granulado obtenible.

Adicionalmente a la densidad de particula elevada se observé que la adicion de los componentes tensioactivos
conducia a que, con la misma entrada de energia en el aparato de granulacién y las mismas condiciones de salida de
aire de granulacion, es ajustable una tasa de pulverizacién elevada (columna derecha de la tabla). Esto significa que
es posible un secado mas eficaz desde el punto de vista energético.

Ejemplo 3: influencia de sustancias tensioactivas sobre el proceso de granulacion a escala de produccion

En base a experimentos de laboratorio se emple6 agua de remojo de maiz a escala de produccién en la elaboracion
de lisina. Los ensayos comparativos se efectuaron sin adicién de agua de remojo de maiz.

Para la realizacion del ensayo, el medio de fermentacion se concentrd por evaporacion en primer lugar a un contenido
en agua de aproximadamente 40 % en peso una vez concluida la fermentacion. A continuacién se afadié agua de
remojo de maiz en una cantidad de aproximadamente 8 % en peso. En el ensayo comparativo se suprimio
correspondientemente el agua de remojo de maiz.

A continuacion se efectué respectivamente la granulacién por pulverizacién en un granulador. Después se
determinaron las densidades aparentes obtenidas. Los resultados se pueden extraer de la siguiente tabla.

Tabla 3: influencia del agua de remojo de maiz sobre la densidad aparente del granulado |Densidad aparente

que contiene lisina [kg/m3]
Medio de fermentacién 620,2
+ 8 % en peso de agua de remojo de maiz 665,4

Como se puede identificar, la densidad aparente aumenta claramente mediante adicién de agua de remojo de maiz al
medio de fermentacién antes de la granulacién por pulverizacion.

También a escala de produccion, como a escala de laboratorio, se pudieron aumentar las tasas de pulverizacion tras
adicion del agua de remojo de maiz, sin aumentar el contenido en humedad residual. Esto condujo a temperaturas de
salida claramente menores en el aire del granulador.
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REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para la produccién de un aditivo para piensos, caracterizado por que se transforma un caldo de
fermentacion que contiene L-aminoacido, que presenta un contenido en agua de 35 a 75 % en peso y un contenido
en sustancia tensioactiva de 0,025 a 20 % en peso, mediante secado en una composiciéon en forma de particulas,
conteniendo el caldo de fermentacién agente antiespumante en una cantidad de 0,025 a 20 % en peso o agua de
remojo de maiz en una cantidad de 1 a 10 % en peso, y seleccionandose el agente antiespumante a partir de
poliglicoles y fosfolipidos, y presentando el agua de remojo de maiz una masa de secado de al menos 40 % en peso
y un contenido en azucar residual como maximo de 2 % en peso.

2.- Procedimiento para la produccién de un aditivo para piensos que contiene L-amino&cido, que comprende los
siguientes pasos:

a) puesta a disposicién de un caldo de fermentacién que contiene L-aminoacido,

b) en cada caso ajuste del caldo de fermentacion que contiene L-aminodcido a un contenido en agua de 35 a 75 % en
peso,

c) adicién de sustancia tensioactiva al caldo de fermentacion una vez concluida la fermentacién,
d) secado de la mezcla obtenida para dar una composicién en forma de particulas,
e) en caso dado ajuste del tamafio de particula, en especial mediante laminacion, tamizado, etc.

3.- Procedimiento segun la reivindicacion 1 o 2, caracterizado por que, antes del secado, el contenido en agua en el
caldo de fermentacion se ajusta a un valor de 35 a 50 % en peso, efectudndose el ajuste del contenido en agua
preferentemente mediante concentracion por evaporacién, ésmosis inversa o nanofiltracion.

4.- Procedimiento segln una de las reivindicaciones 2 o 3, caracterizado por que la sustancia tensioactiva se
selecciona a partir de agua de remojo de maiz, lipidos, agentes antiespuantes y agentes tensioactivos, asi como
mezclas de los mismos.

5.- Procedimiento segun la reivindicacién 4, caracterizado por que el agente antiespumante se selecciona a partir del
grupo constituido por polisiloxanos, mono- y poliglicoles, fosfolipidos, asi como glicéridos de acidos grasos.

6.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por que el componente tensioactivo,
antes del secado, esta contenido en el caldo de fermentacién en una cantidad de 0,025 a 20 % en peso, en especial
0,1 2 20 % en peso, preferentemente 0,3 a 10 % en peso.

7.- Procedimiento segln una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por que el secado se emplea
mediante secado por pulverizacion, preferentemente granulacion por pulverizacién, empleandose preferentemente un
reactor de lecho fluidizado en la granulacion por pulverizacion.

8.- Procedimiento segin una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por que, en el caso del L-aminoacido,
se trata de L-lisina, L-metionina, L-treonina, L-valina o L-triptéfano, preferentemente L-lisina.

9.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por que, en el caso del aminoacido
producido, se trata de L-lisina, y por que se afade sulfato amonico y/o acido sulfurico al caldo de fermentacion en un
paso de procedimiento una vez concluida la fermentacion y antes del comienzo del secado, para ajustar una proporcion
sulfato/L-aminoacido de 0,85 a 1,2.

10.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por que el caldo de fermentacion
empleado en el secado presenta las siguientes propiedades:

a) contenido en biomasa de 2 a 12 % en peso, preferentemente 3 a 10 % en peso, en especial 4 a 8 % en peso;
b) contenido en L-aminoé&cido, preferentemente L-lisina (como base de aminoacido) de 12 a 48 % en peso;
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¢) contenido en producto soélido (incluida biomasa) de 25 a 70 % en peso, preferentemente 35 a 60 % en peso;

d) contenido en sustancia tensioactiva de 0,025 a 20 % en peso, preferentemente 0,1 a 20 % en peso, en especial 0,3
a 10 % en peso;

e) proporcion de % en peso de sulfato a L-aminoéacido, en especial L-lisina, de 0,8 a 1,2;
f) valor de pH de 3,5 a 7,0, preferentemente de 4,0 a 5,0.
11.- Aditivo para piensos granulado que comprende las siguientes caracteristicas:

a) contenido en L-aminoacido, preferentemente L-lisina, de al menos 20 % en peso, preferentemente 25 a 60 % en
peso, en especial 30 a 60 0 40 a 60 % en peso, de modo especialmente preferente 45 a 55 % en peso,

b) diametro granulométrico medio de 60 a 2500 um, preferentemente 60 a 1500 um;
c¢) contenido en biomasa de al menos 3 % en peso, preferentemente al menos 4 0 5 % en peso;

d) contenido en sustancia tensioactiva de 0,04 a 35 % en peso, preferentemente 0,15 a 30 % en peso, de modo
especialmente preferente 0,5 a 15 % en peso, estando contenido agente antiespumante en una cantidad de 0,04 a 35
% en peso 0 agua de remojo de maiz en una cantidad de 3 a 25 % en peso, y seleccionandose el agente antiespumante
a partir de poliglicoles y fosfolipidos, y presentando el agua de remojo de maiz una masa anhidra de al menos 40 %
en peso y un contenido en azucar residual como méximo de 2 % en peso;

e) preferentemente un contenido en agua (humedad residual) como méaximo de 3,5 % en peso;
f) preferentemente una capa de aceite comestible que envuelve el grano.

12.- Aditivo para piensos segun la reivindicacion 11 o 12, caracterizado por que el L-aminoé&cido se presenta al menos
parcialmente como sal de sulfato, ascendiendo la proporcién molar de sulfato respecto a L-aminoéacido
preferentemente al menos a 0,5, de modo especialmente preferente 0,8 a 1,2, y tratdndose preferentemente de L-
lisina en el caso del L-aminoacido.

13.- Aditivo para piensos segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por que al menos 75 % en
peso de las particulas presenta un diametro granulométrico de > 63 um a < 2500 um, preferentemente de > 63 um a
< 2000 um, y preferentemente la proporcion de particulas con un diametro granulométrico de < 63 pm asciende a 20
% en peso 0 menos.

14.- Aditivo para piensos segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por que presenta menos de
30 % en volumen, preferentemente menos de 20 % en volumen, de modo especialmente preferente menos de 15 %
en volumen de cavidades.
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