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PATENTE DE INVEHCION

que por veinte afios, para ESpaﬁa y sus Posesiones, se solicita
a favor de DOfA MARIA BRIENM, nacida Hirmer, de nacionalidad
alemana, residente en AU-HALLERTAU (Alemania),por: MPROCEDI-
MIENTO PARA LA OBEENCION DE BITRACTOS DE ILUPULO".

IMemoris degcriptiva

BEs conocido sustituir em la fabricacidn de cerveza una
parte o la cantidad total de lipulo por exgractos de lipulo
para hacer asi mucho més fécil la fabricacidn de cerveza.

Segin es sabido, la flor de ldpulo es un material extre-
madamente voluminoso, cuya preparacidn ocasiona dificultades.
Ya desde hace tiewpo se traté de comseguir una concentracidn
de las sustancias activas del 1lépulo, ante tedo de los amar-
cantes cogo también de los taninos, por extraccidn. Primero

se ha procedido para diého efecto a un lixiviado o separado

'por ebullicidén en agua, havbiendo pasado luego g aplicar di-

golventes organicos como eter, mezeclas de ater y alcohol ©
hidrocarburos clorificados; més taumbien con el empleo de estos

disolventes organicos es la extraccidn del lipulo una empresa
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Se necesita un gran voliumen de disolventes para extraer

complicada y lentae.

una cantidad de lupulo relativamente pequefia y precisan -
mucho tiempo para la extraccidn o temperaturas muy elevadas
que a su vez son indeseables y que llevan tambien a una oxi-
dacibn de los amargantes y que producen ademds fécilmente -
producﬁos con un‘sabor secundario indeseable que se hace notar
entonces también en el producto acabado, la cerveza.

Ademds se ha tratado ya de eludir estas dificultades,
proponiendo en parte efectuar la extraccidn en:ausencia de
oxigeno libre, o respectivamente, en una atmdsfera de dioxido
de carbono o inclyso refrigerar primero el lipulo, para mo-
lerlo.luego ¥y proceder a la extraccién en este estado desme-
nuzado; pero tambien en este prodedimiento se precisan todavia
tiempos de extraceiln relativamente largos y cantidades de
disolventes relativamente grandéé.

Ahora se ha encontrado que se puede efectuar la extraccidn
del 1dpulo con objeto de la obtencidn de un extracto con en
lo posible todos los amargantes,.pero con una cantidad sola-

mente limitada o pequefia de otros productos de extraccidn

.indeseables en un tiempo extremadamente corto, cuando se -~

expone pués la flor de ldpulo en el propio disolvente a un
desmenuzaniento y dispersidn altamente eficdz en un aparato

de alta frecuencia de grandes velocidades, traténdolo con
impulsos elevados que llevan hasta la zona del ultrasonido.
Para este proceso estan adecuados especialmente aparatos de
dispersibén de alta frecuencia, los llamados ultra-mezcladores,
En este caso se consigue efectuar la extraccidn en pocos mi-
nutos y obtener resultados de extraccibn gue equivalen en abso-

lato a aquellos deuns extraccidn normel y que contienen practi-

~camente todas los amargantes, mientras que la cantidad de los

taninos puede ser mantenida correspondientemente reducida en
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Como es conocido en un principio, se pueden descomponer

los extractos incluso en una fraccidn de amargante y una -

fraccidn de tanino y luego - como es igualmente conocido en
un. principio - mezclar cada vez las Ifracciones separadas -
entre ai en la proporcidn deseada, para loslcorrespondientes
fines de fabricacidn de cerveza. Los extractos obtenidos de
esta forma superan esencialmente ademas de en eéto a los -
otros extractos conocidos hasta el presente, incluso en su
efecto en la fabricacidn de cerveza. Debido a que puede cal-
cularse un contenido de amergantes de 18 hastg 20% en el 1G-
pulo, referido a la sustancia seca, deberf{a contarse al sus-
$ituir el ldpulo natural por extracto de lipulo en la fabrica-
cidn de cerveza con una proporcién de 1ipulo y extracto de
Tdpulo de 5 : 1; mas ha resultado que en los extractos obte-
nibles segin la preseﬁte invencidn puede aumentarse muchko més
esta proporcidn, de modo que se precisa emplear sobre cada

10 partes de ldpulo, utilizado antes, ahora solamente una -
parte de extracto. Haturalmente puede utilizarse tambien estos
extractos, como es corriente a menudo, sSolo en sustitubién

de una pérte del ldpulo empleado en su forma natural.

Otra ventaja del extracto obtenido segin invencidn, estri-

"ba en el hechode que los nuevos extractos presentan una so-

1idéz extraordinariamente elevada, superando con ello tambien
acuellos obtenidos en extraccidn’ . normal con eter, tal como
existen en el mercado. No deja de interesar en absoluto el
hecho de que en esta extraccidn de duracidn corta tampoco -
pasan sustancias aromaticas del lipulo en cantidad esencial
al extracto. Esto es de gran importancia en cuando que puede
aplicarse el presente procedimiento tambien para calidades

de lipulo que no posean ningin aroma satisfactorio, por lo

gue dicho aroma no es transmitido al extracto.
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Como disolvente para el presente procedimiento pueden
utilizarse todos los disolventes organicos que disuelven
los amargantes, 0 sea eter, mezclas de eter y alcohol, eter
de netrolec, asi como preferentemsnte hidrocarburos clorifi-
cades, como dicloruro de metileno, cloruro isopropilico, tri-
cloruro de etileno asi como tambien percloruro de efileno.

La extraccidn segin la presente invencidn, ofrece adends
la gran ventaja,fécnica de que la extraccidn se realiza a
tenperaturas muy bajas y se desarreclla con exXuicmo cuidado,
puesto que el producto de extraccidn es expuesto frio en el
agente de extraccidn al aparato de dispersidn de alta fre-
cuencia, en cuyo proceso tiene lmgar entonces un calenta-~
miento muy rapido hasta 352 gprox. y maximo hasta 502 aprox.,
9in que se tenge que procurar un suministro de calor especial.
Debido a que el efecto del calor es s6lo muy corto, no se
originan tampooo reaccicnes secuﬁdarias estorbantes. También
se procede a la separacidn del disolvente del extracto a -
temperatura 1o més baja posible preferentemente en vacio.
Los resultados de extraccidn especiales superan aasi sieumpre
por un 207 aprox. la cantidad de amargantes calculada. Las
extracciones contiesnen los propios amargantes humulona y
lupulona, asi como los balsamos y las clorofonias duras que
se forman de ellas. Para la utilizacidn en la fabrica de cer-
veza son de importancia, ademis de los propios'dos aridos -
picricos; ante todo los bdlsamos. Los extractos segin la
presente invencidn son ahora en la fabricacidn de cerveza
especialmente productivos en el condimento y pasan en mucho
mayor parte al mosto que lo gue ocurre con los 1tpulos na-
turales. Por eso se explica la proporcidn excesiva entre —
Lipulo ¥ extracto segin la présente invencidm, de 10 : 1,
como se habia indicado ya anteriormente.

Ademéds se ha demostrado que se puede perfecciohar todavia
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nas el nuevo procedimiento para llegar a obtener productos
de mayor calidad o alcanzar respectiivamente todavia mayor
rendimiento. Cuando se procedse en el procedimiento arriba
citado de tal manera que se expone primero el lipulo seco
a las vibraciones de alta frecuencia, empieza ya el desmenu-
zaniento y entonces se puede disminuir.en una adicidn pos-
terior del disolvente todavia esencialwente la cantidad total
de disolvente necesitada en comparacidn con una cantidad de
disolvente que se necesita, al irrigar‘el lépulo enseguida
con disolventes o vertiendo los mismos encima, dejandolo luego
sometido a la accidbn de las vibraciones de alfa frecuencisae
De esta manera es posible el que se pueda ir reduciendo hasta
la mitad el consumo de disolvente que ya no es ele&ado.

Como es generalmente conocido, la composicidn de cada
una de las muchas clases de lipulo es algo diferente de una
a otra, de forma que varfan tambien los extfactos obtenidos
de los lipulos, especialmente cuando ademés de lipulos de
alta calided son tratadas tambien calidades inferiores de
lipulos de otras procedamncias. Precisamente el método de -
extraccidn segin la presente invencioén hace ahora posible -
compensar ampliamente estas diferencias. Generalmente es co-
nocido separar el dcido picrico A,, dcido picricof3 y &cido
picricoy el uno del otro mediante procedimientos de extracokén
selectivos. Se puede efectuar ahora una descomposicidn selec-
tiva de cada uno de los amargantes en los extractos y se -
obtiene entonces, por ejemplo, tres distintas fracciones que,
para formar un exgracto acabado, pueden ser mezclados en tal
proporcidn que el extracto obtenido presenta siempre la misma
proporcidn de acido picrico A», dcido pfericof3 , dcido pieri-
oo'K’ s no influyendo por tanto en absoluto la diferencia
debido a las distintas procedencias de los ldpulos.

Este efecto no se podia alcanzar en los procedimientos
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de fabricacidn anteriores, incluso los procedimientos de
extraccidn anteriores en los lipulos, porque 1los productos
de preparacién, 0 respectivamente, los extractos contienen
sienpre todavia demasiados productos derivados, de forma que
no se podia obtener productos Standard satisfactorios, aun
en caso de fracciocnamiento ¥y nueva mezcla.

Tebtdo a la extraceidn del lipulo extraordinariamente
répida segin el nuevo procedimiento, se quedan en el orujo
del ldpulo todavia ciertas resinas que son indeseables para
el proceso de fabricacidén de cerveza o de ninguna mayor im-
portancia, representando por tanto, contrario a procedimien-
tos de extraccidn del orujo de lipulo anteriores, otro, es
decir, un producto mds valioso. Como es sabido, ejercen -
extractos de lipulo que estriban en una extraccidén muy grande
de todos los productos solubles en agua también un efecto
calmante y sedativo, no siendo plenamente conocido cuales de
las sustancias o grupos de sustancias son responsables de
dicho efecto. Debido a que los nuevos procedimientos segin
invencidn extraen de los léipulos principalmente aguellas sus-
tancias activas para la fabricacién dé cerveza, quedan, COmo
ya se ha dicho, todavia sustancias extraibles en el orujo de
1dpulo.

Ahora ha resultado que estos orujos de lipulo contienen
tambien todavia sustancias que ejercen.un efecto sedativo y
calmante. Estas sustancias pueden obtenerse por nueva extrac—
cidn del lépulo con agentes de extraccidn acuosos, en que -
pueden utilizarse también mezclas de agentes de extraccidn
orgénicos y acuosos.

Segun otra forma de realizacidn puede reforzarse el -
efecto del nuevo procedimiento, cuando no se trata la resul-

tante solucidn del extracto diluido inmediatamente, sino que

se la utiliza nuevamente como disolvente para una segunda y
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mds cargas de lupulo seco. Por el aumento que se producé de

175 esta manera en la solucidn se consigue una concentracidn -
esencial de la misma, shorrandose grandes cantidades de di-
solvente. Sorprendentemente no es influida esencialmente’
por ello 1lg velocidad de extraccidn en la segunda, tercera
y otras extracciones. Por regla general puede utilizarse el

160 disolvente, o respectivamente la solucibn de extraccién»di—
luida hasta cinco o geis veces. También es generalmente con-
veniente por razones econdmicas emplearla tres ﬁasta cuatro
veceS.

Ia fuerte solucidn de extraccién as{ obtenida sigue tra-

185 téndose, expulsando el agente de extraccidn igualmente a
temperatura baja y presidn reducida, obteniendoge como pro-
ducto final un extrgcto de aproximadamente la consistencia
de miel, que se lleva a enaasér a continuaciodn.

En caso dg gque la solucidn fliida separada de la primera

190 extraceidn, una vez separado el orujo de liipulo, sea todavia
demasiado caliente para otra extraccidn, se la puede refri-
gerar naturalmente de cualquier manera. Con esta tantas veces.‘
repetida utilizacidn de la solucidn de extraccién se puede
organizar el modo operatorio preferentemente de tal manera

195 gue se realiza la extraccidn y;‘a continuacidn, la filtracidn
en marcha continua. Debido a que la extraccidén se desarrolla
generalmente mucho mds rdpido que la filtracidn, es conve-
nisnte acoplar detrds de un extractor varios dispositivos de
filtracidn.

200 En fodos los casos contlenen los orujos después de la
extraceidn todavia lfgquido de extraccidén, o bien, debido al
lavado a continunacibén con nuevo disolvente, tembien todavia
el agénte de extraccidn. Ahora bien, es conveniente, incluso
importante respecto al empleo de los orujos, expulsar fambien

205 de la masa de orujo el agente de extraccidn a vaja temperatura
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y a presidn reducida y unir los vapores del disolvente, pro-
ducidos en este proceso en estado deflegmadod, con los vapo-
res deflegmados, que resultan de la concentracidn de la so-
lucidn de extraccibm. Asi es posible reducir las pérdidas

de disolventes a un minimo, de forma que practicamente ellas
no cobran inportancia, pudiendo contarse con una recuperacién
casi completa del disolvente.

Bs preferible realizar todas las operaciones en lo posi-
ble en marcha continua, incluyendo en este sistena tambien
la separacidn de solucidn de extraccidén y orujo. Ia solucidn
de extraccién saturada que es rétirada del proceso de extraé-
cidn es recogida en un recipiente y conducida desde alll pri-
mero a un vaporizaddr preliminar, donde es concentrada. Luego
es llevado el extracto concentrado, que contiene aun disol-
ventes, a un vaporizador en vacio del que se obtiene un ex-
tracto de resina completamente libre de disolventes que -
luego puede sepenvasado en latas y despachado. Debido a gque
se desarrolla la extraccidn sin calor y al abrigo de aire
llegando el extracto desde el vaporizador en vacio directa-
mente, sin admisidn de aire, a las latas de embalaje, sale
el mismo esteril y précticamente en 1o mdximo conservado, 10
que es deseable y ademds importaente para objetos de fabrica-
cién de cerveza.

En ello es conveniente realizar la separacidén de solu-
cién de extraccidn y orujo lo mas rdpido posible, tal vez,
dejando un resto de solucidn de extraccidn en el orujo, ya
que el disolvente es recuperado en el tratamiento posterior
de los orujos. Se utilizén pués para la separacidn de la so-
lucidn de extraccidn del orujo preferentemente filtros o -
prensas que trabajan répidamente. La liberacidn del orujo
de los restos del disolvente se efectia convenientemente por

vaporizacidn de los restos del disolvente en un grupe vapo-
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rizador secundario.
Los orujos liberados de la solucidn de extraccidn repre-
gentan wn producto en formag de granza y pueden ser preparados
para mantillo o aprovechados como combustible para la combus-—
t16n. |
REIVIEDICACIONES

Se reivindica como de la propia y nueva invencidn, la pro-
piedad y explotacidén exclusivas de: |

12). Procedimiento para la obtenciom de extractos de lupulo,
caracterizado porque el ldpulo es sometido en el disolvente
orgénico a un desmenuzamiento por medio de aparatos disper-
givos de alta frecuencies y tratado luego a temperatura baja,
o respectivamente en vacio o al abrigo de aire.

2¢). Procedimiento para la obtencidn de extractos de lipulo
segin reivindicacidn 12, caracterizado porque se utilizan
como disolventes hidrocarburos clorificados, espeoialmente,
tricloruro dé etileno y percloruro de etileno.

32), Procedimiento para la obtencidn de extractos de ldpulo,

r > 0 03 . . 1] . .
segun reivindicaciones 12 y 28, caracterizado porgue se inicia

el procedimiento aplicando el ultrasonido a temperatura ambien=-

te, efsctudndose la extraccidn sin calentamiento adicional.

40), Procedimiento para la obtencidn de exiractos de lupulo
& ]

‘segln reivindicacibn 12 hasta 38, caracterizado porque se so-

mete el lupulo seco primero al efecto de vibraciones de alta
frecuencia, procediendose luege a la extraccidn al continuar
preferentenente las vibraciones de alta frecuencia, con un
disolvente orgdnico.

52), Procedimiento segin reivindicaciones 12 hasta 48, ca-
racterizado porqus se descomponen los extractos resultantes
selectivamente en fracciones de dcide pfcrico &x , acido pi-
cricof3 y acido picrico 5/, mexclando luego otra vez cada

una de las fracciones en cantidades parciales corrsspondientes
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para obtener uma mezcla con contenido constante de acido pi-
crico & , deido plerico s v deido plerico g~
52), Procedimiento para la obiencidn de extractos de lipulo
segin reivindicacidén 18 hasta 52, caracterizado porgue se
trata el orujo de 1dpulo, que resulta de la e: twa001on, con
agua o disolvente acuoso con objeto de la obtencidn de pro-
ductos sedativos y calmantes.
7e.) Procedimienio para la obtencidn de extractos de lipulo
segin reivindicacidn 1 - 63, caracterizado porque la solu-
cibn de extraccidn resultante es utilizado varias veces, pre-
ferentemente tres hasta seis veces, para la extraccidn de
nueyos lUpulos antes de proceder a su tratamiento alterior.
9.) Procedimiento para la obtencidn de extractos de lipulo
segin reivindicacidn 12 hasta 78, caracterizado porque, con
objeto de mejorar la recuperacidn del disolvente, los orujos
de lipulo, separados mecdnicamente de la solucidn de extrac-
cidn, son liberados a las temperaturas més bajas posibles,
tal wez en vacfo, del disolvente restante, siendo tratados

los vapores de solucidn resultantes junto con los vapores de

disolventes obtenidos de la solucidn de extraccidn.

92,) "PROCEDILIENTO PARA LA OBTENCION DE EXTRACIOS Di LUFULO",

Consta la presente memoria descriptiva de diez hojas nu-

nersdas v mecanografiadas en una sola cara.
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