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MEMORIA DESCRIPTIVA -
que se presenta para unir a la solicitud
d e
PATENTE DE INVENCION
formulada el 6 de Julio de 1.966, con el nlmero 328,744
en
ESPARNA
por VEINTE afios
a nombre de INTERNATIONAL FLAVORS & FRAGRANCES, INC., en-
tidad norteamericana, establecida en 521 West 57th Street,
Nueva York, N.Y., Estados Unidos de América, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA COMUNICAR UN SABOR Y UN AROMA A
UNA COMPOSICION COMESTIBLE"

La presente invencidén se refiere a nuevas com
posiciones para dar sabor a alimentos, y a procedimientos
para producirlas, y mls en particular se refiere a nuevos
sabores de carne y nuevas composiciones que dan sabor a

carne, y a los procedimientos para producirlas,
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La reproduccién del sabor y aroma de carnes ¥
productos a base de carne ha sido objeto de largas y con-
tinuadas investigaciones por los quimicos especialistas en
alimentos y aromas. La gran escasez de alimentos, eepe-
cialmente de alimentos proteicos, en muchas partes del mun
do, ha dado origen a la necesidad de utilizar fuentes de
proteinas distintas de la carne, y hacer que tales protel
nas sean lo mds sabrosas y parecidas a la carne que se
pueda. Por banto, se necesitan urgentemente materiales na.
ra dar sabor y aroma, que imiten bien, o reproduzcan exac
tamente el sabor y aroma de las carnes ¥y productos cdrni-
cos.

Ademés, hay muchos alimentos que contienen cax
ne, o a base de carne, que se distribuyen actualmente en
forma de conserva, siendo ejemplos las sopas condensadag,
carnes secadas, carnes secadas por congelacidn o liofili-
zadas, salsas envasédas, Yy similares. Estos productos con
tlenen carne o extractos de carne, pero la fragencia y sa
bor son frecuentemente cambiados por las diversas opera-
ciones de tratamiento, y serfa deseable suplementar o re-
forzar los sabores de estos alimentos cArnicos en conser-
va. Una buena fuente de sabor y aroma de carne seria tam-—
bién muy Gbil como elemento de, o suplemento para, compo-
siciones conocidas para dar sabor ¥ aroma. de carne,

Ia presente invencidn proporciona composicio-
nes que tienen fragancia, aroma o sabor de carne, ¥y cana-
cldad para actuar como producto de sabor o aroms de car-
ne, base para sabor a carne, o como refuerzo para otros
materiales de fragancia de carne y sabor a carne, y un mé

Todo para producir tales composiciones.
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son composiciones comestibles con sabor a carne, formadas
mezclando con, afiadiendo a, o incorporando en un alimento
el producto obtenido haciendo reaccilonar un compuesto que
contiene azufre, tal como se describe mas adelante, en
presencia de un Acido carboxilico orginico. La composi-
c¢ibén con sabor a carne se puede formar in situ, dursnte
la coccidn u otra preparacidén del producto alimenticio,

o se puede formar narcialmente en una ebtapa, y hacer reac
cionar hasta el fin en una etapa posterior, Hal como des-
pués de su adicidn al producto alimenticio y durante su
coceidn, u otra preparacidn. El procedimiento de la inven
cidén comprende hacer reaccionar un compuesbo que conbiene
azufre, en presencia de un 4cido carboxilico orgénico, y
afiadir al alimento una cantidad suficiente del producto.
La reaccidén del material que contiene azufre, en presen-
cia del &cido carboxilico, se efectla por calentamiento
de los dos materiales juntos, preferiblemente en un vehi-
culo o medio ligquido de reaccidn adecuados.

El nuevo compuesto de fragancia y sabor de
las composiciones de la invencidn es un material que tie-
ne la férmula empirica ClOHl4OBS' Este material se produ-
ce segfn un procedimiento en el que se forma por reaccidn
de ciertas sustancias de azufre, en presencia de &cidos
carboxilicos orgénicos, y el material resulbante se recu-
pera y aisla.

Ia fig. 1 es un espectro de absorcidn infra-
rrojo del material, y

La figz. 2 es un espectro de resonancia masné-

tica nuclear (RMN) de gran resolucidn, de este maberial.
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Para mayor conveniencia, el material
ClOH14053’ tal como se define mds por los dibujos adjun-
tos, se denominard "material de pico de carne". EL mabe-
rial de pico de carne posee un aroma muy fuerte, inbenso
v puro de carne recientemente asada, tal como carne. de va
cuno, cerdo, pollo o jamdn. Cuando se afiade el material
de pico de carne a otros materiales para dar sabor, o a
composiciones comestibles, comunica este aroma a los nate
riales para dar sabor, y a los productos comestibles a
los que se afiaden los materiales para dar sabor.

Se ha hallado que el material de la invencidn
es particularmente Gtil no sbélo como fragancia de carne,
sino también en la preparacibén de productos cdrnicos que
Tienen sabor y aroma de carne reforzados, ¥ para comuni-
car el sabor y aroma de carne a alimentos que contienen
poco o nada de carne. Para preparar composiciones alimen-
ticias completas seghn la invencidn, el material de pico
de carne se puede mezclar con alimentos, en Dequeflas can-—
tidades eficaces para comunicar a la composicibén un sabor
y/o aroma de carne asada. En la practica, la cantidad usa.
da puede variar en amplio intervalo, segin el tipo de pro
ducto deseado, las preferencias del consumidor, y las con
diciones bajo las que se afiade 0 se usa el material. Se
ha hallado que se puede comunicar a los alimentos un aro-
ma de carne asada, perceptible y deseable, por adicidn de
Gan poco como 50 ppm (partes por millén) de la composicidn
de plco de carne, en peso en seco. Generalmente se prefie
re usar la composicidn en cantidades del orden de aproxi-
madamente 100 ppm a aproximadamente 2000 ppm. En los nive

les de uso mayores de esta cantidad superior preferida,

-4 -
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Jariamente inten-

so, y es un derroche de la composicibn. Todas las partes,
tantos por ciento, proporciones y relaciones aqui usadas
son en peso, salvo que se indique obtra cosa.

Se entenderd que el término composicidn con
sabor a carne, tal como aqui se usa, significa un mabe-
rial que tiene sabor a carne cocida o asada, tal como caxp
ne de vacuno, cerdo, pollo o jambén, ¥ que es canaz de co-
municar sabor de carne coclda, y reforzar tales sabofes a
carne, en los alimentos. Log productos se caracterizan
por su sabor similar al de la carne. Tienen valor de ali-
mento, sabor o aroma por si mismos, y se pueden usar como
tales, o en la preparacidén de salsas, sopas y obros pro-
ductos alimenticios, incluyendo alimentos que no contie-
nen carne, para reforzar su sabor.

Los compuestos que contienen azufre fitiles en
la practica de la invencidn son el j=-acetil-3-mercaptopro
panol-l, tiamina (vitamina Bl), y otros materiales capa-
ces de producir tales compuestos bajo las condiciones de
reaccibén. Cuando se utiliza tiamina, puede estar en forma

de base libre, o preferiblemente como sal de 4cido. Son

sales de 4cido deseables las sales de Acido halogenado, pre

feriblemente el clorhidrato,

Las composiciones de la invencidn se preparan
haciendo reaccionar los compuestos que contienen azufre,
en presencia de los 4cidos carboxflicos orginicos. Aunque
se cree que la explicacidn vebrica de la reaccidn es que
los compuestos que contienen azufre reacclonan realmente
con toda o parte de la molécula de Acido, el término "en

presencia de" se usa aqui para significar solamente que

-5 -
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debe haber &cido presente. Posiblemente, el Acido podris
producir también las composiciones que dén sabor provocan
do alguna reaccidn intermolecular y/o intramolecular en
los proplos compuestos que contienen azufre, y esta posi-
bilidad estd igualmente abarcada en el término.

Los 4cidos carboxilicos orsinicos adecuados
para su uso en la formacidn de los productos de reacsidn
se pueden elegir de un grupo grande de tales 4cidos. En
general, los Acidos orglnicos preferidos tienen DESGS
equivalentes comprendidos entre 45 y aproximadamente 100.
Entre tales &cidos carboxflicos orgdnicos se incluyen los
dcidos carboxilicos no sustituidos y los hidroxi- ¥y amino
~-sustituidos, y preferiblemente los &cidos carboxilicos
alifdticos. Se halla generalmente que los Acidos carboxi-
licos que son al menos parcialmente solubles en agua, ¥y
que tienen pesos equivalentes relalbivamente bajos, produ-

cen los sabores a carne mis fuertes, y son especialmente

deseables para su uso en la invencidén. Se pueden usar co-

mo &cido carboxilico &cidos carboxilicos alifdticos orgi~
nicos, incluyendo 4cidos monocarboxilicos tal como Zeido

propidnico, dcidos dicarboxilicos tales como Acido oxAli-
co y maleico, &cidos amino-sustituidos tal como glicina,

dcidos hidroxi-sustituidos tal como citrico, y Acidos ai-
carboxilicos sustituidos de forma similar, tales como dci
do glutdmico y tartdrico. Dado que la mayoria de las com-
posiciones de la invencidn se usan en alimentos, se pre-

Tieren mucho los 4cidos carboxilicos comestibles no toxi-
cos. Son ejemplos de tales Acidos muy preferidos los ami-
nodcidos tales como glicina, prolina, valina, dcido gluti

mico y similares; &cidos hidroxi-sustituidos tales como
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citrico, lictico, tartirico y similares; y &cidos carboxi

v

licos no sustituidos tales como férmico, acédtico, nropid-

i

nico, adipico, fumdrico, crotdnico, y similares. In aque-
1llos casos en que se usen Acidos carboxilicos no comesti-
bles, tales como el oxAlico o maleico, se ha de separar
de la composicidn para dar sabor cualquier material no co.
mestible residual.

Se entendera que para su uso en la invencién
no s6lo son adecuados los dcidos carboxilicos puros y 4ci
dos carboxilicos de pureza comercial, sino que btambién se
pueden usar mezclas de tales &cidos. Un ejemplo de una
mezcla de acidos carboxilicos que es Gtil en la invencidn
es la mezcla existente en los hidrolizados de proteinas,
preferiblemente hidrolizados exentos de carbohidratos. Ta
les hidrolizados de proteinas proporcionan una fuente ba-
rata de mezclas de aminodcidos, y se dispone de muchos de
tales hidrolizados, para su uso en el procedimiento. Entre
ellos se incluyen los hidrolizados animales, de pescado y
vegetales, tales como los hidrolizados vegetales obteni-
dos a partir de la levadura, maiz o trigo. Si se desea, el
hidrolizado de proteina se puede suplementar con uno o
mas de los Acidos carboxilicos antes indicados.

La mezcla de reaccidn puede contener ademis
otros materiales que ayudan a la reaccibén deseada. Un ejem
plo de materiales que ayudan a la formacidn del sabor de
carne, y perfeccionan el rendimiento del procedimiento,
son ciertos compuestos auxiliares que contienen azufre.

Se pueden afiadir materiales auxiliares de azufre tanto or
génicos como inorginicos, y los compuestos auxiliares de

azufre pueden ser aminoicidos que contienen azufre, que

-7 -
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liberan sulfuro de hidrégeno bajo las condiciones de reac
cibn, o pueden ser mercaptanos de alcohilo inferior, sul-
furos de alcohilo inferior, disulfuros de alcohilo infe-
rior, el propio sulfuro de hidrbgeno, o compuestos laorgd
nicos designados por la fbérmula MSX, donde M es un mebal
alcalino, un metal alcalinotérreo o amonio, ¥ SX es sulfu
rc o sulfhidrato.

Cuando se usa sulfuro de hidrdgeno o un mer-
captano de alcohilo inferior, las cantidades se controlan
de forma que se evite sobrepasar el aroma del produéto
con el aroma del mercaptano o sulfuro. En general, es de-
seable usar de aproximadamente 0,1 a aproximadamente 1
parte de los compuestos auxiliares de azufre, por cada
100 partes de mezcla total, incluyendo el vehfculo. Los
mercaptanos y sulfuros de alcohilo inferior contienen pre
feriblemente de 1 a6 dtomos de carbono, mientras que los
grupos alcohilo del disulfuro de alcohilo inferior contle
nen preferiblemente de 1 a aproximadamente 3 atomos de car
bono.

Se puede usar metionina como material auxiliar
que contiene azufre, especialmente para las composiciones
con sabor a cerdo., Entre los compuestos auxiliares inorgéa
nicos que contienen azufre se incluyen el sulfhidrato s
dico y el sulfuro sbédico. En vez de los compuestos de so-
dio se pueden usar los correspondientes compuestos de po-
tasio, calcio, amonio o amonio sustituido.

Ademds de la cisteina ¥y cistina, olros com-
buestos orgénicos auxiliares de azufre, Gtiles en la pric
tica de la invencidn, son el metilmercaptano, propilmer-

captano, sulfuro de dimetilo, disulfuro de dimetilo ¥y sul
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furo de etilo metilo.

Se pueden anadir obros materiales para refor-
zar o acelerar la reaccidén, o para proporcionar una base
neutra nara los sabores. Por ejemplo, se nueden afiadir a
la mezcla de reaccidn sales tales como cloruro sbddico.

El pH de la mezcla inicial puede variar en am
plios limites, en el procedimiento, para obtener las com-
posiciones con sabor a carne. Debido a la naturaleza de
los reaccionantes, se entenderd que el nH csbhard normal-
mente comprendido dentro del intervalo Acido, ¥y es conve-
niente mantener el pH a un valor comprendido entre aproxi
madamente 3,5 y aproximadamente 7,0. Se prefiere esnecial
mente que el pH de la mezcla de reaccidn esté comprendido
aproximadamente entre 4,5 y 5,5, ya que a menudo se obtie
nen los resultados 6ptimoé a un pH de aproximadamente
4,75. EL1 pH se puede ajustar a los valores deseados con
aditivos, aunque se prefiere ajustar el vH con el maberial
dcido que produce el producto de reaccibn.

La reaccidn se puede efectuar en amplio inter
valo de temperatura y otras condiciones de reaccidn. Gene
ralmente, se prefiere usar un medio liquido, para facili-
tar la reaccién. El medio de reaccidn, o vehiculo, liqui-
do puede ser acuoso o no acuoso, tal como un material 1i-
pido. Son ejemplos de medios de reaccidn no acuosos satig
factorios una grasa que puede ser un aceite hidrogenado,
0 una grasa natural, o mezclas tales como una combinacidn
de grasa y harina, y también se pueden ubtilizar otros me-
dios a base de lipidos. Cuando el medio de reaccibn es de
cardcter primordialmente lipido, se usan convenienhemente

temperaturas comprendidas entre aproximadamente 82 ¥y apro
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ximadamente 177°C.

Para los medios acuosos de reaccidn son desea
bles las temperaturas comprendidas entre aproximadamente
82 y aproximadamente 1079C, y se prefieren las temneratu-
ras de aproximadamente 93 a aproximadamente 1049C. Con ta
les medios acuosos de reaccidn, se vrefiere especialmente
efectuar la reaccidn bajo condiciones de reflujo.

El tiempo de reaccidn se puede variar andloga
mente en un intervalo, para obLener las nuevas composicio
nes de la invencién. En general, el tiempo dependerd ie
una variedad de factores, incluyendo la naturaleza de los
reaccionantes, temperatura, presién, y naturaleza del me-
dio o vehiculo, si lo hay. Ios tiempos estén corrientemen
te comprendidos entre unos pocos minutos ¥ aproximadamen-—
te 10 horas, Para un producto que se ha de emplear en una
mezcla o alimento que se calienta adicionalmente antes de
su consumo, se necesita solamente un ciclo de calentamien
to muy corto. En tal caso, se puede usar un tiempo tan
corto como 15 min, Anflogamente, cuando se usa un vehiculo
lipido, se pueden alcanzar convenilentemente mayores tempe
raturas, y en alpunos casos se puede efectuar la reaccidn
en cuestidn de minutos. En los medios acuosos se prefiere
que el tiempo esté comprendido entre aproximadamente 15
nin y aproximadamente & horas. A menudo se consiguen las
mejores propiedades de las composiciones permitiendo que
envejezcan durante de aproximadamente 2 a aproximadamente
4 dias después del tratamiento térmico, pero tal envejeci
miento no es esencial,

La proporcién entre 4cido carboxilico y sus-
tancia que contiene azufre puede variar mucho. Asi, se

\
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bueden usar cantidades de dcido carboxilico comprendidas
entre aproximadamente la cuarta parte del peso del mate-
rial de azufre y aproximadamente 50 veces el veso del ma-
terial de azufre. Es deseable utilizar de aproximadumente
tres cuartos a aproximadamente 40 veces mis de Acido car—
boxilico que de material de azufre, para nroducir le ma-
yor intensidad de sabor por unidad de neso, y la relacidn
estd comprendida preferiblemente entre aproxinadamente
1:1 y aproximadamente 40:1. Se entendera que las nayores
relaciones entre acidos carboxilicos y material de azufre
se utilizan cuando se trata de una mezcla cruda de dcido,
tal como la obtenida de hidrolizados de proteina. Cuando
se utilizan 4cidos carboxilicos relativamente puros, la
relacibn es preferiblemente de aproximadamente 1:1 a apro
ximadamente 4:1.

Cuando se emplean medios acuosos de reaccildn,
se usa deseablemente un gran exceso de acua. Se pueden
usar cantidades variables de agua, nor ejenplo desde apro
ximadamente una a aproximadamente 10 veces mis azua que
reaccionantes. Después del tratamiento térmico ¥y cualquier
envejecimiento posterior, el agua se puede evaporar, al
menos parcialmente, para proporcionar comnosiciones liqui
das més concentradas, o se puede separar casi del todo,
para producir composiciones comestibles sdlidas.

Las composiciones se pueden emplear en forma
liquida, por ejemplo como dispersiones, soluciones y emwl
siones, o se pueden utilizar en forma de productos secos.
El secado se puede efectuar por cualquier medio convenien
te, tal como secado en rodillos, secado por evaporacidn

insbantdnea, secado por congelacidn y sinilares, ¥y es par

v
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ticularmente eficaz el secado por pulverizacidn.

ELl procedimiento para la produccibn del mate-
rial de pico de carne de la invencidn, en una formu mds
purificada, se puede describir brevemente como hacér reac
cionar un compuesto que contiene azufre, en presencia de
un &cido carboxilico, y separar vy aislor de la mezcla de
reaccién el material de pico de carne asi formado. 1 pro
ducto de reaccidn formado por calentamiento del compuesto
de azufre y los &cidos, contiene una mezcla de diversas
sustancias, incluyendo el deseado material de vico de caxr
ne. Aunque el material de pico de carne se puede usar en
nezcla con las otras diversas sustancias de la mezcla de
reaccidn, se puede extraer de la mezcla de reaccidn la
propia composicibn, ya sea directamente tal como se obtie
ne del calentamiento, o después de secado por pulveriza-
cibn y redisolucidén en agua, con un disolvente, deseable-
mente un hidrocarburo liquido., EL isopentano es un disol-
vente preferido para su uso en la extraccidn del material
de pico de carne. Después de la extraccidn, el hidrocarbu
ro se separa por métodos usuales, por ejemplo por destila
cidn, y preferiblemente por destilacibn a vacio.

£l material de pico de carne se aisla del ex-
tracto de la mezcla de reaccidn por cromatografia sas-li-
quido. El material de pico de carne de la invencidn bresen
ta el espectro infrarrojo que se muestra en la fig. 1. EL
espectro de la fig. 1 se obtiene con un espectrolfotdmetro
Becknan modelo I.R. 4, con una longitud de la treyectoria
igual a 0,1 mm, con un prisma de NaCl, en una solucidn al
27 en disulfuro de carbono, con aire como referencia. El

espectrograma muestra la caracteristica absorcidn del car

- 12
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bonilo a 5,64 3, ¥ la absorcidn del &ter a 9,08, 9,45 y
10,7 P

En la fig, 2 se muestra el espvectro RMN del
material de pico de carne, obtenido con un espechrdmetro
Varian Associates HA-100, de 100 megaciclos. Se trabaja
con una soluci6n al 10% del material en cloroformo deute
rado como disolvente, a temperatura de %5°C y con %iempo
de barrido de 250 sers, con una anchura de barrido de 50
cps. La fuerza del campo de frecuencia del oscilador ma-
nual es igual a 0,07 miligauss, y la fuerza del campo de
frecuencia de barrido es igual a 0,3 miligauss.

La Tabla 1 es una representacidén de las in-
tensidades relativas de los picos importantes de un es-
pectrograma de masa del material de pico de carne, obteni
do en un espectrémetro de masa de Consolidated Electrody
namics, modelo 103C, con temperatura de enbrada de 1502C,
corriente magnética de 370 ma, corriente idnica de 50 ma,
v potencial idnico de 70 v. Ias intensidades se calculan
en relacidén con la relacidén masa/carga 4% (m/c), igual al
100;0,

Ia Tabla 2 es una representacién de los nicos
m/c obtenidos en un espectrograma de masas, de examen mag
nético, de gran resolucidn, preparado con un espectréme-
tro de masas modelo MS9, fabricado por Associated Blectric
Industries. Se trabaja con la muestra a una temperatura
de entrada del gas igual a 802C, temperatura de la fuente
igual a 1202C, potencial de aceleracidn de 8 kV, y noten-

cial ibnico de 70 ev.
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Tabla 1
Relacidén| Intensidad Relacidn Intensidad relali-
m/c relativa, 5 m/c va,
26 6,1 81 3,3
27 32,6 83 351
29 4,2 84 7,6
20 1,5 85 3,9
31 Sy4 91 2,3
29 17,8 93 4,9
4] 16,1 o7 12,2
12 5,4 98 20,9
43 100,0 99 97,0
15 26,0 100 7,5
46 2,8 101 5,3
49 5,6 111 93,0
51 3,8 112 7.4
53 8,9 113 6,3
55 14,1 116 4,0
57 3,8 125 17,6
58 5,7 127 5,5
59 8,3 128 2,9
61 2,7 143 2,3
65 8,4 171 1,4
67 3,5 186 0,7
69 2,7 214 2,5
71 7,8 215 0,3
73 4,9 216 0,16
77 4,8
79 6,4

- 14 -
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Ejemplo 1

Una mezcla de 8,8 g de clorhidrato de cistef-
na, 8,8 g. de clorhidrato de tiamina y 509,4 g de hidvoli
zado de probeinas vegetales, exento de carbohidratces, se
lleva a un peso normalizado de 1000 &, por adicidn 3o
agua, y se ajusta a un pH de 4,75, con 4cido o hase, se-
sn sea necesario. Inego se hierve la mezcla bajo condi-
cilones de reflujo, a temperatura ambiente, durante 4 ho-
ras, y se deja enfriar. Ia mezcla de reaccidn as{ obteni-
da tiene buena calidad de sabor a carne asads.

Para un material que se vaya a enplear en un
alimento que sea calentado luego en retorta, este tiemno
de 4 horas, de este ejemplo, se puede reducir a 15 min.

51 se desea.un producto sblido, se afiaden 15
partes de poma ardbige a una cierta cantidad del producso
liquido de reaccidn del Ejemplo 1, que contiene 85 nartes
de s0lidos, y la mezcla que contiene goma aribiga se seca
por pulverizacibn, oblteniendo un material sdlido seco que
tiene buena cglidad de sabor a carne asada.

51 se desea el "material de pico de carne", la
mezcla de reaccidn enfriada se somebe a extraceldn con 10
porciones de 25 ml de isopentano, en un embudo separador,
¥ el'isopentano Se evapora bajo nitrdgeno, produciendo un
extracto que contiene pequefias cantidades del disolvente.
Este método de extraccidn se repite varias veces, y se com
binan los extractos resultantes.

El material de pico de carne se aisla de este
extracto por cromatografia gas-liquido, usando uns unidad
F & M modelo 300 GIC, fabricada por F & M Company, Avondale,

Fa. Bl material de pico de carne tiene un IE de 16,51, en

- 16 -
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una columna de acero inoxidable de 2,4 m por 6,4 mm, re=-
llena de ladrilo de horno de 250 a 177 micras, que conte-
nia 20,6 de polietilénglicol Carbowax 20M, que tienc un pe
so molecular de 15.,000-20,000 (fabricado por Union Carbide
and Carbon, New York, N.Y.), v un Ip de 11,48 en wna co-
lumna de acero inoxidable, de 2,4 m por 6,4 mm, rellena de
tierra de diatomeas Chromosorb W, de 250 a 177 micras,
que contenié 257 de dimetilnolisiloxano de mran viscosi-
dad, Silicone SE 30 (fabricado por General Electric Ceupa
ny, Schenectady, N.Y.), nrosramindose ambas columnas de
75 a 2502C, a velocidad de 2,39C por min, con un cauvdal
de helio de 80 ml/min.

E1 IE se calcula sesin el método expuesio por

E. Kovate en Helvebtica Chimica Acta, 41, 1915 (1953), con

las modificaciones de H. Van Den Dool y P. DeC. Kratz, en

Journal of Chromatogravhy, 11, 463 (1963)

Este material de pico de carne tiene el espec
tro infrarrojo que se muestra en la fig. 1, el espectro
RMN que se muestra en la fig. 2, y las intensidades m/c
relativas, a baja resolucibn, que se muestran en la Tabla
1, v a gran resolucibn las que se muestran en la Tabla 2.
El andlisis elemental calculado para clOquozs es: C, 56,0;
H, 6,6; 8, 154, Hallado: C, 56,%4; H, 6,64; S, 15,28,.

Este material de pico de carne asi obtenido,
es un sb6lido blanco con fuerte aroma de carne asoda. bl
punto de fusidn, segln se debermina en un-anarato Hoover-
~Thomas de punto de fusibn, es de 113,0 - 116,62C. EL ren
dimiento obtenido es de aproximadamente 5 mé.

Aunque el anterior ejemplo se efectud utili-

zando una mezcla de cisteina, tiamina e hidrolizado de pro

- 17 -
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teina, se entenderd que el material de pico de carne que
tiene las anteriores caracteristicas y aroma, se puede
breparar haciendo reaccionar tiamina en presencia de “aci
do glutdmico, glutdrico, ldetico, succinico, acético, PLo
pidnico y tartérico, asl como glicina; ¥y F-acetil-3-Gio-
propanol-l en presencia de los &cidos anteriores; sepuido
por separacidn cromatogréfica, como se ha descrito anves.
En las tablas 3 a 5 se presenban experimentos
similares. Los productos de reaccidn crudos fueron Gbiles

como materiales para dar sabor, o se puede aislar y usar

el material de pico de carne.

- 18 =
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Acicdo carboxilico:cantidad

fabla 3

Clorhidrato de btiamina (8,8 =); sicuiendo el mét

Hidrolizado de proteinas
vegetales exento de car-
bohidratos: 309,4 ¢

Iden

Iden

Iden

Idem

Idenm

Idem

Acido aspértico: 7,2 g

Acido glutamico: %6,8 g

Prolina: 5,5 g

Hidrolizado de wroteinas
vegetales exento de car-
bohidratos: 3C8,4 g

Iden

(1) E1l exceso de

Compuesto avxiliar de azufre:cantidad

Sulfuro sbdico: 4,4 g
Metionina: 8,3 ¢
Winguno
Etilmercaptano: 0,034
Hgs: 50 microgramos

Sulfuro de etilo: 0,051 g

Disulfuro de metilo: 0,026 g

Sulfuro sddico: 4,4 g
Iden
Idem

Ebilmercaptano: 3,7 g (1)

Burbujeo de H,S durante la reaccibén (1)

- 10 -
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3

-

dendo el método del Ejemnlo 1

Sabor

Material de nico
de carne aislado

Bueno a carne asada
1t Hi i 1

1 " it 1

Bueno a carne asada, casi tan bueno como el del Ejemplo

i i # " ft 1t " ] 1" un "

1n n 1" 1 It 1" L} 1t i 1" 1n

Carne asada

1 "

Hi 1

)  Bueno a carne asada

separa »nor barrido con nitrdgeno después de la reaccidn.

1"

Si
Si

No

No

Si
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(1)

()

(3)

(4)

(5)

No hubo diferencia de rendimiento de producto cuando
la reaccibn se efectud con exclusidn de oxigeno, tra
bajando bajo capa de nitrdgeno.

Cuando se compara con los mismos productos de reac-—
cibn, hechos sin adicidén de sulfuro sbdico, se hulla
que este ejemplo produce un rendimiento de matarial
de pico de carne que es aproximadamente 7 veces ma-
yor que el obtenido en ausencia de sulfuro.

Se halla que en este ejemplo se obtiene 10 vecas mds
de material de pico de carne que en la misma reacsidn
sin sulfuro sbdico.

El material de pico de carne que se obtiene es 30 ve
ces mis que cuando se usa dcido tartidrico en ausen-
cia de sulfuro sédico.

Se obtiene un rendimiento de material de pico de car
ne mucho mayor que cuando se hace reacclonar glicina

en ausencia de sulfuro sbdico.

Ejemplo 2

Una mezcla de 8,3 g de clorhidrato de cisbei-

na, 8,8 g de clorhidrato de tiamina, 309,4 & de hidrolizg

do de proteinas vegetales exento de carbohidratos, y 100

¢ de dextrosa, se lleva al peso normalizado, se ajusta el

pH, y se hace reaccionar como en el Ejemplo l. Se obbiene

un sabor a carne asada, y el material de pico de carne se

aisla como en el Ejemplo 1.

Ejemplo %

Se prepara una mezcla combinando 3,8 g de so-

lucidn metandlica al 40% de 3-acetil-3-mercapbonropanol-1

con 20 g de dcido acético, 100 g de cloruro sbdico ¥ 4,4 g

o

- 22 -



10

de sulfuro sbdico. Se afiade el agua suficiente para lle-
var a 1000 g la masa total, y se ajusta el pH a 4,75. Se
hace reaccionar la mezcla, por ebullicidn bajo condiscio-
nes de reflujo durante 4 horas. Se obliene un produsto
que tlene buen sabor a carne asada. Antes de su uso en
alimentos o con alimentos, se separa el metanol. En urn
método alternativo preferible, se usa una solucibdn etand-
lica delracetilmercaptopropanol. El material de pico de
carne se puede aislar como en el Ejemplo.

En la Tabla 6 se presentan otros ejemplos

[d3]
[

milares.
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Ejemplo 4

Los siguientes ingredientes se tratan a reflu

Jo durante 4 horas, se envejecen durante 3 dias, ¥y se se-
can por pulverizacidn, produciendo un producto sblide que
tiene sabor a carne de vacuno. Anbtes de secar se afiade la
goma. ardbiga suficiente para proporcionar una composicidn
que contenga 0,5 partes de goma ardbiga y 1 parte de sdli

dos que dan sabor.

Inerediente Partes

Clorhidrato de I~cisteina 1,32

Hidrolizado de proteinas vegetales

exento de carbohidraios , 44,05
Clorhidrato de tiamina . 1,32
Beta-alanina 0,50
Agua 53,31

Iuego se envejece €l producto de reaccidn durante 3 dias,
tras lo cual se alsla, como en el Ejemplo 1, el material

de pico de carne, que tiene las caracteristicas de espec—

tro infrarrojo, RMN y de masas que se han indicado antes.

Ejemplo 5

Los siguientes ingredientes se tratan a reflujo duran
te 4 horas:

Incrediente Partes

Clorhidrato de Le~cisteina 0,88

Hidrolizado de proteinas vegetales

exento de carbohidratos 30,04
Clorhidrato de tiamina 0,38
Agua 67,30

-

Tunezo se envejece la mezcla resultante durante 3 dias, ¥y

- 25 -
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Se seca y se seca una varte alicuota. Basado en el neso
del sblido seco obtenido, se aflade a la tanda la goma ard
biga suficiente para proporcionar una composicidn qua con
tenga 1 parte en peso de goma ardbiga. La composiciba se
seca por pulverizacidn, produciendo un producto con sabor

a carne de vacuno,

Ejemplo 6

Los siguientes ingredientes se tratan a weflu

jo durante 3% horas:

Ingrediente Partzs
Clorhidrato de IL-cisteina 5,44
Clorhidrato de tiamina 5,06

Hidrolizado de proteinas vegetales

exento de carbohidratos 15,19
Agua 50,05
Lcido palmitico 0,55
Acido zlubdmico 0,55
Cloruro potasico 0,44
Tosfato monopotésico 0,35
Tosfato monoamdnico 2,11
Acido fosférico 0,30
Tactato calecico 0,18

Se enfria la mezcla y se afiaden 20,00 partes de alcohol,
El producto liquido asi obtenido tiene un sabor intenso a

carne de vacuno.

Ejemnlo 7

Se prepara una formulacidén de pastilla para

sopa de carne de vacuno, que contiene los ingredientes re

- 26 -
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lacionados, en las cantidades indicadas:

Ingrediente . eramos/unidad

Sal A 1,80
Sabor del Ejemplo 5, secado por pulveriza-

cidn 0,5
Gelatina (180 calidad superior)r 0,40
Glutanato monosddico 0,20
Colorante marrdn 0,0L
Polvo de ajo 0,04
Pimienta molida 0,04

Cada cubito para sopa pesard de 4 a 5 g. Se usa un cubito

con 170 g de agua hirviendo.

Ljemplo 8

Se prepara una salsa de carne de vacuno, for-
mulando una composicidn para dar sabor a la salsa, con

los ingredientes y en las cantidades que se indican.

Insrediente eranos/unidad
Almiddn de maiz 10,50

Producto del Ejemplo 5, secado por pulveri-

zacidn 3,00
Color de caramelo 0,20
Polvo de ajo 0,05
Pimienta blanca 0,05
Sal 1,82
Glutamato monosddico 0,20

Se ailaden 230 g de agua a una unidad del concentrado de
sabor para salsa, y la mezcla se agibta concienzudamente,
dispersando los ingredientes, se lleva a ebullicidn, se

hierve a fuego lento durante 1 min, y se sirve. Esta sal-

-27 -
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sa "sin carne" muestra un excelente sabor a carne de vacu

no,

Tjemplo 9

Se prepara una sopa afladiendo 625 g de acua a

la receta indicada en el Ejemplo 1 para la salsa.

Ejemplo 10

A partir de una variedad de sabores, se nrepa
ra una composicibn de agitacibn, para reforzar el sabor de
carnes. Una composicidn en polvo para reforzar un sabor a
jamdn se prepara con:

Incrediente ;o en la commosicidn

Especias de Jjambén _ 2,5
Glutamato monosbédico, finamente mo-

lido 2,5
Sal, finamente molida 55,0
Sabor del Ejemplo 5, secado por

pulverizacidn 40,0

Ejemplo 11

Se prepara una sopa de fideos, de carne de

vacuno, mezclando:

Ingrediente eranos/unidad

Sal 5,0
Sabor del Ejemplo 5, secado por pul-

verigacion 3,00
Gelatina (180 calidad superior) 1,00
Glutamato monosddico 0,40
Color de caramelo 0,40
Polvo de ajo 0,10
Pimienta blanca, molida 0,06
Trozos de vegebales diversos 36,00

- 28 -
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Se aiaden tres tazas de agua a la mezcla.anterior, v la
mezcla se lleva a ebullicidn total; se hace hervir a fue-
50 lento durante 5 min, y luego estd lista pasa ser sexvi
da.

Por la exposicidn y ejemplos anberiores, se
apreciard que los productos de reaccidén de la invencién
se pueden usar para comunicar un sabor andlogo al de la
carne a composiciones que no ‘tienen carne, ¥y se nuede
usar para reforzar el sabor de las composiciones que con-
tienen carne. Las composiciones de la invencidn se nueden
incorporar en alimentos tales como sopas y mezclas rara
sopa, platos a la cazuela, vegebales enlabtados ¥ conrela-
dos, alimentos para animales y animales caseros, salsas,'
Jjupos, estofados, productos que imitan a la carne, nrodug
tos de carne para extender y para mojar, productos de con
fiteria, y sustitutos de extractos de carne, y similares.
En estas aplicaciones, la composicidn de sabor de la in-
vencidén se puede usar sola, y frecuentemente se combina con
otros ingredientes o constituyentes aditivos de alimentos,
para comunicar caracteristicas especiales, Entre tales in
sredientes se incluyen soportes, espesantes; condimentos,
especias, agentes de encapsulacidn, vehiculos, agentes co
lorantes, materiales para dar sabor, intensificadores del
sabor, y similares. Por ejemplo, las composiciones de la
invencidn se pueden mezclar con otros constituyentes de
aditivos de alimentos, btales como alginatos, conjunto de
especias, 4cido ascérbico, albahaca, exbracto de pinmiento,
clavos, eugenol, aceite de cebolla, extracto de orégeno,
&cido piroleifioso, aceite de salvia, citrato sbédico, tomi-

1lo y similares,

- 29.-
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Los vehiculos son Utiles para extender el sa-
bor delas composiciones, cuando se utilizan en formas se-
cas. Tales vehiculos no afectan apreciablemente a la cali
dad del sabor, pero frecuentemente estabilizan la comnosi
c¢idn v aumentan su duracidén en almacensmiento. Para este
fin son Gtiles los saciridos tales como la goma aribiga,
asi como las mezclas de sales y carbohidratos adecuados,
tales como karaya, tragacanto, carboximetilcelulosa, ¥y
similares.

Para pnreparar composiciones sersin la invencidn,
el producto de reaccidn (con o sin aislamiento del mate-
rial de pico de carne) se mezcla con el alimento, en ne-
queflas cantidades eficaces para comunicar a las composi-
ciones sabor y aroma de carne asada. Bn la prictica, la
cantidad de producto de reaccidn usado estard comprendida
en un intervalo amplio, segin el tipo de producto deseado,
las preferencias individuales del consumidor, y las condil
ciones bajo las que se ha de afiadir o usar el producto de
reaccidn con el alimento. Bn seneral, es desecable usar de
aproximadamente 0,5 a anroximadamente 20,u, en peso, en
seco, del producto, en la compogicldn acabada. &n muchos
usos se nrefiere que el producto de reaccldn comprenda de
aproximadamente 5 a aproximadamente 107 de la comvosicidn.

11l material de pico de carne se puede aislar,
¥ se puede seguir usando, si se desea, en mezcla con los
otros productos de la reaccidn de los compuestos que con~
tienen azufre en presencia de mabteriales Acidos. También
se puede utilizar el material de pico de carne en una for
ma parcialmente purificada, producida, por ejemnlo, some-

tiendo la mezcla de nroductos de reaccidn a extracciodn
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con un disolvente apropiado, tal como un hidrocarburo ali
f&tico. Independientemente de que el material de la inven
cibn se aflada a un alimenbo en forma pura, en mezcla con
otros productos de reaccidn, o en mezcla con obros counsti
tuyentes de una composicidn para dar sabor, comunicard al
alimento un sabor a carne guisada o asada.

La presente solicitud que corresponde & la
presentade en los Estados Unidos de América, el 7 de Julio
de 1.S65, bajo el nlmero 470.055 y 7 de Julio de 1,965,
nimero 470.252 parcial, se acoge a Los beneficios.del ar-

ticulo 51 del vigente Estatuto sobre Propliedad Industrial.

N 0o T A

Los puntos de invencidn propia y nveva que se
bresentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los si-
suientes:

1.~ Un procedimiento para comunicar un sabor
Y un aroma a una composicidn comestible, caracterizado
por asociar con dicha composicién un material gue tiene la
férmula empirica ClOH1405S’ el espectro de absorcidn in-
Trarrojo mostrado en la figura 1, el espectro de resonan-
cla magnético nuclear de alba resolucibn mostrado en la
figura 2, y las intensidades masa/carga relabivas mostra-
das en las Tablas 1 y 2,

2.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivin

- 31 -
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dicacibn 1, caracterizado por el hecho de que dicho mate-
rial es prevarado haciendo reaccionar 3-acetil-3-mercanto-
-propanol-l o tiamina en presencia de un &cido carboxilico
orginico y luego, si se desea, aislando el mabterial de la
nezcla de reaccidn.

5.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivin
dicacidn 2, caracterizado por el hecho de que dicho icido
es un &cido carboxilico no tdxico comestible.

4.~ Un procedimiento de acuerdo con las reivin
dicaciones 2 6 3, caracterizado por el hecho de que dicho
4dcido tiene un peso equivalente del orden de 45 a 100,

5.- Un procedimiento de acuerdo con cualquiera
de las reivindicaciocnes precedentes 2 a 4, caracterizado
por el hecho de que dicho &cido es un &cido carboxilico
alifitico.

6.~ Un procedimiento de acuerdo con cualquie-
ra de las reivindicaciones precedentes 2 a 5, caracteriza
do por el hecho de que dicho &cido es un Acido alifdtico
no sustituido, un &cido alifitico amino-sustitulido, un

ido alifdtico hidroxi-sustituido, o un hidrolizado de
proteina,

7.~ Un procedimiento de acuerdo con cuvalquie-
ra de las reivindicaciones precedentes 2 a 6, caracteriza
do por el hecho de que dicho &cido es &cido glutdmico,
bcido acético, Acido léctico o Acido tartérico.

8.~ Un procedimiento de acuerdo con cualquie-
ra de las reivindicaciones precedentes 2 a 7, caracteriza
Go por el hecho de que dicha reaccidén es efectuada calen-~
tando a un margen de btemweratura de 822C a 1779C,

9.~ Un procedimiento de acuerdo con cualquie-
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ra de las reivindicaciones precedentes 2 a 8, caracteriza
do por el hecho de que estd también presente durante la
reaccidn un material auxiliar que conbtiene azufre que es
un aminodcido que contiene azufre, que libera sulfuro de
hidrdpseno o metilmercaptano, bajo las condic%ones de reac
clén, un mercaptano de alcohilo inferior, un sulfuro de
alcohilo inferior, un disulfuro de alecohilo inferior. sul
furo de hidrdgeno, o un compuesto de la fdrmula HS, en
donde IT es un metal alcalino, metal alcalino térrec o amo
nio y SX es sulfuro o sulfhidrato,

10.- Un procedimiento para comunicar un sabor
¥ un aroma a una composicidn comestible.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, representado en el dibujo que se acompafla 7 na-
ra los fines que se han especificado,

Esta Mgmoria consta de treinta y btres hojas

escritas a mdquina por una sola cara.

z » 1U0E
Madrid, ; g%m Hﬁc:

P. A,

o
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