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El invento se refiere a la preparacién de t6 y exiractos
de 6. Mds particularmente, el invento se refiere a la oxidacién de
%6, tal como 6 vorde, y productos de¢ oxidaoidén respoctives, tal com
mo ‘té negro.

Bl 6 voerde, segln se emplea. aqul el %éxmino, comprende
hojas de t6 reolén cogidas, las hojas que han side mecogidas y scca—

des inmedigtamente, hojas de té que han sido sometidas a tratamieonto

téxmico antes de la desecacidén con el fin do inaotivar las enzimas

contonidas en las mismas, y exitractos acuosos de estas hojas. En ca-
da caso, el 6 verde no ha experimentado sengiblemente ninguna oxi-
dacién o fermentacién al estado '"negro",

Bl 46 negro, por otra parie, se prepara de ordinario so-
metiendo lag hojas de {6 recién cogidas & una serie de tratamiontos
que gomprenden la extracoién del Jjugo y arrollamiento de las hojas
reoién cosechadas, seguido de un proceso de oxidacién enzimica (fer-
mentacién) en el ouai se desarrollan las caracteristicas de colox,
sabor y aroma del +6 negro. El proceso es interrumpido tras un pario-
do de tiempo apropiado "oociendo" las hojas de t6 para inactivar las
enzimas que dan origen al proceso, y el ¥6 es secado., El grado de-oxi
daoién varia, en la préoctica comercial, desde negro a diversas grada—

ciones entre negro y verde. Los tég parcialmente oxidados (fermenta~

dos) son conocidos como tés "colong'. Los tés verde, colong y negro’

poseen cada uno distintas caracteristicas de sabor, aroma y color.

El procedimiento de oxidacidén, segin se ha indicado ante-
riormente, puede ser wna oxidacién enzimica, Las ehzimas puedeir deri~
varge del té objeto do tratamiento, o si éste ha sido ya tratado, por
ejemplo térmicamente, de tal modo que lag enzimas hayan sido climina-
das, pueden éstas derivarserde otra muestra de hojas de t6 verde_(no
tratadas) afiadidaa aspeoificaméntq para proporcionar estas enzimas.

Asimismo puede llevar a oabo el procedimiento de oxidacién, en ausencia
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de acoién enzimica, mediante un agente oxidante inorgdnico tal como
oxigeno gaseoso o disuelto o aire, o un compuesto rico en oxigeno tal
como permanganato potésico.

El procedimiento de oxidacién por fermentacién gse lleva
a cabo generalmente en o en las proxiﬁidades de la zona de ocultivo
del 6, y las condiciones del proceso varian de acuerdo con las con-
diciones loecales climdticas y de costumbre. Como consecuenciz de lo
expuesto, los tés fermentados varian grandemenie en calidad de color,
pabor y aroma. Puede lograrse un mayor control y uniformidad de la
oxidacién utilizando un procedimiento dé oxidacién inorginica.

El invento facilita un procedimiento para la oxidacién
de 6, en el cual se oxida el t6 on presencia de un 4dlcali aciwono a
un valor pH superior a 7,5 aproximadaménte on contacto con oxigono
molecular,

El valor pH es con preferencia superior a 8, y la tempe-
ratura 50°C a 1302C, El aire es una fuente conveniente de oxigeno mo-.
lecular, y oxigeno puro o airc enriquecido de oxigeno puéden tanbién
utilizsrse, El gas con preferencia es insuflado a través del 4lcall
acuoso y ol t6 objeto de tratemiento, y el oxigeno puede ponerse en
contacto con el té bien como gas oxigeno o como oxiéeno disuelto, =

Los s6lidos de 16 a oxidar pueden convertirse en solucién
antes o deépués de la oxidacién alcalina, o ésta puede llevarse a ca~
bo sobre una hoja de t6 humedeoida con dlcali, Asi pues la conversién
puede realizarse sobre una hoja verde para efeoctuar una sola fage do
extraccién y oxddacién proporciocnando una infusién de sélidos de 16
negro. Bste extracto puede separarse después de la hoja, noutralizar-
se y prepararse en forma de té instanténeo negro. Otra mod =z lidad con
siste en afiadir cantidades més pequefias de una solucidén alcalina més
concentrada a una hoja verde desecada de tal modo que la mayor parte

de la solucién aloalina es absorbida por la hoja, a un valor pH de al
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menos T,5. Esta hoja Humedecida puede convertirse después en preson-
ola de un oxigeno que conteﬁga gas ¥y secarse a continuacién para pro
porcionar una hoja negra que puede usarse en 6 en gaquitos 0 & gra=-
nel., Pueden afiadirse pequefias cantidades de un agente neutralizante
después de la oxidacién y antes o durante la desecacién para reducir
el valor pH de la infusién obtenida a pa;tir de la hoja convertida.
Asimismo, los sélidos de t6 solubles de la hoja oxidada pueden ser
extraidos eh agua y separados de la hoja para proporcionar un extrac—
1o acuoso del té oxidado. . '

El procedimiento puede aplicarse a la oxidacién de un 16
verde, o de un té parcialmente oxidado, y puede continuarse hasta ﬁzg
ducir un 48 negro o‘eer interrumpido antes de completarse la oxidacion
para producir un 6 parcialmente o%idado o "colong",

Ia conversidén de t8s vordes puede efectuarse en poriodos
do tiempo m4s cortos y en condiciones fdcilmente controladas que pro-
dﬁcen una calidad wnifoxme en el producto final, incluso cuando 96 -
usan t6s de distintas procedencias.

’ Ademés, ol ¢ negro puede producirse a partir de iés ver-
des que'normalmente no serfan apropiados para ser usados en la fermen~—
taci6n de 6 negro corriente & causa de una baja actividad enzimica o
la falte de oiertos.oonstituyentea_requeridos pera la femmentacién,

‘ Es una ventaje del invento efectusr la conversién de +4é
verde gin el ﬁso de enzimas, las cuales quedan inactivadaé por el tram
temiento térmico y facilitar ademés un procedimiento para la conver-
gibén de productos de 46 verde que se presta facilmente a una operaciséa
continua., Ademés puede producirse un t6 megro instanténeo directamenw
te a partir de +té verde sin necesidad de llevar a cabo las fases del
trotenionto adicional (tales como coécién y desecacién) requeridas pa~-
ra la fabriocacién de t6 negro comercial, y el 1& negro puede‘janér log

matices rojos hallados en tés negros obtenidos por'fermentaoién enzimica,
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Aungue el valor pH de la solucién es la caracteristica
importante para lograr el objeto del invento, hay que considerar
también otras condiociones, tales como la temperaturs, la concentra-
cién de oxigeno en el gas usado para la conversién, el tiempo, la
agitacién del sistema de regcoién, ¥ la congentracién de los 86li~
dos de t4 en el sistema acuoso. }

Puede observarse un efecto cooxdinado de valor pH y
tiempo de reacoidén al producir un grado deseado de oconveraién de té
verde., Por los ejemplos y descripeién aqui facilitados se apreciard
que la temperatura, presién, concentracién de oxigeno y concentracién
de s6lidos de té influyen también en las condiciones deseables para
producir un t6 verde convertido que posea buenag propiedades, Asi’
pues, valores pH inicisles mas elevados, més altas temperaturas o
tiempog de reacolén més largos generalmente producen un mayor grado
de oconversién a un producto de té negro., Concentraciones de oxigeno
mis elevadas o presiones asimismo yés altas producen una conversidn
més rédpida, o conversién a temperaturas inferiores o en un menor
tiempo. Cuando me lleva & cabo el procedimiento utilizando més altas -
concentraciones de msélidos de 16, entonces puedsn requerirse fiempos
de conversién més largos, temperaturas mis elevadas, mayores presio-
nes de oxigeno (o posiblemente las tres condiciones) u otros factores
aqui tratados para efectuar un grade deseado de conversién,

La procedencia del té usado_oomo material de partida es
un factor a considerar al seleccionar las condiciones para la conver-
sién, Un 16 puede requerir una combinacién algo diferente de valor pH,
presién, temperatura y'tiempo, eto. que otro té, También puedén mez~
clarse tés de diferentes procedencias & fin de promover la wnifornidad
del producto obtenido. '

Puede utilizarse hidroxido potéasioco u otro 4lcall comesti-
ble apropiado pare aumentar e; valor pH de la oxidacién, Después do éste
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puede reducirse el valor pH del producto a 6,5-4,5, con preferen-
ola 5,5~5, mediante el ugo de una resina trocadora de iones, elec
trodiflisis, o la adlcién de cualquier 4cido deo grado alimentiocio
bien conocido. El1 t6, si esté en solucién, puede "aclararse" me-
diante la adicién de una sal cfloica soluble, por ejemplo cloruro
odloico, para precipitar aquellos sélidos de 16 que de otro modo
formarian una falta de claridad en el agua dura. Egte precipitado
es soparado después de la solucibén acuosa de sblidos de 6.

Logs miguientes ejemplos muegtran a titulo de ilustra-
cién la forma en que pueden llevarse a cabo los procedimientos par
ticulares segin el presente invento. los porcentajes expresados
BSON on POsO & menos que 86 indiqug en sentido contrario.

‘ Ejemplo 1

Se prepars un extracto en agua caliente de 46 verde co-
mercial japonés que contenia 4,8% de s6lidos de 6 solubles. la so=
luci6én, que tenia wn valor pH de 5,2, fue hecha alcalina afiadiendo
con agitacién 12,65 de hidréxido potdsico (base de sélidos de 46)
como solucién al 45%. Esto aumenté el valor pH de la solucién a
9,35, Se elevs la temperatura de la solucién alcalina a 852C y se-
20cl6 con aire & razén do 0,036 litro/min/gram de s6lidos de 6 du-
rante 20 minutos. El aire fue inyeotado en forma de pequefias burbu-

"jas a través de un tubo circular perforado colocade en la parte in-

ferior de la vasija de reaccién mientras se agitsba el exiracto a
un ritmo ripido. Después del rociado, el wvalor pH de la solucién
era de 8,65. Se hizo descendor la temperatira & 609C y se redujo
el valor pH de la solucién a 5,5 por adicién al volumen de resina
trocadora de oationes (IR 120 H%, 52% Héo). A continuacién se afia~
di6 2,4% de CaCl - 28,0 (base de s6lidos de t6) y se extrajo el ma~

2
terial ingoluble mediante centrifugacién (a una gravedad de 6. 700

. veoces) a 1890, BEsto se denomina "aclarado", La produccién total
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fue de 91,5% sobre una base de sélidos de 16 solubles.

Ests soluoién de 16 verde "convortido", ahora do color

~de un extracto de té negro a una oconocentracién de s6lidos de t6 si-

milar, fue concentrada al vaofo hasta lograr un contenido en s6li-
dos de un 45%. Se afiadié unas éan;cidad de. maltodextrina igual en pe-
80 & los s6lidos do t6 presentes y se secd al vaolo una parte del

material. ELl produoto resuliante, cuando fue disuelto en agua a in-
tengidadde bebida, tenia el mabor de té negro y un color similar en
rojez e Intensidad a un +6 regular obtenido a partir de una hoja de
+6é negro comerclal de alta calidad. La solubilidad del polvo y la

olaridad de la solucién a intensidad de bebida en agua dura y fria

~ fueron excelentes,

Se meszclaron porciones-del concentrado de 16 verde "con
vertido” que contenla las maliodextrinas desoritas anteriormente a
niveles de 25, 35 ¥ 56% con 75, 65 y 50%, respectivamente, de un
concentrgdo. similar preparado .a. partir de un extracto de hoja de
té negro que contenia asimiemo maltodextrina, Egtas mezolas de conm
centrados fueron secadas al vaclo proporcionando polvos que posmeian
una solubilidad y claridad satisfactorias en sgua dura y fria y un |
golor y ssbor similares a una bebida de alta calidad fabricada a
partir de hoja de té negro comero?ial., Bl ocolor y claridad de los

productos mezolados y no mezclados se resumen en la Tabla I,

TABLA I
Productos de 6 Color Klett. Indice claridad
Verde convertido 100% ' 229 7
Verde convertido 50% &
Negro comercial 50% 238 8
Verde convertido 35% & '
Negro comercial 65% 240 11,5
Verde convertido 25% & '
Nogro comercial T75% 240 9
Negro comercial 130.% . 241 . 7

=
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El color fue medido en un Colorimetro Klett preparando
una golucién de 0,14% de +6 instenténeo (0,07% de s6lidos) ;n una
solucién compensadora (0,944% NhHéPO4.HEO; 0,858% Na2HPO4.7HéO) a
un valor pH de 6,4 y a 259C, Se utilizé un filtro de luz de 420
milimioras. El instrumento esitd calibrado contrs un patrén dicro-
nético, . .

La olaridad fue medida en una soluoién de 0,7% de 6
instanténeo (0,35% s6lidos) en agua dura sintética a 139C utilizan
do un Colorfmetro Klett con un filtro de luz de 660 milimicras. El

agua dura sintética contenia 0,018% cacla.zuzo,' 0,015% Me0, ¥ 0,0062%

' NeHCO,. Tras efectusr la medida, la muestra fue centrifugada a wna

gravedad de 2000 veces y se determiné la abgorbenoia utilizando el
mismo filtro., La diferencia entre las dos lecturas en unidades Klett
es ol Indice de claridad,
' Ejemplo 2 A
Fueron extractadas treinta libras (13,60 kg) do 6 ver—
de oribado procedente del Japén produciendo un extracto que pogeisz

un 4,8% de s6lidos de 16 solubles y un valor pH de 5,2. Este extrac-

, ~ to, a 409C, fue transferido a una tetera abierta de camisa de vapor

equipada con un tubo circular perforado situado en la parte inferior
para rociar gas. Se hizo el_extraato alcalino aliadiéndole 9,3% de
hidréiido potésioco (como solucién al 45%) basado en log sélidos de

t6 presentes, aumentando de tal modo el valor pH a 9,2, A continua-
cién se elevé la temperatura del extracto a 700C ¥ se rocié oxigeno
& través de la solucién extracteda & razén de 0,044 litro/min/gram
de sélidoé'de 6 durante 20 minutos. Degpués se interrumpié el rocia-
do y se redujo el valor pﬁbde la solucién (que era de 7,2 despuésdel
tratamiento de oxigeno) a 5,5 mediante adicién al volumen de 360 ors.
de resina trocadora de cationéa (IR 120 H+, 63% Hzo). A continuecién

ae extrajo la resina mediante oribado y se tratd el extracto, ahora
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de color de 16 negro, con 2,4% CaCl,.2H,0 (base sélidos de 16), so-
gtn se desoribe en el Ejemplo 1, para procipitar cierta fraccién de
los s6lidoa de t6 que de ordinario formarian una turbiedad con agua
dura. Se extrajo el precipitado fturbio ceatrifugando el extracto tra
tado a 159C, Bl rendimiento total de s6lidos de t6 solubles fue de
%0,5%. Una parte de este extracto fue concentrada al vacio hasta ob-
tener un contenido en aélidos de un 45%, geo afladié una cantidad de .
maltodextrinas igual al peso de los sblidos de 16 y se secd al vacio
esta solueién. El polvo resultente era muy soluble en agus dura fria
(1290) ¥y poseia un matiz rojo demeable y.un sabor a concentracidn de
bebida (0,7 gram/100 ml,) similar a un 6 regular hecho de hoja negra.
Se mezclaron porciones del concentrado de 6 verde convertido moncio-
nado que contenia maltodextrinas & niveles de 25, 35 y 50% con un con
centrado hecho a partir de hoja de 6 negro comercial, como en el Ejem
plo 1. Eatas mezolas fueron secadas al vacio ¥ probados los polvos d4i-
solviendo en egua dura fria (1250) & una concentracién de bebida de
0,7%. La solubilidad de los polvos y la claridad de las soluciones eran
excelentes, Los productos que contenian gélidos de té verde convertido
boseian un color similar a un 6 negro de alta cali@ad ¥ un sabor ine
distinguible del producto instanténeo preparado enteramente a partir
de hoja de 16 negro comercial, E1 ‘color ¥y claridad de los productos -

manclados ¥ sin mezola se resumen en la Tabla II,

Zabla IT

Productos de t6 Color Klett Indice claridad
Verde convertido 100% : 275 15
Verde convertido 50% & J _
Negro comercial 50% .. . 256 7,5
Verde convertido 35% & '
Negro comercial  65% A 254 24
Verde convertido 25% & '
Negro comercial 75% 250 : 22

Negro oomercial.lOO% : 240 20,5
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Ejemplo 3

Con el fin de investigar el efecto del valoxr pIl sobre
la conversién de exiraotos de 16 verde con oxigeno, se prepars una
s&lugién de 5,0% de s6lidos de té a partir de wn extracto seco y
congelado de hoja de té verde. Después ge ajusté el valor pH de la
solucién al nivel deseado efiadiendo cantidades spropiadas de 4N,KOH,

' Las soluciones fueron calentadas a 709C y rociadas después con 0,13

it. de oxigeno por m;nuto por gramo de sélidos de 6. Se continué el
rociado con oxigeno durante 15 minutos a 70%C., Se ajustaron despuds
lag solucionss & un valor pH de 5,0‘3 709C oon regina trocadora de
c&tibnes, tras de lo cual fueron aclaradas odn oloruro cédleoico como
en los ojemplos anteriores. Se concentraron lag soluciones sobrena-
dantes, se afiadieron maltodextrinas y se secaron al vacio las solu~
clones regultantes como en log ejempios anteriores, Los resultados

pe ofrecen en la Tabla III.

" MABLA IIT
. Valor pH tras Color XKlett
% KOH afiadido adioién KOK del producto
0 595 166
4,2 8,0 o 194
10,4 . 950 231
15,8 10,0 S 472

) Cuando se aumenta el valor pH de 9,0 a 10,0 se aumenta
en un 100% el valor de color Klett. Es por tanto evidente que el va-
lor pH al cual sme ajusta la soluclén de t6 antes de ser tratada por

oxigeno conatituye un faotor importante que afecta el color del pro-

Bjemplo 4

En este ejomplo se-demuestra el efecto del vepor PH sobre

la conversién de 16 verde por oxidacién aloalina con aire, Soluciones
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acuosas al cinco por ciento de un extracto seco y congelado de 46 vér—
de japonds cribado fueron hechasg alcalinag con varias cantidades do
KOH, Estas soluciones fueron rociadas con aire duranto 20 miyutos a
702 u 85¢C, mientras que otra fue oalentada pero no rociada con aire.
Después del tratamiento, las soluciones alcalinas fueron reajusiadas

& un valor pH de 5,5 con resina trooadora de cationes, aclaradas y de-

pecadas en gongelacién, Los resultados se presontan en la Tabla IV.

TABLA IV

% XoH Valor pH Valor pH Temp C, Color Klett

 afiadido inioial final '

9,5 8,5 8,6 . 85 - 130
445 13 753 70 127
6,5 1,7 7,1 70 150
9,5 8,5 7,3 85 348
12,5 . 9,2 8,1 .10 580

El primer grupo de valores es pars la conversién sin roociado de aire,
Los otros fueron rociados a 0,36 litros/min/gram,

ios rendimientos totales oseilaron aproximadamente de 87
a 95%, Cuando se aumenté el valor pH de la solucién de 6 antes del
tratamionto con aire, aumenté notablemente el color-del producto. Los
productos rgsultantes de la convexsidén a los niveles alealinos més ele
vados (9,5 y 12,5%) tenian un matiz rojo deseable y realzado.

El bajo color del producto obtenido cuando se omitié ol ro
ciado con aire indice la importancia de'la presencia de oxigeno en la
conversién de té verde, Para demostrar une vez mis el efecto del oxige
no sobre la conversién, se llevé a cabo un experimento en ol cual ge
ajusté una solucién al 5% de sélidos de extracto procedentes-de t6 ver
de japonés eribado & un valor pﬁ de 8,8 mediante la adicién de 9,55
KOH y se caldeé a 1002C, durante 40 minutos cubriéndola y rocidndola
oon nitrdégeno & fin de aségurar la exclusién completa del oxigono, El
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valor pH de la molucién descendidé solamente a 8,5 dqurante la reaccidn.

A continuacién se ajusté a 5,5 con resina trocadora de cationos y se
aclard y desecd on congelacién la solucién resulbante. Bl color del
prroducto indieé que durante este tratamiento no se produjo sensibleow
monte ninguna conversién de color; ni fampoco hubo ninguna alteracidnr
significativa del perfume y sabor del t6 verde.

. Dosde el punto de vista de economia, se prefiore general~
mente el aire como agente oxidante, si bien pueden ubtilizarse gases
que contengan més o menos oxigeno. Por lo comin es importante la con-
centraoién de oxigeno en la solucién de 46 al eféctuar la conversién,
Agl pues, losg factores y pardmetros implicadés en la transferoncia de
mapa entre gas y lliquido también ﬁfeotan el grado de conversién, ocomo
por ejemplo la concentracién de oxigeno en el gas de rociado, tamaiio
de las burbujas de gas, grado de.turbulencia, otce

Ejemplo 5
En oste ejemplo pe demuestra el efecto de variar el tiem-
po de tratamiento con aire. Una solucién alcalina al 5% de 6 verde
japonés cribado (Lote I) fue rociada con aire a 859C a razén de 0,036
litro/min/gram. Se extraejeron porciones slicuotas & intervalos prode-
terminadoé ¥y se ajustd el flujo de aire a fin de mantener en la soluw

oién la proporeién 6riginal de aire a g6lidos de té. Cada porcién ali-

"ouota fue tratada en la forma descrita en los ejemplos anteriores. Se

tomaron medidas sobre color Klett 420 m/u ¥ "Tristimulus Colour. Bl
método paras medir los datos de oolor fristimulus paera las soluciones
de t6 fuse de acuerdo con el procedimiento ordinaric descrito en ol
Instruction Manual Model V Colormagter (Manufacturing Engineering &
Eﬁnipment Corporation, Warrington, Pa.). Las medidas de color tristi-
mulus fueron hechas sobre soluciones de +6 al 0,35% preparadas en
un agente compensador a base de fosfato de acetona al 5% (valor ﬁH

6,4); la concentracién se expresa sobre una base de sélidos de 16,
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Las soluciones fueron filtradas a través de lana’'de vidrio con eJ:
fin de retirar ocualquier pa.rticulz;. no diguelta con antorioridad a
la medicitén. Los valores "a" procedentes de la medida mde rociento,
que eg una medida de rojez, y los valores de oolor Klett se hallan

pregentes en la Tabla V:

TABLA V
Tiempo de reaccién Color Klet+t- Valor "a"
5 170 15,0
10 ' 214 31,8
15 268 38,0
20 315 52,6
' 30 5 . 61,6
60 435 74,0
%0 510 96,6

Se observard que el valor "a! y el color Klett (420 m u)
aumentaron con el tiempo de'tratamien'to. Eg evidente por tanto que

ol tiempo de reaccién es un factor importante para controlar el grado

‘de conversién y el ocolor y matiz del producto fTinal. Es de desear que

se utilicen tiempos mis cortos de rocaccién para obitener un producto
de t6 incompletamente convertido, por ejemplo un producto ocomparable
a las variedades Colong. . '
v . Bjemplo 6

En este ejomplo, so demuestra nuevamente el efecto de va-~
riar el valor pH, usando t6s de varias prooedencius; So prepararon
varias partes alicuotas de soluciones de té verde al 5% a partir de
cada uno de dos lotes de t6 verde japonés cribado (Lotes I y II) y de
t6 verde de Formosa, calentdndolas a 859C, y se afiadicron varias cune
tidades de 4loali a cada porcién alfcuota (6,5 - 11,54 KOH). Se rociarca
con aire las soluciones a razén de 0,036 litro/min/gram durante 20 mi-

nutos y a continuaocién se trataron megin ss deseribe anteriormente, Los
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resultados se hallan presentes en la Tabla VI.
TABLA VI
Yeorde Japén =~ I
KOH v/ pH inicial v/ pH final Color Klott  Valor "at

955 749 6,8 . 2% 28,0
10,5 8,1 7,0 315 31,0
1,5 - 8,4 , Ts1 380 31,8
Verde Japén = II
6,5 Tod 6,2 193 12,9
T35 TyT 645 -+ 230 17,9
8,5 19 . 68 28 19,1
9,5 749 6,9 . 202 19,0
10,5 8,2 ' 17,0 ' 284 26,5
11,5 8,5 1,4 320 "35,6
’ Vorde Formosa
9,5 9,3 Ty4 240 - 20,6
10,5 93 7,5 264 33,2
11,5 9,3 Ty6 272 36,8

Cuando se aumenté la cantidad de &lcali, aumentaron tam-

_bién la rojez e intensidad perc en una proporcidn ligeramente diferen-

te para cada variedad do t6 verde. Do lo expuesto se desprends que el
valor pH del tratamiento puede ser ajustado para lograr un producto
que posea el color y matiz deseados utilizando tés verdes de diferen-w
tes procedencias.

Investigose el efecto de aumentar el tiempo de tratamien—
$0 & un valor pH més reducido y se comprobdé que es necesario un valor'
pH de al menos 7,5 aproximademente, y con preferencia suporior a 8,0,
para producir un grado prdotico de conversidén en un tiempo comerciale-
mente factible. - ' , L

Al producir ocualguier producto que posea propiedades par-
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$icularmente deseadad, las ocondiciones de valor pH y tiempo de tra-
tomiento son interdependientes, y estarin también afectadas por otras
condiciones, tales como el tipo de t6 utilizado, la concentracién de
los s6lidos de 16 en la soluoidn, la temperatura, eto., segin se de-
nuestra posteriormente. Estas condiciones, sin embargo, pueden sor
adecuadamente selecclonadas y oontrbladaé por los expertos en la ma-
teria para lograr el producto deseado,

Otros factores a tomar en congideracién al tratar oual-
qyier'tipo particular de material para obtener un producto que posea
las deseadas proplededes gon la concentracién de sblidos de +6 en la
solucién y la temperatura, ouyos efectos se demuestran en los siguien
tes ejemplos.

‘ Bjemplo 1“

Egte ejemplo ilustra el efecto de variar la concentracién
de séllidos de 16 en smolucién, Se utilizé un extracio secado en conge-
laolén de té6 verde japonéds oribado para preparar tres partes alicuotas
de 500 gre. de soluciones de +6 verde & concentraciones de 5; 10 y 20%
con un valor pH de 5,4, Cada porcién alicuota fue calentada & 850C y
me afiadié 12,5% (w/w) KOH, aumentando asi el valor pH a 9,0, Se mantu-
vo la temperaturs & 852C mientras se rocisba con aire cada solucién
alcalina durante 20 minutos & razén de 0,9 litro/min. Las soluciones
tratades fueron ajusiadas a un valor pH de 5,5 con resina trocadora
de oationes, Las soluciones al 10 y 20% que habian sido tratadas fuo-
ron dividides en dos partes. Una parte fue dilulda a 5% de sélidos con
agua destilade y aclarada. La solucién de 6 verde al 5% tratada fue
también aclarada en forma similexr. Las otras paries fueron aclaradag
& les concentraciones originales de 10 y 20% respectivamente. Todos
1osrmaterialea aclarados fueron demecados en congelaocién, Los resulia~
dos se presgentan en la Tabla VII, .
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TABLA VII

Concentracién durante .

el tratamiento 5% 10% 20%
Valor pH despues del
tratemiento 7,8 8,1 8,2
Concentracién de la '
solucién durante el
aclarado 5% 5% 0% 5% 20%
% pérdida debido al
aclarado 1,7 6,5 13,4 6,2 17,7
Color Klett (420 m,u) 335 335 315 400 292
Valor “a 36,0 37,2 31,0 39,2 29,2

Los productos aclarados sl 5% tenian valores "a" simila-
rog. E1 material aclarado al 10 y 20% tuvo elevadas pérdidas de tur-
biedad cremosa debidas al efecto de uma mayor concentracién. Estas
elevadas pérdides de turbiedad oremosa se reflejaron en los valores
inferiores de rojo e intensidad (valores "a" y Klett, respectivamen—
te) de los produotog finales toﬁa vez que la orema contiene una impoxr
tant9 pafte del color. Las pérdidas debides al aclarado al 5% do s6li-
dog estuvieron dentro de limltes amoeptebles, Las pérdidas nis eleva~-
das de orema ouando se aclara a mayores concentraciones pueden supe-
rarse descremendo a temperaturas mis altas, Este ejemplo demuesira

.
que la oonversién puede llevarse a cabo a mayores conceniraciones,

" proporcionando de tal modo obvias ventajas eoconémicas y comerciales,

Generalmente, las concentraciones preferidas de s6lidos de +6 en el
material iniocial se hallan en los limites de 2-30%.
Ejemplo 8 °
Egte ejemplo ilustra el efecto de variar la temperatura
de tratamiento, Se calentaron soluciones al 5% de té verde japonés
cribado y se méntuvieron a temperaturas de reaccibén determinag das duw
rante el pericdo de reacoidn, Se afindié 12,5% KOH, se rociaron con

aire las soluciones alcelinas a razén de 0,036 litro/min/gram durante

P e T
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20 minutos y peo aislaron los productos por procedimientos oxdinarios.

Los resultados aparecen ean la Tabla VIII,

i} TABLA VILI
Tomperatura 2¢  Valor pH inicial  Valor pH final Color Tlcti
25 91 o 8,3 286
40 9,1 8,2 Co238
%5 ' 9,1 8,1 266
70 9,1 1,4 324
85 991 T4 303
100 9,1 7,8 309

Vigiblemente ol producto a 259 era negro verdoso, mientras
que log p?oductos de 40¢, 55¢ ¥ 799 eran naranja a rojo anaranjado; el
producto a 852 era rojo y el producto a 1002 muy rojo y claro. Es evi-
dente gque la temperatura junto con ol tiempo y valor pH del procedi-
miento de conversién por aire pueden ajustarse para conseguir casi
cualquier producto deseado. Las temperaturas prefeoridas se hallan come -
prendidas en los limites de 50 a 1302C para conversién deniro de un
periodo de tiempo préctico. Por encima de los 1009C el siastema, por su
puesto, debe mantenerse a presiédn,

v Bjemplo 9

Se llevaron & cabo low siguientes experimenios para deter—
minar el efecto de la presién sobre grados de roaceién y pioductés a
wa tempeiatura de conversién Suy;rior & los 1002C, Se colocaron pax-
tes alicuotas (1 Kg) de wna solucién de 16 vorde al 5% w/w que conto-
nia 12,5¢ KOH en una vasija a presién y se caldearon a 115¢C. El valor
oH inioial era de 5,4 + 0,2 y la adicién de KOH lo aumenté a 9,1 & 0,1,
Lag soluciones de reaccidn agitadas fueron sometidas a aire a presién
(13 atmésforas por encima de la atmosférica) o a rociado por aire (jus
tamente & una presién de dos atmésferas por encima de la atmosférica)
a razén de 0,036 litro/min/gram, Al témmino de la reacoién, so ajusta-
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ron las soluciones a un valoxr pH de 5,5 con regina trocadora de ca-
tiones, se aclararon y desocaron en congelacién.

Bn este srupo particular deo exporimenios el tiempo ne-
pegario para caldear la solucién a 115¢C fue aproximadamonte do 2
horas, Para determinar el efecto de eate periodo de caldeo sobro las
caracteristicas del produo?o, fueron calentadas porciones de las so-
lucioﬁos aloalinag de 46 verde‘que contenian algo do oxlgono disucl-
to ¥y agitadas de manera similaxr en un sistema cerrado justamenﬁe a
una presién de dos aimésferas por encima do la atmosférica (deobida a
presién de wvapor de agua) sin rociado de aire. Bstas soluciones fue-
ron bambién ajustadas.en su valor pH, aclaradas ¥y dqsocadas en conge—
lacién como las anteriores. los regultados aparecen el la Tabla IX.

. TABLA IX (a dos atmdéferas)

Tiempo Rociado Valor pH Rendimiento Color Klett Valor "a"

{min,) £inal % (420 m)
2 sS4 37 T 90,3 193 22,3
2 No 7,8 89,5 - 145 ' 14,2
5 81 15 88,3 254 35,3
5 No ° 1,9 89,7 134 11,0
10 si T4 " 88,6 350 4,2
10 Mo 7,9 '90,3. 133 9,6
20 s1 T,4 88,8 294 36,8
20 No 7,8 90,4 154 14,5
(a 13 atmésferas)
2 Yo © 6,8 92,8 312 42,2
20 Yo 6,4 100,0 570 88,0

La orecida cantidadde oxigeno disuelio obtenida mediante
rociado de aire a dos atmésferas redujo notablemente el tiempo de re~
acoién requerido para obtener valores Ya® de 35~40. Las intengidades

totales de color (color Klett) a estos valores "a" eran similares a
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las cominmente obtenidas bajo las condiciones de convorsién do zire

a presién atmosférica y temperaturas més bajas. lag muestras que se

calentaron en condiciones gimilares sin rociado de .aire fucron con-
vertidas a colores ;io 16 solo gignificaiivamente nds clares que las

muestras correspondientes rociadas con aire,

La reaccitn a 13 aimésferas durante 2 minutog proporcio-
né un producto con aceptables valores Klott y "a" y buenos rendimien
tos. Con un tiempo de meacoién de 20 minutos a egta presién, los.ren
dimientos fueron buenos, perc el color era demesiado osouro, Sin om-
bargo, este material puede usarao para ser mezclado con otrog tés.,

Ejemplo 10

Este ejemplo ilusira el efecto de llevar a cabo la con~
versién de s6lidos de 16 verde cocido a polvos de 16 instantaneo ne-
gre en prosencia de todas las hojas de 16 wverdo; ‘o soa, con la omi-
s8ién de la fase de extraccién de t6 verde previa al tratamionto de
conversifén descrito en el Ejemplo 1, )

Muestras de 16 verde cocido del Japém con un pego de 150
gramos cada una fueron afladidas a 1,5'15.1:1'0:3 de agua dostilada calien
te (73 + 29C) que contenia diferentes cantidades de XOH soxtn se re-
pregenta en la Tabla X. Se azité y aireé continuvamente la mozela ro-
ciéndola con aire a razén de 1,8 ltitros/minu'bo'segﬁn sc describe en
ol Ejemplo 1. El proceso de conversién se dejé continuar 45 minutos
durante ouyo tiempo se mantuvo la temperatura do la mezcla a T3 4 29C.
Al final del periodo de oxidacién, la mezcla fue rdpidamente caldeada
a 1002C y filtrada. El valor pH del extracto resultants fue medido
(ver Tabla Ny ajuatado a un valor pH de 5,2 con res:ma trocadora de
iones (IR 120,H ) a 609C, A continuacién se aclard el extracio usando

2,4% Ca.Cl .ZH 0 gobre wna base de sélidos de $6 como on el Ejemplo 1.
Fina.lmente, 1os extractos fueron desecados en congelacién y se exami~

naron los polvos de t6 instantineo regultantes. Los resuliados deo las



10

.15

20

25

30

341964

pruebas realizadas sobre estos polvos &3 6 insiantanco se facilitan
en la Tabla X, Estos resultados demucsiran que pusdo lograrso una
conversién satisfaotoria de aélidos de t6 vende cocido a ¢ en polvo

negro instentdneo bajo las condicionss descrites anteriormente.

TABLA X
HOH Valor pH al comionzgo Valor pE al final Roadimiontos
% en peso de de la oxidacioén Qe la oxidacién ~  después del
+6 verde seco . aclarado (%
g6lidos de 16
6,0 9,1 7,8 30,4 (1)
7,5 9,8 8,4 30,4 (2)

* Todos los valores pH ajusitados a 5,5 con resina
trocadora de iones (IR 120, H ) antes desecacién.

(1) 76 color marrén rojizo claro; gusto 6 negro
(2) P6 color marrén rojizo oscuro; gusto 6 negro.
Ejemplo 11
Este ejemplo ilustra la aplicacién del procedimienio de .
conversién alcalina en la conversién de hoja de t6 verde cocido para
ugo en gaguitos de 16 o como t6 negro a granel,

Seo extendieron muesiras de t6 verde cocido del Japdu con

“un peso de 50 g cada una en vandejas esmaltadas hasta formar una capa

de un espesor aproximado de 1/4 de pulgada (0,62 cm). La caniidcd ne-
cesaria de KOH (ver Tabla XI) fue pesada y disuclia en 100 mililitzos
de agua destilada. Estas soluciones fueron rociadas lentamcnie sobre
sus muestras respoctivas de ¢ vewrdo cocido mientras las hojas eran
agitadaé. En estas condiciones los 100 mililitros de solucioncs son
completamente absorbidos por las hojas de +6, Lag bandejas fusron co=
locadas sobre wn baflo de vapor y mantenidas & 752C durante 20 minutos
mozoldndolas continuamente. La.hoja fue enfriada despuds a 2590 aproxi

. I'4
madamente y ajustedo el valor pH rociando una solucién de HCL diluido

e —— 1 b o A+ i
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sobre Lla hoja en la medida requerida. 4 coniinuazceién la hoja Do

congelada y desecada en congelacidén, Los datos anzliticos y obser-

vaciones realizadas sobre estas mucstras $¢ hallan ropresentadas

en la Tabla XI.

Los resuliados de ogte eojomplo muestran que puede lo-—

grarse una conversién satisfactoria de hojas de t6 vexrde cocidas a

hojas de té negro utilizando los procedimientos descritos anterior—

nante,
ABLA XT
Cantidad de KOH Valor pH al comienzo Valor pX al #incl

(% en peso de del pericdo de oxid, peziodo oxidecién
+6_verde seco)

0 TV 993
2,7 2,3 1,0
4,3 9,8 _ 7,8

Desoripeién
infusidn
preparada
claborando
hojas do 16

degcoadas

Colox muy
verdesgusto
amargo

Colox de 6

negro claro;
susto ligera
nontC anargo

Color de t6
nesTo Oscuro
gusto de 6
blando (no
amargo)

En rogumoen, la Patente de Invencién quo se solicita debe-

ré recaer sobre las siguientes:
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REIVINDICACLONES

L. Un procedimiento para la oxidacitn no enzimica de 16,

caracterizado por el hecho de que el t6 es oxidado en un &leali acuo-
so a un valor pH de al menos 7,5 y‘con praforencia al monos G en cone-
tacto con oxigeno molecular preferenﬁemqnte en Torma de aive, oxigono
0 una mezola de alre-oxigeno y preferentementc insuflado a través del
46 alecalino a una <iemporatura comprendida eniro 50 y 1302¢,
) 2. Un procedimiento segln la reivindicacién 1, caractori~
zado poxr el hacho de que la hoja a oxidar es humedocida con un 4dlcali
acuogo, y después de la oxidacién la hoja es dosecada para proporcio—
nar un 6 oxidado seco.

3. Un procedimiento s9gﬁn la reivindicacién 2, caracteris'
zado por el hecho dé que despuds de la oxidacién se ailade un agente
neutralizante al & oxidado para reducir su valor piH.

4+ Un procedimiento segin la reivindicacién 1, caraciori-
zado por el hecho de que los sbélidos de t6 solubles se disuelven nara
formar una solucién acuosa, antes o después do la oxidacién, y se se-
paran do la hoja do 16 extractado para proporcionar una solucidn acuo-
sa de los sb6lidos de t6. '

5. Un procedimiento seglin la reivindicacién 4, caractori-
zado, por el heohé de que la concentracidn de s6lidos de 6 solubles
en solucién durante la oxidacién se halla en log limites de 2-30% en
peso,

6. Un procedimiento segin las reivindicaciones 4 o 5, carac
terizado por el hocho de que, despubs de la oxidacidén, se reduce ol va-
lor pH de la solucién do sbélidos de t6 oxidado a entwe 6,5 y 4,5, con
preferenoia mediante el usoe de una resina trocadora de ionss,

7. -Un procedimiento segin cualquiera de las reivindicacio-

‘nes 4, 5 0 6, caracierizado por ol hecho de que se ailade una sal cflci

ca a la solucién acuosa de los s6lidos, y cualguier procipitado de con
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puestoé célcicos insolubles es peparado de la solucién de sélidos de
$6 solubles,

8. Un procedimiento segfn ocualquiera do las roivindilca-
cionos 4, 5, 6 o 7, caracterizado por el hecho de que la solucidén
oxidada de s6lidos de t¢ es dosecada para proporcionar un t6é seco en
polvo.

9. Se reivindica por Wltimo como objeto sobre el que ha
de recaer la Patente de Invencidn que se solicita: "UN PROCEDIMIENTO
PARA LA OXIDACION NO ENZIMICA DE TEY,

Todo conforme queda desorito y reivindicado en la presen
te memoria desoriptiva que consta de ;eintitrés pédginas mecanografia
das, “

Jadrid, 17 de junio de 1967.

BERNARDO UNGRIA.
PePs
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