
SECCtON  TECNtCA 
^  " Ni. p. C.

SUBCLASE. ¿L

3 7 5

M E M O R I A  DESCR I PT I VA
correspondiente a ]a soiicitud de concesión de una

SOLiCiTANTE: VATNEY MANN (LONDON & HOME COUNTIES) 
LIMITED .

RESiDENCiA: ....Vatney.House, P ^  S tre e t -  LONDON 

................... S.V. 1, In g la te r ra ......................................

ENUNCiADO: "UN METODO PARA EL TRATAMIENTO DE UNA

Prioridad: Patente___. .n.°....*!:393 ............................. ... ..dei... .̂"*!:!^?.?.......

PATENTE DE INVENCION

SUSTANCIA RESINOSA DEL LUPULO"

MJ/S -1-



Este invento se R efiere  a l  ldpulo y en esp ec ia l a  las 

su s tan c ias  del' ldpulo que pueden s e r  obtenidas por tratem ier 

to  mecánico o ex trac tiv o , r ic a s  en re s in a .. Ea p a r t ic u la r ,  

aunque no exclusivam ente, e l invento se  r e f ie r e  a  la s  su s ta i 

c ía s  de l ldpulo obtenidas por tratam ien to  mecánico, que son 

} r ic a s  en ld p u lin a .

EL ldpulo se u t i l i z a  para v a rio s  f in e s  en l a  in d u s tr ia  

cervecera y con tiene v a rio s  grupos d is t in to s  de im portantes 

compuestos. Uno de esto s grupos son lo s  llamados %-ácidos, 

o tro  lo s  llamados p-ácidos (siendo ambos grupos de c a rác te r  

¡ más o menos re s in o so ), m ientras que un te rc e r  grupo e s tá  

co n stitu id o  por a c e ite s  esen c ia les . Estos componentes se  com. 

portan  de forma d ife re n te  y se  u t i l iz a n  en d ife re n te s  fases 

de l a  manufactura de l a  cerveza; no obstan te , a  no s e r  que 

se separen del ldpuló y a no se r que por lo  menos lo s  ace i­

te s  esenciales se separen de los* ácidos re s ín ic o s , se produ 

ce un considerable desperd ic io . A si, lo s ácidos re s ín ic o s  

son u tiliz a d o s  para comunicar sabor amargo a l a  cerveza pero 

e s te  sabor amargo solamente se d e sa rro lla  a tem peratura e le ­

vada, por cuya razón e l ldpulo se  agrega convenientemente 

a l  mosto antes o durante l a  f a s e  de eb u llic ió n  del mosto.

De e s ta  forma,, naturalm ente, se pierden la  mayoría de lo s  

a c e ite s  esen c ia les . Por o tra  p a rte , lo s  ao e ite s  esenc ia les 

que comunican un sabor y un aroma c a ra c te r ís t ic o s  son in c o r­

porados habitualm ente después de haber hervido e l  mosto y 

pueden se r  agregados con v en ta ja  después de haber tenido lu ­

g a r l a  ferm entación de forma que e l  contenido a lcohó lico  fer­

vórese l a  ex tracción  de lo s .a c e i te s .  Si se  u t i l i z a  en e s ta  

f a s e  ldpulo o un concentrado de ldpulo  r ic o  en lu p u lin a , na­

turalm ente se  desperdician  normalmente lo s  ácidos re s ín ic o s .
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Incluso  lo s propios ácidos res ín ico s  se oomportan d i 

ferentem ente en tre  s i .  Los %-ácidos son convertidos tra d ic io  

nalmente en lo s  iso-K -áoidos deseados hirviendo con e l  mos­

to  y son lo s  iso-oí-ácidos lo s  que comunican e l  sabor amargo 

o p a rte  de e s te  amargor. Por o tra  p a rte , lo s  p-ácidos no son 

u tiliz a d o s  en absoluto en e l'p roceso  de fermentación a no 

s e r  que hayan sido o sean deliberadamente oxidados*.

Además, hay que mencionar que e l  lúpulo e incluso  los 

polvos de lúpulo r ico s  en lupu lina  y algunos ex tractos de lú  

pulo contienen v a ria s  sustanciad ácidas indeseab les, especial 

mente lo s  tan inos, que son responsables de gran p a rte  de la  

tu rb idez  que puede producirse eventualmente en l a  cerveza, 

a no se r  que se adopten la s  precauciones necesarias para 

e lim inarlos o e x c lu ir lo s .

Por consiguiente, es muy in te re sa n te  proporcionar 

una forma de re so lv e r eficientem ente la  lupu lina  del lúpulo 

en porciones d is t in ta s  que contengan respectivam ente lo s 

%-ácidos, lo s  p-ácidos y lo s a c e ite s  esenc ia les .

En términos amplios, e l  invento co n sis te  en un método 

.de tratam iento  de una sustancia  res in o sa  del lúpulo , que 

co n sis te  en e x tra e r  opcionalmente l a  sustanc ia  con un medio 

acuoso, preferib lem ente una solución de fo sfa to  sódico hidró 

geno o fo s fa to  potásico hidrógeno u o tra  solución reguladora 

a .tem peratu ra  y pH controlados, para ex traer selectivam ente 

lo s  tan inos y la s  sustancias ácidas d is t in ta s  de lo s  %-áci­

dos* y  p-áeidos como extracto  prev io , ex trae r e l residuo con 

una solución acuosa a lc a lin a , preferiblem ente fo sfa to  disó­

dico 'hidrógeno o fo sfa to  dipotásioo hidrógeno a una tempera­

tu ra  elevada y controlada, generalmente superio r a 40°C, y 

a  un pH controlado, para ex traer selectivam ente lo s %-ácidos
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y formar un prim er ex tracto  y e x tra e r e l  residuo con o tra  

so luc ión  acuosa a lc a l in a , para e x tra e r  lo s  p-ácidos como 

segundo ex trac to . Los a c e ite s  e sen c ia les  pueden se r  separa­

dos como te rc e r  ex trac to  y después l a  lu p u lin a  agotada r e ­

s id u a l u o tra s  su stanc ias res in o sas de l ndcleo pueden se r  

despreciadas. _

La expresión "sustancia  res in o sa  d e l Idpu lo" .se  re ­

f i e r e  a una sustanc ia  d e l Idpulo en l a  que e l  contenido en 

%-ácidos es de l 1.2 % en peso como mínimo o e l  contenido en 

re s in a  del Idpulo to ta l  es de l 24 % en.peso como mínimo. 

Frecuentemente esto  exige l a  concentración del contenido en 

re s in a , por ejemplo por tratam ien to  mecánico, pero se observ^ 

r á  que algunas especies de ldpulos r ic o s  en re s in a  tien en  un 

contenido en ácidos re s ín ic o s  suficientem ente elevado para 

p e rm itir  u t i l i z a r  e l-Idpu lo  completo en forma desmenuzada.

Se ha encontrado que lo s  d iversos grupos de compues­

to s  ácidos pueden s e r  ex tra ídos selectivam ente s in  r e c u r r i r  

a  d iso lven tes orgánicos s i  se estu d ia  adecuadamente l a  tempe 

r a tu ra  y e l  pH durante la s  fa ses  de ex tracc ión . Un aspecto 

im portante d e l invento es l a  capacidad de separar lo s  ta n i-  

nos, lo s  ácidos grasos y o tra s  su s tan c ias  ácidas indeseab les 

como ex trac to  previo, an tes de separa r lo s  %-ácidos y  es espe 

cialm onte conveniente que e s ta s  dos separaciones puedan rea­

l iz a r s e  con l a  misma solución reguladora o con e l  mismo á l­

c a l i .

Normalmente l a  su s tan c ia  re s in o sa  d e l Idpulo u t i l i z a ­

da tendrá  un contenido en %-ácidos de 20-30 % en peso. Cuan­

do e l  contenido en %-ácidos es superio r a l  30 %, e l  proce­

dimiento d e l invento puede s e r  modificado omitiendo l a  fa se  

de ex tracción  p rev ia 'y a  que es probable que la s  cantidades
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de ácidos indeseables p resentes sean muy pequeñas. Por o tra  

p a rte , s i  e l  contenido en K-ácidos es in fe r io r  a l  20 % (aun­

que su p erio r a l  12 %) puede se r  ventajoso dar un lavado in i ­

c ia l  a l a  sus tanc ia  de l lúpulo con una solución reguladora a 

pH 4-9, por ejemplo solución reguladora de fo sfa to  sódico h i ­

drógeno o fo sfa to  potásico hidrógeno. EL extracto  previo re ­

su lta n te  que contiene lo s  tan inos indeseables puede.ser des­

preciado . Generalmente e s te  lavado se r e a l iz a  en f r ío ,  aun­

que s i  e l  pH se mantiene por debajo de 6 aproximadamente, 

pueden emplearse tem peraturas superio res a unos 40°C tenien­

do en cuenta l a  so lu b ilid ad  de lo s  %-ácidos. Manteniendo e l 

pH por debajo de 7 aproximadamente, puede re a liz a rs e  un lava 

do más prolongado, con una separación más eficaz  de l tan ino . 

El primer ex tracto  se  obtiene preferib lem ente u tilizando  so­

luciones acuosas de sa le s  de ácidos com estibles, ta le s  como 

fo sfa to  disódico hidrógeno o fo sfa to  d ipo tásico  hidrógeno, a 

un pH comprendido en tre  7 y 9 pero a una tem peratura superio r 

a 50°C, preferib lem ente en tre  60° y 90°C. En e s te  caso, la  

concentración de l a  solución será  generalmente menor, dando 

una solución a l  1,4 % en peso de fo sfa to  d ipotásico  hidróge­

no un  pH de 8,5 a unos 80°C.

Si se u t i l i z a  un á lc a l i  más fu e r te , su concentración 

(y cantidad) debe se r controlada estrechamente para oonseguix 

l a  se lec tiv id ad  de extracción deseada*

Cuando la s  sustancias áoidas indeseables y lo s  

%-ácidos han sido ex tra ídos, e l residuo se t r a ta  con uha so­

lución  acuosa a lc a lin a  adecuada para ex trae r los p-ácidos 

re s id u a les  comO segundo ex trac to . Para este  f in ,  se p re fie re  

emplear solución acuosa de carbonato sódico o potásico a una 

tem peratura superio r a 40-50°C, preferib lem ente en tre  60° y
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90°C. Se p re f ie re  una solución de O,5.% en peso aproximada­

mente, pero e s ta  concentración no es c r í t i c a  en modo alguno 

y , por ejemplo, puede e s ta r  com prendida.entre 0 ,2  % y 2 % 

en peso. Segdn e l  á lc a l i  u t il iz a d o , -la tem peratura debe es- 

. t a r  comprendida en tre  25°C y 100°C, correspondiendo la s  so­

luciones a lc a lin a s  más concentradas a la s  tem peraturas más 

b a ja s . . - * " ,

Después dé haber ex tra ído  lo s  ácidos, lo s agentes 

esenc ia les se separarán normalmente por ex tracción  con d iso l­

ven te , pero e l  residuo de l a  ex tracción  a n te r io r  puede se r  

u tiliz a d o  directam ente en e l  proceso de ferm entación ya sea 

por ád ición  a l  mosto c a lie n te  a l  f in a l  de l proceso de ebu­

l l i c ió n  o hacia  dicho f in a l  o por ad ic ión  a l a  cerveza en 

cualqu ier fa se . Una c a ra c te r ís t ic a  d e l invento es que lo s  

¡a c e ite s  esenc ia les Se*dejan en e l  re s id u o 'd e  l a  ex tracción  

de lo s  ácidos re s ín ic o s  y puedan s e r u tiliz a d o s  en e s ta  fo r ­

ma, naturalm ente, s i  se u t i l i z a n . la s  técn icas  de extracción  

con d iso lven te  de l a  técn ica  a n te r io r , lo s  a c e ite s  esencia­

le s  son separados primero y e l  residuo  después de haber ex­

t r a íd o  lo s  ácidos carece de v a lo r . S i se  u t i l i z a  un disolven­

t e  para e x tra e r lo s  a c e ite s , e l  e tano l es especialm ente con­

ven ien te  y puede se r  u tiliz a d o  a l a  tem peratura ambiente, es 

d e c ir , s in  necesidad de c a le n ta r . Ajustando l a  concentración 

de l e tanol puede conseguirse una ex tracción  s e le c tiv a . Tam­

bién pueden u t i l iz a r s e  o tro s d iso lven tes com estibles compa­

t ib le s  con l a  cerveza. .

' Las fa ses  de extracción  in d iv id u a les  o to.das e l la s  

pueden re a l iz a rs e  por cualquiera de la s  técn icas conocidas 

le  contacto en tre  un só lido  y un liq u id o . En p a r t ic u la r ,  cuan 

lo en cualqu iera  de la s  fases  la  ex tracción  se r e a l iz a  de t a l
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3'753 Q 4- 9 EN
forma que e l concentrado de lupu lina  se pone en contacto cor 

e l  agente de extracción  liqu ido  a l - f in a l  de l a  fase  de ex­

tracc ió n  para dar lo  que puede llam arse una "co rrien te  f i ­

na l"  y de p referenc ia  e stas  co rrien te s  f in a le s  se  mantienen 

separadas de l a  fracc ió n  resp ec tiv a  y se  introducen en e l 

concentrado de lupu lina  o d iso lven te  u tiliza d o  para prepa­

r a r  l a  próxima cantidad o remesa del ex tracto  resp ec tiv o . 

E sta téc n ic a , que puede 'ser u t il iz a d a  en lo s  procesos de ex­

tracc ió n  continua a s i  como en e l  caso de extracción  discon­

tin u a , s irv e  para aumentar la -se le c tiv id a d  de l a  extracción. 

Puede se r  u t il iz a d a  con ventaja  especial en e l  caso del p ri 

mer ex tracto  que contiene lo s  %-ácidos.

La mejor u ti l iz a c ió n  f in a l  de la s  fracciones de r e s i ­

na se  obtiene aumentando l a  pureza de la s  fracc io n es, espe­

cialm ente reduciendo, a l  mínimo l a  cantidad de [3-ácidos en 

la. fracc ión  de oí-ácidos.. Se consigue una mayor pureza ex tra  

yendo l a  lupu lina  u o tra  su s tan c ia  del lúpulo pulverizada, 

que ha sido d ispuesta  en forma de lecho, permaneciendo e l 

lecho inmóvil durante la  extracción  de lo s  diversos ex trac- 

to á . Dos ejemplos de l a  forma en que esto puede re a liz a rs e  

son: i )  hacer pasar e l á lc a l i  a través de una columna del 

polvo r ic o  en lupu lina  o en o tras  sustancias resinosas del 

lúpulo y i i ) compactando e l polvo en una cen trifu g a  de cesta  

de forma que l a  profundidad del lecho sea superio r a 2 pul­

gadas (5 cm) y pulverizando e l  á lc a l i  c a lie n te  sobre la  su- 

p e r f ic ie  in te rn a  de l lecho cpmpactado. La velocidad de ro­

tac ión  de la  cen trifuga  y l a  velocidad* de ap licación  del á l­

c a l i  deben se r  conjugadas de forma que e l  lecho no se inun­

de-mucho n i se seque. Ea ambos casos, generalmente es ne­

cesario  agregar un a u x il ia r  de f i l t r a c ió n .p a ra  asegurar una



perm eabilidad adecuada d e l lecho, siendo lo s  m ate ria le s  pre­

fe r id o s  l a  celu losa  o l a  arena, pero puede u t i l i z a r s e  cual­

q u ie r m ate ria l s im ila r  como Isies.elguhr, .polvo micáceo o pol­

vo de diatorneas. También es conveniente, cuando se  ex trae  

l a  fracc ió n  de R-ácidos, mantener una atm ósfera in e r te  por 

ejemplo de dióxido de carbono pero preferib lem ente de n i t r ó ­

geno, en contacto con la s  soluciones fracc ionan te  y fra c c io ­

nada y expulsar e l  a i r e  de l a s  soluciones a lc a lin a s  an tes 

de su empleo, p referib lem ente por e b u llic ió n . Existen mür- 

chos ex trac to res  continuos que pueden funcionar con un l e ­

cho inmóvil y de forma que e l  equipo pueda s e r  englobado en 

un re c in to  cerrado de forma que se  pueda mantener una atmós­

f e r a  in e r te  en contacto con lo s á lc a l i s  ex trayentes y e l  le ­

cho compactado.

El ex trac to  previo, conteniendo lo s  ácidos g rasos y 

o tra s  su s tanc ias  ácidas indeseab les, es despreciado normal­

mente. El primer ex trac to , ap a rte  de la s  ditim as c o rrie n te s  

qué pueden s e r  in troducidas en una remesa de R-ácidos suce­

s iv a , puede se r  llevado a eb u llic ió n , por ejemplo a l'a pre­

s ió n  atm osférica, durante unas 2 horas a pH 9 (o durante 

más tiempo a un pH más bajo) o a una presión  más a l t a  duran­

t e  un periodo de tiempo más co rto , para isóm erizar lo s  R-áci 

dos. A pH 10, l a  fracc ión  de R-ácidos puede s e r  dejada duran 

t e  toda l a  noche a l a  tem peratura de ex tracc ión . De p refe­

re n c ia , l a  solución re s u lta n te  de iso-R -ácidos se  agrega d i 

rectam ente a l  mosto de l a  cerveza o a l a  Cerveza en fermen­

ta c ió n . A e s te  respecto , es im portante e l  hecho de que sola­

mente se  obtiene una isom erización y una u til iz a c ió n  s a t i s ­

f a c to r ia s  de lo s  R-ácidos s i  son llevados a eb u llic ió n  es­

tando separados de lo s p -áo idos 'y  de l a  m ateria  v eg e ta l ge-
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noralm ente. Por o tra  P a rte , e l  segundo ex tracto  se  pondrá 

normalmente en contacto con una fuen te  de oxigeno molecular, 

-! preferib lem ente oxigeno,gaseoso, a tem peratura elevada, ade­

cuadamente de 70° a 90°C, para.form ar productos de oxidación 

amargos, principalm ente huluponas. Estos pueden se r  agrega­

dos durante la  eb u llic ió n  del mosto, para comunicar un sa­

bor amargo, favoreciendo también l a  fermentación p o ste rio r 

d e l mosto, aunque para una mayor incorporación de la  sustan 

c ia  amarga también pueden se r  agregados a l a  cerveza fermen­

tad a . Se ha encontrado ventajoso agregar su stanc ias c a ta l í ­

t ic a s  para in ic ia r  l a  reacción de oxidación, lo  que puede 

conseguirse agregando p a rte  del producto de oxidación a la s  . 

cantidades sucesivas de p-ácidos que han de se r  oxidadas.

En general es ..conveniente u t i l i z a r  lo s  ex trac to s  acuo 

sos t a l  como son obtenidos a l  f in a l  de l a  transform ación.

No obstan te , algunas veces puede s e r  ventajoso concentrar 

la s  soluciones y esto puede re a l iz a rs e  i )  evaporando o 's e ­

cando por congelación la s  fracciones o i i )  c ris ta liz an d o  o 

p recip itando  de o tra  forma lo s  oí-ácidos y p-ácidos de sus 

.respectivas soluciones y transformando la s  sustancias re d i-  

su e lta s  en soluciones más concentradas. Este proceso también 

s irv e  para p u r if ic a r  aán más lo s  oí-ácidos y lo s p-ácidos y 

puede proporcionar una forma conveniente de almacenar la s  

re s in a s  ya sea para su transform ación p o s te rio r  o para uso 

d ire c to  en e l  proceso de ferm entación. Con objeto de obtener 

buenos rendim ientos de oí-ácidos, es conveniente u t i l i z a r  una 

so lución  de una s a l  de un ácido com estible, por ejemplo so­

lución  acuosa de o itra to  sódico o c i t r a to  po tásico , para la  

prim era fa se  de extracción  y agregar lentam ente un ácido co­

m estib le , como e l ácido c ítr ico ^  durante l a  c r is ta liz a c ió n
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va ex tracción  de más polvo rico  en lu p u lin a . Una técn ica  cor 

ven ien te  para red u c ir  lentam ente e l  pH durante l a  c r i s t a l i ­

zación c o n sis te  en haber burbujear dióxido de carbono a 

tra v é s  de l a  so lución , (a é s te  resp ec to , e l dióxido de carbo­

no se  considera un ácido com estible) y e s te  es e l  método pro 

¡ fe r id o  para red u c ir  e l pH de l a  fracc ió n  de p -ác idos. En am­

bos casos es ventajoso t r a t a r  de mantener l a  tem peratura 

próxima a 0°C durante l a  c r is ta l iz a c ió n .

El residuo de la s  etapas de extracción  se  u t i l i z a r á  

como t a l  o se rá  tra tad o  para a i s l a r  o concentrar lo s  ace ites  

e sen c ia le s . Cuando estos se  han ex tra ído  con e tano l o con 

I o tro  d iso lven te  orgánico, e s te  puede se r  separado por ..evapo­

rac ió n  a ba ja  presión  en atm ósfera in e r te .  El concentrado 

re s u l ta n te  puede s e r  agregado directam ente a l a  cerveza Pa­

r a  comunicarle' e l  sabor d e l lápulo  o puede s e r  d ife re n c ia ­

do todavía  más,por ejemplo por d e s tila c ió n  fraccionada, an-

25 '

j;es de s e r  agregado to ta l  o parcialm ente a  l a  cerveza.

Debe conseguirse c ie r to  fraccionam iento deseable del 

a c e ite  esenc ia l extrayendo l a  lu p u lin a  re s id u a l con etanol 

acuoso. La concentración de e tano l e s tá  comprendida general­

mente en tre  60 y 100 % pero preferib lem ente  e n tre  80 y 90 %. 

En l a  ferm entación de l a  cerveza, l a  lupu lina  re s id u a l que 

contiene lo s  a c e ite s  esenciales o cua lqu ie r ex trac to  que 

contiene estos a c e ite s , exentos de d iso lven tes incom patibles 

con l a  cerveza, puede se r  agregada a l  mosto a l  f in a l  de l pe-
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riodo  de eb u llic ió n , o cerca de d ic h o .f in a l, en su s titu c ió n  

de lo s  ldpulos aromáticos que con frecuencia  se agregan du­

ra n te  l a  ditim a fase  de l a  eb u llic ió n  del mosto.

Los s ig u ien tes  ejemplos i lu s t r a n  la J  rea liz ac ió n  de 

e s te  invento .

EJEMPLO 1

Se mezclan 15 g de polvo r ic o  en lupu lina , preparado 

a p a r t i r  de Idpulo de l a  variedad Bramling Cross y con un 

contenido en oí-ácidos del 20,2 % (por espectrofo tom etría), 

con 150 g de arena lavada con ácido, de grano grueso y se re ­

l le n a  en una columna con una camisa de agua,de 10 cm de lon­

g itu d  y 2 cm de diám etro. Se hacen pasar a través del lecho 

200 mi de solución acuosa f r í a  a l  2,4 % de fo sfa to  d ipo tá- 

s ic o  hidrógeno, seguidos de 20 mi de agua d e s tila d a . El ex-, 

tra c to  previo obtenido con estas soluciones se desprecia .

Se haoe c irc u la r  a través de l a  camisa de la  columna agua 

a una tem peratura de 65°C y a trav és del lecho re l le n ó 's e  

hace pasar una solución acuosa a l  2,4 % de fo sfa to  d ipotá- 

sioo hidrógeno a una tem peratura de 70°C. Se obtiene un 

to ta l  de 700 mi de eluente conteniendo 0,40 % de %-ácidos 

(por espectro fo tom etría), lo  que constituye un rendimiento 

d e l 94 %. Esta solución constituye e l  primer extracto  de 

%-ácidos. De nuevo se pasa una pequeña cantidad de agua des­

t i la d a  (aproximadamente 20 mi) a través de l a  columna, se­

guido' de solución acuosa a l  0,5 % de carbonato potásico ca­

lendada a una tem peratura de 70°C. Se obtiene un to ta l ' de 

200 mi de eluente conteniendo 0,57 % de p-ác idqs.(por espec- 

tro fo to m atría ) y esto  constituye e l  segundo ex tracto  o p-áci 

dos.

. Se agrega a l  ex tracto  de %-ácidos una cantidad de solu
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ción acuosa a l  10 % de hidróxido potásico  s u f ic ie n te  para 

e lev a r e l  pH a 9,0 y l a  masa se l le v a  a eb u llic ió n  en atmós­

f e ra  de nitrógeno pero perm itiendo c ie r ta  separación para 

e lim inar la s  m aterias v o lá t i le s  indeseab les. T ranscurridas 

2 horas, lo s  oí-ácidos re s id u a les  se  encuentran p resen tes a 

una. concentración in f e r io r  a l  0 ,02 % (por espectrofo tom etria  

y crom atografía en capa delgada). Agregando todo el.volumen 

tra ta d o  a  60 l i t r o s  de cerveza sé  eleva e l  amargor en 28 uni 

dados europeas (U.E.A.).

La tem peratura de l segundo ex tracto  de p -ác idos, reco- 

gido de l a  columna, se eleva a 80°C y e l  ex trac to  se  a g ita  

continuamente en atm ósfera de oxigeno durante 8 ho ras. Se
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mantiene una p resión  ligeram ente su p erio r a  l a  atm osférica 

para  asegurar una so lu b iliz ac ió n  adecuada d e l oxigeno.

Transcurrido e l  periodo de 8 horas, solamente quedan 

s in  oxidar pequeñas cantidades de p -ác idos. Agregando e l  vo­

lumen obtenido a l a  cerveza antes c ita d a , ya tra ta d a  con l a  

prim era fracc ió n , se eleva e l  amargor en o tra s  2 U.E.A.

Se ex trae  de la  columna l a  lupu lina  re s id u a l y se 

agrega a lo s  60 l i t r o s  de cerveza ya amargada en la  forma de 3 

c r i t a  y a l  cabo de 12 horas l a  lupu lizac ión  de la  cerveza 

es completa.

Para proporcionar e l  mismo grado de amargor (30 U.E.A.) 

en 60 l i t r o s  de cerveza mediante la s  técn icas convenciona­

le s  de eb u llic ió n  del mosto se hubieran requerido 29,7 g de 

lu p u lin a  a l  20,2 % de oí-ácidos. Para l a  lupu lizac ión  en se­

co se  hubieran requerido 1 ,5  g ad ic io n a les , haciendo un to­

t a l  de 31,2 g. Por lo  tan to , l a  u t i l iz a c ió n  de l a  lupu lina  

se -duplica como mínimo mediante e l  procedimiento de e s te  

invento .
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Si se hubiera agregado más hidróxido potásico a la  

fracc ió n  de oí-ácidos para  l le v a r  e l  pH a 10, podría haber-, 

se  mantenido a unos 65°C durante 24 horas en lugar de l l e ­

v a r  a eb u llic ió n , con lo  que menos de l 0,3 % de lo s  oí-áci- 

dos hubieran quedado s in  isom erizar. Naturalmente, la s  con 

siderac iones económicas pueden e x ig ir  e l uso de soluciones 

de iso-oí-áoidos en la s  que e l  grado de isom erlzación no se 

haya llevado tan  le jo s .

íh  lu g ar de agregar l a  lupu lina  re s id u a l t a l  como se 

r e t i r a  de l a  columna, se podría haber ex traído  con 100 mi 

de e tano l, seguido de evaporación de l e tanol de l ex tracto  

para  d e ja r  un flu id o  visooso conteniendo 0,15 g de a c e i t e . . 

La adición de e s te  a c e ite  a l a  cerveza, a una proporción de 

0 ,5  ppn, es su f ic ie n te  para que lo s  componentes de lo s  acei­

te s  esenciales sean d e tec ta to s  fácilm ente en e l  aroma de la  

cerveza.

EJEMPLO 2
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Se mezclan 15 g de polvo r ic o  en lupu lina , de l lúpulo 

de l a  variedad S ty rian  y. un 28,6 % de oí-ácidos,, con 150 g 

de arena lavada con ácido, de grano grueso y 150 g de 

K ieselguhr de grano grueso y se in troduce en una columna co­

mo en e l  Ejemplo 1. El lecho se ex trae  con 100 mi de solu­

ción acuosa f r í a  a l  2,8 % de fo s fa to  disódico hidrógeno y 

después con 20 mi de agua d e s tila d a  f r í a ,  despreciándose e l 

ex trac to  previo re s u lta n te . Se hace c irc u la r  a trav és de la  

camisa de -la columna agua a una tem peratura de 62°C y se  ha­

ce pasar por e l  lecho una solución acuosa a l  2,8 % de fo sfa  

to  disódico hidrógeno, a una. tem peratura de 62°C. Se obtiene 

un to ta l  de 700 mi de e luente, conteniendo 0,55 % de %-áci- 

dos, lo  que s ig n if ic a  un.rendim iento del 90 %. Después se



pasa por l a  columna un pequeño volumen de agua d e s tila d a , 

seguido de solución acuosa a l  0 ,5  % de carbonato sódico, a 

una tem peratura de 62°C. Se obtiene un to ta l  de 350 mi de 

e luen te , conteniendo 1,05 % de p -ác idos. El residuo puede 

s e r  tra tad o  como en e l  Ejemplo 1.

' En jrestimen, l a  Patente de Invención que se s o l i c i t a  

deberá recae r sobre la s  s ig u ien tes :
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REIVINDICACIONES

1. Oh método para e l tratam iento  de una sustancia  

re s in o sa  del lúpulo , en e l  que l a  su stanc ia  se extrae con 

una solución acuosa a lc a lin a  a una tem peratura elevada y 

un pH controlados^ para  ex traer selectivam ente lo s  oí-áci­

dos y e l  residuo se  ex trae  después con solución acuosa a l­

c a lin a  para  e x tra e r lo s  p-ácidos.

2. Oh método según l a  Reivindicación 1, en e l que 

l a  sustanc ia  rec ib e  un lavado in ic i a l  con un medio acuoso 

a una tem peratura y un pH controlados, para ex trae r se lec­

tivam ente lo s  tan inos y la s  su stanc ias ácidas d is t in ta s  de 

lo s  oí-ácidos y p-ácidos.

3- Un método según l a  Reivindicación 2, en el. que e l 

lavado in ic i a l  se efectúa con una solución reguladora a pH
4-g.

4* Un método según l a  Reivindicación 3, en e l  que la  

so lución  reguladora tie n e  un pH de 7-9 y l a  tem peratura se 

mantiene en un v a lo r suficientem ente bajo para e v ita r  una 

d iso lución  su s tan c ia l de lo s oí-ácidos contenidos en l a  sus­

tan c ia  d e l lúpu lo .

5* Un método según l a  Reivindicación 3, en e l que e l 

pH de l a  solución reguladora es de 4-6 aproximadamente.

6. Un método según las Reivindicaciones 3; 4 o 5, en 

e l  que e l  lavado in ic i a l  se efectúa con una solución regula­

dora de fo sfa to  sódico hidrógeno o de fo sfa to  potásico hidró 

geno.

7 . Un método según cualquiera de la s  precedentes r e i ­

v ind icaciones, en e l  que lo s  oí-ácidos son extraídos a una 

tem peratura superio r a 40°C y a un pH de 7-9 .

- 8. Un método según l a  R eivindicación 7 t en e l  que se
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emplea una solución acuosa de una s a l  sód ica  o p o tás ica  de 

un ácido com estible, a una tem peratura superio r a 50^0.

9* Un método segdn cualqu iera  de ¡Las precedentes r e i ­

v ind icaciones, en e l  que lo s  p-ácidos son ex tra ídos con una 

so lución  acuosa de carbonato sódico o .p o tás ico , p re fe r ib le ­

mente a una tem peratura su p erio r a  50°C.

10. Un método segdn cualqu iera  de la s  precedentes r e i ­

v ind icaciones, en e l  que lo s  a c e ite s  esenc ia les re s id u a le s  

después de l a  ex tracción  de lo s  cí-ácidos y p-ácidos son se­

parados de l residuo mediante ex tracción  con un d iso lven te  

com estible.

11. Un método segdn la s  Reivindicaciones 1, 2 o 3, en 

e l  que lo s  oí-ácidos son ex tra ídos con solución acuosa de 

una sa l  sódica o p o tás ica  de un ácido com estible y e l  oí-áci­

do es separado por c ris ta liz a c ió n ^  provocando l a  c r i s ta l i z a ­

ción mediante l a  incorporación de un ácido com estible.

12. Dh métoóo segdn la s  Reivindicaciones 1, 2 o 3, en 

e l  que se u t i l i z a  solución acuosa de carbonato sódico o po­

tá s ic o  para e x tra e r lo s  p-ácidos, separándose por c r i s t a l i ­

zación lo s  p-ácidos, provocando l a  c r is ta l iz a c ió n  mediante 

l a  ad ición  de un ácido com estible.

13* Un método segdn l a  R eivindicación 12, en e l  que e l  

áoido comestible es ácido carbónico^ siendo carbonatado e l 

e x tra c to .

14. Se re iv in d ic a  por ú ltim o, como objeto  sobre e l  que 

'ha de recae r l a  Patente de Invención que se s o l ic i ta :  "UN ME 

TODO PARA EL TRATAMIENTO DE UNA SUSTANCIA RESINOSA DEL LUPU­

LO". '



Todo conforme queda.descrito  y reivindicado en 

presente memoria d e sc rip tiv a , que consta de d ie c is ie te  pá­

ginas mecanografiadas.

Madrid, 9 Enero 1970
BERNARDO UNGRIA 

P.P .
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