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iipor: "UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UN EXTRACTO DE LUPULO
: POR EXTRACCION DE LAS HUMULONAS DE DICHO LUPULO CON
| HEXANOY, (Claese Internacionsl C12¢)
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La cerveza, el ale y bebidas de malta simila-

' res son producidas a partir de agua, malta de cebada, adi

tivos y lGpulo. La malta y los aditivos proporcionan los

carbohidratos y otros materiales esenciales para el creci-

- miento que forman el mosto. Este mosto, puesto en ebulli-~

. ¢ibén con llpulo, forma a su vez la sustancia bAsica para

la fermentacidn en los depdsitos de fermentacidén. El 14~

pulo proporciona el sabor amargo caracteristico y el aro-

na agradable a la cerveza.

Los extractos de lfpulo comercialmenie dispo-

- nibles son preparados extrayendo y refinande las resinas

' v aceites obtenidos a partir de lfpulo natural. Estos ex-

" tractos son preparados con humulonas previamente isomeri-

' zadas o con humulonas no isomerizadas. Ia preparacidn de

extractos de llpulo no isomerizados estd descrita en la -

~patente USA 2.952.546 de Aladar Fonyo y en la patente USA

5.092.497 de Alfred Hoelle y otros. Estas composiciones de
ben ser afiadidas al mosto durante la puesta en ebullicidn
en la caldera de modo gue las humulonas puedan ser isome-

rizadas a isohumulonas.

Un procedimiento para preparar un concentra

" do de lfpulo previamente isomerizado estd descrito en la

patente USA 3.155.522, transferida a R.P. Hildebrand y
otros. Los constituyentes activos convertidos concentra-

dos pueden ser ailadidos al mosto durante la fabricacidn

- de una bebida fermentada a cerveza, o a la bebida fermen-

tada o cerveza.

Un procedimiento para preparar un extracto

. de lfpulo previamente isomerizado estéd descrito en la pa-

30

tente USA 3,044,879 de G.H. Koch y otros, y consiste en
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‘merizado completamente soluble en agua que puede ser afia- ;

‘dido al mosto durante el proceso de elaboracidén de cerve-

extraer los componentes amargantes del l{pulo, isomerizaré
guimicamente las humulonas y reducir las isohumulonas por.
nedio de un borohidruro metadlico. K1 extracto resultante .
que retiene el amargor y el sabor del lfipulo es afiadido a:
la etapa de mosto. La cerveza producida con este extracto :
¢8 menos susceptible de debterioro debido a lo luz gque lo
que son cervezas producidas con lipulo natural o con ex-
tractos de llpulo no reducidos.

Las isohumulonas reducidas contenidas en el
extracto de lfipulo preparado por el procedimiento de Koch;
estn presentes en la forma Acida libre relativamente inso
luble, y el extracto no es apropiado para la adicidn al
"puh" (el periodo residual después de que el mosto es fer-
mentado con levadura) o al filtrado primario o a la cerve%
za. terminada dado que no se dispersa ni disuelve con faci—§
lidad. |

Las sales potasicas de isohumulonas solubles
en agua descritas en la patente belga 706.699 pueden ser
sfiadidas al mosto durante el proceso de elaboracidn de cer=~
vega o cualquiera de las etapas posteriores a la fermenta-
cibén. Sin embargo, este extracto de 1lfipulo no es apropia~
do para cerveza embotellada que estd expuesta a los efec~ .
tos deteriorantes de la luz.

El objeto principal de este invento es pro-

porcionar un extracto de lfGpulo reducido previamente iso-

.za, durante cualquiera de las etapas posteriores a la fer

-mentacidn o, lo que es mis importante, a la cerveza justo

30

A

antes de la etapa de filtracidn final. La cerveza embote-
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llada preparada con lsohumulonas reducidas es estable fren—

. te a los efectos perjudiciales de la luz.

El presente invento realiza un proceso con el

~cual un extracto de 1ﬁpulo es preparado isomerizando con

dlcalis y reduciendo con borohidruro un extracto de lipu~
lo en hexano y convirtiendo las isohumulonas reducidas en
las sales potésicas. Este extracto soluble en agua retiene

el amargor y el sabor del lfipulo, y posee las ventajas im-

.portantes adicionales de que puede ser afladido al mosto du
‘rante el proceso de elaboracidn de cerveza, a cualquiera
-de las etapas posteriores a la fermentacidn o a la cerveza

"antes de la ebapa de filtracidn final.

Este invento se refiere a la preparacidn de

“isohumulonas reducidas solubles en agua obtenidas a par-

-tir de llpulo. Més especificamente, concierne a las sales

potdsicas de estas isohumulonas reducidas.
El lbpulo contiene resinas duras y blandas,

aceites, ceras, sustancias solubles en agua tales como ta-

‘ninos, proteinas y pectinas y una cierta cantidad de mate-
.rial celuldsico. Ias resinas blandas consisten en humulonas

-y lupulonas.

Ia expresidn "humulonas" es utilizada aqui

écomo término genérico que incluye los alfa-Acidos presen-
ztes en el lipulo. Las sales solubles de estas humulonas son
;llamadas aqui "humulatos". Las "isohumulonas" son humulo-
inas que son isomerizadas calentando soluciones acuosas de
humulatos. Ia expresibén "lupulonas" aqui utilizade signifi
-ca los beta-Acidos débiles de lipulo, y los "lupulatos®

“son las sales solubles en agua correspondientes.

Las humulonas y otras resinas que incluyen
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: lipulonas son extraidas del lépulo secado y triturado con

. varias porciones de hexano a la temperatura de reflujo ~

\n

" concentrado en hexano que conbtiene aproximadamente 35-45%

‘de sblidos disueltos,

cialmente completa. Los extractos en disolvente reunidos

i son filtrados y concentrados bajo vacio para formar un - §

2

hasta que la extraccidén de resinas de llpulo esti sustan-|

Los humulonas pueden ser isomerizadus colen!

 tando una solucidn acuosa de los hunulatos de sodio o de °

10

. do reaccionar los isohumulatos de sodio o de potasio con

potasio. La subsiguiente reduccidn se puede lograr hacien’

borohidruro de sodio o de potasio. kn la préctica de este;

1
invento, los procesos de isomerizacibn y de reduccidn son:

~combinados. El extracto concentrado de lipulo en hexano es

15"

" contiene hidréxido de sodio, y es calentado durante aprox

afiadido a una solucidn acuosa de borohidruro de sodio que;

i
madamente 2 a 4 horas a 55-622C (preferiblemente a 60-6295,

. el margen de temperatura de reflujo del hexano contenido)L

20

Después de isomerizacidn y reduccidn, se efect@a la deter:
;

minacidn cuantitativa de isohumulonas reducidas mediante

. anflisis espectrofotométrico. o

251

!
I
30,

]

i
]

i

Después de completarse la isomerizacibén y la
reduceidn concomitante, la mezcla de Teaccibn es enfriada,
entre 50 y 602C (a temperaturas por debajo de 502C, se se-

para de la solucidén una capa de resinas de lipulo alqui~

tranosas), y es acidificada a pH aproximadamente 1-2 con
una solucidn acuosa de 4cido sulflrico que contiene sul-

fato de amonio. El sulfato de amonio, al aumenbar la den-—

sidad de la solucidn acuosa, facilita la separacidn de -

las fases de hexano y acuosa. Las isohumulonas reducidas

-5 -
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que estan en la forma de &cido libre son extraidas en la

fase de hexano, La fase acuosa, mantenida a 50-609C, es

'extraida de nuevo con una porcidén de hexano de nueva apor-
: tacidn., SBales inorghnicas y &cido bérico derivado de la -
~reduccidn de borohidruro permanecen en 1a fase acuosa, que
;es desechada. Los extractos en hexano son reunidos, lava-

dos con agua y concentrados bajo vacio.

Las isochumulonas reducidas pueden ser extrai-

~das de la fase de disolvente mezelando con agua y afiadien-
do Alcali para convertir los compuestos en isohumulabos
 reducidos solubles en agua. El &lcali debe ser utilizado

i en cantidad suficlente para producir un pH final que ex~
;trae todas las isohumulonas reducidas en forma de isohumu
~latos reducidos, pero preferiblemente insuficiente para
15

' Se pueden utilizar carbonato de sodio o de potasio, pero

extraer las lupulonas indeseables en forma de lupulatos.

. 8stos tienen la desventaja de que por cada mol de cerbo-

‘ nato afiadido se forma un mol de bicarbonate, La concentra

; cibn afiadida de bicarbonato de sodio o de potasio tiene
205 un efecto de precipitacidn salina sobre los isohumulatos

: reducidos y limita la concentracibn acuosa deseada final.

Bn la préctica de este invento, el concentra-

. do en hexano que contiene las isohumulonas reducidas es
. mezclado con una porcldén de agua de nueva aportacién, y
25,

- temperaturas suficiente para mantener en solucidn los com-

es calentado a una temperatura de 50-602C, un margen de

- ponentes de lfpulo sin permitir, al mismo tiempo, excegi-

- vas pérdidas de hexano por volatilidad. El pH de la mezcla

caliente de hexano-agua es ajustado cuidadosamente con 4l-

calis a 7,5 a 9,0. de puede utilizar hidrdxido de potasio
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0 hidréxido de sodio paro se prefiere el hidréxido de po-

‘tasio a causa de la mayor estabilidad de la solucidn de -

,las sales potasicas de las isohumulonas reducidas. L1 mar

"gen de pH de 7,5 & 9,0 es critico por el hecho de que la,

‘ndxima solubilidad acuosa de los isochumulatos reducidos

cecon potasio se logra por encima de pl 7,5, micntras que

limits la extraccidn acuouw de lupulonas en forme de lu-

:pulatos de potlagio Lormados a un pll mayor de 9,0.

Los fasces wgo dejen separerso wlonbins vebdn

i

-calientes, y la fase acuosa que contiene las sales pobéhsi ®

cas de igohumulonas reduclidas es retirada de la fase de

‘hexano que contiene lupulonas, aceites de ldpulo y oe:c'as,i

'y es desechada. La solucién acuosa es filtrada y concen-

trada bajo vagio para rendir un concentrado acuoso que -

“contiene aproximadamente 30:60% de sélidos disueltos.

El signiente ejemplo es proporciongdo parg

Jdlustrar el presente invento, pero no para limitar su al-'

‘secado es extraida con 3 litros de hex

¥

cance.

LJENPLO o~

Una porcibn de 212 g de lipulo triturado v

.en un matraz. Bl extracto es retvirado y el lipulo es ex-

!

]
:nueva aportacién. Los extractos son filtrados

i

trafdo dos veces mds, de la misma manera, con hexano de

édos bajo vacio para formar un concentrado que contiene -

;aproximadamente 40% de odélidos disueltos y 60j de hexano.

éLos 72 g de concentrado contienen 14,4 g de humulonas y

57,2 g de lupulonas segin andlisis espectrofotométrico.

’
£
H
H
H
!

v
1

9,85

o
&

de solucidén de borohidruro al 12/ que

'

ano a reflujo (642C)

i

;

¥ concentra{

¢
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sion, Ventron Corp., Beverly, Mass,) son afiadidos a 154

‘'ml de agua y son calentados a aproximadamente 602C. El ex-

;tracto de lfpulo concentrado es afiadido y la solucidn es

“calentada a reflujo durante 3 horas (60-622C) para isome-

"rizar y reducir las humulonas. La mezcla de reaccidn es -

enfriada a aproximadomente 50-602C y es acidificada a -

_aproximadamente pH 1,6 con una solucidn acuosa que contie-

.ne 10,3 g de 4cido sulflirico y 11,1 g de sulfato amébnico.

~Las fases son separadas mientras estin calientes y la capa

acuosa es reextraida con 90 ml de hexano de nueva aporta-
cién a 50-602C. Las capas en hexano son reunidas y lavadas

con aproximadamente 60 ml de agua a 50-602C. El liquido

" de lavado acuoso es extraido de nuevo con 50 ml de hexano

15

de nueva aportacidn a 50-602C. Los extractos en hexano reu

. nidos son concentrados bajo vacio para rendir una solucidn

- en hexano que contiene 17,2 g de isohumulonas reducidas ¥

; aproximadamente 5,0 g de lupulonas.

20

25

La solucidén en hexano de isohumulonas reduci-
das es mezclada con aproximadamente 170 ml de agua en un
matrazg y es calentada entre aproximadamente 50 y 602C.

Fl pH de la mezcla caliente es ajustédo a 7,5-9,0 con KOH
4,65 M. Las fases son separadas mientras estén calientes
y la fase en hexano es extraida de nuevo con aproximadamen

te 80 ml de agua a pH 7,5~9,0 a una temperatura de aproxi

- madamente 50 a 602C. Las capas acuosas son reunidas, f£il-

tradas a la temperatura ambiente y luego concentradas ba-
jo vacio. La solucidn concentrada contiene 13,4 g de sa-

les potésicas de isohumulonas reducidas y 0,7 g de lupu-

30 lonas.



La presente solicitud que corresponde a la

. presentada en Estados Unidos de América, el 2 de Marzo de

§1.970, bajo el nimero 15.848, se acoge a los beneficilos
' del articulo 51 del vigente Estatuto de la Propiedad In-
5 Edustrial.

RETIVINDICACIONLES

Los puntos de invencidn propia y nueva que

fse presentan para que sean objeto de la presente solici-

Cem e Aa s

tud de Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios,
10 ‘son los siguientes:
» 1.~ Un procedimiento para preparar un extraé
“to de llpulo por extraccién de las humulonas desde dicho ;
ilﬁpulo con hexano, por isomerizacidn y por reduccidn con-
;comitantes de dichas humulonas calentando en presencia de '
15 fsolucién de borohidruro de sodio gque contiene hidréxidb“
‘de sodio, por acidificacidén de la solucidn de reaccibn y
?por extraccidn de dichas isohumulonas reducidas con hexa—5
,no, caracterizado porque se convierten dichas 1sohumulonas
reduc1das en sales potfsicas solubles en agua megzclando dl
20 ;cho extracto en hexano con agua, calentando a una tempera;
' tura entre 50eC y 60°C, ajustando la mezcla caliente de

' hexano-agua & pH 7,5 a 9,0 con hidréxido de potasio acuo-
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‘potésicas de isohumulonas reducidas.

2.~ Un procedimiento para preparar un extrac-

to de lfipulo por extraceidén de las humulonas de dicho 1l{-

.pulo con hexano.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an

"tecede y para los fines que se han especificado.

Egta Memoria consta de diez hojas escritas a

‘méquina por una sola cara.

{1 AR 19T

Madrid,

P.A.
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