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Fremgangsméde til fremstilling af et humleolieprsparsat.

Den foreliggende opfindelse angdr en fremgengsméde til fremstilling af et
humleoliepraparat ved vanddampdestillation af humleclie fra humle under reduceret

tryk.

Humle kan anvendes 1 brygningsprocessen med det formdl at bibringe ¢l en
bitter smag og humlekarakter. Den bitre smag skyldes humleharpiksbestanddelene,
mens de mere flygtige hmleoliebestanddele hovedsageligt er ansvarlige for humle«
karakter. Ved "humlekarakter™ forstds den aroma og smag, der bibringes gl af den
egentlige humleolie. Humleolie, der let kamn vanddampdestilleres, udggr 0,5 til
2,0% af tgrvagten af humlekogler og bestar af en carbonbydridfraktion (hovedsage-
ligt mono= og sesqui-terpener) og en oxygeneret fraktiom (estere, alkoboler, osv.).
Nar humle sattes til kedlen ved kogningens begyndelse, vil nesten alle humleolie~
bestanddelene ga tabt med vanddampen. For at bibringe ¢l humlekarakter er det al-
mindelig bryggepraksis at sztte humlekogler eller pulveriseret humle til ¢l i
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konditioneringstanke eller =fade. Alternativt kan gl bibringes humlekarakter ved
at begranse fordampning af humleolier under urtkogning. Den operation at satte
humle til konditioneringstanke eller ~-fade kendes som "tgrhumling af ¢l, og denne
metode er ikke egnet til moderne produktionsmetoder, fordi:

a) der kreves lange kontakttider (op til 3 uger) for at bibringe gllet den

fulde humlearoma,

b) det er vanskeligt at styre graden af tgrhumling i kommerciel malestok,

og

¢) der er vanskeligheder forbundet med at tgmme og remse tankene og fadene

efter tgrhumling.

En mere hensigtsmessig fremgangsmidde til at frembringe humlekarakter er at
sztte et af de i handlen verende humleoliepreparater til gl. Sadanne produkter
vindes i almindelighed ved vanddampdestillation af humle ved atmosfzretryk og
fjernelse af olien fra det vandige destillat. Disse humleolieprodukter bibringer
jmidlertid smzdvanligvis ikke gllet samme humlekarakter som tgr humle. Anvendelsen
af humleoliepreparater er ofte forbundet med en ubehagelig olieagtig og svovlag-
tig karakter, der udvikles i gllet. Humleolieprmparater benyttes derfor kun i be=

grenset mdlestok i kommerciel bryggepraksis.
I britisk patentskrift nr. 305.066 foreslds det ved en fremgangsmiade til

ekstraktion af olier og harpikser fra humle at fjerne humleolierne fra humlen ved
at lede en str¢gm af vanddamp over humlen under reduceret tryk. Destilla~
tet angives at blive opsamlet som en vaske, der skiller ud i olie- og vandlag. Der
er ikke angivet nogen gramser for destillationstemperaturerne, og stilles ikke
krav om, at atmosfarisk luft skal vere udelukket fra apparaturet under destillati-
onen. Det er klart, at den ved fremgangsmidden if¢lge n=vnte britiske patentskrift
fremstillede olie med hensyn til kvalitet ganske svarer til den ved destillation
ved atmosfaretr&k vundne olie.

I tysk patentskrift nr. 637.524 er omhandlet en fremgangsmade til at bi-
bringe urt aroma med humleolie. Der er ikke beskrevet specielle fremgangsmader til
fremstilling af humleolien, men det angives, at vanddampdestillation, -
under reduceret tryk, af humleolie fra humle tilvejebringer et passende hum—
leolieprodukt. Endvidere beskrives en teknik, ved hvilken humleolie sazttes til urt
forud for forgaring.

I dansk patentskrift nr. 102.452 er beskrevet en kompliceret fremgangsmédde,
ved hvilken humleolie og humleharpiksstoffer ekstraheres fra humle med et organisk
opl¢sningsmiddel, oplgsningsmidlet f£jernes til opndelse af et rdt humlekoncentrat,
der vanddampdestilleres for at fjerne alle humleolier, der underkastes fraktione-
ret destillation, idet fraktioner indeholdende terpen— og sesquiterpen—forbindel-
ser opsamles og senere blandes med separat isomeriserede fraktioner i nzvnte har-

piksstoffer til opndelse af et blandet humlekoncentrat. Denne kendte fremgangsméde
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angidr ikke t¢rtumling, og den fraktionerede destillation, hvor terpemforhindelser
opsamles selektivt, er i direkte modstrid med de nedenfor i forbindelse med den

foreliggende fremgangsaade omtalte exfaringer.

Carbonhydridfraktionen i humleolie er mindre oplgselig i ¢l end dem oxyge-
nerede fraktion. §1, der er behandlet med tgr humle, vil indeholde et andet for-
hold mellem oxygenerede konstituenter og carbombydridkemstituenter, end tilfmldet
er med g1, der er belmmilet wed vanddampdestiileret huslecliie, da nogle af de
mindre oplgselige carbomhydridbestamidele vil forblive 1 humlekoglerne. Det er
nyligpivist,atnogleufdeﬂymwele,dcartilstqhihﬁlc,m—
dergir kewisk omismmelse under venddwmpdestillation, Der dammes siledes megle cax-
wwewmumammmm«-
tere kan ogsé cmlejre under destillatiowen umder dammelse af andre oxygewevede
forbindelser. Disse variatiomer bidrager til forskellem i arome hes ¢l behandlet
med henholdsvis vanddaspdestillerede humleclieprmparater og med tgr humle, pé
grund af de lave smmgstmrskier for mamge af de involverede forbindelser.

Det er nylig pivist, at husleslieprmperater vendet ved vanddampdestillation
kan indebolde et stort sntal svovlibkeldige forbinmdelser. Disse forbiﬁelqtr bidra-
ger til mogle bismage i ¢l (f.eks. karskter af kogt grgmsag), der har varet be-
handlet med disse humlecliepreparater.

Den foreliggemde fremgangsmide til fremstilling af et humlecliepraperat wved
vanddampdestillation af humleolie fra humle under reduceret tryk er if¢lge opfim-
delsen ejendommelig ved, at humleolie i blanding med vand vanddampdestilleres fra
humle under vakuum ved en temperatur pd hejst 500(:, fortrinsvis hejst 300(2, og at
destillatet afkg¢les til en sidan temperatur, fortrinsvis en temperatur lavere emd
—20°C, at destillatet opsamles som en dispersion af hmleolie i is, og at der, om
¢nsket, ud fra den siledes vundne dispersion af humleolie i is vindes enm anden ¢n—
sket praparatform for humleolie, fortrinsvis en emalsiom af humleolien i vand ved
opté¢ning af isen.

Et ved denne fremgangsmide vumdet humleolieprmparat indeholder mindre mewg—
der af bade svovlholdige forbindelser og carbonhydridbestanddele, end tilfmldet er
med humleolieprzparater vundet ved vanddampdestillatiom af humle ved atmosfaretryk,
og humleoliepraparatet har vist sig at vere af en hidtil ukendt kvalitet, der er
langt bedre egnet end tidligere mmleolieprsparater til em til terhumling af ¢l
svarende proces, der gennemfgres efter forgmringsprocessen. Nevnte kvalitetsforbed-
ring skyldes formodentlig primert, at den foreliggende fremgangsmide serligt effak-
tivt hindrer tab af verdifulde flygtige kompomenter. Allerede efter em kort kom-
takttid med ¢llet frembringer et ved den foreliggende fremgangsmide vundet humle-
olieprsparat en humlearoma, der er nmsten identisk med humlearomaen hos ¢1, der er
torhumlet med humlekogler. Omfattende smagsundersd¢gelser har vist, at ¢1, der var
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t¢rhumlet med mange forskellige arter af humle, var meget 1lig ¢1 behandlet med
humleolieprzparater vundet ud fra samme humlearter ved fremgangsmiaden if¢lge den
foreliggende opfindelse.

Endvidere har den foreliggende fremgangsmdde den fordel, at den g¢r det
szrligt let at vinde en kolloidal dispersion eller emulsion af olie, der er egnet
for direkte tilsztning til ¢l efter forgazring, idet det alene er n¢dvendigt at op~
varme det primert opsamlede destillat for at smelte isen, om ngdvendigt med rela-
tivt mild omrg¢ring for at hindre opbrydning af emulsionen.

N&r humle vanddampdestilleres over lange perioder, hvilket er normal kom—
merciel praksis for opndelse af et humleoliepraparat, undergdr humleharpiksbe—
standdelene komplicerede kemiske omdannelser, der resulterer i, at humlens evne
til at bibringe bitterhed ¢delzgges. En yderligere fordel ved at vinde humleolie-
praparatet ved dn foreliggende fremgangsmide er, at humlens evne til at bibringe
bitterhed ikke ¢delzgges. Humlen kan derfor anvendes til at g¢re ¢l bittert, efter
at olierne er fjernet.

Til ud¢velse af den foreliggende fremgangsmidde kan benyttes to udf¢relses—
former. Ifplge en fg¢rste udfgrelsesform bliver humleolie destilleret i blanding
med vand, fra humle i kontakt med vand. Ved en anden og foretrukket udf¢relsesform
bliver humleolie destilleret i blanding med vand fra humle i en atmosfzre af vand-
damp, fortrinsvis ved at lede en str¢m af vanddamp over humlen, ved en temperatur
lavere end 50°C. Humlen er fortrinsvis i finskdrem, formalet eller knust tilstand.
Processen gennemf¢res fortrinsvis sdledes, at humlen, bortset fra fjernelsen af
humleolie, bibeholdes i det vasentlige i den oprindelige tilstand.

Hvis destillationen gennemfgres ved en temperatur hg¢jere end 50°C, opnds
ingen vasentlig elimimering af carbonhydridfraktionerne og navnlig de svovl-holdi=
ge fraktioner fra den ¢nskede humleoliefraktion, og mnogle terpenestere vil undergd
visse kemiske omdannelser. Det foretrazkkes som nzvnt, at destillationen gennemf¢—
res ved en temperatur pa h¢jst 30°C. Temperaturer i omrddet 10°¢ til 30°C er i al-
mindelighed egnede med et for praksis optimalt tal ved ca. 25°%¢C (bad). Temperatu—
ren af vanddampen er nogle fi grader lavere.

Destillatet opsamles som navnt som en dispersion af humleolie i is. Med hen-
blik pi at opnd ste¢rst mulige udbytter skal den temperatur, hvortil destillatet af-
k¢les, vere si lav som hensigtsmessigt muligt, og temperaturer lavere end -20°C fo-
retrakkes som navnt. Serligt effektivt er det ifglge opfindelsen at opsamle destil-
latet ved ca. -78°C, hvilken temperatur kan opnds ved afk¢ling af destillat-opsam-
lingsbeholderne i acetone/fast C0,-bade.

For at kunne gennemfg¢re destillationen ved de beskrevme temperaturer vil
destillationssystemet typisk blive evakueret til et tryk i omréddet 0,01 til 5 mm
Hg. Det anvendte tryk vil afhaznge bade af den temperatur, ved hvilken humleolie/

vand-blandingen bortdestilleres fra humle/vand-blandingen, og den temperatur, hvor-
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til modtagerbeholderen afkgles.

For at lette ekstraktion af humleolie fra humlen foretrakkes det at finske~
re eller formale humlen for at forgge kontakten med vandet eller vanddampen. Huam~
leolien destilleres siledes szdvanligvis fra en gred af findelt humle blandet med
vand eller ved at lede vanddamp gennem en s¢jle af ‘findelt: bumle.

Den primart vundne dispersion af humleolie i is kan optdes og.
anvendes direkte som additiv til ¢1. Det er hensigtsmessigt at be-
handle den optdede blanding i en homogenisator (Manton-Gaulin—homoge-
nisator, A.P.V. Company, Crawley, Surtey), fé¢rend den sattes til ¢l.
Fmulsionen af humleclie og vand kan bibringes yderligere stabilitet ved tilsatning
af en lille mengde natrium- eller kaliumsalte af iso-&-syrer til blandingen, fe#r-
end den anbringes i homogenisatoren., Eventuelt kan humleolien fraskilles fra ven-
det, for eksempel ved oplgsningswiddelekstraktion, sésom med ether, eller ved
centrifugering, til opnielse af en koncentreret eller ren form af olien. Den kone
centrerede eller rene hmleolie kan derefter anvendes som additiv som sédam eller
oplgst i et egnet organisk oplgsningsaiddel, f.eks. etﬁsnel. Humleolien vil typisk
blive sat til ¢l til opnéelse af en koncentration pi fra 0,05 til 5, fortrinsvis
0,4 til 2 ppm af humleolie i gllet. Det har vist sig, at ved omstilling af frem-
gangsmaden ifglge opfindelsen fra laboratorie-mélestok til forsggsanlzgsméilestok
reduceres mengden af opsamlet vand, ndr der ekstraheres samme mengde olie. Som
ovenfor omtalt, kan den humlerest, der foreligger efter destillation af bualeolien,
anvendes til at ggre gl bittert. Ved den fgrste udfgrelsesform for fremgaﬁgsnéden
vil humleresten foreligge 1 form af en vandig gre¢d af findelt humle. Demme gred,
eller den resterende humle efter filtrering eller anden fjernelse af vandet, kan
anvendes til at ggre ¢l bittert, f.eks. ved at satte dem til urt 1 kedlen, Ved dem
anden udfgrelsesform foreligger humleresten som et relativt tgrt fast stof, der
sjeldent indeholder mere end 15% fugtighed, Ved at afsksre vanddampkilden fra hume-
len ved destillationens afslutning er indholdet af resterende fugtighed normalt
ca. 6%. Denne humle kan let anvendes i brygningsprocesser. Det har vist sig, at
evnen til at bibringe bitterhed hos humle ekstraheret ved denne foretrukne ud=
fgrelsesform for den foreliggende fremgangsméde er i det vasentlige den samme som
for humle, der ikke er blevet ekstraheret. Da den relativt tgrre ekstraherede hum=-
lele foreligger i en let hindterbar form, kan den anvendes til at ggre gl bittert
ved direkte tilsatning til kedlen eller ved fgrst at ekstrahere produktet med et
organisk oplgsningsmiddel til opnielse af en ekstrakt, der kan szttes til kedlen,
eller ved at komprimere den formalede humle til opnéelse af kager eller biller,
der derefter kan sattes til kedlen. o

Den relativt tgrre tilstand af ekstraheret humle, der stammer fra den fore-
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trukne udférelsesform,ggr denne udfgrelsesform gkonomisk fordelagtig sammenlignet
med den fgrste "vade" destillationsmetode. Dette gzlder navnlig med den nuvarende
relativt hgje pris pa humle.

Analyse har vist, at der er en reduktion pa op til 25% i mangden af carbon-
hydridbestanddele, der er til stede i olien vundet ved den foreliggende fremgangs-
made gennemfgrt ved 10-3000, sammenlignet med den me=ngde, der er til stede i pa
sedvanlig mide vanddampdestilleret olie. Gas-veske-chromatografiundersggelser har
vist, at der er en generel reduktion i indholdene af alle de vesentlige bestand-
dele af carbonhydridfraktionen, og ingen enkelt forbindelse fjernes ved fremgangs-
maden,

Undersggelse af humleolie ved gas-vaeske-chromatografi, under anvendelse af
en fotometrisk flammedetektor, har vist, at kommercielle prgver sadvanligvis inde~
holder mindst seks svovlholdige forbindelser. Olie fremstillet ved den foreliggen=
de fremgangsmade blev undersggt pd denne made og viste sig at indeholde op til
907 mindre svovlholdige forbindelser, end hvad der er til stede i humleolie, der
er vanddampdestilleret ved atmosfzretryk.

Ved fremgangsmiden ifglge opfindelsen foretrzkkes det, at he¢jst 507 af den
i humlen tilstedevzrende totale humleoliemzngde destilleres. Sazdvanligvis destil-
leres fra 15 til 407 af den totale humleolie, der er til stede i humlen. Denne
frivillige begransning af det totale udbytte kan anvendes til at begramse destil-
lationen af ugnskede forbindelser til et minimum.

Det har vist sig, at fremgangsmdden if¢lge opfindelsen er velegnet til at
ekstrahere humleolie af h¢j kvalitet fra mange forskellige humletyper omfattende
typerne: Petham Goldings, Wye Target, Cobbs Goldings, Bramling Cross, Fuggles,
Northern Brewer og Styrian Goldings. Den szrlige type humle menes saledes ikke at
vere at kritisk betydning for den foreliggende opfindelse, men forskellige varie—
teter vil naturligvis give forskellige udbytter af humleolie. Den ngjagtige natur
af humleolien vundet fra en sarlig varietet af humle er karakteristisk for demne
varietet.

Fremgangsmiden if¢lge opfindelsen beskrives nzrmere under henvisning til
tegningerne, pd hvilke

fig. 1 er et diagram over et apparat, der er egnet til gennemfgrelse af den
fgrste udfgrelsesform for fremgangsmaden ifglge opfindelsen, og

fig. 2 er et diagram over et apparat, der er egnet til gennemfgresle af den
anden og foretrukne udfgrelsesform for fremgangsméden ifglge opfindelsen.

I fig. 1 bliver en blanding af formalet humle og vand 1 i en egnet be=
holder anbragt i et vandbad 2, der holdes ved ca. 25°C. Beholderen indeholdende

humle/vand-blandingen er forbundet til et vakuumsystem omfattende haner &, af-
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kglede destillatopfangere 3, en afkglet opfanger 5 og vakuumpumpe (ikke vist)
forbundet til en ledning 6. Med henblik pi at vanddampdestillere humleolien eva-
kueres systemet sadvanligvis til et tryk pd ca. 0,02 mm Hg med hanerne 4 &bne,
Opfangerne 3 afkgles for at opsamle destillatet, szdvanligvis i acetone/fast
COz-bade til opndelse af en temperatur pa ca. -78%. Opfangeren 5 afkgles i flyw
dende nitrogen for at hindre beskadigelse af pumpen fra materialer, der ellers
kunne blive transporteret over i pumpen. Destillatet kan hensigtsmessigt fjernes
fra vakuumledningen ved at lukke hanerne &4 og &bne opfangerme 3 til atmosfaren.
Nar opfangerne 3 genindszttes i ledningen, bliver hanen nzrmest pumpen &bnet
fgrst, og opfangerne genevakueres, fgrend de genforbindes til destillationsbehol;
deren via den anden hane.

I fig. 2 dnbringes formalet humle 9 1 en beholder 11, der hviler pé
glasperler 8, Vanddamp ved ca. 20°C fremstilles 1 en koger nedsenket i et bad
ved 25°C (ikke vist) og indfgres ved et indlgb 7. En prop af glasuld 10 an-
bringes i den fra beholderen 11 bortgéende ledning for at hindre sprgjt eller
smd humlestykker i at passere ind i selve vakuumledningen. Vakuumledningen vist
som haner &4, opfangere 3,. opfanger 5 og pumpeforbindelse 6, fungerer som
beskrevet i forbindelse med fig. l. Ved endt destillation kan den formalede humle
torres yderligere ved at lukke en ‘hane (ikke vist) i ledningen mellem kogeren og

beholderen 11,
Fremgangsmiden if¢lge opfindelsen beskrives nzrmere gennem fglgende eks-—

empler.
Eksempel 1

Golding-humle (400 g) fra 1973-h¢st blev fofmalet og blandet med desti11e4
ret vand (7,0 liter) under anvendelse af en Atomix—-blender. Den resulteren@e grod
blev anbragt i en rundbundet beholder, der blev forbundet som i fig.l. Humleolie
blev vanddampdestilleret ved 25°c (bad) og 0,02 mm Hg og opsamlet i de afk¢lede
opfangere. :

Destillation blev fortsat, indtil 3,5 liter af den optgede blanding var op-
samlet. Den saledes vundne vandige ekstrakt af humleolie blev ekstraheret tre gang-
ge med gendestilleret ether (500 ml, A.R.~kvalitet), og de samlede ekstrakter blev
tgrret over vandfrit magnesiumsulfat. Blandingen blev filtreret, og filtratet blev
anbragt i en beholder, der var afkglet 1 et is-vand-bgd. Ether blev derefter fjer-
net fra den afkglede ekstrakt med en vandpumpe., Etherindholdet i produktet blev
fulgt ved anvendelse af gas-~vaske~chromatografi. Produktet (0,7 g) blev oplgst i
ethanol af levnedsmiddelkvalitet (28 ml) og sat til g1fade (ca. 320 1) ved kondi-
tionering. @llet blév konditioneret i 7 dage og derefter hzldt pa flasker. Efter
pasteurisering viste gllet sig at have en tydelig humleagtig karakter. .
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Eksempel 2

Den vandige emulsion (3,5 liter) vandtes ud fra en ekstraktion af formalet
humle, som beskrevet i eksempel l. En portion af denne ekstrakt (106 ml) blev ind-
sprgjtet i gl (12 liter), der lgb gennem en hovedledning til flaskepéfyldnings-
maskinen. @llet blev hzldt p& flasker og pasteuriseret og viste sig at have en be~
hagelig humleagtig karakter.

$1 smagsbehandlet ved fremgangsmaderne beskrevet i eksemplerne 1 og 2 blev
undersggt ved en smagsprofilmetode (se J.F. Clapperton, J. Inst. Brewing, 1973,
79, 495). Ved anvendelse af denne metode blev smagen af disse glsorter sammenlig-
net med tilsvarende glsorter, der var behandlet med henholdsvis tgr humle og kom=
merciel vanddampdestilleret humleolie. Resultaterne af profilprgverne viste, at
den humleagtige karakter hos glsorterne behandlet med de hidtil ukendte humleolie=
preparater svarede til det ¢l, der var behandlet med tgr humle. Derimod havde det
¢l, der var behandlet med vanddampdestilleret humleoclie, en mindre humleagtig smag

og en tydeligt svovlagtig og kalagtig karakter.

Eksempel 3

En prgve af grgden (59,0 g), der var tilbage efter ekstraktion af olie fra
humlen, som beskrevet i eksempel 1 (6,1 g humle tilstede i grgden) blev sat til
ikke-humlebehandlet urt (2,0 liter). Blandingen blev kogt under tilbagesvaling i
1,5 timer og derefter afkglet til stuetemperatur. Den analytiske bitterhed hos
urten blev vurderet under anvendelse af standardmetoden (se The E.B.C. Scale of
Bitterness, J. Inst. Brewing, 1967, 73, 525) og viste sig at have en verdi pa
80,5 E.B.C.-enheder.

I et tilsvarende forsgg blev Golding-humle (6,1 g) sat til ikke-humlebe-
handlet urt (2,0 liter), og blandingen blev tilbagesvalet i 1,5 timer. Den analy-
tiske bitterhed hos den afkglede urt blev vurderet og viste sig at vare 76,7
E.B.C.-enheder.

Under ekstraktionen af olien ved den hidtil ukendte fremgangsmade beskrevet
i eksempel 1, undergir de potentielle bitterstoffer, der er til stede i humlen,
ingen omfattende kemisk nedbrydning. Efter denne behandling kan derfor denne for-

malede humle anvendes til at ggre gl bittert.

Eksempel 4
Golding-humle (200 g) fra 1973-hgst blev formalet i en Wiley-m¢lle og pak-
ket i en glassgjle (Q.V.F. 50 x 8 cm) mellem propper af glasuld. Det anvendte ap=
parat svarede til det i fig. 2 viste og blev evakueret til 0,02 mm Hg. Vanddamp
ved ca. 20°C blev ledt gennem humlen, og en blanding af vand og flygtige bestand«~

dele fra humlen begyndte at opsamles i opfangerne, der var afkglet til -78°C. Des-
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tillation blev fortsat, indtil 2,5 liter af blandingen var blevet opsamlets Des-
tillatet blev optget og behandlet som beskrevet i eksempel 1, og der vandtes 0,4 g
olie.

Den vundne humleolie var af tilsvarende hgj kvalitet som den, der vandtes
i eksempel 1. Den faste humlerest, der var tilbage i sgilen, havde i det vmsent=
lige den samme evne til at tilvejebringe bitterhed som ubehandlet humle.

Ekgempel 5
Eksempel 1 blev gentaget under anvendelse af Wye Target-humle (200 g) fra
1973-hgst. Resultaterne svarede til de 1 eksempel 4 opndede, og der vandtes 0,3 g
olie.

Eksempel 6

Wye Target-humle (500 g) fra 1974-hgst blev formalet i en Wiley-mglle
(1 mm sigte) og pakket i en glassgjle (Q.V.F. 30 x 16 cm). Det anvendte apparat
var som illustreret i fig. 2 og blev evakueret til 0,02 mm Hg. Vanddamp ved cae
20°C blev ledt gennem humlen, og blandingen af vand og flygtige bestanddele fra
humlen begyndte at opsamles i opfangeren, der var afkglet til -78°C, Destillation
blev fortsat, indtil 700 ml af blandingen var opsamlet. Blandingen blev optget,
og de i de to opfangere tilstedeverende emulsioner blev samlet. Emulsionen inde-
holdt 0,8 g humleolie. Fem prgver af Wye Target-humle blev ekstraheret under an-
vendelse af denne metode, og emulsionerne blev samlet. En portion (590 ml, inde~
holdende 1146 ppm humleolie) blev sat til 13,5 hl centrifugeret gl i en kondi-
tioneringsbeholder til opnéelse af en koncentration péd 0,5 ppm. Pllet blev omrgrt,
henstillet én time og derefter filtreret gennem et pladefilter ind i fade, Sma-
gen af dette gl blev sammenlignet med en kontrol, der ikke var behandlet med huti~
leolier, under anvendelse af:

1. En smagprofilmetode (se J.F. Clapperton, J. Inst. Brew., 1973, 79, 495) .

2. Et smagspanel ved et kommercielt bryggeri.

Disse smagsundersggelser vist, at det gl, der var behandlet med humleolien,
havde en tydelig humleagtig karakter. Smagsprofilen for dette gl svarede til de
profiler, der blev opndet med g1, der var tgrhumlet med Wye Target-humle.

Eksempel 7
Eksempel 6 blev gentaget under anvendelse af prgver pa 500 g af fglgende
humletyper: ‘ .
a. Northern Brewer
b. Goldings
c. Styrian.
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I hvert enkelt tilfzlde blev der opndet en tilfredsstillende olie, der bi-

bragte ¢l en behagelig humlekarakter.

Eksempel 8

To glsorter blev brygget i forsggsanlzgsmalestok (59 liter) under anvendelw
se af en standard-bryggemetode. (Se J.R. Hudson og S.E. Birtwistle, J. Inst. Brew.
1966, 72, 43).Det ene gl blev gjort bittert ved tilsztning af formalet Wye Target~
humle (65 g) til kedlen ved starten af urtkogning. Det andet gl blev gjort bittert
med en tilsvarende mengde Wye Target-humle, der forud var behandlet som beskrevet
i eksempel 6. Den analytiske bitterhed af bade urtsorter og glsorter blev vurde-
ret under anvendelse af standardmetoden (se E.B.C. Scale of Bitterness, J. Inst.

Brew. 1967, 73, 525) og viste sig at vare ensartede (se tabel I).

Tabel I
Urt=bitterhed ¢glebitterhed
(E.B.-enheder) (E.B.=enheder)
Kontrol ’ 43 26
Behandlet 7 44 27

Disse glsorter blev betragtet som havende zkvivalent bitterhed, nar de

blev vurderet for smag,under anvendelse af en trianguler smagsprgve (se K.

Bengtsson, Wallerstein LabeComm., 1953, 16, 231).

PATENTEKRAYV

1. Fremgangsmide til fremstilling af et humleoliepraparat ved
vanddampdestillation af humleolie fra humle under reduceret tryk,
kendeteg n e t ved, at humleolie i blanding med vand vand-
'dampdestilleres fra humle under vakuum ved en temperatur pé& hejst
5000, fortrinsvis he¢jst 30°Cc, og at destillatet afk¢les til en sa-
dan temperatur, fortrinsvis en temperatur lavere end —20°C, at de-
stillatet opsamles som en dispersion af humleolie i is, og at der,
om ¢nsket, ud fra den sdledes vundne dispersion af humleolie i is
vindesren,anden ¢nsket prazparatform for humleolien, fortrinsvis en
emulsion af humleolien i vand ved opt¢ning af isen.

2. Fremgangsmade if¢lge krav 1, k end et egnet ved, at
destillatef opsamles ved ca. -78°C.
3. Fremgangsméde ifg¢lge krav 1 eller 2, k endetegnet

ved, at he¢jst 50% af den i humlen tilstedeverende totale humleolie-

mengde destilleres.

Fremdragne publikationer:

Dansk patent nr. 102452
Britisk patent nr. 305066
Tysk patent nr. 637524.
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