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Inventia se refera la procedee integrate de obtinere a unor aromatizanti bioprotectivi
din cetini de brad, pin, molid si ienupar, pentru utilizari nutraceutice.

Compusi bioprotectivi din conifere, la care se face referire in prezenta inventie, repre-
zintd un cumul de compusi aromatizanti volatili, din categoria uleiurilor esentiale, cu predo-
minanta izoprenoidica, respectiv, mono- si sesquiterpene, precum si derivatii oxigenati grefati
pe structuri izoprenoidice, respectiv, alcooli, aldehide, cetone si acizi terpenoidici.

Este cunoscut faptul ca substraturile naturale detinatoare de compusi aromatizanti
s-au integrat i au fost pretuite din timpuri imemoriale ca adjuvanti indispensabili ai alimen-
telor uzuale, constituind o baza de diferentiere a traditiilor culinare specifice in diferite
arealuri zonale si regionale.

In prezent, descoperiri recente ale unor stiinte de frontiera, ca, de exemplu, nutrige-
nomica, metabolomica, transcriptomica, proteomica etc., au pus in evidenta potentialul sano-
gen si implicatiile complexe ale uleiurilor esentiale asupra calitatii vietii. Capacitatea specifica
de aromatizare senzoriala nu se mai percepe in prezent ca fiind cea mai importanta insusire
a uleiurilor esentiale. Se are in vedere descifrarea mecanismelor moleculare de actiune a
compusilor aromatizanti asupra receptorilor nucleari de transcriptie genetica, ce accelereaza
procesele de eliberare a energiei la nivel celular [Goto T., Takahashi N., Hirai S., Kawada
T.,2010, Various terpenoids derived from herbal, and dietary plants, function as PPAR
modulates and reglate carbohydrate and lipid metabolism, PPAR Research, 10: ID
483958, 9 p., Hindawi Publising Corporation], regland metabolismul carbohidratilor si al
lipidelor. De asemenea, inaltul potential antioxidant al uleiurilor esentiale contracareaza
speciile reactive ale oxigenului si azotului (R.O.S. si N.O.S.) care genereaza stresul oxidativ,
CU repercusiuni majore asupra starii de sanatate.

Pe de alta parte, intrucat in prezent alimentele uzuale se aromatizeaza cel mai
adesea cu aditivi de sinteza ,E-uri", care nu sunt absorbite de organism la nivelul tractusului
gastrointestinal, si pot constitui ulterior un balast toxic, compusii naturali de aromatizare
reprezinta in perspectiva cea mai dezirabila optiune. Uleiurile esentiale optimizeaza pro-
cesele digestive prin stimularea productiei sucurilor gastrice, aspect care imbunatateste
absorbtia si utilizarea hranei ingerate.

Importanta aportului nutritional al uleiurilor esentiale rezida si in mobilitatea si capaci-
tatea inalta de penetrare de-a lungul membranelor celulare, facilitata de caracterul lipofilic
al acestora. Consecinta directa este capacitatea rapida de transport a unor compusi bioactivi
lipofilici prin membranele celulare, ca, de exemplu, a vitaminelor liposolubile A, E, D, K, a
unor fosfolipide, fitoestrogeni, fitosteroli, pigmenti carotenoidici, policosanoli etc.

Stadiul actual al cercetarilor si al tehnicii privind caracterizarea si utilizarea aromati-
zantilor bioprotectivi naturali

Necesitatea utilizarii unor remedii naturale alternative in prevenirea si tratarea imbol-
navirilor, fata de remediile medicinii alopate, care integreaza prioritar compusi de sinteza
chimica, cu inerente efecte secundare indezirabile, a situat in prim plan necesitatea evaluarii
si testarii resurselor primare, detinatoare de compusi bioprotectivi, cu o directionare substan-
tiala spre obtinerea si testarea uleiurilor esentiale din diferite structuri vegetale sau resurse
condimentare.

Pe baza unor utilizari fitoterapeutice validate empiric, in numeroase arealuri
geografice se aprofundeaza si se caracterizeaza insusirile sanogene ale resurselor primare
detinatoare de compusi aromatizanti bioprotectivi, din punctul de vedere al compozitiei
chimice si stereostructurale, al potentialului extractiv al diferitelor substraturi si al dozelor de
administrare care pot induce efectul sanogen scontat; de asemenea, al formulelor de incor-
porare si de administrare in recepturi specifice, ca produse individualizate sau in amestec
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cu alte substraturi sinergice. De mentionat multitudinea de publicatii stiintifice a ultimilor ani
(2009-2012), aparute predilect in India, China si, nu in ultimul rand, in tarile africane.
Evaluarea analitica se realizeaza cu aparatura avansata GC - MS, insotita sau nu de teste
care demonstreaza efectele sanogene pe animale de experienta si/sau pe voluntari umani,
dar fara a include obligatoriu aceste teste.

De exemplu, in 2012, Aiyun Li [Li A., Linna Han L., Han C. C., 2012, Antioxidant
and neuroprotective activities of essential oil, isolated from Chinese herb pairs of
Angelica sinensis and Sophora flavenscens, Journal of Applied Pharmaceutical
Science 02(05):01-04] demonstreaza cu teste concludente insusirile uleiurilor esentiale din
Angelica sinensis nu numai in directia bioprotectiei antioxidante gi a inhibarii spedciilor
radicalice nocive, ci si in directia imbunatatirii semnificative a functiilor neuroprotective,
respectiv, a comportarii neuroprotective, consecutiva ischemiei cerebrale.

Tot la nivelul anului 2012 [Alnamer R., Alaoni K., Bouidida E. H., Benjouard A.,
Cherrah Y., 2012, Psychostimulant activitiy of Rosmarinus officinalis esential oils,
Journal of Natural Products volume 5: 83-92], pentru uleiurile esentiale din Rosmarinus
officinalis se demonstreaza suplimentar potentialul de implicare al acestora asupra sistemului
nervos central, ca psihostimulanti.

La nivelul anului 2012 [Nicolic B., Miti¢-Culafic D., Vukovié-Gaéié B., Knezevié-
Vukéevié J., 2012, Molecular mechanism of action of mutagens from Sage (Salvia
officinalis) and Basil (Ocinum bassilicum), in Rajnikant Mishra, Mutagenesis, Intech
http://intechopen.com/books/mutagenesis], cercetatorii Bilojana Nicolic si Dragana Mitru
demonstreaza ca uleiurile esentiale din Ocinum basilicum si Salvia officinalis protejeaza de
degradare ADN, avand potential antigenotoxic gi antimutagenic.

Ca mecanisme moleculare, s-a stabilit ca terpenoidele cu greutate moleculara mica,
respectiv, monoterpenele, actioneaza in directia inhibarii carcinogenezi in prima etapa, si
anume, ca ,desmutageni”, inhiband formarea de leziuni premutagenice in cromozomi, iar
,bio-antimutagenii" previn producerea de mutanti din leziunile premutagene ale DNA.
Procesul bio-antimutagenic este favorizat de prezenta terpenoidelor cu greutate moleculara
mare, care exista, de asemenea, in cele doua uleiuri esentiale mentionate.

Autorii sugereaza deci o modalitate complementara de contracarare a proceselor de
mutageneza, intrucat prezenta ,desmutagenilor” si ,bioantimutagenilor” este posibil sa fie
sesizata si in alte resurse terpenoidice.

Din punctul de vedere al aplicatiilor consecutive procedeelor de extractie a uleiurilor
esentiale din diferite resurse, se evidentiaza preocupari in urmatoarele directii:

- utilizari ale uleiurilor esentiale ca bioprotective fata de atacul microorganismelor,
respectiv, ca antibacteriene, antifungice si antivirale, aspect corelat cu proprietatile lor cito-
toxice pentru microorganisme;

- utilizari ale uleiurilor esentiale ca antioxidanti, pentru a proteja de peroxidare com-
pusii de tip lipofilic, cu aplicatii potentiale in protectia antioxidanta a uleiurilor rezultate prin
prelucrarea semintelor oleaginoase;

- Jurgen Reichling si Paul Scheritzler [Reichlung J., Schnitzler P., Suschke U.,
Saller R., 2009, Essential oils of aromatic plants with antibacterial antifungal, antiviral
and cytotoxic properties and overview, Forsch Komplementmed, 16: 79-90] prezinta o
evaluare cantitativa deosebit de importanta pentru aplicatii nutraceutice de bioprotectie anti-
microbiana, a diferitelor tipuri de uleiuri esentiale.

Asigurarea securitatii produselor alimentare, din punctul de vedere al inhibarii micro-
organismelor, reprezinta o necesitate esentiala, care, in majoritatea cazurilor, in prezent se
asigura cu produse de sinteza chimice.
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Perspectiva inlocuirii acestora cu inhibitori naturali este cea mai dezirabila actiune,
dar aceasta presupune o corelare a potentialului de inhibitie a diferitelor uleiuri (respectiv,
a resurselor din care provin) cu tipologia microorganismelor pentru care acestea prezinta
eficienta.

Privitor la resursele primare care, conform procedeului inventiei, reprezinta substratul
natural procesat in vederea obtinerii de aromatizanti naturali din specii de conifere, respectiv,
brad, molid, pin si ienupar, desi exista evaluari privitoare la natura chimica a constituentilor
naturali din componenta uleiurilor esentiale, pana in prezent, referirile cu privire la domeniile
de utilizare a acestora se regasesc in cea mai mare masura numai pentru aplicatii traditio-
nale de tip fitofarmaceutic, fara atingerea si/sau explicitarea tranganta a potentialului de
implicare a uleiurilor esentiale din speciile de conifere in potentiale produse alimentare nutra-
ceutice cu insusiri antioxidante, antimicrobiene, antiinflamatoare si anticolinesterazice, sau
ca transportori cu inalta eficienta la nivelul tractusului gastrointestinal a unor compusi bio-
activi de tip lipofilic, ca, de exemplu, a vitaminelor liposolubile A, E, D, K sau a fosfolipoidelor,
fitoestrogenilor, fitosterolilor etc., si, de asemenea, nici referiri conturate adecvat, privitoare
la Tnsusgirile de stimulare a sucurilor gastrice de catre uleiurile esentiale de conifere, actiune
de maxima importanta pentru digestie.

Preocuparile in aceasta directie se consemneaza in prezent mai ales asupra poten-
tialului extractiv de obtinere a uleiurilor esentiale din diferite resurse de conifere, fara preocu-
parile complementare pentru utilizarea acestora in produse nutraceutice, corelate conform
noilor date stiintifice privitoare la implicatiile mai profunde la nivel molecular, ca, de exemplu,
stimularea metabolismului energetic. De consemnat totusi in aceasta directie lucrarile din
2010, initiate de [Misharina T., Margarita Terenina M., 2011, Inhibition of 2-Hexenal
antooxidation by essential oils front Clove bud, Laurel, Cardomon, Nutmeg and Mace,
Chemistry et Chemical Technology (Rusia), 5(2): 161-165] Christoforus Karawikas si
Vincent Walker, privitoare la nivelurile de oleoresine care pot rezulta din procesarea structu-
rilor vegetale ale unor specii de pin, cu referire la Pinus halegensis. S-au selectat arbori de
pin din doua arealuri grecesti, iar productia de oleoresine se evalueaza cu metode GC - MS.

Dintre constituentii oleoresinelor de pin dizolvati in metanol si derivatizati cu agenti
de metilare, componentii cei mai relevanti, identificati prin timpii de retentie si date biblio-
grafice specifice spectroscopiei de masa M.S., respectiv, NST 98, Wiley 275 CNRS, au fost
reprezentati de urmatoarele structuri:

- monoterpene cu prelevanta: a-pinen, camfen, sabinen, B-pinen, mircen, 6-3-caren,
limonen, cis-B-ocimen, y-terpinen, a-terpinolen;

- sesquiterpene: ciclosativen, a-copaen, B-elemen, a-murolen, y-cadinen, 6-cadinen,
a-cadinol, a-nurolol, B-copaen, a-hunulen, D-germacren, B-selinen;

- diterpene: abietadiena, acid ciclohexancarboxilic, 1,3-dimetil-2-[2-(3-(1-metiletil-
fenil)etil], acid levopimaric, acid secodehidroabietic, acid 8-15-pimaradenoic, acid pinearic,
acid sandarapinearic, acid isopinearic, acid palustric, acid dehidroabietic, acid 8,12-abietic,
metilabietat + acid abietic, acid metabietic.

Total pentru arbori de pin din zona Chalkidiki: monoterpene 32,90%, sesquiterpene
1,26%, diterpene 65,84%.

Exemplificari privind procedee si produse brevetate din resurse primare de conifere

I. Sub aspectul similitudinii cu produsele care constituie obiectul prezentei cereri de
brevetare, poate fi mentionat brevetul SUA-2009-0110760 A1, din 30.04.2009, intitulat
.Lipometabolism improver, containing pine bark extract’, autori Kinya Takagaki, Sadan
Mori. Extractul din scoartele de pin prezinta potential de implicare in stimularea metabolis-
mului lipidelor, si poate contribui la scaderea nivelului acestora, respectiv, prezinta abilitati
de promovare a excretiei colesterolului, de inhibare a absorbtiei lipidelor, si de reducere a
nivelului grasimilor din corp.
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Se reliefeaza o abordare conceptuala similara cu obiectivele prezentei cereri de bre-
vetare, respectiv, de extindere a utilizarii resurselor primare de conifere, din domeniul
exclusiv farmaceutic, in domeniul produselor naturale ingerabile ca atare, in componenta
unor produse de tip alimentar. Aceasta abordare se justifica prin necesitatea de a contracara
escaladarea disfunctiilor metabolice, induse de o alimentatie neechilibrata si de factori
ambientali cauzatori de stres biotic si abiotic, prin produse naturale.

Pe baza recentelor descoperiri privitoare la multiplele insusiri sanogene ale compu-
silor bioactivi din conifere, extinderea utilizarii resurselor primare in directia integrarii conife-
relor, ca resurse viabile de recoltare in perioade indelungate de timp, poate reprezenta o
reala oportunitate.

In brevetul mentionat se demonstreaza o eficientd mai inaltd a extractului din scoarta
de pin (sub aspectul abilitatilor de a scadea continutul de grasime din corp) decat a altor
remedii naturale, ca, de exemplu, chitosanul, acidul hialuronic, fucoidanul sau izolatele din
soia.

Extractul din scoarte de pin, ca produs de imbunatatire a metabolismuluilipidic, poate
sa contina si nutrienti si alti aditivi daca este necesar, si poate fi formulat in mai multe alter-
native, pentru a se realiza conceptul de baza al inventiei. De asemenea, ca resurse primare,
alaturi de Pinul maritim, pot fi utilizate scoarte din diferite specii de pin gi de Larix.

Extractul se obtine utilizand apa sau un solvent organic, care se prefera a fi utilizabil
in scopuri farmaceutice sau alimentare, incluzand apa, etanol, etanol apos, acetat de etil,
diclormetan sau uleiuri si grasimi alimentare.

Se prefera apa, etanolul sau etanolul apos. Se utilizeaza, de asemenea, metode
combinate de extractie cu solventi organici si cu fluide supercritice, respectiv, cu CO.,.
Extractul brut se obtine in solutie saturata de clorura de sodiu, la un raport de 1:3, urmata
de concentrarea in acetat de etil, separare si uscare pe sulfatde sodiu anhidru, concentrarea
fazei organice la presiune redusa, si purificarea ulterioara, prin precipitare in cloroform.
Extractul purificat este constituit prioritar din proantocianidine cu un grad de polimerizare de
2...4 unitati monomere, cu denumirea generica de ,oligomeric proantocianidins”, prescurtat
,OPCs", cu inalt potential antioxidant. Randament produs purificat: 0,5% din biomasa
scoartelor de pin.

Pentru utilizarea in scopuri nutritionale, produsul obtinut, care imbunatategte metabo-
lismul lipidelor, poate fi aditivat cu proteine, minerale, lecitind, pudra de stevie, miere,
maltitol, lactoza, solutie de zahar etc., pentru controlul gustului. De asemenea, produsul
poate fi pulverulent sau integrat in fiole sau tablete, in forme fluide sau semifluide. Se poate
utiliza ca o bauturad sau un aperitiv, dizolvat in apa sau in lapte. In functie de efectele scon-
tate, dozele de incorporare pot fi cuprinse in intervalul 0,00005...50% g, in termenii de conti-
nut in proantocianidine. Cantitatile ingerate zilnic, in functie de efectele scontate, se prefera
a fi de 0,02 g, mai preferabil 0,04 g (exprimate ca gi continut in proantocianidine), limita
consumului zilnic fiind de 0,3 g.

[l. Sub aspectul utilizarilor nutraceutice mai traditionale, pe parcursul timpului s-au
evidentiat aplicatii brevetate, in special cu utilizari ale pinului, respectiv, extracte din muguri,
mladite si scoarte.

Astfel, in brevetul SUA 5690984/1997, intitulat ,Process for making a beverage
from pine needles”, autori Jung Geun Lim si Hoengchdp Myon, se descrie urmatorul
procedeu: mugurii de pin se fierb in apa cu diferite adaosuri, respectiv, cu radacini de lemn
dulce, pulbere de scortisoara, boabe de leguminoase (black beans) si ciuperci (Ganoderma
Lucidum). Bautura obtinuta se considera a fi benefica pentru sanatate, datorita compusilor
bioactivi din muguri de pin, care contin lipide, minerale, vitamine solubile in grasimi,
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terpenoide, ceruri, taninuri si clorofile. Substraturile adaugate au capacitatea de a atenua
gustul amar al terpenoidelor, iar in final produsul obtinut este agreabil sub aspect organo-
leptic, si sanogen prin compozitie. Ingredientele se fierb timp de 3...5 hla 100...120°C, dupa
care dispersia se filtreaza. Produsul fluid rezultat poate fi apoi prelucrat pentru a obtine
diverse bauturi, prin adaos de zahar, miere, sirop de porumb si acidifianti, acid lactic sau
acetic, precum gi etanol, pentru obtinerea de bauturi alcoolice. n cazul obtinerii unei bauturi
dulci, proportiile preferabile sunt urmatoarele: muguri de pin 5...7% g; radacina de lemn dulce
0,5...0,6% g; scortisoara 0,1...0,2% g; boabe de leguminoase 0,5...0,6% g; indulcitori ca
zahar sau miere 4,4...4,6 g; Ganoderma Lucidum 0,2...0,3% g; apa 85...90% g.

l1I. In brevetul US 5466453, din nov. 1995, intitulat ,Method for improving the taste
of pine extract, and orally administrable product obtained thereby”, autori Yukio
Uchida Satoshi Iritani - Japonia, se descriu alternative de utilizare in numeroase produse
si preparate a extractelor din mai multe specii de pin, cu insusiri benefice pentru circulatia
sanogend, imbunatatirea functionarii unor organe interne ca inima, ficatul si rinichii,
prevenirea hipertensiunii gi a infectiilor, promovarea apetitului i stimularea sistemuluiimun,
prevenirea oboselii etc. Pentru promovarea pe scara larga a extractelor de pin, pe cale orala,
se au in vedete adaosuri de produse naturale care compenseaza gustul amar gi astringent
al acestor extracte, in care resursele primare sunt reprezentate de seminte, conuri, crengi
si ace de pin. Se au in vedere extractele obtinute in mediu hidroetanolic sau in solutii apoase
alcaline, respectiv, a extractelor obtinute cu fluide supercritice, la presiuni de 60...300 kg/cm?,
ale caror insugiri senzoriale pot fi imbunatatite prin adaosul unor extracte din bambus gi din
caise, si utilizate ulterior ca alimente functionale sau in scopuri medicinale. Dozele de admi-
nistrare pe cale orala a extractului de pin, pentru obtinerea de efecte sanogene, se inte-
greaza la valori cuprinse in intervalul 0,001...10 g/zilnic pentru un adult. Exemplele de utili-
zare n produse alimentare descrise de autori sunt urmatoarele: Sosul de soia ,Furikake",
maioneza, dressingurile denumite ,Sanbai-zu", ,Chuka-no-moto", ,Mentsuyu"” (supa japoneza
cu taitei), ketchup, supa premix ,Dashinomoto”, ,Gyuhi" (paste cu amidon), ,Niro" (jeleu de
orez dulce), bauturi alcoolice, lichioruri, vin si whisky, si bauturi precum cafea, cacao, bauturi
gazoase, bauturi lactice acide, si bauturi fermentate cu lactobacili.

Produsele administrabile oral pot fi avantajoase ca alimente pentru animalele
domestice, ca un antiseptic gi agent de control al afectiunilor intestinale.

De asemenea, pot fi utilizate in gume de mestecat sau in produse cosmetice.

Se au in vedere si utilizari ale extractului de pin in concentratie de 0,1 g/v% cu plante
medicinale, in preparate indulcite, cu 0 compozitie de baza de 0,05 g/v% de extract de pin,
0,5 g/v% extract de plante si 5 g/v% zahar. S-a dovedit, de asemenea, eficienta extractelor
de pin in inhibarea virusurilor, ca, de exemplu, a virusului stomatitelor virale (VSV) sau a
virusului herpetic tip | (HSV - 1 virus).

In componenta unor bduturi, concentratele extractului de pin, in raport cu compo-
nentele mentionate anterior pentru optimizarea gustului, se cifreaza la urmatoarele valori:
extract de pin - 0,05% din componenta de baza; extract de bambus - 0,3%; extract din caise
japoneze - 3,0%; zahar invert 10%. Produsul acidificat mai poate contine si 0,5% acizi
organici alimentari.

Extractul de pin poate fi administrat si alaturi de produse de patiserie, ca agent de
insiropare, de exemplu, in prajituri cu nuca si oua si faina de grau, in combinatie cu siropuri
de caise.

Se prefera, de asemenea, utilizarea extractului de pin in cremele de inghetata,
bazate pe oua, lapte si pudra de gelatina. Produsele de acest tip se considera a prezenta
insugiri de mentinere si promovare a sanatatii.
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IV.1n brevetul intitulat ,Process for producing a beverage composition containing
pine sprout extract’, autori Sungl. Lee si Soe Min Park, se identifica un procedeu de prepa-
rare a unei bauturi bazate pe extractul de mladite de pin, caruia i se atribuie multiple insusgiri
sanogene, ca, de exemplu, dizolvarea cheagurilor de sange, stimularea fluxului sanguin,
prevenirea si tratarea febrei, inflamatiile intestinale, astmul bronsic, artrita reumatoida etc.

Se are, de asemenea, in vedere, ca si in exemplele precedente, inlaturarea gustului
amar excesiv, dar cu mentinerea integrala a aromelor specifice de pin. In acest scop se
utilizeaza atat extractul propriu-zis din mladite de pin, cat si uleiul esential de pin, care se
obtine prin extractia mugurilor de pin cu alcool etilic.

Produsul fluid in mediu hidric prezinta in final urmatoarea compozitie: 0,2...0,5%
extractdin mladite de pin, 0,04...0,1% esenta de muguri de pin, 0,1...0,5% vitamina C, 3...4%
zahar alb, 5...6% fructoza, 0,03...0,05% acid malic.

Extractul din mladite de pin se realizeaza in apa incalzita la temperaturi cuprinse in
intervalul 80...90°C, timp de 15...18 h, filtrare si concentrare a extractului.

Problema tehnica propusa spre rezolvare de prezenta cerere consta in definirea unor
procedee de obtinere a aromatizantilor naturali bioprotectivi pentru utilizari nutraceutice.

Solutia tehnica propusa consta in implementarea unor tehnologii integrate de
dislocare/extractie a compusilor naturali cu potential aromatizant din biomasa cetinilor de
conifere, brad, molid, pin si ienupar.

Astfel, intr-un prim aspect, inventia se refera la un procedeu pentru obtinerea unui
produs aromatizant natural, pulverulent, in care biomasa din conifere este recoltata si apoi
selectata intr-o incinta, astfel ca diametrul ramurilor de conifere sa nu depaseasca
0,2...0,5 cm, se preia de catre o banda transportoare, pe care se conditioneaza prin indepar-
tarea impuritatilor organice gi minerale, se spala prin pulverizare intr-o instalatie de spalare,
se marunteste intr-un dispozitiv cu ghilotina la dimensiuni de 1,2...2,5 cm, se trece intr-o
incinta cilindrica, pentru dislocarea compusilor volatili cu aburi, la 0 presiune continua de
1,1...1,2atm, timp de 4...5 h, compusii volatili se condenseaza intr-un racitor spiralat si intr-un
tanc de depozitare, se separa apoi de faza apoasa intr-un separator centrifugal si intr-un
decantor de deshidratare cu sulfat de amoniu anhidru, dupa care se trece intr-un omogenizator
cu microduze, se omogenizeaza pe un suport de maltodextrine timp de 30 min, dupa care
produsul pulverulent este dozat intr-un dozator, si ambalat in borcane de sticla de culoare
inchis3, ferite de lumina, la temperatura de 4°C; produsul are in final urmatoarea compozitie:
6.,8...7,8% uleiuri esentiale terpenoidice, 0,4...0,6% substante ceroase, 0,2...0,4% cenusa
bruta, 90...92% maltodextrine, si poate aromatiza atractiv produse alimentare ,tip instant”,
aperitive dulci sau sarate, inghetate, umpluturi de patiserie si ciocolaterie etc., in proportie
de 1:20...1:30.

Intr-un al doilea aspect, inventia se refera la un procedeu pentru obtinerea unui pro-
dus aromatizant natural fluid, in care materia prima este conditionata in acelasi fel ca in pro-
cedeul pentru obtinerea produsului aromatizant natural pulverulent, pana la etapa de marun-
tire primara, prin dispozitivul tip ghilotina, apoi se trece la a doua etapa, de conditionare prin
dispozitivul de uscare al unei incinte de uscare cu ventilatie si aer cald, la maximum 70°C,
apoi la maruntirea fina, intr-o moara coloidala pentru pulberi, la dimensiuni de 40 mesh; apoi
se extrage intr-un extractor automatizat prin percolare si socuri de presiune la 6...8 bari, cu
etanol de 96% v/v, la un raport de 1:4, dispersia se preseaza folosind o presa cu snec, si se
introduce intr-un separator centrifugal, extractul fluid se trece la un dozator de lichide si se
ambaleaza in sticle de culoare inchisa de 50...500 ml, se depoziteaza la un loc ferit de
luming, la o temperatura controlatd de +4°C; produsul contine in final uleiuri esentiale
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terpenoidice 1,4...1,8%, substante ceroase 0,8...1,2%, extractive neazotate 3...4%, fenoli
totali 0,4...1,2%, cenusa bruta 0,3...0,4%, alcool alimentar de fermentatie 75...80%, prezinta
insusiri ca aromatizant atractiv pentru bauturi energizante tonice si racoritoare, ceaiuri,
siropuri, jeleuri, lichioruri, sucuri naturale etc., in proportie de 1:8...1:25.

Intr-un al treilea aspect, inventia se refera la un procedeu pentru obtinerea unui
produs aromatizant natural lipofil, in care materia prima din conifere este procesata in
aceleasi etape ca cele descrise in procedeul pentru obtinerea produsului aromatizant natural
fluid, pana la etapa de maruntire fina in moara coloidala pentru pulberi uscate, la dimensiuni
de 40 mesh, dupa care se introduce intr-un tanc de macerare uleioasa cu ulei alimentar in
proportie de 1:4, prin agitare intermitenta timp de 7...14 zile, cu un agitator mecanic, disper-
sia uleioasa se preseaza utilizand presa cu snec, apoi se trece intr-un separator centrifugal,
se decanteaza prima fractiune lipofilica, iar reziduului uleios i se adauga apa deionizata in
proportie de 1:3, intr-un rezervor de separare cu agitare intermitenta timp de 1 h, cand are
loc a doua extractie a fazei lipofilice prin antrenare cu apa, reziduul este presat intr-o presa
cu snec, iar fractiunea uleioasa rezultata din a doua extractie se separa din nou intr-un sepa-
rator centrifugal, fractiunile uleioase se reunesc intr-un decantor prevazut cu sulfat de
amoniu anhidru, pentru deshidratarea completa a maceratului uleios, se dozeaza intr-un
dozator automat, se ambaleaza in sticle inchise la culoare, ferite de lumina, la o temperatura
controlatd de maximum +10°C; produsul prezintd in final un continut de 3,5...4% uleiuri
esentiale terpenoidice, 0,8...1,1% substante ceroase, 0,05...0,1% cenusa bruta, 88...90%
uleiuri alimentare, si poate aromatiza atractiv salate de legume, de carne, vanat si peste,
sosuri, dressinguri, umpluturi de patiserie si diverse alimente compozite etc. in proportie de
0,8...1,8%.

Selectarea procedeelor de extractie este orientata in directia corelarii cu utilizarile
nutraceutice ulterioare, vizand compatibilitatea structurala si senzoriala a produselor in care
se vor integra aromatizanti bioprotectivi.

S-a avut in vedere utilizarea diversificatda a compugilor aromatizanti din conifere,
prioritar in produse alimentare, motiv pentru care se propun variante de procesare care sa
acopere o arie larga de utilizari in alimente traditionale, sau in produse inovative de tip ,haut-
gastronomie™.

Procedeele conform inventiei s-au directionat spre obtinerea de aromatizanti biopro-
tectivi diferentiati ca forma de prezentare si/sau de stabilizare, respectiv, produse aroma-
tizante n faza fluida, in forma pulverulenta sau in forma de macerate uleioase, dupa cum
urmeaza:

Obtinerea de produse fluide

Se realizeaza prin extractie in mediu polar hidrofil, cu etanol de 96%, la un raport de
1:4 biomasa de conifere:extractant, intr-un extractor automatizat, pentru mentinere constanta
a presiunii la 8 bari, timp de 2,5...4 h, la temperatura mediului ambiant, separarea fazeifluide
prin presare si centrifugare, transvazare intr-un dozator de lichide, si ambalare in sticle
inchise la culoare, cu utilizari Tn bauturi tonice, racoritoare, lichioruri, ca aditivde aromatizare
in inghetate, salate si/sau alimente compozite.

Obtinerea de produse aromatizante in forma pulverulentd, prin incorporare pe
suporturi compatibile

Extractia compusilor volatili din cetini, prin antrenare cu vapori de apa, este realizata
prin hidrodistilare, intr-o instalatie prevazuta cu manta prin care circula abur sub presiune de
1,1...1,2 bari, aburii se barboteaza continuu timp de 4...5 h, antrenand compusii aromatizanti
volatili. Uleiurile esentiale nemiscibile cu apa, impreuna cu aburii antrenati se separa intr-un
racitor spiralat, sunt trecuti impreuna intr-un tanc de depozitare, iar ulterior compusgii volatili
sunt separati de faza apoasa intr-un separator centrifugal, i sunt deshidratati pe un strat de
sulfat de sodiu anhidru.
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Uleiul esential, care cumuleaza o gama larga de compusi aromatizanti, este impreg-
nat pe un suport de maltodextrine prin omogenizare, si apoi este ambalat in borcane de
sticla de culoare inchisa, si depozitat la temperaturi controlate, in jur de +4°C.

Produsele aromatizante stabilizate pe suport de maltodextrine sunt compatibile func-
tional si structural pentru a fi utilizate intr-o gama larg diversificata de produse alimentare,
ca, de exemplu, produse de panificatie si patiserie, produse lactate (iaurturi gi branzeturi,
sosuri, ,dressinguri”, produse tip ,Instant” (supe, ciorbe), produse semipreparate si/sau
alimente compozite.

Produse aromatizante pentru aplicatii in fazéa uleioaséa

S-a avut in vedere extractia cetinilor de conifere in mediu hidrofob, prin macerare in
uleiuri alimentare, la temperatura mediului ambiant, la un raport de 1:4 pulbere uscata din
cetini, ulei alimentar in tancuri de macerare, timp de 7...14 zile, urmata de presarea si centri-
fugarea fazei uleioase, obtinandu-se un prim extract lipofilic. Ulterior se recupereaza o a
doua fractiune uleioasd, prin procesarea reziduului cu apa deionizata. Ambele fractiuni
uleioase se deshidrateaza pe un strat de sulfat de sodiu anhidru, si se ambaleaza in sticle
brune, ferite de luming, la o temperatura de +10°C, pentru a evita depunerea de substante
ceroase.

Aromatizantii bioprotectivi lipofilici, cu o inalta capacitate antioxidanta pentru membra-
nele celulare, in mod special pentru membranele celulare ale creierului, pot functiona ca
aromatizanti ai diverselor produse si preparate culinare. Se are in vedere aromatizarea
uleiurilor alimentare gi terapeutice obtinute prin presarea la rece, pe care le protezeaza de
peroxidare. Prin emulsionare si/sau microincapsulare pot fi realizate produse cu inalta
capacitate bioprotectiva si aromatizanta atat in scopuri alimentare propriu-zise, cat si in
produse de tip cosmetic si/sau farmaceutic.

Utilizari preferentiale pot fi in directia constituirii de alimente functionale inovative,
diversificate, cu rol de stimulare a functiilor fiziologice, sau de prevenire a riscurilor de
imbolnaviri.

Avantajele procedeelor propuse, comparativ cu actualul stadiu al tehnicii

Procedeele propuse conform inventiei prezinta urmatoarele avantaje:

- reprezinta o alternativa naturala de aromatizare fata de aromatizantii de sinteza din
categoria ,E-urilor", pentru o categorie extinsa de produse alimentare, fluide, produse si
preparate alimentare compozite, produse tip ,Instant" etc.;

- sunt definite variante diferentiate de procesare, pentru cetinile de brad, pin, molid
si ienupar, in corelatie cu tipurile de produse alimentare compatibile, sub aspect structural
si senzorial;

- se evidentiaza concentratiile si nivelurile de participare a produselor aromatizante
obtinute conform procedeelor inventiei, cu stabilitate indelungata in timp, sub forma fluida
hidrofila, sub forma de macerat uleios si sub forma de produse pulverulente;

- se concretizeaza variante de procesare sustenabila a unor subproduse forestiere
din categoria cetinilor de conifere (in prezent deloc sau ineficient valorificate), prin integrarea
unor linii tehnologice alcatuite din utilaje accesibile la nivel investitional pentru I.M.M.-uri din
arealurile regionale detindtoare de resurse de conifere;

- alimentele aromatizate cu compusi naturali dislocati conform inventiei, alaturi de atri-
butele hedonice senzoriale, pot fi integrate deopotriva si in categoria alimentelor functionale,
prin potentialul lor de stimulare a unor funcitii fiziologice de baza, si prin capacitatea de
prevenire a riscurilor de imbolnavire;

- realizarea de produse aromatizante, conforme abordarilor conceptuale inovative ale
ultimilor ani, respectiv, a unor aromatizanti terpenoidici cu potential de activare a proliferarii
peroxizomilor (PPARSs) care stimuleaza metabolismul energetic al carbohidratilor si al acizilor

grasi;

11

13

15

17

19

21

23

25

27

29

31

33

35

37

39

41

43

45

47

49



11

13

15

17

19

21

23

25

27

29

31

33

35

37

39

41

43

45

47

RO 129334 B1

-realizarea de aromatizanti naturali bioprotectivi pentru acizii nucleici, respectiv, aro-
matizanti cu potential antimutagenic gi antigenotoxic, cu aplicatii in multiple afectiuni degene-
rative, reumatisme, inflamatii, cancere, infectii microbiene si virale etc.;

- biomasa organica si minerala a cetinilor de conifere poate fi valorificata integral din
subprodusele reziduale. Reziduurile conditionate contin compusi alimentari care pot fi direc-
tionati in scopuri zootehnice, pentru hrana rumegatoarelor, prin continutul in azot asimilabil,
pigmentii clorofilieni $i compusii minerali biogeni. De asemenea, reziduurile lignocelulozice
remanente, cu structura biopolimerica naturala, prezinta insusiri termoizolante naturale,
superioare polimerilor de sinteza. Operatiile de maruntire mecanica, derulate in etapele
initiale de procesare, pot facilita utilizarea reziduurilor conditionate ca fertilizanti naturali, sau
in textura unor materiale de constructie termoizolante.

Se dau in continuare exemple de realizare a inventiei in legatura cu fig. 1...6:

- fig. 1, schema tehnologica de obtinere a produsului aromatizant natural
pulverulent;

- fig. 2, schema tehnologica de obtinere a produsului aromatizant natural fluid,;

- fig. 3, schema tehnologica de obtinere a produsului aromatizant natural lipofilic;

- fig. 4, linie tehnologica de obtinere a produsului aromatizant natural pulverulent;

- fig. 5, linie tehnologica de obtinere a produsului aromatizant natural fluid;

- fig. 6, linie tehnologica de obtinere a produsului aromatizant natural lipofil.

Exemplul 1

Cetina de molid recoltata in sezonul rece s-a evaluat din punct de vedere al con-
tinutului Tn ulei esential, diferentiat, pentru ramurelele de molid cu diametrul cuprins in
intervalul 0,2...0,5 cm si acele de molid ca atare.

Cele doua fractiuni au fost procesate separat intr-o instalatie de laborator, in care
uleiurile volatile au fost dislocate din substratul de conifere prin antrenare cu vapori de apa
la 1,1...1,2atm, timp de 4...5 h, iar compusii volatili condensati prin racire, separati de apa
si deshidratati pe sulfat de sodiu anhidru, s-au analizat prin tehnici cromatografice si spectro-
metrie de masa, respectiv, G.C. - M.S.

Compusii volatili identificati in ramuri de molid cu diametre cuprinse in intervalul
0,2...0,5 cm, antrenati cu vapori de apa prin hidrodistilare, sunt: a-Pinen; 3-Caren; 4(10)
Thyjen; 6,6-Dimetil-2-metilenebiciclo[3,1,1]heptan; B-Myrcen; Camfen [1R, 4S]-(+)-; -
Cymen; D-Limonen; pB-trans-ocimen-; vy-Terpinen; 3-Metilen-1,5,5-trimetilciclohexan;
Triciclen; 1 Methylciclohexa-1,3-diena; Santolinoepoxid; (0)-cis-verbenol; 2-(4-Metilenciclo-
hexil)2-propen-1-ol-; (-)-Alcantor; P-Cymen-8 ol; Cripton; Anisol 2-izopropil-5-metil; Borneo-
lacetat [1S, 2R, 4S]-(-)-; P-Menth-1-en-4-ol-; 1-Verbenona-; a-Longipinen-; Germacren D-;
Aristolen; Longifelen- (V4); D-epi-a-Cedren; Trans-a-Bergamolen; Cedren; Cariofilen;
Toluen, p-(1,2,2-trimetilciclopentil-[R]-(+)-; 3,5-Diizopropenil-1,1,2-trimetilciclohexan;
Verticiol; Sclaral (sclareolid lactol); Poclocarpa-8,11,13-trien-16-01,1,3 izopropil- ; Labd-14-
en,8,13-epoxi (13R)-; Androst-5,16-diena, 33-ol; Pimaro-8-15-diena-; Thunbergol; 1,3,6-10-
Ciclohexadecatetraena, 1,4-izopropil-3,7,11-trimetil-(+)-; N-tert-Butil-4-metilbenzamida
Poclocarpa-8-11,13,trien-15-oic acid, 1,3-izopropilmetilester-; 1Metil-1,2-dihidro-3H-indazol-3-
ona-; 9(11)-Dehidrotestosteron; Podocarpo-8,11,13-trien-15-0l, 1,3 izopropil-; Primaro-7,15-
dien-3-ol.

Materia prima constituita din cetini de conifere cu un raport carbon/azot de
20:1...60:1, un continut in celuloza brutd de 15...22%, un continut in proteina bruta de
2,3...7%, un continut in compusi lipofilici extractibil in solventi nepolari (hexan) de 9,5...21%
si un continut in cenusa bruta de 1,8...3,2%, se recolteaza preferabil in perioadele de
exploatare a lemnului de conifere (de obicei in sezonul rece).

10
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Materialul recoltat se selecteaza in incinta 1, respectiv, ramurile cu ace vor avea un
diametru de maximum 0,2...0,5 cm. Materialul selectat este preluat pe o banda transportoare
2, unde se conditioneaza prin indepartarea impuritatilor pamantoase grosiere, si a eventua-
lelor parti organice alterate (fig. 1, 4).

Materialul este spalat prin pulverizare cu apa de robinet in instalatia de spalare 3,
dupa care este trecut la maruntire intr-un dispozitiv tip ghilotina 4, la dimensiuni de maximum
1,2...2 cm. Dupa maruntire, materialul se introduce intr-o incinta cilindrica 5 cu fund rotund,
pentru dislocarea compusilor volatili prin antrenare cu vapori de apa proveniti din instalatia
de obtinere a aburului 6, cu o presiune de 1,1...1,2 atm, care se introduce pe la partea
inferioara a incintei cilindrice. Aburii barboteaza in flux continuu biomasa vegetala timp de
4...5 h, antrenénd compusii volatili care sunt condensati prin racitorul spiralat 7, i trecuti in
tancul de depozitare 8. Din tancul de depozitare amestecul de uleiuri esentiale si abur
condensat este trecut in separatorul centrifugal 9, pentru a separa faza uleioasa de faza
hidrofila, si apoi uleiul esential este trecut intr-un decantor 10, prevazut cu sulfat de sodiu
anhidru, pentru indepartarea completa a urmelor de apa, care, in timp indelungat, ar facilita
peroxidarea unor compusi hidrocarbonati.

Din decantorul 10, produsul purificat este trecut la un omogenizator prevazut cu
microdoze 11, prin care uleiul esential este impregnat pe un suport pulverulent de malto-
dextrine, si omogenizat timp de 30 min. Produsul aromatizant pulverulent este trecut la dis-
pozitivul de dozare 12, si este introdus in borcane de sticla de culoare inchisa, ferit de lumina
si depozitat in spatii cu temperatura controlata la +4°C.

Compusii volatili din acele de molid, identificati prin GC - MS (procedeul de hidro-
distilare), sunt: a-Santolin alcool; Borneol acetat; a-Pinen; B-Pinen; Cadino-1(10),4 diena;
y-Cadinol; Camfor; Cariofilen oxid; Cariofilen; 3Caren; y-Elemen; y-Terpinen; Germacren
D; Humulen-(VI1); D-Limonen; p-Menth-4(8)-ene; p-Menth-1-en-8-ol, acetat; Benzen-4-alil-
1,2-dimetoxi; e-Murolen; tan-Murolol; (-)-Spathulenol; Terpineol, CIS-B-; p-Menth-1-en-4-ol;
Triciclen; 3-Thujen.

In fig. 1 se prezintd schema procedeului de obtinere a produsului aromatizant
pulverulent.

Produsul final obtinut a avut urmatoarea compozitie: maltodextrina in s.u. = 90...92%;
uleiuri esentiale din pin = 6,8...7,8%; din care: compusi terpenoidici = 5...5,6%; substante
ceroase = 0,4...0,6%; cenusa bruta in s.u. =0,2...0,4%.

Exemplul 2

Cetina de pin cu valori ale raportului C/N cuprinse in intervalul 58,5:1, cu un continut
mediu Tn proteina brutd de 2,3% si in celuloza brutd de 16%, se prelucreazad conform
etapelor descrise pentru ,Produse aromatizante nutraceutice pulverulente utilizabile in mediu
hidrofilic". Tn conformitate cu analizele efectuate pe aparatura avansati G.C.-M.S., compusii
identificati in urma Tncorpordrii uleiului volatil de pin pe maltodextring, la nivel de 8%, au
prezentat urmatoarele structuri: Borneol acetat; a-pinen; B-pinen; cis-a-Bosabolen 1,7,7-
Trimetilbiciclo [2,2,1] hept-6 en-2-ol; Borneol; Cadino-1[10],4-diend; Camfen; Camfor; Cario-
filen; Chrysanthenona; 3-lzopropil-5-metil-1-ciclohexena; 2-(Acetoloxil-1-[hexadecaciclo-
xilmetil] etilacetat-; Etiliso-allacholat; 2-izopropil-10-metilfenantiren; y-ionona; germacren D-;
Izopropil laurat-; Izopropil miristat-; [zopropil palmitat-; y-Murolen; Lauric acid n-metil ester;
Pinocamphon; Transpinocarneol; Stigmatsa-6-22 dieno,3 B-metoxi; (8)cis-verbenol.

Produsulfinal obtinut a avut urmatoarea compozitie: maltodextrina in s.u. = 90...92%;
uleiuri esentiale din pin = 6,8...7,8%; din care: compusi terpenoidici = 5...5,6%; substante
ceroase = 0,4...0,6%; cenusa bruta in s.u. =0,2...0,4%.
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Exemplul 3

Cetina de brad Douglas, cu un continut in compusi solubili in mediu hidrofilic, in sol-
venti nepolari, respectiv, in hexan de 18,2%, un continut in celuloza bruta de 9,2% si in
proteina bruta de 2,9%, s-a procesat prin extractie in etanol de 96%, conform etapelor de
procesare indicate pentru ,Produse aromatizante fluide, cu utilizari nutraceutice in faza
lichida".

Analizele efectuate prin G.C. - M.S. au evidentiat urmatorii compusi: B-pinen;
p-Mentha-1-4(8)-diena; y-Terpinen; 4-1zopropil-1-metil-2-ciclohexen-1-ol; 1-6-Dimetilciclo-
-hexen; p-Menth-3-one-2-izopropenil-1-vinil (1S, 3R) (+) (-); p-Menth-2-ene-trans; Camfen
(1R, 4S)-(+) (-);Cariofilen; Guaia-[(1S),1]-diena-; Germacren D-; Eremophyla-1[10,11]-diena-;
Cadino 1--[10, 4 diena; 3,5,5-trimetil-4,9 metilen, 2,4a, 5,6,7,8,9,9a-oc¢tahidro 1H benzo (&)
ciclohepten; 3-0-metil-a-glucoza; B-Gualen; 4-lzopropil-1-3 ciclohexan diona-; 2 cis-9
Octadeceniloxietanol; Acid homosiringic; Fitol; Cis-11-Eicosenamida; Adogen 73-9 octadecen-
-amida (2); Pimaro-7, 1S-dien-3-ol; I sitosterol; 2,3 Dihidroxipropil elaidat; 17-Pentatrioconten.

Materia prima este procesata identic pana la etapa de maruntire primara prin dispozi-
tivul tip ghilotina 4. Urmeaza a doua etapa de conditionare, in care se realizeaza uscarea in
incinta de uscare 5' cu ventilatie si aer cald, la temperaturi menajante de maximum 70°C, pana
la un continut in substanta uscata de minimum 90%. Urmeaza o a doua maruntire intr-o moara
coloidala pentru pulberi uscate 6', la dimensiuni de 40 mesh. Materialul fin maruntit se trece
intr-un extractor automatizat 7, care actioneaza la temperatura mediului ambiant cu percolare
si socuri de presiune la 6...8 bari, in care se adauga alcool etilic la concentratie de 96% v/v,
la un raport de 1:4, extractia solvolitica actionand intr-un interval de 2,5...4 h, in functie de
rigiditatea substratului, dupa care dispersia se preseaza printr-o presa cu snec 8' si un
separator centrifugal, pentru inlaturarea eventualelor suspensii 9', iar extractul fluid se trece
la un dozator de lichide 10°, si se ambaleaza in sticle de culoare inchisa, de 50...500 ml, dupa
care se depoziteaza ferit de lumin3, la o temperatura controlata de +4°C.

Reziduul remanent se poate conditiona printr-o uscare suplimentara, rezultand un
produs cu o crestere a continutului in azot, consecutiv extractiei etanolice, cu o structura
microporoasa, care poate fi valorificat in hrana rumegatoarelor sau ca fertilizant natural,
avand o mare capacitate de absorbtie a apei si a electrolitilor.

infig. 2 se prezintd schema procedeului de obtinere a produsului aromatizant natural
fluid.

Produsul final fluid a prezentat urmatoarea componenta: alcool etilic = 75...80%;
uleiuri esentiale = 1,4...1,8%; substante ceroase = 0,8...1,2%; extractive neazotate = 3...4%;
fenoli totali = 0,4...1,2%; cenusa bruta = 0,3...0,4%.

Exemplul 4

Macerare cetini de brad in ulei de floarea-soarelui

Cetina de brad obignuit, cu un raport mediu C:N de 20,9:1, un continut in proteina
bruta de 7,1% in s.u., si un continut in celuloza bruta de 21%, s-a procesat in faza lipofilica,
conform etapelor indicate pentru ,Produse aromatizante naturale cu utilizari nutraceutice in
mediu lipofilic".

Tn urma macerdrii cetinilor de brad, in uleiul aromatizant s-au identificat urmatorii
compusi decelati prin cromatografie G.C. si spectrometrie M.S. (macerarea s-a realizat pe
o perioada de 2 saptamani): 3-Caren; a-Pinen; Santolinotriena; B-Pinen; B-Mircen; Camfen;
1,3,3, Trimetil-2-oxobiciclo [2,2,2] octan-6-ol; 1,7,7 Trimetilbiciclo [2,2,1]hept-2-il-acetat;
p-Menth-1-en-4-ol-acetat; Cariofilen; Himacolo-2,4-diena; y-Gurjunenepooxid; Azulena,
Guala-1-[5,7] (11) diena; Cedral; Thujaspena; Neoisoloangilicena; Guala-1(5), 11 diena;
Cubenol; Metil(2)-5,11,14,17-eicosatetraenoat; y-Sitosterol.

12
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Etapele de procesare initiale ale materiilor prime sunt identice cu cele prezentate
pentru produsul fluid, pana la etapa de maruntire find in moara coloidala pentru pulberi
uscate, la dimensiuni de 40 mesh 6°. Materialul fin maruntit se trece intr-un tanc de macerare
infaza uleioasa 7", adaugandu-se cu agitare intermitenta ulei alimentar (de floarea-soarelui,
din germeni de porumb sau de dovleac), in proportie de 1:4 pulbere maruntita:ulei alimentar.
Macerarea are loc prin agitare cu agitatorul mecanic 8" zilnic, timp de 30 min, intr-un timp
variabil (depinzénd de rigiditatea substratului) de 7...14 zile, dupa care dispersia uleioasa,
formata din uleiul alimentar in care s-a solubilizat uleiul esential, se trece la o presa cu snec
9" si la un separator centrifugal 10", rezultand prima fractiune lipofilica. Reziduului uleios i
se adauga apa deionizata in proportie de 1:3 in rezervorul de separare 11", cu agitare inter-
mitenta timp de 1 h, cand are loc 0 a doua extractie a fazei lipofilice, urmata de o noua pre-
sare prin presa cu snec 12", o a doua trecere prin separatorul centrifugal 13", pentru recupe-
rarea fractiunii uleioase reziduale. Fractiunile uleioase se combina in decantorul 14" pre-
vazut cu sulfat de amoniu anhidru, pentru deshidratarea complecta a maceratului uleios, se
trec in dozatorul automat 15" si se ambaleaza in sticle inchise la culoare, ferite de lumina,
de 100...500 ml, cu depozitare la temperatura controlatd de maximum +10°C. Temperaturile
prea scazute favorizeaza depunerea cerurilor din faza uleioasa, motiv pentru care nu se
recomanda.

In fig. 3 se prezintd schema de procesare a produsului aromatizant natural lipofil.

Produsul final lipofilic prezinta urmatoarea compozitie: ulei de floarea-soarelui =
= 88...94%; uleiuri esentiale din cetina de brad = 3,5...4%; substante ceroase = 0,8...1,1%;
cenusa bruta = 0,05...0,1%.

Prezentarea pe larg a inventiei

Procedee de procesare pentru obtinerea produselor aromatizante bioprotective, cu
utilizari nutraceutice

Etapele de procesare prezinta diferentieri in functie de categoriile de produse finale
avute in vedere, care s-au selectat astfel incat sa cuprinda un spectru larg de utilizari
nutraceutice, cu niveluri investitionale accesibile pentru IMM-uri mici $i mijlogii.

In final s-au selectat trei categorii de procedee, unele etape de procesare fiind iden-
tice, in special etapele de pregatire a substraturilor primare, iar apoi etapele sunt diferentiate
in functie de modalitatile de dislocare a compusilor volatili i de utilizarile previzionate.

Materia prima pentru toate produsele este constituitd din cetini de conifere, cu un
raport carbon/azot de 20:1...60:1, un continut Tn celuloza bruta de 15...22%, un continut in
proteina bruta de 2,3...7%, un continut in compusi lipofilici extractibil in solventi nepolari
(hexan) de 9,5...21%, si un continut in cenusa bruta de 1,8...3,2%. Se recolteaza preferabil
in perioadele de exploatare a lemnului de conifere (de obicei in sezonul rece).

in fig. 4 este redata linia tehnologica de obtinere a produsului ,Aromatizant natural
pulverulent".

Obtinerea acestui produs cuprinde urmatoarele etape:

-inincinta 1 cetinile sunt selectate, astfel incat ramurelele cu ace sa aiba un diametru
cuprins in intervalul 0,2...0,5 cm;

- materialul este apoi preluat pe banda transportoare 2 pe care se conditioneaza,
eliminandu-se corpurile straine de natura minerala pamantoasa, si se indeparteaza cu
atentie cetinile care prezintd semne de alterare, ca, de exemplu, mucegaire;

- cetinile conditionate sunt trecute in instalatia de spalare prin pulverizare cu apa de
robinet 3;

- dupa spalare, materialul este trecut in dispozitivul tip ghilotina 4, in care se
marunteste la dimensiuni de maximum 1,2...2 cm;

13

11

13

15

17

19

21

23

25

27

29

31

33

35

37

39

41

43

45

47



11

13

15

17

19

21

23

25

27

29

31

33

35

37

39

41

43

45

RO 129334 B1

- materialul maruntit se introduce in incinta in care are loc antrenarea compusilor
volatili cu vapori de apa 5. Incinta 5 are forma cilindrica si fund rotund, vaporii de apa sunt
introdusi pe la partea inferioara din instalatia de obtinere a aburului 6, presiunea aburului
fiind de 1,1...1,2 atm. Aburii barboteaza in flux continuu biomasa vegetala timp de 4...5 h,
antrenand in flux continuu compusii volatili din biomasa de conifere;

- compusii volatili gi aburii antrenati sunt condensati in racitorul spiralat 7;

- din racitor, amestecul este transvazat in tancul de depozitare 8;

- urmeaza transvazarea in separatorul centrifugal 9, in care se separa faza uleioasa,
alcatuita din uleiuri esentiale volatile, si faza hidrofila;

- fractiunea de uleiuri volatile (care mai antreneaza si cantitati minimale de apa) este
trecuta in decantorul 10, in care se introduce un strat subtire de sulfat de sodiu anhidru,
pentru retinerea completa a urmelor de apa;

- uleiurile volatile purificate sunt transvazate intr-un omogenizator prevazut cu micro-
duze 11, in care are loc impregnarea pe un suport pulverulent de maltodextrine. Amestecul
este omogenizat timp de 10 min;

- produsul aromatizantincorporat pe suportul pulverulent de maltodextrine este trecut
la dispozitivul de dozare 12;

- ambalarea se realizeaza in borcane de sticla de culoare inchisa (la dimensiuni
variabile de 50...500 g);

- produsul ambalat se depoziteaza in spatii cu temperatura controlata la +4°C.

in fig. 5 este redata linia tehnologica de obtinere a produsului ,Aromatizant natural
fluid".

Obtinerea aromatizantului natural fluid contine etape similare cu ale produsului
anterior, in etapele de conditionare si maruntire, respectiv, incinta de selectare la dimensiuni
de 0,2...0,5 cm, banda transportoare 2 de conditionare, instalatia de spalare 3 si dispozitivul
de maruntire la 1,2...2 cm in utilajul tip ghilotina 4.

Urmeaza a doua etapa de conditionare, in incinta de uscare 5' cu ventilatie si aer
cald, la temperatura de maximum 70°C, pana la un continut in substanta uscata de minimum
90%.

Materialul deshidratat se trece la a doua maruntire, intr-o moara coloidala pentru
pulberi uscate 6', la dimensiuni de 40 mesh.

Materialul fin maruntit se trece intr-un extractor automatizat 7°, in care se actioneaza
la temperatura mediului ambiant, prin percolare si socuri de presiune la 6...8 bari.

Se adauga alcool etilic la o concentratie de 96% v/v, la un raport de 1:4 pulbere de
conifere maruntita:extractant etanolic. Extractia solvolitica dureaza 2,5...4 h, in functie de
rigiditatea substratului.

Dispersia rezultata se preseaza printr-o presa cu snec 8'.

Faza fluida rezultatd se trece in separatorul centrifugal 9', pentru inlaturarea
eventualelor suspensii fine.

Faza fluida se trece in dozatorul de fluide 10" si se ambaleaza in sticle de culoare
inchisa, de 50...500 ml.

Depozitarea se realizeaza in spatii lipsite de luming, la o temperatura controlata de
+4°C.

Reziduul remanent dupa o uscare suplimentara poate fi utilizat in scopuri zootehnice,
in hrana rumegatoarelor, intrucat consecutiv extractiei etanolice cregte continutul in azot
asimilabil.

14
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De asemenea, avand o structura microporoasa care este constituita din biopolimeri
naturali lignocelulozici, poate fi utilizat ca fertilizant natural sau ca material izolant Tn
constructii.

in fig. 6 se prezinta linia tehnologica de obtinere a produsului ,Aromatizant natural
lipofil”.

Etapele de procesare initiale ale cetinilor de conifere suntidentice cu cele prezentate
anterior pentru produsul fluid, respectiv, incinta de selectare 1, banda de conditionare 2,
instalatia de spalare 3, dispozitivul de maruntire grosiera tip ghilotina 4, uscatorul cu venti-
latie menajanta §', moara coloidala pentru pulberi uscate 6'.

Pulberea uscata, maruntita la dimensiuni de 40 mesh, se trece intr-un tanc de mace-
rare in faza uleioasa 7", alaturi de adaosul unui ulei alimentar (de exemplu, ulei de floarea-
soarelui, ulei din germeni de porumb sau de dovleac, rapita etc.), in proportie de 1:4 pulbere
maruntita:ulei alimentar.

Macerarea are loc prin agitare cu agitatorul mecanic 8", zilnic, timp de 30 min, intr-un
interval de timp variabil (depinzand de rigiditatea substratului) de 7...14 zile.

Dispersia uleioasa, dupa macerarea cetinilor, formata din uleiul alimentarin care s-a
solubilizat uleiul esential, se trece la o prima separare de reziduul remanent la o presa cu
snec 9", si apoi la un separator centrifugal 10", rezultand prima fractiune lipofilica.

Reziduului uleios remanent i se adauga apa deionizata in proportie de 1:3 in
rezervorul de separare 11", in care are loc o agitare cu intermitente timp de 1 h, pentru
facilitarea eliberarii uleiului rezidual, cu obtinerea celei de a doua fractiuni lipofilice.

Dispersia se preseaza din nou in presa cu snec 12", si apoi se separa de eventualele
suspensii fine in separatorul centrifugal 13", pentru recuperarea fractiunii uleioase reziduale.

Cele doua fractiuni uleioase se combina in decantorul 14", prevazut cu sulfat de
amoniu anhidru, pentru deshidratarea completa a maceratului uleios.

Maceratul uleios din ambele fractiuni se trece in dozatorul automat 15" si se amba-
leaza in sticle inchise la culoare, ferite de lumina, de 100...500 ml.

Depozitarea se efectueaza la temperatura controlatd de +10°C. Temperaturile prea
scazute favorizeaza depunerea cerurilor din faza uleioasa, motiv pentru care temperatura
optima la depozitare este preferabil a se situa la valoarea de +10°C.
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Revendicari

1. Procedeu pentru obtinerea unui produs aromatizant natural pulverulent, caracte-
rizat prin aceea ca se recolteaza o biomasa din conifere, care apoi este selectata intr-o
incinta (1), astfel ca diametrul ramurilor de conifere sa nu depaseasca 0,2...0,5 cm, se preia
de catre o banda transportoare (2), pe care se conditioneaza prin indepartarea impuritatilor
organice gi minerale, se spala prin pulverizare intr-o instalatie de spalare (3), se marunteste
intr-un dispozitiv cu ghilotina (4) la dimensiunide 1,2...2,5 cm, se trece intr-o incinta cilindrica
(5), pentru dislocarea compusilor volatili, cu aburi dintr-o instalatie (6), la o presiune continua
de 1,1...1,2 atm, timp de 4...5 h, compusii volatili se condenseaza intr-un racitor spiralat (7)
si intr-un tanc de depozitare (8), apoi se separa de faza apoasa intr-un separator centrifugal
(9) si intr-un decantor de deshidratare (10) cu sulfat de amoniu anhidru, dupa care se trece
intr-un omogenizator cu microduze (11), se omogenizeaza pe un suport de maltodextrine
timp de 30 min, dupa care produsul pulverulent este dozat intr-un dozator (12), si ambalat
in borcane de sticld de culoare inchisa, ferite de lumina, la temperatura de 4°C, produsul
avand in final urmatoarea compozitie: 6,8...7,8% uleiuri esentiale terpenoidice, 0,4...0,6%
substante ceroase, 0,2...0,4% cenusa bruta, 90...92% maltodextrine, si putand aromatiza
produse alimentare ,tip instant”, aperitive dulci sau sarate, inghetate, umpluturi de patiserie
si ciocolaterie, in proportie de 1:20...1:30.

2. Procedeu pentru obtinerea unui produs aromatizant natural fluid, caracterizat prin
aceea ca se supune unei prime etape de conditionare materia prima reprezentata de o
biomasa din conifere, care presupune recoltarea biomasei de conifere, selectarea acesteia
intr-o incinta (1), astfel ca diametrul ramurilor de conifere sa nu depaseasca 0,2...0,5 cm,
preluarea de catre o banda transportoare (2), pe care se conditioneaza prin indepartarea
impuritatilor organice si minerale, spalarea prin pulverizare intr-o instalatie de spalare (3),
si maruntirea intr-un dispozitiv cu ghilotina (4), la dimensiuni de 1,2...2,5 cm, apoi se trece
la a doua etapa de conditionare a materiei prime maruntite printr-un dispozitiv de uscare, intr-o
incinta de uscare (5") cu ventilatie si aer cald, lamaximum 70°C, apoi la 0 maruntire fing, intr-o
moara coloidala pentru pulberi (6') la dimensiuni de 40 mesh, apoi se extrage intr-un extractor
automatizat (7"), prin percolare si socuri de presiune la 6...8 bari, cu etanol de 96% v/v, la un
raport de 1:4, dispersia rezultata se preseaza printr-o presa cu snec (8"), si seintroduce intr-un
separator centrifugal (9'); extractul fluid rezultat se trece la un dozator de lichide (10") si se
ambaleazain sticle de culoare inchisa de 50...500 ml, se depoziteaza la un loc ferit de lumina,
la 0 temperatura controlata de +4°C, produsul continand in final uleiuri esentiale terpenoidice
1,4...1,8%, substante ceroase 0,8...1,2%, extractive neazotate 3...4%, fenoli totali 0,4...1,2%,
cenusa bruta 0,3...0,4%, alcool alimentar de fermentatie 75...80%, prezentand insusiri ca
aromatizant pentru bauturi energizante tonice siracoritoare, ceaiuri, siropuri, jeleuri, lichioruri,
sucuri naturale, in proportie de 1:8...1:25.

3. Procedeu pentru obtinerea unui produs aromatizant natural lipofil, caracterizat
prin aceea ca se supune unei prime etape de conditionare materia prima reprezentata de
o biomasa din conifere, care presupune recoltarea biomasei de conifere, selectarea acesteia
intr-o incinta (1), astfel ca diametrul ramurilor de conifere sa nu depaseasca 0,2...0,5 cm,
preluarea de catre o banda transportoare (2), pe care se conditioneaza prin indepartarea
impuritatilor organice si minerale, spalarea prin pulverizare intr-o instalatie de spalare (3),
si maruntirea intr-un dispozitiv cu ghilotina (4) la dimensiuni de 1,2...2,5 cm, apoi se trece
la a doua etapa de conditionare a materiei prime maruntite, printr-un dispozitiv de uscare,
intr-o incinta de uscare (5") cu ventilatie si aer cald, la maximum 70°C, apoi la 0 maruntire
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find Tntr-o moara coloidala pentru pulberi (6") la dimensiuni de 40 mesh, dupa care pulberea
rezultata se introduce intr-un tanc de macerare uleioasa (7") cu ulei alimentar in proportie
de 1:4, prin agitare intermitenta timp de 7...14 zile cu un agitator mecanic (8"), dispersia
uleioasa rezultata se preseaza printr-o presa cu snec (9"), apoi se trece intr-un separator
centrifugal (10"), se decanteaza prima fractiune lipofilica, iar reziduului uleios i se adauga
apa deionizata in proportie de 1:3, intr-un rezervor de separare (11") cu agitare intermitenta
timp de 1 h, cénd are loc o0 a doua extractie a fazei lipofilice prin antrenare cu apa, reziduul
este presat printr-o presa cu snec (12"), iar fractiunea uleioasa rezultata din a doua extractie
se separa din nou intr-un separator centrifugal (13"), fractiunile uleioase se reunesc intr-un
decantor (14") prevazut cu sulfat de amoniu anhidru, pentru deshidratarea completa a
maceratului uleios, se dozeaza intr-un dozator automat (15"), se ambaleaza in sticle inchise
la culoare, ferite de lumina, la o temperatura controlatd de maximum +10°C, produsul avand
in final un continut de 3,5...4% uleiuri esentiale terpenoidice, 0,8...1,1% substante ceroase,
0,05...0,1% cenusa bruta, 88...90% uleiuri alimentare, si putand aromatiza salate de legume,
de carne, vanat si peste, sosuri, dressinguri, umpluturi de patiserie si diverse alimente
compozite in proportie de 0,8...1,8%.
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