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(57) Anotace:

Zptisob vyroby lignant pro potravinaiské uéely extrakei
ze suki jehli¢nand, spo&iva v tom, Ze extrakee se provede
bez pouziti hexanu tak, Ze se suky jehli¢nand nadrti na
jemnou $tépku a tato Stépka se umisti do vody. kterd se
piivede do varu na urditou dobu. Na koncentrovany
extrakt je poté aplikovéana lyofilizace, vedouci k jeho
vysugeni, nebo se vyuzije vakuové rozpraSovaci susarny.
Vysuseny extrakt lignant obsahujici vedle HMR
oligosacharidy, pfevainé galaktoglukomannany, se
podrobi purifikaci a zakoncentrovan{ rozpust€nim
piitomnych lignan v 96% obj. potravinafském lihu, ve
kterém se galaktoglukomannany nerozpousti.
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Zpusob vyroby lignanii pro potravinarské ucely extrakci ze sukii jehli¢nani

Oblast techniky
Vynalez se tyka zplsobu vyroby lignanl pro potravinaiské ucely extrakci ze suki jehli¢nand,

zejména hydroxymatairesinolu (ddle HMR) a alfa-conidendrinu (dale Coni), ze $tépky smrko-
vych nebo borovicovych sukd.

Dosavadni stav techniky

Lignany patii do Siroké skupiny rostlinnych fenolu, které na sebe v poslednich dvou dekadach
upozortiuji nejen pro své Cetné biologické uinky, ale také svou strukturni bohatosti a druhovou
rozmanitosti. Z hlediska struktury jsou lignany tvoreny dvéma fenyl-propanovymi jednotkami,
které jsou spojeny pies centralni beta uhliky obou postrannich fetézcii. Tvofi tak nejéastéji
dimery, ale v poslednich letech byly v riznych druzich mékkych dievin popsany i vyssi lignany -
oligolignany, konkrétn€¢ se jedna o seskvi-, di-, a sesterolignany. Jako sekundarni metabolity
cévnatych rostlin vynikaji u¢inky antioxida¢nimi, protinadorovymi, antivirovymi, antibakterialni-
mi, insekticidnimi, fungicidnimi, estrogennimi, antiestrogennimi a v neposledni fadé i ochran-
nymi ucinky proti srde¢nim chorobam. Zvyseny zajem o lignany vychazi pfedevsim z moznosti
jejich vyuziti ve farmacii a vyzivé.

Nejcastcji se nachazeji ve dievé a kife strom, ale i v kofenech, listech, kvétech, plodech a seme-
nech rostlin. Lignany se vyskytuji jednak ve volné formé v podobé aglykond zejména v dievi-
nach a dale pak vazané na Sirokou skupinu sacharidi v ptipadé zemédélskych produkti. Lignany
a dalsi rostlinné polyfenoly se bézn€ vyskytuji v jadrovém drevu stromii, pricemz lignany jsou
obsazeny prevazn¢ v mékkych drevinach (jehli¢nany), zatimco flavonoidy v dievinach s tvrdym
Jjadrem. Stilbeny jsou dale typické pro borovice a jsou obsazeny také v kife stromi. V nedavné
dobé byl skupinou finskych védci publikovan objev pravdépodobné nejbohatsiho ptirodniho
zdroje lignani. Holmbom et al objevili v sucich stromd v priméru 5 az 10 hmotn. % lignand,
pfi¢emZ suky smrku ztepilého (Picea abies) dosahovaly hodnoty az 6 az 29 hmotn. % s nejvice
zastoupenym lignanem — hydroxymatairesinolem (HMR), ktery tvofil 70 az 85 % z celkového
obsahu lignanii. [Holmbom B., Eckerman Ch., Eklund P., Hemming J., Nisula L., Reunanen M.,
Sjéholm R., Sundberg A., Sundberg K., Willfor S.: Knots in trees — A new rich source of lignans.
Phytochemistry Reviews 2, 331-340 (2003)]

Vedle HMR suky nékterych mékkych dievin obsahuji dalsi zastupce lignanii jako je matairesinol
(MR), secoisolariciresinol (Seco), lariciresinol (Lari), cyclolariciresinol (cLari), alfa-conidendrin
(Coni), nortrachelogenin (NTG), lignan A (LigA), isoliovil (Ilio) a dal3i.

Lignany obsazené v sucich (v dfevni hmot€) smrku ztepilého jsou mélo rozpustné ve vodé a jed-
noducha macerace dievni hmoty vodou nebo mostem je nedostatedna pro zvyseni jejich obsahu.
Suky bohaté na lignany obsahuji znaéné mnozstvi pryskyfice, ktera by &aste¢né piesla do napoje
pfi maceraci sukii ndpojem s obsahem alkoholu. Proto je tedy nutno pryskyfici pied vlastni
extrakei lignant odstranit, nejlépe hexanem. Toto rozpoustédlo vsak neni povoleno k pouziti pro
latky pozdé€ji pridavané do potravin, z divodu vyskytu jeho moznych zbytki v nasledné p¥ipravo-
vanych zejména lihovych extraktech lignani.

Existujici vyndlezy extrakce lignani se vétSinou tykaji jinych surovin nez jehli¢nanii, viz napfi-
klad Cinsky patent CN 102633847 A se zabyva extrakei lignand z Inénych seminek za pouziti
ultrazvuku a separaci a &isténim ziskanych lignani na makroporézni pryskytici. Cinsky patent
CN 102532211 B se zabyva extrakci glykosidického derivatu (slou¢eniny C38 H56 022)
z kaStanovniku (Castaneahenryi) extrakci organickymi rozpoustédly a ¢isténim ziskaného extrak-
tu pomoci chromatografickych metod. Dalsi ¢insky patent CN 102093749 A se tyka pfipravy
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pfirodniho pigmentu z rostliny Schizandrachinensis vyznacujici se tim, ze k extrakci se pouziva
methanol nebo etanol s pridavkem povrchové aktivni latky. Rovnéz daldi ¢&insky patent
CN 101973856 A se zabyva extrakci rostliny Schizandrachinensis pomoci petroléteru a ultra-
zvuku s cilem ziskani ¢istého schizandrinu A.

Existuji vSak dva patenty, které obsahuji, mino jiné, jiz vySe zminénou extrakci hexanem. Tato
metoda neni povolena pro nasledné vyuziti v potravinaistvi. Jde o patent US 2004/199032
[Extrakce flavonoid, lignant a/nebo tanini z dievni hmoty rozpoustédly] chrani extrakci lignant
ze dfeva a ze suki jehli¢nanl. Jako extrakéni ¢inidla jsou uvedena polarni rozpoustédla s dipol
momentem vys$im nez 3 pii 25 °C. Mezi polarni rozpoustédla je zde zminéna i ¢istad voda ale
i kombinace aceton/voda a alkohol/voda. Dalsi patent US 2008/124414 rozs$ifuje pfedchozi patent
a ma nazev [Extrakce suki polarnimi rozpoustédly a vyuziti extraktu jako antioxida¢niho ptidav-
ku v elastomerech, plastech, benzinu, bio-olejich, pro stabilizaci mazadel, lepidel, v potravinach,
v kosmetice, obalech, natérech a disperzich jako biocidy, specialné fungicidy, bakteriocidy nebo
insekticidy]. Priprava je opsana z minulého patentu, ale podstatné rozsifena o antioxida¢ni vlast-
nosti. Podstatné je, Zze extrakce je nejprve provedena hexanem s cilem odstranéni pryskytic
a teprve poté je provedena extrakce smési aceton/voda nebo alkohol/voda, ale za presné defino-
vané teploty 25 °C.

Podstata vynalezu

Uvedené nedostatky odstraiiuje zpisob vyroby lignanii pro potravinaiské ucely extrakei ze suki
jehliénand podle tohoto vynalezu, jehoz podstata spodivd vtom, ze extrakce se provede bez
pouziti hexanu tak, ze suky z jehli€nani se nadrti na jemnou $té€pku, ktera se vlozi do vody a tato
smés se privede k varu po dobu 1 az 60 minut, pficemz smés se opakovang, po sliti prvniho
extraktu, doplni vodou a znovu uvede do varu po dobu 1 az 60 minut, kdy po spojeni obou
extraktii se provede odpar vody za snizeného tlaku o hodnoté 5 az 80 kPa a smés zbavena odpaie-
né vody se lyofilizuje, nebo susi na vakuové rozprasovaci susarné pii teploté 60 az 80 °C. Vysu-
Seny extrakt lignand obsahujici vedle HMR oligosacharidy, pfevazné galaktoglukomannany, se
dale podrobi purifikaci a zakoncentrovani rozpusténim pfitomnych lignani v 96% obj. potravi-
naiském lihu, ve kterém se galaktoglukomannany nerozpousti, lihovy extrakt se filtruje a vakuo-
vé zahusti pro pfimou aplikaci do potravin, anebo se dale Cisti krystalizaci, chromatografii na
sloupci sorbentu, anebo srazenim komplexu lignanti (zejména HMR), pfidinim nasyceného roz-
toku octanu draselného.

Vytvoreny komplex extraktu lignani podle tohoto vynalezu ma nejvétsi prednost v tom, Ze je
mozno extrakt piidavat ptimo do potravin a napojii, nebot’ neobsahuje zbytky hexanu.

Priklad uskute¢néni vynalezu

Byla zvolena &tyinsobna postupna extrakce §tépky smrkovych suki bez piedchazejici extrakce
hexanem. Suky smrku ztepilého (Picea abies) byly podrobeny senzorické kontrole a nésledné
namlety pomoci stfizného mlyna (napfiklad Cutting Mill SM 100, Retsch, Haan, Némecko).
Navazilo se 200 g $tépky a tato navarka se zalila 800 g deionizované vody. Smés se vafila
v 2000 ml bafice pod zpétnym chladi€em 30 minut. Nasledng byl jesté za horka slit tekuty vodni
extrakt ze zbytki §t&pky. Zbytek v baiice se zalil dalsi deionizovanou vodou na celkovou hmot-
nost 1000 g (hmotnost $tépky + vody). Znovu prob&hl var pod zpétnym chladi¢em po dobu
30 minut. Opét se slil tekuty podil a pfidal se k prvnimu slitému extraktu. Zbytek se v baiice po-
treti zalil deionizovanou vodou na celkovou hmotnost 1000 g. Znovu probéhl var pod zpétnym
chladi¢éem po dobu 30 minut. Potfeti se slil vodni extrakt k pfedeslym dvéma slitym objemim.
To znamena, Ze trojnasobnou extrakei 200 g $tépky bylo ziskano 1798 g vodného extraktu.
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Déle bylo provedeno zahustovani surového extraktu a jeho suseni. Ziskany surovy vodny extrakt
obsahuje velkou ¢ast prachovych zbytki dieva a extrahovanych oligosacharidi. Celd hmotnost
ziskaného surového extraktu (1798 g) se zahustovala vakuovym varem pii absolutnim tlaku
20 000 Pa na vakuové odparce na objem pfiblizné 150 ml. Tento objem byl kvantitativné pieve-
den (+ oplachova deionizovana voda) na celkovy objem 200 ml. Tak bylo ziskano 200 ml kon-
centrovaného nepurifikovaného extraktu z 200 g $tépky. Zahustény nepurifikovany extrakt byl
zcela vysusen lyofilizaci.

Dale byla provedena purifikace produktu a zakoncentrovani lignand tak, ze k vysuSenému pro-
duktu byl piidan 96% obj. potravinaisky 1th v mnozstvi 100 ml pro oddéleni lignani. Dokonala
homogenizace byla provedena pomoci ultrazvuku. Homogenat byl extrahovan s piidavkem
dalSich 100 ml 96% obj. potravinai'ského lihu v Soxhletové piistroji, po dobu 60 minut v papiro-
vé patrong, pro oddéleni nerozpustného zbytku napiiklad zbytka pilin a v alkoholu nerozpustnych
oligosacharidii. Ziskanych 200 ml extraktu bylo zahus$téno pomoci vakuové odparky na objem
50 ml etanolového roztoku s celkovym obsahem 8,1 g HMR, tj. 162 mg HMR/ml. Kone&né
vysledky obsahu lignanu HMR v etanolovém extraktu jsou uvedeny v tabulce. Je patrné, Ze opa-
kovani postupu pfinasi téméf stejné koncentrace tohoto lignanu a primérnou vytéznost kolem
4 % (vztaZeno na plivodni hmotnost §tépky suki).

Vysledky z Ctyfikrat opakované piipravy extrakti lignanii z $tépky smrkovych suki

Opakovani Hmotnost Objem finalniho HMR (g/50 ml) HMR (mg/ml)
Stépky (g) etanolového
extraktu (ml)

l. 200 50 7,7 154

2 200 50 7,0 140

3. 200 50 9,0 180

4 200 50 8.5 170
prameér +/- SD 200 50 8,1+/-0,9 162+/- 18

Primyslova vyuzitelnost

Extrakce lignani popsanym zpisobem eliminuje nutnost pouziti organickych rozpoustédel
k odstranéni nezadoucich pryskyfic. Ziskané koncentraty lignani jsou vyuzitelné pii obohacovani
nealkoholickych ndpojii, napoji na bazi vina nebo v jiném vyrobku napojového primyslu. Takto
ziskan¢ koncentraty lignani je mozno vyuzit i pii ptipravé obohacenych dzemii, ovocnych poma-
zanek, sirup, ale i dopliiki stravy a vyrobki pro zvlastni lékaiské ucely.
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob vyroby lignanti pro potravinaiské ucely extrakci ze sukd jehli¢nani, vyznaéu-
jici se tim, Ze extrakce se provede bez pouziti hexanu tak, ze suky z jehli¢nant se nadrti
na jemnou Stépku, ktera se vlozi do vody a tato smés se ptivede k varu po dobu 1 az 60 minut,
pficemz smes se opakované, po sliti prvniho extraktu, doplni vodou a znovu uvede do varu po
dobu 1 az 60 minut, kdy po spojeni obou extraktii se provede odpar vody za snizeného tlaku
o hodnot¢ 5 az 80 kPa a smés zbavena odpaiené vody se lyofilizuje, nebo susi na vakuové rozpra-
Sovaci suSarné pri teploteé 60 az 80 °C.

2. Zpusob vyroby lignanl pro potravinaiské Ucely extrakci ze suki jehli¢nant podle naroku 1,
vyznacdujici se tim, ze vysuSeny extrakt lignanii obsahujici vedle hydroxymatairesino-
lu oligosacharidy, prevazné galaktoglukomannany, se dale podrobi purifikaci a zakoncentrovani
rozpusténim pritomnych lignani v 96% obj. potravinatském lihu, ve kterém se galaktoglukoman-
nany nerozpousti, lihovy extrakt se filtruje a vakuové zahusti pro ptimou aplikaci do potravin,
a/nebo se dale Cisti krystalizaci, chromatografii na sloupci sorbentu, a/nebo srazenim komplexu
lignanti, zejména hydroxymatairesinolu, piidanim nasyceného roztoku octanu draselného.

Konec dokumentu
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