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Fremgangsmate for fremstilling av lgkaktige
smaksstoffer.

Foreliggende oppfinnelse angdr en fremgangsmite til frem-
stilling av lgkaktige smaksstoffer hvorved man omsetter en blanding
av "Bunte's salter"med et alkalimetallsulfid idet man anvender visse
forhold mellom forskjellige alkyl- og alkenyl-grupper slik dette er
beskrevet i det etterfglgende, ved temperaturer fra 0 til 100°C,
hvorved man oppnér en blanding av alkyl og/eller alkenyldisulfider
og trisulfider med organoleptiske egenskaper av den type man finner
i naturlige mater{aler med lgksmak. Med begrepet "Bunte's salter"
forst&s S-alkyl- og/eller S-alkenyl-tiosulfater.

Alkyl—'og alkenylgrupper, som kan anvendes i foreliggende
oppfinnelse er grupper med fra 1-3 karbonatomer i molekylet.

Kfr. kl. 53k-3/20
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Sdledes ‘omfatter alkyl, metyl, etyl, propyl, isopropyl, mens

alkenyl omfatter vinyl, propenyl, inkludert allyl, isopropenyl og
lignende. S1lik det brukes her innbefatter begrepet "propenyl" prop-
l-en-1-yl, mens begrepet "allyl" brukes for & betegne prop-2-en-1-yl.
De foretrukne alkyl- og alkenylgrupper er metyl,propyl, allyl og
propenyl. :

’ Det vil fremgd fra det etterf@glgende at man kan tilveie-
bringe en rekke varierende lgkaktige smakskarakteristika. S&ledes
kan man, alt évhengig av de anvendte reaktanter, deres forskjellige
mengdeforhold, foruten reaksjonsbetingelsene, frembringe smak av
vanlig 1l¢k, hvitlgk, shallot-1lgk, etc.

De forskjellige lgkaktige smaker, skjgnt de er lett kjenn-
bare og forskjéllige fra hverandre, har ikke desto mindre en viss
likhet, slik at man kan oppnd en meget vid variasjon med hensyn
til smakskvaliteten ved hjelp av foreliggende oppfinnelse.. Generelt
kan man si at det er ¢nskelig at blandinger fremstilt ved hjelp
av foreliggende fremgangsmdte for frembringelse av vanlig lgksmak
bgr innpefatte fra 50 til 80% disulfid og fra 20-50% trisulfiad,
de som man ¢gnsker skal frembringe en hvitlgksmak bgr inneholde fra
30~50% disulfia og fra 30-50% trisulfid (enhver gjenverende del
kan eventuelt tilveiebringes av monosulfider), de som skal frem-
bringe en purresmak bgr inneholde fra 60-70% disulfid og fra
30~40% trisulfid, mens de som skal frembringe en smak av shallotlgk
bgr inneholde fra 50-80% disulfid og fra 20-50% trisulfid. Alle
deler, mengdeforhold og prosentsatser er i denne beskrivelse pr.
vekt hvis intet annet er angitt.

Fremstillingen av det korrekte forhold mellom alkyl og
alkylengrupper er ogsd et trekk ved foreliggende oppfinnelse, s&vel
som fordelingen av di- og trisulfider slik det er angitt ovenfor,
Vanlige lgksmaksblandinger bgr fortrinnsvis inneﬁolde fra 5 til 50%
metylgrupper og fra 50 til 95% av tre karbonatomgrupper, hvorav
fra 0 til 40% av de totale alifatiske grupper kan vare umettet, mens
hvitlgk-smaksblandinger bgr inneholde fra 0-50% metylgrupper og
fra 50 til 100% av tre karbonatomgrupper, hvorav fra 50 til Y5%
av de alifatiske grupper kan vaere umettet, purrelgk-smaksblandinger
kan inneholde fra 5 til 40% metylgrupper og fra 60 til 95% av tre
karbonatomgrupper, hvorav 0 til 25% av de alifatiske grupper kan
vere umettet, gresslgk-smaksblandinger kan inneholde fra 10 til 30%
metylgrupper, fra 70 til 90% tre karbonatomgrupper og fra 0 til 20%
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av to karbonatomgrupper, hvorav 0 til 30% av de totale alifatiske
grupper kan vzre umettet, mens shallotlgk-smaksblandinger kan
inneholde fra 10 til 30% metylgrupper, fra 70 til 90% tre karbon-
atomgrupbér'og hvor fra 40 til 60% av de totale alifatiske grupper
kan vare umettet.

Det fremgdr av det ovenstdende at smaksblandingene som
fremstilles ifglge foreliggende oppfinnelse kan inneholde fra 0
til 50% metylgrupper hvor resten er tre karbonatom-alifatiske
grupper. Av de nevnte tre karbonatomgrupper kan alle vazre umettede
for fremstilling av visse 1lgk- og purre-smakssammensetninger, mens
opp til 100% kan vere umettet ndr man ¢gnsker & fremstille hvitlgk-
smakssammensetninger. To karbonatom-alkylgrupper kan ogsd anvendes

-3

i sm& mengder for & tilveiebringe spesielle organoleptiske smaks-
karakteristika, skj¢gnt det generelt er foretrukket ikke & ha mer
enn 20% av slike to karbonatomforbindelser. N&r man anvender slike
forbindelser, b¢gr de i alt vesentlig vare mettede.
Utgangsforbindelsene for fremstilling av smaksforbindelsene
er alkyl og/eller alkenylhalogenider og et alkalimetalltiosulfat.
Typen og mengdeforholdet av de organiske grupper velges slik at man
fér de ovenfor angitte forhold. De spesielle halogenider som
fortrinhsvis bgr anvendes; er kloridet, bromidet eller jodidet, og
det anvendte halogenid velges slik at man fdr det forgnskede forhold
mellom de fremstilte di- eller trisulfider.
Halogenidene av to eller flere utgangsforbindelser kan
vere de samme eller forskjellige. S&ledes kan man anvende en kombi-

.nasjon av jodid og jodid, bromid og bromid, jodid og bromid, jodid

og klorid, klorid og bromid, foruten bromid og klorid. Med be-

‘grepet "halogenid" slik det brukes her, innbefatter bromider,

klorider og Jjodider.

Det anvendte alkalimetall-tiosulfat er fortrinnsvis et
litium-, natrium~, kalium- eller rubidiumsalt, og natriumsaltet er
vanligvis foretrukket fordi det er lett tilgjengelig. ‘

Nir alkylhalogenidet og tiosulfatet er utgangsforbindelsene,
bgr man anvende et opplgsningsmiddel som reaksjonsmedium. Halo~-
genidene blandes intimt med nevnte oppl@gsningsmiddel, hvoretter den
gnskede mengde, tiosulfat tilsettes, skj¢ht tilsetningsrekkefglgen

“kan vere omvendt hvis dette er ¢gnskelig. Det er foretrukket at man

minst anGender eh'ét¢kiometrisk mengde av tiosulfatet og det er

a2
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vanligvis ¢nske1ig 4 anvende et svakt molart overskudd av nevnte
tiosulfat. Det ér vanligvis foretrukket & anvende fra 50 til 20%
overskudd av tioéulfatet basert pi mengden av halogenidet. |

De opp1¢sningsmidler som kan anvendes for reaksjonen mé
ha en vesentlig oppl¢gselighet for Bunte's salt og bgr vare forenlig
med de andre reaksjonsbestanddelene. Egnede opplgsningsmidler for
nevnte halogenid%tiosulfat-reaksjon innbefatter lavere-alkanol-
vannblandinger. 3Et spesielt foretrukket opplgsningsmiddelsystem
er en vandig etaﬁoloppl¢sning inneholdende 60% etanol.

Bunte'sjsaltet kan s8ledes fremstilles in situ, fortrinns-
vis og gnskelig ved & oppvarme reaktantene og opplgsningsmidlet
under tilbakelgpsbetingelser. Reaksjonen utfgres fortrinnsvis ved
temperaturer fra 0 til ca. 100°C. N&r man bare anvender et svakt
overskudd av tiosulfatet, s8& indikerer en forsvinning av tiosulfatet
at Bunte's saltene er blitt dannet.

Nir Bunte's salter anvendes som utgangsmaterialer i fore--
liggende fremgangsmdte, bgr de fgrst dispergeres eller opplgses i
et vandig reaksjonsmedium som er forenlig med de andre reaktanter.
Det er generelt ¢nskelig & dispergere eller opplgse Bunte's salter
i reaksjonsmediet f@gr man tilsetter alkalimetallsulfidet. Mengden
av det anvendte sulfid basert p&d mengden av tilstedevarende Bunte's
salter varierer fra 1:5 til 5:1. Man oppnér tbtalt de beste ut-
Bytter ndr man anvender et forhold p& ca. 2 mol Bunte's salter til
1 mol sulfid. Dét er underforstdtt at nir Bunte's salter dannes in
situ ved en'reakéjon mellom halogenidet og et alkalimetalltiosulfat,
sd kan reaksjonsblandingen direkte behandles med sulfidet etter at
man har fjernet et eventuelt tilstedevarende ikke=-vandig opplgsnings-~
middel, for derved & f& en vandig opplgsning. De oppldgsningsmidler
som kan anvendes%for ekstraksjonen er generelt aiifatiske hydro-
karboner, klorerée hydrokarboner, aromatiske oppl¢gsningsmidler og
lignende, som leﬁt skiller seg fra den vandige Bunte's saltoppldsning
ved vanlig ekstréksjonsteknikk.

De anvendte alkalimetallsulfider kan vere litium, natrium-
og kaliumsulfidef, og vanligvis er natriumsulfidet foretrukket pa
grunn av at det er lett tilgjengelig. Skjgnt man kan anvende
relativt smd meﬂéder av sulfidet, s& er det ¢gnskelig at sulfidet
er ' tilstede 1 minst stgkiometriske mengder, og man kan anvende
mengder p& opp til et overskudd p& 20 mol-%. Det er foretrukket at
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sulfidet brukes i mengder pd fra 0 til 5% i molart overskudd.
Den temperatur ved hvilken sulfidene dannes kan variere

‘fra O til,lQOOC. Ved temperaturer under dette omrdde blir reak-

sjonen meget langsom, mens hgyere reaksjonstemperaturer kan frem-
bringe vanskeligheter med reaksjonsmediet. Den foretrukne tempera-
tur for utfgring av reaksjonen for fremstilling av sulfider er ca.
25°C..

Konsentrasjonen av Bunte's salt i rgaksjonsmediet er
fortrinnsvis s& hgy som mulig, skjgnt alt salt bgr vere i opplgsning.
En for lav konsentrasjon resulterer i store mengder opplgsnings-
middel som m8 fjernes. Det anvendte konsentrasjonsomrdde er fglgelig
fra et til fem molar, fortrinnsvis fra fire til fem molar.

Sulfidet kan vanligvis ikke konsentreres til mer enn ca.
to molar, mens en for lav konsentrasjon resulterer i at man md
fjerne store mengder opplgsningsmiddel. Konsentrasjonsomrddet for
sulfidet er fglgelig fra 1/10 til 2¢ molar, idet en konsentrasjon
pd 1/2 molar er foretrukket.

Reaksjonsmediets pH kan varieres innen et meget bredt om-
ride fra ngytralt til alkalisk. Det er vanligvis ikke gnskelig &
oVerskride en pH pd 11, og det pH-omrddet som kan anvendes er fra
7 til 12. Den foretrukrie pﬁ er 11.

Reaksjonstiden er avhengig av temperaturen. Dannelsen
av Bunte's salt skjer ved et forbruk av tiosulfatet, og ndr man
anvender omtrent stgkiometriske mengder av tiosulfatet, :s& blir
opplgsningen klar ndr reaksjonen er fullstendig. Dette vil vanlig-

"vis variere fra fem minutter til en time, alt avhengig av det
anvendte alkyl eller alkylenhalogenid. S&ledes vil et allylhalogenid

gi en raskere reaksjon enn propylhalogenid.

Tiden for dannelse.av sulfidblandingen varierer alt avhengié
av den spesielle sulfidfordeling man @gnsker. Mengder av trisul-
fider dannes ved begynnelsen av reaksjonen, men disse kan igjen
omsette . seg med sulfittionet som dannes under fremstillingen av
trisulfidene, hvorved man fdr tilveiebragt disulfider. Fglgelig vil
det vere slik at jo raskere trisulfidene fjernes fra reaksjons-
blandingen, jo hgyere forhold fdr man mellom trisulfid til disulfid.
Tiden kan variére meget sterkt fra i alt vesentlig gyeblikkelig til
to timer, alt thengig av det ¢gnskede trisulfid/disulfid-forhold.

En i alt vesentlig ¢yeplikkelig reaksjon oppndr man ved & dekke den
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vandige reaksjonsblanding med et lag av trisulfidopplgsningsmidlet,
f.eks. et hydrokarbon, fgr man tilsetter alkalimetallsulfidet.

Fremgangsméten if@glge foreliggende oppfinnelse tilveie-
bringer blandinger som inneholder b8de di- og tri-sulfider.
Sulfidblandingen fremstilt ved en reaksjon mellom Bunte's salter
og et alkalimetallsulfid, kan fjernes fra reaksjonsblandingen ved
en ekstraksjon med et egnet opplgsningsmiddel. En anvendelse av
organiske opplgsningsmidler, spesielt alifatiske organiske opp-
l¢gsningsmidler, sdsom isopentan, heksan, petroleter og lignende,
har en tendens til 8 utelukke eventuelt tilstedeverende uorganiske
komponenter i reaksjonsblandingen, hvorved man f&r en viss rensing
av de fremstilte sulfider. Opplgsningsmidlet kan s& tgrkes over .
et egnet materiale, f.eks. vannfritt natriumsulfat, magnesiumsulfat,
kalsiumklorid eller lignende, og det tg@rkede opplgsningsmiddel kan
sd "fjernes, hensiktsmessig ved en fordampning, f.eks. ved & bruke
en turbofilm-fordamper. ‘ '

Den gjenvarende blanding av sulfider kan s& renses ytter-
ligere ved destillasjon, ekstraksjon eller lignende. En foretrukket
rensing av sulfidene utfgres ved en destillasjon under hgyvakuum,
fortrinnsvis et Qakuum pd ca. 1 mm Hg eller mindre.

Den nye sulfidblanding kan brukes som sddan eller i kombi-
nasjon med andre spiselige stoffer, hvorved matvarer eller andre
produktet kan gis en forgnsket lgkaktig smak. De her beskrevne
blandinger kan sédledes innbefatte bdde smakssammensetninger og
smaksforbedrende sammensetninger. Det er underforstdtt at en smaks-
sammensetning er en som er i stand til & gi matvarer, som ellers er
smaksl@gse eller smaksfattige, en definitiv og fullstendig smak,
mens en smaksforbedrende sammensetning er en som er i stand til &
forsterke en eller flere allerede tilstedevarende smaksegenskaper.

En smaksforbedrende sammensetning kan sdledes brukes for
& bedre smaken i et dehydratisert lgkprodukt, hvor f.eks. smaken
er delvis blitt gdelagt eller ugnsket endret ved dehydratiseringen
og/eller ved en annen bearbeidelse. Det er fglgelig underforstitt
at de her beskrevne sulfidblandinger kan blandes med andre smaks-
bestanddeler, bzrere, opplgsningsmidler eller lignende, hvorved man
far dannet sammensetninger som er godt egnet for & tilveiebringe
forskjellige smaksegenskaper, bedre allerede tilstedeverende smaks-
egenskaper i en matvare.
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Nar sulfidblandinger fremstilt if¢lge foreliggende opp-
finnelse brukes i smakssammensetninger for & bedre allerede til-
stedeverende smaksegenskaper, eller for & tilveiebringe helt nye
smaksegenskaper i matvarer, sd& kan blandingene kombineres med
organiske syrer sdsom fettsyrer, mettede eller umettede syrer,
aminosyrer, alkoholer, inkludert primare og sekundezre alkoholer,
estere, karbonylforbindelser sdsom aldehyder og ketoner, laktoner,
cykliske organiske forbindelser, heri innbefattet benzenderivater,
alicykliske forbindelser, heterocykliske forbindelser sdsom furaner,
pyridiner, pyraziner og lignende, foruten andre svovelholdige for-
bindelser s&som tioler, monosulfider og lignende, proteiner, lipider,
karbohydrater foruten s&kalte smaksforsterkende stoffer, f.eks.
mononétriumglutamat og lignende. Det er underforstdtt at den
mengde og den type forbindelser man velger fra ovennevnte grupper
vil vere avhengig av den presise organoleptiske smaksegenskap man
.gnsker i det endelige produkt, og spesielt 1 forbindelse med smaks-
sammensetninger som skal brukes for & bedre allerede tilstedevarende
smaksegenskaper, vil variere meget sterkt, alt avhengig av den
eller de typer matvarer man ¢gnsker 3 gi en spesiell smak eller
aroma. Videre kan man tilsette uorganiske forbindelser sdsom
natriumklorid og konserveringsmidler s&som butylert hydroksyanisol,
butylert hydroksytoluen og propylgallat, for derved & frembringe
konserverende effekter eller egenskaper i smakssammensetningene
eller i det endelige matvareprodukt.

Som nevnt ovenfor kan det ogsd vare gnskelig & anvende
"barestoffer eller fortykningsmidler sisom gummi arabicum, carragen
eller opplgsningsmidler sdsom etylalkohol; vann, propylenglykol og
lignende. N&r bzreren omfatter en emulsjon, si kan smakssammen-
setningen ogsd inneholde emulgeringsmidler sdsom sorbitolderivater,
mono- og diglycerider av fettsyrer og lignende.

Med disse barere kan man frembringe enhver gnsket fysisk
form pd sammensetningen. Det er videre underforstdtt at blandinger
fremstilt ifglge foreliggende oppfinnelse kan brukes i forstgvnings-
tgrket, flytende, innkapslet, emulgert eller annen form, ndr man
gnsker & tilsette produktene til forskjellige typer matvarer.
Blandingene kah videre brukes alene eller i kombinasjon med andre
ingredienser slik disse er angitt ovenfor. Det er videre underfor-
stdtt at blandinger oppnddd ved bruk av foreliggende fremgangsmite
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kan brukes for & tilveiebringe eller & supplere lgkaktige smaks-
egenskaper i sauser, kjgttvarer sdsom frosne hamburgere, fryse-
tgrkede svinekoteletter og lignende, supper, tgrkede suppeblandinger,
dehydratiserte suppeblandinger og lignende, salatdressinger,
krydderblandinger. for fremstilling av f.eks. eddik- og olje-salat-
dressinger, smgr eller margarin, smakssammensetning for frem-
stilling av forskjellige typer ost og andre meieriprodukter, sdsom
sur melk, melkeringer, etc.

Den anvendte mengde av blandinger fremstilt ifglge fore-
liggende oppfinnelse bgr vare tilstrekkelig til at man fir frem-
bragt den ¢gnskede lgkaktige smak eller aroma i det endelige matvare-
produkt. Det skal forstds at foreliggende oppfinnelse innbefatter
fremstilling av alle typer lgkaktige produkter, og innbefatter sa-
ledes vanlig lgksmak, hvitlgksmak, purresmak; gress;¢ksmak,\shallot-
lgksmak, etc. )

Man bgr sidledes anvende en liten, men effektiv mengde av
vblandingen,_og tilstrekkelig til at man f&r tilveiebragt den ¢gnskede
lgkaktige smak. Den anvendte mengde vil vzre avhengig av den mat-
varesammensetning som skal smaksforbedres, og det er innlysende
at man md anvende stgrre mengder ndr man gnsker & frembringe en
lgkaktig smak i et materiale som pé forhand mangler alle smaks-
karakteristika i denne retning, mens man kan anvende mindre mengder
ndr man gnsker &4 bedre et naturlig produkt som allerede p& forhdnd
har visse lgkaktige smaksegenskaper. ‘

Det er videre innlysende at mengden av di- og trisulfid-
blandinger fremstilt ifglge foreliggende oppfinnelse kan varieres
innen et meget vidt omréde for derved & f3 tilveilebragt den gnskede
smak eller aroma. En anvendelse av for smd mengder gir ikke fullt
utbytte, mens for store mengder ikke bare dgker omkostningene, men
ogsd kan gi en for sterk lgksmak, slik at man ikke oppndr det ¢@gnskede
resultat. Det er fglgelig ¢@gnskelig at det endelige matvareprodukt
ikke inneholder mer enn 10 ° deler av blandingen for hver del av
den totale sammensetning, og det er generelt foretrukket at man ikke
anvender mer enn 10 ~ deler i det ferdige preodukt. Man bgr fdlge-
lig anvende fra 10-8 til 10_6 deler av de nye sulfidblandinger.

Nar disse nye blandinger tilsettes matvarene i form av en total
smakssammensetning, bgr mengden vare tilstrekkelig £il at man far
en passende balansert smak og/eller aroma i det avsluttende produkt.
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Smakssammensetningene bgr fglgelig fortrinnsvis inneholde fra
10_u% til 10_3% av sulfidblandingene, basert pd den totale vekt
av smakssammensetningen.

Smakssammensetninger fremstilt ifglge foreliggende opp-
finnelse kan tilsettes matvarer pd vanlig kjent médte. Smaks-
stbffene kan sammen med eventuelle andre vasker, hvis dette er
gnskelig, blandes med barermaterialer sdsom gummi arabicum, gummi
tragacant, carragen og lignende, og kan s& forstgvningstgrkes
til et partikkelformet, fast smaksstoff. N&r man ¢gnsker & frem-
stille en pulverisert smaksblanding, bgr de tgrkede, faste stoffer
og blandingen blandes i en tgrrblander for & oppn& en ensartet og
homogen blanding.

Nar flytende forbindelser er involvert ved fremstillingen
av matvarer, kan smakssammensetningen kombineres enten med den
vaeske som skal brukes ved selve fremstillingen eller de kan alterna-
tivt tilsettes sammen med en flytende bazrer i hvilket de er opplgst,
emulgert eller pd annen midte dispergert.

De fglgende eksempler illustrerer oppfinnelsen.

Eksempel 1
Fremstilling av olje med lgksmak.

En 2 liters reaksjonskolbe utstyrt med en mekaniske rgrer,
en kjgler og et termometer ble tilsatt 85,2 g (0,6 mol) metyljodid,
73,8 g (0,6 mol) propylbromid og 372 g (1,5 mol) natriumtiosulfat-
pentahydrat sammen med 600 ml av et etanol-vann-reaksjonsmedium,
hvoretter kolben ble oppvarmet til koking under tilbakelgp i ca.

10 minutter inntil man fikk en klar opplgsning. Etanolen ble s&
fjernet pd en roterende fordamper, og den vandige opplgsning ble
ekstrahert med isopentan.

En opplgsning av natriumsulfid ble fremstilt ved & opplgse
150 g (0,725 mol) av sulfidet i 1200 ml vann. Denne sulfidoppl@gsning
ble sd tilsatt den vandige opplgsning. Den dannede emulsjon ble
ekstrahert med isopentan inntil den ble klar. Iscpentanlaget ble
tgrket med vannfritt natriumsulfat og deretter fjernet pd en roter-
ende fordamper.

De fremstilte organiske sulfider ble destillert under hgy-
vakuum (mindre enn 1 mm Hg), hvorved man fikk et residuum p3 78 g,
dvs. et utbytte pé 84,5% brukbart sulfidprodukt basert p& molekyl-
vekten av metylpropyltrisulfid.
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En analyse av produktet viste fglgende fordeling av
forskjellige sulfider.

Forbindelse Mengde, %
Dimetyldisulfid spor
Metylpropyldisulfid 10,0
Dimetyltrisulfid 6,8
Dipropyldisulfid 1,4
Metylpropyltrisulfid 57,3
Dipropyltrisulfid - 24,5

‘ Den spesielle fordeling av metylpropyltrisulfid og di-
propyltrisulfid er meget godt egnet for anvendelse i en 1¢Kémaks—
sammensetning for & gi et dehydratisert naturlig materiale éen ‘
bedret smak og aroma.

Eksempel 2

Fremstilling av lgksmaksolje.

Et Bunte's salt ble fremstilt som angitt i ekéempel 1 ved
& oppvarme 7,10 g (0,05 mol) metyljodid, 6,15 g (0,05 mol) l-brom-
propan, 29,8 g (0,125 mol) natriumtiosulfatpentahydrat og 50 ml av
en 60%'s etanol-vannopplgsning. Etter & ha fjernet etanolen pid en
roterénde fordamper og ekstrahert den gjenv&reﬁde oppldsning med
isopentan, ble opplgsningen av Bunte's salt tilsatt 250 ml av en
0,2 molar pH 8 fosfatbuffer.

Den bufrede oppldgsning ble s& blandet med 130 ml av en
0,4 molar natriumsulfidopplgsning i en en-liters kolbe med mekanisk
rgring 1 1lgpet av 15 minutter. Under tilsetningen av natrium-
sulfidoppl@gsningen ble pH holdt pd 8 ved en samtidig tilsetning av
en 2 molar saltsyreoppl¢gsning. Den endelige reaKsjonsblanding ble
omrgrt i 1 time ved pH 8 og deretter ekstrahert tre ganger med 100 ml
porsjoner etyleter. Den samlede eteropplgsning ble deretter tgrket
ved hjelp av vannfritt natriumsulfat. Etyleteren ble sd fjernet
p& en roterende fordamper.

Sulfidene ble destillert og blandingen hadde fglgende

sammensetning:
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Forbindelse Mengde (%)
Dimetyldisulfid 8,2
Metylpropyldisulfid 14,3
Dimetyltrisulfid 4,6
Dipropyldisulfid 1,4
Metylpropyltrisulfid 52,9
Dipropyltrisulfid 18,6

Denne sammensetning er meget 1lik sammensetningen fra
eksempel 1, til tross for forskjellen i pH. pH i eksempel 1 var
mer enn 1l. Sammensetningen fra dette eksempel kan brukes pa '
samme miate som angitt i eksempel 1.

Eksempel 3
Fremstilling av hvitlgk-smaksclje.

Fremgangsm8ten fra eksempel 1 ble gjentatt, idet man an-
vendte ekvimolare mengder av metyljodid og allylbromid for frem-
stilling av Bunte's salter, hvoretter reaksjonen med natriumsulfid
ble utfgrt. En analyse av produktet viser fglgende fordeling av
forskjellige sulfider:

Forbindelse Mengde (%)

Dimetyldisulfid 9,2
Allylmetyldisulfid 9,2
Diallyldisulfid 2,7
Dimetyltrisulfid 12,1
Allylmetylsulfid 50,1
Diallyltrisulfid 16,7

Dette materiale har en utmerket hvitlgksmak og kan brukes
for fremstilling av meieriprodukter, sdsom ost av forskjellige
typer, hvorved disse fAr en utmerket hvitlgksmak.

Eksempel X
Fremstilling av materiale med purrelgksmak.

Fremgangsmidten fra eksempel 1 ble gjentatt, bortsett fra
at natriumsulfidopplgsningen ble holdt i kontakt med Bunte's salter
i 72 timer. Produktet viste fglgende fordeling av forskjellige
sulfider:
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Forbindelse Mengde (%)
Dimetyldisulfid . 12,9
Metylpropyldisulfid 60,5
Dipropyldisulfid 15,1
Dipropyltrisulfid 11,5

Man fikk i alt vesentlig ikke fremstilt noen metylholdige
trisulfider. Dette materiale har en utmerket smak av purrelgk og
kan anvendes for fremstilling av meieriprodukter s&som ost, etc.,
hvorved man far produkter med purrelgksmak.

Eksempel 5

. Blandede Bunte's salter ble fremstilt ved & blande 31 ml
(0,5 mol) metyljodid og 46 ml (0,5 mol) propylbromid med 278 g

(1,1 mol) natriumtiosulfatpentahydrat i 500 ml 60%'s vandig etanol.
Blandingen ble oppvarmet inntil den ble klar, og man fikk 1 alt
600 g vandig opplgsning. 300 g av denne ble tilsatt 66 g natrium-
sulfidnonahydrat i 500 ml vann under omr¢fing.

Etter 24 timer ble prgven ekstrahert med isopéntan, og
isopentanblandingen tgrket over vannfri natriumsulfat. Isopentanen
ble s& fjernet, hvorved man fikk 20,0 g av en olje med fglgende

sulfidfordeling:

Forbindelse : Mengde (%)
Dimetyldisulfid 9,4
Metylpropyldisulfid 55,3
Dipropyldisulfid ‘ 26,3
Metylpropyltrisulfid 9,0

Denne blanding har en utmerket lgksmak.
Eksempel 6

En blanding av 24,6 g (0,2 mol) l-brompropan, 7,8 g
(0,05 mol) etyljodid, 28,4 g (0,2 mol) metyljodid og 124 g (0,5 mol)
natriumtiosul fatpentahydrat med 200 cm? 60% vandig etanol ble
fremstilt i en 500 ml kolbe utstyrt med en mekanisk rgrer, kjgler og
nitrogenatmosfere., Blandingen ble omrgrt og oppvarmet til koking
under tilbakelgp. Etanolen ble sd fjernet pd en roterende fordamper
etter at opplgsningen var blitt klar.

Den gjenvarende vandige opplgsning ble behandlet med
52,8 g (0,27 mol) natriumsulfidnonahydrat, hvorved man fikk en
emulsjon. Denne ble ekstrahert med isopentan, hvoretter ekstraktet
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ble tgrket over vannfritt magnesiumsulfat. Isopentanén ble fra-
destillert, hvorved man fikk 16 g av en olje med fglgende sammen-
setning:

Forbindelse Mengde (%)
Dietyldisulfid 0,3
Etylpropyldisulfid 0,5
Metylpropyldisulfid 5,8
Etylmetyldisulfid 0,6
Dipropyldisulfid 1,7
Dimetyldisulfid 1,7
Dietyltrisulfid 4,8
Dimetyltrisulfid 18,5
Etylpropyltrisulfid 3,9
Etylmetyltrisulfid h,2
Metylpropyltrisulfid 39,7
Dipropyltrisulfid 18,3

Dette materiale har en utmerket smak av gresslgk og kan
brukes som angitt ovenfor som tilsetning til meieriprodukter og
lignende.

Eksempel 7

Sammensetningen fra eksempel 1 ble opplgst i propylenglykol
i tilstrekkelig mengde til at man fikk en propylenglykolopplgsning
inneholdende 0,L vekt-% av nevnte blanding. 0,9 cm3 av denne opp-
lgsning ble tilsatt 7,3 g av en suppeblanding bestdende av:

Bestanddeler Mengde (deler)
Finmalt natriumklorid 35,62
Hydrolysert vegetabilsk

protein ("Nestle f BE") 27,40
Mononatriumglutamat 17,81
Sukrose - ' 10,96

Fett , 5,48
Sethness karamellfarge

(pulver B & C) 2,73

Den resulterende blanding ble tilsatt ca. 330 cm3 kokende
vann, hvorved man fikk en suppe med utmerket lgksmak.

Sammensetningen fra eksempel 2 ble tilsatt ovennevnte
suppeblanding, og denne ble deretter tilsatt kokende vann, hvorved
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man fikk en suppe med god 1gksmak. Lignende resultater ble oppnidd
nadr man anvendte materialet fremstilt ifglge eksempel 5, eller nar
man anvendte materialet fra eksempel 1 og 5 i kombinasjon.

Eksempel 8 '

Et halvt gram av blandingen fra eksempel 2 ble emulgert
i en opplgsning inneholdende fglgende materialer:

100 g gummi arabicum

300 g vann

0,5 g 20%'s opplgsning i etanol av butylert hydroksyanisol.

Den resulterende emdlsjon ble forstgvningstgrket i en
"Bowen Lab Model" forstgvningstdrker med en inntakstemperatur péd
260°C og en uttaxétemperatur p& 95°C. 12 g av dette forstgvnings-
tgrkede materiale‘ble blandet med 29,2 g av den suppeblanding som er
angitt i eksempel‘7. Den resulterende blanding ble s& tilsatt ca.
330 cm3 kokende vann, og man fikk en utmerket suppe med lgksmak.
Eksempel 9

En "gelatinopplgsning" ble fremstilt ved & opplgse 330 g
gelatin i 8250 g avionisert vann ved NOOC, 0og 330 g forstgvnings-
tgrket gummi arabicum ble cpplgst ved romtemperatur i 8250 g av-
ionisert vann, hvorved man fikk en "gummi arablcum-opplgsning".

Den sistnevnte opplgsning ble plassert i eﬁ 30 liters Kar, hvor-
etter 2,5 liter av gelatinopplgsningen ble tilsatt. ‘'emperaturen
p8 blandingen ble justert til 37-40°C. Via et rgr som munnet ut
under overflaten pd gummi arabicum-opplgsningen, ble 4000 g av en
0,1 %'s (pr. vekt) opplgsning av blandingen fra eksempel 3 i
propylenglykol tilsatt 1 lgpet av ca. 30 minutter.

Blandingen ble omrgrt ved 37-4000 inntil man oppnddde en
midlere dripestgrrelse pd ca. 25 mikron. Den gjenvarende gelatin-
opplgsning (6 liter) ble si tilsatt. Opplgsningens pH ble s&
justert til 4,5 til 4,6 med en 10%'s natriumhydroksydopplgsning.

Etter man hadde oppniadd en dripestgrrelse pd ca. 25 mikron,
ble temperaturen langsomt senket til 25°C i lgpet av 2,5 time
samtidig som pH ble holdt pd 4,5 - 4,6. Kapseloppslemmingen ble
sd omrgrt og avkj¢1t til 500 og holdt p& denne temperatur under
omrgring i minst 2,5 time. Oppslemmingen ble s& forstgvningstgrket.

De s&ledes fremstilte kapsler ble filtrert og blandet med
en vegetabilsk suppeblanding i €t vektforhold p& 1:6. 20 g av den
resulterende blanding ble tilsatt ca. 850 cm3 kokende vann, hvorved
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man fikk en suppe med utmerket hvitlgksmak.
P at ent kray

1. Fremgangsmdte for fremstilling av lgkaktige smaksstoffer,
karakterisert ved at man omsetter en blanding av
alifatiske tiosulfater (Bunte's salter) med et alkalimetallsulfid
for oppndelse av en blanding av alifatiske disulfider og trisul-
fider, hvor de alifatiske grupper er minst to forskjellige alkyl-
eller alkenylgrupper med 1-3 karbonatomer, og hvor mengden av
disulfidet utgjér fra 30 til 80% av den fremstilte blanding.
2. Fremgangsmite ifglge krav 1, karakterisert
ved at fra 0 til 50% av de alifatiske grupper er metyl, fra

-0 til 20% av gruppene inneholder to karbonatomer, mens de gjen-
verende grupper inneholder tre karbonatomer.
3. Fremgangsmite ifglge krav 1 for fremstilling av l1gksmaks-
stoff, karakterisert ved at fra 5 til 50% av de
alifatiske grupper er metyl, fra 50 til 95% av gruppene inneholder
3 karbonatomer, og ved at fra 0 til 40% av gruppene er umettede.
4, Fremgangsmite ifglge krav 1 for fremstilling av hvitlgk-
smaksstoff, karakterisert ved at fra 0 til 50%
av gruppene er metyl, fra 50 til 100% av gruppene inneholder 3
karbonatomer, og ved at fra 50 til 95% av gruppene er umettede.
5. Fremgangsmidte ifglge krav 1 for fremstilling av et purre-
lgksmaksstoff, karakterisert ved at fra s til 40%
av gruppene er metyl, fra 60 til 95% av gruppene inneholder 3
karbonatomer og ved at fra 0 til 25% av gruppene er umettede.
6. Fremgangsmidte if@glge krav 1 for fremstilling av gresslgk-
smaksstoffer, karakterisert ved at fra 10 til 30%
av gruppene er metylgrupper, fra 0 til 20% av gruppene inneholder
2 karbonatomer og fra 70-90% av gruppene inneholder 3 karbonatomer,
og ved at fra 0 til 30% av gruppene er umettede.
7. Fremgangéméte ifglge krav 1 for fremstilling av et shallot-
lgksmaksstoff, k arakt erisert ved at fra 10 til 30%
av gruppene er metyl, fra 70 til 90% inneholder 3 karbonatomer og
ved at fra 40 til 60% er umettede.

(5é) Anfgrte publikasjoner: Ingen.
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