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MENORTA DESCRIPTIVA | - DB
que se presenta para unir a la solicitud
de
PATENTE DE INVENCION
formulada el 16 de Noviembre 1.963, con el nfim. 293.589
en
ESPARNA
por VEINTE sfios

8 nonbre de GENERAL FOODS CORPORATION, entidad norteamerica -
na, establecida en 250 North Street, White Plains, Nueva York,
NyYeys EeUshsy POT

“METODO DE PRODUCIR UN CAFE SOLUBLE®

Le resente invencién se refiere & un método pars -
preparar extractos de café solubles en agua y, més en parti-
cular, a le mejara de un extracto seco de café soluble, para
proparcionar tal extracto con calidades convenientes de aroms
y sabor de degustacion,

El desarrollo de los actueles concentrados de café
solubles ha originado la necesidad de un extracto seco solu =~
ble en agwm de café tostado, que tenge & la degustacién un -
sebor de gran celidad, comperable al que se encuentra en el -~

café obtenido por infusidén. Sin embergo, los extractos secos
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de cefé tostado son noteblemente deficienies, en sabor respec—
to al que se encusnira en el café obtenido por infusidn, debi-
do a 1la necesidad de redlizar extraccidn acuoss de las partd -
culas de café tostado y posterior secado del extracto acuoso
hasta formar un polvo, en 1o que se pierde unga parte conside-
reble de los voldtiles constituyentes del sabor. Se hen emplea~
do diversos métodos en un intento de restaurar o reemplazer -
los velores del sabor del café perdidos en tal tratamiento. -
Una de teles técnices implica el fratemiento con vapor de -
agwe de café tostado himedo, para separar y eliminar los va -
lores aromdticos volétiles antes de la extraccidn y deshidra-
tacidén del extracto acuoso. Los volétiles constituyentes del
sabor separados se tratan con un mterial alcelino pare npeu =
tralizar los dcidos desprendidos en 1& operacidn de tratanien-
t0 con vapor de agus. Después de un tratamiento con un disol -
vente hidrocarbursdo, pra separar del exceso de sgua los ma -
teriales orgénicos constituyentes de sabor, se elimina el di -~
solvente crgénico. Los mteriales constituyentes del sabor se
combinan luego con un extracto concentrado no aromitico, y se
secan por pulverizacidn haste obtener un polvo. Sin embargo, ~
gl usar tal procedimiento el aislamiento de los voldtiles -
erométiéos congtituyentes del sabor plan%aa un problema de -
estabilidad en presencia de humeded y 4cidos desprendidos si-
nulténeamente. Estos dcidos se hen dé separar o neutrslizar,
Con 1a eliminscién de cidos perjudicisles por neutralizecién
se observe un efecto en detrimento del sabor de desgustacidn
del cafd obtenido. Barece ser que pars conseguir un sabor de
degustacidn equilibrado ge necesita una cierta cantidad de -
108 4cidos naturales del café. Por otra parte, la adicidn de

tales 4cidos desde una fuente exterior, pare compenser los -
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&écidos naturel es del café eliminados por neutralizaoién, tiene
como resultado un sabor de degustacidn agridulce.

Cuando se emplean disolventes hidrocarbonedos para indu

cir la separacidn de los voldtiles arométicos constituyentes

del sabor de los fcidos y agua destilados simulténesmente, se -

pierde una gran parte de la misme fraccidén constituyente del -~

aroma en ls eliminacidn del flufdo hidrocarbonado. Ademés, ta -

les tretamientos son costosos, consumen tiempo y son molestos -

por las operaciones de fabricacidén necesarias que implican. Tel

tratemiento hace disminuir también la cel idad del extracto seco

final producido, debido & la presencia de cantidades residuales

del liguido hidrocarbonado de extraccidn que permanecen en €l =
sistema,

Seria muy conveniente proporcionar un método simple y -
directo pera separar una cantidad méxima de los constituyentes -
volétiles del sabor del café contenidos en el cefé tostado. Tem=
bién serfe conveniente separar teles sabores voldtiles libres -
de humedad y dcidos perjudicisles en exceso.

Constituiria un avance en el ramo de la eromatizacién
de extractos secos de café la consecucidn de un método para li-
berar tales voldtiles que evitase una plwralidad de etapas cos-
tosas para le eliminacidn de un exceso degradedor de dcidos y -
humedad del condensado aromético de sabor.

Un objeto de la presente invencidn es proporcionar un -
procedimiento para le méxime recuperacidén de los componentes -
aromdticos de sebor desprendidos en el tratemiento con vapor de
ggua del café tostado, y para la retencidén de tales componentes.

Eé un objeto més concreto de la presente invencién la

exposicidén Ge una técnica sencilla pare la eliminacidn de los -

volédtiles constituyentes del aroma del café presentés en ol cafd
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tostado, los cuales no contienen caniidades excesivas de dci~
dos de café,

Actuelmente se¢ ha descubierto gque se pueden conseguir -
los objetos de le presente invencidn introduciendo vépor de =~
agua por el extremo inferior de una columns slargadsa que con «
tiene un lecho de rellenc de particulas de café tostado y mo-
1ido, que tienen un tamefio de particula tal que al menos el S0% -
de tales particulas son retenides en un tamiz de nmalla 40 de =
la serie normal de los Bstados Unidos, El lecho de café tiene -
wne longitud iguael sl mencs 5 veces su anchura, Yy un espacio '-
vacio entre las particulas de café suficiente para pemitir un -
reflujo y rectificacidn interiores de los constituyentes voldti-
les del cefé destiledos con vapor de agus, 8 lo largo de los ce-
minos tostuosos entre las particulas, con lo cual el vapor de -
agus se condensa sobre, y humedece, las particulas de café, y -
genera y extrae del café dichos constituyentes voldtiles del ca-
8. Se continlia el suministro de vapor de agua al lecho de par-
ticulas de café, pare iniciar y mentener las condiciones de re-
flujo y rectificacidn hesta que todaes las particulas de café -~
han sido mojadas por el vapor de agua y la interfase de reflu~
Jo ¥y rectificacidén ha slcanzado la perite superior del lecho de
particulas de café. De esta forma se separa de 1los constituyen-
tes volédtiles deseados una cierta cantidad de dcidos orgénicos -
volédtiles destilados simulténeamente, y e condensan los consti-
tuyentes volédtiles deseados. A continuacidén se exiraen y separan
de las perticulas de café los sflidos solubles en agus. Luego -
se combinan los constituyentes volétiles condensados con el ex-
tracto que contiene los sélidos solubles en agua, dando un pro -
ducto de café soluble en agua con gran sabor,

Los constituyentes voldtiles deseados que se obtie -
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nen mediante la anterior operscidn de tratemiento con vapor
de egua se pueden mezclar con aceite de café, preferiblemen~
te en un nivel de 1:1 hasta 5:1, entes de combinar los vold -
tiles con el extracto. El aceite de café puede ser aceite de
café de expresién o aceite de café extraido con disolventes.
_Segtin la presente invencidn, se proporciona un méto-
do para la prbduccién de un producto soluble de café, que -
comprende la introduccidn de vapor de agua por el extremo in-
ferior de una columna alargada que contiene un lecho de relle~
no de particulas de cefé tostado y molido, que tienen un ta -
maiio de particula tal que &l menos el 90% en pes de las par-
ticulas queda retenido en un tanmiz de palla 40 de la serie -
normal de los Estados Unidos, teniendo dicho lecho uns longi~
tud igual & por 1l¢c menos 5 veces su anchura, y un espacio vae
cio entre dichas particulas de café suficiente para permitir
un reflujo y rectificacidn interiores de los constituyentes ~
voldtiles del café destilados mediante el vapar de agua a 10
largo de los ceminos tortuosos entre dichas particulas, con -
lo que dicho vapor se condensa sobre, y humedece, las parti -
culag, de café y genera y extrae de las mispas dichos consti-
tuyentes voldtiles del café, continuindose el suministro de -
vapor de agua a dicho lecho para inicier y mantener dicho es-
tado de reflujo y rectificacidén hasta que todas las perticu -
las de cefé han sido humedecidas por el vapor de 2gua ¥ 1o ine-
terfase de reflujo ¥ rectificzeidn ha alcanzado la parte su-
perior dsel lecho de perticulas de café, y se ha separado de -
los constituyentes voldtiles deseados uns cierts centided de -
dcidos orgénicpa volétiles destilados simulidnesmente, conden—
séndose dichos constituyentes volédtiles deseados, extrayéndose

¥y eliminéndose luego de dichas particulas de café los sélidos
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solubles en egus, y combinindose dichos constituyentes volé-
tiles condensados y el extracto que contiene dichos sélidos-
solubles en agus, para producir un producto de café soluble-
en ague, de gran sebor. ‘

Por tanto, la presente invencién incluye: tratamien-
to0 con vapor de agua de un café recientemente tostado y moli-
d0, pars sumentsar el contenido en humedad y la temperatura del
mismo y asi desprender y separar del mismo los sabores aromé-
ticos voldtiles dtiles; extraccidén acuosa de los sblidos so -
lubles del café del residuo de café, formando un extracto 1i-
quido; estabilizacidn y devolucién de los constituyentes -
sromdticos de sabor &l extracto 1iquide; y secedo del extrac-
t0 mejorado hasta formar un polvo. Mediante este procedimien-
t0 se proporciona un méitodo directo sencillo pera obtener un -
estracto de café seco muy aromdtico y con sebor permanente.

Al efectusr la presente invencidn se obtiene un -
extracto de cefé voletilizado estable que contiene una centi~
dad muy disminuide de componentes &cidos degradadores, median~
te el tratemientoc con vapor de agus de café tostado vy molido,
bajo condiciones que realizan un reflujo y rectificacidn in ~
teriores de la mezcla destilads simulténemmente de vapor de -
ague, acidos y ssbores volitiles, Bajo estas condiciones, ba-
Jo las cuales se aumenta de modo impar tante el contenido en -
humedad de las particulas de café, as{ como la temperatura -
de las nismas, se desprende y aisla de las particulas de éa -
fé un mterial voldtil constituyente de sabor, dtil y sin ri-
val, que se puede condensar a temperaturas solamente moderadas.
El presente procedimiento implice una condensacidn y re-evapo-
racidén de los voldtiles del café constituyentes de sabor des -

prendidos por tratamiento con vapor de agua de una masa Ge par—
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t{culas de café tostado y molido, de un intervelo tipico de
tamafios tal que el menos el 90% de las particulas de 1a masa
molide queda retenido en un tamiz de malla 40, y preferible -
mente en un temiz de malla 20, tel como se mide por el méto -
do de la serie normal de los Estados Unidos. E1l tratanliento -
ge realize en un recipiente lo suficientemente alargado como
pare conseguir el desprendimiento y rectificacidn de los vo -
l4tiles constituyentes de sabor, y la separacibn y agotemiento
de los 4cidos orgénicos destilados simulténeamente, Como resl-
tado de la presente invencién se consigue la eliminacién y des-
prendimiento de sebores voldtiles con vapar de agua, sin que se
presente perforacidn del lecho o tratamiento desigual del café
tostado, debido & la2 acumulacidn de humedad en 10s segmentos
de 1la periferia del lecho, que originard la coslescencia e -
hinchemiento de las pertfculas de café, bloqueando as{ el 1li-
bre paso del vapor e interfiriendo con le eliminacidn desecada
de los sabores arométicos voldtiles,

Asf, se ha descubierto que se consiguen los ante-
riores fines introduciendo vapor de agus saturado, en cantidad
controlada para iniciar la destilacidén con vapor de agwe de los
voldtiles constituyentes de sabor de una masa,de café tostado,
molida de modo grosero en uha columna de relleno lo suficiente-
mente alargado como pere inducir le consecucibén de un reflujo -
ingerior como resultado de la condensacidén sobre las superfi -
cies de las particulas presentes en la columna, y que se consi-
gue un condensedo esencialmente estable de los sabores srométi~
cos, ésto es, un condensado que conserva su &roma y s8bor con =
venientes en el transcurso de su recolecci dn y adicidn & extrac-
tos obtenidos por percolacidn, y que conserve su estabilidad en

productos de café soluble en polvo. La columna puede tener -

-7 -
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cualquier forma; sin embergo, se prefiere una columna cilin-

. drica de relleno que tiene una dimensidén de longitud iguel a

por 1o menos 5 véces el didmetro de la seccidén recta, y se -
prefiere todavia mids una columna cuya dimensién de longitud

es de 5 & 20 veces el didmetro de la seccidn recta. Debido -

a los espacios vacios que se presenten entre las particulas
grandes de café, bastas y desiguales, que formen un cemino -
tortuoso pers los vapores ascendentes e, igualmente importan~
te, la transmisidn de calor latente de loa vapores ascendentes
celientes a las particulas de café relativements frias, se for-
me un condensado de vepor de a2gue sobre las superficies grandes
de las particulas de café, por 1o cual las particules quedan -
humedecidas. Si asf lo desea, pero no necesariamente bajo to -
das las condiciones, se pueden enfriar también laas paredes de
la columna, para syudar més a la condensacidn interior en la -
columng de los vapores gue entran en contacto con sus superfi -
¢ies, De preferencia, las particulas de café molido tembién -
se cargan inicialmente en la cémara de columna & uns tenpers -
tuwre ambiente fresca, por ejemplo inferior a 26,72C, o bien se
dejan enfrier en la cémara, une vez cargedos; ¢omo reaultado‘—
de ésto se aseguras la induceidn de reflujo y rectificacidn in—
teriores.

Como resultado de la condensacidn sobre las parti -
culas de café, en las particulas de café se general 10s compo-—
nentes voldtiles del sabor del café, que se disuelven y difun- |
den desde las mismas. Erntonces, el vapor de agua que entra -~
vuelve a evaporar la mezcla acuoss de dichos sebores arométi -
cos y barre & los mismos en sentido ascendente por la columns.
Como consecuencic de la pérdida de calor de 10s vapores asten—

dentes hecia les superficies de la relativemente mds fria masa

-8 -



ne

15

25

wi

& o

de particulas de café, el alargamiento de la columna y los es-

paciocs vacios de 1a columna de rellenc que presenten un cemino
reletivamente libre e ininierrumpidc pare los voldétiles en sen-
tido ascendente y para el condensado en sentido descendente, =
se obtiene un reflujo y rectificacidn interiares de los volé~
tiles, Bsts rectificacién resliza simul téneamente un enrique-
cimiento de los vapores ascendentes de las sustancias aromdtie
ces muy volétiles y uns disminucidn de los 4cidos de punto de
ebullicidn superiar , menos volétiles.

A diferencia del tratamiento con vepor 8e agua de un =
café tostado que tengs un tamefio de particula mucho menor, -
mresentando un érea superficisl total muy grande pero sujeto
e efectos de perforacidn del lecho que resultan en un trata-
miento incompleto con vapor de agw de la totalidad del lecho,
el presente procedimiento implica la utilizacidn de perticu -
las de café que tienen un 4rea superficisl menor y de un re -
lleno pare la columne, el cual presenta un volumen de vacios-
mucho mayor. En relacidn con esto, un aspecto ceracteristicos
preferido de la presente invencién es que la masa molida de -
modo basto de café tostedo tiene una distribucidn de temafio -
de particule tal que el 90% de la mesa molida queda retenido
en un temiz de pmalle 20, También cae dentro del espiritu de -
la presente invencidn el que se pueda llevar & la préctica o
cuslquier medio pare proporcionar une pluralidad de caminos -
libres en el lecho de café; por ejemplo, formando grénulos -
con las particulas finas de café. También se pueden usar gra-
nos de café tostado enteros, que se hen machacado pare romper
la estructura celular de los mismos y facilitar le generecidn
¥y recuperacidn de las sus tancias aromfticas,

Los volatiles srométicos constituyentes de sabor, -
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que tienen una presién de vapor mayor que la de los &cidos,
ascienden libremente por la columna hasta que entran en -
contacto con el condensedo de reflujo. Entonces se enfrian
y enriquecen el condensado. Como resultade del contacto -~
entre fases vepor y liquido, el vepor condensado del &res
superpuesta de la columna de relleno alargada, que pass& en
sentido descendente en contacto en contracorriente con los -
vapores ascendentes, tiende a enfriar los vepares ascenden ~
tes. Durante este procesoc se svapors también el condensado -
descendente, lo que tiene como resultado final un enrique -
cimiento global de los componenies srométicos voldtiles que,
finalmente, se eveporan y son expulsedos por la parte supe -~
riar de la columna, Los vapores de &cido que se elevan en -
sentido ascendente por la columna, tienden & permanecer en la
columna, por tener una presidén de vepor menor cuando estén -
condensados, y de esta forma se reduce notablemente su presen-
cia en el sabor evaporado. Asi se consigue en la columne de -
percolacifén una separacidén de las sustancias arométicas cons ~
tituyentes de sabor, de volatilided relativemente grande, en
un condensado enriquecido de sabores voldtiles, mientres que -
los vapores de 4cido,menos voldtiles, que se estén licuando y
evaporandc continuamente, tienden a acumularse y estabvlecer -
una concentracidén de vapores de 4cido en la columna,
Generslmente, las particulas de café tostado y mo-
1ido, que tienen un contenido inicial de humedad de aproxi -
medamente 3 & 7%, experimenten un sumento de su ¢ontenido de
humedad y temperatura durante ¢l método de preparacidn de los
sabores volédtiles, hasta que 1a8 particulas han alcanzado un -
contenido de humedad de 15 a 254 y una tenperature prdéxima a

por lo menos 82,28C, &l final del ciclo de volatilizeci én, -

-310 -
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Preferiblemente el lecho de café se humedece previamente con

‘sgua & una tewperatura de menos de 48,98C, antes de la desti-

lacidn con vapor de agua, pare aumentar el contenido de hume-
dad hasta una cantidad controlada, ésto es, de 15 & 40% de -
humedad en el caso de que se humedezce previamente todo el -
lecho, y de 4 a 15% en el caso de que solamente se humedezca
previemente une cantidad pequefia del lecho de café, El humede-
cimiento previo del café permite que las particulas se enfrien,
¥ hece gue el vapor que lleva el aroma condense sobre las su -
perficies de las particules de cefé previamente humedecidas, -
al tiempo que evapora simulténemmente otras fracciones de aro-
m@ DPresentes en el café, debido al cambio de calor que tiene -
lugar. Ademés, la temperatura del café de la columns se mentie-
ne lo suficientemente baja como para evitar une degradacién -
excesiva de café y aromss,

Preferiblemente, la temperatura de las particulas de
café tostado y molido que se encuentran en toda la profundi -
ded del lecho se elevard hasta mds de 87,8¢C, perc no més de
1108C, aunque en la parte inferior del lecho se pueden tole -
rar temperaturas tan elevadas como 137,8°C. La tenperatursa en
la proximidad del vapor producto que sale del lecho serd su -
perior & 1008C. Generalmente, en las columnas comercieles de
una sltura de sproximadamente 3 a 7,6 m se aplicard el vapor
de agus saturedo & presiones de 0,35 a 2,8 kg/cm2. manom, -
(tal como se mide en la abertura de entrada de lea columne que
contiene el lecho de café tostado y molido)}. Con estas presio-
nes se conseguird un reflujo y rectificecidn satisfactorios,

y la temperatura de los vapores de selida no seré superior &
1100C, y preferiblemente seréd inferior a 104,4¢C. Desde lue go,
he de entenderse que la parte inferior del lecho alargado de =
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caf§ (adyacente a la abertura de entrada del vapor de ag2)

tendré uns temperatura meyor que las partes superiores del
lecho y que, poOY tanto; ge pueden encontrar en la parte in-
forior del lecho temperaturas superiores a 110¢C, al mismo -
tiempo que se producen vapores de selida a menos de 1100C, ¥
preferiblemente & de 1008C. haste 104,42C, en la parte supe =~
rior de la columna, Independientemente del tamafio o altwra -
del lecho de café, el vapor se debe admitir a uns velocided =~
¥y una presidn que son lo suficientemente bajas como pare per-
mitir le destilacidn de los constituyentes voldtiles de aquél.
En el caso de una columne elargada corte que tiene una pérdi-
da de carga relativamente pequefia a través de la misua (como -~
es ol caso en 1os equipos de laboratorio o planta piloto), €l
vapor de agua se. introduce por la parte inferior de la columna
& una presidén de vapor de agus glrededor de 0,04 & 0,7 k&/cm2.

Al efectuar una forme de realizacidn preferide de
la presente invencidn, se hace peser vapar de agw & través -
del lecho alargado de café tostado y molido durante un perio-
do de al nenos 15 minutos, preferiblemente de 15 a 45 minutos,
v wds preferiblemente de 20 a 30 minutos, entes de gue se ge-
nere una cantidad suficiente de vapores voldtiles y de que se
emplece 8 recoger condensado & unae tenperatwra de condensa -
cién de 1,7¢C & 21,12C, El trataniento con vapor de ague se -
continte hasta que se recogen de 2,2 a 17,6 ml, preferblemente
de 2,28 13,2 ml. de condensado liquido pax cadas kilo de café
tratado.

Tal como se ha indicedo, los valores del sabor vo-
latilizado con vapor de agua que se usan segin la presente in-
venci&n, se pueden recoger por condensacidn a tenperaturas, -

8olo moderademente reducidas, de 1,7¢C & 21,12C, y preferible-
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mente de 4,49C, 8 15,69C, aunque también se puede recuperar
un materisl aromético mds diffcilmente condensable, y usarlo
en combinscidn con el sabor voldtil deseado, empleando tempe-
ratures de condensacidn més bajes que varian entre menos de -
1,7¢C hasta la temperatura del nitrdgeno ifquido, ésto es, -
sproximademente -19%,62C, 3in embargo, se ha descubierto que
ge puede recoger la fraccidén de sabor deseada ussndo simple-
mente agus fria ¢ cualquier otro medio de transmisidén de ca-
lar que reduzca la temperatura de menera menos enérgica, y ~
esencialmente la presidn atmosférica hormal. El producte de
condensacidén as{ conseguido estaréd en forma de una emulsidn
relativamente estable dwrante un periodo de unas 24 horas,
despuds del cual se separaré lentamente ent res fases defi-
nidas concretemente: (1) una fage ligera inmiscible con el -
agua, en pequefia cantidad, (2) una cantided grande de una -
fase acuosa, debsjo de la anterior, y (3) una cantidad peque-
fia de una fase pesada inmiscible con el agua, debajo de la fa-
se acucsa. El condensado se usa, preferibvlemente, poco tismpo
después de recogerlo, por ejemplo en un per{odo do menos de -
30 minutos. El condensado se puede incorporer en un producto
tipico de percolacidn de café tostado que tenge un contenido =
de 8dlidos solubles en agua del 20 &l 35%, 0 en un extracto -
de café que se puede concentrar antes de la combinacidn con el
condensado. En virtud del reflujo y rectificacidn interia es
y del agotamiento de los Acidos voldtiles condensados realiza-
do en el sabor volatilizado con vapor de agua, se produce un
condensado mas estable que conserva valores aromiticos con =
grean sabor.

Segifin otra forma de realizacidn de la presente in-

vencién, se puede estabilizar méds el sebor voldiil al vepor -
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de agua deseado haciendo pasar los vapores de café a través -
de una columns freccionadore slargsda, de relleno. Los 4cidos
argénicos volftiles y agua condensados de modo no conveniente,
que se volatilizan simulténeamente durante el tratemiento con
vapor de ague, se eliminan por la parte inferior de la columna
fraccionadora, y los sebores de café convenientes, voldtiles
al vapor de agus, se exiraen por la parte superior de la ¢co -
lumne y se condensan, obteniéndose un condensado de sabor vo-
14t11 estabilizado, que se separard lentamente por reposo.

Se ha descublerto gue un sabor volatilizado conve -
por de agua y fraccionaudo, obtenido de la menera gque aqui se
expone, presenta propisdades siperiores de estabilidad de -
sabor, cuando se coloca en o se afiade @ un polvo seco ¢ ex -
tracto acuoso concentrado de café tostado, ya sea sclo o en -
combinacién con aceite de café.

Ie presente separacibén se debe distinguir de la -
rectificacidn y reflujo interior del desprendimiento, con -
vepor de ague, de 1os volitiles del café en la columna de -
percolacidn, para eliminar los vapores 4cidos, ya que median-

te la columna fraccionadora separada el condensado 1iquido de

. sabor, ademfds de estabilizarse por la eliminacidn de dcidos,

también se concentra, debido a la eliminacidn de agua qw se -

elimina con los productos de cola liquidos de la columna fraccio-

nadora. Ademés, teniendo en cuenta la naturaleze inerte de todo
el lecho de material de relleno empleado, también se realiza -
en el freccionador uns eliminacidén més completa de componentes
volétiles indeseables, incluyendo 1los que se generah de las -
particulaes de café sitwmdas en la parte més saperiar de la co-
lumna de percolacidén. Los voldtiles obtenidos por tratamiento
con vapor de agua se pueden combiner con aceite de café antes

del fraccionamiento, ¥y la mezcla de volétiles y aceite se pue-



10

15

20

25

AN .
) ¥

N 'V
T A

B AR

de hacer pesar a través de la columna fraccionadora.

La colunmna fraccionadora que se emplea para destilar
la mezcle en fase vapor de sabor-&cidos es dedl tipo de realle-
no. E1 mterial de relleno que se emplea de mreferencia estéd
constituido por anillos de vidrio de 1,3 cm. sunque también
es satisfactorio cualquier meterial de relleno tal como Teflon
o tetrafluoretileno o Inconel, que es una aleacidén que com =
prende aluminio, cobre y otros me tales. La caracteristica de
diferenciacidén del meterial de relleno empleado es que posee
una superficie esencielmente no porose, y no es reactivo, en
el sentido de que es gquimicamente inerte respecto a tanto los
materieles dcidos como los alcal incs que pasen por 1la columna,
Fl mterisl de rellenc pr eferido tiene forma de secciones cilin-
dricas de 1,3 en, que tienen parecido con trozos de tubo de
vidrio seccionad , aunque mra su uso en el presente procedi -
miento se considera adecusdc cualquier nm terial de relleno iner-
te con cuelquier forma, tal que mresente una irregularidad su -
perficial suficiente mra permitir el libre pp= en sentido as-
cendsnte de 10s vapores ascendentesy en sentido descendente del
condensado que desciende, por la creacidn de un gran numero de
espacios vacios entre las smuporficies del relleno. El criterio
importante sobre el material de relleno es que ha de ser iner -
te y mesent8r uns irreguleridad suficiente como para inducir re-
flujo interior en la columne. Pembién debe tener un temsfio y
forma uniformes todo a 1lo largo de la columna, paras svitar el
bloqueo del flujo ascendente de los vapores y flujo descendente
del 1{iquido en cualquier punto de la columna, 1o que tendrias ~
como resultado un efecto de perforacidén del lecho. La rerfo -
racién, como se entiende corrientemente en la quimica de la -
destilacion, se define aqui como distribucidn desigual del ta-

mafio de particula en la columna de relleno, lo que tiene como =

-15 -
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resultado el blogueo del flujo en las drees de la columns gue
tienen mayor densided de marticulas.

e destilacidén fracciommda que se presenta en la columna
fraccionadora se puede concebir en funcidn de uns serie conti -
nua de fases. La fase primeria es de contacto y humidificacidn
de los anillos de relleno frios, relativamente grandes, como -
resultado de lo cusl existe un intercembio de celar. Lios ani =
llos de relleno se mojan y calienten, y comienza el reflujo.
Una fase secundarie que solapa la fase priparia es una en le =

que el vepor gie asciende estd compuesto por voldtiles aromé -

ticoa y vapor de ague residuel arrastrado del f£iltro o perco

lador y algo de vapores de dcido orgénico. Le recondensacidn y
reevaporacidn que tienen luger de modo contiruo & medida que -
el vapor asciende por la columna provoeca la iniciacidén de un -
reflujo y rectificacidén continuos, 1o que produce como resul ~
tado unos productos de cabeza de sabor volétil concentrado, -~
que salen por la parte superior del fraccionador, y el conden-
sedo menos volétil de agua y écidos, que se recoge en el fondo,
desde donde se elimina,

Las dimensiones de la columna fraccionadore son impor-
tantes, y se comsiruye con dimensiones tales que permitan que
tenga lugar la destilacidén freccionsda requerida., Aunque se -~
pueden emplear muchos tipos de fraccionadores, sl se desea =
obtener los resultados Sptimos se wefiere empleer una colum~
ns de &l menos 5 veces, y preferiblemente de 5 & 20 veces ma-
yor en longitud que en su mayor medide de seccidn rectea. ILas
dimensiones més preferides para la columna son una longitud de
4,5 & 6,1 metros y una medida de seccidn recta comprendida en-
tre 25,4 ¥y 50,8 cm. La forma de la columna es cilindrica, de -

preferencia, aunque tembidn se podria trabajar con una columna
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cuadrada o rectangular. Las paredes de la columns se enfrian

a temperatwras comprendidas entre 10 y 15,6¢C, por enfriamien-
to previo con un 1iquido refrigerante tal como ague, o pFropor-
cionando en el fraccionador cuelquier dispositivo adecrmdo pa~-
re intercambio indirecto de calor, suficiente pere enfriar inia.
cielmente las peredss y contenido del fraccionador hasta la -
temperetura indiceda, El fraccionador esté construldo con vi-
drio, de preferencia, sungue se pusde emplear cualquier mate~
risl que sea inerte y no poroso.

Después de la separacién de 103 saebores arométicos
vokfiles de la columns de tratamiento con vapor de agua, las
particulas de café desaromatizedo que permanecen en le colum-
na se pueden someter & un vacio de aproximsdamente 254-640 mm,
preferiblemente de 380-510 mm. de mercurio (presidn sbsoluts),
durante un periodo de aproximadamente 5-10 minutos. Esto elimi-
naré le concentracidn de vapor écido y condensado de vapor 4ci-
do que se ha formado en la columna si estén presentes en canti~
dades indeseables, enfriaréd la columna desde una temperetwra -
de aproximadamente 82,2-1102C, haste groximademente 54,4~602C,
¥ permitird que el pH del extracto de café que se separa pos-
teriormente aumente desde un pH de aproxd msdamente 4,7 hasta -
aproximedemente un pH de 4,9, Ei. vacio se puede aplicar por -
la mrte superior o inferior de la columnz, preferiblemente -
tanto por la parte superior como por la inferior.

Tos sblidos de café solubles no voldtiles se sepa~
ran del café tostado por métodos de extraccidn ususles, y en
Qtimo término se mezclan directemente con el condensado aro-
mdtico. Con objeto de producir una concentracidén elevada de -

s8lidos de café que pernite costes de secado econdmicos, y una

retencidn de sabor de considerable valor de sabor, el residuo

-17 -
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de café se extrae, preferiblemente, con un liquido percolado
de extracciones anteriores,

El presente procedimiento se puede concebir en fun -
cién de una seris continua de fases. La primere fese es de con
tacto y humidificacidn, con vapor de agm, de las particulas
de café grandes, como resuliado dsi inssroacbio de calor en—
tre el vapor de agua saturado caliente de entrades y las par—

ticulas relativemente frias en donde comienza el reflujo. -
Una segunda fase, que solaps le primera fase y estéd superad-
yacente @ ella es tsl que el vapor que asciende estd compuesto
por un vepor mixto de vapor de agwe y algunos vapores de &ci -
do argénico, Ie recondensacién de los vapa es mixtos hace que
88 inicie un reflgjo interior continuo, que se puede conside-
rar como barrera que permite el e so selectivo de los compo -~
nentes aromdticos relativemente més volatiles, pero inhibe -
el flujo ascendente de los vapares écidos de &cido, menos vo-
14tiles. En consecuencia, los vapores arométicos gue escapan-
eacienden libremente y selen de la columna, Sin embargo, los-
componentes de Acido orgénico se vuelven & eveporer y a con -
dengar, 10 que tiene como resultado el aumento de la cantidad
de tales &cidos y vapares en la columna.

Parece ser que la deshidratacién de gotas de extrac-
to de café que contiene el sabor volatilizedo, d esde un conte-
nido en sflido de producto soluble en agua de 25 hasta tanto-
como -65%, e stabiliza los valares de sabor y aroma con méas efi-
cacia frente al enrancismiento. En todas las formas de realiza-
cidén de la presente inveneién, une de las ventajas que implica -
la separacidén de la parte aromdtica y su posterior incorporacidr
&l extracto acuoso relativemente no aromético es la reduccién

de la presencia de reacciones secundsrias, gue tienen como re-
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sultado 1la formaeidn de un sabor degradado cuando se deja que
los condensedos de sabor voldtiles estén en contacto con can -
tidadee exccsivas de dcidoe orghnicos destilados simulténeamen-
‘6.

En la forme de bhacer de la presente invencién, el

reflujo y rectificecidn que tienen lugar en la columna algrga-

de de rellenc transcurre lmsta que las particulas de café se -
han humedecido y le interfase de reflujo y rectificacién ha -~
alcanzado le parte superior de la colwnna y produce un conden~
sado de arome muy enriqﬁa ¢ido en los componentes -de sabor aro-
méticos de bajo punto de ebullicién. A medide que el condensado
de sabor voldtil desciende por la zona de reflujo y se evapora
¥ condensa de modo continuo, se enriquece progresivg.mente en -
los constituyentes de bajo punto de ebulliciédn, y pierds los -
écidos argénicos de punto de ebullicién superior. En la reali-
dad, el disefio y rellerio dé la columne de tratemiento con ve-~

por de agua se convierte en un medio pare llever las fases 1i-
quide y vapor & un ¢ontacto tan fintimo que la corriente de va-
por caliente tiende & evaparar los consiituyentes de saboar de -
bejo punto de ebullicidn de 1os 1{quidos descendentes que hen -
separado del caféd toetado une me z¢la de materiales de punto de

ebullicién slto y bajo. Simulidéneamente, la corriente de 1iqui-
do descendente ayuda @ la condensacidn del vapor ascendente, -

que esté compuesto por uns me zcla de las desesdas sustancias -
arométicas constituyentes de sabor, de bajo punto de ebulii -
cidn, y de los écidos orgénicos de elevado punto de ebullicidn,
Asf, se observa que el vapor resultante gue sale por la mrie

superior de la columna estd enriguecido en vepores de bajo -

punto de eﬁullicién teles como sustencise sromdticas constitu-

yentes del sabor del café, y tienen relativamente pocos dcidos

-X3 ~
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de-'aelevado punto de ebullicidn tales como el &cido mcdtice ¥,

. por &s%0, 'es pucho menos susceptible & la degradacibn. Todo

& lo largo del procedimiento anterior, el vapor de agwa se -~

suninistre de modo continuo, en una cantidad suficiente pars

inicier y mantener en el lecho de café los anteria es reflu -

jo y rectificecién interiores y, de acverdo con 8sto, se su-
ministra por un punto cercano al extremo inferiar de 1a co =
lumna, por encima del cual la relacién entre las dimensiones
de longitud y anchura es superior a 5:1, ¥y preferiblemente es-
t& comprendide entre 5:1 y 20:1; siendo 18 presidn en los es-
pacios vacios de la parte superior de la columna de extrec -
cidén justemente la suficiente mra permitir la transferencia
desde los mismos al condensador.,

Ademés de un procedimiento que implica la deposi -
¢idn de un condensado de sabor voldtil 81 vep or de ague s0 -
bre un extracte de base, no volétil, la mresente invencidén -
comprende también el .secado simulténeo del extracto ligquido
no eromédtico y condensed de sabor voldtil &l vapor, Preferi-
blements, 18 operacibén de secado se efecti®a bajo condiciones
de secado por congelacidn, bajo las cuales se sublims direc -
tamente el agua presente en el extracto, 4 esde el esiedo de =
congelacidn haste el estado de vapor. Generdl mente ésto gse =
realiza sublimendo bajo condiciones de alto vacio de menos de
500 micres, y una temperstura del producto menor del punto -
eutéctico del extracto helado, ésto es, -26,18C. Durante el -
secado por congelacidn no se debe dejar gue el extracto hele~
do experimente formacidn de espume debida al deshielo o fusidn
del extracto. Sin eumbargo, después de que el agus helada se ha
reducido haste un contenido finel de humedad menor del 20%, se

puede elevar la temperature del producto del extracto a més de
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~26,19C, y hasgte tento como 48,92C, al términc del secado
por congelacibén, Secando por congelacién un extracto que -
contenfa los aromas volatilizedos al vapor de agus y acei-
tes de caféexprimidos o extreidos con disolvenies, se des-
cubrid inesperadamente que se puede conseguir un ssbor de -
degustacidn y aroma idénticos & los de une infusidén normel -
obtenida con café tostado y molido. Aunque se weflere el -
secado por congelacidn, se pueden empleer técnicas de seca-
do por atomizacién usuales para secar simulténeamente el -
exiracto y los eromas. Sin embargo, por este método se ex-
peri mentard elguna pérdide de aroma, Como alternativa, la
presente invencién incluye también la edicidn del condensa~-
do a aceite de café, preferiblemente en une mezcla de 2 par-
tes del liquido fraccionado con una parte de un aceite concen-
trado cinco veces, aungue las cantidades relativas de acelte
de café y sabor de café fraccionado variarén ampliamente o
con la fuerze de aroma que se desee en concreto.

Ta presente invencién se describiré shora con refe=-
rencie a los siguientes ejemplos eapecificos:

EJEMPLO 1.

Se introdujeron eproximadamente 640 kg. de café ver-
de en un tostador del tipo usado normaelmente en la industria
del café, Se tostd el café durante eproximedamente 18 minutos,
haste une temperaturs final de tostacidénde 212,8¢C, produ -
ciendo aproximedemente 565 kg, de granos de café tostados que
luezo se muelen hasta un intervalo de tamefio de particula pe-
ra el que el 95 quedd retenido en un tamiz nim., 20 de 12 se-
rie normal de los Estados Unidos y el 5 quedd retenido en un
tamiz nim. 8 de la serie normal de 108 Estados Unidos. A con=

tinuacidén se introdujeron aproximadamente 1800 g. de este ca-
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£é molide para llensr una columns de extraccidn, de vidrio, =
de 92 cm. de altwa y 10,2 cm. de didmetro interior. Se intro-
dujo por la pérte inferior de la columna vepor de agua & una -
presidén comprendida entre 35 ¥y 49 g/cm2. menom., y Se mantuvo-
dentro de este intervalo la presién del vapor de sgus en la -
entrada durente todo el ciclo de volatilizecidn @el sabor con
veapor de agua, que durd aproximadamente 30 minutos. Durante eg-
tr ciclo se suministraron & la columne eproximademente 400 g
de vapar de agua. El vapor de agus de entradsa penetraba por le
pexrte inferior de la columna y, & cavse de la freai6n>de& ve-
por de agus de entrada, ascendfa por el espacic vacio de la -
columns., A4 medida que el vepor de agua ascendia por la columna
mojeba las particulas de café por condensacidn, y suminisira-
ba & les pismas un calor suficlente mre elevar la temperatura
del lecho de café. Esta operacidén continuaba en sentido escen~
dente todo & lo largo de la alturs de café presente en la co -
Jumna, al tiempo que el vapor de agw condensado era absorbido
por las particulas de café, durante todo el ciclo y durante to-
da 18 gltura del lecho de café., El vepor de sgua condensedo y -
la humedad absorbida generaban y liberaban los ﬁateriales axro~
méticos constituyentes de sabor, en forme de constituyentes -
voldtiles. Algunos de los voldtiles condensaban sobre las par-
ticulas de café, y cantidsdes subsiguientes de vepor de sgua -
evaparaben de nwevo el liquido condensado scbre le superficie-
de tales particulas, convirtiéndose tal liquido eveporado en -~
una mezcla de vapor de agua condensado, constituyentes arométi-
cos y 4cidos organicos. Bstos vepares se conducfan en gentido -
ascendente & lo largo de la columna, en la que se ponian en con-
tacto con los vapores condensados descendentes, que seformaban

sobre las particulas grandes de la parte superpuesta del lecho y
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las paredes no eisladas, mids frias, de la columna de trate-
miento con vepor de agua. A medida que el vepor de agua y ~
los voldtiles ascendian por la columne, no se observd la apa- _
ricién de perforacién del lecho, & pesar del hecho de que te-
nfa lugar una condensacidn sobre las paredes del recipiente =~
y sobre las particulas de la perte superpuesta, Ie ausencia -
de perforacién se atribuyd el tapafio de las particulas de la
mesa de café, que dejaban un espacio vacfo suficiente peras el
1libre peso del condensado en sentido descendente y del vapor -
en sentido ascendente. El condensado que descendf{a, en contra-
corriente con los volétiles, actuaba rectificando los materia-
les volatiles que salfan por la parte superior de la columna,
entrando en un condensador finico de tubo verticel que tenfa,
un 4rea superficisl de aproximadamente 350 em2. El condensa~
dor se enfrisba mediante agus del grifo, que se hacfa pasar
& través de bafios de hielo para proparci onar una tenperatura
de 4,4-102C, y e presidn esencielmente eatmosférica normal.

A medide que transcurria la voletilizacidn de sabor
con vepor de agua se recogia en la parte inferior de 1a co -
lumna cierte pequefie cantidad de 1iquido acuoso libre, gene-
relmente menos del 1% en peso de la cerge de café tostado y
molido. También se desarrollaba un anillo verdoso gaseosc de
los voldtiles deseados, por encime de la parte superior del
lecho de café tostado y molidao, en un tiempo de 25 & 28 minu-
tos. Los constituyentes de este anillo contenfan la fraccidn
esencisl o més importante que se wea para dar sebor al extrac-
to de café, Eventuslmente estos mm terisles gaseosos se reco-
glan en €1 condensedor.

' El lecho de café tostado y molido tenia un conte -
nido medio en humedad, al final del c¢iclo, de aproximadamen~

- 23 -



s

a5

o

AN
,.l AN

SER}

te 20% en peso de café totel. Al final del ciclo, 12 tempe~

I‘!\
o
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rafura de la regidén de salida de vapores producto por la -
parte superior de la columna estabe en los alrededores de 101,7
2C. Durante el ciclo devolatilizacidn del sabor se condensaban
aproximademente 17,6 ml. de voldtiles por kilo de café irata-
do.

Bl condensado liguido estaba compuesto por una emul=-
8ién que por reposo se separaba en tres fases: (I) uns canti-
dad secundarie ds una fase 1o miscible con agua, (II) une fa-
sSe acuosa que se separé,ba de la primera fage, y (III) una -
cantidad secundaria de liquido pesado inmiscible. La mezcla-
tenfa un pH de 5,1.

Después de 38 eliminacidn de los constituyentes vo-
1étiles, las partfculas de café tostado se sometieron & un -
tratemiento de vacio, par aplicacidn de una lfinee de vacio -
gue succionabe al menos 380 mm. de mercurio con lo que se -
eliminaban los vapares &cidos y condensado restantes, ele -
véndose el pH del extracto, derivado posteriormente por per-
colacidn en la columna, desde un pH de aproximedamente 4,7 -
haste un »H de aproximadamente 4,9.

Las marticulas de café tostado tratadas con vepor
de sgua se sometieron a extraccidén acuosa introduciendo apro-
xinademente 5400 g. de un extracto acuoso de café producido

por une plw alidad de extreéciones previas separadas, y que
tenia un contenido en sbélidos de mproximadamente 26%. Bl ~
condensado de sabor con vapor de ague obtenido en la parte -~
superior de la columna se mezcld inmediatamente con el ex -
trocto acuoso no a.romét;co, y se secd por pulverizacidn en -
un secador por gulverizacidén de disefic normel, formando un -

polvo seco que fluia libremente. Se descubrid que este pol-
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vo podfa producir bebidas equilibraedas con sabor a café, -
que poseian un sabor de degustacidn conveniente, cuando se
reconstitufa con agua hirviendo.

. BJBFPLO 1I.
En la conduccidn deél Ejemplo I, entre el percolador

¥ el condensador, se insertdé una columna fraccionadora alar-
gada, de vidrio cilindrico, de 7,6 cp. de didmetro y 1,20 m.
de largo, y completamente rellena con anillos Reschig de vi-
drio, de 12,7 mm., y se condujeron & la parte inferior de la -
columns fraccionadora los vepores mixtos que salfan de la -
columng percolador_a. Antes de la introduccidén de los vapores
mixtos, la columne fracoionadora se enfridé Imsta aproximada-
nente 12,82C, haciendo pasar agua fria par la columna hasta
que las paredes y contenido del fraccionador alcanzaban la
temperatura deseads. A medide que se introducia la mezcla en
estado de vapar y ascendia lentamente por lacolumna de re -
lleno, se cbservd la formacidn de une inj;erfase de condensa-
cién sobre la superficie de los anillos de vidrio inmediate-
mente subadyacentes & la parte inferior de la columna, Al -
Principio de su formacidn se observd que esta interfase de =
condensacidn tenia un color verde amarillento claro, y ascen-—
die lentemente por la columna. A medida que 18 interfase de -
condensacidn ascendfa por laz columna aumentaba su cantidad y'
se oscurecia su matiz verdoso. Simultdneamente se observé, -
inmediatamente por debejo de la interfase verdoss ascendente,
una sctividad de refilujo y la aparicidn de un 1{quido conden~
sado claro que se movia hacia le parte inferior de la columna.
Los vapa es que salian por la parte superior de la -
columnae de fraccioneamiento se condensaron como en €l Ejemplo I.

Se condensaron aproximadamente 2,6 ml. de voldtiles por kile
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de café tratado. Se halld que estos vapores conlensaedos con-
tenfan esencislmente todos los constituyentes voldtiles ac -
tivos de sabor, libres de cantidades excesivas de dcidos. -
Se observd que el condensado recuperado de la parte superior
de las columnas de fraccionamiento tenia un pH de aproxima-
damente 6 y un contenido total en écidos de aproximadamente
1,6. E1 término "contenido total en écidos", tal como aqui
se emplea, alude a la acidez de la solucidén que se puede ti-
tular, tel como sz mide por titulacidén de la solucidn con -
una solucidén normalizade de hidrdxido sédico. El condensado
tenia una consistencia aceitosa y un color marrén verdoso.
La fraccidén de cabeza esteba compuesta, esencisl mente, por
volédtiles eromfticosde café. El condensedo de 1la fraccidn
de cabeza tenfa buens estabilidad cuando se efiedia & un ex-
tracto acuosc no volédtil o polvo, y era miscible tanto con
aceite como con un extracto acuosc o tenido en la extraccidn
de café tostado con sguwe caliente. En el fondo de la columns
se scumuleron aproximadamente 70 ml. de 1{quido clarc, que -
se sacaron. Por andlisis se observd que este ligquido tenia
un pH de aproximademente 2,5 y un contenido total en écidos
de eproximsdemente 8,2. Este fraccidn de cola estaba en es-
tado 1liquido, y se helld queconsistia predominentemente en -
ague y dcidos orgénicos, principalmente dcido acético y ca-
feténico.

Bl condensado se efiadid directemente sobre, o se
mezcld con, un extracto de sélidos de café no voldtiles, como
en el Ejemplo I. ILa relacidén empleada entre las cantidades -~
de productos de cabeza arométicos volétiles, constituyentes
de sabor, y extracto fué desde 1 parte en peso de condensa-

do de productos de cabeza por 99 partes en peso de extracto
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no voldtil hasta 10 partes en peso e productos de cabeza

por 90 partes en peso de extracto no volédtil. Aunque estes
relaciones exponen con amplitud las proporciones relativas
entre liquido aislado constituyente de aroma y extracto ba-
m, el criterio findl sobre la cantidad de sabor voldtil -

que se ha de mezclar con una cantidad dade de extracto ba-
se se puede determinar por el nivel especifico de arome que

se deses pare la taza.

EJEMPLO 11T

Se introdujeron aproximademente 634 kg. de café ver-
deen un tostador del tipo corrientemente empleado en l& in -
dustria del café. Se tostd el café durante aproximademente =
18 minutos, meta una temperatura finel de tostaciédn de 212,8¢C
produciendo eproxi madamente 570 kg. de grenos de café tostados,
que luego se molieron hasta un intervalo de temafio de parti-
cula para el cusl el 95% quedaba retenido en un tamiz n2. 20
de la serie normel de los Estados Unidos, y el 5 quedaba -
retenido en un temiz n®. 8 de la serie normal de los Estados
Unidos. & contimza_.cién se introdujeron aproximadamente 90 kg.
de este cafd molido pare llenar una columna de extraceidn de
acerc inoxideble, de 4,6 m. de altwa y 25,4 cm. de & fmetro
interior. Por la parte inferior de la columna se introdujo -
vapor de egua 8 uns presidén comprendida entre 71 y 710 g/cml.

efectivos, y la presidn del vapor de ague en la entrada se -
pantuvo dentro de este intervalo durante todo el ciclo de vo-
latilizacidn de los constituyentes de sabor con vapor de agua,
que durd eproximedsmente 30 minutos. Durante este ciclo se =~
suninistraron & la columna aproximadanente 18,2 kg. de vapor

de sgua. Los materiales volatiles, al salir de la columna, -
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entraban en un condensader vertical de 'tubos mniltiples. -

- El conmfensador se enfriaba con salmuera 8 una temperstura

de 1,7-108C. Los voldtiles aromdticos se recogiesn a una -
temperatura de 4,4-109C, yesencidlmente a le presidn atmds-
ferica normal.

A medida gque transcurria la volatilizecidn del sebor
con vepor de agus, se recogid cierta pequefia cantidad de -
liquido acuocsc libre en la parte inferior de la columna, -
generalmente mencs del 1% en peso de la carga de café tos—
tado y molido. Ademés, se desarrollé un anillo verdoso ga~
geoso de los voldtiles deseados, par encima de la parte su-
perior del lecho de café tostado y molido, en un tiempo de
25 a 28 minutos. Los constituyentes de este anillo contenian
la freccidn esencial o més impor tante que se use para dar -
sabor & un extracto de café, Eventualmente, € 5108 B teria -
les gaseosos se recogieron en el condensedor.

‘El lecho de yoafé tostado y molido tenf{a un conte-
nido medio en humedad, al final del c¢iclo, de aproxinmedee-
mente 20% en pesw del café total, 41 finel dedl ciclo, 1la -
temperatura en la regidn de salida de los vapores producfo
por la marte supericr de la columna estaba en los alrededo-
res de 101,7¢C, ﬁurante el ciclo de volatilizacidn del sabor
gse condensaron sp roximadsmente 17,8 ml, de volétiles por ki-
lo de cefé tratado, |

Después de lé. éliminacién de los constituyentes vo-
1étiles, las particulas de café tostado tratadas con vapor
de agua se sometieron a extraccidn acuosa, por introduccidn
de aprox_imdamente 5400 g. de un extracto acuoso de café,
producido mediante una plwaiidad de extracciones previas

separadas, y que tenia un contenido en sélidos de @proxime-—
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damente 26%. E1 condenmado de constituyentes de sabar con -
vapor de agua, cbtenido en la mrte amperior de le columns,
se mezclé inmedimtemente con el extracto acuoso no eromdti-
co ¥y se secd por pulverizaciédn en un secador por pulveriza -
cidén de disefio usuel, formendo un polvo seco que fluia libre-
mente. Se halld que este polvo producia une bebida equilibra-
da con sabor de café, que tenia un sabor de degustecidn con-

veniente ouando se reconstituia con agua hirviendo.

BIEMPLO IV,

Se insertd en la conduccidn ddl Ejemplo III, entre el
filtro y el condensedor, una columna fraccionadora alargade,-
de vidrio cilindrica, de 10,2 m. de difmetro y 2,2 m. de lon ~
gitud, y cbmp]e tamente rellena con anillos Raschig de vidrio,
de 12,7 mm, ¥ los vepores mixtos que salisn de la columna de
percolacién se condujeron & la parie inferior de la columne
fraccionadore. Antes de le introduccidn de los vapores mixtos,
la columna fraccionadora se enfrié hasta eproximadamente 12,8¢C,
haciendo pasar agus fria poar la columns hesta que l& pared y -
contenido del fracciomador alcanzaron le temperatir a deseada,

A medida que se introducia la mezcla en estado de vapor, y que

agscendie lentamente por la coluwmna rellens, se obgervd la for-
macidn de une imserfase de condensacidn scbre la superficie de
los anillos de vidrio inmediatamente subadyacentes & la parte

inferior de le columna, Al principio de formerse se observd que
esta interfase de condensscién tenfia un color verde amerillen -
to claro, y que ascendia lentamente por la columna, A medida -
gue la interfase de condensaci én ascendf{s por la columns aumen-
teba su centidad y se oscurecfa su ma+tiz verdoso. Simultdnea -

mente, se cbservd inmediatamente par debajo de la interfase -
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verdose ascendente una activided de reflujo y la aparicién

de un 1fquido condensado claro que se movia hacia la perte -
inferior de la columna. Los vapores empezaron & selir por la
parte superior de la columns después de un perfodo de tiempo
de 7 minutos.

Tios vapores que selfian por la parte superior de la
columna fracciomsdora se condensaron igual que en el Ejemplo
III. Se condensaron sproxi madamente 3,1 ml. de volétiles por
kilo de café tratado. Se halld que estos vapa es condensados -
contenian esenciaelmente todos los constituyentes actives de -
sabor volétiles, libres de cantidaedes excesivas de &dcidos. Se
hallé que el condensado recuperado de la parte superior de -
le columna fracciomdora tenfa un pH de aproximademente 6, y
un contenido totel de dcidos de sproximademente 1,6, EX +tér -
mino “contenido total de dcidos®, tal como equi se emples, -
alude 2 la acidez de la solueién que se puede tituler, td -
como se mide por titulacidn de la solucidén con una solucidn
normalizada de hidrdxido sédico. El condensads tenis una con-
sistencia aceitosa y un color marrdn verdoso. La fraccibn de
cabeze estaba compuesta esencialmente por voldtiles aromdti-
cos de café., El condensasdo de la fraccidn de cabeza tenia bue-
ne estebilidad cuando se afisdid & un extracto acuoso no volé-
til o polvo, y era miscidble tanto con aceite come con un ex -~
tracto acuosc obtenido por extraccidn de café tostado con agus
celiente. |

El condensedo se afiadid directamente sobre, o se mez-
¢16é con, un extracto de sdlidos de café no voldtiles, como en
el Ejemplo III. L& relacidn entre las cantidades empleadgs de
productos de cabeza arométicos voldtiles, constituyentes de -

sabar , y extracto varid entre 1 parte en pess de condensado de
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productos de caveza @mra 99 partes en pess de extracto no -
voldtil, y 10 partes en peso de productos de cabeza pmra 90
partes en peso de eitrac'bo no voldtil. Aungue estas relacio -
nes exponen con emplitud les proporciones relatives de 1fqui-
do aislado de aroma y extracto base, el criterio final sobre
le cantidad de sabor volétil que se ha de mezclar con una om-
tidad dads de extracto base se puede determiner por el nivel
especifico de aroma deseado en la taza.

Aunque 108 ejemplos presentados pars ilws trar verias
formas de remlizacidn de la presente invencidn estén orienta -
dos hacig un procedimiento tinico o de tipo discontinuo, el émbi-
to de la presente invencidn comprende tambidn un fraccionamien -
to y/o condensacidn continuos del aroma. El freccionamiento ¥
condengacidn continuos del sabor volétil con vapor de agus -
han demos trado ser convenientes particularmente cuando s im -
plica una operacidn continua con vapor de agua. Estae operacidn
de fraccionamiento continuo implicaria un sistemas de reflujo -
continuo que se inducs mediante un condensador exterior,

Esta Solicitud, que corresponde & la rresentada en
los Estados Unidos de América, el 14 de Marzo de 1.963, ba ~
jo el nfimero 265.032, se acoge & los beneficios del articulo -

51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrisl.

NOTa A

Los puntos de invencidn propia y neva que se e -
senten para gue sean objeto de esta Solicitud, de Patente de
Invencidn en Espafia, par VEINTE efios, son los siguientes:

1.~ Método de producir un caefé soluble que comprende

producir una fraccidn de constituyentes del sroma por destile-
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cidn con vapor de agua de café tostado, extrayendo luego -
dicho café con mgua y combinando la fraccidn del aroma con
los sblidos de café solubles en agua, ¢aracterizado por el
hecho de que el vapor de agua se introduce en el extremo -
inferior de un lecho de mrticulas de café con un tamafio de
particulas tal que por lo menocs el 90 por ciento en peso son
retenidos en un tamiz de malla de 420 micras, teniendo dicho
lecho une altwra igusl por lo menos a cinco veces su anchu -
ra ¥y espacios hwe cos entre dicims mrticulss pare pemitir -
el reflujo y rectificacidén internos, por que el suministro de
vapar es mantenido y controlad para permmitir la humectacidn
de todas las particules de café y para permitir que la cara
de contact de reflujo y rectificacibén llegue & 1a parte su-
perior del lecho y por que loa constituyentes volatiles desea-
dos son condensados y combinados con los sblidos de café so -
luble s en agua.

2,- Método de acuerdo con el punto 1 caracterizedo =
por el hecho de que las partficulas de cefé tienen un tamatio
de particulas tel que por 10 menos el 90 por ciento en peso
son retenidas en un tamiz de malla de 840 micras.

3.~ Método de scwsrdo con cuslquisra de los puntos 1
¥ 2 caracterizado por el hecho de que el lecho tiene una ale-
tura de cinco a veinte veces su anchure,

4.- Método de acwrd con cuslquiera de los puntos 1
a 3 caracterizado por el hecho de que dicho lscho tiene una
temperatura menor de 27¢C antes de la introdw cibn del vapor.

5.~ Método de acuerdo con & punto 4 cearacterizado -
por el l=cho de que 1las mrticulas de cefé son hupectadas =
Ireviamente & una temperatwa inferior a 49¢C antes de some-

terlas dl vapor pa&ra sumentar el contenido de humedad desde -
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3«7 por ciento hasta 4-40 por cisnto.

6.~ Método de acuerdo con cuslguiera de 108 puntos @ e-
cedentes carecterigado por el hecho de que las perticulas en -
el lecho experimentar un aumento en el contenido d¢ humedad -~
durante dicha destilacién hasta un contenidoc 8e humeded de 15
a8 25 por ciento y tienen una temperature &l finsl de la desti-
lacidn de 82¢C como minimo.

T.= Método de acusrdo con el punto 6 caracterizado por
el hecho de que durente la destilacidn, la temperatura del le-
cho es elevada haste entre 88eC y 1102C, y la humedad es qumen-
tada desde 10-20 por ciento lmsta 15-25 por ciento y el vapor
sale a una temperature entre 1002 y 1109C.

8.~ Un método de acerd con cuslquiera de los puntos
procedentes caracterizado por el hecho de que la fraccidn vo-
latil es hecha @ ser & trevés de una columna fraccionadora de
relleno elargada, siendo separados los 4cidos orgdnicos volati-
les condensados y el sgus en el fondo éie dicha columna,

9.~ Método de acwerdo con el puntoc 8 caracterizado por
el hecho de que la columne fraccionadora tiene una longitud 5
vetes mayor gue su anchurd.

10.- Método de acwuerdo con el punto 9 caracterizado por el
hecho de que la longitud esde 5 &8 20 veces la anchura.

11l.~ Método de acuerd con cualgulera de los puntos 8 e -
10 caracterizado par €l hecho de que los volétiles destilados
con vapar de agus son mezclados con aceites del café antes del
fraccionamiento.

12.~ Método de acuerd con cualqulera de lo.a puntos pre-
cedentes caracterizado por el hecho de que 1la fraccién volatil
del aroma es condensada a una temperatwa entre 1,7¢C. y cloC.

13.- Método de acwrdo c¢on ol punto 1l caracterizado por
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el hecho de que el vapor de agua ® 88 & través dd lecho dura-
te 15 minubtos por lo menos y continua hasta que se hen recogi-
do de 2,2 & 17,6 ml, de condensado por kilogramo de café.

14.- M8todo de acuerd con el punto 13 caracterizado por
el hecho de que se continua el tratemiento por vapor durmte -
20-30 minutos como minimo hasta que se hen recogido de 2,2 & -
13,2 nl, de condensado por kilbgremo de café.

.15.~,M8todo de acuerdo con cualguiers de 108 puntos pre-
cedentes caracterizado por el hecho de que en la destilacién -
por vapar de agua las particulas del lecho de café estdn some -
tidas a un vacio de 254 & 63 mm. de mercurio durente 5 & 10 -~
minutos.,

16,~ Método de acuerdo con cualquiera de los puntos pre-
cedentes caracterizedo por el hecho de que el lechode café es
extraido con un extracto de café mreparado previemente ara -
producir un extracto en agua de 25 a 65 por ciento de concentra-
cidn de s88lidos solubles en sgua.

17.- Método de souerdo con cuslguiers de los puntos -
precedentes caracterizado por el hecho de que la fraceidn del
aroma condensada es combinada con el aceite del café antes de -

su combinacién con los sélidos del café solubles en agm.

18,- Método de acuerdo con cualquiere de los puntos pre-
cedentes caracterizado por el hecho de que el extracto es secado
hasts formar polvo y la fraceidn del aroma condenseda es deposi-~
tada sobre é1.

19,~ Método de acusrdo con cuelquiera de los puntos 1 &

17 ceracterizado por el hecho deé que la fraccién del sroma con-
denseda y el extracto an ague de café son combinados y secados

haste former un polvo de café,

20.- Método de acusrdo con el punto 19 caracterizado por
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el hecho de gque el extracto que contiene la fraccidn del -
aroma es secado por congelacidn.

21.- Método de producir un café soluble.

Tal y‘ como se ha descrito en la Memoria gue entecede,
Y con los fines que se han especificado.

Este Memorie consta de treinte y cinco hojas, e socri-
tés & méquina por una gola de sus carss,

Medrid,

15 FEB. 195¢

P.A.

- 35 -



	Bibliographic data
	Description
	Claims



