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se raofiere a la pruyara~’

La presente invencidn
cifn del aroma normalmsnte prusente cuando se mugle ca-

f& recidn tostado, gue se conoce cuuo as de moline, vy

métodos para incorporar el arowa en café corriente vy

soluule. AUn més purticularmence, lu invencidn se refie-

re a un aroma sintdético de jus de molino, producidu na-
ciendo reaccionar metil mercaptan y ciertos alde.ldus y

cetonas. El aruma sintitice pusdue, o oien incurpucarse
P ’ P

on un veniculo o en cafd suluole, o eaplesrse oo fusiwa -~
concentrada para aumeniar el aroma de productos de cg=-
fé.

En el campo de la wsjora del sabor y sl arowa,

fla sido practica genaral como mejoradares comgsuestos ¥y -

composiclones aisludos sintiticos y nuwiurales. EL aumen—

to o mejora del aroma, particularmeate del aruma del ca-

fé&, es extremadamente complejo, ya gue lus sauures

y
aromas individualus concienen literalmsnte cientos de -
compuestos, cada unuv de los cuzlos jproduce en cierto gra-—
do un impacto organoléptico. En general, el conucimiento
de una caomposicidn o compuesto de aroma especificos no -
permite prodecir otros compuzstos y combinaciones dtiles
ya que compuestos de vsiryctura wuy diferente pusien pro

ducir el mismo cardcier o nuca de sabur o arevma, wien--

iras que compuastos de cstructura similar dificeren en -

sabor frecuentemente de medu apruciable. Durante mucios

afios, los téenicos en café han buscado un aroma para me-

jorar el caféd, que produjese el aroua . ue ss iwta normal-
mente cuande se muele caflé recidn tostado, £sto cruma se
conoce comdnmente como yus de molino,.

fluchos de los saboras v aroucs
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dia se derivan directamente del café, tales cono el -

aceite de café tostads, fracciones de aroma de cafd -
tostado voldtiles al vapor de agua, y similarcs. Adn -
cuando estas suscancias aumentan el sabor del café so-
lublas v dan un aroma deseable, no son del tipo que po-~
dria caracterizarse como gas de molino. Los aromas de -~

café sintdéticos, talus como los descritos en la Patente

de los EE.UU. HQ 1.096.418, se han empleado también pa-
ra aumentar el sabor y aroma ylobales del café mezclan-
do compuestos que se sabe existen en el café., wWo obstan- :
te, como en 8l caso de la patente antes citada, estos -
aromas no podrian caracterizaorse como aromss de gas de
molino, sino mds bien son un intento de aumentar el sa-
bor y arowma totales del cafd empleandc una dnica compo-
sicidn afiadida.

La experiencia ha establecido que al tratar -
de aumentar el sabor del café, bien con aromas y sabo—-—
res nuturales o preparados sintéticamente, es mejor em-
plear composicion:s especificas para obtener un rcsultado
gapecifico que combinarlas formando un mejorador global
del café. fsto se dese a que la combinacidn de aromas y
sabores diferentes tiene en general poca estabilidad de
almacenamiento, £n el momento en que el producto de café

se consume, los aromas se han alterado, bien quimicamen-

te y/o fisicamente, en tal grado que, o bien no ss obtig

ne mejora alguna, o, en algunos casos, §s8 observa una -

_raduccidn en la demanda del consumidor.

La complejidad de la aromatizacidn del café y

las dificultades en obtener un aroma estable han conduci

do a los investigadoros a buscar una dnica composicidn ~

-3



10

30

11.3.71

gque se incorporase en el café producisndo un aroma de -
gas de molino. Los inctentus hochos para recoger gas na-
tural deg molino a bajas temperaturas han demosirado ser
indtiles, a causa del elevado coste del oquipo de con-

densacidn v a la poca estabilidad de la escarcha de gas
de molino cundensado. Se han hecho intentos similares =
de reproducir sintéticamence 2l aroma de gas de molino,
y tambidn se han encontrado serios problemas de cstabi-
lidad de almacenamiento.

5e ha comprobado anora gque puede conseguirse -
una mejora del sabor por adici:dn de una cantidad pegue-—
fia pero sfectiva de una mezcla de reaccidn qua contiene
hemi-mercaptales y hemi-mertept.les, incorgorados si se
desea en un vehiculo.

Por tanto, la invencidn proporciona un gas de
molino para café, que contisne un hemi-mercaptal y un -
hemi~mercaptol producidos a partir de metil-mercaptanoc
y una mezcla de al menos un aldenido y @l menos una ce-
tona.,

La mezcla de reaccidn se prepara preferiblenen
te poniendo sn cuntacto metil-mercaptanio coun un uxcaeso
molar ds una meszcla de compuestos de carboniio., Para —-—
asegurar sl mejor efecto, la mazela ha de inclulr aceto-
na, acetaldehido, butiraldehido, y alcano alfa-dicetona
inferior.

Los compuestos individuales .e mezclan y des—
puds se dejan lleyar al eguilibrio en un ticupu definido
para producir el aroma daséadu que contisng hemi-mercap~
tal y hemi-mercaptol,

El metil-marcaptanc es el Unico mercaptano --
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gue produce el aroma dessado de gés de molino cuandé -
se hace reaccionar con los compuestos de carbonilo an-
teriores.

Los aromas de esta invencidn se preparan por

medio del siguiente proceso:

/OH CH;SH NP
& —Pp

HOo+ £
2

‘ //// \\\SCHg

AN
CHoBH o——
3 ——
/\-SCH3

y hemimercapta— mercaptales y!
les y hemimer- mercaptoles
captoles desea
dos

£l metil-mercaptano es el Unico mercaptang -
que produce el aroma deseado de gas de molino cuando se
hace reaccionar con los anteriores compuestos de carbo-
nilo. Los mercaptanos superiores no reaccionan con los
carbonilos en grado apreciable en un sistema no catali-
zado., La presencia del mercaptano sin reaccionar da co-
mo resultado una mezecla de mal olor que es indeseable -
a cualquier concentracidén. £l empleo de catalizadores -
dcidos para favorecer la reaccidn da, en pucos casos, -
productus que son deseables en el café, pero en ningdn

caso da el aruma deseado de gas de molino. La presencia

del catalizador favorece la formacidn dsl msrcaptal y -

el mercaptol, que usualmente tienen un aroma plcante o -

de menta,
Adn cuando el sulfurc de hidrdgyeno en propor-

ciones muy pequefias puede contribuir inicialmente a un

-5 -
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aroma deseable de gas de molino, influye de wodo impor-

tante en la estabilidad de almacenamiento del aroma, vy
no puede emplearse por esta razdn.

Las proporciones de los reaccionantes han de
glugirse de madu que favorezcan la formacidén de los he-
mimercaptales y hemimercaptoles deseados, y gque se¢ evi-
te tanto la disociacidn a los materiales de partida co-
mo la formacidn del mercaptal o mercaptol. La disocia-
cidn es indeseable porgue 21 mercaptano libre tiene un
aroma desagradable y perjudicial, y astd disponible para
reaccionar con el hemi-mercaptal o hemi-marcaptol gque -
gueda para formar el mercaptal o mercaptol no deseables.
Los resultados deseados se obtignen empleands un exceso
molar de compuestus de carbonilo con respecto al wercap
tano. La estabilidad de almacenamiento deseada puede ——
consegﬁirse usualmente con una proporeidn de 3:1. o -
obstante en la formulacidn de aromus bien equilibrados,
se ha comprobado gue en general es ventajosu trabajar -
gn el intervalo de 2U:1 a 5U0:1l. Es interesante nhacer np
tar que la concentracidn reqguerida de sabor toval por -
copa de vebida es, en gencsral, directamente proporcional
a e¢sta proporecién. -

El aroma se prepara poniendo en cuntacto me-—
tilemercaptano con un exceso molar de los compuastos -
especificos de carbonile, es decir, acetona, acetalde—-
hido, butiraldehido y alcano-alfa-dicetona inferior.

El isovaleraldehiao, aungue no es necesario -
para un aroma estable y de sabor intanse, puede incor-
porarse para dar al gas de molino un sabor y aroma lige~

ramente mejor equilibrado. Otros aldehidos y cetonas,

- 6 -
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aunque pueden reaccionar, No suponen una mejora sviden=
te con rcopecto a la formulacidn de gas de molino de -

aesta invencidn, y en algunos casos perjudican a sus ca=-

racteri{sticas de sabor, aroma y estabilidad. El butiral-

dehido preferido para su empleo en la formulacidn de -
esta invencidn es el isobubiraldehido.

En la composicidn de esta invencidn ha de em-
plearse una alcano—-alfa-dicetona inferior, gensralments
los miembros de inferior ndmero de 4dtomos de carbono, =
tales como 2,3-butanudiona 6 2,3-pentancdiona. Aunque =~

pueden emplearse mezclas de dicetonas, se prefiere em-

plear una dnica dicetona, particularmente la 2,3-butano-:

diana.

Si se desea, pueden afiadirse a la mezcla otros.

aditivos, tales como sulfuroc de dimetilo y piridina, -
pera no toman parte en la reaccidn, y no son criticos -~

para la formacién de aroma de gas ds molino.

La mezcla de reaccién final se encierra hermé-

ticaments y se almacena a bajas tempsraturas para evitar.

la oxidacidn del metil-mercaptano, las cetonas y los al—i

dehidos libres gue quedan sin reaccionar, 5i se desea, =
el aroma pusde almacenarse en cualquier vehfculo en el -

que el aroma sea sstable. El almacenamiento pusde ser -

en aceites talus como el aceite de café, en vehfculos --:

secos tales comc el café soluble, en disolventes apréti-.

cos tales como la triacetina, y en didxido de carbono -
lfquido, o en otros veh{culos comastibles reconocidos -
par la técnica.

La mezcla de reaccidn final, o aroma de gas -

de molino, se afiade a los productos de café a una conw-=—

-7 -
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café soluble que tiene 1'355% de sdlidos. Usualmente son

" suficientes aproximadamente 0'S mg., a 6 mg. de aroma -

por taza. La selaccidn de una busna concentracidn de arg-

., ma para el cafdé mejorado particular es una cuestidn de

rutina para una persona conocaedora de la técanica.

Aungue se aficde a café elaburado o en infusidn

. para su gsvaluacidn experimental inicial, el aroma puede

- incarporarse en productos de café comerciales tales como

‘café tostado y molido, café secadu por cungyelacién, cafd

secado por pulverizacidn, café eluborado o similares, tap

to descafeinado cono no descafeinado, pur cualyuier mdto-

. do adscuado reconocido en la técnica. Por ejewplo, el -

aroma pueda incorporarse a aceite de cafd u utro vehlcu-

lo comestible, y ser pulvurizado swore caf'é scluble an-
tes de su envasado. Puede incorporarse a café sulusle -
mazclando al aroma cun extrachtuw de caféd y despuds secan-

do por pulverizacidn, secando por congelacidn, o fijando

- de otro modo el aroma en ung parto o en todo el producto

de caf§ seco recuperado. Alternativamsnte, sl arowa pue-

de incorporarss en un gas licuado, tal como didxido de -

" carbono, fluorocarbonos o similarus, y culocurse en el -

tarro de café soluble o en el bote de café courrionte ine

mediataments anies de cerrarlc hermdticumcnte., tste dlti

‘mo métuvdo es deseable cuando se desca un arcma de gas =

de wolinu inicialmente intenso cuande Lo aure 2l envase,

El aroma de gas de wolinu sa pregara mezclando

.metil mercaptano y los compucstos de carbonilu, o8 dueir

acetona, acetaldenido, outiraldenido y una alcano-alfa-

, dicetona inferior, a una cewperatura de aproximadawente




H . . ! . AV.J;'.L '
. : . ‘A - ’ 13 f ?r ¥
' e ! ' o
59C, a avroximadamente 4020, La temperatura no es cri- %

tica, porc se obtiene buen aroma en este intervalo de

tempwraturas. La mezcla de reaccidn se mantisne en el -

intervalo de teupsratura durante un periode de tiempo -

5 ; suficients para alcanzar el eduilibria y desarrollar el
aroma, gen.ralaencs 10 minutos por lo menos. La reaccidn;
pusda gfectuarse on un disolvente si se desea, bien po-
lar o no polar.

La invencidn se ilustra por medio del sijuien

10 te ejumasly uspecifico de la preparacidn de aroma de yas
de molino, pero no estd limitada por el mismo. Se cbgoer—

vard guo pueden hacerse varias adiciones vy modiflicacio-

nes sin aparterse del objeto de la invencién,

Los ingredientszs individuales se sacan del -
almacenamiento en congeladur, y se introducs la canti-
dad descadu do cada unc, con una pipeta, en una ampolla

27 gnfriada por wedio de hielo seco y otro refrijsrante, -
Una vez aﬁédidos todos los ingredientes, la ampolla se
cierra, se2 aoita y la awczcla se almacena en un refrice-
rador.

El aruma de la mezela combinada s@ somete a -

25 ensayo afizdisndo varias gotas de la misma a aceite mi-~
neral y evaluandu despuls el aroma, y/o por adicidn a
una bgbida de café, y prooéndolo.

La cabla siguiente es un resumen de formulge-
ciones tfpicas de gas de molino de esta invencidn:

30
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i Ejemplo  Acetona  Acatalde- 1dina  >C=0 Relacién de

hido total  $Cz20 a

HaSH
LT 0.62 1.05 - 1.34 23:1
2 Il G.62 1.05 - 1.84 2311
o1 0.53 1.43 w2 1.89 47:1
IV 0.53 91 uo4 1,65 24:1
’v 0.48  1.27 Biz 186 4sn
VI 0.56 .96 uo4 1.64 20:1
VII 0.75 1.07 00s 1.95 24:1
Intervalo 0.6-30 2-50 - 3-90 Fil-
; 90:1

®¥ 2,3-putanodiona

®¥ 2,5=-pentanodiona

P )
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El gas de molino de-esta invencién es estable y
tiene un aroma similar al café tostado recién molido. Es~
t4 exento de malos olores y sabores no deseables, y es un
excelente mejorador del sabor y olor para productos de ca
fé,

La presente solicitud que corresponde a la presen
tada en: Estados Undidos de América, con fecha 10 de Marzo
de 1,970, bajo el néimero 18.296, se acoge a los beneficios
del Artfculo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus

trial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propia y nueva, que se pre
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencidén en Espafia por VEINTE afios, son los que se re
cogen en las reivindicaciones siguientes:

1%,. Un método perfeccionado para preparar un aro-
ma sintético de gas de molino para café mediante la forma-
cién de un producto de mercaptano, caracterizado porque me-

til-mercaptano es hecho reaccionar a una temperatura de 5°C

)l
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a 40°C. con un exceso molar de compuestos de carbonilo que
comprenden una mezcla de acetona, acetaldehido, un butiral
dehido y una alecano -dicetona inferior para producir un
hemimercaptal y un hemimercaptol.

2% ,- Un. método seglin la reivindicacién 12, carag
terizado porque'el exceso molar es de 3 a 90 moles de com-
puestos de carbonilo por mol de metil-mercaptano.

32,~ Un método segin cualquiera de las reivindica-
ciones 1% y 2%, caracterizado porque el butiraldehido es
isobutiraldehido y la dicetona es 2,3-butanodiona,

Le,- Un método segéin una cualquiera de las reivin-
dicaciones 1% a 3%, caracterizado porﬁue se aflade también
al gas de aroma resultante uno o més de isovaleraldehido,
sulfuro de metilo y piridina,

5%,- Un método segin una cualquiera de las reivin-
dicaciones 12 a 4, caracterizado porque se afiade también
al aroma resultante un vehfculo o excipiente comestible,

6%, = Un.hétodo perfeccionado para preparar un aro=-
ma sintético de gas de molino para café,

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-

cede y para los fines que se han especificado.

“12e
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Esta Memoria consta de trece hojas escritas a méd-

quina por una sola de sus caras,

-13=
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