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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se re fie re  a la  descafeinación de 

materias vegetales.

Desde hace tiempo ha existido una demanda para 

bebidas descafeinadas tales como café y té. Sin embargoy 

5. principalmente las técnicas de descafeinación previamente

utilizadas han implicado e l empleo de disolventes orgáni­

cos tales como tric loroetileno o cloroformo para tratar 

e l propio material vegetal o un extracto acuoso de éste, 

con la  separación subsiguiente de disolvente orgánico car­

io. gado de cafeína, para permitir la  u lterior elaboración de
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la  bebida.

Estas técnicas de descaíeinacion a base de d i­

solvente tienen varias desventajas obvias. Los disolven­

tes orgánicos y su tratamiento posterior para permitir el 

5. reuso, constituyen una carga operativa considerable. Los

disolventes son con frecuencia tóxicos y, por consiguien­

te, requieren la  cuidadosa separación del producto de 

bebida fin a l. Los disolventes son frecuentemente muy vo­

lá t i le s  requiriendo por tanto e l cuidadoso mantenimiento 

10. de la  instalación, asi como una amplia ventilación con e l

f in  de garantizar la  seguridad de los trabajadores. Adi­

cionalmente, varios disolventes orgánicos solubilizan in­

discriminadamente muchos constituyentes de la  bebida. Asi 

pues, su solución resultante puede requerir un tratamiento 

15. adicional para a is lar y permitir la  reincorporación de

los solubles deseables en e l producto de bebida.

En v ista  de estos y muchos otros problemas que 

han surgido con e l empleo de disolventes orgánicos para 

la  descafeinación,es comprensible que se hayan desarrolla- 

20. do una multitud de técnicas complejas para minimizar sus

inconvenientes. Por ejemplo, la  patente estadounidense 

na 2 151 582 ejemplifica intentos para evitar e l empleo 

de disolventes orgánicos. Esta patente describe varios em­

pleos de adsorbentes carbónicos para doscafeinar extracto 

25. de café. Debido a la  elevada afinidad del carbón para los

constituyentes del café es impracticable, no obstante, la  

subsiguiente regeneración de los carbones. Por consiguien 

te, estas técnicas han demostrado ser excesivamente costo 

sas para la  comercialización y se han abandonado.
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5.

10.

15.

20.

25.

De conformidad con e l procedimiento de la  pa­

tente estadounidense na 3 108 876 pueden u tilizarse res i 

ñas de intercambio iónico para descafeinar un concentrado 

de café. Sin embargo, ta l como ilustra la  patente, las 

resinas de intercambio iónico separan también importantes 

constituyentes no oafeínicos y hacen descender drástica­

mente e l pH del concentrado. Por consiguiente, e l trata­

miento del concentrado descafeinado con agentes neutrali­

zantes se indica que es necesario para elevar su pH hasta 

un valor normal y reestableoer su contenido mineral.

Las patentes precedentes ejemplifican e l estado 

del arte con respecto a la  descafeinación sin disolvente 

de materias vegetales tales como té y café. Asi pues, s i 

bien se ha consumido un considerable esfuerzo en estos 

procedimientos alternativos, la  descafeinación a escala 

comercial permanece dependiente de extracciones a base de 

disolvente de cafeína.

De conformidad con e l presente invento, se pro­

porciona un procedimiento para la  descafeinación de ex­

tractos acuosos de materias vegetales que comprende:

a) poner en contacto e l extracto con una resina polimé- 

rica hidrofóbica con un momento dipolar in ferior a 

alrededor de 2,0 debye, con lo  que los solubles ca- 

feinicos y no oafeínicos son adsorbidos por la  re­

sina,

b) separar la resina y e l extracto descafeinado?

c) l ix iv ia r  la resina y los solubles oafeínicos y no 

oafeínicos adherentes con agua para separar la  ca­

feína?
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5.

10.

15.

20.

25.

d) e lu ir la  resina lib re  de cafeína con una solución de 

lavado constituida por agua y disolvente orgánico 

para separar los solubles no cafeinicos,

e) separar dicho disolvente de dicha resina mediante 

lavado con agua; y

f )  poner en contacto la  resina lavada con extracto acuo 

so de material vegetal para readsorber la  cafeína.

Las resinas utilizadas en e l presente procedi­

miento son altamente especificas en adsorcividad y no 

separan cantidades sustanciales de la  mayor parte de los 

componentes vegetales que se encuentran en estado natu­

ra l. Sin embargo, ta l como se ha indicado, la  cafeína no 

es e l único compuesto soluble adsorbido y separado por 

las presentes resinas. Evidentemente, una inesperada y 

beneficiosa ventaja del presente invento, radica en e l des 

cubrimiento de que, coincidiendo con la  separación de la  

cafeína, pueden adsorberse simultáneamente otros compo­

nentes. Estos componentes, que se liberan luego de las 

resinas, pueden devolverse a continuación a la  bebida, en 

caso que se desea. Sin embargo, a su vez puede practicar­

se la  selectividad, permitiendo de este modo una fle x ib i­

lidad única en la  adaptación del sabor dé la  bebida a va­

rios sabores deseados.

El ácido clorogenico (o clorogenatos) es e l más 

importante de estos componentes adicionales. Este consti­

tuyente, que se halla presente generalmente en, por ejem­

plo, o l cafó en una cantidad de hasta e l 12% en peso de 

sólidos, constituye su mayor componente de ácido no volá­

t i l  simple. De conformidad con e l presente procedimiento,



la  concentración to ta l de ácido clorogónico o clorogenato 

en e l extracto de cafó puede reducirse según una cantidad 

de hasta alrededor del 80%, usualmente de alrededor del 

25% a l 50%, mediante la  adsorción simultánea con la  cafeí­

na. Una reducción sismilar puede llevarse a cabo en otros 

extractos de materias vegetales como es e l tó. Esta reduc 

ción en cantidad to ta l es de mayor importancia por cuanto 

constituye una separación del ácido de bebida que se en­

cuentra en estado natural, lo  cual hasta ahora sólo ha s i­

do factib le , mediante tratamiento especializado. Asi pues, 

e l procedimiento de este invento puede proporcionar una b 

bebida de acidez sustancialmente disminuida y ofrecer un 

sabor más suave, lo  que desde hace tiempo ha sido buscado 

por e l arte.

Las resinas polimérícas utilizadas en e l pro­

cedimiento del presente invento -  en contraste con las 

resinas de intercambio iónico -  están esencialmente des­

provistas de substituyentes iónicos o ionizadles y* por 

consiguiente, sólo exhiben polaridades limitadas. Esta ca­

racterística  es importante, tanto mas por cuanto estas 

resinas hidrefóbicas -  o sea neutrales y no polares -  pro 

porcionan un lugar atractivo para la  adsorción de molé­

culas tales como cafeína y ácido clorogónico. Los puntos 

de adsorción intrapoliméricos particularmente deseables, 

incluyen los proporcionados por grupos funcionales y/o 

configuraciones pi-electrón extendidas -  por ejemplo, ra­

dicales fen ílicos y similares de tipo bencánico -  que son 

de baja polaridad. Por consiguiente, las presentes re s i­

nas deben exhibir un momento dipolar in ferior a alrededor
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de 2*0 debyes* de preferencia in fer io r a alrededor de 0*5* 

Se ha descubierto adioionalmente que las carac­

terís ticas fís ica s  de las resinas son importantes. Estas 

resinas deben ser sólidas y permanecer insolubles bajo 

5. las condiciones de la  descafeinación y regeneración sub­

siguiente. También es deseable que sean duras de modo que 

no pueda producirse deformación -  con la  modificación re­

sultante del área superficial* porosidad* etc. -  y a lterar 

se sus propiedades absoroivas.

10. Asi pues* las resinas tienen normalmente un ta-

maSo de partícula medio comprendido entre alrededor de 

840 y alrededor de 250 mieras* para asegurar e l contacto 

intimo entre los constituyentes del material vegetal y la  

propia resina. Adicionalmente* las resinas deben exhibir 

15. un área superficia l suficiente para fa c i l ita r  la  eficaz

descafeinación. Por consiguiente* las resinas proporcio­

nan* deseablemente, un área superficial comprendida en-r 

tre alrededor de 100 y alrededor de 1000 metros cuadrados 

por gramo y* de preferencia, entre 300 y 800 metros cua- 

20. drados por gramo.

Por otra parte, las resinas utilizadas en e l pro 

cedimiento de este invento deben exhibir* de preferencia, 

un volumen de porosidad to ta l comprendida entre alrededor 

del 40% y 60%. Además* esta porosidad se distribuye dosea- 

25. . blemente en poros con un diámetro medio comprendido entre

alrededor de 50 y 300 angstroms y, de preferencia* entre 

alrededor de 90 y 300 ansgtroms* ya que puede resultar 

c ierto  insabor cuando se u tilizan  resinas de diámetros de 

poro in feriores.



Por último, las resinas están de preferencia en 

forma humectada o hidratada incidente con la  u tilización  

de conformidad con e l presente invento. Para resinas más 

polares -  o sea, aquellas que se aproximan a 2,0 debyes - 

este estado es de fá c i l  obtención,meramente poniendo en 

contacto la  resina con una fuente de agua que puede in­

c lu ir un extracto acuoso del material vegetal que ha de 

descafeinarse. Sin embargo, las resinas menos polares 

-  o sea, aquellas de alrededor de 0,5 debyes o menos - 

no se hidratan tan fácilmente. Por consiguiente, estas re 

sinas pueden remojarse primero en un disolvente ácuoso- 

luble ta l como acetona, etanol o metanol, después de lo  

cual se sustituyen con condiciones acuosas las resinas 

para mejores resultados durante e l uso.

Debido a que las resinas se mantienen deseable­

mente en forma hidratada durante todo e l procedimiento de 

descafeinación y regeneración dol presente invento, no de­

ben exponerse innecesariamente a l aire o a disolventes 

que eliminen su agua de hidratación. Sin embargo, en caso 

de que se sequen las resinas, éstas pueden humectarse de 

nuevo para e l uso, por ejemplo como ya se ha descrito an­

teriormente.

Las resinas particulares ú tiles dentro del ám­

b ito del presente invento, incluyen las resinas de áster 

a c r ilico  denominadas XAD-7 y XA.D-8 y expedidas con la  mar­

ca "Amberlite" por la  compañía Rohm and Hass de F iladel- 

f ia ,  Pensilvania. Asimismo ú tiles y preferidas son las re­

sinas "Amberlite" de poliestiren-divinil-benceno, XAD-2 y 

XAD-4, que so encuentran en e l oomercio a partir de la  

misma fuente.



Cada una, de las resinas precedentes se identi­

fic a  y describe más ampliamente en una serie de boletines 

técnicos publicados por la  Compañía Rohn and Haas* en 

particular:

"Summary'Bulletin Amberlite Polymeric Adsorbents" 

identificado con la  designación* B3-172 y con fecha 

de Julio de 1971. Este fo lle to  proporciona descrip­

ciones de cada una de las presentes resinas XAD-2* 

XAD-4* XAD-7 y XAD-8.

"Amberlite XAD-2" identificado con la  designación 

D3-89-65 y provisto de la  anotación "Revisado en 

Julio de 1971".

"Preliminary Technical Notes Amberlite XAD-4" 

identificado con la  designación IE-69-159* y que 

comporta la  anotación "Revisado en Julio de 1971".

"Preliminary Technical Notes Amberlite XAD-7" 

identificado con la  designación IE-204 y con fecha 

de mayo de 1972.

"Decolorization of Kraft Pulp Bleaching Effluents 

Using Amberlite XAD-8 Polymeric Adsorbent" id en tifi­

cado con la  designación IE-75 y con fecha de abril 

de 1972.

De conformidad con e l procedimiento del presente 

invento se prepara primero* de forma convencional* un ex­

tracto (usualmente acuoso) de un material vegetal que con 

tiene cafeína. Por ejemplo* un extracto de café puede con 

tener de alrededor del 10% a l 50% en peso de solubles y* 

de preferencia contiene de alrededor del 15% a l 25% de 

de solubles de café. Luego e l extracto puede someterse a



una etapa en donde se separan los vo lá tiles . Por ejemplo 

puede u tilizarse vapor para extraer los vo lá tile s  de aro­

ma de café del extracto en una operación en contracorrien 

te que permite la  separación del extracto desvolatilizado 

y desaromatizado de los vo lá tile s  de aroma de café rete­

nidos, para permitir devolver los vo lá tiles  a l extracto 

de café en una etapa de elaboración subsiguiente. Otros 

extractos, tales como de té, se extraen también de pre­

ferencia y tienen concentraciones de solubles similares.

Sin embargo, la  separación de los vo lá tiles  del 

extracto acuoso no es obligatoria. Es posible, por ejemplo, 

destilar por evaporación los vo lá tiles  de aroma de café 

del oafé tostado y molido original, antes de la  extracción 

acuosa. Asimismo, e l destilado de vapor se devuelve, da 

preferencia, a l extracto descafeinado en una etapa de ela 

boración posterior.

Resulta aún factib le  transponer las etapas in i­

ciales usuales y separarlos vo lá tile s  después de la  des-, 

cafeinación. Asi pues, por ejemplo, cuando se descafeinan 

granos verdes de café con agua puede tratarse la  solución 

acuosa resultante con las resinas para adsorber cafeína.

A continuación se tuestan los granos y se extractan para 

producir una solución acuosa exenta de cafeína que puede 

extraerse durante, por lo  menos, alguna de las etapas sub­

siguientes utilizadas en la elaboración u lterior de un pro 

ducto de café instantáneo sólido.

Evidentemente, se conocen y llevan a la  prácti­

ca muchos métodos para la recuperación de los vo lá tiles  de 

aroma de café y cualquiera de éstos pueden u tilizarse en
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e l presente invento. No es necesaria la  separación de los 

vo lá t ile s ! sin embargo se prefiere la  separación en una 

etapa conveniente in ic ia l ya que de otro modo puede pro­

ducirse durante la  descafeinación y/o tratamiento subsi- 

5. guíente la  pérdida de estos vo lá tile s ; conduciendo asi 

a una bebida eventual con sabor y aroma considerablemen­

te reducidos.

La descafeinación; de preferencia de un extrac­

to de material vegetal acuoso exento de vo lá tiles ; puede 

10. llevarse a cabo de forma sencilla; con la  exposición del

extracto a la  resina. En la  mayoría de los casos este 

contacto debe producirse en columnas apropiadas; tanques 

u otros leohos que contengan las resinas en forma de par­

tícu las.

15. A los expertos en e l  arte ordinarios les resul­

tarán fácilmente evidentes numerosos sistemas de apara -  

tos y condiciones de elaboración para poner en contacto 

la  resina y e l  extracto acuoso. En una modalidad preferi­

da pueden u tilizarse en e l sistema de descafeinación una 

20. pluralidad de lechos de resina. Por consiguiente; cuando

e l extracto de bebida pasa por cualquiera de estos lechos 

o series de lechos pueden reactivarse o regenerarse otros 

lechos utilizados mediante la  separación de estos de 

constituyentes de café absorbidos y atrapados. De este 

25. modo se hace posible un procedimiento continuo.

La velocidad de flu jo  del extracto y volumen de 

resina debe ajustarse para permitir e l  contacto íntimo 

durante; por lo menos; 5 minutos; de preferencia entre 

alrededor de 20 y alrededor de 60 minutos entre ambos.
Q
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Para urna pequeña cantidad cb extracto y para resina fres­

ca no se requieren periodos prolongados. Sin embargo y un 

procedimiento comercial normal requerirá generalmente va­

rios lechos de resina separados, por ejemplo, por lo tne- 

5. nos alrededor de 5 a 15# para la  eficaz descafeinaolón.

La disponibilidad de una pluralidad de lechos 

en un procedimiento dentro del ámbito del presente inven­

to permite una más eficaz u tilización  de las resinas.

Asi pues# disponiendo varios de los lechos en oontraco- 

10. rriente de modo que e l extracto establezca contacto oon

resinas consecutivamente menos agotadas, es posible la  

máxima separación de cafeína. Cuando e l primer lecho de 

la serle se agota por completo puede eludirse y comenzar 

su regenoraoión. Además, un lecho regenerado puede conec- 

15. tarso simultáneamente como e l  último lecho del esquema

circulatorio,asegurando con e llo  la  eficaz y completa 

descafeinación, relativamente uniforme.

Sin embargo, en este sistema a contracorriente 

gran parte de la  resina se encuentra en un estado parcial 

20. mente agotada y es de menor actividad. Por consiguiente, 

pueden ser deseables para la máxima descafeinación tiem­

pos de contacto totales más prolongados. Así pues, se 

prefiere hasta alrededor de 5 horas de contacto de ex -  

tracto -  resina. También es posible ejercer control so- 

25. bre las cantidades totales, y relaciones entre las can­

tidades, de los constituyentes inioialmente separados 

del extracto por las resinas. Estos constituyentes están 

constituidos en gran parte por cafeína y ácido clorogé- 

nico y son variables las afinidades de las diferentes re-



sinas y las resinas en diferentes grados de agotamiento 

para estos constituyentes. Asi puesy la  selección de can­

tidades de resina y de composiciones particulares de re­

sina puede llevarse a cabo de modo que se obtengan las 

concentraciones deseadas de estos constituyentes en e l 

extracto después del tratamiento.

Cuando se u tilizan  diferentes resinas o resinas 

con diferentes grados de agotamiento? es ventajoso u t i l i ­

zar contenedoresy o lechos? independientes? para cada 

una. Estos contenedores? o lechos? pueden luego conectar­

se en paralelo? o de preferencia en serie? para e l con­

tacto del extracto. Cuando se u tilizan  mezclas de resinas 

diferentes para e l control de la  composición de extracto 

de producto? las resinas separadas pueden disponerse en 

contenedores individuales pueden mezclarse en cada conte­

nedor para formar lechos compuestos.

En la  producción subsiguiente de extractos se­

cos de bebida a partir de extracto descafeinado? es de -  

seable que e l extracto tenga una concentración to ta l de 

sólidos en la  etapa de secado comprendida entre alrededor 

del 40% y alrededor del 50% en peso. Por consiguiente? 

es con freouencia necesario concentrar la  bebida a partir 

de su extraoción orig inal y concentración descafeinada. 

Esta concentración puede llevarse a cabo siguiendo cual­

quier medio bien conocido en e l  arte. Asi pues? por ejem­

plo? puede u tilizarse la concentración por congelación? 

evaporación en vacio o cualquier otra técnica convencio­

nal. Esta concentración puede también llevarse a cabo en 

una etapa de elaboración in ic ia l o sea? preparatoria a
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la  descafeinación. Sin embargo, la  concentración aumenta 

la viscosidad de los extractos, por lo que se prefiere 

llevarse a cabo a l fin a l, antes de la  etapa de secado.

El concentrado puede secarse siguiendo cual -  

5. quier método conveniente. Asi pues, puede u tilizarse, 

por ejemplo, e l secado por pulverización, sin embargo, 

es preferib le congelar e l concentrado y secar e l congela­

do. Esta última técnica proporciona un producto supe -  

r io r  ya que evita los efectos perjudiciales que pueden 

10. provocar la temperatura superior sobre e l sabor de los 

solubles de bebida.

Según se ha indicado anteriormente, es adicio­

nalmente deseable reincorporar los vo lá tile s  de aroma y 

sabor originalmente separados a l producto seco. Por con- 

15. siguiente, puede adicionarse una soluoión de estos volá­

t i le s  a l producto seco o, alternativamente, los vo lá tiles  

pueden devolverse a una etapa de elaboración intermedia 

a la  descafinación y secado, de preferencia a l extracto 

concentrado.

20. Según se ha indicado anteriormente, se deja

normalmente que las resinas permanezcan en contacto con 

e l extracto hasta que se ha reducido sustancialmente su 

actividad de descafeinación mediante la  saturación con 

solubles adsorbidos. A continuación se separa la  resina 

25. agotada para e l tratamiento regenerativo. En este momen­

to se substituye también la  resina agotada por nueva re­

sina o ya regenerada en donde, según se prefiere, existe 

un procedimiento de descafeinación operativo continuo.

Después de agotada la  resina, y antes de su



regeneración! ha resultado ser particularmmte deseable 

un tratamiento opcional. En éste se lava la  resina con 

agua para desplazar e l extracto rotenido en e l lecho.

Este lavado recupera los solubles inadsorbidos en esta 

fracción de extracto. Ademásy en ciertos casos e l lecho 

de resina actúa como un f i l t r o  y puede obturarse parcial­

mente con partículas no disueltas do materiales vegeta -  

les . Con e l lavado de la  resina -de preferencia en una 

dirección inversa a la  del flu jo  del extracto durante la  

descafeinación- se separan fácilmente estas partículas.

Este lavado, o de preferencia contralavado, 

se lleva  a cabo normalmente utilizando agua a una tempe­

ratura comprendida entre alrededor de Os y 3030, para 

minimizar la  separación coincidente de solubles adsorbi­

dos. El agua que contiene solubles y/o sólidos puede adi­

cionarse luego a l extracto in ic ia l o descafeinado, u ti­

lizado para extraer material vegetal o recuperarse de 

otro modo para evitar pérdidas.

La primera etapa de la  presente técnica de 

regeneración comprende l ix iv ia r  la  cafeína de la  resina 

agotada separada.Esta etapa se lleva  a cabo poniendo en 

contacto la  resina con agua para solubilizar la  cafeína 

y separando luego la  solución acuosa de cafeína. Normal­

mente se u tilizará  suficiento agua para separar todo o 

esencialmente toda la cafeína adsorbida en la  resina. De 

este modo e l tratamiento subsiguiente de la  resina para 

separar los solubles no cafeínicos permite recuperar un 

aislado exento de cafeína.

Sin embargo, en ciertos casos no es necesario



separar toda la  cafeína en esta operación de lavado con 

agua. La preferencia local puede so lic ita r  productos 

que estén solo parcialmente descafeinados. Asi puesy en 

donde los solubles separados de la  resina mediante eta­

pas subsiguientes deben reciclarse a l extracto descafei- 

nado, estos solubles pueden inclu ir cierta cantidad de 

cafeína sin disminuir las ventajas que proporciona e l 

presente invento.

En una modalidad preforida do esta etapa de 

lix iv ia c ión  so calienta e l agua previamente para aumen­

tar su capacidad de disolver la  cafeína. Sin embargo! de­

terminados solubles vegetales no cafeinicos retenidos 

también por la  resina son sensibles a l calor y debido a 

que es deseable efectuar su retomo a l extracto desea -  

feinado! e l  agua no debe hallarse a una temperatura tan 

elevada que produzca la  degradación de su sabor. Por 

consiguiente se ha determinado que, para resultados ópti­

mos! e l agua debe tener una temperatura comprendida entre 

alrededor de 6$s y 85aC.

Otra modalidad preferida de lix iv ia c ión  impli­

ca reducir la  cantidad de agua utilizada para so lu b ili -  

zar la  cafeína. Más concretamente! se ha descubierto que 

la  cafeína puede separarsecbl agua que ha establecido 

ya contacto con la  resina! permitiendo asi que e l reciclo  

de agua lave adicionalmente la  resina. Además! esta téc­

nica de reoiclado permite una recirculación de circuito 

esencialmente cerrado y! por consiguiente! minimiza e l 

gasto y dificu ltad de desechar grandes cantidades de agua 

contaminada con cafeína. Asi pues! en una modalidad pre-
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ferida del presente inventoy la  soluoión acuosa que con­

tiene cafeína se somete a una etapa de separación con la  

que se separa de ésta esencialmente toda la  cafeína y 

luego se hace recircular la  solución de lavado para fo r- 

5. mar resina agotada.

Esta separación de cafeína de su solución 

acuosa se efectúa? de forma más apropiada? con un siste­

ma de membrana de osmosis inversa. So encuentran dispo­

nibles membranas permeables a l agua? tales como de acéta­

lo . to de celulosa? preferentemente con una sensitividad que

exhiban un factor de rechazo de cloruro sódico comprendi­

do entre alrededor del 80 y 98 % y cuando se u tilizan  de 

conformidad con e l presente procedimiento para la  sepa­

ración de la  cafeína? este sistema de membrana efectúa la  

15. separación esencialmente completa de la  cafeina.

Por consiguiente? éstas representan una modali­

dad preferida del presente invento por cuanto desempeñan 

la  función de a is la r un sub-producto de cafeina y per -  

miten? adicionalmente? una reducción sustancial de las 

20. cantidades de agua de lavado necesaria para separar la

cafeina de la  resina agotada.

Sin embargo? los solubles as i lix iviados de la  

resina no son exclusivamente cafeína. Se separan también 

en esta etapa algunos otros solubles -principalmente áci- 

25. do clorogénico- aún cuando es sustancialmente selectivo 

frente a la  separación de cafeina. Para reducir la  pér­

dida de solubles no cafeínicos durante la  presente se -  

cuencia do elaboración puede? por consiguiente? ser bene­

fic io so  recuperar estos solubles.



Puedo desearse por tanto e l  aislamiento de los 

diversos constituyentes lix iv iados. Por consiguiente) a 

titu lo  de ejemplo? los solubles pueden separarse de la  

solución de lavado y someterse a una tácnica separatoria 

convencional? representativamente o lcctrod iá lis is , ex -  

tracción por disolvente o sublimación fraccionada. De 

modo análogo puede u tilizarse una resina de intercambio 

aniónico para e l intercambio de, por ejemplo, de ácido 

clorogánico, cuyo constituyente se obtiene luego por 

separado mediante reacid ificación de la  resina. De este 

modo e l presente invento permite reouperar aislados de 

cafeína y ácido clorogánico#

Sin embargo, se prefiere normalmente que una 

parte, por lo menos, de los solubles no cafeinioos l i x i ­

viados se devuelva a l extracto de oafá del presente pro­

cedimiento en una etapa subsiguiente a la  descafeina -  

ción. Esto es particularmente efectivo para e l  ácido 

clorogánico, que corresponde a una porción sustancial 

-por ejemplo alrededor del 2 a l 6 % en peso en cafá- 

del to ta l de soluble, en donde se lix iv ia n  con cafeína 

cantidades sustanciales de este material.El ácido olo -  

rogánico, por ser acidico, ejerce un efecto considera -  

ble sobre e l sabor de la bebida fin a l y puede u tilizarse 

libremente para ajustar la  bebida a composiciones regio­

nalmente aceptables. Por consiguiente, cuando se desea 

un sabor suave, se incorporará pooo o ninguno en la  be­

bida y en donde se prefiere una bebida más fuerte se 

reincorpora la  mayor parte o toda la  cantidad de estos 

solubles.



Una vez que se ha llevado a cabo la  etapa de 

lavado del presente invento se eluye la  resina con una 

solución de lavado que contiene un disolvente orgánico. 

Esta solución completa la  separación de los solubles 

adsorbidos. Los disolventes orgánicos se eligen, por 

lo  general, entre los alcoholes, aldehidos y cotonas en 

donde son altamente solubles los materiales vegetales 

no cafeínicos. Estos tienen, normalmente, pesos mole -  

culares in feriores a alrededor de 100. Ejemplos parti­

cularmente preferidos de éstos son e l propanol y e l  eta- 

nol. Esta solución es también particularmente acuosa, 

debido a la  dilución con e l  agua de lix iv ia c ión  retími­

da por la  resina, y, de preferencia, a l agua adicional 

incluida con e l f in  de minimizar las necesidades de 

disolvente y fa c i l i ta r  la  recuperación de los solubles 

eluidos. Por consiguiente, este eluato acuoso-orgánico 

mixto contiene, normalmente, alrededor de, por lo  menos, 

e l 20% en peso do disolvente orgánico, de preferencia 

alrededor del 40 a l 80%.

Tal como en e l caso de la  etapa de l ix iv ia  -  

ción antes descrita, es deseable un lavado a elevada 

temperatura para elevar a l máximo e l coeficiente de solu­

bilidad para los solubles vegetales. Sin embargo, cuando 

estos materiales vegetales no cafeínicos se solubilizan 

y se mantienen a continuación en un lavado de temperatu­

ra relativamente elevada durante cualquier periodo de 

tiempo sustancial, puede producirse una importante degra­

dación del sabor.

Por consiguiente esta etapa del presente in -



vento se lleva  a cabo* de preferencia# a temperaturas 

comprendidas entre alrededor de 10 a 4OB0. Debido a que 

los solubles separados de la  resina seg&n esta etapa 

son valiosos? éstos se devuelven; deseablemente; a l 

extracto descafeinado o se recuperan de otro modo.

El agua; una vez utilizada y cargada con so -  

lubles no cafsínicos; se trata deseablemente para recu- 

petar estos solubles. La separación de estos solubles 

vegetales de la  solución de lavado puede llevarse a cabo 

a través de medios generalmente conocidos en e l arte.

Sin embargo; se ha descubierto un medio de tratamiento 

particularmente e ficaz con e l que no solo es posible 

separar los solubles; sino formar adicionalmente una 

solución do lavado reconstituida -esencialmente exenta 

de solubles valiosos de material vegeta l- que puede 

volverse a u tiliza r  para regenerar resina de forma c í -  

c lica ; ta l como la  anteriormente descrita con respecto 

a la  lix iv ia c ión  de cafeína a partir de resina agotada.

Esta modalidad preferida del presente invento 

comprende someter solución que contiene solubles no ca- 

fein icos a extracción con vapor a una temperatura sufi­

cientemente elevada para v o la t iliz a r  su constituyente 

de disolvente orgánico. Luego se separa e l vapor gaseoso 

y la  fase de disolvente orgánico do la  solución acuosa 

restante do solubles de material vegetal y a continuación 

se condensa esta fase para reconstitu ir una solución de 

agua y disolvente orgánico. Además; una vez que se ha 

extraído e l disolvente orgánico de la  solución regenera­

tiva  original; puede devolverse la  solución acuosa res -



tante constituida por solubles do material vegetal a l 

extracto descafeinado para reducir pórdidas. Al propio 

tiempo, la  fase condensada de disolvente orgánico y agua 

puede s i se desea, d ilu irse a su relación de agua-disol­

vente original y reciclarse luego adicionalmente para 

separar los sólidos de material vegetal de la  resina 

exenta de cafeína.

Despuós que se ha separado todo su material 

vegetal adherente original, la  resina debe someterse a 

un tercer lavado o enjuagado, para separar cualquier di­

solvente orgánico adherente. Esto se lleva  a cabo para 

evitar la  contaminación del extracto de material vege­

ta l con e l que se pondrá en contacto para la  subsiguien­

te descafeinación. Este lavado, o desplazamiento de di­

solvente orgánico de la  resina regenerada, se lleva  a 

cabo, asimismo, mediante contacto:.,oon agua. De la  forma 

más sencilla e l  contacto se lleva  a cabo con agua en 

forma de vapor a una temperatura lo  suficientemente e le­

vada para vaporizar e l disolvente orgánico que queda en 

la  resina.

Sin embargo, en una modalidad preferida, e l 

lavado de la  resina regenerada se lleva  a cabo con agua 

a, esencialmente, la  temperatura del ambiente de alrede­

dor de 10 a 40SC. Esta temperatura se prefiere para evi­

tar calentar indebidamente la  resina, por cuanto que e llo  

haría necesario en friar la  resina antes de u tilizarse pa­

ra la  descafeinación de extractos adicionales de mate -  

r ia l  vegetal para evitar la  degradación del sabor de di­

cho extracto.



Adioionalmente e l agua puede reciclarse en un 

sistema cerrado. Esto minimiza las cantidades de agua 

requeridas do conformidad con e l  presente procedimiento 

y simplifica la  separación y la  preservación del d iso l­

vente orgánico del lavado, Asi pues, una solución líq u i­

da de lavado conteniendo disolvente orgánico separado 

puede someterse a extracción con vapor para permitir do 

nuevo la  separación del disolvente orgánico en forma de 

fase gaseosa de igual modo que se ha indicado anterior­

mente. Además, una vez ae ha condensado esta fase gaseosa 

de disolvente orgánico y agua, puede adicionarse a la 

solución eluyente previamente descrita para minimizar la  

pérdida de disolvente orgánico en e l presente procedí -  

miento.

La anterior etapa de lavado asegura que la  re­

sina adopte forma hidratada con la  que exhibe la  máxima 

actividad de adsorción. Por consiguiente, la  resina pue­

de u tilizarse para la u lterior descafeinación de extracto 

acuoso de material vegetal.

Los ejemplos que siguen son únicamente ilustra­

tivos del presente invento. A menos que se indique de 

otro modo los porcentajes son en poso.

EJEMPLO 1

Para la  descafeinación de un extracto de café 

acuoso se u tiliza  una resina de estireno-divinil-benceno 

expedida por la  Rohm & Haas Company oon la  marca "AMEER- 

LITE XAD-4" y oon las características fís ica s  siguientes: 

Momento dipolar inherente = 0,3 debye

Volumen de porosidad = 50 a 55% (ce de



poroe/oo de leoho en seco)
p

Area superficial 750 m /g 

Densidad en húme­

do efectiva  = 1;02 g/oc

Diámetro medio de
O

los poros -  50 A

Densidad esque -

le ta l = 1,08 g/co

Tamaílo medio de 

particala no­

minal = 300 -  840 mioras.

Se hace pasar lentamente e l extracto, a ana 

temperatura de 22B(L a través de un lecho de resina.Con 

la reducción de la  actividad de la  resina en un 10% de sa 

actividad in ic ia l! se separa la  resina de contacto con e l 

extracto y se vuelve a lavar con un volumen de agua de 

lecho para separar los sólidos de oafé atrapados. Luego 

la resina está en condiciones de regenerarse.

Se hace pasar por la  resina agua a 7UBC, de fo r­

ma c íc lica , hasta que se ha separado esencialmente toda 

la  cafeína. Cuando sale e l agua cargada con cafeína del 

volumen de resina, se hace pasar a travá^&e un sistema 

de osmosis inversa que contiene una membrana de acetato 

de celulosa con un factor de rechazo de cloruro sódico 

del 94 %. Este sistema separa la  cafeína del medio de re- 

circulación.

Después que se ha separado toda la  cafeína de 

la  resina, la  resina -que contiene todavía solubles de 

café- se somete a un segundo lavado, utilizando una so­



lución de agua a l 40% y propanol a l 60%. Esta solución se 

hace pasar de nuevo repetidamente a través de la  resina 

en forma c íc lica . Sin embargo y cuando la  solución sale 

del lecho, y antes de la  recirculación, se extrae la  

solución con vapor a una temperatura de 120BC para se -  

parar de ósta todo e l propanol. Luego se concentra me -  

diante deshidratación en vacio la  solución acuosa resul­

tante que contiene solubles y, a l alcanzar una concen -  

tración de sólidos del 10%, se devuelve a l extracto des- 

cafeinado. Entretanto se condensa la  fase gaseosa de 

vapor y propanol para reconstituir una solución de pro­

panol y agua y se recicla  de nuevo para e lu ir la  resina.

Daspuós que se ha separado de la  resina todo e l 

material vegetal se lava con una corriente c íc lica  de 

agua par?, separar e l propanol retenido. Dentro del c ic lo , 

la solución que contiene propanol se somete de nuevo a 

extracción con vapor a 120aC. El oondonsado de esta ope­

ración de extracción se incorpora a la  solución de l i x i ­

viación de la  etapa anterior mientras que e l agua extrac­

tada se recicla  a la resina hasta quo se ha separado do 

la resina todo e l propanol.

La resina queda ahora desprovista de solubles 

de café adsorbidos y se le  ha devuelto su forma más ac­

tiva. A continuación se hace pasar e l extracto lentamen­

te a través do ésta para efectuar la  descafeinación, em­

pezando así la  repetición de la  poroión precedente de es­

te ejemplo.

EJEMPLO 2

Se hacen pasar a una velocidad de 5 cc/minuto,



bajo condiciones ambientales 350 co de extracto de café 

acuoso extractado con vapor* que tiene una concentración 

de sólidos de 18 *̂ aproximadamente* a través de una co -  

lumna de alimentación por gravedad que contiene 100 cc 

de resina Amborlite XAD-2 empaquetada* inicialmente su­

mergida en agua.

La XAD-2 (una resina de ostireno-divinil-ben- 

ceno) tiene las características siguientes :

Momento dipolar inherente = 0*3 debye

Volumen de porosidad = 40 a 45% (cc de poros/

oc de lecho en seco) 

Area superficia l = 330 rn̂ /g

Densidad en húmedo efectiva  -  1*02 g/cc

Diámetro medio de los poros = 90 i

Densidad esqueletal = 1*0? g/cc

Tamaño nudio de partícula

nominal = 300 -  840 mieras.

Se descarta e l  liquido in ic ia l que sale de la  

columna ya que representa e l agua originalmente utulizada 

para prehumadoc.r y preservar la  resina. El extracto que 

se recoge a continuación de la  columna re fle ja  una suave 

disminución de la  efectividad de la  adsorción de la  re -  

sina. Asi pues* los primeros 100 oc del extracto oxhi -  

ben un grado del 95 % de descafoinaoión* los segundos 

100 cc a l 70 % y los terceros 100 cc alrededor del 50 %. 

El contenido de ácido clorogénico del producto muestra 

una disminución similar de la  efioacia  de la resina 

los primeros 100 oc exhiben una disminución del 35% del 

contenido de extracto; los segundos o l 20 % y los ter -
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ceros e l 6

Las substancias aromáticas previamente extrai -  

das se devuelven a l extracto desoafeinado que se diluye 

luego con agua caliente hasta la  oonaistencia normal de 

5. bebida (alrededor de 1,1 % de sólidos). La comprobación 

del sabor do la  bebida revela un sabor notablemente sua­

ve, limpio y menos ácido sin perjuioio de las notas aro­

máticas y vo lá tiles .

Luogo se vuelve a lavar la  oolumna con 200 co 

10. de agua fr ía  para desplazar los sólidos de café retenidos

y se alimenta la  porción restante (aproximadamente 50 co) 

del extracto original. La resina so encuentra ahora apta 

para la  rogoneraolón.

En primer lugar se hace pasar por la  columna 

15. de resina agua a 65SC hasta que e l efluente está esencial­

mente exento de cafeína. Luego se hace pasar por la  colum­

na una solución acuosa a l 55% de propanol a 180C hasta que 

se han separados todos los solubl-s adsorbidos por la  

resina restante . Luego se lava la  resina con agua a 30BC 

20. para llevar a cabo su rehidratación y permitir su nuevo

empleo. El análisis subsiguiente muestra la  regeneración 

esencialmente completa de la  resina hasta la  actividad 

exhibida antes de la  descafeinación.

EJEMPLO 3

25. En un cubilete con 225 co de extracto de café

acuoso desaromatizado dotado de una concentración de só­

lidos del 18 % en peso, se introducen 225 cc de resina 

de Amberlite XAD-7, preacondicionada mediante remojado 

en agua. La resina XAD-7 tiene las características f í s i -
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5.

10.

15.

20.

25.

cas siguientes:

Momento dipolar inherente 

Volumen de porosidad

= 1,8 debye

= 50 a 55% (ce de 

poros/cc de lecho 

en seco)

= 450 rn̂ /g 

= 1,05 g/cc

= 80 Á

= 1,24 g/cc

= 300 -  840 mieras.

Area superficial 

Densidad en hómedo efectiva  

Diámetro medio de los poros 

Densidad esqueletal 

Tamaño medio de partícula 

nominal

Se agita lentamente la  mezcla durante una 

hora bajo condiciones ambientales y luego se decanta la  

solución de café. El análisis de la  solución separada 

presenta e l  90 % de descafeinación y 76 % de separación 

de ácido clorogénico.

La resina después de nuevo lavado y regenera­

ción en la  forma expuesta en e l ejemplo 2, exhibe la  

recuperación esencialmente completa de su actividad 

in ic ia l.

EJEMPLO 4

Se rep ite e l procedimiento de descafeinación 

del ejemplo 3 substituyendo una cantidad igual de resina 

Amberlite XAD-8. Esta resma tiene las características 

fís ica s  siguientes :

Momento dipolar inherente = 1,8 debye

Volumen de porosidad = 50 a 54% (ce de poros/

cc de lecho en seco)

= 140 m^/gArea superficial (en seco)



3b05 g/ccDensidad en húmedo efectiva  

Diámetro medio de los poros

(en seco) = 250 i

Densidad esqueletal (en seoo) = 1,23 g/cc

Tamaño medio de partícula

nominal = 250 -  840 mieras.

El análisis de la  solución de café separada 

muestra e l 75 % de descafeinación y separación del 60 % 

de ácido clorogénico.

La resina, después de nuevo lavado y regenera­

ción, en la  forma expuesta en e l  ejemplo 2, exhibe la 

recuperación esencialmente completa de su actividad in i­

c ia l.

EJEMPLO 5

En un cubilete con 100 oc de extracto de té 

acuoso provisto de un contenido de sólidos del 15 % en 

peso, se introducen 100 cc de resina Amberlite XAD-2 

hidratada. La solución de té se obtiene mezclando can -  

tidades apropiadas de agua y un extracto de té en polvo 

comercial. Se agita la  mezcla resultante de forma lenta 

en e l  cubilete durante treinta minutos bajo condiciones 

ambientales y luego se decanta la  solución de té . El 

análisis de la  solución separada muestra más del 90 % 

de descafeinación y la  resina exhibo la  recuperación 

esencialmente completa de su aotivldad in ic ia l después 

de regeneración en la  forma descrita en e l ejemplo 2.

EJEMPLO 6

Se somete a descafeinaoión con agua una bate­

ría  de ocho extractoresy conteniendo cada uno cargas de
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450 kg de granos verdes de café. Los granos en los extrac­

tores individuales se encuentran en estado declinante de 

contenido de cafeína -los  granos que establecen contacto 

en primer lugar con e l medio de extracción son los que 

5. tienen e l contenido in ferio r de cafeína- en virtud de la 

previa extracción en e l sistema. Cuando e l contenido de 

cafeína de una carga se ha reducido hasta alrededor del 

2% de su contenido original se separa e l extractor que 

contiene la  carga de la  bateria y se añade a l extremo 

10. corriente abajo de la  bateria otro extractor -que contie­

ne una carga de nuevos granos verdes de café- con e l  f in  

de mantener en todo momento ocho extractores en funciona­

miento.

La extracción de los granos verdes se lleva  a 

15. cabo utilizando un medio acuoso calentado hasta unos 9330. 

Este medio circula en c ic lo  cerrado a través de la  bate­

r ia  y separa cafeína y ciertos solubles adicionales de 

café de los granos verdes. La velocidad de flu jo  del me -  

dio es do unos 12 lit r o s  por minuto .

20. Independientemente de la  batería) pero dentro

del c ic lo  cerrado del medio de extracción se encuentra una 

zona de contacto con resina para separar la  cafeína del 

medio de extracción. Esta zona comprende múltiples colum­

nas paralelas cada una empaquetada con resina Amberlite 

25. XAD-2 humedecida. El número de columnas corriente arriba 

de resina fresca se regula de modo que resulte la  desca­

fe  inación sustancialmente completa del medio de extrae - 

ción sin demorar su velocidad de flu jo . Adicionalmente se 

lavan de nuevo columnas de resina) de forma periódica) y



se regeneran ta l como se ha descrito en e l ejemplo 1 y 

luego se sustituyen por las columnas de resina agotada 

dentro de la  batería corriente arriba para mantener la  

eficacia do la  descafeinación.

El medio de extracción, después de pasar a 

través de la  zona de contacto con la  resina, queda sus­

tancialmente exento de cafeína. El medio se rec ic la  a 

la  batería de extracción en donde separa cafeína adi -  

cional de las cargas de granos verdes de café. Sin em -  

bargo, debido a que e l medio se ha descafeinado selec­

tivamente por las resinas, conserva la  mayor parte de 

los otros solubles de café inicialmente co-extraidos 

de los granos. Por consiguiente, e l medio alcanza un 

equ ilibrio parcial con los granos, por lo  que solo los 

constituyentes separados mediante resina, como es la  

cafeína, son susceptibles de extracción a través del 

medio de extracción que contiene solubles.

Después que se ha separado de la  batería ex -  

tractora cada carga descafeinada de granos verdes de 

café se seca y se trata de conformidad con la  práctica 

habitual para obtener un producto tostado y molido sus­

ceptible de u tilizarse en la  producción de un producto 

de café soluble. Sin embargo, significativamente, e l 

extracto resultante no requiere e l tratamiento normal 

para separar la  cafeína debido a que e l propio café tos­

tado y molido está exento de cafeína. Asi pues, e l pro­

ducto eventual está incorporado de forma relativamente 

completa en comparación con productos que en un momento 

a otro han requerido la  exposición a hidrocarburos cío -
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rados a otras técnicas de descafeinación que producen la  

degradación o pérdida del sabor del café.

REIVINDICACIONES

Descrito e l objeto del presente invento se de- 

5. claran nuevas y de propia invención las siguientes re i -

vindicaciones con prioridad de la  solicitud de patente 

U.S.A. seria l ns 539.535 del 8 de enero de 1975.

1 .- Un procedimiento para la  descafeinación 

de extractos acuosos de materias vegetales caracterizado 

10. porque comprende :

a) poner en contacto e l extracto con una resina po li -  

marica hidrofóbica con un momento dipolar in ferior 

a alrededor de 2,0 debye, con lo  que los solubles 

cafeinicos y no cafeinicos son adsorbidos por la

15. resina;

b) separar la  resina y e l extracto descafeinado;

o) l ix iv ia r  la  resina y los solubles cafeinicos y no 

cafeinicos adherentes con agua para separar la  ca­

feína,

20. d) e lu ir la  resina lib re  de cafeína con una solución 

de lavado constituida por agua y disolvente orgáni­

co para separar los solubles no cafeinicos;

e) separar dicho disolvente de dicha resina mediante 

lavado con agua y

25. f ) poner en contacto la  resina lavada con extracto 

acuoso de material vegetal para readsorber la  ca­

feína.

2 .- Un procedimiento, de conformidad con la 

reivindicación 1, caracterizado porque e l material vega-
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ta l se e lige  del grupo constituido por té y café.

3. -  Un procedimiento* de conformidad con la  

reivindicación 1 ó 2. caracterizado porque la  resina

es una resina de estireno-divinilbenoeno o una resina 

5. a crilica .

4. -  Un procedimiento* de oonformidad con 

cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracte­

rizado porque se separan los vo lá tile s  de aroma y sabor 

del extracto antes de entrar en contacto con la  resina

10. y porque dichos vo lá tiles  se reoombinan con e l  extracto 

después de dicho contacto.

5. -  Un procedimiento, de oonformidad oon 

cualquiera do las reivindicaciones precedentes, caracte­

rizado porque la resina presenta un momento dipolar in-

15. fe r io r  a unos 0.5 debye.

6. -  Un procedimiento, de oonformidad con 

cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracte­

rizado porque e l agua de lix iv ia c ión  de la  etapa c) se 

enouentra a una temperatura de 65^0 a 852 C.

20. 7 . -  Un procedimiento, de oonformidad con

cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracte­

rizado porque se separa e l disolvente orgánico del eluato 

utilizado en la  etapa d) para separar los solubles de la  

resina y porque se recupera la  solución acuosa resultan-

25. te que contiene solubles.

8.- Un procedimiento, de conformidad con 

la  reivindicación 7' caracterizado porque los solubles 

recuperados se reciclan a l extracto descafeinado separa­

do en la  etapa b ).
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9*- Un procedimiento) de conformidad con

cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracte­

rizado porque la  solución aouosa de lavado comprende del 

40 a l 80 % en peso del disolvente orgánico.

5. 10.- Un procedimiento, de conformidad con

cualquiera de las reivindicaciones precedentes* caracte­

rizado porque e l disolvente orgánico es un disolvente a l­

cohólico, aldehídrico cetónioo que tiene un peso molecu­

la r  in ferior a 100, aproximadamente.

10. 11.- Un procedimiento, de conformidad con

cualquiera de las reivindicaciones procedentes* caracte­

rizado porque después de separar la  resina y e l  extracto 

descafainado, poro antes de l ix iv ia r  dicha resina, se 

lava con agua dicha resina en una dirección inversa a l 

15. f lu jo  del extracto para separar los sólidos atrapados.

12.- Un procedimiento para la  descafeinación 

de extractos acuosos de materias vegetales.

Según se describe y reivindica en la  presente 

' memoria descriptiva que consta de 32 hojas foliadas y es- 

20. critas a máquina por una sola cara.

Madrid, a 7 de enero de 1976.

MIA.
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