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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a la descafeinacidn de
materias vegetales.

Degde hace tiempo ha existido una demanda para
bebidas descafeinadas tales como café y té. Sin embarzo,

54 principalmente las técnicas de descafeinacibén previamente

utilizadas haen implicado el empleo de disolventes orgini-
cos tales como triclorcetileno ¢ cloroformo para tratar
el propio material vegetal o un extracto acuvso de éste,
con la separacidn subsiguiente de disolvente orginico car-

10, gado de cafeina, para permitir la ulterior elaboracibm de
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la bebida.

Estas técnicas de descafeinaciodn a base de di-
solvente ticnen varias desventajas obvias. Los disolven-
tes orgdnicos y su tratamiento posterior para permitir el
reuso, constituyen una carga operativa considerable. Los
disolventes son con frecuencia tdxicos ys por consiguien-
tes requieren la cuidadosa separacidn del producto de
bebida final. Los disolventes son frecuentemente muy vo-
1ldtiles requiriendo por tanto el culdadoso mantenimiento
de la instalacién, asl como una amplia ventilacidn con el
fin de garantizar la seguridad de los trabajadores. adi-
cionalmente, varios disolventes orginicos solubilizan in-
discriminadamente muchos constituyentes de la bebida. Asi
pues,; su solucidn resultante pusde requerir un tratamiento
adicional para aislar y permitir la reincorporacidn de
los solubles dazseables en el producto de bebida.

In viste de estos y amuchos otros problemas que
han surgido con el empleo de disolvontes organicos para
la descafeinacidns;es comprensible que se hayan desarrolla-
do una multitud de iécnicas complejas para minimizar sus
inconvenientes. Por ejemplo, la patente estadounidense
n¢ 2 151 582 ejemplifica intentos para evitar el empleo
de disolventes organicos. Esta patente describe varios em-
pleos de adsorbentes carbOnicos para doscafeinar extracto
de café, Debido a la elevada afinidad del carbdn para los
constituyentes del café es impracticable, no obstante, la
subsiguiente regeneracidén de los carbones. Por consiguien
te, estas técnicas han demostrado gser excesivamente costo

sag pars la comercializacidn y se¢ hen abandonado.
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De conformidad con el procedimiento de la pa-
tente estadounidense ne 3 108 876 pueden utilizarse resi
nas de intercambio idnico para descafeinar un concentrado
de café, Sin embargos tal como ilustra la patente, las
resines de intercambio idnico separan también importantes
constituyentes no cafeinicos y hmoen descender drédstica-
mente el pH del concentrado. Por consiguiente, el trata-
niento del concentrado descafeinado con agentes neutrali-
zantes se indica que es necesario para elevar su pH hasta
un valor normal y reestablecer su contenido mineral.
Iag patentes precedentes ejemplifican el estado
del arte con respecto a la descafeinacibén sin disolvente
de materias vegetales tales como té y café. Asi puesy si
bien se ha consumido un considerable esfuerzo en estos
procedimientos alternativos, 12 descafeinacidn a escala
comercial permancce dependiente de extracciones a base de
disolvente de cafeina.
De conformidad con el presente invento, se pro-
porciona un procedimiento para la descafeinacidn de ex~
tractos acuosos de materias vegetales que comprendes
a) poner en contacto el extracto con una resina polimé-
riea hidrofébica con un momento dipolar inferior a
alrededor de 2,C debyes con 1o gue los solubles ca-
foinicos y no cafeinicos son adsorbidos por la re-
gina,

b) separar la resina y el extracto descafeinado;

e) lixiviar la resina y los solublcs cafeinicos y no
cafeinicos adherentes con agua pars separar la ca-

folnu;
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d) eluir la resina libre de cafeina con una solucibn de
lavado constituida por agua y disolvente orgdnico
para geparar loe solubles no cafeinicos;

e) separar dicho disolvente de dicha resina mediante
1avadb con agua; y

f) poner en contacto la resina lavada con extracto acuo
s0 de material vegetal para readsorber la cafeina.

las resinas utilizadas en el presente procedi-
miento son altamente especificas en adsorcividad y no
separan cantidades sustanciales de la mayor parte de los
componenteg vegetales que se encuentran en sestado natu-
rgl. Sin embargo, tal como se ha indicado, la cafeina no
es ol finico compuesto soluble adsorbido y separado por

las presentes resinas. Evidentemconte, una inesperada y

beneficiosa ventaja del presente invento, radica en el desg

cubrimiento de que, coincidiendo con la separaciln de la
cafeina, pueden adsorberse simultdneamente 0%ros compo-
nentegs. Estos componentes; que se liberan luego de las
resinas, pueden devolverse & continuvacidn a la bebida, en
caso que s¢ deses. Sin embargos a su vez puede practicar-
se la selectividad, permitiendo de cste modo una flexibi-
lidad Gnica en la adaptacidn del sabor dé la bebida a va-
rios sabores doseados.

El dcido clorogénico (o clorogenatos) es el mis
importantec de estos componentes adicionales. Este consti-
tuyentes; que se halla presente genecralmente ensy por ejem~
plo, cl café en una cantidad de hasta el 12% en peso de
gblidoss constituye su mayor componente de¢ 4eido no vold-~

$il simple. De conformidad con el presente procedimiento,
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la concentracidn total de dcido clorognico o clorogenato
en el extracto de café pusde reducirse segin un2 cantidad
de hagta alrcdedor del 80%, usualmente de alrededur del
254 al 50%, modiante la adsorcidn simultdnee con la cafei-
n&. Una reduccibn sismilar puede llevarse a cabo en otros
extractos de materias vegetales como ez el té. Bstae reduc
cibn en cantidad total es de mayor importancia por cuanto
constituye una scparacidn del dcido ds bebida que se en-
cuentra en estado natural, lo cual hasta ahora s6lo ha si-
do factible, mediante tratamiento especializado. Asi pues
¢l procsdimiento de egte invento pucde proporcionar una
bebida de acidez sustancialmente disminuida y ofrecer un
sabor mag suave, 10 que desde hace tiempo ha sido buscado
por el arte,

Ias resinas poliméricas utilizadas en el pro-
cedimiento del prosente invento - on contraste con las
resinas de intercembio idnico - sstén csencialmente des-
provistas de substituyentes idnicos o ionizables y, por
consiguiente, sblo exhiben polaridadcs limitadas. Esta ca-
racteristica es importante, tanto mas por cuanto estas
resines hidroufbbicas -~ o sea neuiralcs y no polares - pro
porcionan un luger atractivo para la adsorcidn de molé-
culas tales como cafeina y dcido clorogénico. Los puntos
de adsorcidn intrapoliméricos particularmente doseables,
ineluyen los proporcionades por grupos funcioneles y/o
configuraciones pi-electrén extendidas - por ejemplos ra-
dicales fenilicos y similares de tipo bencénico - que son
de baja polarided. Por consiguiente, las presentes resi-

neg deben exhibir un momento dipolar inferior a alrededor
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de 2,0 debyes, de preferercia inferior a alrededor de 0,5.

Se ha descubierto adicionalmente que las carac-
teristicas fisicas de las resinas son importentes. Estas
resinas deben ser sdlidas y permanecer insolubles bajo
las condiciones de la degcafeinacién y regeneracidn sub-
siguiente. También es deseable que sean duras de modo que
no pueda producirse deformacidn - coun la modificacién re-
sultante del Adrea superficial, porosided, etc. - y alteray
ge sus propiedades absorcivas.

Asi pues, las resinas tienen normelmente un ta-
mafio de particula medio comprendido entre alrededor de
840 y alrededor de 250 micras, para asegurar el contacto
intimo entre los constituyentes del material vegetal y la
propia resina. Adicionalmente, las resinas deben exhibir
un area superficial suficiente para facilitar la eficaz
descafeinacidn. Por consiguiente, las resinas proporcio-
nen, deseablemente, un Area superficial comprendida en-
tre alrededor de 100 y alrededur de 1000 metros cuadrados
por gramo y, de preferencia, entre 300 y 800 metros cua-
drados por gramo.

Por otra parte, las resinas utilizadas en el pro
cedimiento de este invento deben exhibir, de preferencia,
un volumen de porosidad total comprendide entre alrededor

del 40% y 60%. Ademds, esta porosidad se distribuye deseca-

. blemente en poros con un didmetro medio comprendido entre

alrededor de 50 y 300 angstroms y, de preferencia, entre
alrededor de 90 y 300 ansgtroms, ya gue puede resultar
cierto insabor cuando se utilizan resinas de didmetros de

poro inferiores.
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Por G1timo, las resinas estdn de preferencia en
forma humectada o hidratada incidente con la utilizacidn
de conformidad con el presente invento, Para resinas mis
polares ~ 0 sed, aquellas gue se aproximan a 2,0 debyes ~
este estado es de ficil obtencildn,meramente poniendo en
contacto la resina con una fuente de agua que puede in-
cluir un extracto acuoso del material vegetal que ha de
descafeinarse. Sin embargo, las resinas menos polares
- 0 sea, aquellas de alrededor de 0,5 debyes 0 menos =
no se hidratan tan fédcilmente. Por comsiguientes estas re
sinas pueden remojarse primero en un disolvente acuoso-
luble tal como acetona, etanol o metanol, después de lo
cual se sustituyen con condiciones acuosas las resinas
para mejores resultados durante el uso.

Debido a que las resinas se mantienen deseable-
mente en forma hidratada durante todo el procedimiento de
descafeinacidn y regoneracidn dcl prosonte invento, no de~
ben exponcrse innecesariamente el aire o a disolventes
que eliminon su agua de hidratacibn. Sin embargo, en cago
de que se sequen las resinas, éstas pucden humectarse de
nuevo para el uso, por ejemplo como ya se ha descrito an-
teriormente.

Ias reginas particulares fitiles dentro del am-
bito del presente invento, incluyen las resinas de éster
acrilico denominadas XAD-7 y XAD-8 y expedidas con la mar—
ca "Amberlite® por la compafiia Rohm and Hass de Filadel-
fia, Pensilvania. hsimismo tiles y preferidas son las re-
sinas “Amborlite" de poliestiren-divinil~benceno, XiD-2 ¥
XAD-4, que sc encuentren en el comercio & partir de la

misma fuente.
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Cada une de las reginas precedentes se identi-
fica y describe mds ampliamente en una serie de boletines
técnicos publicados por la Compaiila Rohn and Haas, en
particular;

"Summary Bulletin Amberlite Polymeric Adsorbents®
identificado con la designacibén, IE-172 y con fecha
de Julio de 1971. Este fulleto proporciona descrip-
ciones de cada una de las presentes resinas XAD-2,
LAD-4, XAD-7 y XAD-8.

njimberlite XAD-2" identificado con la designacidn
IE-89-65 y provisto de la anotacidn "Revisado en
Julio de 1971n,

YPreliminary Technical Notes Amberlite XAD-4"
identificado con le designacibén IE~69-159, y que
comporta la anotacidn "Revisado en Julio de 1971%.

"Preliminary Technical Fotes imberlite XAD-TY
identificado con la designacidn IE-204 y con fecha
de mayo de 1972,

"Decolorization of Kraft Pulp Bleaching Effluents
Using Amberlite XAD-8 Polymeric Adsorbent® identifi-
cado con la designacidn IB-75 y con fecha de abril
de 1972,

De conformidad con el procedimiento del presents
invento se prepara primero, de forma comvencional, un ex-
tracto (usualmente acuoso) de un material vegetal que con
tiene cafeina. Por ejemplo, un extracto de café puede con
tener de alrededor del 10% al 50% en peso de solubles ¥
de preferencia contiene de alrededor del 15% al 25% de

de solubles de café. Luego el extracto puede someterse &



une etapa en donde se separan los voldtiles. Por ejemplo
puede utilizarse vapor para extraer los volatiles de aro-
ma de café del extracto en una operacién en contracorrien
te gque permite la separacidn del extracto desvolatilizado
5 y desaromatizado de los voldtiles de aroma de café rete-
nidos, pare permitir devolver log voldtiles al extracto
de café en una etapa de elaboracidn subsiguiente. Otros
extractos, tales como de té, se extraen también de pre-~
ferencia y tienen concentreciones de solubles gimilares.
10. Sin embargo, la separacidn de los voldtiles del
extracto acuoso no es obhligatoria. Es posible, por ejemplo,
destilar por evaporacidn los voldtilss de aroma de café
del ocafé tosgtado y molido original, antes de la extracciln
acuosa, Agimismo, el destilado de vapor se devuelve, da
154 preferencia, al extracto descafeinado en una etapa de ela
boracidn posterior.

Resulta adn factible transponer las etapas ini~
ciales usuales y sevarer los voldtiles después de la des~
cafeinacidn. isi puess por ejemplo, cuzndo se descafeinan

20. granos verdes de café con agua puede tratarse la solucidn
acuosa resuliante con las resinas para adsorber cafeina.
4 continuacidn se tuestan los granos y se extractan para
producir una solucidn acuosa exenta de cafeina que puede
extraerge durante, por lo menos, alzune de las etapas sub-
25. siguientes utilizadas en la elaboracidn ulterior de un pro
ducto de café instanténeo sbHlido.

Evidentemente, se conocen y llevan & la pricti-

ce muchos métodos para la recuperacibn de los voldtiles de

aroma de café y cualquiera de éstos pueden utilizarse en
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el presente invento., No es necesaria la séparacidén de los 7
voldtiles; sin embargo se prefiere la separacibén en una
etapa conveniente inicial ya que de otro modo puede pro-
ducirse durante la descafeinacidn y/o tratamiento subgi-
guiente la pérdida de estos voldtiles, conduciendo asi

2 una bebida eventual con sabor y aroma considerablemen-
te reducidos.

Ia descafeinacibn, de preferencia de un extrac-
to de material vegetal acuoso exento de voldtiles, puede
1llevarse a cabo de forma sencilla, con la exposicidn del
extracto & la resina. En la mayoria de los casos este
contacto debe producirse en columnagy apropiadas. banques
u otros lechos gue contengan las reginas en forme de par-
ticulas.

A los expertos en el arte ordinarios les resul-
tarédn ficilmente evidentes numerosos gistemas de apara -
tos y condiciones de elaboracidn para poner en contacto
la resina y el extracto acuoso. En una modalidad preferi-
da pueden utilizarse en el sistems de descafeinzcidn una
pluralidad de lechos de resina, Por comsiguiente, cuando
el extracto de bebida pasa por cualquieras de estos lechos
0 series de lechos pueden reactivarse o regenerarse otros
lechos utilizados mediante la separacidn de estos de
constituyentes de café absorbidos y atrapados. De este

modo se hace posible un procedimiento continuo.

La velocidad de flujo del extracto y volumen de
resina debe ajustarse para permitir el contacto intimo
durantes por lo menos, 5 minutoss de preferencia entre

alrededor de 20 y alrededor de 60 minutos entre ambos.



5

10.

15.

25.

Para una pequefia cantidad @ extracto y para resina fres-
ca no se requieren periodos prolongados., Sin embargo, un
procedimiento comercial normal requerird generalmente va-
rios lechos de resina separados, por ejemplo, por 1o me- |
nos alrededor de 5 a 15s; para la eficaz descafeinacidn.

La disponibilidad de una pluralidad de lechos
en un procedimiento dentro del dmbito del presente inven~
to permite una mds eficaz utilizacibn de las resinas.

Asi pues, disponiendo varios de los lechos en contraco-
rriente de modo que el extracto establezca contacto con
resinas oonsecutivamente menos agotadas, es posible la .
méxima separacidén de cafeina. Cuando el primer lecho de
la serie se agota por completo puede eludirse y comenzar
su regencracidn. Ademds, un lecho regenerado puede conec-
targe simultineamente como el (ltimo lecho del esquema
circulatorio,agegurando con ello la eficaz y completa
descafeinacidn, relativamente uniforme,

Sin embargo, en este sistema a contracorriente
gran parte de la resina se encuentra en un estado parcia;
mente agotade y es de menor actividad. Por consiguiente,
pueden ser deseables para la mdxima descafeinmcibén tleme
pos de contacto totales mis prolongados. Asi puesy se
prefiere hasta alrededor de 5 horas de contacto de ex -~
tracto - resina. También es bosible ejercer control so-
bre las cantidades totales, y relacioncs entre las cen-
tidades, de los constituyentes inicialmente separados
del extracto por las resinas. Bstos constituyentes estén
constituidos on gran parte por cafeina y dcido clorogé-

nico y son variables lag afinidades de las diferentes re-
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sinas y las resinas en diferentes grados de agotamiento
para estos constituyentes. Asi puess la seleccidn 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 el
extracto después del tratamiento.

Cuando se utilizan diferentes resinas o resinas
con diferentes grados de agotamiento, es ventajoso utiliw
gzar contenedores, 0 lechosy independicntes, para cada
una. Estos oontenedores, o lechos; pueden luego conectar-
se en paralelo, o de preferencia en serie, para el con-
tacto del extracto. Cuando se utilizan mezclas de resinas
difercntes para el control de la oomposicidn de extracto
de producto, las resinas separadas pueden disponerse en
contenedores individuales pueden mezelarse en cada conte—
nedor para formar lechos compusstos.

En la produccidén subsiguiente de extractos se-
cos de bebida a partir de extracto descafeinado, es de =
seable que el extracto tenge una concentracidn total de
sb6lidos en la etapa de secado comprendida entre alrededor
del 40% y alredecdor del 50% en peso., Por consiguiente:
eg con frecuencia necesario concentrar la bebida a partir
de su extraccidn original y concentracibén descafeinada.
Esta concentracidn puede lievarse a cabo siguiendo cual-
quier medio bien conocido en el arte, Asi pues, por ejem=
plo, puede ubilizarse la concentracién por congelacidn
evaporacifn en vacio o cualquier otra técnica convencio-
nal. BEgta oconcentracidn puede tambidn llevarse a cabo en

una etapa de claboracibn inicicl 0 sea, preparatoria a
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la descafeinscidn. Sin embargo, la concentracidn aumenta
la viscosgidad de los extractos, por lo que se prefiere
llevarse & cabo al final, antes de la etapa de secado.

El concentrado puede secarse siguiendo cual ~
quier método conveniente. Asi pues, puede utilizarse,
por ejemplo, el secado por pulverizacibn, sin embargo,
es preferible congelar el concenirado y secar el congelaw
do. BEsta OQltima téenice proporeiona un producto supe -
rior ya que evita los efectos perjudiciales que pueden
provocar la temperatura superior sobre el sabor de los
golubles de bebida.

Segin se ha indicado anteriormente,; es adicio-
nalmente deseable reincorporar los voldtiles de aroma y
sabor originalmente separados al producto seco. Por con=
siguiente, pucde adicionarse una soluoidn de estos vold-
tiles al producto seco 0, alternativamente, los voldtiles
pueden devolverse & una etaps de elaboracidn intermedia
g la descafinmeidn y secado, de prefcrencia al extracto
concentrado,

Seghn se ha indicado anteriormente, se deja

normelmente que las rceesinas permanezcan en contacto con

el extracto hagfa que se ha reducido sustancialmente su
sctividad de descafeinacidn mediante la saturacidén con
solubles adsorbidos. A continuaoibn se separa la resina
agotada para el tratamiento regenerativo., En este momen-
to se substituye también la resina agotada por nueva rc-
sina o ya regenerada en donde, segin se préfiere, existe
un procedimicnto de descafeinacidn operativo continuo.

Después de agotada la regina, y antes de su
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regeneracibn, ha resultado ser partiocularmrnte deseable
un tratamiento opeional. En éste se lava la resina con
agua para desplazar el extracto »otenido en el lecho.
Este lavado reoupera los solubles inadsorbidos en esta
fraccibn de extracto. Ademds, en ciertos casos el lecho
de resina actia como un filtro y puede obturarse parcial—
mente con particulas no disucltas de materiales vegeta -
les. Con el lavado de la resina ~de preferencia en una
direccibn inversa a la del flujo del extracto durante la
descafeinacidn~ se separan fécilmente estas particulas.

Este lavado, o de preferencia contralavado,
se lleva a cabo normalmente utilizando agua & una tempe-
ratura comprendida entre alrededor de 02 y 3020, para
minimizar la separacidn coincidente de solubles adsorbi-
dos. El agua que contiene solubles y/o sdlidos puede adi~
cionarse lucgo al extracto inicial o descafeinados utie~
lizado para extraer material vegcial o recuperarse de
otro modo para evitar pérdidas.

Ia primera etapa de le presente técnica de
regeneracibn comprende lixiviar la cafeina de la resina
agotada separak.Esta etapa g¢ lleva a cabo poniendo en
contacto la resina con agua para solubilizar la cafeina
y separando luego la solucidn acuosa de cafeina. Normal-
mente se utilizard suficiento agua para separar todo o
esencialmente toda la cafeina adsorbida en la resina. De
egte modo el itratamiento subsiguicnte de la resina para
gseparar los solubles no cafeinicos permite récuperar u
aislado exento de cafeina.

Sin embargo, en ciertos casos no es necesario
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gseparar toda la oafeina en esta operacidn de lavado con
agua. la preferencia local puede solicitar productos

que estén solo parcialmente descafeinados. Asi pues, en
donde los solubles separados de la resina mediante eta-
ras subgsiguientes deben reciclarse al extracto descafeiw-
nado, estos solubles pueden incluir clerta cantidad de
cafeina gin disminuir las ventajas que proporciona el
pregente invento.

En una modalidad preforida de esta stapa de
lixiviacidn se calienta el agua previamente para aumen-
tar su caproidad de disolver la cafelna, Sin embargo, de-
torminados solubles vegetales no cafeinicos retenidos
tambidn por la reosina son sensibles al calor y debido a
que es deseable efectuar su retorno al extracto desca -~
feinado, el agua no debe hallarse a una temperatura tan
elevada que produzea la degradacibn de su sabor. Por
consiguionte se ha determinado gue, para resultados 6pt%~
mog, ¢l agua debe tener una temperatura comprendida entre
alrededor dc 652 y 8520.

Otra modalidad preferida de lixiviacidn impli-
ca reducir la cantidad de agua utilizada para solubili -
zar la cafeina. MAs concretamente, se ha descubierto que
la cafeina puede separarge &l agua que ha establecido
ya contacto con la resina, permitiondo agl que el reciclo
de agua lave adicionalmente la resinae. Adcmés, osta téc-
nica de reciclado permite una recirculacidn de circuito
esencialmente cerrado y, por consigulente, minimiza el
gasto y dificultad de desechar grandes cantidades de agua

contaminade con cafeina. Asi pues, en una modalidad pre-
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forida del presente inventos la solucibén acuosa que con-—
tiene cafeina se somete a una etapa de separacidn con la
que se separa de ésta esencialmente toda la cafeina y
luego se hace recircular la solucibn de lavado para for-
mar resina agotada.

BEsta separacidén de cafeina de su solucidn
acuosa so efectba, de forma mis apropiada, con un siste-
ma de membrana de osmosis inversa. So oncuentran dispo-
nibles membranas permeables al agua, tales como de aceta-
t0 de celulosa; preferentemente con una sensitividad que
exhiban un factor de rechazo de cloruro sdédico comprondi-
do entre alrededor del 80 y 98 % y cuando se utilizen de
conformidad con el presente procedimiento pare la sepa-
racidén de la cafeina, este sistema de mombrene cfectiia la
separacidn esencialmente completa de le cafeina,

Por consiguiente, éstas representan una modali-
dad preferida del presente invento por cuanto desempefian
la funcibn de aislar un sub-producto de cafeina y per -
miten, adicionalmente, una reduccibn sustancial de las
cantidades de agua de lavado necesaria para separar la
cafeina de la resina agotada.

Sin embargo, 1los solubles asl lixiviados de la
resina no son exclusivamentc cafeina. Se separan también
en esta etapa algunos otros solublos -principalmente 4ci-
do clorogénico- ain cuando es sustancialmente selectivo
frente a la separacidn de cafeina. Para reducir la pér-
dida de solubles no cafeinicos durante la presente se -
cuencia de elaboracidn puede, por consiguientes ser bene-

ficioso reocuporar estosg solubles.
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Puede desearse por tanto el aislamiento de los
diversos oonstituyentes lixiviados. Por consiguiente, &
titulo de ejemplo, log solubles pueden separarse de la
solucidén de lavado y someterse a una téeniea‘separatoria
convencional,; representativamente cleetrodidlisis, ex -
traceién por disolvente o sublimacidn fraccionada, De
modo andlogo puede utilizarse una resina de intercambio
anibnico para el intercambio de, por cjemplo, de decido
clorogénicos cuyo constituyente se obtiene lusgo por
geparado mediante reacidificacibn de la resina. De este
modo el presente invento permiite recuperar aislados de
cafeina y dcido clorogénico,

Sin embargos, se prefierc normalmente que una
parte, por lo menos, de los solublos no cafeinicos lixi-
viados se devueclva al extracto de oafé del presente pro-
cedimiento en una etapa subsiguiente a la descafeina -
¢ién. Esto es particularmente efectivo para el Acido
clorogénico, que corresponde a una porcibn sustancial
-por ejemplo alrededor del 2 al 6 % en peso en café-
del total de goluble, en donde ge lixivian con cafeina
cantidades sustanciales de este material.Bl 4cido clo -
rogénico; por ser acidico, ejerce un efecto considers -~
ble sobre el sabor de la bebida final y puede utilizarse
libremente para ajustar la bebida a composiciones regio-
naluente aceptables. Por consiguiente, cuando se desea
un sabor suave,; se incorporard poco o ninguno en la he-
bida y en donde se prefiere una bebida mis fuerte se
reincorpore la mayor parte o tods la cantidad de estos

golubles.
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Una vez que se ha llevado a cabo la etapa de
lavado del presente invento se eluye la reéina con una
solucibn de lavado que contiene un disolvente orginico.
Esta solucibn completa la separacidn de los solubles
adsorbidos, Los disolventes orginicos se eligen, por
lo gemneral, entre los alcoholesg, aldshidos y cetones en
donde son altamentc solubles los materiales vegetales
no cafeinicos. Estos tienen, normalmonte, pesos mole -
culares inferiores a alrededor de 100. Ejemplos parti-
cularmente preferidos de éstos son el propanol y el eta-
nol. Esta solucibén es también particularmente acuose.
debido a la dilucibn con el agua de lixiviacidn reteni-
da por la resina, y, de preferenoia,; al ague adicional .
incluida con el fin de minimizar las necesidades de
digolvente y facilitar la recuperacidn de los solubles
eluidos. Por consiguicntes; este eluato acuoso-orginico
mixto contiene, normalmente, alrededor de, por 1o menos,
el 20% en peso de disolvente orginico, de preferencia
alrededor dol 40 al 80%.

Tal como en el caso de la ctapa de lixivia -
cibén antes descrita, es descable un lavado a elevada
temperatura para elevar al méximo el cooficiente de stlu-
bilidad para los solubles vegetales. Sin embargo. cuando
estos materiales vegetales no cafeinicos se solubilizan
¥y se mantienen a continuacidn en un lavado de temperatu-
re. relativemente elevada durante cualgiier periodo de
tiempo sustancial, puede producirse una importante degra-
dacidn del sabor.

Por consiguiente esta etapa del presente in -
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vento se lleva a cabo, de preferencia, a temperaturas
comprendidas entre alrededor de 10 a 402C, Debido a que
los solubles separados de le resine segin esta etapa
son valiogos, &stos se devuelven, deseablemente, &l
extracto descafeinado o se recuperan de otro modo.

El agua, una vez utilizada y cargade con s0 -
lubles no cafeinicos, se trata deseablemente para recu-
petar estos solubles. la gscparacibn de estos solubles
vegetales de la solucibén de levado puede llevarse & cabo
a través de medios generalmente conocidos en sl arte.
Sin embargo, se ha descubierto un medio de tratamiento
particularmente eficaz con el gue no golo es posible
gseparar log solubles, sino formar agicionalmente una
solucidén de lavado reconstituida —esencialmente exenta
de solubles valiosos de material vegetal- que puede
volverse a utilizar para regenorar resina de forma ¢l -
clica, tal como la anteriormentc descrita con respecto
a la lixiviacién de cafeina a partir de resina agotada.

Esta modalidad preferida del presente invento
comprende gometer solucidn que contiene solubles no ca-
feinicos a extraccidn con vapor a una temperatura sufi-
clentemente elevada para volatilizar su constituyente
de disolvente orginico. Lusgo se separe el vapor gaseoso
¥ la fase de disolvente orgénico de la solucidn acuosa
restante de solubles de material vegetal y a continuacidn
se condensa esta fage para reconstituir una solucidn de
agua y disolvente orginico. Ademds, una vez que se ha
extraido el disolvente organico de le solucidn rcgenera~

tiva original, pucde devolverse la solucibn acuosa res =
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tante constituida por solubles do material vegetal al
extracto descafeinado para reducir pérdidas. Al propio
tiempo, la fase condensada de disolvente orginico y agua
puede gi se desea, diluirse a su relacidén de agna-disol-
vente originai y reciclarse luego adicionalmente para
separar los sblidos de material vegetal de la resina
exente de cafeina.

Después que se ha separado todo su material
vegetal adherente original, la resina debe gometerse a
un tercer lavado o enjuagado, para separar cudlguicr di-
solvente orginico adherente. Esto sec lleva a cabo para
evitar la contaminacidén del extracto de material vege-
tal con el que se pondré en contacto para la subsiguien—
te descafeinacibn. BEste lavados 0 desplazamiento de di-
solvente organico de la resina regencrada, se lleva g
cabo, agimismo, mediante contacto:.con agua. De la forma
mds sencilla el contacto se lleva a cabo con agua en
forma de vapor a una temperatura lo guficientemente ele-
vada para vaporizar el disolvente orginico que queda en
la resina,

Sin embargo, en una modalidad preferida, el
lavado de la resina regenerada se llova & cabo con agua
a, esencialmentes; la temperatura del ambiente de alrode-
dor de 10 a 402C. Esta temperatura se prefiere para evi-

tar calentor indebidamente la resina, por cuanto que ello

haria necesario enfriar la resina antes de utilizarse pa-

ra la degscafeinacidn de extractos adicionsles de mate —
rial vegetal para ovitar la degradacibn del sabor de di-

cho extracto,
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sisteme cerrado. Esto minimiza las cantidades de agua
requeridas de conformidad con el presente procedimiento
y simplifica la separacién y le preservacidén del disol-
vente orginico del lavado, Asi puess una solucidén liqui-
da de lavado conteniendo disolvente orginico separado
puede somcterse a extraceidn con vapor pars permitir de
nuevo la separacién del disolvente orginico on forma de
fagse gaseosa de igual modo que se ha indicado anterior-
mente. Ademfs, una vez se ha condensado esta fase gaseosa
de disolvente orginico y agua, puede adicionarse a la
solucibén eluyente previemente descrita para minimizar la
pérdida de disolvente orgdnico en el presente procedi -
miento.

Ia anterior etapa de lavado asegura que la re-
ging adoptc forma hidratada con la que exhibe la méxima
actividad de adsorcifn. Por consiguiente, la resina pue-
de utilizarse para la ulterior descafeinacibén de extracto
acuoso de material vegetbal.

Los ejemplos que siguen son Gnicamente ilustra-
tivos del presente invento. A menos que se indique de
otro modo los porcentajes son en peso,

EJEMPIO 1

Para la descafeinacién de un extracto de café
acuogo se utiliza una resina de estireno-divinil-benceno
expedida por la Rohm & Haas Company ocon la marca "AMBER~
LITE XAD-4" y oon las caracteristicas fisicas siguientes:

Momento dipolar inherente = 0,3 debye
Volumen de porosidad = 50 a 55% (cc de
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poros/co de Llecho en secu)
Area superficial = 750 m%/g

Densidad en hime-

do efectiva = 1,02 g/cc
5. Didmetro medio de
los poros = 50 i
Dengidad esque -
letal = 1,08 g/cc
Tamaiio medio de
10. particule no-
minal = 300 ~ 840 micras.

Se hace pasar lentamente c¢l extracto, a una
temperatura de 2220, a través de un lecho de resina.Con
la reduccibn de la activided de la resina en un 10% de su

15, actividad inicial, se separa la resina de contacto con el
extracto y se vuelve a lavar con un volumen de agua de
lecho para separar los s6lidos de oafé atrapados. Luego
la resina estd en condiciones de regenerarse.

Se hace pasar por la resina agua a TueC, de for-

20, ma ciclica, hasta que se ha separado esencialmente tods
la cafeina. Cuando sale el azua cargada con cafeina del
volumen de rosina, se hace pasar a travégle un sistema
de osmosis inversa que contiene una membrana de acetato
de celulosa con un factor de rechazo de cloruro sédico

25, del 94 %, Lsle sistema separa la cafeina del medio de ro-
cireulacidn,

Después que se ha separado toda la cafeina de
la resina, la resina -que contienc todavia solubles de

café- se somet: a un segundo lavado, wtilizando una sow~
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lucién de agus al 40% y propanol 2l 60%. Esta solucibn se
hace pasar de nuevo repetidamente a través de la resina
en forma ciclica. Sin embargo, cuando la svlucidn sale
del lecho, y antes de la recirculacibn, se extrae la
solucibn con vapor a una temperatura de 1208C para se -
parar de &sta todo el propanol, Luego se cuncentra me -
diante deshidratacién en vacio la solucidén acuosa resul-
tante que conitiene solubles y, al alcanzar una concen -
tracibén de sb:.idos del 10%, se devuclve al extracto deag~
cafeinado. Entretanto se condensa la fase z2seosa de
vapor y propanol para reconstituir una solucién de pro-
panol y agua y se recicla de nuevo para eluir la resina.

Despuds que se ha separzde de la rosina todo el
matcrial vegetal se lava con una corriente ciclica de
azua pars geparar el propanol retenido. Dentro del ciclo,
la solucidn que contiene propanol so somete de nuevo a
extraceiln con vapor a 1208C. El condcngado de esta ope-
racibn de extraccidn se incorpora a la goluecidn de lixi-
viacidn de la etapa anterivr mientrcs gque el agua extrac—
tada se rocicla a la resine hasta quo se ha geparado de
la resina todo ¢l propanol.

Ia rcsina queda ahora desprovista de solubles
de caré adsorbidos y se le ha dovuelto su forme més eo-
tiva., A continuacidn se hace pasar el extracto lentamen—
te & través de ésta para ofectuar la déscafeinaeién, em—
pezando nsi la repstieidn de la poroibn precedente de cs~
te ejomplo,

EJEMPIO 2

Se hacen pasar a una velocidad de 5 cc/minuto,
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bajo condicionos ambiontales 350 co de oxtracto de café
acuoso extractado con vapor, qua ticn: una concentracibn
de sblidos de 18%, aproximedamento, a través de una co -
lumna de alimontacidén por gravsdad que contienme 100 cc
de resina Amberlite XAD-2 empaquotada, inicialmente su-
mergida en agua.
Ia XAD-2 (una resina de estireno-divinil-ben—

ceno) ticne las caracteristicas siguicntes :

Momento dipolar inherente = Qs 3 debye

Volumen da porosidad

40 a 45% (cc de poros/

cc de lecho en seco)

Area superficial = 330 u/g
Densidad en hlmedo efectiva = 1,02 g/cc
Didmetro medio de los poros = 90 %
Densidad esqueletal = 1,07 g/cc
Pamafio m3dio de particula

nominal = 300 - 840 micras.

Se descarta el liquido inicial que sale de la
columna ya que ropregenta el agua originalmente utulizada
para prehumsdse.y y preservar la resina. Bl extracto gque
se recoze a continuacidén de la columna refleja una suave
disminucidn de la efectividad de la adsorcidn de la ro -
sina, Asi pucs, los primeros 100 oc del extracto oxhi -
ben un arado del 95 % de descafeinacidn; los segundos
100 cc al 70 % y los terceros 100 cc alredsdur del 50 %,
El contenido de dcido clorogénico del producto muestra
una disminucidn similar de la eficacia de la resina
los primerog 100 oc exhiben una disminucidn del 35% del

contenido de cxtracto; los segundos ¢l 20 % y log tor -
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ceros el 6 %.

Ias substanciss aromdticas proviamente extrai -
das se devuclven al extradto desoafeinado que se diluye
luego con agua caliente hasta la oonsistencia normel de
bebida (alrcdedor de 1,1 % de sdlidos). Ia comprobacidn
del sabor de la bebida revela un sabor notablemente gua~
ve, limpio y menos dcido sin perjuleio de las notas aro-
mdticas y voldtiles.

Luego se vuelve a lavar la oolumna cun 200 cc
de agua fria para desplazar los sblidos de café retenidos
y se alimenta la porciﬁn restante (aproximadamente 50 cc)
del extracto original. ILa resina sc uncuentra ahora apta
para la rocgeneracidn, V

En primer lugar se hace pasar por la columna
de resina agua a 652C hasta que el eflusnte estd esencial-
mente oxenitv de cafeina. Luego so hace pasar por la colum-
na una solucibn acuosa al 55% de propanol a 182C hasta que
se han separados todos log solubl .s adsorbidos por la
resine restante . Inego se lava la rosina con agua a 3000
para llevar a cabo su rehidratacidn y permitir su nuevo
empleo, El andlisis subsiguiente muestra la regeneracidn
esencialmente completa de la resina hasta la actividad
exhibida antcs de la descafeinacidn.

EJENPLO_3

En un cubilete con 225 ce de extracto de café
acuoso desaromatizado dotado de una concentracidn de sd-
lidos del 18 % en peso, se introducen 225 cc de resina
de Amberlite XAD-T, preacondicionzda mzdiante remvjado

en agua., Le resina XAD-7 tiene las caracteristicas fisi-
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cas siguientes:
1,8 debye
50 a 55% (ecc de
poros/cc de lecho

Momento dipolar inherents

Volumen de porosidad

1]

en seco)
Ares superficial = 450 m2/g
Densidad en hémedo efectiva = 1,05 g/cc
Didmetro medio de los poros = 80 &
Densidad esqueletal = 1,24 g/ce

Tamafio medio de particula

nomninal

300 - 840 micras.

Se agita lentamente ia mezcla durante una
hora bajo condiciones ambientales y luego se decanta la
solucibn de café. El andlisis de la golucidn separada
presenta el 90 % de descafeinacidén y 76 % de separacidn
de deido clorogénico,

Ia resina despuds de nuevo lavado y regenera~
cibén en la forma expuesta en el ejemplo 2, exhibe la
recuperacidn esencialmente completa de su actividad
inicial.

EJEMPIO 4

Se repite el procedimiento de descafeinacidn
del ojemplo 3 substituyendo una cantidad igual de resina
Amberlite XAD-8, Esta resina tiene las caracteristicas
fisicas siguientes :

Momento dipolar inherente 1,8 debye
50 a 54% (cc de poros/
cc de lecho en seco)
240 w?/g

Volumen de porosgidad

i

it

Area superficial (en seco)
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Densidad en himedo efectivea = 1,05 g/ce
Difmetro medio de los poros

(en seco) = 250 &
Densided esqueletal (en seoco) = 1,23 g/ce

Tamafio medio de particula

nominal 250 - 840 ﬁicras.

El anflisis de la solucidn de café separada
nuestra el 75 % de descafeinacidén y soparacidén del 60 %
de écido clorogénico.

Ie resina, después de nuevo lavado y regenera-
cidn, en la forma expuesta en el ejemplo 2, exhibe la
recuperacidn esencialmente completa de su actividad ini-
cial.

EJEMPLO 5

En un cubilete con 100 cc de extracto de té
acuoso provisto de un contenido de sblidos del 15 % en
peso, ge introducen 100 cc de resina Amberlite XAD-2
hidratade., Ia solucidén 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 el cubilete durante treinta minutos bajo condiciones
ambientales y luego se decanta la solucidén de té. E1
andlisis de la solucidn separada mucsira mds del 90 %
de descafeinaeidn y la resina exhibe la recuperacidn
esencialmente completa de su actividad inicial después
de regeneracidn en la forma descrita en el ejemplo 2.

EJEMPIO 6
Se somete a descafeinaoibén con ague une bate-

ria de ocho extractores, conteniendo cada uno cargas de
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450 kg de granos verdes de café., Los granos en los extrace
torés individuales se encuentran en estado declinante de
contenido de cafeina -los granos que establecen contacto
en primer lugar con el medio de extraccidn son los que
tienen el contenido inferior de cafeina~ en virtud de la
previa extraccidn en el sistema. Cuando el contenido de
cafeina de una carga se ha reducido hasta alrededor del
2% de st contenido original se separs el extractor gue
contiene la carga de la bateria y se afiade al extremo
corriente abajo de la bateria otro extractor -que contie~
ne una cargae de nuevos granos verdes de café- con el fin
de mantenor en t0do momento ocho extractores en funciona-
miento.

Ia extraccidn de los granos verdes se lleva a
cabo utilizando un medio acuoso calentado hasta unos 9320.
Este medio circula en ciclo cerrado a través de la bate-
ria y separa cafeina y ciertos solubles adicionales de

café de los granos verdes. Ia velocidad de flujo del me ~

* dio es de unos 12 litros por minuto .

Independientcmente de la bateria, pero dentro
del ciclo cerrado del medio de extraceidn se encuentra una
zona de contacto con resina para separar la cafeina del
medio de extraccibn. Esta zona compronde miltiples colum-
nag paralelas cade una empaguetada con resina Amberlite
XAD-2 humedecida. ELl nlmero de columnss corriente arribe
de resina fresca se regula de modo que resulte la desca-
feinacidn sustancialmente completa del medio de extrac -
cibn sin demorar su velocidad de flujo. Adicionalmente ge

lavan de nuevo columnas de resina, de forma periddica, y
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86 regeneran tal como se ha desecrito en el ejemplo 1 ¥
luege se sustituyen por las columnas de resina agotada
dentro de la batcria corriente arriba para mantener la
eficacie de la descafeinacién.

El medio de extraccidén, después de pasar a
través de la zone de contacto con la resina, queds sus—
tancialmente ecxento de cafeina, El medio se reecicla a
la bateria de cxtraceidén en donde separa cafeins adi -
cional de las cargas de granos verdes de café. Sin om ~
bargo, debido a que el medio se ha descafeinado selec~
tivemente por las resinas, conserva la mayor parte de
los otros solubles de café inicialmente co-extraidos
de los granosg, Por consiguientes el medio alcanza un
equilibrio parcial con los granosy por lo que solo los
constituyenica separados mediante resina, como ¢s la
cafeina, son susceptibles de extraccidn a través del
medio de extraceidn que contiene solubles.

Despuds que se ha separado de la bateria ex -
tractora cada cargze descafeinads de granos verdes de
café so seca y se trata de conformidad con la prdctica
habitual para obtener un producto togtado y molido sus-
ceptible de utilizarse en la produceidn de un producto
de café soluble. Sin embargo, significativamente, el
extracto resultante no requiere el tratamiento normel
para separar la oafeina debido a que 21 propio café tos-
tado y molido estéd exento de cafeina. Asi pues, el pro-
ducto eventual estd incorporado de forma relativamente
completa en comparacidn con productos que en un momento

a otro han requerido la exposicidén a hidrocarburos clo -
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rados u otras técnicas de descafeinacién que producen la
degradacién o pérdida del sabor del café.

REIVINDICACIONES

Degcrito el objeto del presente invento se deo-
claran nuevas y de propia invenecidn las siguientes rei -
vindicaciones con prioridad de la solicitud de patente
U.S.A. serial n® 539.535 del 8 de enero de 1975.

1.~ Un procedimiento para la descafeinacidn
de extractos acuosos de materiag vegetales caracterizado
porque comprende :

a) poncr en contacto el extracto con una resina poli -
mérica hidrofébica con un momento dipolar inferior
a alrededor de 2,0 debye, con lo que los solubles
cafeinicos y no cafeinicos son adsorbidos por la
resinaj

b) separar la resina y el extracto descafeinado;

¢) 1lixiviar la resina y los solubles cafeinicos y no
cafeinicos adherentes con agua para separar la ca-
feina,

d) eluir la resina libre de cafeina con una solucidn
de lavado constituida por agua y disolvente orgini-
co para separar los solubles no cafeinicos;

e) separar dicho disolvente de dicha resins mediante
lavado con agua y

f) poner en contacto la resina lavada con extracto
acuos¢ de material vegetal para readsorber la ca-
feina,

2+~ Un procedimiento, de conformidad con la

reivindicacibén 1, caracterizade porque el material vege-
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tal se elige del grupo comstituido por té y café,

3.~ Un procedimientos de conformidad con la
reivindicacidén 1 6 2, caracterizado porgue la resina
es una resina de estireno-divinilbenceno o0 una resina

56 acrilica,

4o~ Un procedimiento, de conformidad con
cualquicra de lag reivindicaciones precedentes, caracte=-
rizado porque se separan los volétiles de aroma-y gaboyr
del extracto antes de entrar en contacto con la resina

10. y porque dichos voldtiles se recombinan con el extracto
despuds de dicho contacto.

5.« Un procedimiento, de conformidad con
cuelquiera de las reivindicaciones precedentes, caracte-
rizado porgue la resina presenta un momento dipolar in-

15, ferior a unos 0,5 debye.

6.~ Un procedimiento, de conformidad con
cuclquiera de las reivindicaciones precedentes, caracte—~
rizado porque el agua de lixiviacidén de la etapa c) se
encuentra a una temperatura de 6520 a 858C,

20. Te= Un procedimicento, de conformidad con
cualquicra de lag reivindicaciones precedentes, caracto-
rizado porque se separa el disolvente orgénico del eluato
utilizado en la etapa 4) pare separar los solubles de la
resina y porque se recupera la solucidn acuosa resulten-

25. te que contiene solubles.

8.~ Un procedimiento, de conformided con
la reivindicacidn 7, varacterizado porque los solubles
recuperados se reciclan al extracto descafeinado separa-

do en la etapa b).
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9.~ Un procedimiento, de conformidad con
cualquiecra de las reivindicaciones precodentes, carache~
rizado porque la solucidn acuose de lavado comprende del
40 al 80 % en peso del disolvente orginico.

10.~ Un procedimiento, de conformidad con
cualduiera de las reivindicaciones precedentess caracte—
rizado porque el disolvente orginico es un disolvente al~
cohblico, aldehidrico cetdnico gue tiene un peso moleCu~—
lar inferior a 100, aproximadamente.

1l,~ Un procedimientos; de conformidad con
cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracto-
rizado porqus después de separar la resina y el extracto
descafeinado, pero antes de lixiviar dicha resina, se
leva con agua dicha resina en una direcsion inversa al
flujo del extracto para separar los s0lidos atrapados.

12.- Un procedimiento para la descafeinacidn
de extractos acuosos de materias vegetales.

Segin se describe y reivindica en la presente
memoria descriptiva que consta de 32 hojas foliadas y es—
critas a miquina por una sola cara, '

Madrid, & 7 de encro de 1976.
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