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Desde hace tiempo se sabe que el material de
café tostado constituye una fuente de aceite gue es de utilidad
como portador de aroma y que ha sido utilizado para la aroma-
tizacidn de café soluble. Sin embargo, se ha reconocido que el
aceite de café contiene diversos compuestos, mis principalmente
&steres de diterpeno, que hace que el aceite de café sea muy
diferente de otros aceites vegetales, tal como aceite de algoddn.
De este modo, y debido a su color oscuro, distinto sabor y ele-
vado contenido en diterpenos, el aceite de café no ha sido con~
siderado como aceite vegetal comestible, Ahora, sin embargo,

y a causa de la gran demanda con respecto al suministro mundial
de aceites vegetales, se han considerado otras fuentes de sumi-
nistro. Puesto que el aceite de café tostato es facilmente cb-
tenido a partir de café tostado, incluyendo moliendas de café
tostato agotado o extractado con agua, que en la actuvalidad se
consideran un producto residual de la industria del café solu~-
ble, en la actualidad esti tomando incremento la consideracidn
de convertir aceite de café tostado en bruto en un aceite comes-
tible refinado o purificado, La p%rificacién de aceite de café
obtenido a partir de moliendas de café agotado, resulta

tambi&n beneficioso para la finalidad de estabilidad ya que

el aceite en bruto de moliendas agotadas es significativamente

menos estable que el aceite precedente de café tostado sin
extractar,

Igualmente, puede ser deseable utilizar una
forma purificada de aceite de café en diversas técnicas de aro-
matizacién de café soluble puesto que el aceite de café puri-
ficado puede ser superior, desde un punto de vista organoléptico,
al aceite de café en bruto como portador para aromiticos de café

condensados, tales como aroma de gas del molino, Se ha encontra-
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do que el aceite de café purificado combinado con arom&ticos
gaseosos condensados del molino, contiene menos casos de sabor
a goma y sabof petroquimico que su contrapartida de aceite de
café en bruto/gas del molino.

El aceite de café& en bruto puede obtenerse
utilizando métodos de extraccidén bien conocidos en la técnica,
para obtener el aceite a partir de material de café tostado
el cual puede encontrarse en forma de grano o en un estado
pulverizado (por ejemplo, molido). El café tostado puede estar
sin extractar o extractado con agua; recomociéndose que el café
tostado_molido, extractado con agua, suministrari la fuente mis

econdmica de aceite.

En general, en la técnica se emplean dos métodos
bisicos de extraccidn de aceite., El primero de ellos comprende
un proceso de extraccibn 1iquida en donde se usan extractantes
tales como hexano para separar el aceite de café del café tos-
tado. En este proceso, el agente extractante, después del con~
tacto con el café tostado, se separa para producir un residuo
de aceite de café, sin embargo, el proceso mis comin comprende
exprimir el aceite de café a partir del café tostado sometiendo
el café a condiciones de extrema presidén. El producto de este
proceso es denominado frecuentemente naceite de café exprimido®
¥ puesto que el aceite de café exprimido tieme la ventaja de
no necesitar la adicidn de materiales extrafios para obtener
el aceite de café, con frecuencia se utiliza el aceite de café

exprimido en el procesado de café.

El refino convencional con f1calis, normalmente
utilizado en la produccidn de aceites comestibles, no ha sido
eficaz con aceite de café a causa de su elevado contenido en

productos no saponificables. Sin embargo, se ha descrito un mé-
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todo para el refino o purificacidn de aceite de café, tal como
la técnica de destilacidn en alto vacio de 1a Patente USA No.

3.704.132, Sin embargo, se ha encontrado que el aceite de café
R purificado que comprende principalmente triglicéridos y que

5 practicamente esti libre de ésteres de diterpeno, tiene una
pobre estabilidad a la rancidez oxidativa,

En el caso de afladirse rapidamente aceite de

I - e

café purificado fresco a café soluble, tal como mediante depo-
sicidén por pulverizacidn, la estabilidad resultante es satis-

10 | factoria durante un periodo de solo varias semanas aproximada-
mente, Si el aceite purificado se almacena durante un periodo

ERRRC TR

i antes de su empleo, se desarrolla rapidamente malos olores
' e incluso rancidez.

Esta invencién se relaciona con un método para
15 producir un aceite de café purificado y estable que esti sus-
tancialmente libre de &steres de diterpeno, que comprende las
etapas de: tratar el aceite de café para separar practicamente
todos los ésteres de diterpeno y poner en contacto el aceite
de café tratado con antioxidantes naturales del café, efectubn~
20 dose dicho contacto durante un tiempo suficiente para llevar a
cabo la transferencia de los antioxidantes naturales del café
al aceite.

Bl proceso de esta invencibén esti dirigido al
: contacto del aceite de café purificado, es decir aceite de café
¢ 25 que comprende principalmente triglicéridos y que est& practica~
mente libre de &steres de diterpeno, con los antioxidantes na-
turales del café contenidos en los sblidos solubles de café.
] El aceite de café se puede purificar segfin las técnicas de re-
£ino, tales como destilacidn en alto vacio, destilacidn con

30 vacio y vapor de agua o tratamiento con &cidos, o mediante se-
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paracibén cromatogréifica.

El contacto entre el aceite de café purificado
y los antioxidantes se puede efectuar poniendo en contacto di-
rectamente el aceite con sblidos de café soluble tales como 1o0s
contenidos en un extracto acuoso de café. El aceite se puede
separar entonces de los sdlidos solubles de café por medios ade-
cuados, tal como cemtrifugado. Alternativamente, los antioxidan-
tes naturales se pueden extractar primero de los sdlidos solu~
bles de café mediante un disolvente orgénico, tal como metarol,
y extraétarse entonces del disolvente orglnico mediante el
aceite purificado, Esta etapa de contacto estabiliza al aceite
purificado contra el desarrollo de rancidez oxidativa mediante
extraccién en el aceite de al menos algunos de los antioxidan~
tes encontrados naturalmente en los sblidos solubles de café.
Estos antioxidantes sustituyen a los separados del aceite duran-
te el proceso de purificacidn y no son considerados como aditi-

vos extrafios o sintéticos.

-

Esta invencidn se relaciona especificamente con
un procedimiento para estabilizar aceites de glicérido, en es-
pecial aceite de café purificado, contra la rancidez oxidativa
por extraccidn de los antioxidantes naturales de extractos acuo-
s0s de café., El proceso de extraccidn comprende poner en contac-
to el aceite de café purificado con una solucidn acuosa de café,
tal como sblidos reconstituidos de café soluble, y separar en=

tonces las fases aceite y acuosa.

Bl contacto entre el aceite de café purificado
y'e1 extracto acuoso estard acompafiado normalmente por cierto
tipo de agitacidm, tal como mezclado o agitacibén. Naturalmente,
el contacto debe realizarse durante un periodo de tiempo sufi-
ciente para llevar a cabo la transferencia de los antioxidantes
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naturales del café desde la fase acuosa a la fase aceite, Como
serd evidente para los expertos en la técnica, el periodo de
tiempo depender& de factores tales como relacién en volfmen
entre la fase de aceite y fase acuosa, cantidad de agitacidn
y temperatura durante el contacto., Se ha encontrade que resul~
ta suficiente wnos 30 minutos de mezclado vigoroso para asegu-
rar una transferencia eficaz de antioxidantes desde la fase
acuosa a la Pase de aceite. Normalmente se utilizarf al menos

10 minutos de contacto agitado.

Se sabe que el aceite de café en bﬁuto, bien
exprimido o bien extractado con disolventes a partir de material
de café tostado, tal como granos de caPé tostado o moliendas
de café égotado, contiene cantidades significativas de mate-
riales de no glicéridos, mis notablemente &steres de diterpeno,
tales como &steres de cafestol y;kaﬁveol. Los métodos fitiles
para la purificacidn de aceite de café tostado en bruto, para
obtener un material compuesto principalmente de triglicéridos
¥y practicamente libre de é&steres de diterpeno, son-el trata-
miento con &cidos minefales fuertes, separaéién cromatogréfica,
destilacidn con vaclo y vapor de agua y destilacidn en alto
vacio, También se pueden emplear otros métodos.

En cada uno dé estos métodos, puede ser deseable
separar primeramente las fragancias aromiticas deseables del
aceite en bruto, antes de la purificacibn. Medios adecuados
para llevar a cabo &sto son el empleo de presiones subatmosf£é-
ricas y suwaves temperaturas, como se describe en la Patente
USA No. 2.947.634 de Feldmand et al. Estos arom&ticos se pue~
den condensar y afladirse de nuevo a continuwacidén al aceite de
café purificado y estabilizado, o se pueden emplear para aroma-
tizar café o productos similares al café, seglin cualquiera
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de las formas que ya son conocidas por los expertos en la técni-
ca. Bl aceite de café purificado y estabilizado, al cual se ha
vuelto a afiadir los aromiticos, seri altamente adecuado para
utilizarse en ia aromatizacidén de polvos de café soluble, tales
como cafés secados por aspersibn y liofilizados. Las técnicas
adecuadas y bien conocidas para la combinacidn de aceite de

café y aceite solub%e, son 1a deposicidn por pulverizacidn y

la inyeccibn.

Seglin el proceso de purificacidén por trata=
miento con Acido, el aceite de café en bruto se pone en contac-
to directamente con un Acido mineral fuerte, anhidro, preferi-

' blemente &cido sulflrico concentrado o &cido fosfbrico concen-

trado. Este contacto produce una reaccidn que causa la destruc-
cibn completa y separacidn de los ésteres de diterpeno en forma
de un lodo negro, chamuscado, insclubles Este precipitado se
puede separar mediante filtracidn y/o centrifugado. En este
caso, es necesario emplear una cantidad suficiente del &cido
mineral (al menos 2 moles por cada mol de. compuesto diterpenoi-
de) para precipitar practicamente la totalidad de los diterpenos
presentes en el aceite de café en bruto. Sin embargo, no es
deseable el empleo de wn exceso de &cido puesto que dicho exceso
afecta al rendimiento de aceite de café purificado obtenido.
Para fcido sulflirico, este nivel seri del orden de 3-10 partes
(preferiblemente 5-~6 partes) de Acido por cada 100 partes de
aceite de café en bruto, en funcidén de la cantidad de diterpe~
noides presentes en el aceite la cual, a su vez, dependeri de
la mezcla de granos de café, En general, al menos 5 partes

de &cido swlffirico por cada 100 partes de aceite, swministra-
rl la cantidad esteqiométrica necesaria pero el rendimiento
podré ser afectado si se superan 5,5 partes de &cido sulffirico.
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El aceite, que contiene ahora solo &steres de Acidos grasos
comestibles, es destilado con vapor de agua, en vacio, para
desodorizar el aceite pwrificado, separar &cidos grasos libres
y proporcionar un sabor suave al aceite comestible. Si se desea,
él aceite puede ser mezclado con arcilla blanqueante pulveriza-
da y filtrarse a continuacidn para mejorar-el color del aceite
antes de la etapa de desodorizacibn.

Otro método de purificacibdn de aceite de café§,
comprende el empleo de técnicas convencionales de desodoriza-
cibn cofz vapor de agua y en vacio, utilizadas en la industria
de ace:.tes comestibles, a una gama de temperaturas criticas de
220 a 25020. EL empleo de altas temperaturas e@s necesario para
disociar el enlace éster presentq_ en los diterpenocides y hacen
que los ~diterpenos sean vol&tile;’  bajo condiciones de vacio de
10 TI.. O WMenos, es decir 0,1 2 1 Yme A temperaturas por debajo
de 220°c, la necesaria dn.soc:.acién del enlace é&ster de los di-
terpenoides no se alcanza, 0O necééz.ta mds tiempo para producirse,

y a temperaturas por encima de 25090 se presentan reacciones

secundarias que perjudican a la operacidn de purificacién, Puede-

utilizarse vapor de agua supercalentado para obtener la tempera-

tura deseada del producto en el aceite, La separacidn practica-
mente completa de los diterpenoides no se consigue durante al
menos 12 horas y con preferencia se necesita un periodo de como
minimo 15 horas para obtener un aceite purificado.

Las técnicas de destilacidn en alto vacio son
también {(itiles para la purificacidn de aceite de céfé, tal ¥
como se describe en la Patente USA No. 3.704.132, Segfn esta
patente, el aceite de café en bruto se destila prirﬁeramente a
temperaturas que oscilan entre la temperatura ambiente y 115¢C,
2 una presibén de 0,1 a 60 mm, durante un tiempo de hasta 2 ho=~
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ras, con preferencia de 1 a 2 horas, Durante esta primera
etapa de destilacidn, se separan la mayor parte de los mate-

riales altamente vol&tiles contenidos en el aceite de café en

bruto. Después de esta primera etapa de destilacidm, en la

cual el destilado es retenido para capturar algunas de las fra-
gancias de aroma deseables o bien es desechado, el residuo se
utiliza en la segunda etapa que comprende una segunda destila-
cién en vacio. En esta segunda destilacién en vacio, la tempe-
ratura oscila entre 115 y 2402C y la presidn se maritiene a va-
lores tan bajos como sean posibles, pero en cualquier caso la
presidn debe ser inferior a 100 micras. Bsta segunéa etapa de
destilacibn en vaclo, se efectflia a temperaturas de 115 a 240¢C
a una piesi&n méxima de 100 micras, durante un tiempo de 1 a

3 horas y media aproximadamente. Durante esta segunda etapa de
destilacidn, se destila uma porcidn principal de 1os constitu-—
yentes indeseables contenidos en el aceite de café.en bruto,
cuya porcibn se desecha a continuacidn. Estos constituyentes
indeseables incluyen los &steres de diterpemo anteriormente
descritos, otros &steres de esterol y compuestos arombticos
rancios y descompuestos. Después del término de la segunda des-
tilacibn fraccionada antes descrita, Se lleva a cabo una tercera
destilacidn fraccionada. Durante esta tercera destilacidén frac-
cionada, se utilizan temperaturas de 240 a 3102C y el vaclo se
mantiene en valores de 10 a 20 micras de presidn absoluta. La
tercera destilacibén fraccionada se comtinfia durante un periodo
de 1 hora y media a 4 horas aproximadamente. Las temperaturas
superiores a 3102C deben ser evitadas a causa de que a las
condiciones de presidn utilizadas, las temperaturas tan eleva-
das descompondrin al componente triglicérido deseable. E1 compa=
nente triglicérido purificado se destila predominantemente en
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esta tercera destilacidn fraccionada.

Para obtener uma fraccidn de triglicérido re~
lativamente pura, puede emplearse una separacidn cromatogrifi-
ca utilizando wn lecho Fijo de alfmina activada como adsorbente.
Con preferencia, el aceite serf pasado a través del lecho adsor-
bente mientras se disuelve en un medio 1iquido, tal como éter
de petrdleo.

Esta invencibn se ilustra adicionalmente, pero
no se limita, por los siguientes ejemplos:

EMPLO 1

.Granos de café tostado se exprimen en wn husillo
u otro tipo de premsa, a wna presidn de por lo menos 350 kg/cmg
para obtener aceite de café en bfuto. El aceite recuperado tenia
una temperatura de aproximadamenée 1002C y el residuo de harina
de café tenia wna temperatura comprendida entre 75 y 1502C. El
aceite fue entonces clarificado para separar finos y residuos
del aceite hasta un valor inferick de 0,5 %. Los comstituyentes
aromfticos volétiles del aceite exprimido fueron entonces desti-
lados mediante evaporacidn a partir de una pelicula en répido
movimiento del aceite formada sobre una superficie.mévil a tem-
peraturas de unos 20-502C y una presidn inferior a 25 mm de
mercurio. Los productos aromiticos fueron recogidos como una
espuma en una trampa fria de nitrégeno liquide (~1962C),

En un vaso de prééipitados se coldcaron unos
2961 g del aceite de café desaromatizado y se afladieron 148 g
(5 % en peso) de 8cido sulffirico (98 % de concentracién) con
agitacidn, en un periodo de 5 minutos. Se produjo wna exoterma
a 452C y se separd um lodo negro. Se contimmd la agitacidn du-
rante 60 minutos hasta que la temperatura del aceite descendib
a 30°C, A continmacidn, la mezcla fue diluifda con un volfuen
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igual de &ter de petrdieo (pe.e. 30-609C) y se centrifugd du-
rante 15 minutos a 5,000 RFM. La solucidn de &ter fue decantada,
el lodo se transfirid a un vaso de precipitados y se volvib a
enlechar con 1 litro de 8ter de petrdleo. Esta mezcla fue en-
tonces centrifugada y las soluciones combinadas fueron filtra-
das con succién a través de un filtro de tierra de diatomeas.
El disolvente fue destilado y el aceite residual se agité du-
rante 30 minutos a 902C con 95 g de arcilla blanqueante., El
aceite fue entonces desodorizado con vapor de agua y en vacio
durante 4 horas a 2102C y wna presidén de 0,5 mm. El aceite se
enfridé a 602C bajo vacfo con separacibén continua coa vapor de
agua antes de readmitirse aire. El rendimiento en aceite ino-
doro, suave, purificado, fue de 1.480 g o 1o que es lo mismo

una recuperacidn del 50 %.

La ausencia de los diterpenocides cafestol y
kahveol se demostrd por anflisis del aceite de café purificado
por via de wma técnica de cromatografia gas-liquido, cromato-
grafia de capa fina y resonancia magnéticé nuclear, Por todos
estos métodos, no se encontraron diterpenos en el aceite puri-
ficado con Acido sulffirico. ‘

ETEMPLO 2

Se tratd aceite de café purificado con &cido.

sulffirico concentrado como en el ejemplo 1 ¥y a continuacibdn
fue evaluado como sigue, estando los valores perbxido registra-
dos en relacibn directa con el desarrollo de olores dentro

del aceite purificado:

Matréz 1 . Matr8z 2 (control)
80 g aceite purificado 80 g aceite purificado
75 mi H20 75 m1 H,0

25 g sblidos de café secados
por aspersidn
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' Los sbiidos de café se disuelven en K0 antes
de la adicifn al matrfz. Ambos matraces se imundan con CO,, se
tapan y se agitan durante la noche con un sacudidor mecinico.

A continuacibn, se cemtrifugan los contenidos para separar.las
fases. Las capas de aceite se decantan y se ensayan con y sin
adicién de BHT al 0,02 % con re;s;;ecto a la estabilidad empleando
el ensayo en horno Schaal (602C)e. A partir del ensayo se obtienen
los siguientes datos de valores perdxido:

Valores Peroxido (meg/kg)

Dias a 6020C

° z 3 13
Control 2 17 45 81 90+
Control (+BHT) - 2 17 43 75 90+
Extracto 2 4 b 9 12
Extracto (+BHT) 2 4 4 8 11

El aceite de control (con o sin BHT) muestra
un répido incremento en valor perdxido y desarrolla un olor
rancio en el espacio de unos cuantos dfas. El aceite de extrac-
to retiene su olor suave incluso después de varios.dias en
este ensayo acelerado. El BHT practicamente no proporciona
proteccidn adicional con respectéf a la obtenida por la extrac-
cidn.

EJEMPLO 3

Porciones del aceite de control y del aceite
de extracto del ejemplo 2 (ambas sin BHT) se combinan con aro-
miticos gaseosos del molino y se inyecta entonces en jarras
de cristal que contienen poivo de café soluble secado por as—
persién, a un nivel de 0,4 % de aceite en peso de polvo. Las
jarras de cristal se sellan luego bajo una atmdsfera inerte.
Después de 8 semanas de almacenamiento a temperatura ambiente
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v de 6 semanas a 352C, el polvo recubierto con aceite de con-
trol se detecta como rancio, mientras que el polvo recubierto
con aceite de extracto comtinfia permaneciendo estable des-
pubs de 20 semanas tanto a temperatura awbiente como a 352C,

Descrita suficientemente la naturaleza del
-invento, asf como la manera de realizarse en la préctica, debe
hacerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas
son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no al-
teren su principio fundamental.
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REIVINDICACIONES

le= Procedimiento éara la producoién de un aceite de cafd
pwrificado y esteble, pricticamente librs de ésteres de diter—
peno, cefacterizado po}qug comprende las etepas de:

(a) trater el aceit; de café para separzr sustencialmente
todos los édsteres dslditerpeno, 7

(b) poner en contac%o el gceite de café tratado con anti-
oxidantes naturales de‘café, realizandose dicho coﬁtacto QU
rente un'tiempo sufioiénto para llevar a cebo la transferencie

de los antioxidentes natureles de café gl gceits.

2+~ Procedimiento segin la reivindiocacidén 1, carscterizado
porque los antioxidantes naturales de café estan contenidos

en un extrgcto acuoso de cafd desde sl cual se transfieren.

3e~ Procedimiento segin le reivindicacidn 2, carasterizedo
porque los ésieres de diterpeno se‘separan por medio de desti-
iacidén de alto vacfo, destilgeién con vepor de agua o contecto

con wn dcido minersl, fuerte, anhidro.

4.~ Procedimiento segdn la reivindicacién 3, ca#acterizado
porgue las fases de ac%ite,y acuosa s8¢ gseparan despues de la
trensferencia de los aﬁtioxidantes nagturales de café.
g
5.~ Procedimiento ségﬁn la reivindicacidn 4, carecterizado
porque los ésteres de diterpeno se separan ponienad en contactc
el aceite de café con un 4cido mineral, fuerte, gnhidro, y

separando e} materizl precipitado.

6.~ Procedimiento seglin la reivindicacién 5, carac, porgue
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el 4cido mineral esg 4cido sulfurico o fosforico, concenirados,

Te~ Procedimiento segfn la reivindicacién 6, caracterizado
porque el sceite de cafd se pone en contacto cen gl menos 2

noles de fcido por cada mol de compuesto diterpercide.

8.~ Procedimiento segén la reivindicacidn 5, ca;acterizadoA
porque se geparan las fragancias aromdticas del sceite de café
entes de ponerlo en contacto con el 4oido minersl.
| N |
Qo= Procedimiento'éegﬁn la reivindicacidén 8, ceracterizado
porque ias fraganciaéfaromaﬁicas saparadas son condensadas y
afiadidas de nuevo al éeeiﬁe ds cefé purificado.
1
10.~ Procedimiento!aegﬁn la reivindicacién 9, carscterizedo
porque el aceite de oéfé purificado, que coutiene de nuevo
i

fragancias, se combind con material soluble de cefd.

1l.~ Procedimiento segin la reivindicacién 5, caracterizado
porque el eceite de cafd tratado se pone en contac%o con une
solucién ecuosa de café preparada por reconstitucidn de sélides

de café soluble.

12,- Procedimiento segin le reivindicacién 4, caracterizade
porque el mceite de cafd sme obitiene a partir de material de

café tostado y extractado con egus.

13- Procedimiento;segﬁn la reivindicacién 12, ceracterizedo.
A
porque el aceite de cafd se extrse del café tostado y extracia-

i
do con agud. -
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14,~ Procedimiento para la produccidén de un aceite de café
purificado y estable, tal y como queda sustancialmente des=
erito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 15 hojas escritas a miquina poy uns
sola .

Madrid, --
9._‘&52 gm»‘ 1070
GENERAL FOODS CORPORATION.

QUMEZ AGERD Y [
P s Flemador Ly Gaola Fc:.'.ﬁ';,gm
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