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\ La tendencia a la racionalizacidn a observar en todas

lés ramas de la industria alimenticia ha originado es-
, :
fdprzos de emplear extractos de especias en lugar de
la? especias en su forma natural o también en estado se-
coio molido. Estos extractos ofrecen una serie de ven-
tajas entre las que cabe mencidﬁa; especialmenée sﬁ fal-
ta de gérmenes y también el hecho de que los concentra-
dos son;rmés fhciles de normalizar y también mejora su
utilizacibn en muchos aspectos. Ademas al agregar los
extractos o concentrados de las especias, se evita el
"1ast;e" vegetal, puesto que las especias naturaleéhéon-
tienen los componentes verdaderamente utilizables como
condimentos frecuentemente solo en un poréentaje muybpe-
querio, Por lo tanto, se ha elaborado una serie de pro=
cedimientcs mediante los cuales se extraen de las espe-
4cias los componentes de olor, como también los de sabor,
" por extraccidén. Puesto que ﬁara ambos componentes que
frecuentemente son insolubﬁes en agua pueden encontrarse
disolventes o sistemas disolventes orglnicos que son
apropiados como medios de extraccién, ha surgido la pre-
gunta hasta qué punto tales medios disolventes pueden
-eliminarse de nuevo de log extractos obtenidés. Por
ﬁanto este problema se trata con gastos importantes y
la discusién sobre la eliminacidn de los residuos de
los disolventes.y también sobre la posible influencia
quimica de los disolventes sobre los componentes aromé-
ticos de las especies sigue su curso,
Por la patente estadounidense 3 477 856 es conocido

extraer con dibéxido de carbono liquido materiales con

contenido de aroma, entre ellos también especias. En
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esta patente queda expresado tawbién que en el sentido
més amplio puede llevarse a cabo la extraccidén eventuale-
mente tambidn por encima de la temperatura critica del
Co,s También la indicacién de la posibilidad de licvér
a cabo la extraccidn con un disolvente presente en la
fase hipercritica (véase patente 41 362 de la Repfiblica

Democrdtica Alemana), no proporciona el conocimients en

‘el que se basa el presente invento, o sea que la solubiw-

lidad de los componentes aromiticos en fluido hipercri-
tico, es un mfiltiplo mayor que en los correspondieﬁges
disolventes en estado liquido y que mediante una extrac-
cibén en d&s etapas, de tal forma que en la primera etapa
se extrae con fluido hipercritico seco y en la segunda
etapa con fluido hipercritico hlmedo, se obtiene un aro=-
ma gue en esta integridad y calidad no podia obtenerse

con los procedimientos de una sola etapa segin el estado

de la técnica. Con este procedimiento es posible extraer

més o menos completamente a‘las especies naturales los

componentes olorosos y aromidticos que frecuentemente con-

e

. sisten en un ndmero grande de componentes en su composi-

cién natural y sin modificacibén quimica.

El procedimieqto segln el invento para la obtencién
de extractos de especias con composicidn natural mediane
te extraccidn con un gas indcuo en estado.hipercritico
como disolvente, se caracteriza porque en primer lugar
a las especias se les extraen los aceites etéreos con
efecto de componentes de olor mediante extraccidn con
gas seco hipercritico con respecto a la temperatura y a
la presibén, y a continuacién los componentes con efecto

de portadores de sabo: con gas hlmedo hipercritico con
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r%specto;amlg temperatura y a la presifén, porque los eXe
tggctos de laé soluciones obténidas se separan mediante
i
modificacién de la presidn y/o de la temperatura y se
me%clan. |
i - .
E1 procedimiento segln el invento se explicari a con-
tiﬁuaci6n en base del CO, como medio de extracciﬁn.espe--
cialmente preferido, bero se obtienen los mismos resul;
tados en especialjréspecto a los aromas de olor si eh

lugar del CO, se emplean gases indcuos como N20, SF¢»

CFBCI, CHFZCI, CF2=CH2, C3F8, CHF}’ etano o etileno, Si

‘no se trabaja con el CO2 que en cuanto a su pureza estd

. permitido para la industria alimenticia, los otros nedios

disolventes mencionados se destilan antes de su uso, Al
trabajar con estos disolventes, las presiones y tempera-~
turas indicadas en los casos 1 a & descritas a continua-

cibén, deben cambiarse anilogamente en cuanto a los limi-

tés indicados; los datos criticos de estos gases se cono-

7
@

cen por la literatura, \

En lé ejecucidn del invento deben tenerse en cuenta
esencialmente tres fases de procedimiento que puedea se-
gulr una detras de la otra:

- l. fase
"Extraccidn de los aceites etéreos, que frecuentemente
forman el aroma de olor, mediante tratami;nto de las es~
pecias con CO, seco hipercritico.
2, fase

Extraccién de los componentes de sabor con 002 himedo

hipercritico.

3. fase

Si no queda ya comprendida en la segunda ctapa, B3
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5%acci6nddp los componentes de sabor solubles en agua
m?diante extraccibén con agua. Mediante esta divisidn
qweda garantizado que en una extraccidn necesaria de
1af sustancias de sabor con agua, los aromas de olor fre-
cuéntemeﬁte sensibles al agua (terpenos, aldehidos, é&s=
tefes, etc.), ya han sido eliminados y por tanto no pue=~
den sufrir ninguna modificacidn.

El procedimienéo explicado en el dibujo adjunto tra-
baja de la forma siguicnte:

En el recipiente A se alimenta el material natural
desmenuzado y se introduce una corriente de.CO2 seco hi-
percritico. Con ello el gas se carga én el sentido de
una "solucidn hipercritica' sobre todo con los aceites
etéreos, La corriente de gas pasa (a través dei inter-

cambiador térmico w3) al recipiente B y aqui se separaj;

dicha separacién se lleva a cabo preferentemente bajando

‘la presidn a valores L P gas crft, La temperatura puede

bajarse también a valores <;t gas crit., mantenerse a
. v

la misma altura como en el radcipiente de extracci’nu o

también aumentarse. (En principio uma separacidn re

sistema tiene lugar también mediante aumento de la tem~

.peratura, Ambos efectos pueden combinarse debiéndose

guiar sin embargo por la capacidad de carga térmica del
material. De ello resultan diferentes variantes de pro=
cedimiento que se explicardn mids abajo).

La corriente de gas libre de extracto es bombeada
del recipiente B, transportada mediante compresor o boti
ba de gas liquido y comprimida, y entra como disolvente
puro en el recipiente A, etc. Una vez terminada esta

primera fase de extraccidn se conecta el recipiente C
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llenado de .agua en el circuito y se extrae ahora el ma~
terial con co, hfmedo. Con ello tiene lugar la extrac-
cibén de los componentes de sabor que se separan de la

misma forma como arriba descrito en el recipiente B, es

decir, se separa el disolvente. A este respecto hay que

tener en cuenta si en la sepéraci6n debe mantenerse la
temperatura por encima o por débajo de t gas éfit. Con
tB'< t gas erit. se p?oduce una licuacidn del Co, en B

¥ con ello también una separacién del ;éua. "Si queda

tB ;>t gas crit. se separan también todos los componentes
dgl extracto pero solo una peqpeﬁa cantidad de agua. Por
16 %anto, queda a eleccidn obtemer extractos libras o
pobres en agua o extractos con contenido de agua{i’

Si se desea afin una extracecidn con agua, entonces ésta
sigue a las dos etapas descritas. E) material se extrae
de la manera conocida de forma acuosa, se concentra el
;xtracto, se' liofiliza y se mezcla con el extracto obte=
nido de las dos pgimeras etgpas. En muchos casos, como
por ejem;lo, en el de la piperina,’el principio altamente
picante de la pimieﬁta, tiene lugar también ya en la pri-
mera etapa aparte de la extraccidn de los componentes de
dlor en parte una liberacién de componentes de sabor, que
entonces en la segunda etapa solo debe ser completada,

En muchos casos se hace innecesaria la tercera etapa por
completo, como en el caso de la pimienta, Para las pri-

meras dos etapas son posibles los siguientes variantes de

‘procedimiento (Pl y tl se refieren a la presibén y la tem=

peratura en el recipiente de extraccidn A, P, ¥y t, al re=
cipiente de separacidn B):

1. caso
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Condiciones

1?2 ( P cr1t.< Pl
t, &t erit.{ ty

Valores absolutos preferidos:

Py ... = 100 a 400 atm,

Py evs = al menos 5 atm. por debajo de P crit, '

tl ee. = al menos 52 por encima de t crit, hasta 802C,
tz ees» = al menos 52C por debajo de t crit.

En este caso tiene lugar la licuacidn del CO2 Yy con
ello también la separacibn del agua en B, Por lo tanto,
el agua que falta debe.agregarse eventualmente delante
del recipiente A. :

| 2. caso

Condiciones
P2 = Pl) P crit.
t,> tliit erit,
‘Valores absolutos preferidos:
' g o0 = véaseApri?er caso

ta sPvesrs et = 110 a BOQC por encima de t

Py, Ppy t
1
Este caso solo es posible debido a t22> t) si ia ca-
pacidad de carga térmica del extracto es suficientémente
grande.
. 3. caso
Condiciones
Pa( P crit <Pl
7 ty = t, 7t crit.
Valores absolutos preferidosi

P t, +e. = véase primer caso,

1* Far tp0 b
4, caso

Condiciones
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“ . Pz'(P cr:_t; Pl
t2> tl >.t crit,.
Valores absolutos preferidos:

P t, es+ = véase primer caso.

1t Par By By
Debido a tzjs ti, vale aqui lo mismo que lo explicado
en el segundo caso. .

El medio de tranéporte emplea&o en el circuito puede
ser tanto una bomba de gas liquido como también'un compre=
sor, aunque entonces ias funciones de los intercambiadores
térmicos Wl Yy W2 son di?erentes. En el transporte median-
te bomba de gas liquido, es necesaria una licuacidn del
Cda\cn Wa Yy un éalentamiento del medio a condicioues hie

percriticas en W Al emplearse un compresor, el medio

1°
tiene que ser pasado eventualmente a te&peratﬁras hiper=-
criticas., En la priactica los intercambiadores térmicos
estdn conectados juntos, de forh& que se presentan posibie-
lidades de fdncionamiento especialmente econdmicas en
cuanto al consumo de energiar
Ejemplo 1
200 gramos de pimienta negra triturada se trataﬁ hajo
las condiciones del 3. caso como sigﬁe:
1. etapa
Py veeeessnse 350 atm,

Pz R 65 atm,

\t ®s s 00000 6090

1
tz L 2 B I B GOQC
ZAS esvecssas CO2 seco

duracibén .... 3 horas

2, etapa

Condiciones como arriba.
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GAS o ssesseevecescsns coz hﬁmedo
duracidn e.evceeess.s 2 horas

Resultado

Se obtuvieron 14 gramos de una masa amarillenta semi~

s6lida con componentes cristalinos, que olia muy intensiw=

vamente a pimienta y sabia muy picante

Pimienta sin Pimienta
tratar Extracto eratada
Humedad % 14,3. 2 20
Piperina % 4,6 60 {0,
Sdihble en '
gter de pe;
troleo % 6,8 28 . 41 0,1
Ejemplo 2

200 gramos de clavo desmenuzado de forma basta se tra-
taron bajo las condiciones del caso 1 como sigue:
- 1. etapa

P Qoevessnssacreyn 280 atm.

1
P2 ensscesssserse 05 atm,
tl cesecsssssssss S0RC
fa eswssscnssssee 252C
gag»............. 002 seco
duracidn ees.... U horas
2., etapa

Condiciones como arriba
Gas e.osseecvenes CO, hiimedo
duracidn esevesse 3 horas

Resultado

Después de mezclados los extractos, se obtuvieron
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~ 10 -

2 gramos de un aceite amarillo pardo con contenido de
sustancias turbias y poca agua con un aroma de clavo

1

]

mhy intenso,

! Clavo sin Clavo
: tratar . Extracto tratado
Humedad % ‘;A 7,8 15 20
Soluble en éter d;
petrdleo % ‘ 20,3 ‘ - 0,1
AEugenol (incluyendo
acet, eugenol) % T17,2 ! 64 0,3
vl Ejemplo 3

Se desmenuzan 200 gramos de cangla en rama ¥y se tratan
bajo las condiciones del caso 1, como sigues
l. etapa
Pl"""""’ 300 atm,
TPy ecercecnes 65 atm,
tl ecsssscens 55eC i
£y ecsseccens  259C
aS ssevecnne 002 seco
duracidn ... 3,5 horas
. 2. etapa
.'ICOndiciones como arriba
GAS seesencsne CO hamedo
duracién .... b ioras
Resultado

Se obtuvieron 19 gramos de un aceite amarillento con

contenido de sustancias turbias con un aroma de canela

muy intensivo,
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Canela Extracto Canela
sin tratar tratada
Humedad % 8,k 29 30
aldehido de canela % 3,8 39 -
eugenol %- 0,56 "> 6,2 D -
soluble en éter de
petrdleo % 4,5 - -
Ejemplo &

200 gramos de vainas de vainilla desmenuzadas se tra=

tan bajo las condiciones del caso 1 como sigue:

\

ecercscoesesevnace

QSO0 08 a0t o0

A

)
P
t PP DEOIIVNESsIVENODY
tz L U R B B BRI B IR A A

BAS escevsssesreranne

duraciﬁn evoetsresoe

L

Condiciones como arriba

GaAS eesnscesecnsans 002 himedo
~duracidn ¢.ecsee.0e 6 horas
Resultado

Se obtuvieron 27 gramos de un precipitado himedo con

contenido de sustancias turbias con aroma de vainilla

muy intenso,

l. etapa
400 atm,
65 atm.
ks5oC
259C
CO2 seco
b4 hoﬁas

2, etapa -
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Vainas de vai Vainas de
Extracto vainilla

nilla sin tratar tratadas

Humedad % ' 9,3 | 23 31

«

Vainillina % | 3,1 28 -
Soluble en &ter de : : '
petrbleo % ' 14,3 - - 0,2
Observacibn: La suma de los compoheﬁtes de extracto
indicados en las tablas asciende en cada caso a menos
10 del 100%, puestp que unicamente se determinaron las can-
tidades de los componentes ﬁrincipales.
' Y En resumen, la Patente de Invgncign que se solicita
recaeri sobre las giguientes |
REIVINDICACIONES
15 l.~ Procedimiento para la obtencidn de extractos de
especias con composici6n‘nafura1 mediante extraccidn con
un gas inbcuo en estado hipercritico como disolvente,
caracterizado porque en pr%mer lugar se ies extraen a
las egéecias los aceites etéreos con efecto de coﬁpb;
20 nentes de olor mediante extraccidn con gas seéo hiper-
critico con respecto a la temperatura y a la prési&n, y
~a continuacidén los componentes con efecto de portadores
de sabor con gas hﬁ;edo hipercritico con respecto a la
temperatura y a la presidn, porque los eitractos de las
25 soluciones obtenidas se separan mediante modificacidn
de la presién y/o de la temperatura y se mezclan,
2.,- Procedimiento seglin la reivindicacidn una,caracte-
rizado porque las especias liberadas en gran parte de
los portadores de sabor y olor, se some£en a una extracw

30

cidn acuosa adicional y se concentra el extracto obtenido
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y se mez¢la con los e*tractos obtenidos en la éxtraccién
con gas hipercritico.

3.~ Procedimiento seglin las reivindicaciones 1 y 2 ca~

racterizado porque se enplea CO2 como disolvente,

,~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 3, ca=
racterizado porque se emplea NO,, SFg, CHF3, CFSCI,

CHF ,C1, CF2=CH2, C3F8’ etano o etileno, aparte de o en

2
lugar de CO2 como disolvente.

5.~ Se reivindica por ultimo como objeto sobre el que

ha de recaer la patente de introduccidén que se solicita
pof: PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE EXTRACTOS DE
ESPEGTAS CON COMPOSICION NATURAL.

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la presen

te memoria descriptiva que consta de trece paginas mecano-

grafiadaé ¥y dibujos adjuntos.

Madrid, 11 de agosto deA1.978
\ BERWABDO UNGRIA
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