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Procedimiento para extraer, mediante extraccién con
fluidos supercriticos, aromas de café libre de la frac-
cién lipidica.

El invento describe un método para obtener los aro-
mas naturales del café tostado estable, libre de los
componentes lipidicos, de uso en la aromatizacién de
alimentos tales como productos de café y productos
con aroma y sabor a café. El proceso se realiza en
una sola etapa en la que inicialmente se extrae un
aceite de cafté en el que estan presentes los consti-
tuyentes del aroma y los compuestos antioxidantes
y {a fraccién lipidica. Posteriormente se fracciona
este aceite, obteniéndose una primera fraccién con-
teniendo los componentes lipidicos y una segunda
fraccién conteniendo los componentes volatiles junto
con los antioxidantes. La extraccidn se realiza en café
tostado y molido utilizando como disolvente CO4 en
condiciones supercriticas.
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DESCRIPCION

Procedimiento para extraer, mediante extrac-
cién con fluidos supercriticos, aromas de café libre
de la fraccién lipidica.

Campo del invento

El presente invento es relativo a un proceso
para recuperar aroma de café a partir de café
tostado y molido, y el aroma asi recuperado
esta formado por los aromas deseables junto con
compuestos antioxidantes y libre de la fraccién
lipidica y de aromas no deseables. El aroma recu-
perado es util para mejorar y enriquecer el aroma
del café soluble, de bebidas de café y de otros
alimentos y productos con aroma de café, pro-
porcionando un aumento de su valor comercial.
Estado de la técnica

En general los componentes del aroma son
constituyentes importantes de los alimentos, y en
algunos casos estos componentes son asociados
con el propio producto, de forma que si este ca-
rece de dichos aromas es valorado negativamente
por los consumidores. Este es el caso concreto
de los productos derivados de los granos de café
tostado.

En los ltimos anos se ha experimentado un
notable aumento en la comercializaciéon de pro-
ductos derivados del café, fundamentalmente en
café soluble y bebidas de café envasadas. Todos
estos productos deben presentar un aroma que
recuerde al del café recién tostado. La prepa-
raciéon industrial de estos productos requiere la
extraccion de los sélidos solubles y compuestos del
aroma por percolacién y concentracion del liquido
obtenido a partir de café tostado y molido. En
el caso del café soluble, este extracto es secado
por liofilizacién o atomizacién hasta conseguir un
producto en polvo. Uno de los mayores proble-
mas en este tipo de procesos reside en que tanto
en la extraccion como en la etapa de evaporacion
se producen pérdidas inevitables de aromas. Por
tanto, se hace imprescindible la adicién de aro-
mas en la fabricacién de estos productos del café.
Ademads, hoy dia hay una importante demanda de
aromatizantes y saborizantes naturales tanto para
productos de café tostado como café soluble y be-
bidas de café, como para productos con aroma y
sabor a café, en los que estdn incluidos alimentos
de lujo, lo que consecuentemente ha provocado un
incremento en el valor comercial de los concen-
trados de aromas naturales de café tostado. Para
satisfacer estos requerimientos, se han propuesto
diversos procedimientos para recuperar y/o ex-
traer los componentes del aroma tipicos del café
tostado.

Se han descrito métodos para recuperar los
aromas de café desprendidos tanto durante el tos-
tado de los granos de café como durante la mo-
lienda del café tostado (US 2,087,602; 2,156,212;
3,535,118; 3,021,218; 4,556,575; 5 182 926; 5 332
591 y 5 323 623; GB 1427949; NL 8801777; DE
195 34 658). Los compuestos volétiles suelen ser
condensados con nitrégeno liquido, debiendo ser
rapidamente absorbidos en un soporte para evi-
tar su degradacién, facilitando a la vez su ma-
nejo. Los absorbentes mas adecuados son los de
caracter lipidico, preferentemente aceite de café.
Estos procedimientos permiten la recuperacion
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del aroma con altas concentraciones de sustancias
volatiles. Sin embargo, los gases liberados du-
rante estos procesos contienen relativamente gran
cantidad de componentes del aroma los cuales
presentan olores sensorialmente indeseables, fuer-
temente irritantes, que difieren del de la fragan-
cia a café tostado. Esto es debido fundamental-
mente a la presencia de compuestos que contienen
azufre, tales como metilmercaptanos, tioles, y a
la presencia de algunos carbonilos. Aunque es-
tos compuestos, con respecto al total de volatiles
estdn en muy baja concentracién, su umbral olfa-
tivo es menor que el de la mayoria de los volatiles
por lo que cuando se encuentran concentrados
proporcionan olores fuertemente irritantes. Por
ello, los aromas recuperados con estos procedi-
mientos proporcionan aceites esenciales con poca
aceptabilidad por el consumidor disminuyendo su
valor comercial.

Para solucionar este problema Sakano y Ya-
mamura (1995) (WO 95111595), proponen dismi-
nuir los compuestos que contienen azufre y, en
general, aquellos que proporcionan olores desa-
gradables y picantes, mediante su adsorcién en
un aluminosilicato cristalino (zeolita) con un es-
pecifico tamafno de poro. Sin embargo, este paso
de adsorcion tiene el inconveniente de no ser to-
talmente selectivo, por lo que se perderian parte
de los componentes voldtiles. Ademds, los aromas
obtenidos a partir de los compuestos desprendi-
dos en el tueste y molienda de los granos tostados
estdn descompensados en cuanto a compuestos de
volatilidad media y menos volatiles.

Otros procedimientos propuestos recuperan
los aromas desprendidos en las etapas implicadas
en la fabricacién de café instantaneo. Se basan en
el arrastre de los componentes volatiles mediante
vapor de agua o gases inertes humedecidos a pre-
siones moderadas. Se obtienen los volatiles con-
densados por criocondensacién seguida de la eli-
minacion del gas por sublimacién. El aroma con-
densado es anadido al café liquido antes o después
de la atomizacién o liofilizacién (US 3,615,665; 5
225 223 4; 379 172; EP 0 227 263 y 0224338).
Estos métodos tienen el inconveniente de origi-
nar compuestos no deseables para el aroma, de-
bidos a que los compuestos volatiles son sensibles
a la humedad, produciéndose reacciones indesea-
bles como hidrélisis y condensaciones. Para sol-
ventar este inconveniente se han descrito procesos
como el de Sasaki y col. (1996) (WO 9633622),
en el que utilizan zeolitas para eliminar el agua en
el gas que contiene los componentes volatiles del
caté tostado, o el de Cormaci (1994) (US5342639),
en el que el aroma de café es desecado con sulfato
célcico anhidro. Otro hecho a tener en cuenta, es
que el aroma de café asi obtenido es poco esta-
ble. Se han propuesto distintas soluciones para
aumentar la vida 1til del aroma, basadas la ma-
yoria de ellas en la recuperacion de los componen-
tes del aroma por tratamiento del extracto con-
densado, previamente sublimado o no, con un ab-
sorbente lipidico, generalmente aceite de café (EP
215 164; CH 682 120). Este aceite cargado con los
componentes del aroma es el que se incorpora al
café en polvo. Estos procesos conllevan pérdidas
inevitables de componentes del aroma, las cuales
pueden ser mayores conforme mas rapidamente se
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realice la sublimacion. También se obtienen aro-
mas descompensados en la proporcién en que se
encuentran los compuestos de volatilidad media y
menos volatiles.

El aceite de café conteniendo los componen-
tes del aroma ha sido obtenido por prensado
mecanico del café tostado y molido, con pren-
sas continuas o semejantes (GB 1 532 662; US
3035 921). Estos métodos proporcionan un con-
centrado de aroma con una mejor proporcién de
compuestos poco volatiles y de volatilidad media.
Sin embargo, presentan la desventaja de tener
olores a quemado mas o menos intensos, causado
por las presiones y temperaturas utilizadas en la
etapa de prensado, siendo obligado un proceso de
refinado o desodorizacién. Ademds, debido a las
condiciones de presion y temperatura los aromas
muy volétiles tienden, a pesar de todo, a perderse.

Estos procedimientos generan la formacion de
un residuo sélido constituido por el café tostado
molido de donde se ha extraido el aceite, formado
por material muy fino que proporciona una tex-
tura muy compacta, por lo que dichos residuos,
a pesar de contener altos niveles de sélidos so-
lubles, no pueden ser directamente reutilizados,
es necesario triturarlos para hacerlos extraibles.
Se trata pues de una técnica compleja, no total-
mente satisfactoria desde le punto de vista de la
calidad del aceite obtenido que, si bien presenta
una buena resistencia a la oxidacién en estado
bruto, presenta una menor resistencia a la oxi-
dacién una vez desodorizado, operacién casi obli-
gatoria a causa del olor a quemado generado por
el propio proceso de prensado.

Otros métodos para extraer el aceite de café
conteniendo los constituyentes del aroma se han
basado en la extraccion con solventes del café tos-
tado y molido(CH 590 616; JP 5 611 424). Los
solventes utilizados tienen que garantizar la ex-
traccién de la mayoria de las fracciones del aroma.
En la patente EP 779088 se describe un método
para recuperar el aroma de café en medios acuosos
usando un disolvente organico a presiones mode-
radas. La principal desventaja de estos métodos
consiste en la dificultad de separar los solventes
de los constituyentes del aroma; esto no es posible
sin que existan pérdidas de los componentes mas
voldtiles. Ademds, el disolvente residual debe ser
severamente reducido para cumplir las normas de
salubridad de los alimentos.

A vpartir de café tostado y molido también
se han descrito procedimientos que utilizan gases
inertes secos o humedecidos con vapores de agua
y/o alcohol (US 5 417 993, 5 323 623, 5 182 926,
5087 469; 4 379 172 y 3 554 761; WO 9710721 y
9511595; EP 0 497 547). En este tipo de procesos
no se eliminan totalmente los inconvenientes debi-
dos a la oxidacién y deterioro del aroma debidos a
la presencia de agua y/o oxigeno. Ademds, como
el aroma es separado del vapor o gas por con-
densacién y purificacién del aroma condensado,
es dificil evitar perdidas de los componentes mas
volatiles.

Finalmente, es conocido que las sustancias
aromaticas del café tostado pueden ser extraidas
con diéxido de carbono a presiones medias com-
prendidas entre 5 y 40 atmosferas, seguido del
condensado y posterior sublimacién del CO2 gas
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conteniendo los voldtiles (CH 682 120; EP 0 561
009). Las sustancias voldtiles del aroma también
pueden ser extraidas con CO; liquido, en cuyo
caso también son extraidos algunos componentes
lipidicos pero en muy baja proporciéon. Estos sol-
ventes producen extractos en los cuales son mayo-
ritarios los componentes mas volatiles del aroma,
los cuales son facilmente oxidables por lo que de-
ben ser anadidos inmediatamente al extracto de
café o a la matriz a aromatizar.

Estos inconvenientes pueden ser evitados uti-
lizando COs supercritico, el cual extrae los com-
ponentes del aroma junto con ciertos antioxidan-
tes del café, lo que proporciona al extracto una
mayor estabilidad frente a la oxidaciéon y por
lo tanto un manejo mas sencillo del extracto.
También se consiguen extractos con una compo-
sicién en volatiles mas compensada. Las aplica-
ciones han demostrado que aunque en principio
se pueden utilizar distintos disolventes en condi-
ciones supercriticas, el mas correcto es el COsg
puesto que es neutro desde el punto de vista sen-
sorial, facilmente eliminable, abundante, mane-
jable y con valores de la presién y temperatura
critica relativamente bajos (DE 43 35 321 y 2
106 133; GB 1 336 276; EP 0 065 106 y 0 151
202; US 4,328,255; JP 09 143 489). El CO; su-
percritico conteniendo los volatiles y los compo-
nentes lipidicos es transformado en gas y conden-
sado para precipitar el aceite, y a continuacién el
COs es eliminado por evaporacién. El aceite ob-
tenido tiene una coloracién amarillenta, con un
contenido en antioxidantes superior al del aceite
obtenido por prensado. El contenido y calidad del
aroma en el aceite varia con la temperatura de ex-
traccion. Un factor decisivo en estos procesos es
que las sustancias aromaticas son obtenidas junto
con los antioxidantes y en consecuencia, los pro-
ductos resultantes son estables, susceptibles de
almacenamiento, pero tienen el inconveniente de
ser extraidos juntos con la fraccion lipidica y aun-
que, en principio, una cierta proporcion de aceite
podria ser adecuada porque el aceite es el vehiculo
o soporte donde estan absorbidos los componentes
volétiles del aroma, una gran cantidad de lipidos
favorece la autooxidacién, aumentando el riesgo
del enranciamiento. Por ello, Gehrig (1985) (EP
0 151 202) recomiendan emplear CO2 saturado
con agua para evitar la presencia de aceites pesa-
dos en el extracto. Sin embargo, en este caso se
tendria el inconveniente debido al efecto negativo
que tiene el agua en los componentes del aroma
comentado anteriormente.

En todos los procesos anteriores es practica-
mente imposible separar la fraccién lipidica de la
del aroma. Para solventar dicha dificultad Heid-
las y col. (1995) (EP 0711508) proponen extraer
el aroma de café en dos etapas. En la primera
etapa, el uso de propano o butano liquido, per-
mite extraer de forma selectiva la fraccién lipidica
dejando intactos la mayoria de los componentes
del aroma. En la segunda etapa el aroma se ex-
trae con COs.

Este procedimiento es complicado porque su-
pone el uso de dos disolventes supercriticos au-
mentando las dificultades del proceso y la com-
plejidad de la planta extractora. Ademds, el uso
de hidrocarburos como el propano o butano pre-



5 ES 2 160 490 B1 6

senta una dificultad anadida debido a su compli-
cado manejo puesto que son inflamables.

De todo lo anteriormente expuesto se puede
deducir que la extraccion con fluidos es la técnica
maés adecuada para conseguir un concentrado de
aromas de café estable y de calidad, libre de la
fraccién lipidica. Sin embargo, es necesario te-
ner un procedimiento de extraccién que no utilice
como disolvente productos inflamables de dificil
manejo y que la extraccién y separacién de la
fraccién lipidica se realice en una sola etapa.

El presente invento implica un proceso de ex-
traccién y fraccionamiento del extracto en una
sola etapa utilizando como disolvente el CO2 en
condiciones supercriticas, consiguiendo una pri-
mera fraccién en la que estdn los componentes
lipidicos y una segunda fraccién en la que estan
presentes los componentes del aroma junto con
los compuestos antioxidantes.

Descripcion de la invenciéon
Breve descripcién de la invenciéon

El presente invento implica un proceso para
la extraccién y purificacién de componentes del
aroma conteniendo compuestos responsables del
aroma a café tostado junto con compuestos an-
tioxidantes que proporcionan al extracto esta-
bilidad, estando éste libre de los componentes
lipidicos. El proceso comprende el paso de
diéxido de carbono en condiciones supercriticas a
través de un recipiente que contiene café tostado
y molido. El efluente, constituido por diéxido de
carbono en condiciones supercriticas, conteniendo
un aceite formado por compuestos lipidos, com-
ponentes volétiles y antioxidantes, es conducido
a una primera celda de separaciéon donde se pre-
cipitan los compuestos lipidicos menos solubles,
es decir de mayor peso molecular. El COy con-
teniendo los solutos no precipitados, es decir los
componentes aroméaticos y antioxidantes, es in-
troducido en una segunda celda de separacién en
la que el diéxido de carbono es transformado en
gas, favoreciéndose la precipitacién de los compo-
nentes responsables del aroma tipico a café tos-
tado junto con las sustancias con marcado efecto
antioxidante. Las dos fracciones obtenidas son
recogidas al final del proceso.

Descripcion detallada de la invencién

El procedimiento relativo a este invento con-
siste en llenar una celda de extraccién del equipo
supercritico con café tostado molido con un tama-
no de particula comprendido entre 0,02 y 0,1 mm,
preferentemente un valor medio de 0,06. Poste-
riormente se hacen pasar a través del café tostado
y molido CO4 supercritico a presién superior a 7,5
MPa, preferentemente entre 25 y 40 MPa y tem-
peratura superior a 35°C preferentemente entre
40 y 60°C, en una cantidad (medida en condicio-
nes atmosféricas) comprendida entre 3 y 10 L/g,
preferentemente 6 L/g. Se extrae un 9% en peso
del café tostado y molido.

El diéxido de carbono supercritico contenien-
do los componentes lipidicos, constituyentes aro-
maticos y las sustancias antioxidantes es pasado a
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una primera celda separadora en la que mediante
variaciones en la presién y la temperatura se dis-
minuye el poder solvente del CO2 de forma que
se precipiten los componentes lipidicos, obtenién-
dose un precipitado aceitoso de color amarillento
pélido, con olor picante no muy agradable, dife-
rente del tipico aroma a café recién tostado. En
esta primera celda separadora la presion del COo
estd comprendida entre 10 y 20 MPa y la tempe-
ratura entre 40 y 60°C. Se obtiene un rendimiento
en peso del orden del 7,5 % respecto a la cantidad
de café tratada.

A continuacién el CO5 conteniendo los compo-
nentes del aroma y las sustancias antioxidantes,
es conducido a una segunda celda separadora en
la que el CO9 es transformado en gas disminu-
yendo la presion y la temperatura hasta valores
proximos a los atmosféricos. Se obtiene un liquido
de aspecto aceitoso de color amarillo oscuro con
aroma tipico a café recién tostado y una prolon-
gada estabilidad. Se obtiene un rendimiento del
1,5% en peso respecto a la cantidad de café tra-
tada.

Los residuos de las celdas separadoras son re-
cuperados al final del proceso, después de haber
despresurizado el sistema.

Ejemplo de realizacién de la invencién

Se ha partido de 90 g de café de variedad
Arébica tostado y molido con un tamano medio
de particula de 0,06 g. Se extraen con 540 litros
de CO2 (medidos en condiciones atmosféricas) su-
percritico, a 30 MPa y 40°C. El extracto obtenido
se separa parcialmente en la primera celda sepa-
radora, reduciendo la presién a 15 MPa y aumen-
tando la temperatura hasta los 50°C. Se obtienen
7,5 g de un sélido de aspecto graso de color ama-
rillo palido, soluble en hexano, con aroma poco
intenso y ligeramente picante. El analisis de los
compuestos extraidos, se realiza mediante croma-
tografia de gases empleando una columna capilar
de silice fundida: 25 m x 0,25 mm d.i. y 0.25
pum de espesor de pelicula de fase (SE-54). El ex-
tracto obtenido, en la primera fraccién, presenta
una mayor concentracién de compuestos y de un
modo relativo estd enriquecido los solutos de vo-
latilidad media.

El efluente de la primera celda separadora es
conducido a la segunda celda separadora en la
que se reduce la presion hasta los 6 MPa y la
temperatura hasta los 25°C. Se obtienen 1,5 g
de un precipitado oscuro de aspecto aceitoso, con
aroma tipico a café recién tostado, soluble en eta-
nol. Esta fraccién, obtenida en el segundo se-
parador, se ha mantenido estable, sin presentar
olores rancios por mas de 2 meses conservada a
temperatura de refrigeracién. El analisis de los
compuestos se realiza como se ha comentado an-
teriormente. El extracto obtenido presenta una
menor concentracién de compuestos en relacién
al extracto de la fraccién 1 y de un modo rela-
tivo estd enriquecido de compuestos de volatili-
dad alta.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para extraer, mediante ex-
traccion con fluidos supercriticos, aromas de café
libre de la fraccién lipidica, caracterizado por-
que comprende: el paso de diéxido de carbono,
en condiciones supercriticas, a través de un reci-
piente que contiene café tostado y molido, donde
el efluente formado, constituido por el diéxido
de carbono, un aceite formado por compuestos
lipidos y componentes volatiles y antioxidantes,
es conducido a una primera celda de separacién,
donde se precipitan los compuestos lipidicos me-
nos solubles; el COs3, conteniendo los componen-
tes aromaticos y antioxidantes, es introducido en
una segunda celda de separaciéon en la que el
di6éxido de carbono es transformado en gas, fa-
voreciéndose la precipitacion de los componentes
responsables del aroma del café, junto con las sus-
tancias con marcado efecto antioxidante. Final-
mente, las dos fracciones obtenidas son recogidas
al final del proceso.

2. Procedimiento segin reiv. 1 caracteri-
zado porque se utilizan granos de café tostado y
molido con un tamano medio de particula com-
prendido entre 0,02 y 0,1 mm preferentemente
0,06 mm.

3. Procedimiento segin reiv. 1 caracteri-
zado porque la operacién de extraccién es reali-
zada en el intervalo de temperaturas comprendido
entre 40 a 60°C.
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4. Procedimiento segin reiv. 1 caracteri-
zado porque la operacion de extraccién es rea-
lizada en el intervalo de presiones comprendido
entre 25 a 40 MPa.

5. Procedimiento segin reivindicaciones 1 a
4 caracterizado porque el material extraido es
fraccionado por variaciéon del poder solvente de
COs.

6. Procedimiento segin reiv. b5 caracteri-
zado porque la operacién de fraccionamiento en
la primera celda separadora de los componentes
lipidicos de la corriente del COs se realiza por
disminucién de la presiéon a valores inferiores a
25 MPa, preferentemente comprendida entre 10 y
20 MPa, y aumento de la temperatura preferen-
temente comprendida entre 45 y 60°C.

7. Procedimiento segun reivindicaciones 5 y 6,
caracterizado la operaciéon de fraccionamiento
en la segunda celda separadora de los componen-
tes volatiles y antioxidantes de la corriente del
COy, se realiza por disminucién de la presién y de
la temperatura a valores inferiores a 7,3 Mpa y
31°C, respectivamente.

8. Aceite de café obtenido en la primera
celda separadora, conteniendo los constituyentes
lipidicos y el aroma de café obtenido en la segunda
celda separadora, constituido por los componen-
tes volatiles y antioxidantes, siempre que se ex-
traigan a partir de café tostado por el método de
cualquiera de las reivindicaciones anteriores.
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