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En vandig kaffeekstrakt dekoffeineres med et behandlet ak-
tiveret carbon. Det aktiverede carbon brines farst i kon-
takt med en ethylcelluloseoplesning for at adsorbere ethyl-
cellulosen pd carbonet. Det ethylcelluloseholdige aktive-
rede carbon terres derpd og bringes i kontakt med en van-
dig kaffeekstrakt. Den i slt vazsentligt dekoffeinerede
ekstrakt skilles derefter fra carbonet.
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Den foreliggende opfiindelse angar en fremgangsméde til
dekoffeinering af en vandig kaffeekstrakt. Opfindelsen
angdr mere specielt behandling af aktiveret carbon ved
adsorbering af ethylcellulose derpa og pafelgende kon-
takt af det behandlede carbon med en vandig kaffeekstrakt.
En i alt vesentligt dekoffeineret ekstrakt kan derpd skil-

les fra det aktiverede carbon.

To kommercielle kaffedekoffeineringsmetoder dominerer

for tiden kaffeindustrien. En af de mere udbredte metoder
er omhandlet i US patentskrift nr. 2 309 092 udstedt til
Berry et al., hvori grenne kaffebsnner ekstraheres med

en koffeinfattig vandig ekstrakt af opleselige stoffer
fra gren kaffe. Efter ekstraktion strippes den koffein-
rige ekstrakt for koffein ved kontakt med et halogeneret
organisk oplesningsmiddel, sésom methylenchlorid. Den an-
den vidt udbredte dekoffeineringsmetode involverer ekstrak-
tion af de grenne kaffebenner direkte med et organisk op-
lpsningsmiddel som omhandlet i US patentskrift nr.

3 671 263 udstedt til Patel et al.

Tidlige forseg p& at dekoffeinere med et adsorptionsmid-
del er omhandlet i US patentskrift nr. 1 930 257 udstedt
til Stelkens og nr. 2 198 859 udstedt til Burgin, hvori
aktiveret carbon anvendes til at adsorbere koffein fra

en ekstrakt. De navnte opfindelser er dog kommercielt u-
praktiske, fordi vesentlige mangder ikke-koffeinfaststof-
fer, isar chlorogensyre, adsorberes fra ekstrakten sammen

med adsorptionen af koffein.

Ifelge den senere litteratur forssger man at gere dekof-
feinering med adsorptionsmidler lettere. En fremgangsmade,
hvori carbonet behandles med en oplesning af kulhydrater
fer dekoffeinering, er beskrevet i canadisk patentskrift
nr. L 123 656. Skent denne metode begrenser nettotabet

af ikke-koffeinfaststoffer fra kaffeekstrakten, mister
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ekstrakten chlorogensyre i, hvad der menes at vare en

i:alt vesentligt jsvn udskiftning af chlorogensyre med kul-
hydrater adsorberet pa det aktiverede carbon. Tabet af
chlorogensyren fra kaffeekstrakten kan have negative

pavirkninger af smagen.

Det tilsigtes med den foreliggende opfindelse at tilveje-
bringe en fremgangsmade til dekoffeinering af en vandig
kaffeekstrakt under anvendelse af behandlet aktiveret
carbon, hvilken metode begraznser nettotabet af ikke-kof-

feinfaststoffer fra ekstrakten.

Det tilsigtes endvidere med den foreliggende opfindelse
at tilvejebringe en dekoffeineringsmetode, der gesr brug
af behandlet aktiveret carbon, hvilken metode i alt vasent-

ligt reducerer tabet af chlorogensyre fra en ekstrakt.

Det har nu overraskende vist sig, at det med opfindelsen
tilsigtede opnés ved en dekoffeineringsfremgangsmade, hvori
aktiveret carbon kontaktes med en ethylcelluloseoplasning
fer kontakt af det aktiverede carbon med en vandig kaffe-
ekstrakt. Ethylcellulose adsorberes pa det aktiverede car-
bon, hvilket i alt vasentligt reducerer nettotabet af ikke-
koffeinfaststoffer, isar chlorogensyre, fra den vandige
kaffeekstrakt.

Ethylcéllulose er en forholdsvis billig, i handelen til-
gengelig forbindelée, som er blevet afpreovet til anven-

delse i naringsmiddelindustrien. Kemisk er éthylcellulose
cellulose, hvori ethoxyenheder er blevet substitueret ved

glucosehydroxylenhederne. Der er tre sadanne hydroxylen-

heder pr._ anhydroglucoseenhed i cellulose. Den féretrukne sub-

stitutionsgrad har vist sig at vere gennemsnitligt mellem
2,42 og 2,53 ethoxylenheder pr. anhydroglucoseenheder. Skant
ethylcellulose med en lavere substitutionsgrad kan an-

vendes, er ethylcellulose i ovennavnte omrade effektivere
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til nedsattelse af adsorptionen af chlorogensyre under de-

koffeinering af en kaffeekstrakt.

En af de mere vigtige egenskaber ved ethylcellulose i
forhold til den foreliggende opfindelse er den gennemsnit-
lige molekylvegt af ethylcellulosen. Det menes, at ethyl-
cellulose hindrer adsorption af chlorogensyre ved bloke-
ring af de porer i det aktiverede carbon, som typisk adsor-
berer syren. Det aktiverede carbon, der regnes med til
anvendelse heri, har et totalt porevolumen pé ca. 0,90
cmj/g. Ca. 33 % af voluminet er omfattet af porer med

en diameter mellem 1,8 nm og 2,5 nm, hvilke porer udger ca.
90% af overfladearealet for det aktiverede carbon. Hvis
ethylcellulosen har for hej eller for lav molekylvagt,

vil de porer, som adsorberer chlorogensyre, ikke blive
blokeret, og effektiviteten af den omhandlede fremgangs-

made vil formindskes.

Skent den absolutte molekylvegt for en serlig ethylcellu-
lose er vanskelig at male, giver viskositeten for en
ethylcelluloseoplesning en god indikation for molekylvag-
ten, idet en lavere viskositet indikerer en lavere gennem-
snitlig molekylvaegt. Ethylcellulose med en viskositet mel-
lem 0,01 Pas og 0,04 Pas malt analytisk ved en koncéntration
pd 5 vegt-% i en 80:20 vegt-%'s toluen/ethanol-oplegsning

ved 25 °C har vist sig at reducere mangden af chlorogen-
syre adsorberet pa& aktiveret carbon. Den foretrukne ethyl-
cellulose har en viskositet pa 0,022 Pas under samme betingel-
ser. En sddan foretrukken ethylcellulose er tilgasngelig

i handelen under varemazrket Ethyl Cellulose N22-NF fra

Hercules Co., Wilmington, Delaware.

Aktiveret carbon behandles med en oplesning af ethylcellu-
lose for at adsorbere ethylcellulosen derpa. Den vand-uop-
leselige ethylcellulose opleses foretrukkent i en alkohol,

sdsom ethanol. En oplesning af mellem 2 vegt-% og 5 vagt-%
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‘ethylcellulose i ethanol har vist sig sarlig hensigtsmas-

sig. Kontakt mellem det aktiverede carbon og oplesningen
kan foregd i en beholder, der giver god faststof-vaske-
kontakt; opslemning af carbon i ethylcelluloseoplgsningen
er et eksempel. Alternativt kan oplesningen cirkuleres
gennem et leje af aktiveret carbon indeholdt i en aflang
kolonne. Uanset den valgte metode opretholdes kontakt i
tilstrekkelig lang tid til at adsorbere ethylcellulosen
pa carbonet, typisk mellem ca. 1,5% og 2,0% af tervaegten
af ethylcellulose-holdig aktiveret carbon. Efter adsorbe-
ring af ethylcellulosen pa det aktiverede carbon til gren-
severdien, skilles carbonet fra oplesningen, hvilket car-
bon derpa kan terres til fjernelse af eventuel resterende
alkohol.

Ethylcelluloseholdigt aktiveret carbon kontaktes derpa
med en vandig kaffeekstrakt til i alt vasentligt at de-
koffeinere ekstrakten under i alt vesentlig begraznsning
af mangden af chlorogensyre, der adsorberes. De vandige

kaffeekstrakter beregnet til anvendelse i den foreliggen-

de opfindelse omfatter en koffeinberiget gren kaffeekstrakt,

sdsom en afledt fra den proces, der er navnt i det fore-
gaende, beskrevet af Berry et al., sével som en ekstrakt
af ristet kaffe, sasom en typisk i handelen tilgangelig
kaffeekstrakt, der er velkendt som mellemprodukt ved frem-
stillingen af en ter opleselig kaffe. Begge de vandige
kaffeekstrakter indeholder chlorogensyre, som foretruk-
kent bevares i kaffeekstrakten under dekoffeineringen

for at bevare den rigtige kaffesmag.

Kontakt mellem det ethylcelluloseholdige aktiverede car-
bon og kaffeekstrakten kan foretages ved en vilkarlig
metode, der giver en god faststof-veskekontakt. Kontakten
kan f.eks. ske batchvis; hvorved carbonet opslezmmes i den
vandige kaffeekstrakt. Kontakten mellem de to stromme

er foretrukkent semikontinuerlig eller kontinuerlig, sa-
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som i en multisektion, et modstremsbatteri, hvori den
koffeinberigede ekstrakt kommer ind i sektionen indehol-
dende det mest brugte aktiverede carbon, og alt vesent-
lig dekoffeineret kaffeekstrakt udtages fra den sektion,
der indeholder det mindst brugte aktiverede carbon. Nar
carbonet i den mest brugte sektion har adsorberet sin gren-
severdi af koffein, isoleres sektionen, en ny sektion med
frisk ethylcellulose-holdigt carbon tilszttes, og strem-
mene indstilles til at stemme overens med den ovenfor an-
givne beskrivelse. Alternativt kan kontakt mellem carbo-
net og den vandige kaffeekstrakt ske i en sakaldt puls-
kolonne, hvori en lille smule eller "puls" anvendt car-
bon udtages fra bunden af modstremskolonnen, efterhanden

som en puls af frisk carbon sattes til toppen af kolonnen.

Uden hensyn til den valgte kontaktmetode skilles det ak-
tiverede carbon fra ekstrakten, efter at i alt vesentlig
al koffein, foretrukkent mere end 95 vegt-%, er blevet
fjernet fra kaffeekstrakten. I tilfelde af gren kaffeeks-
tpakt returneres den i alt vasentligt dekoffeinerede eks-
trakt til en proces, som beskrevet i patentet tilharende
Berry et al., og kan derpd anvendes til ekstraktion af
frisk grenne kaffebsnner. Ristet kaffeekstrakt dekoffei-
neret ved den omhandlede fremgangsmade kan behandles til
dekoffeineret ter opleselig kaffe ved metoder, der er vel-

kendte i teknikken.

Det aktiverede carbon, som har adsorberet sin gransemangde
koffein, kan regenereres og returneres til fremgangsmaden
som frisk aktiveret carbon. Carbonet kan reaktiveres ter-
misk, idet i alt vesentligt alt stof adsorberet derpa
brendes bort. S&dan termisk reaktivering forarsager dog
tab af skonomisk verdifuldt koffein. En alternativ metode
til regenering af carbonet er beskrevet i US patentskrift
nr. 4 298 736 tilherende Katz et al. Det anvendte aktive-
rede carbon regenereres ved kontakt med et oplesningsmid-

del, sdsom iseddikesyre, eller en azeotrop indeholdende
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eddikesyre. Det verdifulde koffein udvindes derpé& fra op-

lgsningen.

Som anfert i det foregaende er fremgangsméden ifelge op-
findelsen effektiv til i alt vesentligt at reducere mang-
den af adsorberet chlorogensyre under dekoffeinering. Frem-
gangsmaden ifslge opfindelsen kan anvendes i kombination
med andre dekoffeineringsprocesser, hvis det er ansket

at reducere adsorption af syren endnu mere. Den omhand-
lede opfindelse. kan f.eks. anvendes sammen med proces-

ser, der er kendt i teknikken, hvori et eller flere kul-
hydrater ogs& adsorberes pa det aktiverede carbon. Ethyl-
cellulose adsorberes forst pa det aktiverede carbon efter-

fulgt af adsorption af kulhydrater pa carbonet.

Fremgangsmaden ifelge opfindelsen forklares nazrmere ved
hjelp af det efterfelgende eksempel, der beskriver den

for tiden bedste metode til udevelse af opfindelsen.

EKSEMPEL 1

1. 0,375 g Ethyl Cellulose N22-NF fremstillet af Hercules
Co. of Wilmington, Delaware blev oplest i 75 ml 95%'s

ethanol.

2. 5 g aktiveret carbon solgt under navnet CPG fra Calgon
Co., Pittsburgh, Pennsylvania blev udbledt i oplegsnin-
gen fra trin 1 i tre timer ved 82 °C til adsorption af
ethylcellulose derpa. CPG-carbonet havde et porevolu-
men pa ca. 0,90 cmz/g, af hvilket volumen 33% var om-

fattet af porer med en diameter mellem 1,8 nm og 2,5 nm.

3. Oplesningen blev derpa draznet fra det aktiverede car-
bon, hvilket carbon derpa blev terret i en vakuumovn.
Det terre carbon viste sig at indeholde 1,8 vegt-%
ethylcellulose baseret pa analyse af den overliggende

oplesning, supernatanten.
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4. Carbonet blev derpd rystet i 50 ml vandig gren kaffe-
ekstrakt i 4 timer ved 82 °C. En preve pa 5 g ubehand-
let carbon blev rystet i andre 50 ml af samme grenne
kaffeekstrakt. Resultaterne for det ethylcellulosebe-

handlede carbon og kontrolcarbonet fremgar af tabel 1.

TABEL 1
Koffein Chlorogen- Totalt Koffein- Chloro-
konc. syre konc., faststof- adsorp- genad-
vegt-% vegt-% indhold, tion sorption
vegt-% %)* (%)*
Startekstrakt 0,622 4,35 25,2
Supernatant
ekstrakt fra 0,232 4,23 23,4 3,9 1,2
behandlet carbon
Supernatant
ekstrakt fra 0,189 2,92 21,9 4,3 14,3
kantro lcarbon

* som en procentdel af tervegten af carbon indeholdende de

adsorberede faststoffer.

Selektiviteten af carbonet, udtrykt i (adsorption af kof-
fein som % carbon)/(adsorption af chlorogensyre som % af
carbon)) forsgedes fra 0,3 til 3,2 ved ethylcellulosebe-

handlingen, en forbedring pé& mere end en faktor LO.

EKSEMPEL 2

1. En del CPG-aktiveret carbon havde ethylcellulose adsor-
beret derpa. 0,4 g Ethyl Cellulose N22-NF blev oplest
i 50 ml ethanol pr. 20 g carbon behandlet pa denne

made.

2. Carbonet blev udbledt i ethylcelluloseoplesningen ved
ca. 20 °C i 16 timer. Oplesningen blev derpad dranet
fra det aktiverede carbon, hvilket carbon derpéd blev

terret i en vakuumovn ved 80 °C. Carbonet blev fundet
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at indeholde 1,6 vagt-% ethylcellulose baseret pa ana-

lyse af den overliggende oplesning, supernatanten.

3. En carbonpreve pa 20 g med en sterrelsesfordeling, sa
den ikke blev tilbageholdt pé& en sigte med porestsrrelsen
1,68 nm (12 mesh), men p& en sigte med poresterrelsen
8,42 nm (40 mesh) (US standardsigter), blev _.anbragt i en
aflang laboratorieglaskolonne. En liter gren kaffeekstrakt
blev derp& passeret gennem kolonnen med en hastighed p&
0,64 ml/min (tilsyneladende hastighed p& 0,67 cm/min) og

ved en temperatur pad 82 °C.

4. Proceduren fra trin 3 blev gentaget pa& en ubehandlet
carbonkontrolprave. Resultaterne for det ethylcellu-
losebehandlede carbon og kontrolcarbon fremgdr af
tabel 2 i det felgende.

TABEL 2
% chloro- % totale
% koffein gensyre faststof- Selek-
pad carbon pa carbon fer pa tivi-
Carbon - _ carbon tet
Behandlet .
carbon 4,5 9,7 12,0 0,46
Kontrolcarbon 3,3 17,5 ' 35,0 0,19

Det procentvise indhold af koffein eller chlorogensyre pa
carbon er defineret som i eksempel 1. Selektiviteten er

ogséd defineret som i eksempel 1.

Selektiviteten af carboﬁ steg fra 0,19 til 0,46 med ethyl-
cellulosebehandlingen, hvilket reprasenterer en forbed-

ring pa en faktor 2,5.
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Patentkrayvw

1. Fremgangsmade til dekoffeinering af en vandig kaffe-

ekstrakt, k e n d e t e gnet ved, at man

(a) bringer aktiveret carbon i kontakt med en oplegsning

af ethylcellulose for at adsorbere ethylcellulosen pa

det aktiverede carbon,

(b) skiller det ethylcelluloseholdige aktiverede carbon

fra oplesningen,

(c) bringer det ethylcelluloseholdige aktiverede carbon i
kontakt med en vandig kaffeekstrakt i tilstrakkelig
lang tid til at fjerne en vesentlig del af koffeinet

fra ekstrakten, og

(d) skiller det aktiverede carbon fra den i alt vesentlig

dekoffeinerede vandige kaffeekstrakt.

2. Fremgangsméde ifelge krav 1, k e nde t egnet
ved, at mellem 1,5 og 2,0 vegt-% af det ethylcellulose-
holdige carbon er ethylcellulose.

3. Fremgangsmade ifelge krav 2, k e nde t egnet
ved, at man terrer det aktiverede carbon efter kontakt
med ethylcelluloseoplesningen, men fer kontakt med den

vandige kaffeekstrakt.

4. Fremgangsmé&de ifelge krav 2, k e nde tegnet
ved, at ethylcellulosen har en viskositet mellem 0,01 Pas
og 0,04 Pas ved en koncentration p& 5 vegt-% i en 80:20

vegtforholds toluen/ethanol-oplesning ved 25 °C.
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5. Fremgangsmade ifelge krav 4, k ende t egnet
ved, at det aktiverede carbon har et porevolumen pa ca.

G,90 cms/g, og at ca. 33% af voluminet er omfattet af porer

‘med diametre mellem 1,8 nm (18 A) og 2,5 nm (25 R).

6. Fremgangsmade ifelge krav 1, k e n d é tegnet
ved; at oplesningen af ethylcellulose omfatter mellem 2

og 5 vegt-% ethylcellulose.

7. Fremgangsmade ifslge krav 1, k ende tegnet
ved, at den vandige kaffeekstrakt er en ekstrakt af ris-
tet kaffe. '

8. Fremgangsmade ifelge krav 1, k e nde tegnet
ved, at den vandige kaffeekstrakt er en ekstrakt af uris-
tet kaffe.

9. Fremgangsmade ifslge krav 1, kre ndetegnet

ved, at man yderligere bringer det ethylcellulosehol-

-dige aktiverede carbon i kontakt med den vandige kaffe-~

ekstrakt i en multisektion i et modstremsbatteri med mindst

tre sektioner.
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