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{54) Zpuasob vyroby vymraZovanim sugenych mikroporéznich rozpustnych
Castic kavy

1

Vynélez se tyké rozpustné kévy a zejména se tykd rozpusiné kdvové sudiny piipravovend
vymratovacim sufenim, PFedeviim se vyndlez tykd rozpustnych kédvovych granull, majicich Je-
dined&nou pérovitost, kterd zpisobuje, %e granule jsou schopné sorbovat a zadrifovat aroma-
tické ldtky praiené a mleté kédvy a regulovatelnd je uvolnovat,

Ve srovnénf s prafenou a mletou kévou mé rozpusiné kdve velmi slabé aroma.

Podle znémého stavu techniky se v podstat® v3echny obchodni rozpustné kévové vyrobky
obohacuji aromatickymi ldtkami sm&Sovanim rozpustné kévy s ¥istym kévovym olejem nebo s kd-
vovym olejem obohacenym aromatickymi lédtkemi, ve snaze vyrobit rozpustny kdvovy vyrobek
s kvalitnimi eromatickymi l4tkemi blffic{ se praZené a mleté kévd (viz nepr{kled emericky
patentovy spis &islo 3 148 070). ’

Aromatizované rozpustné kévy s kdvovym olejem maji ndkteré nedostatky. Se z{skévénim
oleje z praZené a mleté kdvy je spojeno mnoho problémi a kdyZ se prece Jen poda®*f ho zis-
kat, mé glycerid sklon ke ¥luknuti., Krom$ toho kévovy olej i v malych mnoZstvich ovlivauje
negativn& tekutost rozpustnych kédvovych grenuli a stévé se, %e se na povrchu hotového né-
poje objevujfl neZddouci kapky oleje.

ZlepSeni aroma rozpustné kévy podle belgického patentového spisu gi{slo 862 370 .a podle
amerického patentového spisu &{slo 3 573 060 je zamifené na vyrobu makroporéznich-gdstic,
které viak neabsorbuji t¥kavé podily kdvy kapildrni kondenzaci.

Ani jiné névrhy a pokusy k aromatizaci rozpustné kévy bez poufiti kévového oleje jako
‘nositele ardma se nesetkaly s obchodnimi dsp&chy. V&t3inou nemaji schopnost sorbovat a
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zadriovat t&kavé eromatické ldtky kévy. Ukolem vynélezu je aromatizace rozpustnych kdvovych
vyrobkd bez pouZiti kdvového oleje. Prekvapivd se zjistilo, Ze rozpustiné kdvové vyrobky, vy=-
robené za podminek, kdy se vytvori jedinednd pérovitd struktura, meji dosud nedosa¥enou
schopnost sorpce aromatickych létek praZené a mleté kévy.

Predmétem vyndélezu je tedy zplisob vyroby vymraZovénim sulenych mikroporéznich roz~
pustnych &dstic kdvy, majicich objem pord 3 a¥ 30 mikrolitrd na gram pevnych &dstic, p¥i
kterém se rozstiikuje vodny.éxtrakt kdvy do kryogenni kapeliny o teplotd =100 a¥ -210 °C
a sudi se vymraZovdnim,. ’

Porézni rozpustné kdvové ééstice_podle vynélezu nemaji pouze schopnost velkého mnoZ-
stvi tdkavych aromatickych ldtek praZené a mleté kévy, ale majf rovn: schépnost zadrZovat
aromatické létky po dlouhé Zasové obdobi a pak Je za Fizenych podminek‘uvolﬁovgt.

Pfidaji-1li se tyto vysoce aromatizované rozpustné kdvové &dstice v malém mno¥stvi a
stejnom&rn& se promichajf s typickou nearomatizovanou rozpustnou kévovou sudinou, vytvori
se stejnomérny produkt s Zédoucim ardma Xerstvd prafené a mleté kdvy.

Aromatizované rozpustné kévové &dstice maji nejlepdi vyuZitf jako sorbent aromatickych
létek praZené a mleté kdvy, které se uvolnujl vidy p¥i otev¥eni nddoby, ve které je roz-
pustné kéva, obohacend arometickymi ldtkemi uloZena. P¥i uzavient nédodby jedinednd porézni
¢dstice uvolni del®i aromatické ldtky, které prostoupfl ulofeny zbyly sypky produkt a v3ech-
ny volné prostory nddoby. P¥i op&tovném otevieni nddoby se ddle uvolnujf aromatické 1ldtky
do ovzdusi a pripravujf spot¥ebitele na pofitek z népoje.

Vynélez je tédy zaloZen na objevu Jedinedné mikroporéznf struktury, pro kterou roz-
pustné kdvové ¥éstice maji vnit¥nf povrehové plochy voln& p¥istupné, aby mohly p¥itahovat
vypefované molekuly na celistvé plochy (adsorpce par eromatickych ldtek praZené a mleté
kévy);j tato struktura se vyzne¥uje mikropdry o velikosti umoZnujfci extenzivn¥ vstfebdvat
a zadrZovat aromatické létky praené a mleté kdvy cestou kepildrni kondenzace. Molekulérni
struktura spoluplisobi s mikropdry tak, Ze Jjsou aromatické ldtky uvolnitelnd zadrfovény
uvnit# mikropdra v podstat® silemi kepilérni kondenzace a n&kterymi pfitaZlivymi povrcho-
vymi silemi.

Kondenzace aromatickych létek ddvd mikroporim schopnost vst¥ebévat zna¥né mnofstvi
aromatickych létek, které se nédslednd uvolnujl ve formé par. Mikropory se zde rozum{ pory
0 polom&ru mendim ne% 100 nm. i

Pro dosaZen{ &inku podle vyndlezu je potreba, aby &4stice rozpustné kévy, které se
maji sromatizovat aromatickymi létkemi praZend a mleté kévy, m&ly porovitost 3 ef 30 mikro-
litrd na 1 gram suché rozpustné kévy, to znamend mikropéry o poloméru nejvyse 15 nm. To
znemend, Ze rozpustnd kéva musi mit 0,3 af 3 % (objem/hmotnost) uZite&ného objemu pord tvo-
Feného péry o polomdru nejvyse !5 nm.

Je-1i tedy rozpustnd kdva pFipravena tek, Ze md 0,3 e 3 % (objem/hmotnost) objemu
pord, které maji polomdr nejvyie 15 nm (u%iteZndho objemu pord pro ud¥ely vyndlezu), odstup-~
novéni velikosti pord zévisi na Setnosti pérﬁ, které maji polom¥r nejvyse 3 nm v uZite&ném
porovitém prostoru.

Skutefnost, Ze u¥ite¥ny pérovity prostor sestdvé z pord odstuphovanfch velikosti,
pfispivéd k jeho celkové schopnosti vasf¥ebdvat s zadrZovat aromatické ldtky praZené a mleté
kdvy. Aromatické lédtky jsou sm&s{ slouZenin rdzné molekuldrni velikosti a struktury,

z nichZ kaZdd se prednostnd sorbuje a zaedriuje kapildrni kondenzacf v pdrech o velikosti,
kterd je k tomuto W¥elu nejvhodnd;jsi.

Zjistilo se, Ze péry rozpustné kdvy o poloméru vdtdim ne% 15.nm jsou v podstatd ne-
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schopné sorpce jakékoliv sloZky eromatickych ldtek praZené a mleté kdvy kapildrni konden-
zaci a jsou proto mimo uZitedny rozsah. ’

Nyni se zjistilo, Ze 0,05 a% 20 mg aromatickych ldtek praZené a mletd kdvy se miZe
sorbovat kapildrni kondenzacl na 1 g sudené rozpustné kdvy majici uZitedny objem pord 0,3
aZ 3 % (objem/hmotnost). Specifické mnoZstvi sorbovanych aromatickych létek zélei{f piede~
v8im na typu aromatické 1létky, na velikosti uZite&ného prostoru pérd a na rozloZenfi veli-
kosti pord v uZite¥ném prostoru. ’

Déle se zjistilo, ¥%e rozpustnd kéva s uzitednym prostorem pérﬂ 30 mikrolitrd/g sudiny
pFi sorpci kapildrni kondenzeci 10 mg suchych aromatickych ldtek z prafené a mleté kévy
na ka%dy grem sudiny mé zapln&no pouzeé 30 a¥ 35 % uZitedného prostoru pord aroma}ickymi
sloZkami,

S{ly kepildrni kondenzace, které se podileji na sorpci a zadriovéni aromatickych 14~
tek, musi byt mendi neZ tlak par aromatickych ldtek, ktery mé tendenci aromatické 1ldtky
z pérovitého prostoru vypudit. Tim se p#i uzavieni malého mno%stvi aromatizovend rozpustné
-kdvové su¥iny uvnit# uzavieného zésobniku budou ze sudiny uvolnovat aromatické 1dtky
ve form& péry tak dlouho, dokud uvnit¥ zdsobnfiku nenastane rovnovéha parcidlnfho tlaku
par. P¥i otev¥enf zdsobniku se vypafené eromatické létky ddle uvolnujf do nejbliZs{ atmo-
sféry. Znovuuzavieni zdsobniku zpisobi druhy rovnovéiny stav. Tekie je zfejmé, fe lze p¥i-
dat presn& spodftené malé mnoistvi aromatizovand mikroporézni rozpustné kévové sudiny )
podle vyndlezu k nearomatizovand obvyklé rozpustné kdv&, aby se vytvorilo dostatedné ardma
praZené a mleté kdvy, které by vychdzelo z aromatizované susiny do uzaviractho prostoru
sklenice a uvolnovalo se vidy, kdy% se sklenice otevie.

Pérovitost materidlu Je pomér objemu mezer materidlu k objemu jeho hmoty. Roz¥iXeni

této definice tak, aby obsshovala poZet mezer (pdra), jejich tvar a velikost (zejména mikro-
péry), vyieduje presnd mitenf a vypoZetni techniku.

. .
Charakteristika pérovitosti suché rozpusiné kévové sudiny pro predlofeny vynélez byla

vypoiténa s ohledem na modelové systémy pouZivajici plyny €O, a N, podle velice dob¥e

znémé a autoritativni metody S. Braumeuers "Adsorpce plynd a par" sv. | Priceton University

Press, 1 945 a Barret E.P. & kol. Journsl American Chemicel Society 73 373 1951,

Nedlepd{ zolsob provédini vyndlezu
Mikroporézni ¥éstice pro rozpustnou kdvu podle vyndlezu se pripravi ndhlym zmrazenim

koncentroveného kdvového extraktu, po kterém nésleduje suleni zmrazenych ¥éstic extraktu
primo z tohoto zmrazeného stavu (lyofilizace).

RozpraSovéni vodného kévového extraktu, s vyhodou, ale ne nutn&, majf{ctho obssh roz-
pustné suSiny mén& nei 40 % hmot., nejidpe 25 a% 35 % hmot. do mrazfci kapaliny majiei
teplotu pod =100 °C, nap¥iklad do kepalného dusiku a potom se zmrazeného stavu usuSené
zmrazené &dstice roztoku v&tvofi suchou mikroporézni rozpustnou sudinu majici poZadoveny
uZitedny porézni prostor, jehoz 3 aZ 30 mikrolitrd na gram suliny sestdvaji z mikropérﬁ,
které maj{ polomdr 15 nm nebo mensi. ,

Rozpré¥enim vznilmou &dstice, které maj{ prim&rnou velikost priméru okolo 200[um,
takZe celd ldstice bude okemfit¥ zmrzlé, jekmile se dostene do styku s mrazfci kapalinou.

Neni nezbytné nutné, aby &dstice byly vytvoreny rozprédfenim nebo aby velikost &dstic
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byla pod 200 fa, ale je nezbytnd rychlost, kterou v3echna vlhkost uvnit¥ &dstic zmrzne.
Je zjisténo, %e rychlé zmrznutf, bliifci se okamZitému, vytvo¥{i nepatrné ledové krystaly
" uvnit# celé &dstice. Aby se doséhlo této podminky, mrazici kepalina musi mit teplotu
-100 °C nebo niZii.

Obssh vlhkosti nardz zmrzlych Zdstic koncentrovandho kévového extraktu, kterd je
ve form& nepetrnych ledovych krystald sublimuje z ¥4stic a tim se vytvo¥{ suché kdvové
grenule ‘s mikroporédznf strukturou podle vyndlezu. Je podstatné, Ze odstrané&ni vlhkosti
1ze provést v podstatd upln¥ sublimaci (%4dnd tekutd voda neni p¥{tomnd) a dosdhnout po-
£adovanou pérovitou strukturu. Rovnd% podminky suSeni{ ze zmrzlého stavu musi byt pe¥livd
kontrolovény, sby se zajistilo neznatelné melé nebo vibec 2ddné téni ledovych krystald
b&hem dehydratace zmrazenych Zdstic kdvového extraktu.

Aromatické ldtky spojené s praZenou a mletou kévou, al ji% syntetické nebo piirodni,
mohou pochézet z mnoha dosud velmi znémych zdrojl. V zdvislosti na pouZitém zpisobu, aro=-
matické 1ldtky mohou byt piitomny jeko sloZky plynu, kapalného kondenzétu nebo kondenzova-
né Jinovatky.

.Zpisobl, kteryml dochézi ke styku mikroporéznich &dstic s aromatickymi létkemi praZe-
né mleté kdvy za dfelem sorpce aréma do &dstic, mi%e byt rovnd% mnoho a mohou byt rdzné.
Lze pou¥it vysoky tlak a/nebo mohou byt pouity nizké teploty ¥éstic, aby se maximalizo-
valo mnofstvi vstifebanych aromatickych lé4tek nebo aby se zkrdtile doba poZadovend k do-
saZeni Zédouci hladiny aromatizace, avdak takové podminky se obvykle nepofaduji.

Mezi technikemi, kterd se dosud pouZiveji pro sorpci aromatickych létek poréznimi
rozpustnymi kévovﬁmi Sdsticemi, je nejvyhodndjsf uvést do styku mikroporézni ¥éstice roz-
pustné kévy s rozdrcenou plynovou jinovatkou (zmrzlé praZené a mleté aromatické 1létky +
+ zmrzlj CO, ziskeny b¥hem mleti prafené kévy).

Toto se dosdhne tak, Ze se umisti jak porézni fdstice, tak kondenzovany 002 a zmrzlé
aromatické ldtky dobfe smichand do odvzdudndné nddoby, s vyhodou pii -40 % a CO, se ne-
ché sublimovat. :

Mikroporézni kévové granule vyrobené podle vynélezu maji sorp¥ni schopnost a% 2 %
prateného a mletého kévového aroma. To je vcelku vice, neZ je poZadovéno a v zévislosti
‘na tom, jak Je aromatizovand kdvovéd susine zuZitkovéna, aromatizovené &dstice budou obsaho-
vat 0,5 a% 20 miligremi aromatickjch ldtek na grem sudiny.

. Mé~1i se vst¥ebat ! mg aromatickych ldétek na | g aromatizovené sudiny, Jje potfeba
smisit okolo 5 g aromatizované sudiny s 95 g normélni rozpustiné kévy, eby se vytvoiily
dostate¥né aromatické létky v uzeviracim prostoru sklenice, které se uvolnuji pokeZdé, h
kdy% se sklenice otevi‘e bZhem prim&rného periodického pouZfvéni produktu pro p¥iprevu
nédpoje. .

Pon&vadZ bylo zji#t¥no, Ze Jje vyhodn¥js{ smichat 2 % nebo mén¥ eromatizované mikro-
porézni rozpustné kévové sudiny s b&%nou rozpustnou kévou, aromatizovend sm&s bude s vi-
hodou obsshovat 0,2 e% 0,5 % aromatickfch létek, '

Jsou~-11 v produktu podle vynélezu obsaZeny mikroporézni rozpustné kdvové granule
ve zvyZeném mnoistvi, vytvéreJi poiadovend aromatické u¥inky v kepslném népoji pii re-
konstituci granuli horkou vodou.

Jak bylo shora uvedeno, b&hem skladovéni aromatizovenych rozpustnych kévovych grenuli
smichenych se sypkym neeromatizovenym meteridlem, vst¥ebené eromatické ldtky vyvijejl vy-
parny tlak, ktery pfekondvéd sfly porézni vazby a meld mnoZstvi sromatickych létek se uvol-
fugje, dokud se ve sklenici nedosdhnou podminky rovnovéhy parcidlniho tlaku par. Po otevieni
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sklenice se aromatické létky ddle uvolnujf do atmosféry e pfedpovidaji konzumentu poZitek
Z népoje.

Po uzavieni sklenice se opakuji procesy zadrZovéni a uvolnovéni arometickych létek.
Granule podle vyndlezu jsou tedy schopné vst¥ebdvat, zadrZovat a uvolnovat aromatické 14t-
ky praZené a mleté kdvy, aby se v poiadoveném baleni rozpustné kédvy vytvoFila ve sklenici
pod "uzévérem" vrstva pofadoveného ardmatu. '

P¥riklad

Vodny kévovy extrakt majici obsah 33 % rozpustné suliny byl p#ipraven rekonstituci
rozpréSené suché kévové suéiny. Tento extrakt byl rozpréSen do oteviené néddoby obsshujici
kapalny dusik, naleZ &dstice extraktu ihned zmrzly a rozptylily se. Extrakt byl rozpraZo-
vén pomoci dvou tekutin, sklendnou atomizadni tryskou (chromotografické tryske byla z{ské-
na od SGA Scientifie, Inc. Fullerton, California) pouZfvajici vzduch jeko tla¥nou tekutinu.
Kapelny dusik a sm&s &&stic byly nelity do mrazicich suSicich misek, kapalny dusik se ne-
chal vyvafit a zistalo ploché loZe zmrzlych &&stic o tloufce 1,16 a% 3,2 mm. Misky byly
unistdny do mrazici sudidky a vystaveny vekuu 1,3 Pa a teplot& 50 o po dobu 18 hodin.
Vakuum v mrazici sudi&ce bylo zrudeno suchym C0, a suché Edéstice majfci obssh %lhkosti pod
1,5 % byly z mrazic{ sulidky vyndény a udrZfovény z dosahu vlhkosti. Bylo zji3t&no, Ze suché
&éstice majl takovou mikroporézni strukturu, Ze 30 mikrolitrd na gram kdvové suSiny porézni-
ho prostoru obsahovalo péry o poloméru 15 nm nebo méné&, prilemZ nejlastdji se vyskytujici
velikost pord v uZitedném pordznim prostoru byle mendi ne% 3 nm.

Suché ¥dstice pak byly chlazeny v suchém ledu v suché atmosféie a smichdny s umletou
kdvou zmrzlou plynem, majici obsah vlhkosti mezi 10 a% 15 % hmot. 2 hmotnostni pom&r 0,2
d{f14 ledu na 1 dfl ¥dstic. Sm&s se prendala do piedchlazené nédoby opatfené dérovenym od-
vzdu¥n&nim a nddoba byla skladovéna p¥i -18 OC p¥es noc a b&hem této doby se uvolnoval CO,.
Zchlezené &dstice majfc{ obsah vlhkosti pod 6 % hmot. se pek balily do sklen&nych nddod
s aglomerovanou ve vznosu usuenou kdvovou sudinou v mnoZstvi 0,75 % hmot. Napln&né skle-
nice se pak skladovaly p¥i 35 °C po dobu & tydnd. Po prvnim otevieni a b&hem sedmidenntho
cyklu normélniho pouZivénf, se linulo ze sklenice pifjemné aréma, které bylo p¥inejmensim
tak dobré jako ardma vyddvané sklenicemi podobn& uskladndnymi s aromatizovanou aglomero-
vanou kévou usulenou rozprédenim, kde kdva byla smichdne s plynem obohacenym kévovym ole-
jem., Tyto olejem o¥kovené vzorky byly p¥ipraveny podle patentu USA ¥, 4 119 736 s pouZitim
mnoZstvi rozemletého plynového ledu pro kaZdou hmotnostni{ jednotku rozpustného produktu
srovnatelného s mno%stvim pouZitym pro vzérek provedeny podle vyndlezu.

Jak bylo shora uvedeno, ardmatem byla opatfena obchodni rozpustnd kéva naodkovénim oleje
do glyceridu jako nositele sroma (napf. kévovy olej do rozpustného prédku). Rovn¥# se pro-
v4d&la sorpce kévovych aromatickych ldtek olejem odkovanou rozpustnou kévou a tato technika
je uvedena v patentu USA &, 3 823 241 autorl Patel a kol. Av3ak diive se myslelo, Ze je ne~
moiné vstiebdvat velké mnoZstvi aromatickych ldtek piimo do rozpustné kévové sudiny tak,
aby se v ni sromatické létky zadriely. V patentu Patela a kol. se uvédi, Ze p¥i postupném
otvirdni nédob s rozpustnou kdvou (tj. pti cyklu pouZivéni), konsument bude stédle vnimat
aroma. To plati pro obvyklé vyrobky su¥ené rozprafovénim, sulené v p&nd a suSené vymraZo-
vénim upravené zplsobem podle patentu Patela a kol.

Avdak tento nedoststek neexistuje u mikroporéznich rozpustnych kévovych &éstic maji-
cich uZite¥ny porézni prostor podle vyﬁélezu. Jak bylo vyse poinamenéno, obvykld kéva su=-
%ens rozprédenim nevykazuje mikroporéznf strukturu, pfifemZ v obvyklé kévd sulené ze zmra-
zendho stavu polomér péru je v&t3inou 1 000 nm a ufitedny porézni prostor (kde p6ry majd
nejvy$e polomdr 15 nm) je bezvyznamn& maly nebo iipln¥& chybi,
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" Primyslové vyu#itd

Mikroporézni granule rozpustné kdvy podle vyndlezu jsou nejuiitedn¥jsi jako sorbent
aromatickych létek prafené a mleté kévy, které se majl uvolnovat p¥i otevieni nddoby s roz-
pustnou kdvou. Vyrobek podle vyndlezu neobsahuje %édny kdvovy olej jako sorbent aromatic-
kych ldtek a tim odpadajfl vyrobni potie spojené s glyceridy. V tomto ohledu rozpustny ba-
leny kévovy vyrobek podle vynédlezu, sestdvajfci z rozpustné kévy, obsshujici médlo aroma
nebo vibec Zédné aréma, smichené s malym mnoZstvim granulil obohacenych vysoce aromatickymi
létkami, predstavuje nejvdtdi technicky pokrok v oblasti vyroby rozpustné kdvy, zejména
proto, Ze aromatické létky vst¥ebané mikroporéznimi grenulemi meji vybornou stabilitu b&-
hem prodloufeného skladovéni p#i inertnich podminkdch, kieré normélnd existujf v balenych
vyrobeich rozpustné kévy.

pREDMET VYNALEZU
Zpisob vyroby vymrafovénim suBenych mikroporéznich rozpustnych ¥dstic kdvy, majicich
obJjem p6rﬁ 3 a% 30 mikrolitrd na gram pevnych ¥dstic, vyznadeny tim, Ze se rozstiikuje
vodny extrakt kévy do kryogenni kepeliny o teplotd -100 aZ -210 °C a su3l se vymraZovénim.
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