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Verfahren zur Entcoffeinierung von Rohkaffee.

@ Zur Entcoffeinierung wird dem Rohkaffee das Cof-

fein mit Hilfe von umlaufendem feuchtem N, O in
{iberkritischem Zustand entzogen, das Trigergas vom Cof-
fein befreit und in die Extraktion zuriickgeleitet. Bevor-
zugt wird das Coffein durch Ionenaustauscher vom Tri-
gergas abgeschieden, aus welchem es gewonnen werden
kann.
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PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zur Entcoffeinierung von Rohkaffee, indem
man dem Kaffee das Coffein mittels eines umlaufenden,
feuchten Gases im tiberkritischen Zustand entzieht, das Tré-
gergas von Coffein befreit und in den Prozess zuriickleitet,
dadurch gekennzeichnet, dass man als iiberkritisches Gas
N,O verwendet.

2. Verfahren nach Patentanspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man das Coffein durch Ionenaustauscher von
dem Trégergas abscheidet.

3. Verfahren nach Patentanspruch 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man den Ionenaustauscher in einem unter den
angewandten Verfahrensbedingungen inerten Lsungsmittel
suspendiert.

4. Verfahren nach Patentanspruch 3, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man den Tonenaustauscher in Wasser suspen-
diert.

5. Verfahren nach Patentanspruch 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man den Ionenaustauscher in trockener Form
einsetzt.

6. Verfahren nach einem der Patentanspriiche 1 bis 5, da-
durch gekennzeichnet, dass man das durch das Trégergas
entzogene Coffein gewinnt.

7. Verfahren nach einem der Patentanspriiche 2 bis 6, da-
durch gekennzeichnet, dass man zur Gewinnung des Cof-
feins den mit Coffein beladenen Ionenaustauscher in Wasser
suspendiert und durch Anderung des pH das an den Ionen-
austauscher gebundene Coffein abldst.

8. Verfahren nach Patentanspruch 7, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man den pH mit einer organischen, halogen-
freien Sdure bis 4 einstellt.

9. Verfahren nach Patentanspruch 8, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man als organische, halogenfreie Sdure eine
aliphatische Séure, z. B. Essigsdure oder Ameisensdure, ver-
wendet.

10. Verfahren nach einem der Patentanspriiche 2 bis 9,
dadurch gekennzeichnet, dass man als Ionenaustauscher ein
dreidimensional vernetztes Polysaccharid verwendet.

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Entcoffeinie-
rung von Rohkaffee, indem man dem Kaffee das Coffein
mittels eines umlaufenden feuchten Gases im iiberkritischen
Zustand entzieht, das Trigergas von Coffein befreit und in
den Prozess zuriickleitet und gegebenenfalls das Coffein ge-
winnt.

Die Eigenschaften iiberkritischer Gase, sich in bestimm-
ten Druck- und Temperaturbereichen, wie Losungsmittel, zu
verhalten, sind seit langem bekannt (Hannay, J. B., Hogart,
J.: Proc. Roy. Soc. London 29, 324 (1880).

Es ist ferner bekannt, dass sich Stoffe, die in Wasser ge-
16st oder in einer wéssrigen Emulsion vorliegen, nur sehr
schwer in einem Gas im iiberkritischen Zustand aufnehmen
lassen (DE-PS 2 005 293, Spalte 2). Eine Ausnahme macht
das CO,, und daher arbeiten bekannte Verfahren zur Ent-
coffeinierung von Rohkaffee bzw. zur Gewinnung von Cof-
fein mit feuchtem CO, im iiberkritischen Zustand.

So beschreibt die DE-PS 2 005 293 ein Verfahren, bei
dem tiberkritisches CO, als Losungsmittel benutzt wird, um
dem Rohkaffee das Coffein zu entziehen.

Dabei wird durch eine Schicht Rohkaffee feuchtes, iiber-
kritisches CO, geleitet. Das CO, 16st das Coffein aus dem

Rohkaffee heraus, und das mit Coffein und Wasser beladene

CO, wird in einen zweiten Behélter geleitet, wo das Coffein
durch Druck- und/oder Temperatursenkung ausgefillt wird.
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Eine andere Art der Coffeingewinnung aus dem iber-
kritischen Gas wird ebenfalls in dieser Patentschrift be-
schrieben. Dabei wird das mit Coffein beladene Gas iiber
eine Aktiv-Kohle-Schicht geleitet. Die Aktiv-Kohle bewirkt
nun eine Adsorption des Coffeins. Nach Beendigung der
Entcoffeinierung wird die Aktiv-Kohle mit Wasserdampf be-
handelt, wobei das Coffein von der Aktiv-Kohle herunterge-
16st wird.

Die DE-0OS 2 221 560 beschreibt ebenfalls ein Verfahren
zur Gewinnung von Coffein aus Rohkaffee in der Weise,
dass uiberkritisches CO, als Losungsmittel verwendet wird,
jedoch die Abscheidung des Coffeins so durchgefithrt wird,
dass zundchst das im {iberkritischen Gas geldste Coffein in
einer Wasserphase gesammelt wird und man diese Wasser-
phase in einer zweiten Stufe aufkonzentriert, in der Form,
dass man das Wasser mittels iiberkritischem Stickstoff aus-
trdgt, und eine konzentrierte wissrige Coffeinlosung zuriick-
bleibt.

Die bekannten Verfahren der Entmischung bzw. der Ab-
trennung des Coffeins aus der iiberkritischen Gasphase sind
insoweit technisch schwer durchfiihrbar, als z. B. bei der Ab-
scheidung des Coffeins durch Druck und/oder Temperatur-
erniedrigung sehr grosse Energiemengen erforderlich sind,
die ein wirtschaftliches Verfahren nicht zulassen. Die Ab-
scheidung des Coffeins durch Adsorption an Aktiv-Kohle ist
ebenfalls in wirtschaftlicher Hinsicht nicht tragbar, da bei
der Ablosung des Coffeins von der Aktiv-Kohle mittels Was-
serdampf grosse Mengen einer verdiinnten Coffeinlosung
anfallen, deren Aufarbeitung hohe Kosten verursacht.

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, die bekann-
ten, mit CO, arbeitenden Verfahren wirtschaftlicher zu ge-
stalten und gegebenenfalls die Aufbereitung des Coffeins zu
vereinfachen.

Die erfindungsgemisse Losung besteht darin, dass man
als Extraktionsmittel N,O statt des CO, verwendet. Es wur-
de namlich iiberraschend gefunden, dass die Loslichkeit des
Coffeins im iiberkritischen N, O erheblich hoher ist als im
bisher verwendeten CO,. Die hohere Loslichkeit des Cof-
feins im berkritischen N,O ergibt kiirzere Bearbeitungs-
zeiten und damit eine grossere Wirtschaftlichkeit des Verfah-
rens.

Das Verfahren zur Entcoffeinierung von Rohkaffee, in-
dem man dem Kaffee das Coffein mittels eines umlaufenden,
feuchten Gases im iiberkritischen Zustand entzieht, das Tré-
gergas von Coffein befreit und in den Prozess zuriickleitet,
ist dadurch gekennzeichnet, dass man als iiberkritisches Gas
N,O verwendet.

Die Wirtschaftlichkeit des Verfahrens ldsst sich weiter
verbessern, wenn man zur Entfernung des Coffeins aus dem
iiberkritischen N,O einen Ionenaustauscher verwendet. Im
Gegensatz zu den bisher bekannten Methoden der Coffein-
abscheidung handelt es sich hier also nicht um einen physi-
kalischen Effekt, wie Entspannung und Adsorption an Ak-
tiv-Kohle, sondern um eine echte chemische Bindung, nim-
lich Coffein-Ionenaustauscher.

Der Ionenaustauscher kann in einem unter den ange-
wandten Verfahrensbedingungen inerten Losungsmittel,
zweckméssigerweise in Wasser, suspendiert werden.

Mit besonderem Vorteil wird der Ionenaustauscher in
trockener Form eingesetzt, wodurch sich die zur Durchfiih-
rung des Verfahrens verwendete Apparatur vereinfacht, da
kein gesonderter Behélter fiir den Ionenaustauscher vorge-
sehen werden muss, dieser vielmehr in den oberen Teil des
mit feuchtem Rohkaffee beschickten Behilters von dem un-
teren, den Rohkaffee enthaltenden Teil durch eine Siebplatte
getrennt, eingefiillt wird.

Soll das Coffein gewonnen werden, suspendiert man den
mit Coffein beladenen Ionenaustauscher in Wasser und 16st



durch Anderung des pH das an den Tonenaustauscher ge-
bundene Coffein ab.

Es hat sich als vorteilhaft erwiesen, dass man den pH mit
einer organischen, halogenfreien Siure bis etwa 4 einstellt.

Besonders geeignete Sduren sind aliphatische Sduren, wie
Essigsdure oder Ameisensiure.
Ein bevorzugter Ionenaustauscher ist «Sephadex».

Bei dem Warenzeichen «Sephadex» handelt es sich um
ein dreidimensionales vernetztes Polysaccharid, das durch
Quervernetzung der linearen Makromolekiile von Dextran
erhalten wird. Dabei kdnnen als funktionelle Gruppen
Didthylaminodthyl, Didthyl-2-hydroxypropyl-aminodthyl,
Carboxymethyl und Sulfopropylgruppen eingefiihrt sein.

Eine zur Durchfiihrung des erfindungsgeméssen Verfah-
rens verwendbare Apparatur besteht im wesentlichen aus
drei Hochdruckbehéltern, einem Kompressor, einer Gasum-
laufpumpe sowie den dazugehdrenden Ventilen, Manome-
tern und Rohre.

Ein Hochdruckbehélter enthélt den zu bearbeitenden
Rohkaffee, der zweite enthilt eine wissrige Suspension des
Tonenaustauschers, der dritte Behdlter beinhaltet eine be-
stimmte Menge Wasser.

Beispiel

2 kg Rohkaffee wurden in der Hochdruckanlage wie
folgt bearbeitet:

Nach dem Befiillen der Anlage mit Rohkaffee, Ionenaus-
tauscher und Wasser wurde mittels Kompressor N,O aus ei-
nem Vorratstank angesaugt und in die Behélter verdichtet.
Nach Erreichen des Extraktionsdruckes ist das Ventil vom
Vorratstank abgesperrt worden und die Gasumlaufpumpe in
Betrieb gesetzt worden.
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Das N,O wird nun zunichst durch den Hochdruckbehil-
ter geleitet, der das Wasser enthilt. Dabei findet eine Sit-
tigung des N,O mit Wasser statt. Dieses gesittigte N,O
stromt nun in den Behlter, der den Rohkaffee beinhaltet,
und 16st das Coffein aus dem Rohkaffee. Das mit Wasser
und Coffein beladene iiberkritische N,O passiert im An-
schluss daran den dritten Behélter, welcher mit dem Ionen-
austauscher beschickt worden ist. Der lonenaustauscher bin-
det das geloste Coffein, so dass die Gasumlaufpumpe cof-
feinfreies N,O ansaugt und wieder in den Wasserbehélter
bzw. in den Extrakteur zuriickpumpt. Der Kreislauf ist so-
mit geschlossen. Der Druck betrug in allen Behéltern 380
bar, die Temperatur 75 °C.

Dauer des Versuches: 4,5 h.

Die Coffeinanalyse ergab einen Coffeingehalt von 0,075
i. Ts.

Das Verfahren ldsst sich mit gleichem Vorteil in einer
vereinfachten Apparatur durchfithren, wenn man statt der
wissrigen Suspension des Ionenaustauschers diesen in trok-

‘kener Form verwendet. Die Verwendung des Ionenaustau-

schers in trockener Form ermdglicht es, das Verfahren mit
nur einem Behélter anstatt der vorstehend beschriebenen
drei Behdlter, ndmlich 1. Rohkaffeebehilter, 2. Ionenaus-
tauscherbehdélter, 3. Wasserbehlter, durchzufiithren. Mit nur
einem Behdlter arbeitet man in der folgenden Weise: Der un-
tere Teil des Behélters wird mit feuchtem Rohkaffee be-
schickt, und im oberen Teil des Behilters, durch eine Sieb-
platte getrennt, der Ionenaustauscher eingefilllt. Das unten
in den Behilter einstromende Gas entzieht deiin Rohikaffee
das Coffein, welches im oberen Teil des Behilters direkt vom
Tonenaustauscher gebunden wird. Man kann also den Pro-
zess mit nur einem Behdlter und einer Gasumlaufpumpe
durchfiihren.
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