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La présente invention concerne le café soluble et,
plus particuliérement, elle concerne un procédé de préparation
d'un produit de caré soluble séché par lyophilisation, sous
forme de particules ou de granules qui ont une microporosité
unique en son genre, pouvant sorber et retenir des composés
aromatiques volatils et libérer ces composés aromatiques
volatils d'une manidre déterminée.

) Un grand nombre de produits de café soluble du
commerce sont amé€liorés par des composés aromatiques volatils,
par combinaison du produit de café soluble avec de l'huile
de café pure ou de l'huile de café enrichie en ardme, de
fagon a donner au produit de café soluble une qualité
aromatique ressemblant davantage 3 celle du café torrédfié et
moulu. Cependant, l'aromatisation d'un produit de café
soluble avec de l'huile de café présente des problémes de
mise en oeuvre en usine dans la récupération de 1'huile &
partir des grains de café torréfiés et le traitement des
grains de café dégraissés résultants et dans la conservation
de 1l’'huile.

En général, l'aromatisation de 1l'espace de téte
de produits de café soluble sans utilisation d'huile de
café comme source d'arbme ou vecteur d'ardme n'a pas
rencontré un succés commercial net. On sait que les matiéres
solides de café soluble produites de fagon classique ne
possédent pas la propriété de sorber, de retenir et de
libérer des composés aromatiques volatils comme ceux qui
sont contenus dans ou ajoutés & de 1l'huile de café.

Dans la demande de brevet francais N° 79 25105,
par exemple, il est décrit des particules de café soluble
poreuses ayant la possibilit& de sorber de grandes quantités
de matiéres aromatigues volatiles, de retenir les matiéres
aromatiques pendant des périodes de temps prolongées puis
de libérer les matiéres aromatiques dans des conditions
d'utilisation répétées comme celles que 1l'on peut rencontrer
lors de 1l'ouverture et de la fermeture d'un récipient dans
lequel les particules sont conditionnées. Les particules
aromatisées de café soluble peuvent étre ajoutées en petites

quantités et mélangées ou ajoutées & des matiéres solides de
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café soluble non aromatisées pour donner un produit de café
soluble ayant un ardme de café désirable comme 1'ardme de
café fraichement torrgfié et moulu.

Les particules poreuses de café soluble ayant un
diamétre moyen de moins de 200 microns sont caractérisées
comme étant microporeuses, c'est—-3-dire qu'elles ont une
structure microporeuse dans laguelle le ravon le plus
probable des pores est de 150 g ou moins et le volume de
pores par grammé de matiéres solides de café soluble séches
est de 3 i 30 microlitres par gramme. Ces particules de café
soluble & structure microporeuse sont préparées par
congélation instantanée d'une solution ou extrait aqueux de
matiéres solides de café, comme par pulvérisation de la
solution ou extrait dans un fluide & basse température et
lyophilisation ultérieure des particules, sphéres ou granules
congelés.

Bien que les procédés "décrits et revendiqués dans
la demande de brevet susmentionnée permettent de produire du
café soluble de structure microporeuse, on aurait intérét a
empécher les pertes par entrainement dans 1'éguipement de
lyophilisation, pertes qui peuvent se produire quand la
dimension des particules, granules ou sphéres congelés
individuellement tels gue préparés par congélation d'un
produit pulvérisé n'est pas optimisée. En outre, il y aurait
des avantages d obtenir un procédé de congélation encore plus
régulé de fagon a ce qu'on puisse déterminer de fagon plus
scigneuse les vitesses de congélation et donc la taille des
cristaux de glace. '

On a maintenant dé&couvert que 1l'on peut obtenir un
produit de café séché par lyophilisation & structure micro-
poreuse en

(a) prérefroidissant une plaque métallique dans
un réfrigérant liquide maintenu & une température de - 195°C
a -73° ;

(b) immergeant rabidement la plague dans une
solution ou extrait aqueux de matiéres solides de café ol une
fine couche de 1l'extrait adhére et se cong@le sur la plaque ;

(c) réimmergeant la plaque, sur laquelle adhére
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l'extrait de café congelé, dams un réfrigérant liquide ;

(d) enlevant l'extrait de 1la plaqd% et recueillant
l'extrait congelé sous forme de flocgns ; -

{e) broyant les flocons pour obtenir des
particules ; et 7

(£) 1lyophilisant les particules d‘'extrait corngelé.

Les particules de café soluble lyophilisées
résultantes, qui peuvent éventuellement &tre broyées a
nouveau, ont une structure microporeuse qui les rend
appropriées pour sorber, retenir et libérer des composés
volatils aromatiques.

' Bien que 1l'on ne désire pas que la présente
invention soit limitée par une quelconque explication
théorique, il apparait que la plupart si ce n'est la totalité
des équipenments de congélation utilisent des courroies,
tambours, etc. gui congélent d'un cété, et présentent la
complication du dégagemeﬁg de graﬁdes quantités de vapeur
gquand on utilise un réfrigérant comme, par exemple, de
l'azote liquide, du gaz carbonique, des hydrocarbures fluorés,
etc. Cette vapeur géne normalement le transfert de chaleur
en augmentant la durée de congélation. Le procédé de la '
présente invention congéle la pellicule d'extrait sur les
deux cHtés de la plague et, dans la premiére étape, pendént
1'immersion de la plaque froide dans la solution, résout 1é
probléme du dégagement de vapeur. Dans 1l'étape de réimmersion,
de la vapeur se dégage mais le contact en immersion directe
du réfrigérant et de la petite quantité restante de matériau
non congelé entraine une congélation rapide.

L'invention fournit donc un procédé simple et
industriellement réalisable de cong&lation contrdlée pour la
préparation de particules distinctes & structure microporeuse.

En congelant un extrait de café d'une fagon
extrémement rapide (de l'ordre de 1 & 10 secondes), con peut
former une structure microporeuse particuliére qui peut en
outre étre encore mieux déterminée par des modifications de la
durée, du réfrigérant, du matériau ou de l'épaisseur de 1la
plaque, de la concentration de l'extrait, etc.

Cette structure, aprés séchage par lyophilisation,
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donne un produit sec microporeoux qﬁi présente la possibilité
de "fixer" divers ardmes. On trouve également que le
matériau congelé est étonnamment facile a lyophiliser, par
rapport 3 d'autres extraits congelés plus lentement, en
raison du procédé de congélation déterminé et de la '
régulation de la dimension des particules.

L'extrait de départ ﬁeut 8tre une solution aqueuse
de matiéres solides de café soluble & 10-60 % de matiéres
solides solubles, formée par l1'une guelcongue ou une
combinaison de diverses technigues comprenant la percolation/
extraction de cafés torréfiés et moulus, la dissolution dans
l'eau de matidres solides de café soluble préalablement
séchées, la récupdration de composants de café soluble a
partir de courants de café rejetés, comme les liqueurs de
pressage, etc. Une évaporation peut &tre utilisée pour
obtenir la concentration désirée avec l'une quelconque des
techniques précédentes.

' En général, la température de l'extrait est
maintenue entre environ 2° et 30°C avant 1l'immersion de la
plague dans l'appareil de congélation. 7

On peut utiliser un quelconque réfrigérant liquide
3 son point d'é@bullition, pourvu que le point d'ébullition
normal soit compris dans l'intervalle de -195°C a - 73°C
et que le café y soit relativement inscluble. On utilise de
préférence l'azote liquide.

Dans 1l'étape de prérefroidissement, la plaque qui
peut &tre rainurée, ondulée ou nervurée et gui est fabriquée
3 partir d'acier, d'acier inoxydable, d'aluminium, d'argent
ou de tout autre métal de conductivité élevée et ayant une
épaisseur de 3 & 12 mm, est immergée dans le réfrigérant
pendant une période de 10 secondes a 2 minutes. La plaque est
enlevée du réfrigérant et dans les 1 & 10 secondes est
introduite dans 1l'extrait. Apr&s immersion de la plaque dans
la solution de café pendant 1 & 10 secondes, la plagque est
enlevée de la solution de café et réimmergée dans le
réfrigérant dans les 2 & 10 secondes qui suivent. La plaque
est maintenue dans le réfrigérant, avec la solution de café

sur la plaque, pendant 10 secondes & 5 minutes. Une
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épaisseur de couche d'extrait congelé de 0,25 & 5 mm
s'accumule sur la plague qui est généralement 1mmergee 2 une
profondeur de 2,5 & 30 cm.

L'atmosphé&re en contact avec la plaque et le café
peut &tre l'air ambiant, un gaz inerte, ou de lLair dont on
a adapté 1'humidité relative. Aprés la congélation de
l'extrait par réimmersion, on recueille des flocons d'extrait
congelé, ayant typiquement une dimension de 2,5 x 0,5 cm,
on les broie et on les s&che par lyophilisation dans un
appareil de lyophilisation classique. )

Les conditions de lyophilisation doivent cependant
étre soigneusement déterminées pour s'assurer gu'il y a peu
ou pas de fusion des cristaux de glace pendant la ) 7
déshydratation des particules d'extrait de café congelé.

A l'analyse, on trouve que le produit de structure
microporeuse comporte des micropores dont le rayon moyen est
de 10 3 100 g, et a une surface spécifique de 1 3 25 m2/g.

Les composés aromatiques volatils associds au café,
qu'ils soient naturels ou synthétiques, 3 sorber sur le
produit & structure microporeuse peuvent &tre obtenus de
nombreuses sources bien connues de 1'homme de 1'art. Selon le
Procédé de contact & utiliser, les composés peuvent &tre
présents sous forme d'un composant d'un gaz, d'un condensat
llqulde ou-d'un givre condensé.

Les procédés de mise en contact des partlcuWes
microporeuses avec les composés aromatiques volatils dans 1le
but de sorber l'ardme dans les particules sont &galement
nombreux et variés. L'utilisation de pressions élevées et/ou
de températures faibles des particules peuvent permettre'de
maximiser la quantité d'ardme sorbde ou de raccourcir la
durée nécessaire pour obtenir un degré d'aromatisation désiré.

Le produit de café soluble & structure microporeuse
préparé par le procédé de l'invention a la possibilité de
sorber 80 & 90 % en poids de composés aromatiques de café
volatils. Ceci est en général en excés de la quantité gui est
nécessaire et, selon la fagon dont on utilise les matiéres
solides de café soluble aromatisées, les particules

aromatisées contiendront des composés aromatiques volatils a
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raison de 0,05 &8 20 milligrammes par gramme de matiéres
solides, soit 0,2 &8 0,5 % en poids.
EXEMPLE

On forme une solution de café aqueuse 3 33 % en
dissolvant dans de l'eau des matiéres solides solubles de
café. On place cet extrait dans un réservoir isold ol il est
maintenu a 15-20°C.

' On introduit de l'azote liquide dans une cuve &
réfrigérant isolée oli on le maintient & son point normal
d'ébullition de - 195°C.

On immerge une plaque de congélation métallique
fabriquée en acier inoxydable dans la cuve a réfrigérant
liquide jusqu'a ce qu'elle soit soigneusement refroidie,
environ 30 secondes. Puis on reléve la plaque et on 1'abaisse
dans la solution de café contenue dans le réservoir a
solution de café. Pendant qu'elle est immergée dans l'extrait
liquide pendant 1 & 2 secondes, il se congéle & la surface
de la plaque une pellicule de café. La durée de l'immersion
détermine la quantité de solution qui adhérera 3 la plaque.
En général, l'épaisseur est de 0,25 3 2 mm. Ici elle est de
1,2 mm. Puis on reléve la plague et on l'enléve de la 7
solution de café et on la remet dans le réfrigérant liquide.
Pendant cette opération, une petite quantité d'extrait qui
est non congelée (a la surface de la couche adhérant 3 la
plaque) est rapidement congelée par réimmersion dans le
réfrigérant. En méme temps (immersion dans le réfrigérant),
des contractions inégales de la couche congelée ontriieu
qui ont tendance 3 détacher le produit de la plaque, et on le
recueille dans un panier maintenu dans la cuve a réfrigérant
liquide. Une agitation ou un grattage auxiliaires peuvent
étre nécessaires pour libérer tout le produit. La plaque,
maintenant débarrassée de l'extrait de café, est maintenue
dans le réfrigérant jusqu'a ce qu'elle soit pré&te pour un
autre cycle.

Le produit congelé est enlevé du panier, broyé dans
un broyeur réfrigéré comme un broyeur Fitz Mill, jusqu'3d une
granulométrie d'au moins 0,5 mm puis est placé dans des

plateaux de lyophilisateur refroidis. Les plateaux sont
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placés dans un lyophilisateur et soumis 3 un vide de 133
millibars et & une température de plaque de -40° & 50°C
pendant une période de 18 heures. On brise le vide dans le
lyophilisateur avec du -gaz carbonique sec et on enléve du

lyophilisateur les particules sé&ches ayant -une teneur en

humidité inférieure & environ 1,5 % et on les conserve 3

1'abri de l1'humidité et on les broie dans un broyeur r&frigéré
comme un broyeur Fitz Mill jusqu'd@ une granulométrie de 210
microns. On trouve que les particules séches ont une _
strgcture microporeuse avec un rayon moyen des pores de 35 a
45 A et une surface spécifique de 5 3 8 mz/g,

Les particules séches sont ensuite refroidies dans
de la neige carbonique sous atmosphére séche et mélangées
avec un givre de gaz de broyage de café& & un rapport pondéral
de 9 parties de givre essentiellement exemptes d'humidité
pour 1,2 partie de particules. Les particules refroidies,
ayant une teneur en eau inférieure & 2 % en poids, son£
ensuite conditionnées dans des bocaux en verre avec des
matidéres solides de café séchées par pulvérisation,
agglomérées et non enrobées, 3 un taux de 0,75 % en poids par
rapport aux matiéres solides sé&chées par pulvérisation. Les
bocaux résultants sont ensuite conservés a 21°C pendant des
périodes de 8 semaines. Au moment de l'ouverture initiale et
pendant un cycle d'utilisation normal de sept jours, on
trouve un ardme d'espace de téte plaisant qui -est &valué comme
étant au moins aussi bon que l'arbme d'espace de té&te que
possédent des bocaux de café séché par pulvérisation,
aggloméré et aromatis&, conservé d'une fagon comparable,
café qui a été enrobé avec de l'huile de café enrichie de gaz
de broyage. 4 '

Le produit de café soluble & structure microporeuse
préparé par le pfocédé de cette invention est utilisé comme
sorbant pour des composés aromatigues volatils.

Le procé&dé fournit un procédé simple et réalisable
industriellement de congélation rapide et de régulation des
durées de congélation et de réduction des pertes par

entrainement lors de la lyophilisation des particules. congelées.
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REVENDICATIONS

1. Procédé de prépar?tion d'un produit de café
lyophilisé & structure microporeuse, caractérisé en ce gqu'il
consiste )

{a) & refroidir au préalable une plaque
métallique dans un réfrigérant liquide maintenu & une
température de - 195° a -73°C ;

(b) & immerger rapidement la plaque dans une
solution ou un extrait aqueux de matiéres solides de café,
oli une fine couche d'extrait adhére et se congéle sur la
plaque ;

(¢} 3 réimmerger la plague, sur laquelle
adhére l'extrait de café congelé, dans ledit réfrigérant
liquide ;

{d) & enlever l'extrait congelé de la plaque
et & recueillir l'extrait congelé soﬁs forme de flocons ;

- ' (e) 53 broyer les flocons pour obtenir des
particules ; et ,

(f) & lyophiliser les particules d'extrait
congelé.

2. Procédéd selon la revendication. 1, caractérisé
en ce que les micropores de produit de café lyophilisé a
strutture microporeuse ont un rayon moyen de 1C a 100 g et en
ce que le produit a une surface spécifique de 1 & 25 mz/g.

3. Procaddé selon la revendication 2, caractérisé
en ce que le temps pour le prérefroidissement de (a) est de
10 secondes i 2 minutes ; le temps pour l'immersion dans (b)
est de 1 4 10 secondes ; et le temps pour la réimmersion en
(c) est de 10 secondes & 5 minutes.

4. Procéddé selon la revendication 3, caractérisé
en ce gue la fine couche dans 1l'étape (b) a une épaisseur de
0,25 &8 5 mm.

5. Procddd selon la revendication 4, caractérisé
en ce gque l'extrait aqueux en (b) est maintenu a une
température de 2 a 30°C avant la congélation.

6. Procédd selon la revendication 5, caractérisé
en ce que la teneur en matidres solides de 1'extrait aqueux

dans l1'étape (b) est de 10 & 60 % en poids.



