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Lgselige pulverformige drikker, f.eks. forstovningstgrkede
kaffe- eller te-produkter, er relativt blottet for aroma
sammenlignet med deres opphavsmateriale, nemlig brent og malt
kaffe og fermenterte teblader. Den samme lav-aroma-situasjon
er til stede hos te¢rket frukt-juice, f.eks. frysetorket
appelsinjuice, sammenlignet med naturell frukt som juicen er
oppnadd fra. Lavaroma-intensitet er ogsa til stede i visse
typer av brent kaffemateriale, f.eks. de fleste koffeinfrie
kaffetyper og de komprimerte brent-kaffe-materialer som er
beskrevet i US-patentskrifter nr. 1.903.362, 3.615.667 og
4.261.466. Disse lav-aroma-drikkeprodukter har en opprinnelig
liten aromamengde, slik at ved den f¢rste &4pning av produktet
hos forbrukeren pavises bare et lavt aroma-anslag, og den
eventuelle aromamengde som er til stede i produktet, forsvinner
hurtig etter at man f@rst har 4pnet beholderen, slik at nAr man
senere apner beholderen under en typisk bruks-syklus for
produktet, sd vil det strgmme ut lite eller intet aromastoff.

Det skal bemerkes at betegnelsene "kaffeprodukt" og/eller
"teprodukt" slik de her brukes, skal bety ikke bare slike
materialer som bestdr av 100% kaffe og/eller te, men skal ogséa
bety kaffe- eller te-erstatninger eller dr@yede kaffe- eller
te-produkter som kan inneholde brent korn, sikori og/eller
andre vegetabilske materialer, alene eller i kombinasjon med
kaffe og/eller te. _

Til dato har de stgrste anstrengelser for & tilfegye
naturlig aroma til matvareprodukter fokusert pa tilsetning av
brent-kaffe-aroma til leselig kaffe, f.eks. forstevningsterket
eller frysetgrket kaffe. Det vil vare forstldelig at fremskrittet
ved foreliggende oppfinnelse er pa omradet aromatisering av
lgselige kaffeprodukter. Imidlertid er det ogsd innen oppfin-
nelsens ramme &4 anvende den pa aromatisering av andre matvare-
produkter.

N4 for tiden kombineres faktisk all kommersiell lgselig
kaffe med kaffeolje, f.eks. ved forstevning av den lgselige
kaffe for forpakning, enten med en ren eller en aroma-anriket
kaffeolje. PA denne mAte vil det leoselige kaffemateriale ha en
aroma som er mer i slekt med ikke-avkoffeinert malt og brent
kaffe. Tilsetning av olje utferes vanligvis ved den velkjente
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oljebelegningsteknikk (oil plating technique) (beskrevet i US-
patentskrift nr. 3.148.070) eller ved oljeinspeksjon (beskrevet
i Us-patentskrift nr. 3.769.032).

Kaffeolje med eller uten tilfgyd aroma har vert det
foretrukne medium som er anvendt for aromatisering av kaffe-
materiale, siden slike produkter fremdeles kunne betegnes som
ren kaffe. Imidlertid er teknikker som er utviklet for
fremstilling av kaffeolje (se Sivetz: Coffee Processing
Technology, bind 2, Avi Publishing Company, 1963, s. 21-30),
f.eks. lgsningsmiddel-ekstrahering eller utpressing av kaffeolje
fra brent kaffe, ikke sarlig gnskelige, siden produsenten
sitter igjen med enten le¢sningsmiddelholdig brent kaffe eller
utpresset kake, som begge enten md foredles videre eller
forkastes. Tilsetning av olje til et kaffeprodukt har ogsé
vist seg & innebare vanskeligheter ved det at, uensket,
oljedré&per kan opptre pad overflaten av den flytende drikk som
fremstilles av det oljeholdige produkt. Derfor ville det vare
fordelaktig hvis det ble utviklet fremgangsmater for aromati-
sering av kaffeprodukter hvor det ble anvendt utelukkende kaffe
eller andre vegetabilske materialer, men som ikke krevet
produksjon eller anvendelse av kaffeolje eller annet glycidyl-
materiale.

En fremgangsmate for aromatisering av matvareprodukter som
ikke md basere seg pd syntetiske materialer eller kjemisk
modifikasjon av naturlige materialer, ville ha anvendelser i
matvare—-industrien i tillegg til kaffe- og te-produkter.
Pulveriserte fruktjuicer, pulveriserte drikk-konsentrater med
fruktaroma og gelatindessert-mikser er bare noen av de mulige
anvendelser. Anvendelsen av utpressede aromatiske oljer, f.eks.
appelsinolje og sitronolje, har vart praktisert pa matvare-
omr&det, men ustabiliteten til disse oljer har begrenset deres
bruk. Hvis de aromater som inneholdes i enten disse oljer
eller andre steder i et naringsmiddelmateriale var i stand til
4 bli holdt pa stabil miate i naturlige vegetabilske materialer,
kunne naturlige aromastoffer innarbeides i en rekke matvare-
produkter.

Vannlg¢selige partikler av spiselige materialer oppnas ved

terking av vandige lesninger av vegetabilske materialer sa som
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kaffe, te, sikori, frukt og lignende. Disse partikler frem-
stilles pd slik mate at partiklene far en gjennomsnittlig
(basisfordeling i vekt%) diameter som er under 200 upum, fortrinns-—-
vis under 150 um, vanligvis mellom ca. 50 pm og 150 um, og har
en mikroporegs struktur som inneholder mikroporer som har en
mest sannsynlig radius pa under 150 angstrem (A), fortrinnsvis
mindre enn ca. 110 A, mer fortrinnsvis mindre enn 50 A. En
mest sannsynlig radius p& mellom 10 og 35 A har vist seg & vare
mest foretrukket for denne oppfinnelse. Mikroporer som er
mindre enn ca. 15 A har, selv om de antas & vare ¢gnskelige for
form4l i henhold til oppfinnelsen, ikke vist seg & vare lett
oppnéelige og sees & utgjore en praktisk nedre grense for den
mest sannsynlige radius-parameter. En poreradius p& mindre enn
ca. 3 A er ikke ¢nskelig, siden en s& liten stgrrelse ville
ekskludere molekyler av aromatiske forbindelser som sgkes
fiksert innen den mikroporgse struktur.

Fremgangsmaten i henhold til foreliggende oppfinnelse, for
fremstilling av aromabelagte mikroporegse kaffepartikler, er
karakterisert ved at en vandig le¢sning av kaffe sproytes inn i
et vannfritt organisk le¢sningsmiddel som vil dehydratisere
l¢gsningen og danne mikroporgse partikler av le¢selige faststoffer
med gjennomsnittlig partikkelstegrrelse under 200 ym i diameter,
hvoretter partiklene skilles fra det vannholdige l#¢sningsmiddel
og restlgsningsmiddel fjernes, og de mikroporgse parikler lades
med flyktige aromastoffer.

Den fine porestruktur til de porg¢se partikler som frem-
stilles i henhold til oppfinnelsen ble bestemt ut fra analyse
av adsorpsjon/desorpsjons-isotermene til karbondioksydgass péa
disse partikler ved -78°C. En standard volumetrisk gassadsorp-
sjonsapparatur helt av glass ble anvendt mens man fulgte de
prosesser som er anerkjent av fagmannen pd omradet nir det
gjelder overflatekjemi (Brunauer, S., "THE ADSORPTION OF GASES
AND VAPORS" bind 1, Princeton Univ. Press, 1945). Normalt
bestemmer man adsorpsjons-isotermene forst, ved maling av de
mengder av CO: som adsorberes ved forskjellige, mens suksessivt
g¢kende likevektstrykk, og reduserer deretter trykket slik at

man oppndr desorpsjons—grenen til isotermen.
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Desorpsjons-isotermene er vanligvis resultat av ordinar
flersjiktsadsorpsjon og kondensasjon i porer, i hvilket
tilfelle Kelvin’s'ligning, som vurderer senkningen av adsorbatets
{COz) damptrykk pad grunn av konkaviteten til vaske-menisken i
poren, kan anvendes. I sin enkleste form og idet man antar at
det er fullstendig fukting av overflaten (null kontaktvinkel),
gis poreradius (r) av fglgende ligning:

. - 20V

RT 1n Pa/Po
hvor ¢ er overflatespenningen til vaskesorbatet (C0Oz), V er
dets molvolum, Pa er trykket ved desorpsjonsgrenen til isotermen,
og Po er det mettede damptrykk (760 mm Hg for CO2 ved -78°C).
Relvin-ligningen viser at det er et logaritmisk slektskap
mellom poreradius og relativt trykk (Pa/Po). MTrangere porer
fyller ved lavere relative trykk, videre porer ved hgyere
trykk, og hele porerommet fylles ved metningstrykket. Ytter-
ligere raffinement ved Kelvin-ligningen m& anvendes for &
korrigere for gassadsorpsjon som inntreffer samtidig med
gasskondensasjonen (Barrett, E.P., L.G. Joyner, P.P. Halenda;
J. Amer. Chem. Soc. 73, 373 (1951).

Databehandling utfgres deretter slik at man oppnir de
relative trykk og sdledes gassvolumer (v) som er adsorbert og

tilsvarer utvalgt(e) poreradius(-radier). Avsetninger av

f% iE%ﬁ?L mot r (A) tilveiebringer porevolumfordelingskurver.

Formen pa disse fordelings-kurver reflekterer ensartetheten
eller spredningen av porer med forskjellige stgrrelser i en
gitt preve. Som det vil forstds av fagmannen pa omradet,
fglger porestgrrelsesfordelingen i et gitt pore¢st materiale
generelt et klokke-formet kurvefordelingsmgnster, og betegnelsen
"mest sannsynlige radius" menes a referere til den radius som
tilsvarer toppen av porevolumfordelingskurven.

De vandige l¢sninger som anvendes for fremstilling av de
terre partikler vil vanligvis bli oppnadd ved hjelp av en
vandig ekstraksjon av et vegetabilsk materiale, f.eks. brent
kaffe eller fermentert te, eller ved utpressing av en juice fra
et vegetabilsk materiale, f.gks. appelsiner, epler, druer og

lignende.



158121

5

Forskjellige teknikker, f.eks. de som skal beskrives i det
fealgende, vil vare tilgjengelige for fremstilling av partikler
som har den gnskede mikroporese struktur. Konvensjonell
forstevnings-terking gir t¢rre partikler som ikke er i besittelse
av en mikroporgs struktur. Konvensjonell frysetg¢rking gir
partikler hvor den mest sannsynlige poreradius ligger godt over
10.000 A. Porer under 150 A er ngdvendige for innfangning av
flyktige aromatiske forbindelser, slik som dem som finnes i
kaffe- og tearoma, innen den mikroporg¢se struktur hos den teorre
partikkel. Innfangningen av aromater i de te¢rre partikler ved
foreliggende fremgangsmidte menes & vare et resultat av bade
adsorpsjon og, mer betydningsfullt, kapillarkondensasjon
(d.v.s. flytendegjorelsen av damper i porer). Aromatene holdes
innen mikroporg¢s struktur uten ngdvendigheten av noen belegning
p& overflaten av partiklene. En liten prosentdel av disse
aromater vil imidlertid bli frigjort som resultat av det lave
partialtrykk som utgves av de innfangede aromater. Mekanismen
ved kapillarkondensasjon vil ikke inntreffe i porer av sarlig
stor storrelse der hvor overflatebelegget pad partiklene vil
vare negdvendig for & bevare aromater.

De te¢rre porese partikler som fremstilles i overensstemmelse
med oppfinnelsen anvendes, etter at de er bragt i kontakt med
gonskelige aromater, for 4 tilveiebringe topprom—aroma for
forpakkede lavaromaholdige matvareprodukter, f.eks. de ovennevnte
lpselige kaffe- eller teprodukter. Disse partikler vil bli
kombinert med matvareproduktet pd et foretrukket niva, i vekt,
fra 0,1% til 2%, mest fortrinnsvis fra 0,2% til 1%. Typisk vil
de torre aromatiserte lgselige partikler bare bli blandet med
et tert, pulverisert matvareprodukt med lav aroma.

Flere metoder er identifisert for fremstilling av terre
lgselige partikler av spiselig materiale som er oppnadd fra
vandige lgsninger av vegetabilske materialer, slik at de
resulterende torre partikler er under 200 pym i diameter og
inneholder en porgs struktur hvor den mest sannsynlige poreradius
er under 150 A.

Forstgvning av en vandig le¢sning, fortrinnsvis med et
faststoffinnhold p& under 40 vekt%, typisk 25-35 vekt%, inn i
et kryogent fluid som har en temperatur under -100°C, fortrinns-
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vis flytende nitrogen, og deretter frysetgrking av de frosne
partikler av lgsning gir te¢rre mikroporg¢se partikler som har en
‘mest sannsynlig poreradius p& under 50 A. Forstgvningen mi
produsere partikler som har en gjennomsnittlig partikkelsterrelse
pa under 200 pm i diameter slik at hele partikkelen vil fryses
oyeblikkelig ved kontakt med det kryogene fluid. Det menes at
pyeblikkelig frysing vil resultere i dannelse av bare sma
iskrystaller i partikkelen. Hvis forstevningsdrdpene skulle
overstige 200 pm i gjennomsnittlig diameter, si vil, selv ved
flytende nitrogentemperatur, den frosne partikkel vare i
besittelse av de ¢gnskede smd iskrystaller bare pd sin overflaate
og ikke gjennom hele sin struktur. Sublimering av disse smi
iskrystaller sees & gi den ¢nskelige mikroporgse struktur i
henhold til oppfinnelsen. Anvendelse av et Kkryogent fluid som
har en temperatur over -100°C har ikke vist seg & gi en mest
sannsynlig poreradius pd under 150 A uten hensyntagen til
diameteren av forstgvningsdréapene.

En annen fremgangsmate for fremstilling av de torre
mikroporgse partikler er 34 forstg¢ve den vandige le¢sning inn i
et vannfritt organisk leg¢sningsmiddel, f.eks. 100% etanol, som
bade vil dehdyratisere ekstrakten og danne porgse sfarer av
lgselige faststoffer. Leselige kaffepartikler fremstilt pa
denne mate har vist seg & vare i besittelse av en mest sannsynlig
poreradius pd under 50 A. Det er ogsi mulig 4 begynne med
malte, forstevningsterkede partikler, f.eks. lgselig kaffe, og
koke disse partikler i et spiselig organisk le¢sningsmiddel,
f.eks. etanol, fortrinnsvis etter knusing, slik at man etser
overflaten av partiklene og produserer en gnskelig pores
struktur. Det produseres partikler som har en gjennomsnittlig
diameter under 200 pm i den hensikt 4 tilveiebringe tilfreds-
stillende overflateafeal for 1¢snin§smid1et til & etse slik at
et tilstrekkelig aﬁtall enskelige mikroporer produseres.

De mikroporgse partikler som produseres i henhold til
oppfinnelsen kan innfange flyktige aromatiske forbindelser opp
til ca. 2 vekt¥%. I aktuell praksis er det vanskelig & oppna
aromatmengder i ovepkant av 1%. Innfangning av aromater ved et
nivA p& mindre enn ca. 0,1 vekt% ville kreve tilsetning av
aromatiserte partikler til det lgselige matvareprodukt ved et
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nivd pad 5% eller mer. Det vil vanligvis vere 4 foretrekke &
tilsette de aromatiserte partikier ved et nivad pa mindre enn

2 vekt%. Fortrinnsvis vil de aromatiserte partikler i henhold
til oppfinnelsen inneholde aromater ved et niva pé 0,2% eller
mer, typisk ca. 0,5%.

Fremgangsmiten med & bringe de pore¢se partikler i kontakt
med aromater for det formdl & innfange aroma i partiklene kan
variere. Anvendelsen av hgyt trykk og/eller lave partikkel-
temperaturer kan benyttes i den hensikt & gjgre aroma-opptaket
sterst mulig eller & forkorte det tidsrom som kreves for
oppnaelse av et gnsket aromatiseringsnivd. Imidlertid kreves
ikke slike betingelser. Dsest vil imidlertid vare gnskelig &
nedsette mengden av fuktighet til et minimum som kommer i
kontakt med de lgselige porgse partikler bade fgr, under og
etter aromatiseringen. Egnede kondensasjons-, fordampnings-,
spyling- og/eller andre separasjonsteknikker kan anvendes for
separering av fuktigheten og aromatene som inneholdes i aroma-
barende gass-strgmmer, aroma-frost eller flytende aromakonden-
sater. Det kan ogsa vare ¢nskelig & separere aromater fra
eventuell bazrergass (f.eks. COz som de er innfanget i). Blant
de teknikker som er nyttige for adsorpsjon av aromater pa de
porpse substrater er: (1) anbringelse av bade de porese
partikler og en kondensert COz —aromafrost som er godt blandet i
et ventilert kar, fortrinnsvis over -40°C, og & tillate COz-
andelen av frosten A sublimere av, (2) & innhylle bAde adsorp-
sjonsmidlet og en kondensert aromafrost i ett eller to forbundne
trykk-kar og deretter heve temperaturen i det frost-holdige kar
for fordampning av frosten og tilveiebringelse av forheyet
trykk, (3) & kombinere et heykonsentrert vandig aromakondensat
med de porese partikler ved et niva ved hvilket det ikke i
ungdig grad fukter partiklene, (4) & kondensere aromater pa
avkjelte poreose partikler, (5) & lede en strem av aroma-
bzrende, lavfuktighetsholdig gass gjennom et sjikt eller en
kolonne av porg¢se partikler.

De aromater som kan anvendes i forbindelse med oppfinnelsen
kan stamme fra hvilke som helst av de mange kilder som er
velkjente for fagmannen pA omridet. Avhengig av den kontakt-

metode som skal anvendes, kan aromastoffene var til stede som



158121

8

en komponent i en gass, et flytende kondensat eller en kondensert
frost. Blant de aromastoffer som kan anvendes, er kaffeolje-
aromastoffer, som beskrevet i US-patentskrift nr. 2.947.634,
aromastoffer oppnadd under brenning av rakaffe, som beskrevet i
US~patentskrift nr. 2.156.212, aromastoffer oppni&dd under
maling av brent kaffe, som beskrevet i US~patentskrift
nr. 3.021.218, damp-destillerte flyktige aromastoffer oppnadd
fra brent og malt kaffe, som beskrevet i US-patentskrifter nr.
2.562.206, 3.132.947, 3.244.521, 3.421.901, 3.532.507 og
3.615.665, og de vakuum-destillerte aromastoffer som er oppnadd
fra brent og malt kaffe som beskrevet i US-patentskrifter
nr. 2.680.687 og 3.035.922. Det ville naturligvis ogsé vare
mulig & anvende flyktige syntetiske kjemiske forbindelser som
dupliserer eller simulerer de aromatiske forbindelser som
naturlig er til stede i brent kaffe, fermentert te eller andre
aromatiske matvareprodukter.

De aromastoffer som absorberes pa de mikropore¢se partikler
i overensstemmelse med oppfinnelsen, har vist seg & vare
stabile under forlenget lagring under inerte betingelser som
dem som normalt eksisterer i forpakkede lgselige kaffeprodukter.
Disse absorberte aromastoffer er i stand til & produsere
¢nselig topprom-aroma i forpakkede produkter, og hvis de er til
stede i tilstrekkelig mengde, kan de ogsa gi ¢nskelige aroma-
effekter.

Eksempel 1
En vandig kaffeekstrakt med et lgselig faststoffinnhold pa

33 vekt% ble fremstilt ved rekonstituering av forste¢vninsterket
kaffe-faststoff. Denne ekstrakt ble forstgvet inn i et 4pent
kar som inneholdt flytende nitrogen, hvoretter ekstraktpartiklene
oyeblikkelig fros og ble dispergert. Ekstrakten ble forstgvet
ved hjelp av en to-fluids, glassatomiseringsdyse (en kromato-
grafisk dyse oppnddd fra SGA Scientific, Inc.) under anvendelse
av luft som det tfykk—settende fluid. Det flytende nitrogen og
partikkelblandingen ble hellet ned i frysetgrkeskiler, og det
flytende nitrogen ble tillatt A4 koke vekk og etterlot da et
flatt_sjikt av frosne partikler med tykkelse 1,6-3,2 mnm.
Skdlene ble anbragt i en frysetgrker og utsatt for et vakuum pa
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10 ym Hg og en platetemperatur pa 50°C i et tidsrom av 18 timer.
Vakuumet pa& frysetgrkeren ble brutt med terr COz2, og de tgrre
partikler som hadde et fuktighetsinnhold p& under ca. 1,5%, ble
fjernet fra fryseterkeren og holdt ute av kontakt med fuktighet.
De tgrre partikler viste seg 4 ha en mikroporgs struktur som
inneholdt porer med en mest sannsynlig radius pd 24-28 A og en

sikteanalyse som folger:

Standard US

Maskevidde Vekt%
pa 80 (0,177 mm) 7.5
pa 100 (0,149 mm) 15,0
pa 200 (0,074 mm) ' 67,3
sikterest - 10,2

De tg¢rre partikler ble deretter avkjelt i teorris under en
torr atmosfare og blandet med kaffemalingsgassfrost, som hadde
et fuktighetsinnhold mellom 10 og 15 vekt%, ved et vektforhold
pa 0,2 del frost pr. del partikkel. Blandingen ble overfgrt
til en pd forhand avkjglt beholder (krukke) som hadde en
nalestikk-ventil, og krukken ble lagret ved -17,8°C natten
over, i hvilket tidsrom CO2 ble utviklet. De avkjplte partikler,
som hadde et fuktighetsinnhold p& under 6 vekt%, ble deretter
forpakket i glasskrukker med ubelagte, agglomererte forstgvnings-
torkede kaffefaststoffer ved nivaet 0,75 vekt% fuktighet,
regnet pd forstovningsterkede faststoffer. De resulterende
- krukker ble sd lagret ved 35°C i tidsrom pid 8 uker. Etter en
fprste adpning og under en standard bruks-syklus pad 7 dager
finner man en behagelig topprom—aroma som karakteriseres som
minst like god som den topprom-aroma som finnes i krukker med
sammenlignbart lagret aromatisert, agglomerert forstevningsterket
kaffe hvor kaffen var belagt med knusegassanriket kaffeolje.
Denne oljebelagte preove ble fremstilt i overensstemmelse med
US-patent nr. 4.119.736 under anvendelse av en mengde av
knusegassfrost for hver vektenhet av lgselig produkt sammenlign-

bar med den som anvendes i pr¢ven i henhold til oppfinnelsen.
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Eksempel 2
100 ml av en kaffeekstrakt som inneholdt 50 vekt% le¢selig

faststoff, ble forstgvet ved hjelp av en kromatografisk
glassdyse inn i et stort begerglass som inneholdt 3,8 1 ren
etanol. Etanolen hadde romtemperatur og ble omrert under
forstevningsoperasjonen. Deretter ble partikler av le¢selig
kaffe filtrert fra etanolen, og disse partikler ble anbragt i
et vakuumterkeskap (63,5 cm Hg vakuum og ca. 80°C) natten over
for fjerning av restetanol. De resulterende partikler viste
seg 4 ha en mikroporgs struktur hvor den mest sannsynlige
poreradius var 33 A. Partiklene ble holdt ute av kontakt med
fuktighet og ble bragt i kontakt med knusegassfrost ved et
nivad, i vekt, p& 2 deler frost til 1 del partikler i en Parr-
bombe oppvarmet til ca. 20°C. De resulterende aromatiske
partikler ble kombinert og forpakket med ubelagt og uaromatisert
forstevningsterket kaffeagglomerat ved et niva pd ca. 0,5 vektk.
Aromaen som denne prove hadde i beholderen etter 1 ukes lagring
ved romtemperatur, viste seg 34 vare sammenlignbar med uke-

gammelt, malegassanriket, oljebelagt agglomerat.

Eksempel 3
Agglomerert forstevningsterket kaffe ble malt, og de

partikler som passerte gjennom en 50 maskers (US-standard =
0,297 mm) sikt ble separert, og 150 gram av disse partikler ble
tilsatt til 2000 ml av 100% etanol. Denne blanding ble kokt i
24 timer i et med dampkappe forsynt kar utstyrt med en overhead-
tilbakel¢pskj¢ler og rerestav. Deretter ble kaffepartiklene
filtrert fra etanolen og iwrket i vakuum i 24 timer ved 80°C og
et vakuum pad ca. 630 mm Hg. De te¢rre partikler veide i alt ca.
90 gram (ca. 60 g kaffefaststoff var opplgst av etanolen) og
hadde en porestruktur hvor den mest sannsynlige poreradius var
ca. 102 A. To vektdeler av disse partikler ble bragt i kontakt
med en del malegassfrost pA den mdte som er angitt i eksempel 1,
og de resulterende aromatiserte partikler ble forpakket med
agglomerert forstgvningsterket kaffe ved et niva pa ca.

0,5 vekt%. Aromaen i beholderen som denne pre¢ve hadde etter
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1 ukes lagring ved romtemperatur, viste seg A vare sammenlignbar
med et uke-gammelt knusegassanriket, oljebelagt agglomerat.

Som tidligere anfert, er aroma i beholderen blitt tilveie-
bragt til kommersielle, lgselige kaffeprodukter ved hjelp av
oljebelegning av et aroma-barende glycerid (f.eks. kaffeolje)
pa l¢selig pulver. Det er‘ogsé inkludert a absorberg kaffe-
aromater pa oljebelagt lg¢selig kaffe, og denne teknikk er
uttrykkelig beskrevet i US—patentskrift nr. 3.823.241. Det har
imidlertid tidligere ikke vart ansett mulig & absorbere eller
adsorbere hgye nivaer av aromater direkte p& le¢selig kaffefast-
stoff slik at éromatene ville holdes tilbake. US-patent
nr. 3.823.241 bemerker det kritiske ved oljen slik at forbrukeren
etter & ha 3apnet pakningen med l¢gselig kaffe flere ganger
{(d.v.s i-bruk-syklus) vil fortsette & kjenne aroma i beholderen.
Dette er faktisk situasjonen for de konvensjonelle forstgvnings-
torkede, skumtgrkede og fryseteorkede produkter som omhandles i
det sistnevnte patentskrift. Imidlertid eksisterer ikke den
samme mangel hos porgse lgselige kaffepartikler som har en mest
sannsynlig poreradius pd under 150 A. Som tidligere anfgrt, har
konvensjonell forstevningsterket kaffe ikke mikroporgs struktur.
I konvensjonell fryseterket kaffe er derimot den mest sannsynlige
poreradius av stgrrelsesorden 10.000 A.

sSom det vil sees av fglgende tabell, hvor den grad som
aromaen frigjores fra aromatiserte partikler av leselig kaffe
i, i henhold til eksemplene 1 til 3, sammenlignes med aromati-
serte partikler av forstevningsterket kaffe som er redusert til
en sammenlignbar partikkelste¢rrelse ved maling med te¢rris.
Aroma-frigjerings—karakteristikkene til de forskjellige
aromatiserte lgselige kaffesubstrater kan forutsies ved a
observere mengden av organisk karbon (mikrogram) som ble spylt
fra substratet som funksjon av spyletid. Karbonverdiene ble
oppnadd ved spyling av en kjent vekt av kaffe (0,5 g) med en
nitrogenstrgm (30 cm® /min) ved 30°C i 2000 sekunder. Det
flyktige materiale som ble fjernet, ble registrert hver
200 sekunder. Tabellen viser graden (uttrykt som % av totalen)
av aromafrigjering (kumulativ) som funksjon av spyletid, og den

aroma som frigjeres i legpet av 2000 sekunder, settes lik 100%.
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TABELL 1
% aroma frigjort
Spyletid (ug karbon/g kaffe) i henholdsvis
(sekunder) spyletid x 100 (pg karbon/g kaffe)

i 2000 sekunder

Eks. 1 Eks. 2 Eks. 3 Kontr.
200 51 36 55 69
400 74 56 74 87
600 82 67 82 94
800 88 76 87 96
1000 92 82 91 97
1200 94 87 33 98
1400 97 91 96 98
1600 98 94 97 99
1800 99 97 98 99
2000 100 100 100 100

Som det kan sees av tabell 1, gir det forstevningsterkede
kontrollmateriale, som ikke har mikroporgs struktur, fra seg
aroma hurtigst og ville deretter ikke vare s& egnet for

tilveiebringelse av aroma i beholderen i bruk.

Eksempel 4
En serie av pore¢se partikler ble laget i henhold til

fplgende metoder: 1) Forstevningsterket, agglomerert kaffepulver
ble rekonstituert til 33% lg¢selig faststoff, og denne ekstrakt
ble forstevet inn i flytende nitrogen under anvendelse av en
kromatografisk dyse av glass. De resulterende frosne partikler
ble frysetgrket ved 100 mm pg Hg og 25°C i 16 timer. Partikler
i overkant av 50 masker (US standard sikt) ble siktet ut.

2) Samme som i 1, men pulveret var rekonstituert til 50% lgselig
faststoff. 35 Forstevningsterket, agglomerert kaffepulver ble
rekonstituert til 33% lgselig faststoff og forstevet inn i 100%
etanol. De resulterende partikler ble oppsamlet og anbragt i

en vékuumt¢rker ved 100°C og 63,5 cm Hg vakuum i 16 timer.

4) 300 g av det forstevningsterkede agglomerat ble knust og

kokt i 2000 ml av 100% etanol. De resulterende partikler ble
torket ved ca. 90°C og 63,5 cm Hg vakuum i 16 timer. En
porsjon av hver av de fire prpver ble aromatisert ved kontakt
med knusegassfrost ved et vektforhold pa 0,4 del frost pr. del
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substrat. Kontakt ble effektuert ved blanding av frosten og
substratet sammen i et kar som var avkjelt med te¢rris. De
aroma-barende partikler ble anbragt i separate, avkjelte
krukker som var utstyrt med ventil, og anbragt i en fryser ved
-17,8°C natten over. Deretter ble 0,2 g av hver aromatiserte
preve anbragt i en 250 ml kolbe som var utstyrt med kork, og

1 cm® av den resulterende topprom-aroma som var inneholdt i
kolbene, ble deretter vurdert under anvendelse av standard
karbongass-kromatografiske teknikker. En porsjon av hver av de
aromabarende partikler ble ogsd utsatt for den tidligere
identifiserte nitrogenspyletest (2000 sekunder ved 30°C) for &
fastsla nivdet av aromater som var inneholdt i disse. Denne
nitrogenspyletest ble ogsd utfgrt pd de uaromatiserte prgver.

Resultatene fra disse vurderinger er angitt i tabell 2.

TABELL 2
Prove nr. Porgsitet Frigjort aroma Topprom
(A) (4 pg karbon/ ' (GC—-tellinger
g kaffe i millioner)

1 23-28 . 28,5 )
l-aromatisert " 1790 ’ 1,375
2 over 140 - 6,75

2-aromatisert " 458 . 304

3 33 ) 2,11

3-aromatisert " 2055 , 847

4 100 3,06

4-aromatisert " 723 ,448

Tabell 2 viser mengden av aroma som kan absorberes av de
porgse partikler i henhold til oppfinnelsen, sammenlignet med
mengden av aroma som er til stede i de uaromatiserte partikler,
s34 vel som disse partiklers evne til & produsere en topprom-
aroma som er sammenlignbar i mengde med topprom—~aromaen som
produseres av den malegass—anrikede kaffeolje produsert i

overensstemmelse med foran nevnte US-patent nr. 4.119.736.
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Patentkrayv

1. Fremgangsmite for fremstilling av aromabelagte mikroporese
partikler av kaffe, 'karakterisert ved &
sproyte en vandig le¢sning av kaffe inn i et vannfritt organisk
lgsningsmiddel som vil dehydratisere l¢sningen og danne
mikroporgse pa:tiklef av lpselige faststoffer som har en
gjennomsnittlig_partikkelst¢rrelse pA mindre enn 200 uym i
diameter, deretter skille partiklene fra det vannholdige
l¢sningsmiddel og fjerne restlgsningsmiddel og deretter lade dé
mikroporgse partikler med flyktige aromastoffer.

2. Fremgangsmidte som angitt i krav 1, karakteri-

sert ved at det som lgsningsmiddel anvendes 100%
etanol.

3. Fremgangsmite som angitt i krav 1 eller 2, karak-
terisert v e d - at restlgsningsmidlet fjernes ved
vakuumtgrking. ‘ o

4. . fremgangsmate som angitt i krav 1 eller 2," karak -
terisert ved at partiklene skilles fra lg¢snings-

midlet ved filtrering.
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