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ANEXOS \

Comprobante de pago de ia tasa de presentacion de la solicitud.

Bocumento que acredita la existencia y representacion legal cuando el solicitante sea persona juridica.
Documento de Representacion Legal,

Documento de cesidn del inventor al solicitante o a su causante,

Declaraciones. (Deciaracién bejo las Reglas 4.17(ii) y 51bis. 1(a)i) que acreditan el fraspaso de kos inventores a sobcitante)

Copia de la solicitud internacional. (Resumen, descripcion, reivindicaciones, dibujos)

Traduccion de la solicitud internacional al castellano. (Resumen, descripcion, reivindicaciones y dibujos)

Copia de! reporte preliminar internacional sobre patentabilidad.
Traduccion del reporte preliminar internacional sobre patentabilidad.

De ser el caso, copia del contrato de acceso.

De ser el caso, documentc que acredite la licencia o autorizacién de usoc de conocimientos
tradicionales de las comunidades indigenas.

Arte Final 12X12.

De ser el caso, informacion sobre otras solicitudes de patente o titulos obtenidos en el extranjero por el .
mismo titular o su causante, relacionados parcial o totalmente con la invencidn de esta solicitud.

De ser el caso, modificaciones efectuadas a |a solicitud internacional.
Otros: Reporte de busqueda internacional y publicacién.
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ANEXO

El documento que acredita la calidad de REPRESENTANTES
LEGALES en Bogota de los doctores ALICIA LLOREDA y/o
GUSTAVO TAMAYO y/o IGNACIO SANTAMARIA y/o
ENRIQUE ALVAREZ para TODOS LOS  ASUNTOS
RELACIONADOS CON LA PROPIEDAD INDUSTRIAL de la
sociedad peticionaria, que faculta a cada uno de dichos abogados
para actuar individualmente, se esta presentando con esta solicitud.
En consecuencia, ruego a usted reconocer la personerfa de cada uno
de dichos Representantes Legales para actuar dentro del presente
expediente, a fin de que cualquiera de ellos pueda intervenir en

cualquier tiempo respecto de la solicitud en él contenida.

ADJ LLOREDA RICAURTE
T.P. No. 53.215
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L'0s abajo frmadas,

NESTLC S.A., una sociedad organizada y existenle
de canformidad con las leyes de Suiza

con domicilio en  Avenue Nastlg 55
CH-1800 Vevey
Suiza

nombramos por €l presenie a ALICIA LLOREDA yio
GUSTAVD TAMAYO yio IGNACIO SANTAMARIA
ylo ENRIQUE ALVAREZ, domiciliados en Bogota,
Calombia, con oficinas en dicha cludad, Calle 72 Na.
§-B3, pisa 8o, nuesiros represeniantes legales y
verdaderos en Bogota, con facultades para recibir
nolificaciones y nombyar apoderados judiciales o
exirajudiciales, con el fin de dar cumplimienta- al

paragrafo 1o. del articuto 543 del decrelo 410 de
1971.

Los doclores ALICIA LLOREDA yio GUSTAVO
TAMAYO yio IGNACIO SANTAMARIA yio ENRIQUE
ALVAREZ, o los apoderados que cualquiera de ellas
designe, quedan especialmenta facullados para
represenlarnos ante las auioridades colomblanas,
administralvas, judiclales a de policla, en todos log
Wwdmites relativos & la propiedad industrial, a cuyo
. efecto les  facullamos parz  dar anle  dichas

auloridades lados los pasos necesafios al ohbjelo
indicado; elevar soliciludes, declaracianes, reclamos,
fecursas y preseniar desistimlentos; formular
descripciones, enmlendas, fimitar et alcance de las
solicitudes, presentar oposiciones y apetaciones;
wrar - cancelacionas, renunciar  lotal o
ialmente a ks registros, abopar todos los
impuestos y cuolas y efecluar lodo atro pago
determinadc por Ia ley; recibir todos Yos documenlos
y valores, dando el descargo (especiivo; lienar
Cualesquiera olros requisitos y lomar, en fin, todas
las medidas que creyeren conducenles al resguardo
de nuestros Intereses; y en caso de producirse
oposicion, pasando los anteczdenles a los iribunales,
quedan facultados para tomar intervencién coma
demandantes o demandados anle los jueces que
sean competentes, pudiendo lransar, someler a
arbitros, desistir, percibir y apelar, con todas las
damas facuhiades que resullen necesarlas, y por el
presente declaramos desde ahora vélido y bueno
cuantc dichos representantes y/o los apoderados que

cualquiera de ellos nombre hicieren en nuestro
beneficia.

Agimismo, facuflamos a I0s doclores ALICIA
LLOREDA yio GUSTAVO TAMAYQ yio (GNACIO
SANTAMARIA yio ENRIQUE ALVAREZ, para
solicitar en ta Oficina de Propledad Industrial (a
protocolizaclén de este documents y de cualquier

poder que cualquiera de etles olorgue a nombre
nuestra.

Dado y firmado

Tie undersigned,

NESTEG 8.A., a corporation organized and existing
under the laws of Switzerland

domicifed at Avenue Naslla 55
CI1-1800 Vevay
Switzerland

hereby  appoint, ALICIA ELOREDA andlor
GUSTAVO TAMAYO andlor IGNACIO SANTAMARIA
andior ENRIQUE ALVAREZ, of Bogoia, Colombia,
with offices in said town, Calle 72 Na. 5-83, Sixth
Fleor, our true and legal representalives in Hogola,
with power to receive nolifications and to appoin
judicial or extrajudicial agents, so as fo comply with
paragraph 1o. of anicle §43 of decres 410 of 1971,

Doclors ALICIA LLOREDA andfor GUSTAVO
TAMAYQ andfor IGNACIO SANTAMARIA andfor
ENRIQUE ALVAREZ, or the agenis by any one of
them appointed, are especially empawered to
represen us before the adminisirative, judicial ar
palice authorltles of Calombia, in all proceedings
pertaining to industrial property, for which purpose we
auihorize them o take before the said authcrities all
lhe nscessary slaps for tha said end; to file pelitions,
dectaralions, clalms, racourses and wilhdrawals, lo
draw up specifications; to file amendments, lo limit
the scope of applications, file oppositions; fite
cancellations total or partially waive registrations, to
pay all installments and effect ab other paymenls
prescrived by law; to receive proper recaipls, to
camply with alb cther raguiremenis and, in shor, to
iake all those measures which they may deem fil for
lhe protection of our interests; and in case of
opposition, whese the proceedings be passed over io
the courts, we authorlze said agents 1o act on our
behalf, as complainants as well as defendanis, before
the compelent judges, with full powers to make
arrangerments, lo submit to arbitiators, lo desist, o
collecl, to appeal and, In short, with ali such furiher
powers a5 may be required, and we hereby declare
feem now on as vald and good all ihat said
representatives andfor the agenis by any one of them
appainted may do for our benafit,

We also authorize doctors ALICIA LLOREDA
andior  GUSTAVO TAMAYO andlor  IGNACIO
SANTAMARIA and/or ENRIQUE ALVAREZ, to apply
for pratocolization of this document and of any power
of attorney by any one of them conferred in aur name,
befare the Oifice af Indusirial Property.

Glven and signed this 3%~ Oh - 2.8t 0

Bruce McCONMELL - Vice Prasident
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8id on the basis of a comparissi 6f ighature. the
“Notary Public in Vevey for- the"Ganton “of Vaud,
of:the signature appended on the 6pposite: By Mr. Brués
sted¥S.A, with its head offige-in; VieVeyyiveho validly
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APOSTILLE
{Convention de La Haye du & oclobre 1061)

1. Paysi SUISSE

;' Le présent acté public

W, 8] 2. 4 816 signé par Jean-Danlel Rumpt

S_s agissant en qualilé de nolalre 4 Vevey

4. &5t ravéiu du seeau/timbre ga J.<D. RUMPE - NOTAIRE

Attesié
5. & Lausahne 6. 1e 25 tévrier 2010
7. par la Chancellerie &'Elat du Canton de Vaud
8. sous No 2'578
9, Seeaultimbre: 10. Signatura

pt le Chancelier d'Etat;
C. CHEVALLEY
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SERTIFICADO NOTARIAL (SOGIEDAD)

Sulza

Vevey
Hoy de de 20 , comparecia
Bruce McCONNELL

. @ guien conozco y
de qulen me consla que firmé el anlerior documento,
¥ quien debidamente juramentado declard y dijo que
&l 8s Vicepresidenle  de

NESTEC S.A. la compafiia nombrada en el
documenle  que  anlecede, una  sociedad
debidarnente organizada y existente conlorme a las
leyes de Sulza, domiciiada en Ja ciudad de
Vevey, Suiza, lepalmenle constitulda para un
periodo de duracién que ann no ha terminado, que
ejerce su objelo social; conforme a las  leyes de
Suiza, que el declarante estd aulorizado por dicha
Compadia para canferir este poder, que el selio
eslampado por &l al pie de (al podar, en nombre y en
represendacion de |a expresada Compaiia, es el
sello oficial da efla; y que el chjeto para el cual se
canfiere este instrumento estd comprendida dentro
del de ta saciedad,

El suscrito Nolaria ha visto los Eslaiulos de
incorporacion firmados en Vevay, Suiza,

con fecha 24 de marzo de 1997

y cedlifica que de conformidad con la Jegistacian de
dicho Eslade la anterlor declasacidn juramentada es
pruzba suficiente de gue los hechos sobre gue alla
ve&rsa son ciertos o verdaderos, de lo cua) da fe.

Netary Public (Notario Publico).

NOTARIAL CERTIFICATE (CORPORATION)

Switzerland
Vevey

On this day of ,20,
personatly came Bruce McCONNELL ,
1o me kaown, and known 1o me to be the person who
slgned the foregeing Instrument, who being by me
duly sworn did depose and say that he is tha Vice
Fresident of NESTEC S.A. , the company named
within, a Carporalion organized and existing under
the laws of the Switzerland, domiciled at the City of
Vevay, Switzerland, legally constituted for a periad
of lenure not yet expired, which exercises its
corporate  purposes accarding to the laws of
Switzeriand, that the depanent |s authorized by said
Company to confer this power of attorney; that the
seal affixed hereunto by Ihe depanent in the name
and on behall of sald Corporation is the corporate
seal thereof, and that lhe purpose for which lhis
ingtrument Is granted is included within the carporate
purpases of the Company.

The undersigned Nolary Public has sesn the aricles
of Incorporation of sald Corporalion execuled at
Vevey, Switzerland, under date March 24, 1887 and
hereby certifles that under Lhe laws of sald Country
the fdregoing acknaowledgment Is sufficient proof ihat
the facls iherein contalned are true, which he attests,
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SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

Industria y Comercio EXTRACTO PARA PUBLICACION
SUPERINTENDENCIA SOLICITUD DE PATENTE DE INVENCION PCT
(21) No. de solicitud: (51) Int C; A23F 5132
(22) Fecha de solicitud: 20-09-11 {71) Sclicitante(s): NESTEC S.A.
(30) Prioridad  (31) Ne. Prioridad (32) Fecha {(33) Pais
61/165,731 01-04-09 us
(72) Inventorfes) BOEHM, Robert Thomas; DONHOWE,
Daniel Paul, FU, Xiaoping; PAGIDALA, Jaya
Bharath Reddy y SUDHARSAN, Mathalai
Balan.
(74) Apoderado:  ALICIA LLOREDA RICAURTE
{85) Fecha limite inicio fase nacional: 01-11-11 (87}  Publicacién internacional
(86} Datos relativos a la prasentacion de la solicitud PCT Fecha: 14-10-10
Fecha de presentacién de la solicitug: 220310 No. publicacién; WO 2010/115697 A1
No. de sclicitud: PCT/EP2010/053677

{54) Titwlo: ~ PRODUCTOQ DE BEBIDA INSTANTANEA

Resumen - Reivindicacion(es):

Resumen.-

La presente invencion se refiere a un método para la produccion de productos de bebida instantanea los cuales, at momento

de la reconstitucion con un liquido, forman una superficie superior espumada. EI método hace uso de un polvo de base poresa al cual

se refiere la presente invencidn.

Sector: Preparacin o tratamiento de bebidas no alcohélicas para lograr composiciones secas con una forma particular.

{RLECO: 310147.00C v. 1}



SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

Industria y Comercio TARJETA ARCHIVO PROPIETARIOS
SUPERINTENDENCIA  PATENTEDEINVENCION ___ PCT _X_ MODELO DE UTILIDAD ___ DISENO INDUSTRIAL _
(21) No. de solicitud: {22) Fecha de solicitud: 20-08-11

51} Clasificacién Internacional: A23F 5/32
{71) Solicitante(s): NESTEC S.A,

(72) Inventor(es): BOEHM, Robert Thomas; DONHOWE, Daniel Paul; FU, Xiaoping; PAGIDALA, Jaya Bharath Reddy y SUDHARSAN, Mathalai
Balan,

(74) Apoderado: ALICIA LLOREDA RICAURTE
(30) Prioridad (31)  No. Prioridad {32) Fecha {33) Pais

61/165,731 01-04-09 us
(85) Fecha limite inicio fase nacional: 01-11-11 (87} Publicacion intemagional
(86) Datos relativos a la presentacion de 1a solicitud PCT Fecha: 14-10-10
Fecha de presentacion de 1a solicitud; 22-03-10 No. publicacion: WO 2016/115697 A1

No. de solicitud: PCT/EP2010/053677
(54) Titulo: PRODUCTO DE BEBIDA INSTANTANEA




SUPERINTENDENC!A DE INDUSTRIA Y COMERCIO
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

Industria y Comercio TARJETA ARCHIVO TEMATICO
SUFTRINTENDENCTA PATENTE DE INVENCION __ PCT _X_ MODELO DE UTILIDAD ___ DISERO INDUSTRIAL
{21} No. de solicitud: (22) Fecha de solicitud: 20-08-11

(51) Clasificacion Internacional: A23F 5/32
(71) Solicitante(s): NESTEC S.A.

(72) \nventor(es): BOEHM, Robert Thomas; DONHOWE, Daniel Paul; FU, Xiaoping; PAGIDALA, Jaya
Bharath Reddy y SUDHARSAN, Mathalai Balan.

(74) Apoderado: ALICIA LLOREDA RICAURTE

FIGURA CARACTERISTICA
{30) Prioridad {31)  No. Prioridad (32) Fecha {33) Pais §x6cm
61/1165,731 01-04-08 us
(85) Fecha limite inicio fase nacional: 01-11-11 (87) Publicacion internacional
{86) Datos relafivos a la presentacién de la solic. PCT Fecha: 14-16-10
Fecha de presentacién de la solicitud: 22-03-10 No. Publicacién: WO 2010/115697 A1
No. de solicitud: PCT/EP2010/053677

(54) Titulo: PRODUCTO DE BEBIDA INSTANTANEA

(27} Resumen - Reivindicacién(es):

Resumen.-

La presente invencidn se refiere a un método para la produccidn de producios de bebida instantanea los cuales, al momento de la reconstitucién con un
liquido, forman una superficie superior espumada. El método hace uso de un polvo de base poresa al cual se refiera 3 presente tvencian,

Sector: Preparacidn ¢ fratamiento de bebidas no alcohdlicas para lograr composiciones secas con una forma particular,




PATENT COOPERATION TREATY

PCT

INTERNATIONAL SEARCH REPORT

(PCT Article 18 and Rules 43 and 44}

Appli ' 1's fite ref

pplicant's or agent's file reference FOR FURTHER see Form PCTASA220
NO 10070-WO ACTION as well as, whoere applicable, item 5 below,
Intemational application No, Intemational filing date {day/month/vear) (Eariiest) Priority Date (day/inonttvyaar}
PCT/EP2010/053677 22/03/2010 01/04/2009
Applicant
NESTEC S.A.

This international search report has baen prapared by this intemational Searching Autharity and Is transmitted to the applicant
according 1o Articte 18. A copy is being transmittad to the Intemational Bureau.

This international search repon consists of a total of 4 shesgls.
It is also accompanied by a copy of each prior art documant gited in this report,

1. Basis of the report
a. With ragard to the language, tha inlemational search was caried out on the basis of:
the international application in the language in which it was filed

[:] a translation of the intemational application into . which is the language
ol a translation fumished for the purposes of intemationat search (Rules 12,3(a) and 23.1(b}}

o

o000

This intemational search report has baen established taking into account the rectification of an obvious mistake
authorized by or notified to this Authority under Rule 81 (Rule 43.6bis(a)).

With regard to any nucleetide and/or amine acid sequence disclosed in the intemational application, ses Box No. |.
Certain claims were found unsearchable {See Box No. 1)

Unity of invention is lacking (see Box No 1Il)

4, With regand 1o the title,
[X]  the textis approved as submitted by the applicant
the lext has been established by this Authority ta raad as lollows:

e

5. With regard ta the abstract,
the text is approved as submitted by tha applicant

[[] e text has been established, according to Fule 38.2(b), by this Authority as it appears In Box No. V. The applicant
may, within one month from the date of mailing of this international search report, submit comments to this Autharity

6. With regard to the drawings,
8. the tigure of the drawings to be published with the abstract is Figure No.
[] assuggesied by the applicant
D as selecled by this Authority, because the applicant (ailed to suggest a figure

[[] essetscted by this Authority, because this figure better characterizes the invention
b. [Z' nong ol the figures is to be published with the abstract

Form PCTASA/210 (first sheat) (July 2009}




INTERNATIONAL SEARCH REPORT

tntgrnational application No

PCT/EP2010/053677

A CLASSIFICATICN OF SUBJE
INV.  A23F5/32
ADD.

CT MATTER .
A23F5/36 A23F5/38 A23L2/395 A23P1/06

According to Intemational Palent Classlification (IPC) ¢r t& both natlonal classification and IPC

B. FIELDS SEARCHED

Minimum documentation searched (classilication system followed by claasification symbols)

A23F A23L AZ23P

- | Documentalion searched other than minimum documentation to the exten! thal such documents are inchuded in 1he fields searched
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Producto de Bebida Instantanea

RESUMEN-OBJETO Y FINALIDAD DE LA INVENCION

La presente invencion se refiere a un método para la produccién de productos de
bebida instantdnea los cuales, al momento de la reconstitucién con un liquido, forman una
superficie superior espumada. El método hace uso de un polve de base porosa al cual se

refiere la presente invencion.

Sector: Preparacién o tratamiento de bebidas no alcohdlicas para lograr composiciones

secas con una forma particular.

(JLLCCO: 310722.00C v.2}
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Producto de Bebida Instantanea

Campo de la invencion

La presente invencién se refiere a un método para la produccion de productos de
bebida instantanea los cuales, después de la reconstitucion con liquido, forman una
superficie superior espumosa. El método hace uso de un polvo de base porosa al cual

también se refiere la invencion.

Antecedentes de la invencién

En general, las bebidas instantaneas son usadas para describir productos tales
como té, café, chocolate o similares que son vendidos en una forma que es de facil
reconstitucién con agua para formar una bebida. Der manera comun dichas bebidas
comunmente son vendidas en forma sélida y son faciimente solubles en agua caliente.

Café soluble instantaneo es una frase utilizada para describir el café que ha sido
preparado mediante extraccion de café tostado y molido seguido de modo comun por la
reconstitucién del extracto en un producto formado en polvo a través de medios
convencionales tales como deshidratacién por congelacion, deshidratacion por aspersion
o similares.

A fin de preparar una bebida, simplemente se agrega entonces agua caliente al
polvo, evitando asi el proceso complicado y consumidor de tiempo que esta involucrado
cuando se prepara una bebida a partir de café tostado y molido tradicional.

Sin embargo, a diferencia de las bebidas de café preparadas a partir de café
tostado y molido, aquellas preparadas a partir de café soluble instantaneo usualmente no

{(-LLCCO: 310722.D0C v.2}
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exhiben una espuma fina en su superficie superior cuando se reconstituyen con agua
caliente.

La superficie superior espumada en las bebidas preparadas a partir de café
tostado y molido esta asociada de forma comdn con y es ocasionada, al menos en parte,
por las maquinas que preparan la infusién con agua presurizada y/o vapor.

Se sabe que esta espuma afecta de manera positiva la sensacién en la boca del
producto cuando se consume y por tanto es altamente deseable para muchos
consumidores, Ademds, la espuma actua para mantener mas de los aromas volatiles
dentro de la bebida de manera que pueden ser apreciados por el consumidor en vez de
que se pierdan en el ambiente circundante.

Sin embargo, las bebidas instantaneas tales como el café soluble instantaneo no
son adecuadas para uso con un aparato de preparacion de infusién de café tostado y
molido y por tanto la solucién para espumar la bebida derivada a partir de café tostado y
molido no es facilmente aplicable a las bebidas instantaneas.

En vez de ello, la espuma debe ser generada a través de mezclado simple del
producto de bebida instantanea y un liquido.

El documento US-A-6,713,113 describe un ingrediente de espumado soluble en
polvo que tiene una matriz que contiene un carbohidrato, una proteina y gas presurizado
atrapado. El gas es libertado mediante la adicion del polvo deshidratado al liquido.

Los documentos US—A—4,830;869 y US-A-4,903,585, ambos para Wimmers, et al.
describen un método para elaborar una bebida de café que tiene una capa gruesa de café
espumado en su superficie, similar en apariencia al café capuchino. Se combinan una
cantidad medida de café instantaneo deshidratado por aspersién y una pequeda cantidad
de agua fria con agitacion vigorosa para formar un concentrado de café espumado.

Después, se agrega agua caliente para elaborar una bebida de café.

{JLLCCO: 310722.00C v.2}
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El documento US-A-4,618,500 para Forquer describe un método para preparar
una bebida de café tipo expreso preparado mediante infusién la cual tiene espuma en la
superficie de la bebida. El vapor es inyectado dentro de la bebida de café preparada
mediante infusién para producir la espuma.

El documento US-A-3,749,378 para Rhodes describe un aparato para espumar un
extracto de café, Se introduce gas dentro del extracto de café y el café espumado es
secado por aspersién después para elaborar un producto de café soluble que tiene una
baja densidad aparente.

Un proceso similar se describe en el documento EP 0 839 457 B1 para Kraft
Foods, por medio del cual el café en polvo soluble es espumado por medio de inyeccion
de gas. Se reduce entonces el tamafio de las burbujas de gas de modo que el producto
final tendra burbujas de gas de menos de 10 micrémetros.

Hasta ahora, muchas bebidas espumadas instantaneas tienen el problema de que
la espuma producida inicialmente no se conserva durante el consumo o la estructura se
asemeja a una espuma gruesa en vez de una espuma fina y suave (aterciopelada), que
finalmente es deseable para los consumidores. De forma alternativa o adicional,
simplemente puede ser insuficiente la espuma producida.

Se ha encontrado ahora que los polvos con un a cierta microestructura permiten la
produccién de un producto de bebida instantdnea que proporciona excelente espuma y
disolucidén al momento de la reconstitucién en un liquido.

Se ha encontrado también que un proceso para elaborar un precursor con una
cierta microestructura y aglomeracion del precursor bajo condiciones especificas permiie
la producciéon de un producto de bebida instantanea que proporciona excelente espuma al
momento de la reconstituciéon con agua.

Se conoce la aglomeracion de productos alimenticios mediante sinterizaciéon, Por

{JLLCCO: 310722.00C v.2}
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ejemplo, e! documento US-A-6,497,911 para Niro, se refiere a un proceso de preparacién
de un producto de café o té soluble en agua utilizando un material de particula no-
rehumedecido que se obtiene a partir de un extracto mediante deshidratacion. Durante el
proceso, se requiere de la compactacion externa del producto que resulta en un producto
que padece el celapso estructural de los poros internos.

El documento US-A-5089,279 para Conopco se refiere a un proceso de
sinterizacion que se realiza en un recipiente cerrado a fin de no perder humedad durante
la sinterizacién. Esto es adecuado para confiteria, por ejemplo, ya que resulta en una
masa sinterizada.

El documento US-A-4,394 395 para Nestlé describe un proceso para la
elaboracién de un producto alimenticio en donde un polvo es va ciado en moldes,
ligeramente comprimido y después calentado para sinterizar el polvo. Esto resulta en un
producto alimenticio moldeado.

'El documento US 3,592,659 para General Foods Corporation describe un método
de aglomerado de particulas congeladas que pueden ser utilizadas en la elaboracién de
café instantaneo. Sin embargo, se dice que la reconstitucion de estos aglomerados
genera menos espuma que el café deshidratado por aspersion estandar.

El documento US 3,573,080 para Hills Bros. Coffee se refiere a un extracto de café
deshidratado por congelacion gue es altamente poroso y es producido mediante gotas de
extracto de café congeladas de manera instantanea y después deshidratadas por
congelacion.

El documento DE 19750679 para Windhab ef al. se refiere a emulsiones
agua/aceite 0 agua/aceite/agua que son congeladas por aspersion y sinterizadas para
mejorar su alhacenamiento a baja temperatura.

Se describe también un proceso para productos liquidos congelados por aspersion

{JLLECO: 310722.00C v.2)
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tales como leche, café, jugos de fruta en el documento US 3,670,520 para Bonteil et al.

Un proceso de deshidratacion por medio del cual sustancias liquidas tales como
jugo de fruta, productos farmacéuticos, nutracéuticos, t& y café son congelados-
deshidratados por aspersion estd descrito también en el documento WO2005/105253
para Agresearch Limited.

Sin embargo, las descripciones anteriores no brindan un producto que tenga las
caracteristicas deseadas requeridas para espumado al momento de |a reconstitucion con
agua.

Ademas, se sabe que la aglomeracion que utiliza un proceso de sinterizacion
ocasiona el colapso parcial o total de la microestructura (poros) en el producto dentro del
cual se retendria el gas. Este problema necesita ser resuelto a fin de proporcionar una
bebida que tenga una superficie superior espumada deseable.

Por lo tanto, 1a presente invencidn busca propercionar un producto de bebida, el

. cual al momento de !a reconstitucién produzca una bebida con una superficie superior

espumada deseable.

Breve descripcién de la invencidn

En consecuencia la presente invencién se refiere a un método para la preparacién
de un polvo de bebida instantanea que comprende las etapas de: a) proporcionar un polvo
de base porosa, y b) sinterizar una capa del polvo base a una temperatura inferior a 0°C
en tanto que el gas es forzado a través de la capa, para formar una torta sinterizada, vy c)
deshidratar por congelacion el polvo sinterizado para proporcionar el producto de bebida
instantanea. La invencion se refiere ademas a un producto de bebida instantaneo
sinterizado que comprende un gas bajo presién, un polvo congelado por aspersion que

{JLLECO: 310722.000C v.2}
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comprende un gas bajo presién, asi como un método para preparar una bebida

instantanea.
Breve descripcién de las figuras

La Figura 1 es una representacién de un proceso para la produccién de particulas
congeladas por aspersion de acuerdo con la presente invencion, en donde 6.1
comunmente es un licor de café, 6.2 representa una inyeccién de gas, 6.3 es un
dispositivo de mezclado, 6.4 es un intercambiador térmico, 6.5 es una bomba, 6.6 muestra
el transporte del licor espumado antes de la aspersién y 6.7 muestra la camara de
congelacion por aspersion.

La Figura 2 es una representacion esquematica de un granulo de acuerdo con la
presente invencion, que muestra el granulo (1) que comprende poros cerrados (2), poros
abiertos con un didmetro de abertura mayor a 2 micrémetros (3) y poros abiertos con un
didmetro de abertura menor a 2 micrémetros (4).

La Figura 3 es una descripcién del equipo utilizado para medir el volumen de
crema de las muestras, en donde (8.1) es una escala plastica para leer el volumen de
espuma, (8.2) es un depdsito de agua, (8.3) es la tapa del recipiente de recaonstitucién,

(8.4) es una valvula de conexion, (8.5) es el recipiente de reconstitucion y (8.6) es la

valvula de seguridad.
Descripcién detallada de 1a invencion
La presente invencién se refiere a la elaboracién de productos de bebida

instantanea. Mediante "bebida instantanea” se representa cualquier bebida que puede ser

{JLLCCO: 310722.00C v.2)
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reconstituida mediante la adicién de un liguido, por ejemplo agua o leche caliente. Dicha
bebida puede ser, por ejemplo, una bebida de café, o una bebida de café con achicoria,
cereal, sustituto de crema lacteo o no lacteo, una bebida de cacao, bebida de chocolate o
bebida malteada.

La presente invencién se refiere a productos de bebida instantanea que
proporcionan una excelente superficie superior espumada (también llamada “crema”) al
momento de la reconstitucion con un liquido las cual confiere al producto ventajosas
propiedades organolépticas.

En una modalidad de la invencién, el producto de bebida instantanea esta en la
forma de un polvo, por ejemplo en la forma de granulos. En lo subsecuente, el término
“granulo” se usa para describir un polvo que se puede obtener mediante aglomeracién de
particulas de polvo mas pequefias. Los granulos comprenden por tanto particulas de
polvo constitutivas mas pequefas. Estas particulas de polvo constitutivas mas pequefias
pueden ser fusionadas de manera parcial para formar los gréanulos mas grandes. El
producto de bebida de la invencién puede estar también en la forma de tabletas, cubos ©
similares, por ejemplo una tableta puede tener un tamaiio suficiente para la preparacion
de una taza individual de bebida.

Por tante, la presente invencién se refiere a un método para la elaboracion de
productos de bebida instantanea que comprende, en una primera etapa, la provisién de
un polvo de base porosa. De preferencia, el polvo de base porosa es un polvo congelado
por aspersion.

La congelacién por aspersioén es una tecnologia que se conoce desde hace varios
afios. Consiste en rociar un liquido en gotas y de manera simultanea congelar dichas
gotas.

En la presente invencién, la congelacién por aspersién se puede llevar a cabo de

{JLLCCO: 310722.00C v.2)
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acuerdo con un proceso esquematizado en ia Figura 1. El liquido que se va a congelar por
aspersion puede ser cualquier liquido adecuado para formar un polvo para bebida, de
preferencia es un extracto de café (6.1). El extracto de café comprende de preferencia un
contenido de sdélidos superior a 40%, de mayor preferencia superior a 50%. E! extracto de
café es sometido primero a la adicion de un gas (6.2), de preferencia nitrégeno, por medio
de un dispositivo de aspersion que distribuye el nitrégeno de manera homogénea. El gas
puede ser agregado antes o después de la bomba de alta presion. De preferencia, se
emplea un dispositivo de mezclado (6.3) a fin de asegurar una dispersion homogénea de
las burbujas de gas. En una modalidad preferida, se utiliza un intercambiador térmico (6.4)
para enfriar el extracto espumado después de la inyeccién de gas. La temperatura del
extracto se llevara hasta 0 y 60°C, de preferencia entre 0 hasta 30°C, tal como entre 10 y
25°C o entre 15 y 30°C. El extracto espumado entra después a una bomba de alta presion
(6.5) u homogenizador. Por tanto, la presién del extracto se puede incrementar hasta 65 o
hasta 400 bar, de preferencia 85 hasta 350 bar. El extracto espumado (6.6) es bombeado
entonces hacia la parte superior de una torre de congelacién por aspersion (6.7), en
donde el extracto es atomizado. Se ha encontrado que cuando la caida de presién a
traves de la boquilla de atomizacién es elevada, entre 150 y 350 bar, de preferencia entre
150 y 240 bar, de mayor preferencia entre 175 y 205 bar, el gas bajo presién puede ser
encerrado en el polvo congelado por aspersion. El proceso de congelacion por aspersion
se puede llevar a cabo por medio de contacto directo o indirecto con fluidos criogénicos tal
como nitrégeno liquido, aire frio, y diéxido de carbono liquido.

Este proceso da como resultado un polvo congelado por aspersién poroso que
puede ser utilizado como una base para la elaboracidn de granulos para bebida
instantanea de acuerdo con la presente invencién. De manera alternativa, el polvo

congelado por aspersion puede ser deshidratado por congelacién de forma directa para

{JLLCCO: 310722,00C v.2)
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producir un polvo de particula porosa que puede ser usado en aplicaciones de bebida
instantanea, por ejemplo como un polvo de bebida instanténea.

El polvo congelado por aspersion poroso de la presente invencién comprende de
preferencia una porosidad de particula de por lo menos 35%, un volumen de poro de
cristal de hielo menor a 2.5ml/g, de preferencia menor a 2.0 mL/g, y un tamario de poro
de cristal de hielo menor a 3 micrémetros, de preferencia entre 0.1 y 3 micrdmetros. De
modo preferible, la porosidad de particula esta entre 35% y 85%, de mayor preferencia
entre 45% y 70%.

La porosidad de las particulas se puede determinar a través de técnicas conocidas
por la persona con experiencia tal como porosimetria de mercurio, etcétera. De modo
similar, el volumen de poro de cristal de hielo y el tamafic de poro de cristal de hielo se
pueden medir a través de porosimetria de mercurio y SEM (microscopia electronica de
barrido, por sus siglas en inglés).

De preferencia, el polvo congelado por aspersion comprende un diametro de
tamafio de poro promedio Dsy menor a 40 micrémetros, de preferencia menor a 25
micrémetros.

La distribucion de tamafic de poro del polve congelado por aspersién de la
invencion puede estar caracterizada por un factor de cobertura de distribucion
preferiblemente menor a 4, de mayor preferencia menor a 3, incluso de mayor preferencia
menor a 2, de la mayor preferencia menor a 1. El factor de cobertura de distribucion se

obtiene mediante tomografia de rayos X. La cobertura se calcula a través de |a siguiente

ecuacion;

D90 — DIO
Cobertura = DSU

{LLCCO: 310722 DOC v.2}
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en donde Dg, D1 y Dso representan el mayor tamafo de poro que presentan
respectivamente el 90%, 10% y 50% del total de los poros. La distribucién de tamario de
poro se basa en la distribucién de volumen vacio. Por tanto, a menor factor de cobertura,
mas estrecha y homogénea la distribucién de los poros.

El polvo congelado por aspersion poroso de la invencién esta caracterizado
ademas por una densidad compactada de preferencia entre 150-650g/L. El polvo base
congelado por aspersion poroso preferible tiene un tamafio de particula (Dsy) entre 50 vy
300 micrémetros, de mayor preferencia entre 100 y 200 micrometros.

En una modalidad, el polvo base congelado por aspersion comprende gas
encerrado bajo presion. El gas encerrado esta preferiblemente bajo una presién de por lo
menos 2 bar, como de por lo menos 3 bar, o entre 3 y 6 bar. El polvo congelado por
aspersioﬁ comprende de preferencia por lo menos 0.5 mi de gas encerrado por g de
polvo, por lo menos 1, o entre 1 y 2 ml de gas encerrado por g de polvo.

El polvo de base poroso puede ser utilizado en una etapa de sinterizacion de
acuerdo con el método de la presente invencién. La sinterizacion se lleva a cabo a una
temperatura inferior a 0°C para formar una torta sinterizada.

De acuerdo con una modalidad, el polvo base poroso, el cual preferiblemente es
congelado por aspersién, es mantenido a una temperatura inferior a 0°C antes de la
sinterizacion. De preferencia, es mantenido a una temperatura inferior a -15°é, de mayor
preferencia por debajo de -30°C. La sinterizaciéon también se puede realizar a través de
cualguier método adecuado conocido en la técnica. En una modalidad, se forma una capa
dei polvo base sobre una banda transportadora porosa la cual pasa a través de una zona
de sinterizacién. De manera ideal, e! polvo base es transportado de una manera continua
dentro de un alimentador/distribuidor desde el cual es distribuido como una capa sobre a
banda transportadora. La banda transportadora transporta por tanto una capa de
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particulas de polvo base empacadas juntas de manera suelta. De preferencia la capa
puede ser de un espesor de entre 5 y 20 mm. De modo preferente, no se efectua
compactacion de la capa antes de la sinterizacion. La capa puede ser continua, ¢ puede
ser distribuida en porciones individuales, por ejemplo mantenidas en moldes o recesiones
en la banda, si son tabletas, objetos formados o similares si se desea.

El gas, comunmente aire, es forzado a través de la capa de polvo base; de
preferencia la velocidad del aire es superior a 0.01 m/s, superior a 0.5 m/s, superior a 1
mis o entre 0.5 y 5 m/s. el aire puede ser forzado a través de la capa por medio de
cualquier método adecuado, por ejemplo mediante succion. La sinterizacién se puede
lograr por medio de calentamiento de la capa de polvo mediante el gas que fluye a traves
de ella, o puede ser calentada por cualesquiera otros medios adecuados como, por
gjemplo, radiacién infrarroja o de microondas, conducciéon o una combinacion de varios
medios de calentamiento. En una modalidad la temperatura del gas es superior a aquella
de la capa de polvo que entra a la zona de sinterizacién, la temperatura del gas puede
estar, por ejemplo, entre -25 y -5°C, de preferencia entre -20 y -10°C. El tiempo de
permanencia en la zona de sinterizacién es, de preferencia, menor a 10 minutos, por
ejemplo inferior a 5 minutes. En una modalidad el tiempo de permanencia en la zona de
sinterizacion es de entre 20 y 200 segundos. Se ha encontrado que bajo estas
condiciones de sinterizacion se conserva mejor la microestructura interna del polvo base
poroso y cualquier gas atrapado bajo presion en dicho polvo.

Es preferible controlar la sinterizacion hasta el punto en el cual las particulas estan
fusionadas juntas de manera suficiente para mantener una textura de producto
suficientemente fuerte, aunque no sinterizadas en exceso en cuyo punto la
microestructura interna se colapsa y se pierde el volumen de gas (responsable de la
forma_cién de crema). A medida que las particulas se fusionan y se colapsan, el volumen
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de los espacios interparticula en el producto final (es decir, el espacio vacio las particulas
individuales del polvo base) empieza a disminuir y el gas atrapado bajo presién se puede
perder, lo cual inhibe la formacidén de espuma y la disolucién en el producto final.

Después de la sinterizacién, la torta sinterizada puede ser pasada a través de una
zona de enfriamiento. La zona de enfriamiento es una temperatura inferior a la
temperatura de la zona de sinterizacién. De modo comun l1a zona de enfriamiento esta a
una temperatura inferior a -10°C, de preferencia menor a -20°C, de mayor preferencia por
debajo de -30°C.

Si se desea un polvo para hebida, se puede moler la torta sinterizada para formar
granulos, que tienen de manera comun un tamafio mayor a 0.5mm, de preferencia menor
admm.

Después de la molienda, los granulos pueden ser deshidratados de manera
adicional, por ejemplo, mediante deshidratacion al vacio o deshidratacion por congelacién
utilizando métodos estandar. El contenido de humedad final de los granulos comunmente
es de 2-8%, tal como de 3-4%.

En una modalidad de la invencién, todas las etapas del método se pueden llevar a
cabo en un ambiente de cuarto frio por debajo de 0°C, de preferencia por debajo de -
15°C, de mayor preferencia por debajo de -30°C.

Los granulos de bebida instantanea final pueden asemejarse a la textura de café
deshidratado por congelacion comun. Sin embargo, al momento de la reconstitucion en
liquido, comunmente agua caliente, los productos presentes exhiben un volumen de
crema mejorado. Por ejemplo, 5g de los granulos de la presente reconstituidos en 200mL
de agua pueden proporcionar un volumen de crema de por lo menos 3mL. La cantidad de
crema producida se puede medir con un dispositivo simple (Figure 3) que consta de un

recipiente de reconstitucién conectado a un depésito de agua, el cual es blogueado

{JLLCCO: 310722.00C v.2}

2



10

15

20

25

14

inicialmente con una véalvula. Después de la reconstitucién, el recipiente de reconstitucion
es cerrado con una tapa especial que termina en un capilar graduado. Se abre entonces
la valvula entre el recipiente de reconstitucion y el deposito de agua y el agua (agua de
grifo estandar a cualquier temperatura) impulsa la bebida re constituida hacia arriba
dentro del capilar, facilitando de este modo la lectura del volumen de crema,

En una modalidad de la invencion, el polvo base poroso que se va a sinterizar
comprende gas bajo presidén. Debido a tas condiciones de sinterizacion aplicadas, el gas
atrapado es completa o parcialmente retenido bajo presion durante la sinterizacion, y el
producto sinterizado resuitante comprende gas bajo presion. De preferencia, el gas
atrapado esta bajo una presién de por lo menos 1 bar, por ejemplo al menos de 1.5 bar, o
entre 1 y 6 bar. El producto sinterizado comprende de preferencia por lo menos 0.3 ml de
gas atrapado por g de polvo, por ejemplo de por lo menos 0.5 ml, o entre 0.3 y 2 ml gas
atrapado por g de polvo.

El producto de bebida instantanea que se puede obtener a través dei método de la
presente puede ser un producto de café, o producto de café con achicoria, cereales,
sustituto de crema lacteo o no lacteo, un producto de cacao, un producto de chocolate o
un producto de bebida malteada. El producto de bebida instantanea puede ser mezclado
con cualquier otro ingrediente adecuado para inclusién en una bebida, por ejemplo un
café en polvo de la invencién se puede mezclar con un sustituto de crema yf/o un
eduicorante para producir una mezcla de café para preparar, por ejemplo, café latte, café
capuchino o similar.

Haciendo referencia a la figura 2, se puede observar que el producto de la
presente invencién (1) comprende poros cerrados, {2) poros abiertos con un didmetro de
abertura menor a 2 micrémetros (4) y poros abiertos con una abertura mayor a 2
micrometros (3). Ademas, el producto de la presente invencién comprende también
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huecos de sublimacién de hielo que son el resultado de |a deshidratacién por congelacion
de una torta sinterizada en frio.

Al momento de la reconstitucién en un liquido, el producto de la invencién produce
espuma. Por tanto, los productos de la invencién pueden ser definidos ademas por su
porosidad de espumado.

La porosidad de espumado es una medida de la porosidad que contribuye al
espumado y caracteriza la capacidad de espumado potencial del producto de la invencién.
De hecho, los poros abiertos (3) no contribuiran tanto al espumado, ¢ incluso en ciertos
casos no lo haran en absoluto en comparacion con los poros cerrados (2). L.os poros con
diametro de abertura menor a 2 micrometros (4) también pueden contribuir a la espuma
ya que la presion capilar en estos poros es mayor que la presion ambiente y esto puede
permitir la formacion de espuma. En |a presente invencion, la porosidad de espumado se
obtiene mediante la inclusién de poros cerrados (2) y poros abiertos que tienen un
didmetro de abertura menor a 2 micrémetros (4).

Por tanto, con la finalidad de medir la porosidad de espumado, solo se tomaran en
consideracién los poros cerrados (2) asi como los poros abiertos {4) que tienen un
diametro de abertura menor a 2 micrometros ya que se considera que estos contribuyen
al espumado. La porosidad de espumado se obtiene por medio de |a relacion del volumen
de poros que contribuyen al espumado sobre el volumen del agregado excluyendo el
volumen de poros abiertos que tienen un didmetro de abertura mayor a 2 micrémetros.
Esto se puede medir a través de porosimetria de mercurio o tomografia de rayos X.

La porosidad de espumado de los productos sinterizados de la presente, similar a
los polvos porosos antes de la sinterizacion, preferiblemente es de por lo menos 35%, pbr

ejemplo de al menos 40% o por lo menos 50%. De preferencia, la porosidad de espumado

es de entre 35 y 85%, de mayor preferencia entre 40 y 80%, incluso de mayor preferencia
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entre 40 y 75%, aun de modo mas preferible entre 45 y 70%, de 'a mayor preferencia
entre 45 y 65%.

Por tanto, un producto de bebida instantaneo sinterizado que tiene una poresidad
de espumado de por lo menos 35%, en donde el producto comprende espacios de
sublimacién de hielo es parte de la presente invencién. Similar al polvo congelado por
aspersion poroso, el producto sinterizado tiene de preferencia un volumen de poro de
cristal de hielo menor a 2.5mL/g, de preferencia menor a 2.0mL/g.

Los espacios de sublimacién de hielo presentes en el producto sinterizado tienen
de preferencia una dimension menor a 3 micrometros, de preferencia entre 0.1 y 3
micrémetros.

De acuerdo con la invencién, los productos sinterizados tienen de preferencia un
diametro de poro cerrado promedio Ds; menor a 80 micrometros. De modo preferible los
poros tienen un diametro promedio Ds, menor a 60 micrémetros, de manera mas
preferible menor a 50 micrémetros, incluso de mayor preferencia menor a 40 micrbmetroé,
inclusive de forma mas preferible menor a 30 micrometros, de la manera mas preferible
menor a 25 micrometros. La distribucién de tamario de poro se basa en la distribucién de
espacio vacio.

Oftra caracteristica de los productos sinterizados de la invencion son sus poros
abiertos (3). Estos poros abiertos forman los canale’s para penetracién de liquido dentro
de los productos de la invencion. A mayor volumen y tamaiio de los poros abiertos, mayor
la penetracion de liquido y mejor la disolucion. Por tanto, los productos de la invencidn
pueden estar caracterizados por su “volumen de poro abierto” el cual proporciona una
estimacién de la habilidad para disolver el producto de ia invencién. A fin de medir el
volumen de poro abietto por gramo de producto, se toma en cuenta el volumen de los
intersticios que tienen un diametro de abertura entre 1 y 500 micrémetros. Esto se puede
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medir a través de porosimetria de mercurio.

Los productos sinterizados de la presente estan caracterizados de manera
preferible por un volumen de poro abierto menor a 3mL/g. de preferencia, el volumen de
poro abierto es de entre 0.5 y 2.5mL/g, de mayor preferencia entre 0.7 y 2.0mL/g.

Se ha encontrado también por medio de |la presente invencion que otro factor que
influye en la disolucién y los volimenes de espuma obtenidos al momento de la
reconstitucién es la distribucién de tamafio de los poros, es decir, de los espacios internos
{2) y los poros abiertos que tienen una abertura menor a 2 micrémetros (4).

La distribucién de tamafic de poro de los productos sinterizados puede estar
caracterizada por un factor de cobertura de distribucion n de preferencia menor a 4, de
mayor preferencia menor a 3, incluso de mayor preferencia menor a 2, del modo mas
preferible menor a 1. El factor de cobertura de distribucion se obtiene mediante tomografia
de rayos X como se describié con anterioridad en relaciéon a los polvos porosos usados en
el proceso de sinterizacion.

El polvo para bebida sinterizado tiene de preferencia una densidad compactada
entre 100-300g/L.

La presente invencién proporciona también un producto de bebida instantanea
sinterizado en frio que comprende espacios de sublimacion de cristai de hielo a través del
volumen del producto.

Los productos sinterizados de la presente se pueden distinguir de los polvos
deshidratados por congelacioén regulares por su distribucién de diametro de poro.

Un producte de la invencion puede tener una distribucién de tamafio de poro en
donde son evidentes dos picos. Los poros con tamafios menores a 3 micrometios se
forman mediante sublimacién de cristal de hielo. Los poros con tamafios desde 10 hasta
500 micrémetros se forman durante el proceso de sinterizacion, debido al empaquetado
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interparticula o los espacios interparticula.

Un método para la preparacién de una bebida instantanea que comprende la etapa
de reconstitucion de un producto de bebida instantdnea como se describié con
anterioridad en un liquido también queda comprendide en la presente invencién.

De manera preferible la bebida es un café, o un café con achicoria, cereales,
sustituto de crema lacteo o no lacteo, una bebida de cacao, chocolate o malteada. De
mayor preferencia, el liquido utilizado para reconstituir el producte de bebida de la
presente es agua caliente, aunque también puede ser leche, jugo, agua fria, etcétera,
dependiendo de la bebida final deseada.

La presente invencion est4 ilustrada ademas por medio de los siguientes ejemplos

no limitantes.

Ejemplos

Ejemplo 1
Porosimetria de mercurio para evaluar la porosidad de espumado, porosidad de

particula y volumen de poro abierto de un polvo sinterizado de acuerdo con la

presente invencién

Se utiliza AutoPore |V 9520 para la evaluacién de estructura (Micromeritics Inc.
Norcrose, GA, USA). La presion de operacidn para intrusion de Hg fue desde 0.4 psia
hasta 8000 psia (con el puerto de presién inferior desde 0.4psia hasta 40psia y el puerto
de presién elevada desde 20 hasta 9000 pisa). El diametro de poro bajo esta presion se

varié desde 500 hasta 0.01 um. Los datos reportados en esta nota seran el volumen de

- poro (ml/g) a diferente diametro de poro (um).
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Se pesa y empaca de manera precisa 0.1 hasta 0.4 g aproximadamente de
muestra en un penetrometro (volumen 3.5 ml, didmetro de véastago capilar o cuello 0.3
mm y volumen de vastagoe de 0.5 ml).

Después de que el penetrdbmetro es insertado al puerto de presion inferior, la
muestra es evacuada a 1.1 psia/min, cambiada después a una velocidad media de 0.5
psia y una velocidad rapida a 900 um Hg. El objetivo de evacuacién es 60 pm Hg.
Después de alcanzar el objetivo, la evacuacién se continua durante 5 minutos antes de
gue se vierta el Hg.

La medicion es conducida en equilibrio de tiempo-especifico. Es decir, los puntos
de presién en los cuales los se van a tomar los datos y el tiempo transcurrido a esa
presiéon en el modo de equilibrio de tiempo especifico (10 segundos). Se recolectaron
aproximadamente 140 puntos de datos en los rangos de presion.

El volumen aparente de los granulos se cbtiene a partir del volumen inicial de
mercurio y el soporte de muestra. El volumen de los 'poros abiertos con didmetro de
abertura mayor a 2 micréometros (3) se obtiene después de la intrusién con mercurio hasta
un diametro de 2 micrometros. La sustraccién de este volumen a partir del volumen
aparente del granulado proporciona el nuevo volumen del granulado que comprende los
poros cerrados (2), poros abiertos con diametros de abertura menores a 2 micrometros (4)
y el volumen de la matriz de café. Ei volumen de los poros cerrados, poros abiertos con
abertura mayor a 2 micrémetros en el granulado se obtiene al sustraer el volumen de la
matriz de café desde el nuevo volumen del granulado. E! volumen de la matriz de café se
obtiene a partir del peso de la muestra y la densidad de [a matriz de café. La porosidad de
espumado es la relacién del volumen de poros cerrados y poros abiertos que tienen un
diametro de abertura menor a 2 micrémetros sobre el nuevo volumen del granulade.

La porosidad de particula del polvo precursor se puede medir utilizando el método
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como se describe en el documento US 60/976,229.

El volumen de poros abiertos por gramo de producto en el rango de didmetro de 1

hasta 500 micrémetros da el “volumen de poro abierto”.

Determinacion de la estructura interna de particulas de café mediante tomografia de

rayos X microcomputarizada

Se realizan exploraciones de tomografia de rayos X con un 1172 Skyscan MCT
(Antwerpen, Bélgica) con un haz de rayos X de 80kV y 100uA. Se realizaron
exploraciones con el software Skyscan (version 1.5 (build 0) A (camara Hamamatsu
10Mp), reconstruccion con el software de reconstruccion Skyscan (version 1.4.4) y
anélisis de imagen 3D con software CTAnN (version 1.7.0.3, 64-bit).

Para obtener un tamafio de pixel de 1um, la cdmara es instalada a 4000x2086
pixeles y las muestras fueron colocadas en la posicion Far. El tiempo de exposicidn es
2356 ms. La exploracién se ejecuta a mas de 180°, la etapa de rotacion es a 0.3° y el
promedio de cuadro es de 4.

La reconstruccion del conjunto de datos se efectud scbre 800 diapositivas en
promedio, con los ajustes de contraste a 0-0.25. Se establecen alisado y reduccién de
artefacto de anillo a 1y 10, respectivamente.

Se ejecutaron analisis de imagen 3D en los conjuntos de datos de 1 um por pixel.
E! andlisis es ejecutado en dos etapas: una primera etapa para seleccionar la regién de
interés en el granulado gue se va a analizar mediante exclusién de los poros abiertos con
abertura mayor a 2 micrémetros, la segunda etapa para obtener la distribucion de la
porosidad en la regién de interés seleccionada. El valor de porosidad de espumado

obtenido a través de esta técnica se iguala estrechamente a aquel obtenido mediante
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porosimetria de mercurio.

Selecciéon de volumen de interés

Las imagenes con resolucidon de 1um por pixel son segmentadas a 30-255,
limpiadas por medio de la remocidon de cualesquiera puntos individuales menocres a 16
pixeles, y dilatadas después por medio de morfologia matematica (radio de 3 pixeles). La
seleccidon del volumen de interés se realizd a través de la funcién retractil, y después este
volumen es reducido por medio de morfologia matematica (radio de 3 pixeles) para ajuste

a la superficie de las particulas.

Distribucién de espacio vacio en la region de interés:

Las imagines son recargadas y segmentadas a 40-255. La porosidad de
espumado es calculada después como la relacion del volumen de poros fuera del
volumen de la regién de interés. La separacion de estructura proporciona la distribucion
de tamafic de poros.

El volumen de poros abiertos por gramo de producto en el rango de diametro
menor a 3 micrémetros proporciona el volumen abierto por el cristal de hielo. Esto es
referido como el volumen de poro de cristales de hielo. Se puede considerar también un

rango preferencial entre 0.1y 3 nﬁicrémetros.

Volumen de gas del polvo

La carga de gas fue medida a través del siguiente procedimiento:
Un gramo de producto fue sellado en un recipiente y se agregaron 5 ml de agua a
traves de un septo. E! recipiente fue perforado después bajo una bureta invertida llenada
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con agua a fin de determinar el volumen de gas que fue liberado durante |a disolucién.
Este procedimiento aseguré que el gas medido solo provino desde el gas atrapado
sobre la presion atmosférica en el producto. Los valores fueron corregidos después para

la presién externa y normalizados hasta 1013 hPa. La desviacién estandar de 3 réplicas

de la medicién fue de 0.15 ml/g.

Ejemplo 2 - Produccion de polvo base congelado por aspersion

1. Se agregé gas nitrégeno al licor de café comprendido por una combinacion
de 65% Arabica/35% Robusta utilizando el método de extraccién A, con contenidos de
solidos por encima del 52% por medio de un dispositivo de aspersion que distribuye el
nitrégeno de manera homogenea.

2. La velocidad de adicién de nitrogeno fue de 1.65 litros de nitrégenc por kg
de café sélido.

3. La mezcla gas/extracto fue pasada a través de un mezclador de alta cizalla
para asegurar una dispersion homogénea de burbujas de nitrégeno asi como un
reduccién en el tamafio de burbuja.

4, El extracto espumado es pasado de manera inmediata a través de un
intercambiador de calor para enfriar el extracto por debajo de 10°C aproximadamente.

5. El extracto espumado es introducido después a una bomba de alta presion

y fue comprimido a2 200 bar.

6. El extracto fue bombeado hacia la parte superior de la torre de congelacién

por aspersion.

7. El extracto fue atomizado a 200 bar con una bogquilla de turbulencia de

fluido individual.
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B. El polvo base congelado fue utilizado para producir un producto
deshidratado por congelacion con una estructura porosa.

9. El polve base deshidratado produjo un volumen de crema de 10.3 mi con
una porosidad cerrada de 30%.

10. El polvo base deshidratado tiene un tamafio de particuia de 81 micrometros
y densidad de volumen de 536 g/l.

11.  El polvo base deshidratado tuvo una presién de gas interna de 5.1 bar con
un volumen de gas de1.4 mi por gramo de café. El volumen de los poros cerrados dentro
del polvo base deshidratado fue de 0.28 mi por gramo de café. El tamafio de celda de gas
promedio fue de 8 micrémetros.

12. El volumen de mercurio < 1.5 micrémetros fue de 0.213 ml/g.

13. El volumen total de mercurio fue de 0.984 ml/g.

14, El tamafo de cristal de hielo varid desde 0.01 micrometro hasta 1.00

micrémetro, con un tamafio de cristal de hielo promedio que fue de 0.11 micrometro.

Ejemplo 3 Produccién de polvo base congelado por aspersion

1. Se agregd gas nitrogeno al licor de café comprendido por una combinacion
de 65% Arabica/35% Robusta utilizando el método de extraccién B, con un contenido de
sélidos superior a 55% por medio de un dispositivo de aspersién que distribuye el
nitrébgeno de manera homogénea.

2. La velocidad de adicion de nitrégeno fue de 1.85 litros de nitrégeno por kg
de café sélido.

3. La mezcla gas/extracto fue pasada a través de un mezclador de alta cizalla

para asegurar una dispersion homogénea de burbujas de nitrégeno asi como la reduccién

{JLLCCO: 310722.00C v.2}
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en el tamario de burbuja.

4 El extracto espumado fue pasado de inmediaio a través de un
intercambiador térmico para enfriar el extracto por debajo de 20°C aproximadamente.

5. El extracto espumado fue introducido después a una bomba de alta presion
y fue comprimido hasta 185 bar.

6. £l extracto fue bombeado hacia la parte superior de la torre de congelacion
por aspersion.

7. El extracto fue atomizado a 185 bar con una boquilla de turbulencia de
fluido individual.

8. El polvo base deshidratado produjo un volumen de crema de 10.4 ml con
una porosidad cerrada de 36%.

9. El polvo base deshidratado tiene un tamafio de particula de 139
micrémetros y densidad aparente de 521 g/l.

10. E! polvo base deshidratado tuvo una presiéon de gas interna of 4.3 bar con
un volumen de gas de1.6 ml por gramo de café. El volumen de los poros cerrados dentro
del polvo base deshidratado fue de 0.37 ml por gramo de café. El tamafo de celda de gas
promedio fue de 8 micrémetros.

11.  Elvolumen de mercurio < 1.5 micrémetros fue de 0.41 mlfg.

12. El volumen total de mercurio fue de 1.36 mi/g.

13.  El tamaiio de cristal de hielo varié desde 0.01 micrometro hasta 1.00

micrémetro, con un tamario de cristal de hielo promedio que fue de 0.16 micrémetro.

Ejemplo 4 Produccién de polve base congelado por aspersion

1. Se agregd gas nitrégeno al licor de café comprendido por una combinacién

(JLCCO: 319722.00C v.2)
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de 65% Arabica/35% Robusta utifizando el método de extracciéon B, con un contenido de
sélidos superior a 55% por medio de un dispositivo de aspersiéon que distribuye el
nitrégenc de manera homogénea.

2, La velocidad de adicién de nitrogeno fue de 1.43 litros de nitrégeno por kg
de café soélido.

3. La mezcla gas/extracto fue pasada a través de un mezclador de alta cizalla
para asegurar una dispersién homogénea de las burbujas de nitrdgeno asi como una
reduccion en el tamafio de burbuja.

4, El extracto espumado fue pasado de inmediato de través de un
intercambiador térmico para enfriar el extracto por debajo de 15°C aproximadamente.

5. El extracto espumado fue introducido después en una bomba de alta
presién y comprimido hasta 200 bar.

6. El extracto fue bombeado hacia la parte superior de la torre de congelacion
por aspersion.

7. El extracto fue atomizado a 200 bar con una boquilla de turbulencia de
fluido individual.

8. El polvo base deshidratado produjo un volumen de crema de 8.0 ml con
una porosidad cerrada de 33%.

9. El poivo base deshidratado tuvo un tamafio de particula de 116
micrémetros y densidad aparente de 559 g/l.

10. El polvo base deshidratado tuvo una presién de gas interna de 5.1 bar con
un volumen de gas de1.6 ml por gramo de café. El volumen de los poros cerrados dentro
del polvo base deshidratado fue de 0.32 m! por gramo de café. El tamafio de celda de gas
promedio fue de 8 micrometros.

11, El velumen de mercurio < 1.5 micrémetros fue de 0.26 ml/g.

{JLLCCO: 310722.00C v.2}
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12.  Elvolumen total de mercurio fue de 1.10 ml/g.

Ejemplo 5 Sinterizacion

1. Se produjo un precursor mediante congelacion por aspersion de una
combinacién de 65% Arabica/35% Robusta elaborada a partir del Método de Extraccién A
con un contenido de sélidos de 53%. (Las propiedades del precursor se describen en el
Ejemplo 1 Congelacion por Aspersion).

2. El precursor fue distribuido en una torta utilizando cierta forma de un
alimentador sobre una superficie plana con una profundidad de torta de 5 mm.

3. La torta distribuida fue transferida por medio de una banda transportadora
porosa ubicada en un ambiente de cuarto frio a -40°C.

4, La torta fue transportada dentro de una zona de sinterizacién con una
temperatura del aire de -14.5°C, con una velocidad del aire de 2.2 m/seg para un tiempo
de permanencia de 90 segundos.

5. Después de la sinterizacién, la torta fue transportada dentro de una zona de
enfriamiento, en cuyo punto ia torta fue endurecida y retirada de la banda.

8. La torta fue molida después (texturizada) a través de un molino para formar
una textura de apariencia deshidratada por congelacién, con un tamafio de particula que

varia desde 0.6 hasta 3.2 mm.

7. Todas las etapas anteriores tienen lugar en el ambiente de cuarto frio a -

40C.

8. Después del texturizado, el producto congelado molido fue deshidratado
por congelacién en una camara al vacio por lote para producir el producto final

deshidratado. E! producto fue deshidratado al vacio a 0.1mbar, 20°C durante 24 horas.

{JLLCCO: 310722.00C v.2}
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9. E| contenido de humedad final del producto deshidratado fue de 2.1%.
10. El producto final tuvo las siguientes propiedades:

a. Densidad aparente = 219g/l

b. Friabilidad = 48%

c. Volumen de crema = 11.0ml (a través del métode FMD 5.0g/200m!).

11. El producto final tuvo una estructura interna que resulta de lo siguiente:

a. Porosidad cerrada = 36%
b. Volumen de mercurio < 1.5 micrémetros = 0.97 mi/g
c. Volumen total de mercurio = 1.761 ml/g

d. Porosidad de espumado = 67%

12. La presién de gas dentro de la estructura de particula de 2.5 bar, 0 0.8 ml
gas por gramo de café. El tamafio de celda de gas promedio fue de 8 micrometros.

13. El tamario de cristal de hielo promedio para este producto fue de 0.01 hasta

1.00 micrémetro. El tamaiio de poro de hielo promedio fue de 0.27 micrometro.

Ejemplo 6 Sinterizacién

1. Se produjo un precursor mediante congelacién por aspersion de una
mezcla 65% Arabica/35% Robusta elaborada a partir del Metodo de Extraccion A con un
contenido de sblidos de 53%. (Las propiedades del precursor se describieron en el
Ejemplo 2 Congelacién por Aspersion).

2. El precursor fue distribuido en una torta utilizando cierta forma de un
alimentador sobre una superficie plana con un a profundidad de torta de 10 mm.

3. La torta distribuida fue transferida por medio de Lma banda transportadora

porosa ubicada en un ambiente de cuarto frio a -40°C.

{JLLCCO; 10722.00C v.2)
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4, La torta fue transportada dentro de una zona de sinterizacién calentada con
una temperatura del aire de -12°C, con una velocidad de! aire de 1.7 m/seg para un
tiempo de permanencia de 150 segundos.

5. Después de la sinterizacion, [a torta fue transportada dentro de una zona de
enfriamiento, en cuyo punto la torta fue endurecida y retirada de la banda.

6. La torta fue molida después (texturizada) a través de un molino para formar
una textura con apariencia deshidratada por congelacién, con un tamafio de particula que
varia desde 0.6 hasta 3.2 mm.

7. Todas las tapas anteriores se lievan a cabo en el ambiente de cuarto frio a -
40°C.

8. Después de! texturizado, el producto molido fue deshidratado por
congelacién en una camara al vacio por lote para 'producir el producto deshidratado final.
El producto fue deshidratado al vacio a 0.1mbar, 20°C durante 24 horas.

Q. E! contenido de humedad final del producto deshidratado fue de 1.0%.

10. El producto final tuvo las siguientes propiedades:

a. Densidad aparente = 2449/l

b. Friabilidad = 12%

C. Volumen de crema = 10.1ml (a través del método FMD 5.0g/200ml)

11. El producto final tuvo la estructura interna que resulta de lo siguiente:

d. Porosidad cerrada = 30%

e. Volumen de mercurio < 1.5 micrémetro = 0.94 mlfg

f. Volumen total de mercurio = 1.58 ml/g

g. Porosidad de espumado = 65%

12. El tamano de cristal de hielo promedio para este producto fue de 0.02 hasta

1.00 micrémetro. El tamafio de poro de hielo promedio fue de 0.45 micrémetro.

{ILLCCO! 310722.D0C v.2}p
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REIVINDICACIONES

1. Método para la preparacién de un polvo de bebida instantanea que comprende
las etapas de:

a. proporcionar un polvo de base porosa

b. sinterizar una capa del polve base a una temperatura inferior a 0°C mientras el
gas es forzado a través de la capa, para formar una torta sinterizada

c. deshidratar por congelacién el polvo sinterizado a fin de proporcionar dicho
producto de bebida instantanea.

2. Método de conformidad con la reivindicaciéon 1, caracterizado porque el producto
de bebida instantanea es molido después de la sinterizacion a fin de producir un polvo de
bebida instantanea.

3. Método de conformidad con la reivindicacién 2, caracterizado porque el polvo
para bebida instantanea esta en la forma de granulos.

4. Método de conformidad con cualquiera de las reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque el gas es forzado a través de la capa a una velocidad del gas de por
lo menos 0.01 m/s.

5. Método de conformidad con cualquiera de las reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque el polve base es un polvo congelado por aspersion.

6. Método de conformidad con cualquiera de las reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque el polvo base poroso comprende gas bajo presién.

7. Método de conformidad con 2 reivindicacion 6, caracterizade porque el polvo
base poroso comprende gas bajo una presién de por lo menos 2 bares.

8. Método de conformidad con la reivindicacién 6, caracterizado porque el polvo

base poroso comprende por lo menos 1 ml de gas atrapado por g de polvo.

{JLLCCO: 310722 DOC v 2}

V3



10

15

20

25

30

9. Método de conformidad con cualquiera de las reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque el polvo base poroso es mantenido a una temperatura por debajo de
0°C antes de la sinterizacién.

10. Método de conformidad con cualquiera de las reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque la sinterizacion se lleva a cabo en una banda transportadora porosa
que transporta la capa de polvo base.

11. Método de conformidad con cualquiera de las reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque la temperatura de! gas que es forzado a través de la capa esta entre
-5°C y -25°C.

12, Método de conformidad con cualquiera de las reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque el contenido de humedad del producto de bebida instantanea
después de la deshidratacion por congelacion es de 0.5-5%.

13. Método de conformidad con cualquiera de las reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque el producto de bebida instantdnea es un producto de café, o un
producto de café con achicoria, cereales, sustituto de crema lacteo o no lacteo, un
producto de cacao, un producto de chocolate, o un producto de bebida malteada.

14, Un producto de bebida instantaneo sinterizado que comprende un gas bajo
presion,

15. El producto de bebida instantanea sinterizado de conformidad con la
reivindicaciéon 14, que comprende gas bajo una presion de por lo menos 1.5 bares.

16. El producto de bebida instantdnea sinterizado de conformidad con la
reivindicacién 14 o 15, que comprende por lo menos 0.3 ml de gas atrapado por g de
producto.

17. Un polvo congelado por aspersién poroso que comprende un gas bajo presion.

18. El polvo congelado por aspersion poroso de conformidad con la reivindicacion

{JLLCCO: 316722.00C v.2}
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18, que comprende gas bajo una presién de por lo menos 2 bar.

19. El polvo congelado por aspersion poroso de conformidad con la reivindicacion
17 0 18, que comprende por lo menos 0.5 ml de gas atrapado por g de producto.

20. Método para la preparacién de una bebida instantanea que comprende la
etapa de reconstituir un producto de bebida instantanea de conformidad con cualquiera de
las reivindicaciones 14 a 18 en un liquido.

21. Método de conformidad con la reivindicacién 20, caracterizado porque se
producen al menos 3 mL de crema al momento de la reconstitucion de 5 g del producto de

bebida en 200 mL de liquido.

{LLCCO; 210722.D00C v.2}
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