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RESUMEN

GUEVARA B., R.A; CASTANO C., J.J. Medicidon del tamafio de particula de café tostado y
molido mediante difraccién de rayos laser. Cenicafé 55(2):150-160.2004.

En Colombia y en muchos otros paises las normas de determinacion del tamafio de particula para café
tostado y molido estan basadas en el empleo de la antigua técnica de tamizado. Diversos estudios han
demostrado que dicho procedimiento presenta una serie de problemas que no permiten caracterizar de
manera adecuada la distribucion del tamafio de particula, principamente para molienda fina. En este
estudio se determinaron unas condiciones de operacion de un equipo CILAS 940L, de medicién
granulométrica mediante la técnica de difraccion de rayos laser. Se encontré que esta medicion puede
realizarse dispersando el café en isopropanol, fluido que no afecta de ninguna forma el tamafio de las
particulas y que puede recuperarse de manera completa. Se concluyd, entre otros aspectos, que no debe
utilizarse ultrasonido como ayuda en la dispersion de las particulas y que la cantidad de muestra a utilizar
debe estar entre 0,2 a 0,59 de café dispersos en 500ml de isopropanol.
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ABSTRACT

In Colombia and many other countries, the determination norms of particle size analysis for ground
and roasted coffee are based on the old sieving technique. Diverse studies have proved that this procedure
has some problems that do not allow the appropriate characterization of the particle size distribution
for fine milling. In this study the operation conditions of an equipment CILAS 940 L were determined
for particles size analysis of ground and roasted coffee by using the laser beams diffraction technique.
It was found that this measurement can be made by dispersing the coffee in isopropanol, which is a fluid
that does not affect the particles size whatsoever and that it can thoroughly recover. Among other
aspects, it was determined that it is not necessary to use ultrasound-like aid in the particles dispersion
and that the sample to be used must be between 0.2 to 0.5g of coffee dispersed in 500ml of isopropanol.
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En la preparacion de una bebida de café
de buenas caracteristicas el grado de molienda
o tamafio de las particulas es un factor que
gjerce unamarcadainfluencia, puesto que debe
estar acorde con €l tipo de extraccién que va
a utilizarse con el fin de que los compuestos
solubles sean extraidos en la proporcion ade-
cuada (4). Por estarazon, la correcta determi-
nacion del tamafio de particula de café tostado
y molido y su relacion con las caracteristicas
organolépticas y fisicoquimicas de la bebida
son algunos de |os objetivos que persigue, en
Colombia, el Comité Técnico lcontec 312102
“Café y sus productos’.

En Colombia, la metodologia mediante la
cual se determinaactualmente el tamafio delas
particulas de café tostado y molido se halla
consignada en la Norma Técnica Colombiana
NTC 2441 (9), norma gque recomienda que la
medicion debe hacerse empleando la técnica
tradicional de tamizado. Diferentes estudios
han demostrado que la determinacién
granulométrica de café tostado y molido por
la técnica de tamizado no caracteriza correc-
tamente las particulas (2, 3, 12), debido aque
una cantidad de aceite se mantiene en la
superficie de las particulas ain después de la
molienday €jerce una accion adhesiva (7, 8).
De estamaneralas particul as finas (< 300um)
se adhieren alostamicesy entre ellas mismas
formando aglomerados que no pasan a través
de las mallas, y que para el caso del procedi-
miento empleado en laNTC 2441, son apiso-
nados mediante la accién de unos cubos de
caucho ubicados en cada malla generando una
pelicula que obstruye los tamices y hace alin
mas imprecisalamedicién (7).

Aungue, de acuerdo con Guevara (7), es
posible adecuar al maximo la metodologia de
tamizado reduciendo la cantidad de café y au-
mentando el tiempo de tamizado estipulados
en laNTC 2441 y mediante una estricta lim-
pieza de | os tamices después de cada medicion
es importante evaluar el desempefio de otras

tecnologias en la medicién del tamario de las
particulas de café tostado y molido.

De acuerdo con Svarovsky (17), antes de
seleccionar un método de medidaparalas par-
ticulas debe tenerse en cuenta el proceso al
cual éstas van a ser sometidas. Para el caso
especifico del café tostado y molido que se
utiliza para preparar bebidas en un proceso de
extraccion con aguacaliente el cual, de acuer-
do con los estudios de Spiro (16) y Voilley
(18), es un fendmeno difusivo en el cua la
cafeina y las demas sustancias solubles pre-
sentes en €l café abandonan la particula en
tres etapas: una difusion de las sustancias
desde el interior hacia fuera, un paso por la
interfase agua-café y una difusién de los
solubles en el agua, siendo la primera etapa
la controlante. Spiro (16), propuso entonces
un modelo matemético paraladifusion decafeina
que puede aplicarse al de todas las sustancias
solubles segiinlo expone Voilley (18); de esta
forma, en el proceso de extraccién en la pre-
paracion de una bebida de café la cantidad de
sustancias solubles que abandonan una par-
ticula por unidad de tiempo (J) puede expre-
sarse como:

_wrik(c’—c)
3

Donde ¢” y ¢ son las concentraciones al
interior de la particulay en el agua respecti-
vamente, k es un término difusivo y r es el
radio delaparticula. Lapresenciadel r®enesta
ecuacion significa que lo importante es el
volumen y por tanto, volviendo a las obser-
vacionesde Svarovsky (17), debe seleccionarse
un método de medida en donde se involucren
las tres dimensiones de la particula.

J

De acuerdo con lo anterior, la técnica de
tamizado no es la mas apropiada para deter-
minar el tamarfio delas particulas de café puesto
gue aunque se mide su volumen, la medicion
depende de la forma en que las particulas se
acomoden al momento de atravesar la malla,
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ademas de los problemas que ya se han
mencionado.

Es mucho més adecuado utilizar un méto-
do en donde se mida el volumen en cualquier
ubicacion como ocurre con el uso delatécnica
de difraccion de rayos laser, la cual ademés
posee una alta precision y un amplio rango
de medicidn. Los instrumentos de medicion
por difraccion de rayos laser constan de un
banco 6ptico equipado con un laser de baja
potencia de longitud de ondavisible, un arre-
glo de lentes, un fotodetector, un receptor y
un convertidor-amplificador analogo adigital
enlazado aun microprocesador y aun monitor
(1, 14). Este tipo de tecnologia, desarrollada
en los Ultimos 30 afios aplica el principio de
gue entre menor es el tamafio de la particulas
mayor es el angulo de difraccién y menor la
intensidad de la luz difractada; particulas
grandes difractan una luz intensa en peque-
fios angulos (13).

El principal objetivo de estainvestigacion
fue definir unas condiciones de operacion en
un equipo de determinacién granulométrica
por la técnica de difraccion de rayos laser,
para la medicién del tamafio de particula de
café tostado y molido. Para este fin, se rea-
lizaron mediciones en un equipo CILAS 940
Liquid, el cua cubre un rango de tamafios
entre 0,5 y 2.000um, mas que suficiente para
los niveles de moliendadefinidos en Colombia
enlaNTC 3534 (11).

MATERIALESY METODOS

Materia Prima. Se utiliz café verde de la
variedad Colombiatipo consumo (6), suminis-
trado por laEstacion Centra Naranja - Cenicafé.

L ocalizacion. Latostacion y posterior molien-
da de la materia prima se llevé a cabo en los
laboratorios de la disciplina de industrializa-
cion de Cenicaféy los andlisis por difraccion
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de rayos laser en los laboratorios a los que
tiene acceso la compafiia Ostos& Ostos en
Bogota.

Equipos. Latostacion sellevé acabo a260°C
en un tostador disefiado y fabricado en €l
L aboratorio de Investigaciones delaQuimica
del Café LIQC, con capacidad para un kilo.
L adeterminacién del grado detostion se hizo
con un colorimetro Quantic IR-800 segun la
NTC 2442 (10). Lamoliendaserealizd enun
molino LaSanMarco SM-90. El andlisis por
difraccion derayoslaser serealizé en un equipo
CILAS 940 Liquid. Seasegurd lahomogenei -
dad de las muestras previa a su andlisis,
utilizando un equipo Sieving Riffler de marca
Quantachrome.

Este proyecto se dividi6 en tres etapas asi:

Etapal: Determinacion delascondicionesde
oper acion. El funcionamientodel equipo CILAS
940 Liquid puederesumirseenlaFigural (5).

La muestra se coloco dentro de un com-
partimento en un medio liquido y se sometio
a una agitacion corta de unos 20s, para que
la dispersién fuera completa. Luego se hizo
circular por el sistemade manera que atrave-
sara una celda sobre la cual actda un rayo
laser. Lamedidadeladifraccion de esterayo
es captada por un sensor que la transforma
adiametro de las particulas, reportandose fi-
nalmente la curva de distribucion de tamafio
de particula para el polvo analizado tanto di-
ferencial como acumulada.

El equipo adicionalmente permite, en el
caso de polvos que se aglomeren, aplicar
ultrasonido para mejorar la dispersion tanto
enlaagitacioninicial como a momento dela
medicion. Generalmente en estetipo de equi-
pos las particulas se dejan interactuar con €l
rayo laser durante 20s, periodo en €l cual son
medidas 1.000 veces (1), y los resultados se
promedian. Antes de agregar la muestra a




Figura 1.
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compartimento es necesario realizar unamedi-
dainicial del medio dispersante que luego es
sustraidade lamedicion final delas particulas.
De esta forma, se eliminan los efectos de luz
desorientada, destellos, particulas presentes
en el medio dispersante y demés (15).

En esta etapa se realizaron ensayos que
permitieron seleccionar un medio acuoso so-
bre el cual realizar la dispersion de las parti-
culas de café tostado y molido sin que éstas
se vean afectadas en su tamafio; ademés, se
determiné si es apropiado utilizar ultrasonido
duranteladispersiony lamedicién como ayuda
en la ruptura de posibles aglomerados de
particulas. Con este fin se evallio el compor-
tamiento de dos fluidos: agua e isopropanol,
seleccionando aguel en donde se observaran
unaféacil y apropiada dispersion y realizando
ademas con cada uno de ellos mediciones con
y sin el uso de ultrasonido. En esta etapa las
medi ciones se realizaron a café tipo consumo,
tostado oscuro y molido fino. Se utilizé café
de estas caracteristicas de tostion y molienda
por ser las que mas inconsistencias presentan

en ladeterminacién granulométrica por latéc-
nica de tamizado.

En las medicionesrealizadas con latécnica
dedifraccién derayos |aser es necesario tener
precaucion con la cantidad de muestra adicio-
nada a compartimento o que se dispersa en
el medio acuoso. Si se agrega una muy poca
cantidad la sefia de la difraccién del rayo
captada por los sensores es muy débil y no
es posible obtener resultados. Si en cambio,
se adicionan cantidades muy altas de muestra
se produce un efecto denominado multiple dis-
persién, en el cual, la luz difractada por una
particula no alcanza el detector directamente
porque es difractada por otra particula produ-
ciendo erroresgravesen lamedicion (15). Para
el caso del equipo CILAS 940 Liquid la can-
tidad de muestra que debe adicionarse esta
relacionada con una variable denominada
concentracion, lacual debetomar valoresentre
10y 300 para que la sefial sea suficiente para
realizar una buena medicién sin que ocurra el
fendmeno de mdltiple difraccion. A partir de
al gunos ensayos preliminares se determiné que
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lacantidad de muestra de café tostado y molido
debe estar entre 0,2 y 0,5g, con el fin de res-
petar los valores de concentracion manejados

por el equipo.

Etapall: Estudio delainfluencia del medio
dispersante seleccionado en la operacion.
Después de seleccionar el medio dispersante
apropiado para la medicién, fue necesario
determinar si éste reaccionaba con las particu-
las o afectaba de alguna manera su tamafio. Se
tomaron entonces fotografias a 30 particulas
de café tostado y molido; a cada una de ellas
se le tomaron 5 fotos en su estado normal y
5 después de haber sido sumergidasy agitadas
en el medio dispersante seleccionado (proceso
similar al realizado en el equipo CILAS940L).
Posteriormente, alas 300 fotos obtenidas seles
midi6 el diametro promedio, utilizando un ana-
lizador de iméagenes dotado con el software
Image Pro Plus 4. Los valores de didmetro
promedio antes y después del contacto con el
medio dispersante para €l total de particulas
medidas se sometieron aunapruebade T pareada
con el fin de determinar si el contacto del café

con dicho fluido afecta el tamafio de las par-
ticulas.

Etapa |Il: Mediciones a varios niveles de
molienda. Una vez que se establecié comple-
tamente esta tecnologia de difraccion de rayos
laser paralamedicion del tamafio de particula
de café tostado y molido se realizaron algunas
mediciones a muestras de café de diferentes
moliendas: grueso, medio y fino, con el fin de
verificar el buen desempefio de dicha metodo-
logia.

RESULTADOSY DISCUSION

Etapal: Determinacion delascondicionesde
operacion. En laFigura 2 se presenta la com-
paracion entre las curvas del porcentaje acu-
mulado respecto al didmetro, halladas cuando
la medicion se realiza dispersando el café en
los dos medios liquidos: agua e isopropanol.
Alli puede observarse que para el mismo tipo
de café, en iguales condiciones de tostacién
y molienda, lamedicién realizada dispersando
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el café en isopropanol muestra una mayor
cantidad de particulas finas. Esto se debe a
que la dispersion en isopropanol es mucho
mejor, ya que este fluido humedece més rapi-
damente las particulas. Cuando se agrega café
al compartimento con isopropanol répidamen-
te se humedece y cae a fondo; luego con la
posterior agitacion las particulas se separan
y se dispersan por el compartimento. En cam-
bio, cuando se agrega café a compartimento
con agua tiende a permanecer flotando en la
superficie y con la agitacién una porcion de

café no se dispersa ya que queda adherida a
la parte superior del compartimento y a vas-
tago del agitador. Estos hechos llevan a con-
cluir que el mejor medio delosevaluados, sobre
€l cual realizar ladispersion es el isopropanol.

En las Figuras 3 y 4 se contrastan los re-
sultados del porcentaje acumulado contra €l
diametro, hallados con el uso y el no uso de
ultrasonido durante ladispersion en isopropanol
y agua, respectivamente. En ambas gréficas
pueden hacerse dos observaciones importan-
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tes con respecto a las curvas obtenidas con
el uso de ultrasonido; la primera es que se
presentan una gran cantidad de particulas fi-
nasy la segunda es que estas curvas (para el
caso de agua en donde se realizaron varias
mediciones) tienen un comportamiento muy di-
ferente entre si, hecho que se contrasta con
la gran similitud de las curvas halladas para
ambos fluidos sin el uso de ultrasonido.

Se realizd un ensayo adicional en el cual
no solo se uso el ultrasonido para los 20s de
agitacion sino que sedgj 6 actuar ademésdurante
los20sdelamedicion, parael caso delamedicion
con agua. En esta curva (Figura 5) se presen-
taron en gran cantidad finos; este fendbmeno
permitid concluir que el ultrasonido posee una

accion bastante fuerte sobre las particulas de
café y las rompe en muchas peguefias parti-
culas; suaccion espor tanto nocivaalamedicion
y no debe emplearse.

Los resultados hallados indican que la
mejores condiciones pararealizar lamedicion
son: emplear isopropanol como medio sobre
€l cual dispersar el caféy no utilizar ultraso-
nido ni durante la agitacion, ni durante la
medicion.

Etapa Il. En la Figura 6 se presentan las 5
fotografias tomadas antes y las 5 después del
contacto con isopropanol para una de las 30
particulas medidas. Como ya se habiamencio-
nado, a cada imagen se le determiné el dia-
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Con ultrasonido 7t

Sin ultrasonido
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100 ——

Figura 5.
Comparacion entre las
distribuciones del
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Figura 6.
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con isopropanol.
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metro medio utilizando el software Image Pro
Plus 4. Los valores de diametro promediados
delas 5 fotos antes y después del contacto con
isopropanol para cada particula, se presentan
en la Tabla 1. Al total de datos (150 parejas
formadas cada una por un valor de diametro
antesy después del tratamiento con isopropanol,
5 pargjas por particula) obtenidos para las 30
particulas se les aplicé una pruebade T parea-
da cuyos resultados se presentan en la Tabla
2

Estos resultados muestran que no existe
diferencia significativa entre los diametros de
las particulas medidos antes y después del
contacto con isopropanol, lo que indica que
ésteno afectael tamafio del cafétostadoy molido
en la medicién por difraccion de rayos laser.

Etapalll. LasFiguras 7, 8 y 9 corresponden
amedicionesrealizadasamoliendasfina, media
y gruesa utilizando lametodol ogia previamen-
te estandarizada. Esimportante destacar laca-
pacidad de la técnica de difraccion de rayos
laser paracubrir completamentelosrangos de
molienda, y la alta similitud entre las curvas
halladas para cada caso (en la Figura 7 se
hallan graficadas 9 medicionesy en las Figu-
ras 8 y 9, 3 mediciones en cada una).

Latecnologiade difraccion de rayos | aser
permite medir lareal distribucion de tamafio
departiculade cafétostado y molido de manera
rapiday tiene la ventaja de realizar una me-
dicion precisa, incluso aparticulas por debajo
de los 100pum, en donde el tamizado para este

Tabla 1. Valores de diametro promedio para 30 particul as de cafe tostado y molido

Particula la 1d 2a 2d 3a

3d 4a 4 5a 5d 6a 6d

Diametro medio 0,399
Particula Ta
Diametro medio 0,337
Particula 13a
Diametro medio 0,405
Particula 19a
Diametro medio 0,280
Particula 25a
Diametro medio 0,499

0,390 0,233 0,231
d 8 &
0,325 0,535 0,539
13d 14a 14d
0,392 0,484 0,498
19d 20a 20d
0,275 0,494 0,522
25d 26a 26d
0,489 0,475 0,475

0,253
9a
0,329
15a
0,574
2la
0,462
27a
0,393

0,261
od
0,330
15d
0,565
21d
0,464
2rd
0,384

0,356
10a
1,088
16a
0,925
22a
0,658
28a
0,517

0,348
10d
1,140
16d
0,975
22d
0,637
28d
0,513

0,178
1la
0,477
17a
0,554
23a
0,623
29
0,134

0,183
11d
0,455
17d
0,545
23d
0,650
29d
0,139

0,400
12a
0,591
18a
0,449
24a
0,351
30a
0,765

0,406
12d
0,581
18d
0,442
24d
0,354
30d
0,797

Tabla 2. Prueba de T comparacion del didametro de
particulaantesy despuésdel contacto conisopropanol

Variable Analizada: Diff = Ddes- Dant

Media

Error estandar T

Prob >|T|

-0,0015 0,00385

-0,391 0,6959
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tipo de material tan adhesivoy aglomerable no
logra hacerlo.

Se determind que las mejores condiciones
pararealizar la medicién del tamafio de parti-
cula de café tostado y molido resultan utili-
zando un equipo CILAS 940 Liquidson, con
isopropanol como medio dispersante. La can-
tidad de muestradebe ser entre 0,2 y 0,5g, que
se dispersan en 500ml de isopropanol. No
emplear ultrasonido durante ningdn momento
de la medicion. Realizar una agitacion inicial
de 20sy dejar luego interactuar las particulas
con €l laser (medicion) por un tiempo de 20
seg. El isopropanol puede recuperarse filtran-
dolo o de manera méas completa destilandolo.
Lamedida se debe realizar atemperatura am-
biente.
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