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RESUMEN

Actualmente, la producciéon de licores de forma tradicional
conlleva un proceso de maceracion de un destilado alcohélico
con diferentes tipos de materia prima que puede prolongarse
en el tiempo desde pocos dias hasta varios meses. Debido a
ello, la industria productora de licores esta buscando alterna-
tivas que aceleren este proceso de maceracion. En el presente
estudio, se ha llevado a cabo el desarrollo de un método que
permita la aceleracion de la maceracién del licor de café me-
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diante la aplicacion de la energia de ultrasonidos. Como resul-
tado, se ha obtenido en un tiempo de dos dias un licor de café
que presenta buenas impresiones organolépticas. Ademads, se
ha llevado a cabo un disefio de experimentos de Youden-Stei-
ner para determinar aquellas variables que influyen de forma
positiva en el producto final, obteniendo como resultado que
el aumento de aquellas variables que aportan energia al me-
dio de extraccién y de la relacién superficie-volumen entre el
café y el destilado mejoran sustancialmente el licor de café
obtenido.

Palabras clave: Ultrasonidos, Holanda de vino, Café, Licor,
Método de Youden-Steiner.

ABSTRACT

Nowadays, the liqueur’s traditional production is carried out
by means of a maceration process of an alcoholic distillate
with different raw materials which could extend over time
from few days to various months. For that reason, the liqueur
production industry is looking for other ways to accelerate the
maceration process. In the present study, a development of a
method that accelerates the maceration of the coffee liqueur by
applying ultrasound energy has been carried out. As a result,
it has been obtained in two days a coffee liqueur which has
good organoleptic impressions. In addition, a Youden-Steiner
experimental design has been carried out in order to determine
those variables which positively influence on the final product,
obtaining as a result that the raising of those variables which
add energy to the extraction media and the surface-volume
relation between the coffee sample and the distillate improve

the obtained coffee liqueur.

Keywords: Ultrasounds, Wine holanda, Coffee, Liqueur, You-
den-Steiner method.

INTRODUCCION

Segun queda recogido en el Real Decreto 1416/1982' y en su modificacién
del 26 de marzo de 20142, “un licor es una bebida alcohdlica obtenida por la
maceracién en alcohol de sustancias vegetales aromaticas, o por la simple
adicién de los extractos de aquellas a los alcoholes o aguardientes.” Estas
bebidas pueden ser coloreadas o no, y deben ser endulzadas con sacarosa,
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aztcar de uva, mosto o miel hasta superar una riqueza en aztcares totales
de 100 g/L. La graduacién alcohdlica de los licores debe estar comprendida
entre el 30% y el 55% de contenido en alcohol por volumen (ABV).

Segun la Federacion Espanola de Bebidas Espirituosas®, el consumo de be-
bidas con alto contenido alcohélico ha aumentado desde el afio 2014. Solo
en el afio 2018, el consumo de licores aumenté en un 2.4% con respecto al
afio anterior. Ademas, en ese mismo afio, de todas las bebidas espirituosas
demandadas en nuestro pais un 21% fueron licores. Esta cifra solo se en-
cuentra superada por el whisky, con un 24.1% del mercado total.

La produccién de licores tradicionales comienza con una etapa de mace-
racion, en la cual la materia prima se sumerge en alcohol de origen agri-
cola durante un determinado periodo de tiempo, que depende del licor
producido y del tipo de materia prima*?, llegando a durar este proceso en
algunos casos hasta varios meses. Debido a estos largos periodos de espera,
algunas empresas productoras de licores han comenzado a buscar alterna-
tivas que permitan obtener macerados en una menor cantidad de tiempo.

Diversos estudios han demostrado que la aplicacién de ultrasonidos favo-
rece la extraccion de compuestos presentes en una matriz sélida®, debido
a la alta cantidad de energia liberada en los movimientos de compresiéon
y rarefaccién que se producen en el seno de un liquido cuando se somete
a este tipo de energia. Previamente, nuestro grupo de investigacion ha lle-
vado a cabo estudios sobre la aceleraciéon de la extraccién de compuestos
presentes en virutas de madera por parte de destilados de origen vinico?,
obteniendo resultados positivos que ponen de manifiesto la mejora de la
capacidad extractiva del alcohol al ser sometido a este tipo de energia. Ade-
mas, varios autores han publicado resultados que demuestran esta mejora
de la extraccién en la produccién de vinos, brandis y alcoholes®.

En el presente trabajo se ha estudiado la aceleracién del proceso de mace-
racion del licor de café, producido a partir de holandas de vino, mediante
la aplicacion de energia de ultrasonidos. Para ello, y con el objetivo de
encontrar aquellas variables operativas mas influyentes en el proceso de
extraccion, se ha llevado a cabo el disefio de experimentos de Youden-Stei-
ner', con siete variables operativas y ocho experimentos.
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MUESTRAS Y METODOS

Muestras

Para llevar a cabo esta investigacion, se utilizé como base una holanda pro-
cedente de una bodega asociada a la Denominacion de Origen Protegida “Je-
rez-Xéreés-Sherry” y Manzanilla de Sanliicar de Barrameda, obtenida mediante
una doble destilaciéon, que presentaba una graduacién alcohdlica de 75%
ABV. Esta holanda fue diluida de forma previa a los experimentos hasta
el 37.5% de alcohol. Como materia prima para la elaboracion del licor se
utilizé un grano de café natural adquirido en una superficie comercial de
la zona. El aztcar blanco empleado en la elaboracién del almibar también
fue adquirido en una superficie comercial de la zona.

Reactivos

Todos los reactivos empleados fueron de calidad para anélisis (Merck, Dar-
mstadt, Alemania). El disolvente empleado fue agua calidad Milli-Q (Milli-
pore, Bedford, Estados Unidos).

Métodos estadisticos

Todos los procedimientos estadisticos fueron realizados con el software
Microsoft Excel 2010 (Redmond, Estados Unidos).

Maceracion del licor de café por el método tradicional

Para llevar a cabo un licor de café elaborado de forma tradicional, se
anadieron 10 g de granos de café enteros a un recipiente con 100 mL de
holanda diluida a 37.5% ABV. Esta mezcla se mantuvo en una habitacién
termostatizada a 25 °C en oscuridad durante 15 dias.

Aceleracion del proceso de maceraciéon mediante el uso de ultrasonidos

Para llevar a cabo el estudio de la aceleracién del proceso de maceracion,
se introdujeron en recipientes de vidrio de 250 mL de capacidad, 10 g de
granos de café con 100 mL de holanda diluida a 37.5% ABV. Esta mezcla
se mantuvo sumergida en un bafio de ultrasonidos P20 (J.P. Selecta S.A.,
Barcelona, Espafia) de 20 L de capacidad, una frecuencia de 40 KHz y una
potencia nominal de 10 W/L, manteniendo una temperatura constante de
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25 °C gracias a un equipo recirculador F12 (Julabo, Seelbach, Alemania). La
energia en forma de ultrasonidos se aplicé en ciclos de 1 min de ultrasoni-
dos y 4 min de reposo durante 15 dias.

Disefio de experimentos

Con el objetivo de determinar la influencia de aquellas variables operativas
que se consideraron relevantes sobre las caracteristicas del licor de café
producido en la maceracién asistida por ultrasonidos, se llevé a cabo un di-
sefio de experimentos factorial parcial de Youden y Steiner utilizando siete
variables en dos condiciones (una condicion “alta” y una condicién “baja”),
tal y como se puede observar en la Tabla 1. Ocho procesos de maceraciéon
fueron realizados en el mismo orden que se recoge en la Tabla 2, con las
respectivas condiciones que se muestran en la misma tabla.

Una vez realizadas las maceraciones aceleradas, los licores obtenidos fue-
ron analizados con el objetivo de cuantificar los pardametros enolégicos de
interés, y poder calcular las diferencias asociadas con cada variable en cada
uno de los analisis realizados. De esta manera, la diferencia minima que
debe ser obtenida para considerar que una variable afecta de forma critica
a un parametro enoldgico es el 10% de la media calculada de ese parametro
para todos los experimentos de maceracion.

Ademas, seguin el procedimiento explicado por Youden y Steiner, obtener
una diferencia positiva de una variable en un parametro indica que dicha
variable en la condicién “alta” produce un resultado mas alto del respecti-
vo pardmetro. En cambio, una diferencia negativa indica que la variable en
condicion “alta” produce un resultado mas bajo en el resultado del analisis
de dicho parametro.

Para controlar las siete variables de interés, el procedimiento de macera-
cioén acelerada explicada en el apartado 2.5 se modificé tal y como se des-
cribe a continuacién: para la variable “pulso de ultrasonidos”, se mantuvo
como condicién alta la aplicacién de energia de ultrasonidos de forma con-
tinua, mientras que la condicién baja seguia un ciclo de 1 min de ultrasoni-
dos y 4 min de reposo; para la variable “temperatura”, la condicién alta se
fij6 a 25 °C y la condicién baja se fijé a 18 °C; para la variable “tamafio de
la muestra”, la maceracién con la condicién alta se llevé a cabo con granos
de café enteros, mientras que para la condicion baja los granos se molieron
de forma previa con un molinillo de mano; para la variable “potencia de
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ultrasonido”, se vari6 el volumen de agua presente en el bafio de ultrasoni-
dos, de tal manera que se alcanzaban potencias nominales de 30 W /L (para
la condicion alta, con 15 L de agua en el bafio) y 20W/L (para la condiciéon
baja, afiladiendo solo 10 L de agua al bafio de ultrasonidos); para la variable
“luz” se llevaron a cabo los experimentos en frascos de color &mbar (en la
condicién alta) y en frascos transparentes (para la condicién baja); para la
variable “tapado”, los frascos se mantuvieron tapados (para la condiciéon
alta) o destapados (para la condicién baja); y para la variable “volumen” se
afiadieron 100 mL de holanda en cada frasco para la condicién alta y 80 mL
para la condicién baja. Todo el disefio experimental fue llevado a cabo por
triplicado.

Determinacion del indice de fenoles totales

Se llev6 a cabo la determinacion del indice de fenoles totales mediante el
método de Folin-Ciocalteu modificado por Alonso Borbardn'?, utilizando
un espectrofotémetro UV-Vis Cary 60 (Agilent techonologies, Mulgrave,
Australia). La recta de regresion fue llevada a cabo utilizando como patrén
acido cafeico, y los resultados estdn expresados en miligramos de acido
cafeico equivalente (ACE) por litro de muestra. Todas las medidas fueron
llevadas a cabo por triplicado.

Determinacion del contenido de cafeina

La cafeina puede ser analizada con un tratamiento previo de extraccién
liquido-liquido con cloroformo o diclorometano. En cambio, algunas pu-
blicaciones han dejado de manifiesto que las extracciones con cloroformo
favorecen la obtencion de otras sustancias interferentes, por lo que se usé
diclorometano como fase organica de extraccién®.

La determinacién del contenido de cafeina, por lo tanto, se llevé a cabo
tomando exactamente 0.1 mL de muestra y realizando tres extracciones
sucesivas con 1.5 mL de diclorometano, centrifugando en cada extraccién
la mezcla producida, separando la fase orgédnica y llevandola a un matraz
de 5 mL. Posteriormente, se determind la absorbancia del extracto a 272 nm,
utilizando un espectrofotémetro UV-Vis Cary 60. La recta de regresion fue
llevada a cabo utilizando como patrén cafeina. Todas las medidas fueron
realizadas por triplicado.
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Determinacion de la evolucion del color. Parametro de diferencia de co-
lor CIEDE2000

Para llevar a cabo un estudio sobre la evolucién del color producido en la
maceracion del licor de café, se llevé a cabo el procedimiento expuesto en
la UNE-EN ISO 11664-6', que versa sobre el cdlculo de la diferencia numé-
rica existente entre dos colores. Este calculo realizé comparando siempre
el color de la cada muestra con respecto al color de la holanda de partida,
por lo que el valor de la diferencia del color se relaciona directamente con
el color obtenido en el proceso de maceracién. Para ello, se midieron los
espectros de transmitancia entre las longitudes de onda de 830 nm y 360
nm, con una resolucién de 1 nm de longitud de onda, con una velocidad de
barrido de 600 nm/min, utilizando un espectrofotémetro UV-Vis Cary 60.

Analisis organoléptico

El anélisis organoléptico se llevé a cabo en una sala de cata normalizada®
que minimiza los estimulos externos que pudiesen alterar el resultado de
los juicios. La temperatura de la sala se fij6 a 22 °C, y las muestras fueron
llevadas a la misma temperatura previamente. La cata fue realizada por un
total de diez jueces con experiencia previa en el analisis organoléptico. Las
copas normalizadas'® se rellenaron con 10 mL de muestra cada una, tapa-
das para evitar la pérdida de aromas.

Los anélisis fueron meramente descriptivos, empleando una ficha norma-
lizada' de cata en la que se evaluaron las intensidades percibidas de aque-
llos descriptores que se consideraron relevantes para el licor de café, tanto
a nivel olfativo como a nivel gustativo y visual.

Antes de llevar a cabo los juicios sensoriales, las muestras fueron endulza-
das tal y como marca la legislacién' con 10 mL de almibar elaborado con
una concentracién de aztcar blanca de 5 g/mL.

RESULTADOS

Estudio inicial. Determinacion del tiempo de maceracién

Con el objetivo de comprobar de forma previa si la aplicacién de ultraso-
nidos favorece la velocidad de maceracién del licor de café, se llevaron a
cabo dos maceraciones por triplicado: una de ellas de forma tradicional
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y otra mediante la aplicacién de ultrasonidos, tal y como se recoge en los
apartados correspondientes de “Muestras y Métodos”. Durante los quin-
ce dias que duré cada proceso de maceracién se obtuvieron muestras de
forma diaria, analizdndose su contenido fenélico mediante el método de
Folin-Ciocalteu. Los resultados se pueden observar en la Figura 1. Como
se puede comprobar, al segundo dia de maceracién con ultrasonidos se
obtienen niveles de indices de fenoles totales semejantes a los obtenidos
tras la primera quincena de maceracién tradicional, por lo que podemos
considerar que, en efecto, el uso de los ultrasonidos permite extraer con
mayor rapidez los compuestos de interés del licor de café. Ademas, debido
a los resultados obtenidos, el disefio de experimentos de Youden y Steiner
se llevd a cabo con maceraciones de dos dias de duracién en presencia de
ultrasonidos, ya que se consideré que era tiempo suficiente para obtener
un resultado cercano al producto final.

Efectos de las variables operativas. Diseio de Youden-Steiner

Indice de fenoles totales: Los resultados obtenidos para el indice de fenoles
totales por el método de Folin-Ciocalteu pueden observarse en la Figura 2a.
Como se puede observar, las muestras se encuentran muy dispares en el
contenido fendlico. Es interesante remarcar que la muestra anotada como
Y2, que tiene un contenido fendlico muy superior al resto, es aquella que se
llevé en las mejores condiciones de extracciéon (mayor relacion superficie/
volumen, mayor temperatura y mejores condiciones de aplicaciéon de ener-
gia de ultrasonidos).

Las diferencias obtenidas segun el disefio de experimentos de Youden-Stei-
ner para el contenido fendlico se pueden observar en la Figura 2b. Tal y
como se puede comprobar, el tamafio de la muestra es la variable mas in-
fluyente en la extraccién de fenoles, cuya diferencia negativa marca que la
extraccion es mayor cuando el grano de café se encuentra molido. Ademas,
la variable “volumen” también incide en la extraccién de fenoles, siendo
esta mayor cuanto menos volumen de alcohol introduzcamos en la mezcla.
Ambas influencias pueden ser explicadas si nos atenemos a que la velo-
cidad de extraccién sera mayor cuanto mayor sea la relacién superficie/
volumen entre el sélido y el liquido. Ademas, el aumento de temperatura
afecta positivamente a la extraccion, asi como una mayor potencia de ultra-
sonido, y la aplicacién de la energia de ultrasonidos en continuo en vez de
en ciclos con reposo. Esto puede ser explicado debido a que los procesos
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de extraccién son mas rapidos cuanta mayor sea la energia presente en el
medio de extraccion.

Contenido en cafeina: Los resultados de las determinaciones de contenido
en cafeina pueden observarse en la Figura 3a. Los valores obtenidos son
elevados. De hecho, segtin la bibliografia, la cantidad de cafeina de los lico-
res tabulados como Y7 e Y8, aquellos con menores concentraciones de este
compuesto, son semejantes a la cantidad de cafeina por litro de algunas
bebidas energéticas de marcas conocidas’®.

Las diferencias obtenidas segun el disefio de experimentos de Youden-Stei-
ner para el contenido en cafeina se pueden observar en la Figura 3b. Tal y
como se puede comprobar, la cantidad de cafeina aumenta con aquellas
variables que producen un aumento de energia en el medio de maceracién
(temperatura alta, aplicacién de la energia de ultrasonidos en continuo, y
una mayor potencia de ultrasonidos). Ademas, un menor volumen de ho-
landa aumenta la cantidad de cafeina extraida, al aumentar la relacion su-
perficie/ volumen del sistema de extraccion.

En cambio, en este punto es interesante remarcar que el tamafio de la mues-
tra (en grano o molida) no afecta al contenido en cafeina presente en el
licor. Ademas, el ambiente reductor formado en los frascos tapados parece
desfavorecer el contenido en cafeina de la muestra.

Evolucién del color por CIEDE2000: Los resultados de las determinacio-
nes de la evolucién del color con respecto a la holanda de partida medidos
mediante el parametro CIEDE2000 pueden observarse en la figura 4a. A
su vez, las diferencias obtenidas segtn el disefio de experimentos para la
evolucion del color se pueden observar en la figura 4b. En este caso, solo el
tamafio de la muestra influye de forma critica en el proceso de evolucion
del color: la maceracién con café molido, al contar con una mayor relaciéon
superficie/volumen, produce una mayor extraccién de los compuestos que
dan color al licor.

Analisis organoléptico: Los resultados obtenidos para los juicios organo-
lépticos de las muestras de licor de café pueden observarse en las figuras
5a para los descriptores olfativos y visuales, y 5b para los descriptores
gustativos. Como se puede observar, en escalas del 0 al 4, las impresio-
nes olfativas tienden a encontrarse en valores comprendidos entre 3 y 4,
excepto la muestra Y7 que presentaba una menor intensidad aromatica.
Ademas, esta misma muestra es aquella que tiene una peor impresién
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visual. En cuanto a las impresiones gustativas, la muestra Y2 destaca con
respecto al resto, siendo ésta la que mas gusto a todos los jueces. De nue-
vo, la muestra Y7 obtuvo valores de impresién gustativa por debajo del
resto de licores.

Las diferencias obtenidas segun el disefio de experimentos para la impre-
sion visual se pueden observar en la figura 6a. En este caso, el tamafio de
la muestra influye de forma negativa, algo que concuerda con los valores
discutidos para la evolucién del color por CIEDE2000, ya que aquellos li-
cores llevados a cabo con café molido tienen un color mucho maés intenso y
oscuro que los licores llevados a cabo con café en grano. También influyen
de forma positiva la temperatura, que aumenta la maceracién debido a la
energia presente en el medio de extraccion, y el tapado del frasco en el que
se lleva a cabo el proceso.

Las diferencias obtenidas segun el disefio de experimentos para la impre-
sion olfativa se pueden observar en la figura 6b. Para este caso, una mayor
temperatura y la aplicacién de ultrasonidos en continuo afectan de forma
positiva, al favorecer la maceracion debido a la mayor energia presente en
el medio de extraccién. Ademads, como en otros casos, un menor volumen
de holanda favorece una mayor extraccién de los compuestos aromaticos
agradables al aumentar la relacioén superficie/ volumen. Por dltimo, es im-
portante destacar que la oscuridad favorece la impresién olfativa del licor
de café, por lo que producirlo a la luz puede favorecer la aparicion de de-
fectos u olores desagradables.

Por ultimo, las diferencias obtenidas segtn el disefio de experimentos para
la impresién gustativa se pueden observar en la figura 6¢c. Para este caso,
una mayor temperatura y la aplicacion de ultrasonidos en continuo afec-
tan de forma positiva, y se produce una mejora del sabor con la extracciéon
llevada a cabo con el grano de café molido. Las tres variables, tal y como
se ha explicado anteriormente, favorecen la aceleracién de la extracciéon de
compuestos por parte de la holanda.
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CONCLUSIONES

Tras este estudio ha quedado demostrada la mejora y la aceleracién del
proceso de maceracién del licor de café a partir de holanda mediante la
aplicacion de la energia de ultrasonidos. Ademas, las influencias de siete
variables operativas sobre algunos pardmetros de interés enolégico que-
dan recogidas a modo de resumen en la Tabla 3.

Como se puede observar, en cuanto a los niveles de las variables 6ptimas
para la produccion del licor de café, aquellas variables que se relacionan
con la energia presente en el medio de extraccién (la temperatura, la aplica-
cién de los ultrasonidos en continuo y la potencia de ultrasonidos) mejoran
de forma notable las impresiones obtenidas en los analisis organolépticos,
ademas de obtener mayores niveles de otros parametros de interés. Ade-
mas, las condiciones que aumentan la relacién superficie/volumen de la
mezcla (el volumen de holanda y el tamafio de la muestra) también mejo-
ran de forma general las impresiones en cata, asi como la evolucién del co-
lor hacia luminosidades mas oscuras y mayores intensidades. Finalmente,
el llevar a cabo el licor de café en oscuridad y en un frasco cerrado parece
mejorar las impresiones olfativas y visuales del producto, respectivamente.
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Tabla 1. Variables controladas para el método de Youden-Steiner, con sus
respectivas condiciones altas y bajas.

CONDICION CONDICION
VARIABLE NOMENCLATURA Y ALTA” “BAJA”
Pulso de . 1 min US, 4 min
. A-a En continuo
ultrasonido reposo
Temperatura B-b 25°C 18 °C
Tamano de la C-c En grano Molida
muestra
Potencia de
ultrasonido D-d 30W/L 20W/L
Luz E-e Sin luz Con luz
Tapado F-f St No
Volumen de
holanda G-g 100 mL 80 mL

Tabla 2. Experimentos de maceracion acelerada llevados a cabo para el
desarrollo del método de Youden-Steiner.

EXPERIMENTO PARAMETROS RESULTADOS
Y1 A B C D E F G S
Y2 A B c D e f g t
Y3 A b C d E f g u
Y 4 A b c d e F G v
Y5 a B C d e F g w
Y6 a B c d E f G X
Y7 a b C D e f G y
Y8 a b c D E F g z
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Tabla 3. Experimentos de maceracion acelerada llevados a cabo para el
desarrollo del método de Youden-Steiner. Aquella casilla marcada con un
(+) indica que su variable asociada es critica para la caracteristica analizada
y que la diferencia absoluta es positiva. Aquella casilla marcada con un (-)
indica que su variable asociada es critica para la caracteristica analizada y
que la diferencia absoluta es negativa.

. CIEDE | IMPRESION | IMPRESION | IMPRESION
IPT | CAFEINA 2000 VISUAL OLFATIVA | GUSTATIVA
Pulso de
+ + + +
ultrasonido
Temperatura + + + + +

Tamaino de la
muestra

Potencia del
ultrasonido

Luz

Tapado

Volumen de la
holanda
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Figura 1. Evolucién del Indice de Fenoles Totales con respecto al tiempo.
Comparativa entre la maceracién sin ultrasonidos (-US) y la maceracién
con ultrasonidos (+US).

IPT/ppm CAE

e 5 10 135 o

Tiempol/dias

Figura 2: (a) Indice de Fenoles Totales determinados para los ocho expe-
rimentos llevados a cabo bajo diferentes condiciones operativas. (b) Dife-
rencias obtenidas para cada variable estudiada segtn el Indice de Fenoles
Totales al aplicar el disefio de experimentos de Youden-Steiner.
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Figura 3. (a) Contenido en cafeina determinado para los ocho experimen-
tos llevados a cabo bajo diferentes condiciones operativas. (b) Diferencias
obtenidas para cada variable estudiada segtn el contenido en cafeina al
aplicar el disefio de experimentos de Youden-Steiner.
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Figura 4. A) Diferencia de color CIEDE2000 determinada para los ocho ex-
perimentos llevados a cabo bajo diferentes condiciones operativas. B) Di-
ferencias obtenidas para cada variable estudiada segtin el CIEDE2000 al
aplicar el disefio de experimentos de Youden-Steiner.
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Figura 5. Resultados del analisis organoléptico de los ocho experimentos
llevados a cabo bajo diferentes condiciones operativas, segtn (a) descripto-
res gustativos y (b) descriptores olfativos y visuales.
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Figura 6. Diferencias obtenidas para cada variable estudiada al aplicar el
disenio de experimentos de Youden-Steiner segtn (a) la impresién visual;
(b) la impresion olfativa y (c) la impresion gustativa de las muestras.
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