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RESUMO

A regido Sudeste brasileira concentra tanto a producdo do café commodity e de cafés
especiais, quanto a fabricacdo de torrefadores. Os controles operacionais desses
equipamentos influenciam o perfil de torra que, por sua vez, determina a formacdo e
propor¢cdo dos compostos organicos volateis (COVs) no grdo torrado. O objetivo deste
trabalho foi compreender o papel das variaveis operacionais de um torrefador profissional
sobre a composi¢do quimica dos grdos de café especial torrado e também sobre a
gualidade da bebida produzida. O estudo foi dividido em duas etapas: (i) determinacdo dos
perfis dos COVs de 38 diferentes torras de uma mesma safra de café oriunda do Sitio Bela
Vista (serra do Caparad, Minas Gerais), por meio de microextragdo em fase sdlida e
cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas (MEFS-CG-EM); e (ii)
correlacdo entre os perfis dos COVs obtidos, as variaveis operacionais do torrefador Atilla
2kg Gold Plus e a avaliagdo sensorial de dois julgadores profissionais (Q-graders).
Quimiometria foi utilizada na interpretacdo dos resultados por meio da andlise de
componentes principais (ACP). O método para a andlise quimica foi adequado as amostras
do café especial utilizado e permitiu a detec¢éo de 108 diferentes COVs. Dentre os 20 COVs
que se destacaram pela contribuicdo na discriminagdo das torras, 10 sdo reconhecidos
como flavorizantes do café, incluidos 5 odorantes potentes. As ACPs com os dados
oriundos da analise sensorial e da analise quimica confirmaram que a variavel tempo de
torra pos-estouro dos graos foi a mais influente para a qualidade dos graos torrados. A
interacdo entre as variaveis rampa de gas e tempo poés-estouro também resultou em
alteracOes relevantes nos perfis dos COVs. As amostras foram discriminadas pelas ACPs
com os resultados de ambos 0s métodos — quimico e sensorial — e, quanto menor o tempo
pds-estouro, maior a qualidade do café. A ACP com os resultados da analise quimica, em
relacdo a analise sensorial, proporcionou melhor separacao dos agrupamentos de amostras
tanto para o tempo pés-estouro como para a interagdo rampa de gas versus tempo pos
estouro. Nado houve alteracdo relevante nos conjuntos de amostras na ACP com os
resultados da analise quimica ao se utilizar todas as replicatas ou as médias por duplicata
ou triplicata. Ainda na ACP dos resultados da andlise quimica, os agrupamentos
mantiveram-se homogéneos com a utilizagcdo de todos os COVs ou pela selecdo dos 20, 10,
5 ou 2 COVs com maior poder discriminatorio. Porém, para a interagdo das variaveis rampa
de gas e tempo pds-estouro, a avaliacdo das ACPs revelou que apenas 10 picos
cromatogréficos sdo necessérios para a melhor segregacdo das amostras.

Palavras chave: Avaliacdo sensorial. Compostos flavorizantes. MEFS-CG-EM. Qualidade do
grao. Quimiometria.
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ABSTRACT

The Brazilian Southeast region clusters not only commodity and specialty coffee production,
but also the manufacturing of roasters. The operational controls of these machines effect the
roasting profile, and the latter determines the formation and the proportion of volatile organic
compounds (VOCSs) in the roasted bean. The aim of this work was to understand the role of
the operational variables of a professional roaster on the chemical composition of the roasted
coffee beans and also on the quality of the beverage produced. The study was divided into
two stages: (i) determination of VOC profiles in 38 different roastings in coffee beans that
came from the same harvest in Sitio Bela Vista (Serra do Caparad, Minas Gerais) through
solid-phase microextraction and gas chromatography coupled to mass spectrometry (SPME-
GC-MS); and (ii) correlation between the profiles of VOCs obtained, the operational variables
of the Atilla 2kg Gold Plus roaster and the sensory evaluation of two professional of coffee
cupping (Q-graders). Chemometrics helped the interpretation of results with the use of
principal component analysis (PCA). The adapted analytical chemistry method helped detect
108 different VOCs in the specialty coffee samples. Among the 20 VOCs that rose as major
contributors in roasting discrimination, 10 are already known as coffee flavors that include 5
potent odorants. The PCAs of sensory and chemical analysis data confirmed time after
cracking as the most influential variable for the quality of the roasted beans. The interaction
between fuel ramp and time after cracking also effected relevant changes in the profile of
VOCs. PCAs using both sensory and chemical analysis data discriminated samples; and the
less the time after cracking, the higher the final coffee quality. Chemical-analysis PCA
offered better split between sample sets than sensory-analysis PCA not only in relation to
time after cracking variable but also for the interaction fuel ramp versus time after cracking.
There was no relevant difference in PCA results using chemical analysis data whether using
all replicates or the average between duplicates or triplicates. By the same token, in relation
to chemical analysis and time after cracking, the group splitting was the same with whether
using all VOCs or selecting 20, 10, 5 or even 2 VOCs with higher discriminatory power.
However, the interaction fuel ramp versus time after cracking needed only 10
chromatographic peaks to segregate samples in PCA evaluation.

Keywords: Bean quality. Chemometrics. Flavor compounds. Sensory evaluation. SPME-GC-
MS.
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1 INTRODUCAO

O Brasil é o maior produtor e exportador mundial de grdos de café cru, além de
despontar como o segundo maior consumidor da bebida (ICO, 2016a, 2016b, 2016c, 20174,
2017b, 2017c), presente em 98% das residéncias brasileiras de acordo com uma pesquisa
realizada em 2014 (BESSA; TADEU, 2015). A commodity café produziu, em 2017, US$ 5,5
bilhdes em divisas (BRASIL, 2018a), gerando mais de oito milhdes de empregos em todas
as regibdes do pais (BRASIL, 2017).

Mas enquanto o mercado brasileiro consumidor da commodity cresce 2% ao ano, o
de cafés de especiais avanca a uma taxa anual de 15%, impulsionando também o
crescimento da producdo nacional dos graos especiais em 16% da safra brasileira total de
café em 2015 (FERREIRA, 2014; SIMIAO, 2017). Desse modo, o café tem deixado de ser
um produto negociado apenas na bolsa de valores para ter venda realizada diretamente
pelo proprio produtor ou pela associagdo de pequenos e médios produtores locais, por um
valor minimo entre 30 e 40% acima do correspondente da commodity (FERREIRA, 2014;
SOARES, 2016). Contudo, para se tornar um café especial — que possui aromaticidade e
sabor excepcionais —, além da dependéncia da espécie do grao e de fatores ambientais, séo
necessarios procedimentos adequados na colheita e no tratamento pés-colheita (GIOMO,
2012), em especial no processo de torrefacdo (PRETE, 1992; YERETZIAN, 2017).

Apesar da crescente producdo de cafés com qualidade superior, aproximando-se,
inclusive, da lideranca histérica colombiana (SIMIAO, 2017), o Brasil ainda &, classicamente,
um exportador dos graos crus (ICO, 2016c). Torna-se imprescindivel, entdo, a busca por
estratégias tecnoldgicas e produtivas para a obtencdo do café torrado, que possui maior
valor agregado (GONZALEZ, 2004; VEGRO; GONCALVES, 2006) e que tem nos Estados
Unidos e na Alemanha os maiores desenvolvedores de equipamentos para torrefagcéo
(EGGERS; PIETSCH, 2001; SMITH, 1985a).

A regido Sudeste brasileira concentra a producdo (BRASIL, 2018b) e a torrefacéo
dos graos de café (“Relatério internacional de tendéncias do café”, 2017), além dos
principais fabricantes nacionais de torrefadores, que sdo equipamentos fundamentais no
processamento dos grdos, uma vez que as substancias responsaveis pelo seu aroma e
sabor, denominadas flavorizantes, sdo formadas durante a torra e conferem qualidade a
bebida (YERETZIAN et al., 2002). E, se as substancias flavorizantes estdo condicionadas a
torrefacdo, é natural imaginar que a diversidade, a concentragdo e a propor¢cao dos
compostos formados no grdo torrado refltam o beneficiamento ao qual eles foram
submetidos. Portanto, alterac6es no ajuste das varidveis de operacao do torrefador poderdo
influenciar a formacao dos flavorizantes no gréo torrado (SCHENKER; ROTHGEB, 2017).
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Os controles operacionais de muitos torrefadores sdo manuais e exercem influéncias
mutuas (GARCIA, 2016). Além disso, uma torrefacdo mal executada pode comprometer a
qualidade final do café, seja pela producdo incompleta das substéncias desejadas, seja pelo
aparecimento de compostos desagradaveis ao olfato e ao paladar (EGGERS; PIETSCH,
2001; SCHENKER; ROTHGEB, 2017). Isso demonstra a importancia do estudo dos
controles de torrefacdo para a correta avaliacdo da sua interferéncia no processo de
obtenc&o do produto final, contribuindo, assim, para o aprimoramento dos equipamentos de
torra e da qualidade do café torrado.

Desde 2013, o Instituto Federal de Educacgdo, Ciéncia e Tecnologia do Rio de
Janeiro (IFRJ) desenvolve parcerias com cafeicultores, cafeterias especializadas,
fabricantes de torrefadores e centros de pesquisa visando o aperfeicoamento da producgéo e
a melhoria da qualidade do café na regidao do Parque Nacional do Caparad, localizado a
pouco mais de 400 km do municipio do Rio de Janeiro. Esse Parque esta situado na divisa
entre os Estados do Espirito Santo e de Minas Gerais e 0 seu entorno concentra cerca de
250 peguenas e médias propriedades produtoras de cafés especiais, favorecidas pelo solo e
pelo clima locais e com a maior parte da safra destinada a exportagdo, principalmente para
Europa, Estados Unidos e Japédo (BORGES, 2017; IASI, 2017).

A pesquisa de campo associada a esta dissertacdo dispds de suporte financeiro e
logistico do Projeto Café e do Projeto Torrefagdo de Café, estabelecidos, respectivamente,
através de recursos associados as Chamadas Publicas MEC/SETEC/CNPq N°. 94/2013 e
N°. 17/2014 de apoio a projetos cooperativos de pesquisa aplicada e de extensdo

tecnologica.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 O CAFE

2.1.1 Das origens africanas ao Estado de Minas Gerais

O cafeeiro selvagem, ancestral das espécies cultivadas atualmente, € natural do
continente africano, mas ndo ha evidéncias quanto a época e as circunstancias da sua
descoberta ou inicio da sua utlizacdo (MARTINS, 2012; VEGA, 2008). Os primeiros
manuscritos sobre o consumo do fruto in natura sdo do século VI e apontam para a Etiépia,
revelando o Iémen como regido pioneira na obtencdo de sementes do fruto a partir da
origem etiope (MARTINS, 2012). J4 o registro mais antigo da ingestdo de uma bebida
oriunda da infusado do fruto do cafeeiro relata o seu uso para fins medicinais e é datado entre
o fim do século X e inicio do século XI (MARTINS, 2012; SMITH, 1985b; TAUNAY, 1939a).

O cultivo do café foi desenvolvido pelos arabes no 1émen do século VIII ao XIV,
guando, enfim, alcancaram a producdo em larga escala, monopolizaram a comercializacdo
(HERRERA; LAMBOT, 2017) e elaboraram o processo de torrefagdo (MARTINS, 2012). No
século XV, o consumo da bebida café se popularizou entre os praticantes do sufismo e,
durante o século XVI, a partir do porto de Moca, o produto se propagou para outras regiées
arabes, passando a ser consumido em grandes centros como Meca (Arabia Saudita), Cairo
(Egito) e Damasco (Siria), chegando até Istambul (Turquia). Nesse periodo, surgiram as
primeiras cafeterias, estabelecimentos sociais arabes similares as tabernas europeias da
época, onde era possivel degustar a desejada bebida negra (MARTINS, 2012; VEGA,
2008). No inicio do século XVII, o café chegou a Europa (MARTINS, 2012; SMITH, 1985b;
TAUNAY, 1939a), enquanto que as cafeterias inaugurais foram instaladas em 1645, em
Veneza (Italia) (VEGA, 2008), e em 1650, em Oxford (Inglaterra). Em 1689 e 1696, foram
abertas as primeiras casas especializadas em café dos Estados Unidos, em Boston e Nova
lorque, respectivamente (TAUNAY, 1939a; VEGA, 2008).

Ainda no final do século XVII, a Companhia Holandesa das indias Orientais, a partir
de sementes obtidas no 1émen, iniciou o plantio experimental do café em Java (Indonésia),
obtendo éxito e expandindo o cultivo para a ilha vizinha Sumatra. No inicio do século XVIII,
mudas de Java seguiram para o Jardim Botanico de Amsterda e, posteriormente, para o
Jardim das Plantas de Paris. Em 1718, os holandeses promoveram a semeadura do café de
Amsterda no Suriname, que foi difundido para a Guiana Francesa, origem da espécie trazida
para o cultivo no Brasil em 1727. Logo em seguida, os franceses, com uma muda oriunda de

Paris, introduziram a cultura do café em Martinica, disseminando rapidamente as plantacbes
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para outras ilhas caribenhas (SMITH, 1985b; TAUNAY, 1939a; VEGA, 2008). A Figura 1
ilustra o trajeto de disseminagdo do cultivo e do consumo da bebida desde a Africa até as
Ameéricas.

AMArrE- MONDE, GEO=HYDRO GRAPHIQUE < DESCRIVTTON GENFIRALE DU GumTumme n,\Qumgur EN DEUX Pu \“-lln\m unu;
o SONT BAACTEMENT RIMARQUIES XN GENInAL TOUFes Les PARTIN oF 14 Thkng » o SUIVANT 00 MALATEONS IAS PLES NOUVERLRS . Par fe S50 o Grongrapl Ordmare Ju v

Fonte: Adaptado de VEGA, 2008.

Figura 1 Os trajetos percorridos pelo café da Africa até as Américas: consumo e cultivo.

No Brasil, o cultivo do café comecou no Para e, na busca por melhores condi¢bes
climaticas, passou por Maranhdo, Ceard, Paraiba, Pernambuco, Alagoas, Goias, Bahia, Rio
de Janeiro, Sdo Paulo, Santa Catarina, Rio Grande do Sul, Parana, Minas Gerais e Espirito
Santo (MARTINS, 2012; TAUNAY, 1939b). E foi na primeira metade do século XIX, no eixo
Rio-S&o Paulo, mais precisamente no vale do rio Paraiba do Sul, que a lavoura inicialmente
se estabeleceu de modo comercial (MARTINS, 2012; TAUNAY, 1939b, 1939c). Porém,
devido ao esgotamento do solo e a abolicdo da escravatura, a cultura migrou para o interior
de S&o Paulo, na regido de Campinas (MARTINS, 2012; TAUNAY, 1939d). Impulsionadas
pela m&o de obra imigrante, as lavouras estenderam-se para o0 norte e o oeste paulista
(MARTINS, 2012; TAUNAY, 1939¢) e o café transformou-se, entdo, no produto base da
economia nacional (MARTINS, 2012; TAUNAY, 1939d), alcancando 70% da producéo
mundial no final do século XIX (MARTINS, 2012; TAUNAY, 1941).

A economia cafeeira so foi abalada no século XX, com a Crise de 1929 e a Segunda
Guerra Mundial, derrubando o preco dos graos, levando a queima de estoques no Brasil e a
retracdo das plantacbes (MARTINS, 2012; TAUNAY, 1943). O fim da Segunda Guerra
Mundial e a baixa oferta do produto no mercado internacional causaram forte alta no preco

do café e, com isso, surgiu a necessidade de expansdo das areas de plantio. A alta

20



fertilidade da terra roxa do norte do Parana fez com que o Estado se tornasse o maior
produtor brasileiro, chegando a produzir, sozinho, quase 30% da producdo mundial de café
no inicio da década de 1960. Mas, o clima paranaense, suscetivel a grandes geadas, como
as de 1975 e 1977, forcou o deslocamento do eixo produtivo para Minas Gerais, com 0
cultivo descentralizado em propriedades de menor porte distribuidas pelo estado, mantendo-
se até hoje como a principal unidade produtora nacional (ECCARDI; SANDALJ, 2003;
MARTINS, 2012).

O café foi, por quase um século, a maior fonte brasileira de divisas, sendo
responsavel pela insercédo do pais nas relagdes de comércio internacional. O capital oriundo
da sua exportagdo impulsionou o desenvolvimento da regido Sudeste com surgimento de
cidades, geragcdo de um mercado consumidor interno, ampliagdo de portos, estradas e
ferrovias, além de ter financiado sua industrializagdo (MARTINS, 2012; TAUNAY, 1939a,
1939c, 1939d, 1939¢, 1939f, 1941).

2.1.2 Importéncia econémica e social atual

O Brasil é responséavel por quase um terco do mercado global do café. Os graos
destacam-se como importante commodity na economia nacional, representando mais de 6%
das exportacbes do agronegdécio, o que posicionou o café como o terceiro produto agricola
no ranking brasileiro de receitas externas (BRASIL, 2018a).

O setor cafeeiro no Brasil € impulsionado por mais de 280 mil produtores,
espalhados por, aproximadamente, 1.900 municipios (BRASIL, 2017) e distribuidos em 16
estados de todas as regides brasileiras (BRASIL, 2017; BRASIL, 2018b; IBGE, 2016),
gerando mais de oito milhBes de empregos, incluindo plantio, processamento e distribuicdo
(BRASIL, 2017). A regido Sudeste é responsavel por 85% da producao total nacional, com
destaque para Minas Gerais, que alcanca a marca de 54% dessa producdo (BRASIL,
2018b), como exposto na Tabela 1.

Com a producéo distribuida em uma extensdo continental como o Brasil, é natural
que os caracteristicas dos grédos obtidos sejam variados, o que pode significar uma
vantagem para a diversificagcdo da oferta e para a composicdo de misturas (blends)
(BRASIL, 2017). E com um mercado global cada vez mais acirrado, faz-se necessério
investimentos e incentivos em inovagdo, qualidade e sustentabilidade para atender a
demanda interna e tornar o produto nacional mais competitivo no exterior (BESSA; TADEU,
2015; BRASIL, 2017; NGUYEN; NGUYEN; BOSCH, 2017).
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Tabela 1 Producédo anual de café no Brasil por unidade federativa.
PRODUCAO ANUAL (EM MIL SACAS BENEFICIADAS)

REGIAO LUF 2014 2015 2016 2017

NORTE 1.546 1.741 1.642 1.952
RO 1.477 1.724 1.627 1.938
AM - - 6 8
PA 69 17 9 6
NORDESTE 2.371 2.346 2.093 3.358
BA 2.371 2.346 2.093 3.358
Cerrado 435 338 346 288
Planalto 896 824 922 690
Atlantico 1.040 1.184 826 2.380
CENTRO-OESTE 402 354 352 282
MT 166 128 125 92
GO 237 226 227 190
SUDESTE 40.331 37.376 46.070 38.071
MG 22.644 22.303 30.724 24.445
Sul e Centro-Oeste 10.804 10.808 16.628 13.684
Triangulo, Alto Paranaiba e Noroeste 5.766 4.233 7.402 3.658
Zona da Mata, Rio Doce e Central 5.305 6.610 6.082 6.481
Norte, Jequitinhonha e Mucuri 770 652 613 622

ES 12.806 10.700 8.967 8.865
RJ 292 310 347 349
SP 4.589 4.064 6.031 4.412
SUL 559 1.290 1.047 1.210
PR 569 1.290 1.047 1.210
OUTROS ESTADOS (AC, CE, DF, MS, PE) 133 128 165 97
BRASIL 45.342 43.235 51.369 44970

Fonte: Adaptado de BRASIL, 2018b.

2.1.3 A planta cafeeiro

Estudos recentes a respeito da classificagdo taxonémica do cafeeiro descrevem a
planta como pertencente a familia Rubiaceae, subfamilia Ixoroideae, tribo Coffeeae DC.,
géneros Coffea L. e Psilanthus Hook.f. Ja sdo conhecidas 124 espécies, que se distribuem
naturalmente em diversas regides da zona intertropical da Africa, Asia e Oceania (DAVIS et
al., 2011). Sao arvores e arbustos de longevidade perene, mantidos entre 2 e 2,5 metros
para facilitar a colheita, podendo alcancar doze metros de altura no estado selvagem, de
madeira dura e densa, com ramos opostos horizontalmente ou em inclinagédo e com folhas
crescendo em talo curto e em pares. As flores (Figura 2) sdo brancas ou raramente réseas,
possuem odor adocicado e aparecem pela primeira vez na planta com 3 a 4 anos de idade,
com colheita rentdvel dos frutos, porém, entre 5 e 6 anos (BELITZ; GROSCH;
SCHIEBERLE, 2009; GABRIEL, 2017). Apenas trés espécies possuem potencial para serem
exploradas comercialmente: Coffea arabica L., Coffea canephora Pierre ex A.Froehner e
Coffea liberica W.BuUll. ex Hiern. Contudo, somente as duas primeiras tém relevancia

econbdmica, pois, entre os anos de 1950 e 1960, as plantacGes da espécie Coffea liberica
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foram devastadas na Africa devido ao surto de uma doenca fungica, sendo substituida pela
C. canephora (BERTHAUD; CHARRIER, 1988; DORE; VAROQUAUX, 2006).

Fonte: Adaptado de DAVIS et al., 2006.

Figura 2 Cafeeiro (Coffea subg. Coffea) em escala: (A) habitus e (B) flor.

A espécie Coffea canephora, comercialmente conhecida como café Robusta, é
originaria das florestas baixas da Africa equatorial (HERRERA; LAMBOT, 2017; SOUZA et
al., 2004; VEGA, 2008) e as cultivares mais comuns sdo o C. canephora cv. Conilon e o C.
canephora cv. Robusta (SOUZA et al., 2004). Sdo plantas cultivadas em altitudes que
variam entre o nivel do mar e 1000 metros (LAMBOT et al., 2017), toleram temperaturas (24
a 30°C média anual) (WILLSON, 1985) e indices pluviométricos (1200 a 2500 mm anuais)
(LAMBOT et al., 2017) mais elevados e requerem solo com maior teor de himus. Por ser
uma planta diploide, a C. canephora depende da polinizagdo cruzada para a fecundacéo, o
gue Ihe confere maior variabilidade genética, sendo mais resistente a doencas (ALVES et
al., 2017; BERTHAUD; CHARRIER, 1988; SOUZA et al., 2004; VEGA, 2008). Além disso,
apresenta graos com valores mais elevados para densidade, teor de cafeina e solidos
soluveis, além de melhor rendimento no processo de torrefagdo, sendo amplamente
utilizado na composi¢cdo de misturas (blends) com café Arébica e na producdo de café
solavel. (IVOGLO, 2007; SMITH, 1985b; SOUZA et al., 2004). Em 2015, o café Robusta
correspondeu a 37% da producéo mundial (ICO, 2017a).

A espécie Coffea arabica é endémica das regibes montanhosas que englobam o
sudoeste da Etiopia, o sudeste do Sudédo do Sul e o norte do Quénia (ECCARDI; SANDALJ,
2003; VEGA, 2008). E denominada café Arabica, pois foram os arabes os primeiros a
cultivarem essa espécie e produzirem uma bebida do fruto (MARTINS, 2012; VEGA, 2008).
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As principais cultivares no Brasil sdo originarias de C. arabica cv. Bourbon, C. arabica cv.
Mundo Novo e C. arabica cv. Catuai (CARVALHO, 2007; SOUZA et al., 2015). S&o plantas
autébgamas, alotetraploides e, portanto, realizam autofecundacdo e possuem pequena
variabilidade genética (BERTHAUD; CHARRIER, 1988; SOUZA et al., 2004; VEGA, 2008).
Desenvolvem-se melhor em altitudes entre 800 e 2000 metros (HERRERA; LAMBOT, 2017),
em temperaturas médias anuais entre 15 e 24°C (WILLSON, 1985) e indices pluviométricos
de 1100 a 2000 mm anuais (LAMBOT et al., 2017). Produzem bebidas com melhor
avaliacdo sensorial, sendo utilizadas na obtencéo de cafés especiais de qualidade superior
(ALVES et al., 2017; CORREA et al., 2015; ECCARDI; SANDALJ, 2003; SMITH, 1985a;
SOUZA et al, 2004). O café Arabica possui maior valor agregado (ICO, 2017d) e
representou, entre dezembro de 2016 e maio de 2017, 62% do comércio mundial do produto
(ICO, 2017c).

2.1.4 O fruto do cafeeiro

O fruto do cafeeiro se desenvolve a partir do ovéario da flor seca, com formato
oblongo, drupaceo, coloracéo inicial verde e, quando maduro, amarelo ou vermelho
brilhante, dai a denominagédo “café cereja”’ (Figura 3). Nessa fase, esta pronto para a
colheita (ALVES, 2008; SMITH, 1985a), que ocorre de forma plena na planta a partir de 6
anos de idade (BELITZ; GROSCH; SCHIEBERLE, 2009). O café cereja possui até 18 mm
de comprimento e entre 10 e 15 mm de diametro (SMITH, 1985a) e contém, em sua maioria,
duas sementes plano-convexas, pareadas por suas faces planas, que apresentam sulcos
longitudinais (DAVIS et al., 2006; PADILHA; CARVALHO; EIRA, 2008). A semente, quando
seca, da origem ao grdo de café, chamados “grao cru”, “café beneficiado”, “café cru” ou
“café em grao” (BRASIL, 1978, 2003). O Arabica fornece um grdo em formato elipsoide,
entre 5 e 13 mm, que vai da coloracdo verde palido ao verde, enquanto que o grdo de café
Robusta € mais préximo da forma redonda, de 4 a 8 mm, e pode apresentar cor verde ou
amarronzada (SCHMIDT; EFRAIM, 2015; SMITH, 1985a). A Figura 4 aponta as partes de

um fruto de café cereja e a Figura 5 retrata graos crus de cafés Ardbica e Robusta.
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(imaturo)

(sobremaduro)

Fonte: Adaptado de COFFEE..., 2010.
Figura 3 Fases de maturacéo do fruto de café, com a evolugao da esquerda para a direita.

Semente
(Endosperma)

Pelicula prateada
(Espermoderma)

Pergaminho
(Endocarpo)

Polpa e
mucilagem
(Mesocarpo)

Casca
(Exocarpo)

Fonte: Adaptado de CAFES..., 2017; DEL CASTILLO et al., 2017.

Figura 4 Cortes de frutos maduros de café: (A) longitudinal e (B) transversal.

Robusta

Ardbica

Fonte: COFFEE, 2018.

Figura 5 Graos crus de café Arabica e café Robusta.
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O gréo cru possui entre 7 e 13% de umidade (BELITZ;, GROSCH; SCHIEBERLE,
2009; CLARKE, 1985a, 1985b; PRETE, 1992; SANZ-URIBE et al.,, 2017) e cerca de mil
substancias diferentes (SCHILTER et al., 2001), muitas delas precursoras dos flavorizantes
do gréo torrado. Assim, a correta selecdo dos gréos tem grande importancia na producéo de
uma bebida de qualidade (ALVES; COSTA; SANTOS, 2015; PADILHA; CARVALHO; EIRA,
2008; PRETE, 1992). A Tabela 2 apresenta a composi¢cao quimica de graos crus das duas
principais espécies comerciais de café, Arabica e Robusta, com mais de 9 milhdes de
toneladas produzidas em 2016 (ICO, 2017a).

Tabela 2 Composicao quimica do gréo cru de espécies comerciais de cafés Arabica e Robusta.

Teor (% em peso seco)

Constituinte Componentes
Arabica Robusta
Carboidratos soluveis: 9,0-12,5 6,0-11,5
Monossacarideos 0,2-0,5 0,2-0,5 Frutose, glicose, galactose, arabinose (trago)
[v) 1 | 0,
Oligossacarideos 6,0-9,0 3,0-7,0 Sacarose (30%), rafinose (0-0,9%),

estaquiose (0-0,1%)

Heteropolimeros da galactose (55-60%),
Polissacarideos 3,0-4,0 3,0-4,0 manose (10-20%), arabinose (20-35%) e
glicose (0—-2%)

Carboidratos insoluveis: 46,0 — 53,0 34,0 -44,0

Heteropolimeros da galactose (65-75%),

Hemicelul -1 -4
emicelulose >0-10,0 3,0-40 arabinose (25—-30%) e manose (0—-10%)

Celulose, B(1-4) manana 41,0-43,0 32,0—40,0

Acidos e fendis:

Acidos organicos 2,0-2,9 1,3-2,2 Acidos citrico, mélico e quinico
Acidos clorogénicos 6,7-9,2 7,1-12,1 jf(::;jgﬂ:g;gum'co’ monocafeoilquinico e
Lignina 1,0-3,0 1,0-3,0

Lipideos: 15,0-18,0 8,0—12,0
ts0-177  so-11y [rhcbsiator s dddo i
Ceras 0,2-0,3 0,2-0,3

Compostos nitrogenados: 11,0-15,0 11,0-15,0
Aminodcidos livres 02-08 02-0,8 :gg'act'zi‘)'se aaT;';cr’faC;nZS: dcidos glutamico e
Proteinas 8,5-12,0 8,5-12,0
Cafeina 0,8-1,4 1,7-4,0 Tracgos de teobromina e teofilina
Trigonelina 0,6-1,2 0,3-0,9

Minerais: 3,0-5,4 3,0-5,4

Fonte: Adaptado de POISSON et al., 2017.

A composic¢édo do grdo beneficiado é dependente ndo s6 da variedade do cafeeiro

cultivado, mas também da regido de plantio — em funcdo da influéncia de variaveis como
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altitude, solo, temperatura e indice pluviométrico —, além do periodo do ano e método
utiizado na colheita e do tratamento poés-colheita, que sdo fatores que influenciam a
qualidade do grdo (ALVES; COSTA; SANTOS, 2015; BANKS; MCFADDEN; ATKINSON,
2015; PRETE, 1992; SMITH, 1985a).

2.1.5 A bebida café

A palavra café, utilizada primeiramente para expressar a bebida do fruto do cafeeiro,
ndo advém do nome Kaffa, provincia etiope onde ainda s&o encontrados cafeeiros
selvagens. Mas, sim, do termo gahwah, palavra arabe que possuia como significado o
vinho. Em turco, o termo transformou-se em kahveh, koffie em holandés, coffee em inglés,
Kaffee em aleméao, caffé em italiano, e café em francés (SMITH, 1985b; TAUNAY, 1939a).

Primitivamente, o café foi utilizado pelos efeitos fisiolégicos da cafeina no organismo,
ingerida a partir da folha e do fruto (MARTINS, 2012; PETRACCO, 2001; TAUNAY, 1939a).
A popularizagéo, porém, se deu pela bebida, devido ao intenso efeito sensorial que ela
causa nos consumidores (ECCARDI; SANDALJ, 2003; PETRACCO, 2001; TAUNAY, 1939a;
YERETZIAN, 2017), o que a fez alcancar a segunda posi¢céo na lista das mais consumidas
no mundo, ou a primeira, considerando apenas as bebidas preparadas (PETRACCO, 2001).

O produto comercial café é percebido, principalmente, pela marca, sabor e aroma,
sendo ingerido diariamente por homens e mulheres em todas as faixas etarias, com a
elevacdo do consumo acompanhando a idade (CARDOSO et al., 2016), abrangendo 70 a
80% da populacdo mundial (SCHILTER et al., 2001). O sabor e o aroma Unicos sao
decorrentes dos precursores presentes no grdo cru e, principalmente, devido aos
constituintes volateis do grao torrado (BANKS; MCFADDEN; ATKINSON, 2015; PRETE,
1992).

A bebida é preparada a partir do grao torrado e moido, pela extracdo a quente dos
compostos sollveis em 4gua por meio de decoccdo, infusdo ou pressdo, seguida da
separacdo da fase sélida. Diversos métodos foram desenvolvidos ao longo dos anos com
base em tradi¢cdes regionais, sendo influenciados por quatro varidveis principais: tamanho
das particulas do café moido; razdo sélido/agua (g L™); temperatura da agua e tempo de
contato 4gua-solido (PETRACCO, 2001).

Os recipientes utilizados para decoccdo podem ser muito simples, como pote de
cobre (café turco), panela ou jarro (café fervido), nos quais a mistura do p6 finamente
dividido com a agua é levada diretamente ao fogo até a ebulicdo e a separagdo dos sélidos
ocorre por sedimentagdo. Contudo, existem aparatos especificos onde a agua ferve em um
nivel inferior e € impulsionada por diferenca de pressao até o reservatério superior — que

contém o granulado de café e o elemento filtrante —, retornando ao nivel inferior por
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gravidade (café percolado) ou por vacuo (café globinho). Os métodos por infusdo incluem o
café de filtro e o café napolitano, nos quais a 4gua quente € vertida sobre o leito de café em
moagem média, depositado sobre o elemento filtrante, com a passagem do liquido
condicionada a acdo da gravidade (BANKS; MCFADDEN; ATKINSON, 2015; PETRACCO,
2001). A prensa francesa, a cafeteira italiana e as maquinas café de espresso sdo exemplos
de equipamentos utilizados para o preparo da bebida sob pressdo. O primeiro utiliza
moagem mais grossa de café e um filtro na forma de um pistdo, que é acionado
manualmente, e os dois ultimos utilizam vapor d’agua para transpassar um leito comprimido
de café em moagem média (BANKS; MCFADDEN; ATKINSON, 2015; MESTDAGH,;
GLABASNIA; GIULIANO, 2017; PETRACCO, 2001).

Em relacdo & saude humana, estudos tém associado a ingestdo continuada da
bebida a diversas patologias, como céancer, hipertensdo e doencas cardiovasculares
(SCHILTER et al., 2001). Entretanto, entre os consumidores do café, ha uma parcela
significativa que possui habitos que sao considerados fatores de risco, como ma
alimentacéo, tabagismo, alcoolismo e sedentarismo (FREEDMAN et al., 2012; LEVITON et
al., 1994; SCHILTER et al., 2001). Por outro lado, é crescente o nimero de pesquisas que
procuram correlacionar o consumo moderado de café com efeitos positivos para a saude,
como: atividade antitumoral, antidiabética e anti-inflamatoria, relacionada a presenca de
substancias com forte acdo antioxidante na bebida, principalmente &cidos clorogénicos
(CHU et al., 2009; LIMA, 2017; SCHILTER et al., 2001; TAJIK et al., 2017); e atividade
psiquica da cafeina, com beneficios ao desempenho cognitivo e psicomotor. Apesar de néo
haver estudos conclusivos, a bebida é considerada segura para a salde humana quando
consumida, em média, no volume equivalente de trés a cinco xicaras por dia (LIMA, 2017
SCHILTER et al., 2001).

2.1.6 Processamento do café

Embora o gréo cru de café seja uma commodity, seu valor comercial é influenciado
pelas propriedades sensoriais da bebida, que estdo intrinsicamente relacionadas a presenca
dos flavorizantes no grao torrado. As caracteristicas do fruto, por sua vez, sdo determinadas
pela espécie, condicdes ambientais e técnicas de cultivo e colheita. Outrossim, a
composi¢do quimica do grédo cru é dependente também do tratamento pds-colheita, pois
nessa etapa ocorrem significativas alterag6es fisioldgicas, bioquimicas e fisicas no gréo.
Desse modo, o pés-colheita é importante ndo s6 para a manutencdo da qualidade do café
colhido, mas também para ressaltar as propriedades sensoriais dos graos torrados. As
operacdes as quais o café é submetido desde a colheita até estar pronto para o consumo

incluem separacdo, pré-processamento, secagem, armazenagem, beneficiamento,
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torrefacdo e moagem (CORREA et al., 2015; GIOMO, 2012; PADILHA; CARVALHO; EIRA,
2008; PRETE, 1992; YERETZIAN, 2017), diagramadas na Figura 6.

Fruto

Processamento pds-colheita

\J

Via seca Pré-processamento Via umida
.
Armazenagem
(fazenda)

Beneficiamento

Processamento do grédo cru

\J

Armazenagem
(gréo beneficiado)

v

Torrefacao

Grao torrado

Café torrado
e moido

Fonte: Adaptado de SILVA; MORELI; SIQUEIRA, 2015.

Figura 6 Etapas do processamento do café.
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2.1.6.1 Separacédo

A separagao ocorre em lavadores-separadores, onde séo retiradas impurezas e se
obtém a uniformidade dos frutos em relagédo ao grau de maturacdo, com a segregacao dos
frutos em senescéncia, chamados de boia (Figura 3), selecionados pela massa especifica.
(GIOMO, 2012; SILVA; MORELI; SIQUEIRA, 2015; VINCENT, 1987).

2.1.6.2 Pré-processamento (preparo)

O café pode ser pré-processado por dois métodos distintos: via seca e via imida. No
tratamento por via seca, os frutos (cerejas e verdes) sdo conduzidos integros da separagéo
para a secagem e dao origem ao chamado café natural ou café em coco. Com o pré-
processamento por via Umida, a casca (exocarpo) (Figura 4) do fruto maduro é retirada em
descascadores-separadores, segregando o fruto cereja descascado do café verde intacto. O
fruto maduro descascado pode ser transportado diretamente a secagem, gerando o
nominado café cereja descascado (café pergaminho), ou pode ser previamente conduzido
para a retirada da polpa e mucilagem (mesocarpo) (Figura 4). Caso a técnica utilizada seja
mecanica, em desmuciladores, tem-se o intitulado café desmucilado. J& a remocao por acédo
microbioldgica resulta no denominado café despolpado (café lavado). A retirada da casca e
do mesocarpo tem como obijetivos reduzir o tempo de secagem e minimizar a fermentacao,
evitando alteracdes indesejaveis na composi¢do do grao (CLARKE, 1985b; GIOMO, 2012;
ISQUIERDO, 2008; SANZ-URIBE et al., 2017; SILVA; MORELI; SIQUEIRA, 2015).

2.1.6.3 Secagem

A etapa de secagem ocorre em terreiro ao sol ou em secadores mecéanicos e tem o
proposito de reduzir a umidade dos gréos para valores entre 10 e 12% e, assim, permitir seu
armazenamento em temperatura ambiente. E uma etapa indispenséavel, pois a reducédo da
umidade desacelera o metabolismo da semente e inibe a atividade microbiolégica, sem os
quais poderia haver mudancas fisicas e fisico-quimicas nos graos, alterando sua qualidade
(SANZ-URIBE et al., 2017; VINCENT, 1987).

2.1.6.4 Armazenagem pré-beneficiamento

Apds a secagem, os graos devem ser armazenados, ao menos, por duas semanas,
permitindo assim a homogeneizacdo da umidade e a estabilidade da sua composicéo
quimica (GIOMO, 2012; SILVA; MORELI; SIQUEIRA, 2015).
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2.1.6.5 Beneficiamento

O beneficiamento objetiva a homogeneidade dos gréos através de operacdes para
descascamento (café em coco e café pergaminho), eliminacdo de cascas e impurezas
(folhas, gravetos e residuos de terra) e a classificacdo dos grdos, obtendo-se o café
beneficiado ou gréo cru. A classificagdo pode ser efetuada pela presenca de defeitos,
tamanho e formato, massa especifica ou cor, potencializando a qualidade do gréo produzido
e a sua diversificacao (GIOMO, 2012; SILVA; MORELI; JOAQUIN, 2015).

2.1.6.6 Armazenagem do grao cru

O grao beneficiado pode ser armazenado em silos, tulhas ou sacaria, com
temperatura ambiente entre 20 e 25°C e umidade relativa do ar proxima a 60%, evitando a
reidratacdo dos gréos e o desenvolvimento microbiolégico (SILVA; MORELI; JOAQUIN,
2015; SILVA; MORELI; SIQUEIRA, 2015).

2.1.6.7 Torrefacéo

Uma antiga lenda conta que o café foi descoberto por um pastor, que
percebeu que seu rebanho ficava em agitacdo e especial regozijo sempre
que comia os frutos do cafeeiro.

Seja como for essa velha histéria, apenas a metade da honra da descoberta
caberia ao pastor observador; o restante pertence, incontestavelmente,
aquele que, pela primeira vez, pensou em torrar o grao.
(BRILLAT-SAVARIN, 1864, p. 119, traducdo nossa).

Definitivamente, o grao beneficiado ndo possui o sabor e 0 aroma caracteristicos da
bebida (FLAMENT, 2002; PRETE, 1992; VITZTHUM, 1999). Dos cerca de 1000 compostos
organicos volateis (COVSs) ja identificados no café (YERETZIAN, 2017), pouco mais de 230
podem estar presentes no grdo cru de café Arabica (HOLSCHER; STEINHART, 1995),
dentre os quais somente 22 contribuem para o seu odor. Onze dessas substancias
odorantes estdo presentes também no grao torrado (CZERNY; GROSCH, 2000), mas
apenas uma esta efetivamente envolvida com a sua fragrancia e a da bebida (CZERNY;
GROSCH, 2000; YERETZIAN, 2017). Portanto, a bebida café esta condicionada a torra,
etapa onde ocorre um incontavel nimero de reacfes responsaveis por alteracdes quimicas

e fisicas nos grados e, consequentemente, pela formagédo das substancias flavorizantes
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(CLARKE, 1987a; EGGERS; PIETSCH, 2001; FLAMENT, 2002; VITZTHUM, 1999;
YERETZIAN et al., 2002).

Primariamente, pode-se dizer que a etapa de torra € um processo no qual calor é
fornecido ao grdo cru durante um determinado tempo (BONNLANDER et al.,, 2005;
CLARKE, 1987a). Contudo, além do préprio grédo gerar calor através de reacdes quimicas
exotérmicas, ha a influéncia matua entre as variacdes da matéria-prima e os parametros
operacionais de torra, tornando a torrefacdo uma atividade complexa (BONNLANDER et al.,
2005; EGGERS; PIETSCH, 2001), que requer habilidade e experiéncia do operador para a
obtencé@o do produto com as caracteristicas desejadas (BELITZ; GROSCH; SCHIEBERLE,
2009).

Nos torrefadores tradicionais, o0 processo transcorre entre 8 e 15 minutos, em
batelada, no interior de um cilindro (tambor) horizontal rotativo, utilizando a queima de gas
combustivel para geracdo de energia térmica e um resfriador para rapida interrupcdo do
procedimento (CLARKE, 1987a; EGGERS; PIETSCH, 2001; YERETZIAN et al., 2002),
como esta detalhado posteriormente na subsecgéo 2.2. A elevacdo da temperatura dos graos
se da, primeiramente, pela troca de calor por condugéo, através do contato com a superficie
aquecida do tambor, e, principalmente, por conveccao, a medida que um fluxo de ar
aguecido atravessa o leito de gréos. Dessa forma, as sementes beneficiadas recebem a
energia necessaria para a volatilizagdo da agua livre. Posteriormente, ultrapassada a
energia de ativacdo necessaria as transformacfes quimicas, reacdes exotérmicas ocorrem
no grdo e geram calor, contribuindo para o aumento da sua temperatura (BELITZ;
GROSCH; SCHIEBERLE, 2009; CLARKE, 1987a; EGGERS; PIETSCH, 2001; RAEMY;
LAMBELET, 1982; SCHENKER; ROTHGEB, 2017; SILVA; MORELI; JOAQUIN, 2015).
Assim, trés fases podem ser individualizadas no processo de torra, sendo duas durante o
aquecimento do grédo (fase endotérmica e fase exotérmica), ilustradas na Figura 7, e a
terceira fase, que é o seu resfriamento (EGGERS; PIETSCH, 2001; POISSON et al., 2017;
YERETZIAN et al., 2002).

A fase de secagem (endotérmica) ocorre no tambor, onde a transferéncia de calor
para o gréo faz com que ele atinja a temperatura de 100°C (POISSON et al., 2017; RAEMY;
LAMBELET, 1982; YERETZIAN et al., 2002), desnaturando proteinas (BELITZ; GROSCH,;
SCHIEBERLE, 2009), induzindo reagfes endotérmicas (SCHENKER; ROTHGEB, 2017) e
promovendo a evaporacdo de agua livre e a consequente reducdo da umidade para cerca
de 6%, com os grdos assumindo coloracdo amarelada (YERETZIAN et al., 2002). A partir de
170°C, aproximadamente, iniciam-se as reacdes de pirdlise (fase exotérmica) (POISSON et
al., 2017; RAEMY; LAMBELET, 1982; YERETZIAN et al., 2002), gerando calor e uma
grande quantidade de compostos volateis, principalmente agua, mondéxido e dioxido de

carbono. Esses gases elevam a presséo interna nos poros do gréo, forcando a expanséo do
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seu volume entre 50 a 100% até o rompimento, chamado de primeiro estouro, first pop
(popping) ou first crack (cracking) (BELITZ;, GROSCH; SCHIEBERLE, 2009; EGGERS;
PIETSCH, 2001; YERETZIAN et al., 2002), com os gréos atingindo a cor marrom. Quando o
ponto de torra pretendido é alcancado, os grdos sao imediatamente resfriados para
desaceleracao das reacdes quimicas, evitando, assim, alteragfes indesejaveis (EGGERS;
PIETSCH, 2001; SCHENKER; ROTHGEB, 2017; SMITH, 1985a). Portanto, o intervalo de
tempo entre o estouro dos graos e o fim do processo por resfriamento (tempo pds-estouro

ou after first pop) € de grande importancia na obtencdo de um produto com as

caracteristicas sensoriais almejadas.

Transporte externo de calor
por convecgao ou irradiagcdo e contato
(fase endotérmica)

-~ Transporte interno de calor
por condugédo superposta pela expansao
com fluxo de gés contracorrente

Transporte de <---
vapor d’agua

Transporte de <----
CO: e volateis

Dentro do grao:
Transporte externo de calor aumento de temperatura
por irradiagdo e contato vaporizagdo endotérmica da agua
reacdes exotérmicas
aumento do volume
perda de massa seca
temperatura dependente do transporte
alteracdo das propriedades materiais

(fase exotérmica)

Fonte: Adaptado de BONNLANDER et al., 2005; EGGERS; PIETSCH, 2001.

Figura 7 Processos envolvidos na transferéncia de calor no gréo de café durante a torra.

De forma simplificada, a torra pode ser graduada em clara, média e escura, refletindo
ndo somente a cor dos gréos torrados (Figura 8), mas também a perda de massa seca e 0s
flavorizantes desenvolvidos (CLARKE, 1987a; POISSON et al., 2017). No grau de torra
ideal, ajustado pela espécie e origem do grao, método a ser utilizado no preparo da bebida e
expectativa sensorial do consumidor (POISSON et al, 2017), o café apresenta um
determinado estagio de desenvolvimento do aroma e um equilibrio preciso entre corpo e
acidez, que sao atributos do café avaliados durante a chamada “prova da xicara” e que
estdo descritos posteriormente na subsec¢do 2.3. A partir desse ponto, caso a torra avance,
seja pela continuidade do processo no tambor ou pelo ndo resfriamento dos graos torrados,
a bebida preparada ganhara corpo, perdera acidez e o aroma estard alterado (SMITH,
1985a; YERETZIAN et al., 2002).
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Fonte: Adaptado de HOME..., 2017.

Figura 8 Da esquerda para direita: grdos de café cru e em grau de torra clara, média e escura.

Um determinado grau de torra pode ser obtido por diferentes variagcbes da
temperatura em funcdo do tempo, conhecidas como curvas ou perfis de torra, ainda que
utilizado o mesmo tempo total de torrefacdo, como exemplificado na Figura 9. Mudancas na
curva tempo versus temperatura resultam em alteragbes no produto final, expressas tanto
na sua composi¢do quimica, percebidos no aroma e no sabor, como também nas suas
caracteristicas fisicas, com reflexos no volume e porosidade dos gréos, o que influencia a
taxa de extragdo dos flavorizantes para a bebida (SCHENKER; ROTHGEB, 2017). Isso
significa que os controles operacionais do torrador, responsaveis pelo ajuste da temperatura
na camara de torrefacdo e pela homogeneidade da transferéncia de calor para os graos,
devem ser precisamente monitorados, seja por automacgéo (no caso do processo industrial)
ou pela experiéncia do mestre de torra (no método artesanal), sob risco de se obter um
produto final fora das caracteristicas esperadas (GARCIA, 2016; POISSON et al., 2017,
SCHENKER; ROTHGEB, 2017).

Provavelmente, a torrefacdo é a etapa mais importante do tratamento pés-colheita,
uma vez que pode ressaltar as qualidades do grdo de café, conservadas nas etapas
anteriores do processamento (BANKS; MCFADDEN; ATKINSON, 2015; POISSON et al.,
2017; PRETE, 1992; YERETZIAN, 2017), ou levar a perda das boas caracteristicas da
matéria-prima em uma operacdo mal conduzida (BELITZ; GROSCH; SCHIEBERLE, 2009;
SMITH, 1985a; YERETZIAN, 2017). A Tabela 3 apresenta as principais mudancas na
composicao quimica média dos grdos de duas espécies comerciais de café, propiciadas

pela etapa de torrefacao.
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Fonte: Adaptado de SCHENKER; ROTHGEB, 2017.

Figura 9 Trés diferentes perfis de torra utilizados na obtenc¢éo de gréos de café com o mesmo grau de
torrefacgéo.

Tabela 3 Alteracdes na composigdo quimica média de graos de cafés comerciais Arabica e Robusta
devido a torra.

Teor (% em matéria seca)

Constituinte Arabica Robusta
Torrado Cru Torrado

Cafeina 1,2 1,3 2,2 2,4
Trigonelina 1,0 1,0 0,7 0,7
ennenier . ma
Aroma volatil tragos 0,1 tragos 0,1
Lipideos 16,2 17,0 10,0 11,0
Minerais 4,2 4,5 4,4 4,7
Agua 8-12 0-5 8-12 0-5
Proteinas e aminodcidos:
Proteinas 9,8 7,5 9,5 7,5
Aminoacidos 0,5 0,0 0,8 0,0
Acglcares:
Sacarose 8,0 0,0 4,0 0,0
Acucares redutores 0,1 0,3 0,4 0,3
Outros aglcares 1,0 - 2,0 -
Polissacarideos 49,8 38,0 54,4 42,0
Acidos:
Alifaticos 1,1 1,6 1,2 1,6
Quinico 0,4 0,8 0,4 1,0
Clorogénico 6,5 2,5 10,0 3,8

Fonte: Adaptado de POISSON et al., 2017.
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O sabor e aroma desenvolvidos durante a torra se mantém preservados no grao por
cerca de uma semana (SMITH, 1985a), mas a exposicdo ao ambiente pode favorecer a
volatilizacdo de flavorizantes e o desenvolvimento ou adsorcdo de defeitos organolépticos
(DART; NURSTEN, 1985; VITZTHUM, 1999). Para conservar a qualidade do produto por
periodos superiores, é aconselhado o acondicionamento em embalagens que impecam o
contato com luz, umidade e ar, idealmente a vdcuo e em temperatura reduzida, além de
efetuar a moagem dos gréos apenas no momento do preparo da bebida (BELITZ; GROSCH,;
SCHIEBERLE, 2009; CLARKE, 1987b; SMITH, 1985a).

2.1.6.8 Moagem

E a etapa responsavel por romper os tecidos do grdo torrado para liberar os
flavorizantes retidos, além de aumentar a area superficial do solido e diminuir os espagos
intersticiais entre as particulas, favorecendo a extracdo de componentes solGveis em agua e
emulsificantes durante o preparo da bebida (ANDUEZA; DE PENA; CID, 2003; PETRACCO,
2001; VON BLITTERSDORFF; KLATT, 2017). Resumidamente, pode-se classificar a
moagem dos grados em grossa, média e fina, refletindo o diametro médio das particulas que
comp8em o po6 do café (BAPTESTINI et al., 2017; CLARKE, 1987a). A classificac@o do grao
cru, o grau de torra, o teor de umidade e a temperatura do grao torrado interferem no
processo de moagem (ANDUEZA; DE PENA; CID, 2003; UMAN et al., 2016; VON
BLITTERSDORFF; KLATT, 2017), ficando a granulometria do café dependente do método
de preparo da bebida (ABIC, 2017a; ANDUEZA; DE PENA; CID, 2003; CLARKE, 1987a;
PETRACCO, 2001; SMITH, 1985a; VON BLITTERSDORFF; KLATT, 2017).

2.1.7 Compostos organicos volateis

A Figura 10 apresenta as principais classes de COVs formados durante a torrefagdo
do café. Nessa etapa, numerosas e complexas reagfes quimicas ocorrem com 0S
precursores ndo volateis do grao cru para produzir as variadas moléculas que fazem parte
da fracdo volatil (headspace) do gréo torrado. A quantidade e diversidade dos COVs
extraidos do café torrado e moido para a bebida sdo dependentes da constituicdo do gréo
beneficiado, do grau e perfil de torra e da conservacdo do gréo torrado (DART; NURSTEN,
1985; POISSON et al., 2017; YERETZIAN et al., 2002).

Durante a torrefacdo, a hidrélise da sacarose eleva as concentracdes dos agucares
redutores glicose e frutose no grdo, que, em temperaturas intermediarias, reagem com
aminoacidos livres e peptideos de baixo peso molecular através da reacédo de Maillard. Os

produtos volateis formados sdo aldeidos e dicetonas, além de furanos e compostos
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nitrogenados e sulfurados heterociclicos insaturados, que podem polimerizar com
aminodcidos livres para formar melanoidinas, proporcionando a cor amarelada do grdo. Em
temperaturas mais elevadas, os carboidratos sofrem pirdlise, formando intermediarios
volateis furanos, que se polimerizam, originando moléculas complexas responsaveis pela
coloragcdo marrom do grdo torrado. Compostos carbonilicos também reagem com a-
amino&cidos pela degradacao de Strecker, resultando em aldeidos e cetonas contendo um
atomo de carbono a menos, pirazinas, tiocompostos e oxazoéis. Os carboidratos se
decompdem ainda em acido acético e outros acidos volateis. As substancias originadas a
partir dos acucares influenciam na cor, aroma, amargor e acidez do café torrado
(BEMILLER; HUBER, 2008; DART; NURSTEN, 1985; FLAMENT, 2002; POISSON et al.,
2017).

Gréo torrado Percursores do Aroma do Café Grio torrado
Gréo cru co,
o H HCO3zH Fér’m_ico
I\ - Caramelizagdo Fragmentagio ¥ CH3COH Ac_ey:_o
T T HO-_COzH  Glicdlico
° e ACUCARES i HO~COH Lactico
Furaneol R\ " sacarose, Glicose, Frutose v\\ CH,
o CHO {Arobinogalactanos) E
HO #  Maillard, Strecker
HMF +
(4] R, N\‘ FI'
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o R,
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Fonte: Adaptado de YERETZIAN et al., 2002.

Figura 10 Principais classes de COVs do café no gréo torrado e 0s seus precursores no grao cru.

A degradacdo da trigonelina gera acido nicotinico, derivados da piridina e a propria
piridina, que atribui a sabor indesejavel a bebida (BELITZ; GROSCH; SCHIEBERLE, 2009;
FLAMENT, 2002; MACRAE, 1985). A hidrélise dos &cidos clorogénicos forma,
principalmente, acidos quinico, cafeico e ferulico, além de lactonas e fendis de baixo peso
molecular (CLIFFORD, 1985), exercendo contribuicdo no corpo e na adstringéncia

(FLAMENT, 2002). A maior parte dos lipideos se mantém estavel durante a torra (BELITZ,
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GROSCH; SCHIEBERLE, 2009; DART; NURSTEN, 1985), sendo responsaveis pela
preservacdo de compostos do aroma nas altas temperaturas do processo. A autoxidacéo de
uma pequena fracdo dos lipideos gera aldeidos e cetonas volateis e a quebra de
terpenoides déa originem as suas unidades constituintes, como o linalol (DART; NURSTEN,
1985). J4 a degradacao de carotenoides leva a formagdo de compostos com baixo limite de
percepcéo olfativa (LPO), como a B-damascenona (HOLSCHER; STEINHART, 1995).

2.1.8 Flavorizantes

O aroma é um dos principais parametros de avaliagdo da qualidade do café (DART,;
NURSTEN, 1985; VITZTHUM, 1999; YERETZIAN, 2017). Porém, de todas as substancias
organicas identificadas em diferentes graos de Arabica em torra média, somente pouco mais
de 70 contribuem para o seu odor. Ademais, alguns flavorizantes do gréo torrado comegam
a se degradar logo apos a sua formacao (YERETZIAN, 2017).

Para um COV ser considerado flavorizante (key odorant) do café, precisa estar
presente no gréo torrado e na bebida em concentragdo igual ou superior ao seu LPO
(BELITZ; GROSCH; SCHIEBERLE, 2009; ELMORE, 2015) e com seu odor identificado de
forma individual na mistura (ROMAGNY; COUREAUD; THOMAS-DANGUIN, 2018). Menos
de 30 COVs (YERETZIAN, 2017) possuem valor de atividade odorifica (VAO) — definido
como a razao entre a concentracdo da substancia na matriz e o seu LPO — suficientemente
elevado para serem classificados como odorantes potentes (BELITZ; GROSCH,;
SCHIEBERLE, 2009; ELMORE, 2015; PLOTTO; BAI; BALDWIN, 2017). Além disso, apenas
12 desses potentes odorantes podem ser percebidos quando omitidos no modelo de aroma
do café, possuindo, portanto, especial relevancia na fragrancia do grao torrado e da bebida
(YERETZIAN, 2017).

Contudo, a analise isolada dos compostos com maiores VAOs pode néo refletir a
complexidade do aroma do café, pois ndo sdo avaliadas as interagdes sinérgicas e
antagbnicas das substancias flavorizantes entre si e com o0s demais COVs (DART,;
NURSTEN, 1985).

2.1.9 Cafés especiais

Os cafés especiais sdo, em sua maioria, graos de Arabica, pois geralmente resultam
em bebidas de qualidade superior, com aromaticidade e sabor excepcionais (CORREA et
al., 2015; ECCARDI; SANDALJ, 2003; BRASIL, 2017; SMITH, 1985a; SOUZA et al., 2004).
As substancias responsaveis pelas caracteristicas tdo exaltadas na bebida sao

desenvolvidas através de uma torrefacdo bem executada do gréo cru (BELITZ; GROSCH,;

38



SCHIEBERLE, 2009; DART; NURSTEN, 1985; FLAMENT, 2002; YERETZIAN et al., 2002),
que possui composicdo dependente da regido e método de cultivo, da colheita e do
tratamento pés-colheita (GIOMO, 2012; PADILHA; CARVALHO; EIRA, 2008; PRETE, 1992;
YERETZIAN, 2017). A concepc¢ao da qualidade no produto final, entretanto, pende para uma
avaliacdo subjetiva, uma vez que esta condicionada a percepcdo organoléptica e de
mercado por comerciantes e consumidores, dependente ainda de aspectos fisiologicos,
culturais e econdmicos (LEME, 2017; THE COFFEE GUIDE, 2017a, 2017b, 2017c). Assim,
os cafés podem ser diferenciados ndo so6 pelas caracteristicas da bebida, mas também pela
denominacdo geografica ou pelo sistema de produgdo associado, como sustentavel,
comércio justo, organico e certificado (LEME, 2017; THE COFFEE GUIDE, 2017d, 2017e,
2017f, 20179).

O termo café especial (specialty coffee) foi introduzido em 1974 pela comerciante
norte-americana de graos Erna Knutsen em entrevista ao Tea & Coffee Trade Journal a fim
de designar os graos de café com excelentes sabores, produzidos em certos microclimas da
Etiopia, 1émen e Indonésia (LEME, 2017; PENDERGRAST, 2010; PINNELL, 2014). Em
1982, o termo foi adotado na criacdo da Specialty Coffee Association of America (SCAA)
(BROWN, 2015; LEME, 2017; SCAA, 2017a), uma organizacdo com sede nos Estados
Unidos e que possui como objetivos o desenvolvimento e a promocao de cafés especiais
(SCAA, 2017a, 2017b, 2017c).

A SCAA instituiu protocolos para avaliagdo do gréo cru (SCAA, 2009), torrado, moido
e da bebida (SCAA, 2015), de forma a padronizar a classificacdo do café. Assim, se uma
amostra de 350 g de um lote de gréos beneficiados possuir, em inspec¢ao visual, numero de
defeitos menor que o especificado, ela segue para a andlise sensorial. Na avaliagdo das
caracteristicas organolépticas, dez atributos sdo pontuados positivamente, com seu
somatorio subtraido dos defeitos e o resultado final expresso em escala centesimal como
apresentado posteriormente na subsecdo 2.3. Cafés com nota 80,00 ou superior sdo
qualificados como especiais, havendo ainda as subdivisbes “muito bom” (80,00 a 84,99),
“excelente” (85,00 a 89,99) e “excepcional” (90,00 a 100,00) (SCAA, 2009, 2015).

A Associacédo Brasileira da Industria de Café (ABIC), criada em 1973 (ABIC, 2017b),
além de gerir um selo de pureza para o café commodity no Brasil (ABIC, 2017c), desenvolve
um programa para a qualidade de cafés diferenciados, que atribui notas em escala decimal
através da andlise sensorial, além da avaliacdo das Boas Praticas de Fabricagéo,
classificando o café como tradicional ou extraforte (4,5 a 5,0), superior (6,0 a 7,2) e gourmet
(7,3a10,0) (ABIC, 2017d, 2017e).

Assim como em outras regifes ou paises, produtores ou consumidores (AFCA, 2017;
ASCA, 2017; SCACR, 2017; SCAE, 2017; SCAI, 2017; SCAJ, 2017; SCAP, 2017; SCASA,

2017), o Brasil também dispde de uma organizacdo voltada exclusivamente para a
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parametrizacdo de cafés especiais, que é a Associacdo Brasileira de Cafés Especiais ou
Brazil Specialty Coffee Association (BSCA) (BSCA, 2017). A BSCA realiza anualmente, em
parceria com a estadunidense Alliance for Coffee Excellence (ACE), o evento Cup of
Excellence (ACE, 2017; BSCA, 2017; CAFE..., 2016), principal concurso de grdos de
qualidade em paises produtores. Na edicdo de 2016, o valor médio dos lotes
comercializados de café foi 6,5 vezes maior que preco da commodity e o café premiado
alcancou 2.900% desse valor (CUP..., 2016; CAFE..., 2016; SOARES, 2016; SACA...,
2016).

Em 2017, foi criada a Specialty Coffee Association (SCA), uma associacdo mundial
para cafés especiais, fruto da unificacdo da SCAA e da Specialty Coffee Association of
Europe (SCAE) e que adota os protocolos originais da SCAA (SCA, 2017).

2.2 TORREFADORES

Os torrefadores mecanizados de café estdo disponiveis desde o século XIX (SMITH,
1985a), mas seu patamar tecnologico atual foi desenvolvido por fabricantes norte-
americanos e alemaes (EGGERS; PIETSCH, 2001; SMITH, 1985a). Essa evolugao foi
propiciada, principalmente, pelo reposicionamento e aprimoramento (controle mais preciso)
dos queimadores a gas e pela implementagao de sistemas recirculatérios para o fluxo de ar
quente (com temperaturas menos elevadas), permitindo maior propor¢do do mecanismo de
convecgao (razdo convecgao/condugao) na transferéncia de calor para os graos (CLARKE,
1987a). Apesar do alto investimento em torrefadores, Estados Unidos e Alemanha né&o
figuram na lista de nagdes produtoras de grao cru (ICO, 2017a) e a justificativa pode estar
no comércio realizado por esses dois paises, pois sao, historicamente e nessa ordem, os
maiores importadores de graos beneficiados (ICO, 2016a). Enquanto os norte-americanos
possuem um amplo mercado interno e se destacam como os maiores consumidores do
produto (ICO, 2017b), os alemaes reexportam quase 60% do importado, ou seja, compram
gréo cru e vendem grao torrado (ICO, 2016a, 2016b).

Em termos industriais, os torrefadores possuem arquitetura desenvolvida tanto para
processos continuos como para batelada (CLARKE, 1987a; EGGERS; PIETSCH, 2001;
SCHENKER; ROTHGEB, 2017; SMITH, 1985a), além de disporem de variadas capacidades
produtivas (ATILLA, 2017a; CARMOMAQ, 2017a; EGGERS; PIETSCH, 2001; LILLA, 2017;
PROBAT LEOGAP, 2017a). A torrefagdo transcorre, na maioria dos equipamentos, sob
condicdes atmosféricas (CLARKE, 1987a; EGGERS; PIETSCH, 2001), utilizando
queimadores a gas ou 6leo combustivel para o aquecimento (i) do recipiente que contém os
graos e (ii) do ar que atravessa o seu leito (CLARKE, 1987a; EGGERS; PIETSCH, 2001;
SCHENKER; ROTHGEB, 2017; SMITH, 1985a). Ha, ainda, equipamentos que operam sob
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pressdo de nitrogénio (CLARKE, 1987a) ou que promovem o aquecimento dos graos por
radiacao infravermelha, micro-ondas ou vapor superaquecido (EGGERS; PIETSCH, 2001;
SCHENKER; ROTHGEB, 2017). O processo de torra propriamente dito se desenvolve no
tambor (horizontal rotativo e vertical com pas), na bacia rotativa (vertical) ou em leito
fluidizado (horizontal e vertical) (CLARKE, 1987a; EGGERS; PIETSCH, 2001; SCHENKER,;
ROTHGEB, 2017). A finalizacdo do processo € realizada com o rapido resfriamento dos
graos, seja por dispensagdo de agua pulverizada ou pelo fluxo transversal forcado de ar
ambiente (CLARKE, 1987a; EGGERS; PIETSCH, 2001; SCHENKER; ROTHGEB, 2017;
SMITH, 1985a).

Um exemplo de torrefador que trabalha em sistema de batelada com tambor
horizontal € o Burns Thermalo, esquematizado na Figura 11. Na sua operacéo, antes do
inicio da torra, o equipamento é pré-aquecido. A carga de graos beneficiados €, entao,
adicionada ao funil de alimentagado e inserida no tambor rotativo perfurado. O ar quente,
proveniente da queima de gas combustivel no setor posterior do equipamento, é
continuamente compelido para o interior do tambor, com o fluxo controlado pela velocidade
do ventilador e pelo registro. Desse modo, os grdos recebem calor tanto do ar circulante
quanto do tambor, o qual possui defletores para a homogeneizacao dos graos e a
transferéncia uniforme de calor. O ar que atravessa os furos do tambor é ventilado para
recirculacao, passando pelo removedor de peliculas por ciclonamento e retornando pela
regido do queimador. Uma fragcdo do ar circulante é descartada como efluente para evitar
acumulo de gases com potencial explosivo. Por fim, quando o ponto de torra desejado é
atingido, os graos sao descarregados pela porta frontal em uma bandeja de fundo perfurado.
Pas giratdrias sao utilizadas para homogeneizagao dos grdaos durante o seu resfriamento,
realizado por ventilagdo com fluxo de ar descendente (CLARKE, 1987a; SCHENKER;
ROTHGEB, 2017).

A torrefagdo de café € um procedimento altamente dependente das variaveis tempo
e temperatura (BONNLANDER et al., 2005; CLARKE, 1987a; SCHENKER; ROTHGEB,
2017; SMITH, 1985a), que, ao serem plotadas, ddo origem a chamada curva de torra ou
perfil de torra, largamente utilizada para o monitoramento da torrefagdo (SCHENKER,;
ROTHGEB, 2017). A pressao do gas combustivel no queimador, o fluxo de ar circulante, a
velocidade de rotagéo do tambor, a temperatura inicial de trabalho e o tempo de torrefagao
sao fatores que interferem diretamente na transferéncia de calor para os gréos no interior do
tambor de um torrefador tradicional (CLARKE, 1987a; EGGERS; PIETSCH, 2001; GARCIA,
2016; SCHENKER; ROTHGEB, 2017). Por essa razao, controles operacionais manuais ou
automatizados estdo presentes nos torrefadores para permitir que os parametros de torra
sejam executados com melhor precisdo, assegurando a obtencdo de grdos com as
caracteristicas desejadas (EGGERS; PIETSCH, 2001; SCHENKER; ROTHGEB, 2017).
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Fonte: Adaptado de CLARKE, 1987a.
Figura 11 Esquema do torrefador Burns Thermalo.

No decorrer desse processo, o tempo de torra € seguramente a variavel mais dificil
de ser determinada, pois € dependente da eficiéncia nas transferéncias de calor. Na
industria de café commodity, o término da operagao pode ser definido pelas caracteristicas
fisicas do grao torrado, como coloragao, volume e perda de massa em relagdo ao grao cru,
que sao medi¢des facilmente automatizadas (EGGERS; PIETSCH, 2001; SMITH, 1985a;
WILSON, 2014). O fim do processo pode ser determinado ainda pela temperatura do grao
ou do ar na saida do leito de graos (EGGERS; PIETSCH, 2001), composigéo do ar exaurido
(WILSON, 2014) ou pela deteccao continua de marcadores quimicos, como o furfural
(furano-2-carbaldeido), o 5-metil furfural (5-metil-2-furaldeido) e a razdo de metilpirazinas
relacionadas (EGGERS; PIETSCH, 2001; RUOSI et al., 2012; YERETZIAN, 2017). Contudo,
na torrefagéo de cafés especiais, em que normalmente se utiliza torradores tradicionais de
pequeno porte, ou seja, de baixa capacidade de carga (ATILLA, 2017a; CARMOMAQ,
2017b; LILLA, 2017; PROBAT LEOGAP, 2017b), o som do estouro dos gréos ainda € a
referéncia para o fim do processo (PROVA..., 2014; WILSON, 2014), pois a automagao &
dificultada pela ndo simultaneidade dos estouros (EGGERS; PIETSCH, 2001; WILSON,
2014).
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2.2.1 Torrefador Atilla 2kg Gold Plus

A linha comercial Gold Plus (Figura 12), da marca Atilla, possui torrefadores com a
capacidade maxima variando entre 2 e 60 kg (ATILLA, 2017b). O modelo de 2 kg permite
carga minima de 500 g e €, segundo o fabricante, ideal para torrefacdo de cafés especiais
(ATILLA, 2017b; GARCIA, 2016). Foi o modelo de torrefador utilizado por Garcia (2016) em

um trabalho de otimizagdo do processo de torra, cujos graos torrados foram disponibilizados

01 — chave geral do painel

02 — visor do termdmetro digital

03 — motor do torrador

04 — visor de vidro temperado

05 — plagueta do motor do torrador

06 — inversor de rotagdo do motor do torrador

07 — igni¢do do motor do torrador

08 — botéo de ignigdo da chama

09 - registro de fluxo de ar

10 - tubo de exaustédo

11 — moega do torrador

12 — registro da moega do torrador

13 — visor de vidro temperado da camara
quente

14 — coletor de amostras

15 — botao de partida do resfriador

{ 16 — botédo de acionamento das paletas

giratorias

| 17 — tampa de saida dos gréos do torrador

18 — registro de saida dos gréos do
resfriador

19 — paletas giratérias

20 — parafusos do frontal

21 —registro de abertura e fechamento do
gés

22 — porta lateral inferior do coletor de
peliculas

23 —silenciador do alarme

24 — parafusos do tubo de sucgéo

25 — bicas do torrador e resfriador

26 — espelho frontal

27 — tampa frontal da moega

28 — botéo de desligamento do motor do
torrador

29 — tubo de saida de fumaca (coletor de
peliculas)

30 — medidor de vazédo

31— cabo USB

32 — pés antivibragédo

33 — caixa de programagao do painel de
controle

34 — medidor de pressao

Fonte: ATILLA (2017c,p.1e 7).

Figura 12 Principais componentes dos torrefadores Atilla (linhas Gold e Gold Plus).

para caracterizagdo por analise quimica no presente estudo.

O Atilla 2kg Gold Plus trabalha em sistema de batelada e emprega a queima de gas
combustivel para aquecimento do tambor horizontal rotativo e do ar que atravessa o leito de
graos, além de possuir controle digital para ajuste da rotagao do tambor e do fluxo de ar. O
resfriador esta localizado a frente da descarga e opera com o ar ambiente forgado em fluxo
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transversal descendente. Os principais componentes do equipamento estdo indicados na
Figura 12 (ATILLA, 2017c) e as especificagbes técnicas relevantes estdo destacadas no
Quadro 1 (ATILLA, 2017b).

Quadro 1 Especificagdes técnicas do torrefador Atilla 2kg Gold Plus.

Altura 1,8m
Largura 0,7m
Comprimento 1,4m
Peso 180 kg
Capacidade maxima por torra 2 kg
Tempo de torra médio 15 minutos
Tipo de combustivel GLP
Valvula de gas Sim
Numero de motores elétricos 4
Voltagem/Frequéncia/Fase 220V /60 Hz / 2 fases
Poténcia (BTU): 11.000 min / 200.000 max
Poténcia (kWh): 0,75

Fonte: ATILLA, 2017b.

2.3 ANALISE SENSORIAL

A legislagéo brasileira que estabelece normas e padrfes para a qualidade do café é
a Resolucédo da Comissdo Nacional de Normas e Padrbes para Alimentos (CNNPA) N° 12,
de 1978, parcialmente alterada pela Portaria da Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria
(Anvisa) N° 377, de 1999. Essa resolucdo instituiu parametros fisicos, quimicos,
organolépticas, microbioldgicos e de rotulagem para os gréos crus e torrados de café, além
do café soluvel, designando, ainda, a classificacdo da bebida através da “prova da xicara”,
apesar de nao definir a metodologia correspondente (BRASIL, 1978, 1999). H4 ainda a
Instrucdo Normativa do Ministério da Agricultura, Pecuéaria e Abastecimento (Mapa) N° 8, de
2003, que define as caracteristicas de identidade e qualidade para a classificacdo do café
beneficiado, utilizando também a “Prova da Xicara” para qualificar sensorialmente a bebida
(BRASIL, 2003).

As legislacbes nacionais citadas, apesar de compulsérias, atendem apenas as
demandas da qualidade do café commodity e ndo sdo suficientes para promover a
diferenciacdo de grdos de café de qualidade superior. Para a caracterizacdo de cafés
especiais, existe uma parametrizagéo internacional implementada pela SCAA (LEME, 2017)
e regulada, desde 2017, pela SCA (SCA, 2018). A SCA estabelece um robusto sistema para
avaliacdo de cafés beneficiados, denominado Q Coffee System, que é gerenciado pelo
Coffee Quality Institute (CQI). Nesse sistema, o julgamento do grdo € realizado por
profissionais certificados, reconhecidos como Q Graders (CQI, 2017; LEME, 2017; LINGLE;
MENON, 2017; RAPOSEIRAS, 2010; SCAA, 2017d), Classificadores de Café (SANTOS,
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2016) ou Juizes de Qualidade (ACADEMIA DO CAFE, 2017), seguindo dois protocolos
simples e bem definidos. O primeiro deles, Grading Green Coffee, avalia o grdo cru por

inspecéo visual em busca de defeitos fisicos. J& 0 segundo, Cupping Specialty Coffee, exige

a torra padronizada dos grdos para que um numero minimo de cinco replicatas do café

torrado e moido e da bebida preparada sejam avaliadas em relagdo aos atributos listados no

Quadro 2. No protocolo sensorial, cada um desses onze atributos é quantificado em

pontuagdo de 6,00 a 10,00, com incrementos de 0,25. O somatério dos dez primeiros

atributos, subtraido do atributo defeitos, gera a nota final do lote de café avaliado
(ACADEMIA DO CAFE, 2017; PROVA..., 2014; LINGLE; MENON, 2017; SCAA, 2009,
2015), determinando, assim, o seu valor comercial (CUP..., 2016; CAFE..., 2016; SANTOS,
2016; SOARES, 2016; SACA..., 2016).

Quadro 2 Descricao resumida dos atributos avaliados na prova da xicara.

N.° Atributo Detalhe
A A fragrancia é definida como o cheiro do café moido quando ainda seco e o
1 Fragrancia/Aroma . , . ~ ,
aroma como o cheiro do café quando em infusdo com agua quente.
E a impressdo combinada de todas as sensagdes do paladar e aromas retro-
nasais que vao da boca ao nariz. A pontuacdo dada para o sabor deve
2 Sabor . . . . .
considerar a intensidade, qualidade e complexidade de sabor e aroma
combinados.
E uma medida das qualidades positivas de sabor e aroma que emanam da
3 Retrogosto parte de tras do palato e permanecem apds o café ser expectorado ou
engolido.
4 Acidez A acidez contribui para a intensidade, dogura e frescor do café e é quase
imediatamente percebida e avaliada assim que o café é experimentado.
5 Corpo Baseia-se no sentimento tatil do liquido na boca, especialmente quando
P percebido entre a lingua e o céu da boca.
6 Eauilibrio O equilibrio é como todos os varios atributos (sabor, retrogosto, acidez e
q corpo) da amostra trabalham juntos e se complementam ou contrastam.
7 Docura Docura se refere a uma plenitude agradavel de sabor, resultado da
¢ presenca de certos carboidratos.
, . Refere-se a uma falta de impressdes negativas interferentes desde a
8 Xicara limpa R ~ . .
primeira ingestdo até o sabor residual.
. . A uniformidade se refere e a consisténcia do sabor das diferentes xicaras
9 Uniformidade
provadas.
10 Global O atributo global deve refletir a classificagdo do café como um todo. E a
impressao pessoal do avaliador.
. Os defeitos sdo sabores negativos ou pobres que prejudicam a qualidade
11 Defeitos & do ca?é que pre] q

Fonte: Adaptado de SCAA, 2015.
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2.4 MICROEXTRAGAO EM FASE SOLIDA

Quinteiro e colaboradores (2003, p. 2) descrevem a microextracdo em fase sélida
(MEFS) “como microtécnica de extracdo e de pré-concentracdo de analitos, pois esses
processos sao realizados em escala muito pequena”. A MEFS é aplicada, por exemplo, em
amostras ambientais, botanicas, forenses e de alimentos para a posterior separacao,
identificacdo e quantificacdo dos analitos por cromatografia gasosa (CG) e cromatografia
liguida de alta eficiéncia (Clae) (BARIE et al., 2015; MERKLE; KLEEBERG; FRITSCHE,
2015; QUINTEIRO et al., 2003; RODOARTE, 2008). Dentre as vantagens da MEFS, pode-
se elencar: (i) dispensa a utilizagdo de solventes organicos; (i) reducdo do tempo de
preparo de amostras; (iii) viabilidade de automacgéo; (iv) possibilidade de concentragéo
simultanea dos analitos de interesse; e (v) baixo nivel de deteccdo (BARIE et al., 2015;
MERKLE; KLEEBERG; FRITSCHE, 2015; RISTICEVIC; CARASEK; PAWLISZYN, 2008).

O dispositivo utilizado na MEFS consiste em uma seringa de vidro acoplada a um
microtubo de ago inoxidavel, que funciona como agulha. O interior desse microtubo contém
uma pequena haste com a por¢do terminal constituida de fibra de silica fundida, que é
recoberta por materiais adsorventes com polaridades variadas, responsaveis pela extracdo
dos analitos. A extracdo pode ocorrer de forma direta, com a imerséo da fibra em amostras
liquidas e gasosas, ou indireta, através da fracao volatil (headspace) de amostras sélidas e
liquidas, sendo dependente do equilibrio entre as fases envolvidas no processo (BARIE et
al., 2015; MERKLE; KLEEBERG; FRITSCHE, 2015).

A Figura 13 ilustra a sequéncia operacional em 8 etapas (de A até H) da MEFS da
fracao volatil de gréos de café para analise dos COVs por CG. (A) A amostra € inseria em
frasco proprio para cromatografia (vial), que é lacrado e (B) submetido a agitacdo e
aquecimento para liberagdo das substancias volateis. (C) Ao ser estabelecido o equilibrio
entre a fase solida e a fase gasosa, (D) a agulha perfura o septo e (E) a fibra é exposta a
fracdo volatil para a adsor¢cdo dos analitos (equilibrio entre a fracdo volatil e a fibra).
Ultrapassado o tempo pré-determinado, (F) a fibra é recolhida, (G) a € agulha retirada do
vial e levada ao cromatografo a gas. (H) No injetor do cromatégrafo, a operacao de insercao
da agulha e exposicéo da fibra é repetida para a dessor¢ao dos analitos pelo equilibrio fibra-

fase movel.
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Figura 13 Etapas da MEFS da frac&o volatil de gréos de café: (A) amostragem; (B) agitacdo e
aquecimento; (C) equilibrio fase sélida-fracao volatil; (D) perfuracdo do septo; (E) exposicdo da fibra e
equilibrio fracao volatil-fibra; (F) recolhimento da fibra; (G) retirada da agulha; e (H) dessor¢éo no
injetor com o equilibrio fibra-fase moével.

2.5 CROMATOGRAFIA GASOSA

Cromatografia é um conjunto de métodos analiticos baseados na migragéo
diferencial de compostos quimicos por duas fases imisciveis (GIDDINGS, 1991;
GUIOCHON; GUILLEMIN, 1990). E aplicada em diversos ramos da ciéncia para a
separacdo de substancias com caracteristicas fisicas ou fisico-quimicas semelhantes e
presentes em misturas complexas, isolando o analito de interferentes e permitindo sua
identificacdo e quantificacdo (SKOOG; HOLLER; CROUCH, 2018).

A cromatografia gasosa (CG) utiliza como fase estacionaria um sélido ou um liquido
com elevado ponto de ebulicdo, suportado ou quimicamente ligado as paredes internas de
uma coluna capilar, e um gas inerte como fase moével. Como esquematizado na Figura 14, a
amostra, liquida ou gasosa, é inserida no instrumento (cromatégrafo a gas) pelo injetor
através de uma seringa, que pode ser acionada de forma manual ou automatizada. As
substancias constituintes da amostra sdo, entdo, carreadas pela fase mével através da
coluna e separadas devido as suas diferentes interacdes com a fase estacionaria. Ao
transporem a coluna, sdo sinalizadas no detector e os dados adquiridos sdo armazenados
em microcomputador, visualizados através de graficos chamados cromatogramas, que sao
representados como picos cromatograficos ordenados pelos seus respectivos tempos de
retencéo (tr) (RODOARTE, 2008; SKOOG; HOLLER; CROUCH, 2018).
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Fonte: Adaptado de LINDE GAS, 2018a.

Figura 14 Esquema simplificado de um cromatégrafo a gas.

2.6 ESPECTROMETRIA DE MASSAS

A espectrometria de massas (EM) é uma poderosa ferramenta analitica com
emprego diversificado, incluindo: (i) determinacdo da composicdo elementar de amostras,
além de identificagdo e quantificagdo de substancias em misturas complexas; (ii)
informacfes acerca da estrutura molecular e da estrutura e composicdo de superficies
sélidas; e (iii) determinacdo das razdes isotopicas de atomos na amostra. Acoplado ao
cromatégrafo a gas, o espectrdbmetro de massas funciona como um detector capaz de
fornecer, com o suporte de um banco de dados, a identificacdo de milhares de substancias
em matrizes naturais, tais como metabolitos em fluidos corporais, poluentes em agua e ar, e
flavorizantes nos alimentos (SKOOG; HOLLER; CROUCH, 2018).

A interface entre os dois instrumentos é uma linha de transferéncia aquecida, através
da qual a porgéo terminal da coluna capilar alcanga a camara de ionizacao (Figura 15). Os
ions, produzidos a partir do analito, séo focalizados para o analisador de massas, onde sédo
separados por suas razbes massa/carga (m/z). No analisador do tipo quadrupolo, alcancam
o transdutor apenas os ions com valores de m/z pré-definidos, que tém os sinais gerados,
multiplicados e processados antes de serem armazenados em microcomputador. A
visualizagdo grafica se da na forma de espectros de massas, uma representacdo das

intensidades dos sinais ordenados por suas razdes m/z. Ja a identificacdo das substancias é
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realizada pela similaridade entre os espectros produzidos na analise (questionados) e 0s
espectros de padrbes contidos em biblioteca (RODOARTE, 2008; SKOOG; HOLLER;

CROUCH, 2018).
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Fonte: Adaptado de LINDE GAS, 2018b.

Figura 15 Esquema simplificado de um espectrémetro de massas.

2.7 QUIMIOMETRIA

Quimiometria é a disciplina quimica que utiliza métodos mateméticos e
estatisticos para (a) planejar ou selecionar experimentos de forma
otimizada; e (b) para fornecer o méximo de informagdo quimica pela analise
dos dados quimicos. (FRANK; KOWALSKI, 1982, p. 232).

A tecnologia computacional esta incorporada ao ambiente de trabalho, propiciando a

ampla utilizacdo da Quimiometria na inddstria e na pesquisa, particularmente na Quimica,

Engenharia Quimica, Engenharia de Alimentos e Biotecnologia (BARROS NETO;

SCARMINIO; BRUNS, 2006). As técnicas quimiométricas permitem a redugcdo de numero,

tempo e custo de andlises experimentais, além de permitir melhor interpretacdo de dados
multivariados (CALADO; MONTGOMERY, 2003; SILVA, 2010). A Quimiometria é utilizada,

principalmente, no planejamento e otimizag&o de experimentos, reconhecimento de padrdes

e calibracdo multivariada, com grande tendéncia para o emprego em analises quimicas por
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instrumentacdo acoplada, como cromatografia a gas com espectrometria de massas
(BARROS NETO; SCARMINIO; BRUNS, 2006).

2.7.1 Planejamento experimental

Segundo Barros Neto e colaboradores (2010, p. 99), “no planejamento de qualquer
experimento, a primeira coisa que devemos fazer € decidir quais sdo os fatores e as
respostas de interesse”. Ou seja, se pretendemos estudar um sistema, é condicdo prévia a
compreensédo suficiente do seu funcionamento, assim como a especificacdo de todos os
seus controles (fatores) e as respostas que ele fornece e que sdo passiveis de serem
verificadas ou medidas (PINTO; SCHWAAB, 2011). Com essas informagdes, 0 proximo
passo, sim, € escolher quais variaveis de controles (fatores) serdo investigadas, a faixa de
variagado relevante e o niumero de niveis dentro dessa faixa, e, obviamente, indicar quais
variaveis de reposta serdo monitoradas. Ja a definicdo do tipo de planejamento experimental
fica dependente do objetivo da investigacédo e pode ser dificultada pelo nUmero de variaveis,
uma vez que podem sofrer interagbes ou demandar medi¢cbes simultdneas (BARROS
NETO; SCARMINIO; BRUNS, 2010; CALADO; MONTGOMERY, 2003; PINTO; SCHWAAB,
2011).

2.7.1.1 Planejamento fatorial completo

O planejamento fatorial completo é um experimento de varredura, pois abrange todas
as possibilidades de combinacdo entre os niveis de todos os fatores do estudo e é
recomendado apenas para sistemas que apresentam pelo menos duas variaveis de controle
(CALADO; MONTGOMERY, 2003). O experimento de varredura com apenas dois niveis em
cada variavel de controle é importante para investigagdes preliminares, pois, com poucos
ensaios, € possivel estabelecer a interacdo entre os fatores e a influéncia destes sobre as
respostas, com a desvantagem, porém, de ndo permitir sua modelagem (BARROS NETO;
SCARMINIO; BRUNS, 2010). O numero de ensaios € determinado por r*, onde k é o nimero
de variaveis de controle selecionadas para o experimento e r, 0 nUmero de niveis para cada
variavel. Uma matriz do planejamento deve ser elaborada para que o analista possa efetuar
cada ensaio do estudo (SILVA, 2010). O exemplo de uma matriz 2° (estudo com trés fatores
em dois niveis) esté ilustrado no Quadro 3, onde os sinais (-) ou (+) representam 0s niveis

de valor mais baixo e mais alto, respectivamente.
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Quadro 3 Matriz de planejamento para um experimento de varredura do tipo 2°

VELEVEH
_Ensaio [ [ o [ x
1 - - -
2 + - -
3 - + -
4 + + -
5 - - +
6 + - +
7 - + +
8 + + +

Fonte: Adaptado de SILVA, 2010.

2.7.2 Analise multivariada de dados

A andlise estatistica multivariada pode ser definida, sumariamente, como uma
andlise simultdnea de mais de duas varidveis, utilizando métodos estatisticos para
investigar, concomitantemente, multiplas medidas de um sistema em estudo (VIALI, 2017).
Ja Hair e colaboradores (2009, p. 23) consideram que para uma analise “ser considerada
verdadeiramente multivariada, todas as variaveis devem ser aleatérias e inter-relacionadas
de tal maneira que seus diferentes efeitos ndo podem ser significativamente interpretados
em separado”. Entretanto, praticamente tudo na natureza e nos sistemas tecnoldgicos é
multivariado, pois, dificiilmente, uma variavel de resposta depende exclusivamente de
apenas uma variavel de controle (ESBENSEN, 2012). Destarte, a analise multivariada pode
ser uma analise exploratéria ou confirmatéria, utilizada para medir, explicar e prever as
relagbes entre as variaveis (HAIR et al., 2009). Dentre os muitos métodos disponiveis, a

escolha serd sempre dependente da hipdtese que se almeja obter (VICINI, 2005).

2.7.2.1 Analise de componentes principais

A analise de componentes principais (ACP), considerada a técnica mais simples de
andlise multivariada de dados (ESBENSEN, 2012), € um tipo de analise fatorial utilizada
com eficiéncia para investigar as inter-relacdbes de um numero elevado de varidveis,
indicando, inclusive, as respostas responsaveis pelas maiores variagdes nos resultados
(HAIR et al., 2009; VICINI, 2005). Com auxilio de programas computacionais estatisticos, as
variaveis que geraram o conjunto original de dados sao reduzidas aos seus componentes
principais (CPs), que, por possuirem dimensdes equivalentes, geram pouca perda de
informacdo em relacdo ao conjunto completo dos dados analisados (ESBENSEN, 2012;
VICINI, 2005).
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2.8 ACP DO PERFIL DE COMPOSTOS ORGANICOS VOLATEIS

Desde a década de 1960, a andlise multivariada € utilizada para a discriminagéo de
cafés através da avaliagdo estatistica dos dados do seu perfil cromatografico, devido: (i) a
complexidade da matriz bioldgica; e (ii) a capacidade dos métodos analiticos instrumentais
em oferecer elevada quantidade de dados na deteccdo, simultdnea ou n&o, das mais
diversas substancias (BIGGERS; HILTON; GIANTURCO, 1969; POWERS; KEITH, 1968).

Wada e colaboradores (1989) utilizaram ACP para caracterizar o perfil aromético e
distinguir 31 amostras de café de diferentes origens, que foram classificadas em seis grupos
por similaridade. Bicchi e colaboradores (1993) conseguiram diferenciar misturas de café
torrado de diferentes origens e colheitas, utilizando o resultado da anélise da fracdo volatil
por CG e da analise da bebida por Clae, ambas associadas a ACP. Bicchi e colaboradores
(1997) também utilizaram ACP para tipificar amostras de café torrado de diferentes
variedades (e proporcdes de mistura), cultivos e regides, empregando CG com amostragem
por MEFS tanto para a frag&o volatil do p6 quanto para a fase liquida da bebida preparada.

Um sistema totalmente automatizado para a analise da fragéo volatil de café torrado
por MEFS-CG acoplada a EM foi aplicado por Mondello e colaboradores (2005), utilizando
uma biblioteca de espectros construida para a identificacdo de flavorizantes e ACP para
estudar a relagdo entre amostras de diferentes espécies, origens geograficas, tratamento
pés-colheita e grau de torra.

Desde entédo, sistemas automatizados de MEFS-CG-EM para andlise de COVs na
fracdo volatil, com resultados avaliados estatisticamente por ACP, ja foram empregados
para diversas discriminacfes de amostras de café torrado, seja pela origem geogréfica
(PAGE; ARRUDA; FREITAS, 2017; RISTICEVIC; CARASEK; PAWLISZYN, 2008), espécie
(KORHONOVA et al., 2009), espécie e origem geografica (BRESSANELLO et al., 2017),
tratamento pos-colheita (ARRUDA et al.,, 2012; DE OLIVEIRA et al., 2015; GONZALEZ-
RIOS et al., 2007), estagio de maturacdo e tratamento pds-colheita (ARRUDA et al., 2011),
cultura iniciadora para fermentacdo (EVANGELISTA et al, 2014a, 2014b), defeitos
(MANCHA AGRESTI et al., 2008), tratamento de defeitos por presséao de vapor (KALSCHNE
et al., 2018), monitoramento do processo de torra (RUOSI et al., 2012), grau de torra
(RODRIGUES; HANSON; NOGUEIRA, 2012; YANG et al., 2016), fermentacdo e grau de
torra (LEE et al., 2017), temperatura de torrefagdo e grau de torra (FRANCA et al., 2009),
atributos sensoriais (RIBEIRO et al., 2010; RODOARTE, 2008) e adulteracdo (OLIVEIRA et
al., 2009).
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3 OBJETIVOS

3.1 OBJETIVO GERAL

Determinar, a partir da microextragcdo em fase sélida, da cromatografia gasosa e da
espectrometria de massas, o perfil dos compostos organicos volateis presentes em graos
torrados de uma safra de café classificado como especial e avaliar a sua relagdo com as
variaveis (i) de operagcdo de um torrefador profissional e (ii) de avaliagdo sensorial

profissional, utilizando abordagem quimiométrica na interpretacao dos resultados.

3.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Adequar o método cromatografico a ser utilizado para a analise dos compostos
organicos volateis;

o Comparar as analises dos perfis dos compostos organicos volateis obtidos neste
estudo com os resultados da analise sensorial realizada em trabalho anterior
(GARCIA, 2016), a fim de avaliar seu poder discriminatério de torras;

e Com base nos resultados obtidos, oferecer subsidios para o aperfeicoamento do

processo de torrefacao profissional de cafés especiais.
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4 METODOLOGIA

As amostras de café torrado e as respectivas caracterizacdes por andlise sensorial,
utilizadas no presente estudo, fizeram parte de uma pesquisa anterior de otimizacdo do
processo de torra realizado por Garcia (2016), do qual este autor também fez parte. O
trabalho de Garcia (2016) teve como objetivo estudar a torrefagéo de café do ponto de vista
fisico-quimico e sensorial, ao avaliando a interacéo entre varidveis de controle e de resposta
de um torrefador comercial e sua influéncia nos atributos sensoriais.

Os graos beneficiados empregados no experimento de Garcia (2016) foram
gentilmente cedidos pelo Sitio Bela Vista, com producdo situada no municipio de Alto
Jequitib4, serra do Caparad, Minas Gerais. Foram utilizados grédos de café Arabica obtidos
na mesma colheita, preparados por via Umida (cereja descascado), com defeitos
macroscopicos eliminados manualmente e sele¢do realizada em peneira numero 16,

acondicionados em embalagens plasticas transparentes contendo cerca de 500 g cada.

4.1 TORREFACAO DO CAFE

Em marco de 2016, como descrito por Garcia (2016, p. 35), graos crus recebidos do
Sitio Bela Vista foram torrados em um torrefador profissional de pequeno porte, da marca
Atilla, modelo 2kg Gold Plus, nas instalacdes da empresa fabricante do equipamento. Antes
dessa etapa, em dezembro de 2015, a equipe de pesquisa do Projeto Torrefacéo de Café do
IFRJ realizou uma visita técnica a sede da companhia, localizada no bairro Pouso Alegre,
municipio de Manhuacu, Minas Gerais. Na ocasido, os funcionarios da empresa
demonstraram todos os comandos do equipamento e suas respectivas faixas de trabalho,
além da operagcdo geral durante a torra. Assim, foram selecionadas cinco variaveis de
controle para o estudo de Garcia (2016, p. 36), a saber: (i) temperatura inicial no tambor; (ii)
variagdo da abertura do fluxo de ar na saida no tambor; (iii) velocidade de rotagdo do
tambor; (iv) variacdo do fluxo (pressdo) de gas combustivel nos queimadores; e (v) tempo
de torrefagédo pOs-estouro dos graos.

Segundo Garcia (2016), com base no numero de varidveis selecionadas, foi entdo
idealizado um experimento de varredura em dois niveis, perfazendo 32 ensaios de torra
diferentes (torras teste), produzidos em duplicata. E devido ao tempo exigido para a
execucdo de todo o experimento, a condugdo dos ensaios foi segmentada simetricamente
em dois dias subsequentes. Por isso, para verificar a robustez do equipamento, do operador
(mestre de torra) e das condicdes climaticas, foram realizadas 6 torras utilizando os mesmos

ajustes operacionais (torras de controle), independente das torras teste. Dessa forma, foram
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produzidas 3 torras de controle em cada um dos dois dias de trabalho, produzidas a cada

oito torras teste. Nas torras de controle, o tempo pos-estouro foi registrado apenas como

variavel de resposta. Cada torra, controle ou teste, consumiu 500 g de graos crus, que € a

menor carga por lote (batelada) recomendada pelo fabricante (GARCIA, 2016).

Tabela 4 Matriz do experimento de Garcia (2016) com os ensaios ordenados: torras teste (1 a 32) e
torras de controle (A a F).

VELEIE
et Temperatura Abertura Rotagao Rampa Tempo
inicial do fluxo de ar| do tambor de gas pos-estouro
(°C) (%) (rpm) (mbar min™) (min)
A 185 100 65 1 1,75
1 160 25-50-100 40-65 1 1,00
2 200 25-50-100 40-65 1 1,00
3 160 25-75-100 40-65 1 1,00
4 200 25-75-100 40-65 1 1,00
5 160 25-50-100 65 1 1,00
6 200 25-50-100 65 1 1,00
7 160 25-75-100 65 1 1,00
8 200 25-75-100 65 1 1,00
1 B 185 100 65 1 1,68
9 160 25-50-100 40-65 0,5 1,00
10 200 25-50-100 40-65 0,5 1,00
11 160 25-75-100 40-65 0,5 1,00
12 200 25-75-100 40-65 0,5 1,00
13 160 25-50-100 65 0,5 1,00
14 200 25-50-100 65 0,5 1,00
15 160 25-75-100 65 0,5 1,00
16 200 25-75-100 65 0,5 1,00
C 185 100 65 1 1,50
D 185 100 65 1 1,50
17 160 25-50-100 40-65 1 2,00
18 200 25-50-100 40-65 1 2,00
19 160 25-75-100 40-65 1 2,00
20 200 25-75-100 40-65 1 2,00
21 160 25-50-100 65 1 2,00
22 200 25-50-100 65 1 2,00
23 160 25-75-100 65 1 2,00
24 200 25-75-100 65 1 2,00
2 E 185 100 65 1 1,45
25 160 25-50-100 40-65 0,5 2,00
26 200 25-50-100 40-65 0,5 2,00
27 160 25-75-100 40-65 0,5 2,00
28 200 25-75-100 40-65 0,5 2,00
29 160 25-50-100 65 0,5 2,00
30 200 25-50-100 65 0,5 2,00
31 160 25-75-100 65 0,5 2,00
32 200 25-75-100 65 0,5 2,00
F 185 100 65 1 1,60

Fonte: Adaptado de GARCIA, 2016.
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Os gréos torrados da primeira replicata foram acondicionados em duas embalagens
metalizadas e termicamente seladas, sendo uma delas destinada a analise sensorial no
trabalho de Garcia (2016) e a segunda, reservada para analise dos COVs no presente
estudo. A segunda replicata, armazenada no mesmo tipo de embalagem, foi preservada
como contraprova. A Tabela 4 ordena e detalha todos os ensaios realizados no experimento
de Garcia (2016), com as torras teste enumeradas de 1 a 32 e as torras de controle
codificadas como A, B, C, D, E e F.

4.2 ANALISE SENSORIAL

Tabela 5 Resultados da andlise sensorial no estudo de Garcia (2016).

Nota por atributo (média)

AmOstra | praorancia " Xicara ] ] )
Sabor | Retrogosto Corpo | Equilibrio T Uniformidade Defeitos (média)

A 7,25 7,25 7,00 7,13 |1 7,13 7,13 10,00 | 10,00 10,00 7,00 0,00 79,88
B 7,13 6,88 6,75 7,00 | 7,13 7,00 10,00 | 10,00 10,00 6,88 0,00 78,75
C 7,00 7,00 6,88 7,13 | 7,00 6,88 10,00 | 10,00 10,00 7,00 0,00 78,88
D 7,13 7,13 6,88 7,25 | 7,00 6,88 10,00 | 10,00 10,00 7,13 0,00 79,38
E 7,13 7,25 7,13 7,25 | 7,13 7,25 10,00 | 10,00 10,00 7,13 0,00 80,25
F 7,13 7,13 6,88 7,13 | 7,13 7,25 10,00 | 10,00 10,00 7,13 0,00 79,75
1 7,00 7,25 7,25 7,25 | 7,13 7,38 10,00 | 10,00 10,00 7,25 0,00 80,50
2 7,25 7,25 7,13 7,25 | 7,25 7,38 10,00 | 10,00 10,00 7,13 0,00 80,63
3 7,13 7,13 7,13 7,25 | 7,13 7,13 10,00 | 10,00 10,00 7,13 0,00 80,00
4 7,00 7,00 7,00 7,13 | 7,00 7,00 10,00 | 10,00 10,00 7,00 0,00 79,13
5 7,00 7,00 7,00 7,13 | 7,00 7,13 10,00 | 10,00 10,00 7,00 0,00 79,25
6 7,13 7,13 7,13 7,25 | 7,13 7,25 10,00 | 10,00 10,00 7,13 0,00 80,13
7 7,25 7,25 7,13 7,25 | 7,13 7,25 10,00 | 10,00 10,00 7,00 0,00 80,25
8 7,25 7,13 7,13 7,25 | 7,00 7,13 10,00 | 10,00 10,00 7,13 0,00 80,00
9 6,88 7,00 6,88 7,00 | 6,88 7,00 10,00 | 10,00 10,00 6,75 0,00 78,38
10 7,25 6,75 7,13 7,13 | 7,00 7,25 10,00 | 10,00 10,00 7,13 0,00 79,63
11 7,25 7,25 7,13 7,25 | 7,13 7,25 10,00 | 10,00 10,00 7,13 0,00 80,38
12 7,25 7,13 7,00 7,13 | 7,13 7,25 10,00 | 10,00 10,00 7,13 0,00 80,00
13 7,13 7,00 6,88 7,25 | 7,00 6,88 10,00 | 10,00 10,00 7,00 0,00 79,13
14 7,13 7,00 7,13 7,13 | 6,88 7,00 10,00 | 10,00 10,00 7,00 0,00 79,25
15 7,13 7,00 7,00 7,13 | 7,00 7,13 10,00 | 10,00 10,00 7,00 0,00 79,38
16 7,25 7,25 7,00 7,25 | 7,13 7,25 10,00 | 10,00 10,00 7,13 0,00 80,25
17 6,63 6,75 6,75 6,75 | 7,13 6,75 10,00 | 10,00 10,00 6,63 0,00 77,38
18 6,25 6,13 6,00 6,13 | 7,13 6,13 10,00 | 10,00 10,00 6,00 0,00 73,75
19 6,63 6,75 6,75 6,75 | 7,25 6,75 10,00 | 10,00 10,00 6,75 0,00 77,63
20 6,75 6,63 6,25 6,50 | 7,13 6,38 10,00 | 10,00 10,00 6,50 0,00 76,13
21 6,63 6,50 6,38 6,50 | 7,25 6,50 10,00 | 10,00 10,00 6,50 0,00 76,25
22 6,75 6,88 6,88 6,88 | 7,13 6,88 10,00 | 10,00 10,00 6,75 0,00 78,13
23 6,75 6,50 6,38 6,50 | 7,25 6,38 10,00 | 10,00 10,00 6,38 0,00 76,13
24 6,63 6,63 6,25 6,25 | 7,13 6,25 10,00 | 10,00 10,00 6,25 0,00 75,38
25 6,88 6,88 6,88 6,88 | 7,00 6,88 10,00 | 10,00 10,00 6,75 0,00 78,13
26 6,63 6,63 6,63 6,63 | 7,25 6,63 10,00 | 10,00 10,00 6,38 0,00 76,75
27 6,88 6,88 6,75 6,75 | 7,13 6,88 10,00 | 10,00 10,00 6,75 0,00 78,00
28 6,88 7,00 6,88 7,00 | 7,25 7,00 10,00 | 10,00 10,00 6,75 0,00 78,75
29 6,75 6,75 6,63 6,63 | 7,13 6,75 10,00 | 10,00 10,00 6,38 0,00 77,00
30 6,88 7,00 6,88 6,88 | 7,13 7,00 10,00 | 10,00 10,00 6,75 0,00 78,50
31 7,00 7,13 7,13 7,00 | 7,13 7,25 10,00 | 10,00 10,00 7,00 0,00 79,63
32 7,00 7,13 7,00 7,00 | 7,00 7,13 10,00 | 10,00 10,00 6,88 0,00 79,13

Fonte: Adaptado de GARCIA, 2016.
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Os gréos oriundos de cada ensaio de torra foram qualificados sensorialmente por
dois avaliadores (Q-Graders), seguindo a metodologia de julgamento contida no protocolo
Cupping Specialty Coffee da SCAA, obtendo-se, assim, notas individuais para os atributos
fragrancia/aroma, sabor, retrogosto, acidez, corpo, equilibrio, docgura, xicara limpa,
uniformidade, global e defeitos. As médias das notas dos dois julgadores estédo
apresentadas na Tabela 5 (GARCIA, 2016).

4.3 ANALISE QUIMICA

No presente estudo, a fragcdo volatil de cada amostra de café obtida nos ensaios de
torra de Garcia (2016) foi analisada em triplicata por MEFS-CG-EM, com instrumentacao
dotada de coletor automatico de amostras.

Antes, o método analitico (RISTICEVIC; CARASEK; PAWLISZYN, 2008) foi ajustado
para as torras de controle, pois foram aquelas que apresentaram valor intermediario para o
tempo de torra pés-estouro dos graos, variavel que, segundo Garcia (2016, p. 54), exerce
maior influéncia nos atributos quantificados na andlise sensorial. Para tal, foram efetuadas
avaliacdes para os seguintes parametros analiticos e nesta ordem: coluna cromatografica;
temperatura de extracdo dos COVs; propor¢cédo da divisdo de fluxo no injetor; formato da

amostra (grao inteiro e grdo moido); e massa de amostra.

4.3.1 Adequacgado do método cromatografico

4.3.1.1 Coluna capilar cromatogréfica

Uma vez que o café torrado possui sustancias com ampla variacdo de polaridade,
foram testadas duas colunas disponiveis no Laboratorio de Analise Instrumental do IFRJ e
com fases estacionarias diferentes: uma polar (polietilenoglicol, DB-WAX) (BRESSANELLO
et al.,, 2017; DE OLIVEIRA et al., 2015; PAGE; ARRUDA; FREITAS, 2017) e outra apolar
(5% fenil e 95% metilpolisiloxano, HP-5ms) (FRANCA et al., 2009; MANCHA AGRESTI et
al., 2008; OLIVEIRA et al., 2009; PETISCA et al., 2014; RIBEIRO et al., 2010; RISTICEVIC;
CARASEK; PAWLISZYN, 2008; RODOARTE, 2008; RODRIGUES; HANSON; NOGUEIRA,

2012), com a sele¢éo dependente da resolucdo cromatografica.

4.3.1.2 Temperatura de extracdo dos COVs

Foram avaliadas as temperaturas de 40°C (DE OLIVEIRA et al.,, 2015) e 60°C
(CAPRIOLI et al., 2012; EVANGELISTA et al., 2014a, 2014b; PAGE; ARRUDA; FREITAS,
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2017; RISTICEVIC; CARASEK; PAWLISZYN, 2008) para optar por aquela capaz de gerar a
maior quantidade de COVs, mensurada, principalmente, pela altura dos picos

cromatogréficos.

4.3.1.3 Diviséo de fluxo no injetor

As proporcdes 1:50 e 1:10 (RUOSI et al., 2012) foram experimentadas para eleger a
divisdo de fluxo que, em avaliacdo visual do perfil cromatografico, apresentasse maior
namero e altura dos picos cromatograficos, sem extrapolacdo do limite detectavel maximo

do espectrémetro de massas ou prejuizo a resolucdo cromatografica.

4.3.1.4 Formato da amostra

Foram injetadas as extragBes da fracdo volatil oriunda dos gréos inteiros (LOPEZ-
DARIAS et al.,, 2011) e também do p6 (café moido) (CAPRIOLI et al.,, 2012; MANCHA
AGRESTI et al., 2008; OLIVEIRA et al., 2009, 2009; PAGE; ARRUDA; FREITAS, 2017),
sendo escolhida a forma de apresentacdo que liberou maior quantidade de COVs.

4.3.1.5 Massa de amostra

Para avaliar a massa de amostra necessaria para se obter a maior quantidade de
COVs extraidos, medida pela area dos picos, sem a indesejada saturacao dos sitios de
interacdo da fibra da MEFS, foi planejada uma curva de massa para 100, 200, 300, 400 e
500 mg.

4.3.2 Anélise dos COVs

4.3.2.1 Amostragem

Dois gramas dos graos oriundos de cada ensaio de torra foram moidos durante um
minuto (moagem fina) em moedor préprio para café, marca Cuisinart, modelo DCG20
(China). A amostragem de 200 mg do p6 para andlise da fracdo volatil foi realizada em
triplicata para vials de vidro transparente, base plana, capacidade de 20 mL, selo em
politetrafluoretileno (PTFE) e silicone, e tampa lacre em aluminio prateado, marca Agilent,
modelo 5182-0840 (Alemanha). O Quadro 4 traz a codificacdo de todas as replicatas de

amostras preparadas para a andlise quimica.
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Quadro 4 Codificagdo das triplicatas das amostras para a analise quimica.

Torras de controle Torras teste

CAl T11 191 T171 T251
CA2 T12 192 T17 2 T252
CA3 T13 T93 T17 3 T253
CB1 T21 T101 T181 T26 1
CB2 T22 T102 T18 2 T26 2
CB3 T23 T103 T18 3 T26 3
Cc1 T31 T111 T191 T27 1
cc2 T32 T112 T192 T27 2
CC3 T33 T113 T193 1273
CD1 T41 T121 T201 T28 1
CD2 T4 2 T12 2 T20 2 T28 2
CD3 T43 T123 T203 T28 3
CE1 T51 T131 T211 T291
CE2 T52 T13 2 T212 T292
CE3 T53 T133 T213 T29 3
CF1 T61 T141 1221 T301
CF2 T6 2 T142 T222 T302
CF3 T6 3 T143 1223 T303

- T71 T151 T231 T311

- T72 T152 T232 T312

- T73 T153 1233 T313

- T81 Ti61 T24 1 1321

- T8 2 T16 2 T24 2 1322

- T83 T16 3 T24 3 1323

4.3.2.2 Extragdo dos volateis

O frasco, selado e lacrado, foi aquecido a 60°C com agitacdo a 500 rpm (sentido
unico) (RISTICEVIC; CARASEK; PAWLISZYN, 2008) durante 20 minutos (CAPRIOLI et al.,
2012; PAGE; ARRUDA; FREITAS, 2017) em coletor automético, marca CTC, modelo
CombiPAL RSI 85 (Zwingen, Suicga), para liberagdo dos volateis da matriz e seu equilibrio
com a fase gasosa. A microextracdo dos COVs foi realizada através de fibra prépria para
coletor automatico, marca Supelco (Pensilvania, EUA), com constituicao trifasica de
divinilbezeno/carboxeno/polidimetilsiloxano (DVB/CAR/PDMS), espessura do filme de 50/30
um, recomendada para extracdo simultdnea de compostos com diferentes funcdes
guimicas, polaridades e volatilidades, como aqueles presentes no café (ARRUDA et al.,
2011; FIGUEROA; VARGAS, 2016; FRANCA et al., 2009; MONDELLO et al., 2004,
RISTICEVIC; CARASEK; PAWLISZYN, 2008). A exposicao da fibra a fracdo volatil se deu
por 30 minutos a 60°C (CAPRIOLI et al., 2012; EVANGELISTA et al., 2014a, 2014b).
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4.3.2.3 Condic¢des cromatograficas

Foi utilizado um cromatégrafo marca Agilent, modelo 7890A (China). A dessorcao
dos COVs no injetor foi realizada a 250°C por 10 minutos (FRANCA et al., 2009; MANCHA
AGRESTI et al., 2008; OLIVEIRA et al., 2009): 5 minutos com divisdo de fluxo em proporcédo
1:10 e 5 minutos sem divisdo de fluxo (recondicionamento da fibra). A coluna utilizada foi a
HP-5ms, marca Agilent (Alemanha), com 30 m de comprimento, 0,250 mm de diametro
interno e filme com espessura de 0,25 um. A temperatura da eluicao foi iniciada em 50°C
por 5 minutos, seguida de rampa de aquecimento com taxa de 5°C min™ até atingir 250°C
(FRANCA et al.,, 2009; MANCHA AGRESTI et al., 2008; OLIVEIRA et al., 2009),
permanecendo nessa temperatura por 20 minutos, perfazendo o total de 65 minutos de
eluicdo cromatogréfica. O gas carreador utilizado foi hélio com 99,995% de pureza (4.5) em
fluxo de 1 mL min™® (FRANCA et al., 2009; MANCHA AGRESTI et al., 2008; OLIVEIRA et al.,
2009).

4.3.2.4 Deteccéo e identificacdo dos COVs

Foi utilizado um detector espectrométrico de massas marca Agilent, modelo 5977B
(EUA), com ionizacdo por elétrons ajustada para 70 eV (FRANCA et al., 2009; MANCHA
AGRESTI et al.,, 2008; OLIVEIRA et al., 2009) e analisador quadrupolo com razdo
massa/carga selecionada para a faixa entre 50 e 550 Th (MANCHA AGRESTI et al., 2008;
RIBEIRO et al., 2010; RISTICEVIC; CARASEK; PAWLISZYN, 2008; RODRIGUES;
HANSON; NOGUEIRA, 2012). As temperaturas da interface CG-EM, da fonte de ions e do
analisador foram estabelecidas, respectivamente, em 230, 230 e 150°C.

Os COVs foram identificados por concordancia maior que 75% com os espectros de
massas presentes na biblioteca do National Institute of Standards and Technology (NIST),
versdo 08 (NIST, 2008), e pelo indice de retenc¢éo linear (IRL) correspondente, utilizando-se
uma curva de calibragdo de uma série homoéloga de n-alcanos (C6-C32) (RIBEIRO et al.,
2010; RODRIGUES; HANSON; NOGUEIRA, 2012) e comparando com valores tabelados no
NIST Chemistry WebBook, SRD 69 (NIST, 2017).

4.4 ANALISE DE COMPONENTES PRINCIPAIS
Para testar o poder discriminatério da analise dos COVs em relacao as variaveis de

controle do torrefador e permitir a sua comparacdo com a analise sensorial, os dados

obtidos pelas respectivas analises (quimica e sensorial) foram avaliados por ACP, com os
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graficos correspondentes gerados em escalas de ajuste automéatico com o apoio do
programa The Unscrambler X, versdo 10.5 (CAMO, 2017).

Para simplificacdo da grafia, adota-se no texto desta dissertagdo a expressao “ACP
da analise sensorial” para designar a ACP com os dados gerados pela analise sensorial do
estudo de Garcia (2016). De forma andloga, utiliza-se “ACP da andlise quimica” para
expressar a ACP com os resultados obtidos na analise quimica do presente estudo.

4.4.1 Anélise de dados atipicos

Os dados atipicos (outliers) da analise sensorial ou da andlise quimica foram
identificados através: (i) do grafico de influéncia (influence plot), com intervalo de confianca
de 95%, quando percebido o afastamento demasiado da replicata (ou amostra) no sentido
dos dois quadrantes situados na porcdo direita, em especial o superior; (i) do gréafico de
escores (scores plot), quando percebido o afastamento demasiado da replicata (ou amostra)
em relag@o ao agrupamento de replicatas ou do conjunto total de amostras analisadas. Toda
suspeita de atipicidade de dados foi confirmada pela realizacdo e avaliagdo de nova ACP da

gual os respectivos dados atipicos foram previamente excluidos.

4.4.2 ACP da andlise sensorial

As médias das notas dos dois avaliadores para as torras de interesse na analise
sensorial do estudo de Garcia (2016) (Tabela 5), excluida a nota final, foram inseridas em
uma Unica planilha, que foi, entdo, utilizada para a ACP. Os agrupamentos de amostras
foram visualmente identificados no grafico de escores. Ja o grafico de pesos (loading plot),
guando comparado diretamente com o grafico de escores correspondente, foi utilizado para

avaliar a influéncia relativa dos atributos para a segregagéo das amostras.

4.4.3 ACP da anédlise quimica

Todos os cromatogramas gerados na andlise dos COVs tiveram seus picos
cromatogréficos alinhados entre si pelo tempo de retencdo. As areas correspondentes a
cada pico de COV nas torras de interesse foram inseridas em planilha Gnica, a partir da qual
foi realizada a ACP com normalizagéo das areas. Os grupos de replicatas foram segregados
por avaliacdo visual do gréfico de escores. J4 o gréfico de pesos, quando comparado ao
grafico de escores correspondente, foi utilizado para avaliar a influéncia relativa dos COVs

para a segregacao das amostras.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 ANALISE QUIMICA

5.1.1 Adequagéo do método cromatografico

A Figura 16 traz a sequéncia de testes realizados na avaliacdo dos parametros

cromatograficos para o ajuste do método analitico.

Adequacédo do
método analitico

Coluna
cromatografica

Temperatura
de extracéo

Divisdo de
fluxo

—
I
Formato da

amostra

Grao moido

Massa de
amostra

»
|

Método analitico
ajustado

DB-WAX

40°C

1:50

Grao inteiro

Figura 16 Sequéncia de testes realizados para adequac¢ao do método analitico.
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Os cromatogramas incluidos na Figura 17 representam as eluicfes testadas para as
colunas DB-WAX (Figura 17.A), com separacdo de 58 picos, e HP-5ms (Figura 17.B), que
apresentou 54 picos cromatogréaficos. A pequena diferenca de resolugdo entre as colunas
disponiveis e o consideravel sangramento na DB-WAX a partir dos 37 minutos (168°C) de
eluicdo — estagio terminal da sua vida util —, levaram a escolha da HP-5ms para o método de
separacéao dos COVs.

164 A Cromatogéiznta;gzni:xé:)t:i_ls_e(r;o;;a(crinei;:)ontrole D)
Pico 90
1.4
1.2
1
0.8+

Amostragem: 2 grios
Microextracdo: 40°C
Injetor: 250°C

Divisdo de fluxo: 1:50
Eluigdo em DB-WAX:
50°C (5 min) / 5°C min / 250°C (20 min)

Cromatograma de ions totais (torra de controle D)
1.6+ B Contagens (10°) x Tempo (min)
1.4
1.2
1
0.8 L
Amostragem: 2 graos
0.6 © Microextracdo: 40°C
°0° Injetor: 250°C
0.4+ L Divisdo de fluxo: 1:50
0.2 [ Eluigdo em HP-5ms:
50°C (5 min) / 5°C min"1 / 250°C (20 min
ol 1 1 (5 min) (20 min)

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64

Figura 17 Cromatogramas do teste das colunas (A) DB-WAX e (B) HP-5ms.

As diferentes temperaturas de microextragcdo dos COVs, 40 e 60°C, apesar de néo
alterarem, significativamente, a quantidade de substancias detectadas (54 x 56), produziram
relevante diferenca nas suas concentracdes, uma vez que a elevacdo da temperatura altera
o equilibrio dos compostos volateis entre as duas fases: sdlida e gasosa. Esse contraste
pode ser visualizado nos dois cromatogramas, Figura 18.A e Figura 18.B, onde os picos
contidos no cromatograma obtido pela extragéo a 60°C possuem, comparativamente, alturas
mais elevadas, definindo, assim, a temperatura para microextracdo dos COVSs.

Os resultados das proporcdes experimentadas para a divisdo de fluxo, 1:50 e 1:10,
estdo ilustrados, respectivamente, nos cromatogramas da Figura 19.A e da Figura 19.B. A
selecdo da proporcédo 1:10 encontra fundamento na maior quantidade (70 contra 54) e altura

dos picos cromatograficos, resolvidos sem extrapolacdo do limite superior de deteccéo.
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1 Cromatograma de ions totais (torra de controle D)
1 Contagens (10°) x Tempo (min) A
1 4
0.9+
0.8+
0.7+
061 Amostragem: 2 grdos
057 Microextragao: 40°C
041 Injetor: 250°C
0.3 Divisdo de fluxo: 1:50
024 Eluigdo em HP-5ms:
044 50°C (5 min) / 5°C mint / 250°C (20 min)
0 __L_JU Arad,
11 Cromatograma de ions totais (torra de controle D)
' Contagens (10°) x Tempo (min) B
1 4
0.9+
0.8+
0.7
0.6+ i
Amostragem: 2 graos
057 Microextragdo: 60°C
044 Injetor: 250°C
0.3 Divisdo de fluxo: 1:50
0.2 Eluicdo em HP-5ms:
014 50°C (5 min) / 5°C min™' / 250°C (20 min)
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64

Figura 18 Cromatogramas do teste das temperaturas de (A) 40°C e (B) 60°C para a microextracao.

Cromatograma de ions totais (torra de controle E)
2 Contagens (10°) x Tempo (min) A
1.8
1.6+
1.4
1.2
14 ~
Amostragem: 2 graos
081 Microextra¢do: 60°C
0.6 Injetor: 250°C
0.4 Divisdo de fluxo: 1:50
0.2 Elui¢do em HP-5ms:
. ° : o, . | o :
N QLTI JJ 1] 50°C (5 min) / 5°C min"* / 250°C (20 min)
Cromatograma de ions totais (torra de controle E)
2 Contagens (10°) x Tempo (min) B
1.8
1.6
1.4
1.2+
1 -
Amostragem: 2 grios
0.8 Microextracdo: 60°C
0.6+ Injetor: 250°C
0.4 Divisdo de fluxo: 1:10
024 Eluicdo em HP-5ms:
’ ll 50°C (5 min) / 5°C min't / 250°C (20 min)
0 4
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64

Figura 19 Cromatogramas do teste das divisées de fluxo (A) 1:50 e (B) 1:10.
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Os cromatogramas apresentados na Figura 20 s&o resultantes das microextracoes
realizadas a partir da fragdo volatil oriunda diretamente dos grédos de café — que apresentou
50 picos (Figura 20.A) — e dos gréos de café moidos por um minuto — que chegou a 65 picos
(Figura 20.B) —, demonstrando que a moagem é de suma importancia para maior e mais
uniforme liberacdo dos COVs e a sua subsequente extracdo para a analise cromatografica.
A explicacdo estd na quebra dos intersticios da estrutura do grdo durante a moagem, que
favorece a liberacdo das substancias de menor temperatura de ebulicdo para a fracdo

volatil.
5 | Cromatograma de ions totais (torra de controle D)
Contagens (10°) x Tempo (min) A
4.5+
4 -
3.5
3 -
2.5 +
5 Amostragem: 2 graos
Microextracdo: 60°C
1.5 Injetor: 250°C
14 Divisdo de fluxo: 1:10
051 Eluicdo em HP-5ms:
’ 1 ] 50°C (5 min) / 5°C min' / 250°C (20 min)
0 A L) s
5 4 Cromatograma de ions totais (torra de controle D)
Contagens (10°) x Tempo (min) B
4.5+
4 -
3.5
3 -
2.5
5 Amostragem: 100 g (p9d)
Microextracdo: 60°C
1.57 Injetor: 250°C
11 Divisdo de fluxo: 1:10
0.5 Eluicdo em HP-5ms:
0 k 50°C (5 min) / 5°C min / 250°C (20 min)
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64

Figura 20 Cromatogramas do teste das apresentacfes da amostra em (A) gréos inteiros e (B) graos
moidos.

A analise da distribuicdo granulométrica do café moido foi realizada por via seca,
através de um analisador de particulas por difracdo de laser, marca Beckman Coulter,
modelo LS 200 (EUA). O grafico da Figura 21 ilustra o resultado dessa analise com a
distribuicdo de tamanho dos graos torrados e moidos, que apresentou diametro médio de
403,5 £ 3,6 um e mediana (dso) em 657,4 um. Além disso, 10% (v/v) das particulas exibiu
didmetro menor que 48,7 um, enquanto que 90% nao alcangou o maximo de 884,0 um. Tais
resultados indicam que a moagem realizada pode ser classificada como fina (ANDUEZA; DE
PENA; CID, 2003; BAPTESTINI et al., 2017; VON BLITTERSDORFF; KLATT, 2017).
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Figura 21 Granulometria do café torrado e moido.

A Figura 22 exibe a curva produzida para a determinagdo da massa de po de café

utilizada na obtencéo dos perfis cromatograficos. A curva contém os dez perfis de massa

correspondentes aos picos com as maiores areas e € possivel visualizar a elevagéo das

concentracdes das substancias, representadas pelas areas correspondentes, quando a

massa de 100 g passa para 200 g. A partir de entdo, as areas dos picos da maioria das

substancias decaem de forma desproporcional em decorréncia da ocupagdo de todos os

sitios de interac&o da fibra e a consequente competicdo dos COVs por esses sitios. Optou-

se, entdo, pela massa de 200 g de p6 de café, que foi utilizada como matriz para a formacéo

da fracéo volatil.
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Figura 22 Curva do teste de massa de amostra utilizada para a formacéo da fragao volatil.
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A adequacao do método cromatografico mostrou-se importante por elevar o nimero
de COVs detectados nas amostras, maximizando suas respostas e, consequentemente,
reduzindo suas variabilidades, o que é corroborado pelo descarte reduzido de replicatas nas
ACPs realizadas neste estudo e com a manutengcdo de todas as amostras, 0 que sera
discutido posteriormente na subsec¢éo 5.2.1.

5.1.2 Analise dos COVs

Foram detectados 108 diferentes COVs considerando a fragdo volatil de todas as
amostras analisadas de gréos de café torrado e moido. Os calculos das areas percentuais
médias dos respectivos picos cromatograficos, resultantes por triplicata de amostra, estéo
registrados no ANEXO A. A tentativa de identificagdo desses COVs esta consignada no
ANEXO B, realizada pela concordancia com a biblioteca NIST 08, avaliada pelos indices de
similaridade estrutural (Match e R. Match), e em consonancia com o IRL tabelado para
colunas apolares no NIST Chemistry WebBook.

Os 20 COVs com maior contribuicdo para a diferenciagdo das amostras (ver
subsecdo 5.2.3.4) distribuiram-se ao longo de toda a corrida cromatogréafica, com 9
substancias entre os 10 picos com as maiores areas percentuais do cromatograma médio,
equivalendo a 55% da sua area total (ver ANEXO A). A Tabela 6 apresenta a lista desses 20
COVs e seus respectivos tg (min), dentre os quais foram identificados nove furanos, duas
pirazinas, dois fenois, duas piridinas, um pirrol, além de maltol e cafeina. Dez dessas
substancias s@o reconhecidas como flavorizantes do café e cinco delas estdo entre seus
odorantes mais potentes (AMANPOUR; SELLI, 2015; BRESSANELLO et al., 2017,
CAPRIOLI et al., 2012; PICCINO et al., 2014; SUNARHARUM; WILLIAMS; SMYTH, 2014;
YERETZIAN, 2017; YANG et al., 2016).

Pirazinas, furanos, pirrois, piridinas, e fendis estdo entre os grupos de COVs
encontrados em maior nimero na fragdo volatil de gréos de café Arabica torrados (LEE et
al., 2017). Os furanos sédo formados, principalmente, pela pirélise dos carboidratos
(POISSON et al., 2017; RIBEIRO et al., 2009), sendo responsaveis pela cor e sabor de
acucar e malte torrados (caramelo) (PICCINO et al., 2014; YERETZIAN, 2017). Ja as
pirazinas sdo geradas, em sua maioria, por aminoacidos e compostos carbonilicos através
da reacdo de Maillard e da degradacéo de Strecker (POISSON et al., 2017; RIBEIRO et al.,
2009), proporcionando aromas de nozes, terra, verde e assado a bebida (FLAMENT, 2002;
SUNARHARUM; WILLIAMS; SMYTH, 2014).

.Os fenodis tém origem na hidrélise dos &cidos clorogénicos (CLIFFORD, 1985;
POISSON et al., 2017; RIBEIRO et al., 2009) e estdo associados ao aroma defumado
(fendlico) (AKIYAMA et al., 2007; YERETZIAN, 2017). As piridinas advém, em grande parte,
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da termodegradacao da trigonelina (BELITZ; GROSCH; SCHIEBERLE, 2009; POISSON et
al., 2017; RIBEIRO et al., 2009) e estdo relacionadas ao sabor indesejavel de fumaca e
queimado (BELITZ; GROSCH; SCHIEBERLE, 2009; FLAMENT, 2002). As cetonas séo
provenientes da autoxidacdo dos lipideos (BELITZ; GROSCH; SCHIEBERLE, 2009;
POISSON et al., 2017; RIBEIRO et al.,, 2009) e resultam em aroma frutado, oleoso,
amanteigado, de mofo e de nozes (AMANPOUR; SELLI, 2015; SUNARHARUM; WILLIAMS;

SMYTH, 2014; YANG et al., 2016; YERETZIAN, 2017).

Tabela 6 Vinte COVs com maior contribuicao para a diferenciagdo das amostras de café.

Caracteristica

Notas sensoriais

sensorial no café

1 6,252 Alcool furfurilico Odorante potente Doce, pao assado, caramelo
2 10,066 5-Metil furfural Flavorizante Caramelo, améndoa torrada
3 5,529 Furfural Flavorizante Doce, amadeirado, Apao assado,
caramelo, améndoa
4 33,633 Cafeina - -
5 21,144 4-Vinil guaiacol Odorante potente Plcgnte, madeira seca,
amendoim torrado, cravo, floral
6 11,685 2-Propanoil furano - -
7 11,638 2-Formil pirrol - -
8 3,393 Piridina Odorante potente Amargo, aQstrlngentg, assado,
gueimado, peixe
9 5,163 2-Metil pirazina Flavorizante Noz, torrado, chocolate
10 20,998 | 5-Acetoximetil-2-furaldeido - -
11 18,632 5-Hidroximetil furfural - -
12 20,178 4-Etil guaiacol Odorante potente AL, el DREC, T elEs)
cravo
13 8,172 2-Acetil furano Flavorizante Noz, doce, frito
14 15,088 Maltol - -
15 12,074 1-Acetil-1,4-diidropiridina - -
16 14,845 (Desconhecido) - -
17 15,343 2-Acetil-3-metil pirazina - -
18 19,961 (Desconhecido) - -
19 20,827 Eter difurfurilico Flavorizante Noz, terra, torrado
20 11,261 Acetato de furfurila Odorante potente Frutado

Pirr6is e maltol sdo também originados na reacéo de Maillard (POISSON et al., 2017,
YERETZIAN, 2017), propiciando os aromas amadeirado, nozes, torrado e fumaca para os
pirrdis (PICCINO et al.,, 2014; YERETZIAN, 2017) e caramelo para o maltol (FLAMENT,
2002). A cafeina nado sofre alteracdo quimica durante a torrefagdo, mas sublima em 178°C
(BELITZ; GROSCH; SCHIEBERLE, 2009; PIETSCH, 2017).

Alcool furfurilico € um odorante potente do café (AMANPOUR; SELLI, 2015;
PICCINO et al., 2014). Destaca-se como um dos COVs de maior concentracdo nos graos de
café Arabica em diversos graus de torrefacdo (AKIYAMA et al., 2007, 2008; AMANPOUR,;
SELLI, 2015; CHEONG et al., 2013; KORHONOVA et al., 2009; LEE et al., 2017; LOPEZ-
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GALILEA et al., 2006; MOON; SHIBAMOTO, 2009; NASCIMENTO; MORAIS; ROCHA,
2003; PICCINO et al.,, 2014), principalmente em torra média, e com a variagdo da
concentracdo nas demais graduacgOes de torra dependente da origem do grdo (LEE et al.,
2017; MOON; SHIBAMOTO, 2009; NASCIMENTO; MORAIS; ROCHA, 2003). Foi o COV
que apresentou a maior area percentual em todas as amostras analisadas, com valores
mais elevados (média de 20,0%) para as torras de controle — obtidas com tempo médio de
1,6 minuto para o pés-estouro —, seguidas das torras teste com 2 minutos pos-estouro
(média de 19,0%).

Furfural e 5-metil furfural também sao flavorizantes (SUNARHARUM; WILLIAMS;
SMYTH, 2014; YERETZIAN, 2017) encontrados em grande quantidade nos graos torrados
de café e na bebida preparada (AKIYAMA et al., 2007, 2008; AMANPOUR; SELLI, 2015;
CHEONG et al., 2013; KORHONOVA et al., 2009; LEE et al., 2017; LOPEZ-GALILEA et al.,
2006; MOON; SHIBAMOTO, 2009; NASCIMENTO; MORAIS; ROCHA, 2003; PICCINO et
al., 2014). 5-Metil furfural foi o segundo COV mais abundante na fracao volatil das amostras
analisadas, com 12,0% da &rea total do cromatograma médio das torras de controle e 10,1%
nas torras com 1 minuto pds-estouro. Furfural foi a substancia com o terceiro maior poder
discriminatério no presente estudo, apresentando valor médio de area percentual mais
elevado para as torras de controle (6,4%) e para as torras com 1 minuto pos-estouro (6,2%).

2-Acetil furano é outro COV do café (AKIYAMA et al.,, 2007; AMANPOUR; SELLI,
2015; CHEONG et al., 2013; LEE et al., 2017; VIEGAS; BASSOLI, 2007) destacado como
flavorizante (LOPEZ-GALILEA et al., 2006; YANG et al., 2016), que representa entre 0,5 a
2,8% da sua fracdo volatil (LOPEZ-GALILEA et al., 2006; MOON; SHIBAMOTO, 2009).
Neste estudo, 2-acetil furano alcangou 3,7% do cromatograma médio das torras de controle
e 3,2% nas torras com 1 minuto pds-estouro.

Acetato de furfurila € mais um odorante potente do café (AMANPOUR; SELLI, 2015)
e se apresenta nas mais diversas concentracdes (AKIYAMA et al., 2007, 2008; CAPRIOLI et
al., 2012; CHEONG et al., 2013; LEE et al., 2017; LOPEZ-GALILEA et al., 2006; MOON;
SHIBAMOTO, 2009; NASCIMENTO; MORAIS; ROCHA, 2003). Para as amostras
investigadas neste estudo, representou 4,5% da fracdo volatil tanto das torras de controle,
quanto das torras com 1 minuto pés-estouro, além de 4,8% nas torras com 2 minutos pos-
estouro.

2-Propanoil furano € um COV encontrado em menor propor¢cdo nos gréos de café
(LEE et al., 2017). Apesar de ter sido detectado apenas nas amostras de torras teste, com
média de 1,2% para as torras com 2 minutos pés-estouro e 0,2% para as torras com 1
minuto, foi o sexto COV mais importante para a diferenciacdo das amostras. 5-Hidroximetil
furfural (HMF), por sua vez, esta presente no café em diversas concentracoes
(AMANPOUR; SELLI, 2015; CHEONG et al., 2013; LEE et al., 2017; MOON; SHIBAMOTO,
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2009) e alcancou, na fragdo volatil dos grdos de café analisados, 1,0% da area do
cromatograma meédio das torras teste com 1 minuto pds-estouro e 0,6% das torras de
controle. 5-Acetoximetil-2-furaldeido ja foi isolado em extratos de café (MARKES
INTERNATIONAL, 2016) e apresentou, neste estudo, média de 0,9% das &reas nas torras
de controle e 0,3% nas torras com 1 minuto pds-estouro.

Eter difurfurilico e 2-metil pirazina s&o dois flavorizantes do café (YANG et al., 2016),
observados na sua fragdo volatil com concentracdes entre 0,1 e 1,0% para éter difurfurilico e
3,5 a 5,9% para 2-metil pirazina (LOPEZ-GALILEA et al., 2006; NASCIMENTO; MORAIS;
ROCHA, 2003). Nas amostras testadas, o teor médio de 2-metil pirazina foi maior nas torras
de controle (3,8%) do que nas torras teste — 3,1% para 1 minuto pds-estouro 2,9 para 2
minutos pdés-estouro —, enquanto que éter difurfurilico apresentou, respectivamente, 0,7%,
07% e 1,2%.

2-Acetil-3-metil pirazina foi encontrada por Cheong e colaboradores (2013) em
pequenas quantidades em um estudo com trés diferentes cultivares de café Arabica de
guatro origens asiaticas. Ja nas amostras de café do Sitio Bela Vista, analisadas neste
estudo, a substéncia equivaleu a 1,8% em area no cromatograma médio das torras com 1
minuto pds-estouro e 1,5% nas torras de controle.

4-Vinil guaiacol e 4-etil guaiacol sdo dois odorantes potentes do café (AMANPOUR,;
SELLI, 2015; PICCINO et al., 2014; YERETZIAN, 2017) presentes em concentracdes
intermediarias no perfil dos COVs, com maior destaque para o primeiro (AKIYAMA et al.,
2007, 2008; AMANPOUR; SELLI, 2015; CHEONG et al., 2013; LEE et al., 2017; LOPEZ-
GALILEA et al., 2006; MOON; SHIBAMOTO, 2009; PICCINO et al., 2014). 4-Vinil guaiacol
foi a quinta mais importante substancia discriminatéria neste estudo e apresentou areas
percentuais médias maiores para as torras teste, com 7,0% (1 minuto pés-estouro) e 6,2%
(2 minutos pos-estouro), enquanto 4-etil guaiacol alcangou 1,2% nas torras com 2 minutos
pbs-estouro e 0,7%, tanto para as torras com 1 minuto como para as torras de controle.

Piridina € outro odorante potente do café (AMANPOUR; SELLI, 2015;
SUNARHARUM; WILLIAMS; SMYTH, 2014), presente nos grdos em concentracdes
variadas (AKIYAMA et al., 2007, 2008; AMANPOUR; SELLI, 2015; CHEONG et al., 2013;
LOPEZ-GALILEA et al., 2006; NASCIMENTO; MORAIS; ROCHA, 2003; PICCINO et al.,
2014), mas diretamente proporcionais ao tempo de torra (LEE et al, 2017; MOON;
SHIBAMOTO, 2009). Representou 1,3% do cromatograma médio das torras com 1 minuto
pds-estouro e, respectivamente, 2,9% e 2,4% para as torras de controle e as torras com 2
minutos pés-estouro. Ja a substancia 1-Acetil-1,4-diidropiridina, formada no café a partir de
temperaturas proximas a 225°C (ARKADAS, 2018), chegou a 1,0% dos COVs no

cromatograma médio das torras com 1 minuto pés-estouro e 0,9% nas torras de controle.
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A cafeina teve grande importancia na diferenciagdo das amostras, apresentando as
maiores areas nos perfis das torras testes, 4,4% para 1 minuto pds-estouro e 2,3% para 2
minutos pés-estouro, e apenas 0,5% nas torras de controle.

2-Formil pirrol esté presente no perfil de COVs do café (AMANPOUR; SELLI, 2015;
CHEONG et al., 2013; LEE et al, 2017, LOPEZ-GALILEA et al., 2006; MOON;
SHIBAMOTO, 2009; PICCINO et al., 2014), com maior expressdo em torras médias e claras
(LEE et al., 2017; MOON; SHIBAMOTO, 2009). Neste estudo, as torras de controle e as
torras com 1 minuto pos-estouro obtiveram as maiores areas percentuais, com médias de
2,0% e 1,2% respectivamente.

Maltol é também encontrado na fracéo volatil do café (AMANPOUR; SELLI, 2015;
CHEONG et al., 2013; PICCINO et al.,, 2014), em concentragbes que variam entre 1,0 e
6,8% (MOON; SHIBAMOTO, 2009). Apresentou, nesta pesquisa, pequena diferenca entre
as torras de controles, com média de 1,5%, e as torras teste com 1 e 2 minutos pés-estouro,

com médias de 1,2% e 1,9% respectivamente.

5.2 ANALISE DE COMPONENTES PRINCIPAIS

Apesar de nao haver consenso na literatura, o critério de Kaiser (1960) € um dos
métodos mais utilizados para a determina¢cdo do numero de componentes principais na
avaliacdo da ACP, que considera todos os CPs consecutivos com autovalores superiores a
1 (HAIR et al., 2009). A variancia explicada acumulada desses CPs assume valores acima
de 70% (VICINI, 2005). Porém, o critério de Kaiser € eficiente apenas para andlises com
numero de variaveis entre 20 e 50 (TABACHNICK, 2012).

A analise sensorial do café possui somente 11 variaveis (atributos, ver Quadro 2),
gue estdo associadas ao total de 418 dados (média das notas dos dois avaliadores) para as
38 amostras de café no estudo de Garcia (2016). Ja a andlise quimica para as mesmas
amostras, realizadas no presente estudo, envolve um total de 108 varidveis (picos
cromatogréficos) presentes em 114 replicatas investigadas, totalizando 12.312 dados (area
ou auséncia dos picos cromatograficos). Ou seja, 0 numero total de varidveis das analises
exploradas neste estudo é inferior ao limite minimo de 20 (andlise sensorial) ou bastante
superior ao limite méximo de 50 (andlise quimica) para os quais o critério de Kaiser é
indicado. Sendo assim, optou-se pela inclusdo apenas dos dois primeiros componentes
principais (CP-1 e CP-2) de cada ACP, uma vez que demonstraram ser suficientes para
distinguir agrupamentos e sintetizar mais de 60% da variabilidade dos dados vélidos da
analise quimica — que possui maior nimero de varidveis —, e mais de 80% dos dados da

analise sensorial do estudo de Garcia (2016) — que possui poucas variaveis avaliadas.
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5.2.1 Analise de dados atipicos

As Figuras 23 e 24 apresentam, respectivamente, o grafico de escores e o gréfico de
influéncia para a ACP com todos os dados gerados na andlise quimica.
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Figura 24 Grafico de influéncia da ACP da andlise quimica para as 114 replicatas e os 108 picos
cromatogréficos.

Estdo destacadas com circulos na cor vermelha as replicatas consideradas
anbmalas, determinadas assim pelo seu demasiado afastamento em relagcdo as demais
replicatas analisadas, que sdo 0s conjuntos realcados com retangulos na cor azul. A

identificacdo das replicatas anbmalas levou a exclusdo dos seus respectivos
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cromatogramas, ou seja, das areas percentuais dos picos cromatograficos (dados atipicos).
Portanto, foram suprimidas deste estudo uma replicata de uma amostra das torras de
controle (CA1) e quatro replicatas de quatro diferentes amostras das torras teste (T7 3, T13
3, T14 1 e T23 2) (conforme codificacdo apresentada no Quadro 4), que juntas representam
pouco mais de 4% do total de replicatas analisadas.

Nao foram encontrados dados atipicos na ACP com todos os dados gerados na
andlise sensorial, uma vez que ndo ha afastamento demasiado de amostras em relagcdo aos
maiores agrupamentos, o que pode ser verificado no grafico de escores da Figura 25 e no
grafico de influéncia da Figura 26. Por consequéncia, foram mantidas para este estudo

todas as notas individuais de avaliagdo sensorial geradas no trabalho de Garcia (2016).
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Figura 25 Grafico de escores da ACP da analise sensorial para as 38 amostras e os 11 atributos.
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Figura 26 Grafico de influéncia da ACP da analise sensorial para as 38 amostras e os 11 atributos.
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5.2.2 ACP da analise sensorial

5.2.2.1 ACP para as 38 amostras e os 11 atributos

A Figura 27 traz novamente o grafico de escores resultante da ACP para as 38 torras
e os 11 atributos avaliados na andlise sensorial, mas com destaque das amostras pelo
tempo de torra pds-estouro dos grdos. Assim como ja sinalizado na Figura 25, 91% da
variancia dos dados foi explicada pelo subespaco CP-1 (86%) versus CP-2 (5%), sendo
possivel distinguir dois grandes grupos de cafés, segregados pelo maior ou menor tempo
pdés-estouro. As torras teste do primeiro dia (ver Tabela 4), com pés-estouro de 1 minuto e
destacadas em cor laranja no gréfico (Figura 27), encontram-se no lado positivo (direito) do
eixo CP-1, enquanto que quase a totalidade das torras teste com 2 minutos pés-estouro
(segundo dia, cor verde) encontram-se do lado negativo (esquerdo) desse mesmo eixo. Ja
as torras de controle, destacadas na cor azul e que apresentam valores intermediarios para

o tempo pés-estouro (média de 1,6 minuto), estdo apensadas as torras teste do primeiro dia.
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Figura 27 Gréfico de escores da ACP da andlise sensorial para as 38 amostras e o0s 11 atributos:
agrupamentos para a variavel tempo poés-estouro.

Essas observacdes demonstram que a ACP da andlise sensorial foi capaz de
diferenciar (agrupamentos em separado) as torras com tempos extremos de pos-estouro (1
e 2 minutos), mas ineficaz na distingdo entre as torras com tempos intermediérios (média de
1,6 minuto) e as torras com 1 minuto pés-estouro. Além disso, a ACP da andlise sensorial
confirmou o resultado encontrado anteriormente por Garcia (2016, p. 54), que concluiu que
“a variavel tempo ap6s o ‘pop’ exerce a maior influéncia nos parédmetros avaliados na

analise sensorial [...]" do café em estudo.

74



Como 86% da variabilidade dos dados esta associada ao componente CP-1, é
natural que também sejam encontrados, ao longo deste eixo, agrupamentos de amostras
por nota final, que é a congregacdo das notas individuais dos 11 atributos da andlise
sensorial (ver Tabela 5). O gréafico de escores na Figura 28 destaca as amostras pela nota
final, demonstrando que seus valores diminuem, sistematicamente, da direita para a
esquerda. Esse resultado, comparado ao gréfico da Figura 27, evidencia que as torras com
0s maiores valores para a variavel tempo pés-estouro obtiveram as menores notas finais da
analise sensorial, como ja observado por Garcia (2016, p. 50), que destacou nas conclusfes
de seu estudo que o tempo pds-estouro “[...] € uma influéncia negativa [sobre a qualidade do

café], ou seja, quanto maior o tempo apds o “pop” menor a nota final [da analise sensorial]”.
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Figura 28 Grafico de escores da ACP da andlise sensorial para as 38 amostras e os 11 atributos:
agrupamentos para a nota final.

O gréfico de pesos (Figura 29) explora a influéncia relativa de cada atributo nos dois
componentes principais: CP-1, com 86% da variabilidade; e CP-2, com apenas 5%. Ao
compara-lo com o grafico da Figura 27, pode-se inferir que os atributos xicara limpa,
uniformidade, docura, e corpo — ha porcédo negativa do eixo CP-1 — seriam aqueles com
maior contribuicdo para a avaliagcdo sensorial das torras teste com 2 minutos pos-estouro,
enquanto que equilibrio, retrogosto, acidez, global, sabor e fragrancia/aroma — na porcéo
positiva do eixo CP-1 — seriam os atributos com o maior peso sobre a qualidade das torras

teste com 1 minuto pés-estouro e das torras de controle.
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Figura 29 Grafico de pesos da ACP da analise sensorial para as 38 amostras e os 11 atributos.

Contudo, como exposto na Tabela 5, todas as torras analisadas sensorialmente no
estudo de Garcia (2016) apresentaram a nota maxima 10,00 para os atributos dogura, xicara
limpa e uniformidade, assim como a nota minima 0,00 para o atributo defeitos. Tais
resultados estao relacionados ndo s6 com a qualidade do grdo cru utilizado, condicionada a
espécie, colheita e pés-colheita, mas também com os perfis e graus de torra selecionados
para o estudo, demonstrando que tais atributos ndo foram influenciados pelos intervalos
empregados para as variaveis de controle estudadas no torrefador. Por esse motivo, as
notas referentes a docura, xicara limpa e uniformidade foram retiradas da base de dados da
analise sensorial. O atributo defeitos ja havia sido excluido automaticamente pelo programa
computacional devido ao seu valor nulo. Dessa forma, uma nova ACP da andlise sensorial
foi realizada utilizando apenas os sete atributos ndo homogéneos: fragrancia/aroma; sabor;

retrogosto; acidez; corpo; equilibrio; e global.
5.2.2.2 ACP para as 38 amostras e os 7 atributos ndo homogéneos

O resultado da ACP da analise sensorial para as 38 torras e os 7 atributos néo
homogéneos esta representado no gréfico de escores da Figura 30, que possui 84% da

variancia dos dados explicada pelos dois primeiros componentes principais (CP-1, 73% e
CP-2, 11%).
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Figura 30 Grafico de escores da ACP da analise sensorial para as 38 amostras e os 7 atributos nao
homogéneos.

A Figura 31 ressalta os agrupamentos de amostras para o0 tempo pés-estouro, com
evidente separacdo entre as torras teste com 1 minuto pés-estouro, destacadas na cor
laranja, e as torras teste com 2 minutos pds-estouro, destacadas em verde. Além disso, em
comparagdo com a ACP para os 11 atributos (Figura 27), houve sutil particdo entre as torras

teste com pés-estouro de 1 minuto e as torras de controle, destacadas em azul no grafico.
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Figura 31 Gréafico de escores da ACP da andlise sensorial para as 38 amostras e os 7 atributos ndo
homogéneos: agrupamentos para a variavel tempo pos-estouro.

A Figura 32 traz as torras coligidas por nota final, que, ao longo do eixo CP-1, tém
seus valores diminuidos, ordenadamente, da esquerda para a direita. Esse resultado,

comparado ao grafico da Figura 31, corrobora a influéncia negativa da variavel tempo pos-
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estouro na qualidade do café analisado, pois 87,5% das torras com o tempo mais elevado
para 0 pos-estouro (2 minutos) estdo entre as piores notas finais, ou seja, menores que
79,00, enquanto que 86,4% das torras com 0s menores tempos pés-estouro (1 e 1,6 minuto)

obtiveram as melhores notas finais, com valor minimo de 79,00.
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Figura 32 Grafico de escores da ACP da andlise sensorial para as 38 amostras e os 7 atributos néo
homogéneos: agrupamentos para a nota final.

O gréfico de pesos, Figura 33, confrontado com o gréafico da Figura 31, mostra que
os atributos equilibrio, retrogosto, acidez, global e corpo foram os parametros avaliados na
andlise sensorial que mais contribuiram para a separacdo dos grupos de torras teste pelo
tempo pés-estouro, uma vez que apresentam os maiores valores (em médulo) no eixo CP-1,
com 73% da variabilidade dos dados. Enquanto corpo foi o Unico atributo positivamente
influenciado pelas torras com poés-estouro de 2 minutos, os atributos equilibrio, retrogosto,
acidez e global foram aqueles com maior contribuicdo na avaliagdo sensorial das torras
teste com 1 minuto pés-estouro. Equilibrio, retrogosto e fragrancia/aroma — com os maiores
valores (em modulo) no eixo CP-2 — foram os atributos responsaveis pela discreta

separacao entre torras teste com 1 minuto pés-estouro e as torras de controle.
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Figura 33 Grafico de pesos da ACP da analise sensorial para as 38 amostras e os 7 atributos ndo

homogéneos.

As amostras obtidas por diferentes rampas de gas nédo formaram agrupamentos

isolados na ACP da analise sensorial com os sete atributos ndo homogéneos, como exposto

no grafico de escores da Figura 34. Entretanto, fica claro que as torras com rampa de 0,5

mbar min®, destacadas na cor laranja, estdo contidas em um subgrupo das torras com

rampa de 1 mbar min™, destacadas na cor azul.
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Figura 34 Grafico de escores da ACP da andlise sensorial para as 38 amostras e os 7 atributos ndo
homogéneos: agrupamentos para a variavel rampa de gas.

79



As demais variaveis de controle testadas no torrefador durante o estudo de Garcia

(2016) — temperatura inicial, abertura do fluxo de ar e rotagcdo do tambor —, singularmente

avaliadas, nao foram capazes de segregar sensorialmente as amostras, como demonstrado

nas tentativas de agrupamentos apresentadas nos gréficos de escores das Figuras 35, 36 e

37, repetindo o resultado obtido por Garcia (2016, p. 48).
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Figura 35 Grafico de escores da ACP da andlise sensorial para as 38 amostras e os 7 atributos ndo
homogéneos: tentativa de agrupamentos para a variavel temperatura inicial.
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Figura 36 Grafico de escores da ACP da andlise sensorial para as 38 amostras e os 7 atributos néo
homogéneos: tentativa de agrupamentos para a variavel abertura do fluxo de ar.
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Figura 37 Grafico de escores da ACP da andlise sensorial para as 38 amostras e os 7 atributos néo
homogéneos: tentativa de agrupamentos para a variavel rotacdo do tambor.

Garcia (2016, p. 55) inferiu ainda que “a interagdo tempo apds o ‘pop’ x rampa de

gas [...] se mostr[ou] de grande importancia para alguns parametros [...]". No grafico de

escores da Figura 38, 0s cinco conjuntos de amostras em destaque confirmam que a

interagdo da rampa de gas com o tempo pos-estouro também foi capaz diferenciar

sensorialmente as torras de café pela ACP, apesar de ndo ser uma discriminacéo tdo bem

definida quanto o tempo pds-estouro em isolado.
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Figura 38 Grafico de escores da ACP da andlise sensorial para as 38 amostras e os 7 atributos ndo

homogéneos: agrupamentos para a interacdo das variaveis rampa de gas e tempo pés-estouro.
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A comparagdo entre os agrupamentos da interagcdo tempo pds-estouro com rampa
de géas (Figura 38) e os agrupamentos por nota final (Figura 32) na ACP da analise sensorial
com os sete atributos ndo homogéneos permitiu identificar que 0s grupos com as piores
notas (abaixo de 77,00) sdo compostos em mais de 83% por torras com a combinacéo de 1
mbar min™ para a rampa de gas e 2 minutos para o pos-estouro. Em contraste, 100% das
torras com interagéo 1 mbar min™ versus 1 minuto est&o entre as maiores notas finais (79,00
ou acima), assim como 87,5% das torras com intera¢do 0,5 mbar min™ versus 1 minuto e
mais de 66% das torras de 1 mbar min™ com 1,6 minuto. Os agrupamentos com notas
intermediarias (entre 77,00 e 78,99) possuem 45% da sua composi¢ao total com torras de
interagédo 0,5 mbar min™ versus 2 minutos. A Tabela 7 resume esses resultados, ressaltando
que, no menor tempo péds-estouro (1 minuto), a rampa de gas teve uma influéncia positiva
para a nota final da analise sensorial, assim como a influéncia sobre a mesma nota final foi

negativa quando o tempo utilizado para o pds-estouro foi maior (2 minutos).

Tabela 7 Relagdo entre a nota final da analise sensorial e a interagao das variaveis de controle rampa
de gas e tempo pds-estouro pela ACP da analise sensorial e 0s sete atributos ndo homogéneos.

Interacdo de variaveis na torra o

R de 23 T s est Nota sensorial final (NF)

ampa e,! g_las empo po_s EstoUro | _percentual das torras e grupo de NF -
(mbar min™) (min)

1 1 100% com NF > 79,00

0,5 1 87,5% com NF > 79,00
1 1,6 66,7% com NF > 79,00

0,5 2 62,5% com 77,00 < NF < 78,99
1 2 62,5% com NF < 77,00

A influéncia das demais interacdes entre as variaveis de controle testadas no estudo
de Garcia (2016) foram avaliadas pela ACP da andlise sensorial com 0s sete atributos nédo
homogéneos, mas nenhuma outra foi capaz de caracterizar as amostras de café pela nota

final como a interacdo rampa de gas e tempo pés-estouro.
5.2.3 ACP da analise quimica
5.2.3.1 ACP para 109 replicatas e os 108 picos cromatograficos
Apoés a exclusdo dos cinco cromatogramas referentes as replicatas consideradas
andmalas (CA1, T7 3, T13 3, T14 1 e T23 2), como explicitado na subsecéo 5.2.1, uma nova

ACP da andlise quimica foi executada com os dados restantes: 109 replicatas ndo anémalas
com os 108 picos cromatograficos. O grafico de escores correspondente esta disposto na
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Figura 39, no qual CP-1 e CP-2 explicam, juntos, 66% da variacdo obtida para as areas

percentuais dos picos cromatogréficos integrados.
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Figura 39 Grafico de escores da ACP da analise quimica para 109 replicatas e os 108 picos

cromatogréficos.

A Figura 40 evidencia os conjuntos de replicatas formados pela variavel tempo pos-

estouro, com indubitavel separacdo entre as torras de controle (cor azul, pés-estouro médio

de 1,6 minuto), as torras teste com 1 minuto pds-estouro (cor laranja) e as torras teste com 2

minutos pés-estouro (cor verde).
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Figura 40 Gréfico de escores da ACP da analise quimica para 109 replicatas e os 108 picos

cromatograficos: agrupamentos para a variavel tempo pés-estouro.
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Em comparagdo com os resultados da ACP da analise sensorial, discutidos na
subsecdo 5.2.2, os conjuntos de amostras com tempos extremos de pdés-estouro (torras
teste) segregaram entre si de forma semelhante. Contudo, a ACP da andlise quimica
demostrou maior eficiéncia no isolamento do grupo com valores intermediarios para o tempo
pds-estouro (torras de controle).

Assim como verificado na ACP da analise sensorial com os sete atributos néo
homogéneos (subsec¢éo 5.2.2.2, Figura 34), a ACP da analise quimica ndo produziu grupos
isolados de amostras obtidas com diferentes ajustes para a variavel rampa de gas, o que
pode ser visualizado na Figura 41. Porém, as replicatas com rampa de 0,5 mbar min™,
destacadas na cor laranja, também formaram um subgrupo da rampa de 1 mbar min™, com
destaque na cor azul. Nesse sentido, é possivel afirmar que a rampa mais branda (0,5 mbar

min™) produziu amostras de café com composicéo percentual de COVs mais homogénea.
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Figura 41 Gréfico de escores da ACP da analise quimica para 109 replicatas e os 108 picos
cromatograficos: agrupamentos para a variavel rampa de gas.

De forma semelhante a ACP da analise sensorial com os sete atributos néo
homogéneos (subsecdo 5.2.2.2, Figuras 35 a 37), a ACP da analise quimica n&o foi capaz
de segregar as torras teste obtidas com diferentes valores para temperatura inicial, abertura
do fluxo de ar e rotagdo do tambor, apesar de manter em separado as torras de controle, o
gue pode ser visualizado nas tentativas de agrupamentos dos graficos de escores das

Figuras 42, 43 e 44.
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Figura 42 Grafico de escores da ACP da analise quimica para 109 replicatas e os 108 picos
cromatograficos: tentativa de agrupamentos para a variavel temperatura inicial.
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Figura 43 Grafico de escores da ACP da andlise quimica para 109 replicatas e os 108 picos
cromatograficos: tentativa de agrupamentos para a variavel abertura do fluxo de ar.
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Figura 44 Grafico de escores da ACP da analise quimica para 109 replicatas e os 108 picos

cromatograficos: tentativa de agrupamentos para a variavel rotacdo do tambor.

5.2.3.2 ACP para replicatas selecionadas e os 108 picos cromatograficos

Evidenciado

como Unica variavel do torrefador capaz de

influenciar,

inequivocamente, a composi¢cdo quimica do café torrado, o tempo pés-estouro foi também

avaliado em diferentes ACPs da analise quimica para os 108 picos cormatograficos, sendo
uma para cada conjunto de replicatas ndo anémalas em ordem de injecdo e uma para cada

média de duplicatas, como sequenciado nos graficos de escores ilustrados das Figuras 45 a

50.
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Figura 45 Grafico de escores da ACP da andlise quimica para a primeira replicata de cada amostra e

0s 108 picos cromatogréficos: agrupamentos para a variavel tempo pés-estouro.
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Figura 46 Grafico de escores da ACP da analise quimica para a segunda replicata de cada amostra e

0s 108 picos cromatograficos: agrupamentos para a variavel tempo pés-estouro.

Escores
* Torras de controle (1,6 min pés-estouro)~ 8,04 |~
® Torras teste (1 min pds-estouro) /A
A Torras teste (2 min pds-estouro) 'aA 4
A
A
I
13
3 "
o
o - = 31
~ s A
Y 01 . 9 TypoA
< | n
n n
g [ ]
=
-0,04
CP-1 (50%)

.18

0,1

Figura 47 Grafico de escores da ACP da analise quimica para a terceira replicata de cada amostra e
0s 108 picos cromatograficos: agrupamentos para a variavel tempo pés-estouro.
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Figura 48 Grafico de escores da ACP da andlise quimica para a média das replicatas 1 e 2 de cada

amostra e os 108 picos cromatograficos: agrupamentos para a variavel tempo pdés-estouro.
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Figura 49 Grafico de escores da ACP da analise quimica para a média das replicatas 1 e 3 de cada
amostra e os 108 picos cromatograficos: agrupamentos para a variavel tempo pos-estouro.
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Figura 50 Gréfico de escores da ACP da analise quimica para a média das replicatas 2 e 3 de cada
amostra e os 108 picos cromatograficos: agrupamentos para a varidvel tempo pés-estouro.

Em todas as seis ACPs com replicatas selecionas, houve a incontestavel separacao
entre os trés agrupamentos destacados — torras de controle, torras teste com 1 minuto pos-
estouro e torras teste com 2 minutos pés-estouro —, assim como ocorrido na ACP com todas
as 109 replicatas (Figura 40). Péde ser notada, também, a similaridade no percentual
explicado (CP-1 x CP-2) para a variabilidade dos dados em cada uma dessas sete ACPs
citadas, com valores entre 64 e 73% e média de 69%. Esses dois fatores demonstraram néo
haver discrepancia na realizagdo da andlise quimica com amostragem Unica, média de

duplicatas ou a utilizacdo simultanea de todas as replicatas.

5.2.3.3 ACP para a média das triplicatas e os 108 picos cromatograficos

Adicionalmente, foi executada uma ACP da andlise quimica utilizando-se a média
das triplicatas de cada amostra, dentre as 109 replicatas ndo anémalas, e os 108 picos
cromatogréficos. O resultado, exposto no gréafico de escores da Figura 51, mostra que 73%
da variancia das areas percentuais médias foi explicada por CP-1 e CP-2. Ja o grafico de
escores da Figura 52 destaca os trés grupos de amostras formados pela varidvel tempo pés-
estouro — torras de controle (azul), torras teste do primeiro dia (laranja) e torras teste do
segundo dia (verde) —, separados com a mesma eficiéncia das ACPs com uma Unica
replicada, média de duplicatas ou todas as replicatas, como foram ilustradas anteriormente

nas Figuras 45 a 50 e na Figura 40.
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Figura 51 Grafico de escores da ACP da andlise quimica para a média das triplicatas de cada
amostra e os 108 picos cromatograficos.
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Figura 52 Grafico de escores da ACP da andlise quimica para a média das triplicatas de cada
amostra e os 108 picos cromatograficos: agrupamentos para a variavel tempo pos-estouro.

Com as amostras coligidas pela nota final da andlise sensorial, € possivel visualizar
dois agrupamentos razoavelmente separados pela nota limitrofe de 78,50, destacados no
grafico da Figura 53 com as cores laranja (valores acima) e verde (valores iguais ou abaixo).
Outra observacdo é a presenca de um subgrupo de amostras com valores de nota final a
partir de 80,00, realcado em azul, contido no conjunto de notas finais acima de 78,50. A
comparacdo dos agrupamentos por nota final da Figura 53 com os agrupamentos pelo
tempo pdés-estouro demonstrados da Figura 52 aponta, mais uma vez, que o tempo pos-
estouro é, dentro do intervalo estudado, uma influéncia negativa para a nota final da

avaliacdo sensorial do lote de café analisado, uma vez que pouco mais de 80% das torras
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com 2 minutos de pds-estouro estdo no grupo com as piores notas finais (menor ou igual a
78,50). De forma oposta, 95% das torras com os menores tempos pos-estouro (1 e 1,6

minuto) estéo entre as melhores notas finais, ou seja, acima de 78,50.
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Figura 53 Gréfico de escores da ACP da analise quimica para a média das triplicatas de cada
amostra e os 108 picos cromatograficos: agrupamentos para a nota final.

Durante toda a discussdo da andlise quimiométrica, sempre que agrupadas as torras
pelo tempo pds-estouro nos graficos de escores das ACPs, tanto com os dados da andlise
sensorial do estudo de Garcia (2016) — Figuras 27 e 31 —, quanto com os dados da andlise
guimica desenvolvida no presente estudo — Figuras 45, 46, 47, 48, 49, 50 e 52 —, é possivel
perceber as amostras 9, 31 e 32 invariavelmente como as mais préximas ou inseridas na
pequena regido de intersecdo entre os dois grupos de torras teste. Destaque semelhante
pode ser observado para a amostra E, pois foi a torra de controle mais contigua ou
apensada as torras teste com 1 minuto de pés-estouro, sempre adjacente a amostra 2.
Outra correspondéncia entre todas as ACPs foi o maior distanciamento das amostras 13 e
18 em relagcdo aos seus respectivos agrupamentos de torras teste. Todas essas similitudes
atestam a correlacdo existente entre a proporcdo dos COVs na fracdo volatil das amostras
do café torrado estudado, quantificadas nesta dissertacdo, e a nota final para as respectivas
na analise sensorial, obtidas no trabalho de Garcia (2016), a saber:

() a amostra 9 obteve a pior nota final da andlise sensorial entre as torras teste
com ajuste de 1 minuto pds-estouro e as amostras 31 e 32 foram aquelas que
obtiveram as maiores notas finais entre as torras com pos-estouro de 2 minutos;

(i) a amostra 2 obteve a maior nota final entre todas as torras e a amostra E

correspondeu a maior nota final entre as torras de controle;
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(iii) a amostra 13 foi a segunda pior nota final entre as torras teste com 1 minuto pos-
estouro e a amostra 18 foi a pior nota entre as torras teste com pos-estouro de 2
minutos.

O grafico de pesos da ACP com as médias das triplicatas, Figura 54, comparado ao
gréfico de escores da Figura 52, revelou que as substancias quimicas identificadas com tg
(min) de 5,529 (furfural), 12,074 (1-acetil-1,4-diidropiridina), 15,343 (2-acetil-3-metil pirazina),
18,632 (5-hidroximetil furfural) e 33,633 (cafeina) foram as que mais contribuiram para a
diferenciacéo das torras teste com 1 minuto de pés-estouro. JA 0s compostos com tg (min)
de 3,393 (piridina), 6,252 (alcool furfurilico), 11,261 (acetato de furfurila), 11,685 (2-propanail
furano), 14,845 (substancia desconhecida), 15,088 (maltol), 19,961 (substancia
desconhecida), 20,178 (4-etil guaiacol), 20,827 (éter difurfurilico) e 21,144 (4-vinil guaiacol)
foram os que melhor caracterizaram as torras teste com pdés-estouro de 2 minutos. As torras
de controle influenciaram, principalmente, a propor¢gdo das substancias quimicas com tg
(min) de 5,163 (2-metil pirazina), 8,172 (2-acetil furano), 10,066 (5-metil furfural), 11,638 (2-
formil pirrol) e 20,998 (5-acetoximetil-2-furaldeido). A amostra 13 divergiu do grupo de torras
com 1 minuto pés-estouro, principalmente, pelos percentuais dos compostos com tg (min) de
21,144 (4-vinil guaiacol) e 33,633 (cafeina), enquanto a amostra 18 desprendeu do grupo
com pés-estouro de dois minutos sobretudo devido a quantidade da substancia com tg (min)
de 6,252 (&lcool furfurilico).
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Figura 54 Grafico de pesos da ACP da analise quimica para a média das triplicatas de cada amostra
e os 108 picos cromatograficos identificados pelo tempo de retencéo.

Os aglomerados de amostras em destaque no grafico de escores da Figura 55

apontam que os ajustes adotados para o tempo pOs-estouro e a rampa de gas produziram,
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paralelamente, altera¢cdes na composicdo quimica do café durante a torrefacdo de tal forma
qgue o perfil de torra também pdde ser diferenciado pela ACP da andlise quimica com as

médias das triplicatas.
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Figura 55 Grafico de escores da ACP da analise quimica para a média das triplicatas de cada
amostra e os 108 picos cromatogréficos: agrupamentos para a interacéo das variadveis rampa de
gas e tempo pés-estouro.

A comparacgao entre os grupos formados pela interacdo tempo pds-estouro versus
rampa de gas (Figura 55) e os grupos formados pela nota final sensorial (Figura 53)
confirma que os ajustes realizados para a curva de torra produziram efeitos nos parametros
avaliados na andlise sensorial. As amostras obtidas com 1 mbar min™ para a rampa e 2
minutos para o pds-estouro concentraram-se no agrupamento com as piores notas (78,50
ou menor), enquanto 75% das torras com 1 mbar min™ versus 1 minuto destacaram-se entre
as notas mais elevadas (80,00 ou maior). Entre as torras com 0,5 mbar min™ versus 2
minutos, 62,5% manteve-se no conjunto das piores notas, ao passo que metade das
amostras de café torrado com 0,5 mbar min™ versus 1 minuto e 83,3% das torras de controle
(1 mbar min™ versus 1,6 min) obtiveram notas intermediarias (entre 78,50 e 80,00).

A tabela 8 contém o resumo da relacdo observada entre a interacdo tempo pos-
estouro versus rampa de gas e a nota final da andlise sensorial, corroborando o resultado
encontrado na ACP da analise sensorial (subsec¢do 5.2.2.2), ou seja: a rampa de gas foi
influéncia positiva quando o tempo utilizado para o poés-estouro foi maior (2 minutos) e
negativa para o menor tempo pés-estouro (1 minuto).

Nenhuma outra interacdo entre varidveis de controle, testadas na ACP da andlise
gquimica para a média das triplicatas de cada amostra e os 108 picos cromatograficos, foi

capaz de caracterizar as amostras de café pela composicdo quimica da fracdo volatil.
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Tabela 8 Relagédo entre a nota final da analise sensorial e a interagéo das variaveis de controle rampa
de gas e tempo pés-estouro pela ACP da andlise quimica com a média das triplicatas de cada
amostra e todos o0s picos cromatograficos.

Interagdo de varidveis na torra

Nota sensorial final (NF)

Rampa d? glas Tempo po.s estouro | Percentual das torras e grupo de NF -
(mbar min™) (min)

1 1 75,0% com NF > 80,00
0,5 1 37,5% com NF > 80,00
1 1,6 16,7% com NF > 80,00
05 ) 37,5% com 78,51 < NF < 78,99
’ 62,5% com NF < 78,50
1 2 100% com NF < 78,50

5.2.3.4 ACP para a média das triplicatas e picos cromatograficos selecionados

A partir do gréafico de pesos em escala 1:1 da ACP da analise quimica com a média
das triplicatas e os 108 picos cromatograficos, exibido na Figura 56, foram listadas, na
Tabela 9, as vinte principais substéncias para a discriminagdo das torras, em ordem
decrescente de contribuigcdo nos dois primeiros componentes principais, anotados ainda os

respectivos tempos de retencdo e as distancias para a origem.
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Figura 56 Grafico de pesos em escala 1:1 da ACP da analise quimica para a média das triplicatas de
cada amostra e os 108 picos cromatogréaficos identificados pelo tempo de retencéo.
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Tabela 9 Vinte principais COVs em ordem decrescente de contribuicdo para CP-1 e CP-2 na ACP da
analise quimica com a média das triplicatas de cada amostra e os 108 picos cromatograficos.

Distancia para a origem do grafico

6,252 Alcool furfurilico 0,758
10,066 5-Metil furfural 0,561
5,529 Furfural 0,513
33,633 Cafeina 0,488
21,144 4-Vinil guaiacol 0,413
11,685 2-Propanoil furano 0,245
11,638 2-Formil pirrol 0,195
3,393 Piridina 0,178
5,163 2-Metil pirazina 0,176
20,998 5-Acetoximetil-2-furaldeido 0,141
18,632 5-Hidroximetil furfural 0,120
20,178 4-Etil guaiacol 0,117
8,172 2-Acetil furano 0,115
15,088 Maltol 0,110
12,074 1-Acetil-1,4-diidropiridina 0,110
14,845 (Desconhecido) 0,108
15,343 2-Acetil-3-metil pirazina 0,107
19,961 (Desconhecido) 0,096
20,827 Eter difurfurilico 0,093
11,261 Acetato de furfurila 0,090

Com base nos resultados da tabela acima, foram realizadas ACPs adicionais para a
andlise quimica com, respectivamente, 20, 10, 5 e 2 substancias com maior contribuicdo
para a discriminagdo das torras analisadas, sempre pela média das triplicatas, ilustradas nos
graficos de escores das Figuras 57 a 64, com destaque para os grupos formados tanto pela

variavel isolada tempo pds-estouro quanto pela sua interagdo com a rampa de gas.
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Figura 57 Grafico de escores da ACP da andlise quimica para a média das triplicatas de cada
amostra e as vinte substancias com maior contribuicdo na discriminacdo das torras: agrupamentos
para a variavel tempo pos-estouro.
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Figura 58 Gréfico de escores da ACP da analise quimica para a média das triplicatas de cada
amostra e as vinte substancias com maior contribuicdo na discriminacao das torras: agrupamentos
para a interacéo das variaveis rampa de gas e tempo pos-estouro.
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Figura 59 Grafico de escores da ACP da andlise quimica para a média das triplicatas de cada
amostra e as dez substancias com maior contribuicdo na discriminacdo das torras: agrupamentos
para a variavel tempo p6s-estouro.
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Figura 60 Gréfico de escores da ACP da analise quimica para a média das triplicatas de cada
amostra e as dez substancias com maior contribui¢do na discriminagdo das torras: agrupamentos

para a interacéo das variaveis rampa de gas e tempo pos-estouro.
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Figura 61 Gréfico de escores da ACP da analise quimica para a média das triplicatas de cada

amostra e as cinco substancias com maior contribuicdo na discriminagdo das torras: agrupamentos

para a variavel tempo pés-estouro.
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Figura 62 Grafico de escores da ACP da analise quimica para a média das triplicatas de cada
amostra e as cinco substancias com maior contribuigdo na discriminagéo das torras: agrupamentos

para a interagdo das variaveis rampa de gas e tempo pés-estouro.

-0,1 -

CP-2 (17%)

% Torras de controle (1,6 min pds-estouro)
= Torras teste (1 min pds-estouro)
A Torras teste (2 min pds-estouro)

Escores
003 .
/A o
18
2 A A A
i 3A e A A
! 31 A A
< A A
'9 A
| | i} ‘
, =2
E
e
x
| x x
X »
0,05
CP-1(83%)

0,1

Figura 63 Grafico de escores da ACP da andlise quimica para a média das triplicatas de cada

amostra e as duas substancias com maior contribuicdo na discriminacdo das torras: agrupamentos
para a variavel tempo pos-estouro.
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Figura 64 Grafico de escores da ACP da analise quimica para a média das triplicatas de cada
amostra e as duas substancias com maior contribui¢cdo na discriminacdo das torras: agrupamentos
para a interagdo das variaveis rampa de gas e tempo pés-estouro.

A indiscutivel segregacao de trés agrupamentos pelo tempo poés-estouro — torras de
controle (azul), torras teste do primeiro dia (laranja) e torras teste do segundo dia (verde) — e
0 posicionamento relativo das amostras E, 2, 9, 13, 18, 31 e 32, visualizados nos graficos de
escores das Figuras 57, 59, 61 e 63, quando comparados com o grafico de escores da
Figura 52, constatam a distribuicdo uniforme das amostras qualquer que tenha sido a base
de dados utilizada para a ACP da analise quimica: todos os 108 picos cromatograficos ou a
selecdo de 20, 10, 5 ou 2 picos cromatograficos na ordem decrescente de contribuigdo
discriminatoria da Tabela 9. Ja a segregacdo de grupos baseados na interagdo tempo pos-
estouro versus rampa de gas — Figuras 58, 60, 62 e 64 — permaneceu estavel até a
utilizacdo das 5 substancias de maior contribuigcdo discriminatéria (Figura 62). No resultado
da ACP com a utilizagdo de apenas 2 substancias (Figura 64), observou-se alteracdo
significativa nos agrupamentos selecionados, indicando que, para se discriminar torras pela
interacdo entre o tempo pos-estouro e a rampa de gas, ha a necessidade do emprego de
um maior nimero de substancias com poder discriminatério.

Testadas as demais variaveis de controle ou interaces entre variaveis, nenhuma foi
capaz de isolar grupos de amostras para as torras teste na ACP da andlise quimica com

selecao de picos cromatograficos.
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6 CONCLUSAO

Os COVs identificados nos graos torrados oriundos do Sitio Bela Vista estdo entre
agueles comumente citados na literatura para Coffea arabica L. Dentre os vinte destacados
com maior contribuicdo na discriminacdo das torras analisadas, dez sdo reconhecidos como
flavorizantes do café, incluidos cinco odorantes potentes. Essa observacao esta diretamente
relacionada com a semelhanca encontrada nos resultados de ambos 0os métodos avaliados
por ACP para a caracterizacdo de graos torrados: analise sensorial e analise quimica.

As ACPs, tanto da andlise sensorial como da andlise quimica, comprovaram que, no
intervalo selecionado para as varidveis operacionais estudadas, o tempo pos-estouro foi
determinante para a qualidade dos graos torrados de café. As ACPs demonstraram ainda
que a interagdo entre as variaveis tempo pos-estouro e rampa de gas também foi capaz de
diferenciar quimica e sensorialmente as torras avaliadas, evidenciando uma influéncia
positiva para a qualidade do café apenas no menor tempo pds-estouro, torando-se negativa
com a elevacao desse parametro.

Apesar da semelhanca nos resultados obtidos nas ACPs com os dados gerados
pelos dois métodos avaliados, a ACP da andlise quimica proporcionou melhor discriminacéo
dos grupos de amostras em comparacdo com a analise sensorial, em especial para as
torras de controle.

Sugere-se como continuidade deste estudo, a validagcdo do método empregado na
andlise quimica, a diversificacdo das amostras de café analisadas (por origem, tipo de
colheita e pos-colheita, por exemplo), assim como o aumento do nimero de niveis testados
para cada variavel operacional, o que permitiria a utilizacdo do método de superficie de
resposta. Além disso, caso haja confirmacdo de um numero restrito de substéncias a
permitir a diferenciac@o das torras de café, mesmo com um conjunto ampliado de amostras,
etapa subsequente seria a adequacao do método analitico para reduzir o tempo de andlise,
com identificacdo e quantificacdo apenas dos COVs de maior interesse e, com isso, obter
uma avaliacdo mais célere sobre a qualidade dos gréos torrados e a influéncia da curva de

torra utilizada.
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Commaodity

Crack (cracking)

Cupping
Headspace

Key odorant

Match e R. Match

Outlier

Pop (popping)
Q-grader

Vial

GLOSSARIO

Produto de origem priméria e importancia mundial, negociado em bolsa
de valores e com o preco determinado pela oferta e procura
internacional.

Som emitido pelos grdos de café durante a torrefacdo devido ao
rompimento das suas microestruturas porosas, que € promovido pela
alta pressao exercida por compostos volateis.

Andlise sensorial do café realizada através do protocolo da SCAA.

Fase gasosa presente em um frasco de amostragem lacrado e que
contém as substancias volateis (fracdo volatil) da amostra, em equilibrio
com sua a matriz (liquida ou soélida).

Composto organico volatil flavorizante presente na matriz alimenticia em
concentracao igual ou superior ao seu limite de percepc¢ao olfativa e que
possui odor identificado de forma individual na mistura.

indices de similaridade estrutural entre dois espectros de massas, em
especial um questionado e outro tido como padréo na biblioteca.
Informacédo individual que se afasta demasiadamente das demais
informacgdes do conjunto, com prejuizo a analise estatistica.

O mesmo que crack.

Avaliador profissional de degustacdo e classificacdo de cafés, com
certificacdo obtida em instituicdo habilitada pelo Coffee Quality Institute.
Frasco de amostra préprio para cromatografia, normalmente utilizado
em instrumentos dotados de coletor automético de amostras ou em

andlises por headspace.
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