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RESUMO

O objetivo deste trabalho foi utilizar métodos termoanaliticos para caracterizar amostras de
café in natura, café torrado e moido, borra de café, café soluvel e 6leo de café “ in natura” .
Estas técnicas foram utilizadas com o intuito de se realizar um estudo sobre o
comportamento térmico do café, quando submetido a diferentes condigdes. Os varios tipos
de cafés foram submetidos as andlises em um equipamento simulténeo de andlise térmica
TG, DTG, DTA, DSC, utilizando as seguintes condi¢oes para a realizagcdo do experimento:
massa variando de 4 a 15 mg, atmosfera dinamica de ar sintético a 100 mL/min, razéo de
aquecimento de 20° C/min, cadinho de alumina, da temperatura ambiente até 650° C. Cada
café possui porcentagens de perda de massa e temperaturas especificas. Com relagdo as
comparacOes entre os cafés, foi possivel notar comportamentos térmicos semelhantes de
perdas de massa. Com o café liofilizado observou-se a perda de substéncias volateis, e no
caso dos cafés ndo liofilizados, além de substancias voléteis, verificou a perda de agua. No
Oleo de café “ in natura” , mediante a comparagdo com a isoterma, as perdas de massa e as
temperaturas foram muito parecidas. Na andlise sensorial as amostras ndo diferiram entre
si a0 nivel de 5%, a partir da utilizacdo do teste triangular. Os dados da composicédo
quimica do método oficial foram analogos aos obtidos pela interpretacdo da curva
TG/DTG e aos valores estipulados pela Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria
(ANVISA) para normatizar os dados.

Palavras-chave: andlise térmica, cafés, analise sensorial.



ABSTRACT

The objective of this study was to characterize by thermoanalyticals methods. green coffee,
toasted coffee, used and instant soluble coffee. This techniques of thermal analysis was
used with the intention to have a study of thermal behavior of coffee, when submitted to
different conditions. The various types of coffee were submitted to the analysis in a
simultaneous thermal analysis TG, DTG, DTA and DSC device, using the following
conditions for the accomplishment of the experiment: mass varying from 4 to 15 mg,
heating rate = 20 °C/min; dynamic atmosphere of synthetic air with flow of 100 mL/min;
a-Al,0Os3 crucible and the room temperature up to 650° C. Each type of coffee has a specific
loss of mass and temperature. In relation to the comparison among the coffees, it was
possible to determine thermal behavior similar on mass loss, with the lyophilized one, it
was observed a loss of soluble substances, and in the not lyophilized case, besides the
volatile substances, it was noted a loss of water. In the green coffee oil, regarding the
isothermal comparison, the loss of mass and the temperature were quite similar. In the
sensorial analysis the samples didn’t differed among themselves at the 5% level with the
use of the triangular test. The data from the chemical compose from the official method
were analogical to the ones obtained by the interpretation of the TG/ DTG curve and the
values established b the National Agency of Sanitary Observance (ANVISA) to normalize
the data

Key- words: thermal analysis, coffees, sensorial analysis.
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1INTRODUCAO

As primeiras culturas familiares de café foram estabelecidas na Etidpia e no
Y émen. O processo de difusdo do café na Arébia deve-se ao Xeique Dhabhani e a Maomé.
O primeiro, identificou as diversas utilizagdes que o0s nativos davam a planta como
medicamento, em suas viagens pela costa africana, por volta de 1500. O segundo, 0
fundador do Islamismo, além de considerar o café um revitalizador, dada a sua origem
mistica, passou a usalo como um amuleto a partir dai, nenhum vigjante ficava sem
algumas folhas da planta, especialmente no periodo do Ramada e das peregrinacdes a
Meca. As lavouras que deram origem ao plantio brasileiro foram trazidas da Ilha de Java
em 1714, pelos holandeses, para 0 Suriname. O café demorou um pouco a chegar ao
Brasil, em razdo dos costumes dos turcos que era: ndo vender café em coco para ndo ser
plantado. Isto levou, em 1727, o Governador do Pard a incumbir o sargento-mor Francisco
de Mello Palheta, a pretexto de resolver, oficialmente, questdes de fronteiras com a Guiana
Francesa, trazer em sua bagagem algumas sementes da preciosa planta. Segundo a
tradicdo, foi a esposa do governador da Guiana quem forneceu os graos que modificaram a
nossa economia (HISTORICO..., 2003; TOLEDO, 1998).

A razdo do sucesso do café deve-se a0 fato das pessoas se servirem dele
diariamente, principalmente pela manha, em fun¢éo do consumo diario matinal fazer com
gue o cérebro fique mais atento, estimulando a atencdo e concentragdo (BRASIL, 2002).

A importéncia do café na economia mundial é indiscutivel, considerado um dos
mais valiosos produtos priméarios comercializados no mundo, sendo superado apenas em
valor, pelo petroleo. Seu cultivo, processamento, comercializagdo, transporte e mercado
proporcionam milhdes de empregos em todo 0 mundo. Porém, a situagdo ndo foi sempre

assim. Na década de 90, com a suspensdo das cldusulas econbmicas do Acordo
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Internacional do Café e a extingdo do IBC (Ingtituto Brasileiro do Café), os precos
sofreram uma queda brusca, acarretando sérios problemas, resolvidos com a reagdo da
iniciativa privada ao criar o CBC (Comité Brasileiro do Café) (HISTORICO..., 2003;
TOLEDO, 1998).

O movimento ao nivel do varejo da cadeia agroindustrial do café soma um
montante de aproximadamente US$ 33 bilhdes a0 ano, sendo que ja existem estudos
recentes apontando levantamentos de um valor estimado de cerca de US$ 50 bilhdes ao
ano. Tal valor € composto pelo custo de producdo da matéria-prima acrescido do valor
adicionado no primeiro processamento (secagem), transporte, segundo processamento
(torrefac@o, moagem e solubilizac8o do café) e distribuicdo. O café é fundamental para a
economia e politica de paises em desenvolvimento. Para muitos paises com
desenvolvimento minimo, a exportacdo de café chega a contribuir com até 70% das
divisas. Isso demonstra o quanto é importante a atividade cafeeira no processo de
estruturagéo das economias dos paises produtores (A REALIDADE..., 2003).

Mesmo ainda sendo considerado uma“ commodity” , o café vem ganhando status de
“gpeciality” no mercado internacional, em razéo das exigéncias cada vez maiores dos
consumidores. Além de pregos mais competitivos, esses consumidores buscam produtos
gue contenham determinadas caracteristicas, tais como sabor e aroma especificos e que
agreguem em si 0s conceitos de ecologicamente corretos ou organicos. Conforme dados da
Organizagdo Internacional do Café (OIC), existem cerca de 70 paises produtores do gréo
no mundo. Essa multiplicidade de produtores deve-se a extensa faixa apta a producéo do
cafeeiro, gracas a sua versdtilidade. A variagdo das condigbes climéticas propicia a
producdo de "blends' de caracteristicas peculiares, gragas também aos estilos diferenciados

de tratos culturais. Os principais paises produtores concentram-se na América do Sul
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(Brasil e Colémbia), América Central e Asia (Vietnd), os quais S30 responsaveis por cerca
de 80% da producéo mundial (OIC, 2003).

Estimativas do Ministério da Agricultura, Pecuéria e Abastecimento calculou paraa
safra brasileira 2002/2003 uma producdo de cerca de 44.690.000 de sacas (34.935.000
sacas de ardbica e 9.755.000 sacas de robusta) com uma produtividade média de 19,04
sacas por hectare (DADOS..., 2003).

Minas Gerais, Espirito Santo, S&o Paulo e Parand produzem juntos cerca de 83% do
café brasileiro, mas estados como Rondbnia e Bahia também estdo enquadrados como bons
produtores de café (BRASIL, 2002).

Existem diversas Resolucbes e Portarias do Governo Federal, sendo o 6rgdo
responsavel por fiscalizar e fazer cumprir normas e portarias, a Agéncia Nacional de
Vigilancia Sanitéria (ANVISA), a qual recomenda laboratérios responsaveis para realizar
as andlises nas amostras de café, sendo um exemplo o Ingtituto Adolfo Lutz (BRASIL,
1978; 1987; 1992).

A espécie Coffea arabica é de qualidade superior (aroma e sabor mais apreciados
no mundo) comparado ao robusta, tendo maior aceitacio em todos os mercados. E uma
espécie tetrapldide com 2n=44 cromossomos, autofértil, apresentando 7 a 15% de
fecundacdo cruzada, devido a insetos, ventos e outros agentes. A espécie Coffea
canephora, vulgarmente conhecida por Robusta, é dipldide com 2n=22 cromossomos e
auto-estéril, podendo atingir até 5 metros de altura, sendo um arbusto multicaule, com
folhas grandes e de bordas bem onduladas (TOLEDO, 1998).

No trabalho de Cunha; Canto; Marsaioli (2003) cita-se a classificagcéo de bebidas
dos cafés ardbica é  complexa, caracterizando-se  pelos  padrdes:

- Egtritamente mole: sabor suavissimo e adocicado;

- Mole: sabor agradavel, doce e &cido;
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- Apenas mole: sabor suave, leve adstringéncia;
- Dura: gosto amargo, dando uma sensagéo de boca seca;
- Riada: gosto quimico, com sabor de iodoférmio ou écido fénico;
- Rio: sabor inferior, com excesso de gosto quimico;
- Rio zona: sabor e odor intoleraveis ao paladar e ao olfato.
Em 1998, Toledo classificou as bebidas dos cafés robustas, sendo essas mais
simples e distribuida em quatro faixas de bebidas, a saber:

- Leve gosto a Robusta: quando a influéncia dos defeitos ndo interfere na

bebida;

- Médio gosto a Robusta: quando a interferéncia dos defeitos aparece na
bebida;

- Forte gosto a Robusta: quando a bebida € dominada pelo forte gosto dos
defeitos,

- Gogtos estranhos no café: mofo, ranco (TOLEDO, 1998).

Em atencdo ao ato consumo de café no Brasil e ao fato do mesmo ser um produto
valioso, faz-se necessdria a caracterizagdo por méetodos termoanaliticos de café in natura,
processado, borra do café e café solivel, propostos neste trabalho. Existe a necessidade de
realizar estudos caracterizando o café in natura e o industrializado por andlise térmica, pois
o café é um produto que movimenta milhdes de délares por ano, tendo grande influéncia na
cadeia agroindustrial. O assunto € inovador e de grande interesse, uma vez que ndo Sao
encontradas muitas informacOes sobre a caracterizacdo de café na literatura, sendo um

assunto de grande importancia para a pesquisa brasileira
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2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Café

Assad; Sano (2002) identificaram impurezas e misturas em pé de café por meio de
comportamento espectral e andlise de imagens digitais. O méodo, desenvolvido na
Embrapa, baseia-se no principio de que diferentes materiais de origem organica podem
apresentar reflectancias distintas em comprimentos de onda do espectro eletromagnético. A
guantificacdo das impurezas na amostra foi dada utilizando-se curvas de calibracdo entre a
area relativa obtida pela imagem e a porcentagem de impurezas presentes nas amostras.
Quanto menor a reflectancia, maior € 0 nimero de impurezas, uma vez que, quando
torradas, as cascas ficam mais escuras que os pedacos de paus presentes. Esse novo método
permite agilidade da resposta, auséncia de subjetividade nos resultados e a ndo destruicéo
das amostras analisadas, assegurando um patamar minimo de deteccdo de 95% das
impurezas das amostras.

Uma pesquisa em desenvolvimento na Embrapa foi realizada para avaliar métodos
para deteccdo de fraudes em cafés. Essas fraudes sdo freglientemente encontradas em café
torrado e moido, destinado ao consumo humano e caracterizaram-se pela presenca de:
cascas do café, pedagos de madeira, milho torrado, cascas de semente de cacau, cevada e
arroz. Nos dias atuais, os métodos utilizados demandam tempo e podem ocorrer diferentes
resultados de leitura. Em fungdo das exigéncias do mercado consumidor interno e externo,
estes métodos, porém, necessitam ser mais répidos e precisos. Rodrigues; Pereira (2001)
aperfeicoaram o processo de identificagdo das fraudes utilizando métodos como
espectroscopia do infravermelho com transformada de Fourier e andlises por imagem,

comparando-os com os métodos fisico-quimicos oficiais recomendadas pela AOAC e
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Instituto Adolfo Lutz. Concluiram que nos dias atuais, ainda existe muitas fraudes em
cafés comercializados no mercado Brasileiro e que o FTIR auxilia na identificag&o.
Em relacdo a comparagdo com métodos fisico-quimicos, a identificacgo foi positiva para a
verificagdo da metilxantina (cafeina) (RODRIGUES; PEREIRA, 2001).

Em outro estudo, Camargo; Toledo (1998) analisaram amostras de cafés em pé e
instantaneo da regido de Campinas, verificando assim o teor de cafeina. Pois a quantidade
de cafeina depende de uma série de fatores tais como: a variedade da planta, método de
cultivo, crescimento, aspectos genéticos e sazonais. A metodologia utilizada envolveu
etapas de extragdo com agua, primeiro, realizaram uma limpeza da amostra com acetato de
chumbo basico e bicarbonato de sodio para remover os ions de chumbo ndo reativo e
também como clarificante para a remocdo de proteinas sollveis. A determinacdo da
cafeina foi feita por cromatografia liquida alta eficiéncia (CLAE), sendo a identificagcdo
feita pela comparacéo do tempo de retencdo com o padréo. Os teores de cafeina variaram
em diferentes marcas e na técnica para o preparo do café, mas estavam de acordo com 0s
valores observados por outros autores. Os autores concluiram que a quantidade de cafeina
na bebida depende da quantidade de pé utilizada, do tipo de café e forma de preparo,
recomendando que aingestéo diéria de cafeina seja sempre em doses moderadas.

Gentil; Silva; Miranda (2001) determinaram o grau de umidade e temperatura de
armazenamento e manutencdo da espécie Coffea arabica L. As sementes com 51, 41, 34,
23, 16 e 10% de &gua foram acondicionadas em sacos plésticos de polietileno e mantidas
sob temperaturas de 30°C, 20°C e 10°C, por aproximadamente 48 semanas, sendo
avaliados periodicamente 0 seu grau de umidade, de germinacéo, vigor e sanidade. Os
resultados indicaram que 10% de umidade e 10°C de temperatura foram as condigoes mais

favoréveis a manutencéo da qualidade fisiol6gica das sementes.
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Amostras de cafés torrados arébica e robusta, de diversas regides geogréficas, em
um total de 29 amostras, foram analisadas e caracterizadas em seus contelidos de cafeina,
trigonelina e &cido nicotinico pelo método de cromatografia liquida de alta performance
(HPLC). Os resultados foram analisados utilizando andlise multivariada e andlise ndo
paramétrica nos graficos cromatograficos. Mediante os resultados concluiram que a
trigonelina e a cafeina foram usadas na descriminacéo de cafés tostados puros e mostraram
que o0 &cido nicotinico ndo pdde ser usado para a descriminagdo. Os contelidos de
trigonelina e cafeina ndo foram capazes de identificar as regides geograficas dos cafés.
(CASAL; OLIVEIRA; ALVES; FERREIRA, 2000).

De Maria; Trugo; Moreira; Werneck (1994) fizeram um estudo da composicéo
qguimica do café verde. Os aminoacidos livres, trigonelina, acidos clorogénicos e aglcares
livres s80 0s de maiores interesses, devido ao importante papel no aroma no café. Todas as
andlises foram feitas com amostras congeladas, isolaram as fracbes do café e
determinaram: proteina (Kjeldahl), agclUcares (cromatografia gasosa), &cidos clorogénicos
(CGA) utilizaram a metodologia de Trugo et a. (1991) e trigonelina (Trugo et a, 1983).
Utilizaram-se também filtracdo em gel de alta performance e andlises de “headspace”
(método para andlise do aroma) para as amostras de café. As metodologias utilizadas para
a realizacdo das analises mostraram-se adequadas para analisar a composi¢do do café.
Obtiveram sacarose (17,4 g%) fator importante para a reagdo de Maillard formando
furanonas, acetilpiridinas e furanos monociclicos, sendo um importante participante na
formacao do aroma, CGA (33,2 g%) que sdo 0s maiores constituintes encontrados no café,
sendo que atorrefagdo destruiu progressivamente a quantidade de CGA e as proteinas (7,5

0%), que é uma fonte de fragBes voléteis no café.
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Em ensaios realizados pelo Inmetro (Instituto Nacional de Metrologia) foram
anadlisadas as impurezas presentes em cafés torrados e moidos, encontrados em
supermercados brasileiros, com ou sem 0 selo de pureza da Associagdo Brasileira das
IndUstrias de Café (ABIC). Utilizaram-se como padréo, as normas e referéncias da Agéncia
Nacional da Vigilancia Sanitéria (Anvisa), conforme a Portaria n° 377, de abril de 1999,
que aprova o Regulamento Técnico para café torrado em gréo e café torrado e moido, além
da Portaria n® 42, de 14/01/98 e da Resolu¢do—RDC n° 12, de 02/01/01 e seguindo também
os padroes do Instituto Adolfo Lutz. Foram realizadas andlises microbiologicas,
microscépicas e fisico-quimicas, baseadas nas portarias e regulamentactes existentes. As
andlises foram realizadas pelo método oficial, do Instituto Adolfo Lutz, onde foram
executadas. Essas andlises foram realizadas em cafés de 11 estados brasileiros, ndo
ocorrendo a presenca de sujidades, larvas ou insetos e todas as amostras foram
consideradas de acordo, porém em algumas amostras foram detectadas a presenca de
centeio, cevada e milho. Em relag8o as caracteristicas fisico-quimicas, foram realizadas
andlises de substancias voléteis, residuo mineral fixo e insolivel em HCI a 10%, extrato
aguoso e etéreo e trimetilxantina (cafeind). Houve problemas somente nas substancias
voléteis, extrato etéreo e cafeina em quatro marcas de cafés. Nas analises microbioldgicas
foi avaliada a presenca de coliformes fecais e todas as amostras foram consideradas de
acordo com a legislagéo vigente. Como medida preventiva os resultados foram divulgados
em rede nacional de televisdo, procurando promover a melhoria dos produtos e o alerta
para os consumidores da bebida (BRASIL, 2002).

Trugo; Rosenthal (1999) elaboraram um projeto para a Embrapa sobre a geracéo de
amostras de café torrado e moido e sollvel com diferentes graus de torrefagcdo, para a
determinacdo de &cidos clorogénicos e benzopireno. O processo de torrefacdo pode gerar

substancias carcinogénicas e toxicas pertencentes a classe dos hidrocarbonetos policiclicos
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arométicos, destacando-se o benzopireno, que pode destruir substancias importantes como
0s &cidos clorogénicos. O objetivo principal deste projeto visou gerar amostras de café com
diferentes graus de torrefacdo, de modo a destindlas a determinacdo dos teores de
benzopireno e &cidos clorogénicos. No trabalho, os autores sugerem que seja feito um
estudo termoanalitico dos residuos e subprodutos, para verificar as reais perdas de massa e
constituintes.

A identificacdo de minerais em café cru foi realizada por dois métodos de preparo
de amostra: por via seca e via Umida, para a determinagdo e quantificacdo dos minerais Al,
Ba, Ca, Co, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Ni, P e Zn. Foram utilizados técnicas de digestéo &acida,
para determinacdo dos teores de minerais em diferentes amostras de café cru empregando a
técnica de espectrometria de emissdo Optica, em plasma indutivamente acoplado (ICP-
OES). As concentragdes dos minerais ndo diferiram significativamente ao nivel de 5%
entre os dois métodos empregados. O método por via seca foi empregado para a
determinacdo dos teores de minerais em 45 amostras de cafés provenientes de diferentes
regides de cultivo dos estados de S50 Paulo, Minas Gerais e Bahia, sendo que os teores de
minerais variaram conforme a amostra. O emprego da técnica instrumental de |CP-OES e
digest&o da amostra por via seca mostraram-se adequados para a determinagéo simulténea
de elementos minerais em café, demonstrando niveis de precisdo e exatiddo (MORGANO;
PAULUCI; MANTOVANI; MORY, 2002).

A caracterizagdo dos cafés arabica e robusta e de seus contelidos de metais foi feita
por Martin, Pablos e Gonzélez, em 1999. Foi utilizado um espectrofotdmetro de emissdo
Optica em plasma indutivamente acoplado (ICP-OES) e amostras de café arébica e robusta.
Os dados foram interpretados por calibragdo multivariada e determinaram a presenca dos

elementos quimicos Ba, Ca, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, Sr e Zn. Concluiram que o
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contetido dos elementos quimicos P, Mn e Cu pode ser fundamental para a diferenciacdo
entre o ardbica e o robusta.

No café verde ocorrem as reagdes de Maillard (escurecimento) e a de Strecker, a
caramelizacdo dos aclcares e degradacdo da trigonelina, &cidos clorogénicos (CGA),
proteinas e polissacarideos, importantes para a producdo do aromatipico. A quantidade e a
composicao dos precursores de aroma afetam consideravelmente a qualidade final do café
torrado. Os polissacarideos, lipideos e proteinas sd 0s maiores constituintes do café,
entretanto, os aminoacidos, trigonelina, acidos clorogénicos sdo importantes para as
andlises, principalmente relacionadas ao aroma do café (CLIFFORD, 1985).

As melanoidinas correspondem a um polimero marrom formado na reacdo de
Maillard durante a etapa de torrefacdo e constituem em torno de 25% da matéria seca do
café, no estudo realizado por Borrelli; Visconti; Menella; Anesse; et al. (2002). Realizaram
a caracterizacdo quimica de melanoidinas obtidas de baixo, médio e alto grau de torrefacdo
dos gréos de café, sendo que as melanoidinas foram separadas por cromatografia em gel e
estudadas por espectrometria de massa. Os resultados mostraram que as melanoidinas
presentes aumentaram em relagdo ao tratamento térmico, diminuindo o peso molecular. Os
autores estudaram também, a atividade antioxidante das melanoidinas e verificaram que
diminuiu com o aumento da torrefacdo, porém a prevencdo da peroxidacdo do &cido
linoléico aumentoul.

O estudo sobre o escurecimento ndo enzimético que ocorre nos graos de café
durante a etapa de torrefacdo foi feito por Aradjo (1999). Os aclcares redutores sdo
decompostos rapidamente a temperaturas mais baixas, enquanto os polissacarideos néo-
redutores (amido, celulose) sdo inicialmente hidrolisados com o aquecimento, liberando os
acUcares redutores que sdo transformados em pigmentos escuros. Em condi¢bes de

temperatura mais amena, a hidrélise para monossacarideos é mais rdpida que sua
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decomposicdo e o produto final € mais claro. O gréo verde ndo contém aroma tipico do
café. Durante o processo datorrado café, quatro fases podem ser distingliidas: a primeira é
a ateracdo inicial que ocorre em temperatura igual ou acima de 50°C, com inicio da
desnaturacdo das proteinas e a evaporacdo de &gua, em seguida ocorre o escurecimento do
gréo. Em temperatura acima de 100°C, o teor de umidade concentra-se entre 1,5-3,5%. Na
etapa seguinte, ha liberacdo de produtos volateis a temperatura de 150°C, resultando no
aumento de volume do gréo. A fase final de decomposicé@o, que se inicia a temperatura
entre 180-200°C, é caracterizada pela liberacdo do aroma tipico. Acima de 200°C ocorrem
reagcOes de condensacdo e polimerizagdo, com a formacdo de melanoidinas e de compostos
arométicos principalmente devido a decomposicdo térmica e pirélise de compostos
organicos.

Um método répido de espectroscopia de FTIR parainvestigar a cafeina em bebidas
carbonatadas, chés e cafés, bem como o total de metilxantinas, depois de uma extracdo
simples usando um modelo de calibracdo multivariada para validar o método foi utilizado
por Paradkar; Irudayaraj (2002). Amostras de chas, cafés e refrigerantes foram utilizadas
para a execucdo do trabalho. Nos espectros da cafeina foram observadas bandas em 853,
1030, 1125, 1218, 1369, 1419, 1596, 1659, 1705, 2850, 2922, 3332, 3564 e 3773 cm’,
correspondentes a absorcgdes caracteristicas de grupamentos que compdem esta substancia,
0 que permitiu quantificar a cafeina em refrigerantes e o total de metilxantinas em chas e
cafés, usando um modelo de calibracdo multivariada. O procedimento com FTIR foi
validado por espectroscopia de UV pela determinagdo do contelido de cafeina. A técnica de
FTIR desenvolvida ndo foi demorada, dando resultados em 5 minutos, para os refrigerantes
e em 10 minutos, para os chés e cafés. Essa técnica também pode ser utilizada para outros

alimentos.



26

A discriminacdo do Arabica e do Robusta em café solivel por FTIR e técnicas
guimiométricas tem sido avaliada para a distingdo das espécies. No processo de obtencdo
de café solluvel ocorre a torrefagdo e a moagem e depois os sdlidos sollveis e 0s
componentes voléteis do aroma sdo extraidos. Essa extracdo envolve processos complexos,
com os fatores fisicos de aquecimento e dissolugdo. Os espectros foram coletados em um
equipamento de FTIR monitorado, operando na regido de 800-400 cm*, dando espectro de
melhor qualidade e com pouca contaminagdo. Cinguienta e duas amostras foram utilizadas
para esse trabalho (29 Arabica e 23 Robusta) (BRIANDET; KESMLEY ; WILSON,1996).

Os autores observaram que 0s principais componentes do café sdo as proteinas,
carboidratos, minerais, cafeina, é&cidos clorogénicos e lipideos. A maioria desses
constituintes absorve na regido espectral de 900-1500 cm™ , e as bandas se sobrepdem em
geral. Concluiram que a técnica de espectroscopia de FTIR pode ser usada para identificar
e diferenciar as amostras de café Arabica e Robusta. A diferenciag@o estd baseada nos
&cidos clorogénicos e contelidos de cafeina. Os resultados obtidos indicaram que futuras
pesgquisas devem ser realizadas para a obtencdo de resultados precisos (BRIANDET;
KESMLEY; WILSON,1996).

A extracdo e a dosagem da atividade da polifenoloxidase do café sdo importantes
para verificar a qualidade. A polifenoloxidase (PPO) € um indicador da bebida de café,
sendo que quanto maior a sua presenca, melhor serd a qualidade (MAZZAFERA;
GONCALVES; SHIMIZU, 2002). Para esse trabalho os autores utilizaram amostras de
cafés classificados como: Rio, Dura e Mole. Os cafés foram moidos e extraidas as suas
proteinas através de trés métodos. O primeiro, descrito por Carvalho et al. (1994) e Corréa
et a (1997). O segundo método bem semelhante ao primeiro, porém, com algumas
modificaches e o terceiro escrito por Mazzafera; Robinson (2000). Foram utilizados dois

substratos para as dosagens de polifenoloxidase, a dopamina e é&cido clorogénico. O
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conteldo de fenol nos extratos protéicos foi determinado utilizando é&cido fénico.
Ocorreram problemas nos métodos 1 e 2. No método 3, o extrato ficou incolor, o que é
desejavel, mas mesmo assim, ocorreu forte influéncia de fenois. Mediante a utilizagdo de
espectroscopia de ultravioleta foi possivel a diferenciagdo apenas na bebida classificada
como mole. O café de melhor qualidade, o mole, apresentou maior atividade da
polifenoloxidase. Concluiram entdo que houve problemas nos métodos de extracdo e
dosagem da PPO. E que o uso da atividade da polifenoloxidase devera ser reavaliado como
indicador de qualidade e durante a extracdo, pois ela deve impedir a oxidagdo dos fendis,
assim como sua eliminacéo do extrato. A dosagem da atividade pelo consumo de oxigénio
também foi recomendada, por ser mais precisa que a espectrofotometria (MAZZAFERA;
GONCALVES; SHIMIZU, 2002).

Os polissacarideos do café instantdneo em pd foram estudados por Wolfrom e
Anderson (1966), utilizaram um fracionamento preliminar com 150 gramas de café
dissolvido em &gua e écido formico. Centrifugaram esta mistura e o sobrenadante trataram
com metanol. Lavaram o precipitado com metanol e éter etilico, obtiveram rendimento de
18,8%. Em seguida, através da hidrdlise &cida isolaram uma arabinogalactana e manana.
Na manana isolada observaram tracos de galactose, presentes apos a hidrdlise. Tanto a
manana como a arabinogalactana permaneceram inalteradas nos processos de extragdo e
torrefagdo, podendo ocorrer mudancas nas ligagdes durante o processamento.

Um estudo utilizando técnicas convencionais para o isolamento e a caracterizagdo
da celulose em gréos de café foi realizado por Wolfrom e Patin (1964). As fracfes de
celulose isoladas foram extraidas com etanol-&gua (na propor¢do 80:20), o residuo
insolUvel foi extraido em temperatura ambiente com benzeno-etanol (2 : 1) e lavado trés
vezes com &gua e mais duas vezes com agua a 90°C, com 0,5% de oxalato de aménio,

fornecendo um rendimento de 48% do residuo cinzento. A holocelulose foi preparada com
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esse residuo. Esse material, entdo, sofreu extragdo com hidroxido de potéssio a 10% e
foram analisados os constituintes dos agucares, resultando em: 17,8% de D-glucose, 48,5%
de D-mannose, 14,8% de D-galactose e 6% de L-arabinose. Todas as determinagdes foram
feitas por hidrélise acida e densitometria quantitativa. Aproximadamente 40 gramas desse
residuo foram tratados com é&cido férmico, destes 0,005 gramas foi tratado com é&cido
sulfdrico, para mais tarde ser analisado por cromatografia, resultando em glucose (39%) e
tracos de manose. O resultado para a celobiose octaacetato foi de 5,1% (base seca) de
celulose.

O objetivo do trabalho desenvolvido por Barcelos, Paiva; Pérez; Cardoso; Santos
(2001) foi estimar as fracbes A (agUcares), B, (amido), B, (parede celular disponivel) e C
(parede celular indisponivel) dos carboidratos da casca e da polpa desidratada dos
cultivares de café Catuai, Rubi e Novo Mundo. Essas fragdes sdo caracterizadas como
carboidratos ndo estruturais (CNE), carboidratos estruturais (CE) e fibra indigestivel (C).
Os CNE contém acucares (fracdo A), amido e pectina (fracdo B;), enquanto a fracdo CE
representa os carboidratos insolUveis em detergente neutro. A polpa foi obtida através de
despolpador mecanico e em seguida, seca ao sol até 13% de umidade.

Os materiais foram armazenados em sacos de rafia em ambiente coberto, ventilado
e seco, com amostragem em triplicata a cada 90 dias, para analises bromatologicas. As
fragbes foram determinadas conforme modelo do CNCPS (Cornell Net Carboydrate and
Protein System). Houve acréscimo no teor de fragBes A e B; e redugdo nas fragdes B, e C,
amedida que se aumentou o tempo de armazenamento. A cultivar Catuai apresentou maior
valor paraafragdo A, comparada a Rubi e Mundo Novo, sendo que essa diferenca chegou
a 28%, em relagdo ao Mundo Novo. A fragdo B, foi maior nas cultivares Catuai e Rubi,
comparada com a Mundo Novo, os valores para essa fracdo foram inferiores a 1%,

indicando baixo teor de amido e carboidratos de degradabilidade intermediaria
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A cultivar Mundo Novo apresentou maior valor para a fragdo B, comparada as cultivares
Catuai e Rubi. Ndo foi encontrada diferenca significativa entre as cultivares na fragéo C. A
casca do café apresentou maior valor para as fragdes A e B; e menor para a fragdo B,
comparada com a polpa desidratada, a0 passo que a fragdo C foi maior na polpa, em
comparagao a casca de café. O armazenamento por doze meses alterou as proporgdes dos
carboidratos, reduzindo as fracbes de degradabilidade lenta e ndo degradavel, em
detrimento da fracdo de degradabilidade rgpida. A casca e polpa sdo materiais com ata
proporcao de carboidratos indisponiveis e a cultivar Mundo Novo apresentou maior teor de
carboidratos de degradabilidade lenta (B;) e menor teor de carboidratos rapidamente

degradaveis, que as cultivares Catuai e Rubi.
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2.2 Oleo do Café

Lipideos obtidos a partir de gréos de café sdo pouco estudados, mas uma revisao
obtida sobre esse assunto relata alguns pontos relevantes (LAGO, 2001). Os lipideos dos
gréos de café estdo presentes no endosperma e as ceras s80 encontradas na camada externa
do gréo. O tipo de extracdo e o solvente utilizado afetam o rendimento e a qualidade do
Oleo obtido. Nos lipideos, as classes distintas sdo: écidos graxos livres, esterdis,
diacilglicerois e alcodis diterpénicos, triacilglicerdis e outros ésteres e os ndo identificados.
O teor de matéria insaponificavel em Oleos de café € em geral em torno de 12%. Os
principais congtituintes desta matéria sdo os alcodis diterpénicos (cafestol e caveol), sendo
gue o comportamento fisico do 6leo de café esta diretamente ligado ao cafestol e caveol. O
Oleo de café é usado na producdo de café sollvel, sobremesas, sorvetes, entre outras
utilidades e seu ponto de fusdo é baixo (7,8°C).

Oleos e gorduras s3o utilizados pela indlstria alimenticia e farmacéutica, por isso,
cada vez mais a procura pelos estudos relacionados sobre 0 assunto. A estabilidade térmica
de alguns Oleos e gorduras vegetais por TG/DTG e DTA foi estudada por Faria; Leles;
lonashiro; Zuppa; Antoniosi Filho (2002). Foram utilizados cinco 6leos e gorduras
provenientes da semente e améndoa do araticum, babagu, buriti, guariroba e murici. As
curvas termoanaliticas foram obtidas em um equipamento TG-DTA simultaneo, utilizando
uma faixa de temperatura de 30 a 600°C, razdo de aquecimento de 10°C min™ e atmosfera

de nitrogénio.
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Os resultados foram todos obtidos mediante a interpretacdo das curvas, observando-se
assim, que o patamar de estabilidade dos 6leos encontra-se entre 180 e 321°C e 0 processo
de decomposicdo térmica ocorreu em uma Unica etapa, finalizando entre 433 e 478°C. Os
resultados obtidos em atmosfera inerte evidenciam com clareza 0 comportamento térmico
dos 6leos, determinando a estabilidade dos 6leos, fator de grande interesse, pois permitem

monitorar a qualidade durante o processamento, estocagem e utilizagdo industrial.
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2.3 Andlise Térmica, suas Técnicas e Aplicacdes

Andlise térmica € um termo atribuido a um grupo de técnicas através da qual uma
propriedade fisica ou quimica de uma substancia (no sentido de substancia e/ou seus
produtos de reacdo), pode ser determinada em funcdo do tempo ou da temperatura,
enguanto submete-se a substancia a uma programacao controlada de temperatura.

A Termogravimetria (TG) é a técnica na qual a variagdo de massa de uma
substancia é medida, submetendo esta a uma programacdo controlada de temperatura,
sendo o registro, acurva TG ou termogravimétrica.

Termogravimetria derivada ou DTG é a técnica que fornece a derivada primeira da
curva termogravimétrica, em funcdo do tempo ou da temperatura e a andlise térmica
diferencial (DTA) € a técnica na qual a diferenca de temperatura entre a substéncia e o
material referéncia € medida em fungdo do tempo ou da temperatura, enquanto ambos séo
submetidos a uma programacdo controlada de temperatura. A calorimetria exploratéria
diferencial (DSC) é atécnica através da qual mede-se a diferenca de energia fornecida a
substéncia e a um material referéncia, em funcéo da temperatura, enquanto 0S mesmos séo
submetidos a uma programagédo controlada de temperatura

Nas técnicas DTA (andlise térmica diferencial), bem como no DSC, a amostra é o
material que estd sendo investigado, com ou sem dilui¢Bes, e 0 material de referéncia
uma substancia pura, em geral termicamente estavel, na faixa de temperatura de interesse.
Os espécimes sd0 a amostra e o material de referéncia utilizados no experimento. O
suporte da amostra é o continente da amostra e o suporte de referéncia € o continente do
material referéncia. O conjunto suporte da amostra e da referéncia é o conjunto completo
onde estéo alojados os espécimes. O termopar diferencial é o sistema de termopares usado

para medir a diferenca de temperatura. Na TG (termogravimetria) a termobalanca € um
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aparelho destinado a pesar continuamente uma amostra. A razdo de aquecimento € o
aumento de temperatura expressa em graus por minuto, nas escalas Celsius ou Kelvin
(IONASHIRO; GIOLITO, 1980; HATAKEY AMA; QUINN, 1999).

A calorimetria exploratéria diferencial (DSC) é uma das técnicas mais utilizadas no
controle da qualidade em alimentos. As proteinas sG0 0s componentes mais estudados pela
andlise térmica, incluindo estudos na mudanca da conformagdo, desnaturacdo e
estabilidade, verificando também os efeitos do pH, sal, aclcares e ions metdlicos. A
caracterizacd de polimeros aplicados a &ea de alimentos é baseada em DSC de
polissacarideos, na sua interagdo, gelatinizagdo, sendo que estudos na cristalizacéo de
alguns lipideos também sdo observados mediante estas andlises, assim como € examinada a
decomposicdo oxidativa dos 6leos. O DSC é utilizado para verificar o comportamento
térmico dos carboidratos e as transicdes de fases dos polissacarideos, aém das
propriedades de alimentos congelados (FARKAS; FARKAS, 1996).

Tomassetti; Campanella; Aureli (1989) avaliaram diversas amostras de alimentos
por termogravimetria (TG) uma dessas amostras foram gréos de café torrado. Os resultados
foram avaliados mediante a interpretacdo dos graficos obtidos pelo aparelho de
termogravimetria (TG). A amostra de café continha uma massa inicial de 8,38 mg. As
perdas de massa ocorreram em trés etapas principais, observadas separadamente até a
obtencdo do teor de cinzas. A primeira perda foi de &gua, em um total de 4,8%, a segunda
foi em torno de 54,9 % e aterceira, de 35,3%.

O comportamento térmico de alguns alimentos foi estudado por Raemy; Lambelet
(1991), sendo que a investigagdo térmica foi realizada entre a temperatura de —-50 a 300°C.
Vé&rias transformagOes fisicas e/ou quimicas interessantes foram observadas através dos
processos endotérmicos (desnaturacdo, gelatinizacdo e evaporagdo) e exotérmicos

(cristalizagdo e oxidagdo). Em temperaturas acima de 140°C observou-se 0 processo de



torrefacdo e bem acima desta temperatura, a calcinagdo. Comparando este estudo com o
processo adotado pela indUstria cafeeira, observaram que a torrefacdo do café aconteceu
em torno de 150°C. A técnica termoanalitica utilizada foi o DSC, que permitiu verificar as
transicbes de fase, desnaturacdo das proteinas, a DTA (andlise térmica diferencial) que
demonstrou a temperatura de ignicdo da amostra, e a TG que determinou a é&gua de
hidratagdo, oclusdo, cristalizagdo, a partir desta observaram a variagdo de massa,
calcularam o teor de cinzas obtido e revelaram a estabilidade térmica dos alimentos. Outras
técnicas de interesse foram a espectroscopia de infravermelho e a ressonancia magnética.
No artigo, os congtituintes dos alimentos sdo verificados um a um. A &gua € observada na
andlise térmica em torno de 100°C. Os lipideos aparecem na forma cristalina sendo a razéo
de aguecimento de interesse de —50 a 80°C. Os carboidratos séo observados pela primeira
fusdo e pela pirdlise. A calorimetria exploratéria diferencial permite medir mudancas de
energia das proteinas e as transicdes conformacionais. O DSC e DTA tém um amplo
campo de aplicagdo em ciéncia e tecnologia, principalmente em alimentos que séo
consumidos pela maioria da populacdo, que necessitam de um estudo detalhado quanto a

Seu comportamento térmico.
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3 OBJETIVOS

3.1 OBJETIVO GERAL

- Caracterizar por métodos termoanaliticos, café “in natura’, café

processado, borra de café, café solavel e 6leo de café“ in natura” .

3.2 OBJETIVOSESPECIFICOS

- Caracterizar o comportamento térmico das curvas TG/DTG/DSC/DTA do

café“ in natura” , café processado, borra de café e do café sollvel;

- Readlizar aliofilizagdo do café “in natura’ e do café torrado e moido (café

processado), fazendo posteriormente, a andlise pelas curvas TG/DTG/DSC dos mesmos,

- Estabelecer comparacOes entre as perdas de massa e as temperaturas
analisadas pelas curvas TG/DTG do café “ in natura” , café processado, borra de café e café

soluvel;
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- Analisar o comportamento térmico do 6leo de café “in natura’, para

verificar como se comportatermicamente um 6leo extraido de uma semente vegetal;

- Acompanhar mediante a utilizagdo da técnica de infravermelho, os

grupamentos presentes no 6leo de café “ in natura” ;

- Monitorar a isoterma do 6leo de café “in natura”, verificando o

comportamento térmico em uma determinada programacao;

- Egtabelecer comparagdes entre a curva TG/DTG e a curva isoterma do

6leo de café “ in natura” ;

- Analisar sensorialmente as amostras de café torrado e moido, em escala
industrial (temperatura em torno de 150° C) e em escala laboratorial (temperatura em torno

de 200° C), mediante a utilizagdo do teste triangular;

- Verificar a composicdo quimica do café “in natura”, café processado,

borra de café e do café soltivel;

- Comparar os dados obtidos no objetivo acima, obtidos pela metodologia
classica (Ingtituto Adolfo Lutz), com os valores obtidos pela curva TG/DTG do café “in

natura” , café processado, borra de café e do café soltvel.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 MATERIAL

4.1.1 Matériaprima

Foram utilizados como matéria-prima café “in natura’, café processado (café
torrado industrialmente), borra de café, café soltvel e 6leo de café “in natura”, de diversas
regides do Brasil. Para cada andlise, o café “in natura” e café processado foram moidos e

triturados, para posterior andlise.

4.1.2 Materiais para a realizacdo das andlises

Os materiais utilizados nas vérias andlises realizadas durante toda a execucéo do
trabalho foram: cadinhos de a-alumina, pinca, aparelho de soxhlet, mufla, estufa, manta
aquecedora, bald volumétrico, agitador magnético com chapa de aquecimento e

termostato para controle de temperatura.
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4.1.3 Aparelhos

Os principais aparelhos utilizados na execugdo do trabalho foram: o
espectrofotdbmetro de infravermelho (FTIR), modelo FTIR 8400 com detector DTGS
(Shimadzu), sistema de andlise térmica modelo TG/DTG 60 (Shimadzu), modelo DSC 60

(Shimadzu).
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4.2 METODOS

4.2.1. Técnicas

4.2.1.1 Espectroscopia de Infravermelho

As andlises com o FTIR foram realizadas nos Laboratérios do Centro Universitario
Positivo (UNICENP) e da Universidade Estadual de Ponta Grossa (UEPG).

A radiacdo infravermelha corresponde a parte do espectro situada entre as regifes
do visivel e das microondas. A porcdo de maior utilidade para a quimica situa-se entre
4.000 e 400 cm™* (SILVERSTEIN; BASSLER; MORRIL, 1991).

A radiag8o infravermelha é produzida por uma fonte aquecida eletricamente, sendo
gue as temperaturas alcangcam 1.000 a 1.800°C, onde sdo divididas em dois feixes pelos
espelhos, que séo os de referéncia e o da amostra (SILVERSTEIN; BASSLER; MORRIL,
1991).

No presente trabalho foram produzidas pastilhas de brometo de potéssio (KBr) com
aamostra do 6leo de café in natura, analisado mediante o uso do infravermelho na faixa de

4.000 a 400 cm'*, obtendo-se assim o espectro daamostra.
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4.2.1.2 Técnicas Termoanaliticas

A andlise térmica compreende um conjunto de técnicas no qual uma propriedade
fisica de uma substéncia é medida em funcdo de uma programacdo controlada da
temperatura (HARWALKAR; MA, 1990). Os alimentos estd cada vez mais sendo
submetidos a avaliagdo, mediante a utilizacgo da analise térmica.

Neste trabalho foram utilizadas as seguintes técnicas termogravimétricas. a
termogravimetria (TG), a andlise térmica diferencial (DTA) e a calorimetria exploratéria
diferencial (DSC), além do recurso matemético: termogravimetria derivada (DTG).

A termogravimetria (TG) € atécnicanaqual avariagdo de massa de uma substancia
€ medida, enquanto a substéncia é submetida a uma programacdo controlada de
temperatura, sendo o registro a curva TG ou termogravimétrica. A massa deve ser colocada
em ordenadas, com valores decrescentes, de cima para baixo e o tempo ou a temperatura
em abscissas, com valores crescentes, da esquerda para a direita (WENDLANDT,
1986;GARN, 1965; OLIVEIRA, 1996).

A andlise térmica diferencial (DTA) € atécnica na qual a diferenca de temperatura
entre a substancia e o material referéncia € medida em fungdo da temperatura, enquanto
ambos sd0 submetidos a uma programacaéo controlada de temperatura (IONASHIRO,
GIOLITO, 1982; GARN, 1965).

A termogravimetria derivada (DTG) é um recurso matemético que fornece a
derivada primeira da curva termogravimétrica, em funcdo do tempo ou da temperatura
(GARN, 1965).

Para todas as técnicas termoanaliticas, foi utilizado o sistema de andlise térmica
modelo TG/DTG 60 e modelo DSC 60 (Shimadzu), constituido por uma microbalanga com

capacidade para 200 mg e sensibilidade de 1 ng; forno de ceramica capaz de operar da
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temperatura ambiente até 1500°C, controlado por um computador e conectado a uma
impressora.

As seguintes condigdes foram utilizadas. massa das amostras variando de 4 a9 mg,
razéo de aquecimento de 20°C/min, atmosfera dindmica de ar sintético com vazéo de 100
mL/min, suporte de a-Al,O3. Para a amostra do 6leo extraido dos gréos de café in natura,
foram utilizadas as mesmas condi¢des, exceto paraa massa da amostra que foi na ordem de
15 a 18 mg, porgue havia a necessidade de ocorrer uma diluicdo do 6leo em alumina,
evitando assim o transbordamento da amostra e liberacdo de substancias voléteis que
poderiam danificar o aparelho, além de evitar possiveis interferéncias e oscilacdo no
mecanismo da termobalanca.

As curvas TG obtidas foram interpretadas sob o ponto de vista quantitativo.
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4.2.1.3. Andlise sensorial

No Laboratorio de Andlise Sensorial da Universidade Estadual de Ponta Grossa foi
realizada a andlise sensorial para as amostras de café, utilizando o teste triangular.

O objetivo do teste triangular € verificar a existéncia de diferenca significativa entre
duas amostras que sofreram tratamentos diferentes, servindo para detectar peguenas
variagdes (DUTCOSKI, 1996).

As industrias de processamento de cafés, no processo de torrefacdo, fazem a torra
com agitacdo constante e em temperaturas controladas entre 150-200° C, os graos dos cafés
sofrem um processo de escurecimento.

Baseando-se nestes dados, realizou-se uma simulagéo do processo de “torrefacao”
do café arébica, em escala laboratorial, da seguinte forma:

- 200 gramas de café foram colocados em um béquer;

- este foi colocado sobre um agitador magnético com chapa de aguecimento;

- atemperatura foi elevada até 150 °C e mantida assim durante 1 hora;

- apos egte procedimento, os gréos foram resfriados, moidos e mantidos fechados,
em recipiente apropriado.

Outro procedimento foi realizado novamente, porém a temperatura de 200°C.

Cinquenta e dois provadores avaliaram as duas amostras de café. Cada provador
recebeu trés amostras codificadas, onde foram informados que duas amostras eram iguais
(sofreram tratamento igual ao que é utilizado na indistria— torrefacdo a 120-150°C) e uma

é diferente (torrefagdo a 200°C).
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Em seguida, o provador foi solicitado a provar as amostras da esquerda para a
direita e identificar adiferente (DUTCOSKI, 1996).

As amostras de café foram apresentadas de forma casualizada aleatoriamente e
servidas em cabines individuais. Cada amostra continha em média 25 (vinte e cinco)
mililitros (mL).

A tabela com o nimero de respostas corretas necessarias para estabelecer
diferencas significativas para concluir a andlise, encontra-se em anexo, junto com a ficha

modelo utilizada para a realizacéo dos testes.



4.2.1.4 Composicdo quimica do café

Quanto a composicdo quimica, os cafés foram analisados em triplicata.

Umidade

O teor de umidade do café “in natura”, do café processado, da borra do café e do
café soltvel foram determinados segundo 0 método descrito pelas Normas do INSTITUTO
ADOLFO LUTZ (1985), onde:

Foram pesados 5 gramas da amostra em pesa-filtro tarado, contendo uma camada
de areia, previamente aquecida em estufa a 105°C, por 1(uma) hora, resfriada em
dessecador, aé a temperatura ambiente e pesada. A amostra foi aquecida em estufa por 3
(trés) horas a 105°C. Resfriada em dessecador até a temperatura ambiente e novamente

pesada.

Proteina

O contelido de proteina do café “ in natura” , do café processado, da borra do café e
do café soluvel foram determinados pelo método Kjeldahl, conforme descrito nas Normas
do INSTITUTO ADOLFO LUTZ (1985).

Foram pesados 5g das amostras de cafés em tubos de digestdo. Adicionou-se a cada
tubo 1,5 gramas de catalisador (K,SO4 e CuSO,4) e 6 mL de &cido sulfdrico concentrado.
Os tubos foram levados para o bloco digestor com temperatura inicial de 50° C, aonde foi-

se aumentando progressivamente a temperatura em 50° C a cada 30 minutos, até atingir
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350° C. Alcangado essa temperatura a amostra permaneceu mais duas horas em repouso no
digestor.

Passadas as duas horas, adicionou-se &gua destilada, colocando as amostras em
destilador de nitrogénio, sendo estas neutralizadas com NaOH 5% até o aparecimento de
cor escura (Oxido de cobre I1). O destilado foi recolhido em erlenmeyer com 10 mL de
H3BO3 2% com indicador misto (fenoftaleina) até um volume de 150 mL. O destilado foi
titulado com HCI 0,01 N até o ponto de viragem. Realizando assim, o célculo para o teor

de nitrogénio.

% nitrogénio = mL (HCI) x N (HCI) x FC* x 1,4008
Peso da amostra

* Fator de correcéo

Lipideos

O teor de lipideos foi determinado utilizando-se o método de hidrdlise &cida,
seguida por destilagdo em Soxhlet utilizando éter de petréleo, conforme procedimento
descrito pelas Normas do INSTITUTO ADOLFO LUTZ (1985).

Foram pesados 5 g de café em um vidro de reldgio e dessecados em estufa a 105°C,
por 1 hora. A substéncia seca foi transferida para um cartucho de um aparelho extrator de
Soxhlet, com auxilio de um pedaco de algoddo desengordurado. O Gleo foi extraido com
éter de petréleo, por 6 horas, evaporou-se os solventes e colocou-se o residuo em estufa
por 1 hora a 105°C. Resfriou-se em dessecador até a temperatura ambiente e avaliou-se a

porcentagem de lipideos.
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Cinzas

O teor de cinzas dos cafés foi obtido por incineragéo, seguido de aquecimento em
mufla, & temperatura de 550°C, conforme descrito pelas Normas do INSTITUTO
ADOLFO LUTZ (1985).

O café foi pesado (5g) em cépsula de porcelana, que estava previamente
aquecida em mufla a 550°C, resfriada em dessecador até a temperatura ambiente e pesada.
A amostra entdo, foi seca em estufa, carbonizada em temperatura baixa e incinerada em
mufla a 550°C, por aproximadamente seis horas, resfriada em dessecador, até temperatura

ambiente e pesada.
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4.2.1.5 Liofilizagdo

Os alimentos a serem liofilizados foram acondicionados em uma camara de
autoclave e ap6s fechados hermeticamente. S8 submetidos a uma pressdo negativa
(vécuo) de 0,1 milimetros de mercurio, baixando assim a temperatura para 60 graus
negativos. Desta forma, a &gua contida nos alimentos passa diretamente do estado solido
para o gasoso, em um processo chamado de sublimagéo. Apds 6 a 12 horas nessa condi¢ao,
dependendo do tipo de alimento e seu percentual de &gua, 0 mesmo encontra-se
desidratado, contendo em torno de 1% de umidade.

Além de preservar a qualidade do alimento, a liofilizagdo facilita largamente os
processos de transporte e armazenagem e desde que o produto seja adequadamente
embalado, pode ser armazenado fora de refrigeragdo por até 2 anos, sem perder suas
gualidades nutricionais.

A etapa de liofilizago do café foi realizada no equipamento disponivel no Centro
Universitario Positivo (UNICENP).

A liofilizagdo tem como objetivo verificar o comportamento dos cafés analisados
no presente trabalho, sem a presenca de &gua, observados mediante as analises das curvas

termogravimétricas.
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5 Resultados e Discussoes

5.1 Curvas TG e DTG dos cafés

Ascurvas TG e DTG dos cafés “ in natura” , torrado e moido, da borra de café, do
café soltvel e do 6leo do café“ in natura” , sdo mostradas nas Figuras 1 a 24, sendo que em
cada pégina subseqiiente a cada curva, encontram-se as explicagdes necessérias para a
interpretagéo dos resultados.

Todas as curvas termogravimétricas foram feitas nas mesmas condigdes. em relacéo
a massa inicial peso entre 4 e 18 mg, atmosfera de ar sintético, fluxo de 100 mL/ min,
razdo de aguecimento de 20°C/min, suporte de aumina

As curvas foram obtidas no equipamento de andlise térmica modelo TG/DTG 60
(Shimadzu). Para o 6leo extraido do café, houve uma diluicdo das amostras em Al,Os,
evitando assim que ocorresse um transbordamento na termobalanca, devido a ebuli¢éo. Por

este motivo, a massa do 6leo foi superior a massa do café.
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5.2 Curvas DSC e DTA dos cafés

As curvas DSC e DTA dos cafés e do Oleo de café foram realizadas no
equipamento DSC 60 (Shimadzu), utilizando as seguintes condigdes para a realizacéo dos
experimentos. massa inicial entre 4 e 18 mg, atmosfera de ar sintético, fluxo de 100 mL/
min’, razéo de aquecimento de 20°C/min, suporte de alumina sem tampa. No caso do
DSC, o suporte de alumina era com tampa perfurada. Foi utilizado o cadinho com tampa
perfurada, para que, os produtos voléteis saiam mais devagar melhorando assim, a linha
base das curvas.

Ascurvas DSC e DTA dos cafés e do respectivo 6leo sdo mostradas nas Figuras 1 a

25.
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Figura 1: Curvas TG e DTG do café “in natura”, mi= 4,052 mg em atmosfera
dindmica de ar sintético a 100 mL/min, razéo de aquecimento = 20° C/min, cadinho
de alumina
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Figura 2: Curva DSC do café “in natura”, mi= 4,052 mg em atmosfera dinémica
de ar sintético a 100 mL/min, razdo de aquecimento = 20° C/min, cadinho de
alumina.
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Ocorreram trés perdas de massa observadas nas curvas TG e DTG. A temperatura
de inicio de perda de massa foi em temperatura ambiente e o término em torno de 500° C.

Na Figura 1 observa-se que a primeira perda de massa foi da temperatura ambiente
até 112° C, com uma porcentagem de 6,75%. Nesta temperatura temos a expansao do gréo
e dteracbes na estrutura (Araljo, 1999), aém da liberacdo das substancias voléteis
(Nascimento; Morais, Rocha, 2003). A segunda perda inicia-se efetivamente em 112° C a
362° C, com porcentagem equivalente a 61,43% de sua decomposicdo. A terceira perda foi
da temperatura de 362 a 484 °C com porcentagem de 28,98%, sendo que o valor de cinzas
€ de 2,84%, proximo do que consta na literatura e o valor atingido pela metodologia
cléssica que é de 4% (ARAUJO, 1999).

Na curva DTG, notada na Figura 1, observa-se que a primeira perda de massa,
referente ao primeiro pico, ndo foi tdo intensa. O segundo pico foi de uma forma mais
consecutiva, sendo um pico mais aberto. O terceiro pico foi um pico mais alongado,
também de forma consecutiva

Na curva DSC, observada pela Figura 2, verifica-se uma reac@o endotérmica, em
correspondéncia com a primeira perda de massa, seguida de duas reagdes exotérmicas,
sendo a Ultima de uma maior intensidade.

Tabela 01. Sugestdes de perdas de massas para o café “ in natura” apartir dascurvas TG e

DTG obtidas em atmosfera dindmica de ar sintético com vazéo de 100 mL/min, da
temperatura ambiente até 500° C, razdo de aguecimento de 20° C/min, suporte de

alumina
Caféin natura Am AT % deperda
Primeira perda 0,2737 mg Ambiente -112°C 6,75
Segunda perda 2,4893 mg 112- 362°C 61,43
Terceiraperda 1,1741 mg 362-484° C 28,98

CINZAS 2,84
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Figura 3: Curvas TG e DTG do café “in natura” liofilizado, mi= 8,22 mg em
atmosfera din@mica de ar sintético a 100 mL/min, razéo de aguecimento = 20°
C/min, cadinho de alumina
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Figura 4: Curva DSC do café “in natura” liofilizado, mi= 8,22 mg em atmosfera
dindmica de ar sintético a 100 mL/min, razéo de aquecimento = 20° C/min, cadinho
de alumina
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Nas curvas da Figura 3 ocorreram trés perdas de massa observadas nas curvas TG e
DTG. A temperatura de inicio de perda de massa foi em temperatura ambiente e o término,
em torno de 500° C.

A Figura 3 mostra que a primeira perda de massa foi de 27° C aé 184° C, com uma
porcentagem de 3,46%, sugerindo a liberagdo de 6leos essenciais, ja que dgua ndo existe
no café liofilizado, além dos compostos voléteis, que segundo Nascimento; Morais, Rocha
(2003) sdo destruidos em temperaturas de até 60° C. Pela temperatura utilizada e pela
porcentagem de perda, pode-se sugerir que nessa etapa temos perdas das proteinas do café,
além de sua decomposicdo, pois perdas de proteinas ocorrem em temperaturas de até 150°
C. A segunda perda foi de 184° C a 353° C, com porcentagem equivalente a 52,23%. A
terceira perda foi da temperatura de 353 a 501° C, com uma porcentagem de 42,26%. O
teor de cinzas encontrado nesse café foi de 2,15%.

Na curva TG, Figura 3, observa-se o abaulamento na curva, devido ao calor
fornecido pelo forno somado ao calor da queima da amostra.

Na curva DSC, observada na Figura 4, a reagd0 que ocorreu nesse café foi tao
intensa gque o pico ficou cortado e com uma forte intensidade, exatamente aonde nota-se a
presenca do abaulamento da curva, na Figura 3. Na curva DSC, Figura 4, observa-se uma
variagdo de entalpia

Mediante a interpretacdo da curva DTG, na Figura 3, observa-se uma estabilidade
no inicio da curva, onde se o café ndo fosse liofilizado teriamos a perda de &gua e uma
reacdo endotérmica acontecendo. No primeiro pico, onde temos a primeira perda de massa,
observa-se um pico de menor intensidade. O segundo pico € mais intenso e o terceiro pico

€ onde ocorre a extrapolacdo e o corte do pico.
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Tabela 02. Sugestdes de perdas de massas para o café “ in natura” liofilizado, a partir das
curvas TG e DTG obtidas em atmosfera dindmica de ar sintético com vazdo de 100
mL/min, da temperatura ambiente até 500° C, raz&o de aquecimento de 20° C/min,
suporte de alumina.

Caféin natura liof. Am AT % de perda
Primeira perda 0,2452 mg 28-184°C 3,46
Segunda perda 4,2442 mg 184- 353°C 52,23
Terceiraperda 3,3095 mg 353-501° C 42,26

CINZAS 2,15

Tabela 03. Comparacdo entre as perdas de massado café “ in natura’ e as perdas de massas
do café“ in natura” liofilizado.

Perdasde Caféin natura AT Caféin natura AT
massa (%) liof. (%)
12 perda 6,75 Amb.- 112°C 3,46 28-184°C
22 perda 61,43 112-362°C 52,23 184- 353°C
3 perda 28,98 362-484°C 42,26 353-501° C

Na Tabela 03 observa-se que a primeira perda de massa no café liofilizado foi
menor que a primeira perda de massa no café in natura, mesmo com as temperaturas muito
proximas. 1sso se deve ao fato, do café ter perdido agua no processo de liofilizacdo. No
caso do café “in natura” podemos notar a presenca de &gua e substancias voléteis. Ja no
caso do café liofilizado sO se encontra substéncias voléteis. Na segunda perda de massa
tem-se um valor menor para o café “in natura” liofilizado. Na terceira perda o valor foi
menor para o café “in natura”, porém no café “in natura” liofilizado tem-se a curva até

uma temperatura mais elevada.
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Figura 5: Curvas TG e DTG do café “in natura” extraido o 6leo, mi= 7,096 mg
em atmosfera dindmica de ar sintético a 100 mL/min, raz&o de aquecimento = 20°
C/min, cadinho de alumina.
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Figura 6: Curva DTA do café “in natura” extraido o 6leo, mi= 7,096 mg em
atmosfera din@mica de ar sintético a 100 mL/min, razéo de aguecimento = 20°
C/min, cadinho de alumina
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Figura 7: Curva DSC do café “in natura” extraido o 6leo, mi= 7,096 mg em
atmosfera din@mica de ar sintético a 100 mL/min, razéo de aguecimento = 20°
C/min, cadinho de alumina.
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Na Figura 5, observa-se quatro perdas de massa observadas nas curvas TG e DTG.
A primeira perda de massa foi da temperatura ambiente até 115° C, com uma porcentagem
de 5,60%, sugerindo a perda de agua. Esse valor foi muito proximo ao atingido pelo
método cléssico, segundo o Instituto Adolfo Lutz, cujo valor foi de 7,16%.

A segunda perda foi de 115° C a 341° C, com porcentagem equivalente a 49,10%.
Nessa etapa temos a perda de proteinas e a sua decomposicdo. A terceira perda foi na
temperatura de 341 a 436° C, com uma porcentagem de 17,30%. A quarta perda a
temperatura variou de 436 a 523° C, sendo a porcentagem de 26,26%. O valor da
porcentagem de cinzas obtido pela curvado café “ in natura” extraido o 6leo foi de 1,74%.

Na Figura 6, correspondente a curva DTA observam-se varios picos consecutivos
em reagOes exotérmicas e uma reagdo endotérmica, ocorrida na faixa de temperatura de 40
a 100 °C, sugerindo que seja areacdo de liberacéo da agua.

Na Figura 7, temos a curva DSC da amostra, onde pode observar a presenca de um
pico endotérmico e dois picos exotérmicos, sendo o Ultimo com uma forte intensidade,

ocorrendo o corte da curva

Tabela 04. Sugestbes de perdas de massas para o café “ in natura” extraido o 6leo, a partir
das curvas TG e DTG obtidas em atmosfera dindmica de ar sintético com vazéo de
100 mL/min, da temperatura ambiente até 525° C, razéo de aguecimento de 20°
C/min, suporte de alumina.

Caféin natura Am AT % de perda
Primeira perda 0,44 mg 27-115°C 5,60
Segunda perda 3,49mg 115- 341°C 49,10
Terceiraperda 0.82 mg 341-436° C 17,30
Quarta perda 1,90 mg 436-523° C 26,26

CINZAS 1,74
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Tabela 05. Comparacdo entre as perdas de massado café “ in natura’ e as perdas de massas
do café“ in natura” extraido o 6leo.

Perdasde Caféin natura AT Caféin natura AT
massa (%) sem Oleo. (%)
12 perda 6,75 Amb.- 112°C 5,60 27-115°C
22 perda 61,43 112-362°C 49,10 115- 341°C
3 perda 28,98 362-484°C 17,30 341-436° C
feperda 00 - e 26,26 436- 523°C

Nas primeiras perdas de massa observada na Tabela 05, nota-se que os valores e as

temperaturas foram muito aproximados, com um valor menor para o café “in natura’

extraido o 6leo, pois esse j& perdeu seus 6leos essenciais em um outro processamento

(extracdo de lipideos). No café “ in natura” extraido o 6leo a soma da segunda e daterceira

perda de massa (66, 40%) foi proxima ao atingida na segunda perda de massa do café “ in

natura”, porém essa pequena diferenca de massa deve-se a temperatura que no café “in

natura” extraido o 6leo foi mais elevada. A terceira perda de massado café“ in natura” e a

quarta perda de massa do café “in natura” extraido o 6leo foram muito parecidas, com

diferencial apenas na temperatura final do café “in natura” extraido o 6leo que foi até

523°C.
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Figura 8: Curvas TG e DTG do café torrado e moido, mi= 6,078 mg em atmosfera
dindmica de ar sintético a 100 mL/min, razéo de aquecimento = 20° C/min, cadinho
de alumina
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Figura 9: Curva DSC do café torrado e moido, mi= 6,078 mg em atmosfera
dindmica de ar sintético a 100 mL/min, razéo de aquecimento = 20° C/min, cadinho
de alumina



A Figura 8 mostra que ocorreram quatro perdas de massa observadas nas curvas TG
e DTG. A temperatura de inicio de perda de massa foi em temperatura ambiente e o
término em torno de 530° C.

A primeira perda de massa foi de 30° C até 110° C, com uma porcentagem de
4,10%, sugerindo a perda de &gua. Esse valor foi muito préximo ao atingido pelo método
classico, seguindo as normas do Ingtituto Adolfo Lutz, cujo valor obtido foi de 4,24%. E
muito préximo também do que afirma a literatura que € de 3,0% (FLAMENT, 2002). A
segunda perda foi de 110° C a 373° C, com porcentagem equivalente a 56,30%. Nessa
etapa temos a perda de proteinas e a sua decomposicdo. A terceira perda foi natemperatura
de 373 a 440° C com uma porcentagem de 7,52%. E a Ultima perda foi da temperatura de
440 a 528° C, com porcentagem de 29,06 %, sugerindo que esse valor seja a carbonizagdo
da amostra. O teor de cinzas presente na amostra ficou na faixa de 3,02%, muito préximo
a0 calculado pela metodologia do Instituo Adolfo Lutz, quefoi de 3, 75%,.

Na Figura 9, observase a curva DSC do café torrado e moido. Ocorreu
inicialmente uma reacdo endotérmica, sugerindo que essa reacdo seja a liberagdo de agua
Seguidamente ocorreram duas reagoes exotérmicas, sendo a Ultima de forte intensidade,
mostrado mediante o corte da curva

Na Figura 8, observa-se a curva DTG do café torrado e moido, onde tem-se o

altimo pico com uma maior intensidade, ocorrendo o corte da curva
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Tabela 06. Sugestdes de perdas de massas para o café torrado e moido, a partir das curvas
TG e DTG obtidas em atmosfera dindmica de ar sintético com vazéo de 100
mL/min, da temperatura ambiente até 530° C, raz&o de aquecimento de 20° C/min,

suporte de alumina.

Cafétorrado Am AT % deperda
Primeira perda 0,2310 mg 30-110°C 4,10
Segunda perda 3,3006 mg 110-373°C 56,30
Terceiraperda 0,4207 mg 373-440° C 7,52
Quarta perda 1, 6447 mg 440-528°C 29,06
CINZAS 3,02

Tabela 07. Comparacdo entre as perdas de massado café “ in natura’ e as perdas de massas
do café torrado e moido.

Perdasde Caféin natura AT Cafétorrado e AT
massa (%) moido. (%)
12 perda 6,75 Amb.- 112°C 4,10 30- 110°C
22 perda 61,43 112-362°C 56,30 110- 373°C
3 perda 28,98 362-484°C 7,52 373-440° C
feperda 00 - e 29,06 440- 528°C

Nas primeiras e segundas perdas dos cafés “in natura” e do torrado e moido tém-se
valores e temperaturas muito préximos, com uma peguena diferenca para menos no café
torrado e moido, devido ao processamento que ocorre na fabrica durante a producdo do
café. A soma da terceira e quarta perda do café torrado (36,58%) foram maior que a
terceira perda do café “in natura” , porém a temperatura final da curva do café torrado e

moido foi mais elevada que ado café “ in natura” , em torno de 528° C.
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Figura 10: Curvas TG e DTG do café torrado e moido liofilizado, mi= 5,797 mg
em atmosfera dindmica de ar sintético a 100 mL/min, razdo de aquecimento = 20°
C/min, cadinho de alumina
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Figura 11: Curva DTA do café torrado e moido liofilizado, mi= 5,797 mg em atmosfera
dindmica de ar sintéico a 100 mL/min, raz&o de aquecimento = 20° C/min, cadinho de
alumina
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Figura 12: Curva DSC do café torrado e moido liofilizado, mi= 5,797 mg em atmosfera
dindmica de ar sintéico a 100 mL/min, razéo de aquecimento = 20° C/min, cadinho de
alumina
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Na Figura 10 observa-se que ocorreram trés perdas de massa observadas nas curvas
TG e DTG. A primeira perda de massa foi de 28° C até 203° C, com uma porcentagem de
3,74%, sugerindo a perda de 6leos essenciais, aém de termos perda de proteinas. A
segunda perda foi de 203° C a 349° C, com porcentagem equivalente a 49,92%. E a Ultima
perda foi da temperatura de 349 a 494° C, com porcentagem de 43,67%, sugerindo que
esse valor sgja a carbonizacéo da amostra. O teor de cinzas obtido pela curva foi de 2,67%.

Na curva TG observa-se 0 abaulamento na curva, isso se deve ao fato do produto
preencher o cadinho e possivelmente ocorrer uma queima total do produto. Além do calor
fornecido pelo forno somado ao calor da queima a amostra

Na Figura 11 temos a curva DTA do café torrado e moido liofilizado, onde pode-se
notar que inicialmente nd tem nenhuma reagéo e a partir da temperatura de 300° C
observam-se duas reagdes exotérmicas.

Na curva DSC observada na Figura 12, na faixa de 400 a 600° C h4 um corte na
linha da curva, isso se deve ao fato que, ocorreu uma grande reacdo exotérmica,
observadas também na curva TG, mediante o abaulamento que ocorreu ha curva.

Ascurvas das Figuras 11 e 12 se assemelham muito, sendo observadas duas reagbes
exotérmicas, caracteristicas do café liofilizado, por ndo haver &gua presente no alimento,

como ocorre no café torrado e moido.
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Tabela 08. Sugestdes de perdas de massas para o café torrado e moido liofilizado, a partir
das curvas TG e DTG obtidas em atmosfera dindmica de ar sintético com vazéo de
100 mL/min, da temperatura ambiente até 500° C, razéo de aguecimento de 20°
C/min, suporte de alumina.

Cafétorrado Am AT % deperda
Primeira perda 0,2165 mg 28-203° C 3,74
Segunda perda 2,8405 mg 203-349° C 49,92
Terceiraperda 2,4739 mg 349-494° C 43,67
CINZAS 2,67

Tabela 09. Comparacdo entre as perdas de massa do café torrado e moido e as perdas de
massas do café torrado e moido liofilizado.

Perdasde Cafétorrado e AT Cafétorrado e AT
massa moido. (%) moido liof. (%)
12 perda 4,10 30- 110°C 3,74 28-203°C
22 perda 56,30 110- 373°C 49,92 203- 349°C
3 perda 7,52 373-440° C 43,67 349-494° C
42 perda 29,06 440- 528°C - e

Na primeira perda de massa tém-se valores e temperaturas proximos, com um valor
menor no café torrado e moido liofilizado, devido ao fato do café s6 possuir substancias
voléteis, pois a &gua presente no alimento foi extraida no processo de liofilizacdo que
ocorreu antes de dar o andamento na curva TG. A segunda perda de massa o valor foi
menor para o café torrado e moido liofilizado, tanto em perda de massa, como na
temperatura. A soma daterceira e quarta perda de massa do café torrado e moido (36,58%)
foram proximas ao valor atingido pela terceira perda de massa do café torrado e moido
liofilizado (43,67%), com diferenca da temperatura utilizada no café torrado e moido, que

foi maior (528 ° C).
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Figura 13: Curvas TG e DTG da borra de café torrado e moido, mi= 4,8331 mg em
atmosfera dindmica de ar sintético a 100 mL/min, razdo de aguecimento = 20° C/min,
cadinho de alumina
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Figura 14: Curva DTA da borra de café torrado e moido, mi= 4,8331 mg em atmosfera

dindmica de ar sintéico a 100 mL/min, razéo de aquecimento = 20° C/min, cadinho de
alumina
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Segundo a Figura 13, ocorreram quatro perdas de massa observadas nas curvas TG
e DTG. A temperaturainicial da perda de massa foi em temperatura ambiente e o término,
em torno de 560° C.

A primeira perda de massa foi de 31° C até 186° C, com uma porcentagem de
4,55%, sugerindo a perda de &gua. Além de gque nessa faixa de temperatura temos a perda
de compostos voléteis, proteinas e aglicares redutores (ARAUJO, 1999). A segunda perda
foi de 186° C a 380° C, com porcentagem equivalente a 53,95%. Nessa etapa, temos a
perda de proteinas e a sua decomposi¢ao. A terceira perda foi natemperatura de 380 a 472°
C, com uma porcentagem de 22,49%. A quarta perda foi de 472 a 559 °© C, com uma
porcentagem de 18,05%. O teor de cinzas sugerido, que foi encontrado na amostra, foi de
0,96%, muito préximo do valor atingido pelo Instituto Adolfo Lutz, que foi de 1,2%.

Na Figura 13 também mostra-se a curva DTG da borra, mediante a interpretacéo da
curva, hotam-se as quatro perdas observadas na curva TG, sendo que o Ultimo pico foi um
pico de maior intensidade, também observada na curva DTA.

A Figura 14 mostra a curva DTA onde se observa trés picos exotérmicos,
observados mediante a interpretacdo da curva, onde o Ultimo pico exotérmico esta de

forma consecutiva e com uma maior intensidade.
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Tabela 10. Sugestdes de perdas de massas para a borra do café torrado e moido, a partir das
curvas TG e DTG, obtidas em atmosfera dindmica de ar sintético com vazéo de 100
mL/min, da temperatura ambiente até 560° C, razdo de aquecimento de 20° C/min,
suporte de alumina.

Borra do café Am AT % deperda
Primeira perda 0,23 mg 31-186° C 4,55
Segunda perda 2,46 mg 186-380° C 53,95
Terceiraperda 1,13 mg 380-472° C 22,49
Quarta perda 0,84 mg 472-559° C 18,05
CINZAS 0,96

Tabela 11. Comparagdo entre as perdas de massa do café torrado e moido e as perdas de
massas da borra do café torrado e moido.

Perdasde Cafétorrado e AT Borra do café AT
massa moido. (%) torrado (%)
12 perda 4,10 30- 110°C 4,55 31- 186°C
22 perda 56,30 110- 373°C 53,95 186- 380°C
3 perda 7,52 373-440° C 22,49 380-472° C
42 perda 29,06 440- 528°C 18,05 472- 559° C

Na Tabela 11, observam-se as perdas de massa do café torrado e moido e da borra
de café torrado e moido. Na primeira perda de massa tém-se perdas muito proximas em
porcentagem, porém a temperatura da borra de café foi um pouco mais elevada do que do
café torrado e moido. Na segunda perda foram muito proximos os valores de perda de
massa e temperatura. Naterceira e quarta perda tém-se valores muito diferentes, apesar da
temperatura ser aproximada. 1sto se deve ao fato da borra de café ter sofrido um processo

utilizando &gua fervida (100° C) para coar o café.
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Figura 15: Curvas TG e DTG da borra de café torrado e moido extraido o 6leo, mi= 5,363
mg em atmosfera dindmica de ar sintéico a 100 mL/min, razdo de aguecimento = 20°
C/min, cadinho de alumina.
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Figura 16: Curva DTA da borra de café torrado e moido extraido o 6leo, mi= 5,363 mg
em atmosfera dindmica de ar sintético a 100 mL/min, raz&o de aquecimento = 20° C/min,
cadinho de alumina
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Figura 17: Curva DSC da borra de café torrado e moido extraido o éleo, mi= 5,363 mg em
atmosfera dindmica de ar sintético a 100 mL/min, razdo de aguecimento = 20° C/min,
cadinho de alumina
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Ocorreram quatro perdas de massa observadas nas curvas TG e DTG. A
temperatura de inicio de perda de massa foi em temperatura ambiente e o término, em
torno de 572° C.

Na Figura 15, a primeira perda de massa foi de 30° C até 173° C, com uma
porcentagem de 4,13%, sugerindo a perda de &gua. A segunda perda foi de 173° C a 350°
C, com porcentagem equivalente a 44,80%. Nessa etapa temos a perda de proteinas e a sua
decomposicédo. A terceira perda foi natemperatura de 350 a 455° C com uma porcentagem
de 22,50%. A quarta perda ocorreu na temperatura de 455 a 572°C, com uma porcentagem
de 26,44%. O teor de cinzas encontrado foi de aproximadamente 2,13%. A segunda,
terceira e quarta perdas foram em fases consecutivas.

Na curva TG/DTG observada na Figura 15 nota-se claramente a estabilidade da
borra de café, extraido o 6leo, principalmente no inicio da perda de massa.

Na curva DTA, Figura 16, observa-se um pico endotérmico, em aproximadamente
65° C, relativo a evaporagdo da a&gua e mais trés picos exotérmicos, em temperaturas
variando de 230 a 530° C, sendo o Ultimo pico mais intenso que 0s outros dois picos,
podendo ser observado também na Figura 17, pelo pequeno abaulamento ocorrido na curva
TG.

Na Figura 17, mostrase a curva DSC notando dois picos endotérmicos até
aproximadamente 250° C, seguido de dois picos exotérmicos consecutivos com um pico
endotérmico e mais um pico exotérmico mais intenso, ocorrendo todos de uma forma

consecutiva
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Tabela 12. SugestBes de perdas de massas para a borra do café torrado e moido extraido o
0Oleo, a partir das curvas TG e DTG obtidas em atmosfera dindmica de ar sintético
com vazdo de 100 mL/min, da temperatura ambiente até 575° C, razdo de
aquecimento de 20° C/min, suporte de alumina.

Borrado café Am AT % de perda
Primeira perda 0,22 mg 31-173°C 4,13
Segunda perda 2,35 mg 173-350°C 44,80
Terceiraperda 1,13 mg 350-455° C 22,50

Quarta perda 1,36 mg 455-572°C 26,44

CINZAS 2,13

Tabela 13. Comparacdo entre as perdas de massa da borra do café torrado e moido e da
borra do café torrado e moido extraido o 6leo.

Perdasde Borra do café AT Borra do café AT
massa torrado (%) sem Oleo (%)
12 perda 4,55 31- 186°C 4,13 31-173°C
22 perda 53,95 186- 380°C 44,80 173- 350°C
3 perda 22,49 380-472°C 22,50 350-455° C
42 perda 18,05 472- 559° C 26,44 455- 572°C

Na Tabela 13, tém-se os valores e temperaturas de perda de massas da borra do café
torrado e moido e da borra do café torrado e moido extraido o 6leo. Na primeira e na
segunda perda tém-se valores e temperaturas muito parecidas para os dois tipos de café. Na
primeira perda o valor é menor para a borra extraida o 6leo, devido a0 processo de
extragdo do lipideo que ocorreu antes do inicio da curva. Na terceira perda de massa os
valores encontrados séo idénticos, alterando apenas em poucos graus a temperatura. Na

guarta perda as perdas de massa se aproximam muito, alterando somente atemperatura.
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Figura 18: Curvas TG e DTG do café soltvel, mi=6,779 mg em atmosfera dinmica de ar
sintético a 100 mL/min, razdo de aquecimento = 20° C/min, cadinho de alumina.



81

DT (°C)

DTA

Temperatura (°C)

Figura 19: Curva DTA do café solivel, mi= 6,779 mg em atmosfera dindmica de ar
sintético a 100 mL/min, razdo de aquecimento = 20° C/min, cadinho de alumina.
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Figura 20: Curva DSC do café soluvel, mi= 6,779 mg em atmosfera dindmica de ar
sintético a 100 mL/min, razdo de aquecimento = 20° C/min, cadinho de alumina.
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Na Figura 18 ocorreram quatro perdas de massa observadas nas curvas TG e DTG.
A temperatura de inicio de perda de massa foi em temperatura ambiente e o término, em
torno de 637° C.

As perdas foram de forma consecutiva, até se obter o teor de cinzas. Na curva
TG/DTG ndo se observa claramente a estabilidade do café solivel. Na Figura 18, a
primeira perda massa foi de 27° C até 116° C, com uma porcentagem de 6,26%, sugerindo
a perda de agua. Esse valor foi muito préximo ao atingido pelo método cléssico, seguindo
o Instituto Adolfo Lutz, cujo valor foi de 4,77%. A segunda perda foi de 116° C a 329° C,
com porcentagem equivalente a 40,47%. A terceira perda foi natemperatura de 329 a 519°
C com uma porcentagem de 35,37%. E a Ultima perda foi da temperatura de 519 a 637° C,
com porcentagem de 16,00%. O teor de cinzas encontrado mediante os célculos realizados
pela curva sugere uma porcentagem de 1,90% de cinzas.

Na curva DTA, observada pela Figura 19, nota-se a presenca de varios picos
endotérmicos e exotérmicos, em temperaturas que variam de 20 a 650° C, sendo que
reacOes ocorrem de forma consecutiva, interferindo nos célculos para a diferenciacdo dos
picos.

Na curva DSC, Figura 20, observam-se varios picos exotérmicos e endotérmicos.

Em torno de 450 ° C observa-se um pico exotérmico com uma maior intensidade.



Tabela 14. Sugestbes de perdas de massas para 0 café sollvel, a partir das curvas TG e
DTG obtidas em atmosfera dindmica de ar sintético com vazéo de 100 mL/min, da
temperatura ambiente até 640° C, razdo de aguecimento de 20° C/min, suporte de

alumina
Café soluvel Am AT % deperda
Primeira perda 0,37 mg 28-116°C 6,26
Segunda perda 0,34 mg 116-329° C 40,47
Terceiraperda 0,95 mg 329-519°C 35,37
Quarta perda 1,77 mg 519-637°C 16,00
CINZAS 1,90

Tabela 15. Comparacdo entre as perdas de massado café “ in natura’ e as perdas de massas

do café soluvel.
Perdasde Caféin natura AT Café soluvel AT
massa (%) (%)
12 perda 6,75 Amb.- 112°C 6,26 28-116°C
22perda 61,43 112 -362°C 40,47 116- 329°C
3 perda 28,98 362-484°C 35,37 329-519° C
43perda 0 - e 16,00 519-637° C

No café solivel o processamento € completamente diferente ao que ocorre na
torrefac@o do café. Inicia-se com a fase de limpeza e selecdo dos gréos, passando pela
torrefacdo e moagem. H& dois processos de extragdo dos solidos. o primeiro produz um
extrato de primeira qualidade, com o qual se faz um pré-tratamento e o spray-drying.

A segunda extracdo contém apenas 18% de sdlidos, apds a qual se procede com a
secagem. Depois da secagem ocorre a aglomeragdo envolvendo um disco rotatério e uma

nova secagem.
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Trés processos para a obtencdo dos solidos solUveis do extrato do café tém sido
mais utilizados: o spray dryed, onde o café € resfriado e quebrado para a extragdo dos
solidos, o freeze-dryed, quando a partir da extracéo dos solidos solUveis comega a secagem
e a aglomeracdo, que ocorre pela adesdo das particulas atingindo um determinado peso
(PROCESSAMENTO...., 2004).

Na Tabela 15, observa-se que a primeira perda de massa e a temperatura foram
muito proximas para o café “in natura’ e para o café solavel. Partir dai, devido ao

processamento do café sollvel tém-se perdas especificas para o café sollvel.
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Figura 21: Curvas TG e DTG do 6leo de café in natura, mi= 12, 326 mg em atmosfera
dindmica de ar sintético a 100 mL/min, razéo de aquecimento = 20° C/min, cadinho de
alumina
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Figura 22: CurvaDTA do 6leo de café in natura, mi= 12, 326 mg em atmosfera dinémica
de ar sintético a 100 mL/min, razéo de aquecimento = 20° C/min, cadinho de alumina.
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Foi feito TG/DTG/DSC do 6leo de café “in natura” para verificar como seria o
comportamento térmico de um 6leo extraido de uma semente, no caso o café, verificando
assim as suas perdas na curva normal e o0 comportamento na curvaisoterma.

Segundo a Figura 21 ocorreram trés perdas de massa observadas nas curvas TG e
DTG. A temperatura de inicio de perda de massa foi em temperatura ambiente e o término,
em torno de 520° C.

Houve uma estabilidade da curva na temperatura que variou de 32 a 234° C, né&o
ocorrendo nenhuma perda de massa significante.

A primeira perda de massa foi de 234° C até 426° C, com uma porcentagem de
74,43%. A segunda perda foi de 427° C a 479° C, com porcentagem equivalente a 9,05%.
A terceira perda foi na temperatura de 480 a 520° C com uma porcentagem de 14,47%. O
teor de cinzas encontrado parao 6leo de café “in natura’ foi de 2,05%.

Na curva TG/DTG, na Figura 21, observa-se que as perdas foram de uma forma
progressiva.

Segundo a Figura 22, da curva DTA observa-se uma reag@o exotérmica, seguida de
uma forte reacéo endotérmica. Consecutivamente com essa reagcdo ocorreram duas reacoes
exotérmicas fortissimas.

Mediante a interpretacéo do espectro do infravermelho, observado na Figura 23,
concluiu-se que em 3450 cm?, h4 o estiramento de OH™ do grupo - COOH o qual néo é
referente a ponte de hidrogénio. Os picos em 2927 e 2859 cm™ s30 referentes a - CH;
assimétrico e simétrico, respectivamente. Em 1737 cm™ est4 0 grupo - C=0, do &cido
carboxilico. Em 1640 e 1454 cm'*,sugere-se que estas bandas sgjam de C=C (1640 cm™) e
CH3-CH, — as quais s30 coincidentes em 1454 cm™. O pico em 1165 cm™ é atribuido a0
estiramento entre - C-O. Em 720 cm™ encontra-se um pico fraco, sendo atribuido a

C' (CH Z)n' C
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Tabela 16. SugestBes de perdas de massas para o 6leo do café “in natura”, a partir das
curvas TG e DTG obtidas em atmosfera dinmica de ar sintético com vazdo de 100
mL/min, da temperatura ambiente até 550° C, razdo de aquecimento de 20° C/min,

suporte de alumina.

OLEO DE CAFE Am AT % de perda
Primeira perda 9,17 mg 234- 426° C 74,43
Segunda perda 1,12mg 427-47° C 9,05
Terceiraperda 1,79 mg 480-520° C 14,47

CINZAS 2,05
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Figura 24: Curva TG daisoterma do 6leo de café in natura, mi= 18,860 mg em atmosfera
dindmica de ar sintéico a 100 mL/min, razéo de aquecimento = 20° C/min, cadinho de
alumina
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Figura 25: Curva DSC da isoterma do 6leo de café in natura, mi= 18,860 mg em
atmosfera dindmica de ar sintético a 100 mL/min, razdo de aguecimento = 20° C/min,
cadinho de alumina
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Segundo a Figura 24 nas curvas TG foram observadas duas perdas de massa. A
temperatura de inicio de perda de massa foi em temperatura ambiente e o término, em
torno de 555° C.

Houve uma estabilidade da curva na temperatura que variou de 27 a 245° C, né&o
ocorrendo nenhuma perda de massa significante. Em torno de 200° C houve uma
estabilizagdo datemperatura, para a realizagdo daisoterma, sendo que apds, correu a curva
normalmente. A primeira perda de massa foi de 246° C até 474° C, com uma porcentagem
de 84,34%. A segunda, foi de 475° C a553° C, com porcentagem equivalente a 15,66%.

Na curva TG ocorreu o abaulamento da curva, devido ao fato de uma reacéo
exotérmicaforte.

Na curva DSC, observada pela Figura 25, ndo nota-se nenhuma reagdo exotérmica
até a temperatura de aproximadamente 200 °C, ponto onde ocorreu a isoterma. De 400 a
500° C aconteceram duas reagdes exotérmicas consecutivas e em 550° C, observou-se uma
forte reacdo exotérmica, ponto esse, onde notou-se um corte na curva, também

demonstrada na curva TG, através do abaulamento.

Tabela 17. Sugestfes de perdas de massas para a isoterma do 6leo do café “in natura”, a
partir das curvas TG e DTG obtidas em atmosfera dindmica de ar sintético com
vazdo de 100 mL/min, da temperatura ambiente até 555° C, raz&o de aguecimento
de 20° C/min, suporte de alumina

OLEO DE CAFE Am AT % de perda

Primeira perda 15,907 mg 246-474°C 84,34
Segunda perda 2,953 mg 475-553° C 15,66
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Tabela 18. Comparagéo entre as perdas de massa do 6leo do café “in natura” e as perdas
de massas ocorridas na isoterma do 6leo do café “ in natura” .

Perdasde  Oleoin natura AT | soterma 6leo AT
massa (%) (%)
12 perda 74,43 234- 426° C 84,34 246 - 474° C
22perda 9,05 427-479° C 15,66 475 -553°C
3 perda 14,47 480-520°C - e

A soma da primeira perda com a segunda perda do 6leo “in natura” (83,48%) é
muito préximo com a primeira perda da isoterma. A temperatura também foi muito
aproximada, em torno de 470° C, sendo um pouco maior para a temperatura e porcentagem
da isoterma. A terceira perda do 6leo da isoterma e a temperatura foram aproximadas,

variando em poucos graus e pouca porcentagem, sendo maior para a isoterma.
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5.3 Andlise Sensorial dos Cafés

Com base nas curvas TG e DSC das amostras de café in natura e café torrado,
pode-se observar que estas sdo praticamente idénticas. As perdas de massa observadas nas
curvas TG, bem como os fendmenos exotérmicos ou endotérmicos nas correspondentes
curvas DSC ocorrem nas mesmas temperaturas. Baseando-se nestes dados, realizou-se uma
simulagdo do processo de “torrefacéo” do café arabica, em escala laboratorial.

Dentre o0s principais coment&rios efetuados destacaram-se: “ndo houve
diferenciacéo dos sabores’; “o café esta com gosto de queimado” e “o café esta forte ou
fraco”.

Utilizando a tabela proposta para a andlise dos resultados, observou-se que
participaram dos testes 52 (cinquienta e dois) julgadores, obtendo-se 23 respostas corretas.

Consultando a tabela presente no anexo, fornecida pelo livro consultado (Tabela n°
2 — ANEXO Il — pégina 101) observou-se que o0 nimero minimo de respostas corretas para
estabelecer uma diferenca significativa é de 25 (vinte e cinco).

Concluiu-se entdo, que ndo existe diferenca sensorial significativa ao nivel de 5%
entre as amostras. Este resultado é relevante, considerando-se o beneficio econdmico,
social e nutricional, pois utilizando menor temperatura para a torrefagdo, obtém-se um

produto com boa qualidade, sem alterar 0 seu padréo sensorial.
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5.4 Composicdo quimica dos gréos de café “in natura”, dos gréos de café

torrado e moido, da borra de café e do café soluvel.

Tabela 19. Teor de umidade, cinzas e proteinas dos cafés in natura, torrado e moido, borra
do café e café solavel.

Cafés Umidade  Umidade Cinzas Cinzas Proteina
% p/p TG % plp % p/p TG % plp % p/p
In natura 7,25 6,75 3,0 2,84 16,70
In natura liof. T
In nat. 7,16 5,60 2,7 1,74 16,12
sem.oleo
Torrado 4,24 4,10 1,2 3,02 15,24
Torrado liof. T
Borra 8,03 4,55 1,2 0,96 14,83
Borra sem 6leo 7,97 4,13 1,1 2,13 14,49

Solavel 4,77 6,26 0,8 1,90 16,27
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Comparando-se os valores encontrados mediante a utilizagdo das normas do
Instituto Adolfo Lutz, com a Resolugdo CNNPA n° 12 de 1978, Portarian® 377, de abril de
1999 e Portaria n° 130, de fevereiro de 1999, concluiu-se que todos os resultados estéo de
acordo com as normas instituidas pela Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitéria.

Os métodos convencionais das andlises na Tabela 10 foram comparados com
aqueles obtidos pelas curvas TG, tentando assim verificar, se os valores eram realmente
parecidos, como sdo mostrados na Tabela 11. Os valores foram parecidos para o café “in
natura”, café “in natura” extraido o 6leo, café torrado e moido e café soltvel. Para os
outros tipos de cafés os valores se aproximaram muito, mas tiveram uma peguena

diferenca devido ao tempo e atemperatura utilizados.
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6. Conclusoes

Notou-se que o café “in natura”, café processado, borra de café e café
sollvel, tém cada um o0s seus comportamentos térmicos caracteristicos, representado

mediante suas perdas de massa e suas temperaturas.

Com a realizag@o da liofilizacdo, foi possivel observar o comportamento
térmico do café “in natura” e do café processado, concluindo que na primeira perda de
massa dos cafés ndo liofilizados, ocorreu a perda de &gua e substancias voléeis em

temperaturas em torno de até 120° C.

Com as comparacdes foi possivel observar que alguns cafés tém em seu
comportamento alguma semelhanca, com uma porcentagem de perda de massa e
temperaturas parecidas. Foi possivel também concluir que o 6leo do café “in natura” e a

isoterma tém alguns pontos comuns.

Mediante a interpretacéo do espectro do infravermelho foi possivel notar os

grupamentos especificos para o 6leo de café “ in natura” .
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Com base em agumas informacbes da indistria e nas curvas
termoanaliticas, realizou-se uma simulagdo do processo de torrefagdo de amostras de cafés
in natura (ardbica), visando a andlise sensorial. Foi possivel detectar que os julgadores ndo
estabeleceram diferenca entre as amostras de café torrado a 150° C (escala industrial), e o
café torrado a 200° C (escala laboratorial). Conclui-se entdo que ndo houve diferenca

sensorial significativa ao nivel de 5% entre as amostras analisadas.

Analisando os dados obtidos na composi¢ao quimica com os dados interpretados na
curva TG/DTG observou-se que as perdas foram muito aproximadas, concluindo que

realmente as perdas TG/DTG tratam-se das perdas de umidade e cinzas.

Comparando os resultados obtidos na composi¢cdo quimica mediante a utilizagdo
das normas do Instituto Adolfo Lutz com as normas estabelecidas pela ANVISA, bem
como pelas técnicas utilizadas, todos os valores enquadram-se nos limites permitidos por

lei.
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ANEXO |
Modelo dafichatriangular utilizada para a

realizacéo da andlise sensorial do café.

Julgador: Data

TESTE TRIANGULAR
Vocé esta recebendo trés amostras de café. Duas amostras sdo iguais e uma amostra
é diferente. Deguste cuidadosamente cada uma das amostras, na ordem em que estdo sendo
apresentadas (da esquerda para a direita), e faga um circulo na amostra que vocé considera

diferente.

782 397 988

Comentarios:

Obrigada
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ANEXO I

Tabela utilizada para as conclusdes obtidas na anélise sensorial

TABELA 2
SIGNIFICANCIA NO TESTE TRIANGULAR (P=1/3)
N° de N° de respostas corretas N° de N° de respostas corretas
Julga- necessarias para estabel ecer Julga- necessdari as para estabel ecer
mentos diferenca significativa mentos diferenca significativa
P=0.05 P=0.01 P=0.001 P=0.05 P=0.01 P=0.001
+ ++ +++ + ++ +++
7 5 6 7 57 27 29 31
8 6 7 8 58 27 29 32
9 6 7 8 59 27 30 32
10 7 8 9 60 28 30 33
11 7 8 9 61 28 30 33
12 8 9 10 62 28 31 33
13 8 9 10 63 29 31 34
14 9 10 11 64 29 32 34
15 9 10 12 65 30 32 35
16 10 11 12 66 30 32 35
17 10 11 13 67 30 33 36
18 10 12 13 68 31 33 36
19 11 12 14 69 31 34 36
20 11 13 14 70 32 34 37
21 12 13 15 71 32 34 37
22 12 14 15 72 32 35 38
23 13 14 16 73 33 35 38
24 13 14 16 74 33 36 39
25 13 15 17 75 34 36 39
26 14 15 17 76 34 36 39
27 14 16 18 77 34 37 40
28 15 16 18 78 35 37 40
29 15 17 19 79 35 38 41
30 16 17 19 80 35 38 41
31 16 18 19 81 36 38 41
32 16 18 20 82 36 39 42
33 17 19 20 83 37 39 42
34 17 19 21 84 37 40 43
35 18 19 21 85 37 40 43
36 18 19 21 86 38 40 44
37 18 20 22 87 38 41 44
38 19 21 23 88 39 41 44
39 19 21 23 89 39 42 45
40 20 22 24 90 39 42 45
41 20 22 24 91 40 42 46
42 21 22 25 92 40 43 46
43 21 23 25 93 40 43 46
44 21 23 25 94 41 44 47
45 22 24 26 95 41 44 47
46 22 24 26 96 42 44 48
47 23 25 27 97 42 45 48
48 23 25 27 98 42 45 49
49 23 25 28 99 43 46 49
50 24 26 28 100 43 46 49
51 24 26 29 200 80 84 89
52 25 27 29 300 117 122 127
53 25 27 29 400 152 158 165
54 25 27 30 500 185 194 202
55 26 28 30 1000 363 372 383
56 26 28 31 2000 709 722 737

Fonte: ASTM, 1968
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Baixar livros de Literatura

Baixar livros de Literatura de Cordel
Baixar livros de Literatura Infantil
Baixar livros de Matematica

Baixar livros de Medicina

Baixar livros de Medicina Veterinaria
Baixar livros de Meio Ambiente
Baixar livros de Meteorologia
Baixar Monografias e TCC

Baixar livros Multidisciplinar

Baixar livros de Musica

Baixar livros de Psicologia

Baixar livros de Quimica

Baixar livros de Saude Coletiva
Baixar livros de Servico Social
Baixar livros de Sociologia

Baixar livros de Teologia

Baixar livros de Trabalho

Baixar livros de Turismo
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