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RESUMO

SANCHES, Marcelo Zuchi. Avaliagdo das caracteristicas fisico-quimicas e
sensoriais de 6leo de café torrado (Coffea arabica) durante armazenamento em
diferentes temperaturas. 68 paginas. Dissertacdo (Mestrado Profissional em
Tecnologia de Alimentos) - Universidade Tecnoldgica Federal do Parana. Londrina,
2016.

A vida util de um éleo vegetal depende de algumas variaveis que envolvem desde o
cultivo, extracdo, transporte e, principalmente, o armazenamento dos gréos. Os
processos de oxidagdo sao responsaveis pela reducdo da vida util das matérias-
primas lipidicas. Dentre os processos de oxidacao, a rancidez é a principal alteracao
gue ocorre, resultando em modificacdes consideraveis na qualidade final e sensorial
dos Oleos vegetais e determinando, de uma forma direta, a vida 0til do mesmo. A
auto oxidacdo, a polimerizacdo térmica ou a oxidacdo térmica também sao
alteracdes quimicas que ocorrem nos Oleos vegetais, sendo essas reacdes
aceleradas pelo mal armazenamento e também pelo calor. O Oleo de café torrado é
um produto de altissimo valor agregado, uma vez que seu valor de mercado € muito
maior que a matéria-prima principal, o café. Assim sendo, o objetivo deste estudo foi
avaliar as caracteristicas fisico-quimicas do 6leo de café torrado (Coffea arabica) no
periodo de 12 meses, armazenados sob refrigeracdo e temperatura ambiente. Na
analise de acidez nao houve grande variacdo devido a degradacéo da lipase durante
0 processo de torra dos graos de café, o indice de peréxidos mostrou-se crescente
durante armazenamento, no entanto, manteve-se dentro do limite estabelecido pela
legislacéo atual, que é de no maximo 15 mEq kg™. O indice de iodo e de refracédo
apresentaram aumento no tempo T6 e um leve decréscimo no tempo final (T12)
devido a uma pequena mudanca nas configuracdes dos acidos graxos. O indice de
saponificacdo a partir do sexto més elevou-se devido a um aumento na quantidade
de acidos graxos de menor massa molecular e o teor de cafeina manteve-se
constante, sem variagcfes significativas, enquanto a densidade elevou-se em ambas
as temperaturas devido as interacbes moleculares. Os compostos aromaticos
mostraram-se mais estaveis em temperatura de refrigeracdo durante seis meses de
armazenamento. A andlise cromatografica demonstrou que ocorrem alteracées nos
acidos graxos, sendo destaque as alteracdes nos acidos graxos oleico e linoleico. A
viscosidade do Oleo de café apresentou variacdo apenas sob refrigeracéo,
consequéncia da formacdo de cristais (polimorfismo). Nos dois testes sensoriais
realizados, as amostras nao diferiram significativamente entre si ao nivel de
significancia de 5%. De forma geral, o 6leo de café demonstrou estabilidade e
condi¢cBes de uso nas duas temperaturas de armazenamento (6 °C +2 °Ce 25 °C +
2 °C) durante o periodo de 12 meses.

Palavras-chave: Armazenamento refrigerado. Vida atil. Viscosidade.
Cromatografia Gasosa.



ABSTRACT

SANCHES, Marcelo Zuchi. Evaluation of physico-chemical and sensory
characteristics of roasted coffee oil (Coffea arabica) stored at different
temperatures. 68 pages. Dissertation (Professional Master in Food Technology) -
Federal Technological University of Parana. Londrina, 2016.

The shelf life of a vegetable oil depends on some variables which involves steps from
cultivation, extraction, transport and, mainly, storage. Oxidation processes are
responsible for reducing the useful life of the lipid raw materials. Among the oxidation
processes, rancidity is the main alteration that occurs, resulting in considerable
changes in the final and sensorial quality of the vegetable oils and determining, in a
direct way, its shelf life. Auto oxidation, thermal polymerization or thermal oxidation
are also chemical changes that occur in vegetable oils, and these reactions are
accelerated by poor storage and by heat. Roasted coffee oil is a product of very high
added value, since its market value is much higher than the main raw material,
coffee. Therefore, the objective of this study was to evaluate the physicochemical
characteristics of roasted coffee oil (Coffea arabica) in a period of 12 months, stored
under refrigeration and at room temperature. In the analysis of acidity there was no
great variation due to the low amount of lipase in the oil, the peroxide index
increased during storage, however, it remained within the limit established by the
current legislation, which is a maximum of 15 mEq kg?. The iodine and refractive
index showed an increase after six months and a small decrease after twelve months
of storage due to small changes in fatty acid configurations. The saponification index
after sixth months increased due to an increase in the amount of fatty acids with low
molecular weight and the caffeine content remained constant, without significant
variations, while density increased in both temperatures, due to molecular
interactions. Aromatic compounds were more stable at refrigeration temperature
during six months of storage. Chromatographic analysis demonstrated changes
occurring with fatty acids, were one can notice changes in oleic and linoleic fatty
acids. The viscosity of the coffee oil varied only under refrigeration, due to the
formation of crystals (polymorphism). Sensory tests demonstrated that the samples
did not differ significantly from each other at a significance level of 5%. In general,
coffee oil showed stability and conditions of use at both storage temperatures (6 °C £
2 °C and 25 °C £ 2 °C) during the 12 month period.

Keywords: Refrigerated storage. Shelf life. Viscosity. Gas chromatography.
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1 INTRODUCAO

A vida 0til de um Oleo vegetal depende de algumas variaveis que
envolvem desde o cultivo, extracdo, transporte e, principalmente, o armazenamento
dos gréo de café. Os processos de oxidagcdo sdo responsaveis pela reducao da vida
atil das matérias-primas lipidicas. Nos processos de oxidagdo, a rancidez é a
principal alteracdo que ocorre, resultando em modificacdes consideraveis na
qualidade final e sensorial dos 6leos vegetais, e determinando, de uma forma direta,
a vida atil do mesmo. A auto oxidacdo, a polimerizacdo térmica ou a oxidacao
térmica, também sdo alteracbes quimicas que ocorrem nos Oleos vegetais, sendo
essas reacOes aceleradas pelo mal armazenamento e também pelo calor (FILHO et
al., 2014).

A oxidacédo dos lipidios em café inicia-se desde seu processamento e
provoca perda de qualidade do produto e derivados, com o aparecimento de sabores
indesejaveis (PADUA et al., 2002). Turati (2001) relata a similaridade entre a
composicao dos acidos graxos do 6leo de café torrado, com os dos 0leos vegetais
comestiveis; no entanto, o 6leo de café, mesmo quando extraido de grados de boa
gualidade, ndo é utilizado como 6leo comestivel, devido a grande dificuldade de
refino. Esta dificuldade de refino pode estar associada a presenca de grandes
guantidades de matéria insaponificavel, monoésteres de cafestol e caveol, podendo
variar entre 12% a 14%, dependendo do tipo de processamento que 0s graos séo
submetidos (LAGO e ANTONIASSI, 2000).

O Oleo de café torrado € um produto de altissimo valor agregado, uma
vez que seu valor de mercado € muito maior que a matéria-prima principal, o café.
Este alto valor faz com que as industrias processadoras de café invistam na
modernizacdo de extracdo e conservacao dessa matéria-prima. A grande vantagem
da extracdo do Oleo de café torrado se da pelo fato de que ndo se perde a matéria-
prima, o café, que por sua vez acaba sendo incorporado ao café torrado e moido
mesmo sem a fracéao lipidica.

Atualmente, existem poucos estudos abordando as transformacfes
fisico-quimicas do 6leo de café torrado durante o armazenamento, uma vez que esta
matéria-prima € utilizada para formulacéo de outros alimentos, como gomas, balas,

confeitos e sorvetes.
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Em termos de comercializagédo, a legislacdo brasileira atual (RDC n°
270, 2005) exige, para Oleos prensados a frio, apenas duas analises fisico-quimicas:
acidez e o indice de perdxidos. No entanto, existem outras andlises que podem
indicar o estado de alteracdo dos 6leos, e também fornecer informacfes importantes
para a industria que ira processar esta matéria-prima. Além disso, as inddstrias que
utilizam o 6leo de café torrado como matéria-prima, para o desenvolvimento de
outros alimentos, buscam, cada vez mais de seus fornecedores, parametros
indicativos de qualidade da mesma.

Propriedades reoldgicas dos alimentos também sdo importantes para
as industrias que trabalham com o desenvolvimento de equipamentos, pois
dependem de informagBes sobre parametros como a viscosidade e a densidade,
para a fabricacdo e otimizacdo de equipamentos.

Neste contexto, o objetivo deste trabalho foi estudar as alteracbes de
propriedades do 6leo de café arabica torrado, utilizando analises fisico-quimicas,
reologicas, cromatograficas e sensoriais, durante o armazenamento por 12 meses
em duas temperaturas, a saber: acidez, indice de peréxidos, indice de iodo, indice
de saponificacdo, indice de refracdo, umidade e analise cromatografica. Com base
neste conjunto de analises, € possivel, ndo s6 garantir a qualidade da matéria-prima,
como determinar a vida util deste Oleo para posterior utilizacdo, sem que 0 mesmo

interfira na composicao e qualidade do produto final.
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2 OBJETIVOS

Acompanhar as alteracdes dos parametros fisico quimicos, volateis e
cromatograficos do 6leo de café torrado (Coffea arabica), no periodo de 12 meses,
armazenados em Vasoflexs, condicionados sob refrigeragdo (6 °C) e temperatura
ambiente (25 °C).

2.1 OBJETIVOS ESPECIFICOS

= Analisar mensalmente as caracteristicas fisico-quimicos (acidez, peroéxido,
iodo, saponificacdo, umidade, densidade e refracdo) dos Oleos de café
torrados durante o armazenamento a 6 °C e a 25 °C;

= Quantificar o teor de cafeina nos tempos 0, 6 e 12 meses de armazenamento;

= Qualificar e quantificar os acidos graxos presentes, através de cromatografia
gasosa e, nos tempos 0, 6 e 12 meses de armazenamento;

= Analisar e qualificar os compostos volateis nos tempos 0 e 6 meses de
armazenamento;

» Realizar analise sensorial.

= Discutir os dados coletados baseado na analise estatistica.
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3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 HISTORIA DO CAFE

De acordo com alguns historiadores, os arabes foram os primeiros habitantes
a utilizar o café como bebida, por volta do século XV. Algumas sementes coletadas
na Etidpia, centro de origem ou de diversificacdo e dispersdo da variedade Coffea
arabica, também foram cultivadas pelos arabes. No entanto, os holandeses foram os
primeiros europeus que a cultivaram na Indonésia, a partir de 1690. Em 1718,
algumas mudas e sementes foram levadas para o Suriname, e ja em 1722 seguidas
para a Guiana; foi pelas méos de Francisco Melo Palheta, em 1727, que chegaram
as primeiras sementes e mudas ao Brasil, na regido do Para. O café teve uma boa
adaptacao e comercializagdo no Para e, por volta de 1731, comecava a ser plantado
na regido que circundava Belém (TAUNAY, 1939).

No comeco do século XIX, houve um desinteresse pelo cultivo do cafeeiro,
assim a producdo de café comecava a migrar para outros estados, como Rio de
Janeiro, Parana, Sao Paulo e Minas Gerais. O crescimento na producao cafeeira foi
lento até 1945, em consequéncia das duas guerras mundiais, e também da quebra
da bolsa de Nova lorque, em 1929, quando, em funcdo dos grandes estoques, a
forte crise econdbmica mundial e os baixos precos do produto, milhdes de sacas
tiveram que ser queimadas. Ja na década de 50 e 60, a cafeicultura brasileira viveu
seu apogeu; como o0s estoques mundiais estavam baixos e 0s prec¢os internacionais
favoreciam as exportacdes, naguele momento, o plantio do café era visto com bons
olhos pelos agricultores e governantes (TAUNAY, 1939).

Em 2013, o consumo interno de café no Brasil registrou uma retracdo de
1,23%, mas em 2014 houve uma ligeira recuperacdo de 1,24%. O consumo per
capita também registrou ligeiramente um aumento, passando a 4,89
kg/habitante/ano de café torrado e moido (6,12 kg de café cru em grdo), e o
equivalente a 81 litros/habitante/ano. Segundo as pesquisas realizadas, o café
encontra-se presente em 98,2% dos lares brasileiros, sendo que os lares possuem
em média 3,4 pessoas, das quais 2,8 bebem café. As regides onde o consumo mais

cresceu em 2014 foram: Nordeste (+ 9,1%), o Sul (+ 8,8%) e o Centro Oeste
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(+7,8%). O café em po6 representou 86,4% em valor, do total consumido, enquanto o
segmento relativamente novo das capsulas alcancou 1,7%, ampliando em 54% as
vendas, em valor em relacdo a 2013. Devido as altas temperaturas registradas em
2014, houve uma previsdo de quebra da safra brasileira, com isso as cotacdes
internas e mundiais se elevaram acentuadamente. O café arabica teve um aumento
de preco em média, 58%, enquanto o robusta aumentou 22%. As vendas do setor
em 2014 podem ter alcancado R$ 7,0 bilhées (ABIC, 2014).

Em 2016, as vendas no setor apresentaram altos indices, no entanto, as
previsdes para o préximo ano ndo sdo boas, devido as condi¢des climéaticas
desfavoraveis (seca, ma distribuicdo das chuvas e altas temperaturas) que afetaram
a maioria das lavouras, reduzindo os estoques de todo o pais. Atualmente o café
arabica é responsavel por 80% da producdo total brasileira (CONAB, 2016)

3.2 Coffea arabica

Apesar das inameras espécies de café cultivadas no mundo, no Brasil,
cultivam-se apenas duas: o café Arabica (Coffea arabica) e o café Robusta (Coffea
canephora). Cada espécie possui um grande numero de variedades e linhagens. O
café robusta é originario da Africa, tem um trato mais rude e pode ser cultivado em
altitudes mais baixas, ndo possui sabores variados e refinados como o arabica, sua
acidez é mais baixa e, devido a seu alto teor de solidos soluveis, € mais utilizado na
producédo de cafés solluveis; no entanto, seu teor de cafeina é maior do que nos
arabicas. O arabica produz cafés com qualidade superior ao robusta, sensorialmente
mais finos e requintados, e normalmente € cultivado em regides com altitude acima
de 800 metros, e é originario do Oriente. E uma espécie tetrapléide com 2n = 4
cromossomos, auto fértil, apresentando de 7 a 15% de fecundacéo cruzada, devido
a insetos, ventos e outros agentes (TOLEDO e BARBOSA, 1998).

Apesar de apresentar uma produtividade baixa em relacdo ao robusta, o café
arabica possui algumas caracteristicas sensoriais que agradam mais o0 mercado
internacional, o que justifica o seu alto valor por saca (PIMENTA, 2003).

No que diz respeito a fracdo lipidica, a espécie ardbica também é a mais

utilizada para extracdo do Oleo de café torrado, por apresentar um conteado graxo
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maior que a espécie robusta (QUAST e AQUINO, 2004). O tipo de secagem aplicado
na poés-colheita pode interferir no teor de 6leo, sendo que o café seco em patio
apresenta os maiores teores de 6leo (PIMENTA, 2003).

3.3 OLEO DE CAFE TORRADO

O 6leo de café é composto, em sua maior parte, por triglicerideos, que podem
ser extraidos por meio de solventes quimicos ou por meios mecanicos com a
eliminacdo quase que total do teor de umidade durante o processo de torra
(WAGEMAKER, 2009).

Uma das caracteristicas mais marcantes do 6leo de café torrado € o potencial
aromatico, Oliveira et al. (2005), utilizando a técnica de cromatografia gasosa,
identificaram muitos hidrocarbonetos aromaticos e outros como: pirazinas, furanos e
cetonas.

O teor de Oleo presente nos cafés cru e torrado (Coffea arabica) sao,
respectivamente, 11,4% e 15,4%. O 0leo de café torrado possui em sua composi¢cao
uma grande quantidade de acidos graxos insaturados (linoleico 40,3%; oleico 10,2%
e linolénico 1,1%) enquanto que saturados representam cerca de 48,4% (palmitico
34,5%; Esteérico 8,9%; Araquidico 4,0%; Eicosendico 0,3% e Behémico 0,7%). A
composicao de acidos graxos encontrados no 6leo de café torrado ndo apresenta
variacdes consideraveis, quando comparado ao Oleo de café cru (TURATTI, 2001).

O dleo de café torrado € rico em pigmentos marrons escuros, decorrentes das
transformacdes bioquimicas ocorridas durante a torrefacdo (OLIVEIRA et al., 2005),
0 que pode dificultar a visualiza¢do do ponto de viragem em algumas analises fisico-
guimicas. Outro aspecto importante que deve ser levado em conta, sdo 0sS
compostos volateis presentes no café, sendo que, em torno de 800 compostos ja
foram citados na literatura, e alguns compostos heterociclicos tém sido considerados
de alto impacto para o aroma do café, dentre estes, destacam-se o 2-furil-metanotiol,
ocaveofurano, o N-furil-2-metil-pirrol, o 2- etilfurano, o N-etil-2-formil-pirrol, a
tiobutirolactona e o 2-acetil-3-metil-tiofeno (OLIVEIRA, 2001; OLIVEIRA et al., 2005).

O Oleo de café vem sendo muito utilizado para enriquecer a qualidade

aromatica do café soluvel liofilizado, e também pode minimizar a incidéncia de pé
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fino, quando adicionado ao café soltvel spray dried. Outra utilizacdo de 6leo de café
€ a adicdo nas formulacBes de balas, gomas, doces e bolos, ndo sendo muito
comum no Brasil, pelo alto valor de comercializacdo desta matéria-prima (CIA
IGUACU DE CAFE SOLUVEL, 2000).

3.3.1 Extracédo do 6leo de café

O Oleo de café torrado € comercialmente obtido por prensagem a frio dos
graos torrados. A Figura 1 apresenta o diagrama do processo de prensagem de 6leo
de café torrado usado pela maioria das industrias brasileiras de beneficiamento de
café.

Ml

Prees Ol Cruche Viflew Scffee

FIGURA 1: Esquema da extracdo de 6leo de café torrado brasileiro por expulsdo mecénica aplicada
pela empresa Cocam.
Fonte: OLIVEIRA et al., 2005.

Turatti (2001) obteve um rendimento de 10,5% durante extracdo do 6leo de
café torrado, utilizando prensa Mazziero, sendo observado que existe um grande
aumento de rendimento em relacdo a extracdo do Oleo de café cru, devido a
migracao do Oleo do interior do gréo para a parte externa por microfissuras formadas
durante a torra e também a eliminagdo quase total do teor de umidade do gréo, o

que facilita, e torna a extracéo a frio do 6leo de café torrado mais eficiente.
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O 6leo de café, mesmo quando extraido de grédos de boa qualidade, ndo é
utilizado como 6leo comestivel devido a grande dificuldade de refino. Esta
dificuldade de refino pode estar ligada a presenca de grandes quantidades de
matéria insaponificavel, monoésteres de cafestol e caveol (LAGO e ANTONIASSI,
2000). A grande maioria dos 0leos e gorduras destinadas ao consumo humano é
submetida ao refino, cuja finalidade é uma melhora de aparéncia, odor e sabor
(JORGE, 2009), sendo inviavel no d6leo de café devido as suas principais

caracteristicas estarem relacionadas a matéria insaponificavel.

3.3.2 Matéria insaponificavel

O material insaponificavel dos lipidios engloba os constituintes que apos a
saponificacdo se tornam sollveis em solventes organicos, sendo que, a proporcao
de matéria insaponificavel de um lipidio depende da origem vegetal, dos
processamentos no qual foi submetido e a forma de extracdo. Dentre o0s
constituintes presentes encontram-se hidrocarbonetos, esteréis, carotendides e
vitaminas lipossoluveis. A analise e a quantificacdo deste material insaponificavel
pode fornecer parametros para identificacdo de fraudes em o6leos (JORGE, 2009).

A quantidade de matéria insaponificavel encontrada nos o0leos vegetais,
normalmente encontra-se ao redor de 1%, enquanto que para o café, essa
guantidade de matéria insaponificavel € muito alta, variando entre 12,51 a 14,84%
para Oleo de café cru e torrado, e de 6 a 13% para o 6leo da borra de café (LAGO e
ANTONIASSI, 2000). No material insaponificavel do 6leo de café, predominam os

alcoois diterpénicos e seus ésteres (LAGO, 2001).
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FIGURA 2: Quantificacdo de Diterpenos totais em 6leo de café torrado.
Fonte: SANDI, 2003.

Dentre os diterpenos presentes no café predominam o cafestol e caveol que
sdo produzidos unicamente por plantas do género Coffea. Estes diterpenos
possuem a capacidade de degradar toxinas, dentre elas a aflatoxina B, além disso,
alguns estudos tém demostrado algumas propriedades antioxidantes,
anticarcinogénicas e antiinflamatérias. Atualmente, no Brasil, o 6leo de café cru é
comercializado com a funcdo de protetor solar (BENASSI et al., 2010). SANDI
(2003), utilizando gas carbbnico supercritico para extracdo do 6leo de café torrado,
guantificou os diterpenos cafestol e caveol presentes no 6leo (Figura 2), podendo
ser observado que o processo de torra do café além de acelerar a oxidacéo lipidica,

também diminui a quantidade de diterpenos totais.

3.4 OXIDACAO LIPIDICA

A oxidacéo lipidica é considerada a alteracdo que mais afeta a qualidade final
dos 6leos e alimentos que possuem lipidios em sua composi¢cao. A oxidacao € um
processo de degradacédo que, por influéncia do oxigénio atmosférico, ou dissolvido,

reage com os acidos graxos insaturados presentes. Em estagios mais avancados, as
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reacdes quimicas envolvidas podem gerar aromas e sabores sensorialmente
indesejaveis, e também tornar alimentos potencialmente inseguros pela formacao de
compostos téxicos (JORGE, 2009).

A vida util de um éleo vegetal depende de algumas opera¢cdes que envolvem
desde o cultivo, extragdo, transporte e, principalmente, o armazenamento. Os
processos de oxidagcdo sdo responsaveis pela reducdo da vida Gtil das matérias-
primas lipidicas, e dentre os processos de oxidacdo, a rancidez € a principal
alteracdo que ocorre, resultando em modificacdes consideraveis na qualidade final e
sensorial dos Oleos vegetais, determinando, de uma forma direta, a vida atil do
mesmo. A auto oxidacdo, a polimerizacdo térmica, ou a oxidacao térmica, também
sdo alteracbes quimicas que ocorrem nos Oleos vegetais, sendo essas reacdes
aceleradas pelo mal armazenamento e também pelo calor (FILHO et al., 2014).

A oxidacdo lipidica uma vez iniciada, ird reagir em cadeia (Figura 3),
causando danos irreversiveis a matéria-prima lipidica a ser utlizada no

processamento de outros alimentos.

Iniciac&o
Iniciador — radicais livres (R® ROO®)

Propagacéao
F R® + O, — ROO®

ROO® + RH— ROOH + I‘?"

Terminacao
R®*+R°— R-R

ROO® + R®— ROOR
ROO® + ROO®*— ROOR+O,

FIGURA 3: Mecanismo da reacéo oxidativa em lipidios: RH, acido graxo insaturado; Re, radical de
acido graxo; ROOe¢, radical peroxila e ROOH, hidroperéxido.
Fonte: JORGE, 2009.

3.5 PROPRIEDADES TERMOFISICAS DOS OLEOS VEGETAIS

O desenvolvimento de equipamentos e de processos para producdo de
alimentos envolve algumas etapas, entre elas, conhecer a matéria-prima com a qual

se deseja trabalhar, bem como o conhecimento de propriedades termofisicas, tais
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como a densidade e a viscosidade, fundamentais para se obter uma boa eficiéncia
de todo o processo produtivo (BROCK et al., 2007).

O processo de deformacdo ou escoamento de um fluido se da pela aplicagéo
de forcas externas, por isso o estudo reolégico dos 6leos tem por finalidade
descrever, e demonstrar, a forca externa a ser empregada, e a resisténcia oferecida
pelos 6leos quando expostos a forcas durante o processamento dos mesmos,
através de equipamentos adequados (MELO, 2010).

Brock et al. (2007), analisando a viscosidade de diferentes 6leos vegetais
(canola, girassol, farelo de arroz, oliva, milho, soja e algod&o), classificaram-nos
como Newtonianos, na maioria das condi¢cdes de trabalho, e citam a importancia da
variavel temperatura, que pode provocar uma diminuicdo sensivel na viscosidade,

influenciando os equipamentos utilizados no seu processamento.

3.6 COMPOSTOS VOLATEIS DO OLEO DE CAFE TORRADO

Os principais compostos encontrados no aroma do 6leo do café torrado séo:
aldeidos, cetonas, furanos, piridinas, pirazinas, fendlicos, pirréis, indéis, lactonas e
ésteres. A maioria dos compostos sdo resultados da reacdo entre aminoacidos e
acucares (Reacao de Maillard) e da degradacéo de lipidios (JORGE, 2009).

Os compostos volateis presentes no Oleo de café sdo componentes
resultantes do processo tecnoldgico aplicado ao café cru, a torrefacdo, que tem com
uma das funcdes nesta etapa a formacao de aromas, sabor e cor (DE MARIA et al.,
1999).

O aldeido responséavel pelo aroma de ran¢o e mais citado como produto da
oxidacdo lipidica € o malonaldeido, composto que pode atacar residuos de
aminoacidos (induzindo perda de funcdo por parte de proteinas) ou bases
nitrogenadas (JORGE, 2009).
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4 PROCEDIMENTOS METODOLOGICOS

4.1 MATERIAL

O objeto em estudo trata-se do 6leo de café, que foi extraido da espécie
Coffea arabica classificado com 120 defeitos, produzido no estado de Minas Gerais,
colhido em 2014 e submetido a torrefacdo do tipo Branda. A extracdo do 6leo foi
feita por meio de prensagem a frio e filtragdo. As amostras foram acondicionadas em
seis frascos do tipo Vasoflex grandes plasticos (500 mL) contendo 350 gramas de
Oleo cada e dois Vasoflex pequenos plasticos (300 mL) contendo 120 gramas de
O0leo cada, sendo divididos da seguinte maneira: trés Vasoflex grandes
correspondem a triplicata para as analises fisico-quimicas, armazenados em
camara BOD (Demanda Bioquimica de Oxigénio) a 25 + 2°C e outros trés Vasoflex
grandes correspondem a triplicata das analises fisico-quimicas, armazenadas sob
refrigeracdo a 6 °C + 2 °C em refrigerador da Consul. Dois Vasoflex pequenos foram
usados para a analise de viscosidade, sendo armazenados nas mesmas condi¢des

das amostras descritas anteriormente.

4.2 METODOS

As analises fisico-quimicas foram realizadas nos laboratérios da Universidade
Tecnoldgica Federal do Parana, Campus Londrina, com excecdo da cromatografia
gasosa que foi realizada na Cia Cacique de Café Soluvel, em Londrina, PR. Todas
as analises foram feitas em triplicata, com excecéo da viscosidade, que foi realizada
através de uma rampa crescente e decrescente de temperatura. As analises foram

realizadas a cada trés meses no periodo 12 meses.
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4.2.1 indice de Acidez

Pesou-se 2,000 g de dleo de café torrado, em um Erlenmeyer e adicionados
25 mL de solucao de éter etilico — alcool absoluto (2:1) previamente neutralizado

com uma solucdo de hidréxido de sédio 0,1 mol L™, também foi adicionado duas
gotas de indicador (fenolftaleina), e titulado com solucdo de NaOH 0,1 mol L™, até

atingir a coloracao résea (IAL, 2005). O célculo para determinacdo da acidez da
amostra foi feita aplicando-se a Equacao 1, com conversdo do resultado em mg
KOH g™

Indice de Acidez (mgKOH g™1) = Ll 55’11&02 Lt [Eq.1]

Onde: V= volume gasto na titulacéo
N= fator da solucéo titulante
P= massa da amostra em gramas
56,1= massa molar KOH
0,0282= Fator de correcao para massa em acido oleico

1,99= Fator de correcdo para massa em KOH

4.2.2 indice de Peréxido

Utilizou-se 5,000g do 6leo, dissolvidos em 25 mL da solucédo de acido acético-
cloroférmio (3:2 v/v), seguido da adicdo de 2,0 mL de solucéo saturada de lodeto de
potassio. ApoOs repouso (10 minutos, sem presenca de luz), a mistura foram
adicionados 30 mL de agua destilada. A mistura foi acoplada ao titulador automatico
da marca Metler Toledo modelo V20, sendo o iodo titulado com tiossulfato de sodio e
o indice de peréxido foi calculado através da medi¢cédo do potencial elétrico produzido
por um eletrodo, esse potencial elétrico foi convertido em concentracdo de ions de

hidrogénio expressos como o logaritmo negativo da sua concentragdo (pH), e o

resultado foi expresso em miliequivalentes de peréxido kg™ (AOAC, 2000). Uma
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prova em branco foi realizada nas mesmas condi¢des, sem a presenca da amostra e
foi titulada antes das amostras (AOAC, 2000).

4.2.3 indice de iodo

Para esta analise foram pesados 0,250 g de 6leo de café em Erlenmeyer de
500 mL com tampa e adicionados 10 mL de ciclohexano e 25 mL da solucdo de
Wijs, a mistura permaneceu em repouso ao abrigo da luz e a temperatura ambiente,
por 30 minutos. Apos o repouso, foram adicionados 10 mL da solugéo de lodeto de
potassio a 15% (m v!) e 100 mL de agua recentemente fervida e fria. Para a
titulagdo foi usado uma solucdo de Tiossulfato de sédio 0,1 mol L%, cercade 1 a 2
mL de solucéo indicadora (solugdo de amido a 1% (m v!) foi adicionada, seguindo a
titulacdo até o completo desaparecimento da cor azul escura. A determinacdo do
branco (sem amostra do 0Oleo) foi feita nas mesmas condi¢cdes anteriores (AOAC,
1993). O calculo para determinacao do indice de iodo da amostra foi feita aplicando-

se a Equacao 2.

_ (B-A)xNw%12,7

indice de iodo (gramas de 12 100g) = — [Eq.2]

Onde: B= mL de tiossulfato de sédio 0,1N gasto na titulagdo do branco
A= mL de tiossulfato de sddio 0,1N gasto na titulacdo da amostra
N= normalidade da solu¢éo de tiossulfato de sédio
P= massa da amostra em gramas

12,7= Fator de correcdo para massa em lodo



28

4.2.4 indice de Saponificacdo

Para esta analise foi montado um sistema de refluxo com chapa aquecedora,
com capacidade para 7 baldes de fundo chato de 250 mL (6 amostras + 1 branco).
Foram pesados, em cada baldo, 5,000g de 6leo e adicionados 50 ml de KOH 0,5N
em etanol 95% (preparado no dia da analise). Os baldes foram adequados ao
sistema de refluxo, mantendo-os por 1 hora apds inicio da ebulicdo. Ao término do
refluxo foram adicionadas 4 gotas de fenolftaleina e titulado com HCL 1N (AOCS,
1993). O célculo para determinacéo do indice de saponificacdo da amostra foi feita
aplicando-se a Equacéo 3.

(B-A)xN=561

: [Eq-3]

Indice de Saponificacio =

Onde: B= mL de HCI gasto na titulacédo do branco
A= mL de HCI gasto na titulacdo da amostra
N= normalidade da solu¢éo de HCI
P= massa da amostra em gramas

56,1 = massa molar do KOH

4.2 .5 Umidade

Para esta andlise foi utilizado o método quimico que emprega o reagente de
Karl Fischer e o titulador eletrdnico (Mettler Toledo, modelo DL31), utilizando-se do
principio coulométrico.

No titulador previamente programado para analise de umidade em 6leo de
café, foi adicionado entre 0,150 a 0,500 g de Oleo ao recipiente acoplado ao
titulador, utilizou-se metanol anidro da marca Pamreac para dissolucdo da amostra e
como titulante utilizou-se a solucdo de Karl Fisher da marca Merck Milipore, apos a

titulacao, a leitura foi expressa em porcentagem (AOAC, 1984)
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4.2.6 indice de Refracéo

Para a determinacdo do indice de refracdo foi utilizado refratdmetro
automético de bancada modelo PAL-1 da marca ATAGO, disponivel na Cia Cacique
de Café Soluvel, em Londrina, PR. Nesta analise, adicionou-se uma gota do 0leo
sobre o prisma do refratdmetro, que fornece o valor do indice de refracéo e fez-se a
leitura por meio do painel digital do equipamento, com temperatura estabilizada a
20°C (AOAC, 2000). A calibracdo do equipamento fez-se nas mesmas condi¢des

utilizando-se agua.

4.2.7 Densidade

Para a analise da densidade foi usada uma balanca analitica modelo AB204
da marca Metler Toledo e uma proveta graduada de 10 mL modelo 3022 da marca
Pyrex, o 6leo foi adicionado na proveta até o ponto de menisco na marca de 10 mL,

e foi feito a leitura do peso, expressando o resultado em g L™ (TIPLER, 2000).

4.2.8 Transesterificacdo dos triglicerideos

Para este procedimento pesou-se aproximadamente 1,000 g de 6leo em um
tubo, adicionados 10,0 mL de n-heptano (Sigma-Aldrich, St. Louis, EUA) e agitando-
se em vortex por 1 minuto. Em seguida foram adicionados 0,50 mL de solucéao de
NaOH 2,0 mol Lt em metanol e agitado por 20 segundos. Apds separacdo das
fases, o sobrenadante foi coletado em Eppendorf e armazenados sob refrigeracao (-

5°C) para posterior analise no cromatografo a gas (ISO, 1978).
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4.2.9 Cromatografia dos ésteres metilicos de &cidos graxos

As amostras de &acidos graxos esterificados foram analisadas em
cromatégrafo gasoso (Agilent, 7890A, USA) equipado com injetor split/splitless,
detector de ionizacdo de chamas (DIC) e controlado pelo software EZcrom SI, a
separacdo dos acidos graxos ocorre em coluna Supelco (Supelco, 0,25 mm x 100
metros, 0,2 uym espessura de filme, SPTM 2560, USA). Injetou-se 1 microlitro
empregando-se seringa (Hemilton, 10 uL, USA).

A melhor condicdo cromatografica de separacdo dos &cidos graxos
esterificados foi determinada pelas rampas de temperatura, pela injecdo de 1
microlitro de uma mistura de acidos graxos FAME — C4-C24 (Supelco 18919-1, AMP
lote LC4276 valido até janeiro de 2017).

O cromatografo foi programado com a temperatura do injetor em 180 °C, com
injecdo no modo split na razéo de 70:1 (v/v), vazéo constante de 49 mL min* e fluxo
total de 52,7 mL minl. A vazdo na coluna manteve-se constante a 0,7 mL mini. A
rampa de temperatura no forno foi inicialmente de 110 °C por dez minutos, a razéo
de subida da temperatura para a primeira rampa foi de 15 °C min* até a temperatura
final de 150 °C, permanecendo por dez minutos, a segunda rampa foi de 10 °C min-
até a temperatura final de 170 °C, permanecendo por vinte minutos, a terceira rampa
foi de 8 °C min! até a temperatura final de 190 °C, permanecendo por treze minutos,
e por fim uma rampa com elevacédo de temperatura a 5 °C min? até 200 °C com
tempo de quarenta minutos, o tempo total da corrida foi de 93 minutos. O detector de
ionizacdo de chama foi programado com temperatura de 250 °C, com fluxo de
hidrogénio em 30 mL min! e ar sintético de 350 mL min' apresentando um sinal
base de 10,6 mV. Esta analise teve como referéncia 37 padrbes de acidos graxos

previamente analisados (ANEXO A).

4.2.10 Determinacéo de compostos aromaticos do 6leo de café torrado

A determinagdo dos compostos aromaticos foi feita a partir de cromatografia

gasosa (CG) acoplada a espectrometria de massas. Foi usado uma coluna capilar
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DB-5 de 30 m, 0,25 mm de d.i. e 0,25 pym de filme. O programa de temperatura foi
de 60-240°C (3°C min~ 1), e 240°C (20 min). A energia de impacto foi de 70 eV e
foram captados os fragmentos de 40 a 650 u. Um mL de amostra, dissolvida em
diclorometano (Sigma-Aldrich, St. Louis, EUA), foi injetado. A identificacdo dos
compostos foi feita por meio das bibliotecas de espectros de massas da Willey (140,
229 e 275) e por indices de Kovats (ADAMS, 1995). Os resultados expressam a
média de trés injecdes.

4.2.11 Determinacao de cafeina

Para esta analise foi utilizado um erlenmeyer de 500 mL vazio devidamente
higienizado e seco, e somado a esta massa 102,500 gramas (100,000 g de agua +
2,000 g de oxido de magnésio + 0,500 g de 6leo de café) e anotou-se o valor obtido.
Apoés a pesagem do erlenmeyer foi adicionada a amostra, o 6xido de magnésio e
110 mL de agua destilada, levando a chapa de aquecimento para ebulicdo durante
15 minutos, apos a ebulicdo aguardou-se o resfriamento até temperatura ambiente e
completou-se com agua destilada até o valor da massa obtido na primeira etapa.
Homogeneizou-se e filtrou-se em papel filtro branco, para separacdo do oxido de
magnésio, retirou-se a solucéo filtrada com auxilio de uma seringa de 5 mL e holder
com filtro, e transferiu-se para um frasco de 4 mL. Injetou-se o frasco no
cromatografo gasoso pré-programado para andlise de cafeina. O resultado foi

expresso em %.

4.2.12 Analise da Viscosidade

A viscosidade do o6leo foi medida utilizando-se um viscosimetro Rotativo
Microprocessado QUIMIS Q860M21. O viscosimetro foi acoplado ao banho
termostatico Ultratermostatico QUIMIS Q214M2, permitindo assim mensurar a
viscosidade do 6leo no intervalo de 24 a 40 °C, com precisdo na temperatura de 0,5

°C (RANGEL, 1997). O equipamento foi calibrado e validado com padrdo de
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calibracao certificado, amostra S2000 da marca Paragon Scientific Itd. A amostra
armazenada em BOD foi adicionada ao porta amostra e procedeu-se o inicio do
teste com temperatura inicial de 24 °C elevando gradativamente até 40 °C e fazendo
a leitura a cada 2 °C; o procedimento foi realizado da mesma maneira para a
amostra armazenada sob refrigeracdo apdés o descongelamento em temperatura
ambiente. As analises foram realizadas trimestralmente durante o periodo de 12

meses.

4.2.13 Anélise Sensorial

A analise foi feita com as amostras de O6leo armazenadas nas duas
temperaturas, no tempo de 12 meses. A amostra padrdo foi o 6leo da mesma
variedade mantido sob congelamento até a realizacdo da analise sensorial. O Oleo
foi servido com café soluvel liofilizado puro, que também foi separado da producéo e
mantido armazenado sob congelamento.

Pesou-se diretamente em uma xicara de 150 mL uma massa de 6leo sobre
uma massa de café soluvel liofilizado, conforme método da empresa, e apos
pesagem do café e do 6leo, foram adicionados 150 mL de agua em temperatura de
96°C. Cada xicara foi codificada com numeros aleatérios de trés digitos,
correspondente ao numero da amostra. As amostras foram avaliadas em mesa
redonda e os participantes orientados a tomar agua e a comer um biscoito salgado
entre as provas para lavagem e limpeza do palato.

Antes da avaliacdo sensorial, os participantes foram convidados a lerem e
assinarem o Termo de Consentimento Livre e Esclarecido (ANEXO B).

As avaliacdes das amostras formam realizadas em 2 sessdes com 3 amostras
em cada sessdao, e o0s participantes foram instruidos quanto a maneira de realizar o
teste, e também orientados a provarem da esquerda para a direita circulando a
amostra diferente.

A andlise sensorial do oleo de café torrado foi realizada através do teste
Discriminativo de Diferenca Triangular (ABNT-NBR 12995, 1993) conforme descrito

na ficha de avalicdo entregue aos provadores (ANEXO C).
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Para realizacdo da analise sensorial o projeto passou por aprovacao pelo
Comité de Etica em Pesquisa da Universidade Tecnoldgica Federal do Parana
obtendo aprovacéo pelo processo CAAE 57343116.1.0000.5547.

4.3 TRATAMENTO DOS DADOS

Os dados coletados das analises foram submetidos e analisados pelo
programa Biostat 5.0, utilizando analise de variancia (ANOVA), e a diferenca entre

as médias foi comparada pelo teste de Tukey ao nivel de 5% de significancia.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 INDICE DE ACIDEZ

A determinacdo da acidez do 6leo de café torrado foi realizada pelo método
conhecido como acidez titulavel. Este método permite conhecer o estado de
conservacao de um produto alimenticio, visto que um processo de decomposicao,
seja por hidrélise, oxidacdo ou fermentacao, geralmente altera a concentracdo dos
ions de hidrogénio presentes na amostra. Os métodos que avaliam a acidez titulavel
funcionam através de titulacdes com solucdes basicas padréo (IAL, 2005).

Na Figura 4, estdo apresentados os resultados do indice de acidez obtidos
nas duas temperaturas de armazenamento (6 °C + 2 °C e 25 °C £ 2 °C) durante
doze meses, sendo apresentados os resultados trimestrais (TO, T3, T6, T9 e T12). A

RDC n°. 270, de 22 de setembro de 2005, prevé para 6leos prensados a frio o valor
maximo de 4,0 mg KOH g™ (BRASIL, 2007), no entanto, atualmente ndo existe

legislacédo especifica para 0leos que passam por algum tipo de tratamento térmico

prévio, como € o caso do 0leo de café torrado. Turatti (2001) obteve valor médio de

8,95 mgKOH g~ ! para o indice de acidez do 6leo de café torrado durante cinco

meses de armazenamento em temperatura ambiente, valor este diferente ao obtido

neste estudo, o que pode ser justificado pelo tipo e o tempo de torra, uma vez que a
torra pode causar liberagbes distintas de compostos acidos durante o
processamento, alterando os valores de acidez. Vale a pena enfatizar que as
analises do 6leo de café se iniciaram assim que foi produzido pela fabrica.

Em ambas as temperaturas de armazenamento, de acordo com a Figura 4, o
comportamento foi similar, com um leve aumento no terceiro més (T3) de
armazenamento, seguida por um pequeno decréscimo e a tendéncia de
estabilizacdo até o décimo segundo més (T12). No entanto, o armazenamento sob
refrigeracdo (6 °C + 2 °C) propiciou menores indices de acidez no terceiro més de

armazenamento, quando o 6leo atingiu seu valor maximo.
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FIGURA 4: indice de acidez (mgKOH g~1), dos 6leos de café torrado Coffea arabica armazenados
durante 12 meses.

Médias e erro padrao seguidas da mesma letra em minusculo, na linha, séo iguais entre si, pelo teste
de Tukey ao nivel de 5% de significAncia. Médias obtidas de 3 repeticbes para cada temperatura de
armazenamento.

Quast e Aquino (2004) também verificaram que o Oleo de café apresentou
um aumento no indice de acidez durante os primeiros 40 dias de armazenamento e,
apos esse periodo, perceberam um pequeno decréscimo no valor, seguido de uma
estabilizacdo a partir do sexagésimo dia de armazenamento a 25 °C. Eles alegaram
gue o aumento inicial no valor de acidez pode estar relacionado ao processamento
recente e as inuUmeras reacdes que ocorrem nos acidos graxos presentes no 6leo
nesta fase inicial, mas que cessam no decorrer do tempo de armazenamento,

corroborando com o comportamento observado na Figura 4.
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5.2 INDICE DE PEROXIDOS

Esta analise € comumente usada para medir a formagdo de peroxidos em
Oleos submetidos a temperaturas altissimas, como em processos de frituras; e
apesar dos valores crescentes deste indice no 6leo de café torrado, os valores
encontrados ainda sédo considerados baixos perante a legislacdo vigente, que
determina valor maximo de 15 mEq Kg! para 6leos prensados e filtrados a frio
(BRASIL, 2007).

Na Figura 5 estdo apresentados os resultados do indice de perdxidos obtidos
nas duas condigcbes de armazenamento. O indice de peroxidos nas amostras
refrigeradas apresentou valores menores comparados aos das amostras
armazenadas em temperatura ambiente ao longo do armazenamento de 12 meses.

A variacdo dos resultados em ambas as temperaturas de armazenamento
pode ser explicada pela alta quantidade de acidos graxos insaturados presentes, 0
gue causa maior instabilidade oxidativa em relacdo a Oleos com quantidades
maiores de acidos graxos saturados (FILHO et al.,, 2014). Nesse sentido, o
armazenamento sob refrigeracdo mostrou-se mais eficiente para a diminuicdo na
formacdo de peréxidos, e, portanto, melhor conservacdo do 6leo do que o
armazenamento em temperatura ambiente.

Turatti (2001) obteve valor inicial do indice de peréxidos de 0,3 meq Kg*! e
apoés cinco meses em temperatura ambiente, este valor chegou a 2,4 meq Kg™*. Os
valores encontrados no presente trabalho, independente da temperatura de
estocagem, apresentaram-se menores do que os reportados por Turatti (2001),
muito  provavelmente pelas variacbes ambientais ocorridas durante o

armazenamento do 6leo deste trabalho.
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FIGURA 5: indice de peréxido (mEq Kg-1), dos 6leos de café torrado Coffea arabica armazenados
durante 12 meses.

Médias e erro padrao seguidas da mesma letra em minusculo, na linha, séo iguais entre si, pelo teste
de Tukey ao nivel de 5% de significAncia. Médias obtidas de 3 repeticbes para cada temperatura de
armazenamento.

5.3 INDICE DE IODO

O indice de iodo € usado para medir o grau de insaturacdo de Oleos e
gorduras, também € utilizado como indicador de provavel desenvolvimento de
degradacdo da matéria graxa, sendo usado para determinar as propriedades
guimicas e fisicas dos 6leos (REDA, 2004).

O indice de iodo das amostras analisadas apresentou variagcdo entre 0sS
tempos e também entre as temperaturas (Figura 6). As variacdes encontradas neste
indice sdo devidas a grande quantidade de reacBes que ocorrem durante o
armazenamento dos Oleos, conhecidas também como reacdes de polimerizacéao,
causadas pelas constantes interacfes entre 0s acidos graxos.

Nos primeiros seis meses de armazenamento, nas duas temperaturas, 0S
valores do indice de iodo diferiram entre si, demonstrando um aumento na
concentracdo de acidos graxos insaturados (confirmada pela analise de
cromatografia gasosa que sera discutida no tépico 5.9). No entanto, no décimo

segundo més (T12) houve uma queda nos indices de iodo dos 6leos para ambas as
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temperaturas, demonstrando uma perda de insaturacbes ap0s o0 sexto més de

armazenamento.
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FIGURA 6: indice de lodo (gramas 12 100 g ), dos 6leos de café torrado Coffea arabica armazenados

durante 12 meses.
Médias e erro padrdo seguidas da mesma letra em mindsculo, na linha, sdo iguais entre si, pelo teste
de Tukey ao nivel de 5% de significancia. Médias obtidas de 3 repeticbes para cada temperatura de

armazenamento.

Leal e Schneiderman (1984), ao analisarem 0Oleo de café torrado extraido com

éter de petréleo com diferentes tempos de extracdo, obtiveram valores de indice de
iodo entre 98,2 e 106,3 gramas l2 100 g*, sendo esses proximos aos encontrados

neste trabalho no tempo inicial (TO).
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5.4 [INDICE DE SAPONIFICACAO

O indice de saponificacdo € utilizado como indicacdo da quantidade relativa
de &cidos graxos de baixa e alta massa molecular, sendo que os ésteres de acidos
graxos de baixa massa molecular requerem mais alcalis para a saponificacédo; por
isso o indice de saponificacdo € inversamente proporcional & massa molecular dos
acidos graxos; altos indices de saponificacdo indicam teores elevados de acidos
graxos de baixa massa molecular, e assim vice-versa (CECCHI, 2003).

Durante os primeiros nove meses de armazenamento (TO a T9, Figura 7) os

indices de saponificagdo dos Oleos de café, em ambas as temperaturas,

apresentaram valores proximos aos de gordura de palma (196-205 mg KOH g™1) e

6leo de milho (187-196 mg KOH g~1) (KOBORI e JORGE, 2005).

240.00

225.00

210.00

195.00

180.00
T0 T3 T6 T9 T12
TEMPERATURA AMBIENTE 25°C TEMPERATURA DE REFRIGERACAQ 6°C

FIGURA 7: indice de Saponificacdo (mg KOH g1), dos 6leos de café torrado Coffea arabica
armazenados durante 12 meses.

Médias e erro padrdo seguidas da mesma letra em mindsculo, na linha, sdo iguais entre si, pelo teste
de Tukey ao nivel de 5% de significaAncia. Médias obtidas de 3 repeti¢bes para cada temperatura de
armazenamento.

Os valores do indice de saponificacdo do 6leo de café variaram de 192,98 a
201,91 mg KOH g~ e de 195,22 a 200,06 mg KOH g~1, nos primeiros nove meses

de armazenamento sob refrigeracdo e temperatura ambiente, respectivamente
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(Figura 7), demonstrando que ndo houve mudancas consideraveis em relacdo a
massa molecular dos &cidos graxos nesse periodo. Resultados similares foram
obtidos por Ravindranath et al. (1972), que relataram indices de saponificacdo de
6leos de café indiano entre 180-200 mg KOH g~ 1. Por outro lado, a partir do nono
més de armazenamento, observou-se um aumento consideravel nesta propriedade,
para ambas as condicbes de armazenamento. A quebra de cadeias longas por
oxidacdo muito provavelmente propiciou uma elevacdo no indice de saponificacdo
dos Oleos de café a partir do décimo segundo més (T12), para ambas as

temperaturas.

5.5 UMIDADE

O fato da quantidade de agua oferecer condi¢cdes para desenvolvimento
microbiolégico e reagbes quimicas, torna a mensuracao da quantidade de agua uma
analise essencial na area de alimentos. Os valores encontrados nesta analise s&o
expressos pelo valor da determinacédo da agua total contida no alimento, no entanto,
estes valores ndo fornecem informacgdes suficientes de como esta distribuida a agua
neste alimento, e nem permitem saber se toda a agua esta ligada do mesmo modo
ao alimento (VICENZI, 2015).

A umidade do 6leo de café ficou abaixo de 0,20% (Figura 8). Devido ao
processo de extracdo do 6leo em estudo, este acaba apresentando baixos teores de
umidade em sua composicdo, ao contrario dos 6leos extraidos com solventes que
nao apresentam umidade. Neste estudo, as temperaturas de armazenamento nao
interferiram no teor de umidade dos 6leos de café, no entanto, entre os tempos
houve um decréscimo no teor de umidade dos mesmos em ambas temperaturas.
Algumas empresas que comercializam o 6leo de café torrado tém como limite do
teor de umidade, valores entre 0,30% e 2,00%, o que contribui para que minimize

também algumas reacdes bioquimicas indesejaveis.
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FIGURA 8: Teor de umidade (%), dos 6leos de café torrado Coffea arabica armazenados durante 12

meses.
Médias e erro padrao seguidas da mesma letra em minusculo, na linha, séo iguais entre si, pelo teste
de Tukey ao nivel de 5% de significancia. Médias obtidas de 3 repeticbes para cada temperatura de
armazenamento.
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5.6 INDICE DE REFRACAO

A determinacdo do indice de refracdo de Oleos pode ser usada como
parametro de qualidade e identidade, sendo relacionado com o indice de iodo, a
medida em que, se ha um aumento do indice de iodo, 0 mesmo ocorre para o indice
de refracdo (CECCHI, 2003).

De acordo com Fennema (2010), o indice de refracdo de Oleos varia entre
1,43 a 1,45, valores estes menores aos encontrados nesta pesquisa (Figura 9). No
entanto, os valores encontrados nesta andlise refletem a composicdo de acidos
graxos do Oleo analisado, conforme demostraram os resultados do indice de iodo
(Figura 7).

1.47930

1.47920

1.47910

1.47200
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FIGURA 9: indice de refracio, dos 6leos de café torrado Coffea arabica armazenados durante 12
meses.

Médias e erro padrao seguidas da mesma letra em mindsculo, na linha, sdo iguais entre si, pelo teste
de Tukey ao nivel de 5% de significancia. Médias obtidas de 3 repeti¢bes para cada temperatura de
armazenamento.

O indice de refracdo dos Oleos vegetais tem relacdo direta com o indice de
iodo, ou seja, a medida que se aumenta o indice de iodo, 0 anterior também se
eleva (CECCHI, 2003), fato este que pode ser confirmado na Figura 6, onde estao

apresentados os resultados obtidos para o indice de iodo das amostras analisadas.
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5.7 DENSIDADE

A medida da densidade de um 6leo pode indicar fraudes, principalmente do
6leo em estudo, por se tratar de um produto de alto custo. O método direto
(medicdes diretas da massa e do volume do 6leo) permite uma boa exatiddo quando
se utiliza uma proveta graduada e uma balanca analitica; no entanto, é necessario
um controle da temperatura, pois os 6leos tendem a mudar seu volume com as
alteracoes de temperatura (JESUS e PALMA, 2008).

Na Figura 10 estdo apresentados os resultados de densidade obtidos nas
duas temperaturas e doze meses de armazenamento, com analises trimestrais. A
densidade dos 6leos apresentou comportamento similar nas duas temperaturas de
armazenamento, com uma elevacdo ao longo do tempo, devido as conversdes e
interagcdes intermoleculares dos 4&cidos graxos, conforme demostrado na
cromatografia, item 5.8. O Oleo de café torrado apresentou, no tempo inicial (TO),
valores proximos aos 6leos comestiveis comercializados como milho, soja e girassol
gue apresentam valores entre 890 e 920 g L (BROCK et al., 2007).
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FIGURA 10: Densidade (g L), dos 6leos de café torrado Coffea arabica armazenados durante 12
meses.

Médias e erro padrao seguidas da mesma letra em mindsculo, na linha, séo iguais entre si, pelo teste
de Tukey ao nivel de 5% de significancia. Médias obtidas de 3 repeticbes para cada temperatura de
armazenamento.

5.8 CROMATOGRAFIA DOS ESTERES METILICOS DE ACIDOS GRAXOS

Na Tabela 1 verificam-se os valores médios do perfil dos acidos graxos em %
de area obtidos no tempo inicial (TO) do 6leo de café torrado da variedade Coffea
arabica, e também os valores encontrados na literatura por diversos autores. Os

valores médios encontrados coincidem com os valores citados na literatura.
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Tabela 1. Composicao de &cidos graxos em % de area, das amostras de 6leo de
café torrado Coffea arabica no tempo 0 e dados de literatura.

Tempo O

Nomenclatura (meses)  FOSTAR, SCHN"E@"EEM AN, LERCKER TURATTI,
% 1977 1984 ' etal, 1995 2001
C4:.0 Butirico - - - - -
C6:0 Capréico - - - - -
C8:.0 Capirilico - - - - -
C10:.0 Céprico - - - - -
C11:.0 Undecandico - - - - -
C12:.0 Laurico - - - - -
C13:.0 Tridecandico - - - - -
C14:.0 Miristico 0.0737 Trago - - -
Cl4:1 Meristoléico 0.0077 - - - -
C15:.0 Pentadecanoico 0.0198 - - - -
Ci15:1 Pentadecenoico - - - - -
C16:0 Palmitico 32.9481 31.1 28,4-29,3 32,1-33,2 34,5
Cl6:1 Palmitoléico 0.0224 - - - -
C17:.0 Margarico 0.1080 - - - -
Ci7:1 Heptadecendico - - - - -
c18:.0 Estearico 8.3345 9.6 10,4-11,0 7,5-8,2 8,9
C18:1n9t  Elaidico - - - - -
C18:1n9c Oléico 9.5761 9.6 11,0-11,8 8,2-12,5 10,2
C18:2n6t  Linolelaidico - - - - -
C18:2n6¢  Linoléico 43.7113 43.1 43,2-43,9 42,6-46,2 40,3
C20:0 Araquidico 2.7272 4.1 5,2-6,3 2,6-3,3 4,0
C18:3n6  Gama Linolénico 0.0042 - - - -
C20:1 Eicosendico 0.2037 - - 0,1-0,4 0,3
C18:3n3 Linolénico 1.2066 1.6 - 0,9-1,4 1,1
C21:.0 Henecosandico 0.0731 9.6 - - -
C20:2 Eicosadiendico 0.0364 - - - -
C22:0 Behénico 0.6087 0.9 - 0,5-0,7 0,7
C20:3n6  Acido eicosatriendico - - - - -
C22:1n9 Erdcico - - - - -
C20:3n3  Acido eicosatriendico - - - - -
C23:.0 Tricosandico 0.0027 - - - -
C20:4n6  Araquiddnico 0.0962 - - - -
C22:2 Docosadiendico - - - - -
C24:.0 Lignocérico - - - - -
C20:5n3  Eicosapentaendico 0.2180 - - - -
C24:1 Nervdnico - - - - -

C22:6n3 Docosahexaenodico 0.0115 - - - -
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Na Figura 11, encontra-se um exemplo de cromatograma obtido de uma das

analises da triplicata do tempo inicial (T0), onde quantifica e qualifica todos os &cidos

graxos utilizados, conforme relagéo dos padrdes utilizados.
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FIGURA 11: Exemplo de cromatograma obtido na analise do 6leo de café torrado Coffea arabica, no

tempo inicial TO.
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Na Tabela 2 observa-se o perfil dos acidos graxos, em % de area, do 6leo de
café torrado da variedade Coffea arabica, obtidos nos tempos inicial, TO, T6 e T12
(final) para ambas as temperaturas. E possivel identificar uma pequena quantidade
(9,5761%) de acido oléico (C18:1n9c), na configuracdo cis. Ao longo dos seis
primeiros meses, verifica-se que, em fungcéo de sua baixa estabilidade, este acabou
sendo convertido em &cido elaidico (C18:1n9t), correspondente ao acido graxo
oleico, em quase toda sua totalidade, sendo de configuracdo trans. Com o avanco
do tempo de armazenamento (T12) o mesmo converteu-se em heptadecendico
(c17:1), resultando em um aumento na quantidade de &cidos graxos saturados
presentes nas amostras para ambas as temperaturas de armazenamento. Este
resultado corrobora com as observacdes dos resultados dos indices de iodo e de
refracdo, em que se verificou um decréscimo nos valores a partir do sexto més de
armazenamento, inclusive apresentando valores inferiores em comparagcéao ao tempo
T6 de armazenamento.

O &cido linoléico (C18:2n6c) apresentou-se estavel até o sexto més (T6) de
armazenamento sob a configuracao cis para ambas as temperaturas (Tabelas 3 e 4),
no entanto no tempo final de armazenamento (T12) converteu-se para a
configuragéo trans em acido linolelaidico (C18:2n6t). O acido palmitico (C16:0) néo
apresentou variagdo em nenhuma temperatura de armazenamento durante doze
meses.

Em relacdo as temperaturas de armazenamento, o Oleo de café nao
apresentou alteracdes significativas que pudessem influenciar no resultado final da

analise cromatografica.
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Tabela 2. Perfil dos acidos graxos (em % de area) de oOleo de café torrado Coffea
arabica apds doze meses armazenados em B.O.D. a 25 °C + 2°C.

Tempo 6 (meses) Tempo 12 (meses)

Nomenclatura Tempo 0 (meses)

B.O.D. 25°C + 2°C B.O.D. 25°C + 2°C
C4.0 Butirico 0.0000 + 0.00 @ 0.0145 + 0.01 = 0.0000 = 0.00
C6:0 Caproico 0.0000 + 0.00 =@ 0.8192 + 0.64 » 0.0000 = 0.00
C8:.0 Caprilico 0.0000 + 0.00 @ 0.0000 £+ 0.00 = 0.0000 = 0.00
C10:.0 Caprico 0.0000 + 0.00 @ 0.0000 £+ 0.00 = 0.0000 = 0.00
C11:.0 Undecandico 0.0000 + 0.00 @ 0.0000 £+ 0.00 = 0.0000 = 0.00
C12:.0 LAurico 0.0000 + 0.00 @ 0.0000 + 0.00 = 0.0044 + 0.01
C13:.0 Tridecandico 0.0000 + 0.00 @ 0.0000 £+ 0.00 = 0.0000 = 0.00
C14.0 Miristico 0.0737 + 0.01 = 0.0785 + 0.01 = 0.0797 = 0.00
Cil4:1 Meristoléico 0.0077 + 0.01 = 0.0256 + 0.00 » 0.0169 *+ 0.01
C15:.0 Pentadecandico 0.0198 + 0.01 = 0.0173 £+ 0.00 = 0.0164 = 0.00
Cis:1 Pentadecendico 0.0000 + 0.00 @ 0.0219 + 0.16 » 0.0141 = 0.00
C16:.0 Palmitico 32,9481 + 0.73 2 32.3709 + 0.16 » 32.4190 = 0.26
Cile:1 Palmitoléico 0.0224 + 0.00 @ 0.1104 + 0.00 » 0.1124 = 0.00
C17:0 Margarico 0.1080 + 0.00 @ 0.0000 £ 0.00 » 0.0000 = 0.00
Ci7:1 Heptadecendico 0.0000 £ 0.00 @ 0.0132 + 0.01 = 8.5486 = 0.04
C18:.0 Estearico 8.3345 + 0.12 = 8.3100 + 0.06 = 9.6268 * 0.07
C18:1n9t Elaidico 0.0000 + 0.00 @ 9.6870 + 0.20 b 0.4006 = 0.00
C18:1n9c Oléico 9.5761 + 0.10 @ 0.3974 + 0.00 b 0.0224 + 0.00
C18:2n6t Linolelaidico 0.0000 + 0.00 @ 0.0240 + 0.00 b 43.1639 + 0.11
C18:2n6¢ Linoléico 43.7113 + 0.44 a 426248 + 0.46 > 2.8458 + 0.04
C20:0 Araquidico 2.7272 + 0.08 a 27458 + 0.04 a 0.4464 = 0.77
C18:3n6 Gama Linolénico 0.0042 + 0.00 = 1.1047 £ 095 b 1.1125 + 0.96 b
C20:1 Eicosenoico 0.2037 + 0.02 2 05511 + 095 a 0.0273 = 0.05 =
C18:3n3 Linolénico 1.2066 + 0.03 = 0.0515 + 0.04 » 0.0543 + 0.05 »®
C21:.0 Henecosanoico 0.0731 + 0.01 = 0.0500 + 0.03 @ 0.0362 = 0.00 =
C20:2 Eicosadiendico 0.0364 £+ 0.00 @ 0.0116 £ 0.02 a 0.6717 = 0.03 b
C22:0 Behénico 0.6087 + 0.01 = 0.6483 + 0.04 = 0.0000 = 0.00 b
C20:3n6 Acido eicosatriendico cis-8,11,14 0.0000 + 0.00 @ 0.0000 + 0.00 & 0.0000 = 0.00 =
C22:1n9 Erdcico 0.0000 + 0.00 @ 0.0000 + 0.00 @ 0.0185 = 0.02 b
C20:3n3 Acido eicosatrienéico cis-11,14,17 0.0000 + 0.00 @ 0.0000 + 0.00 @ 0.0636 = 0.06 b
C23:.0 Tricosandico 0.0027 + 0.00 =@ 0.0614 + 0.05 b 0.0310 =+ 0.05 b
C20:4n6  Araquiddnico 0.0962 + 0.00 @ 0.0327 + 0.06 @ 0.0000 =+ 0.00 =
C22:2 Docosadienoico 0.0000 + 0.00 @ 0.0000 £+ 0.00 @ 0.0774 = 0.13 =
C24:0 Lignocérico 0.0000 + 0.00 @ 0.2264 + 0.01 b 0.1614 = 0.14 ®
C20:5n3 Eicosapentaendico 0.2180 + 0.01 = 0.0000 + 0.00 b 0.0000 = 0.00 b
C24:1 Nervonico 0.0000 + 0.00 @ 0.0000 + 0.00 @ 0.0289 = 0.00 b
C22:6n3 Docosahexaenoico 0.0115 + 0.02 =@ 0.0302 £+ 0.00 @ 0.0000 = 0.00

Médias e erro padrdo seguidas da mesma letra, na linha, séo iguais entre si, pelo teste de Tukey ao
nivel de 5% de significancia. Médias obtidas de 3 repeticdes.
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Tabela 3. Perfil dos acidos graxos (em % de &area) de oOleo de café torrado Coffea
arabica apds doze meses armazenados sob refrigeragdo a 6°C + 2°C.

Tempo 6 (meses)

Tempo 12 (meses)

Nomenclatura Tempo 0 (meses)
Refrigerado 6°C + 2°C Refrigerado 6°C + 2°C
C4.0 Butirico 0.0000 + 0.00 0.0165 + 0.01 a 0.0079 + 0.01 @
C6:0 Capréico 0.0000 + 0.00 0.5524 + 0.35 b 0.0056 + 0.01 @
C8:.0 Caprilico 0.0000 = 0.00 0.0000 + 0.00 a 0.0178 + 0.00 »®
C10:.0 Céprico 0.0000 + 0.00 0.0000 + 0.00 a 0.0267 + 0.01 »®
C11:.0 Undecandico 0.0000 = 0.00 0.0000 £ 0.00 a 0.0000 = 0.00 a
C12:.0 LAurico 0.0000 = 0.00 0.0000 + 0.00 a 0.0488 + 0.04 »
C13:.0 Tridecandico 0.0000 = 0.00 0.0000 £ 0.00 a 0.0053 + 0.01 »®
C14:.0 Miristico 0.0737 + 0.01 0.0743 + 0.01 a 0.1836 + 0.04 »®
Cil4:1 Meristoléico 0.0077 + 0.01 0.0267 + 0.00 a 0.0179 + 0.02 @
C15:.0 Pentadecandico 0.0198 + 0.01 0.0177 £ 0.00 a 0.0200 + 0.01 @
Ci5:1 Pentadecendico 0.0000 + 0.00 0.0217 £ 0.00 b 0.0126 + 0.02 »®
C16:0 Palmitico 32.9481 + 0.73 32,6933 £ 0.71 b 32.2591 + 1.10 b
Cil6:1 Palmitoléico 0.0224 + 0.00 0.1125 + 0.00 b 0.1126 + 0.05 »®
C17:.0 Margarico 0.1080 + 0.00 0.0000 + 0.00 b 0.0096 + 0.00 °
Ci7:1 Heptadecendico 0.0000 + 0.00 0.0065 + 0.01 a 8.0174 + 0.03 b
C18:0 Estearico 8.3345 + 0.12 8.4402 + 0.06 a 9.2873 + 0.00 »®
C18:1n9t Elaidico 0.0000 + 0.00 9.5996 + 0.16 b 0.0217 + 0.01 ¢
C18:1n9c Oléico 9.5761 + 0.10 0.4041 + 0.01 b 0.0155 + 0.01 ¢
C18:2n6t Linolelaidico 0.0000 + 0.00 0.0201 + 0.01 b 438410 + 0.71 °
C18:2n6¢ Linoléico 43.7113 = 0.44 43.2646 £ 0.20 b 3.0131 + 0.69 ¢
C20:0 Araquidico 2.7272 = 0.08 28172 + 0.01 @ 0.0156 + 0.01 ¢
C18:3n6 Gama Linolénico 0.0042 + 0.00 0.5688 + 0.96 a 1.8525 = 0.43 b
C20:1 Eicosenoico 0.2037 + 0.02 0.5586 + 0.96 a 0.0072 + 0.01 @
C18:3n3 Linolénico 1.2066 = 0.03 0.0000 + 0.00 b 0.0867 + 0.02 »®
C21:0 Henecosanoico 0.0731 = 0.01 0.0812 + 0.00 a 0.0454 + 0.01 @
C20:2 Eicosadiendico 0.0364 + 0.00 0.0363 + 0.00 a 0.7366 + 0.16 @
C22.0 Behénico 0.6087 + 0.01 0.6526 + 0.01 a 0.0000 + 0.00 =
C20:3n6 Acido eicosatriendico cis-8,11,14 0.0000 = 0.00 0.0000 + 0.00 = 0.0000 + 0.00 a
C22:1n9 Erlcico 0.0000 + 0.00 0.0000 + 0.00 a 0.0000 + 0.00 =
C20:3n3 Acido eicosatriendico cis-11,14,17 0.0000 + 0.00 0.0000 + 0.00 = 0.0000 = 0.00 =
C23:.0 Tricosandico 0.0027 + 0.00 0.0933 + 0.00 b 0.1044 + 0.02 »®
C20:4n6  Araquidénico 0.0962 + 0.00 0.0380 + 0.07 a 0.0557 + 0.02 a
C22:2 Docosadienoico 0.0000 + 0.00 0.0000 + 0.00 a 0.0933 + 0.16 @
C24:.0 Lignocérico 0.0000 + 0.00 0.2330 + 0.00 b 0.1882 + 0.17 »®
C20:5n3 Eicosapentaenoico 0.2180 + 0.01 0.0000 £ 0.00 b 0.0000 = 0.00 »®
C24:1 Nervonico 0.0000 + 0.00 0.0000 + 0.00 a 0.0315 + 0.02 »®
C22:6n3 Docosahexaendico 0.0115 + 0.02 0.0301 + 0.00 a 0.0388 + 0.01 @

Médias e erro padrdo seguidas da mesma letra,
nivel de 5% de significancia. Médias obtidas de 3 repeticoes.

na linha, sdo iguais entre si, pelo teste de Tukey ao
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5.9 TEOR DE CAFEINA

A cafeina ja havia sido identificada em amostras de 6leo por Oliveira et al.
(2005), no entanto nao quantificada. Na Figura 12, estdo apresentados os resultados
do teor de cafeina nas duas temperaturas e semestralmente (TO, T6 e T12).
Observa-se que nao houve diferenca significativa entre as amostras, demonstrando
a capacidade de estabilidade da molécula de cafeina, independente da temperatura

de armazenamento.

0.44
0.42
0.40
0.38
0.36
0.34 . i
0.32

0.30
TO 6 T12

TEMPERATURA AMBIENTE 25°C == TEMPERATURA DE REFRIGERAGAO 6°C

FIGURA 12: Teor de cafeina (%), dos 6leos de café torrado Coffea arabica armazenados durante 12
meses.

Médias e erro padrao seguidas da mesma letra em mindsculo, na linha, sdo iguais entre si, pelo teste
de Tukey ao nivel de 5% de significAncia. Médias obtidas de 3 repeti¢bes para cada temperatura de
armazenamento.

Considerando que a Portaria n °© 130, de 19 de fevereiro 1999, determina o
valor minimo de 2% cafeina em café soluvel e 0,3% de cafeina para café solavel
descafeinado, o emprego do 6leo de café é uma opcéo para ser incorporado ao café

descafeinado, para melhora do sabor e aroma do mesmo.
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5.10 DETERMINACAO DE COMPOSTOS VOLATEIS DO OLEO DE CAFE

TORRADO

Na Tabela 5, encontram-se os resultados obtidos na identificacdo dos

compostos aroméaticos dos 6leos armazenados nas duas temperaturas (6 °C £ 2 °C

e 25 °C £ 2 °C), e também no tempo inicial (TO), obtido logo apds a extragao.

Tabela 4. Compostos volateis identificados nas amostras de 6leo de café torrado

Coffea arabica.

COMPOSTOS VOLATEIS TO T6 (BOD)
0 MESES 6 MESES

(2-Hydroxyphenyl) urea

(S)-2-(N-(N-Benzylprolyl) amino (benzophenone))

1,1,1,5,7,7,7-Heptamethyl-3,3-bis (trimethyilsiloxy) tetrasiloxane

1,2,3 — Benzenetriol

1,2-Ethanediol, 1,2-di-4-pyridinyl

1,3,5,7,9,11-Hexaethybicyclo (5.5.1) hexasiloxane

1,4,7,10,13,16-Hexaoxacyclooctadecane

1,4,7,10,13,16-Pentaoxayclopentadecane, 3-phenyl

1,4-Benzenediol, 2,3,5-trimethyl

1-Ethanone, 1(4-(4-fluorophenyl) methoxy) -3-methoxyphenyl

1H-Pyrrole, 1-(2-furanylmethyl)

1H-Pyrrole, 1-methyl

1H-Pyrrole, 2-carboxidehyde, 1-methyl

2 (1H)-Pyridinone, 3-methyl
2-(2-(2-(2-(2-(2-(2-(2-(2-Hydroxyethoxy) ethoxy) ethoxy) ethoxy)
ethoxy) ethoxy) ethoxy) ethoxy) ethanol

2,4,6-Cycloheptatrien-1-one, 3,5-bis-trimethylsilyl

2,5-Furandione, 3,4-dimethyl

T6 (REFRIGERADO)
6 MESES

2-Furancarboxaldhyde, 5-methyl

2-Furanmethanol, acetate
2H- 1,4-Benzodiazepin-2-one, 7 chloro-1,3-dydro-5-phenyl-1-
(trimethylsilyl)-3-((trimethylsilyl)oxy)

2-Pyridanamine, 3-methyl

2-Pyridinecarboxaldehyde

2-Pyridinemethanol, .alpha.-4-pentenyl

3-Buten-2-one, 4-(2-furanyl)

3-Furaldehyde

3-Furanmethanol

3-Furanol, tetrahydro
3-Isopropoxy-1,1,1,7,7,7-hexamethyl-3,5,5-tris(trimethylsiloxy)
tetrasiloxane
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3-Pyridinecarboxylic acid, 4-hydroxy

3-Pyridinol

4 (1H)-Pyridone

5-Methyl-3-o-tolyl-1,2,4-oxadiazol

Acetic acid

Benzenamine, 2-ethoxy

Benzene (2.2.1)heptan-2-ol,2-(1-cyclopenten-1-yl)

Benzene, (2-(metylthio) ethenyl)-(E)

Benzeneacetic acid, alpha, 3,4-tris(trimethylsilyl) oxy, trimethylsilyl
ester

Bicyclo (2.2)heptan-2-ol, 2-(1-cyclopenten-1-yl)

Bicyclo (3.3.0)oct-2-em-6-one, 3-methyl

Caffeine

cis-13-Octadecenoic acid

Cyclobuta (1,2-b) bisthiopyran, decanydro-1,1,8,8-tetraoxide

Cyclohexasiloxane, dodecamethyl

Cyclopentasiloxane, decametyhl

Cycloterasiloxane, 5-methyl-2-(1-methylethylidene)

Cycloterasiloxane, octamethyl

Ethanone, 1-(1H-pyrazol-4-yl)

Ethanone, 1-(1H-pyrrol-2-yl)

Ethanone, 1-(2,5-dihydroxyphenyl)

Ethanone, 1-(2-furanyl)

Ethanone, 1-(2-hydroxy-5-methylphenyl)

Ethanone, 1-(2-hydroxyphenyl)

Furazan-3-carboxamide, oxime, 4-amino-N, N-dimetyl

Indane-1,3-dione, 2-(4-chlorophenyl)-2-(2-fluorobenzyl)

Maltol

m-Aminophenylacetylene

Methanone (3,3-di (trifluoromethyl)-2-azabicyclo (2.2.1)hept-5-
em-2-yl)) (2-furyl)

Methanone, cyclobutyl-1H-imidazol-4-yl

Methyl 2-furoate

Methylpyrazine-2-carboxylate

Naphthalene, 2-(1,1-dimethylethyl)-1,2,3,4-tetrahydro

n-Hexadecanoic acid

Octadecanoic acid

p-Decyloxyamiline

Pentasiloxane, dodecametyl

Phenol, 2-methoxy

Pirazine, 3-ethyl 6-methyl

Pirazine, methyl

Pyrazine, methyl

Pyrazole, 1,4-dimethyl

Pyrazole, 3,5-dimethyl

Pyridine

Pyrimidine, 4,5-dimethyl
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Pyrrolo (3,4-c) pyrazole-4,6 (3H,5H)-dione, 5-(2-fluorophenyl)-3a,
6a, dihydro-6a-methyl

Silane, ((4-(1,2-bis((trimethylsilyl)oxy) ethyl)-1,2-phenylene) bis
(oxy) bis (trimethyl)

Tetrasiloxane, decamethyl

Total de compostos volateis detectados 38 32 41
D=Detectado
ND= N&o Detectado.

A temperatura de refrigeracdo mostrou-se mais eficiente em relacdo a
guantidade total de aromas, pois conserva uma maior quantidade de volateis,
considerando a analise inicial e a temperatura de 25°C. A injecdo direta utilizada
também qualificou outros compostos como &cidos gordos e cafeina, mas os
compostos mais identificados foram os hidrocarbonetos. No entanto durante os seis
primeiros meses nao foi identificado o malonaldeido, composto responsavel pelo
aroma de ranco nos Oleos. Alguns compostos volateis ndo foram identificados
inicialmente e apareceram depois de seis meses de armazenamento em ambas
temperaturas. Este resultado provavelmente se deve por estarem em pequenas
guantidades e a medida que os volateis de maiores quantidades ndo sao mais
detectados, propicia a detec¢cdo dos que se encontram em menores quantidades.

Oliveira et al. (2005), analisando a fragcdo aromatica do Oleo de café torrado
através de injecao direta, identificaram muitos hidrocarbonetos aromaticos e outros,
como pirazinas (pirazina, metilo; pirazina, 2-etil-3-metil; pirazina, 3-etil,2,6-dimetil),
furanos (2-vinil-2,3-dihidrobenzofurano; 2,3-dimetilbenzofurano; 2-furanmetanol;

acetato de furfurilo) e cetonas (4-fenilo; etanona, 1(4-etilfenil)).

5.11 ANALISE DA VISCOSIDADE

A andlise de viscosidade do oOleo de café torrado o classifica como fluido
newtoniano, independente da temperatura de armazenamento. Este comportamento
€ similar a maioria dos O6leos vegetais, sendo seus valores de viscosidade
influenciados pela temperatura, pois um aumento da mesma provoca uma
diminuicdo nos valores de viscosidade dos 6leos vegetais (BROCK, 2008).

Em relacdo ao comportamento da viscosidade com aumento da temperatura
da andlise, observa-se que a viscosidade inicial do 6leo de café torrado armazenado

em temperatura ambiente (BOD 25 °C + 2 °C) variou entre 95 e 99 mPas, para 0s



54

diferentes periodos de armazenamento (Figura 13), sendo esses valores reduzidos a

medida em que a temperatura de analise se eleva.
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FIGURA 13: Analise da viscosidade do 6leo de café torrado Coffea arabica armazenados durante 12
meses, sob temperatura de 25 °C em BOD.

Para o 6leo de café torrado armazenado em temperatura de refrigeracao (6
°C = 2 °C), a viscosidade no inicio da rampa de temperatura (24 °C) ficou entre 106
e 96 mPas, para todos os periodos de armazenamento, conforme verificado na
Figura 14. Da mesma forma que observado para o 6leo armazenado em temperatura
ambiente, independentemente do tempo de armazenagem, houve reducdo na
viscosidade a medida em que a temperatura da analise se elevava. No entanto,
observa-se que, para o 6leo mantido sob refrigeracdo, a medida que o tempo de
armazenamento aumentava, houve uma pequena reducdo na viscosidade do 6leo,
possivelmente devido as diferencas no polimorfismo (formacéo de cristais) do acidos
graxos formados durante o armazenamento nesta condicdo. Esta reducdo na
viscosidade se torna menos proeminente a medida que a amostra era aguecida
durante a analise, uma vez que, devido ao aquecimento, esses cristais eram

guebrados e a viscosidade do Oleo de café, para todos os tempos de
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armazenamento em 40°C, apresentaram-se proximos (entre 46 e 50 mPas). Estas
informacgBes sdo interessantes quando se pensa no processamento dos 6leos, ou
guando se pretende usa-lo para desenvolvimento de novos produtos, uma vez que,
para obter produtos de qualidade, o dimensionamento correto dos equipamentos &

fundamental.
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FIGURA 14: Analise da viscosidade do 6leo de café torrado Coffea arabica armazenados durante 12
meses, sob temperatura de refrigeracéo 6 °C.

5.12 ANALISE SENSORIAL

Na analise sensorial do teste triangular de diferenca em relacdo ao controle,
na primeira sessdo foram comparadas bebidas de café solivel com 6leo novo e 6leo
armazenado durante 12 meses em BOD a 25°C. Nesta andlise, 7 dos 16 avaliadores
indicaram corretamente a amostra diferente. Na segunda sesséo, ao se comparar o
café solavel adicionado de oOleo novo com o café sollvel adicionado de Oleo
armazenado sob refrigeracdo (6°C) ap0s 12 meses, 6 dos 16 participantes

identificaram de forma correta a amostra diferente.
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Nos dois testes realizados, as amostras nao diferiram significativamente entre
si ao nivel de significancia de 5% (ASTM, 1968). Estes resultados demonstram que o
oleo de café torrado pode ser armazenado por até 12 meses, sob refrigeracdo ou
temperatura ambiente controlada, sem que o mesmo interfira na qualidade sensorial

guando adicionado ao café soltvel.
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6 CONCLUSAO

Com base no acompanhamento mensal, através das analises fisico-quimicas
e cromatograficas durante 12 meses, foi possivel verificar as alteragdes ocorridas no
Oleo de café torrado (Coffea arabica), sendo que, a temperatura ndo apresentou
grandes variagbes nas amostras armazenadas.

Ha uma pequena quantidade de cafeina presente no 6leo, e este apresentou-
se estavel durante 12 meses, independente da temperatura.

Na andlise cromatogréfica foi possivel avaliar e quantificar as transformacdes
ocorridas na composicdo dos &cidos graxos presentes, no entanto, as
transformagbes ocorridas n&o foram diferentes entre as temperaturas de
armazenamento.

Os compostos volateis foram analisados durante seis meses de
armazenamento a fim de verificar qual a melhor temperatura de armazenamento,
sendo que houve uma melhor estabilizacdo dos compostos quando o 6leo era
mantido sob refrigeracdo. Também néo foi identificado o composto malonaldeido em
nenhuma das amostras, composto esse responsavel pelo aroma de ranco.

Na analise sensorial, ndo foi observada diferencas significativas entre o0s
Oleos armazenados e 0 6leo novo, ou seja, € possivel utilizar o 6leo armazenado

apos 12 meses, independente da temperatura de armazenamento.
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Padrdes de EMAGS utilizados na analise de cromatografia gasosa.
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Simbologia e Nomenclatura

C4:0 - Acido butirico

C18:2n6c¢ - Acido linoléico cis

C6:0 - Acido capréico

C18:3n6 - Acido gama linolénico n-6

C8:0 - Acido caprilico

C18:3n3 - Acido linolénico n-3

C10:0 - Acido caprico

C20:0 - Acido araquidico

C11:0 - Acido undecandico

C20:1 - Acido eicosandico

C12:0 - Acido laurico

C21:0 - Acido henecosandico

C13:0 - Acido tridecandico

C20:2 - Acido eicosadiendico

C14:0 - Acido miristico

C20:3n6 - Acido eicosatrienoico cis-8,11,14

C14:1 - Acido miristoléico

C20:4n6 - Acido araquiddnico

C15:0 - Acido pentadecandico

C20:3n3 - Acido eicosatrienoico cis-11,14,17

C15:1 - Acido pentadecendico

C22:0 - Acido behénico

C16:0 - Acido palmitico

C22:1n9 - Acido erucico

C16:1 - Acido palmitoléico

C20:5n3 - Acido Eicosapentaendico

C17:0 - Acido heptadecandico

C23:0 - Acido tricosandico

C17:1 - Acido heptadecendico cis-10

C22:2 - Acido docosadiendico

C18:0 - Acido estearico

C24:0 - Acido lignocérico

C18:1n9t - Acido elaidico

C24:1 - Acido nervénico

C18:1n9c - Acido oleico

C22:6n3 - Acido docosahexaendico

C18:2n6t - Acido Linolelaidico
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ANEXO B

TERMO DE CONSENTIMENTO LIVRE E ESCLARECIDO (TCLE)

Titulo da pesquisa: Avaliagao das caracteristicas fisico-quimicas, aromaticas,
cromatograficas e sensoriais de d6leo de café torrado (coffea arabica) durante
armazenamento em diferentes temperaturas.

Pesquisador:
Marcelo Zuchi Sanches. Rua Olavo Rodrigues, 195, CEP 86170-000, Sertandépolis, PR. Tel.
(043) 9157-9178.

Orientador ou outro profissional responsavel:
Profa. Dra. Lyssa Setsuko Sakanaka. Av. Dos Pioneiros, 3131. Jd Morumbi, CEP 86036-370,
Londrina, PR. Tel. (043) 33156153

Local de realizagdo da pesquisa:

Cia Cacique de Café Soluvel

Rua Horacio Sabino Coimbra, 100, Londrina, PR. CEP 86072-300
Tel. (43)4009-6000

A) INFORMAGOES AO PARTICIPANTE

1. Apresentacao da pesquisa.

O dleo de café torrado é um produto de altissimo valor agregado, uma vez que seu valor de
mercado é muito maior que a matéria-prima principal, o café. Isto faz com que as industrias
processadoras de café invistam na modernizagdo de extragdo e conservagao dessa matéria-
prima. Sabe-se que a vida util de um dleo vegetal depende de algumas varidveis que
envolvem desde o cultivo, extracdo, transporte e, principalmente, o armazenamento. Os
processos de oxidacdo sdo responsaveis pela redugdo da vida util das matérias-primas
lipidicas. Dentre os processos de oxidagdo, a rancidez é a principal alteragdo que ocorre,
resultando em modificagcdes considerdveis na qualidade final e sensorial dos éleos vegetais,
e determinando, de uma forma direta, a vida Gtil do mesmo.

2. Objetivos da pesquisa.

Acompanhar as alteracdes do 6leo de café torrado (Coffea arabica) através de analises
fisico-quimicas, aromaticas, cromatograficas e sensoriais de 6leo de café torrado (coffea
arabica), no periodo de 12 meses, armazenados em Vasoflexs em duas temperaturas,
refrigeracdo e ambiente.

3. Participacao na pesquisa.

Vocé estd sendo convidado(a) a participar, como voluntdrio(a) da analise sensorial de café
soluvel adicionado de 6leo de café torrado. Vocé recebera trés amostras de bebida de café
soluvel adicionado de dleo de café torrado (Coffea arabica) sem agucar, um copo de agua,
um biscoito salgado e uma ficha de avaliacdo para aplicacdo de andlise de teste triangular.
Para cada teste triangular, vocé devera escolher a amostra diferente, segundo sua avaliacao
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e anotar o resultado na ficha. Entre cada degustacdao de amostra, deverd lavar a boca com
agua e ingerir um pedaco do biscoito. Estes testes deverdo durar em torno de 5 minutos,
cada.

4. Confidencialidade.

Os dados obtidos na pesquisa serdo extremamente confidenciais e somente serdo utilizados
para o estudo. Para a divulgacdo dos resultados ndo serd divulgado nenhum dado pessoal
dos participantes.

5. Riscos e Beneficios.

5a) Riscos: Os produtos terdo assegurada sua qualidade microbiolégica, antes de serem
submetidos a andlise sensorial. Portanto, os riscos estao relacionados a possibilidade de se
gueimar, uma vez que a bebida sera servida quente, mas caso isso ocorra, os pesquisadores
estardo por perto para auxilid-lo no que for preciso. Vocé também pode ndo gostar do
produto ou se sentir constrangido em participar do teste. Neste caso, vocé podera desistir
da andlise sensorial em qualguer momento, sem prejuizo a sua pessoa.

5b) Beneficios: O beneficio esta relacionado a populacdo consumidora de cafés solliveis e
6leo de café. Espera-se, com a pesquisa, que seja possivel estabelecer qual a melhor
condicdo de armazenamento do dleo de café e até quando (vida util) é possivel oferecé-lo
aos consumidores sem que haja alteracdo de caracteristicas fisico-quimicas e sabor do
produto.

6. Critérios de inclusdo e exclusao.

6a) Inclusdo: Individuos com idade entre 18 e 60 anos, de ambos os géneros, que apreciem
café e que estejam acostumados a participar de andlises sensoriais de bebidas de café.

6b) Exclusdo: Individuos que apresentem intolerdncia ao café soluvel e/ou dleo de café,
estejam com algum tipo de problema de saude que possa prejudicar a sua percepcao
sensorial e que possa interferir na andlise sensorial do produto (gripes e/ou resfriados e/ou
rinite alérgica e/ou uso de aparelhos que afetem percepg¢do sensorial).

7. Direito de sair da pesquisa e a esclarecimentos durante o processo.

Vocé tem o direito de esclarecimentos em qualquer etapa da pesquisa. Vocé é livre para
recusar-se a participar, retirar seu consentimento ou interromper a participagao a qualquer
momento. A sua participacdo é voluntdria e a recusa em participar ndo ird acarretar
gualquer penalidade.

Vocé pode assinalar o campo a seguir, para receber o resultado desta pesquisa, caso seja de
seu interesse :

( ) quero receber os resultados da pesquisa (email para
envio : )

() ndo quero receber os resultados da pesquisa

8. Ressarcimento e indenizagao.

Vocé ndo serda remunerado ou ressarcido por sua participacdo na analise sensorial. No
entanto, caso ocorram danos comprovadamente decorrentes de sua participagdo na
pesquisa, a indenizagdo esta prevista na Resolugdo CNS 466/2012.

ESCLARECIMENTOS SOBRE O COMITE DE ETICA EM PESQUISA:
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O Comité de Etica em Pesquisa envolvendo Seres Humanos (CEP) é constituido por uma
equipe de profissionais com formacdo multidisciplinar que estao trabalhando para assegurar
o respeito aos seus direitos como participante de pesquisa. Ele tem por objetivo avaliar se a
pesquisa foi planejada e se serd executada de forma ética. Se vocé considerar que a pesquisa
ndo estd sendo realizada da forma como vocé foi informado ou que vocé estd sendo
prejudicado de alguma forma, entre em contato com o Comité de Etica em Pesquisa
envolvendo Seres Humanos da Universidade Tecnoldgica Federal do Paranad (CEP/UTFPR).
Av. Sete de Setembro, 3165, Reboucas, CEP 80230-901, Curitiba-PR, telefone: 3310-4494, e-
mail: coep@utfpr.edu.br

B) CONSENTIMENTO (do sujeito de pesquisa ou do responsavel legal — neste caso anexar
documento que comprove parentesco/tutela/curatela)

Eu declaro ter conhecimento das informacdes contidas neste documento e ter recebido
respostas claras as minhas questoes a propdsito da minha participacdo direta (ou indireta)
na pesquisa e, adicionalmente, declaro ter compreendido o objetivo, a natureza, os riscos e
beneficios deste estudo.

Apds reflexdo e um tempo razoavel, eu decidi, livre e voluntariamente, participar deste
estudo. Estou consciente que posso deixar o projeto a qualquer momento, sem nenhum
prejuizo.

Nome

completo:

RG: Data de

Nascimento:  / / Telefone:

Endereco:

CEP: Cidade: Estado:

Assinatura: Data: / /]

Eu declaro ter apresentado o estudo, explicado seus objetivos, natureza, riscos e beneficios
e ter respondido da melhor forma possivel as questdes formuladas.

Assinatura do pesquisador: Data: /__/

Lyssa Setsuko Sakanaka


mailto:coep@utfpr.edu.br

67

Para todas as questdes relativas ao estudo ou para se retirar do mesmo, poderdo se
comunicar com Marcelo Zuchi Sanches ou Lyssa Sakanaka, via e-mail:
marcelozsanches@hotmail.com ou lyssa@utfpr.edu.br ou telefones: 43-3315-6153 ou 43-
9157-9178.

Endereco do Comité de Etica em Pesquisa para recurso ou reclamag¢des do sujeito
pesquisado

Comité de Etica em Pesquisa da Universidade Tecnolégica Federal do Parana (CEP/UTFPR)
REITORIA: Av. Sete de Setembro, 3165, Reboucas, CEP 80230-901, Curitiba-PR, telefone:
3310-4494, E-mail: coep@utfpr.edu.br

OBS: este documento deve conter duas vias iguais, sendo uma pertencente ao pesquisador e
outra ao participante da pesquisa.
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ANEXO C

FICHA DE ANALISE SENSORIAL
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Nome Data:

I 'I rPR TESTE TRIANGULAR

URISEMSIDADE TI0MILOE G, FEDZMAL OO0 PAMLGMA

No grupo de amostras apresentadas, duas sao iguais e uma é diferente.

Prove e avalie cada uma das amostras, na ordem em que estdo sendo apresentadas

e faca um circulo em volta da amostra diferente.

CACIQUE
CAFE
PELE

GRUPO CODIGO DA AMOSTRA

I-A 397 561

240

Comentarios:




