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Resumen

El café es una bebida comercial muy consumida a nivel mundial y su demanda de
calidad también ha crecido en los ultimos afos, por lo que los caficultores buscan la
innovacion de sus técnicas de procesamiento de café apuntando a obtener la
maxima calidad. En este estudio se evaluo la influencia de diferentes tipos de
secado y distintos periodos de cosecha sobre la concentracion de los componentes
quimicos de los granos verdes y tostados de café de especialidad (Coffea arabica
L.). Las muestras de café fueron obtenidas de la Hacienda La Papaya, ubicada a
1700 m.s.n.m en el cantén Saraguro, provincia de Loja-Ecuador. Los principales
compuestos analizados fueron polifenoles, aminoacidos y compuestos aromaticos.
El analisis sensorial se realizo utilizando la metodologia propuesta por la Asociacion
de Cafés Especiales de América (SCAA). Un total de 29 compuestos fueron
identificados en los granos de café verde y 20 compuestos adicionales en los granos
tostados. Los datos fueron evaluados mediante el andlisis de componentes
principales (PCA) y el 73% de la variabilidad de los datos de composicion se explico
con 3 componentes principales. No se observd una asociacion entre la
concentracion de los biocompuestos y el tipo de secado, mientras que se encontro
una ligera relacion con el periodo de cosecha sin llegar a ser estadisticamente
significativa (p>0.05). Los métodos de secado con flujo de aire minimo (001) y medio
(002) fueron asociados con la descripcion de la catacién final, donde el balance y el
valor general fueron los atributos con mayor influencia dentro de la cata.

Luego de la evaluacion del periodo de cosechay el tipo de secado de los granos de
café verde se concluye que no pueden considerarse como variables de escala
predictora para describir la composicion de biocompuestos que influyen en las
caracteristicas organolépticas del café, por lo que deberian identificarse otras
variables a lo largo del procesamiento y/o cultivo.

Palabras clave: Café de especialidad. Coffea arabica L. Analisis
cromatografico. Analisis sensorial.
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Abstract

Coffee is a widely consumed commercial beverage worldwide and its demand for
quality has also grown in recent years, which is why coffee growers seek innovation
in their coffee processing techniques, aiming to obtain the highest quality. In this
study, the influence of different types of drying and different harvest periods on the
concentration of chemical components of green and roasted specialty coffee beans
(Coffea arabica L.) was evaluated. The coffee samples were obtained from Hacienda
La Papaya, located at 1700 m.a.s.l. in the Saraguro canton, province of Loja-
Ecuador. The main compounds analyzed were polyphenols, amino acids and
aromatic compounds. Sensory analysis was performed using the methodology
proposed by the Specialty Coffee Association of America (SCAA). A total of 29
compounds were identified in green coffee beans and an additional 20 compounds
in roasted beans. The data was evaluated using principal component analysis (PCA)
and 73% of the variability in the compositional data was explained by 3 principal
components. No association was observed between the concentration of the
biocompounds and the type of drying, while a slight relationship was found with the
harvest period without being statistically significant (p>0.05). The drying methods
with minimum (001) and medium (002) airflow were associated with the description
of the final cupping, where the balance and the general value were the attributes
with the greatest influence within the cupping.

After the evaluation of the harvest period and the type of drying of green coffee
beans, it is concluded that they cannot be considered as predictive scale variables
to describe the composition of biocompounds that influence the organoleptic
characteristics of coffee, so other variables should be identified throughout the
processing and/or cultivation.

Keywords: Specialty coffee. Coffea arabica L. Chromatographic analysis.
Sensory analysis.
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1. Introduccién

El café es una planta arbustiva que pertenece a la familia Rubiaceae (Gonzélez
Sanchez et al., 2011). Existen alrededor de 500 especies de café, de las cuales las
especies Coffea arabica y Coffea canephora (robusta) tienen el mayor interés
alimenticio y comercial (Jeszka, Zgola, & Grzeskowiak, 2014). El café ocupa el
segundo lugar como uno de los productos mas comercializados después del
petrdleo (Rodrigues & Bragagnolo, 2013). Ademas, el café como bebida, es uno de
los alimentos de mayor consumo en el mundo, siendo su aroma el factor mas
determinante de su calidad final y aceptacion (Borrella et al., 2015; H. M. Gonzélez
Sanchez et al., 2011).

En Ecuador, el cultivo de café es una de las principales actividades agricolas de
pequefios y medianos productores en varias provincias del pais, en donde se
producen principalmente las variedades arabiga y robusta (Andrade Santacruz,
2017). En cuanto al impacto economico en el pais, tras una severa caida de 7.8
puntos durante el 2020, se espera que el producto interno bruto crezca un 2.8%
durante este afio (BCE, 2021). En particular, el mercado del café de especialidad
(variedad arabiga) es muy elitista en la bolsa de valores, en donde una libra de café
puede llegar a costar desde 30 a mas de 500 USD (Anthony, 2014; Transparent
Trade Coffee, 2020).

El procesamiento del grano del café es fundamental para obtener un producto
de alta calidad (Bressanello et al., 2017). Entre los varios procesos para la obtencién
del grano verde para tostar, destacan los procesos de lavado y secado (Gonzalez-
Rios et al., 2007) pues se ha determinado su influencia sobre la composicién
quimica del café y consecuentemente sobre su aroma (Puerta & Echeverry, 2015).
A pesar de que ha existido un gran avance tecnoldgico y de conocimiento respecto
al café, existen falencias en el control y entendimiento de la influencia de tenues
variaciones en la fermentacion y secado sobre la calidad sensorial del café de
especialidad, que podria conllevar a considerables defectos de calidad y grandes
pérdidas econémicas. Por otro lado, son muy pocas las haciendas cafeteras que
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identifican las caracteristicas de los procesos que influyen en la calidad de café pues
estos andlisis incrementan los costos de produccion (Wintgens, 2004), que ya son
altos para el café arabigo de especialidad.

1.1.Composicion quimica del café verde
La composicion quimica de los granos de café verde es muy compleja,
destacandose los acidos organicos y ciertos compuestos bioactivos que han sido
identificados como posibles descriptores de la calidad sensorial del café (Borém et
al., 2016) (Farah & Marino Donangelo, 2006).

La mayor parte de los acidos organicos presentes en el café son compuestos
volétiles que influyen directamente en los atributos del aroma, y altas
concentraciones de estos acidos podrian afectar significativamente su acidez
(Ribeiro et al., 2018). En los granos de café verde, los &cidos mas importantes son
el citrico, mélico y quinico (Ginz et al., 2000).

Existen diversos compuestos bioactivos en el café, tales como compuestos
fendlicos (tales como acido clorogénico y derivados), metilxantinas (cafeina,
teofilina y teobromina), diterpenos (incluidos cafestol y kahweol), 4cido nicotinico
(vitamina B3) y su trigonelina precursora, asi como también los minerales magnesio
y potasio (Gomez-Ruiz et al., 2007). En particular, los acidos bioactivos, la
trigolenina, la cafeina y los acidos clorogénicos influyen considerablemente en la
calidad sensorial del café. La trigonelina y los acidos clorogénicos actian como
precursores de otros compuestos volatiles que se producen durante el tostado del
café y contribuyen directamente al aroma (Ribeiro et al., 2016). Por otro lado, la
cafeina se asocia con un amargor indeseable que, dependiendo de su
concentracion, puede hacer despreciable a la bebida (Borém et al., 2016).

Ademas de estos compuestos, en los granos de café verde también se
encuentran otros precursores del aroma tales como azlcares, proteinas y
amino@cidos libres (Poisson et al., 2017).

Los carbohidratos constituyen aproximadamente el 50% del peso seco de los
granos de café verde, entre los que se encuentran presentes estan la sacarosa,
glucosa, fructosa, arabinosa, galactosa y manosa (Mussatto et al., 2011; Cid & de
Pefia, 2016). Ademéas de la sacarosa, no hay evidencia de la presencia de
oligosacaridos naturales en los granos de café verde (Tian et al., 2017). Dentro de
estos también destaca la presencia de polisacaridos que incluyen galactomananos,
arabinogalactanos y celulosa (Garg, 2016).

Las proteinas representan el 8-12% de los granos secos de café verde y la
mayoria se degrada a aminoacidos durante la maduracion, lo cual es acelerado por
los acidos clorogénicos y sus derivados (Chu, 2012). Los granos de café contienen
varios aminoacidos libres como alanina, arginina, asparagina, cisteina, acido
glutamico, histidina, glicina, isoleucina, leucina, lisina, metionina, fenilalanina,
prolina, serina, tirosina, treonina y valina (Grembecka et al., 2007). El contenido
promedio de aminoacidos es de 4 mg/g en café robusta y 4.5 mg/g en café arabica.
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Se ha sugerido también que el perfil de aminoacidos influye en el rendimiento de
ciertos volatiles durante el tostado y, por lo tanto, en el caracter y quizas en la
aceptabilidad de la bebida (Arya & Rao, 2007).

Los compuestos lipidicos estan presentes en la superficie y en la matriz interior
de los granos de café verde. EI componente graso representa, el 15-18% de la
materia seca del grano. La mayoria de los acidos grasos en el café son insaturados,
siendo los més abundantes el acido linoleico (46% de lipidos libres totales), acido
palmitico (30-35% de los lipidos libres totales), acido oleico y acido linolénico (Garg,
2016; Mussatto et al., 2011; Cid & Pefia, 2016).

La formacién de aroma de café ocurre predominantemente durante el tostado a
través de una serie compleja de reacciones de Maillard y otras reacciones térmicas
como la degradacion de los polisacaridos y azucares simples que estan presentes
en los granos de café verde, y que son responsables de la formacion de productos
de caramelizacion (Lee et al., 2015; Petisca et al., 2013). En particular, la trigonelina
es un alcaloide presente en los granos de café verde que también se degrada
considerablemente, produciendo importantes aromas de café como las piridinas y
los pirroles (Arruda et al., 2012). Las reacciones de Maillard constituyen la principal
via para la generacién de diversos compuestos que influyen directamente sobre el
desarrollo del aroma del café. En particular, los compuestos pirazinas, pirrol, tioles,
furanonas, piridinas y tiofenos son considerados como los responsables de los
atributos del café tostado (Lee et al., 2015).

1.2.Procesamiento del café verde

El proceso de fermentacién del café promueve cambios significativos en la carga y
diversidad de los microorganismos propios del café (Gonzalez-Rios et al., 2007).
Durante el proceso de fermentacibn del mucilago estos microorganismos
(levaduras, bacterias y hongos) desempefian un papel importante en la produccion
de varias enzimas, alcoholes y acidos que, a su vez, produce diversos cambios
fisiol6gicos como la disminucion del contenido de agua y los azlicares simples y el
desarrollo de precursores de aromas (Vaast et al., 2006).

Tradicionalmente, se determina el punto final de la fermentacion del mucilago
por inspeccién manual de la masa fermentada. Antes de que este proceso se
complete, la capa intacta de mucilago es resbaladiza y el café pergamino se desliza
facilmente sobre si mismo (Jackels & Jackels, 2005). Al finalizar la fermentacion, el
café ya no es resbaladizo y la capa de mucilago es removida y se puede lavar por
completo (Avallone et al., 2002). La “sobre-fermentacion” del café, o tiempo
excesivo para quitar el mucilago, se considera perjudicial para la calidad del café vy,
por lo general, su control es parte de los programas de mejora de la calidad con
fines de acceso a mercados especializados (Jackels et al., 2007).

En Latinoamérica, la fermentacion suele realizarse en medio acuoso, proceso
conocido simplemente como lavado. A pesar de que, por la maquinaria necesaria,
esta tendencia es mucho mas costosa que una fermentacién seca o natural, el uso
de agua permite al café desarrollar caracteristicas organolépticas mas deseables
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en el producto terminado, incluyendo un sabor con menos cuerpo, mas acido y con
mas aroma (FAO & ICO, 2006; Puerta & Echeverry, 2015; Rodriguez et al., 2015).

Entre las varias operaciones de procesamiento, el secado es uno de los pasos
de postcosecha con mayor influencia en la calidad del café. Este proceso se puede
realizar mediante secado al sol o mediante diversas técnicas de secado mecéanico
(de Melo Pereira et al., 2019). El secado al sol se realiza en patios de cemento con
pendiente de un grado de inclinacion, elbas (cajas de madera con piso de madera
o cemento y techo de zinc), en marquesinas (losa de cemento cubierta con una
estructura plastica en forma de cupula). El tiempo requerido para el secado es de 7
a 15 dias para estado pergamino y de 12 a 21 dias para estado cereza (contienen
pulpa) y podra variar de acuerdo a la temperatura media y precipitaciones (Olmos
etal., 2017). Existen algunos inconvenientes relacionados a esta técnica de secado,
como un tiempo de secado prolongado, un alto costo de mano de obra, el requisito
de una gran area de superficie para el secado (Kulapichitr et al., 2019) y riesgos
biolégicos y quimicos debido a que los granos de café permanecen con altos
contenidos de humedad por largos periodos. El hongo aspegillus ochraceus puede
producir ocratoxina A (OTA) en el café humedo la cual es una sustancia toxica y
cancerigena (Bruce et al., 2009).

En el secado mecanico los granos son calentados por el paso de aire caliente
que reduce el contenido de humedad. La temperatura del grano de café durante el
secado no debe exceder los 40 °C para pergamino y los 45 °C para cerezas. En el
caso de los secadores mecénicos, el tiempo de secado varia de 20 a 60 horas segun
el tipo de secadores utilizados (Haile & Hee Kang, 2020). Existen ventajas de este
método en comparacion con la técnica de secado al sol, como la eliminacion de
variables ambientales no controladas que pueden afectar la calidad del café,
reduccion al minimo de los retrasos al reducir el tiempo de secado y emplear menos
mano de obra para revolver los cafés (Castellano, 2020).

Independientemente del método de secado, el café debe secarse hasta un
contenido de humedad menor al 12% para inhibir el deterioro durante el
almacenamiento y distribucién (Kulapichitr et al., 2019; Dong et al., 2017), lo que
conlleva a la pérdida de los atributos de calidad obtenidos en el campo v,
consecuentemente menor valor comercial (Santos et al., 2020).

1.3.Propiedades sensoriales y catacion del café
Los sistemas de produccién de café de especialidad estan disefiados con la
finalidad de producir café de alta calidad para los mercados internacionales, asi
como también del desarrollo de nuevas formas de consumo que permitan evaluar
la calidad, diferenciacién y caracteristicas sensoriales del café (Sepulveda et al.,
2016).

La catacion de café suele realizarse por medio de un panel de catadores
entrenados para identificar, definir y comprender plenamente las caracteristicas
sensoriales que determinan la calidad del café. La Asociacion de Cafés Especiales
de América (SCAA, por sus siglas en inglés) establecid un procedimiento de
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evaluacion, denominado “protocolos de catacion” para determinar el perfil sensorial
de los granos de café, con la finalidad de ofrecer la distincidon de “cafés especiales”
a los diferentes cafés que provienen de cualquier parte del mundo (Gutiérrez-
Guzman et al., 2018). El instrumento que emplean los miembros del panel de
catadores para el registro de los resultados de la prueba de cata es el formulario de
cata de la SCAA (SCAA, 2018).

Los atributos que son evaluados en la catacion del café de acuerdo con la SCAA
son la fragancia/aroma, el sabor, el sabor residual/postgusto, la acidez, el cuerpo,
el equilibrio, el dulzor, la uniformidad, la taza limpia y el conjunto. Los atributos
especificos de sabor son puntuaciones positivas de calidad determinadas por la
opinion del catador. Estos atributos son evaluados en una escala de 10 puntos. Los
defectos por otro lado, son puntuaciones negativas que denotan las sensaciones de
sabor no agradables, se califican con puntuaciones de dos a cuatro puntos para
cada taza en donde se percibe el defecto. Con la sumatoria de todos los atributos
se obtiene el puntaje final, de este se restan los puntos que se haya obtenido de los
defectos (Dévila, 2018).

La escala de calificacion va de cero a cien puntos y, de acuerdo al puntaje total
que se obtenga, los cafés pueden ser clasificados como pasable, bueno, muy
bueno, excelente, extraordinario, ejemplar o Unico si obtienen puntajes entre 70-74,
75-79, 80-84, 85-89, 90-94 y 95-100, respectivamente. La denominacion de café sin
especialidad es el grado con que se define a un café cuyo puntaje ha sido inferior a
los 80 puntos, mientras que aquellos que superan esta puntuacién son
denominados especiales (Vilca, 2014).

La composicién quimica y las propiedades sensoriales son caracteristicas muy
importantes en lo que se refiere a la calidad de café (Kulapichitr et al., 2019). Estas
caracteristicas pueden verse influenciadas por diferentes factores tales como
variedad del café, factores ambientales/climaticos (suelo, altitud, exposicion solar,
lluvia, temperatura), método de cosecha, practicas agricolas (Yisak et al., 2018), el
método de secado utilizado es un parametro muy importante que ha ido tomando
relevancia en los ultimos afios (Dong et al., 2017; Kulapichitr et al., 2019). Por esta
razon en este trabajo se realizo la caracterizacion de los compuestos del aroma
derivados de la combinacion de diferentes procesos de secado y los tiempos de
cosecha de grano verde de café, y la influencia de dichas variables sobre la calidad
sensorial del producto final.

1.4.Objetivos
1.4.1. Objetivo General
Evaluar la influencia de los diferentes procesos de secado y los tiempos de cosecha
en la calidad del café de especialidad en grano verde, mediante la caracterizacion
de los compuestos responsables del aroma, y su relacién con la cata del producto
del café preparado.
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1.4.2. Objetivos especificos
Optimizar los métodos cromatograficos (HPLC y GC) para el analisis de los
compuestos mas importantes responsables del aroma del café.

Evaluar la influencia de los diferentes procesos de secado del café verde y los
tiempos de cosecha sobre la composicién quimica de compuestos de aroma a
través de la aplicacion de un disefio experimental.

Establecer la relacion entre la evaluacién quimica del aroma del café con la
valoracion de cata profesional de la infusion final.

2. Materiales y métodos

2.1.Muestras de grano de café verde
Las muestras de granos verde de café del tipo Coffea arabica L. variedad typica
fueron obtenidas de la Hacienda La Papaya, ubicada a 1700 m.s.n.m en el canton
Saraguro de la provincia de Loja-Ecuador. En esta hacienda se produce café de
especialidad y se lleva control de los parametros y de cada uno de los procesos
aplicados hasta obtener el café pergamino.

Las muestras fueron recolectadas y procesadas durante el periodo Julio-Agosto
2019. Los granos de café se recolectaron como frutos maduros (17 - 22 °Brix) de
forma manual y selectiva. Para la fermentacion himeda o lavado se utilizaron solo
los granos maduros y densos. Para seleccionar los granos, se sumergieron en agua
y se separaron por diferencia de densidad, excluyendo aquellos granos flotaron en
el agua.

2.2.Procesamiento de las muestras de café

Los granos maduros de café fueron sometidos al procesamiento de fermentacion
hameda o lavado que comprende el despulpado y desmantelamiento mecanico,
seguido de la eliminacion completa del mesocarpio adherido al endocarpio. Luego
se removio la pulpa y la cascara mas externa, obteniéndose un grano envuelto en
una capa llamada pergamino que, a su vez, esta cubierta por una capa de mucilago
de consistencia melosa. Para remover el mucilago, los granos de café fueron
colocados en piscinas de agua o tanques de lavado de 1.8 m3 por un tiempo de 15
horas (tiempo de fermentacion).

El proceso de secado se llevd a cabo en la hacienda en cuartos de secado
experimental tipo invernadero, para proteger a los granos de dafios ambientales
como heladas, fuertes vientos, granizo, plagas e insectos. El proceso de secado
duré entre 7 y 10 dias, dependiendo de las condiciones climaticas. Los granos se
homogenizaron cuatro veces al dia utilizando una paleta de madera. Las muestras
fueron secadas hasta llegar a un porcentaje de humedad entre el 10 - 12% para
evitar la contaminacion con hongos. Durante el proceso de secado se control6 la
temperatura, humedad relativa y aireacion.

Después del secado, las muestras fueron almacenadas en una camara con
temperatura controlada a 10 °C y humedad relativa del 60% durante un periodo de
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30 dias. Posteriormente, los granos fueron separados por tamafio y forma. Ademas,
con la ayuda de una lampara de fluorescencia, se identificaron y retiraron del lote
de estudio a todos los granos defectuosos, los cuales emiten un reflejo fluorescente
bajo esta luz.

El tamafio de cada muestra experimental fue de 250 g. Las muestras de granos
verdes secos fueron empacadas hasta su andlisis en fundas herméticas
metalizadas para evitar la influencia de la humedad, la luz solar y la temperatura
que podria alterar la quimica del grano.

2.3.Disefo experimental

El estudio se baso6 en un disefio experimental de tipo factorial desbalanceado 4 x 3
en el que se consideraron como variables experimentales a los cuatro tipos de
secado codificados como 001 a 004 (Tabla 1) y tres tiempos de cosecha de los
granos 1) mediados de julio, 2) primeros dias de agosto y 3) mediados de agosto.
En total, se recolectaron 36 muestras (12 condiciones establecidas por triplicado
para considerar el error experimental). Las variables respuesta consideradas fueron
los contenidos de compuestos quimicos involucrados en el desarrollo del aroma del
café, especificamente acidos organicos, polifenoles, carbohidratos, aminoacidos y
compuestos volatiles.

Tabla 1. Tipos experimentales de secado de granos de café verde

Método de -
Condiciones
secado
001 Flujo de aire minimo: movimiento interno del aire producido
por aire forzado proveniente de los ventiladores.
002 Flujo de aire medio: ventanas altas y bajas cerradas al
50%; puertas cerradas durante el dia y la noche.
003 Flujo de aire nulo: ventanas altas y bajas cerradas al 100%;
puertas cerradas durante el dia y la noche.
004 Flujo de aire maximo: ventanas altas y bajas abiertas al
100%; puertas abiertas durante el dia y cerradas durante
la noche.

2.4.Analisis de los biocompuestos responsables del aroma del café

2.4.1. Reactivos
Los reactivos metanol y acetonitrilo grado HPLC, cloruro fluorenil-metiloxicarbonil
(FMOC; > 99%) y orto-ftalaldehido (OPA; > 99%) fueron suministrados por Sigma
Aldrich (St. Louis, MO, USA); fosfato dibasico de sodio anhidro por Mallincroudt AR
(Phillipsburg, USA); acido acético glacial y acido clorhidrico fumante por Merck
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KGaA (Darmstadt, Alemania), buffer de borato y acido 3-mercaptopropionico y agua
ultrapura obtenida de un sistema NANOpure Diamond (Barnstead, USA).

Los estandares &cido 3-O-cafeoilquinico, &cido 4-O-cafeoilquinico, &cido 5-O-
cafeoilquinico, acido citrico, acido acético, cafeina, acido malico, acido lactico, acido
succinico, trigonelina, &cido cafeico, acido galico, acido ferulico, apigenina,
epicatequina, luteolina, rutina, DL-norvalina suministrados por Sigma Aldrich (St.
Louis, MO, EE. UU.) y quercetina por ROTH Carl (Karlsruhe, Alemania).

Soluciones patrén de los estdndares de acidos organicos (acido citrico, acido
malico, acido lactico, acido succinico y acido lactico) fueron preparados a una
concentracion de 10000 pg/ml con agua ultrapura. A partir de las soluciones patrén
frescas, se realizaron diluciones a 100, 250, 500, 1000, 1500, 2000, 3000, 6000
pg/ml de concentracion.

Soluciones patron de los estandares de compuestos fendlicos (acido galico,
acido ferulico, acido cafeico, apigenina, acido 4-O-cafeoilquinico (acido
criptoclorogénico o 4CQA), acido 3-O-cafeoilquinico (acido clorogénico o 3-CQA),
acido 5-O-cafeoilquinico (acido neoclorogénico o 5-CQA), epicatequina, luteolina,
quercetina, rutina) y alcaloides (cafeina y trigonelina) fueron preparados a una
concentracion de 1 mg/ml en metanol puro grado HPLC. Las soluciones fueron
almacenadas a -20°C hasta su utilizacion. Para las curvas de calibracion, se
mezclaron de las soluciones patrén individuales con metanol puro hasta una
concentracion 100 pg/ml, de la cual se partié para realizar diluciones de 1, 1.5, 2,
2.5, 5,10, 20, 25, 50, 75 pg/ml.

Una solucion patron de los estdndares de aminoacidos (L-alanina, cloruro
amonico, L-arginina, acido L-aspartico, L-cisteina, acido L-glutamico, L-leucina, L-
lisina, L-serina, L-treonina, L-tirosina, L-valina, L-histidina, L-isoleucina, L-metionina,
L-fenilalanina, L-prolina y glicina) fueron provistos como solucion mixta a una
concentracion de 2500 pmol/pl. La solucién fue almacenada a -20 °C hasta su
utilizacion. Para las curvas de calibracion la solucion madre fue diluida con acido
clorhidrico 0.1 N hasta una concentracion de 2000 pmol/ pl, de la cual se parti6é para
realizar diluciones de 2.5, 5, 7.5, 10, 25, 50, 75, 100, 250, 500, 750, 1000 pmol/ pl.

2.4.2. Instrumentacion
Para la determinacién de acidos organicos, compuestos fendlicos y derivados, y
aminoacidos se empled un equipo de cromatografia liquida de alta resolucién
(HPLC) (Agilent serie 1200), equipado con una bomba cuaternaria, detector de
arreglo de diodos (DAD) y detector de fluorescencia (FLD) (Agilent Technologies,
USA).

Para la determinacion de los compuestos volatiles se emple6 un cromatografo
de gases (GC) 7890A acoplado a un espectrémetro de masas (MS) 5975C (Agilent
Technologies, Santa Clara, CA).
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2.4.3. Analisis de 4cidos organicos por HPLC-DAD

La extraccion se realizo a partir de 250 mg de granos verdes de café seco y molido
con 2.5 ml de agua ultrapura. La solucion se agité con un homogenizador vortex
(VELP Scientifica, Italia) tres veces durante 1 minuto. Después se procedio a agitar
durante 15 minutos con un agitador horizontal. Luego se centrifugé dos veces a
6000 rpm por 10 minutos (Hettich MIRKO 220R, Alemania). Finalmente, se tomo
una alicuota de sobrenadante y se filtré a través de filtros de membrana PVDF de
0.45 pm.

La separacion cromatogréafica de los &cidos organicos (lactico, malico, succinico,
citrico y acético) se llevé a cabo de acuerdo al método descrito en Pereira et al.,
(2010) con algunas modificaciones. La separacion se consiguié con una columna
Zorbax Eclipse C18 (150 x 4.6 mm; 5 um) (Agilent Technologies, USA) a 30 °C con
una elucidn tipo gradiente a un caudal de 1 ml/min. Las fases moviles empleadas
fueron A: 10 mM de solucién de Na2HPO4 a pH 2.7 (ajustado con acido sulfarico
concentrado), B: 100% acetonitrilo y C: agua ultrapura. La elucién inicié con una
etapa isocratica de 100% de A durante 9 min; luego se cambi6 a 50% B y 50% C en
1 min y se mantuvo asi hasta el min 15. Se cambi6 a 100% C en 1 min y se mantuvo
por 4 min (para limpieza de la columna). Finalmente, la columna fue reequilibrada
hasta los 23 min. El volumen de inyeccion de la muestra fue de 50 pl. La deteccion
se realiz6 con un detector DAD a 210 nm.

2.4.4. Analisis de compuestos fendlicos y alcaloides por HPLC-DAD

La extraccion se realiz6 a partir de 250 mg de granos verdes de café seco y molido
con 10 ml de una solucién acuosa de metanol al 70%. Se agito la solucion durante
1 minuto con un homogenizador vortex y se sonicé (BRANSONIC 3510, México)
durante 1 hora, agitando vigorosamente cada 10 minutos. Luego se centrifugd a
6000 rpm por 10 minutos (Hettich MIRKO 220R, Alemania), se tom6 1 ml del
sobrenadante y se diluy6é con 9 ml de agua ultrapura. El extracto fue filtrado a través
de filtros de membrana PVDF de 0.45 um previo a su analisis.

La separacién cromatografica de acidos clorogénicos (5-CQA, 3-CQA 'y 4-CQA),
cafeina, acido cafeico, acido galico, acido ferulico, apigenina, epicatequina,
luteolina, quercetina, rutina y trigonelina se realiz6 con el método HPLC-DAD para
analisis de polifenoles optimizado en el Laboratorio de Alimentos y Nutricion, Dep.
Biociencias, Universidad de Cuenca (Saquicela, 2018). La separacién se consiguio
con una columna Zorbax Eclipse C18 (250 x 4.6 mm; 5 um) (Agilent Technologies,
USA) a 30 °C con una elucion tipo gradiente a un caudal de 1ml/min. Se emplearon
como fases moviles A: agua acidificada al 0.3% con acético, B: agua/Fase movil A,
50:50 v/v y C: acetonitrilo 100%. La elucion inicid con 10% B durante 2 min, luego
se increment6 a 55% B hasta los 27 min y se mantuvo asi hasta el min 37. Hacia
los 39 min se cambié a 100% C y se mantuvo hasta los 42 min (para lavar la
columna). Finalmente, se reequilibré la columna hasta el min 43.5. El volumen de
inyeccion fue de 10 pl. La deteccidon se realizé con un detector DAD a 254 nm
(trigonelina, rutina, luteolina y quercetina), 280 nm (acido galico, cafeina y
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epicatequina) y 320 nm (5-CQA, 3-CQA, 4-CQA, acido cafeico, acido ferulico y
apigenina).

2.4.5. Analisis de aminoéacidos por HPLC-FLD
La extraccion se realizd segun el método descrito en Murkovic & Derler, 2006.
Brevemente, la extraccion se realizo a partir de 200 mg de granos verde de café
seco y molido con 10 ml de una solucion HCI 0,1 N. La solucién se agité durante 1
minuto con un homogenizador vortex y se sonico durante 15 minutos. Finalmente,
el extracto se filtré con un filtro de membrana PVDF de 0.45 pm previo a su analisis.

Los extractos fueron sometidos a una derivatizacion pre-columna programada
en el autoinyector del HPLC. Los amino&cidos primarios se derivatizaron con OPA
(5,12 mg en 1 ml de MeOH, adicionando 4 ml de buffer de borato 0,4 M) y 10 ul de
3-MPA. La derivatizacion de los aminoacidos secundarios (particularmente prolina)
se realiz6 con FMOC (2.5 mg/ml en ACN), pues no reaccionan con OPA (Kerkaert
et al., 2011). Se debe considerar que la incorporacién de 3-MPA en los indoles
disminuye su hidrofobicidad por lo que los derivados de OPA eluyen antes que los
derivados de FMOC. Ademas, el exceso de FMOC y sus productos de degradacién
eluyen después de los ultimos aminoacidos secundarios y no interfieren con el
analisis (Limam et al., 2016).

Los aminoacidos derivatizados se separaron cromatograficamente con una
columna ZorbaxEclipse AAA de resolucion rapida (4.6 x 150 mm; 5 um) (Agilent
Technologies, USA), a 40 °C y se aplic6é un caudal de 2 ml/min. Se emplearon como
fases moviles A: 40 mM Na2HPO4, pH 7.8 y B: metanol/acetonitrilo/agua 45:45:10
v/viv. La elucién inicié con 100% A de 0 a 1.9 min, seguido de un incremento de B
de 0-57% hasta el min 18.1 y luego se incrementé hasta 100% al min 18.6
manteniéndose hasta el min 22.3 para finalmente reequilibrarse hasta el min 26. Los
compuestos fueron detectados fluorométricamente. Los compuestos eluidos hasta
el min 10 se detectaron a 340 nm de excitacién y 450 nm de emisién; mientras que
los eluidos hasta el min 15 se detectaron a 266 nm de excitacion y 305 nm de
emision (Henderson et al., 2000).

2.4.6. Analisis de compuestos volatiles por GC-MS
Los compuestos volatiles fueron evaluados en las muestras experimentales de café
tras un proceso de tostado realizado en una tostadora modelo lkawa V2 con
capacidad para 50 gramos, bajo pardmetros estandarizados de temperatura,
velocidad del grano y flujo de aire controladas mediante el software lkawa Roast.

Los compuestos volatiles se extrajeron por microextraccién en fase sélida en
espacio de cabeza (SPME). La extraccion se realizo a partir de granos tostados
molidos en nitrdgeno liquido. Se transfirié aproximadamente 1 g de material molido
a viales de 50 ml de SPME. Las muestras fueron equilibradas a 60 - 70°C durante
10 minutos en un bafio de agua. Finalmente, se colocaron en una fibra SPME 50/30
um de Divinylbenzene / Carboxen / Polydimethylsiloxane (DVB/CAR/PDMS)
(Supleco, Bellefonte, PA, EE. UU.) en el espacio de cabeza de cada vial con
muestra durante 40 minutos a 60-70 °C. La fibora SPME recibio un
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acondicionamiento inicial a 270°C durante 1 hora y un acondicionamiento de
mantenimiento diario de 240°C durante 10 min.

La fibora SPME fue retirada del vial y se inyecté en modo Split a 240°C en el GC-
MS. La separacidén cromatografica se realizé con una columna DB5-MS (30 m x 250
um x 0.25 um). La rampa de temperatura del horno inicié a 70°C y se elevo hasta a
310°C en una tasa de aumento de 7 °C/min. Se utilizd helio ultrapuro como gas
portador a un flujo 0.8 ml/min. ElI MS fue ajustado a la sensibilidad maxima en el
modo de impacto electronico, polaridad positiva y se registré la corriente ionica total
para un rango de masa de 40 a 750 amul.

2.4.7. Analisis de azlUcares por espectroscopia infrarroja

La extraccion se realizé de acuerdo a Murkovic & Derler (2006) con algunas
modificaciones. Se emplearon 500 mg de granos verdes de café seco y molido y 5
ml de agua ultrapura. La mezcla se agité durante 30 segundos en el vortex y se
sonicO durante 15 minutos a 60 °C. Posteriormente, la mezcla se centrifugd a 6000
rpm durante 10 minutos. Se extrajo el sobrenadante y se agregaron 2 ml de agua al
sedimento, se mezcld y se centrifug6 bajo las mismas condiciones. Se repitié este
procedimiento y se combinaron los sobrenadantes. Finalmente, el extracto se diluy6
con agua hasta un volumen de 20 ml y se filtré a través de una membrana de 0,45
pm.

La cuantificacion de los azucares se realizé en el Laboratorio de Analisis
Instrumental de la Facultad de Ciencias Quimicas. Se utiliz6 un equipo Thermo
Nicolet™ iS™ 5 (Thermo Scientific, USA), que utiliza un accesorio de reflectancia
total atenuada (ATR) de ZnSe acoplado al FTIR. Se construyeron curvas de
calibracion para sacarosa, glucosa y fructosa en las siguientes concentraciones 2.5,
5, 10, 20, 30, 50 % p/V. La adquisiciéon de espectros se realizé mediante el software
OMNIC® (Thermo Fisher Scientific, 2015). Se realizaron tres repeticiones por cada
muestra. Los espectros IR se obtuvieron en modo absorbancia, con 32 repeticiones
por cada espectro a una resolucion espectral de 4 cm™ en el rango de nimero de
onda de 4000 a 600 cm. Adicionalmente se utilizé el software TQ Analyst® para
realizar las regresiones lineales.

2.4.8. Catacion
El proceso de catacion de las muestras de café se realizé de acuerdo a las normas
del SCAA. Inicialmente, las muestras fueron tostadas (lkawa V2, Londres) con un
perfil de tostado adaptado a 2500 msnm y luego se molieron (Molino de café
Mahlkonig Guatemal, Alemania). Se peso 12,5 g de café molido y cada muestra fue
colocada en un vaso de vidrio de 200 ml. El aromay la fragancia fueron los primeros
parametros que se evaluaron. Para esto, el vaso de vidrio con el café fue agitado y
aspirado por los catadores las veces que se consideraron necesarias para darle la
puntuacion. Luego, se adicioné agua purificada caliente sobre el café en el vaso
hasta llenarlo casi completamente. Después de 4 minutos se retiré la espuma de la
parte superior del vaso y se aspir6 el olor que desprende de éste (proceso conocido
como “romper taza”). La degustacion se realizé después de 12 minutos de que el
café entr6 en contacto con el agua. Para la degustacion, el café fue absorbido con
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una cuchara y después de unos segundos se expectoré el café, lo cual, se realiza
para determinar el sabor, acidez, cuerpo, postgusto y balance. El proceso de
absorcidén puede repetirse las veces que se consideren necesarias para evaluar
cada parametro. Para disminuir la subjetividad de la catacion, las muestras de café
fueron codificadas.

Al finalizar la cata, se realiz6 una discusion e intercambio de opiniones sobre los
puntajes con la finalidad de conocer los puntos de vista y observaciones de cada
catador con respecto a las muestras evaluadas, sin que esto influya en los puntajes
ya establecidos. Las muestras se clasificaron de acuerdo a los puntajes dentro de
la siguiente escala 65-74.99, 75-79, 99, 80-84.99, 85-94.99 y 95-100 que
corresponde a una calidad de taza buena, muy buena, especialidad, excelente y
excepcional, respectivamente.

2.4.9. Analisis de datos
Los datos cromatograficos fueron procesados mediante el software Chemstation.
Los compuestos fueron identificados por comparacion con los tiempos de retencion
de los estandares. Las concentraciones de cada compuesto se calcularon
interpolando el valor de las areas en las curvas de calibracion correspondientes.

Para la obtencion de las curvas de calibracion de los azucares se utilizd un
modelo lineal obtenido a partir de soluciones estandar de sacarosa, glucosa y
fructosa. Se realiz6 un barrido para determinar la zona en donde existe un
incremento de la absorcion para las soluciones preparadas en donde se cumpla la
Ley de Beer. Con la finalidad de verificar la relacion lineal entre los estandares y la
absorbancia registrada en los espectros se utilizo el software TQ Analyst® (Thermo
Scientific). Los espectros IR de estas soluciones, obtenidos en modo absorbancia,
permitieron aplicar la Ley de Beer.

Para evaluar posibles diferencias en la composicion quimica del café con
respecto a los métodos de secado y tiempos de cosecha, primero se realiz6 un pre-
procesamiento de los datos, que incluy6 el manejo de datos perdidos mediante una
imputacioén, especificamente en los resultados de analisis por GC-MS. Para acelerar
la convergencia de los métodos estadisticos empleados, los datos fueron
transformados mediante dos métodos de escalado: 1) Método de escalado minimo-
maximo, utilizado para escalar los datos en un rango entre 0 y 1 y 2) Método de
escalado estandar, en el que la media de los valores se transforma en cero y la
desviacion estandar en 1. Luego se realiz6 una regresion lineal por Minimos
Cuadrados Ordinarios con la finalidad de identificar a los compuestos influenciados
por tipo de secado, y por el tiempo de cosecha y/o por la interaccion entre los
mismos. Finalmente, se aplicé un analisis de los componentes principales (PCA),
construido solamente con los compuestos que fueron sensibles a las variables de
estudio. Para la evaluaciéon de los datos de catacion y su relacién con el tipo de
secado, se uso el método de Random Forest y shap plots. Todos los analisis fueron
realizados con un nivel de confianza del 95%. Ademas, se realizé un andlisis de
conglomerados jerarquicos, obteniendo mapas de calor con las variables
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significativas. Los analisis estadisticos se realizaron utilizando el software Python
version 3.9.0 y R version 4.1.2.

3. Resultados y discusion

3.1.Composicion quimica de los granos de café de especialidad (Coffea
arabicalL.)

En este estudio se evaluaron varios compuestos relacionados directa o
indirectamente a las caracteristicas organolépticas del café Coffea arabica L. En la
Tabla 2 se presentan los compuestos analizados por HPLC y sus parametros
analiticos. Debido a que los resultados estuvieron bajo los limites de deteccion para
los azUcares y que no se disponia de estandares para realizar la cuantificacion de
los compuestos aromaticos, estos no fueron incluidos dentro de los parametros
analiticos.

Tabla 2. Pardmetros analiticos de los compuestos analizados por HPLC en los granos de
café verde (Coffea arabica L.)

Tiempo

de Ventana de tR lelte.orle L|m.|'Fe d‘?, Linealidad
Compuesto - . deteccion cuantificacion
retenciéon (min) (L9/g) (L9/g) (R?
tR (min)
Acidos

Orgénicos
A. Mélico 3.21 3.13 - 3.29 0.86 1.72 0.9921
A. Lactico 2.65 258 - 271 0.10 0.21 0.9999
A. Acético 2.84 277 - 291 0.34 0.67 0.9988
A. Citrico 3.69 36 - 3.78 0.46 0.91 0.9986
A. Succinico 4.77 465 - 4.89 0.37 0.74 0.9986

Compuesto

fendlicos y

alcaloides
Trigonelina 2.43 237 - 249 358.8 717.6 0.9993
Rutina 22.46 21.89 - 23.02 7.6 15.1 0.9984
Luteolina 34.87 3399 - 3574 29.5 59.0 0.9934
Quercetina 35.31 34.43 - 36.19 27.5 55.1 0.9943
A. Galico 5.45 531 - 5.58 10.4 20.8 0.9970
Cafeina 15.52 15.13 - 1591 492.2 984.5 0.9987
Procianidina B2 17.67 17.23 - 18.11 77.7 155.3 0.9995
Epicatequina 17.83 17.38 - 18.27 21.1 42.3 0.9966
Procianidina C1 20.06 19.56 - 20.56 146.6 293.2 0.9984
Acido 5-CQA 11.2 1092 - 11.48 77.0 154.1 0.9996
Acido 3-CQA 14.33 13.97 - 1469 3183.7 6367.4 0.9944
Acido 4-CQA 15.22 14.84 - 15.6 4.1 8.1 0.9987
Acido cafeico 17.97 1752 - 184 36.7 73.4 0.992
Acido ferulico 23.4 22.82 - 23.99 1.4 2.7 0.9999

Valeria Fernanda Arévalo Lata Pagina 23



UCUENCA

Apigenina 41.06 40.04 42.09 10.1 20.1 0.9972
Aminoacidos
A. Aspartico 6.67 1.63 1.7 3.3 6.6 0.9973
A. Glutamico 3.52 3.45 3.59 5.7 11.4 0.9998
Serina 6.17 6.05 6.29 5.1 10.2 0.9992
Histidina 7.09 6.95 7.23 10.1 20.1 0.9982
Glicina 7.37 7.28 7.46 3.3 6.7 0.9995
Treonina 7.56 7.47 7.66 5.2 104 0.9964
Arginina 8.22 8.06 8.39 7.0 14.0 0.9993
Alanina 8.75 8.58 8.93 48.2 96.4 0.9995
Tirosina 10.79 10.57 11.01 3302.1 6604.3 0.9986
Valina 11.76 11.53 12.00 8.7 17.4 0.9988
Metionina 11.98 11.83 12.13 9.1 18.3 0.9979
Fenilalanina 13.16 12.9 13.42 7.5 15.0 0.9992
Isoleucina 13.32 133.06 13.59 6.2 12.3 0.9992
Leucina 13.92 13.64 14.2 53 10.7 0.9993
Lisina 14.32 14.03 14.6 51.0 102.0 0.9951
Prolina 17.44 17.09 17.79 31.9 63.9 0.9917

Los azucares fueron analizados por FTIR, pero al no obtener resultados éptimos
sobre los limites de deteccion, no fue posible calcular y reportar los parametros
analiticos. Con respectos a los compuestos aromaticos, estos fueron identificados
por SPME- GC-MS mediante librerias de espectros, por lo que no se reportan
pardmetros analiticos de cuantificacion.

3.2.Analisis de acidos organicos por HPLC-DAD

Los resultados de la cuantificacion de acidos organicos se presentan en la Tabla 3.
Desafortunadamente, los limites de deteccion del método fueron relativamente altos
y en algunas muestras los acidos acético y succinico no fueron detectables,
mientras que el acido lactico estuvo entre el limite de deteccion y el limite de
cuantificacion. Los valores de acido acético y succinico estuvieron entre el limite de
deteccion y 2.01 y 2.09 respectivamente. La presencia de los acido malico y citrico
fueron mayores en comparacion a los otros acidos, y sus valores estuvieron sobre
los limites de cuantificacion.

Tabla 3. Composicion de acidos organicos en granos de café verde (ug/g)

Compuesto Promedio £ DE Min - Max
Acido Malico 143.72 + 90.68 4.56 - 341.09
Acido Léctico 0.40 +0.13 0.22 - 0.67
Acido Acético 1.21 + 0.40 0.75-2.01
Acido Citrico 1.88 +0.36 1.23-2.90
Acido Succinico 1.38 + 0.50 0.80-2.29
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Los acidos orgénicos son compuestos volatiles que poseen propiedades
organolépticas que influyen en los atributos sensoriales del café, siendo la acidez
una de las mas importantes (Ribeiro et al., 2018). Acidos como el citrico, malico y
acético estan relacionados con el proceso de desarrollo, asi como de la madurez de
los frutos, el acido lactico por otro lado se vincula con la actividad metabdlica de los
microorganismos (Pefiuela-Martinez et al., 2018).

Dong et al., (2017) reportaron concentraciones de 4170.15 - 5525.58, 1445.24 -
1905.66 y 560.54 - 1799.42 ug/g para los acidos malico, citrico y succinico,
respectivamente. En el mencionado estudio se emplearon distintos métodos de
secado y se observo que el método de secado en frio presentaba el contenido mas
alto de acido organico total, mientras que los granos tratados con el método de
secado a temperatura ambiente tuvieron el contenido mas bajo. En Evangelista el
al., (2014) analizaron la produccion de &cidos orgénicos por levaduras en café
natural con y sin lavado al inicio y al final del proceso de fermentacién obteniendo
concentraciones entre 20 - 590, 490 - 2030y 110 - 3060 pg/g para los acidos citrico
malico y succinico, respectivamente. En el caso de los acidos acético y lactico la
mayoria estuvieron bajos los limites de deteccion. Lo mismo sucedi6 en el estudio
de Jham et al., (2002) donde la mayor parte de las muestras estuvieron bajo los
limites de deteccion, para los &cidos succinico y acético se cuantificaron cantidades
en rangos de 11000 - 13000 y 3100 - 4700 ug/g para el acido citrico y malico,
respectivamente.

Pefiuela-Martinez et al., (2018) evaluaron diferentes métodos de fermentacioén y
como estos influyen en la composicion de acidos organicos, en donde los acidos
malico y succinico no presentaron variaciones que se atribuyan a los métodos de
fermentacién, presentando concentraciones entre 1130 - 2010 y 430 - 1480 ug/q,
respectivamente.  Tratamientos con tiempos mas extensos de fermentacion
mostraron un nivel mayor de concentracion de acidos acético y citrico (12000 -
24890 pg/g, respectivamente) mientras que la acumulacion mas elevada de acido
lactico (2930 - 9930 ug/g) se relaciondé con el retardo de despulpado (6 0 16 horas).

Douglas et al., (2020) determinaron las siguientes concentraciones 7480 -
13430, 3080 - 4420, 1500 - 3720, 530 - 1150 y 9320 - 12630 pg/g para los acidos
citrico, malico, succinico, lactico y acético, respectivamente. Asi mismo, en Lee et
al., (2020) se reportan concentraciones entre 6650 - 6790 de &cido citrico, 3670 -
4750 de acido malico, 3460 - 3710 de acido succinico y 2960 - 4120 ug/g de acido
lactico.

En general, el método analitico empleado en el presente estudio permitio
determinar la cantidad de los acidos organicos en las muestras de granos de café
verde de especialidad (Coffea arabica L.). Sin embargo, la baja sensibilidad del
método podria ser la causa de la pobre deteccibn de estos acidos cuyas
concentraciones fueron considerablemente menores a lo reportado en otros
estudios. Por otro lado, no fue posible evaluar la precision intra e inter-dia del
meétodo debido a la rapida degradacion de los estandares; ni tampoco se puedo
evaluar la exactitud del método por no contar con matrices de referencia. Por lo
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expuesto se sugiere continuar con la optimizacién del método para ser usado con
fines cuantitativos o explorar otras técnicas alternativas.

3.3.Anélisis de compuestos fenolicos y alcaloides por HPLC-DAD
La composicion quimica del café, las caracteristicas sensoriales y la concentracion
de alcaloides presentes en los granos de café depende de una serie de factores
tales como propiedades genéticas de los cultivos, variedad de café, factores
ambientales y climaticos, madurez del grano en la cosecha, método de cosecha y
practicas agricolas (Yisak et al., 2018 y Mehari et al., 2016).

En la Tabla 4 se presentan los resultados obtenidos para los alcaloides y
compuestos fendlicos. Se destaca la presencia de cafeina en un rango de 7580.04
- 9482.43 ug/g y de trigonelina en un rango entre 8653.24 — 10322.03 ug/g. Estos
resultados son comparables con otros estudios en donde se obtuvieron
concentraciones en un rango de 7100 - 13200 ug/g para la trigonelina y de 500 -
24300 ug/g para la cafeina (Mehari et al., 2016; Atlabachew et al., 2021; Macheiner
et al., 2019; Demissie et al., 2016 & Yisak et al., 2018).

Tabla 4. Composicion de alcaloides y compuestos fendlicos en granos de café verde (ug/g)

Compuesto Promedio £ DE Min - Max
Rutina 34.32 £27.15 0.00 - 87.81
Epicatequina 31491 +£19.94 273.02 - 355.22
Apigenina 137.06+ 32.26 89.82 - 250.53
Acido Cafeico 89.72 +2.20 85.73 - 94.63
3-CQA 28482.84 + 1252.65 26250.39 - 31912.57
4-CQA 4302.02 £ 277.13 3861.64 - 5044.66
5-CQA 3336.98 + 267.23 2744.60 - 4054.43
Trigonelina 9476.75 + 448.57 8653.24 - 10322.03
Cafeina 8389.49 + 521.23 7580.04 - 9482.43

Entre los compuestos fendlicos de destacan las altas concentraciones de 3-CQA
(26250.39 - 31912.57 pg/g), 4-CQA (3861.64 — 5044.66 pg/g) y 5-CQA (2744.60 -
4054.43 pg/g).

Se obtuvieron resultados similares en De Luca et al., (2018) principalmente para
el &cido 3CQA en donde se obtuvieron concentraciones entre 24.200 - 149.200 ug/g
y también para la cafeina concentraciones cuyos rangos fueron de 7760 - 44420
Mg/g, para variedades de Arabica de diferentes origenes geogréficos. Lee et al.,
(2016) determinaron concentraciones de 22350 - 24310 ug/g para el acido 3-CQA
cuantificaron, para el acido cafeico obtuvieron cantidades mayores al presente
estudio con rangos entre 170 — 190 pg/g para muestras de café verde obtenidas en
Sulawesi, Indonesia.

En Jeszka-Skowron et al., (2016) cuantificaron concentraciones mas elevadas
para los acidos 4-CQA y 5-CQA con rangos entre 17720 - 23000 y 92670 - 123400
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ug/g respectivamente. En lo que se refiere al &cido 3-CQA determinaron
concentraciones de 12440 - 18310 pg/g que son menores al presente estudio. Craig
et al., (2016) determinaron concentraciones mas elevadas de acidos clorogénicos
cuyos rangos fueron 65700 — 87300, 111500 — 263600 y 70500 — 101900 pg/g para
los &cidos 3-CQA, 5-CQA y 4-CQA respectivamente. También en Ribeiro et al.,
(2016) analizaron muestras de café recolectadas en diferentes periodos en
plantaciones comerciales de Brasil obteniendo concentraciones de 4930 - 6440 ug/g
para el acido 3-CQA, 7020 - 8430 ug/g para el acido 4-CQA y 57330 — 68740 ug/g
para el acido 5-CQA.

El procesamiento poscosecha da lugar a varios procesos metabdlicos que
ocurren en el interior de los granos de café, lo que va a alterar significativamente su
composicién quimica (Ribeiro et al.,, 2018). Ademas, factores ambientales y la
variabilidad genética entre las especies del café también podria explicar la diferencia
entre las concentraciones obtenidas para los acidos clorogénicos en los diferentes
estudios mencionados (Ribeiro et al., 2016; Avelino et al., 2005; Decazy et al.,
2003). De acuerdo con Ribeiro et al., (2016) hacen falta mas estudios que hablen
también sobre la correlacion entre estos factores y la quimica del grano.

3.4.Analisis de aminoacidos por HPLC
La Tabla 5 muestra la concentracion de aminoacidos para las muestras de café
verde. Se cuantificaron un total de 14 aminoacidos, de los cuales la prolina fue el
mas abundante (4931.48 - 8704.18 ug/g), seguido por el acido glutamico (852.10 -
2377.78 ug/g) y acido aspartico (274.22 - 1279.43 pg/g).

Tabla 5. Composicion de aminoacidos en granos de café verde (ug/g)

Compuesto Promedio + DE Min - Max
A. Aspartico 616.74 + 166.08 274.22 - 1279.43
A. Glutamico 1463.39 + 222.40 852.10 - 2377.78
Serina 197.40 + 34.84 105.70 - 336.16
Histidina 58.70 £ 17.22 51.39 - 99.06
Glicina 913.98 + 201.70 511.97 - 1233.38
Treonina 18.94 + 8.61 15.39 - 43.01
Arginina 254.03 =+ 65.36 162.81 - 433.78
Alanina 254.70 + 46.12 140.84 - 406.96
Valina 64.42 + 10.64 36.16 - 100.64
Fenilalanina 145.19 + 33.90 87.26 - 251.68
Isoleucina 51.93 +8.93 28.72 - 79.90
Leucina 41.24 £8.71 23.43 - 60.63
Lisina 70.10 + 42.08 74.79 - 113.01
Prolina 6879.15 + 987.33 4931.48 - 8704.18

Wei & Tanokura, (2015) report6 29 tipos de aminoacidos libres en extractos de
granos de café verde y establecieron cantidades comparables con el presente
estudio para el &cido aspartico, acido glutdmico, serina, glicina, valina, fenilalanina
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y lisina. Por otro lado, las concentraciones de histidina, treonina y alanina fueron
superiores; mientras que la arginina, isoleucina, leucina y prolina fueron inferiores a
lo determinado en el presente estudio. Casal et al., (2003) obtuvieron
concentraciones de 53.7 'y 271.2 ug/g para la glicina y la prolina cuyos valores fueron
inferiores a los de esta investigacion y en el caso de la leucina su concentracién fue
mayor. Por otro lado, Lee et al., (2017) emplearon muestras de café provenientes
de la regién de Toraja de Sulawesi, Indonesia. Obtuvieron como resultados
concentraciones inferiores para el acido glutamico, glicina y prolina con rangos de
550.1, 198.19 y 195.59 ug/g y cantidades elevadas de 631.75 y 280.96 para la
serina y la valina, respectivamente.

Kulapichitr et al., (2019) evaluaron diferentes métodos de secado de los granos
de café obtenidos en Doi Chang, Tailandia. Las muestras sometidas al secado con
bomba de calor presentaron niveles ligeramente mas altos a la mayoria de los
aminoacidos, remarcando que las temperaturas mas altas utilizadas en el secado
con bomba de calor y secado en bandeja tenian un efecto moderado sobre los
aminoacidos, posiblemente porque solo se requeria un tiempo de secado corto en
comparacion con el secado al sol. Por otro lado, se cuantificaron concentraciones
de prolina en un rango de 5420 - 5610 pg/g que son similares al presente estudio.
Los deméas aminoé&cidos fueron determinados a concentraciones muy superiores a
las de esta investigacion. Por otro lado, en Dong et al., (2015) estudiaron los
contenidos de aminoacidos en siete cultivares diferentes de café de la variedad
Robusta obtenido en la provincia de Hainan, China. Obtuvieron concentraciones
similares también para la prolina con rangos entre 4600 - 5900 ug/g. Para los otros
aminoacidos los valores determinados fueron mas altos. El contenido tanto del 4cido
aspartico como del glutamico fueron similares en estos dos estudios mencionados
con valores de 9400 - 13600 ug/g y 18400 - 24800 ug/g, respectivamente. De forma
general las concentraciones de aminoacidos son similares, aunque las variedades
son diferentes Arabica y Robusta.

Dong et al. (2017) sugieren que la diferencia en la concentraciéon de los
compuestos presentes en el café puede atribuirse a diferentes factores tales como
la variedad de café, el origen geografico o los métodos analiticos utilizados. Esto
puede ser reafirmado por lo descrito en el estudio de Wei et al., (2012) en donde
emplearon metabolémica basada en 3C NMR como una herramienta util para
distinguir las especies y los origenes de muestras de granos de café verde de
arabica y robusta de seis regiones geograficas diferentes. Utilizaron granos de café
arabica de cuatro origenes (Brasil, Colombia, Guatemala y Tanzania) y granos de
café robusta de dos origenes (Indonesia y Vietnam). Los niveles de los metabolitos
identificados diferian entre las muestras de diferentes especies y de diferente
origen.

3.5.Analisis de azUcares por espectroscopia infrarroja
Para la presente investigacion se utilizé FTIR-ATR para determinar los azucares. A
pesar de los minimos volumenes usados en la extraccion, los resultados obtenidos
no fueron cuantificables por esta técnica.
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Se ha reportado que la concentracion de azlcares en C. arabica esta en un
rango de 6 — 9 g/100 g para la sacarosa (Arya & Rao, 2007; da Silva et al., 2005);
mientras que para la fructosa y glucosa la concentracion es inferior al 1 g/100 g
(Knopp et al., 2005). En particular, se han reportado contenidos en granos de café
verde (C. arabica) de 7.07, 0.23, and 0.39 g/100 g para la sacarosa, glucosa y
fructosa, respectivamente, medidos por deteccibn amperomeétrica pulsada por
cromatografia de intercambio anionico de alto rendimiento (HPAEC-PAD) (Knopp et
al., 2005). En otro estudio, la sacarosa ha sido cuantificada por colorimetria en
rangos similares (7.3 a 9.1 g/100 g) (Da Silva et al., 2005). En Constantino et al
(2019) se cuantificaron los azucares por HPLC aplicando diferentes métodos
extractivos. La cantidad de muestra (300, 400 y 500 mg), el tiempo (30, 60 y 90 min)
y la temperatura (30, 45 y 60 ° C) fueron los factores y niveles analizados. Los
azucares fueron extraidos con agua ultrapura a partir de muestras de café molido.
Al utilizar un agitador de incubadora orbital se determinaron contenidos de 14.4,
0.40y 0.80 g/100 g de sacarosa, glucosa y fructosa, respectivamente; mientras que
siguiendo una extraccion asistida por microondas se obtuvieron concentraciones de
15.7, 0.40 y 0.28 ¢g/100 g para sacarosa, glucosa, y fructosa. Por otro lado, en
Murkovic & Deler (2006) se reportan contenidos de 6.3 - 9 g/100 g de sacarosa,
<LOQ (- 0.2 g/100 g) de fructosa y <LOQ (- 0.19 g/100 g) de glucosa.

Para la extraccion de azUcares del café se emple6 la metodologia de Murkovic
& Deler (2006) y se realizaron algunas modificaciones que incluia aumentar la
cantidad de muestra molida de 100 a 500 mg en un volumen proporcional. Ademas,
durante la ultrasonicacién se cambié de temperatura ambiente a 60°C, y después
de la centrifugacion, se realizd6 una menor dilucion del sobrenadante (2.5 veces
menos). Esta metodologia de extraccién se eligié ya que se obtuvieron resultados
favorables en otro estudio, pero analizado por HPLC (Constantino et al., 2020). Se
esperaba que al emplear volumenes minimos para la extraccion de los azucares
influyera positivamente en su cuantificacion, ya que la concentracion de los mismos
estaria en niveles elevados facilitando asi su deteccion por FTIR-ATR.

La espectroscopia FTIR ofrece una alternativa rdpida y no destructiva a las
técnicas de medicion quimica para la determinacion de compuestos en alimentos
(Sivakesava & Irudayaraj, 2000). Una desventaja del FTIR en sistemas complejos
como mezclas de azUcares donde los espectros de los componentes individuales
son muy similares, no se puede usar la calibracién simple de Beer-Lambert de las
absorbancias maximas frente a la concentracion porque los espectros de los
componentes individuales se superponen, el efecto de superposicion es tal que
pueden ser necesarios enfoques mas sofisticados (Chatjigakis et al.,, 1997;
Sivakesava & lrudayaraj, 2000; Grassi et al., 2014).

Chatjigakis et al., (1997) determinaron los azucares (glucosa, fructosa y
sacarosa) presentes en jugos de frutas utilizaron el FTIR en combinacion con el
método de minimos cuadrados parciales (PLS) cuyos resultados fueron superiores
en comparacion con los resultados obtenidos con el método clasico de minimos
cuadrados (CLS) o el método inverso de minimos cuadrados (ILS). Sivakesava &
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Irudayaraj, (2000) en su estudio realizaron la determinacion de azucares (glucosa,
fructosa y sacarosa) de mezclas acuosas por FTIR y empleando adicionalmente
regresion de componentes principales (PCR) y la regresion de minimos cuadrados
parciales (PLS) para desarrollar modelos de calibracién para la determinacion del
contenido de azucar (%, p/v) en alimentos liquidos. Obteniendo los mejores
resultados con la regresion de PLS. Duarte et al., (2002) también utilizaron la
regresion de PLS para cuantificar los azlcares presentes en el jugo de mango en
funcién de la maduracion, en donde la sacarosa y la fructosa se cuantificaron con
precision durante todo el proceso de maduracion, mientras que la determinacion de
glucosa puede tener un error de prediccion de hasta un 25% después del dia 9
(cuando la fruta esta lista para el consumo). Por su parte Grassi et al., (2014)
evaluaron el desarrollo de azucares y etanol en la fermentacion de cerveza con FT-
IR y modelos de resolucion de curva multivariante-minimos cuadrados alternos
(MCR-ALS). Destacan a MCR-ALS como un método perfecto para obtener
informacion cualitativa y cuantitativa Util de los espectros recopilados durante
cualquier proceso y que es especialmente (til en sistemas complejos donde las
especies en evolucion estdn muy superpuestas o en presencia de interferencias que
dificultan la elucidacién perfecta de los analitos que se estan transformando.
Demostraron que el uso combinado de la espectroscopia FT-IR y la técnica MCR-
ALS facilita el estudio de un complejo bioproceso de bebidas, como es la
elaboracion de cerveza.

3.6.Analisis de compuestos volatiles por GC-MS
El perfil de compuestos voléatiles depende de una serie de factores como la especie
y variedad del grano, el origen geografico, las condiciones del suelo y
almacenamiento de los granos, asi como el tiempo y la temperatura del proceso de
tostado, entre otros (Amanpour et al., 2015; Lee et al., 2017). Los compuestos
volatiles identificados en los granos de café luego del tostado estandarizado se
presentan en la Tabla 6. Se identificaron un total de 20 compuestos volatiles
incluyendo piridinas, pirazinas, alcoholes, pirroles, ciclohexanos, aldehidos, furanos
y cetonas, asi como se ha reportado previamente (Petisca et al., 2013; Cheong et
al., 2013). De estos, los compuestos heterociclicos nitrogenados, como las piridinas,
pirazinas y pirroles, son los responsables de las caracteristicas de tostado en el café
(Petisca et al., 2013). Cheong et al., (2013) determinaron compuestos volatiles
azufrados en café tostado, los cuales mostraron tener impacto sobre el aroma de
acuerdo a la evaluacion sensorial realizada. Adicionalmente, reportaron que los
furanos, pirazinas, piridinas, pirroles y furanonas son los principales contribuyentes
en el aroma del café tostado. En el estudio de Amanpour & Selli (2015) se identificd
la presencia de furanos, lactonas, pirazinas, piridinas, acidos, ciclopentanos,
pirroles furanonas, cetonas, tioles, alcoholes, aldehidos, entre otros, siendo los
furanos y lactonas los que se encontraron en los niveles mas elevados. Lee et al.
(2017) evaluaron el efecto del proceso inverso de molienda y tostado del café sobre
los perfiles de compuestos volatiles, identificando 50 compuestos en el café tostado
con el método convencional y 39 empleando el método inverso de moler y tostar,
destacando la presencia de acidos, alcoholes, aldehidos, furanos, furfurales,
indoles, cetonas, fenoles, pirazinas, piridinas y pirroles. En Laukaleja et al., (2019)
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los principales compuestos volatiles fueron furanos, pirazinas, aldehidos y cetonas,
atribuyéndose a los tres ultimos una asociacién con un agradable aroma y sabor en
cafés de especialidad. Heo et al., 2020 identificaron un total de 36 compuestos
volatiles, incluidos compuestos fendlicos como guayacol, pirazinas, piridinas y
pirroles, resaltando que el método de extraccion y la temperatura podrian influir en
los perfiles de compuestos volatiles.

Tabla 6. Compuestos volatiles identificados en los granos de café tostado y tiempos de
retencion (tR)

Porcentaje =

tR Compuesto Grupo Funcional DE
1.679 Monoxido de carbono Carbonilo 12.6 £12.8
1.968 2,3-Pentanediona Cetona 33.2+274
1.978 Butano Cetona 5.3+6.7
2.262 Piridina Piridina 0.9+£04
2.586 Dihidro-2-metil 3(2H)-Furanona Furanona 1.0+£0.5
2.730 2-metil pirazina Pirazina 40+22
2.754 Metilpirazina Pirazina 17.7+£11.8
2.775 2-Furancarboxaldehido Furanona 05+0.3
2.934 2-Furanmetanol Alcohol 2.3x0.9
2.999 2-Propanona, 1-(acetiloxi) Cetona 5.1+29
3.519 1-(2-furanil)-etanona Furano 41+1.9
3.541 2,6-Dimetil pirazina Pirazina 3.0+3.1
3.578 2-Etilpirazina Pirazina 1.1+£1.0
4.150 5-metil 2-Furancarboxaldehido Aldehido 45+1.6
4.502 2-Furanmetanol, acetato Alcohol 25+0.9
4.630 2-Etil-6-metilpirazina Pirazina 04+0.1
4.692 2-Etil-3-metilpirazina Pirazina 1.3+£0.5
5.198 1-metil-4-(1-metiletenil)- Ciclohexano 0.2+0.1
ciclohexano
5.869 2-Etil-3,5-dimetilpirazina Pirazina 03+0.1
7.802 Pirrol N-furfurilo Pirrol 0.2+0.1

3.7.Resultados de la catacion

La calidad de la bebida, dada por sus atributos sensoriales, es la principal
caracteristica que diferencia al café de especialidad del café comun (Ribeiro et al.,
2018; De Souza et al., 2016). De acuerdo a la SCAA, para que un café sea
considerado de especialidad debe tener un puntaje mayor o igual a 80 en el analisis
sensorial (Santos et al., 2020). En la Tabla 7 se muestran los puntajes del andlisis
sensorial otorgados por los catadores para las muestras de café estudiadas por tipo
de secado.
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Tabla 7. Puntajes del analisis sensorial de las muestras de café por tipo de secado

Atributos

Método de Secado (Promedio + DE)

001 002 003 004
Fragancia/Aroma 8.04 +0.17 7.96 £ 0.17 8.00 £ 0.20 8.04 +0.17
Sabor 8.00 £ 0.20 7.96 £ 0.09 8.04 + 0.09 8.00+0.14
Posgusto 8.00+0.14 7.96 £ 0.09 8.04£0.17 8.00£0.14
Acidez 7.86 £0.13 7.96 £0.17 7.96 £0.17 8.04 £ 0.22
Cuerpo 7.93+0.12 7.89+0.13 8.00 £ 0.20 8.00£0.14
Balance 7.86 £0.24 8.07£0.19 8.00+0.14 8.14 + 0.20
General 7.89+0.24 8.07 £ 0.19 7.96 £0.17 8.07 £ 0.19
Puntaje Final 85.54+0.99 85.89+0.66 86.07+0.28 86.11+0.24

Desafortunadamente, no fue posible obtener los resultados de la catacion
segregados por tiempo de cosecha. Esto hubiese permitido establecer una relaciéon
entre la concentracion de los compuestos quimicos determinados en cada unidad
experimental, el puntaje de cada uno de los atributos y el puntaje final del analisis
sensorial.

3.8.Analisis exploratorio de datos
Inicialmente, se realizé un pre-procesamiento de los datos de composicion de
polifenoles, acidos organicos, aminoacidos y compuestos aromaticos. Para los
compuestos aromaticos, no se obtuvieron datos experimentales de algunas de las
réplicas de los métodos de secado 002, 003, 004, mientras que para el método de
secado 001 no se obtuvieron datos de ninguna de las réplicas. Considerando el
disefio experimental utilizado, fue posible realizar una imputacién de los datos previo
al analisis de componentes principales.

Luego de la imputacion de datos, se realizaron los procesos de escalado o
normalizacion, que permitieron organizar los datos, minimizar la redundancia (datos
duplicados), garantizar el almacenamiento de datos logicos y eliminar una serie de
anomalias que pueden complicar el analisis de los datos. Al realizar la normalizacién
se cambio la escala de los datos del rango original para que todos los valores estén
dentro del nuevo rango de 0 y 1. Los analisis subsecuentes se trabajaron con los
valores de todas las repeticiones.

3.9.Correlacién entre los tipos de secado y tiempo de cosecha sobre la
composicion quimica de los granos de café
Con la finalidad de comprobar si las variables tipo de secado y tiempo de cosecha
influian sobre la concentracion de los compuestos del café, primero se realizaron
regresiones lineales simples por Minimos Cuadrados Ordinarios para cada
compuesto. Los compuestos significativos en los modelos de regresion lineal fueron
un polifenol (apigenina), cinco aminoacidos (arginina, alanina, valina, isoleucina y
leucina) y 10 aromaticos (2,3-pentanediona, monoéxido de carbono, butano, dihidro-
2-metil 3(2H)-furanona, 2-metil pirazina, 2-furancarboxaldehido, 2,6-dimetil pirazina,
2-etilpirazina, 2-etil-6-metilpirazina y 2-etil-3-metilpirazina). Con estos compuestos
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significativos se realizé un PCA y se definieron tres componentes principales que
explicaban el 73% de la variacion de los datos en funcion del tiempo de cosecha.
Los dos primeros componentes principales representaron el 39% y el 24 % de la
varianza total. En la Figura 1 se puede observar como estas 16 variables obtenidas
en los modelos de regresion lineal se estan asociando en tres grandes grupos, sin
definir cuales son las variables agrupadas. Estos componentes principales podrian
servir como variables predictoras que podrian ayudar a clasificar, mediante una
regresion, los resultados de la catacion.

10,0

75

5.0

25

0.0
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Data Points

Figura 1. Dendograma del conjunto de datos obtenidos de las regresiones lineales.

En otros estudios se ha evaluado la relacién entre las concentraciones de
biocompuestos en el café y las condiciones de secado. En Dong et al. (2017) se
evaluaron cinco métodos de secado y, mediante PCA, se determind que tanto las
muestras secadas con aire caliente y las muestras secadas en frio se ubicaron en
la direccidn positiva de PC1. Por el contrario, las muestras tratadas con los métodos
de secado con bomba de calor, secado solar y secado a temperatura ambiente
estaban proximas entre si y en la direccion PC1 negativa, lo que indica que los
diferentes métodos de secado si influyen sobre el contenido de compuestos
qguimicos del café. En Kulapichitr et al. (2019) se estudiaron tres tipos de secado vy,
mediante PCA, se determind una diferencia entre las muestras de café secadas al
sol y las muestras secadas con bomba de calor y secado en bandeja, evidenciando
una estrecha relacion entre estos dos ultimos pues comparten el mismo perfil y
contenido de compuestos.

3.10. Correlacion entre los compuestos aromaticos y los precursores
responsables del aroma del café

Las variables fueron normalizadas empleando la metodologia de Escalado

Minimo-Maximo y se elabor6é un mapa de calor y dendograma sobre la variacion de

la composicion los granos de café segun el tipo de secado y el tiempo de cosecha,

utilizando la distancia euclidiana como medida de similitud (Figura 2). Se

distinguieron claramente dos agrupaciones, una para los aminoacidos y otra para
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los compuestos aromaticos, con independencia del butano y monéxido de carbono.
Al considerar los periodos en los que se forman ciertos biocompuestos, los
metabolitos primarios como los aminoacidos se forman en los primeros estadios del
fruto, lo que podria asociarse con periodo de la cosecha; mientras que los
metabolitos secundarios como polifenoles y acidos orgéanicos presentan su maximo
desarrollo en su periodo de maduracion después de la cosecha. Las agrupaciones
observadas confirman que aquellos metabolitos que estan relacionados con el
periodo de maduracion y secado no son significativos en el modelo del PCA, y que
el tipo de secado no tiene influencia sobre la composicion quimica del café. En
relacion a los compuestos aromaticos, estos se forman después del proceso de
secado; sin embargo, estos son resultado de la reaccion de Maillard en donde van
a depender principalmente de los precursores como son aminoacidos Yy
carbohidratos. Con estos resultados se corrobora el hecho que el tiempo de cosecha
es la variable que tiene mayor influencia sobre los datos analizados.
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A _Alanina
1.00

A Valina

A lsoleucina 075

A Leucina
- 050

B_2_3_Pentanedione

-025
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B 3 2H_Furanone_dihydro 2 methyl
--025
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—0.50
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Figura 2. Mapa de calor del conjunto de datos obtenidos de las regresiones lineales para
muestras de café sometidas a diferentes métodos de secado y con distintos tiempos de
cosecha.
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El aroma es un atributo importante que define la calidad y el nivel de aceptacion
del café por parte del consumidor (Lee et al., 2015). La composicion quimica del
grano de café verde juega un papel primordial en la formacién del aroma durante el
proceso de tostado (Fisk et al., 2012). Entre los principales precursores del aroma
tenemos azlcares, proteinas, aminoacidos libres, trigonelina y &cidos clorogénicos
(Poisson et al., 2017). El proceso de tostado del café ocurre principalmente través
de una serie compleja de reacciones de Maillard, caramelizacion, entre otras
reacciones térmicas que ocurren a temperaturas generalmente superiores a los 200
°C (Lee et al., 2015). La degradacion térmica de polisacaridos y azucares simples
permitira, controlar la generacion de aromas y el sabor final del café (Wong et al.,
2008), ademas De Melo Pereira et al., (2019) mencionan que los cafés de proceso
hamedo presentan mayor acidez y mas aroma que los cafés de proceso seco, hecho
que se puede atribuir a las diferentes actividades metabdlicas del azucar y los
aminodcidos libres. Los acidos clorogénicos también se hidrolizan facilmente, dando
derivados del acido hidroxicinamico. La trigonelina es un alcaloide presente en los
granos de café verde que también se degrada en gran medida, lo que produce
importantes odorantes del café, como piridinas y pirroles (Liu et al., 2019). Por otro
lado, diferentes factores tales como los ambientales, la variedad del café, origenes
geograficos o tratamientos postcosecha, pueden dar lugar a diferentes aromas,
incluso cuando se tuestan en condiciones idénticas (Caporaso et al., 2022; Martinez
et al., 2019).

3.11. Correlacion entre la cataciéon y el tipo de secado

Para determinar si existen una correlacion entre el tipo de secado y los resultados
de catacion finales se emple6 el andlisis denominado Random Forest, en el cuél se
realiz6 una clasificacion de los puntajes obtenido de la cata para determinar su
asociacion con el tipo de secado, de tal manera que los resultados de la cata puedan
predecir el tipo de secado al que fue sometido. Al evaluar todos los descriptores de
la cata, se determiné que el balance y el valor general fueron las variables de mayor
peso dentro de la catacion.

En la Figura 3 se puede observar los resultados obtenidos para el tipo de secado
001 o de flujo de aire minimo, en el que los descriptores mas representativos fueron
el balance, el sabor y el puntaje final. El tipo de secado 001 se caracterizd por un
valor bajo de balance y un valor alto atribuido al sabor. En la Figura 4 se definio al
tipo de secado 002 o de flujo de aire medio, en el que el balance, el valor general y
el cuerpo fueron los descriptores con mayor peso. Este tipo de secado se definio
con un resultado de cata con valores altos de balance y general, y valores bajos de
cuerpo.
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Figura 3. Pardmetros de cata con mayor influencia dentro del método de secado 001
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Figura 4. Parametros de cata con mayor influencia dentro del método de secado 002

Para el tipo de secado 003 o flujo de aire nulo, nuevamente el balance, el valor
general y el cuerpo fueron son los descriptores de mayor relevancia, sin definir
ninguna tendencia ya que los valores medios y bajos estaban mezclados, como se
observa en la Figura 5. Solo para el aroma se definen valores altos con respecto al
secado 003. Para el tipo de secado 004 o flujo de aire maximo, se observé algo
similar que para el secado 003, es decir, descriptores de catacion sin una tendencia
clara de sus valores (Figura 6). Para este tipo de secado solamente se distinguieron
los descriptores mas representativos fueron el cuerpo, el balance y el valor general,
con valores relativamente medios.
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Figura 6. Parametros de cata con mayor influencia dentro del método de secado 004

Estos resultados permiten asociar los tipos de secado 001 y 002 con la cata final.
Por otro lado, al parecer las condiciones de los métodos de secado con flujo de aire
nulo (003) y méaximo (004) permiten una serie de procesos que podrian
desencadenar en la formacién de diversos compuestos que confunden los
resultados de las caracteristicas de la cata final.

Cabe indicar que este modelo predictivo funciona solamente para el rango de
catacion entre 8 y 9.5, por lo que Unicamente si el café es catado dentro de este
rango se podria aplicar esta descripcion de cada uno de los tipos de secado. A pesar
de que la calificacion de la cata deberia ser continua, los resultados no se
comportaban de esta manera sino de manera categérica. Esto, sumado al hecho de
que el rango de los resultados de catacion fue muy estrecho, no permitié realizar
otro tipo de correlaciones que sean mas sensibles.
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Estudios anteriores evaltan la relacién del analisis sensorial del café con el tipo
de procesamiento al que haya sido sometido, asi en Pinto et al., (2013)
establecieron que para los atributos sensoriales evaluados en su estudio (claridad
de bebida, dulzura, acidez, cuerpo, sabor, postgusto, balance, valor general y
puntuacion final) existe una diferencia significativa entre los tratamientos, siendo el
lavado superior a los cafés naturales con puntuaciones finales de entre 78.12 - 75.65
y 82.93 — 82.95 respectivamente, con excepcion de la dulzura. Por su parte
Rodriguez et al., (2020) determinaron que el método de procesamiento poscosecha
del café no afecto el puntaje total en taza, obteniendo un valor medio para el método
de procesamiento semiseco de 85,938 + 0,569, mientras que para el procesamiento
hiamedo fue 84,125 * 0,415. Ademds, ninguno de los atributos analizados
individualmente para la cata final present6 diferencia significativa (p > 0.05), sin
embargo, notaron una ligera diferencia para los atributos de fragancia/aroma,
posgusto, acidez y cuerpo que en promedio para el procesamiento humedo fueron
superiores a las muestras procesadas con el método semiseco. También
observaron que los parametros de uniformidad, equilibrio, taza limpia y dulzura
incrementaron la calificaciébn general. Ribeiro et al., (2016) obtuvieron resultados
contrarios a los estudios mencionados anteriormente, en donde los valores
promedio mas altos del puntaje final de la bebida de café se encontraron en el café
procesado por el método seco con valor de 85.57, mientras que por el método
himedo se obtuvo 84.61 determinandose que si existio una diferencia significativa
entre estos.

4. Conclusiones

En este estudio se evalud la influencia de los diferentes procesos de secado y los
tiempos de cosecha en la calidad del café de especialidad en grano verde, mediante
la caracterizacion de los compuestos responsables del aroma, y su relacién con la
cata del producto del café preparado. Se evaluaron cuatro métodos de secado y
tres tiempos de cosecha para un total de 36 muestras de café en grano. Se
optimizaron las técnicas de extraccion y analisis de compuestos quimicos del café.
Las concentraciones de los polifenoles, aminoacidos y compuestos aromaticos
fueron cuantificados y difirieron de lo reportado en la literatura, atribuyéndose a una
serie de factores como el origen geografico, factores ambientales, practicas
agricolas, especie y variedad del grano, tratamientos poscosecha, tipo de tostado,
entre otros. Por otro lado, las técnicas de analisis de acidos organicos y azucares
no fueron los suficientemente sensibles por lo que se sugiere emplear técnicas
alternativas para la cuantificacion de estos compuestos. Para la cuantificacién de
azucares si bien se usaron volimenes minimos para la extraccion de los mismos en
las muestras de café para que su deteccion fuera 6ptima, la aplicacion de FTIR-ATR
no dio buenos resultados mediante la aplicacion de la Ley de Beer, atribuido al
posible solapamiento de las bandas espectrales de los diferentes azucares por la
similitud de sus estructuras quimicas. También se debe considerar que, en
concentraciones altas, la proximidad entre las moléculas de una solucién es tan
cercana que hay desviaciones en la absortividad. Se sugiere emplear métodos
analiticos alternativos como método de minimos cuadrados parciales (PLS) o
regresion de componentes principales (PCR), entre otros.
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Los resultados de la catacién no fueron distinguidos por el tiempo de cosecha por
lo que no fue posible establecer una relacién entre la composicion quimica del
aroma del café con la valoracion de cata de la infusion final. La cata segun el tipo
de secado permitié establecer un modelo predictivo, particularmente para los tipos
de secado de flujo de aire minimo y medio, siempre que los valores de cata se
encuentren dentro de un rango 8-9.5. Considerando que las puntuaciones de
catacion para el café de especialidad deben ser altas, se sugiere crear una nueva
escala de catacion a nivel interno para obtener un mayor rango de catacion y la
variabilidad de cada una de las caracteristicas de catacion, lo que permitiria evaluar
con mayor sensibilidad la correlacion con variables del proceso e incluso con la
composicién quimica del café.

Se establecio una ligera diferencia en el contenido de los compuestos quimicos del
café en relacion al tiempo de cosecha, pero estas diferencias no fueron
significativas. El tipo de secado tampoco influyé significativamente en la
concentracion de los biocompuestos determinados en el café de especialidad. Por
lo tanto, tanto el tiempo de cosecha como el tipo de secado no pueden ser
consideradas como variables de escala predictora que ayude a explicar las
diferencias sensoriales del café de especialidad obtenido bajo diferentes
condiciones. Se sugiere analizar todo el proceso de produccion del café de
especialidad para definir otras variables que expliquen de una forma adecuada esas
diferencias de composicion para los compuestos quimicos del café.
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6. Anexos

A. Correlacion entre el componente principal 1y 2.

Visualization of all of our data using the first two Principal Components
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B. Correlaciéon entre el componente principal 2 y 3.

Visualization of all of our data using the first two Principal Components
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C. Correlacion entre el componente principal 1y 3.

Visualization of all of our data using the first two Principal Components
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D. Mapa de calor de todos los compuestos identificados en las muestras de café sometidas
a diferentes métodos de secado y con distintos tiempos de cosecha.
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