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RESUMEN

El café de Narifio es reconocido a nivel internacional por su alta calidad en aroma
y sabor. A pesar de esto, no ha logrado constituirse en exportador de cafés con un
mayor nivel de transformacion, debido principalmente al bajo nivel en investigacion
del departamento en torno a la obtencion de productos con alto valor agregado. En
consecuencia, se estudid la extraccion de aceite de café con didéxido de carbono
supercritico a partir de granos de café excelso de Narifio, tostado y molido. Se
evaluaron diferentes condiciones de presién y temperatura de extraccion para
identificar la influencia de estos parametros sobre el rendimiento y composicion.
Para ello, se realiz6 un disefio de experimentos factorial 2° empleando la
metodologia de superficie de respuesta. La extraccion se realizé en un rango de
presion de 150 a 300 bar y temperaturas entre 40 y 60°C con un flujo de CO,
constante de 70 g.min™ y un tiempo de extraccién de 2 horas. Los resultados se
compararon con la extraccion Soxhlet, empleando hexano y un tiempo de
extraccion de 8 horas. El rendimiento se expresé en términos porcentuales (%, g
aceite/100 g café tostado), los acidos grasos se analizaron por Cromatografia de
Gases GC-FID y GC-MS con el fin de realizar la identificacion de los mismos. Los
compuestos organicos volétiles del aceite de café se extrajeron empleando la
técnica de HS-SPME, la separaciéon y la deteccion de las sustancias aisladas se
realizaron por GC-FID y GC-MS. Finalmente se llevd a cabo la evaluacion
sensorial del aceite de café y de la taza de café obtenida tras la extraccion
supercritica.

Se encontrd6 que la presion, temperatura y la interaccion temperatura-presion
presentaron efectos estadisticamente significativos (P<0,05) sobre el rendimiento
y que las condiciones Optimas de extraccidn se encuentran a 331 bary 36 °C, con
las cuales se logra un rendimiento de 8,89 %. La extraccién soxhlet presentd un
rendimiento de 16,75%. En los aceites de café se identifico la presencia de los
acidos grasos: palmitico, linoleico, oleico, estearico, araquidico y linolénico,
siendo los dos primeros los acidos grasos mayoritarios con un porcentaje relativo
promedio de 46,07% y 32,89%, respectivamente. La influencia de la presion y
temperatura de extraccion fue estadisticamente significativa para el acido linoleico,
logrando obtener un contenido méaximo de 37,75 % en el aceite, bajo condiciones
de extraccion similares a las éptimas para rendimiento. Con respecto al contenido
de &cido palmitico, solamente la temperatura tuvo un efecto estadisticamente
significativo, obteniéndose bajo condiciones éptimas de extraccion un 50.3% de
acido palmitico a 331 bar vy 64°C. La relacibn maxima de
poliinsaturados/saturados en el aceite de café fue de 0,76 a 331 bary 36 °C, es
decir, en las mismas condiciones del maximo rendimiento obtenido en el presente
estudio.

En los aceites de café obtenidos con CO,-SC estuvieron presentes compuestos
volatiles pertenecientes a familias caracteristicas del sabor y aroma del café como:



furanos, pirazinas, compuestos fendlicos, cetonas y pirroles. Ademas en el analisis
sensorial se identificaron notas similares o iguales a las descripciones odorificas
de los compuestos organicos volatiles estimados. Sin embargo no se identificé una
relacion clara de estas variables con respecto a la presién y temperatura de
extraccion supercritica.

Finalmente, se identificé que la bebida de café obtenida después de la extraccion
supercritica de su aceite presenta caracteristicas sensoriales adecuadas para
catalogarse como un café comercial de consumo local.

Las caracteristicas composicionales y organolépticas del aceite de café obtenido
en este estudio mediante la tecnologia de extraccion con fluidos supercriticos, lo
hace especial para ser empleado tanto en la industria alimentaria y cosmética.

Palabras claves: Extraccion con fluidos supercriticos, aceite de café tostado,
superficie de respuesta, andlisis sensorial.



ABSTRACT

Narifio Coffee is internationally recognized by its aroma and flavor high quality. In
spite of this, it hasn't been established as a coffee exporter with a higher level of
processing, mainly due to a low level departmental research surrounding the
development of products with high added value. Consequently, it was studied the
coffee oil extraction with supercritical carbon dioxide from roasted and ground
beans of excelso coffee of Narifio. Different temperature and pressure conditions
of extraction were evaluated to identify the influence of these parameters on yield
and composition. To achieve this, a 2° factorial experimental design was conducted
using the response surface methodology. The extraction was conducted in a
pressure range from 150 to 300 bar and temperatures between 40 and 60°C with
constant CO, flow of 70 g.min™, and an extraction time of 2 hours. The results
were compared to Soxhlet extraction using hexane and 8 hours of extraction time.
Yield is expressed in percentage (%, g 0il/100 g roasted coffee); fatty acids were
analyzed by gas chromatography GC-FID and GC-MS in order to allow their
identification. The volatile organic compounds of coffee oil were extracted using the
HS-SPME technique; the separation and detection of isolated substances were
conducted by GC-FID and GC-MS. Finally were carried out the sensory evaluation
of coffee oil and the coffee cup obtained after supercritical extraction.

It was found that the pressure, temperature and temperature-pressure interaction
showed a statistically significant effect (P<0,05) on vyield and also that the
extraction conditions are optimal to 331 bar and 36°C with which an 8.89% yield is
achieved. The Soxhlet extraction showed a 16.75% vyield. The presence of fatty
acids such as palmitic, linoleic, oleic, stearic, arachidic and linolenic were identified
in coffee olil, the first two being the major fatty acids with an average relative
percentage of 46.07% and 32.89%, respectively. The influence of temperature and
pressure of extraction were statistically significant for linoleic acid, achieving
37.75% of maximum content in oil, under extraction conditions similar to optimal for
yield. With respect to palmitic acid content, temperature had a statistically
significant effect, obtaining a 50.3% of palmitic acid to 331 bar and 64°C under
optimum extraction conditions. The maximal ratio of polyunsaturated / saturated in
coffee oil was 0.76 to 331 bar and 36 °C, in other words under the same conditions
of the maximum yield obtained in the present study.

In coffee oils obtained with CO2-SC were present volatile compounds belonging to
families that gives flavor and aroma characteristics to coffee such as: furans,
pyrazines, phenolic compounds, ketones and pyrroles. Also in sensory analysis
were identified notes same or similar to odoriferous descriptions of the estimated
volatile organic compounds. However, there wasn't a clear relationship identified
for these variables with respect to the pressure and temperature of supercritical
extraction.



Finally, it was identified that the coffee beverage obtained after the supercritical
extraction of the oil showed sensory characteristics suitable to be classified as
commercial coffee for local consumption.

Compositional and organoleptic characteristics of the coffee oil obtained in this
study through supercritical fluid extraction technology, makes it special to be used
both in the food and cosmetic industries.

Keywords: supercritical fluid extraction, oil roasted coffee response surface,
sensory analysis.



INTRODUCCION

El café, es uno de los productos agricolas de mayor consumo en el mundo ya que
a partir de este se prepara una bebida, que de acuerdo a los conocedores del
tema, gracias a sus atributos de aroma, sabor y composicién, evoca sensaciones
de bienestar para quienes lo consumen.

“El café de Colombia es conocido en cualquier pais. En los ultimos afos, se ha
posicionado en el tercer lugar en produccion de café a nivel mundial, siendo el
primero Brasil, seguido de Vietnam, pero Colombia se destaca como el mayor

productor del mundo de café aréabica suave”.!

“En Colombia, el café es considerado como la fuente de ingresos de mas de
medio millén de familias colombianas y es el principal generador de trabajo y
equidad social en gran parte del territorio nacional ya que genera el 30 % de las
exportaciones agropecuarias y representa el 17 % del PIB agricola”.?

En los Ultimos afios, debido a los cambios climaticos latentes, que vienen
afectando, la produccion del grano ha disminuido y con ello su nivel de importancia
como producto generador de divisas para el pais debido al aumento de la
competencia de otros productores a nivel mundial; por otro lado, el mercado de
cafés procesados, los cuales tienen un alto valor agregado, han venido ganando
espacio y aunque no compiten de manera directa con el café verde, si lo hacen en
el consumo. Es asi como empresas multinacionales de paises como Estados
Unidos, Alemania, Italia, Bélgica y Suiza se llevan las utilidades mas altas en la
cadena del café debido a que alli se concentran las actividades de transformacion
del café verde en productos con alto valor agregado.

El Café de Narifio es 100% arabico, la ubicaciébn geografica de este
departamento en Colombia, es especial ya que permite la conjugacion de
factores, tales como las elevadas alturas, radiacion solar de 1666 horas en
promedio durante el afio, ciclos de lluvia de 1866 milimetros al afio y suelos
con alto contenido de materia organica, lo cual permite la obtencién de un café
de excelente calidad, a pesar de contar con temperaturas bajas comparadas
con el resto de las zonas cafeteras colombianas y de gran parte del mundo. ®

! MUNDO DEL CAFE. [en linea] Disponible en Internet: http://www.mundodelcafe.com/historia.htm
Visitada (22-08-2011)

> FEDERACION NACIONAL DE CAFETEROS. [en linea] Disponible en Internet:
http://www.federaciondecafeteros.org/particulares/es/sala_de_prensa/detalle/palabras_del_preside
nte_de_la_republica_doctor_juan_manuel_santos_calderon/. Visitada (23-09-2012)

3 EL CAFE DE NARINO. [en linea] Disponible en Internet:
http://narino.cafedecolombia.com/narino/el_cafe_de_narino/. Visitada (23-09-2012)
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Por tal motivo, se plantea el aprovechamiento de las caracteristicas organolépticas
especiales del café de Narifio para la obtencion de aceite de café, utilizando la
tecnologia de fluidos supercriticos, el cual tiene un alto potencial de mercado en
industrias de alimentos como las de cafés solubles instantaneos, de confiteria,
licores, lacteos, helados, bebidas y en la industria cosmética como antioxidante o
bronceador.

Cabe resaltar que la tecnologia de extraccion con fluidos supercriticos permite la
obtencion de productos de alta calidad sin requerir solventes organicos, sin dejar
residuos contaminantes, respetando el medio ambiente, lo que los hace
promisorios y con una demanda creciente a nivel internacional.

Por otro lado, es una técnica de extraccion selectiva, lo cual permite obtener
extractos ricos en compuestos de importancia y por lo tanto con caracteristicas
especiales de acuerdo a los requerimientos de la industria.

Con el presente estudio, se busca obtener un aceite saborizante a partir de grano
tostado, vehiculo también de su aroma caracteristico, bajo diferentes condiciones
de extraccion supercritica (presion y temperatura), determinando su efecto en el
rendimiento y composicion de los aceites de café obtenidos. Esto contribuira en el
desarrollo de la investigacion y la innovacién tecnolégica en la cadena
agroindustrial del café en Narifio, mediante la obtencion de aceites de café con el
fin de promover la generacion de valor agregado, que resaltara la importancia y
potencialidad del café del departamento de Narifio para el pais y el mundo.
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1. DESCRIPCION DEL PROBLEMA

1.1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA Y JUSTIFICACION

El comportamiento de la cadena de café, que se concentra principalmente en el
café verde para exportacion, esta fuertemente determinado por la dindmica del
mercado mundial, lo que afecta tanto la produccion como a la actividad cafetera
nacional y el desempefio de los agricultores. Este producto, que era el mas
importante no solo de la agricultura, sino de la economia nacional, como el
principal generador de divisas, con sus respectivas implicaciones en la economia y
en la sociedad colombiana, ha tenido un estancamiento en su participacion tanto
en el PIB como en las exportaciones del pais y también en su presencia en el
mercado mundial.

El café colombiano registra tasas negativas de crecimiento de su participacion en
el mercado mundial, disminuyendo las exportaciones entre los afios 2010-2011 en
1,1%, cediendo espacios a paises competidores, tales como Brasil, Vietnam,
algunos paises centroamericanos y Pert (Federacion Nacional de Cafeteros,
2011). De otro lado, ha venido ganando espacio el mercado de cafés procesados,
los cuales tienen un alto valor agregado y, aunque no compiten con el café verde
en forma directa, si lo hacen en el consumo. Esta produccién se ha venido
concentrando en paises desarrollados no productores del grano, como Estados
Unidos, Alemania, Italia y Bélgica-Luxemburgo.

Anteriormente, la competencia de Colombia era con los productores tradicionales
del grano verde, pero en la actualidad, la re-exportacion del producto con mayor
valor agregado por parte de los paises industrializados, pone en evidencia la
desventaja de Colombia en este sentido. A pesar de la larga tradicion del pais
como productor de uno de los tipos de café suaves mas apetecidos en el mundo,
no ha logrado consolidarse como exportador de cafés con un mayor nivel de
transformaciéon, lo cual se constituye en una de las principales limitantes
competitivas. Pese a esto y a la dificil coyuntura del mercado en 2011, muestra
una tendencia a la consolidacion y aumento de las exportaciones de cafés con
valor agregado (cafés especiales y procesados e industrializados), las cuales en
2011 representaron 34% del total de embarques de café del pais (Federacion
Nacional de Cafeteros, 2011).

La produccion de café en Colombia presentd una tendencia descendente entre
1994 y 2006, con una tasa de crecimiento de -0,9% promedio anual. Respecto al
mercado interno en el afio 2011, la produccion registrd una reduccion del 12%,
como consecuencia de las alteraciones climéaticas y el fortalecimiento de los
programas de renovacion de cultivos (Federacion Nacional de Cafeteros, 2011).
Esta situacion indica que el comercio de café verde es cada vez menos favorable,
por lo cual Colombia debe entrar en etapas posteriores de desarrollo industrial del
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sector cafetero orientadas a la obtencion de productos innovadores con mayor
valor agregado que presentan una demanda y unos precios crecientes en los
mercados internacionales.

El mercado internacional demanda cada vez mas productos derivados del café
con alto valor agregado, lamentablemente Colombia no ha tenido el protagonismo
gue deberia haber asumido como pais lider en la exportacion de cafés suaves a
nivel mundial. Un ejemplo claro es China, donde la demanda del producto no solo
esta orientada principalmente al café verde con la etiqueta “hecho en Colombia”,
sino también al café procesado (soluble), el liofilizado y el café aromatico en
empaques de presentacion de 50 gramos. (Proexport, 2010)

“La investigacion desarrollada por CENICAFE se ha centrado en buscar un
aumento en la productividad agricola, pero en lo referente a la industrializacion el
principal logro alcanzado fue el montaje de una planta de café liofilizado™, siendo
marginal la investigacion en el desarrollo de nuevos productos con alto valor
agregado.

El café de Narifio es reconocido a nivel internacional por su alta calidad en aroma
y sabor, razon por la cual es preferido por clientes especializados de Alemania,
Suiza, Japon y Estados Unidos, prueba de ello es la incursion a nivel mundial de la
marca “Nariio Supremo” y la busqueda de certificacion de origen para el café
narifiense por parte de la empresa multinacional Starbucks y asociaciones de
cafés especiales de Narifio.

El presente proyecto plantea el aprovechamiento de las caracteristicas
organolépticas especiales del café de Narifio para la obtencién de aceites de café
utilizando la tecnologia de fluidos supercriticos que puedan ser utilizados en
industrias alimentarias como las de cafés solubles, confiteria, lacteos, licores,
bebidas y reposteria entre otros, ademas de la industria cosmética y farmacéutica.

Los aceites vegetales estan formados basicamente por triglicéridos, diglicéridos,
acidos grasos libres y otros constituyentes minoritarios como tocoferoles y
esteroles (Kiritsakis, 1992)

El amplio rango de distribucién de sus componentes determina las propiedades
fisicas del aceite y el uso para el cual es conveniente. El fraccionamiento de
aceites resulta de gran interés debido a que permite obtener un aceite o grasa
natural ajustado a unas especificaciones muy particulares o una fraccién con
determinados componentes de interés para fines concretos. Dentro de los posibles

*  BIBLIOTECA LUIS ANGEL ARANGO. [en linea] Disponible en Internet:
http://www.banrepcultural.org/blaavirtual/revistas/credencial/septiembre2011/sendero-café. Visitada
(27/08/2013)
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procesos de fraccionamiento estan la destilacion, la extraccion con disolventes y la
extraccion con fluidos supercriticos.

La destilacion resulta poco conveniente para usarse con aceites vegetales debido
a la presencia de triglicéridos que pueden romperse a las altas temperaturas de
operacion necesarias. Adicionalmente existen estudios que demuestran que el uso
de CO, supercritico conlleva un ahorro de energia con respecto a los procesos de
separacion convencionales como destilacion, por ejemplo (Tilly et al., 1990).

La extraccion con disolventes siempre deja un residuo inherente en el aceite,
particularmente de hexano que es el mas comunmente usado, pero que
actualmente resulta practicamente inaceptable en productos para el consumo
humano y ademas su inflamabilidad lo hace poco deseable a nivel industrial
(Vazquez, 2008).

La extraccién con fluidos supercriticos, especificamente con dioxido de carbono,
resulta una alternativa interesante para la extraccion y fraccionamiento de aceites
vegetales por cuanto no posee los inconvenientes de los disolventes organicos
tradicionales.

A nivel nacional un aceite de café podria ser utilizado como potenciador del sabor
de los cafés solubles instantaneos, como saborizante en la fabricacién de
confiteria dura y blanda, galleteria, pasteleria, reposteria, chocolateria, bebidas en
polvo instantaneas, harinas y avenas, licores y cremas de café. A nivel
internacional es donde se prevé la mayor demanda para este producto,
especialmente por parte de las grandes multinacionales de la industria alimentaria,
debido principalmente a que el mercado internacional demanda cada vez, mas
productos derivados del café con alto valor agregado y sobre todo de
concentrados comerciales de aromas y sabores naturales de café tostado, cuyo
valor comercial cada dia asciende, dado su creciente uso en los llamados
alimentos de lujo (Reglero et al., 2003).

Por lo anterior, es necesario aprovechar la oportunidad de fortalecer las lineas de
productos con valor agregado que ademas de brindar nutricibn puedan tener
caracteristicas especificas que el consumidor esté buscando, es decir que se
ajusten a las necesidades del mismo.

A la fecha no se han desarrollado en el departamento de Narifio proyectos de
investigacion para la obtencion de productos naturales con la tecnologia de fluidos
supercriticos, ni mucho menos de aceites de café, debido principalmente al
desconocimiento de esta tecnologia y a la ausencia de equipos a nivel piloto o de
laboratorio que permitan el desarrollo de esta tecnologia emergente, que se
posiciona a nivel mundial por su potencialidad para la obtencion de sustancias
libres de residuos de disolventes.
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La pregunta de investigacion que se plantea en el presente trabajo es la
siguiente.

¢,Como es la calidad y rendimiento del aceite de café Narifiense obtenido con
diéxido de carbono supercritico?
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2. MARCO TEORICO Y ESTADO DEL ARTE

2.1.EL CAFE DE NARINO
El género Coffea lo constituyen arboles, arbusto, bejucos y comprende unas 10

especies cultivadas por el hombre y 50 especies silvestres. Generalmente crece
en zonas con humedad moderada desde los 600 a los 1800 m.s.n.m.

Tabla 1. Clasificacion Taxon6mica del cultivo de café

Taxonomia Nombre
Reino Plantae
Division Magnoliophyta
Subdivisiéon Angiospermae
Clase Magnoliatea
Subclase Asteridae
Orden Rubiales
Familia Rubiaceae
Género Coffea
Especies arébica, canephora, liberica
etc.

Fuente: Alvarado y Rojas, 1994

El Café de Narifio es 100% arabico, la ubicacibn geografica de este
departamento en Colombia, es especial ya que permite la conjugacion de
factores, tales como las elevadas alturas, radiacion solar de 1666 horas en
promedio durante el afio, ciclos de lluvia de 1866 milimetros al afio y suelos
con alto contenido de materia organica, lo cual permite la obtencién de un café
de excelente calidad, a pesar de contar con temperaturas bajas comparadas
con el resto de las zonas cafeteras colombianas y de gran parte del mundo.®

Las menores temperaturas, tienen correlacion positiva con la alta retencion de
acidos y azucares de las plantas, que, en el caso del café, son importantes
para los atributos de acidez, dulzor y suavidad de la bebida. Ademas es un
factor que contribuye al desarrollo de un metabolismo mas lento y la
produccion compuestos, especificos, que se asocia con el sabor dulce
caracteristico del café de Narifio, ademas de su alta acidez, cuerpo medio y
una taza limpia, suave y de aroma muy pronunciado.®

S EL CAFE DE NARINO. Op. Cit.

® Ibid.
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En Narifio existen 31.000 hectareas sembradas de café, en 40 de los 64
municipios del departamento. El 75 % del area se cultiva corresponde a la
variedad caturra, la cual es susceptible a la roya, por ese motivo, en el afio 2011
entraron nuevas areas cafeteras sembradas con variedades resistentes a la roya
como la variedad castillo.

“La produccion del grano en Narifio representa el 3,5 % de la produccion nacional,
pero su calidad es especial. Segun los expertos, esa calidad es producto de los
suelos, del manejo artesanal que se le da al cultivo, a la dedicacion de las familias
cafeteras, al predominio del minifundio y a la cercania a la linea ecuatorial donde
los rayos del sol caen perpendiculares al cultivo”.’

2.1.1. Especie Coffea arabica. C. arabica produce un café suave y aromatico y
con bajo contenido de cafeina. No obstante, es por lo general sensible a las
enfermedades como la roya anaranjada (Hemileia vastatrix Berk & Br) la
antracnosis (Colletotrichum coffeanum), principales enfermedades de esta especie
(Instituto del café de Costa Rica, 1994). Existen nuevas variedades, la cuales son
muy productivas y con un ciclo de vida de hasta 20 afios

Las variedades que pertenecen a esta especie se muestran en la tabla 2, siendo
las mas representativas en el departamento de Narifio la variedad caturra vy
castilla. En Colombia se produce café de las variedades Caturra, Colombia, Tipica
y Borbdn principalmente, que se exporta como mezclas de variedades de café
almendra (Green coffee) (Puerta, 2000).

" NARINO HUELE A CAFES ESPECIALES. [en linea] Disponible en Internet:
http://www.portafolio.co/negocios/narino-huele-cafes-especiales (07/8/2012)
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Tabla 2. Variedades de la especie Coffea arabica

Variedad Observaciones

Moka De granos pequefios e irregulares

Tipica Da un excelente café pero es sensible a
plagas y enfermedades

Borbon Buen rendimiento

Variedad Observaciones

Caturra De buen rendimiento aceptacion y
desarrollo rapido

Amarella Llamada asi por su color, muy

resistente a heladas

Maragogipe | De grano gigante, casi el doble de las
otras variedades, muy resistente a
enfermedades

Colombia De buen rendimiento y resistente a la
roya del cafeto

Fuente: Delgado, 1997

2.2. COMPOSICION QUIMICA DEL CAFE
El café tiene multiples componentes. Los granos de café crudos tienen una

composicién diferente entre la variedad Arabica y la Robusta como se observa en
la tabla 3.

Tabla 3. Composicién del café (Porcentaje en base seca).

Componente Variedad arabica (%) Variedad robusta (%)
Cafeina 1,3 2,4
Minerales 4,5 4,7
Lipidos 17,0 11,0
Trigonelinas 1,0 0,7
Proteinas 10,0 10,0
Acidos alifaticos 2,4 2,5
Acidos clorogénicos 2,7 3,1
Carbohidratos 38,0 41,5
Aromas volatiles 0,1 0,4
Melanoidinas 23,0 23,0

Fuente: Viani, 1991
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El café tiene mas de 1000 compuestos tales como vitaminas, aminoacidos,
azucares, lipidos, minerales, cafestol, kahweol, acidos clorogénicos, entre muchos
otros aun no han estudiado (Duran, 2011).

Los oligosacaridos y polisacéaridos solubles e insolubles constituyen cerca de la
mitad de la materia seca del grano tostado, sin mayores diferencias entre las
especies. La fraccion soluble se compone de sucrosa y polimeros de galactosa,
arabinosa y manosa. Los constituyentes insolubles incluyen celulosa vy
hemicelulosa (Trugo, 1985).

La composicion de los granos de café se altera de forma dramatica por el proceso
de tostado, y pierde gran cantidad de agua (contenido de agua entre 1% a 5%),
ocurriendo importantes transformaciones quimicas donde se forman cientos de
sustancias volatiles durante el proceso de tostion, como los compuestos volatiles
responsables del aroma, pigmentos poliméricos y melanoidinas (Duran, 2011). Por
otra parte, Speer y Kolling-Speer (2006) sefialan que durante la tostién se dan
pequefios cambios en la composicion del perfil de acidos grasos y que aumentan
algunos &cidos grasos trans.

A principios del siglo XX Reichstein y Staudinger aislaron més de 70 principios con
potencial aromatico. En la actualidad se describen mas de 500 constituyentes del
aroma (Cardona, 2000). Sin embargo, solamente una pequefia fraccion de los
cientos de volatiles presentes contribuyen esencialmente a su aroma y sabor y tal
aporte no siempre esta relacionado directamente a su abundancia (Lopez-Galilea
et al., 2006).

2.2.1. Acidos grasos. Los diferentes &cidos grasos que conforman los
triglicéridos son los que confieren las caracteristicas particulares de cada aceite y
determinan su comportamiento como nutriente o su uso general en la industria.
Los acidos grasos son generalmente no ramificados y contienen un nimero par
de atomos de carbono, entre 12 y 20.

El acido palmitico (C16:0) y el acido estearico (C18:0) son los acidos grasos
saturados mas abundantes en la naturaleza. El acido oleico (C18:1) y linoleico
(C18:2) son los insaturados mas abundantes. Por otra parte existen acidos grasos
monoinsaturados como el acido oleico, ya que solamente tiene un doble enlace;
mientras que los &cidos linoleico, linolénico (C18:3) y araquidénico (C20:0) son
acidos grasos poliinsaturados, debido a que poseen mas de un doble enlace (Ver
figura 1).

Los &cidos grasos insaturados tienen por lo general puntos de fusiébn mas bajos
gue sus contrapartes saturadas. Las grasas saturadas tienen una forma uniforme
gue les permite empacarse juntas eficientemente en un empaque cristalino. Sin
embargo, en los aceites vegetales insaturados, los enlaces C=C introducen
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vueltas y pliegues en las cadenas hidrocarbonadas, haciendo muy dificil la
formacion de cristales. Mientras mas dobles enlaces existan, mas dificil es para la
molécula que cristalice y sera mas bajo el punto de fusion del aceite.

Generalmente, la mayoria de los acidos grasos que contienen los lipidos dietarios
son acidos monocarboxilicos de cadenas hidrocarbonadas generalmente con un
namero de carbonos entre 12 y 20, bien sea con cadenas saturadas o insaturadas
(Mufioz y Jurado, 2009).

Figura 1. Estructura de los acidos grasos: a. Palmitico; b. Esteérico; c.
Oléico, d.Linolénico; e. Linoleico.
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Fuente: Este estudio.
Los acidos grasos, se pueden encontrar formando parte de los fosfolipidos y de

las lipoproteinas de la membrana celular. Cuando hay insuficiencia de &cidos
grasos esenciales se observan sintomas de dermatitis como escamas Yy
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deshidratacion de la piel, el suplemento de acidos grasos a la piel puede curar
esos sintomas (Draelos, 2006), por esta razén en la cosmética y dermofarmécia
son ampliamente utilizados acidos grasos como el acido esteérico, linoleico, oleico
y linolénico como compuestos emolientes que hidratan, suavizan y mejoran la
flexibilidad de la piel, ademas reparan la epidermis (Mufioz y Jurado, 2009).

El acido estearico y palmitico se suelen usar como factores de consistencia o de
acidificacion en las emulsiones, aunque el &cido estearico también tiene
aplicaciones en la produccién de jabon, el acido oleico por su parte forma parte de
un cierto nimero de emulsiones para pieles maduras con el fin de restaurar los
lipidos epidérmicos (Martini, 2005), por ello, en general los acidos grasos son
usualmente componentes de cremas hidratantes para el cuidado tépico de la piel
(Draelos, 2006).

Por otra parte la capacidad de los acidos grasos poliinsaturados, principalmente el
linoleico, para reducir la concentracion de colesterol en plasma es
aproximadamente la mitad de la que tienen los acidos grasos saturados para
aumentarla. Por esto, en los ultimos afios se ha incidido en la importancia de
aumentar la relacion P/S (acidos grasos poliinsaturados/saturados) en la dieta.
Estudios més recientes también hacen hincapié en los efectos positivos de los
acidos grasos monoinsaturados (oleico), tradicionalmente ignorados, y en los
poliinsaturados de la familia n-3 (a-linolénico, eicosapentaenoico Yy
docosahexaenoico) (Grobas y Mateo, 1996).

Los acidos grasos, se pueden encontrar formando parte de los fosfolipidos y de
las lipoproteinas de la membrana celular. Cuando hay insuficiencia de &cidos
grasos esenciales se observan sintomas de dermatitis como escamas y
deshidratacion de la piel, el suplemento de acidos grasos a la piel puede curar
esos sintomas (Draelos, 2006), por esta razén en la cosmética y dermofarmécia
son ampliamente utilizados acidos grasos como el 4cido esteérico, linoleico, oleico
y linolénico como compuestos emolientes que hidratan, suavizan y mejoran la
flexibilidad de la piel, ademas reparan la epidermis (Mufioz y Jurado, 2009).

El acido estearico y palmitico se suelen usar como factores de consistencia o de
acidificacion en las emulsiones, aunque el &cido estearico también tiene
aplicaciones en la produccién de jabon, el acido oleico por su parte forma parte de
un cierto numero de emulsiones para pieles maduras con el fin de restaurar los
lipidos epidérmicos (Martini, 2005), por ello, en general los acidos grasos son
usualmente componentes de cremas hidratantes para el cuidado topico de la piel
(Draelos, 2006).

Por otra parte la capacidad de los acidos grasos poliinsaturados, principalmente el
linoleico, para reducir la concentracion de colesterol en plasma es
aproximadamente la mitad de la que tienen los acidos grasos saturados para
aumentarla. Por esto, en los ultimos afos se ha incidido en la importancia de

34



aumentar la relacion P/S (acidos grasos poliinsaturados/saturados) en la dieta.
Estudios més recientes también hacen hincapié en los efectos positivos de los
acidos grasos monoinsaturados (oleico), tradicionalmente ignorados, y en los
poliinsaturados de la familia n-3 (a-linolénico, eicosapentaenoico Yy
docosahexaenoico) (Grobas y Mateo, 1996).

2.2.2. Compuestos volétiles del café. En el café verde aparecen alcanos y
alquenos (que se forman en la oxidacion lipidica), piridinas, quinolina, pirroles,
metoxipirizinas, ésteres, furanos, tioles, etc. En el café tostado, la cantidad de
compuestos volatiles se incrementan notablemente y se han identificado mas de
600 componentes, quedando por identificar mas de 300. Aunque seguramente la
mayoria ejercen su influencia en la sensacion global del café, s6lo un grupo
reducido de ellos (cerca de 60) tienen una notable participacion en ésta Lépez-
Galilea et al., 2006.

Entre los distintos componentes aromaticos en el café tostado, pueden destacarse
los siguientes: compuestos alifaticos (hidrocarburos, alcoholes, compuestos
carbonilicos, etc.), que se forman por fragmentacion de los hidratos de carbono;
compuestos aromaticos, como los fenoles (que proceden de la degradacion de los
acidos clorogénicos), ésteres y ésteres fendlicos, y compuestos heterociclicos,
como los furanos (procedentes de la pirolisis de los azucares), pirizinas, pirroles,
tiofenos, oxazoles y tiazoles (Hernandez, 2010).

Algunos factores que afectan el perfil aromético del café son el tiempo y
temperatura de tostién. Esto debido a que algunos compuestos aromaticos se
degradan a temperaturas altas, mientras que otros como el guayacol, furfuriltiol y
la piridina, demuestran un aumento a temperaturas altas de tueste. Estos tres
compuestos contribuyen particularmente al aroma de los cafés negros. La razén
por la cual algunos compuestos disminuyen y otros aumentan a través del proceso
de tostion, puede deberse a que los volatiles pueden ser derivados de dos 0 mas
precursores, los cuales se degradan en proporciones diferentes durante el tueste.
(Dark y Nursten, 1985; Rojas, 2005).

El aroma del café tostado es muy complejo. Esta compuesto de volatiles con
caracteristicas olorificas diferentes y muchos probablemente debajo de su umbral
detectable. La concentracion, la proporcion y la influencia de un volatil con otro,
afectan la calidad final de aroma. Los efectos que un volatil tiene sobre otro no son
bien entendidos y casi imposible de aclarar (Rojas, 2005).

Entre las principales familias de compuestos presentes en el aroma de café
tostado, se encuentran:
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2.2.2.1. Pirazinas. Se forman durante la degradacion de Strecker, que consiste
en la reaccion de un aminoacido con un a-dicarbonilo, para la formacién de
aminocetona. Estas por su parte se condensan para formar pirazinas y otros
compuestos heterociclicos. Estas compuestos por si mismos tienen un aroma a
maiz dulce — amargo. La presencia de un grupo tiol en las pirazinas imparte un
aroma a nuez y galleta (Plasencia, 2012).

Ryan (2004) determind los componentes volétiles de dos tipos de café. El café
ardbiga (Coffea arabica) y robusta (Coffea canephora) encontrando una
composicién idéntica de pirazinas (Plasencia, 2012).

Por otra parte, La correlacion de la cantidad de compuestos volatiles como el
metilpirazina con el andlisis sensorial de los granos ha demostrado la posibilidad
de monitorear el proceso de tostado de los granos de café (Hashim y Chaveron,
1996).

2.2.2.2. Piridinas. Las piridinas aumentan segun el nivel de tueste, y sus niveles
son mas altos en los cafés arabigos que en los Robusta bajo condiciones
similares. Las piridinas poseen unas notas amargas, astringentes y tostadas. El 2-
metilpiridina es astringente, y el 3-etilpiridina tiene un aroma a caramelo y a
manteca (Plasencia, 2012; llly y Viani, 1995).

2.2.2.3. Pirroles. Los pirroles como en el caso de las piridinas, aumentan segun el
grado de tueste. Se encuentran en mayor concentracion en los cafés arabigos que
en los Robusta. En general los pirroles poseen olores diversos. En el caso del
furfurilpirrol presenta olores a setas, mientras que el aroma del acilpirrol
dependiendo de su concentracion llega desde un olor medicinal extendiéndose a
aceitoso. Otros pirroles presentan notas a cereales (llly y Viani, 1995).

2.2.2.4. Furanos. Se forman por la degradacion pirolitica de azlcares y tienen un
aroma a caramelo o azucar quemada. Se encuentran en gran numero en el café.
El furfuril mercaptano es un constituyente esencial del aroma de café natural, tiene
un agradable olor a café pero solo a muy bajas concentraciones (Allinger, 1984).
El 2-metilfurano tiene aromas etéreas, el furfural a hierba y heno, y muchos de los
furfurilcetonas aroma a caramelo o azucar quemada. El 4-hidroxi-2,5-dimetil-
3(2H)-furanona se ha descrito con una fragancia amplia desde caramelo de sabor
a pifia, aroma a almendras dulces y conserva de fresa. Mientras que el furfuril
alcohol se ha encontrado en altas concentraciones en los cafés de tueste oscuro,
impartiendo notas amargas y caracteristicas aromaticas de esos tipos de cafés
(Rojas, 2005; Dark y Nursten, 1985).
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2.2.2.5. Compuestos fendlicos. Estan presentes en bajas concentraciones,
incrementandose con el grado de tueste, ellos tienen aromas a clavo ahumado,
guemado con notas amargas astringentes y medicinales. Son caracteristicos de
los cafés Robustas y los cafés de tueste fuerte, donde las concentraciones de los
fenoles tienden a ser relativamente altas (Rojas, 2005; Dark y Nursten, 1985).

2.3. ACEITE DE CAFE

El contenido de aceite en el café en grano verde es de aproximadamente 18%
(w/w). Esta consiste principalmente en triacilgliceroles (TAG) 75%, diterpenos
(principalmente cafestol y kahweol) (Aradjo, et al., 2008), ceras, acidos grasos
libres, esteroles y tocoferoles.

En general, los usos de los aceites dependen de los constituyentes identificados
en estos. La presencia 0 ausencia de unos u otros depende de caracteristicas
como: condiciones geobotanicas (suelo, luz, humedad y la altitud), método de
cultivo, almacenamiento del material vegetal, método de obtencion del aceite
(maceracion, prensado, extraccion con solventes, tipo de solvente, etc) (Albarracin
y Gallo, 2003).

El aceite de café a partir de grano verde posee un alto contenido de &cidos
palmitico y linoleico. Este aceite es un liquido a temperatura ambiente y tiene
importantes aplicaciones en la industria cosmética por sus propiedades emolientes
y su capacidad de bloquear los rayos solares dafiinos a la salud de la piel humana
(Alvarez y Rodriguez, 2000; Grollier y Plessis, 1988; Pelle, 1999).

El aceite de café obtenido a partir de café tostado, es considerado como un
importante vehiculo para el aroma y sabor del café (Martin, et al., 2001). Ademas,
este ha sido ampliamente utilizado en la industria de alimentos como saborizante
por su estabilidad y perfil aroméatico (Bak y Grobbe, 1989; Kolling- Speer et al.,
1999)

Oliveira et al. (2006) compararon el perfil de acidos grasos de granos de café
defectuosos verdes y tostados como una alternativa de aprovechamiento de su
aceite en la industria de alimentos y farmacéutica. Los resultados indicaron que no
hubo diferencias significativas en la composicién de &cidos grasos de aceites de
granos verdes y tostados, sanos y defectuosos.

Oliveira et al. (2005) estudiaron la composicion de acidos grasos y volatiles del
aceite de café tostado obtenido por prensado mediante cromatografia de gases y
espectrometria de masas (GC-MS). El aroma fue obtenido mediante la técnica de
succion de vacio del espacio de cabeza. La fraccion lipidica estuvo compuesta
principalmente por acidos palmitico, linoleico, oleico, estearico y araquidico y la
fraccion aromatica por pirazinas, furanos y cetonas.
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Un analisis discriminante lineal (ADL) y de componentes principales (ACP) del
perfil de acidos grasos de aceites de grano verde y tostado de las variedades
robusta y arabiga ha sido empleado para la diferenciacion del tipo de grano de
café (Martin et al., 2001).

Vargas y colaboradores (1996) estudiaron la obtencion de aceite de café obtenido
por presion y su posterior microencapsulacion en un proceso denominado
microencapsulacion por contacto. El café encépsulado fue utilizado para
aromatizar café soluble liofilizado.

Nestle S.A. (Liu, R. 1979) patenté un procedimiento para producir capsulas de
café mediante la preparacion de una emulsion formada por aceite de café y un
destilado de café aromatico, que luego es dispersada sobre la superficie de polvo
fino de café instantaneo.

2.3.1. Técnicas de Extraccion. Existen diferentes métodos de extraccion de
aceites. Entre los principales se encuentra: la extraccion con disolventes,
prensado, extrusion y la extraccion con fluidos supercriticos.

2.3.1.1 Fluidos Supercriticos. Los fluidos supercriticos son sustancias que se
encuentran por encima de su temperatura y presion criticas, en estas condiciones
no son gases, ni liquidos, pero poseen propiedades de ambos que los hacen muy
interesantes en procesos de extraccidn, cromatografia y en el disefio de
microparticulas. La tecnologia de extraccion con fluidos supercriticos permite la
obtencién de productos de alta calidad y sin residuos contaminantes, respetando
el medio ambiente, lo que los hace competitivos y con una demanda creciente a
nivel internacional.

La viscosidad de los fluidos supercriticos (FS) puede ser de 5 a 30 veces inferior a
la de los liquidos, lo que implica que los analitos se difundan facilmente en FSC
que en fases liquidas. Ademéas, como los FSC poseen una tension superficial
practicamente nula, su penetrabilidad en los materiales porosos es mucho mas
alta. La consecuencia mas importante derivada de estas propiedades es que los
FSC permiten realizar extracciones mas rapidas y eficientes que los disolventes
convencionales (Ordofiez et al., 2006). En la tabla 4 se observa una comparacion
entre propiedades fisicas y de transporte masico de gases, liquidos y FSC.
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Tabla 4. Propiedades fisicas de gases, liquidos y fluidos supercriticos

Propiedades Gas FSC Liquido
Densidad (g/ml) 0,001 0,1-1 1
Viscosidad (cP) 0.01 0,1- 0,01 1
Difusividad (cm?/s) 0,1 0,001- 0,0001 < 0,00001

Fuente: Murray y Hansen, 1995

Algunas de las aplicaciones comerciales de los fluidos supercriticos en la industria
alimentaria se encuentran en la extraccion de aceites, acidos grasos omega-3,
aceites esenciales, alcaloides, antioxidantes naturales, aromas, saborizantes y
colorantes entre otros (Palmer, 1995; Hurtado, 2002; Brunner, 2005). Las ventajas
de esta tecnologia se pueden resumir en la posibilidad de optimizar la selectividad
de la extraccion variando la densidad del fluido, ausencia casi total de residuos,
bajo consumo energético, posibilidad de extraccién de compuestos termolabiles y
facilmente oxidables, facil eliminacion del fluido utilizado, posibilidad de
fraccionamiento de los extractos, empleo minimo o nulo de disolventes organicos
(Couto et al., 2009; Mendiola, 2008).

Pero las ventajas de usar CO, supercritico estan en la calidad misma del aceite
obtenido por este medio en comparacién con los aceites extraidos con los
disolventes organicos tradicionales (Mangold, 1983). Algunas de ellas son:

e Aceites practicamente libres de fosfolipidos y glicolipidos. Los aceites
convencionales contienen 1 - 3% de lipidos polares.

Menor contenido de hierro y gosipol.

Aceites mas claros y desodorizados.

Menores pérdidas por refinacion y menor requerimiento de sosa caustica.
Posibilidad de obtener un aceite “hecho a la medida”

La obtencion de aceites a partir de semillas oleaginosas ha sido estudiada por
List y col. (1984) y Mangold (1983). De igual forma, Oliveira et al. (2001), estudio
la extraccion de aceite de café con CO, supercritico, utilizando un analisis de la
superficie de respuesta para las caracteristicas sensoriales y el rendimiento del
aceite aromatico obtenido de café tostado brasilero. Araujo y Sandi (2006)
compararon la extraccion de aceite de café por medio de los métodos soxhlet y
con fluidos supercriticos basada en el contenido de diterpenos cafestol y kahweol.
El estudio recomienda utilizar el aceite de grano verde por el alto contenido de
diterpenos para usos cosméticos, mientras que el aceite de café tostado para la
industria alimentaria por sus efectos saludables y estar libre de residuos de
solventes organicos.
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Se patentd el proceso de preparacion de un aceite de café con un alto contenido
de compuestos aromaticos basado en la descafeinizacion del café, tostado y la
extraccion del aceite con CO, supercritico (Brimmer, 1995) y también la extraccion
de aceite de café y posterior separacion, obteniendo una fraccién lipidica y otra
rica en aromas (Reglero et al., 2003).

Ordorfiez et al. (2006) evaluaron el método de extraccidén con dioxido de carbono
(CO2) supercritico para la obtencién de cafeina a partir de granos de café y se
comparé con el método Soxhlet usando acetato de etilo, obteniendo mayor
rendimiento con este Ultimo método, pero una menor especificidad, lo que
evidencio la ventaja con CO, supercritico sobre la tecnologia convencional de
extraccion.

Couto et al., (2009) estudiaron la extraccion de lipidos a partir del residuo de café
tostado con CO, supercritico. En estas condiciones obtuvieron aceites cuya
composicién lipidica estaba formada principalmente por &cidos grasos linoleico
(C18:2), palmitico (C16:0), oléico (C18:1).

2.3.1.2. Extraccién con solventes volatiles. Consisten en una extraccion
solido-liquido, se puede extraer componentes solubles de solidos con ayuda de
un disolvente. En este método, la muestra seca y molida se pone en contacto con
solventes tales como alcohol, cloroformo, hexano, etc. Generalmente se utiliza a
escala de laboratorio pues a nivel industrial resulta costoso por el valor comercial
de los solventes. Ademas, la extraccidon con solventes siempre deja un residuo
inherente en el aceite, particularmente de hexano que es el mas comunmente
usado, pero que actualmente resulta practicamente inaceptable en productos para
el consumo humano y ademas su inflamabilidad lo hace poco deseable a nivel
industrial (Vazquez, 2008).

Empleando la extraccidén con solventes se han realizado diferentes estudios como
el desarrollado por Gonzales (1998), el cual extrajo aceite a partir de rechazo de
café para la manufactura de bloqueadores, concluyendo que el extracto del
rechazo de café si tiene potencial para ser utilizado como materia prima en la
manufactura de blogueadores solares. Lopez (1999), realiz6é extraccién de aceite
con solventes a partir de subproductos de la trilla de café pergamino, demostrando
que a partir de este tipo de subproductos es posible obtener aceite, como
alternativa de aprovechamiento de estos. Pese a esto, la principal desventaja de
este método consiste en la dificultad de separar los solventes del extracto sin que
existan perdidas de los componentes mas volatiles. Ademas, el disolvente residual
debe ser severamente reducido para cumplir las normas de salubridad cuando se
requiere para la industria de alimentos (Reglero et al., 2003) lo cual puede generar
deterioro térmico del extracto (Follegatti, 2007).
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2.3.1.3. Extrusion y Presado. Este proceso consiste basicamente en un sistema
de prensado o compresion del material en estudio, con lo cual se logra la
separacion del aceite, del resto de los componentes del material (torta). Se trata
de una técnica, que aunque puede dar un buen rendimiento, no es totalmente
satisfactoria desde el punto de vista de la calidad del aceite obtenido que, si bien
puede presentar una buena resistencia a la oxidacion en estado bruto, presenta
una menor resistencia a la oxidacion una vez desodorizado, operacion casi
obligatoria a causa del olor a quemado generado por el propio proceso de
prensado como lo mencionan Reglero et al. (2003). Ademas, infiere que el aceite
de café obtenido por este método, presenta un contenido inferior de antioxidantes
que el aceite logrado con FS. Por otra parte, Duran (2011) en su trabajo sefiala,
que el aceite de café verde bruto obtenido por prensado en frio tiene un color
marrén oscuro con un aspecto verdoso y turbio, atribuido a la presencia de
pigmentos y otros componentes (por ejemplo, clorofila, diterpenos, esteroles,
ceras, etc.)

Lépez (2007), obtuvo aceite de café a partir de grano tostado por extrusion,
obteniendo un aceite fijjo de café, con una elevada carga volatil y una torta
(producto mayoritario) en el proceso, a partir de la cual no se obtiene una bebida
de café con buenas caracteristicas organolépticas aunque si presenta un alto
contenido de aceite (9% a 10%). Ramirez (2008), realiz6 la evaluacién del
rendimiento de extraccion y caracterizacion del aceite fijo de café tostado tipo
genuino antigua obtenido por el proceso de prensado. En este trabajo se comparé
la extraccion por presado con la extraccion Soxleth, mediante la cual se obtuvo un
mayor rendimiento y afirma que por presado no se logra obtener la totalidad de
extracto contenido en los granos. Ademas, el rendimiento en aceite también esta
determinado por el tipo de tostion del grano, siendo los tuestes mas intensos los
gue favorecen la formacién de aceite.

2.3.2. Técnicas de Anédlisis:

2.3.2.1. Cromatografia de Gases (GC). Es una técnica analitica de separacion y
ofrece una buena resolucién para compuestos organicos volatiles. En GC la fase
moévil es un gas inerte (Nitrégeno, Helio o Hidrogeno), mientras que la fase
estacionaria es solida.

La mezcla de solutos a separar, una vez volatilizada, se hace pasar a través de la
columna con la ayuda del gas portador, basandose la separacion en la distinta
velocidad de los solutos a su paso por la columna, los cuales van llegando a
continuacion al sistema de deteccion. Las sefales del detector se registran
adecuadamente obteniéndose una serie de picos que constituyen el
cromatograma.
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La posicion de los picos (tiempo de retencion) se utiliza con fines cualitativos,
mientras que el tamafio de los mismos se relaciona con la concentracion de los
solutos (Valcéarcel y Gomez, 1988). Esta técnica ha sido usada ampliamente para
el estudio de diversos productos naturales.

2.3.2.2. Microextraccién en fase solida (SPME). Se trata de una técnica
preparativa que no requiere el uso de disolventes organicos. En ella se produce la
adsorcion o absorcion de los analitos en el absorbente sélido o en el polimero
liquido que esta recubriendo una fibra de silice fundida. Una vez que los analitos
se encuentran en este recubrimiento polimérico se procede a la desorcion de la
fibora de un modo directo en el inyector del cromatdgrafo, de este modo, toda la
cantidad de analito extraida pasa al sistema cromatografico (Azodanlou et al.,
1999). Por lo tanto, esta técnica implica la extraccidén, concentracion y andlisis en
un solo paso.

La Microextraccion en Fase Solida (SPME, por sus siglas en Inglés), fue
desarrollada a principios de los afios 90 por el grupo de investigacion de J.
Pawliszyn (Pawliszyn, 1999). La mayoria de los métodos tradicionales usados
para el analisis de compuestos volétiles en alimentos incluyen: destilacion por
vapor, técnica simultanea de destilacion/extraccion, extraccion con solvente, entre
otros. Estos métodos tienen varios inconvenientes inclusive tiempos largos de
preparacion y el uso de solventes organicos (Pawliszyn, 1999).

Existe dos formas de extraccion posibles en SPME: Inmersion directa y extraccion
en espacio de cabeza o headspace (HS-SPME). En la primer forma, se introduce
la fibra directamente en la muestra, presentdndose una relacién, entre la cantidad
de analito adsorbida por la fibra en el estado de equilibrio, y la concentracién de
éste en la muestra. En la segunda forma, los analitos son extraidos de la fase de
vapor equilibrada en la muestra. Estos necesitan ser transportados a la fraccion
volatil antes de ser absorbidos por la fibra. Esta extraccion permite proteger la fibra
de compuestos de elevado peso molecular y modificar la matriz de la muestra,
como por ejemplo variando el pH, sin dafar la fibra.

Entre las ventajas que presenta esta técnica extractiva, se encuentra el bajo costo;
puede ser automatizada; requiere pequefios volumenes de muestra y
generalmente no requiere el uso de disolventes organicos. También, se aplica a la
determinacién de compuestos de diferente volatilidad, se puede utilizar con todos
los tipos de muestras, ya sean gaseosas, liquidas o solidas. Ademas, debido a su
disefio, es facilmente transportable por lo que la hace una técnica muy adecuada
para realizar analisis de campo. Como inconveniente se puede mencionar que
debido a la limitada capacidad de las fibras (la cantidad de recubrimiento es muy
pequefia) en ocasiones se obtienen limites de deteccién bajos, sobre todo si la
SPME se utiliza combinada con la cromatografia de liquidos (Pawliszyn, 1997).
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Figura 2. Dispositivo de Microextraccion en fase solida (SPME).
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Fuente: Mestres, 2000.

Bastidas (2011), en su trabajo reporta que la efectividad en la extraccion de los
analitos depende de varios pardmetros entre ellos el tipo de fibra, volumen de
muestra, tiempo y temperatura de extraccion, presencia de sales, pH del medio,
modo de extraccion y desorcion de los analitos en la fibra, los cuales deben ser
establecidos previamente .

Amstalden et al. (2001), afirman que HS-SPACE es una técnica simple y es una
buena una buena herramienta para el analisis de aroma de café, ya que permite
una buena repetibilidad de los ensayos y es mas sensible con respecto a otras
técnicas como la destilacion. Oliveira et al. (2005), también emplearon esta técnica
para la identificacibn de componentes volatiles en aceite de café tostado del Brasil
obtenido por prensado, identificando Pirizinas, piridinas, furanos y otros derivados
no descritos en la literatura. Ademas es efectiva para la caracterizacion de cafés
tanto de diferentes regiones como variedades, acoplado a cromatografia de
gases/espectrometria de masas (GC/MS), donde se han podido diferenciar
muestras de C. arabica y C. robusta de 8 partes diferentes del mundo (Zambonin
et al., 2005)

La técnica de HS-SPME ha sido ampliamente utilizada para el andlisis de la
composicion de la fraccion volatil de diferentes matrices, con diferentes objetivos
como el de identificar y cuantificar compuestos volatiles producto en un material de
envasado de alimentos esterilizado con radiacion (Oliveira et al., 2012);
cuantificacion de metabolitos secundarios volatiles en plantas (Stashenko et al.,
2003) y de compuestos como los furanos en alimentos (Altaki et al., 2009). En



general es una técnica muy efectiva para la preparacion de la muestra en el
analisis de componentes volatiles en frutas y vegetales (Ceballos y Pino, 2005)

2.3.2.3. Anadlisis Sensorial de Café. Este tipo de andlisis se ocupa de la
medicion y cuantificacion de las caracteristicas de un producto, en este caso del
café, las cuales son percibidas por los sentidos especialmente por el olfato y el
gusto, que permiten establecer los diferentes tipos de café y asi poder elegir con
propiedad aquel que genere la mejor bebida.

El olfato es un pardmetro importante a la hora de evaluar sensorialmente un café.
Entre las caracteristicas olfativas se encuentran:

- Las que constituyen su fragancia: Provienen principalmente de la variedad de
la planta, de la tierra en la cual se cultivd y de su beneficio. Pueden ser florales,
afrutadas, vegetales y herbaceas

- Las que dan origen al aroma: se producen durante el proceso de tostado del
café, momento durante el cual el grano se transforma totalmente apareciendo
mas de 700 componentes aromaticos distintos. Los aromas del café pueden
ser clasificados en frutos secos, acaramelados, achocolatados, jarabes y
cereales

Las aromas son percibidos en grados distintos de intensidad y cada una de las
caracteristicas citadas anteriormente pueden ser captadas de forma fuerte o débil,
intensa o0 evanescente, franca o alterada, neta o imprecisa

El sabor por su parte e una sensacion global, suma de cuatro factores basicos:
dulce, salado, acido y amargo. En mayor o menor medida, es posible encontrar
estos cuatro factores en todos los cafés, y son producidos por los siguientes
componentes:

Dulce: Proteinas y carbohidratos

Salado: potasio, fésforo, calcio

Acido: Clorogénico, citrico, Tartarico, Malico
Amargo: cafeina

En aceite de café, este tipo de andlisis se ha llevado a cabo como una de las
herramientas para determinar la calidad del aceite obtenido. De esta manera,
Lépez (2007), realizé un andlisis sensorial en aceite de café extraido por presado
evaluando solamente el aroma, esto debido a que una parte significativa del
contenido aromatico del café tostado, que varia segun el método de extraccion
usado, sale con él. Por otra parte, Moreno et al. (2006) Después de haber
obtenido el aceite de café a partir de café supremo y pasilla, realizaron un analisis
sensorial valorando el aroma, sabor y color, empleando una escala de 1 a 9,
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siendo 1 un aceite de rechazo y 9 un aceite de excelente calidad por cada
parametro evaluado.

e Catacion: es la descripcion y/o medicion de caracteristicas fisicas y
organolépticas del café. Puesto que permite evaluar atributos, cualidades y
defectos, se convierte en una herramienta de control de calidad al final del proceso
de transformacion del producto (Gallego, 2001).

Los atributos que generalmente se evallan en un proceso de catacion de acuerdo
a la Specialty Coffee Association of America (SCAA) son:

a. Fragancia/aroma: definida como el olor del café de la muestra molida cuando
todavia esta seca, mientras que el aroma se define como el olor del café
mezclado con agua caliente.

Se evalla en tres pasos:

¢ Oler la muestra puesta en la taza antes de ser mezclada con agua vertida al
café.

e Oler los aromas mientras se rompe la espuma

e Oler los aromas liberados por el café al ser remojado.

Los aromas especificos se pueden anotar bajo el concepto de las cualidades y la
intensidad de la muestra seca, la espuma y los aspectos de aroma humedo. La
evaluacion dada al final debe reflejar la preferencia de los dos aspectos de
fragancia/aroma de la muestra.

b. Sabor: representa la caracteristica principal del café. Es una impresion
combinada de todas las sensaciones gustativas y aromas gque van de la boca a
la nariz. El puntaje dado al sabor debe justificar la intensidad, a calidad y la
complejidad de su sabor y el aroma combinados, que se experimenta cuando
el café es sorbido en la boca para implicar vigorosamente el paladar entero en
la evaluacion.

c. Sabor residual: Se define como la duracion de las calidades positivas del
sabor (sabor y aroma) que se perciben en la parte posterior del paladar y se
guedan después de que el café se expectora o se traga. Si el sabor residual es
corto o desagradable, se da una puntuacion baja.

d. Acidez: Se describe como brillantez, cuando es favorable o agria, cuando es
desfavorable. En su mejor forma, la acidez contribuye a una vivacidad del café,
al dulzor y al caracter de fruta fresca y es experimentada y evaluada
inmediatamente cuando el café es sorbido en la boca. La acidez que es
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excesivamente intensa o dominante puede ser desagradable, sin embargo, la
acide excesiva no puede ser apropiada al perfil del sabor de la muestra.

Cuerpo: se basa en la sensacion tactil del liquido en la boca, especialmente
como se percibe entre la lengua y el paladar superior de la boca. La mayoria
de las muestras con cuerpo pesado pueden recibir un puntaje alto en términos
de calidad debido a la presencia de coloides (de infusion). Sin embargo,
algunas muestras con el cuerpo ligero pueden tener también una sensacién
agradable en la boca.

Balance o equilibrio: como todos los diferentes aspectos del sabor: sabor,
sabor residual, acidez y cuerpo de la muestra trabajan juntos y se
complementan, o se contrastan uno al otro, lo resultante es el balance. Si la
muestra no tiene ciertos atributos de aroma o sabor o si algunos atributos se
opacan, el puntaje del balance se reduciria.

Dulzor: se refiere a una plenitud agradable del sabor asi como algun dulzor
obvio o su percepcién es el resultado de la presencia de ciertos carbohidratos.
Lo contrario del dulzor en este contexto es el agrio, astringencia o los sabores
verdes. Esta cualidad no se puede percibir directamente en productos
cargados de sacarosa tal como los refrescos, pero afecta otros atributos del
sabor.

Taza limpia: se refiere a una falta de impresiones negativas de la primera
ingestion hasta el sabor residual, una transparencia en la taza. Al evaluar este
atributo, se debe prestar atencién a la experiencia total del sabor del tiempo de
la ingestidn inicial al tragar o la expectoracion final. Cualquier sabor o aroma
sin caracteristicas tipicas del café descalifica una taza individual.

Uniformidad: se refiere a la consistencia del sabor de las taza de la muestra
probada. Si las tazas saben diferente, la calificacién de este aspecto no sera
alta. Se dan 2 puntos para cada taza que presenta este atributo, con un
méaximo de 10 puntos si todas las tazas son iguales.

Puntaje catador: El aspecto total del puntaje se da para reflejar la calificacion
integrada de la muestra como es percibida por el panelista individual. Una
muestra con muchos aspectos sumamente agradables, pero que no lleguen
exactamente a la medida recibiria una evaluacion mas baja. Un café que
cumple con las cualidades en cuanto a su caracter y la calidad particular del
sabor de su origen recibira un puntaje alto.

Defectos: son sabores negativos o malos que bajan la calidad del café. Estos
se clasifican de dos maneras. Un defecto ligero es un des- sabor que es
notable, pero no choca, encontrado generalmente en los aspectos aromaticos.
Al defecto ligero se le da un 2 en la intensidad. Un defecto es un des-sabor,
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encontrado generalmente en los aspectos del sabor, que chocan o dejan la
muestra no tomable y se le da un 4 en la escala de la intensidad. El defecto se
debe clasificar primero como un defecto ligero o como un defecto.

El rechazo es un defecto mas grave que puede ser descrito como agrio,
fermentado, fendlico, entre otros. EI nimero de tazas en que se encuentra el
defecto es entonces notado y la intensidad del defecto se registra como un 2 o 4.
El puntaje de la intensidad del defecto se multiplica por el nUmero de tazas que lo
presentaron y este valor es restado del puntaje total segun las instrucciones del
formato de catacion.

|. Puntaje final: Es calculado primero sumando los puntajes individuales dados
para cada uno de los atributos primarios. Los defectos entonces se restan de la
cuenta total para llegar a la cuenta final. El puntaje final que se obtiene define
significativamente la calidad, la cual expresa en la siguiente tabla.

Tabla 5. Escala de clasificacion SCAA para el mercado de cafés especiales
Q (Coffee Quality Institute)

Puntaje Descripcion Clasificacion
Total de la especialidad

95 -100 Ejemplar

90-94 Extraordinario GRADO ESPECIAL

85 -89 Excelente

75 -84 Muy Bueno GRADO Q PREMIUM

70-74 Bueno Certificable
60 — 69 Comercial

50 - 59 Bajo muestra DEBAJO DE GRADO Q
40 - 49 Bajo muestra
<40 Fuera de grado

Fuente: Jamondino y Torres, 2009
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Figura 3. Piramide de la calidad para el mercado de cafés especiales Q
(Coffee Quality Institute).
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Fuente: Jamondino y Torres, 2009

Cabe resaltar que existen normas que brindan las definiciones mas cominmente
empleadas en el analisis sensorial del café, tales como:

NTC 3314. Café y sus productos. Vocabulario, términos y definiciones.
NTC 3501. Analisis sensorial. Vocabulario, términos y definiciones-
NTC 2758. Analisis sensorial. Vocabulario.

2.4. APLICACIONES INDUSTRIALES DEL ACEITE DE CAFE DE GRANO
TOSTADO

El aceite de café extraido con fluidos supercriticos es un aceite de alta calidad por
sus significativas caracteristicas en su aroma, sabor, composiciébn y no poseer
residuos de solventes toxicos (Araujo y Sandi, 2006). Por estas razones es
susceptible de ser utilizado en la industria alimentaria y cosmética principalmente,
de acuerdo a los siguientes usos:

e Potencializador de sabor:
Gracias a su representativa carga volatil y sabor caracteristico, existe un gran

interés en el uso de aceite de café para aumentar el potencial aromatico y de
sabor en bebidas de café, enriquecer el olor de los cafés instantaneos pobres en
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aroma, asi como en el mejoramiento de la calidad sensorial de cafés que no
presentan buenas caracteristicas organolépticas en las pruebas de taza.

Por otra parte a nivel internacional se prevé una creciente demanda para este
producto, especialmente por parte de las grandes multinacionales de la industria
alimentaria, debido principalmente a que el mercado demanda cada vez, mas
productos derivados del café, sobre todo de concentrados comerciales de aromas
y sabores naturales de café tostado, cuyo valor comercial cada dia asciende, dado
el uso que puede tener en los llamados alimentos de lujo (Reglero et al., 2003).

Debido a que el aceite de café es susceptible a la oxidacion de sus lipidos existen
estudios que consideran la microencapsulacion del aceite de café como tema
interesante ya que puede representar una alternativa prometedora en la industria
de alimentos como ingrediente y en la cosmética (Frascareli et al., 2012),
aprovechando de esta manera su composicion y demas atributos del café.

e Como saborizante en bebidas

Puede ser utilizado para las elaboraciones bebidas, como lo es el café
embotellado o enlatado, la cual es una bebida que ha sido popular en paises
asiaticos durante muchos afos, en especial en Japén y Corea del Sur, en el que
han utilizado esencia de café (Ramirez, 2008).

e Como saborizante en pasteleria, chocolateria y en confiteria

Podria tener uso como saborizante para golosinas, pasteles, pudines, postres a
base de leche u otras grasas, en el que predomine el sabor a café, en coberturas
de chocolate en confiteria y en heladerias para aromatizar helados, bombones, asi
como para hacer el moka tradicional (un bizcocho cubierto de una gruesa capa de
crema con mantequilla, azucar y café) (Ramirez, 2008).

e Cosmética

El aceite de café podria ser utilizado como principio activo (responsables de
realizar la funcion a la que esta destinado el cosmético) o haciendo parte de una
matriz cosmética junto a otro aceite, actuando ademas como excipiente o
vehiculo, las cuales son las sustancias con que se mezclan o se disuelven los
principios activos ya que estos no se pueden aplicar puros. Esto, gracias a su
composicién en acidos grasos importantes para el tratamiento de pieles como el
acido linoleico, linolénico y oleico

Estudios reportados por Esquivel y Jiménez (2012) dan a conocer una actividad

antibacteriana contra varios microorganismos, tales como Staphylococcus aureus,
Streptococcus mutans y varias cepas de enterobacterias, probablemente debido a
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la actividad antimicrobiana de varios componentes caracteristicos del café, tales
como el &cido cafeico, trigonelina, la cafeina, el &cido clorogénico y &cido
protocatéquico, asi como de melanoidinas generadas durante el proceso de
tostion. Por tal motivo el aceite de café podria ser empleado en productos
cosmeéticos antibacteriales como jabones, geles entre otros.

Ademas, al café tostado le confieren propiedades desintoxicantes y por ello es
considerado excelente para el tratamiento de la piel y para tratar la piel de naranja
por su poder diurético, pero aplicado de forma cosmética sobre el cuerpo. Sirve
como reafirmante de la piel, por eso se recomienda para tratar la celulitis (EI Café
en la cosmética).
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3. OBJETIVOS

3.1 OBJETIVO GENERAL

Determinar la calidad y el rendimiento del aceite de café (Coffea arabica) de grano
tostado extraido con CO; supercritico.

3.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Determinar el efecto de las condiciones del proceso de extraccion supercritico en
el rendimiento y composicién del aceite de café de grano tostado.

e Caracterizar el aceite de café obtenido de grano tostado de acuerdo a su perfil
lipidico y aromatico mediante cromatografia de gases y espectrometria de masas
GC-MS.

e Comparar el rendimiento y composicién del aceite de café (Coffea arabica)
obtenido por el método de extraccidon soxhlet y con CO, supercritico.
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4. METODOLOGIA

4.1. OBTENCION DEL CAFE

El café tostado y molido empleado en este estudio fue suministrado por Empresas
de Narifio Ltda. Las muestras de café (Coffea arabica) correspondieron a una
mezcla de granos variedad Colombia, Caturra y Castilla, procedentes de manera
aleatoria de la zona noroccidental del departamento de Narifio con una humedad
del 11,5%, Café excelso UGQ 1,5 % bajo malla 14.

Para la obtencién de las muestras de café tostado, los granos de café fueron
sometidos a 200°C, por un tiempo de tostion de 13 minutos (tostion media)
alcanzando un color clasificacion Agtron / SCAA No. 45 (Medio oscuro). El puntaje
en catacion obtenido de este café fue de 80 puntos.

4.1.1. Determinacion analisis quimico proximal del café tostado y molido. Se
realiz6 un analisis quimico proximal del café tostado y molido en Laboratorios
Especializados de la Universidad de Narifio, de acuerdo a los métodos y técnicas

establecidas en la siguiente tabla.

Tabla 6. Analisis quimico proximal y minerales de café tostado y molido

Parametro Método Técnica
Humedad Secado estufa Gravimétrica
Materia seca Secado estufa Gravimétrica
Ceniza Incineracion Mufla Gravimétrica
Extracto etéreo Extraccion Soxhlet Gravimétrica
Fibra cruda Digestion acida-basica Gravimétrica
Proteina Kjeldahl (N*6,25) Gravimétrica

Extracto No Nitrogenado

Céalculo matematico

Célculo matematico

Calcio Oxidacién himeda, EAA Espectrofotométrica
Fosforo Oxidacion humeda, Colorimetria Espectrofotométrica
Magnesio Oxidacion humeda, EAA Espectrofotométrica
Potasio Oxidacién himeda, EAA Espectrofotométrica
Azufre Oxidacion humeda, Turbidimetria Espectrofotométrica
Hierro Oxidaciéon humeda, EAA Espectrofotométrica
Manganeso Oxidacion humeda, EAA Espectrofotométrica
Zinc Oxidacion humeda, EAA Espectrofotométrica
Cobre Oxidacién humeda, EAA Espectrofotométrica

Fuente: Esta investigacion
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4.1.2. Determinacion del tamafio promedio de particula. Para determinar el
tamafio promedio de particula del café tostado y molido empleado en las
extracciones se realizo el procedimiento descrito en la NTC 2441. Método para la
Determinacion del Tamafio de Particula, utilizando los siguientes tamices. Se
realizaron 3 repeticiones y los calculos respectivos para el analisis granulométrico
se llevaron a cabo a partir del promedio de los datos.

Tabla 7. Apertura de tamices

Designacion equivalente

Abertura (um) tamices ASTM

850 20 mallas
600 30 mallas
425 40 mallas
300 50 mallas
212 70 mallas

Fuente: NTC 2441, 1996

Para el andlisis granulométrico se calculé el porcentaje retenido en cada malla y el
porcentaje acumulado, descartando la fraccion del fondo.

Para los diferentes porcentajes de retencion se calcul6 el siguiente término:

Ln(Ln (100/%R))

Donde:

%R = es el porcentaje de retencién acumulado

Luego se calcul6 el logaritmo natural del diAmetro de cada malla empleada. Se
construyé una gréfica Ln(Ln (100/%R)) Vs Ln(apertura de malla) localizando cada
pareja de puntos. Luego se traz6 una recta que cubria la mayoria de puntos.

Para encontrar el tamafio promedio de particula se reemplazé el porcentaje de
retencion por 50 y se calculd el término Ln(Ln 100/ 50), lo cual equivale a 0,37.
Para este punto se determiné sobre el eje X el tamafio de diametro

correspondiente (expresado en micrometros), realizando el respectivo despeje en
la férmula de la recta obtenida.
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4.2. EXTRACCION DE ACEITE DE CAFE TOSTADO Y MOLIDO CON CO,-
SUPERCRITICO

El proceso de extraccion de aceite de café tostado y molido, se realiz6 utilizando la
tecnologia de extraccion con CO, supercritico en un equipo SFE-1000F-2-BASE
de THAR, el cual se muestra en la Figura 4, ubicado en las instalaciones de la
empresa Duas Rodas Colombia. El equipo consta de un sistema de regulacion y
control de presion, temperatura y flujo de CO, que opera través del software ICM
(Instrument Control Modules). EI CO, fue comprado en cilindros de 25 kg con
sifon a OXINDUSTRIALES Ltda con una pureza del 99,8%.

Figura 4. Equipo de extraccion con Fluidos supercriticos SFE-1000F-2-BASE
de THAR

Fuente: Este estudio.

Se evaluaron diferentes condiciones de extraccion, presion y temperatura, en una
extraccion de tipo dindmica, manteniendo un flujo continuo de CO, de 70 g.miny
un tiempo de 2 horas de extraccion. En cada experimento se utilizé6 un tamafio de
muestra de café tostado y molido de 200 g con un tamafio promedio de particula
de 490 um. Los extractos se almacenaron en frascos ambar a 4°C para su
posterior analisis.

El tiempo de extraccion se establecio realizando una curva de extraccion (Ver
Anexo 2).

El diagrama del proceso se muestra en la Figura 5.
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Figura 5. Diagrama de proceso de Equipo de extraccién SFE-1000F-2-BASE
de THAR

Fuente: Este estudio.

Se realizd una extraccion de aceite de café a partir de café tipo excelso y de
consumo local, bajo condiciones de extraccibn de presidn y temperatura,
consideradas como optimas en el presente estudio en cuanto a rendimiento y perfil
de acidos grasos. Los ensayos se realizaron por duplicado.

El café catalogado en este estudio como de consumo local, es un café comercial
marca Morasurco, adquirido en un supermercado de la ciudad de San Juan de
Pasto.
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4.3. EXTRACCION SOXHLET DE ACEITE DE CAFE DE GRANO TOSTADO Y
MOLIDO.

Se realiz6 la extraccion Soxhlet de aceite de café tostado y molido, con el fin de
comparar con el proceso de extraccion con CO,-SC. La extraccion se llevo a
cabo en un montaje Soxhlet ubicado en las instalaciones de la planta piloto de la
Universidad de Narifio a 2527 m.s.n.m. Cada uno de estos montajes constan del
recipiente contenedor de solvente (donde se deposita el extracto), la camara de
extraccion (en la que se deposita la muestra) y de un condensador (para
condensar sobre la muestra los vapores de solvente que provienen del contenedor
del solvente) (Figura 6).

Para realizar la extraccion, la muestra (café tostado molido), se coloco en un papel
filtro (material poroso) y se ubico en la camara de extraccion del equipo Soxhlet.
Se calentdé el hexano, situado en el recipiente contenedor de solvente hasta
ebullicién, el vapor del solvente ascendié hasta el condensador, lo cual permitié
que el solvente se deposite gota a gota sobre la muestra, logrando asi la
extraccion del aceite. La extraccién de aceite de café a partir de grano tostado y
molido se realizé a presion atmosférica (0,98 atm), empleando 150 mL de hexano
a 69°C, (correspondiente a su punto de ebullicion). El tiempo de extraccion fue de
8 horas. Posteriormente, el extracto se someti®é a rotaevaporacion en un
evaporador rotatorio Eyela Oil Bath OSB-2000 y las trazas de solvente se
removieron por calentamiento a 103°C por 2 horas.

Figura 6. Montaje de extraccion soxhlet y rotaevaporador

Fuente: Este estudio.
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4.4. DETERMINACION DEL RENDIMIENTO DEL ACEITE DE CAFE

El rendimiento se determind realizando el calculo a partir de la cantidad de aceite
de café obtenido por unidad mésica de materia prima en términos porcentuales ( g
de aceite/g de materia prima x 100).

Figura 7. Balanza analitica METTLER TOLEDO. NEW CLASIC MF ML204/01

Fuente: Este estudio.

4.5. ANALISIS CROMATOGRAFICOS

El aceite de café obtenido a partir de grano tostado, fue analizado por
cromatografia de gases con detector de ionizacién de llama GC-FID y también por
espectrometria de masas GC-MS, de acuerdo al método propuesto por Oliveira et
al. (2006), que considera el analisis del aceite en funcién de la composicion de
acidos grasos mediante transesterificacion del aceite a sus correspondientes
ésteres metilicos (FAME'’s).

4.5.1. Extraccion de los metil ésteres de los acidos grasos (FAME). Para
realizar la derivatizaciéon de las muestras de aceite, a 200 pL de aceite se le
adicionaron 5 mL de solucién derivatizante de Metanol: Acido Clorhidrico al 5% y
se sometié a un bafio de agua a 50°C por 8 horas; los esteres metilicos de acidos
grasos se separaron con n-hexano grado HPLC.
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4.5.2. Cromatografia de gases acoplada a un detector de ionizacion en llama
(GC-FID). El andlisis cromatografico de los aceites se realiz6 en Laboratorios
Especializados de la Universidad de Narifio sede Torobajo Pasto (Narifio), en un
cromatdgrafo de gases Shimadzu GC 17A version 3 (Figura 8), equipado con un
inyector split/splitless a temperatura de 250 °C, relacion split 1:10 y un detector de
ionizacién en llama (FID) (280 °C). Los datos cromatograficos fueron adquiridos y
procesados con un programa Shimadzu Class VP 4.3. Para la separacion de
mezclas se utilizd una columna capilar DB-WAX (J&W Agilent Scientific) de 30 m x
0,25 mm D.l. y 0,25 um de una fase estacionaria de 5% fenil-polimetilsiloxano. La
temperatura del horno fue programada de 40 °C (5 min) hasta 250 °C a 5 °C min™.
El gas de arrastre y gas auxiliar empleado fue helio (99,99%, Aga-Fano S.A) a
flujo de 1 ml.min™%, las velocidades de flujo para gases de combustién en el FID
fueron 300 mL.min? para el aire y 30 mL.min™* para el hidrégeno, el volumen
inyectado de los extractos fue de 1,0 pL. Se utilizaron patrones de Metil Esteres de
acidos grasos para la respectiva comparacion. La identificacion de los compuestos
se realizé utilizando los indices de retencion de Kovats, usando una serie de n-
alcanos (C6-C32) (Adams, 2001) y mediante comparacion de los espectros de
masas obtenidos con aquellos de la libreria de espectros Wiley. La cuantificacion
se realizd mediante el calculo del porcentaje relativo del area cromatografica.

Figura 8. Cromatografo de gases SHIMADZU GC-17 A con detector de
ionizacion de llama FID- Universidad de Narifio

Fuente: Este estudio.
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4.5.3. Cromatografia de gases acoplada a un detector selectivo de masas
(GC-MS). Para confirmar la identificacién de acidos grasos del aceite de café, se
realizd un analisis por GC-MS en Laboratorios Especializados de la Universidad
de Narifio en un cromatografo de gases/espectrometro de masas Shimadzu
QP2010S equipado detector selectivo de masas QP2010S, modo full scan (35-
400 umas). Temperatura de la interfase 260°C, modo de ionizacion por impacto
electronico (El a 70eV). Para la separacion de mezclas se utilizO una columna
capilar DB-WAX (J&W Agilent Scientific) de 30 m x 0,25 mm D.l. y 0,25 pm de
una fase estacionaria de 5% fenil-polimetilsiloxano. La temperatura del horno fue
programada de 40 °C (5 min) hasta 250 °C a 5 °C min™. El gas de arrastre y gas
auxiliar empleado fue helio UAP (99,99%, Aga-Fano S.A) a flujo de 1 mL.min™,

La identificacion tentativa de los acidos grasos de las muestras de aceite de café
se realizd por comparacion de los espectros de masas de la base de datos NIST y
Adams (2004).

4.6. ANALISIS DEL AROMA POR MICROEXTRACCION EN FASE SOLIDA
(HS-SPME)

4.6.1. Andlisis por HS-SPME y GC-FID. La técnica de Microextraccion en fase
solida del espacio de cabeza (HS-SPME), fue utilizada para la extraccion de los
compuestos responsables del aroma (COVs) de las muestras de los aceites de
café tostado obtenidas en los ensayos. Se tomaron 200 puL de las muestras de
aceite de café, cada muestra se llevd a un vial de 8 mL sellado herméticamente
con una septa de goma y se llevé a un sistema de calentamiento y agitacion
constante para cada extraccién (Figura 9), empleando las siguientes condiciones
de extracciéon: 71 °C, 60 minutos y la fibra DBV/CarboxenTM/PDMS, las cuales
fueron optimizadas por Bastidas (2011) y se emple6 un tiempo de desorcion de 5
minutos a 270°C. La separacion y la deteccion de las sustancias aisladas se
realizaron en un cromatografo de gases Shimadzu GC 17A version 3 (Figura 8),
equipado con un detector FID (280 °C) y columna capilar DB-WAX (J&W Agilent
Scientific) de 30 m x 0,25 mm D.I. y 0,25 um.

La identificacion preliminar de los compuestos se realizd calculando el indice de
retencion relativo (Indice de Kovats) empleando una serie de n-alcanos (Restek,
C6- C32) analizados a las mismas condiciones, empleando los indices de
retencion relativa reportados por la base de datos NIST-Webbook, Supelco y
algunos autores (Bastidas, 2011; Gonzales- Rios, 2007). Esto permitid una
identificacion tentativa de cada uno de los compuestos.
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El célculo del indice de Kovats se realizé a partir a partir del tiempo de retencion
de cada compuesto, utilizando la ecuacion 1.

— TRz~ TEn _ 1A
I, = 100n + (TRN_TRn) X 100 (N —n) Ecuacion 1.
Donde:
IK = Indice de Kovats
X = Analito problema
n= Numero de atomos de carbono del alcano que eluye antes de x
N = Numero de atomos de carbono del alcano que eluye después de x

TRx = Tiempo de retencion ajustado del analito x.
TRn = Tiempo de retencion ajustado del n-alcano que eluye antes de x.
TRN = Tiempo de retencion del n-alcano que eluye después de x.126

Figura 9. Montaje técnica HS-SPME

Fuente: Este estudio.

4.6.2. Andlisis por HS-SPME y GC-MS: En el Laboratorio de Cromatografia de
la Universidad Industrial de Santander, se determind la composicion quimica volatil
(cantidad relativa, % e identificacion tentativa) de una muestra de aceite de café
de grano tostado extraida con CO,-SC a 225 bar y 36°C, empleando la técnica de
HS-SPME, monitoreando la fase vapor con una fibra de silice fundida recubierta
con PDMS/DVB de 65 pum de espesor. La separacion y la deteccion de las
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sustancias aisladas se realizaron en un cromatografo de gases AT 6890 Serie
Plus (Agilent Technologies, Palo Alto, California, EE.UU.) acoplado a un detector
selectivo de masas (Agilent Technologies, 5975 Inert XL), operado en el modo de
barrido completo de radiofrecuencia (full scan). La columna empelada en el
analisis fue DB-5MS (J & W Scientific, folsom, CA, EE.UU), de 5%-fenil-
poli(dimetilsiloxano), 60 m x 0,25 mm x 0.25 um. La inyeccién se realiz6 modo
Split (30:1), con el dispositivo de SPME.

De igual forma, en Laboratorios Especializados de la universidad de Narifio se
realizé6 el andlisis mediante GC-MS, con el fin de confirmar compuestos
identificados de la muestra extraida con CO,-SC a 225 bar y 36°C. El tratamiento
de la muestra se realiz6 como se describe en el numeral 4.6.1 empleando HS-
SPME. Para el andlisis, se utliz6 wuna fibora SPME de 65 pum
(PDMS/DVB/CARBOXEN, Supelco, Bellefonte, USA.). La separacion y la
deteccidn de las sustancias aisladas en un cromatografo de gases/espectrémetro
de masas Shimadzu QP2010S equipado con detector selectivo de masas
QP2010S (full scan), inyector splitless a 270 °C Holder SPME (Supelco) y se
emple6é una columna DB-WAX (J&W Agilent Scientific. 30 m x 0,25 mm x 0,25
pm). La identificacion tentativa de los compuestos de las muestras de aceite de
café se realiz6 por comparacion de los espectros de masas, empleando la base de
datos NIST y Adams (2004).

4.7. ANALISIS SENSORIAL

Un catador experto del Laboratorio del Café de la Asociacion de Productores de
café de la Union, Narifio (Jairo Mufioz- ASPROUNION), quien presenta una amplia
trayectoria en el ambito de la catacién de cafés especiales, realiz6 el analisis
sensorial de las muestras de aceite de café obtenidas bajo las diferentes
condiciones de extraccion supercritica estudiadas, como se muestra en la figura
10.

Para la catacion del aceite de café, el aceite se cat6 de forma directa, es decir, sin
previa dilucion del aceite en agua con el fin de percibir mejor sus atributos. Se
evaluaron variables tipicas de un andlisis sensorial de café tostado y molido, tales
como: fragancia, sabor, sabor residual, acidez, cuerpo, balance, dulzor y taza
limpia, diligenciando un formulario de cataciéon de la Asociacion de Cafés
Especiales de América (Anexo 3) donde se discriminan dichos atributos.

61



Figura 10. Percepcion de los atributos del aceite de café de grano tostado

Fuente: Este estudio.

De igual forma, se realizé un analisis sensorial al café tostado y molido tras la
extraccion supercritica con el fin de evaluar las caracteristicas de este café
después de extraerse el aceite y se tuvo como referencia en el proceso de
catacion, el café tostado y molido La Jacoba.

Se pesaron muestras de 10 gramos y se realizé la evaluacion de la fragancia,
posterior a ello se verti6 agua a 90°C sobre el café, las particulas de café se
elevaron a la superficie hasta formar una capa o costra, se dejé en reposo cerca
de 3 minutos (proceso de infusién), a continuacion se rompid la costra y se
removid el café con una cuchara con el fin de asegurar que todas las particulas
hagan contacto con el agua, de esta manera el catador logré absorber
vigorosamente por la nariz los vapores generados con el fin de detectar el aroma
del café (Ver Figura 11). Tras este procedimiento el catador realiz6 sorbos de la
bebida con el objeto de percibir el sabor, acidez, cuerpo, uniformidad, balance y
dulzor del café.
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Figura 11. Proceso de catacion de café de grano tostado y molido después
de la extraccion supercritica

Fuente: Este estudio.

El catador, relaciond las calidades de los atributos evaluados con una escala
numeérica, la cual representa el nivel de calidad entre 6 y 9 puntos (Tabla 8). Los
atributos especificos del sabor fueron calificaciones positivas 0 negativas de la
calidad determinadas por la opinion del catador. El resultado final es la evaluacion
total basada en la cuantificacion de los resultados por cada atributo, pudiendo
obtenerse una puntuacion de 0 a 100 (Ver Tabla 5).

Tabla 8. Escala de calidad para atributos del café.

Clasificacion Puntaje
Bueno 6.00 6.25 6.50 6.75
Muy Bueno 7.00 7.25 7.50 7.75
Excelente 8.00 8.25 8.50 8.75
Extraordinario 9.00 9.25 9.50 9.75

Fuente: La Asociacion de Cafés Especiales de América
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4.8. DETERMINACION DE LA SOLUBILIDAD DEL ACEITE DE CAFE

Se realiz6 la determinacion cualitativa de la solubilidad del aceite de café extraido
con CO,-SC y con soxhlet, en cuatro solventes diferentes: agua, alcohol, hexano y
cloroformo.

Se tom6 1 g de muestra y se adiciond 3 mL del solvente correspondiente. Se
agité cada muestra enérgicamente y se observaron los cambios.

Se consideré que hay disoluciéon cuando una cantidad entre 0,05 g a 1 g de la
sustancia formaba una fase homogénea a temperatura ambiente con 3 ml de
solvente (Laboratorio Quimica Organica, Universidad Jorge Tadeo Lozano).

4.9. DISENO EXPERIMENTAL

Se utilizé un disefo factorial de experimentos y se empled la metodologia de
superficie de respuesta, con el fin de determinar el efecto de la presion y la
temperatura de extraccidbn sobre las variables de respuesta: rendimiento y
composicién y las condiciones 6ptimas de extraccion. Para ello, se utiliz6 un
disefio 22 con 4 puntos factoriales, 4 puntos estrella y 4 puntos centrales, para un
total de 12 experimentos como se muestra en la tabla 10. Los experimentos se
realizaron por duplicado de manera aleatoria. La matriz de disefio y el analisis de
los resultados, se realizé con la ayuda del programa estadistico STATGRAPHICS
Centurion XV.

Los valores y niveles de los factores estudiados se muestran en la tabla 9.

Tabla 9. Factores experimentales del Disefio Factorial con Superficie de
Respuesta

Factores Bajo Alto Unidades Continuo
Presion 150,0 300,0 Bar Si
Temperatura 40,0 60,0 °C Si

Fuente: Esta investigacion
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Tabla 10. Matriz del disefio de experimentos empleando metodologia de
superficie de respuesta

No. Presion Temperatura
Experimento (bar) (°C)
1 150 40
Screening 2 300 40
3 150 60
4 300 60
5 119 50
Puntos 6 331 50
Estrella 7 225 36
8 225 64
o* 225 50
Puntos 10* 225 50
Centrales 11* 225 50
12* 225 50

Fuente: Esta investigacion
*Niveles de las variables empleadas para determinar el error experimental del método.

La tabla 11 presenta las posibles variables de respuesta que se evaluaron en este

estudio.

Tabla 11. Variable de respuesta del Disefio Factorial con Superficie de
Respuesta

Respuestas Unidades
Rendimiento %
Acido Palmitico %
Acido Linoleico %
Poliinsaturados/saturados %

Fuente: Esta investigacion

Para el andlisis de los datos obtenidos del analisis sensorial se emple6 un disefio
completamente al azar, con dos repeticiones.
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4.10. ANALISIS ESTADISTICO

Para el analisis de resultados se llevo a cabo un analisis de varianza con lo cual
se determind la significancia estadistica de los factores sobre las variables de
respuesta, por medio de:

Tabla ANOVA

Modelo Matematico

Diagrama de Efectos Principales
Superficie de Respuesta
Optima Respuesta

Gréfica de Medias

Prueba de Rangos Multiples

DV N N N N NN
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5. RESULTADOS Y DISCUSION

5.1. CARACTERISTICAS GENERALES

5.1.1. Anédlisis proximal del café tostado y molido. Los resultados de la
composicion proximal y de minerales del aceite de café tostado y molido empleado
en la presente investigacion, se muestran en la tabla 12.

Tabla 12. Resultados analisis proximal y de minerales del café tostado y
molido

Parametro Resultado Unidad de Medida
Humedad 2,09 g/100g
Materia seca 97,9 g/100g
Ceniza 4,40 g/100g
Extracto etéreo 17,1 g/100g
Fibra cruda 28,0 g/100g
Proteina 14,8 g/100g
Extracto No Nitrogenado 33,5 g/100g
Calcio 152 mg/100g
Foésforo 180 mg/100g
Magnesio 204 mg/100g
Potasio 1859 mg/100g
Azufre 122 mg/100g
Hierro 3,75 mg/100g
Manganeso 2,40 mg/100g
Zinc 0,70 mg/100g
Cobre 1,35 mg/100g

Fuente: Esta investigacion

5.1.2. Tamafo de particula del café tostado y molido. La tabla 13, muestra los
resultados del analisis granulométrico realizado para la determinacién del tamafio
promedio de particula del café tostado y molido empleado, con lo cual se realizé la
grafica que relaciona la apertura del tamiz con el porcentaje retenido en cada
malla (Grafica 1). Se obtuvo la siguiente ecuacion lineal con un coeficiente
correlaciéon de 0,9793.

y = 3.7435x - 23.557 Ecuacion 2.
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De esta manera, se encontrdé que el tamafo promedio de particula del café con el
cual se trabaj6é en la extraccion con CO,-SC, fue de 490 um que corresponde a
una molienda fina (350 a 500 um) (Industrias Quantik, 2010).

Tabla 13. Analisis granulométrico del café tostado y molido

Apertgra Peso . Fraccion 0] 0]
Malla Tamiz Promedio Dp . Mésica retenido pasante
(W) @) Promedio i (%) (%)
20 850 0,192 0,002 0,2 99,8
30 600 17,603 725,0 0,176 17,8 82,2
40 425 60,714 512,5 0,607 78,5 21,5
50 300 10,931 362,5 0,109 89,4 10,6
70 212 6,917 256,0 0,069 96,4 3,6
Colector 3,643 0,036 100 0
Total 100

Fuente: Esta investigacion

Gréfica 1. Gréfica Ln (Apertura de tamiz) Vs. Ln(Ln(100/%R))

Fuente: Este estudio.
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5.1.3. Descripcion fisica del aceite de café tostado y molido. El aceite de café
extraido con CO,-SC presenta un color café medianamente oscuro como se
aprecia en la figura 12, posee un color caracteristico a café tostado y a
temperatura ambiente es un liquido viscoso oscuro y brillante.

Figura 12. Aceite de café tostado extraido con CO,-SC

Fuente: Este estudio.

5.2. EVALUACION DE LAS CONDICIONES DE EXTRACCION DE ACEITE DE
CAFE DE GRANO TOSTADO CON CO,-SUPERCRITICO POR 120 MIN

La Tabla 14 muestra las condiciones experimentales de extraccion de aceite de
café tostado y molido con CO,-SC a escala piloto, asi como el rendimiento
obtenido por cada experimento (%, g aceite/g café tostado).

Los valores predichos o estimados son los arrojados por el modelo matematico
obtenido a través del analisis realizado en el programa estadistico.
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Tabla 14. Rendimiento del aceite de café a partir de grano tostado extraido
con CO,-SC.

Temperatura Presion Rendimiento (% p/p)

Z
o

(0]
(°C) (Bar) Experimental Prediccion
1 40 150 1,62 1,73
2 40 300 7,38 7,05
3 60 150 1,79 1,75
4 60 300 3,49 3,02
5 50 119 0,59 0,46
6 50 331 4,62 511
7 36 225 5,32 5,40
8 64 225 2,28 2,57
9 50 225 4,36 3,65
10 50 225 3,60 3,65
11 50 225 3,37 3,65
12 50 225 3,28 3,65

Fuente: Esta investigacion

La significancia estadistica de los factores sobre la variable respuesta se
determiné utilizando un analisis de varianza. Como se indica en la tabla ANOVA
(Tabla 15). Tres factores tuvieron un efecto estadisticamente significativo (P<0,05)
sobre el rendimiento; presién (A), temperatura (B) y la interaccién presion-
temperatura (AB), las demas interacciones no mostraron efectos significativos
sobre la variable respuesta en los niveles evaluados. Comportamiento observado
también por Couto et al. (2009) en la extraccion con CO,-SC de aceite a partir de
borra de café.

Tabla 15. ANOVA para el rendimiento en la extraccion de aceite de café a
partir de grano tostado con CO,-SC

Fuente Suma de Gl Cuadrado F-Ratio P-
Cuadrados medio Value
A:Presion 21,6458 1 21,6458 91,37 0,0025
B:Temperatura  8,03846 1 8,03846 33,93 0,0103
AA 1,1937 1 11,1937 5,04 0,1123
AB 4,1209 1 4,1209 17,39 0,0256
BB 0,175564 1 0,175564 0,74 0,4558
Falta de ajuste 0,699564 3 0,233188 0,97 0,5100
Error Total 1,42144 3 0,240625
Total (corr.) 36,8437 11

Fuente: Esta investigacion
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R-cuadrada = 96,142 %

R-cuadrada (ajustada por g.l.) = 92,927 %
Estadistico Durbin-Watson = 1,98592 (P=0,4576)
Autocorrelacion residual de Lag 1 = -0,045927

El valor de R- cuadrado, indica que el modelo encontrado explica el 96,14% de la
variabilidad en el rendimiento. El test de Durbin — Watson, indica que el valor de p
es mayor de 0,05, lo que muestra que no hay autocorrelacién en el residual de los
datos, es decir que los experimentos fueron realizados aleatoriamente de manera
adecuada.

La prueba de falta de ajuste (Lack of fit test) que se muestra en la tabla 15,
disefiada para determinar si el modelo seleccionado es adecuado para describir
los datos observados o si un modelo mas complejo debe ser usado, tuvo un P-
Valor mayor o igual a 0,05, por lo tanto el modelo encontrado es adecuado para
describir los datos observados con un 95% de confianza.

El modelo matematico encontrado para estimar el rendimiento en funcién de todos
los factores y sus interacciones es el siguiente:

R =-11,2414 + 0,124149*P + 0,0386335*T - 0,0000767778*P? - 0,00135333*P*T+
0,00165626*T? Ecuacion 3

Doénde: R= Rendimiento (%); P= Presion de extraccion (bar); T= Temperatura (°C).

Considerando solamente los factores significativos (P< 0,05), el modelo puede
resumirse como:

R =-11,6727 + 0,0895988*P + 0,20426*T - 0,00135333*P*T Ecuacion 4

En el diagrama de efectos principales sobre el rendimiento (Grafica 2), se
observa, por la inclinacion de la pendiente, que la presion posee una mayor
influencia sobre el rendimiento en el rango evaluado, esta influencia sobre el
rendimiento, también fue identificado por Diaz y Vasquez (2011). Por otra parte, la
pendiente positiva, muestra una relacion directa entre presion y el rendimiento,
resultado del incremento de la densidad del disolvente, que se traduce en un
aumento de la solubilidad del CO,-SC en el aceite (Castro et al., 2011; Liu et al.,
2009; Abbasi et al., 2008). Sin embargo, elevadas presiones pueden disminuir la
densidad de diéxido de carbono con el aumento de la temperatura (Couto et al.,
2009).

Por su parte la temperatura, ademas de presentar una menor influencia sobre el
rendimiento, establece una relacion inversa (pendiente negativa) con respecto al
rendimiento. Se observa que al aumentar el valor de la temperatura este
disminuye, debido a que incrementos en esta variable pueden llegar a disminuir
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la densidad del CO, y con ello su capacidad de solvatacién (Couto et al., 2009;
Albarracin y Gallo, 2003).

Gréafica 2. Diagrama de efectos principales para el rendimiento en la
extraccion de aceite de café de grano tostado con CO,-SC.
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Presion Temperatura

Fuente: Este estudio.

El andlisis de superficie de respuesta de la grafica 3, indica que las condiciones
Optimas de presion y temperatura se presentan a 331,06 bar y 35,86 °C,
respectivamente, con las cuales se logra un rendimiento de 8,89 %; valores que se
verifican en la tabla de respuesta Optima (Tabla 16), donde se encuentran los
puntos O6ptimos arrojados por el programa estadistico para el proceso de
extraccion en el rango experimental estudiado. Resultados similares fueron
obtenidos por otros autores (Reglero et al., 2003), bajo condiciones cercanas a las
empleadas en el presente estudio.
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Gréfica 3. Superficie de respuesta del rendimiento en la extraccion de aceite
de café a partir de grano tostado con CO,-SC

Rendimiento(%)

210 g
180 Presion (bar)
150

Temperatura (°C)

Fuente: Este estudio.

Tabla 16. Respuesta Optima del rendimiento en la extraccion en aceite de
café a partir de grano tostado con CO,-SC

Factor Bajo Alto Optimo
Presion (bar) 118,93 331,06 331,06
Temperatura (°C) 35,86 64,14 35,86
Fuente: Esta investigacion

La tabla anterior, indica que el punto 6ptimo de extraccion para obtener un
maximo rendimiento corresponde al nivel mas alto del factor presion, mientras que
con respecto al factor temperatura el punto éptimo corresponde al nivel mas bajo
evaluado.

Couto et al. (2009) mostraron un rendimiento del 12,9% en borra de café, a
presiones de 200 bar y 300 bar y temperaturas entre 40°C y 50°C por 3 horas de
extraccién, Andrade et al. (2012) obtuvieron un rendimiento alrededor del 10%
empleando unas condiciones de extraccion similares aunque con un tiempo de
extraccion de 2,5 horas usando CO,-SC. Diaz y Vasquez (2011) obtuvieron un
rendimiento alrededor de 4,8 % y 6,2% de aceite de café tostado pero empleando
450 bar, 68°C y un tiempo de extraccion de 90 minutos (1,5 h),

De los resultados, reportados en la literatura se observa que el tiempo de
extraccion influye en el rendimiento. El presente estudio definio un tiempo de
extraccién de 2 h, realizando previo a los ensayos experimentales, una curva de
extraccion que se muestra en el anexo 2 y se tomo esta variable como constante.
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Por otra parte, Couto et al. (2009) y Andrade et al., (2012) notaron que al usar
etanol como co-solvente en la extraccion supercritica favorece el proceso y
disminuye el tiempo de extraccion. Este comportamiento se explica por el aumento
de la solubilidad de compuestos polares en la mezcla de etanol/CO,. Aunque, no
s6lo la solubilidad de un cierto componente aumenta con el uso de co-disolvente,
sino también el niumero de componentes que solubiliza el disolvente, lo que
reduce el proceso selectividad y aumenta el rendimiento.

En contraste con otras técnicas empleadas para extraer aceite de café tostado
como la extraccion soxleth, se han obtenido rendimientos entre 6,10 y 9,83% para
un nivel de tostion liviano y oscuro, respectivamente, de lo cual se estima que la
cantidad de aceite también depende de la temperatura y tiempo de tostion
empleados, ya que en esa etapa se desarrollan, por reacciones quimicas dentro
del grano, componentes volatiles (Ramirez, 2008). Ademas, se producen cambios
en la microestructura de la matriz como el aumento de la porosidad (Pittia, et al.,
2011) que permite una mayor difusibn del CO,-SC y por ende una mayor
transferencia de masa, lo cual facilita la obtencion de una mayor cantidad de
extracto (Diaz y Vasquez, 2011).

Diaz y Vasquez (2011), en la extraccibn de aceite de café con CO,-SC,
encontraron de igual forma que el rendimiento varia segun el grado de tostién de
las muestras, presentado una relacion directamente proporcional.

Tabla 17. Rendimiento del aceite de café a partir de grano tostado y molido
bajo condiciones 6ptimas de rendimiento con CO,-SC (331 bar, 36°C).

Rendimiento (% p/p)

Tipo café -
Experimental
Excelso 12,13
Consumo local 8,22
Diferencia 4,09

Fuente: Esta investigacion

En la tabla 17, se observa el rendimiento obtenido bajo las condiciones que se
consideraron como optimas en cuanto al rendimiento en el presente estudio, con
las cuales se logra un rendimiento cercano al que se predijo empleando el analisis
estadistico. Por otra parte, el rendimiento del aceite de café a partir de café
tostado tipo excelso fue mayor al obtenido con el de consumo local, con una
diferencia del 4,09%, lo cual indica que la calidad del grano influye en el
rendimiento del aceite obtenido (Morillo, et al., 1979). Esto puede explicarse
debido a que el café de consumo local, generalmente es elaborado a partir de
granos defectuosos o también conocido como pasilla, que son granos pequefios
brocados o con otro tipo de dafo, lo cual puede estar relacionado en su
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composicidon y por lo tanto en la cantidad de aceite presente en el grano. Morillo y
Moreno (2006), observaron el mismo comportamiento en el rendimiento del aceite
de café supremo y café pasilla empleando extraccion soxhlet.

5.3. EXTRACCION SOXHLET DE ACEITE DE CAFE DE GRANO TOSTADO

Se tomo el aceite extraido con hexano en montaje Soxhlet como referencia para
comparar los aceites obtenidos con CO,-SC. En la siguiente tabla se relacionan
los resultados obtenidos con la extraccion Soxhlet de aceite de café a partir de
grano tostado y molido.

Tabla 18. Resultados de la extraccion Soxhlet de aceite de café a partir de
grano tostado

% Rendimiento

Repeticiones (g aceite/g muestra)

1 16,62

2 16,90

3 16,73
Promedio 16,75
D.E? 0,14
CV° 0,84

Fuente: Este estudio

a: Desviacion Estandar
b: Coeficiente de variacion

Los resultados obtenidos en cuanto al porcentaje de rendimiento de aceite de café
tostado extraido con hexano fue del 16,75%, resultado cercano al obtenido por
Couto et al. (2009) del 18,3 % y del 15,3% por Al-Hamamre et al. (2012) en
residuos de café tostado, aunque el rendimiento de aceite de café tostado
obtenido con solventes, reportado por algunos autores esta entre el 6 y 9%
(Ramalakshmi, 2008; Ramirez, 2008) y puede variar de acuerdo al grado de
tostion del café, del tipo de solvente y el tiempo empleado en el proceso de
extraccion. Resultados entre el 7 y 9% también se pueden obtener empleando
extrusion (Lopez, 2007).

Comparando el rendimiento de extraccion empleando CO,-SC y la extraccion con
solventes soxhlet, el porcentaje obtenido con este Ultimo fue superior al
conseguido con CO,-SC supercritico con una diferencia del 7,86%. Aunque al
parecer la extraccion soxhlet ofrece un mayor rendimiento, requiere de un alto
consumo de solvente y se obtienen aceites con trazas de este. Ademas solventes
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como el hexano, dietil éter, éter de petrdleo entre otros, son dificiles de manejar y
pueden generar degradacion del aceite (Azevedo et al., 2008), inclusive la
composicion del aceite puede variar de acuerdo al solvente utilizado, ademas
requiere de prolongados tiempos de extraccion (8-16 h) y requiere de un proceso
adicional a alta temperatura para la evaporacion del solvente (Ramirez, 2008).

Por el contrario, en general la extraccion supercritica permite la obtencion de
aceites de alta pureza y por el uso de bajas temperaturas, no repercute en
cambios quimicos de los componentes extraidos.

5.4. COMPOSICION QUIMICA DEL ACEITE DE CAFE DE GRANO TOSTADO

5.4.1. Perfil de acidos grasos por GC-FID del aceite de café de grano tostado
obtenido con CO,-Supercritico. La tabla 19, muestra el perfil de acidos grasos
de los aceites de café tostado extraidos con CO,-SC bajo diferentes condiciones
de presion y temperatura. Los principales acidos grasos presentes en todas las
muestras fueron el acido palmitico (C16:0) con un porcentaje promedio de
46,07%, linoléico (C18:2) de 32,89%, constituyendo ambos el 79,34% de los
acidos grasos del aceite de café obtenido, seguidos por el acido oleico (C18: 1)
con 8,02%, acido esteéarico (C18:0) 6,61% y otros acidos grasos en menor
proporcion como el acido araquidico (C20:0) con 1,89% vy linolénico (C18:3) de
1,23%. Resultados cercanos fueron obtenidos en aceite a partir de café tostado
(Ramirez, 2008: Andrade et al., 2012) y de borra de café extraido con CO,-SC
(Couto et al., 2009) y en aceite de café tostado obtenido por prensado (Araujo y
Sandi, 2007; Oliveira et al, 2005).

Teniendo en cuenta la presencia de &cidos grasos presentes en el aceite de café
tostado de importancia para el consumo humano, especialmente los &acidos
linoleico y linolénico pertenecientes a la familia w6, se puede considerar su uso en
la industria alimenticia. Estos acidos tienen un papel importante en la modulacién y
la prevencion de las enfermedades del corazén y la inhibicion del cancer a través
del sistema inmunolégico (Dias y Vasquez, 2011)
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Tabla 19. Acidos grasos presentes en aceites de café a partir de grano
tostado extraido con CO,-SC

Presion Temperatura % de Area Cromatografica
(Bar) (°C) C16:0 C18:0 C18:1 C18:2 C18:3 C20:0
150 40 46,03 6,27 8,66 3345 1,19 2,13
300 40 4459 6,52 7,81 3574 1,09 2,38
150 60 43,37 9,85 9,02 2945 O 0
300 60 47,51 6,4 799 3381 129 213
119 50 46,22 6,67 9,28 33,17 1,20 1,80
331 50 4492 7,02 8,30 34,95 130 2,22
225 36 40,20 7,06 7,65 37,75 1,43 2,09
225 64 50,42 6,65 4,30 34,60 1,07 2,10
225 50 46,39 6,72 6,44 32,11 1,22 1,96
225 50 4439 6,61 7,95 3391 098 2,03
225 50 4539 6,49 9,69 33,00 1,06 1,89
225 50 48,12 6,62 8,00 3255 165 1,70

Fuente: Este estudio

La tabla 20 muestra algunas relaciones importantes para la caracterizacion de
aceites, que simplifican y mejoran la comparacion entre ellos (Sanchez et al.,
2003) como la relacién entre acidos grasos Poliinsaturados /saturados, la cual es
de importancia en la dieta humana y es conveniente que posea un valor superior
0 cercano a 1, mientras que la relacion Palmitico/Linoleico < 1, todo esto debido a
que el consumo de grasas vegetales ricas en acidos grasos poliinsaturados puede
ayudar a disminuir el nivel de colesterol en sangre (Grobas y Mateo, 1996).

De esta manera, se identific6 que los aceites de café obtenidos con CO,-SC
poseen en promedio un 54,43 % de &acidos grasos saturados, 7,92 %
monoinsaturados, 34,83 % de acidos grasos poliinsaturados y una relaciéon
promedio de &cidos grasos Poliinsaturados/saturados de 0,64 vy
Palmitico/Linoleico de 1,36.

De acuerdo a los resultados obtenidos, los aceites de café obtenidos poseen una
cantidad de acidos grasos saturados un poco superior a los poliinsaturados. Sin
embargo, posee una relacion de acidos grasos poliinsaturados/saturados superior
a la del aceite de palma la cual es 0,2 aproximadamente (Morillo et al., 2010) y es
cercana a la del aceite de oliva virgen de algunas variedades estudiadas por
Sanchez et al. (2003).

Ademas, se estima que el efecto sobre el nivel de colesterol en la sangre varia
segun el tipo de acido graso saturado. Por ejemplo, el efecto del acido miristico es
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muy marcado, el del palmitico (C16:0) no lo es tanto y el estearico (C18:0) parece
no tener efecto alguno ya que este acido graso se metaboliza a acido oleico mas
rapidamente que otros acidos grasos saturados. El acido oleico, posee un efecto
favorable en la prevencion de las enfermedades cardiovasculares, debido a que
reduce los niveles de colesterol total y de lipoproteinas de baja densidad (Castro
et al., 2005).

Tabla 20. Relacion de acidos grasos en aceite de café de grano tostado
extraido con CO,-SC

P T  Total A.G. Total Total Poliinsaturados Palmitico
(Bar) (°C) Saturados A.G. . A.G. [saturados llinoleico
monosaturados poliinsaturados

150 40 54,556 8,66 34,686 0,64 1,37
300 40 53,49 7,81 36,83 0,69 1,25
150 60 53,22 9,02 29,45 0,55 1,47
300 60 56,04 7,99 351 0,63 1,41
119 50 54,69 9,28 34,37 0,63 1,39
331 50 54,16 8,30 36,25 0,67 1,29
225 36 49,35 7,65 39,18 0,79 1,06
225 64 59,17 4,30 35,67 0,60 1,46
225 50 55,07 6,44 33,33 0,61 1,44
225 50 53,03 7,95 34,89 0,66 1,31
225 50 53,77 9,69 34,06 0,63 1,38
225 50 56,44 8,00 34,2 0,61 1,48

Fuente: Este estudio

De acuerdo al andlisis de varianza (Tabla 21), se identific6 que la temperatura
tiene un efecto estadisticamente significativo sobre la relacion de acidos grasos
Poliinsaturados /saturados en el aceite de café tostado.
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Tabla 21. ANOVA para la relacion de acidos grasos Poliinsaturados
/saturados en la extraccion aceite de café a partir de grano tostado con CO,-
SC

Fuente Sumade Gl Cuadrado F-Ratio P-
Cuadrados medio Value
A:Presion 0,00435098 0,00435098 7,79 0,0683
B:Temperatura 0,0219138 0,0219138 39,25 0,0082
AA 1,41762E-14 1,41762E-14 0,00 1,0000

1

1

1
AB 0,000225 1 0,000225 0,40 0,5707
BB 0,00323998 1 0,00323998 5,80 0,0951
Falta de ajuste 0,00648529 3 0,00216176 3,87 0,1478
Error Total 0,001675 3 0,000558333
Total (corr.) 36,8437 1
Fuente: Este estudio

El diagrama de Pareto estandarizado, mostrado en la Gréfica 4, es una
representacion gréafica del andlisis de varianza donde todo efecto que sobrepasa la
linea vertical tiene significancia estadistica con un 95 % de confianza con respecto
a la variable respuesta.

De esta manera se observa que la temperatura tiene influencia estadisticamente
significativa con un efecto inversamente proporcional a la relacibn de
poliinsaturados/saturados en el aceite, al aparecer de color azul (-), lo cual indica
que al aumentar la temperatura de extraccion, el indice disminuye lo que significa
que la cantidad de &cidos grasos saturados aumenta, hecho que no es
conveniente dado que no son favorables para la salud, si es un aceite destinado a
la industria de alimentos, mientras que los factores que aparecen de color gris (+)
presenta una relacion directamente proporcional sobre la variable respuesta, pero
en este caso no poseen significancia estadistica, al estar por debajo de la linea.
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Grafica 4. Grafico de Pareto de la relacion Poliinsaturados /saturados en el
aceite de café de grano tostado extraido con CO,-SC
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Fuente: Este estudio.

El gréfico de superficie de respuesta (Grafica 5) y la tabla de respuesta éptima
arrojada por el programa estadistico (Tabla 22), permiten observar que las
condiciones Optimas de presion y temperatura para la relacion de acidos grasos
Poliinsaturados/saturados en el aceite de café tostado, al igual que en el caso del
rendimiento, se presentan a 331,06 bar y 35,86 °C, respectivamente, con las
cuales se logra un relacién de 0,76 lo cual es similar a los resultados reportados
por Couto et al. (2009) en borra de café, quienes obtuvieron una relacion de
acidos grasos Poliinsaturados/saturados entre 0,58 y 0,92, empleando extraccién
con CO,-SC y con Etanol como co-solvente, obtuvieron una relacién entre 0,24 y
0,42, lo cual indica que el uso de co-solvente en la extraccion desfavorece el perfil
de &cidos grasos, ya que se obtiene una mayor cantidad de &acidos grasos
saturados en el aceite, a pesar de obtener con ello mejores rendimientos.
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Gréfica 5. Superficie de respuesta de la relacion Poliinsaturados /saturados
en la extraccion de aceite de café de grano tostado con CO,-SC.
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Fuente: Este estudio.

Tabla 22. Respuesta 6ptima de la relacion Poliinsaturados /saturados en la
extraccion de aceite de café de grano tostado con CO,-SC.

Factor Bajo Alto Optimo
Presién (bar) 118,93 331,06 331,06
Temperatura (°C) 35,86 64,14 35,86
Fuente: Este estudio.

Por otra parte para los acidos grasos oleico, estearico, araquidico y linolénico, los
factores presion y temperatura de extraccion, no tuvieron un efecto
estadisticamente significativo (P>0,05) sobre el contenido relativo de estos acidos
grasos en el aceite de café de grano tostado obtenido en el presente estudio.

El analisis de varianza (Tabla 23), muestra claramente que los factores: presion
(A), temperatura (B) y el efecto cuadratico de la temperatura (BB), tuvieron
incidencia estadisticamente significativa (P<0,05) sobre el contenido del &cido
linoleico en el aceite de café de grano tostado, en los niveles evaluados.
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Tabla 23. ANOVA para el porcentaje relativo de acido linoleico presente en el
aceite de café de grano tostado

Fuente Sumade Gl Cuadrado F-Ratio P-Value
Cuadrados medio

A: Presion 10,3929 1 10,3929 17,55 0,0248

B:Temperatura 13,608 1 13,608 22,98 0,0173

AA 0,0468516 1 0,0468516 0,08 0,7968

AB 1,12254 1 1,12254 1,90 0,2623

BB 8,36214 1 8,36214 14,12 0,0329

Falta de ajuste 10,3171 3 3,43904 5,81 0,0912

Error Total 1,77647 3 0,592158

Total (corr.) 45,7156 11

Fuente: Este estudio.

La influencia de los factores presién y temperatura, de forma individual, con
respecto al porcentaje relativo de acido linoleico presente en el aceite de café se
observa en el diagrama de efectos principales (Gréfica 6), donde la temperatura
es el factor que ejerce una mayor influencia, disminuyendo dicho porcentaje
cuando esta se incrementa de 40 a 50°C donde la relacion es practicamente lineal,
mientras que al elevar la presion, el porcentaje de acido linoleico sufre un leve
incremento.

Gréfica 6. Diagrama de efectos principales para el porcentaje relativo de
acido linoleico.
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Fuente: Este estudio.

El gréfico de superficie de respuesta (Grafica 7) para el acido linoleico, indica que
las condiciones Optimas de extraccion se presentan a 331,07 bar y 35,07°C, con
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las cuales se obtiene un 37,75 %, las cuales son similares a las condiciones de
extraccion supercritica, con las que se obtiene el mayor rendimiento del aceite.

El importante contenido de &cido linoleico en el aceite de café, le da una
caracteristica composicional especial, dado que este es un &cido graso
poliinsaturado esencial, por lo tanto indispensable en la alimentacion humana ya
que participa en la sintesis de prostaglandinas y en otros procesos biologicos
relacionados con la regeneracion celular y su ausencia puede causar alteraciones
dermatolégicas (Valenzuela y Morgado, 2005). Una dosis diaria entre 3y 4 g
aproximadamente, parece ofrecer los resultados més benéficos (Agueda, 2009).

El 4cido linoleico, es util en el tratamiento de pieles secas, por ello, aceites ricos
en este acido graso y otros como palmitico, estearico y oleico, resultan una
excelente materia prima natural para productos cosméticos (Fuentes y Nufiez,
2010, Gomez y Mateu, 2010). El contenido de acido linoleico en el aceite de café
obtenido, de acuerdo a valores reportados por Restrepo y Vinasco (2010) es
equiparable al presente en fuentes vegetales como semillas de chirimoya vy
guanabana y en el fruto seco de sacha inchi (Follegatti, 2007) e inferior al
encontrado en aceites de maiz y soya.

Grafica 7. Superficie de respuesta para el porcentaje relativo de acido
linoleico en aceite de café de grano tostado.
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Fuente: Este estudio.

En cuanto al contenido de &cido palmitico, solamente la variable temperatura (B)
tuvo un efecto estadisticamente significativo (P<0,05) sobre este, como se
muestra en el analisis de varianza (Tabla 24).

83



Tabla 24. ANOVA para el porcentaje relativo de acido Palmitico presente en
el aceite de café de grano tostado

Fuente Sumade Gl Cuadrado F-Ratio P-Value
Cuadrados medio

A: PRESION 0,0934249 1 0,0934249 0,04 0,8599

B:TEMPERATURA 27,071 1 27,071 10,70  0,0467

AA 0,458601 1 0,458601 0,18 0,6990

AB 7,77573 1 7,77573 3,07 0,1779

BB 1,01219 1 1,01219 0,40 0,5720

Falta de ajuste 27,7573 3 9,25243 3,66 0,1576

Error Total 7,58967 3 2,52989

Total (corr.) 71,5353 11

Fuente: Este estudio.

En la grafica 8 se observa que la temperatura es el factor con mayor influencia,
presentando una pendiente positiva e inclinada, lo cual indica que al
incrementarse este factor el porcentaje relativo de &cido palmitico presente en el
aceite de café, aumenta, lo cual es contrario a lo que ocurre con respecto al
contenido de acido linoléico, cuyo porcentaje relativo disminuye cuando esta
variable se incrementa (Grafica 6), lo que indica su sensibilidad a altas
temperaturas siendo propenso a la oxidacién, polimerizacién, y la isomerizacion de
sus doble enlaces (Hai-bo, et al., 2009).

Grafica 8. Diagrama de efectos principales para el porcentaje relativo de
acido palmitico en el aceite de café de grano tostado.
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Fuente: Este estudio.

Las condiciones Optimas de extraccion bajo las cuales se logra un 50,28 % relativo
de acido palmitico en el aceite son: 331,07 bar y 64,14°C y se muestran en el
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grafico de superficie de respuesta (Grafica 9), las cuales solo difieren en la
variable temperatura de las condiciones Optimas obtenidas en cuanto al
rendimiento y porcentaje relativo de acido lindleo en el aceite de café.

El acido palmitico, es un acido saturado abundante en la dieta humana por estar
presente en alimentos como las carnes, grasas lacteas y en aceites vegetales
como el de palma y coco. Su consumo es poco saludable debido a que incrementa
los niveles de colesterol en la sangre, pero es un acido graso de amplio uso en
variedad de productos cosméticos y de higiene. Ademas, estudios han identificado
que este acido graso podria ser responsable de la actividad antimicrobiana de
algunos extractos (Mendiola, 2008).

Grafica 9. Superficie de respuesta para el porcentaje relativo de acido
palmitico.
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Fuente: Este estudio.

5.4.2. Perfil de acidos grasos por GC-MS del aceite de café de grano tostado
obtenido con CO,-Supercritico.

El andlisis de acidos grasos presentes en el aceite de café de grano tostado
obtenido con CO,-SC de una muestra extraida a 225 bar y 36 °C, mediante
Cromatografia de gases acoplada a un detector selectivo de masas (GC-MS),
permitié6 confirmar la presencia de acido palmitico, linoleico, oleico y esteéarico en
el aceite, mediante la comparacion de los analisis con estandares y espectros de
masas. Los espectros de masas obtenidos se muestran en el anexo 7.
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5.4.3. Comparacién del perfil de acidos grasos del aceite de café de grano
tostado extraido con Soxhlet y con CO,-Supercritico. En la tabla 25 se
encuentra el perfil de acidos grasos del aceite de café obtenido bajo el método de
extraccion Soxhlet y con CO,-SC, este ultimo a partir de café tipo excelso y de
consumo local bajo las mismas condiciones de extraccion supercritica.

El aceite de café obtenido bajo el método Soxhlet mostré la presencia de los
acidos grasos palmitico (C16:0) y linoleico (C18:1) como mayoritarios, seguido del
acido oleico (C18:1), estearico (C18:0) y linolénico (C18:2), de igual forma para los
aceites obtenidos con CO,-SC se encontré la presencia de estos acidos grasos y
ademas la presencia del acido araquidico.

Tabla 25. Perfil de acidos grasos de aceite de café de grano tostado
obtenido por los métodos Soxhlet y CO,-SC

Método de Extraccién
CO,-SC (331 bar, 36°C)

Café
consumo local

o Soxhlet
Acidos Grasos Café excelso

% Area cromatografica promedio

C16:0 48,11 41,79 42,64
C18:0 6,13 7,17 7,35
C18:1 9,41 8,38 7,72
C18:2 34,02 39,01 38,66
C18:3 2,32 1,23 1,07
C20:0 - 2,43 2,56
Poliinsaturados 0,67 0.78 0,76
/saturados
Palmitico 141 1,07 11
/linoleico

Fuente: Este estudio.

Teniendo en cuenta el aceite de café obtenido a partir de café excelso mediante
extraccibn con CO,-SC y Soxhlet, se identific6 que existe diferencia
estadisticamente significativa en el contenido relativo de los acidos grasos
identificados en los aceites de café obtenidos con respecto a los métodos
evaluados (Ver Anexo 10)
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Analizando el comportamiento de los acidos grasos mayoritarios, se observa en la
figura 22, que el porcentaje relativo del acido linoleico es mayor en el aceite
obtenido con CO,- SC que el obtenido por el método Soxhlet.

Gréfica 10. Gréafico de medias de LSD de Fisher del contenido relativo de
acido linoleico con respecto al método de extraccion.
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Fuente: Este estudio.
Por otra parte, la grafica 11 muestra que el porcentaje relativo de acido palmitico

es mayor en el aceite obtenido por el método de extraccion soxhlet.

Grafica 11. Grafico de medias de LSD de Fisher del contenido relativo de
acido palmitico con respecto al método de extraccion.
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Fuente: Este estudio.
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Analizando la relacion de acidos grasos poliinsaturados/saturados en la grafica 12,
se observa que fue mayor en el aceite obtenido con CO, SC, que con soxhlet, lo
cual puede estar relacionado con la elevada temperatura empleada en el proceso
de extraccion soxhlet (69°C), rotaevaporacion y calentamiento en la mufla para
retirar las trazas del mismo, lo que pudo contribuir en la pérdida de acido linoleico,
el cual es un &cido graso poliinsaturado mayoritario en el aceite de café sensible a
la temperatura.

Gréfica 12. Grafico de medias de LSD de Fisher de la relacion
poliinsaturados /saturados con respecto al método de extraccion.
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Fuente: Este estudio.

Por otra parte, comparando los aceites obtenidos con CO, SC a patrtir de café tipo
excelso y de consumo local, en cuanto a sus acidos grasos mayoritarios: acido
linoleico y palmitico, las graficas 13 y 14, respectivamente, muestran que el
porcentaje relativo de acido linoleico y palmitico, presentan diferencia
estadisticamente significativa con respecto al tipo de café empleado en la
extraccion supercritica y que el contenido de &cido linoleico es superior en el
aceite de café excelso que el obtenido a partir de café de consumo local, mientras
que el contenido relativo de acido palmitico fue mayor en el aceite obtenido a partir
de café de consumo local.
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Grafica 13. Grafico de medias de LSD de Fisher del contenido relativo de
acido linoleico con respecto al tipo de café tostado
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Fuente: Este estudio.

Gréfica 14. Grafico de medias de LSD de Fisher del contenido relativo de
acido palmitico con respecto al tipo de café tostado.
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Fuente: Este estudio.

En cuanto a la relacién de &cidos graso poliinsaturados /saturados, esta presentd
diferencia estadisticamente significativa y fue mayor en el aceite obtenido a partir
de café excelso que en el aceite de café de tipo consumo local (Grafica 15), lo cual
indica que este Ultimo aceite presenta una mayor cantidad de acidos grasos
saturados.
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Gréfica 15. Gréafico de medias de LSD de Fisher de la relacion
Poliinsaturados /saturados con respecto al tipo de café tostado.
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Fuente: Este estudio.

5.4.4. Perfil aromatico del aceite de café de grano tostado y molido extraido
con CO,-Supercritico. Los resultados de la determinacién de los COVs,
empleando la técnica de extraccibn HS-SPME, expresados de forma detallada
para cada una de las muestras de aceite de café se muestran en el anexo 9. Se
encontraron entre 27 y 46 compuestos de la fraccion volatil del aroma en las
muestras analizadas y un promedio de 3 compuestos no identificados por muestra.

Se identificé que la fraccion volatil responsable del aroma presente en las
muestras de aceite de café obtenidas, se constituyd de compuestos
pertenecientes a la familia de las piridinas (2,17- 3,23%), pirazinas (12,5-22,86%),
cetonas (5,00-17,14 %), lactonas (2,17-3,70%), tiofenos (2,38-3,23%), furanos
(21,74-29,63%), fenoles (6,45-17,07%), pirroles (7,69-12,50%), tiazoles (2,17-
2,50%), &cidos carboxilicos (2,55-7,69%) y otros.

De acuerdo a estos resultados, se puede inferir que los aceites de café
estudiados, poseen un perfil aromético con compuestos volatiles responsables del
aroma y sabor propio del café ya que de acuerdo a algunos estudios los
compuestos de mayor impacto en el sabor y aroma del café se encuentran dentro
de los grupos quimicos ya mencionados (Plasencia, 2012; Gonzélez et al, 2011).

La Tabla 26 y la grafica 16, muestran la distribucién de los compuestos agrupados
por familias quimicas de las muestras de aceite de café de grano tostado
obtenidas bajo las diferentes condiciones de extraccion con CO,-SC. En todas las
muestras analizadas, los furanos se encuentran presentes en mayor proporcion,
seguidos de las pirazinas, compuestos fendlicos, cetonas y pirroles. Sin embargo,
dentro de este grupo de familias, bajo las condiciones de extraccion de 331bar y
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50°C se encontro la mayor cantidad de furanos y a 150 bar, 40°C los furanos y
pirizinas se encuentras en similares proporciones.

Compuestos de la familia de furanos también fueron identificados como
mayoritarios por otros investigadores en café tostado y molido (Petisca et al.,
2013; Bastidas, 2011; Gonzalez et al, 2007)

Gréfica 16. Distribucion por familias de los compuestos voléatiles presentes
en el aceite de café de grano tostado extraido con CO,-SC.

Fuente: Este estudio.
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Tabla 26. Cantidades relativas expresadas en porcentaje de cada familia de compuestos encontrados en
muestras de aceite de café de grano tostado bajo diferentes condiciones de extraccion con CO,-SC.

Condiciones de
extraccion

Familia 150 Bar | 300 Bar | 150 Bar | 300 Bar | 119 Bar |331Bar | 225 Bar | 225 Bar 2%%OBCar
40°C | 40°C 60°C 60°C 50°C | 50°C | 36°C 64°C
Piridinas 2,86 0,00 2,44 2,17 2,22 0,00 2,44 2,38 | 2,50 | 0,00 2,78 | 3,23
Pirazinas 22,86 | 22,22 17,07 13,04 13,33 | 17,95 | 17,07 14,29 |12,50|15,38|19,44|19,35
Cetonas 17,14 7,41 12,20 10,87 11,11 | 10,26 9,76 7,14 | 5,00 |12,82|16,67|16,13
Lactonas 2,86 3,70 2,44 2,17 2,22 2,56 2,44 2,38 | 250|256 | 2,78 | 3,23
Furanos 22,86 | 29,63 | 24,39 | 21,74 | 24,44 | 23,08 | 24,39 | 26,19 (22,50|23,08|25,00|25,80
Tiofenos 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 2,38 | 250|256 278 | 3,23
Fenolicos 14,29 14,81 14,63 15,22 11,11 | 15,38 | 17,07 14,29 |15,00(12,82| 8,33 | 6,45
Pirroles 8,57 11,11 | 12,20 | 10,87 11,11 7,69 12,20 11,90 |12,50|10,26| 8,33 | 9,68
Tiazol 0,00 0,00 2,44 2,17 2,22 0,00 2,44 2,38 | 2,50 | 0,00 | 0,00 | 0,00
Acidos Carboxilicos| 0,00 3,70 4,88 4,35 2,22 7,69 4,88 4,76 | 5,00 | 5,13 | 5,56 | 3,23
Hidrocarburo 2,86 0,00 2,44 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 | 0,00 | 0,00 | 0,00 | 0,00
Ester 2,86 3,70 2,44 2,17 2,22 2,56 2,44 2,38 | 250|256 | 2,78 | 3,23
Otros 2,86 3,70 2,44 2,17 2,22 2,56 2,44 2,38 | 2,50 | 2,56 | 0,00 | 0,00
NI 0,00 | 0,00 | 000 | 13,04 | 13,13 | 10,26 | 2,44 | 7,14 |12,50|10,26/| 5,56 | 6,45

Fuente: Este estudio
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Los compuestos volatiles mayoritarios identificados presentes en todas las
muestras de aceite de café tostado obtenidas bajo las diferentes condiciones de
presion y temperatura de extraccion evaluadas se presentan en la tabla 27 junto
al rango del porcentaje relativo de area cromatogréafica. Se observa que de los
diez compuestos mayoritarios, 6 compuestos corresponden a la familia de furanos,
2 compuestos fendlicos, 1 pirazinas y 1 cetonas.

De la familia de furanos, el compuesto volatil furanmetanol es el mas
representativo en todas las muestras, el cual, de acuerdo a Bastidas (2011) es el
volatil predominante en el aroma del café tostado de la variedad Caturra en el
departamento de Narifio.

Tabla 27. Compuestos volatiles mayoritarios en el aroma del aceite de café
de grano tostado

Rango %
No. Compuesto Area rgelativa
1 Furanmetanol 23.71- 33,71
2 2-Etil-3-Metilpirazina 2,26 - 11,33
3 Difurfuril éter 4,64 - 8,94
4  2-Furfurilfurano 3,60 - 5,06
4  5-Metil-2-Furancarboxaldehido 3,14 -5,48
6 Furanmetanol Acetato 2,46 - 5,17
7 2-Metoxi-4-Vinilfenol 1,87 -5,21
8 2-Furancarboxaldehido 1,42 - 4,53
9 4-etil-2-metoxifenol 1,84 - 3,36
10 2-Hidroxi-3-metil-2-ciclopenten-1-ona 1,13-3,01

Fuente: Este estudio.

A continuacion, la tabla 28 muestra las descripciones odorificas de algunos de
los compuestos mayoritarios identificados en las muestras, los cuales son
reportados por la literatura cientifica relacionada con compuestos encontrados en
el café tostado y molido.
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Tabla 28. Compuestos volatiles y sus descripciones odorificas en aceite de
café de grano tostado.

Compuesto Descripcion odorifica
Furanmetanol Caramelo, aceite caliente, amargo.
2-Etil-3-Metilpirazina* Nueces, cacahuete, hongo
5-Metil-2-Furancarboxaldehido* Dulce aromatico, caramelo
Furanmetanol Acetato Nuez tostada, sensacion floral y etilica

Manzana, picante, de mani, el vino o de tipo

2-Metoxi-4-Vinilfenol
clavo y curry

2-Furancarboxaldehido Caramelo, canela, almendra, dulce picante.
4-etil-2-metoxifenol Especiado
2-Hidroxi-3-metil-2-ciclopenten-1- Caramelo

ona

Fuente: Bastidas (2011), Ribeiro et al. (2009)*

Algunos compuestos reportados en este trabajo de las diferentes muestras de
aceite de café extraido con CO,-SC, aungque no se encuentran en tan altas
concentraciones, algunos autores los han considerado como contribuidores
importantes al aroma y sabor del café, entre ellos estan: el guayacol y maltol (3-
Hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona), este ultimo, por ser una cetona ciclica derivada de
la caramelizacion de los azUcares posee una aroma dulce, frutado y a azlcar
guemada (Tressl et al., 1989), cabe sefialar que los porcentajes de area de este
compuesto estuvieron por debajo de 1, 01% en las muestras analizadas.

Por otra parte, el compuesto B-Damascenona, segun Do Nascimento et al. (2006)
presenta el mayor impacto en el aroma final del café tostado, a pesar de estar
presente en bajas concentracion, ya que el impacto de un compuesto aromatico
no siempre esta relacionado directamente a su abundancia (L6pez-Galilea et al.,
2006). B-Damascenona se caracteriza por poseer un olor caracteristico a miel y a
fruta. Este compuesto se encontrd en un porcentaje relativo por debajo del 0,75%
en la mayoria de las muestras de aceite de café obtenidas.

Comparado el perfil aromético de una muestra de aceite de café, empleando la
fibra DBV/Carboxen™/PDMS (Tabla 29) y la fiora PDMS/DVB (Tabla 31)
empleando HS-SPME, se encontr6 que las fibras extrajeron diferentes
compuestos volatiles, ya que estas difieren en la capacidad de adsorcion de
compuestos, debido a su polaridad principalmente. Las fibras polares son
efectivas para extraer analitos polares y de bajo peso molecular como la
DBV/CarboxenTM/PDMS, mientras que las apolares extraen analitos no polares
como la fiora PDMS/DVB (Rojas, 2005; Gonzales et al., 2011).
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Por otra parte, las fibras que combinan mas de un polimero (CW/DVB vy
DVB/CAR/PDMS), son adecuadas para la determinacién de analitos volatiles, a
diferencia de las fibras de PDMS y PA (Bastidas, 2011, Gonzales et al., 2011).

Compuestos como Pridina, 2,6-Dimetilpirazina, Guayacol, maltol, (3-Hidroxi-2-
metil-4H-piran-4-ona) y furanmetanol (furfuranol) fueron extraidos por ambas fibras
aunque en todos los casos, se observa mayor porcentaje relativo en la muestra
empleando la fibora PDMS/DVB.

Tabla 29. Identificacidn tentativa y cantidad relativa (%) de los compuestos
volétiles en aceite de café de grano tostado (225°C, 36°C) empleando la fibra
DBV/CarboxenTM/PDMS y GC-FID

Tiempo de Area Cantidad
No Retencion Relativa% IRR Identificacion
: (Cuentas) ,
(min) Area

1 14,674 199292 1,60 1188 1-Etilpirrol

2 14,932 113218 0,91 1194 Piridina @°

3 17,824 146677 1,18 1269 Tiazol

4 19,074 128726 1,03 1302 1-Hidroxi-2-propanona

5 20,115 83949 0,67 1329 2,5-Dimetilpirazina®

6 20,34 94145 0,76 1335 2,6—Dimeti|pirazinaab

7 23,682 1086159 8,73 1426 2-Etil-5-Metilpirazina?

8 25,007 436202 3,51 1465 2-Furancarboxaldehido

9 26,082 45273 0,36 1496 Furfural Formiato

10 26,44 125224 1,01 1507 2-metil-3,5-dietilpirazina

11 27,532 482502 3,88 1539 Furanmetanol Acetato?

12 28,84 427189 3,43 1577 5-Metil-2-Furancarboxaldehido?®
13 29,14 51417 0,41 1586 6,7-Dihidro-5-Metil-5H-Ciclopentapirazina
14 29,681 285805 2,30 1602 Furfural Propionato

15 30,34 61592 0,50 1624 2-formil-1-metilpirrol®

16 30,931 627193 5,04 1644 2-Furfurilfurano?®

17 31,798 4013944 32,27 1673 Furanmetanol ®

18 32,148 32533 0,26 1685 1-(6-Metil-2-Pirazinil)-1-Etanona
19 32,565 105265 0,85 1699 Furfuril Alcohol

20 33,315 88809 0,71 1723 2-etil-4-metil-2,5-furanediona
21 34,048 74516 0,60 1748 Metil-Silicilato

22 34,914 92021 0,74 1777 Acido 3-metil-2-butenoico

23 35,623 138885 1,12 1800 2-Metil-1H-Pirrol

24 36,206 59693 0,48 1822 B-Damascenona

25 36,723 194769 1,57 1841 2-Hidroxi-3-metil-2-ciclopenten-1-ona
26 37,481 91993 0,74 1869 Guayacol®

27 37,698 26722 0,21 1877 2-metoxifenol

28 38,573 85822 0,69 1909 3-Etil-2-Hidroxi-2-ciclopenten-1-ona
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29
30
31

32
33
34
35
36
37
38
39
40
41

39,839
40,764
41,464

41,639
42,122
42,839
43,464
43,947
44,131
45,897
46,405

47,13

51,88

35581
624080
91708

32598
228751
120032

35580

66495

86781
124366
285930
127576
130574

0,29
5,02
0,74
0,26
1,84
0,97
0,29
0,53
0,70
1,00
2,30
1,03
1,05

1955
1989
2017

2024
2044
2073
2099
2118
2126
2198
2219
2249
2443

3-Hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona 2"
Difurfuril éter
2-formilpirrol
4-Etilguaicol
4-etil-2-metoxifenol®
Eicosanol
4-metilfenol
y-Decalactona®

NI

4-Vinilguaiacol®
2-Metoxi-4-Vinilfenol
1-furfuril-2-formilpirrol
Acido Benzoico

Fuente: Este estudio.
a. ldentificado por GC-MS (DBV/CarboxenTM/PDMS)
b. Identificado por GC-MS (PDMS/DVB)

El analisis por GC-MS, permitié confirmar la presencia de los siguientes COVs en
el aceite de café de grano tostado obtenido con CO,-SC a 225 bar y 36°C.

Tabla 30. COVs Confirmados por GC-MS en el aceite de café de grano
tostado empleando la fibra DBV/CarboxenTM/PDMS y GC-MS

Tiempo de Retencion

No Identificacion Tentativa
1 13,14 Piridina

2 18,64 2,5-Dimetilpirazina

3 18,87 2,6-Dimetilpirazina

4 20,92 2-Etil-5-Metilpirazina

5 25,88 Furanmetanol acetato

6 27,06 5-Metil-2-Funcarboxaldehido
7 28,21 2-Furfurilfurano

8 29,84 Furanmetanol

9 35.58 Guayacol

10 38.57 Maltol

11 38.98 Difurfuril eter

12 40,98 y-decalactona

13 43,05 2-Formil-1-metilpirrol

14 44,30 4-Vinilguaiacol

Fuente: Este estudio.
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Tabla 31. Identificacién tentativa y cantidad relativa (%) de los compuestos
volétiles en aceite de café de grano tostado (225°C, 36°C) empleando la fibra

PDMS/DVB y GC-MS

Tiempo
de Cantidad
No Retencién relativa Identificacidon tentativa
(min) %

1 6,14 13 Acido acético

2 7,51 1,6 1-Hidroxi-2-propanona ?

3 8,17 0,5  Acido propanoico

4 8,79 0,4 3-Hidroxi-2-butanona

5 9,81 0,1 1,3-Diazina

6 10,06 2,7 Priridina #

7 12,55 0,7 Dihidro-2-metil-3(2H)-furanona

8 13,33 1,7 Metilpirazina #

9 13,66 2,4 Furfural 2

10 14,62 29,7  Furfuranol?

11 15,08 3,2 1-(Acetiloxi)-2-propanona ®

12 16,9 0,8 Formiato furfurilo

13 17,18 4,1 1-(2-Furanil)-etanona-+ Butirolactona

14 17,29 2,8 2,6- Dimetilpirazina ®

15 17,46 0,4 2-Etilpirazina

16 17,55 0,2 2,3-Dimetilpirazina

17 19,34 0,7 C8HB80 (M+ 130)

18 19,5 51 5-Metilfufural

19 20,79 3,9 Acetato de furfurilo

20 2111 0.8 2,5-_ D_ihid_ro-3,5-dimetiI-2-furanona-+2-EtiI-5-
metilpirazina

21 21,28 0,9 2,3,5-Trimetilpirazina + 2- Etil-3-metilpirazina

22 21,46 0,6 2-Formil-1-metilpirrol

23 21,76 0,9 Pirrol-2-carboxaldehido

24 22,24 1,3 Corilona

25 22,59 0,9 Limoneno

26 23,91 1,6 2-Acetilpirrol

27 24,46 1,3 2,6- Dietilpirazina ®

28 24,95 0,9 Guayacol

29 25,17 0,5 C7H1002 (M+ 126)

30 25,89 5,5 Maltol

31 28,48 0,5 2-(2-Furanilmetil)-5-metil-furano

32 28,64 0,4 1-(2- Furanilmetil)-1H-pirrol
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33 32,25 0,9 4-Etil-2-metoxifenol &

34 32,83 0,7 N.I. (M+ 341)
35 33,76 5 p-Vinilguaiacol
36 38,93 0,8 N.I. (M+ 341)
37 49,65 2,4 Cafeina

Fuente: Este estudio.
a. lIdentificado por GC-MS (DBV/CarboxenTM/PDMS)

En cuanto al perfil aromético de los aceites obtenidos a partir de los diferentes
tipos de café tostado evaluados, se encontré la presencia de furanos, cetonas,
pirazinas, pirroles, acidos carboxilicos, piridinas, lactonas y otros, en su orden de
mayor a menor proporcién, como se observa en la tabla 32.

El compuesto furanmetanol fue el volatil mayoritario en ambas muestras de aceite
de café, aunque en el aceite obtenido a partir de café tipo consumo local se
detectd un 14% de este compuesto, mientras que en el aceite obtenido a partir de
café tipo excelso fue de 20% (Ver anexo 14).

Tabla 32. Cantidades relativas expresadas en porcentaje de cada familia de
compuestos encontrados en muestras de aceite a partir de diferentes tipos
de café tostado extraido con CO,-SC (331°C, 36°C).

Aceite a partir de café

Familia
Tipo consumo local Excelso

% Relativo de compuestos
Furanos 30,56 25,00
Cetonas 16,67 7,14
Pirazinas 13,89 14,29
Pirroles 11,11 14,29
Acidos carboxilicos 8,33 10,71
Compuestos fendlicos 5,56 10,71
Piridinas 2,78 3,57
Lactonas 2,78 3,57
Otros 2,78 0

Fuente: Este estudio.
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5.4.5. Perfil aroméatico del aceite de café de grano tostado extraido con
Soxhlet. Los resultados obtenidos en el perfil aromatico del aceite de café a partir
de grano tostado y molido extraido con soxhlet, se muestran en la tabla 33. Se
observa que el compuesto volatil que se detectd y se cuantific6 en mayor
proporcion fue el acido palmitico (37,6%) y no el compuesto furanmetanol (7,5%)
como en las muestras de aceite de café obtenidas con CO,-SC. Por otra parte, se
determind que los compuestos identificados tentativamente pertenecen a la familia
de furanos (27,78%), seguidos de pirazinas (19,44%), pirroles (13,89%),
compuestos fenolicos (8,33%), acidos carboxilicos (8,33%), cetonas (5,56%) vy
piridinas (2,78%).

A pesar que el aceite obtenido por el método soxhlet presentd un perfil aromatico
con compuestos caracteristicos del aroma de café, se detectaron en su perfil,
acidos carboxilicos como el acido palmitico (37,6%) y &cido 3-metilbutanoico
(2,3%) (olor a queso), el primero no se identificd en ninguna de las muestras de
aceite de café obtenido con CO,-SC , el segundo en algunas de ellas, pero en una
menor proporcién, lo cual muestra una diferencia en el perfil aromético de los
aceites obtenidos bajo los métodos de extraccion evaluados.

Tabla 33. Identificacion tentativa y cantidad relativa (%) de los compuestos
volatiles por HS-SPME y GC-MS en aceite de café de grano tostado extraido
por soxhlet

Tiempo Cantidad
No. de_ . Identificacién tentativa relatlrva
retencion % de area
(min)
1 13,074 Piridina 0,2
2 15,189 3-Metil-3-buten-1-ol 0,6
3 16,347 Metilpirazina 0,8
4 18,562 2,5-Dimetilpirazina 0,6
5 18,804 2,6-Dimetilpirazina 0,4
6 20,942 2-Etil-5-metilpirazina 0,4
7 21,160 2-Etil-6-metilpirazina 0,2
8 21,650 2,3,5-Trimetilpirazina 0,5
9 22,892 Acido Acético 0,5
10 23,315 Furfural 3.1
11 23,435 1-(Acetiloxi)-2-propanona 1,1
12 24,757 2-Acetilfurano 1,4
13 25,893 Furanmetanol Acetato 4.6
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14 27,061 5-Metil-2-Furancarboxaldehido 53

15 27,881 2-Furanmetanol propanoato 0,7
16 28,214 2-furfurilfurano 0,5
17 28,551 2-Formil-1-metilpirrol 0,7
18 28,73 NLI 1,0
19 29,841 Furanmetanol 7,5
20 30,092 Acido 3-metilbutanoico 2,3
21 30,570 N.I 0,9
22 30,897 2-Acetil-3-metilpirazina 0,5
23 32,197 2,5-Dihidro-3,5-dimetil-2-furanona 1,0
24 33,174 2-Propionilfurano 0,3
25 33,787 N.I 1,1
26 34,761 N-furfurilpirrol 1,9
27 35,592 Guayacol 1,3
28 38,590 Maltol 1,7
29 38,683 N.I 2,6
30 39,000 Difurfuril éter 1,2
31 39,485 2-Acetilpirrol 0,9
32 40,030 Pirrol-2-carboxialdehido 1,5
33 40,229 4-Etil-2-metoxifenol 0,6
34 42,066 2-Formil-1-metilpirrol 0,8
35 44,318 4-Vinilguaiacol 4,2
36 48,809 Acido Palmitico 37,6

Fuente: Esta investigacion

5.5. ANALISIS SENSORIAL DEL ACEITE DE CAFE DE GRANO TOSTADO
OBTENIDO CON CO,-SUPERCRITICO

Aunque la valoracién de los atributos sensoriales de los aceites obtenidos no
presentd una relacion clara con respecto a la presion y temperatura de extraccion
supercritica, las valoraciones de catacion, emitidas por un catador experto del
Laboratorio del Café de la Asociacion de Productores de café de la Union, Narifio
(ASPROUNION), permitieron establecer, que existen percepciones diferentes al
valorar sensorialmente entre las muestras de aceite de café obtenidas bajo las
diferentes condiciones de extraccion evaluadas.

Las caracteristicas sensoriales del proceso de catacion mas sobresalientes, se
expresaron en sensaciones de sabor y aroma a: Chocolate, caramelo, canela,
almendra, floral, mantequilla, vainilla, citrico y durazno. A partir de las
descripciones odorificas de los compuestos volatiles identificados (Ver Tabla 28),
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se pudo inferir que varios de estos, presentan caracteristicas odorificas iguales o
muy similares, a las sensaciones sensoriales percibidas por el catador (Tabla 34).

Tabla 34. Valoraciones sensoriales de las muestras aceite de café.

No. de Condiciones Valoracion sensorial
muestra

1 150 Bar-40°C | Chocolate, caramelo, amargo, aspero.

2 300 Bar-40°C | Panela, malta, acido a citrico.

3 150 Bar-60°C Caramelo, cereza, frut(_)s rojos, acido, sabor
residual, astringente, vino.

4 300 Bar-60°C Miel, floral, citrico, almendras, cremoso, bajo de
dulzor.

5 119 Bar-50°C | Cedro, pino, maderoso.

6 331Bar-50°C | Mantequilla, vainilla, avellanas, dulce, meloso.

7 225 Bar-36°C | Chocolate intenso, caramelo, opaco.

8 295 Bar-64°C Caramelo, rpqntequnla, durazno, dulce agradable
(perdura), citrico.

9 225 Bar-50°C | Caramelo, floral, delicado, clavo de olor, picante.

Fuente: Este estudio.

La nota a caramelo predomind en la mayoria de las muestras de aceite de café, la
cual esta asociada probablemente a los compuestos furanmetanol y 2-
Furancarboxaldehido, los cuales se encuentran entre los 10 COVs identificados
mas abundantes en todas las muestras analizadas.

Por su parte, la muestra 9 (225 bar, 50°C) presenté particularmente una nota
picante que puede estar relacionada con el compuesto 2-Metoxi-4-Vinilfenol, que
se asocia con un ligero picante (Tabla 28), encontrandose este compuesto en
mayor proporcion en la muestra de aceite obtenido bajo dichas condiciones de
extraccion, que en las demas muestras.

La grafica 17, muestra de forma resumida el comportamiento de los principales
atributos evaluados, en ella se observa que bajo las condiciones de la muestra 6
(331 bar y 50 °C), se obtuvo el puntaje mas alto en cuanto a fragancia y al puntaje
expresado por el catador (8,5 para ambos atributos). Atributos como el sabor,
acidez, cuerpo y balance de esta muestra tuvieron un puntaje entre 7 y 8. Las
muestra 4 (300 Bar-60°C) y 7 (225 Bar-36°C) tuvieron puntuacion de 8 en cuanto
al sabor, el cual fue el valor mas alto alcanzado en este atributo y que en la escala
de evaluacion corresponde a excelente. El mejor cuerpo lo presento la muestra 2
(300 bar- 40°C). Por otra parte, el dulzor fue un atributo que no todas las
muestras lo presentaron (muestras 1, 2, 5y 9)
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Gréfica 17. Principales atributos del aceite de café obtenido bajo diferentes
condiciones de extraccion con CO,-SC.

Fuente: Este estudio.

La gréfica de medias para el puntaje total de cada aceite, se muestra en la gréfica
18, donde se observa que hay diferencia estadisticamente significativa entre
todas las condiciones analizadas. En general la mayoria de las muestras presentd
buenas puntuaciones. Sin embargo, la condiciéon 3 y 4 obtuvieron 81 y 84 puntos,
respectivamente, lo cual, de acuerdo a la tabla 5, clasifica en este caso al aceite
como muy bueno (Grado Q Premium), mientras que las muestras 6 y 8 con
puntaje de 86, respectivamente, se catalogan como excelente (Grado Especial).

Solamente las muestras 1 y 5 obtuvieron puntajes de 55 y 54, por lo tanto, estos
aceites se clasifican como un café bajo muestra, es decir de muy baja calidad y
gue en el ambito del café se cataloga como un café para consumo local. Aunque
la relacion de la presion y temperatura de extraccion no es muy clara con respecto
al analisis sensorial dado que es una variable compleja, se alcanza a estimar que
manejar presiones muy bajas (119 - 150) junto a temperaturas no tan altas (40 y
50), son condiciones desfavorables para la extraccion de aceite con un buen perfil
sensorial.
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Gréfica 18. Grafico de medias de LSD de Fisher del puntaje del total con
respecto a las condiciones evaluadas.
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Fuente: Este estudio.

Comparando el aceite de café extraido con CO,-SC a partir de café tipo excelso y
de consumo local, en la gréafica 19, se puede observar que el aceite obtenido a
partir de café excelso present6 la mejor puntuacion en cada uno de los atributos
evaluados, con lo cual logré un puntaje total de 86 que lo clasifica como Grado
Especial con descripcion Excelente. Mientras que el aceite obtenido a partir de
café de tipo consumo local obtuvo una puntuacion entre 6 y 7 en los atributos
sensoriales evaluados alcanzando un total 60 puntos, clasificandose como Debajo
de Grado Q y se describe como café Comercial.

Ademas, el aceite de café obtenido a partir de café tipo excelso presentd notas a
chocolate, mantequilla, vainilla, avellanas, dulce, meloso, mientras que el aceite de
café obtenido a partir de café de tipo consumo local, presentd notas a chocolate
caramelo, amargo, moho, tierra. De acuerdo a esto, se puede inferir que la
calidad del aceite de café obtenido también depende del tipo de café del cual se
realice la extraccion.
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Gréafica 19. Perfil de atributos sensoriales de aceite a partir de café tipo
excelso y consumo local obtenido con CO,-SC (331 bar, 36°C)

Fuente: Este estudio.

5.6. ANALISIS SENSORIAL DEL CAFE RESIDUAL DESPUES DE LA
EXTRACCION SUPERCRITICA.

Los resultados del andlisis sensorial del café tostado y molido de tipo consumo
local y excelso obtenidos después de la extraccidn supercritica a 331 bar y 36 °C,
se muestran en la grafica 20, donde se observa que ambos tipos de café después
de la extraccion del aceite, presentan igual puntaje en atributos como sabor, sabor
residual, acidez, balance, uniformidad y en cuanto al atributo de taza limpia,
presentaron una puntuacion de cero, lo cual indica que el café evaluado present6
defectos en cuanto a la experiencia total del sabor.
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Gréfica 20. Perfil de atributos sensoriales de café tipo excelso y consumo
local después de la extraccién con CO,-SC (331 bar, 36°C)

Fuente: Este estudio.

El residuo del café tipo excelso obtuvo una mejor puntuacion en cuanto a cuerpo,
dulzor y la puntuacion del catador. Sin embargo, su puntaje total en la catacién
dio como resultado 65 puntos y para el residuo de café de consumo local un total
de 54 puntos, por lo tanto se describen de acuerdo a la tabla 5, como Comercial y
Bajo Muestra, respectivamente, siendo ambos clasificacion Debajo de Grado Q.
De acuerdo a esto y lo expresado por el catador Jairo Mufioz (2013), estos
residuos presentan atributos favorables para el consumo a nivel local, como un
café comun tipo comercial. Por lo tanto, es posible afirmar que el café después de
una extraccién supercritica de su aceite no es un residuo inservible y podria ser un
subproducto apto para consumo humano, ya que ademas no presenta trazas de
solventes toxicos de extraccion.

Por otra parte, no es posible el consumo del café tostado y molido después de ser
usado en la extraccion tipo soxhelt, debido a que este queda con residuos del
solvente (hexano) empleado en la extraccién, predominando de esta manera su
olor, lo que resulta desagradable y demuestra la toxicidad de este residuo.
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Residuos como la torta obtenida tras una extraccion de aceite de café por
prensado no permiten la obtencion de una bebida de café con buenas
caracteristicas organolépticas aunque si presenta un alto contenido de aceite (9%
a 10%) como lo expresa Lépez (2007) en su estudio.

Las notas que presento el café después de la extraccion supercritica, se muestran
en la tabla 35. La nota comun en los dos cafés fue la de cereal, lo cual no es
agradable en una bebida de café. Por otra parte la diferencia entre las demas
notas percibidas por el catador, estan relacionadas posiblemente al tipo de tostion
de las muestras, el origen de las mismas, entre otros factores que puedan afectar
y no a las condiciones de extraccion empleadas ya que para ambos ensayos se
utilizaron las mismas condiciones.

Tabla 35. Valoracién sensorial de café de grano tostado después de la
extraccion con CO,-SC (331 bar, 36°C).

Tipo de residuo Valoracion sensorial
Café excelso Chocolate, dulce, cereal
Café consumo local Mantequilla, amargo, cereal

Fuente: Este estudio.

5.7. SOLUBILIDAD DEL ACEITE DE CAFE
Todas las muestras de aceite de café obtenidas con CO,-SC y Soxhlet,

presentaron los siguientes resultados en la prueba de solubilidad cualitativa (Tabla
36):

Tabla 36. Resultado de solubilidad del aceite café de grano tostado.

Solvente Resultado
Agua Negativo
Alcohol Negativo
Hexano Positiva
Cloroformo Positiva

Fuente: Este estudio.
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Figura 13. Prueba de solubilidad cualitativa del aceite de café de grano
tostado en: a. Cloroformo; b. Hexano; c. Etanol; d. Agua.

Fuente: Este estudio.

De acuerdo a lo observado en la determinacion solubilidad cualitativa (Figura 13),
el aceite no fue soluble en agua, parcialmente soluble en etanol tomando la
prueba como negativa, ya que después de pocos segundos se observd una
separacion de fases, mientras que en hexano y cloroformo fue soluble
completamente mostrando una solucibn homogénea, por poseer acidos
carboxilicos afines a las moléculas de hexano y cloroformo, los cuales son
solventes apolares, sin embargo la interaccién entre las moléculas parece ser
diferente, ya que en el caso de la solucion con hexano se observa una fase
trasltcida, mientras que con cloroformo se observé cierta turbidez.

De esta manera, la solubilidad de los aceites obtenidos con CO,-SC en
compuestos apolares muestran una naturaleza bastante apolar debido a que
sustancias no polares son solubles en solventes no polares (Durst y Goker, 1985)
como en este caso hexano y cloroformo (en su orden creciente de polaridad).
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6. CONCLUSIONES

El analisis estadistico mostrd que los factores presion y temperatura de extraccion
con CO2-SC tuvieron un efecto estadisticamente significativo sobre el rendimiento,
siendo las mejores condiciones para la obtencion de un alto rendimiento de aceite
de café de grano tostado: 331,06 bar y 35,86°C, con las cuales se obtuvo un
rendimiento del 12%.

Se identific6 como componentes mayoritarios en el perfil lipidico del aceite de café
extraido con CO,-SC, al acido palmitico y linoleico, ademas de la presencia de
otros acidos grasos como: oleico, estearico, araquidico y linolénico.

La influencia de la presion y la temperatura de extraccién fue estadisticamente
significativa para el contenido de &cido linoleico en el aceite de café, siendo las
mejores condiciones 331,07 bar y 35,07°C, mientras que solamente Ia
temperatura, fue el factor que influyé en el contenido de acido palmitico en el
aceite de café, con lo cual se obtiene 50,28% a 331,07 bary 64,14°C.

El importante contenido de acido linoleico junto a otros de interés presentes en el
aceite de café, le dan una caracteristica composicional funcional especial que
podria darle un uso tanto en la industria alimentaria y cosmética. Por tal motivo, se
establece que las condiciones mas favorables en cuanto a contenido de acido
linoleico, la relacion poliinsaturados/saturados y rendimiento para la extraccion de
aceite de café tostado son 331,06 bar y 35,86°C.

Se obtuvo un mayor rendimiento en la extraccion de aceite de café mediante la
extraccion soxhlet (16%), sin embargo el tiempo requerido de extracciéon fue de 8
horas mas dos horas adicional para la eliminacién del disolvente (hexano) y el uso
de altas temperaturas que lo hacen inviable para la industria alimentaria y
cosmética.

La cantidad de acidos grasos poliinsaturados fue superior en el aceite de café
extraido con CO2-SC que el aceite obtenido por soxhlet, lo que hace a esta
técnica recomendable para la industria alimentaria, cosmética y farmacéutica.

Teniendo en cuenta que la extraccion de aceite a partir de café excelso con CO2-
SC, presentd6 mayor rendimiento, contenido de &cido linoleico, relacién
poliinsaturados/saturados y mejor perfil sensorial con respecto al aceite obtenido a
partir de café tipo consumo local, por tal motivo es conveniente la extraccion
supercritica de aceite de café a partir de café de alta calidad.

En todos los aceites de café obtenidos con CO2-SC, los furanos se encontraron
presentes en mayor proporcion, seguidos de las pirazinas, compuestos fendlicos,
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cetonas y pirroles, los cuales son familias de compuestos caracteristicos del sabor
y aroma del café tostado, lo que posibilita su uso como saborizante.

El café obtenido tras la extraccion supercritica del aceite, es un residuo que podria

ser utilizado como café de consumo local ya que presenta caracteristicas
sensoriales apropiadas para ello y es libre de solventes toxicos.
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7. RECOMENDACIONES

Continuar con estudios en relacion a la extraccion de aceite a partir de una mezcla
de café excelso y pasilla estableciendo una proporcién apropiada entre los tipos
de café y las mejores condiciones de extraccion teniendo en cuenta rendimiento,
composicidon y costos para la obtencion del aceite.

Realizar estudios con respecto a la capacidad antioxidante del aceite de café
extraido con fluidos supercriticos y empleando co-solventes como el agua y
evaluar la composicion quimica de los extractos obtenidos

Se recomienda continuar investigando respecto al periodo de conservacion bajo

diferentes condiciones de envasado y almacenamiento del aceite de café extraido
con fluidos supercriticos.
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Anexo 1. Analisis Bromatoldgico del café tostado y molido
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Anexo 2. Curva de extraccion de aceite de café tostado con CO,-SC

Curva de extraccion con CO,-SC a 225 bar y 50°C de aceite de café tostado.

Datos curva de extraccion aceite de café tostado a 225 bar y 50°C

Tiempo Extracto
(min) 9)
10 0,0124
30 0,6125
50 2,6039
70 4,9146
90 6,9943
110 8,5481
130 9,6773

150 10,5001
160 10,6594
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Anexo 3. Formulario de catacion de la Asociacion de Cafés Especiales de
Ameérica
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Anexo 4. Compuestos organicos volatiles identificados por Supelco (GC-MS) en
muestra de café tostado.

Fuente: SUPELCO. Productos cromatogréficos para analisis y purificacion.
Catalogo 2000 p. 510

125



Cromatograma de Supelco para COVs de granos de café tostado por
SPME-GC-MS.
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Anexo 5. Analisis de acidos grasos por GC-FID de aceite de café tostado
extraido bajo diferentes condiciones de extraccién con CO,-SC.



Tabla No 1
Muestra 1- 1IECT1 Cod LC364-11
150 Bar-40°C

Tiempo de Cantidad

Retenciéon | Relativa %* Identificacion
13,132 46,027 Acido Palmitico ME
13,332 0,13 Acido Palmitoleico ME
14,874 6,269 Acido Estearico ME
15,174 8,66 Acido Oleico ME
15,841 33,499 Acido Linoleico ME
16,674 1,187 Acido Linolénico ME
17,549 2,13 Acido Araquidico ME

Tabla No 2

Muestra 2 - 2ECT1 Cod LC365-11
300 Bar-40°C

Tiempo de Cantidad

Retencién | Relativa %* Identificacion
12,941 44,59 Acido Palmitico ME
14,649 6,52 Acido Esteéarico ME
14,941 7,81 Acido Oleico ME
15,574 35,74 Acido Linoléico ME

16,4 1,09 Acido Linolénico ME

17,241 2,38 Acido Araquidico ME

ME: Metil Esteres
NI: No Identificado

* Porcentaje relativo al total de compuestos integrados en el GC-FID.




Tabla No 3
Muestra 3 - 3ECT1 Cod LC366-11
150 Bar-60°C

Tiempo de Cantidad
Retencion | Relativa %* Identificacion
13,257 43,37 Acido Palmitico ME
14,9 8,31 NI
15,1 9,85 Acido Estearico ME
15,41 9,015 Acido Oleico ME
16,041 29,45 Acido Linoleico ME
Tabla No 4

Muestra 4 - 6ECT1 Cod LC367-11
300 Bar-60°C

Tiempo de Cantidad

Retencién Relativa %* Identificacion
13,091 44,92 Acido Palmitico ME
14,566 0,95 NI
14,832 7,02 Acido Estearico ME
15,116 8,3 Acido Oleico ME

15,8 34,95 Acido Linoléico ME

16,582 1,3 Acido Linolénico ME
17,457 2,22 Acido Araquidico ME

ME: Metil Esteres
NI: No Identificado

* Porcentaje relativo al total de compuestos integrados en el GC-FID.
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Tabla No 5
Muestra 5 - 5ECT1 Cod LC368-11
119 Bar-50°C

Tiempo de Cantidad

Retencidén Relativa %* Identificacion
13,266 46,22 Acido Palmitico ME
14,724 1,27 NI
15,05 6,67 Acido Estearico ME
15,332 9,28 Acido Oleico ME
16,05 33,17 Acido Linoleico ME
16,816 1,2 Acido Linolénico ME
17,716 1.8 Acido Araquidico ME

Tabla No 6

Muestra 6- 7TECT1 Cod LC373-11
331Bar-50°C

Tiempo de Cantidad

Retencion Relativa %* Identificacion
13,224 40,2 Acido Palmitico ME
14,741 3,49 NI
15,01 7,06 Acido Estearico ME
15,307 7,65 Acido Oleico ME
16,016 37,75 Acido Linoleico ME
16,807 1,43 Acido Linolénico ME

17,7 2,09 Acido Araquidico ME

ME: Metil Esteres
NI: No ldentificado

* Porcentaje relativo al total de compuestos integrados en el GC-FID.
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Tabla No 7
Muestra 7 - SECT1 Cod LC374-11
225 Bar-36°C

Tiempo de Cantidad

Retencion Relativa %* Identificacion
13,224 50,42 Acido Palmitico ME
15,016 6,65 Acido Estearico ME
15,316 43 Acido Oleico ME
16,01 34,6 Acido Linoléico ME
16,857 1,07 Acido Linolénico ME
17,757 2,1 Acido Araquidico ME

Tabla No 8

Muestra 8 - 9ECT1 Cod LC375-11
225 Bar-64°C

Tiempo de Cantidad

Retencion Relativa %* Identificacion
13,224 46,39 Acido Palmitico ME
14,732 3 NI
14,991 6,72 Acido Estearico ME
15,282 6,44 Acido Oleico ME
15,982 32,11 Acido Linoleico ME
16,791 1,22 Acido Linolénico ME
17,691 1,96 Acido Araquidico ME

ME: Metil Esteres
NI: No ldentificado
* Porcentaje relativo al total de compuestos integrados en el GC-FID.




Tabla No 9
Muestra 9 - 10ECT1 Cod LC376-11
225 Bar-50°C

Tiempo de Cantidad

Retencidn Relativa %* Identificacion
13,2 44,39 Acido Palmitico ME
14,666 3,84 NI
14,957 6,61 Acido Esteérico ME
15,241 7,95 Acido Oleico ME
15,95 33,91 Acido Linoléico ME
16,716 0,98 Acido Linolénico ME
17,607 2,03 Acido Araquidico ME

Tabla No 10

Muestra 10 - 11ECT1 Cod LC377-11
225 Bar-50°C

Tiempo de Cantidad

Retencion Relativa %* Identificacion
13,157 45,39 Acido Palmitico ME
14,632 2,45 NI
14,916 6,49 Acido Estearico ME
15,207 9,69 Acido Oleico ME

15,9 33 Acido Linoleico ME

16,682 1,06 Acido Linolénico ME
17,566 1,89 Acido Araquidico ME

ME: Metil Esteres
NI: No Identificado

* Porcentaje relativo al total de compuestos integrados en el GC-FID.




Tabla No 11
Muestra 11 - 12ECT1 Cod LC378-11
225 Bar-50°C

Tiempo de Cantidad

Retencidn Relativa %* Identificacion
13,107 48,12 Acido Palmitico ME
14,557 1,13 NI
14,85 6,62 Acido Estearico ME
15,132 8 Acido Oleico ME
15,8 32,55 Acido Linoléico ME
16,607 1,65 Acido Linolénico ME
17,474 1,7 Acido Araquidico ME

Tabla No 12

Muestra 12- 4ECT2 Cod LC379-11
225 Bar-50°C

Tiempo de Cantidad

Retencion Relativa %* Identificacion
13,091 47,51 Acido Palmitico ME
14,824 6,4 Acido Esteéarico ME

15,1 7,99 Acido Oleico ME

15,791 33,81 Acido Linoléico ME
16,541 1,29 Acido Linolénico ME
17,424 2,13 Acido Araquidico ME

ME: Metil Esteres
NI: No Identificado

* Porcentaje relativo al total de compuestos integrados en el GC-FID.



Anexo 6. Cromatogramas (GC-FID) del perfil de acidos grasos en muestras de
aceite de café tostado extraido con CO,- SC.

Cromatograma perfil de acidos grasos en aceite de café extraido con CO,-
SC a 150 bar y 40°C

Cromatograma perfil de acidos grasos en aceite de café extraido con CO,-
SC a 300 bar y 40°C



Cromatograma perfil de acidos grasos en aceite de café extraido con CO,-
SC a 150 bar y 60°C

Cromatograma perfil de acidos grasos en aceite de café extraido con CO,-
SC a 300 bar y 60°C



Cromatograma perfil de acidos grasos en aceite de café extraido con CO,-
SC a 119 bar y 50°C

Cromatograma perfil de &cidos grasos en aceite de café extraido con CO,-
SC a 331 bar y 50°C



Cromatograma perfil de acidos grasos en aceite de café extraido con CO,-
SC a 225 bar y 36°C

Cromatograma perfil de acidos grasos en aceite de café extraido con
CO,- SC a 225 bar y 64°C



Cromatograma perfil de acidos grasos en aceite de café extraido con
CO,- SC a 225 bar y 50°C



Anexo 7. Espectros de masas de los acidos grasos por GC-MS de aceite de
café tostado extraido con CO,-SC (225 bar, 36°C)
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Anexo 8. Analisis de acidos grasos por GC-FID de aceite de café tostado extraido
con Soxhlety CO,-SC (331 bar 36°C)

. Codigo: LBE-PRE-FR-185
|"‘,}-|,':n;rj-}". SECCION DE LABORATORIOS Pegina 148 8
N’ INFORME DE RESULTADOS CROMATOGRAFIA Varsion: 01
e igants a partir da :

M wrirn 2013011

FECHA: 24/06/2013 REPORTE No: LCRO13-13

1. DATOS DELUSUARIO

SOLICITANTE: Dr. Andrés Hurtada Benavides - Daniela Dorada

|dentificacion: Grupo de Investigacion Tecnologias Emergentes en Agroindustris
Dirgmién: Calle 18 Grg 50 Ciudad Universitara Tpmbain

Telefonao:

Comeo Electronico: dadojazzz@hotmail.com

2. DATOS DELAS MUESTRAS

Mimero de Musstras Solictadas: 13

Tipo de Muestra: Aceite de Cafe _
Dezcrpoion de lafs) Muestra(s): Muestras de aceite de Cafe
Fecha de Rece poion de la (s) Muestrafs) 29/04/2013
Analizis Solictado: Acidos grasos denvatizedos

Codigo Muestras: LC038-044-13; LC043-055-13

Fachs de Anslisis: 02-07/05/2013

3. DESCRIPCION DEL ANALISIS

3.1 Equipo: Cromatografo de gases Shimadzu GC1TA
3.2 Columna: Columna Capilar DE-WAX [J&W Agient Seientific. 30mx 0,25mm 10x 0,25pm)

3.3 Detector: FID s 280°C
3.4 Inyector: Inyecciona 250°C modo =pdf 1:10

Ls identficacion de los compuestos se realizd por comparacion de  tiempos de retencion de
una mezcla de estindams de metil esleres de scidos grasos [Altech, USA) snslizados bajo
las mismas condiciones.

4. RESULTADOS

Lastablas N° 13 13 consignan los resitados obtenidos durante los anslisis da las muestras.



Tabla N° 1. Aceite de Café Extraido con Soxhlet

Muestra N° 1 LC052-13

Tiempo de
N° |Retencion min| Cantidad relativa | ldentificacion
%

1 13,89 42,10 Acido Palmitico
2 15,88 7,14 Acido Esteérico
3 16,19 8,28 Acido Oleico
4 16,92 39,33 Acido Linoleico
5 17,78 1,05 Acido

6 18,94 2,10 Acido

Tabla N° 2 Aceite de café excelso (331 bar, 36°C)

Muestra N° 2 LC053-13
Tiempo de
N° |Retencién min| Cantidad relativa | Identificacidon
1 13,92 42,64 Acido
2 15,92 7,35 Acido
3 16,21 7,72 Acido Oleico
4 16,97 38,66 Acido
5 17,79 1,07 Acido
6 18,96 2,56 Acido

Tabla N° 3 Aceite de café consumo local (331 bar, 36°C)

Muestra N° 3 LC054-13
Tiempo de
N° | Retencion |Cantidad relativa %|ldentificacion
1 13.90 41,79 Acido
2 15,89 7,17 Acido
3 16,18 8,38 Acido Oleico
4 16,94 39,01 Acido
5 17,77 1,23 Acido
6 18,93 2,43 Acido




Anexo 9. Cromatogramas (GC-FID) del perfil de acidos grasos en muestras de
aceite de café tostado extraido con Soxhlety CO2- SC (331 bar 36°C).

Cromatograma perfil de acidos grasos en aceite de café extraido con CO,-
SC a 331 bar y 36°C a partir de café excelso



Cromatograma perfil de acidos grasos en aceite de café extraido con CO,-
SC a 331 bar y 36°C a partir de café consumo local

Cromatograma perfil de acidos grasos en aceite de café extraido con Soxhlet



Anexo 10. Graficas de Medias de LSD de Ficher del contenido relativo los acidos
grasos: estearico, oleico y linolénico en relacion al método de extraccion.

7,5
& T

6,9

6,6

Estearico (%)

6,3

1

C0O2-sC SOXHLET
Método de extraccion

6

9,7
9,4
9,1

8,8

Oléico (%)

8,5

RN

C0O2-SC SOXHLET
Método de extraccion

8,2

2,6

2,3

1,7

Linolénico (%)
N

1,4
.

11

CO2-SC SOXHLET
Método de extraccion



Anexo 11. Analisis de la fraccion volatil por HS-SPME y GC-FID de muestras de
aceite de café extraido con CO,-SC.






Muestra 1. 150 bar-40°C

No Tiempo de A Cantidad IRR Posible Compuesto
Reter_lcién (Cuerr??as) Relativa
(Min) % Area
1 10,058 27559 0,2 NI
2 14,457 157801 1.1 1182 1-Etilpirrol
3 14,666 81664 0.6 1187 Piridina
4 17,574 141704 1,0 1263 Metilpirazina
5 18,84 131557 1,0 1296 1-Hidroxi-2-propanona
6 19,699 86210 0,6 1318 2,5-Dimetilpirazina
7 19,865 90314 0,7 1323 2,6-Dimetilpirazina
8 20,099 93625 0,7 1329 2-Etilpirazina
9 23,415 1143931 8,3 1418 2-Etil-3-Metilpirazina
10 24,748 448484 3,3 1457 2-Furancarboxaldehido
" 26,19 149192 1.1 1489 Furfural Formiato
12 27,282 481287 3,5 1532 Furanmetanol Acetato
13 28,582 502019 3,7 1570 5-Metil-2-Furancarboxaldehido
14 29,381 369984 27 1593 6,7-Dihidro-5-Metil-5H-Ciclopentapirazina
15 29,59 137663 1,0 1600 Hexadecano
16 30,081 89516 0,7 1616 2-Acetilpirazina
17 30,615 569683 4.1 1634 2-Furfurilfurano
18 31,556 3908801 28,5 1665 Furanmetanol
19 32,273 131222 1,0 1689 1-(6-Metil-2-Pirazinil)-1-Etanona
20 33,056 99799 0,7 1715 2-Etil-4-Metil-2,5-Furanodicna
21 34,273 75250 0,5 1755 Metil-Silicilato
22 35,373 234748 1,7 1792 2-Metil-1H-Pirrol
23 36,281 94828 0,7 1825 B-Damascenona
24 36,456 155659 1.1 1831 2-Hidroxi-3-metil-2-ciclopenten-1-ona
25 37,214 155794 1.1 1859 Guaiacol
26 38,306 124534 0,9 1899 3-Etil-2-hidroxi-2-ciclopenten-1-ona
27 39,547 117249 0,9 1945 3-Hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona
28 40,522 736591 54 1980 Difurfuril eter
29 41,856 298238 2,2 2033 4-etil-2-metoxifenol
30 42,631 118719 0,9 2065 Eicosanol
31 43,672 70282 0,5 2107 4-metilfenol
32 43,856 93391 0,7 2115 y-Decalactona
33 45,639 93017 0,7 2188 4-Vinilguaiacol
34 46,122 257068 1,9 2207 2-Metoxi-4-Vinilfenol
35 46,864 147416 1.1 2238 1-furfuril-2-formilpirrol




Muestra 2. 300 Bar -40°C

Tiempo_ ('Jle Area Cantic_lad )
No Retencion Relativa IRR Posible Compuesto
Min) | (Cuentas) | o area
1 14,32 88296 1,6 1179 1-Etilpirrol
2 17,52 70329 1,3 1261 Metilpirazina
3 18,75 41633 0,7 1294 1-Hidroxi-2-propanona
4 19,75 44318 0.8 1320 2,5-Dimetilpirazina
5 19,99 44640 0,8 1326 2,6-Dimetilpirazina
6 23,74 462671 83 1427 2-Etil-3-Metilpirazina
7 24,72 243106 44 1456 2-Furancarboxaldehido
8 26,16 61491 1,1 1498 Furfural Formiato
9 27,23 192537 35 1530 Furanmetanol Acetato
10 28,52 249218 45 1568 5-Metil-2-Furancarboxaldehido
11 29,13 205054 3,7 1586 6,7-Dihidro-5-Metil-5H-Ciclopentapirazina
12 30,45 246544 4.4 1628 2-Furfurilfurano
13 31,44 1721720 31,0 1661 Furanmetanol
14 31,58 99211 1,8 1666 Furfuril Alcohol
15 3217 39467 0,7 1685 1-(6-Metil-2-Pirazinil)-1-Etanona
16 34,21 49235 09 1753 Metil-Silicilato
17 35,36 65334 1,2 1791 2-Metil-1H-Pirrol
18 36,41 98940 1,8 1829 2-Hidroxi-3-metil-2-ciclopenten-1-ona
19 40,44 352140 6,3 1977 Difurfuril eter
20 41,82 186948 34 2031 4-etil-2-metoxifenol
21 42,52 60753 1,1 2060 Eicosanol
22 43,65 54805 1,0 2106 4-metilfenol
23 43,85 43520 0,8 2114 y-Decalactona
24 45,61 42397 0,8 2187 4-Vinilguaiacol
25 46,11 142901 2,6 2207 2-Metoxi-4-Vinilfenol
26 46,86 44294 0.8 2238 1-furfuril-2-formilpirrol
27 51,62 154367 2,8 2433 Acido Benzoico




Muestra 3. 150 Bar-60°C

Tiempo_ fie Area Cantic_iad _
No Reter?clon (Cuentas) Relativa IRR Posible Compuesto
(Min) % Area

1 14,599 148319 1,00 1186 1-Etilpirrol

2 14,899 50514 0,34 1193 Piridina

3 17,541 31884 0,22 1262 Metilpirazina

4 17,766 122105 0,82 1268 Tiazol

5 18,965 57131 0,39 1299 1-Hidroxi-2-propanona

6 20,032 85286 0,58 1327 2,5-Dimetilpirazina

7 20,265 94087 0,64 1333 2,6-Dimetilpirazina

8 23,773 792345 5,35 1428 2-Etil-3-Metilpirazina

9 24 948 403328 2,72 1463 2-Furancarboxaldehido

10 26,032 83612 0,56 1495 Furfural Formiato

1" 26,39 136175 0,92 1505 2-metil-3,5-dietilpirazina

12 27,498 469698 3,17 1538 Furanmetanol Acetato

13 28,798 485041 3,27 1576 5-Metil-2-Furancarboxaldehido
14 29,098 56240 0,38 1585 6,7-Dihidro-5-Metil-5H-Ciclopentapirazina
15 29,606 189267 1,28 1600 Hexadecano

16 29,781 133295 0,90 1606 Furfuril Propionato

17 30,306 76373 0,52 1623 2-formil-1-metilpirrol

18 30,885 589312 3,98 1642 2-Furfurilfurano

19 31,748 3965064 26,76 1671 Furanmetanol

20 32,106 46009 0,31 1683 1-(6-Metil-2-Pirazinil)-1-Etancna
21 32,515 134698 0,91 1697 Furfuril Alcohol

22 33,285 95298 0,64 1722 2-etil-4-metil-2,5-furanediona

23 34,023 121671 0,82 1747 Metil-Silicilato

24 34,856 130225 0,88 1775 Acido 3-metil-2-butenoico

25 35,589 200608 1,35 1799 2-Metil-1H-Pirrol

26 36,173 59880 0,40 1821 B-Damascenona

27 36,681 285348 1,93 1839 2-Hidroxi-3-metil-2-ciclopenten-1-ona
28 37,223 33242 0,22 1859 Guaiacol

29 37,448 121252 0,82 1867 2-metoxifenol

30 38,548 160007 1,08 1908 3-Etil-2-hidroxi-2-ciclopenten-1-ona
31 39,797 93153 0,63 1954 3-Hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona
32 40,814 1051935 7,10 1991 Difurfuril eter

33 41,414 149050 1,01 2015 2-formilpirrol

34 42,097 379596 2,56 2043 4-etil-2-metoxifenol
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Muestra 4. 300 Bar-60°C

Tiempo_ l’:ie Area Cantic_iad _
No Reter_mlon (Cuentas) Relativa IRR Posible Compuesto
(Min) % Area
1 14,516 81358 0,57 1184 1-Etilpirrol
2 14,882 49835 0,35 1193 Piridina
3 17,724 78147 0,55 1267 Tiazol
4 18,924 30406 0,21 1298 1-Hidroxi-2-propanona
5 19,982 71672 0,50 1326 2,5-Dimetilpirazina
6 20,215 71679 0,50 1332 2,6-Dimetilpirazina
7 23,957 454451 3,20 1434 2-Etil-3-Metilpirazina
8 24,923 303730 2,14 1462 2-Furancarboxaldehido
9 26,015 28918 0,20 1494 Furfural Formiato
10 26,373 108640 0,76 1505 2-metil-3,5-dietilpirazina
1 27473 453586 3,19 1537 Furanmetanol Acetato
12 28,781 447044 3,14 1576 5-Metil-2-Furancarboxaldehido
13 29,081 60709 0,43 1585 6,7-Dihidro-5-Metil-5H-Ciclopentapirazina
14 29,765 213743 1,50 1605 Furfuril Propionato
15 30,281 71556 0,50 1622 2-formil-1-metilpirrol
16 30,856 562791 3,96 1642 2-Furfurilfurano
17 31,74 3995653 28,11 1671 Furanmetanol
18 32,106 49998 0,35 1683 1-(6-Metil-2-Pirazinil)-1-Etanona
19 32,515 143787 1,01 1697 Furfuril Alcohol
20 33,265 159877 1,12 1722 2-etil-4-metil-2,5-furanediona
21 34,014 118813 0,84 1747 Metil-Silicilato
22 34,848 150282 1,06 1775 Acido 3-metil-2-butenoico
23 35,581 229889 1,62 1799 2-Metil-1H-Pirrol
24 36,173 100792 0,71 1821 .B-Damascenona
25 36,673 319971 2,25 1839 2-Hidroxi-3-metil-2-ciclopenten-1-ona
26 37,439 167393 1,18 1867 2-metoxifenol
27 38,531 156316 1,10 1907 3-Etil-2-hidroxi-2-ciclopenten-1-ona
28 39,781 110115 0,77 1953 3-Hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona
29 40,806 1046385 7,36 1991 Difurfuril eter
30 41,406 181305 1,28 2014 2-formilpirrol
31 41,622 85317 0,60 2023 4-Etilguaiacol
32 42,089 423289 2,98 2042 4-etil-2-metoxifencl
33 42,856 228463 1,61 2074 Eicosanol
34 43,414 69543 0,49 2097 4-metilfenol
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Muestra 5. 119 Bar-50°C

Tiempo_ E:Ie Area Cantic_iad _
No Reter_1C|on (Cuentas) Relativa IRR Posible Compuesto
(Min) % Area
1 14,549 134096 0,80 1185 1-Etilpirrol
2 14,907 79116 0,47 1193 Piridina
3 17,774 137877 0,83 1268 Tiazol
4 18,957 36443 0,22 1299 1-Hidroxi-2-propanona
5 20,024 130329 0,78 1327 2,5-Dimetilpirazina
6 20,257 135266 0,81 1333 2,6-Dimetilpirazina
7 23,823 692399 4,15 1430 2-Etil-3-Metilpirazina
8 24,94 236541 1,42 1463 2-Furancarboxaldehido
9 26,04 82015 0,49 1495 Furfural Formiato
10 26,415 188205 1,13 1506 2-metil-3,5-dietilpirazina
11 27.49 863099 517 1538 Furanmetanol Acetato
12 28,84 656460 3,93 1577 5-Metil-2-Furancarboxaldehido
13 29,115 56761 0,34 1586 6,7-Dihidro-5-Metil-5H-Ciclopentapirazina
14 29,798 195057 1,17 1606 Furfuril Propionato
15 30,34 142298 0,85 1624 2-formil-1-metilpirrol
16 30,9086 721754 4,33 1643 2-Furfurilfurano
17 31,781 4642888 27,83 1672 Furanmetanol
18 32,165 88401 0,53 1685 1-(6-Metil-2-Pirazinil)-1-Etanona
19 32,548 243396 1,46 1698 Furfuril Alcohol
20 33,298 144733 0,87 1723 2-etil-4-metil-2,5-furanediona
21 33,781 152909 0,92 1739 NI
22 33,973 182559 1,09 1745 Metil-Silicilato
23 34,856 96094 0,58 1775 Acido 3-metil-2-butenoico
24 35,598 225896 1,35 1799 2-Metil-1H-Pirrol
25 36,214 92344 0,55 1822 B-Damascenona
26 36,523 154983 0,93 1833 N-furfurilpirrol
27 36,698 229297 1,37 1840 2-Hidroxi-3-metil-2-ciclopenten-1-ona
28 37,698 87670 0,53 1877 2-metoxifenol
29 38,564 165286 0,99 1908 3-Etil-2-hidroxi-2-ciclopenten-1-ona
30 39,781 87337 0,52 1953 3-Hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona
31 40,831 1108842 6,65 1992 Difurfuril eter
32 41,397 153898 0,92 2014 2-formilpirrol
33 41,597 50054 0,30 2022 4-Etilguaiacol
34 42,122 411939 2,47 2044 4-etil-2-metoxifenol
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Muestra 6. 331Bar-50°C

Tiempo_ E:le Area Cantic_iad )
No Reteqmon (Cuentas) Relativa IRR Posible Compuesto
(Min) % Area

1 14,532 87295 1,14 1184 1-Etilpirrol

2 17,716 52851 0,90 1267 Tiazol

3 18,94 35256 0,60 1299 1-Hidroxi-2-propanona

4 19,965 35289 0,60 1325 2,5-Dimetilpirazina

5 20,207 38807 0,66 1332 2,6-Dimetilpirazina

6 23,082 416539 7,08 1434 2-Etil-3-Metilpirazina

7 24 915 213868 3,63 1462 2-Furancarboxaldehido

8 26,382 57419 0,98 1505 2-metil-3,5-dietilpirazina

9 27,457 184125 3,13 1537 Furanmetanol Acetato

10 28,731 238736 406 1574 5-Metil-2-Furancarboxaldehido
11 29,373 88073 1,50 1593 6,7-Dihidro-5-Metil-5H-Ciclopentapirazina
12 30,698 254246 4,32 1636 2-Furfurilfurano

13 31,656 1711985 29,08 1668 Furanmetanol

14 31,789 98801 1,68 1673 Acido 3-metilvalerico

15 32,04 25034 0,43 1681 1-(6-Metil-2-Pirazinil)-1-Etanona
16 32,406 56880 0,97 1693 Furfuril Alcohol

17 33,24 84649 1,44 1721 2-etil-4-metil-2,5-furanediona

18 33,839 44610 0,76 1744 Metil-Silicilato

19 34,448 42793 0,73 1761 NI

20 34,848 52241 0,89 1775 Acido 3-metil-2-butenoico

21 35,573 34701 0,59 1799 2-Metil-1H-Pirrol

22 36 B5A 00R47 170 1838 2-Hidroxi-3-metil-2-ciclonenten-1-ana
23 37,423 59754 1,01 1866 2-metoxifenol

24 38,531 62321 1,06 1907 3-Etil-2-hidroxi-2-ciclopenten-1-ona
25 39,781 87337 0,52 1953 3-Hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona
26 40,664 396919 6,74 1986 Difurfuril eter

27 41,414 77732 1,32 2015 2-formilpirrol

28 41,606 26969 0,46 2023 4-Etilguaiacol

29 42,064 154182 2,62 2041 4-etil-2-metoxifenol

30 42,764 118196 2,01 2070 Eicosanol

31 43,056 72134 1,23 2082 NI

32 43,422 45038 0,76 2097 4-metilfenol

33 43,889 38438 0,65 2116 y-Decalactona

34 44,081 55839 0,95 2124 NI

35 45,839 74333 1,26 2196 4-Vinilguaiacol

36 46,372 200391 3,40 2218 2-Metoxi-4-Vinilfenol

37 47,114 81356 1,38 2248 1-furfuril-2-formilpirrol

38 48,922 61284 1,04 2322 NI

39 51,855 170511 2,90 2442 Acido Benzoico




Muestra 7. 225 Bar-36°C

Tiempo_ Eie Area Cantit_iad )
No Reter_wlon (Cuentas) Relativa IRR Posible Compuesto
(Min) % Area

1 14,674 199292 1,60 1188 1-Etilpirrol

2 14,932 113218 0,91 1194 Piridina

3 17,824 146677 1,18 1269 Tiazol

4 19,074 128726 1,03 1302 1-Hidroxi-2-propanona

5 20,115 83949 0,67 1329 2,5-Dimetilpirazina

6 20,34 94145 0,76 1335 2,6-Dimetilpirazina

7 23,682 1086159 8,73 1426 2-Etil-3-Metilpirazina

8 25,007 436202 3,51 1465 2-Furancarboxaldehido

9 26,082 45273 0,36 1496 Furfural Formiato

10 26,44 125224 1,01 1507 2-metil-3,5-dietilpirazina

1" 27,532 482502 3,88 1539 Furanmetanol Acetato

12 28,84 427189 343 1577 5-Metil-2-Furancarboxaldehido
13 29,14 51417 0,41 1586 6,7-Dihidro-5-Metil-5H-Ciclopentapirazina
14 29,681 285805 2,30 1602 Furfuril Propionato

15 30,34 61592 0,50 1624 2-formil-1-metilpirrol

16 30,931 627193 5,04 1644 2-Furfurilfurano

17 31,798 4013944 32,27 1673 Furanmetanol

18 32,148 32533 0,26 1685 1-(6-Metil-2-Pirazinil)-1-Etanona
19 32,565 105265 0,85 1699 Furfuril Alcohol

20 33,315 88809 0,71 1723 2-etil-4-metil-2,5-furanediona

21 34,048 74516 0,60 1748 Metil-Silicilato

22 34,914 92021 0,74 1777 Acido 3-metil-2-butenoico

23 35,623 138885 1,12 1800 2-Metil-1H-Pirrol

24 36,206 59693 0,48 1822 B-Damascenona

25 36,723 194769 1,57 1841 2-Hidroxi-3-metil-2-ciclopenten-1-ona
26 37,481 91993 0,74 1869 Guaiacol

27 37,698 26722 0,21 1877 2-metoxifenol

28 38,573 85822 0,69 1909 3-Etil-2-hidroxi-2-ciclopenten-1-ona
29 39,839 35581 0,29 1955 3-Hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona
30 40,764 624080 5,02 1989 Difurfuril eter

31 41,464 91708 0,74 2017 2-formilpirrol

32 41,639 32598 0,26 2024 4-Etilguaiacol

33 42,122 228751 1,84 2044 4-etil-2-metoxifenol

34 42,839 120032 0,97 2073 Eicosanol
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Muestra 8. 225 Bar-64°C

Tiempo_ fie Area Cantic_iad )
No Reter_'lcwn (Cuentas) Relativa IRR Posible Compuesto
{Min) % Area
1 14,574 90279 1,08 1185 1-Etilpirrol
2 14,957 49058 0,59 1195 Piridina
3 17,766 78614 0,94 1268 Tiazol
4 19,015 36651 0,44 1301 1-Hidroxi-2-propanona
5 20,007 48789 0,58 1327 2,5-Dimetilpirazina
6 20,257 54970 0,66 1333 2,6-Dimetilpirazina
7 23,998 457331 5,48 1435 2-Etil-3-Metilpirazina
8 24 998 268106 3,21 1464 2-Furancarboxaldehido
9 26,082 25097 0,30 1496 Furfural Formiato
10 26,457 80337 0,96 1507 2-metil-3,5-dietilpirazina
11 27,498 259771 3,11 1538 Furanmetanol Acetato
12 28,815 329960 3,96 1577 5-Metil-2-Furancarboxaldehido
13 29,073 32827 0,39 1584 6,7-Dihidro-5-Metil-5H-Ciclopentapirazina
14 29,848 68323 0,82 1608 Furfuril Propionato
15 30,348 52172 0,63 1625 2-formil-1-metilpirrol
16 30,789 362540 4,35 1639 2-Furfurilfurano
17 31,74 2450042 29,38 1671 Furanmetanol
18 31,873 140171 1,68 1675 2-Formiltiofeno
19 32,506 62341 0,75 1697 Furfuril Alcohol
20 33,281 32301 0,39 1722 2-etil-4-metil-2,5-furanediona
21 34,031 47605 0,57 1747 Metil-Silicilato
22 34,889 72623 0,87 1776 Acido 3-metil-2-butenoico
23 35,648 73208 0,88 1801 2-Metil-1H-Pirrol
24 36,189 73441 0,88 1821 .p-Damascencna
25 36,698 164567 1,97 1840 2-Hidroxi-3-metil-2-ciclopenten-1-ona
26 37,498 84305 1,01 1869 Guaiacol
27 39,564 64016 0,77 1945 2-acetilpirrol
28 39,822 39816 0,48 1955 3-Hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona
29 40,756 565386 8,78 1989 Difurfuril eter
30 41,456 101224 1,21 2016 2-formilpirrol
31 41,631 34039 0,41 2024 4-Etilguaiacol
32 42,114 209322 2,51 2043 4-etil-2-metoxifenol
33 42,856 106230 1,27 2074 Eicosanol
34 43,106 75751 0,91 2084 NI
35 43,447 36993 0,44 2098 4-metilfenol
36 43,947 46218 0,55 2118 y-Decalactona




37
38
39
40
41
42

44,147
4593
46,439
46,722
47,155
51,072

91580

92764
301497

78582
125579
308962

1,10
1,11
3,61
0,94
1,51
3,70

2127
2200
2220
2232
2250
2447

NI

4-Vinilguaiacol
2-Metoxi-4-Vinilfenol
NI
1-furfuril-2-formilpirrol
Acido Benzoico




Muestra 9. 225 Bar-50°C

Tiempo_ <_:le Area Cantiglad )
No Reter_wlon (Cuentas) Relativa IRR Posible Compuesto
(Min) % Area

1 14,516 35277 0,43 1184 1-Etilpirrol

2 14,949 34685 0,42 1194 Piridina

3 17,741 45049 0,55 1267 Tiazol

4 19,974 36809 0,45 1326 2,5-Dimetilpirazina

5 20,215 37643 0,46 1332 2,6-Dimetilpirazina

6 2419 184667 2,26 1440 2-Etil-3-Metilpirazina

7 24,982 166745 2,04 1464 2-Furancarboxaldehido

8 26,432 63345 0,78 1507 2-metil-3,5-dietilpirazina

9 27,498 201131 2,46 1538 Furanmetanol Acetato

10 28,823 291220 3,57 1577 5-Metil-2-Furancarboxaldehido

11 29,056 25871 0,32 1584 6,7-Dihidro-5-Metil-5H-Ciclopentapirazina
12 30,365 49676 0,61 1625 2-formil-1-metilpirrol

13 30,781 293959 3,60 1639 2-Furfurilfurano

14 31,715 1943864 23,81 1670 Furanmetanol

15 31,856 135944 1,66 1675 2-Formiltiofeno

16 32,506 76737 0,94 1697 Furfuril Alcohol

17 33,29 44929 0,55 1723 2-etil-4-metil-2,5-furanediona

18 34,048 67698 0,83 1748 Metil-Silicilato

19 34,906 73650 0,90 1776 Acido 3-metil-2-butenoico

20 35,648 55100 0,67 1801 2-Metil-1H-Pirrol

21 36,731 198441 2,43 1841 2-Hidroxi-3-metil-2-ciclopenten-1-ona
22 37,731 42472 0,52 1878 Guaiacol

23 38,598 111415 1,36 1910 3-Etil-2-hidroxi-2-ciclopenten-1-ona
24 39,847 82435 1,01 1956 3-Hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona
25 40,806 730008 8,94 1991 Difurfuril eter

26 41,481 117942 1,44 2017 2-formilpirrol

27 41,656 56206 0,69 2025 4-Etilguaiacol

28 42,147 273531 3,35 2045 4-etil-2-metoxifenol

29 42,889 144374 1,77 2075 Eicosanol

30 43,147 112972 1,38 2086 NI

31 43,506 58794 0,72 2100 4-metilfenol

32 43,981 74861 0,92 2120 y-Decalactona

33 44 172 128353 1,57 2128 NI

34 44,489 59924 0,73 2141 NI
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35
36
37
38
39
40

45,93
46,455
46,772
47,205
49,005
51,955

108422
425461
72859
195466
79898
205395

1,33
5,21
0,89
2,39
0,98
2,52

2200
2221
2234
2252
2326
2446

4-Vinilguaiacal
2-Metoxi-4-Vinilfenol
NI
1-furfuril-2-formilpirrol
NI

Acido Benzoico




Muestra 10. 225 Bar-50°C

Tiempo_ (,:Ie Area Cantic_iad )
No Reter_wlon (Cuentas) Relativa IRR Posible Compuesto
(Min) % Area

1 14,674 40011 0,42 1188 1-Etilpirrol

2 19,715 42377 0,44 1319 2,5-Dimetilpirazina

3 22,315 26280 0,28 1387 2,3-Dimetilpirazina

4 23,848 251026 2,63 1430 2-Etil-3-Metilpirazina

5 24 657 186462 1,95 1454 2-Furancarboxaldehido

6 26,107 75901 0,80 1497 Furfural Formiato

7 26,948 66827 0,70 1522 2-metil-3,5-dietilpirazina

8 27,198 262156 2,75 1529 Furanmetanol Acetato

9 28,473 337997 3,54 1567 5-Metil-2-Furancarboxaldehido

10 28,756 36429 0,38 1575 6,7-Dihidro-5-Metil-5H-Ciclopentapirazina
11 29,981 59057 0,62 1612 2-formil-1-metilpirrol

12 30,44 387996 4,07 1628 2-Furfurilfurano

13 31,398 2732209 28,63 1660 Furanmetanol

14 31,781 36544 0,38 1672 2-Formiltiofeno

15 32,14 107992 1,13 1684 1-(6-Metil-2-Pirazinil)-1-Etanona
16 32,365 44419 0,47 1692 Furfuril Alcohol

17 32,931 115591 1,21 1711 2-etil-4-metil-2,5-furanediona

18 33,365 73406 0,77 1725 NI

19 33,648 103459 1,08 1735 NI
20 34,123 74762 0,78 1750 Metil-Silicilato
21 34,523 104243 1,09 1764 Acido 3-metil-2-butenoico
22 35,256 167258 1,75 1788 2-Metil-1H-Pirrol
23 35,806 71919 0,75 1807 .p-Damascenocna
24 36,331 287743 3,01 1826 2-Hidroxi-3-metil-2-ciclopenten-1-ona

2,3-Dihidro-5-hldroxi-6-metll-4(H)-piran-4-

25 37,089 132325 1,39 1854 ona

26 37,539 25867 0,27 1871 Guaiacol

27 38,181 131774 1,38 1894 3-Etil-2-hidroxi-2-ciclopenten-1-ona
28 39,414 79626 0,83 1940 3-Hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona
29 40,372 783141 8,21 1975 Difurfuril eter

30 41,039 134681 1,41 1999 2-formilpirrol

31 41,697 289647 3,03 2026 4-etil-2-metoxifenol

32 42,481 132629 1,39 2058 Eicosanol

33 43,489 80560 0,63 2100 4-metilfencl

34 43,697 107892 1,13 2108 y-Decalactona

35 45 422 76331 080 2179 4-\inilauaiacol




36
37
38
39

45,947
46,672
49,005
51,363

370013

159451
79898

152013
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3,88
1,67
0,98
1,59

2200
2230
2326
2422

2-Metoxi-4-Vinilfenol
NI
NI

Acido Benzoico




Muestra 11. 225 Bar-50°C

Tiempo_ fle Area Cantit_iad _
No Reter_icmn (Cuentas) Relativa IRR Posible Compuesto
(Min) % Area

1 14,432 180542 1,62 1182 1-Etilpirrol

2 14,724 143404 1,29 1189 Piridina

3 17,557 144239 1,29 1262 Metilpirazina

4 18,824 143043 1,28 1296 1-Hidroxi-2-propanona

5 19,832 74972 0,67 1322 2,5-Dimetilpirazina

6 20,065 79645 0,71 1328 2,6-Dimetilpirazina

7 22,224 49356 0,44 1385 2,3-Dimetilpirazina

8 23,399 1075588 9,64 1417 2-Etil-3-Metilpirazina

9 24,723 504336 4.52 1456 2-Furancarboxaldehido

10 26,157 120904 1,08 1498 Furfural Formiato

11 27,24 499579 448 1530 Furanmetanol Acetato

12 28,523 433294 3,88 1568 5-Metil-2-Furancarboxaldehido

13 28,831 46737 0,42 1577 6,7-Dihidro-5-Metil-5H-Ciclopentapirazina
14 30,565 564454 5,06 1632 2-Furfurilfurano

15 31,481 3760535 33,71 1662 Furanmetanol

16 31,823 37183 0,33 1674 2-Formiltiofeno

17 32,19 105142 0,94 1686 1-(8-Metil-2-Pirazinil)}-1-Etanona
18 32,406 38490 0,34 1693 Furfuril Alcohol

19 32,965 74777 0,67 1712 2-gtil-4-metil-2,5-furanediona

20 34,181 70967 0,64 1752 Metil-Silicilato

21 34,539 87581 0,79 1764 Acido 3-metil-2-butenacico
22 35,273 128535 1,15 1789 2-Metil-1H-Pirrol
23 35,823 37654 0,34 1808 .p-Damascencna
24 36,339 182427 1,64 1827 2-Hidroxi-3-metil-2-ciclopenten-1-ona

2,3-Dihidro-5-hldroxi-6-metll-4(H)-piran-4-

25 37,106 104640 0,94 1855 ona
26 37,314 37640 0,34 1862 Guaiacol
27 38,189 84682 0,76 1895 3-Etil-2-hidroxi-2-ciclopenten-1-ona
28 39,439 27539 0,25 1941 3-Hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona
29 40,356 517643 4,64 1974 Difurfuril eter
30 41,056 139983 1,25 2000 2-formilpirrol
31 41,706 235625 2,11 2027 4-etil-2-metoxifenol
32 42 656 136417 1,22 2066 NI

33 43,706 80013 0,72 2109 .y-Decalactona

34 45,955 239255 2,14 2201 2-Metoxi-4-Vinilfenol

35 46,608 87987 0,79 2227 NI

36 51,313 54132 0,49 2420 Acido Benzoico




Muestra 12. 225 Bar-50°C

Tiempo_ gle Area Cantic_iad )
No Reter_lcmn (Cuentas) Relativa IRR Posible Compuesto
(Min) % Area

1 14,457 156338 1,46 1182 1-Etilpirrol

2 14,707 191905 1,79 1189 Piridina

3 17,566 140770 1,31 1262 Metilpirazina

4 18,832 160172 1,49 1296 1-Hidroxi-2-propanona

5 19,84 65212 0,61 1322 2,5-Dimetilpirazina

6 20,074 69858 0,65 1328 2,6-Dimetilpirazina

7 22,232 43050 0,40 1385 2,3-Dimetilpirazina

8 23,324 1215453 11,33 1417 2-Etil-3-Metilpirazina

9 24732 485921 4 53 1456 2-Furancarboxaldehido

10 26,148 111911 1,04 1498 Furfural Formiato

1 27,232 413754 3,86 1530 Furanmetanol Acetato

12 28,507 395430 3,69 1568 5-Metil-2-Furancarboxaldehido
13 30,531 495747 4,62 1632 2-Furfurilfurano

14 31,456 3275475 30,54 1662 Furanmetanol

15 31,806 31244 0,29 1674 2-Formiltiofeno

16 32,173 88651 0,83 1686 1-(6-Metil-2-Pirazinil)-1-Etanona
17 32,398 32851 0,31 1693 Furfuril Alcohol

18 32,956 71110 0,66 1712 2-etil-4-metil-2,5-furanediona

19 34,156 63727 0,59 1752 Metil-Silicilato
20 35,264 110423 1,03 1789 2-Metil-1H-Pirrol
21 36,339 157392 1,47 1827 2-Hidroxi-3-metil-2-ciclopenten-1-ona

2,3-Dihidro-5-hldroxi-6-metll-4(H)-piran-4-

22 37,123 98753 0,92 1855 ona
23 38,214 75185 0,70 1895 3-Etil-2-hidroxi-2-ciclopenten-1-ona
24 39,472 29897 0,28 1941 3-Hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona
25 40,389 499704 4,66 1974 Difurfuril eter
26 41,089 129616 1,21 2000 2-formilpirrol
27 41,747 230412 2,15 2027 4-etil-2-metoxifenol

28 42,714 65343 0,61 2066 NI

29 43772 97624 0,91 2109 y-Decalactona

33 46,039 311126 2,90 2200 2-Metoxi-4-Vinilfenol

34 46,772 133471 1,24 2227 NI

35 51,438 74925 0,70 2420 Acido Benzoico




Anexo 12. Cromatogramas de la fraccion volatil por HS-SPME y GC-FID de
muestras de aceite de café extraido con CO,-SC.

Cromatograma perfil aromatico de aceite de café extraido con CO,- SC a 150
bar y 40°C



Cromatograma perfil aromatico de aceite de café extraido con CO,- SC a 300
bar y 40°C

Cromatograma perfil aromatico de aceite de café extraido con CO,- SC a 150
bar y 60°C

Cromatograma perfil aromatico de aceite de café extraido con CO,- SC a 300
bar y 60°C



Cromatograma perfil aromatico de aceite de café extraido con CO,- SC a 119
bar y 50°C

Cromatograma perfil aromatico de aceite de café extraido con CO,- SC a 331
bar y 50°C

Cromatograma perfil aromatico de aceite de café extraido con CO,- SC a 225
bar y 36°C



Cromatograma perfil aromatico de aceite de café extraido con CO,- SC a 225
bar y

64°C

Cromatograma perfil aromatico de aceite de café extraido con CO,- SC a 225
bar y 50°C



Cromatograma perfil aromatico de aceite de café extraido con CO,- SC a 225
bar y 50°C



Anexo 13. Analisis compuestos volatiles por HS-SPME y GC-MS de aceite de
café extraido con CO,-SC (225, 36°C)

: .
oreuty | LABORATORIO DE CROMATOGRAFIA {og14%
Sangandes ' j UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER \ T "f

Bucaramanga, 23 de abril de 2013

Doctor

ANDRES MAURICIO HURTADO BENAVIDES
Decano

Facultad de Ingenieria Agroindustrial
UNIVERSIDAD DE NARINO

Calle 18 con Carrera 50, Torobajo

PASTO — NARINO

Estimado doctor Hurtado:

Atentamente me permito enviarle los resultados de la determinacion de la composicion
quimica volatil (cantidad relativa, % e identificacion tentativa) empleando cromatografia
de gases con detector selectivo de masas (GC-MS), operado en modo de barrido
completo de radiofrecuencia (fu/ scan), de la(s) muestra(s) identificada(s) como:

Identificacién UIS Identificacion de la muestra

983881-01-Al Muestra. Aceite de café

Estimado cliente, muy amablemente me permito solicitarle el favor de confirmar la

recepcion de éste informe de resultados al email is .com

lenas nk il.com .

Muy cordialmente.

L7

Elena E. Stashenko, Gtimica PA.D.,
Directora Laboratorig/de Cromatografia,

Universidad Industrig] de Santander Sertricado

|




{foal -.\a UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER VERSION: 04

\ : - ' . LABORATORIO DE CROMATOGRAFIA CODIGO: EIM1-AI

'-“ v.'.rT ; = 4
| \ / INFORME DE RESULTADOS

INFORME DE RESULTADOS DEL ANALISIS DE LA COMPOSICION
QUIMICA DE MUESTRAS LIQUIDAS POR GC-MS

1. DATOS GENERALES

ENTIDAD SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE NARINO (Calle 10 con Carrera 11,
Torobajo, Pasto-Narifo)
CODIGO DE LA(S) MUESTRA(S): Véase Tabla 1

NOMBRE DE LA(S) MUESTRA(S): Véase Tabla 1

FECHA DE RECEPCION DE LA(S) MUESTRA(S): 2013-04-08

ANALISIS SOLICITADO(S): Determinaciin de la composicién _quimica (cantidad

refativa, % e identificacion tentativa) en muestras liquidas

FECHA DE REALIZACION DEL ANALISIS: 2013-04-22

2. DESCRIPCION DEL ANALISIS

La extraccion—concentracidn simultanea de los compuestos de la fase vapor de las
muestras de café se llevd a cabo usando la téenica de microextraccon en fase solida (HS-
SPME)’, monitoreando la fase vapor (headspace) con una fibra de silice fundida recubierta
con PDMS/DVB de 65 pym de espesor. La separacion y la deteccion de las sustancias
alsladas se realizaron en un cromatégrafo de Qases AT 6890 Series Plus (Agilent
Technologies, Palo Alto, California, EE.UU.), acoplado a un detector selectivo de masas
(Agifent Technologies 5975 Inert Xi), operado en el modo de barrido completo de
radicfrecuencia (/W scan). La columna empleada en el andlisis fue DB-SMS (J & W
Scientific, Folsom, CA, EE.UU.) [5%-fenii-poli(dimetilsiloxanc), 60m x 0,25 mm x 0,25 um).
La Inyeccién se realizé en modo spiit (30:1), con el dispositivo de SPME.

" PAWLISZYN JANUSZ, Scik] Phase Microastraction. Theory and Practice. Wiley-VCH, Inc. N.Y. 1997,

PROHBIOA M*mﬁ TOTAL D PASCIAL DC LOS DATOS MEPORTADOS EN ESTE INFORME DE AMAL SIS

LOS DATCE REFORTADOS EN ESTE NPORME DE ANALISE SON VALIDOS UMCAMENTE PARA LA MJESTRA REQBDA
- Carreen 37 « c;n, Chutad Uriversmaia, E4fco 45, Blogee A Esvate 28 Pas 2 Tollons +7 634 4000 Ext 1140
Lines crmcia: +7 8458737 Fax+7 S166210 Cedy (315) 679 5345 Becanmangy, Colerom
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"{_ : ‘ L‘ LABORATORIO DE CROMATOGRAFA | CO0GO: osIme1-Al |
. é.
L

UNIVERSIDAD INDUSTIRIAL DE SANTANSESR VERSION. 04

INFORME DE RESULTADOS w&——ﬁ

Tabla 1. Identificacién tentativa y cantidad relativa (%) de los componentes presentes en
las muestras enviada(s) por la UNIVERSIDAD DE NARINO.

e Cantidad relativa, %
pico  min Identificacion tentativa 983881-01-Al
Muestra, Aceite de caffé
1 6,14  Acdo aciético - 13,0
2 7,51  1-Hidroxi-2-propanona 1,6
3 817 Addopropanoico T
4 879  3-Hidroxi-2-butanona ’ 04
5 981 1,3Dazina B e
jé_ 10,_0.6 Pin;img = g 2:7 __
7 1255 Dihidro-2-metil-3(2H, metil-3(2H)-furanona 0z
8 1333 Metipirazina ! 1.7
9 1366 Fufual o 2,4
10 1462 Furfuranol o B 29,7
11 15,08 1- (Aoetilaxl)-z-propanona ! Rl . §
12 1690 Formiato de furfuriio 08
13 17,18 1(2-Furanil)-etanona + Butirolactona 4 _
14 17,29 26-Dimetipirazina = 28
15 17,46 2-Etilpirazina 04
16 17,55 2,3-Dimetipirazina B T .
171934 GH4O (M' 130) B 07
18 1950 S-Metilfurfural 51
19 20,79 Acetato de furfurilo 39
' '20 2; 1‘ m,sameui-zﬁiﬁoﬁa + 2-Etil-5- —— 08
2 228 2,3,5-Trimetipirazina + 2-Eti-3-metilpirazina 09
2 2146 5 2-Formi-1-metipimol i 0,6
23 21,76 Pirrol-2-carboxaidehido al: 0,9
24 2224 Codlons 1,3
25 2250 Limoneno == 09
26 2391 2-Acetilpirrol ) BT

PﬁmmMREPMDOMTGTN.OMDELOBMTO‘WADO!E”“TEM OF ANALISS
L0S DATOS ”'ORTAD“ EN ESTE WFORME DE ANALISIS SON VALIDOS ONICAMENTE PARA LA MUES TIA IECUM
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UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANCER VERSION: D4

o\ \' n LABORATORIO DE CROMATOGRAFIA CO0IGO: BEIBEL-AT
A

(

'*T ; neAsed
. INFORME DE RESULTADOS ‘W
W A Cantidad relativa, %
Identificacion tentativa 983881-01-Al
pico min =
Muestra, Aceite de café
27 2446 2,6-Dietllplrazina B 13
28 24,95 Guaiacol § 4 09 B
29 2517 CHuO: (M" 126) _ L
30 2589  Maltol 5
31 2848 2-{2-Furanimeti)-5-metil-furano 0,5
32 28,64 1-{2-Fureniimetil)-1H-pirrol i 04 3
3 32,25  4-Etil-2-metoxifenol = 0,9 F
34 3283 NI (M'341) | 0,7
33 3376 _;{-Vlmlgpqpppl; S 50
3% 3393 NI (M'341) X 08
37 49,65 Cafeina 24

N.L: No kertifcado.

En el Anexo se adjuntan las respectivas corrientes idnicas totales reconstruidas
(cromatogramas) obtenidas de k2 fase vapor monitoreada por HS-SPME de la(s) muestra(s)
analizada(s) por GC-MS operado en el modo full scan.

[ ’
| f
Analista a : Elabord: \
e T
A l
eyd Jufio Serrano, Quimico M.Sc. William Salgar Rangel, Quimich M. sc.
Analista Subdirector Técnico

3
[
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Cromatograma compuestos volatiles por HS-SPME y GC-MS de aceite de
café extraido con CO,-SC (225, 36°C).



Anexo 14. Analisis de la fraccion volatil por HS-SPME y GC-MS de muestras de
aceite de café extraido por Soxhlet y CO»-SC (331 bar 36°C).

SECCION DE LABORATORIOS
INFORME DE RESULTADOS
CROMATOGRAFIA

Codigo: LBE-PRS-FR-165

Paginalde6

Version: 01

Vigente a partir de :
2013/01/11

FECHA: 18/09/2013 REPORTE No LC-R-021-13

1. DATOS DEL USUARIO

Solicitante (s): Dr. Andrés Hurtado Benavides

Identificacién: Grupo de Investigacién Tecnologias Emergentes en Agroindustria (TEA)

Facultad de Ingenieria Agroindustrial- Universidad de Narifio.

Proyecto: Extraccion y caracterizacion de aceite de café de grano verde y tostado

utilizando la tecnologia con fluidos supercriticos.

Direccion: Universidad de Narifio — Ciudad Universitaria Torobajo
Teléfono: 7314481-7317015

Correo Electronico: ahurtadob@hotmail.com

2. DATOS DE LAS MUESTRAS

Numero de Muestras Solicitadas: Cuatro (3) Tipo de Muestra: Aceite de Café
Descripcion de la(s) Muestra(s): Referenciadas en las tablas de resultados
Analisis Solicitado: Andlisis de la fraccion volatil por HS-SPME Cédigo Muestras: LC-031-

13-EM a LC-034-13-EM
Fecha Recepcion de las muestras: 15/08/2013
Fecha del Analisis: 16/08/2013

3. DESCRIPCION DEL ANALISIS

3.1 Equipo: Cromatégrafo de Gases/Espectrometro de Masas Shimadzu QP2010S
3.2 Columna: DB-WAX (J&W Agilent Scientific. 30m x 0,25mm x 0,25um)

3.3 Detector: Selectivo de masas QP2010S (full scan). El a 70eV

3.4 Inyector: Modo de inyeccion splitless. Inyector a 270°C. Holder SPME (Supelco)

Ciudad Universitaria Torobajo- Bloque de Laboratorios Especializados- labcromatografia@udenar.edu.co- Telefono 7314477



mailto:ahurtadob@hotmail.com

3.5 Analisis de las Muestras: 200 uL de las muestras de aceite de café se llevaron a
viales de 7 mL vidrio ambar sellados herméticamente. La extraccion de los compuestos
volatiles de las muestras se realiz6 con la metodologia estandarizada por el Laboratorio de
Cromatografia de la Universidad de Narifio, empleando microextraccion en fase sélida del
espacio de cabeza (HS-SPME).Para el andlisis se emple6 una fiora SPME de 65um
(PDMS/DVB/CARBOXEN, Supelco, Bellefonte, USA.). La identificacion tentativa  de los
compuestos de las muestras de aceite de café se realizé por comparacién de los
espectros de masas, empleando la base de datos NIST y Adams (2004).

4. RESULTADOS

Los resultados del analisis de las muestras de aceite de café por HS-SPME se registran
en las tablas 1 a 3
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Tabla N° 1. Andlisis de la composicion volétil aceite de café extraido con
CO,-SC mediante HS-SPME y GC-MS. Muestras No 1. Aceite de a partir de
café tipo consumo (225 bar, 36 °C) y No 2. Aceite de café tipo excelso (331

bar, 36 °C).
Tiempo de Cantidad Cantidad
No Retencion Identificacion relativa % relativa
(min) Tentativa de area M1 % de area M2
1 13,233 Piridina 2,8 3,3
2 16,119 Dihidro-2-metil-3(2H)- 0,6 0,6
3 16.347 Metilpirazina 1.9 2,4
4 16.909 3-Hidroxi-2-butanona 0,3 0,5
5 17.424 1-Hidroxi-2-propanona 2,1 3,1
6 18.643 2,5-Dimetilpirazina 1,0 1,1
7 18.870 2,6-Dimetilpirazina 1.8 0,9
8 22.374 Acido Acético 19.8 21,7
9 23.317 Furfural 3.9 2,3
10 23.473 1-(Acetiloxi)-2- 3.7 ND
11 24.468 Furfuril Formiato 0,7 0,8
12 24.762 2-Acetilfurano 1.5 1,6
13 25.885 Furanmetanol Acetato 4.6 4,8
14 27.058 5-Metil-2- 3.9 3.8
15 27,618 Dimetilsulfoxido 51 1,3
16 28.213 2-furfurilfurano 0.2 0,5
17 28,6 2-Formil-1-metilpirrol 0,4 0,5
18 28.848 NI 4.0 4,3
19 29.945 Furanmetanol 12.1 14,2
20 30.124 Acido 3- 2,5 3.4
21 30.891 2-Acetil-3- 0.3 0,3
22 31.945 Acido Butanoico 1,4 0,6
23 32.180 2,5-Dihidro-3,5- 0,5 0,4
dimetil-2-
24 33.158 2-Propionilfurano 0,2 0,6
2-Hidroxi-3-metil-2-
25 34.800 ciclopenten-1- 1,7 2,0
26 35.583 Guaiacol 0.6 0,7
27 38.640 Maltol 5.6 6,4
28 38.987 Difurfuril éter 0.3 0,4
29 39.480 2-Acetilpirrol 0.6 0,8
30 40.035 Pirrol-2- 1.8 2,0
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Continuacion Tabla No 1.

Tiempo de Cantidad Cantidad
No. Retencién Identificacion Tentativa relativa relativa
(min) % de area M1| % de area M2
31 | 40.900 - 40.983| y-decalactona + impurezas 1,3 0,8
32 42.060 2-Formil-1-metilpirrol 0.3 0,4
33 44,302 4-Vinilguaiacol 1.2 2,5
34 45,895 Octadecano 1,0 ND
35 49517 Pirrol-2-aldehido 0,9 1,0
36 51,184 5-Hidroximetil-furfural 0,7 0,4

N.I = No Identificado
ND = No detectado

Tabla N° 2. Anélisis de la composicion volatil aceite de café HS-SPME por
GC-MS Muestra N° 3. Aceite de café de grano tostado y molido extraido por

soxhlet
Cantidad
No Tiempo de Identificacién tentativa relativa
Retencio (min) % de area
1 13,074 Piridina 0,2
2 15.189 3-Metil-3-buten-1-ol 0,6
3 16.347 Metilpirazina 0,8
4 18.562 2,5-Dimetilpirazina 0,6
5 18,804 2,6-Dimetilpirazina 0,4
6 20.942 2-Etil-5-metilpirazina 0,4
7 21,16 2-Etil-6-metilpirazina 0,2
8 21.650 2,3,5-Trimetilpirazina 0,5
9 22.892 Acido Acético 0,5
10 23.315 Furfural 3.1
11 23.435 1-(Acetiloxi)-2-propanona 1,1
12 24.757 2-Acetilfurano 1,4
13 25.893 Furanmetanol Acetato 4.6
14 27.061 5-Metil-2-Furancarboxaldehido 5,3
15 27,881 2-Furanmetanol propanoato 0,7
16 28.214 2-furfurilfurano 0,5
17 28,551 2-Formil-1-metilpirrol 0,7
18 28,73 N.I 1,0
19 29.841 Furanmetanol 7,5
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Continuacién Tabla No 2.

Tiempo de Cantidad
No | Retencion (min) Identificacién tentativa relativa
% de area
20 30.092 Acido 3-metilbutanoico 2,3
21 30,57 N.I 0,9
22 30.897 2-Acetil-3-metilpirazina 0,5
23 32.197 2,5-Dihidro-3,5-dimetil-2-furanona 1,0
24 33.174 2-Propionilfurano 0.3
25 33,787 N.I 1,1
26 34,761 N-furfurilpirrol 1,9
27 35.592 Guaiacol 1,3
28 38.590 Maltol 1,7
29 38,683 N.I 2,6
30 39 Difurfuril éter 1,2
31 39.485 2-Acetilpirrol 0,9
32 40.030 Pirrol-2-carboxialdehido 1,5
33 40,229 4-Etil-2-metoxifenol 0,6
34 42.066 2-Formil-1-metilpirrol 0,8
35 44.318 4-Vinilguaiacol 4,2
36 48,809 Acido Palmitico 37,6

N.I = No Identificado
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Tabla N° 3. Analisis de la composicion volatil aceite de café extraido con
CO,-SC mediante HS-SPME por GC-MS Muestra N° 4. Aceite a partir de café

excelso

Tiempo de Cantidad
No Retencién Identificacién tentativa relativa
(min) Oh de Area
1 13,144 Piridina 0,8
2 16.300 Metilpirazina 0,5
3 18.548 2,5-Dimetilpirazina 0,5
4 18,772 2,6-Dimetilpirazina 0,3
5 20.926 2-Etil-5-metilpirazina 0,3
6 22.714 Acido Acético 14,0
7 23.284 Furfural 1,7
8 23.416 1-(Acetiloxi)-2-propanona 1.4
9 24.738 2-Acetilfurano 0,8
10 25.855 Furanmetanol Acetato 3,3
11 26,996 5-Metil-2-Furancarboxaldehido 2,3
12 28,725 N.I 3,3
13 29.840 Furanmetanol 20,4
14 30.087 Acido 3-metilbutanoico 1,7
15 32.197 2,5-Dihidro-3,5-dimetil-2-furanona 1,0
16 33.020 2-Propionilfurano 15
17 33,796 N.I 0,9
18 34,77 N-furfurilpirrol 1,9
19 35.579 Guaiacol 0,6
20 38.574 Maltol 6,1
21 38,65 N.I 3,0
22 39.480 2-Acetilpirrol 2,6
23 40.020 Pirrol-2-carboxialdehido 2,9
24 40,331 4-Etil-2-metoxifenol 0,8
25 40,987 y-decalactona 0,9
26 42.047 2-Formil-1-metilpirrol 0,5
27 44.296 4-Vinilguaiacol 1,0
28 48,85 Acido Palmitico 4,7

N.I = No Identificado

Ciudad Universitaria Torobajo- Bloque de Laboratorios Especializados- labcromatografia@udenar.edu.co- Telefono 7314477




Cédigo: LBE-PRS-
P4gina 6 de 6
Version: 01
SECCION DE LABORATORIOS
INFORME DE RESULTADOS Vigente a partir de :
CROMATOGRAFIA 2012/01/11

Anexos:

Corrientes idnicas totales de las muestras 1 a 4 de aceite de
café.

5. OBSERVACIONES

e Losresultados del presente informe aplican Unicamente para las
muestras entregadas al

Laboratorio.
e Los resultados descritos en este informe son confidenciales y de
propiedad del solicitante

Cordialmente.

Original Firmado
Qco. David Arturo Perdomo
Laborator o de Cromatografia Universidad de Narifio

Elabord: David Arturo Perdomo-
Laboratorio de Cromatografia
Revisé: Juan Pablo Jiménez-
Laboratorio de Cromatografia
FIN DEL REPORTE

Ciudad Universitaria Torobajo- Bloque de Laboratorios Especializados- labcromatografia@udenar.edu.co- Telefono 7314477




Ciudad Universitaria Torobajo- Bloque de Laboratorios Especializados- labcromatografia@udenar.edu.co- Telefono 7314477



Ciudad Universitaria Torobajo- Bloque de Laboratorios Especializados- labcromatografia@udenar.edu.co- Telefono 7314477



Anexo 15. Resultados promedio de andlisis sensorial de los aceites de café extraidos bajo diferentes condiciones
de extraccion con CO,-SC

(Bar)

¢S

Fragancia

Sabor

sabor
residual

Acidez

Cuerpo

Balance

Uniformidad

Dulzor

Taza
limpia

Puntaje
catador

Puntaje
total

Notas

150

40

6.5

6.5

6.5

6.5

10

55

Chocolate
caramelo,
amargo,

300

40

7.5

6.5

7.25

8.75

10

10

70

Panela,
malta,
acido a
citrico

150

60

7.5

7.5

7.5

10

10

10

83

Caramelo,
cereza,
frutos
rojos,
dulce,
acido,
sabor
residual,
astringente
vino

300

60

8.5

10

10

10

7.75

84

Miel, floral,
citrico,
almendras,
prevalece
el sabor a
citrico,
cremoso,
falta
dulzor.

119

50

54

Cedro,
pino,




maderoso

331

50

7.5

7.5

10

10

10

8.5

86

Mantequill
a, vainilla,
avellanas,
dulce,
meloso,
amargo
intenso,
acido

225

36

6.75

7.5

10

10

68

Chocolate
intenso,
caramelo,

225

64

10

10

10

86

Mantequill
a,
caramelo,
durazno,
dulce
agradable
(perdura),
citrico
perdurable

225

50

7.5

6.5

10

10

10

79

Caramelo,
floral,
delicado,
clavo de
olor,
picante,
bajo dulzor




Anexo 16. Resultados promedio de analisis sensorial de los aceites de café extraidos a partir de café excelso y tipo
consumo local con CO,-SC (331bar, 36°C)

P OT T|pos,de Fragancia | Sabor sa_bor Acidez | Cuerpo | Balance | Uniformidad | Dulzor Taza | Puntaje Total Notas
(Bar) | (°C) café residual limpia | catador
Chocolate
caramelo,
36 |331 |Excelso 9 7,5 8 7,5 8,75 7 10 10 10 8,5 gg |Mmantequilla
avellanas,
dulce,
meloso
chocolate
Consumo caramelo,
36 331 local 7 6,5 6,5 6 6,5 6,5 10 0 0 6 55 |amargo,
moho, tierra,

bajo aroma




Anexo 17. Resultados promedio de analisis sensorial de café excelsoy consumo local después de la extraccion

con CO,-SC (331bar, 36°C)

P OT Tlpos’ Fragancia | Sabor | sabor residual | Acidez | Cuerpo | Balance | Uniformidad | Dulzor Tazg Puntaje Total Notas
(Bar) | (°C) | de café limpia | catador
Chocolate,
36 [331| Excelso | 7,75 6 6 6 6,7 6 10 10 0 67 | e5 |dulce
cereal,
envejecido
Mantequilla,
36 |331|Consumol 55 6 6 6 6 6 10 0 0 6 54 |3Margo,
local cereal, a

pan tostado
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