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RESUMEN
El trabajo de investigación; “Estudio de parámetros físico-químicos durante el proceso del tostado del café, variedades: robusta (Coffea canephora) y arábigo (Coffea arabica) cultivado en la Provincia Bolívar.”, describe la determinación de parámetros físicos y químicos más relevantes en el Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica, provenientes del cantón Caluma. Se realizó el tueste basado en una escala Agtron, para clasificar por el color los diferentes tipos de tostado (claro y oscuro). Una vez obtenido el café tostado molido se caracterizó físicamente el producto obtenido mediante la determinación de humedad con valores de 1,1523 % a 3,5795 % y cenizas con un 3,0183 % a 4,7332 % encontrándose dentro de la NTE INEN 1123:2016 establecida para café tostado molido. Además, se identificó cuantitativamente los volátiles totales en un rango de 72,7897 a 86,5843 % y cualitativamente mediante Cromatografía de Gases acoplado a un Espectrómetro de Masas (GC/MSD) encontrándose compuestos pertenecientes a la familia de aldehídos, cetonas, tioles, pirroles pirazinas, furfurales, furanos, lactonas, alcoholes, fenoles, triazoles, aminas, ácidos, alcanos, furanones, piridiminas y éteres donde el tratamiento T4 (a2b2) Coffea arabica var. sarchimor + grado de tueste claro, es el más representativo por contener el mayor número de compuestos volátiles. También se determinó la concentración de cafeína mediante Cromatografía Líquida de Alta Presión (HPLC) de las diferentes muestras de Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo del Cantón Caluma, presentando una concentración de cafeína de 8833,891 ppm en Coffea canephora var. robusta claro, 9900,528 ppm en Coffea canephora var. robusta oscuro y 5829,128 ppm a 7551,573 ppm en Coffea arabica claro y oscuro, lo que nos permite concluir que existe una mayor concentración de cafeína en la variedad robusta. De igual manera se realizó la determinación del contenido de carbono, donde las muestras de café con grado de tueste oscuro con relación al tueste claro presentan mayores porcentajes de contenido de carbono.
Palabras claves: Café robusta, Café arábigo, compuestos volátiles, cafeína, carbono.
SUMMARY
The research work; "Study of physical-chemical parameters during the coffee roasting process, varieties: robusta (Coffea canephora) and arabica (Coffea arabica) cultivated in Bolívar Province.", Describes the determination of the most relevant physical and chemical parameters in Coffea canephora var. robusta and Coffea arabica, from the Caluma canton. The roasting was carried out based on an Agtron scale, to classify the different types of toasting (light and dark) by color. Once the roasted ground coffee was obtained, the product obtained was characterized physically by the determination of humidity with values ​​of 1.1523% to 3.5795% and ashes with 3.0183% to 4.7332% being within the NTE INEN 1123 : 2016 established for ground roasted coffee. In addition, the total volatiles were quantitatively identified in a range of 72.7897 to 86.5843% and qualitatively by Gas Chromatography coupled to a Mass Spectrometer (GC / MSD) being found compounds belonging to the family of aldehydes, ketones, thiols, pyrroles pyrazines, furfurals, furans, lactones, alcohols, phenols, triazoles, amines, acids, alkanes, furanones, pyridimines and ethers where the treatment T4 (a2b2) Coffea arabica var. sarchimor + degree of light roast, is the most representative because it contains the highest number of volatile compounds. The caffeine concentration was also determined by High Pressure Liquid Chromatography (HPLC) of the different samples of Coffea canephora var. Robusta and Coffea arabica var. sarchimor, catimor, yellow catuaí of Cantón Caluma, presenting a caffeine concentration of 8833,891 ppm in Coffea canephora var. light hard, 9900.528 ppm in Coffea canephora var. dark robust and 5829.128 ppm at 7551.573 ppm in Coffea arabica light and dark, which allows us to conclude that there is a higher concentration of caffeine in the robusta variety. In the same way, the determination of the carbon content was carried out, where the samples of coffee with a dark roast degree in relation to the light roast presented higher percentages of carbon content.
Key words: Robusta coffee, Arabica coffee, volatile compounds, caffeine, carbon.
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CAPÍTULO I
1. INTRODUCCIÓN
El café es cultivado en aproximadamente 56 países de los continentes de Asia, África y América (Zambrano. et al, 2014) y es una de las bebidas de mayor consumo a nivel mundial (Bicho et al. 2013). En el año 2015 la producción mundial de este rubro fue de 8 millones, 600 mil toneladas (Zambrano. et al, 2014), de los cuales en el continente americano se produjo el 55,5 % y sólo en Sur América se concentró el 42,2 %. Brasil es el mayor productor de la región Sur Americana con una producción anual de 2 millones 594 mil toneladas seguido de Colombia, Perú y Ecuador con producciones de 810.000, 192.000 y 42.000 toneladas, respectivamente. De las 100 especies de este género (Rubiaceae), dos especies son comercialmente cultivadas; el arábigo (Coffea arabica L.)  y el robusta (C.   canephora Pierre ex A. Froehner), de las cuales las producciones mundiales en los últimos 5 años, son de 5 millones de toneladas en C. arabica y 3 millones 600 mil toneladas de C. canephora. La variedad C. arabica ha mantenido un mayor precio en el mercado debido a su mejor calidad, su producción se concentra específicamente en Manabí, la provincia de Loja y las estribaciones de la Cordillera Occidental de los Andes, en tanto que el robusta se cultiva en la Amazonía, es decir en Sucumbíos y Orellana, en su mayor porcentaje (PROECUADOR, 2013), C.  canephora tiene mayor cantidad de sólidos solubles y por sus propiedades frecuentemente se combina con cafés arábigos para la producción comercial   de café solubles. (Batista Ribeiro et al. 2016); (Ribeiro et al. 2014)
En el Ecuador, el café es un cultivo a nivel económico de gran importancia, ya que cuenta con 119 215 ha cultivadas, el 68% corresponde a la especie Coffea arabica y el 32% a Coffea canephora. (Méndez. et al, 2014)
COFENAC (2013) menciona que “la caficultura para el Ecuador tiene relevante importancia en los órdenes económico, social y ecológico. En el orden económico, el café ha incorporado para el país una fuente de divisas y de empleo para aproximadamente 500.000 ecuatorianos. En el orden social, la caficultura está relacionada con un tejido social amplio, donde intervienen productores, procesadores, exportadores, transportistas e industriales, involucrando grupos étnicos, trabajadores de distinta formación académica, hombres y mujeres de todas las edades que están vinculados a la cadena agroindustrial del café. En el orden ecológico, la importancia del café está determinada por las tecnologías de producción sin contaminación al ambiente y la contribución de los cafetales a la captura de carbono, regulación del balance hídrico y hábitat de muchas especies de la fauna y flora nativas”.  (Organizativo. et al, 2014)
Su alto consumo ha estimulado el desarrollo de estudios relacionados a la actividad biológica del grano y constituyentes del café, especialmente el café tostado, que se lo utiliza para preparar diferentes tipos de bebida. Además, se debe conocer el contenido de cafeína, el cual varía entre regiones, esta evaluación es requerida para la búsqueda de aquellos parámetros químicos y físicos que permitan definir cuáles son los más importantes en diferenciar características organolépticas deseadas.  (Babova. et al, 2016)
Para (Wang, 2012) la calidad del grano de café se caracteriza debido a los procesos de cosecha y postcosecha, por que influye significativamente en su composición química. Mientras que en los procesos de comercialización. (Galán. et al, 2012), señalan que se realizan pruebas fisicoquímicas y sensoriales al café tostado, pero que solo el rendimiento de extracción, proporción o cantidad de sólidos extraídos y algunas apreciaciones visuales son suficientes para asegurar la calidad del café.
En la presente investigación se pretende estudiar los parámetros físico químicos del café tostado molido proveniente del Cantón Caluma con el objetivo de identificar en que variedad, Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo, contiene más componentes físicos: humedad, cenizas y químicos como: contenido de carbono, cafeína, compuestos volátiles, debido a que la mayoría de información disponible proviene de investigaciones realizadas en otros países o provincias del Ecuador, es por eso que resulta necesario efectuar trabajos experimentales que hagan posible la identificación y la diferenciación del café propio de la región y de esta manera se logre diversificar o potenciar a este cultivo.
Para la presente investigación de plantearon los siguientes objetivos: 
General:
· [bookmark: _Hlk515350393]Estudiar los parámetros físicos (humedad, cenizas) y químicos (cafeína, compuestos volátiles) durante el proceso del tostado (grado de tueste) del café variedades: Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo, cultivado en la provincia Bolívar.
Específicos: 
· Caracterizar en su composición física el producto obtenido mediante dos grados de tueste (claro y oscuro).
· Identificar los compuestos volátiles del café tostado y molido mediante Cromatografía de Gases acoplado a un Espectrómetro de Masas (GC/MSD).
· Determinar la concentración de cafeína en café tostado y molido mediante Cromatografía Líquida de Alta Presión (HPLC).






CAPÍTULO II
2. PROBLEMA

2.1. Planteamiento del Problema
El café constituye un producto que históricamente ha generado ingresos y puestos de trabajos en el Ecuador. La producción de café en los últimos años ha ido disminuyendo y se le ha restado importancia debido a que los precios internacionales no han beneficiado el aumento y la diseminación de esta fruta en el Ecuador. La provincia Bolívar no es ajena a esta realidad por lo que se ha iniciado un recate de su producción y sobre todo el recate en base de sus cualidades organolépticas, que para ello es necesario conocer la composición física química del producto. La producción del café en la provincia Bolívar no es todavía suficiente para ser representativa a nivel regional y a nivel nacional.
Existe escasa o casi nula información científica reportada de relevancia en bases de datos internacionales y nacionales sobre la composición físico química de las variedades de café existentes en la provincia Bolívar, en forma especial en los cantones de estudio. Uno de los componentes principales en la composición del café es la cafeína que le da su sabor característico, y sumado a esto la coloración del tueste que debe presentar los diferentes cafés le dan una característica especial para ser comercializada; lo mencionado no se ha estudiado lo suficiente y sumado a esto no existe publicaciones de importancia que den a conocer esto.
De continuar esta situación se seguirá desconociendo y perdiendo la oportunidad de dar a conocer de forma nacional e internacional los beneficios organolépticos que pueden presentar el café tradicional del Ecuador y en especial de la provincia Bolívar.

2.2. Formulación del Problema
De acuerdo a lo mencionado, se considera que la investigación debe abordar principalmente el estudio de las dos variedades Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica del Cantón Caluma, para lo cual se plantea la siguiente pregunta directriz: 
¿Cuál es la composición química y propiedades físicas del café tostado y molido de las variedades: Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo, cultivadas en el Cantón Caluma?. 
2.3. Justificación del Problema
[bookmark: _Hlk499019395]Desde el punto de vista científico la presente investigación es importante realizarla debido a que proporcionara datos científicos relevantes que podrán ser publicado en revistas científicas internacionales lo que contribuirá a dar mayor realce y conocimiento de la composición físico química que tiene este fruto en la provincia Bolívar.
Es importante desde el punto de vista tecnológico porque los parámetros estudiados físicos químicos y grado de tueste, contribuirá a desarrollar equipos, procesos y tecnologías específicas para lograr su desarrollo industrial.
Es importante desde el punto de vista industrial porque al conocer la composición físico química y los grados de tueste de este fruto se podrá realizar inversiones en este aspecto lo que contribuirá a que empresarios, emprendedores, pequeñas medianas empresas logren promover la industrialización de este producto para generar recursos y potenciarles plazas de trabajo. 
 

CAPÍTULO III
3. MARCO TEÓRICO

3.1. Generalidades del café

3.1.1. Café (Coffea)
El café se obtiene a partir de las semillas tostadas y molidas de los frutos de la planta del café (cafetos) y cuando se consume sin azúcar, puede considerarse una planta   medicinal   porque   presenta   muchas   propiedades beneficiosas antibacterianas, antiinflamatorias y antioxidantes. (Rodríguez. et al, 2017)
Se denomina café a la bebida preparada por infusión de las semillas tostadas del fruto de los cafetales. Su aroma y sabor se debe a sus componentes característicos, contiene una variedad de compuestos responsables de su calidad sensorial y de sus efectos fisiológicos. (Fernández, 2015)
Los cafetos son arbustos de hojas elípticas, oscuras y coriáceas. Estos árboles producen flores de color blanco y frutos de color rojo.(Navarro. et al, 2015) 
3.1.2. Origen e historia
El café es originario de África, en diferentes regiones geográficas y climáticas.  Como grupo botánico está constituido por más de 100 especies de una gran “familia”, conocida como el género Coffea. Se desarrollaron diferentes tipos de cafetos de acuerdo a la región y clima de origen, con constituciones genéticas diversas (tamaño y forma de las plantas y frutos, resistencia a enfermedades y plagas, sabor de la bebida, etc.). De este centenar, dos se cultivan comercialmente: Coffea arábica integrada por diferentes variedades de Arábica, y Coffea canephora formada por diferentes grupos de Robusta. (Fernández, 2013)
3.1.3. Taxonomía
Según (Unigarro, 2018) el café pertenece a la familia de las rubiáceas y al género Coffea. Existen numerosas especies de cafeto y diferentes variedades de cada especie. Las especies más importantes comercialmente pertenecientes al género Coffea, son conocidas como Coffea arábica Linneo (conocida como Arábica o Arábigo) y Coffea canephora (conocida como Robusta). 
Cuadro Nº1: Taxonomía del café 
	Reino:
	Plantae

	División:
	Magnoliophyta

	Clase:
	Dicotyledoneae

	Subclase:
	Asteridae

	Orden:
	Rubiales

	Familia:
	Rubiaceae

	Género: 
	Coffea

	Especie:
	C. arábica

	Nombre binomial:
	Coffea arábica L.


Fuente: Cornejo & Vinicio, 2012
3.1.4. Características del café
Según  Cornello, (2018)  el sabor característico del café proviene de la Frijol y está relacionado con el sistema post-cosecha. Los granos de café, según su procedencia, tienen generalmente características distintivas como:
· Sabor: los criterios sobre el sabor incluyen términos como cítrico o terroso, caramelizado, afrutado, acidez, amargor, sabor aterciopelado.
· Aroma: los criterios sobre los olores incluyen términos como suave, delicado, único, exclusivo, intenso.
· Intensidad: ligero, suave, medio, intenso, equilibrado.
· Cuerpo: Hace referencia al tacto en el paladar según sea su espesor, densidad, viscosidad o cremosidad.
· Persistencia: Hace referencia al tiempo que dura en el paladar y se detectan las notas de aroma.
Éstos dependen del ambiente local donde crecen las plantas de café, su método de proceso, y la subespecie genética o varietal. Así, los cafés muestran un gran abanico de sabores, y las variedades más valoradas y más raras alcanzan precios muy superiores. En el café tostado se identifican más de 700 sustancias volátiles, las cuales corresponden a cerca del 0,1% del total de la materia. Las características químicas y el aroma de los constituyentes volátiles del café han sido motivo de importantes estudios; hoy en día se conocen cientos de aromas, que según los expertos superan las del vino.(Calle, 2011).
3.1.5. Morfología

3.1.5.1. La raíz
[bookmark: _Hlk519606768]Es considerada como un órgano importante, por donde la planta absorbe agua y los nutrientes necesarios para desarrollar las diferentes partes como; las flores en la cual se generan los granos de café. La raíz del café es pivotante que puede llegar a más de un metro de profundidad. (Mayorga y Llanos, 2017).
Gráfico Nº 1: Raíz del café
[image: ]
                                    Fuente: Llanos, M. & Mayorga, M. 2016
3.1.5.2. Tallo principal
Tienen una conexión vascular con el tallo desde el inicio y da origen a las ramas plagiotropicas primarias. (Mayorga y Llanos, 2017)
Gráfico Nº 2: Tallo principal del café
[image: https://www.anacafe.org/glifos/index.php?action=ajax&rs=importImage&rsargs%5b%5d=Foto3.JPG%20&rsargs%5b%5d=]
                                   Fuente: Rodriguéz, 2013
3.1.5.3. Ramas
Las ramas primarias se originan de yemas en las axilas de las hojas en el tallo central. Estas ramas se alargan continuamente y son producidas a medida que el eje central se alarga y madura. El crecimiento de éstas y la emisión de nuevas laterales en forma opuesta y decusada van dando lugar a una planta de forma cónica. Estas ramas primarias dan origen a otras ramas que se conocen como secundarias y terciarias. En estas ramas se producen hojas, flores y frutos. A excepción de algunas especies, en el tronco o tallo del C. arábica normalmente se producen sólo yemas vegetativas, nunca flores ni fruto. Si a una rama lateral se le poda su ápice, no se induce la formación de otras ramas laterales en la misma axila, o sea, no tiene poder de renovación.(García y Jimenes, 2015)


Gráfico Nº 3: Ramas primarias del café
[image: Resultado de imagen para ramas de cafe]
                                   Fuente: Campaña, D.& Guamán, N.
3.1.5.4. Hojas
Las hojas aparecen en las ramas laterales o plagio trópicas en un mismo plano y en posición opuesta. Tiene un pecíolo corto, plano en la parte superior y convexo en la inferior. La lámina es de textura fina, fuerte y ondulada. Su forma varía de ovalada (elíptica) a lanceolada. El haz de la hoja es de color verde brillante y verde claro mate en el envés. En la parte superior de la hoja las venas son hundidas y prominentes en la cara inferior. Su tamaño puede variar de 3 a 6 pulgadas de largo. (Garcia y Jimenes, 2015).
Gráfico Nº 4: Hojas del café
[image: cafe]
                                   Fuente: Campaña, D.& Guamán, N.
3.1.5.5. Flores
El fruto al inicio toma un color blanco, intenso de 5 pétalos fusionados en su base, dando origen al tubo de la corola y posteriormente se vuelven un color café oscuro hasta que finalmente aparecen los granos de café; la formación de las flores se demora aproximadamente entre 4-5 meses. Las flores están localizadas en las axilas de las hojas de las ramas plagiotropicas. (Mayorga y Llanos, 2017).
Gráfico Nº 5: Flores del café
[image: Resultado de imagen para flores de cafe]
                                    Fuente: Revista Los Cafetales, 2016

3.1.5.6. Fruto
El fruto que nace del ovario de la flor fertilizada, es una drupa conocida como cereza de una forma elipsoidal, ligeramente aplanada con un diámetro de unos 15cm. Verde al principio luego cambia de color a amarillo y por último toma un color rojo vivo uniforme cuando alcanza su plena madurez. (Santiana, 2013)




Gráfico Nº 6: Fruto del café
[image: https://www.anacafe.org/glifos/index.php?action=ajax&rs=importImage&rsargs%5b%5d=Foto2.JPG%20&rsargs%5b%5d=]
                                    Fuente: Campaña, D.& Guamán, N.
3.1.5.7. Semilla
Compuesta de dos partes: almendra y pergamino. La almendra es dura y de color verdoso, está cubierta de una película plateada cuando está seca, y del embrión que es una planta muy pequeña que está dentro de la almendra y se alimenta de ella en los primeros meses de desarrollo de la planta. La parte roja o amarilla del fruto maduro se conoce con el nombre de pulpa. Protegiendo la semilla, hay una cubierta llamada pergamino que está cubierta de una sustancia azucarada que es el "mucílago" o "baba". Al café seco se le denomina pergamino.(Rodríguez, 2012) 
Gráfico Nº 7: Semilla del café
[image: ]
                                    Fuente: Café la torre, 2015
3.1.6. Variedades

3.1.6.1. El cafeto arábigo (Coffea arabica)
Su tamaño es pequeño, mediano y alto de forma apinada o cónica compactas y semi-compactas, su producción promedio anual con un manejo adecuado oscila entre los 4.5 a 6.5 kg. El café arábigo al ser un cultivo estacional requiere de 180 – 200 días de lluvia (6 meses) para un óptimo desarrollo, aunque el cafeto presenta cierta tolerancia a la sequía su producción declina considerablemente cuando las precipitaciones disminuyen. La variedad arábiga requiere un periodo seco de alrededor de tres meses, tiene una amplia adaptabilidad a los distintos ecosistemas de las cuatro regiones del Ecuador (Costa, Sierra, Amazonía e Islas Galápagos). Se cultiva desde altitudes cercanas al nivel del mar hasta los 2.000 metros. Las principales variedades arábigos cultivadas en el Ecuador son: Típica, Borbón, Caturra, Catimor Pacas, Catuaí y Sarchimor. En el país se produce café verde, tostado y soluble. (PROECUADOR, 2013)
El café arábigo, tiene mayor valor en los mercados nacional e internacional. Produce una bebida suave, con gran aroma y acidez y un cuerpo mediano, agradable bouquet y exquisito sabor. Cada una de sus variedades confiere olores y sabores características diferentes a la taza. (Argenis. et al, 2012).
En la variedad arábica, la cafeína comprende el 1.2% de la materia seca, 4.2% minerales, entre los cuales 1.7% es potasio; 16% lípidos, 1.0%trigonelinas, 11.5% proteínas y aminoácidos, 1.4% ácidos alifáticos, 6.5% despidos (ácidos clorogénicos), 0.2% glucósidos y 58% carbohidratos. (Navarro. et al, 2015)
3.1.6.1.1. Sarchimor
Son plantas de porte intermedio, de estructura compacta de forma cónica, con altura de 1.90 a 2.40 metros, las bandolas forman un ángulo de 50 a 55 grados con el eje central, largo de bandolas de 0.90 a 1.20 metros, con entrenudos cortos.(Fernández, 2015). 
Según Villacreses, (2017) al Ecuador se introdujeron, en 1985, las líneas sarchimor C-1669 Y Sarchimor C-4260, seleccionadas en el instituto Agronómico. El hibrido sarchimor C-1669 tiene una amplia adaptabilidad, principalmente en las zonas secas de las provincias de Manabí, El Oro y Loja; se identifica por el porte bajo de las plantas, brotes de color bronceado, alta productividad, reducido índice de frutos vanos y resistencia a la roya anaranjada.
3.1.6.1.2. Catimor
El Catimor se originó del cruce entre la variedad caturra rojo CIF 19/1 y la planta de hibrido de timor CIF 832/1. Este cruzamiento dio origen a las plantas denominadas Hw 26. En el Ecuador se han seleccionado líneas de Catimor que se caracteriza por el porte bajo de la planta, la alta producción, el bajo índice de frutos vanos y la resistencia a la roya del cafeto. Los brotes tiernos pueden tener color verde o bronceado, en diferentes tonalidades. Las plantas del híbrido Catimor presentan gran variabilidad genética y resistencia a roya. El porte de las plantas es variable, observándose algunas líneas genéticas de porte bajo y otras de porte mediano y alto. Mediante la clasificación se ha tratado de obtener materiales con altura de planta similar a la variedad Caturra rojo, de alta producción y resistencia a roya. La genealogía del Catimor se presenta las líneas genéticas que conforman la variedad multilineal Catimor y sus principales características fenotípicas. (Palomino y Lozano, 2016)
3.1.6.1.3. Catuaí
Originaria de Brasil y tiene base genética una hibridación artificial entre mundo novo y caturra. El café catuaí comprende dos cultivares, “catuaí rojo” y “catuaí amarillo”. Las plantas de esta variedad son de altura baja. Las ramas forman un ángulo de 45 grados con relación al eje ortotrópico, con entrenudos cortos y brotes nuevos de coloración verde. (Cuenca, 2016)
3.1.6.2. El cafeto robusta (Coffea canephora) 
Esta variedad está representada por un árbol de unos 10 metros de altura. Originaria de África occidental, aunque se cultiva en muchas zonas tropicales. Es una especie más fácil de cultivar que la arabica ya que resiste mejor las enfermedades. Su composición es la siguiente para la cafeína comprende el 2.2% de la materia seca, 4.4% minerales, entre los cuales 1.8% corresponden al potasio; 10% lípidos, 0.7% trigonelinas, 11.8% proteínas y aminoácidos, 1.4% ácidos alifáticos, 10% ácidos clorogénicos y 59.5% glucósidos trazas y carbohidratos. El contenido de agua de los granos de café crudo comercial varía entre 8% y 12%. La composición de los granos de café se descompone por el proceso de tostado, perdiendo gran cantidad de agua (posee 1% a 5%), proteínas, ácidos clorogénicos y carbohidratos. En la actualidad Nicaragua únicamente cultiva café arábigo principalmente las variedades Caturra, Borbón, Maragogype, Típica y Cautilla. (Navarro. et al, 2015)
3.2. Producción

3.2.1. Producción mundial
Entre los ciclos cafetaleros 2005/06 y 2015/16, la producción mundial de café subió a una tasa promedio anual de 2.7 por ciento. En el ciclo 2015/16 la cosecha global incremento a 153.3 millones de sacos de 60 kg, es decir, el mismo nivel de producción del ciclo previo. Por tipo de café, el comportamiento de la cosecha fue diferenciado: la producción de café arábigo disminuyó 0.4 por ciento, mientras que la de café robusta se incrementó en 0.6 por ciento a tasa anual. (FIRA, 2016) 


Gráfico Nº 8: Producción mundial de café, 2003/04-2016/17 (Millones de sacos de 60Kg, equivalente en café verde)
[image: ]      Fuente: USDA, 2016

La producción mundial de café, durante el ciclo 2016/17 (setiembre-octubre) se estima en 156.6 millones de sacos de 60 kilogramos (kg.), lo que significa un alza de 2.4% respecto al ciclo anterior. Mientras que el consumo mundial se proyecta en 153.3 millones de sacos, mayor en 0.8% a la registrada en el ciclo anterior. Las listas finales para el ciclo 2016/17 se estiman en 33.3 millones de sacos, inferior en 4.3% con relación al ciclo anterior. (SAGARPA, 2017)





Gráfico Nº 9: Producción, Consumo e Inventarios Mundiales de Café (Millones de sacos de 60Kg)
[image: ]
Fuente: Elaborado por CIMA/aserca con datos de USDA/Foreign Agricultural Service (FAS), 2017
Gráfico Nº 10: Producción mundial de café, 2015/16 (Porcentaje)
[image: ]Fuente: ICO, 2016

Cuadro Nº 2: Balance mundial cafetero (2011/2012)- (2016/2017) Millones de sacos de 60 Kg
	
	2011/12
	2012/13
	2013/14
	2014/15
	2015/16
	2016/17

	Producción 
	149
	151
	147
	150
	156
	154

	Brasil 
	55
	55
	51
	51
	56
	53

	Vietnam
	27
	24
	28
	27
	28
	26

	Otros 
	68
	72
	68
	71
	72
	74

	Consumo 
	141
	144
	147
	150
	153
	156

	Productores 
	41
	42
	43
	44
	46
	47

	Importadores 
	100
	102
	104
	106
	108
	110

	Balance 
	7
	7
	0
	0
	3
	-3

	Inventarios finales 
	27
	35
	41
	43
	35
	33

	Productores 
	9
	16
	19
	21
	13
	11

	Importadores
	17.6
	19
	22
	22
	22
	22

	% Inv./Consumo
	19%
	24%
	28%
	29%
	23%
	21%


Fuente: J. Ganes Consulting Enero 2016, LMC diciembre 2016
Gráfico Nº 11: Principales países productores de café, 2015/16 y 2016/17
[image: ]Fuente: USDA, 2016 
Para el ciclo cafetalero 2016/17, el Departamento de Agricultura de Estados Unidos (USDA) proyecta que la producción mundial de café arábigo exista un crecimiento del 9.0 por ciento y la de robusta decrezca 8.0 por ciento, ambas cifras con respecto a la cosecha del ciclo 2015/16. Así, la oferta mundial ascendería a 155.7 millones de sacos de 60 kg, es decir, el volumen total sería 1.6 por ciento mayor a tasa anual.(FIRA, 2016)
3.2.2. Producción Nacional
Cuadro Nº 3: Producción y comercialización de café
	Superficie (Has.)
	Producción TM
	Ventas TM

	TOTAL, NACIONAL
	5.297,4
	4.841,2

	REGIÓN SIERRA
	991,1
	774,6

	REGIÓN COSTA
	1.790,0
	1.660,1

	REGIÓN ORIENTAL
	2.511,6
	2.401,9

	ZONAS NO DELIMITADAS
	4,6
	4,6


Fuente: INEC, SINAGAP, 2015
3.2.3. Producción Regional
En la provincia de Bolívar el cultivo de café es permanente lo cual resulta beneficioso ya que dichas plantaciones no se pierden y se sigue manteniendo el consumo. Según la última encuesta que se realizó en el 2013 por INEC los datos se encuentran detallados en el Cuadro Nº4. (Mayorga y Llanos, 2017)
Cuadro Nº 4: Encuesta de superficie y producción agropecuaria 2013
	SUPERFICIE, PRODUCCIÓN Y VENTAS EN LA PROVINCIA BOLÍVAR

	CAFÉ (Grano oro)

	Región y provincia
	Superficie (Has.)
	Producción (Tm.)
	Ventas (Tm.)

	BOLÍVAR
	Solo
	732
	642
	146
	138

	
	Asociado 
	2.398
	2.182
	303
	282


Fuente: Llanos, M. & Mayorga, M.  2016


3.2.4. Producción Local
Según Rodriguéz, (2013) el Cantón Caluma está ubicado en el subtrópico de la cordillera occidental de los Andes y por su posición en la Microrregión, las condiciones medioambientales y la gran riqueza natural, hacen de este lugar un escenario agradable para el cultivo del café, el mismo que se lo puede encontrar desde los 200 hasta los 1000 m.s.n.m. Entre los diferentes cultivos, el café suministra rentabilidad a bajos costos de producción, pero los comerciantes imponen los precios, esto incide en el ingreso económico de las familias. Según la Dirección de Planificación del Gobierno Municipal del cantón Caluma, en el documento Actualización del Plan de Desarrollo Estratégico Cantonal se menciona textualmente: “En la Zona Baja, habitan 29 comunidades que cultivan bajo los 1000 m.s.n.m y caracterizada por un clima subtropical, en donde aproximadamente 1000 hectáreas son destinadas a la producción de café y su participación en el mercado nacional es del 19,70%; cosechando aproximadamente 6000 quintales al año. 
En el Cantón Caluma la producción de café, es apreciado en el mercado nacional e internacional, ocupando el 13,6% de la superficie del suelo productivo, o sea 2.778 has.
Cuadro Nº 5: Número de UPA’s y superficie en Has/principales cultivos del Cantón Caluma
	
	Monocultivo 
	
	Cultivos asociados 
	Ambos tipos de cultivos 

	Nº
	Tipo de cultivo 
	UPA’’S
	Superficie sembrada 
	
	UPA’’S
	Superficie sembrada 
	UPA’’S
	Superficie sembrada 

	1
	Café 
	-
	-
	
	352
	2.778
	352
	2.778


Fuente: MAGAP, 2016


3.3. Consumo

3.3.1. Consumo mundial
[bookmark: _Hlk514178180]El consumo mundial de café presenta una posición alcista debido a que existen procesos o expectativas de subidas de precios en un determinado mercado o valor mobiliario; durante los ciclos cafetaleros 2003/04, 2005/06, 2007/08 y 2009/10 superó a la producción mundial. En el período comprendido entre los años 2003/04 y 2015/16 creció a una tasa promedio anual de 2.2 %. Lo cual es inferior al ritmo de crecimiento que reporta la producción, de 3.0 %en promedio al año para el mismo periodo. Así, en 2015/16 el consumo adquirió su máximo nivel histórico de 149.0 millones de sacos de 60 kg, lo que representó un incremento de 2.1 % en relación al consumo del ciclo previo. Se presiente que en el ciclo 2016/17 el consumo obtenga un nuevo máximo histórico del 150.8 millones de sacos. De manera general, se distinguen dos formas en el consumo de café que son: tostado - molido, y soluble. El primero representa el 85.4 % del consumo total y se incrementó un 1.8 por ciento promedio anual durante la última década. Por su parte, el consumo de café soluble, que representa el 14.6 por ciento del total, creció a una tasa promedio anual de 4.1 por ciento.(FIRA, 2016)
3.4. Agroindustria del café
La dinámica del sistema agroindustrial del café en todos los países productores está influenciada en distintos sentidos por el comportamiento del mercado mundial, entre otras causas; en los últimos años el cultivo se extendió a más de 50 países de los continentes: Americano, Asiático y Africano. Por otra parte, es uno de los pocos cultivos que se destinan en su mayor parte a la exportación, además de que sus precios y buena parte de la tecnología usada en su producción y procesamiento provienen de países no productores. La actividad cafetalera a escala mundial está determinada por numerosos factores: económicos, sociales, políticos y climáticos, especialmente; gestados al interior y al exterior de cada país, por lo que la producción nacional, oferta, y demandas mundiales del grano son constantemente acrecentadas y mermadas por los mismos. (Gregorio y Álvarez, 2015)
3.5. Tueste y torrefacción
 
3.5.1. Tueste del café
El tostado es un proceso físico químico a través del cual las características iniciales de la materia prima café verde son alteradas para producir otros componentes, balanceando el sabor, la acidez, el sabor residual y el cuerpo del café de acuerdo a la necesidad del tostador y al gusto del cliente. (MIPRO, 2016)
[bookmark: _Hlk514178310][bookmark: _Hlk514178337][bookmark: _Hlk514178364]Tostar los granos de café es una transformación básica que se le da al café la misma que es realizada a aproximadamente 200ºC. Esta actividad produce cambios en las características físicas de los granos entre ellas tenemos: que se vuelven secos, su volumen se expande, se tornan marrones y quebradizos, y tienden a desarrollar un perfil característico de sabor y aroma. Durante la torrefacción, se producen compuestos aromáticos volátiles y pigmentos marrones poliméricos en los granos, mientras que se liberan agua y dióxido de carbono. Los constituyentes primordiales térmicamente reactivos del grano crudo son los monosacáridos y la sacarosa, aminoácidos libres, ácidos clorogénicos y trigonelina, y los precursores recién formados de carbohidratos degradados y proteínas desnaturalizadas. Las reacciones químicas que se dan son complejas. Donde sobresale la reacción de Maillard de aminoácidos y / o proteínas con azúcares reductores, con una cascada de condensaciones, rupturas, reordenamientos y degradaciones y polimerización oxidativa en paralelo, como se ha demostrado recientemente. Otra es la degradación de Strecker, que conduce a pirazinas y oxazoles. La degradación de trigonelina conduce a ácido nicotínico, pirroles y pirimidinas. Los ácidos clorogénicos forman lactonas; en Robusta, también pueden terminar en fenoles como guaiacoles. (Oestreich,  2013)
Además el tueste del café es una fase vital dentro de la cadena de elaboración, debido a que un buen tueste influye crecidamente en la calidad de una taza de café, que en la bondad de la mezcla escogida.(MIPRO, 2016)
En algunos países, el tueste se realiza agregando hasta un 15% de azúcar a los granos de café, cuyo proceso es denominado torrefacción o torrefacto y el café resultante presenta un sabor más recio y granos de brillo aceitoso como resultado del caramelo depositado, café torrefacto. A continuación, los granos se trituran. Con el tueste, los granos aumentan su volumen. Al inicio de la aplicación del calor, el color de los granos verdes pasa a amarillo, luego se tornan color marrón canela. En este proceso el cuando el grano pierde su humedad. Cuando la temperatura en su interior llega alrededor de 200 ºC, es cuando se desprenden los aceites de los granos. De manera general cuando existe una mayor presencia de aceite, más sabor posee el café. Durante el proceso de tueste, los granos tienen a abrirse de forma de una forma similar a la de las palomitas de maíz que explotan con el calor. Existen dos momentos de «explosión» que se usan como indicadores del nivel de tueste alcanzado. (Navarro. et al, 2015)
Gráfico Nº 12: Niveles de tueste del café
[image: ]Fuente: MIPRO, 2016
Los granos se tornan más oscuros y desprenden aún más aceite hasta que se culmina el tueste, y son retirados del calor. Hasta el siglo XIX se adquirían los granos verdes y su tostado se realizaba con estufa. En 1900 la empresa Hill Brothers descubre el envasado en vacío de café tostado, el cual almacenaba el sabor y aroma de los mismo por mayor tiempo. (Navarro. et al, 2015)
El proceso de torrefacción puede ser dividido en tres etapas primordiales que son: el secado, la torrefacción y el enfriamiento de los granos. Durante el secado existe eliminación del contenido de humedad, mientras que, en la torrefacción, el secado, hay eliminación del contenido de humedad; en la de torrefacción, se dan las reacciones de pirolisis; y en el enfriamiento, es cuando los granos los granos adquieren la temperatura ambiente. (Mora.et al, 2016)
3.5.2. Cambios producidos por el proceso de tueste
Una vez finalizado el tueste, el grano sufre cambios primordiales, tanto a nivel cuantitativo como cualitativo, entre los cuales están:
· Disminuye su peso, aproximadamente del 15-20%, que ocurre por la pérdida de humedad en mayor parte y de otros componentes en menores cantidades.
· El grano aumenta de volumen, de un 100 y 130% en función del tiempo de tueste.
· Su color amarillo verdoso se convierte en marrón, más o menos oscuro en función del grado de tueste seleccionado.
· Los azúcares son caramelizados.
· Se han ido desarrollando más de setecientos nuevos compuestos aromáticos característicos del gusto, mientras que la degradación de los aminoácidos ha dado lugar a oxazol y a pirazina en diferentes cantidades, responsables entre otras reacciones, de su aroma.
· Se reducen los azúcares y los ácidos clorogénicos, y se acrecientan las substancias grasas debido a las altas temperaturas.
· Asimismo, una vez tostado el café, éste posee un alto contenido de gases, que hace dificultoso (pero no imposible) que consigamos preparar el café inmediatamente. Los mismos que se desprenden de forma rápida en las primeras horas y van disminuyendo de forma continuada en un proceso que puede llegar a durar hasta 20 días.
· La acidez disminuye gradualmente.
· La mayor concentración de furfural, el cual está dentro del grupo de los furanos y que le otorga al café un sabor suave y acaramelado, se alcanza incluso a niveles de tostado muy cortos.(MIPRO, 2016)

3.5.3. Niveles de tueste
El mejor nivel de tueste es un tema muy discutido, directamente relacionado con los hábitos de cada país e incluso del paladar de los habitantes de cada zona específica en cada región. Estas diferencias han dado origen a la preferencia de ciertos grados o niveles de tueste, basados en el color o en ciertos estilos establecidos. (MIPRO, 2016)
El grado de tueste se puede clasificar de manera general en tres tipos:
Gráfico Nº 13: SCAA: Escala Agtron (Sistema de puntos para clasificar el grado - color - de diferentes tipos de tostado)
[image: ]
 Fuente: MIPRO, 2016



Gráfico Nº 14: Nivel de tostado según el estilo
[image: ]
Fuente: MIPRO, 2016
3.5.4. Parámetros del proceso de tostado

3.5.4.1. Temperatura
Es necesario controlar la temperatura de tueste para desarrollar procesos consistentes. Los equipos utilizados para el tueste deben contar con termómetros que proporcione la medición de la temperatura del tambor, del aire y de la masa de los granos, facilite la medición de la temperatura del tambor, del aire y de la masa de granos, caso contrario se dependerá en gran manera del tiempo, apariencia, olor y sonido del café. Además, este parámetro depende del tipo de máquina de tostar, del tiempo de tueste y de la intensidad del color final requerido.  (SCAN, 2015)
3.5.4.2. Tiempo
Otra variable fundamental al realizar el tueste es la medición del tiempo, el cual debemos controlar desde el inicio hasta el final del proceso. Para esto se utiliza un cronómetro que iniciará al colocar el café en el cilindro y se detendrá al vaciar el mismo. (SCAN, 2015)

3.5.4.3. Flujo de aire
Este parámetro nos permite controlar la cantidad de calor necesaria dentro del cilindro. A la utilización de estas variables se le nombra perﬁl de tueste de un café. Cada tostador realiza perﬁles de tueste de acuerdo al mercado al cual dirige su producto. (SCAN, 2015)
3.6. Composición química del grano de café
Químicamente el café se constituye de agua y materia seca. La materia seca de los granos del café está compuesta por minerales y sustancias orgánicas dentro de las cuales se encuentran los carbohidratos, lípidos, proteínas, alcaloides (cafeína y trigonelina), ácidos carboxílicos y fenólicos, y compuestos volátiles los cuales le confieren el aroma al café. Sin embargo la composición química del café va a depender de la variedad, altura, factores edafológicos, climáticos, agronómicos, procesos tecnológicos, principalmente el tostado. (Díaz y Perdomo 2015)
[bookmark: _Hlk519624434]Según  Vega. et al, (2014), los granos de café almendra de las variedades de Coffea arabica L. presentan una mayor cantidad de lípidos y de sacarosa que Coffea canephora (Robusta), mientras que en la composición del café robusta sobresalen por su mayor contenido de polisacáridos, cafeína, ácidos clorogénicos y cenizas.
3.6.1. Carbohidratos
Son los principales componentes de los granos de café oro, los cuales participan como precursores del aroma y sabor dulce, mejorando la calidad organoléptica de la bebida de café favoreciendo a su viscosidad y espesor, dan estabilidad a la espuma en la bebida de café espresso y participan en la formación de café soluble; asimismo durante el proceso de tostación sufren cambios complejos los mismos que contribuyen a perfeccionar el carácter organoléptico de la bebida de café. El contenido de carbohidratos de un café de calidad se encuentra alrededor de 68,28 g/100 y para cafés de menor calidad se encuentran en 70 g/100 g de muestra.  La principal diferencia en la composición de carbohidratos entre especies de café, es el mayor contenido de sacarosa en C. arabica (6 a 9%) y en C. canephora (3 a 7%). Su porcentaje en una taza de café depende de la mezcla, el nivel de tueste y el modo de preparación. Puede alcanzar del 20 al 35% de la materia sólida. Los granos de café contienen diferentes carbohidratos, subdivisibles en los polisacáridos y en azúcares de bajo peso molecular, dentro de los cuales se hallan los tri – di y monosacáridos. (Zambrano, 2014) 
3.6.2. Agua
Puerta, (2011) manifiesta que el contenido de agua del grano interviene en todos los procesos del café, en particular durante la germinación, crecimiento, fermentación, secado, almacenamiento, transporte, trilla y tostación. El café pergamino debe secarse hasta un contenido de humedad entre 10% y 12%, con la finalidad de mantener su estabilidad. 
3.6.3. Ácidos grasos
Dentro de todos los compuestos determinantes en la calidad del café, se encuentran los lípidos y los ácidos grasos los cuales forman dos grupos de mayor importancia, por su efecto benéfico sobre el aroma y el sabor de la bebida de café, debido a que durante el proceso de tostado éstos se concentran en las áreas externas del grano, resguardándole de las posibles pérdidas de otros compuestos durante la tostión (Villarreal-pe. et al, 2012); a su vez los ácidos grasos ayudan a la acidez del café y en concentraciones adecuadas son beneficiosos para la salud humana ya que son precursores de eicosanoides, los cuales son biorreguladores de procesos metabólicos celulares. Los ácidos grasos del extracto lipídico del café se hallan especialmente en formas combinadas ya sea esterificados por glicerol en los triglicéridos, por alcoholes diterpénicos (cafestol y kahweol) y una pequeña fracción en ésteres de esterol (Farah, 2012). En el grano del café su composición y concentración puede verse afectada por distintos factores, principalmente la variedad y las condiciones de cultivo (Villarreal-pe. et al,  2012). Los ácidos grasos que se encuentran con mayor frecuencia en el extracto lipídico del café son: mirístico (C14:0), palmítico (C16:0), palmitoleico (C16:1), esteárico (C18:0), oleico (C18:1), linoleico (C18:2), linolénico (C18:3), araquídico (C20:0), eicosanoico (C20:1) y behénico (C22:0); Siendo los mayoritarios el palmítico y linoleico. (Henao Arismendy ,2015)
3.6.4. Proteínas, péptidos y aminoácidos libres
Las proteínas, péptidos y aminoácidos libres son de fundamental importancia para la formación del aroma y el sabor del café, ellos sirven además como precursores para la formación de compuestos volátiles tales como son furanos, piridinas, pirazinas, pirroles, aldehídos y melanoidinas; las proteínas igualmente ayudan a la formación del color durante el tostado, tornándose más claro cuando hay un mayor contenido de éstas (Hwang. et al, 2012). Los compuestos nitrogenados totales (excluyendo la cafeína y trigonelina) constituyen el 9-16% de la composición química del café verde, con un contenido ligeramente más alto en C. canephora que en C. arábica (Farah, 2012). En muestras de café de distintos orígenes el contenido de proteína cruda varía, ya que éste se ve afectado por el clima, la altitud, el tipo de suelo y el método de procesamiento utilizado. (Henao Arismendy ,2015)
3.6.5. Alcaloides
Son compuestos orgánicos nitrogenados de carácter alcalino procedentes casi exclusivamente por vegetales. Contribuyen al sabor amargo al café, son extraíbles en agua y pueden presentar un efecto estimulante; los primordiales en el café son la cafeína y la trigonelina. La cafeína es un derivado de la xantina, distinguida por estimular el sistema nervioso central y por lo general se relaciona con mejoras en el estado de atención, la capacidad de aprendizaje y rendimiento en el ejercicio cuando se consume moderadamente (Tello. et al, 2011), es el alcaloide principal en granos de café y su concentración varía notablemente entre y dentro de las especies, se corroboró por HPLC que el contenido de este alcaloide es mayor en robusta que en arábica (Hečimović et al, 2011). Además de las discrepancias entre especies el contenido de cafeína se ve afectado por factores ambientales, existiendo un mayor contenido en cafés cultivados a grandes alturas. (Henao Arismendy ,2015)
La trigonelina es un derivado de la piridina y favorece directamente a la formación de productos como los furanos, pirazinas, alquilpiridinas y pirroles, que confieren el sabor durante el tostado del café. En discrepancia con el contenido de cafeína, la trigonelina se encuentra en mayor cantidad en la especie arábica que en robusta. En estudios clínicos se ha demostrado el poder anti invasivo de la trigonelina contra las células cancerígenas y se hallado que puede regenerar dendritas y axones. (Henao Arismendy ,2015)
3.6.6. Ácidos clorogénicos
Según (Ochoa, 2016), los compuestos fenólicos son grupo extenso de sustancias que se identifican por contener un anillo aromático con al menos un grupo hidroxilo (OH). Estos compuestos están presentes en todos los tejidos de las plantas, comúnmente conforman el grupo más abundante de metabolitos secundarios en frutas y por lo general están involucrados en la defensa contra la radiación ultravioleta, agresión por agentes patógenos o daño mecánico. (Nigam y Singh, 2014) mencionan que en los principales compuestos fenólicos que están presentes en la semilla del café como una familia de ésteres formados por ácidos hidroxicinámicos (cafeico, quínico, ferúlico, cumárico, sinápico) esterificados con el ácido quínico y son conocidos como ácidos clorogénicos. Los principales grupos que se hallan en los granos de café verde incluyen ácido cafeoilquínico, ácido dicafeoilquínico, ácido feruloilquínico, ácido p-cumaroilquínico y diesteres mixtos de ácidos cafeico y ferúlico como ácido quínico, cada uno de ellos con al menos tres isómeros. Los ácidos clorogénicos (CGAs) pueden obtener hasta el 12% de la materia seca de los granos de café verde, este contenido alcanza su máxima acumulación cuando los frutos están verdes y conforme avanza la maduración va disminuyendo.
Los CGAs tienen una influencia marcada en la calidad del café y constituyen un papel importante en la formación del aroma y sabor del café, además estos compuestos tienen varias propiedades beneficiosas para la salud como su aporte antioxidante, hipoglucémico, antiviral, hepatoprotector y antiespasmódico.  Ademas los ácidos clorogénicos (CGA), comprenden varios ácidos hidroxicinámicos (cafeico, ferúlicos, cumárico, sinápico) esterificados con el ácido quínico. (Henao Arismendy, 2015)
3.6.7. Cafeína
La cafeína fue aislada del grano de café en el año 1820, también conocida como guaranina o teína, es un alcaloide del grupo de las xantinas (1,3,7-trimetilxantina). Actúa como una droga psicoactiva y estimulante por su acción antagonista no selectiva de los receptores de adenosina. Es por esto que se la puede considerar como una sustancia estimulante de alto consumo y mejor aceptación social a nivel mundial. Haciendo referencia a la farmacocinética, posee una absorción oral, rectal y parenteral, alcanzando por vía oral concentraciones máximas a los 60 minutos y con una vida media de eliminación de 2,5 a 10 horas. Los efectos principales que presenta son psicoestimulantes, respiratorios, músculo-esqueléticos y cardiovasculares, junto con cambios en el metabolismo de los hidratos de carbono (mejora la sensibilidad a la insulina), entre otras. Se metaboliza básicamente en el hígado por el citocromo P1A2 (CYP1A2) y las variaciones interindividuales en su metabolismo explican las diferencias de sus efectos. (Sánchez, 2015)


Gráfico Nº 15: Estructura química de la cafeína
[image: ]
Fuente: SCIENTIA, 2014
Según Vega. et al, (2014) manifiesta que de acuerdo con la especie varía si nivel. Por ejemplo, el café robusta muestra un contenido promedio de cafeína en grano seco de 2.20 %, el café arábico 1.20 %, la variedad Borbón contiene 1.15 %, el Caturra 1.13% y el Típica, 1.20 %. Es por ello que la cantidad de cafeína hace que el café robusta tenga el doble de actividad antioxidante que el café arábico, y este valor en conjunto con la abundancia de polifenoles, ácido clorogénico y aminoácidos, han sido utilizados para diferenciar estas dos variedades. La composición bioactiva del café es de gran ventaja, por su potencial capacidad antioxidante, debido a su alto contenido de antioxidantes. polifenólicos, como los ácidos fenólicos de la familia de los ácidos hidroxinámicos: acido cafeico, ácido clorogénico, ácido cumárico, ácido ferúlico y ácido sinápico. Igualmente, dentro de las propiedades biológicas de la cafeína, se presenta como estimulante del sistema nervioso central simpático, diurético, cardiaco, relajante del musculo liso y vasodilatador. Sin embargo, un consumo exagerado de dicho compuesto, en cantidades superiores a los 400 mg/día conlleva una serie de afectaciones como cierto grado de malestar descrito como cafeinismo, con excesivos efectos de ansiedad crónica, nerviosismo e insomnio, con dolor de cabeza, palpitaciones y tensión muscular o temblores. Asimismo, se reporta que la indigestión es común y el desarrollo de ulcera péptica.


3.6.8. Compuestos volátiles
El café es un cultivo que tiene gran aceptación a nivel mundial por su aroma y sabor distintivos, estos atributos sensoriales son los más significativos y producen mezclas complejas de numerosos compuestos volátiles. El método de extracción, que involucra varias condiciones relacionadas con el aislamiento y concentración, es un factor que puede influir en la composición química del café. (González, et al. 2011)
Estos compuestos generan especialmente propiedades antioxidantes, antimicrobianas, aroma y sabor característico. Durante años, diferentes estudios se han dedicado en saber la composición de la fracción aromática de este cultivo, con el propósito de identificar a los compuestos que pueden ser considerados como los responsables de dar aroma al café. Se han encontrado distintas familias de compuestos volátiles, entre las cuales se incluyen ácidos, aldehídos, alcanos, alquenos, ésteres, furanos, cetonas, lactonas, oxazoles, fenoles, piridinas, además la identificación de éstos compuesto puede variar de acuerdo con las condiciones de la región del cultivo, la variedad, el manejo agronómico y postcosecha, los métodos de extracción y cromatográficos utilizados. (Ku Madihah. et al, 2013).
Existen fracciones volátiles considerablemente complejas que están formados por numerosos compuestos con una amplia variedad de grupos funcionales que poseen características odoríficas diferentes. (Valencia. et al, 2015). Según (Butriago, et al. 2016) el proceso de extracción para una bebida de café y la temperatura a la cual se lleva a cabo, constituyen factores muy importantes para conservar sus perfiles sensoriales.




Gráfico Nº 16: Compuestos Volátiles Identificados del café
[image: ]
 Fuente: Clarke y Vitzthum &  Flament y Bessière
3.6.8.1. Aromas del café tostado
En el aroma del café se encuentran cerca de aproximadamente 850 compuestos volátiles, especialmente furanos, pirazinas, cetonas, pirroles, fenoles, hidrocarburos, ácidos, aldehídos, ésteres, alcoholes y los tiofenos, tiazoles y oxazoles que no se encuentran en el grano almendra, son cerca de 244 compuestos nitrogenados y 75 azufrados. Las sustancias del aroma del café se encuentran en concentraciones del orden de mg/kg, μg/kg, ng/kg, pg/Kg. En un kilogramo de café tostado se pueden encontrar cerca de 500 mg de sustancias volátiles y en un kilogramo de bebida unos 20 mg. Los aromas tienen distintas intensidades odoríferas y de la misma manera una sustancia puede tener varios olores dependiendo de su contenido en el café. En los granos de café tostados se pueden encontrar compuestos químicos con diversas clases de aromas como a caramelo, tostados, almendras, cítricos, frutales, cocinado, y también desagradables como a tierra, ahumados y fétidos, entre otros. (Vega. et al, 2014)
3.7. Fundamento para Cromatografía Líquida de Alta Presión (HPLC), Cromatografía de Gases acoplado a un Espectrómetro de Masas (CG/MSD)

3.7.1. Cromatografía Líquida de Alta Presión (HPLC)
La Cromatografía Líquida de Alta Presión (HPLC), es una técnica empleada para separar los componentes de una mezcla, la cual consiste en una fase estacionaria no polar (columna) y una fase móvil. La fase estacionaria es sílica que se ha tratado con RMe2SiCl. La fase móvil ejerce de portador de la muestra. La muestra en solución es inyectada en la fase móvil. Los componentes de la solución se desplazan de acuerdo a las interacciones no-covalentes de los compuestos con la columna. Estas interacciones químicas, establecen la separación de los contenidos en la muestra. La utilización de los diferentes detectores dependerá de la naturaleza de los compuestos a determinar. (Miranda y Martín s.f, 2012)
3.7.2. Cromatografía de Gases acoplado a un Espectrómetro de Masas (CG/MSD)
Es una técnica analítica de separación y brinda una buena resolución de compuestos orgánicos volátiles en GC la fase móvil es un gas inerte (Nitrógeno, Helio o Hidrógeno) mientras que la fase estacionaria es sólida. La mezcla de los solutos a separar, una vez volatilizada, pasan a través de la columna con ayuda del gas portador o también llamado gas de arrastre, basándose la separación en la distinta velocidad de los solutos a su paso por la columna, las cuales van llegando a continuación al sistema de detección. Las señales del detector se reconocen adecuadamente obteniéndose una serie de picos que constituyen el cromatograma.  La posición de los picos (tiempo de retención) se emplea con fines cualitativos, mientras que el tamaño de los mismos se relaciona con las concentraciones de los solutos, esta técnica ha sido utilizada ampliamente para el uso de distintos productos naturales. (Dorado, 2013)
3.7.2.1. Microextracción en Fase Sólida (SPME)
Es una técnica preparativa que no requiere el uso de disolventes orgánicos, en la cual se produce la adsorción de los analitos en el absorbente sólido o en el polímero líquido que está recubriendo una fibra de sílice fundida. Una vez que los analitos se localizan en este recubrimiento polimérico se procede a la desorción de la fibra de un modo directo en el inyector del cromatograma de este modo toda la cantidad de analito extraída pasa al sistema cromatográfico. (Dorado, 2013)
Esta técnica fue introducida por Pawliszyn y colaboradores a comienzos de 1990; en la actualidad, se ha convertido en una técnica usual en muchos laboratorios. Al inicio, la SPME fue introducida para examinar compuestos relativamente volátiles en el campo del medio ambiente; en la actualidad, su uso se ha venido ampliando en diversas áreas de análisis dado que representa un valioso avance en uno de los pasos fundamentales como lo es la preparación de muestras en una gran variedad de matrices: gaseosas, líquidas, sólidas y biológicas y para una extensa gama de analitos volátiles a partir de compuestos no volátiles. (Ríos, 2017)




Gráfico Nº 17: Dispositivo de Microextracción en Fase Sólida (SPME)
[image: ]
                     Fuente: (Dorado Jhazmín, 2013)













CAPITULO IV
4. MARCO METODOLÓGICO

4.1. Materiales

4.1.1. Localización del experimento
La presente investigación se realizó en el Laboratorio de análisis instrumental del Departamento de Investigación U.E.B.
Tabla Nº 1: Ubicación del ensayo
	DESCRIPCIÓN 
	UBICACIÓN 

	Provincia 
	Bolívar 

	Cantón 
	Guaranda

	Parroquia 
	Gabriel Ignacio de Veintimilla

	Sector 
	Laguacoto II

	Lugar experimental 
	Laboratorio de Análisis del Departamento de Investigación Universidad Estatal de Bolívar.


Fuente: Estación Meteorológica Laguacoto II, 2017
4.1.2. Situación geográfica y climática
Tabla Nº 2: Parámetros Climáticos
	PARÁMETROS CLIMÁTICOS
	VALOR

	Altitud
	2800 m.s.n.m

	Longitud
	79° 00’ 02” Oeste

	Latitud
	01° 34’ 15” Sur

	Temperatura Media Anual
	13° C

	Temperatura Máxima
	18° C

	Temperatura Mínima
	8° C

	Humedad
	75 %


Fuente: Estación Meteorológica Laguacoto II, 2017
4.1.3. Zona de vida
La localidad en estudio, corresponden al piso húmedo subtropical. bh.S.(Holdridge 1999)
4.1.4. Material Experimental

· Coffea canephora var. robusta
· Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo

4.1.5. Equipos e instrumentos de Laboratorio

· Tostadora Industrial
· Cromatógrafo de Gases acoplado a un Espectrómetro de Masas (GS/MSD) Agilent Technologies 7890A System
· Cromatógrafo Líquido de Alta Presión (HPLC) Agilent Technologys, Serie 1200 Infinity
· Analizador elemental (Elementar, vario MACROcube)
· Termo agitador
· Estufa
· Mufla
· Baño maría
· Molino manual y molino (Cyclone Mill TWISTER)
· Agitador de Tubos Vortex
· Balanza Analítica
· Plancha de calentamiento
· Pipetas automáticas

4.1.6. Materiales de Laboratorio

· Crisoles
· Vasos de precipitación
· Matraces Erlenmeyer
· Tubos microbiológicos
· Soporte universal
· Probetas
· Embudo
· Papel filtro
· Fundas de plástico herméticas
· Envases de vidrio color ámbar
· Jeringas desechables
· Viales
· Filtros para Cromatografía Líquida de Alta Presión (HPLC)

4.1.7. Reactivos y sustancias

· Metanol 99.9%
· Agua Mili Q

4.1.8. Material de Oficina

· Laptop
· Impresora
· Libreta de apunte
· Lápices
· Esferográfico
· Borrador
· Papel boom
· CD







4.2. Métodos

4.2.1. Factores en estudio
TABLA Nº 3: Factores de estudio
	Factor
	Código
	Niveles 

	Variedades
	A
	a1: Coffea canephora var. robusta
a2: Coffea arabica var. sarchimor
a3: Coffea arabica var. catimor
a4: Coffea arabica var. catuaí amarillo

	Grado de tueste
	B
	b1: claro
b2: oscuro


Fuente: Trabajo experimental 2018
4.2.2. Tratamientos
Tabla Nº 4: Tratamientos
	[bookmark: _Hlk515354265]Tratamientos 
	Códigos
	Descripción del nivel

	
	
	a
	b

	T1
	a1b1
	Coffea canephora var. robusta
	Claro

	T2
	a1b2
	Coffea canephora var. robusta
	Oscuro

	T3
	a2b1
	Coffea arabica var. sarchimor
	Claro

	T4
	a2b2
	Coffea arabica var. sarchimor
	Oscuro

	T5
	a3b1
	Coffea arabica var. catimor
	Claro

	T6
	a3b2
	Coffea arabica var. catimor
	Oscuro

	T7
	a4b1
	Coffea arabica var. catuaí amarillo
	Claro

	T8
	a4b2
	Coffea arabica var. catuaí amarillo
	Oscuro


Fuente: Trabajo experimental 2018




4.2.3. Tipo de diseño experimental o estadístico.
En esta investigación se utilizará un diseño completamente al azar (D C A) con arreglo factorial A x B con tres repeticiones, el mismo que sigue el siguiente modelo matemático:

Yijk =μ+αi+ βj+(αβ)ij εijk;
i=1,2, …, ɑ; j= 1, 2, …, b; k = 1, 2, …, n

Donde μ es la media general, αi es el efecto debido al i-ésimo nivel del factor A, βj es el efecto del j-ésimo nivel del factor B, (αβ)ij representa al efecto de interacción en la combinación ij y εijk es el error aleatorio que se supone sigue una distribución normal con media cero y varianza constante.

4.2.4. Descripción de características del experimento. 
Para el desarrollo de la investigación, el experimento presenta las siguientes características, como se muestra en la tabla a continuación:
TABLA Nº 5: Características del experimento.
	DETALLE
	

	Factores en estudio 
	2

	Tratamientos 
	8

	Repeticiones 
	3

	Unidad experimental 
	24

	Tamaño de unidad experimental 
	200 g 


Fuente: Trabajo experimental 2018
4.2.5. Tabla ANOVA 
En la presente investigación se utilizó la siguiente tabla de Análisis de Varianza.

Tabla Nº 6: Análisis de Varianza
	Fuentes 
Variabilidad
	Suma de Cuadrados 
	Grados de libertad 
	Varianza 
	F
	p-valor

	A
	mJ∑(ӯi..- ӯ…)2
	I-1
	Ŝ2 A
	Ŝ2 A/ Ŝ2 R
	PA

	B
	mI∑(ӯ.j.- ӯ…)2
	J-1
	Ŝ2 B
	Ŝ2 B/ Ŝ2 R
	PB

	A x B
	m∑∑(yij.- ӯi..- ӯ.j .+ ӯ…)2
	(I-1) (J-1)
	Ŝ2 AB
	Ŝ2 AB/ Ŝ2 R
	PAB

	Residual
	∑∑∑e2ijk
	IJ(m-1)
	Ŝ2 R
	
	

	Total
	∑∑∑(yijk- ӯ…)2
	n-1
	
	
	


Fuente: Trabajo experimental 2018
4.2.6. Comparación de medias
Para la realización de pruebas de medias se utilizó la prueba de Tukey, que consiste en comparar las diferencias entre medias muéstrales con el valor crítico dado por: 
Tα = qα (k, N – k) 
Donde CME es el cuadrado medio del error, n es el número de observaciones por tratamiento, k es el número de tratamientos, N – k es igual a los grados de libertad para el error, α es el nivel de significancia prefijado y el estadístico qα (k, N – k) son puntos porcentuales de la distribución del rango estudentizado, que se obtienen de la correspondiente tabla en el apéndice. Se declaran significativamente diferentes los pares de medias cuya diferencia muestral en valor absoluto sea mayor que Tα. A diferencia de los métodos LSD y Duncan, el método de Tukey trabaja con un error α muy cercano al declarado por el experimentador.
4.2.7. Análisis de resultados
Para el análisis de datos se utilizó el paquete estadístico InfoStat, Statgraphics y se representó los resultados por medio de tablas y gráficos.

4.2.8. Procedimiento

4.2.8.1. Preparación de la muestra
Se analizó el café variedades Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo, cultivado en la provincia Bolívar; provenientes del Cantón Caluma en estado seco, a las cuales se realizó el tueste en una tostadora industrial. Cuando la temperatura del tambor alcanzó los 150 °C, se colocó 200 g del café y se mantuvo por 2 horas, para el grado de tueste claro, y, 3 horas para el grado de tueste oscuro; una vez finalizado el tostado se dejó reposar el grano por un lapso de 8 horas se almacenó el grano tostado, y una vez enfriado, en fundas. Se trituró el café tostado utilizando un molino manual; se procedió a pulverizarlo en un molino Cyclone Mill TWISTER y, se almacenó el producto pulverizado en frascos de vidrio bien cerrados.
Para el tostado del café se utilizó la siguiente escala: 
[bookmark: _Hlk513828351]Gráfico Nº 18: SCAA: Escala Agtron (Sistema de puntos para clasificar el grado - color - de diferentes tipos de tostado)
        Claro 95 a 75                  Medio 65 a 55             Oscuro 45 a 25
[image: ]Fuente: Manual básico de buenas prácticas para el tostado del café, (2016).
Posteriormente se preparó las muestras para los respectivos análisis físico químicos.

4.2.9. Tipo de análisis

4.2.9.1. Análisis físicos

· Humedad
· Cenizas

4.2.9.2. Análisis químicos

· Contenido de Carbono
· Compuestos volátiles
· Cafeína

4.2.10. Métodos de evaluación y datos a tomarse (variables descritas)

4.2.10.1.  Identificación de las principales propiedades físicas

· Humedad: Se determinó de acuerdo a la norma técnica ecuatoriana NTE INEN-ISO 11294: 2014.

· Cenizas: Se determinó de acuerdo a la norma técnica ecuatoriana NTE INEN 2679: 2013.

4.2.10.2. Identificación de los principales compuestos químicos

· Volátiles: Se identificó de acuerdo a la metodología utilizada por González. et al, (2011).

· Cafeína: Se identificó de acuerdo a la metodología utilizada por Vega. et al, (2014)

4.2.11. Manejo del experimento (proceso metodológico de ejecución de actividades de campo o laboratorio a desarrollarse)

4.2.11.1. Determinación del porcentaje (%) de humedad en muestras de café tostado molido

· Se taró los crisoles a 105 ºC durante una hora, se enfrió en el desecador y se registró su peso.
· Se peso 3 gr de las muestras preparadas en los crisoles previamente tarados.
· Se llevó a la estufa a 103 ºC durante dos horas.
· Se enfrió en el desecador y se registró su peso. 
· Se repitió el proceso hasta que su peso sea constante.
Cálculos
 
En donde:
Pc: perdida por calentamiento, en porcentaje en masa,
m: masa de la cápsula vacía con tapa, en gramos,
m1: masa de la cápsula con tapa y más la muestra sin secar, en gramos,
m2: masa de la cápsula con tapa más la muestra seca, en gramos,
4.2.11.2. Determinación del porcentaje (%) de cenizas en muestras de café tostado molido

· Se homogenizó el recipiente que contenía la muestra invirtiendo varias veces el recipiente en un ángulo de 90ºC. 
· La determinación se efectuó por triplicado sobre la misma muestra preparada.
· En un crisol o cápsula de peso constante se pesó de 3 gramos de muestra con aproximación de a 0,2 mg.
· Se coloco el crisol con muestra sobre la flama de un mechero y se incineró lentamente, evitando la proyección de la muestra fuera del crisol. 
· Se calentó la muestra hasta que ya no desprenda humo y esté completamente carbonizada.
· Se coloco el crisol con su contenido, cerca de la puerta de la mufla abierta y se mantuvo allí durante unos minutos para evitar pérdidas por proyección de material.
· Se introdujo los crisoles en la mufla a 525°C ± 10° C hasta obtener cenizas libres de partículas de carbón, lo que se logra aproximadamente a las 5 h cuando las cenizas tienen una coloración gris claro.
· Se retiró los crisoles (con las cenizas).
· Se transfirió los crisoles a la estufa durante 1 h a 90°C.
· Posteriormente se dejó enfriar en el desecador con un peso de aproximación al 0,1 mg.
Cálculos
El contenido de cenizas totales del café tostado molido se calculó mediante la ecuación siguiente:
 
En donde:
C: cantidad de cenizas en café tostado molido, en porcentaje de masa;
m: masa del crisol vacío, en gramos;
m1: masa del crisol con el producto (después de la incineración), en gramos;
m2: masa del crisol con el producto (antes de la incineración), en gramos;
4.2.11.3. Metodología para determinar carbono en muestras de café mediante el analizador elemental

· Primeramente, se abrieron los gases: el tanque de Oxígeno y de Helio, verificando que las presiones estén (Oxígeno 2,5 Bar, Helio 1,2 Bar).
· Se encendió el computador, utilizando el software (vario MACROcube).
· Se esperó que las temperaturas del tubo de combustión y reducción alcancen la temperatura de trabajo 900ºC y 850 ºC respectivamente.
· Se corrió 3 sulfamidas de 20 mg con el método “Sulf 1” con el nombre “Factor Diario”. 
· Se corrió otra ves 3 sulfamidas de 20 mg con el método “Sulf 1” con el nombre “Sufanilamide” y se comprobó que los porcentajes de N, C, H y S correspondan a los valores del patrón, en caso afirmativo ya se pueden correr las muestras, caso contrario, revisar la calibración. 
· Se preparó las muestras de la tabla de calibración, para lo cual se pesó 20mg de café.
· Se movió el carrusel a posición cero (0), presionando SYSTEM>CARRUSEL POSITION>POSICION 1>OK.
· Se insertó las muestras en el carrusel, ingresando los pesos en la tabla de la pantalla junto al nombre de cada muestra de acuerdo a los códigos de los estándares utilizados.
· Se empezó a correr el análisis (SYSTEM AUTO RUN).
· Finalmente se obtuvo los resultados visualizados en la pantalla.

4.2.11.4. Metodología para volátiles totales en muestras de café

· Se colocó los crisoles con sus respectivas tapas y se llevo a la mufla a 900ºC ± 10ºC durante 7 min y se dejó enfriar a temperatura ambiente.
· Se pesó el crisol vacío y frio con sus respectivas tapas.
· Se pesó 1 g ± 0,1 g de porción de muestra, se volvió a colocar la tapa y se dio un golpecito al crisol sobre una superficie limpia y dura hasta que la porción de ensayo forme una capa de espesor uniforme en el fondo del crisol.
· Se colocó el crisol lleno, se introduce en la mufla y se dejó durante 7min ± 5 s.
·  Se dejó enfriar de 30ºC a 50ºC sobre la temperatura ambiente y se pesó el crisol aproximando a 0,1mg.
Cálculos
El contenido de volátiles totales se calculó mediante la ecuación siguiente:


4.2.11.5. [bookmark: _Hlk510438956][bookmark: _Hlk511321761]Metodología para determinar compuestos volátiles en muestras de café mediante Cromatografía de Gases acoplado a un Espectrómetro de Masas (GC/MSD)

Se utilizó las siguientes condiciones cromatográficas: 

· Columna: DB- WAX de 30 m de largo, 0.250 mm diámetro y 0.25 µm de espesor de película.
· Fibra: SPME Fiber Assembly Carboxen®/DVB/PDMS (2cm), 50/30 µm, StablefexTM, 24 Ga, Manual, 3/pk (notched gray).
· Liner: Ultra Inert Liner Straight, SPME taper, 0,75 mm de DI.
· Gas portador: helio.
· Presión del gas portador: 14.94 psi.
· Velocidad de flujo de gas portador: 1.8539 mL/min.
· Temperatura del horno: 40°C durante 5min; incrementar de 40 hasta 180°C a razón de 3°C/min; incrementar de 180 a 240 °C con rampa a razón de 8°C/min durante 2 min. 
· Temperatura del horno después de la corrida: (post run) 250°C durante 0,5 min.
· Inyección: modo splitless, 200°C. Flujo de purga 15mL/ min.
· Detector masas: 250°C, rango de masas desde 20 a 300 AMU en modo SCAN. 

Preparación e inyección de las muestras: 

· Se colocó 5 g de café en polvo en 10 mL de agua Mili Q en tubos con tapa rosca con orificio central y sello plástico, verificando que se encuentre herméticamente cerrado. 
· Se agito en el Vortex para homogenizar la mezcla. 
· Posteriormente se llevó el tubo con la muestra a un calentamiento a baño maría a 60ºC, durante cinco minutos de la colocación de la muestra en el baño maría.
· Se introdujo la fibra SPME la cual fue expuesta durante 30min para la adsorción de los compuestos volátiles.
· Posteriormente se realizó la inyección y desorción de los analitos durante 15 min transcurrido el tiempo de desorción.
· Se corrió la muestra en el cromatógrafo de gases de forma manual.   

4.2.11.6. [bookmark: _Hlk511321813]Metodología para determinar cafeína en muestras de café por Cromatografía Líquida de Alta Presión (HPLC)

Se utilizó las siguientes condiciones analíticas:

· Los extractos de café fueron analizados usando un HPLC Agilent Technologys, Serie 1200 Infinity, con bomba G1311B y detector DAD (diode array detector) G4212B. 
· Se utilizó una columna cromatográfica, Poroshell 120 EC-C18 (4,6 × 50 mm, 2.7 µm de tamaño de partícula), a una temperatura de columna de 30 ºC, utilizando como fase móvil agua-metanol (70:30 v/v), con un flujo de 1 ml/min, volumen de inyección 20 µl y longitud de onda de 273 nm.

    Preparación de muestras: 
· Se pesó 1g de la muestra y se disolvió en un vaso de precipitación con 50 ml de agua Mili-Q.
· Se colocó en una plancha calefactora con agitación constante y se dejó hervir por 5 min. 
· Se retiró de la plancha y se dejó enfriar a temperatura ambiente.
· Se filtró la mezcla con papel filtro con poros de 0,45 µm. 
· La solución se transfirió a un balón de 100ml, se aforó con agua Mili-Q, se filtró nuevamente y se colocó en frascos color ámbar. 
· La disolución se filtró a través de una membrana con poros de 0,45 µm, previo al análisis mediante HPLC.

Solución patrón de cafeína: 

· Se pesó 40 mg de cafeína anhidra, y se aforó con agua Mili-Q a 100ml (400ppm), para la solución patrón “A”.
· Luego se preparó la solución “B”, para lo cual se pipeteo 10ml de la solución patrón “A” y se aforo con agua Mili-Q a 100ml, dando una concentración de 39.90 ppm.
· A partir de esta última disolución patrón de cafeína de 39.90 ppm se preparó cinco soluciones con concentraciones de 4, 8, 16, 24, 32 microgramos de cafeína por mililitro:
(5 ml de la solución patrón de cafeína “B” de 39,90 ppm + 2 ml de la solución HCL 0.01 M) / 50 ml de agua Mili-Q = 3,99 ppm.
(5 ml de la solución patrón de cafeína “B” de 39,90 ppm + 1 ml de la solución HCL 0.01 M) / 25 ml de agua Mili-Q = 7,98 ppm.
(10 ml de la solución patrón de cafeína “B” de 39,90 ppm + 1 ml de la solución HCL 0.01 M) / 25 ml de agua Mili-Q = 15,96 ppm.
(15 ml de la solución patrón de cafeína “B” de 39,90 ppm + 1 ml de la solución HCL 0.01 M) / 25 ml de agua Mili-Q = 23,94 ppm.
(20 ml de la solución patrón de cafeína “B” de 39,90 ppm + 1 ml de la solución HCL 0.01 M) / 25 ml de agua Mili-Q = 31,92 ppm.
CAPÍTULO V
5. RESULTADOS Y DISCUSIONES

5.1. Análisis físicos en muestras de Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido
Las determinaciones físicas que se realizaron en muestras café tostado molido, se basaron en las normas INEN; (NTE INEN-ISO 11294:2016, NTE INEN 2679:2013) para determinar: Humedad, cenizas respectivamente.
Tabla Nº 7: Resultados obtenidos de la determinación de humedad en Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido
	Tratamientos
	Códigos
	Descripción
	Análisis
	Valor Norma INEN
	Cumple

	
	
	
	Humedad (%)
	

	[bookmark: _Hlk510272721]T1
	a1b1
	Coffea canephora var. robusta + claro
	2,7114
	Max. 3,5
	Si

	T2
	a1b2
	Coffea canephora var. robusta + oscuro 
	2,2215
	Max. 3,5
	Si

	T3
	a2b1
	Coffea arabica var. sarchimor + claro
	
3,2396
	
Max. 3,5
	
Si

			T4
	a2b2
	Coffea arabica var. sarchimor + oscuro
	
1,9922
	
Max. 3,5
	
Si

	T5
	a3b1
	Coffea arabica var. catimor + claro 
	
[bookmark: _Hlk513828873]3,5795
	
Max. 3,5
	
Si

	T6
	a3b2
	Coffea arabica var. catimor + oscuro
	
3,0183
	
Max. 3,5
	
Si

	T7
	a4b1
	Coffea arabica var. catuaí amarillo + claro
	
2,7505
	
Max. 3,5
	
Si

	T8
	a4b2
	 
Coffea arabica var. catuaí amarillo + oscuro 
	
[bookmark: _Hlk513828826]1,1523
	
Max. 3,5
	
Si


Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 7 se muestran los valores promedios para el contenido de humedad de las cuatro variedades de café, estudiadas en el Cantón Caluma, cuyos valores reportados se encuentran dentro de los requisitos establecidos por la norma INEN 1123:2016 para café tostado molido.
5.1.1. Análisis estadístico del contenido de humedad en café tostado molido
[bookmark: _Hlk512413287]Tabla Nº 8: Análisis de varianza del contenido de humedad en Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo, tostado molido
	Fuente
	Suma de cuadrados
	GL
	Cuadrado medio
	Razón-F
	Valor-P

	Efectos principales
	
	
	
	
	

	 A: Factor A
	5,55608
	3
	1,85203
	1,19
	0,3466 ns

	 B: Factor B
	5,6941
	1
	5,6941
	3,64
	0,0743 ns

	Interacciones A×B
	1,30363
	3
	0,434544
	0,28
	0,8403 ns

	Residuos
	24,9963
	16
	1,56227
	
	

	Total (corregido)
	37,5501
	23
	
	
	


ns      = diferencia estadística no significativa
Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 8 se muestra que para el análisis humedad, en muestras de café tostado molido con un nivel de significancia del 95%, tanto en el factor A: variedades como en el factor B: grado de tueste y en la interacción A×B, no existe diferencia estadística significativa debido a que ninguno de los factores, ni la interacción inciden en el contenido de humedad.
De acuerdo a la norma INEN 1123: 2016 Café Tostado molido, para el contenido de humedad se establece un máximo de 3,5% de humedad, que comparados con los resultados mencionados en la presente investigación se encuentran en un rango de 1,15% a 3,58%, los mismos que están dentro de los requisitos establecidos por esta norma.
Tabla Nº 9: Resultados obtenidos de la determinación de cenizas en Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido
	Tratamientos
	Códigos
	Descripción
	Análisis
	Valor Norma INEN
	Cumple

	
	
	
	Cenizas (%)
	

	T1
	a1b1
	Coffea canephora var. robusta + claro
	4,1212
	Max. 5,0
	Si

	T2
	a1b2
	Coffea canephora var. robusta + oscuro 
	4,7183
	Max. 5,0
	Si

	T3
	a2b1
	Coffea arabica var. sarchimor + claro
	
4,1282
	
Max. 5,0
	
Si

	T4
	a2b2
	Coffea arabica var. sarchimor + oscuro
	
4,5021
	
Max. 5,0
	
Si

	T5
	a3b1
	Coffea arabica var. catimor + claro 
	
3,5795
	
Max. 5,0
	
Si

	T6
	a3b2
	Coffea arabica var. catimor + oscuro
	
[bookmark: _Hlk513828954]3,0183
	
Max. 5,0
	
Si

	T7
	a4b1
	Coffea arabica var. catuaí amarillo + claro
	
3,6834
	
Max. 5,0
	
Si

	T8
	a4b2
	 
Coffea arabica var. catuaí amarillo + oscuro 
	
[bookmark: _Hlk513828985]4,7332
	
Max. 5,0
	
Si


Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 9 se muestran los valores promedios para el contenido de cenizas de las cuatro variedades de café, estudiadas en el Cantón Caluma, cuyos valores reportados se encuentran dentro de los requisitos establecidos por la norma INEN 1123:2016 para café tostado molido.




5.1.2. Análisis estadístico del contenido de cenizas en café tostado molido
Tabla Nº 10: Análisis de Varianza del contenido de cenizas en Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido
	Fuente
	Suma de cuadrados
	GL
	Cuadrado medio
	Razón-F
	Valor-P

	Efectos principales
	
	
	
	
	

	 A: Factor A
	0,686319
	3
	0,228773
	0,30
	0,8259 ns

	 B: Factor B
	2,96104
	1
	2,96104
	3,86
	0,0669 ns

	Interacciones A×B
	0,370873
	3
	0,123624
	0,16
	0,9208 ns

	Residuos
	12,2607
	16
	0,766292
	
	

	Total (corregido)
	16,2789
	23
	
	
	


ns      = diferencia estadística no significativa
Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 10 se muestra que, para el análisis cenizas, en muestras de café tostado molido con un nivel de significancia del 95%, tanto en el factor A: variedades como en el factor B: grado de tueste y en la interacción A×B, no existe diferencia estadística significativa debido a que ninguno de los factores, ni la interacción inciden en el contenido de cenizas.
De acuerdo norma INEN 1123: 2016 Café Tostado molido, para el contenido cenizas totales se establece un máximo de 5% de cenizas totales, que comparados con los resultados mencionados en la presente investigación se encuentran en un rango de 3,01% a 4,73%, los mismos que están dentro de los requisitos establecidos por esta norma.



5.2. Análisis químicos en muestras de Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido
Las determinaciones químicas que se realizaron en muestras de café tostado molido fueron: contenido de carbono, volátiles totales, compuestos volátiles presentes cualitativamente y concentración de cafeína.
5.2.1. Resultados del contenido de carbono en muestras de Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido
Se determinó el contenido de carbono.
Tabla Nº 11: Contenido de carbono en Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido
	Tratamientos 
	Códigos
	Descripción
	Carbono (%)

	T1
	a1b1
	Coffea canephora var. robusta + claro
	48,83

	T2
	a1b2
	Coffea canephora var. robusta + oscuro 
	51,01

	T3
	a2b1
	Coffea arabica var. sarchimor + claro
	47,54

	T4
	a2b2
	Coffea arabica var. sarchimor + oscuro
	[bookmark: _Hlk513830913]52,26

	T5
	a3b1
	Coffea arabica var. catimor + claro 
	[bookmark: _Hlk513830855]48,02

	T6
	a3b2
	Coffea arabica var. catimor + oscuro
	49,62

	T7
	a4b1
	Coffea arabica var. catuaí amarillo + claro
	48,28

	T8
	a4b2
	Coffea arabica var. catuaí amarillo + oscuro 
	51,54


Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 11 se muestran los valores promedios para el contenido de carbono de las cuatro variedades de café, estudiadas en el Cantón Caluma, cuyos valores reportados se encuentran dentro de los requisitos establecidos según Vassilev. et al, (2010).

5.2.1.1. Análisis estadístico del contenido de carbono en café tostado molido
Tabla Nº 12: Análisis de varianza para el contenido de carbono en Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido
	Fuente
	Suma de cuadrados
	GL
	Cuadrado medio
	Razón-F
	Valor-P

	Efectos principales
	
	
	
	
	

	 A: Factor A
	5,36401
	3
	1,788
	27,72
	0,0000 **

	 B: Factor B
	51,8322
	1
	51,8322
	803,60
	0,0000 **

	Interacciones A×B
	8,45905
	3
	2,81968
	43,72
	0,0000 **

	Residuos
	1,032
	16
	0,0645
	
	

	Total (corregido)
	66,6873
	23
	
	
	


** = diferencia estadística altamente significativa.
Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 12 se muestra que, para el análisis de carbono, en muestras de café tostado molido con un nivel de significancia del 95%, tanto en el factor A: variedades, como en el factor B: grado de tueste, y en la interacción A×B muestran un valor (p< 0.001), estos valores determinan que existen diferencias altamente significativas.
De acuerdo al trabajo realizado por Vassilev. et al, (2010). menciona que el contenido de carbono es de 42 a 71%, cuyos porcentajes concuerdan con los establecidos en la presente investigación de café con unos rangos de 48,02% a 52,26%.




5.2.1.2. [bookmark: _Hlk513400622]Comparación de medias por factores y tratamientos
Tabla Nº 13: Comparación de medias en el “Factor A” según Tuckey del contenido de carbono
	Factor
	Medias
	Grupos Homogéneos

	A1
	49,92
	A

	A4
	49,91
	A

	A2
	49,90
	A

	A3
	48,82
	              B


Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 13 se muestra la comparación de medias del factor A, donde existe diferencia altamente significativa, calificando al factor A1 (Coffea canephora var. robusta) como la más alta denominación con un valor de 49,92% de contenido de carbono presente en el café tostado molido.
Tabla Nº 14: Comparación de medias en el “Factor B” según Tuckey del contenido de carbono
	Factor
	Medias
	Grupos Homogéneos

	B2
	51,11
	A

	B1
	48,17
	B


Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 14 se muestra la comparación de medias del factor B: Grado de tueste, donde existe diferencia significativa, calificando al factor B2 (oscuro) como la más alta denominación con un valor de 51,11% de contenido de carbono presente en el café tostado molido.



Tabla Nº 15. Comparación de medias en los tratamientos según Tuckey del contenido de carbono
	Tratamientos 
	Códigos 
	Medias
	Grupos Homogéneos

	T4
	a2b2
	52,26
	A

	T8
	a4b2
	51,54
	A     B

	T2
	a1b2
	51,01
	        B

	T6
	a3b2
	49,62
	               C

	T1
	a1b1
	48,83
	                       D

	T7
	a4b1
	48,28
	                       D     E

	T5
	a3b1
	48,02
	                               E     F

	T3
	a2b1
	47,54
	                                      F


Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 15 se indica la comparación de medias según la prueba de Tuckey en la determinación del contenido de carbono, donde se aprecian ocho grupos en los tratamientos, siendo el mejor tratamiento el T4 (a2b2) con un valor de 52,26% de carbono correspondiente a la combinación de los factores: Coffea arabica var. sarchimor + Grado de tueste oscuro.
[bookmark: _Hlk515968462][bookmark: _Hlk515967013]Gráfico Nº 19: Medias de los tratamientos del “Factor A” para el contenido de carbono
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 19 se muestra las medias del “Factor A” para el contenido de carbono donde el nivel A3 es diferentes a los demás niveles.
Gráfico Nº 20: Medias de los tratamientos del “Factor B” para el contenido de carbono
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 20 se muestra las medias del “Factor B” para el contenido de carbono donde tanto el nivel B1 y B2 son diferentes.
Gráfico Nº 21: Interacción A×B en relación al “Factor A” para el contenido de carbono 
[image: ] 
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 21 se muestra interacción entre los dos factores en relación al “Factor A” sobre la variable experimental carbono. 
Gráfico Nº 22: Interacción A×B en relación al “Factor B” para el contenido de carbono 
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 22 se muestra interacción entre los dos factores en relación al “Factor B” sobre la variable experimental carbono. 







5.2.2. [bookmark: _Hlk513486953]Resultados del contenido de volátiles totales en muestras de Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido
Tabla Nº 16: Contenido de volátiles totales en Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido
	Tratamientos 
	Códigos
	Descripción
	Volátiles totales (%) 

	T1
	a1b1
	Coffea canephora var. robusta + claro
	81,4617

	T2
	a1b2
	Coffea canephora var. robusta + oscuro 
	84,4696

	T3
	a2b1
	Coffea arabica var. sarchimor + claro
	82,3294

	T4
	a2b2
	Coffea arabica var. sarchimor + oscuro
	[bookmark: _Hlk513831514]86,5843

	T5
	a3b1
	Coffea arabica var. catimor + claro 
	84,4155

	T6
	a3b2
	Coffea arabica var. catimor + oscuro
	83,2097

	T7
	a4b1
	Coffea arabica var. catuaí amarillo + claro
	[bookmark: _Hlk513831487]72,7897

	T8
	a4b2
	Coffea arabica var. catuaí amarillo + oscuro 
	80,1416


Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 16 se muestran los valores promedios para el contenido de volátiles totales de las cuatro variedades de café, estudiadas en el Cantón Caluma, cuyos valores reportados se encuentran dentro de los requisitos establecidos en la norma EN 15148 (Determinación del contenido en materias volátiles).





5.2.2.1. [bookmark: _Hlk515529176]Análisis estadístico del contenido de volátiles totales en café tostado molido
Tabla Nº 17: Análisis de Varianza para el contenido de volátiles totales en Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido
	Fuente
	Suma de cuadrados
	Gl
	Cuadrado medio
	Razón-F
	Valor-P

	Efectos principales
	
	
	
	
	

	 A: Factor A
	245,163
	3
	81,7211
	136,59
	0,0000 **

	 B: Factor B
	67,4235
	1
	67,4235
	112,69
	0,0000 **

	Interacciones A×B
	56,5602
	3
	18,8534
	31,51
	0,0000 **

	Residuos
	9,57304
	16
	0,598315
	
	

	Total (corregido)
	378,72
	23
	
	
	


** = diferencia estadística altamente significativa.
Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 17 se muestra que, para el análisis de volátiles totales, en muestras de café tostado molido con un nivel de significancia del 95%, tanto en el factor A: variedades, como en el factor B: grado de tueste, y en la interacción A×B muestran un valor (p< 0.001), estos valores determinan que existen diferencias altamente significativas.
De acuerdo norma EN 15148: 2010 Determinación del contenido en materias volátiles, se establece un rango de 70 a 90, que comparados con los resultados mencionados en la presente investigación se encuentran en un rango de 73 % a 87 %, los mismos que están dentro de los requisitos establecidos por esta norma.




5.2.2.2. Comparación de medias por factores y tratamientos
Tabla Nº 18: Comparación de medias en el “Factor A” según Tuckey del contenido de volátiles totales
	Factor
	Medias
	Grupos Homogéneos

	A2
	84,46
	A

	A3
	83,81
	A          B                

	A1
	82,97
	             B

	A4
	76,47
	                        C


Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 18 se muestra la comparación de medias del factor A, donde existe diferencia altamente significativa, calificando al factor A2 (Coffea arabica var. sarchimor) como la más alta denominación con un valor de 84,46% de contenido de volátiles totales presentes en el café tostado molido.
Tabla Nº 19: Comparación de medias en el “Factor B” según Tuckey del contenido de volátiles totales
	Factor
	Medias
	Grupos Homogéneos

	B2
	83,60
	A

	B1
	80,25
	                     B


Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 19 se muestra la comparación de medias del factor B: Grado de tueste, donde existe diferencia significativa, calificando al factor B2 (oscuro) como la más alta denominación con un valor de 83,60% de contenido de volátiles totales presentes en el café tostado molido.



Tabla Nº 20: Comparación de medias en los tratamientos según Tuckey del contenido de volátiles totales
	Tratamientos 
	Códigos 
	Medias
	Grupos Homogéneos

	T4
	ab2
	86,58
	A

	T2
	a1b2
	84,47
	A         B

	T5
	a3b1
	84,42
	A         B         

	T6
	a3b2
	83,21
	           B         C     

	T3
	a2b1
	82,33
	           B         C              

	T1
	a1b1
	81,46
	                       C          D        

	T8
	a4b2
	80,14
	                                   D

	T7
	a4b1
	72,79
	                                             E


Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 20 se indica la comparación de medias obtenidas según la prueba de Tuckey en la determinación de los volátiles totales, donde se aprecian seis grupos en los tratamientos, siendo el mejor tratamiento el T4 (a2b2) con un valor de 86,58% de volátiles totales correspondiente a la combinación de los factores de: Coffea arabica var. sarchimor + Grado de tueste oscuro.
Gráfico Nº 23: Medias de los tratamientos del “Factor A” para el contenido de volátiles totales
[image: ]
[bookmark: _Hlk515974987]Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 23 se muestra las medias del “Factor A” para el contenido de volátiles totales, donde todos los niveles son diferentes.
Gráfico Nº 24: Medias de los tratamientos del “Factor B” para el contenido de volátiles totales 
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 24 se muestra las medias del “Factor B” para el contenido de volátiles totales, donde tanto el nivel B1 y B2 son diferentes. 
Gráfico Nº 25: Interacción A×B en relación al “Factor A” para el contenido de volátiles totales
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 25 se muestra interacción entre los dos factores en relación al “Factor A” sobre la variable experimental volátiles totales. 
Gráfico Nº 26: Interacción A×B en relación al “Factor B” para el contenido de volátiles totales
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 26 se muestra interacción entre los dos factores en relación al “Factor B” sobre la variable experimental volátiles totales. 
5.2.3. [bookmark: _Hlk516738497]Resultados de los análisis de compuestos volátiles en muestras de Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido
[bookmark: _Hlk513714671][bookmark: _Hlk510428972]Para la determinación de los compuestos volátiles presentes en muestras de café tostado molido, se empleó la técnica Microextracción en Fase Sólida (SPME), mientras que la cuantificación se realizó con base al porcentaje de área de cada pico y el tiempo de retención del cromatograma correspondiente a cada compuesto volátil del café. Se consideraron los valores promedios de las cinco repeticiones reportándose los cromatogramas con mayores valores; que se muestran a continuación:


Gráfico Nº 27: Cromatograma de los compuestos volátiles presentes en Coffea canephora var. robusta claro 
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 27 se muestra el cromatograma para los compuestos volátiles presentes en tratamiento T1(a1b1) correspondiente a la combinación de los factores:  Coffea canephora var. robusta + Grado de tueste claro.
Tabla Nº 21: Compuestos volátiles presentes en Coffea canephora var. robusta claro 
	Nº
	Tiempo de retención (min)
	Compuesto
	Área (%)

	1
	1,237
	2,4-Dihydroxybenzaldehyde, 2TMS derivative
	27,860±15,259

	2
	1,187
	2,5-Dihydroxybenzaldehyde, 2TMS derivative
	19,750±5,487

	3
	1,783
	1,2-Ethanediamine, N,N'-dimethyl- 
	2,215±1,237

	4
	6,946
	Butanal 
	1,350±0,226

	5
	7,289
	Pyrazine, methyl-
	1,313±0,196

	6
	9,560
	Dimethylamine
	0,787±0,536

	7
	10,921
	2-Propanone, 1-hydroxy-
	2,178±1,433

	8
	12,681
	Pyrazine, 2,5-dimethyl-
	1,678±0,603

	9
	13,224
	Pyrazine, 2,6-dimethyl- 
	0,820±0,028

	10
	13,627
	Pyrazine, ethyl-
	0,763±0,210

	11
	13,848
	2(3H)-Furanone, dihydro-4-hydroxy-
	0,147±0,045

	12
	17,332
	Pyrazine, 2-ethyl-6-methyl- 
	0,700±0,237

	13
	17,646
	Pyrazine, 2-ethyl-5-methyl-
	0,524±0,135

	14
	18,745
	Mercaptoethanol, 2TMS derivative
	1,430±0,358

	15
	20,994
	Pyrazine, 2-ethyl-3,5-dimethyl- 
	0,455±0,219

	16
	21,013
	Pyrazine, 3-ethyl-2,5-dimethyl-
	0,315±0,007

	17
	21,964
	Furfural
	2,320±0,522

	18
	22,617
	Piperazine 
	0,500±0,156

	19
	24,878
	Cyclohexan-1,4,5-triol-3-one-1-carboxylic acid
	0,860±0,042

	20
	24,782
	Pyrrole
	1,460±0,936

	21
	27,211
	5-Methyl furfural
	2,128±1,012

	22
	29,142
	Butyrolactone
	2,560±0,057

	23
	31,639
	Furfuryl alcohol 
	[bookmark: _Hlk514086821]11,642±2,324

	24
	36,503
	Oxime-, methoxy-phenyl-_ 
	0,535±0,161

	25
	43,037
	Ethanone, 1-(1H-pyrrol-2-yl)-
	0,424±0,149

	26
	44,779
	1H-Pyrrole-2-carboxaldehyde
	0,424±0,150

	27
	50,485
	2,5-Cyclohexadien-1-one, 2,5-dimethyl-4-[(2,4,5-trimethylphenyl)imino]-
	0,693±0,142

	28
	55,551
	1,3-Dioxolane, 4-methyl- 
	0,075±0,064

	29
	56,280
	15-Crown-5 
	0,300±0,361


[bookmark: _Hlk513198934][bookmark: _Hlk513200708][bookmark: _Hlk513123112][bookmark: _Hlk513714684]Fuente: Trabajo experimental 2018
[bookmark: _Hlk515973931][bookmark: _Hlk515462854][bookmark: _Hlk515462950]En la tabla Nº 21 se identificaron 29 compuestos presentes en el tratamiento T1 (a1b1) correspondiente a la combinación de los factores:  Coffea canephora var. robusta + Grado de tueste claro. El perfil de los picos analizados muestra diez picos mayoritarios con diferentes tiempos de retención y porcentaje de área, los compuestos volátiles se identificaron usando GC/MSD y los iones se compararon con la biblioteca NIST14. L. El primer pico 2,4-Dihydroxybenzaldehyde, 2TMS derivative se observó al 1, 277 minutos de retención con 27,860 % de área, un segundo pico 2,5-Dihydroxybenzaldehyde, 2TMS derivative al 1,187 minutos de retención con 19,75º % de área, un tercer pico 2-Propanone, 1-hydroxy- se observó a los 10,921 minutos de retención con un 2,178 % de área, un cuarto pico Pyrazine, 2,5-dimethyl- se identificó a los 12,681 minutos de retención con 1,678 % área, se observó un quinto pico Mercaptoethanol, 2TMS derivative a los 18,745 minutos de retención con 1,430 % de área, un sexto pico Furfural se identificó a los 21,964 minutos de retención con 2,320 % de área, se observó un séptimo pico Pyrrole a los 24,782 minutos de retención con 1,460 % de área, se identificó un octavo pico 5-Methyl furfural a los 27,211 minutos de retención con 2,128 % de área, se observó un noveno pico Butyrolactone a los 29,142 minutos de retención con 2,560 % de área y finalmente se observó un décimo pico Furfuryl alcohol a los 31,639 minutos de retención con un 11,642 % de área. Principalmente se caracterizaron aldehídos, cetonas, tioles, pirroles, pirazinas, furfurales, furanos, lactonas y alcoholes. El perfil de los picos de los compuestos volátiles del Coffea canephora var. robusta + Grado de tueste claro observado en el cromatograma son similares a los descritos por Masayuki. et al, (2003), Yang. et al, (2016), Ortiz. et al, (2016), Hurtado. et al, (2016), Page. et al, (2017).


. 
Gráfico Nº 28: Cromatograma de los compuestos volátiles presentes en Coffea canephora var. robusta oscuro
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el grafico Nº 28 se muestra el cromatograma para los compuestos volátiles presentes en tratamiento T2 (a1b2) correspondiente a la combinación de los factores:  Coffea canephora var. robusta + Grado de tueste oscuro.
Tabla Nº 22: Compuestos volátiles presentes en Coffea canephora var. robusta oscuro
	[bookmark: _Hlk515565213]Nº
	Tiempo de retención (min)
	Compuesto
	Área (%)

	1
	7,014
	Ethene, ethoxy-
	0,333±0,202

	2
	7,224
	Pyrazine, methyl-
	1,560±0,635

	3
	10,745
	2-Propanone, 1-hydroxy-
	2,280±0,515

	4
	12,651
	Pyrazine, 2,5-dimethyl-
	0,772±0,304

	5
	13,224
	Pyrazine, 2,6-dimethyl-
	0,800±0,235

	6
	13,588
	Pyrazine, ethyl-
	0,654±0,317

	7
	14,431
	2-Cyclopenten-1-one
	0,884±0,295

	8
	15,488
	2-Cyclopenten-1-one, 2-methyl-
	0,643±0,470

	9
	17,332
	Pyrazine, 2-ethyl-6-methyl-
	0,578±0,232

	10
	17,635
	Pyrazine, 2-ethyl-5-methyl-
	0,323±0,192

	11
	18,486
	Pyrazine, trimethyl-
	0,693±0,228

	12
	21,011
	Pyrazine, 3-ethyl-2,5-dimethyl-
	0,458±0,276

	13
	21,963
	Furfural
	1,222±0,430

	14
	22,620
	2-Propanone, 1-(acetyloxy)-
	1,088±0,322

	15
	23,968
	2-Acetylfuran
	1,608±0,547

	16
	24,459
	Benzaldehyde
	0,460±0,171

	17
	24,785
	Pyrrole
	0,733±0,236

	18
	25,233
	2-Cyclopenten-1-one, 2,3-dimethyl-
	0,360±0,071

	19
	25,706
	Furfuryl acetate
	2,036±0,945

	20
	26,032
	Cyclohexan-1,4,5-triol-3-one-1-carboxylic acid
	0,445±0,346

	21
	27,214
	5-Methyl furfural
	1,160±0,217

	22
	28,273
	2,3-Butanediol
	0,710±0,354

	23
	29,144
	Butyrolactone
	6,980±0,510

	24
	31,637
	Furfuryl alcohol
	18,022±3,923

	25
	33,554
	4(H)-Pyridine, N-acetyl-
	0,425±0,064

	26
	36,490
	Oxime-, methoxy-phenyl-_
	0,325±0,021

	27
	37,862
	1-Furfurylpyrrole
	0,325±0,191

	28
	39,046
	Phenol, 2-methoxy-
	2,418±0,463

	29
	43,038
	Ethanone, 1-(1H-pyrrol-2-yl)-
	0,593±0,156

	30
	44,345
	Phenol
	5,348±0,941

	31
	44,780
	1H-Pyrrole-2-carboxaldehyde
	0,430±0,118

	32
	45,079
	Phenol, 4-ethyl-2-methoxy-
	0,724±0,134

	Nº
	Tiempo de retención (min)
	Compuesto
	Área (%)

	33
	46,310
	2(3H)-Furanone, dihydro-4-hydroxy-
	0,100±0,028

	34
	55,226
	1,3-Dioxolane, 4-methyl-
	0,395±0,389

	35
	50,405
	1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione
	3,280±3,974

	36
	56,492
	15-Crown-5
	0,242±0,161


Fuente: Trabajo experimental 2018
[bookmark: _Hlk515973959]En la tabla Nº 22 se identificaron 36 compuestos presentes en el tratamiento T2 (a1b2) correspondiente a la combinación de los factores:  Coffea canephora var. robusta + Grado de tueste oscuro. El perfil de los picos analizados muestra doce picos mayoritarios con diferentes tiempos de retención y porcentaje de área, los compuestos volátiles se identificaron usando GC/MSD y los iones se compararon con la biblioteca NIST14. L. El primer pico Pyrazine, methyl- se observó al 7,224 minutos de retención con 1,560 % de área, un segundo pico 2-Propanone, 1-hydroxy- al 10,745 minutos de retención con 2,280 % de área, un tercer pico Furfural se observó a los 21,963 minutos de retención con un 1,222 % de área, un cuarto pico 2-Propanone, 1-(acetyloxy)- se identificó a los 22,620 minutos de retención con 1,088 % de área, se observó un quinto pico 2-Acetylfuran a los 23,968 minutos de retención con 1,608 % de área, un sexto pico Furfuryl acetate se identificó a los 25,706 minutos de retención con 2,036 % de área, se observó un séptimo pico 5-Methyl furfural a los 27,214 minutos de retención con 1,160 % de área, se identificó un octavo pico Butyrolactone a los 29,144 minutos de retención con 6,980 % de área, se observó un noveno pico Furfuryl alcohol a los 31,637 minutos de retención con 18,022 % de área, se identificó un décimo pico Phenol, 2-methoxy- a los 39,046 minutos de retención con un 2,418 % de área, se observó un onceavo pico Phenol a los 44,345 minutos de retención con 5,348 % de área y finalmente se identificó un doceavo pico 1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione a los 50,405 minutos de retención con un 3,280 % de área. Principalmente se caracterizaron pirazinas, cetonas, furfurales, furanos, lactonas, fenoles, alcoholes y triazoles. El perfil de los picos de los compuestos volátiles del Coffea canephora var. robusta + Grado de tueste oscuro observado en el cromatograma son similares a los descritos por Masayuki. et al, (2003), Yang. et al, (2016), Ortiz. et al, (2016), Hurtado. et al, (2016), Page. et al, (2017).
Gráfico Nº 29: Cromatograma de los compuestos volátiles presentes en Coffea arabica var. sarchimor claro
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 29 se muestra el cromatograma para los compuestos volátiles presentes en el tratamiento T3 (a2b1) correspondiente a la combinación de los factores: Coffea arabica var. sarchimor + Grado de tueste claro.
Tabla Nº 23: Compuestos volátiles presentes en Coffea arabica var. sarchimor claro
	Nº

	Tiempo de retención (min)
	Compuesto 
	Área (%)

	1
	1,563
	1-Propanamine, N,2-dimethyl-
	5,705±0,460

	2
	5,106
	1-Propanol, 2-amino-, (.+/-.)-
	0,340±0,185

	3
	7,057
	Butanal
	0,930±0,269

	4
	7,161
	Pyrazine, methyl-
	0,563±0,181

	5
	11,111
	2-Propanone, 1-hydroxy-
	1,313±0,345

	6
	12,624
	Pyrazine, 2,5-dimethyl-
	0,728±0,084

	7
	13,572
	Pyrazine, ethyl-
	0,510±0,014

	8
	17,309
	Pyrazine, 2-ethyl-5-methyl- 
	0,265±0,106

	9
	18,844
	Mercaptoethanol, 2TMS derivative
	2,223±0,769

	10
	22,113
	Furfural
	1,657±0,654

	11
	25,561
	Cyclohexan-1,4,5-triol-3-one-1-carboxylic acid
	3,767±5,973

	12
	27,030
	2,5-Dihydroxybenzaldehyde, 2TMS derivative
	2,587±1,330

	13
	29,180
	Butyrolactone
	1,295±0,502

	14
	31,601
	Furfuryl alcohol 
	6,061±3,486

	15
	36,500
	Oxime-, methoxy-phenyl-
	1,782±1,851

	16
	38,353
	Cyclotrisiloxane, hexamethyl-
	0,420±0,137

	17
	50,461
	1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione
	4,324±5,226

	18
	55,592
	15-Crown-5
	0,365±0,215

	19
	55,406
	1,3-Dioxolane, 4-methyl-
	0,220±0,028

	20
	57,180
	Ethanol, 2-(vinyloxy)-
	0,305±0,087


[bookmark: _Hlk513714768]Fuente: Trabajo experimental 2018
[bookmark: _Hlk515974131]En la tabla Nº 23 se identificaron 20 compuestos presentes en el tratamiento T3 (a2b1) correspondiente a la combinación de los factores:  Coffea arabica var. sarchimor + Grado de tueste claro. El perfil de los picos analizados muestra diez picos mayoritarios con diferentes tiempos de retención y porcentaje de área, los compuestos volátiles se identificaron usando GC/MSD y los iones se compararon con la biblioteca NIST14. L. El primer pico 1-Propanamine, N,2-dimethyl- se observó al 1,563 minutos de retención con 5,705 % de área, un segundo pico 2-Propanone, 1-hydroxy- al 11,111 minutos de retención con 1,313  % de área, un tercer pico Mercaptoethanol, 2TMS derivative se observó a los 18,844 minutos de retención con un 2,223 % de área, un cuarto pico Furfural se identificó a los 22,113 minutos de retención con 1,657 % de área, se observó un quinto pico Cyclohexan-1,4,5-triol-3-one-1-carboxylic acid a los 25,561 minutos de retención con 3,767 % de área, un sexto pico 2,5-Dihydroxybenzaldehyde, 2TMS derivative se identificó a los 27,030 minutos de retención con 2,578 % de área, se observó un séptimo pico Butyrolactone a los 29,180 minutos de retención con 1,295 % de área, se identificó un octavo pico Furfuryl alcohol a los 31,601 minutos de retención con 6,061 % de área, se observó un noveno pico Oxime-, methoxy-phenyl- a los 36,500 minutos de retención con 1,782 % de área, y finalmente se identificó un décimo pico 1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione a los 50,461 minutos de retención con un 4,324 % de área. Principalmente se caracterizaron aminas, cetonas, tioles, furfurales, ácidos, alcanos, lactonas, fenoles, triazoles y alcoholes. El perfil de los picos de los compuestos volátiles del Coffea arabica var. sarchimor + Grado de tueste claro observado en el cromatograma son similares a los descritos por Masayuki. et al, (2003), Yang. et al, (2016), Ortiz. et al, (2016), Hurtado. et al, (2016), Page. et al, (2017), Hurtado, (2013)





Gráfico Nº 30: Cromatograma de los compuestos volátiles presentes en Coffea arabica var. sarchimor oscuro

[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 30 se muestra el cromatograma para los compuestos volátiles presentes en el tratamiento T4 (a2b2) correspondiente a la combinación de los factores: Coffea arabica var. sarchimor + Grado de tueste oscuro.
Tabla Nº 24: Compuestos volátiles presentes en Coffea arabica var. sarchimor oscuro
	Nº
	Tiempo de retención (min)
	Compuesto
	Área (%)

	1
	0,516
	1,3-Diazine
	0,345±0,417

	
2
	1,669
	p-Trimethylsilyloxyphenyl-bis(trimethylsilyloxy)ethane
	35,883±4,194

	3
	4,571
	Furan, 2-(methoxymethyl)- 
	0,795±0,385

	4
	6,840
	3(2H)-Furanone, dihydro-2-methyl- 
	1,190±0,463

	5
	7,060
	Pyrazine, methyl- 
	2,046±0,660

	6
	9,171
	N-(3-Methylaminopropyl)-N-methylformamide
	0,255±0,092

	7
	12,402
	Pyrazine, 2,5-dimethyl- 
	1,184±0,369

	8
	13,070
	Pyrazine, 2,6-dimethyl- 
	1,218±0,325

	9
	13,451
	Pyrazine, ethyl-
	0,996±0,342

	10
	14,326
	Pyrazine, 2,3-dimethyl- 
	0,594±0,118

	11
	14,944
	Oxiranemethanol, (S)- 
	0,310±0,099

	12
	15,471
	2-Cyclopenten-1-one, 2-methyl- 
	0,570±0,128

	13
	16,593
	Pyridine, 3-ethyl- 
	0,700±0,160

	14
	17,253
	Pyrazine, 2-ethyl-6-methyl- 
	0,744±0,116

	15
	17,568
	Pyrazine, 2-ethyl-5-methyl-
	0,546±0,167

	16
	18,432
	Pyrazine, trimethyl- 
	0,638±0,108

	17
	18,718
	Mercaptoethanol, 2TMS derivative 
	1,457±0,588

	18
	20,904
	Pyrazine, 3-ethyl-2,5-dimethyl- 
	0,550±0,127

	19
	21,045
	Pyrazine, 2-ethyl-3,5-dimethyl-
	0,565±0,007

	20
	21,930
	Furfural 
	1,218±0,094

	21
	22,528
	Piperazine
	0,510±0,127

	22
	23,067
	Furan, 2-[(methylthio)methyl]- 
	1,086±0,151

	23
	23,944
	2-Acetylfuran
	3,134±0,720

	24
	24,467
	Benzaldehyde 
	9,300±15,329

	25
	24,765
	Pyrrole 
	0,980±0,113

	26
	24,901
	Ethanone, 1-(1-cyclohexen-1-yl)-
	0,485±0,049

	27
	25,245
	2-Cyclopenten-1-one, 2,3-dimethyl- 
	0,270±0,057

	28
	26,026
	Furfuryl acetate
	8,726±2,636

	29
	26,584
	4-Trimethylsilyl-9,9-dimethyl-9-silafluorene
	1,270±0,382

	30
	27,203
	5-Methyl furfural
	1,642±0,482

	Nº
	Tiempo de retención (min)
	Compuesto
	Área (%)

	31
	27,384
	1-Propanone, 1-(2-furanyl)- 
	1,493±0,708

	32
	27,657
	Methyl 2-furoate 
	0,928±0,353

	33
	28,656
	Methanesulfonamide, N,N-dimethyl- 
	0,177±0,064

	34
	28,843
	2-Furanmethanol, propanoate 
	0,458±0,054

	35
	29,109
	Butyrolactone 
	5,835±0,431

	36
	29,164
	1H-Pyrrole-2-carboxaldehyde, 1-methyl-
	3,830±1,019

	37
	30,764
	Butanamide, N-(2-methoxyphenyl)-3-oxo
	0,410±0,127

	38
	30,793
	2-Acetyl-1-methylpyrrole
	0,410±0,175

	39
	31,635
	Furfuryl alcohol 
	6,512±3,460

	40
	36,504
	Oxime-, methoxy-phenyl-_ 
	0,462±0,113

	41
	37,867
	1-Furfurylpyrrole
	0,230±0,065

	42
	38,347
	Cyclotrisiloxane, hexamethyl-
	0,400±0,118

	43
	39,049
	Phenol, 2-methoxy- 
	0,868±0,147

	44
	43,045
	Ethanone, 1-(1H-pyrrol-2-yl)- 
	0,488±0,131

	45
	44,354
	Phenol 
	0,958±0,106

	46
	50,464
	1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione
	2,367±2,847


[bookmark: _Hlk513714784]Fuente: Trabajo experimental 2018
[bookmark: _Hlk515974040][bookmark: _Hlk515905141]En la tabla Nº 24 se identificaron 46 compuestos presentes en el tratamiento T4 (a2b2) correspondiente a la combinación de los factores:  Coffea arabica var. sarchimor + Grado de tueste oscuro. El perfil de los picos analizados muestra dieciocho picos mayoritarios con diferentes tiempos de retención y porcentaje de área, los compuestos volátiles se identificaron usando GC/MSD y los iones se compararon con la biblioteca NIST14. L. El primer pico p-Trimethylsilyloxyphenyl-bis(trimethylsilyloxy)ethane se observó al 1,669 minutos de retención con 35,883 % de área, un segundo pico 3(2H)-Furanone, dihydro-2-methyl- al 6,840 minutos de retención con 1,190 % de área, un tercer pico Pyrazine, methyl-  se observó a los 7,060 minutos de retención con un 2,046 % de área, un cuarto pico Pyrazine, 2,5-dimethyl-  se identificó a los 12,402 minutos de retención con 1,184 % de área, se observó un quinto pico Pyrazine, 2,6-dimethyl- a los 13,070 minutos de retención con 1,218 % de área, un sexto pico Mercaptoethanol, 2TMS derivative se identificó a los 18,718 minutos de retención con 1,457 % de área, se observó un séptimo pico Furfural a los 21,930 minutos de retención con 1,218 % de área, se identificó un octavo pico Furan, 2-[(methylthio)methyl]- a los 23,067 minutos de retención con 1,086 % de área, se observó un noveno pico 2-Acetylfuran a los 23,944 minutos de retención con 3,134 % de área, se identificó un décimo pico Benzaldehyde a los 24,467 minutos de retención con un 9,300 % de área, se observó un onceavo pico Furfuryl acetate a los 26,026 minutos de retención con 8,726 % de área, se identificó un doceavo pico 4-Trimethylsilyl-9,9-dimethyl-9-silafluorene a los 26,584 minutos de retención con un 1,270 % de área, se observó un treceavo pico 5-Methyl furfural a los 27,203 minutos de retención con un 1,642 % de área, se identificó un catorceavo pico 1-Propanone, 1-(2-furanyl)- a los 27,384 minutos de retención con un 1,493 % de área, se observó un quinceavo pico Butyrolactone a los 29,109 minutos de retención con un 5,835 % de área, se identificó un dieciseisavo pico 1H-Pyrrole-2-carboxaldehyde, 1-methyl- a los 29,164 minutos de retención con un 3,830 % de área, se observó un diecisieteavo pico Furfuryl alcohol a los 31,635 minutos de retención con un 6,512% de área y finalmente se identificó un dieciochoavo pico 1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione a los 50,464 minutos de retención con un 2,367 % de área. Principalmente se caracterizaron furanones, pirazinas, tioles, furfurales, furanos, aldehídos, lactonas, pirroles, alcoholes, fenoles y triazoles. El perfil de los picos de los compuestos volátiles del Coffea arabica var. sarchimor + Grado de tueste oscuro observado en el cromatograma son similares a los descritos por Masayuki. et al, (2003), Yang. et al, (2016), Ortiz. et al, (2016), Hurtado. et al, (2016), Page. et al, (2017), Wei. et al, (2017), Rodrigues. et al, (2012), Hurtado, (2013)




Gráfico Nº 31: Cromatograma de los compuestos volátiles presentes Coffea arabica var. catimor claro
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 31 se muestra el cromatograma para los compuestos volátiles presentes en el tratamiento T5 (a3b1) correspondiente a la combinación de los factores: Coffea arabica var. catimor + Grado de tueste claro.
Tabla Nº 25: Compuestos volátiles presentes en Coffea arabica var. catimor claro
	[bookmark: _Hlk515614133]Nº
	Tiempo de retención (min)
	Compuesto 
	Área (%)

	
1
	1,550
	p-Trimethylsilyloxyphenyl-bis(trimethylsilyloxy)ethane
	44,740 ± 26,856

	2
	1,805
	1-Propanamine, N,2-dimethyl-
	8,950 ± 8,740

	3
	6,790
	Ethene, ethoxy-
	0,585 ± 0,248

	4
	7,039
	Pyrazine, methyl-
	1,350 ± 0,822

	5
	12,560
	Pyrazine, 2,5-dimethyl-
	1,144 ± 0,471

	6
	12,964
	Pyrazine, 2,6-dimethyl-
	1,043 ± 0,599

	7
	13,547
	Pyrazine, ethyl-
	0,688 ± 0,334

	8
	17,315
	Pyrazine, 2-ethyl-5-methyl-
	0,500 ± 0,042

	9
	17,476
	Pyrazine, 2-ethyl-6-methyl-
	0,670 ± 0,283

	10
	18,730
	Mercaptoethanol, 2TMS derivative
	1,683 ± 0,640

	11
	21,876
	Furfural
	3,336 ± 1,529

	12
	23,973
	2-Acetylfuran
	0,677 ± 0,119

	13
	26,027
	Furfuryl acetate
	0,580 ± 0,113

	14
	27,212
	5-Methyl furfural
	2,338 ± 0,369

	15
	27,437
	2-Hydrazino-4,6-dimethylpyrimidine, 2TMS derivative, peak 2
	1,825 ± 0,813

	16
	29,141
	Butyrolactone
	1,095 ± 0,219

	17
	31,640
	Furfuryl alcohol 
	13,062 ± 9,604

	18
	33,537
	Benzeneethanamine, N-[(pentafluorophenyl)methylene]-.beta.,4-bis[(trimethylsilyl)oxy]-
	0,605 ± 0,361

	19
	36,506
	Oxime-, methoxy-phenyl-_
	0,243 ± 0,038

	20
	38,354
	2-Ethylacridine 
	0,335 ± 0,021

	21
	50,427
	1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione
	2,337 ± 2,584

	22
	55,194
	1,3-Dioxolane, 4-methyl-
	0,267 ± 0,296

	23
	55,495
	15-Crown-5
	0,220 ± 0,184


Fuente: Trabajo experimental 2018
[bookmark: _Hlk515974167][bookmark: _Hlk515974083]En la tabla Nº 25 se identificaron 23 compuestos presentes en el tratamiento T5 (a3b1) correspondiente a la combinación de los factores:  Coffea arabica var. catimor + Grado de tueste claro. El perfil de los picos analizados muestra doce picos mayoritarios con diferentes tiempos de retención y porcentaje de área, los compuestos volátiles se identificaron usando GC/MSD y los iones se compararon con la biblioteca NIST14. L. El primer pico p-Trimethylsilyloxyphenyl-bis(trimethylsilyloxy)ethane se observó al 1,550 minutos de retención con 44,740 % de área, un segundo pico 1-Propanamine, N,2-dimethyl- al 1,805 minutos de retención con 8,950 % de área, un tercer pico Pyrazine, methyl- se observó a los 7,039 minutos de retención con un 1,350 % de área, un cuarto pico Pyrazine, 2,5-dimethyl- se identificó a los 12,560 minutos de retención con 1,144 % de área, se observó un quinto pico Pyrazine, 2,6-dimethyl- a los 12,964 minutos de retención con 1,043 % de área, un sexto pico Mercaptoethanol, 2TMS derivative se identificó a los 18,730 minutos de retención con 1,683 % de área, se observó un séptimo pico Furfural a los 21,876 minutos de retención con 3,336 % de área, se identificó un octavo pico 5-Methyl furfural a los 27,212 minutos de retención con 2,338 % de área, se observó un noveno pico 2-Hydrazino-4,6-dimethylpyrimidine, 2TMS derivative, peak 2 a los 27,437 minutos de retención con 1,825 % de área, se identificó un décimo pico Butyrolactone a los 29,141 minutos de retención con un 1,095 % de área, se observó un onceavo pico Furfuryl alcohol a los 31,640 minutos de retención con 13,062 % de área y finalmente se identificó un doceavo pico 1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione a los 50,427 minutos de retención con un 2,337 % de área. Principalmente se caracterizaron aminas, pirazinas, tioles, furfurales, furanos, piridiminas, lactonas, fenoles, triazoles y alcoholes. El perfil de los picos de los compuestos volátiles del Coffea arabica var. catimor + Grado de tueste claro observado en el cromatograma son similares a los descritos por Masayuki. et al, (2003), Yang. et al, (2016), Ortiz. et al, (2016), Hurtado. et al, (2016), Page. et al, (2017), Hurtado, (2013)

[bookmark: _Hlk513714802].

Gráfico Nº 32: Cromatograma de los compuestos volátiles presentes en Coffea arabica var. catimor oscuro 
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 32 se muestra el cromatograma para los compuestos volátiles presentes en el tratamiento T6 (a3b2) correspondiente a la combinación de los factores: Coffea arabica var. catimor + Grado de tueste oscuro.
Tabla Nº 26: Compuestos volátiles presentes en Coffea arabica var. catimor oscuro
	Nº
	Tiempo de retención (min)
	Compuesto
	Área (%)

	1
	6,908
	3(2H)-Furanone, dihydro-2-methyl-
	1,534±0,890

	2
	7,363
	Pyrazine, methyl-
	0,686±0,461

	3
	11,363
	2-Propanone, 1-hydroxy- 
	3,345±2,820

	4
	12,688
	Pyrazine, 2,5-dimethyl-
	0,570±0,304

	5
	13,283
	Pyrazine, 2,6-dimethyl-
	0,645±0,230

	6
	13,587
	Pyrazine, ethyl- 
	0,550±0,028

	7
	17,344
	Pyrazine, 2-ethyl-6-methyl- 
	0,397±0,090

	8
	17,598
	Pyrazine, 2-ethyl-5-methyl-
	0,335±0,137

	9
	21,011
	2-Hydroxy-3-methylbenzaldehyde
	0,285±0,106

	10
	21,943
	Furfural 
	3,584±1,989

	11
	22,262
	Acetic acid  
	10,875±12,909

	12
	23,952
	2-Acetylfuran
	1,274±0,522

	13
	25,058
	Cyclohexan-1,4,5-triol-3-one-1-carboxylic acid
	0,987±1,130

	14
	25,981
	Furfuryl acetate
	3,300±3,410

	15
	27,196
	5-Methyl furfural
	3,568±1,944

	16
	29,113
	1H-Pyrrole-2-carboxaldehyde, 1-methyl-
	1,335±1,227

	17
	31,646
	Furfuryl alcohol 
	20,396±9,207

	18
	36,497
	Oxime-, methoxy-phenyl-_ 
	0,512±0,550

	19
	38,352
	Cyclotrisiloxane, hexamethyl
	0,220±0,151

	20
	43,038
	Ethanone, 1-(1H-pyrrol-2-yl)-
	0,293±0,184

	21
	44,785
	1H-Pyrrole-2-carboxaldehyde
	0,460±0,282

	22
	50,487
	1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione
	0,383±0,250

	23
	55,181
	Caffeine
	1,720

	24
	55,565
	15-Crown-5
	0,115±0,062


Fuente: Trabajo experimental 2018
[bookmark: _Hlk515974233]En la tabla Nº 26 se identificaron 24 compuestos presentes en el tratamiento T6 (a3b2) correspondiente a la combinación de los factores:  Coffea arabica var. catimor + Grado de tueste oscuro. El perfil de los picos analizados muestra diez picos mayoritarios con diferentes tiempos de retención y porcentaje de área, los compuestos volátiles se identificaron usando GC/MSD y los iones se compararon con la biblioteca NIST14. L. El primer pico 3(2H)-Furanone, dihydro-2-methyl- se observó al 6,908 minutos de retención con 1,534 % de área, un segundo pico 2-Propanone, 1-hydroxy- al 11,363 minutos de retención con 3,345 % de área, un tercer pico Furfural se observó a los 21,943 minutos de retención con un 3,584 % de área, un cuarto pico Acetic acid se identificó a los 22,262 minutos de retención con 10,875 % área, se observó un quinto pico 2-Acetylfuran a los 23,952 minutos de retención con 1,274 % de área, un sexto pico Furfuryl acetate se identificó a los 25,981 minutos de retención con 3,300 % de área, se observó un séptimo pico 5-Methyl furfural a los 27,196 minutos de retención con 3,568 % de área, se identificó un octavo pico 1H-Pyrrole-2-carboxaldehyde a los 20,113 minutos de retención con 1,335 % de área, se observó un noveno pico Furfuryl alcohol a los 31,646 minutos de retención con 20,396 % de área y finalmente se observó un décimo pico Caffeine a los 55,181 minutos de retención con un 1,720 % de área. Principalmente se caracterizaron furanones, cetonas, furfurales, ácidos, furanos, y aminas. El perfil de los picos de los compuestos volátiles del Coffea arabica var. catimor + Grado de tueste oscuro observado en el cromatograma son similares a los descritos por Masayuki. et al, (2003), Yang. et al, (2016), Ortiz. et al, (2016), Hurtado. et al, (2016), Page. et al, (2017), Wei. et al, (2017), Hurtado, (2013)







Gráfico Nº 33: Cromatograma de los compuestos volátiles presentes en Coffea arabica var. catuaí amarillo claro 
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 33 se muestra el cromatograma para los compuestos volátiles presentes en el tratamiento T7 (a4b1) correspondiente a la combinación de los factores: Coffea arabica var. catuaí amarillo + Grado de tueste claro.
Tabla Nº 27: Compuestos volátiles presentes en Coffea arabica var. catuaí amarillo claro
	Nº
	Tiempo de retención (min)
	Compuesto
	Área (%)

	1
	1,073
	 p-Trimethylsilyloxyphenyl-bis(trim ethylsilyloxy)ethane
	24,745±11,406

	2
	1,602
	 Cyclopropyl carbinol 
	2,900±2,060

	3
	3,497
	Urea, trimethyl- 
	0,130±0,104

	4
	7,197
	 Ethene, ethoxy- 
	0,760±0,608

	5
	9,468
	 2(3H)-Furanone, dihydro-4-hydroxy- 
	0,330±0,348

	6
	12,744
	Pyrazine, 2,5-dimethyl-
	1,340±0,495

	7
	21,975
	Furfural
	0,890±0,410

	8
	29,149
	Butyrolactone
	1,650±0,933

	9
	31,635
	Furfuryl alcohol 
	6,690±4,991

	10
	31,742
	Silanediol, dimethyl-
	4,060±2,150

	11
	36,481
	Oxime-, methoxy-phenyl-_
	0,500±0,026

	12
	50,462
	1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione
	5,788±7,737

	13
	56,166
	1,4,7,10,13,16-Hexaoxacyclooctadecane
	0,173±0,068

	14
	58,574
	Ethanol, 2-(vinyloxy)-
	0,167±0,084

	15
	60,596
	15-Crown-5
	3,840±3,468

	16
	61,012
	12-Crown-4
	0,145±0,049


[bookmark: _Hlk513714871]Fuente: Trabajo experimental 2018
[bookmark: _Hlk515974256]En la tabla Nº 27 se identificaron 16 compuestos presentes en el tratamiento T7 (a4b1) correspondiente a la combinación de los factores:  Coffea arabica var. catuaí amarillo + Grado de tueste claro. El perfil de los picos analizados muestra ocho picos mayoritarios con diferentes tiempos de retención y porcentaje de área, los compuestos volátiles se identificaron usando GC/MSD y los iones se compararon con la biblioteca NIST14. L. El primer pico p-Trimethylsilyloxyphenyl-bis(trim ethylsilyloxy)ethane se observó al 1,073 minutos de retención con 24,745 % de área, un segundo pico Cyclopropyl carbinol al 1,602 minutos de retención con 2,900 % de área, un tercer pico Pyrazine, 2,5-dimethyl- se observó a los 12,744 minutos de retención con un 1,340 % de área, un cuarto pico Butyrolactone se identificó a los 29,149 minutos de retención con 1,650 % área, se observó un quinto pico Furfuryl alcohol a los 31,635 minutos de retención con 6,690 % de área, un sexto pico Silanediol, dimethyl- se identificó a los 31,742 minutos de retención con 4,060 % de área, se observó un séptimo pico 1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione a los 50,462  minutos de retención con 5,788 % de área, y finalmente se identificó un octavo pico 15-Crown-5 a los 60,596 minutos de retención con 3,840 % de área. Principalmente se caracterizaron alcoholes, pirazinas, lactonas, furfurales, fenoles, triazoles y éteres. El perfil de los picos de los compuestos volátiles del Coffea arabica var. catuaí amarillo + Grado de tueste claro observado en el cromatograma son similares a los descritos por Masayuki. et al, (2003), Yang. et al, (2016), Ortiz. et al, (2016), Hurtado. et al, (2016),  Page. et al, (2017).













Gráfico Nº 34: Cromatograma de los compuestos volátiles presentes en Coffea arabica var. catuaí amarillo oscuro
[image: ]
[bookmark: _Hlk515524166]Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 34 se muestra el cromatograma para los compuestos volátiles presentes en el tratamiento T8(a4b2) correspondiente a la combinación de los factores: Coffea arabica var. catuaí amarillo + Grado de tueste oscuro.
Tabla Nº 28: Compuestos volátiles presentes en Coffea arabica var. catuaí amarillo oscuro 
	Nº
	Tiempo de retención (min)
	Compuesto 
	Área (%)

	1
	1,747
	1,3-Dioxolane, 4-methyl- 
	4,033±3,306

	2
	6,978
	Ethene, ethoxy- 
	0,730±0,258

	3
	7,232
	Pyrazine, methyl-
	1,060±0,493

	4
	12,633
	Pyrazine, 2,5-dimethyl-
	0,583±0,392

	5
	13,212
	Pyrazine, 2,6-dimethyl- 
	0,617±0,365

	6
	13,565
	Pyrazine, ethyl-
	0,570±0,358

	7
	17,314
	Pyrazine, 2-ethyl-6-methyl- 
	0,433±0,260

	8
	17,540
	Pyrazine, 2-ethyl-5-methyl-
	0,470±0,127

	9
	18,713
	Mercaptoethanol, 2TMS derivative 
	2,707±2,022

	10
	21,966
	Furfural
	0,620±0,318

	11
	23,973
	2-Acetylfuran
	0,900±0,636

	12
	24,763
	Cyclohexan-1,4,5-triol-3-one-1-carboxylic acid
	1,575±0,304

	13
	26,034
	Furfuryl acetate
	3,938±1,199

	14
	27,211
	4-Trimethylsilyl-9,9-dimethyl-9-silafluorene
	3,053±1,476

	15
	27,214
	5-Methyl furfural
	2,160±1,394

	16
	29,154
	Butyrolactone
	3,016±1,473

	17
	31,651
	Furfuryl alcohol 
	11,864±9,066

	18
	33,357
	1,3-Dioxolane
	0,420±0,122

	19
	33,541
	2-Methylaminomethyl-1,3-dioxolane
	0,510±0,187

	20
	36,494
	Oxime-, methoxy-phenyl-_ 
	1,232±1,243

	21
	38,358
	Cyclotrisiloxane, hexamethyl-
	1,060±1,107

	22
	40,709
	Cyclotetrasiloxane, octamethyl-
	0,563±0,447

	23
	43,049
	Ethanone, 1-(1H-pyrrol-2-yl)-
	0,723±0,200

	24
	44,356
	Phenol
	0,755±0,049

	25
	44,792
	1H-Pyrrole-2-carboxaldehyde
	0,568±0,235

	26
	46,218
	2-Propenamide
	0,385±0,347

	27
	50,478
	1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione
	2,675±3,641

	28
	55,218
	Caffeine
	1,440±1,784

	29
	57,199
	Ethanol, 2-(vinyloxy)- 
	0,155±0,035

	30
	58,205
	12-Crown-4 
	0,183±0,153

	31
	60,377
	15-Crown-5 
	1,423±0,875


[bookmark: _Hlk513714892]Fuente: Trabajo experimental 2018
[bookmark: _Hlk515974288]En la tabla Nº 28 se identificaron 31 compuestos presentes en el tratamiento T8 (a4b2) correspondiente a la combinación de los factores:  Coffea arabica var. catuaí amarillo + Grado de tueste oscuro. El perfil de los picos analizados muestra catorce picos mayoritarios con diferentes tiempos de retención y porcentaje de área, los compuestos volátiles se identificaron usando GC/MSD y los iones se compararon con la biblioteca NIST14. L. El primer pico 1,3-Dioxolane, 4-methyl- se observó al 1,747 minutos de retención con 4,033 % de área, un segundo pico Pyrazine, methyl- al 7,232 minutos de retención con 1,069 % de área, un tercer pico Mercaptoethanol, 2TMS derivative se observó a los 18,713 minutos de retención con un 2,707 % de área, un cuarto pico Cyclohexan-1,4,5-triol-3-one-1-carboxylic acid se identificó a los 24,763 minutos de retención con 1,575 % de área, se observó un quinto pico Furfuryl acetate a los 26,034 minutos de retención con 3,938 % de área, un sexto pico 4-Trimethylsilyl-9,9-dimethyl-9-silafluorene se identificó a los 27,211 minutos de retención con 3,053 % de área, se observó un séptimo pico 5-Methyl furfural a los 27,214 minutos de retención con 2,160 % de área, se identificó un octavo pico Butyrolactone a los 29,154 minutos de retención con 3,016 % de área, se observó un noveno pico Furfuryl alcohol a los 31,651 minutos de retención con 11,864 % de área, se identificó un décimo pico Oxime-, methoxy-phenyl-_  a los 36,494 minutos de retención con un 1,232 % de área, se observó un onceavo pico Cyclotrisiloxane, hexamethyl- a los 38,358 minutos de retención con 1,060 % de área, se identificó un doceavo pico 1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione a los 50,478 minutos de retención con un 2,675 % de área, se observó un treceavo pico Caffeine a los 55,218 minutos de retención con un 1,440 % de área, y finalmente  se identificó un catorceavo pico 15-Crown-5 a los 60,377 minutos de retención con un 1,423 % de área, Principalmente se caracterizaron pirazinas, tioles, alcanos, ácidos, furfurales, furanos, alcoholes, lactonas, fenoles, triazoles, aminas y éteres. El perfil de los picos de los compuestos volátiles del Coffea arabica var. catuaí amarillo + Grado de tueste oscuro observado en el cromatograma son similares a los descritos por Masayuki. et al; 2003, Yang. et al; 2016, Ortiz. et al; 2016, Hurtado. et al, (2016), Wei. et al, (2017), Rodrigues. et al, (2012), Hurtado, (2013)
5.2.4. Determinación de cafeína en muestras Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido mediante Cromatografía Líquida de Alta Presión (HPLC)
La determinación de la concentración de cafeína en muestras de café tostado molido se realizó mediante la técnica de Cromatografía Líquida de Alta Presión (HPLC),  utilizando como fase móvil agua-  metanol en una relación (70- 30%), y el análisis estadístico descriptivo se determinó a través del cálculo de regresión lineal de la curva de calibración de (4.00 ppm, 8.00 ppm, 16.00 ppm, 24.00 ppm y 32.00 pm), utilizando el programa Excel, para lo cual se inyectaron por separado las cinco soluciones patrón cafeína registrándose los siguientes cromatogramas: 
Gráfico Nº 35: Cromatogramas de las soluciones patrón cafeína anhidra
Solución a 4 ppm                               Solución a 8 ppm      
[image: ]  [image: ]Fuente: Trabajo experimental 2018                 Fuente: Trabajo experimental 2018
Solución a 16 ppm                              Solución a 24 ppm     
[image: ]   [image: ]Fuente: Trabajo experimental 2018                Fuente: Trabajo experimental 2018
Solución 32 ppm
[image: ]                                                         Fuente: Trabajo experimental 2018

En el gráfico Nº 35 se indican los cromatogramas de las cinco soluciones patrón cafeína a diferentes concentraciones: 4.00 ppm, 8.00 ppm, 16.00 ppm, 24.00 ppm y 32.00 pm, donde los picos identificados en cada uno de ellos se muestran en un tiempo de retención de 0,673 para las soluciones de 4.00 ppm, 8.00 ppm, 16.00 ppm y de 0,667 para las de 24.00 ppm y 32.00 pm,  mostrándose variaciones de un nivel a otro en segundos, por lo tanto fue en este tiempo donde la cafeína fue identificada y cuantificada.
Tabla Nº 29: Determinación de la curva de calibración del patrón cafeína
	Concentración (ppm)
	A
	%A
	TR [min]

	4
	171303832
	91,03
	0,673

	8
	318913067
	95,09
	0,673

	16
	606027115
	97,36
	0,673

	24
	897580716
	98,22
	0,667

	32
	1250189396
	99,01
	0,667


Fuente: Trabajo experimental 2018
Para la realización de la curva de calibración del patrón cafeína se utilizó cinco concentraciones del patrón versus las áreas obtenidas de las muestras analizadas en el HPLC, como se muestra a continuación:







Gráfico Nº 36: Curva de calibración del patrón cafeína

Fuente: Trabajo experimental 2018
Para la determinación de la concentración de cafeína presente en muestras de café tostado molido de las cuatro variedades analizadas en el Cantón Caluma, es necesario realizar la regresión lineal de la curva de calibración del patrón cafeína, que es la siguiente:
Y=4E+07X+9E+06
R² = 0,9981
Dónde:
Y= Área.
X= Concentración de cafeína de las muestras inyectadas en estudio.



[bookmark: _Hlk515524593]Gráfico Nº 37: Cromatograma de cafeína presente en Coffea canephora var. robusta claro
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el grafico Nº 37 se muestra el cromatograma de cafeína presente en el tratamiento T1 (a1b1) correspondiente a la combinación de los factores: Coffea canephora var. robusta + Grado de tueste claro del Cantón Caluma, el cual presenta un tiempo de retención promedio de 0,700 con un área de 73,507 % que aplicando la regresión lineal se obtiene una concentración de 8833,891ppm por gramo de café.

Gráfico Nº 38: Cromatograma de cafeína presente en Coffea canephora var. robusta oscuro 
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 38 se muestra el cromatograma de cafeína presente en el tratamiento T2 (a1b2) correspondiente a la combinación de los factores: Coffea canephora var. robusta + Grado de tueste oscuro del Cantón Caluma, el cual presenta un tiempo de retención promedio de 0,705 con un área de 75,563% que aplicando la regresión lineal se obtiene una concentración de 9900,528 ppm por gramo de café.

Gráfico Nº 39: Cromatograma de cafeína presente en Coffea arabica var. sarchimor claro
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 39 se muestra el cromatograma de cafeína presente en el tratamiento T3 (a2b1) correspondiente a la combinación de los factores: Coffea arabica var. sarchimor + Grado de tueste claro del Cantón Caluma, el cual presenta un tiempo de retención promedio de 0,687 con un área de 57,027% que aplicando la regresión lineal se obtiene una concentración de 6231,201 ppm por gramo de café.

Gráfico Nº 40: Cromatograma de cafeína presente en Coffea arabica var. sarchimor oscuro
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 40 se muestra el cromatograma de cafeína presente en el tratamiento T4 (a2b2) correspondiente a la combinación de los factores: Coffea arabica var. sarchimor + Grado de tueste oscuro del Cantón Caluma, el cual presenta un tiempo de retención promedio de 0,691 con un área de 59,920 % que aplicando la regresión lineal se obtiene una concentración de 7551,573 ppm por gramo de café.

Gráfico Nº 41: Cromatograma de cafeína presente en Coffea arabica var. catimor claro
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
[bookmark: _Hlk515525612]En el gráfico Nº 41 se muestra el cromatograma de cafeína presente en el tratamiento T5 (a3b1) correspondiente a la combinación de los factores: Coffea arabica var. catimor + Grado de tueste claro del Cantón Caluma, el cual presenta un tiempo de retención promedio de 0,722 con un área de 48,610 % que aplicando la regresión lineal se obtiene una concentración de 5829,128 ppm por gramo de café.

Gráfico Nº 42: Cromatograma de cafeína presente en Coffea arabica var. catimor oscuro
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 42 se muestra el cromatograma de cafeína presente en el tratamiento T6 (a3b2) correspondiente a la combinación de los factores: Coffea arabica var. catimor claro + Grado de tueste oscuro del Cantón Caluma, el cual presenta un tiempo de retención promedio de 0,738 con un área de 48,573 % que aplicando la regresión lineal se obtiene una concentración de 6460,164 ppm por gramo de café.

Gráfico Nº 43: Cromatograma de cafeína presente en Coffea arabica var. catuaí amarillo claro
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 43 se muestra el cromatograma de cafeína presente en el tratamiento T7 (a4b1) correspondiente a la combinación de los factores: Coffea arabica var. catuaí amarillo + Grado de tueste claro del Cantón Caluma, el cual presenta un tiempo de retención promedio de 0,709 con un área de 53,337 % que aplicando la regresión lineal se obtiene una concentración de 6125,297 ppm por gramo de café.

Gráfico Nº 44: Cromatograma de cafeína presente en Coffea arabica var. catuaí amarillo oscuro
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 44 se muestra el cromatograma de cafeína presente en el tratamiento T8 (a4b2) correspondiente a la combinación de los factores: Coffea arabica var. catuaí amarillo + Grado de tueste oscuro del Cantón Caluma, el cual presenta un tiempo de retención promedio de 0,720 con un área de 53,450 % que aplicando la regresión lineal se obtiene una concentración de 6658,261 ppm por gramo de café.

[bookmark: _Hlk515524713]Tabla Nº 30: Resultados del área y tiempo de retención del análisis de cafeína en muestras de Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido mediante Cromatografía Líquida de Alta Presión (HPLC)
	Tratamientos 
	Códigos 
	Descripción
	A
	%A
	TR [min]

	T1
	a1b1
	Coffea canephora var. robusta + claro
	3542556318
	73,507
	0,700

	T2
	a1b2
	Coffea canephora var. robusta + oscuro 
	3969211124
	75,563
	0,705

	T3
	a2b1
	Coffea arabica var. sarchimor + claro
	2501480484
	57,027
	0,687

	T4
	a2b2
	Coffea arabica var. sarchimor + oscuro
	3028976630
	59,920
	0,691

	T5
	a3b1
	Coffea arabica var. catimor + claro 
	2340651043
	48,610
	0,722

	T6
	a3b2
	Coffea arabica var. catimor + oscuro
	2593065798
	48,573
	0,738

	T7
	a4b1
	Coffea arabica var. catuaí amarillo + claro
	2459118834
	53,337
	0,709

	T8
	a4b2
	Coffea arabica var. catuaí amarillo + oscuro 
	2672304230
	53,450
	0,720


Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 30 se indica las áreas y tiempos de retención de los cromatogramas de las muestras de café analizadas mediante HPLC, donde se obtiene un área que va desde 48,573 % a 75,563 % con un tiempo de retención de 0,687 a 0,738 y un volumen de inyección de 20 µl.




Tabla Nº 31: Concentración de cafeína en muestras de Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido mediante Cromatografía Líquida de Alta Presión (HPLC)
	Tratamientos
	Códigos
	Descripción
	Cafeína (ppm)
	Cafeína (%)

	T1
	a1b1
	Coffea canephora var. robusta + claro
	8833,891
	0,883

	T2
	a1b2
	Coffea canephora var. robusta + oscuro 
	9900,528
	0,990

	T3
	a2b1
	Coffea arabica var. sarchimor + claro
	6231,201
	0,623

	T4
	a2b2
	Coffea arabica var. sarchimor + oscuro
	7551,573
	0,755

	T5
	a3b1
	Coffea arabica var. catimor + claro 
	5829,128
	0,583

	T6
	a3b2
	Coffea arabica var. catimor + oscuro
	6460,164
	0,646

	T7
	a4b1
	Coffea arabica var. catuaí amarillo + claro
	6125,297
	0,613

	T8
	a4b2
	Coffea arabica var. catuaí amarillo + oscuro 
	6658,261
	0,666


Fuente: Trabajo experimental 2018
La tabla Nº 31 muestra las concentraciones de cafeína en ppm y porcentajes de las muestras de café tostado molido analizadas mediante HPLC; del cromatograma obtenido en cada muestra desarrollada, se determinó la concentración y el porcentaje de cafeína donde el tratamiento T2 (a1b2) correspondiente a Coffea canephora var. robusta + Grado de tueste oscuro presenta un valor de 9900,528 ppm y 0,990 % de cafeína por gramo de café; mientras que el tratamiento T5 (a3b1) correspondiente a Coffea arabica var. catimor + Grado de tueste claro presenta un valor de 5829,128 ppm y 0,583 % de cafeína por gramo de café.
La Norma Técnica Ecuatoriana INEN 1123:2016 para Café tostado en grano o molido indica en la tabla de requisitos fisicoquímicos el porcentaje mínimo de cafeína para café sin descafeinar del 1 %, comparado con los resultados obtenidos en esta investigación se puede evidenciar un valor cercano al establecido por la Norma de 0,990% correspondiente al tratamiento T2 (a1b2) Coffea canephora var. robusta + Grado de tueste oscuro mientras que los demás tratamientos presentan valores inferiores a los indicados por esta norma.  
De acuerdo al trabajo realizado por Calle, (2011) reporta que la variedad de café arábigo contiene poca cafeína, comprendida entre 0,7 y 1,5% de cafeína. Las concentraciones encontradas en el presente estudio oscilan entre 0,583 % a 0,755 % encontrándose el valor mínimo similar y el máximo dentro del rango establecido.
Según Gallignani. et al, 2008, las muestras analizadas de café comercial tostado y molido de Venezuela se encontraron en un rango de 0.6 a 1.07% de cafeína, estos resultados concuerdan con los reportados en esta investigación en Coffea arabica, excepto el tratamiento T5 (a3b1) correspondiente a Coffea arabica var. catimor + Grado de tueste claro con un valor de 0,583% de cafeína.
De acuerdo a la investigación titulada: “Caracterización Química del Café (Coffea Canephora Pierre Et Froehner) Variedad Robusta, Cultivada en los Cantones Caluma y Echeandía – Provincia Bolívar”  las muestras estudiadas están en un rango de 0,625 a 2,150% de cafeína, que comparados con los resultados obtenidos en esta investigación el Coffea canephora var. robusta con Grado de tueste claro y oscuro muestran un valor de 0,883 a 0,990% de cafeína por gramo de café cuyos resultados concuerdan con lo establecido por estas autoras.



5.2.4.1. Análisis estadístico del contenido de cafeína en café tostado molido 
Tabla Nº 32: Análisis de varianza para el contenido de cafeína en muestras de Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido
	Fuente
	Suma de cuadrados
	Gl
	Cuadrado medio
	Razón-F
	Valor-p

	Efectos principales
	
	
	
	
	

	 A: Factor A
	3,93542E7
	3
	1,31181E7
	1772,01
	0,0000 **

	 B: Factor B
	4,72862E6
	1
	4,72862E6
	638,75
	0,0000 **

	Interacciones A×B
	616406,
	3
	205469,
	27,76
	0,0000 **

	Residuos
	118446,
	16
	7402,9
	
	

	Total (corregido)
	4,48176E7
	23
	
	
	


** = diferencia estadística extremadamente significativa.
Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 32 se muestra que, para el análisis de cafeína, en muestras de café tostado molido con un nivel de significancia del 95%, tanto en el factor A: variedades, como en el factor B: grado de tueste y en la interacción A×B muestran un valor (p< 0.001), estos valores determinan que existen diferencias altamente significativas.
Según la Norma Técnica Ecuatoriana INEN 1123 (2016) sobre los requisitos fisicoquímicos para el café tostado y molido menciona que el porcentaje mínimo de cafeína, para café sin descafeinar es de 1 %, que comparados con los obtenidos en esta investigación se puede evidenciar un valor cercano al establecido de 0,990% correspondiente al T2 (a1b2) Coffea canephora var. robusta + Grado de tueste oscuro, mientras que los demás tratamientos presentan valores inferiores a los indicados en esta norma cuyas variaciones se deben a varios factores: la variedad del café, región de cultivo, la altura, las condiciones agronómicas que se aplican, el método de extracción y las condiciones con las que trabaja el equipo utilizado.
Según lo mencionado por  Calle, (2011), la variedad de café arábigo natural crudo o tostado contiene poca cafeína, comprendida entre 0,7 a 1,5% que comparados con los resultados obtenidos en esta investigación fueron de 0,583 a 0,755%, donde podemos evidenciar que el T4 (a2b2) correspondiente a Coffea arabica var. sarchimor + Grado de tueste oscuro, se encuentra dentro del rango definido con un 0,755% de cafeína por gramo de café, mientras que los demás tratamientos presentan discrepancias en los resultados, ya que no alcanzan el rango definido de concentración de cafeína.
Según Gallignani. et al, (2008) las muestras analizadas de café comercial tostado y molido de Venezuela se encontraron en un rango de 0.6 a 1.07% de cafeína, estos resultados concuerdan con los reportados en esta investigación en Coffea arabica, excepto el tratamiento T5 (a3b1) correspondiente a Coffea arabica var. catimor + Grado de tueste claro con un valor de 0,583% de cafeína.
De acuerdo a la investigación sobre la “Caracterización Química del Café (Coffea Canephora Pierre Et Froehner) Variedad Robusta, Cultivada en los Cantones Caluma y Echeandía – Provincia Bolívar” referente al porcentaje de cafeína se encuentran valores que oscilan entre 0,625 a 2,150 % que comparados con los presentados en esta investigación tanto del T1 (a1b1) correspondiente a la combinación de los factores: Coffea canephora var. robusta + Grado de tueste claro y el T2 (a1b2) correspondiente a la combinación de los factores: Coffea canephora var. robusta + Grado de tueste oscuro presentan valores 0,883%, 0,990% respectivamente dichos valores concuerdan con los establecidos.




5.2.4.2. Comparación de medias por factores y tratamientos
Tabla Nº 33: Comparación de medias en el “Factor A” según Tuckey del contenido de cafeína
	Factor
	Medias
	Grupos Homogéneos

	A1
	9367,21
	A

	A2
	6891,39
	            B                

	A4
	6391,78
	                        C

	A3
	6144,65
	                                    D


Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 33 se muestra la comparación de medias del factor A, donde existe diferencia altamente significativa, calificando al factor A1 (Coffea canephora var. robusta) como la más alta denominación con un valor de 9367,21 ppm de cafeína presente en el café tostado molido.
Tabla Nº 34: Comparación de medias en el “Factor B” según Tuckey del contenido de cafeína
	Factor
	Medias
	Grupos Homogéneos

	B2
	7642,63
	A

	B1
	6754,88
	                     B


Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 34 se muestra la comparación de medias del factor B: Grado de tueste, donde existe diferencia altamente significativa, calificando al factor B2 (Grado de tueste oscuro) como la más alta denominación con un valor de 7642,63 ppm de cafeína presente en el café tostado molido.




Tabla Nº 35. Comparación de medias en los tratamientos según Tuckey del contenido de cafeína
	Tratamientos 
	Códigos 
	Medias
	Grupos Homogéneos

	T2
	a1b2
	9900,53
	A

	T1
	a1b1
	8833,89
	      B

	T4
	a2b2
	7551,57
	             C

	T8
	a4b2
	6658,26
	                    D

	T6
	a3b2
	6460,16
	                    D     E

	T3
	a2b1
	6231,20
	                            E     F

	T7
	a4b1
	6125,30
	                                   F

	T5
	a3b1
	5829,13
	                                            G


Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 35 se indica la comparación de medias según la prueba de Tuckey en la determinación de contenido de cafeína, donde se aprecian ocho grupos en los tratamientos, siendo el mejor tratamiento el T2 (a1b2) con un valor de 9900,53 ppm de cafeína correspondiente a la combinación de los factores de: Coffea canephora var. robusta + Grado de tueste oscuro.
Gráfico Nº 45: Medias de los tratamientos del “Factor A” para el contenido de cafeína
[image: ] 
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 45 se muestra las medias del “Factor A” para el contenido de cafeína, donde todos los niveles son diferentes.
Gráfico Nº 46: Medias de los tratamientos del “Factor B” para el contenido de cafeína
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 46 se muestra las medias del “Factor B” para el contenido de cafeína donde tanto el nivel B1 y B2 son diferentes.
Gráfico Nº 47: Interacción A×B en relación al “Factor A” para el contenido de cafeína
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 47 se muestra interacción entre los dos factores en relación al “Factor A” sobre la variable experimental cafeína.  
Gráfico Nº 48: Interacción A×B en relación al “Factor A” para el contenido de cafeína
[image: ]
Fuente: Trabajo experimental 2018
En el gráfico Nº 48 se muestra interacción entre los dos factores en relación al “Factor B” sobre la variable experimental cafeína.  









CAPÍTULO VI
6. COMPROBACIÓN DE LA HIPÓTESIS
Para llevar a cabo la presente investigación se plantearon las siguientes hipótesis:
Hipótesis nula: Las diferentes variedades y grado de tueste del café en estudio no influyen en los parámetros físico-químicos durante el proceso del tostado.
T1 = T2 = T3 = T4
Hipótesis alterna: Las diferentes variedades y grado de tueste del café en estudio influyen en los parámetros físico-químicos durante el proceso del tostado.
T1 ≠ T2 ≠ T3 ≠ T4
La verificación de la hipótesis se realizó mediante la comparación de los valores de F calculado para los análisis físico - químicos en muestras de Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido, los valores de F reportados, al 95% de confianza están sujetos a la siguiente regla: si F calculado > F tabulado se rechaza la Ho (Hipótesis nula) y se acepta la Hi (Hipótesis alterna).





Tabla Nº 36:  Comparación de los valores de “F” calculado con “F” tabulado, para el análisis físico – químicos en muestras de Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido
	Análisis físico – químicos
	Factores de estudio
	Fc
	Ft

	Humedad
	A: Variedades 
	1,19
	3,03

	
	B: Grado de tueste
	3,64
	4,28

	
	A×B: Variedades por Grado de tueste
	0,28
	3,03

	Cenizas
	A: Variedades 
	0,30
	3,03

	
	B: Grado de tueste
	3,86
	4,28

	
	A×B: Variedades por Grado de tueste
	0,16
	3,03

	Carbono
	A: Variedades 
	27,72
	3,03

	
	B: Grado de tueste
	803,60
	4,28

	
	A×B: Variedades por Grado de tueste
	43,72
	3,03

	Volátiles totales
	A: Variedades 
	136,59
	3,03

	
	B: Grado de tueste
	112,69
	4,28

	
	A×B: Variedades por Grado de tueste
	31,51
	3,03

	Cafeína
	A: Variedades 
	1172,01
	3,03

	
	B: Grado de tueste
	638,75
	4,28

	
	A×B: Variedades por Grado de tueste
	27,76
	3,03


Fuente: Trabajo experimental 2018
En la tabla Nº 36 se observa la comparación de Fisher calculado versus Fisher tabulado con un nivel de confianza del 95%, tanto para los análisis físicos como químicos.  De acuerdo a los valores de Fisher y p-value obtenidos en los diferentes análisis físico químicos; en el caso de los valores de humedad y cenizas no existe evidencia significativa suficiente al 95% de confianza para rechazar la Ho. Mientras que para el contenido de carbono, volátiles totales y cafeína existe evidencia significativa al 95% de confianza para rechazar la Ho y aceptar la Hi.


CAPÍTULO VII
7. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

7.1. Conclusiones

· Con los valores reportados de cenizas y humedad, no se puede establecer diferencias entre tratamientos debido a que son iguales. 

· [bookmark: _Hlk513829331]Luego de haber realizado el análisis a través de Cromatografía de Gases acoplado a un Espectrómetro de Masas (CG/MSD), se identificó diferentes compuestos volátiles: aldehídos, furanos, pirroles, pirazinas, compuestos fenólicos, alcoholes, alcanos, tiazoles, furanos, furfurales, furanones, ácidos, cetonas, lactonas y aminas.  El tratamiento T4 (a2b2) Coffea arabica var. sarchimor + Grado de tueste oscuro, es el más representativo por contener el mayor número de compuestos volátiles.

· Mediante Cromatografía Líquida de Alta Presión (HPLC) con detector DAD, se determinó la concentración de cafeína, donde se evidencia que el T2 (a1b2) Coffea canephora var. robusta + Grado de tueste oscuro, presenta una mayor concentración de 9900,528 ppm de cafeína correspondiente a 0,990 %; mientras que el T5 (a3b1) Coffea arabica var. catimor + Grado de tueste claro, tiene una menor concentración de 5829,128 ppm de cafeína, que equivale al 0,583% de cafeína por g de café; lo que nos permite concluir que existe una mayor concentración de cafeína en la variedad robusta.

· Con la presente investigación realizada en café tostado molido, de cada una de las variedades anteriormente mencionadas, con dos grados de tueste (claro y oscuro); se concluye que los análisis físicos: humedad, cenizas cumplen con los requisitos establecidos por la norma INEN; mientras que en los análisis químicos: compuestos volátiles, el tratamiento T4 (a2b2) Coffea arabica var. sarchimor + Grado de tueste oscuro, es el más representativo por contener el mayor número de compuestos volátiles, y, el tratamiento T2 (a2b2) Coffea canephora var. robusta + Grado de tueste oscuro, presenta la mayor concentración de cafeína.

7.2. Recomendaciones

· Se recomienda utilizar un colorímetro para medir de forma fácil y exacta el color del café: de granos tostados y molidos.

· Se recomienda realizar estudios sobre compuestos volátiles, comparando diferentes técnicas de extracción que permitan identificar nuevos compuestos presentes en café.

· Se recomienda realizar cuantificación de otros compuestos químicos importantes en el café como son: Ácido clorogénico, ácido cafeico y trigonelina mediante Cromatografía Líquida de Alta Presión (HPLC) y Cromatografía Líquida de Ultra Alta Resolución (UPLC).

· Se recomienda a la Facultad de Ciencias Agropecuarias y en especial a la Carrera de Ingeniería Agroindustrial continuar realizando este tipo de estudios que contribuirán al conocimiento y desarrollo del café en la provincia Bolívar.
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ANEXOS
ANEXO N°1: MAPA DE UBICACIÓN DE LA INVESTIGACIÓN
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ANEXO Nº 2: ANÁLISIS FÍSICO - QUIMICOS 
2.1. Análisis del contenido de humedad, cenizas y volátiles totales presente en Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido
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2.2. Análisis del contenido de carbono presente en Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido
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2.3. Análisis de compuestos volátiles en Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido
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2.4. Análisis del contenido cafeína presente en Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido
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	Solución Patrón Cafeína 16 ppm
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	Solución Patrón Cafeína 24 ppm
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	Descripción de la muestra

	Tipo						Café
[bookmark: _GoBack]Nombre					Café Tostado y Molido
Lugar						Cantón Guaranda
Fecha recepción de muestra			19/03/2018
Fecha de ejecución de ensayos			23/03/2018

	RESULTADOS OBTENIDOS

	Café Robusta + Claro
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	Café Robusta + Oscuro
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	Café Arábiga Sarchimor + Claro 
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	Café Arábiga Sarchimor + Oscuro
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	Café Arábiga Catimor + Claro 
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	Café Arábiga Catimor + Oscuro
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Café Arábiga Catuai Amarillo + Claro
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[image: ]ANEXO Nº 3: BASES DE DATOS 
	Análisis Físicos en Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido

	
	TRATAMIENTOS
	CÓDIGO
	HUMEDAD (%)
	CENIZAS (%)

	REPETICIÓN 1
	T1
	a1b1
	2,8015
	4,3178

	
	T2
	a1b2
	2,2606
	4,6325

	
	T3
	a2b1
	4,8700
	4,1330

	
	T4
	a2b2
	1,7397
	4,4949

	
	T5
	a3b1
	4,5528
	3,7530

	
	T6
	a3b2
	4,2068
	5,7152

	
	T7
	a4b1
	3,1270
	4,0211

	
	T8
	a4b2
	1,1951
	4,7226

	REPETICIÓN 2
	T1
	a1b1
	2,7326
	3,6589

	
	T2
	a1b2
	2,2113
	4,6030

	
	T3
	a2b1
	0,6640
	4,1045

	
	T4
	a2b2
	1,7213
	4,7993

	
	T5
	a3b1
	4,6096
	2,8119

	
	T6
	a3b2
	0,7014
	1,7065

	
	T7
	a4b1
	2,3570
	3,6593

	
	T8
	a4b2
	1,1054
	4,7375

	REPETICIÓN 3
	T1
	a1b1
	2,6000
	4,3868

	
	T2
	a1b2
	2,1926
	4,9193

	
	T3
	a2b1
	4,1848
	4,1472

	
	T4
	a2b2
	2,5157
	4,2121

	
	T5
	a3b1
	1,5761
	4,1435

	
	T6
	a3b2
	4,1465
	5,6544

	
	T7
	a4b1
	2,7676
	3,3699

	
	T8
	a4b2
	1,1565
	4,7396







	Análisis Químicos en Coffea canephora var. robusta y Coffea arabica var. sarchimor, catimor, catuaí amarillo tostado molido

	
	TRATAMIENTOS
	CÓDIGO
	CARBONO (%)
	VOLÁTILES TOTALES (%)
	CAFEÍNA (ppm)

	REPETICIÓN 1
	T1
	A1B1
	48,86
	81,7414
	8757,7914

	
	T2
	A1B2
	51,09
	85,1148
	9967,1217

	
	T3
	A2B1
	47,61
	82,5676
	6195,2791

	
	T4
	A2B2
	52,07
	86,3181
	7554,8352

	
	T5
	A3B1
	47,65
	84,1091
	5706,6202

	
	T6
	A3B2
	49,64
	83,6428
	6543,9586

	
	T7
	A4B1
	48,42
	72,9487
	6110,7936

	
	T8
	A4B2
	51,44
	80,0489
	6636,1104

	REPETICIÓN 2
	T1
	A1B1
	48,82
	81,4101
	8846,7198

	
	T2
	A1B2
	50,79
	83,0736
	9899,0127

	
	T3
	A2B1
	47,72
	81,5737
	6256,0397

	
	T4
	A2B2
	52,41
	87,4026
	7552,6224

	
	T5
	A3B1
	48,31
	84,0430
	5724,5353

	
	T6
	A3B2
	49,24
	82,0629
	6378,3607

	
	T7
	A4B1
	48,30
	73,4098
	6120,9327

	
	T8
	A4B2
	51,25
	79,5418
	6720,2968

	REPETICIÓN 3
	T1
	A1B1
	48,82
	81,2338
	8897,1612

	
	T2
	A1B2
	51,15
	85,2203
	9835,4489

	
	T3
	A2B1
	47,30
	82,8468
	6242,2848

	
	T4
	A2B2
	52,30
	86,0322
	7547,2608

	
	T5
	A3B1
	48,10
	85,0946
	6056,2274

	
	T6
	A3B2
	49,98
	83,9235
	6458,1742

	
	T7
	A4B1
	48,12
	72,0107
	6144,1649

	
	T8
	A4B2
	51,94
	80,8342
	6618,3745









ANEXO Nº 4: FOTOGRAFÍAS DEL DESARROLLO DE LA INVESTIGACIÓN
                Recepción                                                  Pesado 
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Tostado del café
[image: ]    [image: ] [image: ]      [image: ]  

                    Molido                                          Pulverizado
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DETERMINACIÓN DE HUMEDAD
                    Pesado                                           Secado
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        Desecado de las muestras                        Peso final 
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DETERMINACIÓN DE CENIZAS
                  Pesado                                        Incineración
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                 Calcinación                                    Desecado
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DETERMINACIÓN DE CARBONO 
                  Pesado                                   Elaboración de pastillas
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DETERMINACIÓN DE VOLÁTILES TOTALES
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DETERMINACIÓN DE VOLÁTILES TOTALES POR CROMATOGRAFÍA GASEOSA
Preparación de Muestras
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                                                                                                  Inyección de la fibra SPME
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Desorción de los analitos y corrida en el GC/MS
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DETERMINACIÓN DE CAFEÍNA POR CROMATOGRAFÍA LÍQUIDA
Preparación de las muestras
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Preparación de la solución Patrón
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Acondicionamiento del HPLC y Corrida de las muestras
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ANEXOS N°5: CRONOGRAMA DE ACTIVIDADES 
	Descripción de las actividades
	Agosto 2017
	Septiembre 2017
	Octubre 2017
	Noviembre 2017
	Diciembre 2017
	Enero 2018
	Febrero 2018
	Marzo 
2018
	Abril 
2018
	Mayo
2018
	Junio 
2018

	Elaboración y aprobación del tema y perfil de proyecto. 
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Correcciones exposición y defensa del perfil del proyecto de investigación.
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Inicio del trabajo de investigación 
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Visita de campo (tribunal).
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Elaboración del documento final.
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Defensa del trabajo de investigación. 
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	


Fuente: Trabajo experimental 2018
	
ANEXO N°6: PRESUPUESTO
A continuación, los requerimientos necesarios para la ejecución de este proyecto de investigación 
Tabla Nº 37: Presupuesto de elaboración del proyecto de investigación
	COMPONENTES
	UNIDAD
	VALOR UNITARIO
	VALOR TOTAL

	Materia Prima y Reactivos 
	
	
	

	Café (500g)
	4
	2,50
	10,00

	Metanol (1 lt)
	1
	2,95
	2,95

	Análisis Físico - Químicos
	
	
	

	Humedad
	24
	7,00
	168,00

	Cenizas
	24
	8,00
	192,00

	% Carbono
	24
	23,50
	564,00

	Volátiles Totales 
	24
	15,00
	360,00

	Compuestos Volátiles 
	24
	392,00
	9408,00

	Cafeína
	24
	67,36
	1616,64

	Grupos Funcionales
	24
	17,47
	419,28

	Suministros de Oficina 
	
	
	

	Fotocopias, impresiones
	700
	0,25
	175,00

	Empastado
	4
	20,00
	80,00

	Transporte 
	
	
	

	Movilización 
	5
	10,00
	50,00

	TOTAL
	13045,87


Fuente: Trabajo experimental 2018



ANEXO N°7: FICHA DE RECOLECCIÓN DE DATOS
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UNIVERSIDAD ESTATAL DE BOLÍVAR
FACULTAD DE CIENCIAS AGROPECUARIAS RECURSOS NATURALES Y DEL AMBIENTE
ESCUELA DE INGENIERÍA AGROINDUSTRIAL
FICHA DE RECOLECCIÓN DE MUESTRA
No
HORA
FECHA
CANTIDAD DE MUESTRA 
OBSERVACIÓN
1
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Fuente: Trabajo Experimental 2018
ANEXO N°8: GLOSARIO DE TÉRMINOS 
· Rubiaceae: Plantas herbáceas o pequeños arbustos, con hojas opuestas o en verticilos de 4 y 12 estipuladas, simples y enteras.
· Café perlado: Especie de cafeto que produce una única semilla por fruto.
· Sabor aterciopelado: Sabor armonioso, ligero y fundido.
· Pivotante: Raíz que se hunde verticalmente, como una prolongación del tronco.
· Ácidos alifáticos: Ellos pueden ser alifáticos RCOOH, aromáticos ArCOOH o heterocíclicos y a su vez pueden ser di- y policarboxílicos en dependencia de la cantidad de grupos carboxilo —COOH en la molécula, se encuentran de manera natural en las semillas.
· Roya: La roya es una enfermedad del café ocasionada por el hongo Hemileia vastatrix, ataca principalmente las plantaciones de las variedades Caturra, Catuaí, Bourbón, Typica, Pache y otras susceptibles.
· FIRA: Fideicomisos Instituidos en Relación con la Agricultura FIRA.
· Pirazina: Compuesto orgánico aromático heterocíclico es un sólido de apariencia cerosa o cristalina.
· Oxazoles: Compuestos del que se deriva una numerosa familia de compuestos orgánicos aromáticos heterocíclicos.
· Torrefacción: La torrefacción es la operación en la cual son formados, bajo la acción del calor, los principios aromáticos que no existen previamente, en su mayoría, en la semilla del café.  Consiste en calentar los granos a una temperatura que provoque modificaciones químicas, físicas y físico-químicas que hace que de éstos se pueda obtener una infusión cuyas cualidades sean satisfactorias.  
· Pirolisis:  Se puede definir como la descomposición térmica de un material en ausencia de oxígeno o cualquier otro reactante.
· Ácidos hidroxicinámicos: son un grupo de compuestos presentes en la pared celular vegetal, cuyos principales representantes son el ácido ferúlico, p-cumárico, cafeico y sinápico, de los cuales el ácido ferúlico y p-cumárico son los de mayor abundancia en la naturaleza. Están formados básicamente por un anillo aromático, un grupo alifático y un ácido carboxílico en el extremo
· Tiaxoles: Es un líquido de color amarillo pálido con un olor similar a la piridina y tiene por fórmula molecular C3H3NS.3​ 
· Tiofenos: Es un líquido, que se encuentra en el alquitrán de hulla. Su presencia como contaminante en el benceno derivado de alquitrán se detectó en 1882 y se denominó tiofeno para resaltar su aparente similitud con el benceno
· Linner: Cámara de mezcla construida de un material lo más inerte posible (acero inoxidable, níquel, vidrio o cuarzo)   
· Café Arábigo: Esta variedad tiene una gran adaptabilidad a los distintos ecosistemas de las 4 regiones del Ecuador, se cultivan desde altitudes cercanas al nivel del mar hasta los 2000 msnm. Entre las especias del café arábigo esta (Caturra, Bourbón, Pacas, Catuaí, Típica, Catimor, Sarchimor). 
· Café Robusta: Es la variedad más cultivada en el Ecuador; requiere un clima tropical con altas precipitaciones o riego, es resistente a vientos porque los glomérulos se adhieren al racimo.
· Cafeína: Es un alcaloide perteneciente al grupo de las xantinas, que funciona como una droga estimulante y psicoactiva. Se encuentra en muchas especies de plantas. La fuente habitual de cafeína es el café, pero también se encuentra en el té (teína), guaraná (guaranina), mate (mateína), cacao y refrescos de cola, entre otros.
· FTIR: Espectrofotómetro Infrarrojo; se emplea en la determinación de grupos funcionales a partir de compuestos volátiles de una muestra.
· HPLC:  La cromatografía líquida (HPLC), es una técnica utilizada para separar los componentes de una mezcla. Consiste en una fase estacionaria no polar (columna) y una fase móvil.
· Analizador Elemental: El análisis elemental se basa en la oxidación a elevadas temperaturas de compuestos orgánicos que se convierten en los elementos de interés en moléculas gaseosas. El analizador elemental consigue cuantificar porcentualmente: Carbono (C), Hidrogeno (H), Azúfre (S) y Nitrógeno (N).
· Compuestos volátiles: Los compuestos orgánicos son sustancias químicas que contienen carbono y se encuentran en todos los elementos vivos, se convierten fácilmente en vapores o gases. Junto con el carbono, contienen elementos como hidrógeno, oxígeno, flúor, cloro, bromo, azufre o nitrógeno.
· SAGARPA: Secretaria de Agricultura, Ganadería, Desarrollo Rural, Pesca y Alimentación.
Curva de calibración Cromatográfica de Cafeína 

Área = 4E+07(X) + 9E+06

R² = 0,9981

32	24	16	8	4	1250189396	897580716	606027115	318913067	171303832	Concentración [ppm]


Área



image2.emf

image91.jpeg




image92.jpeg




image93.jpeg




image94.jpeg




image95.jpeg




image96.jpeg




image97.jpeg




image98.jpeg




image99.jpeg




image100.jpeg




image3.jpeg




image101.jpeg




image102.jpeg
4

i





image103.jpeg




image104.jpeg




image105.jpeg




image106.jpeg




image107.jpeg




image108.jpeg




image109.jpeg




image110.jpeg




image4.jpeg




image111.jpeg




image112.jpeg




image113.jpeg




image114.jpeg




image115.jpeg




image116.jpeg




image117.jpeg




image118.jpeg




image119.jpeg




image120.jpeg




image5.jpeg




image121.jpeg




image122.jpeg




image123.jpeg




image124.jpeg




image125.jpeg
Aren %6 Repert





image126.emf

image6.jpeg




image7.jpeg




image8.png




image9.png
] Panorama_Agroalimentario_Caf_2016 - PDF-XChange Viewer -a
Archivo  Edicién Ver Documento Comentarios Hemamientss  Ventana  Ayuda |- |[#][x]
TEATEY RE T PIEMRETE SO ORI CEREE BT R RS LT
S EeeEB® [£T 2/009000KLe Y
Por tipo de café, el componamlenm de Ta cosecha fue diferenciado: a produccion de café
arébiga disminuyé 0.4 por ciento, mientras que la de café robusta se incrementé en 0.6
por ciento a tasa anual.®

Produccién mundial de café, 2003/04 - 2016/17
(Millones de sacos de 60 kg, equivalente en café verde)

u Aribiga = Robusta 1566 1578 yg33 1533 1557

Fuente: USDA. *Proyectado en junio de 2016.

En 2015/2016 la produccion en Vietnam e Indonesla se increment (6.9 y 12.2 por ciento,

AAAAA ) bt emdrimbon i il o emdirin OO

21,59% 27,94 cm
9 Opcones -

He ¢ 7PN





image10.png
3 Produccion mundial del cafe.pdf - Adobe Reader - a
Archivo _Edicion _Ver Ventana _Ayuda x

reg|strada en eI ciclo anterior. Los inventarios finales para el 0|clo 2016/17 se est|man en 33.3 m|||ones
de sacos, inferior en 4.3% con relacién al ciclo antenor.\
Produccién, Consumo e Inventarios Mundiales de Café
(Millones de sacos de 60 Kg.)

En el periodo 2007-2016
la produccion y consumo
de café en el mundo se
incrementd en promedio
anual 3.0% y 2.5%
respectivamente.

o
& K

°
K
N4

Mientras que los
inventarios finales se
incrementaron 1.5% en
el periodo antes
mencionado.

2007/08  2008/09  2009/10  2010/11 201112 2012113 201314 2014115 2015116  2016/17
mmmm Produccion  mmmm Inventarios finales ~ ==e==Consumo Total

Fuanta: FI ARORANO POR CIMA/acerea CON NATOS NF 1ISNA/Farsinn
25401905 mm





image11.png
)

Panorama_Agroalimentario_Caf_2016 - PDF-XChange Viewer

Archivo  Edicién

Bl |

21,59% 27,94 cm
P Opcioncs -

Ver Documento Comentarios  Heramientas  Ventana  Ayuda =13 []
FRE DI RS e IV )
¥ 1,7,,,00908

==

Bk -0 9 O, w®-

&8 Y

Panorama Agroalimentario | Café 2016

Produccién mundial de café, 2015/16
(Porcentaje)
) Por categoria b) Por regién

Brasilefios Robusta Sudamérica

naturales 42.2% 42.8% Africa
295%

122%

Suaves Méxicoy i
colombianos Centroamérica Asia y oceania
10.4% 11.7% 33.4%

Otros suaves
18.0%

Fuente: ICO.
El 72.1 por ciento de la produccién mundial de café en 2015/16 se concentré en cinco

He 5 7PN





image12.png
.| Panorama_Agroalimentario_Caf_2016 - PDF-XChange Viewer

Achivo Edicon Ver Documento Comentaros Hermamientas Ventana Ayuca =]18] (¥]
Elavri. <[k 2 @ @O O[O - - DD Y @ @ Acercar + 4] ) <) 125% - @ T O, % ®-
B BT B & ([ F L2 /009000KLd S

Principales paises productores de café, 2015/16 y 2016/17
(Millones de sacos de 60 kg, equivalente en café verde)

2015/16 =2016/17*

Il sm Bn wm
i £ § 8 §F 2 §® § & ¢
s F : § &8 3 ¢ E 5 3
= 8 E 2 3
&
Fuente: USDA. *Proyectado en junio de 2016.

Para Vietnam se estima un decremento anual en la produccién de 6.9 por ciento en
2016/17, para ubicarse en 27.3 millones de sacos de 60 kg. Lo anterior se deriva de la
expectativas de bajos rendimientos debido a la prevalencia de condiciones desfavorables

21,59x27,94 cm

1 opcones + He 7 =7 PHOO





image13.png
= CAFE - PDF-XChange Viewer - a
Archivo  Edicién Ver Documento Comentarios Hemamientss  Ventana  Ayuda |- |[#][x]

Glavr -k 2 @7 D@ O -0 DY B, R [ B0 @ 9 O, %@
S BB [FLA/009003FLe Y 5

de los granos verdes pasa a amarillo, luego a marrén canela. Es en ese momento cuando el
grano pierde su humedad. Cuando la temperatura en el interior alcanza alrededor de 200 °C,
salen los aceites de los granos. En general, cuanto mis aceite hay, més sabor tiene el café.
Durante el tueste, los granos se agrietan de una forma similar a Ia de las palomitas de maiz que
explotan bajo calor. Hay dos momentos de «explosién» que se utilizan como indicadores del

nivel de tueste alcanzado.

Figura.I11.2.2.3.1. Niveles de tueste: rubio, canela, medio, ropa de monje, marron, marrén

oseuro, italiano (o seminegro), francés (negro).

Los granos se vuelven mis oscuros y liberan ain més aceite hasta que finaliza el tueste, y son
retirados de la fuente de calor. Hasta el siglo XIX se compraban los granos verdes y su tostado
se hacia con estufa. En 1900 la empresa Hill Brothers inventa el envasado en vacio de café

tostado, que conservaba el sabor y aroma por més tiempo. Esto cambiaria la forma de

consumir café y sentencié la vida de las tostadoras locales.
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Elmejor nivel de tueste es un tema muy controvertido, directamente relacionado con los habitos
de cada pas e incluso del paladar de los habitantes de cada zona especifica en cada region. Es-
tas diferencias han dado origen a la preferencia de ciertos grados o niveles de tueste, basados
en el color o en ciertos estilos establecidos.

6.1. Niveles de tueste

El grado de tueste se puede clasificar de manera general en tres tipos:
Clarogs 75 Medio 65 a5 Oscuro a5 a 25

‘SCAA: Escala Agtron (Sistema de puntos para clasificar el grado - color - d diferentes tipos de tostada)
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- La cafeina

La cafeina, cuya estructura molecular se muestra en la Fig. 4, fue aislada del grano de
café en 1820 > También denominada guaranina o teina, es un alcaloide del grupo de
las xantinas (1,3,7-trimetilcantina). Actéa como una droga psicoactiva y estimulante
debido a su accion antagonista no selectiva de los receptores de adenosina. Es por
ello que a la cafeina se la puede considerar la sustancia estimulante de mayor
consumo y mejor aceptacion social a nivel mundial.
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Fig.4. Estructura molecular de Ia cafeina

En cuanto a la farmacocinética, tiene una absorcion oral, rectal y parenteral,
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Figura 7. Nimero de compuestos volétiles de los granos de café
almendra y tostado. Datos tomados de Clarke y Vitzthum (3) y
Flament y Bessiére (7).

aromas como a caramelo, tostados, almendras, citricos,
frutales, cocinado, y también desagradables como a tierra,
ahumados y fétidos, entre otros.

En la Tabla 7 se presentan algunas de las notas
arométicas del café, segin el grupo quimico de los
compuestos volatiles. Los aromas del café a caramelo
incluyen principalmente &cidos y furanos; los tostados
estén conformados por aldehidos, cetonas, furanos y
pirazinas; los frutales y dulces son aldehidos, cetonas,
ésteres, alcoholes y &cidos; los florales son principalmente
alcoholes; los olores ahumados corresponden en su
mayorfa a fenoles; los asados a pirazinas; los olores a
grasa y rancio estén compuestos de alcoholes, aldehidos,
cetonas y ésteres; los terrosos y mohosos son fenoles,
pirroles, alcoholes, hidrocarburos; los olores a solvente
corresponden a hidrocarburos y cetonas principalmente,
y los aromas a podrido son en su mayoria compuestos
nitrogenados y azufrados como aminas, piridina, tioles
y tiofenos.

Los granos defectuosos contienen compuestos quimicos
diferentes a los sanos que les imparten sus olores y
sabores caracteristicos (6, 8, 10, 11, 21, 31) (Tabla 8).

Cabe destacar que el contenido y tipo de compuestos
quimicos del aroma y sabor de la bebida dependen de
Ia especie de café, la madurez, el tipo de beneficio, las
condiciones de fermentacion, secado y almacenamiento,
el grado de tostacion y el método de preparacion de
a bebida. Cerca de la mitad de la cantidad de los
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Bastidas (2011), en su trabajo reporta que la efectividad en la extraccion de los
analitos depende de varios parametros 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
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Gráfico de medias para el Factor A del contenido de carbono
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Gráfico de medias para el Factor B del contenido de carbono
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Interacción A × B del % de Carbono en café tostado molido
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Interacción A×B del % de Carbono en café tostdo molido
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Gráfico de medias para el Factor A del contenido de volátiles totales
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Gráfico de medias para el Factor B del contenido de volátiles totales
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Interacción A × B del % Volátiles totales en café tostado molido
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Interacción A×B del % de Volátiles totales en café tostado molido
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Gráfico de medias para el Factor A del contenido de cafeína

FACTOR A: Variedades
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Gráfico de medias para el Factor B del contenido de cafeína

FACTOR B: Grado de tueste
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Interacción A × B de la concentración de Cafeína en café tostado molido
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Interacción A×B de la concentración de cafeína en café tostado molido

FACTOR B: Grado de tueste
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UNIVERSIDAD ESTATAL DE BOLIVAR

DEPARTAMENTO DE INVESTIGACION _Tue_g
LABORATORIO DE SUELOS Y AGUAS
PROVINCIA BOLIVAR . CANTON GUARANDA EL LAGUACOTO 2 TELF: 2206010 EXT 1183
Descripcion de la muestra
Tipo Cafe
Nombre Café Tostado y Molido
Lugar Cantén Guaranda
Fecha recepcién de muestra 01/12/2017
Fecha de ejecucién de ensayos 04-13/12/2017
RESULTADOS OBTENIDOS
Muestra Ensayo Método Unidad Resultado
Café Cenizas NTE INEN 2679: 2013 % 4,1212
Robusta's Clare Humedad NTE INEN-ISO 11294: 2014 % 2,2215
Volatiles UNE-EN 15148 % 81,4617
Café Cenizas NTE INEN 2679: 2013 % 4,7183
Rebitts 2o Humedad NTE INEN-ISO 11294: 2014 % 2,7114
Volatiles UNE-EN 15148 % 84,4696
Café Cenizas NTE INEN 2679: 2013 % 4,1282
Arab. Sarchimor + Humedad NTE INEN-ISO 11294: 2014 % 3,2396
Claro Volatiles UNE-EN 15148 % 82,3294
Cafe Cenizas NTE INEN 2679: 2013 % 4,5021
Arab. Sarchimor + Humedad NTE INEN-ISO 11294: 2014 % 1,9922
Oscuro Volatiles UNE-EN 15148 % 86,5843
Ccafé Cenizas NTE INEN 2679: 2013 % 3,5795
Arab. Catimor + Humedad NTE INEN-1SO 11294: 2014 % 35795
Claro Volatiles UNE-EN 15148 % 84,4155
Café Cenizas NTE INEN 2679: 2013 % 3,0183
Arab. Catimor + Humedad NTE INEN-ISO 11294: 2014 % 3,0183
Oscuro Volatiles UNE-EN 15148 % 83,2097
) Cenizas NTE INEN 2679: 2013 % 3,6834
Ardb: Cat(l:;fiik e Humedad NTE INEN-ISO 11294: 2014 % 2,7505
Volatiles UNE-EN 15148 % 72,7897
Café Cenizas NTE INEN 2679: 2013 % 4,7332
Arab. Catuai A. + Humedad NTE INEN-ISO 11294: 2014 % 1,1523
Oscuro Volatiles UNE-EN 15148 % 80,1416
Condiciones ambientales:

T 21
HR: 40

g. 1saber
écnico Docente

.
&\W Q&ﬂ;‘.{ﬂ) &
Ing. th Cortés
Técnico de Laboratorio





image54.jpeg
UNIVERSIDAD ESTATAL DE BOLIVAR -_
DEPARTAMENTO DE INVESTIGACION INUED
bacecad LABORATORIO DE BIOMASA

PROVINCIA BOUVAR CANTON GUARANDA EL LAGUACOTO 2 TELF: 2206010 EXT 1183

Descripcion de la muestra

Tipo Café
Nombre Café Tostado y Molido
Lugar Cantén Guaranda
Fecha recepcién de muestra 30/03/2018
Fecha de ejecucion de ensayos 08-10/12/2018
RESULTADOS OBTENIDOS

Muestra Ensayo Método Unidad Resultado
Café Robusta + Claro Carbono EN 15104 % 48,83
Café Robusta + Oscuro Carbono EN 15104 % 51,01
Café Arabigo Sarchimor + Claro Carbono EN 15104 % 47,54
Café Ardbigo Sarchimor +Oscuro | Carbono EN 15104 % 52,26
Café Arabigo Catimor + Claro Carbono EN 15104 % 48,02
Café Ardbigo Catimor + Oscuro Carbono EN 15104 % 49,62
Café Ardbigo Catuai A. + Claro Carbono EN 15104 % 48,28
Café Ardbigo Catuai A. + Oscuro Carbono EN 15104 % 51,54
Condiciones ambientales:
T2
HR: 40

|
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7 L —

Ing. Marcelo Vilcacundc\ f ~/Blg. 1sabel Paredes
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PROVINCIA BOLIVAR

UNIVERSIDAD ESTATAL DE BOLIVAR
DEPARTAMENTO DE INVESTIGACION

LABORATORIO DE ANALISIS INSTRUMENTAL

CANTON GUARANDA EL LAGUACOTO 2

inueb

e

TELF: 2206010 EXT 1183

Descripcion de la muestra

Tipo Café

Nombre Café Robusta + Claro
Lugar Cantén Guaranda
Fecha recepcion de muestra 15/01/2018

Fecha de ejecucién de ensayos 30/01/2018

RESULTADOS OBTENIDOS

212200

1azzo0]

172250]

122230
152290]
1a290]
|
{
{
|
i

Tiempo de R
Compuesto Area (%)

N2 retencion (min)

1 1,237 2,4-Dihydroxybenzaldehyde, 2TMS derivative 27,860+15,259
2 1,187 2,5-Dihydroxybenzaldehyde, 2TMS derivative 19,75045,487
3 1,783 1,2-Ethanediamine, N,N'-dimethyl- 2,215+1,237
4 6,946 Butanal 1,350+0,226
5 7,289 Pyrazine, methyl- 1,313+0,196
6 9,560 Dimethylamine 0,787+0,536
7 10,921 2-Propanone, 1-hydroxy- " 2,178+1,433
8 12,681 Pyrazine, 2,5-dimethyl- 1,678+0,603
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9 13,224 Pyrazine, 2,6-dimethyl- 0,820+0,028
10 13,627 Pyrazine, ethyl- 0,763+0,210
1. 13,848 2(3H)-Furanone, dihydro-4-hydroxy- 0,147+0,045
12 17,332 Pyrazine, 2-ethyl-6-methyl- 0,700+0,237
13 17,646 Pyrazine, 2-ethyl-5-methyl- 0,524+0,135
14 18,745 Mercaptoethanol, 2TMS derivative 1,430+0,358
15 20,994 Pyrazine, 2-ethyl-3,5-dimethyl- 0,455+0,219
16 21,013 Pyrazine, 3-ethyl-2,5-dimethyl- 0,315+0,007
17 21,964 Furfural 2,32040,522
18 22,617 Piperazine 0,500+0,156
19 24,878 Cyclohexan-1,4,5-triol-3-one-1-carboxylic acid 0,860+0,042
20 24,782 Pyrrole 1,460+0,936
21 27,211 5-Methyl furfural 2,128+1,012
22 29,142 Butyrolactone 2,560+0,057
23 31,639 Furfuryl alcohol 11,642+2,324
24 36,503 Oxime-, methoxy-phenyl-_ 0,535+0,161
25 43,037 Ethanone, 1-(1H-pyrrol-2-yl)- 0,424+0,149
26 44,779 1H-Pyrrole-2-carboxaldehyde 0,424+0,150
2,5-Cyclohexadien-1-one, 2,5-dimethyl-4-[(2,4,5-
27 50,485 0,693+0,142
trimethylphenyl)imino]-
28 55,551 1,3-Dioxolane, 4-methyl- 0,075+0,064
29 56,280 15-Crown-5 0,300+0,361
Condiciones ambientales:
T2l
HR: 40
[LCA v Jl’j‘“‘?mﬁ?f
Ing. Marcelo ViIcacGnv‘e\> ) / Blg. Isabel Paredes
Dir ento Técnico Docente

Ing. Erika Cortés
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PROVINCIA BOLIVAR

UNIVERSIDAD ESTATAL DE BOLIVAR
DEPARTAMENTO DE INVESTIGACION

< LABORATORIO DE ANALISIS INSTRUMENTAL

CANTON GUARANDA EL LAGUACOTO 2

inueb

[y

TELF: 2206010 EXT 1183

Descripcion de la muestra

Tipo Café

Nombre Café Robusta + Oscuro
Lugar Cantén Guaranda
Fecha recepcién de muestra 15/01/2018

Fecha de ejecucién de ensayos 29/01/2018

RESULTADOS OBTENIDOS

|

S

k | | .
- Jg‘qkw@[uhh.\&u& N I

e 333 % T R A AP S R A A T
Tiempo de retencién .
Ne Compuesto Area (%)
(min)

1 7,014 Ethene, ethoxy- 0,33310,202
2 7,224 Pyrazine, methyl- 1,560+0,635
3 10,745 2-Propanone, 1-hydroxy- 2,280%0,515
4 12,651 Pyrazine, 2,5-dimethyl- 0,772+0,304
5 13,224 Pyrazine, 2,6-dimethyl- 0,800+0,235
6 13,588 Pyrazine, ethyl- 0,654+0,317
74 14,431 2-Cyclopenten-1-one 0,884+0,295
8 15,488 2-Cyclopenten-1-one, 2-methyl- 0,643+0,470
9 17332 Pyrazine, 2-ethyl-6-methyl- 0,578+0,232





image58.jpeg
10 17,635 Pyrazine, 2-ethyl-5-methyl- 0,323+0,192
11 18,486 Pyrazine, trimethyl- 0,69340,228
12 21,011 Pyrazine, 3-ethyl-2,5-dimethyl- 0,45840,276
13 21,963 Furfural 1,22240,430
14 22,620 2-Propanone, 1-(acetyloxy)- 1,08810,322
15 23,968 2-Acetylfuran 1,608+0,547
16 24,459 Benzaldehyde 0,46040,171
17 24,785 Pyrrole 0,73310,236
18 25,233 2-Cyclopenten-1-one, 2,3-dimethyl- 0,360+0,071
19 25,706 Furfuryl acetate 2,036%0,945
20 26,032 Cyclohexan-1,4,5-triol-3-one-1-carboxylic acid 0,445+0,346
21 27,214 S-Methyl furfural 1,16010,217
22 28,273 2,3-Butanediol 0,71040,354
23 29,144 Butyrolactone 6,980+0,510
24 31,637 Furfuryl alcohol 18,02243,923
25 33,554 4(H)-Pyridine, N-acetyl- 0,425+0,064
26 36,490 Oxime-, methoxy-phenyl-_ 0,325+0,021
27 37,862 1-Furfurylpyrrole 0,325:0,191
28 39,046 Phenol, 2-methoxy- 2,41810,463
29 43,038 Ethanone, 1-(1H-pyrrol-2-yl)- 0,593+40,156
30 44,345 Phenol 5,34810,941
31 44,780 1H-Pyrrole-2-carboxaldehyde 0,43040,118
32 45,079 Phenol, 4-ethyl-2-methoxy- 0,72440,134
33 46,310 2(3H)-Furanone, dihydro-4-hydroxy- 0,10040,028
34 55,226 1,3-Dioxolane, 4-methyl- 0,395+0,389
35 50,405 1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione 3,280+3,974
36 56,492 15-Crown-5 0,24240,161
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UNIVERSIDAD ESTATAL DE BOLIVAR
DEPARTAMENTO DE INVESTIGACION

LABORATORIO DE ANALISIS INSTRUMENTAL

PROVINCIA BOLIVAR CANTON GUARANDA EL LAGUACOTO 2

inueb

e

TELF: 2206010 EXT 1183

Descripcion de la muestra

Tipo Café

Nombre Café Sarchimor + Claro
Lugar Cantdn Guaranda
Fecha recepcion de muestra 15/01/2018

Fecha de ejecucion de ensayos 27/01/2018

RESULTADOS OBTENIDOS

2oundance

Ne Tiempo de .
Compuesto Area (%)
retencion (min)

1 1,563 1-Propanamine, N,2-dimethyl- 5,705+0,460
2 5,106 1-Propanol, 2-amino-, (.+/-.)- 0,340+0,185
3 7,057 Butanal 0,930+0,269
4 7,161 Pyrazine, methyl- 0,563+0,181
5 11,111 2-Propanone, 1-hydroxy- 1,313+0,345
6 12,624 Pyrazine, 2,5-dimethyl- 0,728+0,084
7 13,572 Pyrazine, ethyl- 0,510+0,014
8 17,309 Pyrazine, 2-ethyl-5-methyl- 0,265+0,106
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9 18,844 Mercaptoethanol, 2TMS derivative 2,223+0,769
10 22,113 Furfural 1,657+0,654
1 25,561 Cyclohexan-1,4,5-triol-3-one-1-carboxylic acid 3,767+5,973
12 27,030 2,5-Dihydroxybenzaldehyde, 2TMS derivative 2,587+1,330
13 29,180 Butyrolactone 1,295+0,502
14 31,601 Furfuryl alcohol 6,061+3,486
45 36,500 Oxime-, methoxy-phenyl- 1,782+1,851
16 38,353 Cyclotrisiloxane, hexamethyl- 0,420+0,137
17 50,461 1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione 4,32445,226
18 55,592 15-Crown-5 0,36540,215
19 55,406 1,3-Dioxolane, 4-methyi- 0,220+0,028
20 57,180 Ethanol, 2-(vinyloxy)- 0,305+0,087
Condiciones ambientales:
T:21
HR: 40
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DEPARTAMENTO DE INVESTIGACION U_eb

P

UNIVERSIDAD ESTATAL DE BOLIVAR @iﬁ

IEEX LABORATORIO DE ANALISIS INSTRUMENTAL

PROVINCIA BOLIVAR CANTON GUARANDA EL LAGUACOTO 2 TELF: 2206010 EXT 1183

Descripcion de la muestra

Tipo Café

Nombre Café Sarchimor + Oscuro
Lugar Cantén Guaranda

Fecha recepcion de muestra 15/01/2018

Fecha de ejecucion de ensayos 25/01/2018

RESULTADOS OBTENIDOS

2oumdance

" I
Tiempo de
Ne Compuesto Area (%)
retencion (min)
1 0,516 1,3-Diazine 0,345+0,417
2 1,669 p-Trimethylsilyloxyphenyl-bis(trimethylsilyloxy)ethane 35,883+4,194
3 4,571 Furan, 2-(methoxymethyl)- 0,795+0,385
4 6,840 3(2H)-Furanone, dihydro-2-methyl- 1,190+0,463
S 7,060 Pyrazine, methyl- 2,046+0,660
6 9,171 N-(3-Methylaminopropyl)-N-methylformamide 0,255+0,092
7 12,402 Pyrazine, 2,5-dimethyl- 1,184+0,369
8 13,070 Pyrazine, 2,6-dimethyl- 1,218+0,325
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9 13,451 Pyrazine, ethyl- 0,996+0,342
10 14,326 Pyrazine, 2,3-dimethyl- 0,59410,118
11 14,944 Oxiranemethanol, (S)- 0,310+0,099
12 15,471 2-Cyclopenten-1-one, 2-methyl- 0,57040,128
13 16,593 Pyridine, 3-ethyl- 0,700+0,160
14 17,253 Pyrazine, 2-ethyl-6-methyl- 0,744+0,116
15 17,568 Pyrazine, 2-ethyl-5-methyl- 0,54610,167
16 18,432 Pyrazine, trimethyl- 0,638+0,108
17 18,718 Mercaptoethanol, 2TMS derivative 1,457+0,588
18 20,904 Pyrazine, 3-ethyl-2,5-dimethyl- 0,550+0,127
19 21,045 Pyrazine, 2-ethyl-3,5-dimethyl- 0,565+0,007
20 21,930 Furfural 1,218+0,094
21 22,528 Piperazine 0,51040,127
22 23,067 Furan, 2-[(methylthio)methyl}- 1,08610,151
23 23,944 2-Acetylfuran 3,134+0,720
24 24,467 Benzaldehyde 9,300+15,329
25 24,765 Pyrrole 0,980+0,113
26 24,901 Ethanone, 1-(1-cyclohexen-1-yl)- 0,485+0,049
27 25,245 2-Cyclopenten-1-one, 2,3-dimethyl- 0,270+0,057
28 26,026 Furfuryl acetate 8,72612,636
29 26,584 4-Trimethylsilyl-9,9-dimethyl-9-silafluorene 1,27040,382
30 27,203 5-Methyl furfural 1,642+0,482
81 27,384 1-Propanone, 1-(2-furanyl)- 1,493+0,708
32 27,657 Methyl 2-furoate 0,928+0,353
33 28,656 Methanesulfonamide, N,N-dimethyl- 0,177+0,064
34 28,843 2-Furanmethanol, propanoate 0,458+0,054
35 29,109 Butyrolactone 5,83540,431
36 29,164 1H-Pyrrole-2-carboxaldehyde, 1-methyl- 3,830+1,019
37 30,764 Butanamide, N-(2-methoxyphenyl)-3-oxo 0,410+0,127
38 30,793 2-Acetyl-1-methylpyrrole 0,41040,175
39 31,635 Furfuryl alcohol 6,512+3,460
40 36,504 Oxime-, methoxy-phenyl-_ 0,462+0,113
41 37,867 1-Furfurylpyrrole 0,230+0,065
42 38,347 Cyclotrisiloxane, hexamethyl- 0,400+0,118
43 39,049 Phenol, 2-methoxy- 0,868+0,147
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44 43,045 Ethanone, 1-(1H-pyrrol-2-yl)- 0,48810,131
45 44,354 Phenol 0,958+0,106
46 50,464 . | 1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione 2,367+2,847
Condiciones ambientales: ]

T: 21

HR: 40
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PROVINCIA BOLIVAR

UNIVERSIDAD ESTATAL DE BOLIVAR
DEPARTAMENTO DE INVESTIGACION
LABORATORIO DE ANALISIS INSTRUMENTAL

CANTON GUARANDA

EL LAGUACOTO 2

inueb

ey

TELF: 2206010 EXT 1183

Descripcion de la muestra

Tipo Café

Nombre Café Catimor + Claro
Lugar Cantén Guaranda
Fecha recepcion de muestra 15/01/2018

Fecha de ejecucion de ensayos 24/01/2018

RESULTADOS OBTENIDOS

Asimdance

Tra

Tiempo de
. retencion Compuesto Area (%)

N (min)

1 1,550 p-Trimethylsilyloxyphenyl-bis(trimethylsilyloxy)ethane 44,740 + 26,856
2 1,805 1-Propanamine, N,2-dimethyl- 8,950 + 8,740
3 6,790 Ethene, ethoxy- 0,585+0,248
4 7,039 Pyrazine, methyl- 1,350+0,822
5 12,560 Pyrazine, 2,5-dimethyl- 1,144 + 0,471
6 12,964 Pyrazine, 2,6-dimethyl- 1,043 + 0,599
i 13,547 Pyrazine, ethyl- 0,688 + 0,334
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8 17,315 Pyrazine, 2-ethyl-5-methyl- 0,500 + 0,042

9 17,476 Pyrazine, 2-ethyl-6-methyl- 0,670+0,283
10 18,730 Mercaptoethanol, 2TMS derivative 1,683 + 0,640
11 21,876 Furfural 3,336+1,529
12 23,973 2-Acetylfuran 0,677 +0,119
13 26,027 Furfuryl acetate 0,580+0,113
14 27,212 5-Methyl furfural 2,338+0,369
15 27,437 2-Hydrazino-4,6-dimethylpyrimidine, 2TMS derivative, peak 2 0,455+0,219
16 29,141 Butyrolactone 1,095 + 0,219
47 31,640 Furfuryl alcohol 13,062 + 9,604
Benzeneethanamine, N-[(pentafluorophenyl)methylene]-
18 33,537 0,605 +0,361
.beta.,4-bis[(trimethylsilyl)oxy]-
19 36,506 Oxime-, methoxy-phenyl-_ 0,243 +0,038
20 38,354 2-Ethylacridine 0,335+0,021
21 50,427 1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione 2,337 +2,584
22 55,194 1,3-Dioxolane, 4-methyl- 0,267 +0,296
23 55,495 15-Crown-5 0,220+0,184
Condiciones ambientales:
21,
HR: 40
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UNIVERSIDAD ESTATAL DE BOLIVAR

DEPARTAMENTO DE INVESTIGACION QU_en_Q
== LABORATORIO DE ANALISIS INSTRUMENTAL
PROVINCIA BOUVAR CANTON GUARANDA EL LAGUACOTO 2 TELF: 2206010 EXT 1183
Descripcion de la muestra
Tipo Café
Nombre Café Catimor + Oscuro
Lugar Cantdn Guaranda
Fecha recepcion de muestra 15/01/2018
Fecha de ejecucién de ensayos 24/01/2018

RESULTADOS OBTENIDOS

Py

Ne re:—;:g: (‘:: in) Compuesto Area (%)

1 6,908 3(2H)-Furanone, dihydro-2-methyl- 1,534+0,890
2 7,363 Pyrazine, methyl- 0,686+0,461
3 11,363 2-Propanone, 1-hydroxy- 3,345+2,820
4 12,688 Pyrazine, 2,5-dimethyl- 0,570+0,304
S 13,283 Pyrazine, 2,6-dimethyl- 0,645+0,230
6 13,587 Pyrazine, ethyl- 0,550+0,028
7 17,344 Pyrazine, 2-ethyl-6-methyl- 0,397+0,090
8 17,598 Pyrazine, 2-ethyl-5-methyl- 0,335+0,137
9 21,011 2-Hydroxy-3-methylbenzaldehyde i 0,285+0,106
10 21,943 Furfural 3,584+1,989
1 22,262 Acetic acid 10,875+12,909
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12 23,952 2-Acetylfuran 1,27440,522
13 25,058 Cyclohexan-1,4,5-triol-3-one-1-carboxylic acid 0,987+1,130
14 25,981 Furfuryl acetate 3,30043,410
15 27,196 5-Methyl furfural 3,568+1,944
16 29,113 1H-Pyrrole-2-carboxaldehyde, 1-methyl- 1,335+1,227
7 31,646 Furfuryl alcohol 20,396+9,207
18 36,497 Oxime-, methoxy-phenyl-_ 0,512+0,550
19 38,352 Cyclotrisiloxane, hexamethyl 0,220+0,151
20 43,038 Ethanone, 1-(1H-pyrrol-2-yl)- 0,293+0,184
21 44,785 1H-Pyrrole-2-carboxaldehyde 0,460+0,282
22 50,487 1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione 0,383+0,250
23 55,181 Caffeine 1,720

24 55,565 15-Crown-5 0,115+0,062
Condiciones ambientales:

T2l

HR: 40
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PROVINCIA BOLIVAR

UNIVERSIDAD ESTATAL DE BOLIVAR
DEPARTAMENTO DE INVESTIGACION

LABORATORIO DE ANALISIS INSTRUMENTAL
CANTON GUARANDA EL LAGUACOTO 2

TELF: 2206010 EXT 1183

Descripcion de la muestra

Tipo Café

Nombre Café Catuai Amarillo + Claro
Lugar Cantén Guaranda

Fecha recepcion de muestra 15/01/2018

Fecha de ejecucion de ensayos 01/02/2018

RESULTADOS OBTENIDOS

T

Tiempo de |

N2 Compuesto Area (%)
retencion (min)

1 1,073 p-Trimethylsilyloxyphenyl-bis(trim ethylsilyloxy)ethane 24,745+11,406
2 1,602 Cyclopropyl carbinol 2,900+2,060
3 3,497 Urea, trimethyl- 0,13040,104
4 7,197 Ethene, ethoxy- 0,760+0,608
5 9,468 2(3H)-Furanone, dihydro-4-hydroxy- 0,33040,348
6 12,744 Pyrazine, 2,5-dimethyl- 1,340+0,495
7 21,975 Furfural " 0,890+0,410
8 29,149 Butyrolactone 1,650+0,933
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9 31,635 Furfuryl alcohol 6,69044,991
10 31,742 Silanediol, dimethyl- 4,060+2,150
4, 36,481 Oxime-, methoxy-phenyl-_ 0,500+0,026
12 50,462 1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione 5,788+7,737
13 56,166 1,4,7,10,13,16-Hexaoxacyclooctadecane 0,173+0,068
14 58,574 Ethanol, 2-(vinyloxy)- 0,16740,084
15 60,596 15-Crown-5 3,840+3,468
16 61,012 12-Crown-4 0,14510,049
Condiciones ambientales:
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UNIVERSIDAD ESTATAL DE BOLIVAR
DEPARTAMENTO DE INVESTIGACION

= LABORATORIO DE ANALISIS INSTRUMENTAL

PROVINCIA BOLIVAR CANTON GUARANDA EL LAGUACOTO 2

TELF: 2206010 EXT 1183

Descripcion de la muestra

Tipo Café

Nombre Café Catuai Amarilio + Oscuro
Lugar Canton Guaranda

Fecha recepcion de muestra 15/01/2018

Fecha de ejecucion de ensayos 22/01/2018

RESULTADOS OBTENIDOS

foindance

762220

prees

sez200f

f L
o] || WM i
Tiempo de B
Ne Compuesto Area (%)
retencion (min)
1 1,747 1,3-Dioxolane, 4-methyl- 4,033+3,306
2 6,978 Ethene, ethoxy- 0,73040,258
3 7,232 Pyrazine, methyl- 1,060+0,493
4 12,633 Pyrazine, 2,5-dimethyl- 0,583+0,392
) 13,212 Pyrazine, 2,6-dimethyl- 0,617+0,365
6 13,565 Pyrazine, ethyl- 0,57040,358
74 17,314 Pyrazine, 2-ethyl-6-methyl- 0,43340,260
8 17,540 Pyrazine, 2-ethyl-5-methyl- 0,470+0,127
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9 18,713 Mercaptoethanol, 2TMS derivative 2,707+2,022
10 21,966 Furfural 0,62040,318
11 23,973 2-Acetylfuran 0,900+0,636
12 24,763 Cyclohexan-1,4,5-triol-3-one-1-carboxylic acid 1,575+0,304
13 26,034 Furfuryl acetate 3,938+1,199
14 27,211 4-Trimethylsilyl-9,9-dimethyl-9-silafluorene 3,053+1,476
15 27,214 5-Methyl furfural 2,160+1,394
16 29,154 Butyrolactone 3,016+1,473
17 31,651 Furfuryl alcohol 11,86449,066
18 33,357 1,3-Dioxolane 0,42040,122
19 33,541 2-Methylaminomethyl-1,3-dioxolane 0,510+0,187
20 36,494 Oxime-, methoxy-phenyl-_ 1,232+1,243
21 38,358 Cyclotrisiloxane, hexamethyl- 1,060+1,107
22 40,709 Cyclotetrasiloxane, octamethyl- 0,563+0,447
23 43,049 Ethanone, 1-(1H-pyrrol-2-yl)- 0,72340,200
24 44,356 Phenol 0,755+0,049
25 44,792 1H-Pyrrole-2-carboxaldehyde 0,568+0,235
26 46,218 2-Propenamide 0,385+0,347
27 50,478 1,5-Diphenyl-2H-1,2,4-triazoline-3-thione 2,675+3,641
28 55,218 Caffeine 1,440+1,784
29 57,199 Ethanol, 2-(vinyloxy)- 0,15540,035
30 58,205 12-Crown-4 0,183+0,153
Condiciones ambientales:
Tz,
HR: 40
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PROVINCIA BOLIVAR

DEPARTAMENTO DE INVESTIGACION

nueb

P

UNIVERSIDAD ESTATAL DE BOLVAR @i

LABORATORIO DE ANALISIS INSTRUMENTAL

CANTON GUARANDA EL LAGUACOTO 2 TELF: 2206010 EXT 1183

Descripcion de la muestra

Tipo Café

Nombre Café Tostado y Molido
Lugar Cantén Guaranda
Fecha recepcion de muestra 19/03/2018

Fecha de ejecucion de ensayos 23/03/2018

RESULTADOS OBTENIDOS

Solucién Patrén Cafeina 4 ppm
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Solucién Patrén Cafeina 32 ppm

JEYCIRTET)

Trsssnena

Soluciones Patron Cafeina Area Area (%) Tiempo Retencién (min)
4 ppm 171303832 91,03 0,673
8 ppm 318913067 95,09 0,673
16 ppm 606027115 97,36 0,673
24 ppm 897580716 a8,22 0,667
32 ppm 1250189396 99,01 0,667
Condiciones ambientales:
T2l
HR: 40
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UNIVERSIDAD ESTATAL DE BOLIVAR
DEPARTAMENTO DE INVESTIGACION
LABORATORIO DE ANALISIS INSTRUMENTAL

PROVINCIA BOLIVAR CANTON GUARANDA EL LAGUACOTO 2

TELF: 2206010 EXT 1183

Descripcion de la muestra

Tipo

Nombre

Lugar

Fecha recepcion de muestra
Fecha de ejecucion de ensayos

Café

Café Tostado y Molido
Cantén Guaranda
19/03/2018
23/03/2018

RESULTADOS OBTENIDOS

Curva de calibracién Cromatografica de Cafeina

1,4E+09
1,2E+09 Area = 4E+07(X) + 9E+06
R?=0,9981
1E+09
3 800000000
< 600000000
400000000
200000000
0
0 S 10 15 20 25 30 35
Concentracién [ppm]
Muestra Ensayo Método Unidad Resultado
Café Robusta + Claro Cafeina | Segun (Vega et al. 2014) ppm 8833,891
Café Robusta + Oscuro Cafeina Segun (Vega et al. 2014) ppm 9900,528
Café Arabigo Sarchimor + Claro Cafeina | Segun (Vega et al. 2014) ppm 6231,201
Café Arabigo Sarchimor +Oscuro Cafeina | Segin (Vega et al. 2014) ppm 7551,573
Café Arabigo Catimor + Claro Cafeina Segun (Vega et al. 2014) ppm 5829,128
Café Arabigo Catimor + Oscuro Cafeina | Segun (Vega et al. 2014) ppm 6460,164
Café Arabigo Catuai A. + Claro Cafeina | Segun (Vega et al. 2014) ppm 6125,297
Café Arabigo Catuai A. + Oscuro Cafeina | Segun (Vega et al. 2014) ppm 6658,261

Condiciones ambientales:
T:21
HR: 40
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Café Arabiga Catuai Amarillo + Oscuro

V2461

EREERPITE T

2400 143673
EYSRIOT

Jan unks

2640 1253968

Muestras Area Area (%) Tiempo Retencion (min)
Café Robusta + Claro 3542556318 73,507 0,700
Café Robusta + Oscuro 3969211124 75,563 0,705
Café Arabigo Sarchimor + Claro 2501480484 57,027 0,687
Café Arabigo Sarchimor +Oscuro 3029629117 59,920 0,691
Café Arabigo Catimor + Claro 2340651043 48,573 0,722
Café Ardbigo Catimor + Oscuro 2593065798 48,610 0,738
Café Arabigo Catuai A. + Claro 2459118834 53,337 0,709
Café Ardbigo Catuai A. + Oscuro 2672304230 53,450 0,720

Condiciones ambientales:
21

HR: 40
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