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E R R A T A 

onde se lê 

15 51 linha 

18 ítem 1.3.2. 

81 linhà 

21 ítem 2.2.3. 

6@ linha 

22 li linha 

LAYNE ( 1952) 

LAYNE (1957) 

1,0 ml 

1,0 ml 

37 Tabela 3-9. Corretamente é: 

· lê - se

LAYNE ( 19 57 ) 

LOWRY et al.(1951) 

1,00 ml 

1,00 ml 

Valores máx. e min. 5,16-5,97 5,88-6,57 6,11-8,10 

em% encontrados 

nas amostras 6,62-6,76 7,18-7,33 5,64-7,20 

64 Tabela 3-26. Todos os dados de valores limites en -

contrados (%), corretamente é: 

ácido isoclorog.II Mole 0,60 - 0,97 
, 

cafêico Rio 0,71 - 1,17 + ac. 

ácido isoclorog. I Mole 0,93 - 1,15 

Rio 0,75 - 1,21 

ácido neoclorog. Mole 0,64 - 1,02 

Rio 0,58 - 1,15 

68 3ª linha KRUC KRUG 
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l. IN'fRODUÇÃO

O Brnsil é o maior pnís produtor de cnfé do l'.DlU1do 

e contribui coro cerca de 30% dn produç0o mundinl. � tam­

bém o rnnior expor-t1c.1dor, com cerco de 15 1!1 20 milhões de 

sacas m1.uais $ O nosso consmio interno é c€rc8 de 8 - 9 
reiJhÕes de secos de oFJfé v-erde (beneficifldo)" 

P t J - �- d 1 or ou. ro .8 ao, o ct1..1. e ocnpB o segun o u.gm ..... , de 

pois do petróleo, no comércio munàin.1. 

O preço de venda <lo Cf1_fé depende de doiB ffltoref; r 

segundo :L•EIXEIHA (1971): n) qunlidHde e b) tipo� A Q.llBli 

dnde depende do EH;Jl)Dct;o, corr trimo.nho do grRo'.! üebid!;1, otc, 

A g_u8.liàr1.de da bebidn é o ff:'-tor rmiu importor.:.te n.D c1.B.s �� 
• -P. 

-

li, , 1 ' ., · l d ' s1...,.1cnçPo po:r c1un cwoJ� 1 0 es,;êt e esG:Lpu. 8 .u por proveo.o-
res ofioin.is e trei:nn.dos prira difere:nciti�r on crd:'és q_l\rin."'i;o 

a suP..ü qunlidedes orgc1nol&>pticrs� A clae�i:í.,iori.980 ndc.t8-

da no Brc-")sil cliviC.e os c8fés peles seeutntes denominnções1 
do melbor p.s.rú o pior: Estri ü,.m.ent6 11'.·010, Mole r .Apenn:3 I>\Q. 

l D C' J !" o '. � .,.
,. 

f d ' l ' e f D.:ro� ,_,J..f;( o e uo� ·c1.po no C8J.0 �j r,ao pe o :rn:u,:e:ro 
. ,,. ~ ,., 

de defoito.s t 10d;o o, fp.:.·aoi3 preto::.1 f p0d::rn 1 p<:'.U� grnos bro--

cndos � etc� A ct< füt defci to se dá u:m nú.mero de pou tos qy0 

depois fü:"! sornados determtrinm tun8. cert:t'l cli.:�ss:lficnçõo; ns­

sim, por e:r.:emplo, se o cnfé. po8sn1:v 26 de:l:fJitos i é clrH,·­

eificndo como tipo 4 e, se possuir 360f como tipo 8� 

O tipo e n qualidnde do l�e·oidri conbinrdos d�.o o 

preço pelo qunl o ce.fé sen.í cor::iercd.2li2,8do. 

Portrmto o preço pngo por u.m sn.co de cofé depc•n.de 

diretf1ment.e de sutis propricdfl.des fÍs:i.c;::,s e q_uír,Jiçfls. 

Emborri nixifüi nPo se tenb.n cbegri.do ri urn méi.;odo t -

outro 186.o :i e.m 

relnçõo à qunlifü,üe d0 b0bidr1., O$ problema,s s8.o bew. mi:do­

ren porque- envolvem gosto e aromn t qunlifü�âes purrimento 

subjetivas .. Os estudos estntístico:J rerili7,Pdos por B..t,RilO 

SA et al. (1962) e DBPLEDT (1967) colr,ccm em dt\vi.de fl se, -
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gurnnçn com que os provo.dores clnssificnm o cnfé qunnto à 

qualidade da bebida. 

Em produ·Gos como o chocolrite e o ch8, tembém esti 

mulrintés t a, pesquisti quÍmic-,r.1 está bem m8is t1ven9ndti e bem 

mnis conclusi vn a respe1 to da q_ualidride do produto cm re­

lação à composigiiío gyÍmica (ROHAff e NEIRI!!CKX (1963), HO­

BERTS (1958), BHATIA e ULLAH (1965), Portento R (lU8lid2-

de do produto pode ser detcrmirwda por amÍlisüs q_u.Ímicas� 

Para o coso do cnfé 1 1c.i,té hoje o homem nRo füi su.bs 

ti tuÍdo peln m1tÍl.ise I ,�-- -, 
(1u1nü.c0 de.vi do (n_1 nno terem sido dos-

. .  · 
cobert21s correlsções entre elF.1 e propr_iedrides org2.1iolépt;h_ 

crrn que pudessem ser rq;ilicr:.dns d0 uma JY,r-i.neir.n gernl* Pri­
r·a cnsos iBol1:1don rilgu.mas publictJ9Õos j8 apnrecerma, e s.::,. 

rno rel0.tridris 1.10 item 1� 1. 

Os pro11l0tr,ns rnn.is :Lmpo:ctm:;tes 4-ue têu 0ont:rj.buid0 

para qu.G A. qu.Ím.ica do grFio do ce.:fé :cel0cio:nf1d1J. 8 b$bida 

não tcmhn evoluído no sontido c1e dndo8 concJusivos siJio: 

a) diftculdade do sepr1r1:1.ç2o e estiunç8o dos compostos do

grão do c8fé de-vi do fi, su.n comp1.e::1-r;� ec-ru.posiç8.o y_uí:1ücê'l; b)

gnmde heterogfrneidnél.e drs r.rno21tx0ns ,, pri1;..cipz11msnte por

C8uer. dos Cflfés 11 ligndos 11 
;. e) oeere:do industrie.l por pr:.:c­

te dos grm1des compr8dorc:s de 00.fé �

Por ess�1s :cnzões a g_u.Írnicti do grrio do cnfé nos 

' , t r . ' .i.. <.. pai ses pro ou. ore,s e qunoo 1-nexis .,en.·ve. 

Alguns tBstes quf:lliit<:1-tivos prn·n dete.1."m.tno.çiío d.a 

qu.BlidGde do cr1fé formn d0senvolviô.os nn ColÔ:wbiE por CAL 
LE (1955, 1963), ·mris ntú hoje nn'o têm sido uttlizndos rn1 

prftica devido h BU8 Rltn vnri�bilidGde e f8ltR ae provRs 

mBis conclusivaSÇ 

:NIENClill ( 1966) t n;i GuritcnJJ./1.lflcf encontrou correlfl.çÕ:o 

entre extrnto etéreo e qurJJ.1.tid8à.e a.e fib:r8 crua com n qu� 
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lidade da bebida. Qum1to mAior a qu.antide.de do extrnto 

etéreo e menor a qu�ntidP-de de fibra crua, melhor ern o 

café. Posteriormente, o mesmo flutor (MENCHU e IBARRA ( 

1967), t=i.nalisando cafés de vÁri?...s regiões, não·· encontrou 

essa mesma rel�.ção. A correlaç;:;_o dn qu.alidade da bebídn 

·com R COmposiçflo q_uÍmicn ( extrAtO etérea, nitrogênio, e�
:feíne, trigonelina e fibrA cru.n) variava dependendo da

região consi derf!.da ..

V/URZIGER (1963), medindo o índice de oxidação, por 

urna soluçrio de bicromnto de potli.ssio em rneio de fÍ.ciào sul­

fúrico, de vapores emitidos por .café torrado o moído, eu -

centrou um valor maior pnra os cs.fés prepnrfldoe logo de -

pois de torrRdos e moídos do que pnrn os cf'l.fés estocados� 

Em 1967, WURZIGER e DIC-JéHAUT (1967) iso1ermn vn-

rios compostos fenólicos da cern quo envolve o grõ:o do Gs!;_ 
fé e verificnram g_ue estes fenóis tinhn.ra urn P.l to poder rta 

tioJ{idante .. Observr-,rn.m ttnnbém que, dependendo da proced!n 

cifl- t e. quantidnde desses oompostoE vnrü1va. 

Mais terde, WURZIGER e HAR11S ( 1969) isoleram e d![t 
terminnrrun a estru·�urn e a qw,n.tidade d0 três dêstes com­

ponentes e que sã.o: 48% de 5-hié!.roxitriptew.idn do f:cido E!:_ 
ráq1úco, 48% do Reido behênico e 4-% do ácido lignocéricoº 

AnaJ.tsnndo qum1ti tfl ti V8meate para estes compostos itériss 

amostres de cnfé nr8bicn de Quenia, as qunis diferitm quag_ 

to P. q_uE'llidride d�. bebidn, encontr8r�1m urn.8. correlnçrio inte-• 

ressnnte: qmmto pior o c8fé, menor A qunutidf!de de 5-hi -
droxi tripte.ruidn e mc1is Hnmrelfl. ou mc1rrom a cor do griio se 
apresentava. 

A cor do grão já hn_vifl siao correJ.ncion8dn com a. 

g_uelidede de bebj_dn pare os cafés de Quenie. (YI00T0li (1963); 
posteriormente N0HTI-lli10llE(l965 e 1967) encontrou. umri mAio2:' 

qunntide.de de clorogenato de mRgnésio nos oelhores cafés, 

correlacionnndo este composto com n cor verde nzul�dn dos 

bons cafés. 
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Em seguida GIBSON (1971a o 19'/lb) isololl clorofila, 
11Cafesto1 11 e t•Kahweol II e responsnbilizou estes pié,'lilentos 
pela. colornção verde-�azulnda, ceracterí.stica doe bons ca -
fés. 

A coloraçÃ.o 
nutriçÕo miner-Rl dn 

do grso 
p1.Pnte. 

de cri.fé pode ser A.fetRdn pel8 
ROBINSON (1960) obse:r.vou qlW 

a deficiência, de ferro ccusavn um prejuízo nn (lunlidedo da 
behidn e os gr8os tinhRm n.ma coloração n:mnrelncü1 � O exce.:2. 
so de potóssl.o pode cousrir Ut'.I prejuízo tembém 1 frito este 
o bservP.do por NORTHL10RE ( 19 65) e AMORIM e·t 81 � ( 19 67) � Erll
recentE-� rev-irsBo, AMORIM ( 1970:;i.}nbordou o proble.m.2 da nutri_
çÊÍ.o l'!linernl do cafeeiro em relPçrÍo à qurilitlP.de d.10 bob�Ldf1 f

ln.11çando a1gv.mas hipóteses sobre como os níveis dei Blguns
elementos no grrío poderiam rütcn�::-ir ns g_1J.s.lidnde0 orgnnolóp_

ticns do mef::mo �

ILLY e HUZZI:F:n. ( 19 67) da G.ror;.wtogrnfia dr, 
g8.s f proou.rFirtim correl.no:Lc.rmr üG defeitos do c-nf'é com n 
qunlidnde dn bebidr1 e 8 form:':1 clss cux·ves no cro:m0t0grN.af1_ .,

Encuntr•nrnm. :t:·el.0çr:o entre n :i.rd;e,n,,:.;ifü1C.e du riJ.gun.s 
picos e ombros e o gor-1to 8!fü:trgo� mt1.s em nenht.t.7l crso tentD.,_ 
r2m identifioRr os cor.:ipoE::tos rcsponsávein pelo finbor ou 
BI.' OlliH � 

Uti.l:l.zgndo t81Lbé.m Et crcco0.togrrd'ia,. de 
et c,l o (1969) compHPr-irriw.. n form.0 àos pico;;:1 e n qurilidFide 

da bebidn e por urnr, fiv0.li0çÕo progri:nIJadn cm um cornputndor 

A'.',iQIUI<l e SILVA (1968n e 1968b) enccmtrFlrnm umn, c,q_,r 
rolttçfto positive entre ri qunlic18de dn bebido do cnfé brr:si 
leiro e R !�,tividnde enzirn.t�'l;;ica dt> polifcnol oxidnse. Os 

re1Btivt1rnen·t0 rr.mior devido ro f2to de que os piores cafés 
pnssr.rrim por condtções de injt�.ria ( llue pode ser pt1tológi­
ca) e assim n qunu.tidf1d0 de fenóis oxidndos ( enziwntic:"). -
mente ou nno) Dunientou, inntivt-"'lndo dcst8. mf'l.neira n cnzimn 

. 
-



- 5 -

polifenol oxidaseó O mecenismo de inntívRção de polifenol 
oxiõ.nse pelnz q_u..inon8s form8d8s já é conhecido nn litern -
tura (FORSYTH (1964). 

Posteriormente, no Inst.i tuto de Tecnologin Nacional 
do Rio de (Janeiro, esses resultridos for�1m t�.rubém confirmt1-
dos (RO'.í.'füliEERG e IACI1A11 (1970) � Induzindo em cafés denpoL 
pn.dos dife.re.ntes ciunli fü�deB de bebid8 por meio de diversob 
tempos de fermentflçn'o, S.ANINT e VALBNCIA ( 1970), 110. Co'J..Ô!rt·­
bin 1 observnrnm que tr'mbém pm.•ti cnfés deDpolprdos 8: ativi­
dade da polifenol oxidnse ern r.:1;.!lor nos n:J;;lhores cG:fée� 

Em um estudo dos componentes voh�tc:Ls do crifé vt�r­
de submetido n diferentes proce:..,::.os ds desmucil2ge1:i, i:,. GOfi}. 

· ~ _,, · 
1 " 

~ 
t d' ' posi.ç.·no q_ul.GJ.CD. e o provn ac1 x1.onr.ei nno r,prec,en ox·r:n 21e--

r.i.ete+'ftm o cc1fé n 5 e 7 di.as de ferr,;cnteçrío� r. gynlid!•de do 
cuf& piorou. lv-1,stnute �? n q_u.nntifü,dG de n:Ceíclo rioético rit:'­
tect.�Hlo ãobrou.� Pnrfllelrnr10nt;c � oz teor(�s de din�ct5.l sulf.9,, 
tor r:1.ce"tonn e 0lde:Ído ísobutírleo decrE:scC:rfim� 

ra n qunlid.0-dt1 da bebidn; em 2lgm1s dele0, po:cél'..i. J os dsêios 
sfio npenc"s qunli trttiVon e em outros nenhmnn difcrEmçe foi 
enoontrsdH� Lntre eler-:;: citP_r,1--nc _r,IBHH.IT'.P ct el� (1969); 
Gl\U�".'SCBI ct nl�(l967)i 11.'E!,LER (1963); 3�5I 1J�E (1963); 11l�LEQ. 
DY··KOVATS (1963); GH/\SSEVENT et al. (1969). 

CORTE DOS S,INTOS ot vl. (1971), estccdnndo o ,,:'eito 
da umidade õ.o em.biente nn. q_nriliêlnde ê.n bebtdn e rw ntivid0 
de d0 nlgu.m['JS enzJ.mrrs, observf'.r)O"l,fil qv.e somente q_l.mndo a um'i 
dade relflti:i.vn do ar era de 90% hnvie" lUil F,wnento nn ntividª-. 
do dn l:l.pnse .. Por outro 1ndo� 1180 conzec;ulrft,n ndr,pte:.- rn.::i 
método pnrtt -u n8o e:ncon:tra-
ram diferença signific�1.t:tvt1. na t1tividade das enzim8s prote: 
olÍticas. 

Revi.ena fei tn por LOGKHART ( 1957) a oure <J,llÍmioa dg, 
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café, nbrangendo desde csfé verde ao café nn xícarn, ni\o 
lnnça nenhum.fl luz sobre di.ferenças qu.Í.micns respons6-veis por 
diversidades na qu0Íidade <ln bebido� O mesmo pode se dizer 
da revisão de SIVETZ e FOOTE ( 1-9 63).

Um estudo mRi,�1 dett.,.lhndo foi conduzido pelos pes -
quissdores da Gen.ero.l J!'ood::, Co .. , FEL:0:::.í!JI et nl .. (1969)� que 
estudarnw. ae proteín.ns� nJJJ.ir�ol?cidos 1 corboídrrtos e ácido;;., 
fenólicos no ct:ifé verde e sur� YPrinçifo durnnte H torrnçÕ.oe 
Ohegfl.rEi.J'.ll à conclusii.o de q,ue eoru os 2:.tu1:iis métodos utiliza­
dos era prnticnmente impossivel corJ:eJB.ciono::- q_ualidndü o.a 
bebida co::u a co;:ripooiçt1o q1..d:rdcn� 

ci;NTI-GROS�-I et al p ( 19 69) tenta:cam. co:r.:cele.clormr 
os -teores d8.s albi..1.minris rc,.movi.clss de y_u8tro diferentes co~ 
f·" � .... (' l" li �� - "' �  TI' ,:/ 'C, l3 ·1 eu ��;�E!lê. t,o cr:1Y i,;1-.1-,.rme.c:i.n; 1..,Q:;ci0n. �.:i..cv.�-d�hos:J; rrinL.-
Snntos; Venezuelt1-Perle.) e de dois roóustriB ( C�cmwuhcrf\ -

·�----- ·---<--·•··-

Indiano o do Congo)
,. ,:;H2p0rnndo�r,,s poi' e:letI'Oforç:;0 cm scü

de poliflcril-9ruidn� Os resultr,.dos ol-1tidos n?'
.
o mostr0rr-in1 d.:i.

ferençAs sensíveis entre 03 o8f,s estudr1doe$
FERRAZ e v.rnii-.A (1954 e l959L ei:.�tw.fürnrlo o cf'f.'ito 

da temperatura dü secr-gem do cBfé rrn qunlidrd.ú dfl behidn, 
verificarr>.m ciue em certr-s ter;:púrntm:s8G o cnfé produzido orn 
de boa CJ._Llalld8de e om outr1-1s, não. Ls.nçnrma nlgum.ns hipó­
teses sobre a influêmci� dr:u-; enzi_mns que poderiHm rifo-t2.::.� ri

qunlidnde, nssim como relnclonnrrun Ofl rnelhorcw cnfés com os 
de. IDRiôr poder gorminAti voe 

No Brnfsil s KfüJG (19,t0 n,b,c) observou 1..unn cor-rela­
ção posl tiva entre r<.tt?que de fungos e bnctérir1s e bebidr1 s 
piores� Hesponsribilizou ��, princip2lllente 1 pe­
lrts bebidos Duras s Hiadns e Rio� 

bebida de crifés de diversris regiões do :Brnsil, nrio enc:o.n �· 
trnrt:m diferença. significf.ltivt� no teor de sÓlidos-solú.vci.s, 
ernborn ns diferençrH:'l nn c.1unlifü1de dn bebidri tivessem sido 
significrmteruente difcrente�3 � 
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I.O.J.BRAHÃO e L;F.MIRANDA (1970) (não publica.do),
tentaram aplicar o método de Pfeiffer ( cristalização do 
Cuc12.2H2o) na determ.ino..ção du qualidade do caféª Os aut;o­
res fizeram 52 séries de cristalizações em 156 placas e 9 e.m, 

bora tenham. observado diferenças nos modelos de cristaliza­
ção, não obtiveram modelos típicos para a diferenciação do�..;; 
padrões de bebidas� 

Revisão da :Li tero.tur�:t solJrB ml!todos nn.al.:fticros 1,ara 
--��-----•---�---------�----�------·-

Não se pretendeu fazüx• uma re 1d.f;ao e.x:aus -'ci-;;ra sob:re 
todos on métodos e ad.a·9taçÕes encontrados na literatura; o 
que se buaoou. foi tentar utili�.;ar os r.aótodos rnai.;:1 em;n·ega -
dos para material vegetal e aplieá--los par·a o grão do caf,L 

o grc:l.O do tipos fe--
nólicos e os mais J.n1Jor-ta.ntes ,- segundo a qui:m t:ld.ude 

~ ~ " l "' ·  • �  trada no gr3.o, sao 08 acj_dos c_orogenJ.ccs� .h I>ic;ura 
··trc:1. a :fó:rrnula do ácido clo::."'oc;êrüoo e na 'l'abela. 1--1� 38..0 ªP.í25"

8entados alg\1ns :re,sultados co1,re a q_u::mt:Ldade dc��tcs campo_[
to º f·e,16li.f!c',º no oç,"f',s ",'e1•0':c,, e·•p·"'"'"C!'°'C' ,.,,�, .... el,,..,;:.., :,, u·-t,"•..--1-_, � � ~�.., .;.,� - , v 'A .·.\. C,�,;:H,10 Vril .1.·· ::,. ,,,b(.,1 d, ,e,J, ·,.,: .... �� 

FIGURA 1. l. .Ácido clorogênico. A diferença c-or:1 seui::; isÔ­
w.ercs consJ ste na ligação do 1:i'.oülo oafêico com o ác]. 
do quínico, que é feita em carbono:3 dj_fcronte.s� 

o 
1, 

0 o- e

HO;ol j--:�l 
:;;, · 5 OH 
i .... i 

H 
1 

e e 

--��=-i 1---·--·-·------
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TABELA l-1 .. Compostos fenólícos encontrf!.dos no 
grão de Cflfé, e variação dos teores seglmdo 
diversns fontes. 

Cü!iÍPOSTO FENÔLICO 

Ácido clorogênico totnl 

Ãcido clorog&nico ou 

?e G 3-c8.fe·oilquÍn:i co

Ão. o).�iptocJ .. orogên:Lco 01)_

8.c. 4-cFifeoilquÍnico

Ác� neaclorogênico ou 
Ac-- 5-cr.i.fEoil q_uÍnico 

Ao� isoclorog�nico ou 

é.e. 3-4,3--5 e 4-5 dicafc­
oílquÍnico 

Acido cnfihco 

5-hidroxi triptanüdn

QU.lri TI JJADE 

2 - 8% 
4,5 - 8,5% 
4,0 --10,0% 

7, 67t 

3 1 1 - 6,2% 
3,77- 5,56% 

0,42- O 41�t ' ,� 

0,41 %

o, 12- l t OOí'

0,88 % 

0,35- 1,40% 
0,60 1,, 

0,17- 0,24% 

1 "f 

50-180mg/100g

FONTE 

L0CKHAHT ( 19 57) 
STREULX ( 1970) 
NAVELLIER( 1970) 
FELD:J.AN et c,1(1969) 

STREULI ( 1970) 
F};Lü"ilAN et n1(19é9) 

STREULI ( 19 70) 

FELDMAJ:r et el( 19 69) 

STHEULI ( 1970) 
FELDMAN et al(l969) 

STHEULI ( 1970) 
FELIXJAI'-T et 2.l( 1969) 

FELlXilAN et nl( 19 69) 
LOCKHART ( 19 57) 

WUHZI GEll e HAfü5S 
( 19 69) 

Segundo NA\TELLD�H ( 1970), o i:lcido clorogênico foi 
descoberto no c�1f'i5 por F2-ycssc Úm ·,1802/ q_1ie' lhe Úeu o no::u= 
de !:Ícido cáfj_coº Posteriormente outros nomes for2m dndos 
ao ácido clorogênico como por exemplo, Á.cido crifetfinico, n:t 
deído verÍdico 1 t8nino clorogênico, etc.

No que se refere 8. deter.,ünnç8o q_u_r-nti tntivrt dbs-
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ácidos clorogênicos t serR dada ênfase ft 11 terA.turn de 10 a 

12 anos p8SSPdos, devido no f2to de q_ué somente h6 7 �mos 
a estrutura destes isômeros foi elucidnd8, CORSE et 1:1.l� -

( 1965). A confusrio nA li ternturn sobre os fJ.ci�os clorogê­

nicos é freqf.iente devido ft existõnci!' dos 6 isômeros, ffito 

esse q_ue pode ser riprecin.cio nn.s discussões de SONDi-IBIMER ot 

al. (1961) e CORSE et nl. (196'.,). 

HA.VELLIEH (1970) rc1lr<.tou e disc!...ltiu desde 8s prírnei 

ra::-;: tentativas de detcn:roín2..çiío do é.cido clorogêuico no cnfé 

fei tRs h8. bü nnos metodolog:i.tt mt1ie. sofisttcnfü1 

dos dins ntunis� 

Entre os métodos El"ÜS modernos e q_ue têm s:Ldo Rpli·­

cados ntuaJ.r::i.e.utc encontrêt-ss n nfü:;pttõ.çfio feita por Nl003.ES 

et nlG (1948) .. Postr2:r·io:r.·;n,2nte esse m<.�todo sofreu pcqtwrn-·\8 

modi:ficnçÕeLc; UiEISS (1957) e foi tweito peln A.O&A&C�(l96'.>) i

n8o ti",nhn sido 
finitívo (A.O.A.e, (1970). 

considorndo como método de�• 

Em 1967, LE}I'.,:.JJUI e HAJ::LN (19ó7) c1escrever2n:1 ur.;1 méto·· 

do no qunl os 
- , -

grnos de cnfe 080 

teri.or;:cien'Ge o ertrnto é prisst1d.o poJ' umr1 coJ.unri de pc .. lj_:w,.icí', 

ondú 0E1 co,apOl'-J tos interferem tes No p.r:LúLJLro

1 ,  . .  1 . d . e t11ao oa co un� poo.e-se , ett1r:u:i..nn:r. trigonel:Lna; logo e:rn. 

segt1id.a o 8.oido cloro::7,&uico é eluÍdo e a soluç8o é lidn no 
espr�ct.rofotô.rietro Q 324 n.rne 

Um outro método pn:cr.-t sep0.rnr e detet0rn.itE1r· q_U"lntj.tc:.­

tiva�ente os �cidos cloroç&nicoa do cqf4 foi ide8lizndo por 

GNAG-Y (J.961 e 1962), onde se us:.::-. cro:m-:togr0.fic:1. mono dim•3U -
sionnl e se faz >i. lei tu.r-:t, 0!11 espectrofotÔ1J1et.r'O n 32B nn1 1 

d::1. intGns:i..d0.de d:::r. cor fü°ls rn}1r1clu1.s elu:Ídns� Com OsGe rnéto -· 

do 1 o qutor conseguiu sep�c8r quqt�a is5meros do 6c1da elo-
rogê.aico� 

. .  '

O mPis nvnnçn,do método pé',:i.�n sep�1r�1.r e dete:rmin8.r 

qutmtitAtiv;:i,:nente os isÔmeros do fiotdo clorogênico, inclu­
sive os 3 j.sôme.-:�os do /i,Jido isoclorocêiüco, utiliz.n. r1. oro-
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mato3r.;1,fia de gii.s coiuo ·1;éc,ü.ct1 (KUNG et 8.l. (1967) � empr� 
gnndo Uf!l.-'"'l. colunn c�pil0.r de 330 cm SE - 54.. A volntiliz.:3.. 

çÃ.o dos ácidos clorogênicos é feit-� re11.gindo os :.Í.cidos f� 
nólioos com BSA (bis-( trüuetilsilil.) acetc,mida) e HMDSi ( 

hexarnetildisJ.l,•;iznne). AtuA-lmentc os nu.tores trA.b�lhqm· com 
U!lla oolui'.m .1'.:-� OV-1O1 que é bem m;üs bar�ita e fRci.l de pre­
parnr e corwe3,ucm os H1csc;1:::is resu.lt:"-idos (J �T .. KUNG i comunicq 
980 pessoal)� 

� li tr�ratt;.1:•0 sobl"o outros compostos fen.ólicos do 
grno do café é pratJ.c:nrnen.t(� inr.:ix.Lsten-�G t t,:tlv0 z devido 
pequenn (J..U(.':mtid�1de enc!ont1.•:1-d1:i. no gr?;".o� 

WUBZIGSR e H/i-.R.:,rn ( 19 69) de;:ic-.reve.rq.:i1 os c�oillpostos Ue 
5-�hidroxitriptr.t:üd:1 0. um m,4todo e,3pect.cofotométrico p,11.�ft
sua det0.rmln::ii�o i.1w•nti tativ,1,�

:Lnclllsi--re no 

J<..!ntre 01J.trrJs 'c1:<·tb•:.lhoo qu:-:, cont:cibu.:Írot:1 pm:>n o iGg_ 

lamento 1. identif'i.::8.ç2io e dr:!"te:t1'1.in:1q0o dos c-onpos·tos fe:�2Ól�S,. 
cos do grão do c ::1fé encontr:c:it.1-n0 os de J3)\B.i{GS et r1.l� ( 1950) 
HA}Yi:OUK e D�A'.í1HEHAG:E (1956L CLEei�CNTS {? .D:�A1::'1lEtt\GE (1957) 1 

LF,[,Tli1,",'F",•,' D"TT'�r;'l-,JP"i),�(,-,
-,

, ('[Ohi-J) Pl(1n1,1m "' ·3;,,4 :"Dlc/'�E<�Q,'jS)º (lQ/:"•>) �,...,t�- r, 0 ,lL�,.J.,•ü,,c-r.t', . :.:,)� € .,l ,L "" . �-1..� ,.1\/U:.,, _,_1 -� .,,)y e 

�ono e oli-�oss�onrÍJeoR 
---�---- �._,,_..;:,_, ____ --�-�-�-��"- ---�

Entre o�, mono G oli ::,.,;osa�1c.,1.rídcos, o C8.rboidJ��'-to er.:.

contrn.do er:1 mr:üor q_unntid.�de no g .ci?ío verde de c;tfé ó , ... sri­
caxos0 1 e sou tE;o_P pode v8rü,r de l r 9 q 107; n.a ·matérüt se­
ca (NA'TELLIER (J.970), LOCKHl.nT (J.957), F!�Lll:\BN es ,,1.(1969), 
WOLi7,IOl!l et al. (1960) 

A prescnçn de rnonossncarÍdoos no grno verde tem st·­

do mui·to dis2:u.tid0. pOY\J.U.c, nq ext_('IJÇÍ1.o dos C!1L"boj.dr-'"itos 1 en 
zim�s hidrolític�e podein qtuqr sob�e a snoaro�e ou polis -

snca:c•ídeos prodm:.i1.1.dCJ r,wnos8�cacídeos (N.!\V.81LIEi.l ( 1970) ... 
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A liter·�turn ripontn. vnlores q_ue vao de O a 5% ent2".'e monos­

sncar{deos e aç1ics.rcs redutores ( LOCKHM\'.r ( 19 57), 

Os monossncarídeos livres mais e.ucoutrndos s8.o n 
glicose e a frutose 1 sendo qu.e nn mi:üoria dos ti'n.bRlhos são 
cB,loul!:'ldos cm;10 nçúcnres redutores ( FSLD.\!I.!1N et al ( 1969) e 

LOCKHART ( 19 57). 

Enqurmto WOL.fi'j{QirI et nl� (1960) detectArnQ npenns 

t;r1J..ços de c;licose, Kl?.OJ?LIEH ( 1971), anAlism1do un1r1 s8ric de 

diferentes cafés, observott q_ue a glicose ern enuontrnd8. em 

tôfürn ns füDost;rB.s anri,liw:1c1ne:; 0nt_1:etFu:1to n f.rnto5e foi obetel' 

vndn em elgamHs t'lmost:.c õ1s e em outr:1s n!:lo� 

R.ecenter:2.ente ) CC1JHTOIS e-t nl. (196'1} e C0URT0IS et 

a.1. (1965) deocobr:i..rfi:rt PJE:ís dois ol:Lee:ssLcflrÍdeos no cn:ré. 

verde ( G.g_:.:L§,...'fi.d"iP.EIJ; rnf:Lno::.Jt:: e CE1tc1qyj oso 1 :ne, p.r oporçõ.o 
de 0�69 a 2 r :L8;{', dos oJ::te,ossflon;cÍC\eos "'cote;j_1;1& Es;tp desco •­
bertR foi con:firDJndtt po8terio:c•:'.',rntc por SJ!AD}K::;HAh.,-1SW11tIT e 
HlJ'lACHMiDRA ( 19 67) pu.rn dois cu1tivu--

B'3f;D.l"t"-tÇf\Ot 

l:i:til:b:i_1.ndo m;.n série do cr;lu.r.ws ( cer-..,.�.o, pol:L0;;::i<l.n. ;- celi to 

e roai118. de t.:r:ocn iÔrüo:::1) 1 obuervou <Jllú fl. a1.v1nt.i.ci.�10.e de mo , , -

noss�warídcos nas diferentes -0Jilo&t1.·ns de onfé ve.rà.('1 �tnAli•� 

Os métodos qu'."lu.tit;tt'tivos ntili2", f\dos pnr1c1 c0 cboidr2.,. 

tos em os.fé f.lC0JlBClh:1.dos por NAVI;},L.IER (1970) e HAíiT e 

HJ:SR (1971) H,qo idê.nt:i.cos on l)c:1so�_•.dos, 2eGpectiYnu1:.n:1.te, nos

métodos utiliz.ndos 1H:ln.. A.O�A�Ge 1 (1970) � De todos oi:_:. trs:

belhoo c1ne versr·u:o. sobre composiçÍJo de. oar"boidr,,,tos em. cc1.fé, 

nenhum deles utilizou o:::i 1n.é t:odo8 dn, A.0eA�C. ( 1970), tr.tl -

Os métorlos 1lV"Lis usn,dos po..rq determlnm:· c1un,ntitnti­

vnwcnte os cu1�boidr8.tos Bno os reoo1nendr1dos peln. O�I .C8C. 

( 1962) 1 Ant:con:<:t (HODG'.b C? HO.I?li:SITBR ( 1962), e f0noI-atl1:fÚri. 
co (DUBOIS o-t nl .. (1956) r cloreto de t,rifenil tetr9:�Ólio -
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(V.ALÍ:NCIA e AHZOLL1 (1967) e, evidentemente, os di,,etor, u.­
sando o polnrím.etro. 

A mrüor:Ln dos rné·todor.:1 pode dnr resul tndos s!1tisfa­
t6rio.'3 1 desde que sejam seguidas RS norm8.s prrra uma boa ela 
rific�.ção do ext:cato a ser UB�do� como ac0ntu9. JOSLYN (1970).

O grf:lo do café v._:n•(\e possu]. de 50 a ô0% do seu peco 
soco em. ctt.cboidrntos 9 sendo q_ue n S!lCA-rose contribui COR

IJJD.a médin de 8%� como jti foi. visto ., n, cellllo-;:;e com 5 n 1?7,'.,
hem:i.ceJ. 1.üoues cor..;. 2J%, subst8.ncin.s péctic8s eom. oerct1 dc y 3% 
e o resto ca1Je f1. complexo::: poli:'L':lrtcnr·Ídt�os ( NOLPi1.0l':1 e-t ::11, 
( 19 GO) t '.VQJJi7-j_(O;tí o P ATIN ( 19 6��) e }!'}:LD:\rntr e t n 1 , ( 19 69) � 

As po:r;çer1tr150.ns 8.cür��1.� cm. Dü'l w.nior:Ln. 1 n.ri.o escJ._::,n::�9_ 
cf:m mu:Ltc, sobre n identJ.d;-ic(e q.uinüú,'t doo 0:-1..cboidrntos do 
café .. 

Até hoje se chegou ,;,-1, u.m ncordo 

rídeo.s asl'lim 001í10 qos métodos de hiclr6lice L!OH.dos� t)ndn. 
p0::i:1lÜS'.ci.dor enipreg:n. UL'.l diferf1r�t�� (V0:e \'WLL"HOM et nl (1960), 
COU�1TOIS et al. (1963), TI-UGJ;;Jl e .AHNBT!-I (19G7) o :21CTE 1l1 e 
i',10RB�\ U ( 19 63 ) � 

Devido ti esm:.n difer(:n19t1..s, fi.s p1;ücnrras Hct=;lulo::::e 11, 

''hem:l.colulosc u � nholocelulose", etc.n8o d.evGrir.1,:n cer cmpJ:'(>-

dc.:.i q_uÍmic.q� Nom.es como !I!.Ann.n('t, ;1,rnbinoc;11lnct;,1n-0., deveritFJ. 
ser preferidos, nc.s.in1 com.o nssin.:úG. G0UH�0IS et nle ( 1963) � 

( 19 67), r�spec ti vamen te� 

cm hid.rol1z0.dos fst

A Tnbel:.1. 1-2 most:c�1 os polissrrnri.rídeo.s enoont:rados 
no café ve.cdc. OJJ.i ti11_-se o mcj.o em. <J.UG cates polLrnri(:�1:cídg_ 
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os são solúveis devido à ccmplexifütde do .qssunto, pois a. 
solubilid:�1,de de mn poliSsqcarídeo depende também da intera 
ção entre as macromolécctlas do meio (WOLFROM et al. ( 1960). 
Holocelulose e hemicelulose tRmbém forRm omitidns devido ao 

fato de que ns composições variam de autor p�ra Autor. 

Os métodos qu0.nti ta ti.vos pnra a determin�,ção de po­
lissncarídeos s0o bnsendos em rattçÕc➔a, psrticul,..,.r.es ou nA-Ot 
para mono e oligoasacarideos º ( Ver í tem. l., 2 .. 2. 1.). 

TABSLA 1-2 ., Polissncarídeos encontrados no grão de 

café verde e ns respectivns fontese

NOME DO POLISSACARfDEO FONTE 

\F,>-D-(1----) 4) Glucona (celulose). WOLFIWlt et ,il, (1964) 
Gluc.qnn .. ,,. � • � •••••• � • � •••• � ... e � .. ..  • TIIALER e A�i:NETH{ 19 67) 

PICTET e !,íOR.8.ii.U( 19 69) 

Gn,lt!tctnna� ••• ., •••••••••• � .......... T}L\LER e A!tNETH( 1967) 
Manr,nn e . . ..  , • • • • •  ,, • • • • • • • • • • • • • • • •  ., TH.i\LBR e !.H.NETH( 19 67) 

WOLFROI,1 et ::i 1. ( 19 61} 

Ara.bana� ••••••••.•• � • ., ••••• ., � .. ., •• ,, '.i:HALER e AHiIBTH( 19 67) 
ArHbinognlt:tCtRnrt� ••••• � •••.••••••• WOLPHOM e PATIN(l965) 

PICTET e I'10HEAU( 19 69) 
COUHTOIS et nl.(1963) 
'l'HALER e ARNETH( 19 67) 

Gnl8cto.etrnbinomAnnna •••••• G • • •  � � • •  

1l11IJlJ..,.ER e ARNETH(l96?) 

G-l~ct l" "IC""'T e 1,;.nv1·.l'.ê.'.U1' l.9 69) �• ,, Olllf.lllfU:,;-c� 4 • • • • • • • • • • • • � • • • • • •  i: ""'"' • EJ1• 

Gl,wogalactomanm1,i. , •• , , • , , , , , , , •• COUR�OIS et e.l. (1963) 

O teor de nt trogênio no grf1o do CD.fé pode v,:-,.ciar 
de 1,7 a 3,0% (LOCKHART (1957), AMOHIW et nl.(l.965 e 1967), 
NAVELLIBR (1970)ª A deterrn.in-:lç8o do n.itrogênío totril nn. -
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grande maioria dos trA.balhos publicRdos bi:1.seia-se n.n diges­

tão do material pelo ácido sulfúrico (mais redutores) com a 

form1:1.çRo de sulfnto de ElmÔnio. A umônin é posteriormente 

liberRda por hidróxido de sódio e titulada com ácido sulfÚ-­

rico.. O método mnis utiliz�.do é o Kjeldahl e o micro Kjel­

dahl empregados por LILLEVIK (1970a) e MALAVOLTA (1957). 

PelRs recentes revisoes feitas por LILLEVIK ( 1970a), 

HART e FISHER (1971) e pela A._Q,.A,_Q.(1970) pRrece neo he.ver 

problema sério parn a determín.qção do ni trogêni.o total .. 

Por outro lado, 0 determ.ínnção de proteína. exige 

m11,iores cuifütdos, porque, dependendo d;:1. metodologia usnd�, 

os resulte.doa podem diferir consideravelmente q_Lmndo se p8.§. 

sa de 1lll1 materü,1 para ot1tro (LAYl<Js (1952), lllHAJ:lA (1969), 

POTTY ( 19 69), RO:ilSON et sü. ( 19 68). 

Por est11 razRo os 1w:n1uais de P.nRlise ciu.Íro.icn. de 8lj_ 

mentos .qdot�1m pnri a dosngem. de proteínas o método dn deter. 

minBçBo do ni.trogênlo total r multiplicri:ndo depois o YfllO."t' 

obtido pelo fntor· 6 j 25 (LILLEVIK (1970b), HítRJ: e FISHEH 

(1971), A.0 •. 1..c. (1970), o.r.c.c. (1962). iilesllio P"�" o cn-­

fé, esse é o mé·todo mnis �do't;1do ( fuOQA .. C� ( 1970) j WAVI';L -

LIER (1970). 

Baseados em outras propricdrides d�s protr�inns, ou­

tros mé-todos, mui tos deles mRiS stmples e m�d.s r8.pidos, s�o 

enoontr8dos u0 li terntur2 � Entre eles, o método turbid:i.mé­

tríco, q_ue se b8sei8. na turbídez d.a soluçéí.o q_ur.indo proteínns 
são mistu.:!'.'a d11.s com bqixn concentr1:1çilo de q_un:lquer prccipi -
tm1te (LAYl!E (1957). Usnndo o reo.tivo de Folin e Ciocnlteu 

(1927), psr8. fenóis, LOWRY et 816 {1951) ndl'1pt;;e1rm:1 um méto­

do que é largnmente us2do em bioquÍ:rdci:t� GOH.,.Kl"ALL et nl� 

( 1949) J?.ds.ptn.r11::::i u;:1 i�létodo que utiliZ"", n propriednde d.ris li 

guções peptÍdiclcl.s ( 2 ou m.�.is), que rengem com sf'l.is de cobr:e 

em. solttção alcnlinn e dÃo um complexo violetn� Es·te método 

é ChRfilFJ,do 11biureto 11 e foi modlfic8.d0 recentem:mte con o obj_e 

tivo de melhornr su8. sensibi.lidriô.e e precisÍ1o (IJ.1ZHAKI e -
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GILL (1964) e CALDAS (1971). 

A maior parte das proteínas exibe uma absorção mtÍ­
xima a 280 nm devido à presença de tirosinn e triptofano; 

ésta propriedade foi úsada por WARBURG e CHHISTIJ\11 (1941) 
(cit, por LAYNE (�, para medir e. concentreçiío da<1uelas. 

1.3. Qsi,,tívos do tEflbalh� 

Pel� li tern turf! revistn pode-se avnli0r a com.plexi·­
dade do assu.nto, não somente qu,r-,nto 8 composiçilo do grn.o e 
ao gosto e aroma do cqfé, m':l.s icllnd.8. mr.üs g_unnto à vHriaçflo 
dos 

~ ., ~ 
,, mesmos com relar;B.o & composiçno q_u1.1:1ica do grao Yerde(; 

Devido ao grnnde 8.cvnento no consumo de c2fé solúvel 
nos Últim.os 10 nnos t n, tecnologia dn fnbricnç�o desses cn -
fés tem melhorado bP,stnnte uon vez q_t1.e, nn prepnrnçiío do s2, 
lúvel t mLü tos conponente.9 do f'..rOli:.8 e do gosto sr.'.o perdidos� 
Daí a neccc:;sid8,de do um maiot� con.hecin:1,en·to d;; ot:lÍrnic11 tio 
gosto e P.rom.� 1 assim com.o dos sEn1s preçursores ( GAUTSCHI et 
al. (1967), 

Bar..icnmeff�e t do 1. s cn1:üJ1hos podem ser to,m:,_dos pt1.cn 
resolver o problerr;_;:,, do gosto e i:i .. romi-\ do c::1fé. Dependenito 
d.02 resul t-""tdos t ,;1.s pesquisn.s conduzidns por estes dois c•t­
minhos, num futu.ro tqlvéz n:ÍÍo muito dj_Dt:=uiter possrnn se COQ
plementE1rem�

U:r.:1 do.5 ru:ilOS serin fLD.8.lís�r o ru'.'01.:iR do café por· r;H:J;_ 

o de cromntog!.'�1fir'!. de gÁ.s nooplndn com. espectrofotômetro de
mftss>t e HllXilifldos pel.q m1r\lis& nn :regíqo do i{1frr: vorw.olho
e ressonância n.uclii?.r :u8.gné-tü:8. (Il"ll/13.). sf\o métodos sofis -
ticados e que dependem de 8.pt1 pellv-1gem. c.qrr1�

Outro cn,nj.nho scri� n análise dos precursores do 
gosto e aronEi no c8f'é verde, partindo se,npre de c-:tfGs conhe 
cidos orgenolé p ticBmente� Estudo deste tipo n�o envolveria 
pelo monos no início, ?pRrelhngem t�o cqra. 

Po:c ou.tro l::1do, o Br11sil como grR.nde 
sitr.t dispor de unm liln.ior q_unnt.tdsde de C_.-::dos 

produtor· nece_ê_ 
b , . so re n qu1.co19..s 
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do café, a fim de ter um conhecimento mais profundo das 
transformáçÕes que ocorrem no grão durante seu processamen­
to e armazenanagem, com o objetivo de um melhor controle da 

qualidade do produto. Além disso, um maior conhecimento 
químico do café que é vendido, talvez colocasse o Brasil em 
uma posição mais favorável no mercado internacional. 

Para o estudo químico do grão verde, achou-se me -
lhor partir dos compostos que mais se degradam na torração, 

inferindo-se que estes compostos devam contribuir com um.a 

boa parte para o gosto e aroma do café. Dentre os campos -

tos que mais sofrem transformações quando são torrados, YE!)) 

MAN et al, (1969) e !,IOORES e STEFAl\'1JCCI (1964), cit, por 
MERRIT et ale (1969), citam as proteínas, sacarose e ácido 

clorogênico. 

Tomando por base cufés de uma mesma variedRàe e que 
deram qualidades de bebida diferentes, tentou-se estabelecer 
relações entre a q_uantidade de algu.ns compostos e a qualida 

de da bebida, provenientes destes cafés. 

Baseando-se na classificação das proteínas quanto 
à sua solubilida.d0 em soluções aquosas (COHH (1943-65) 

1 

YOUNG ( 1963) t tentou-se extrair e estimar as diferentes 

:proteínas, uma vez g_ue proteínas totais ou ni.trogênio total 

não puderam ser correlaci.onados de uma maneira consistente 
com a qualidade da bebida (MENC!I\J e IEARRA ( 1967). Como 
certos aminoácidos são degradados mais facilmente que outros 

na torração ( FELD}!.Al! et al. ( 19 69), seria lícito especular 
que talvez a dife:r·ença na qualidade da bebida foose devida 
à. natureza da p::::·o·t:cína e não Êi sua quantidade total

j a me­

nos que esta qualidade estivesse bem correlacionada com o 

teor protêico total .. 

Um outro ponto a se levar em conta seria o já conhe 
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cido fato da interação entre proteínas e polifen6is nn fe� 
mentação do cacau, o qu8l faz com que a quantidade de pro­
teínas solúveis diminua consideravelmente ao longo do pro­

cesso fermentativo (FORSYTH et sl. (1958). Paralelamente, 

sabe-se que a fermentação do café na roça, causRdn por fu� 
gos, leva n uma bebida inferior (KRUG (1940a,b e e). 

A análise do nitrogênio total foi indicada pois se 
poderia. procurar rel.s.ciona.r ·os constituintes químicos com· a 
matérin seca e o N total e verificar possíveis diferenças 
( F .. E.DEATIIffiflAGE, comunicação pessoal). 

Embora não se tenh� encÓntrado relação entre ácido 
clorogênico total entre Cftfés � que diferem pouco na 

qualidade da bebi da ( CHASSEVfü!T et al. ( 19 69), nada exi ete 
na li te:ra-tura sobre café �; além dissor n ine.xistên­

cin de dados sobre os isômeros do ácido clorogênico e qua­
lid9.de da bebida foi notadn. Por outro lA.do, é conhectdo 
o fato de que o ácido neoclorogênico é menos degrridado n<J.
torração em relação nos seu.s isômer·os ( :ff'ELDMAi.,q et .ql. ( 1969) ,.

• + . 1 · º ' . º lh d . ' d ·.ti p.orcen .. �1gem a.e po i:ceno:1,s nn. :co . a e ena imirn..-:.i 

drasticamcmte cor:1 a ferm.entn.çno (BHATIA e ULLAH (1965) o 

GOLDSTEI!l e SWAIN ( 19 63) observnrem (1Ll0 do.ra.11te o Aill8dll.l'B

cimento de vê.rios frLltús havia nmFl. poliilleriznção de fenóis 
com o tempo; esses fenois poli�erizados renginra com menor 
intensidade com o reativo de Folin,, Além disso, observarF.:n 

t�rnbém que os fenóis polimerizados er0m mrüs solúveis em 
soluções alcoólicus a 50% do que em alcool absoluto. 

Devido e.o fnto de que a q_ualidnde da bebidn do ca­
fé está relacionnda com n atividade da polifenol oxidase 

( AlfORIM e SILVA ( 19 68) e de que gríi:os verdes e pretos podem 
prejudicar a qunJ.id0dé ( TEIX?:I?i'.A e Pii,íBW['EL GOii:..ES ( 1970) e 

TEIXEIRA e-t al. (1968), tornotl-se interessBnte a dete2minn­

ção de fenóis totais pelo reativo de Folin, usnndo extratos 
alcoólicos e aquosos. 

Pnra NAVELLIER (1970), os ce.rboidratos neo contri -
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buem para o gôsto e aroma do café, mas apenas para sua co­
loração escura. devido à caramelização por altas tempera.tu"."" 
ras; outros autores, pórém� indicam a importância dos car­
boidr8.tos, principalmente a sacarose, que é quase totalme!l 
te degradada, e sua possível contribuição para o gosto do 
café, em particul.!!l-r devido às sue,s reações com aminoácidos 
e outros compostos (FELDMA.N'et al. (1969), THALER e ARNETH 

( 19 67) .. 

Para um melhor aproveitamento dos resul·tAdos obti -
dos das en,lises químicas, procurou-se a correlaç�o existe� 
te entre os compostos an�lisados. 

Os teores de carboidratos totais soldveis em etanol 
a 80%, açúcares redutores, ácido clorogênico totrü, isôme -
ros do ácido clorogênico, nitrogênio total, proteínas solú­
veis em tampão fosfato pH 7,0 e 0,01 :M (albuminas), proteí­
nas solú,reis em NaCl 10% pH 6, 5 ( globulinns), polissa..car:Í -

,!I' -
4 

""" deos extraiveis a quente em soluçao 0,5� de oxalRto de amo-
nio, e comportamento eletroforético de proteín.as solúveis 
em tampã_o fosfato pH 7, O e O, 05 M em ag8.r fort:1m estud11dos 
nas suas possíveis relações com a qualidade da bebida pro -
venientes dos mesmos caf�s Analisados. 

l .. 3 ., 2 • M.�n ç ão de _.rfil<l9:..�

O m,todo mais utilizado para a determinaç�o de pro­
teínas é baseado no teor de nitrogênio total, multíplicand.Q. 
-se pelo fBtor 6,25 a quantidqde de nitrogãnio determinada.

A digest�o do material para a formRç�o do sulfnto 
de amõnio � lenta, assim como a titulaç�o posterior da am6-
nia liberada. A determinRção de proteínas solúveis (depois 
de. precipi tndas com �.cido  tricloro ncético (TOA),   pelos mé-
todos do ultra violeta eu.Ve), biureto e Folin (LÀ:YNE, 1957) 
foi investigado com o objeti�o de adaptar estes m,tados pa-
ra o grao do café. 

A literatura sobre compostos que interferem n� de -
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terminação de proteínas é vasta (POTTY (1969), KHA!lNA et -

al. (1969) e LAYNE (1957); daí a necessidade do estudo dos 

interferentes do café nos atuais métodos empregados. 

Para os carboidratos solúveis em etanol a 80% e 

açúcares redutores, tentoa-se aumentar a rapidez da extra­

ção como evitar possíveis interferentes. 

Os polissacarídeos foram extraídos segundo W0LFR0M 

et al, (1960), mas procurou-se utilizar o método fenol-slll­

fúrico de DUB0IS et al. (1956) para a determinação g_unnti­

tativa dos polissacarídeos, porque é wna técnica rnpida, 

muito sensível e barata. 

Os compostos fenÓlicos foram analisndos pelo méto -

do de SWAIN e HILLIS (1959) adaptado por Ab!ORIM (1970) para 

cultura de tecido. Foi necessária uma readnptação para o 

grno do café por�ue este tem umn oonsistênci� diferente, 

daí a necessid9,de de se verific1::r o número de extrnções e 

o tempo exigido pRrR retir;1J.r pelo menos 95% dos compostos

f.a.nÓlicos solúveis nos solventes utilizados .. Quanto à de­

terminnç.80 dos ácidos clorogênicos � somente; o método de GH;� 
GY (19ól e 1962) foi investigrido m.tüs profUi.'1dnmer..te, e de­

pois foi. compc1·e.do com o de 1,;00rlES et Bl.(1948) e o da 

A.O.A.C, (1970). 

2. MATERI.AL E !IIÉT0D0S

Cento e q_untro rnüostrt1s ( 500 g) de Coffen Q.E.e.21-2!1 

L. var. Mundo Novo forma coletridHs pelo I�B.C°", SERAC/S.Pel

nAs nwis divers0s regiões cfl.feeirPs do EstEido de srío Pr.iulo.

Todns ns nmostrHs erPm de cofé de terreiro e pertex:.cima à.

st1i'.rn de 71/72� Dentre e;:;tfle ornostn's, 0,s qucront,..,_ que c­

presen-�arrim bebidRs mrüs cnroctex·ísticas forMn selec.:l.onl:"ldas

segundo a qualj.dc1.de dn bebidr. como segue: 10 8.I!'.;.ostrPs cles­

sificndns como bebidn Mole (M); 10 como Dura (D); 10 como �-
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R;j:ada (Ry) e 10 como Rio (R). 

Essns 40 amostras fox•f1m submetidRs novnmente à pro 

va de degustação e analis�d&s estatisticamente a fim de s1 

rem utilizRdos somente os ce.fés que pudessem ser enquadra­

dos dentro. de um determinado pe.drão de bebida (ítem 2.3.). 

Apent:i.s 28 emostr2.s for·em classiftcadas com segv..ran 

ça; destas somente os fü1dos nnfilÍticos de 24 ( 6 de M, 9 

de D, 6 de Ry e 6 de R) foram aprovei ta das, por ceusn do 

deline9mento est8tÍstico. 

Utilizou-se o método da A.O.A.O. (1970), g_ue conBic:. 

te n·o seguinte; 

Aproxim8d0m.0nte 5 g de cnf'é fornru. peút:.dos e coloca­

dos em um.8 boêrnin t0rndr. As P.mostrf1s em seguida formn le­

vndas prtrn uma estufa a vB,ouo e sccFJs du..n1nte 6 horns r,. 98-

10020. Um.s. co�rente de a.r seco ( 2 bo1bi1.s/sec> em rr2so.11
cone�) conduzia a ur..üd.ride porn forn dn estufn. 

Depois dns BmostrBs esfriE'l.rero em dessec8.dor, errim 

pesodfl.s .. 

Poram feitfls três l't;;;petiçÕes parn C8dn nm.ostrP � 

Pnra 40 �•rr..ostrB.s for21m ffi1Rlif:lflÔOs os ácidos clo1�0-

gênicot1 tote.is; eEtret8nto, parfl os ieômeros ao Éicido clo­

rogênico só foram nne..lise.dos os 3 melhores e os 3 piores 

cnfés .. 
. ·, ' 

Par?, os ftc5.dos clorogênicos totc1is uti}j_z,ou-se o 

método de MOORES et 81. (1948) sem nltcraçe.o e para os iéci 

dos clorogêníco, isoclorogênicQ.3
1 

neoclorogênico e cEifêico 

seguiu-se o método empregado por G!IAGY (19ól e 1962) com-
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profv.ndas modificações. 

Dois gr1:1mas de café moído erfl.m imediatBmei1'te extraí 

dos com 100 ml de meta.nol a 80% (70-80•0), com refluxo. por 

2 horas. O resíduo era extraído m�is três vezes nas mesmas 

condições. Os extrRtos eram juntados e o volume era reduzi 

·do sob vácuo a 15 ml e guarô.fl,do a -1020 sob atmosfera de n!.

trogênio até a hora de ser cromatografado.

Tomou-se 50 ml de ceda amostre e aplicou-se em pa­

pel SCHLEICHER & SC!IULL, DASSEL no 2043a, O solvente usado 

era uma misture. de n-butanol: �cido acético: água (4:1:2,2 .. 

v/v/v). Utilizou-se crometogrA.fia mono dimensional ascendeu 

te. 

Os cromeitogremas foram secos durtinte 15 minutos e 

em seguida recortevem-se as manchas víst�s na luz ul tra.-vig_ 
leta (longn) e eluie-se o materiel com 10 ml de metnnol a 

80% du.rante 30 minutos. As solv.çÕes eram filtrs.das, e, firu 

de remover fibras de celulose do p�pel, e lide.s a 324 nm em 
espectrofotômetro Zeiss PM QII. 

A reta pndr&o ern feí tn com é,cido clorogênico� apli 

cedo no cromr::togrruna torubém 1 nas concentrações de 10 a 70 

pg. Seguiu-se a mesma rc.archa das amost.ras para eluiçÕo e 

leituras .. 

Eram feitos 3 cromntogram8s perA. cada Dmostnl, e em 

cada crom.8.togrnma, 3 repetições6 Nove determinr:1çÕes, por -

tanto, pera cada amostre$ 

2.2.3. Fen6is totais 

Um grama de café moído era refluxüdo com 50 ml de 

águ.n destilnda ou ruetnnol FJ 80% por 15 min- Repetia-se n 

mesme ·marchn lt8.:ts dv,rs· vezes. O extr-nt;o ern fil·trndo a vfl­

cuo por papel whntman n2 1 e o volume complet8do n 200 ml 

com água ou mett1.nol a 80%. Os extratos erB.m conservP.dos dg_ 

rante 12 horas nu geladeirn. Depois de centrifugodos, l.;00 

ml do sobrenadt1nte era diluído � 10,0 ml com águn destilnda. 
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Destes, uma alíquota de 1,00ml era tomada para a determina 
çâo dos fen6is totais, utiliza.ndo o reagente para fenol de 
FOL.IN-CIOCALTEU ( 1927) ( 1+2) (Merck) e seguindo a marcha ã 
daptada por Al\!ORIM ( 1970) do método de SWAIN e HILLIS( 1959). 

As 40 amostras foram analisadas para fen6is totais 
(água e metanol a 80%), sendo que foram feitas duas extra -
çoes para cada amostra e 6 determinações para cada extrato. 
Doze determinações para cada amostra, portanto. 

2.2.4. Carboidratos �ivres totais, açúc!ires re�­
res e polissacarídeos. 

Utilizou-se o mesmo extrato para a determinação dos 
carboidratos livres totais e dos açúcares redutores, embora 
com diluições diferentes. 

De 10 g de café moído, tomou-se 1,0000g e extraiu­
se com 40 ml de etanol a 80% em banho-maria fervente com 
refluxo por 5 min, O extrato foi filtrado a vácuo num f:l1 
tro de porcelana ultra f1no (SCHOTTUGEN, !f,AINS 3D4) e o :e-e 

síduo foi eJ-:traído mais du.as vezes com 4.0 ml de etanol a 
80% por 5 min. em banho-maria fervente. Os extra.tos forrtm 
juntados e o volume completado a 250 r:al com água destilada� 

Alíquotas de 1, 00 ml foram removi das para a dete:cmi 
nação dos açúcares redutores, segundo adaptação de H0DGE e 
HOl'REITER ( 1962), utilizando-se os reativos de Somogy e llel 

son9 

Para cada amostra foram feitas 3 extraÇÕes, e pura 
cada extrato duas determinações foram realizadas. Para ca­
da grupo de análises eram feitos 2 padrões (30 e 60 ug de 
glucose), além da prova em branco. 

·Pa1"'a dosar- carboidratos livres totais, 10-
trato eram diluídos a 100 ml com águ.a destilada. 
de 2,00 ml eram misturadas em tubos de ensaio com 

ml de ex­
Alíquotas 
1,00 ml 

de uma solução de fenol a 5%; posteriormente adicionavam­
se 5,0 ml de H2so4 (Merck) cone.; depois de 10 min. de re-
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pouso à temperatura ambiente, esfriava-se em água corrente 
por mais 10 min. 

Em seguida a intensidade da cor da solução era li­
da num colorímetro Klet Summerson, usando-se filtro 50 (470 
- 530 nm de transmissão).

Este método de DUllOIS et al. (1956) aconselha a 
determinação em duplicado para maior segurança. Foram fei 
ta$ 3 análises para cada extração; 9 determinações, portag 
to, para cada amostra. Para cada grupo de determinações� 
ram feitos 2 padrões ( 80 e 160 ;ig de sacarose) em duplica­
do, além do branco. 

Na determinação dos polissacarídeos seguiu-se a 
marcha utilizada por WOLFROM et al. (1960) e SHADAKSHAR�S­
WAMY e RAMACHANDRA ( 1967), com pequenas modificações. 

Dois gramas do café moído eram extraídos durante 5 
min� com 40 ml de etanol a 80;( em banho. maria em ebulição
(com refluxo) por 3 vezes. O resíduo era seco ao ar livre 
e depois extraído 2 vezes com 50 ml de uma mistura de ben­
zeno-etanol 2:1 (v/v) durante 30 min, cada vez. 

Depois de nova secagem ao ar livre, extraía-se com 
30 ml de éter etílico. Seco novamente, extraiam-se os po­
lissacaríàeos com 20 ml de uIG.a solução de oxalato de amônia 
a 0,5% durante 10 min. a quente (água em ebulição). Repe­
tiu-se a extraçao mais duas vezes. 

Os extratos eram juntados e precipitavam-se os po­
lissacarídeos com 3 volumes de etanol a 95%. Centrifugava­
se por 15 min. a 5000 �pm. O soDrenadante era descartado e 

o precipitado dissolvido em oxalato de amônia 0.5%. Preci­
pitava-se novamente com 3 volumes de etanol a 95% e centri-

, ,�- · fugav-a-se por 15· ·min. t a 5000 rpm. · Repetia-se um.a '-ite·z mats 
a dissolução com oxalato de amÔnio a 0,5% e precipitação 
com etanol a 95%. 

O precipitado final era dissolvido em oxalato de -
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amÔnio a 0,5% e diluído a 100 ml. Dois ml desta solução 
eram utilizados para a determinação de carboidratos totais 
pelo método de DUBOIS et al. (1956). 

Para cada amostra eram feitas duas extrações; ca­
da extrato era analisado duas vezes, fazendo-se 3 repeti­
ções para cada análise. Portanto para cada amostra eram 
feitas 21 determinações. Para cada grupo de análises, a­
lém do branco, eram utilizados dois pontos da reta padráo 
(80 e 160 µg de sacarose) em duplicado. 

' 

Para carboidratos livres totais e açúcares reduto­
res, 40 amostras foram analisadas. Para os polissacaríde­
os, somente os 3 melhores e os 3 piores cafés foram utili­
zados. 

2.2.5. !!,itrogênio total e proteínas solúveis 

Cerca de 20 g de cada amostra de café foram moídos 
em um moínho Wiley com peneira 50; foram utilizados 100 mg 
para a determinação do nitrogênio pelo método do micro-Kj�l 
dahl adaptado por l\!ALAV0LTA (1957). Foram feitas três re­
petições, partindo do mesmo póG 

O cálculo para o teor de nitrogênio na matéria se­
ca foi baseado nos dados do teor de umidade. 

As proteínas solúveis em tampão fosfato pH 7,0 , 

0,01 M e Na.Cl 10%, pH 6,5 foram extraídas durante 2 horas 
em um agitador mecânico, utilizando-se 15 ml de solução -
por grama a.e grão moído. O extrato foi passado por um pa­

no de malha fina. Cinco ml da solução extratora foram adj_ 
cionados ao resíduo e este passado novamente em pano de mª 

lha fina. Os extratos assim filtrados foram centrifugados 
por.15 minutoz a 2000 rpm. 

O sobrenadante foi transferido para um outro tubo 
de centrífuga e um volume de ácido tricloroacético (TCA) a 
10% foi adicionado. 
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Deixou-se o extrato com TOA por 12 horas na gela -
deira ( 0-520). Em seguiil:a o precipitado protêico foi cen­
trifugado. a 2000 rpm por 15 min., e o sobrenadante descar­
tado ... 

Depois de corrido o TOA, as proteínas eram digeri­
das com 10 ml de mistura digestora (MALAVOLTA (1957). A

amônia era liberada com NaOH 17 N e recebida em uma solu -
ção de H

3
Eo3 a 2% com 

... 
indicador vermelho de metila e 

__ 
verde

. de bromocresol. A amonia foi titulada com uma soluçao de 
H2so4 0,01 N.

O teor de proteína foi,calculado multiplicando-se 
o teor de nitrogênio por 6,25 (A.O.A.O. (1970).

Posteriormente fizeram-se os cálculos baseados na 
matéria seca. Foram feitas 3 repetiç;es para cada amostra, 
partindo do café em grão. Quarenta amostras foram analis� 
das. 

,.,, 
í 

, A separaçao das prote nas soluveis por eletroforese 
foi feita baseada nas sugestões de M02RIS e :iWC)jRIS ( 1963) 
e MICHL (1967). 

Um grama de café moído foi extraído com 5 ml de 
tampão fosfato pH 7,0, 0,05 M em um almofariz com ajuda de 
areia lavada. O extrato foi passado em, pano do malha fina 
e centrifugado a 3000 rpm por 15 min. Do sobrenadante fo­
ram tomados três gotas e aplicadas no agar. 

O agar foi aplicado sobre uma fÔrma de vidro e ti­
nha a concentração de 1%. Este foi preparado com uma sol� 
ção de tampão fosfato pH 7,0 0,05 M:. A corrente usada 
foi de 20 mA, 60 volts, por 24 horas� 

·. As proteínas eram corada� cora. "amido black 11

na con��nt·��çã; de o, 4% ·em solu·ç�o d� ··á�ido ;�céti�o 7% 
(v/v) por 20 min. Logo em seguida o agar era colocado em 
uma solução de ácido acético a 7% (v/v), até remover o ex­
cesso do corante. Depois de colocar a placa de agar sobr� 
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papel celofane esticado, deixava-se secar à temperatura 
ambiente. 

Assim foram obtidas placas permanentes com a dis­

posiç-ão das proteínas demarcadas pelo corante, 

As 40 amostras foram analisadas com 2 repetições, 
Mediu-se a distância percorrida pelas proteínas e dava-se 
o valor + ou - quando as mesmas haviam se dirigido para o

polo positivo ou negativo, respectivamente. Se em. uma a.­

mostra havia proteínas se dirieindo para os dois lados, m�

diam-se os dois tipos de proteínas, dando-lhes os sinais

respectivos, e o sinal final era igual ao da proteína que
percorria a maior distância.

2.". Provas de xícara e análise estatíst:i_�� 

As 40 amostras previamente selecionadas foram sub­

metidas a uma nova prova de xícara com um delineamento es­

tatístico em blocos ao acaso. 

Os três degustadores profissionais do I.B.C� SERAC 

S.P.l do Curso de Classificação e Degustação de Café de -

são Paulo não tiveram contacto prévio com as amostras do 
café e desconheciam a natureza do ensaio. 

A torração das amostras para a prova da xícara foi 
feita por uma única pessoa, especializada neste mister. 

Durante a realização das provas, os degustadores 
-

nao mantiveram contacto entre si. 

Foram realizados 10 ensaios em blocos ao acaso. Cfà 
da ensaio era constituído de 4 tratamentos. As repetições 

foram em enúmero de oito. 

.Cada.mesa de prova (bloco) era constituída de 13,.,, ___ 

xícaras, das quais 12 do ensaio (pertencentes aos 4 trata­

mentos) e 6 de café de rotina (nâo pertencentes ao ensaio), 

A ordem de colocação das amostras na mesa obedeceu a um 
sorteio. 
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Foram provadas as amostras de 8 mesas por dia, seu 
do 3 no período da manhã, 3 ap6s o almoço e 2 no final da 

tarde. Desta maneira foi provado um ensaio por dia. Não 
foram réalizadas provas na segunda fei:t,a. 

Os referidos ensaios tiveram seu início em 19/10/ 

· 1971 e o seu término em 5/11/71. As análises químicas fo­

ram feitas mais ou menos na mesma época.

Estudos estatísticos sobre a classificação do café, 
quanto à qualidade da bebida, evidenciaram que os provado­
res não distinguem entre café Mole e EBtri tamente Mole e 

têm a tendência de classificar ·o Apenas Mole como Mole 
(BARBOSA et al. (1962a e 1962b), Ainda os mesmos autores 

observaram que os provadores diferenciam o Duro dos demais, 
assim como o Riado e o Rio, embora haja uma pequena tendên 
eia de classificar o Riado como Rio, mas raramente o Rio 
como Ria.do. 

Para efeito da análise estatística, foi resolvido 
juntar os cafés classificados como Estritamente Mole, 1Iole 

e Apenas iifole em uma s6 categoria, o Duro em outra, o Ria­
do em outra e o Rio em outra. Por outro lado, das 40 �.unos­
tras analisadas, não seria possível jun-t;ar um número sufi­

ciente de amostras Estritamente �,fole ou Apenas Mole para 
comparar com as análises químicas. 

A análise estatística para a prova de xícara foi 

realizada com a finalidade de seleciohar as ac.10stras que 
fossem classificadas em um determinado padrão de bebida 

com significância estatística. 

Foi feita análise de variância transforillando a por 
, 

,--

centagem do numero de acontecimentos em are sen V x. O nú-
mero de ,,acontecimentos, foi-' considerado o número totàl ·· de 
vezes que um degustador provou uma amostra (8 vezes) t e 
quantas vezes ele apontou essa mesma amostra nos diferentes 
padrões. 

O delineamento utilizado foi o se1;uinte :( Tabel.a 2-3) 
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TABELA 2-3· Delineamento utilizado para a análise es­
tatística da prova de xícara. 

Ca�sa da Variação 

Tratamentos 

Resíduo 

TOTAL 

G.L.

3 

8 

11 

Se o teste· F desse significativo pelo menos a 5%, 

era :feito o teste de TUCKEY a 5% e 1% para posterior com­
paração entre as médias. 

Os estudos da variincia e regress�es foram feitos 
com computador eletrônico IBM - 1130, situado no Departa -
mento de Matemática e Estatística da ESALQ 1 U.SºP. 

Das 40 amostras, somente 24 foram aproveitadas pa 
ra a análise es·tatística, sendo que 6 amostras de Ce.:fé Mo 
le, 6 de Duro, 6 de Riado e 6 de Rio .. As análises quími­
cas de cada composto foram grupadas segundo a qualidade da 
bebida e consideradas como um tratamento. 

Toda a análise estatística foi feita considerando 
as porcentagens diretamente e convertendo-as em are s xº 

2.4.1. Análise de variância das análises gu�� 
.filB..J.20:rcentaggnn da mat�ria se�. 

Para as an�lises dos carboidratos livres totais, 
açúcares redutores, ácido clorogênico total 1 proteínas so-
'lÚvéii:f em tampao :fosfato, pro'te 'so is e nf 
trogênio total, foram feitas 3 repetições para cada amos­
tra, tendo-se 6 amostras para cada padrão de bebida, e qj!a 
tro padrões de bebida (Mole, Duro, Riado e Rio); a análise 
de vari;ncia fica do se�1inte modo: (Tabela 2-4): 
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TABELA 2-4. Delineamento utilizado para a análi'se es­

tatística dos teores de carboidratos solúveis to­

tais, açúcares redutores, ácido clorogênico total, 

proteínas solúveis e nitrogênio total. 

Causa dS Variação 

Tratamentos 

Resíduo 

TOTAL 

3 

68 

'71

As análises de fen6is totais solúveis em água e 

em metanol a 80%, assim como a eletroforese de proteínas, 

foram feitas com duas repetiçoes; daí, a análise de vari­

ânqia ficar: (Tabela 2-5): 

TABELA 2-5 .. Delineamento utilizado para a análise es­

tatística dos teores de fen6is totais solúveis em 

água, em metanol a 80% e dos ensaios com eletrofo­

rese de proteínas. 

Causa de Variação 

Tratamento 3 

Resíduo 44 

TOTAL 47 
------------------------�l!i---.. --1------------

Foram calculados os coeficientes de var:Lação den­

tro de cada padrao de bebida, assim como o geral. O erro 

Aa m�diar.o,�es .de F e a �iferença mínima i 

va (d.m.s.) ao nível de 5% também foram calculados .. 



2. 4. 2. Análise de variância das a�.lises 9uí12.�?ª"
em i,ra:nas do comnosto í!_or gr\!.!!l_a de nitro&_ê:;, 
nio. 

Utilizaram-se a média da análise química dos com­
postos e a média do teor de N total, e desta maneira en -
controu-se a relação composto/):,. 

Tendo-se 6 amostras pera cada padrão de bebida e 
4 padrões de bebida, a análise de variância foi a seguin­
te (Tabela 2-6): 

TABELA 2-6. Delineamento utilizado para a análise es­
tatística dos compostos em relação ao N total. 

Causa de Variação 

Tratamentos 

Resíduo 

TOTAL 

G.L.

3 

20 

23 

Do mesmo modo come as análises anteriores t as 
médias dos tre.t�entos (padrões àe bebida), c0efic:tent0s 
de variação, d .. m .. fJ. a 5%, teste F e erro da médio. fora!ll 
calculaêos, 

2.4 .. 3., Análi.se de v�Jl2.!.? __ das análises �i -

sz.�JE r�f-ai;;.�o q.9� a F:!§tjéria Bec�1 i1.�clv.:'..,J1-
E.2._.os_ pol�§!..(;ll:J'Ídeos e f!§_:LsÔmaros ao áC'�­
.9.2. .. -21.P!' o zê n i cq_ • 

Como já foi dito, alt,i.rncas dss determinações quí-
micas 'd�ITlan da1;·· mu1. to. têmpO e ;.i:'rn g;,,.eto �(ü tó grande - de 
terialj por estas razões resolveu�-se tomar apenas os 
melhores e os 3 piores cafés para estas análises. 

3

Para a análise dos -polissacax·ideos. a an&lise de 
-
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variância fica como mostra a Tabela 2-7. 

TABELA 2-7. Delineamento para a análise estatística do 
teor de polissacarídeos solúveis do ê'ão de café 
verde. 

Causa de Variação 

Tratamentos 

Resíduo 

TOTAL 

G.L.

l

10 

11 
---------------------------

Para a análise dos ácidos isoclorogênicos (+ áci­
do cafêico) e ácido neoclorogênico, devido ao fato de se 

terem 3 repetições, a análise de variância fica como mos­
tra a Tabela 2-8. 

Para todas essas análises foram calculados o coe­
ficiente de variação dentro dos padrÕes de bebida isolada 
mente, e o geral, o erro da média, o teste F e a d�m.�s.

TABELA 2-8. Delinaamento para a análise estatística do 
teor de ácido clorogênico, ácidos isoclorogênJ.cos 
e ácido neoclorogênico. 

-------------------------------

Causa de Variaçio 

Tratamentos 

Resíduo 

T0TAL 

G.L.

l 

16 

17 

2.4.4,. Qorrelações entre os com:Q,Qstos ou.ímicos 

�..li�9j_Q_� 

Correlações dos teores dos compostos analisados 
das 24 amostras foram feitas t tentando-se relacionar os-
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teores de um composto-com outro. Para tal utilizaram-se 
as porcentagens diretamente, assim como .os dados transfor­
mados em are sen \�-<{o.· 

Sendo 8 o número de compostos determinados, 28

análises de regressão foram necessárias para analisar um 
composto contra todos. Foram calculados o valor de r e o 
teste F de significância para cada análise de regressão 
feita. 

3.. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

3. 1. � .. ga,ntaçl�52�4e métç,_q�Q.§l

3.1.1. !_cidos fenólicos 

Um dos únicos métodos encontrados na literatura
,,

que permitia a determinação do ácido clorogênico e seus 
• A .,, 1 "> .,, isomeros, e que era acessive a aparelhagem disponivel , 
foi o desenvolvimento por GNAGY (1961 e 1962)$ H.AUSERMANN 
e BRANDENBERGER (1961), citados por SMITH (1963), desen -
volveram um método semelhante na meBma época .. GNAGY ( -
1961 e 1962) usou cromatografia de papel de filtro mono-

• .. ""4- " "  , . PJdimensional, para a separaçao dos acides e apos a eluiçao 
das manchas a solução era li.da a 32E3 nm. O solvente usg1 

/,,, ,, / I' ~ do foi n-butanol acido acetico agua na proporçao de 4:1:5 
( v/v/v). 

A extração era feita com álcool isopropílico a 
70% durante 3 horas em um agitador, e repouso fü1rante à 
noite. Depois era centrifugada e 150 1tl do sobrenadante 

; 

eram aplicados no papel cromatográfico. 

O tempo necessário para fazer uma análise total:L­
mapipula,ção.�, 

No presente trabalho, foi iniciado primeiramente 
um est11do para a extração do ácido clorogênico com meta -
nol a 80% à quente (50-60ºC). 

O metanol a 80% foi escolhido por duas princi1:iais 
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razões: a) o seu pontó de ebulição é baixo sendo assim 
mais fácil reduzir o volume para a cromatografia. b) ex-

- tra�_menos compostos interferentes.

Utilizando 2 i 0000g de café moído, este era imedi 
atamente jogado em 100 ml de metanol a 801b em ebulição com 
refluxo e extraído por diversos intervalos de tempo. 

Foram necessárias 3 extrações de duas horas cada, 
para a remoção total (ou quase) dos ácidos clorogênicos. 
Na primeira extração, mais de 90% dos ácidos clorog;nicos 
eram remo11j_dos., 

O solvente era evaporado a vácuo a uma temperatg 
ra não superior a 50ºC. Temperaturas mais altas oxidam 
e polimerizam os ácidos clorogênicos. 

O extrato pode ser armazenado na geladeira (0"".'5ºC) 
sob atmosfera de nitrog;nio por uma semana. O desejável, 

L é 
" �, 

por�m, fazer o crornatograma logo em seguida a reduçao 
do volume. Extratos ou padroes de ácido clorogênico com 
mais de um mgs de estocagem chegavam a reduzir suas con­
centrações em mais de 50% quando cromatografados� 

Foram testados 24 solventfrn e misturas ( SEIKEL 
(1964) e o que melhor separação ofereceu foi o largamente 
usado n-butanol/ácido acético/ágL1a, na proporção 4: l: 2, 2 
(v/v/v). Cada solvente ou mistura foi testado com dez 
repetições,, 

Tentou-se lavar os papéis com álcool etílico, 
Na2HP04 0,1 Me ácido acético; embora as manchas tivessem
ficado mais visíveis, as lavagens não trouxeram nenhuma 
melhora na separaçio dos �cidos clorog�nicos. 

3-2 mó   A Figura        stra um  cromatograma que foi desen 
volvido nas condições acima discutidas. 
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FIGURA 3-2. Esquema do cromatograma monodimensional do 
extrato do grão de café verde. 

A= Amostra 

- - -- ..,_ - - - _____......... _ B= Ácido clorogênico 

�4 o o C= Ácido isoclorogênico 
o3 o, D= Ácido cafêico 
02 o 
e;l 1:::: Ácido neoc:lorogênico 

2= ícido clorogênico 

3::::: Ácido isoclorogênico I

4= Ácido isoclorogênico II 

'
Ácido cafêico. 

A B e D 

Sol vente: n:butanol/ác. acético/21gua 4/1/2 1 2( v/v/v) 

+ 

Embora os resultados obtidos concordem em parte 
com a li terat;ura, principalmente com os trabalhos de LEN·­
TNER e DE.ATHERAGE ( 1958) e PIOTET e BRAifDENBERGER ( 19 60), 
foi tentada a identificação das manchas encontradas no cr_o 
matograma e, para tal os seguintes métodos foram. utili:t:.a� 
dos: 

a) comparaç�o de Rf. com padr;es repurificados

cromatograficamente de ácido clorog�nioo, cafêico e ieo­
clorogênico (Sigma); nio foi possível conseguir ácido ne.2, 
clorogênico; 

b) uso de indicador para sl1bstâ.ncias fenólicas;
usou-se cloreto férrico+ ferricianeto de potássio na con 

{,oentraçâo de.};, " (BARTON al w (1952); 

e) vapores de NH40H; os ácidos clorogênicos torn�
vam-se de coloraçio amarela; 

d) ácido acético a 10% + J\JaN09; pulverização do
cromatograma torna as manchas dos ácidos clorogênicos am:fi
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relas e a do ácido cafêico, vermelha; medtante posterior 
pulverização com NaOH diluído, os ácidos clorogênicos to� 

naram-se vermelhos; 
e) espectrometria no ultra violeta (380 a 220 nm);

foi usado um Bech.'11lan DB com registrador. 

O ácido clorogênico e o isoclorogênico I apresen� 
taram-se idênticos aos padrões purificados& O ácidos neQ 
cloroglnico apresentou-se bem semelhante ao cloroginico e 
isoclorogênico. O espectro do ácido cafêico + isocloro -
gênico II diferiu do padrâ.o, apresentando além de seu piGo 
máximo ao redor de 320 mm um outro pico ao redor de 270 
nm. Este Último pico é devido à cafeína, que não se con­
segu.iu separar completamente. Pelo espectro dos dois cora 

., 
-

postos pode-se verj_fj_car que a cafeina nao absorve a 324 
nm ( 111ig11ra 3-3) .. 

Utilizando cromatografia monodimensional e como 
solvente n-butanol, áctdo acético e água, na proporção de 
4:1:2,2, foi possível separar os ácidos fen6licos do ca -
fé, com excessio do cafêico 9 e medi--los quantitativamente 
ap6s eluição do cromatograma com. uma solução alcoólica e 
leitura em espectrof'otômetro a 324 mo.. 

O ácido criptoclorogênico (4-cafeoilquínico ou 
"Banda 510") nio p6de ser separado dos ,cidos clorogini -
cos e neoclorogênicos quana.o se usou papel de 35 cm de 
comprimento. Se o papel for maior, o tempo para correr 
o cromatograma :pode chegar a 64 horas; desta maneira con-­

segue-se separar o criptoclorogênico. Entretanto o ácido
clorog&nico sofre oxidaçio, devido ao longo tempo em ex -
posição� Para outros ie6meros nio foi feita a investiga-
ção. FELDMAN et ale ( 19 69) mostraram que o ácido cloro rrêº·-

um dos mais ·degra dos na 

As manchas devem ser aluídas ap6s ligeira secagem 
do papel (nio esperar mais de 15 min.) para evitar oxida­
ção. Os ácidoB clorogênicos oxidados absorvem. muito pou-

co na regiao dos 324 nm. 
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FIGURA 3- 3. Espectro no ultra violeta da cafeína. e da 

mancha nº 4. (ácido isoclorogênico II + ácido ca­

fiico +.cafeína). 

380 320 260 220 

comprimento de onda em n.m 
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Depois da tentativa de adaptação do método croma­
tográficó, foi feito um estudo comparativo entre este 
(GNAGY (1961 e 1962), o método original de MOORES et al. 
(1948) e o modificado por WEISS (1957) e que é atualmente 
aceito pela A.O.A.e. (1970). 

Seis tipos diferentes de café foram tomados, sen­
do feitas nove determinações, seguindo-se cada um dos mé­
todos acima ditados. O quadro abaixo mostra os coeficiem­
tes de variaçio (o maior e o menor encontrados nas seis 
amostras) e os limites máximos e mínimos de cada E:1érie de 
determinações das respectivas amostrase 

TABELA 3-9: Resultados da análise estatística dos três 
métodos de determinação do ácido clorogênico em -
grãos de café .. 

Coef .. var@máx .. 

Coef.,yar.min. 

Valor,es máxe e 
.,, • ,f m1.n1.mos em o/o, 

nas amostras 

MOORES et ale 
( 1948) 

10,03% 

6,46% 

5, 2 4--5, 9 4 
6, 65-6, 69 

V 

'NEISS ( 19 57) GI'TAGY( 19 61 
A.O.A.C.(1970) e 1962) 

7,21% 

5,19% 

5,92-6,54 

6,42-6,47 

6, 86o/� 

6 O t,:;7' ' 4-!º 

5,99-6,80 

6,67-6,72 
--------------�--·-----

No trabalho de WEISS (1957), aceito pela A.O.A.e. 
(1970), o coeficiente de variação encontrado foi de 4

1
77 

e os limites_m2Íxirtos e mínünos foram de 8,881� e 7,477l,res­
:pectivamente. Pelo que se pode observar, não diferem mui­
to das análises feitas neste trabalho usando-se tanto o 

lia .. A.0,.A.C.,(1970) .como também.o de MOOHES (1948)., 

A m,dia das anilises feitas com os tr;s m6todos 
foi a seguinte: MOORES 6,53; A.O.A.e. 6,34; Cromatográfi­
co 6,74. O teste de Tukey não revelou significância entre 
MOORES e A.O.A.e., mas ambos foram diferentes do cromato- 
gráfico.
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Segundo DICK (1972), a Associação Oficial dos 
Químicos Analíticos recomendou em sua Última reunião que 
se continuassem os estudos sobre a determinação do ácido 
clorogênico em café, pois o atual método aceito não é 
definitivo. 

Devido aos resultados obtidos e à literatura con­
sultada, achou-se razoável e válido se utilizar o método

de MOORES (1948) para a determinação do ácido clorogênico 
to·cal em grãos de café verde. Ser:La bom lembrar que o

método da A.O.A.Oº (1970) é bem mais moroso.

Dois eram os ôbjetivos das anál:Lses dos carboidr-ª. 
tos. Um deles, detectar quais os açúcares livres no café, 
e o outro, medi-los quantitativamente. 

Primeiramente tentou-se usar o método de extração 
utilizado por VALb?WIA e ARZOLLA ( 196 7) para folhas de ca 
feeiro. Todavia a extraçio revelou-se insuficiente, sen­
do necessário, portanto, um outro tipo de extração. 

Utilizando•-ee 40 ml de etanol a 80% por grama de 
caf, moído, extraindo-se diversas vezes com intervalos de 
tempo diferentes e analisando-se os carboidratos totais 
pelo método de DU:BOIS et a.l. (1956), obtiveram-se os re­
sultados apresentados na Tabela 3-10. 

Pelos resultados obtidos, foi decidido utilizar 
o tempo de 5 minutos nara cada extraç�o, fazendo-se
total de 3 extrações. 

Urn 
.. ❖.!. 

A A.O.A.O. (1970) também aconselha extração a 
e�_soluçio alco6lica,

Logo em seguida o extrato etancSlico, depois de 
filtrado (porcelana porosa), era passado por uma coluna 
AG-50W-X4 forma H·\ 100-200 mesh). Depois de reduzido o 
volume a vácuo a temperatura r1ão superior a 50ºC, o extr-ª. 
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to era cromatografado. Utilizaram-se a técnica, os sol­

ventes (fenol/amônia/água e butanol/ácido acético/água) 

e os reagentes aconselhados por FONSECA e ARZOLLA (1965) 

e através de cromatografia bidimensional separaram-se e 

identificaram-se sacarose, glicose e frutose. 

lfi 

2ª 

3ª 

4ª 

5ª' 

TABELA 3-10. Efeito do tempo e núm�ro de extrações na 

remoção de carboidratos solúveis em etanol a 80% 

de grãos de café (resultados em mg carboidrato/g. 

café, média de duas repetições). 

5 min. 10 mi.11. 15 min. 
-..,,,.,.,,_w , _,.,,-,,:.,,,� 

~ 

extraçao 75,0 77,5 73,5 

extraçã.o 7,2 8,5 7,8 

ext;:,ação 1,2 1,2 1,2 

extração 1,2 0'17 0,4 

extração 0,4 0,4 0,3 

�-

------

-------� .,oq ,,_n-... ���.,,.. 

TOTAL 85,0 88,3 83, 3 
��--.ri,;-,..,..,,..-.. � -- ...... ,=--"""�ª 

Pela intensidade das manchas, a glicose e fruto­

se pareciam estar em concentraç�o bem mais alta do que 

as encontradas na literatura. 

Sabendo-se que a sacarOse e outros carboidratos 

que possuem a ligação frutofu:ranosÍdica são facilmente 

hidrolisados (McCREADY (1970), usaram-se diversas colu -

nas e mediu-se o pH do extrato etanólico depois de pas -

.sado_ pela. coluna, assim como .depo:ts da, eluição com água 

destilada. 

A Tabela 3-11 mostra os resultados obtidos .. 

O extrato etan6lico, antes de passar pela coluna, 

( 
,� 

,, 

tinha o nH r;. � todos os dados 8(iO medias de duas :repe-
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tições). 

TABELA 3-11. pH dos eluÍdos de extratos etan6licos de 
café, passados por diferentes colunas de resina de 

• Â • 

troca ionica.

pH dos eluídos 

Tipo da Coluna Forma extrato 
etanólico 

extrato + ál?;Ua de 
lavagem 

-------------------·-----------

A) DOWEX 50W--X8
(100-200 mesh) H+

:B) AG 50Vv -· X4 
(100-200 mesh) H+

C) AG 1 - XS

(200-400 mesh) Cl-

D) AG 1 - X8

(100-200 mesh) COC-

E) Al!IBEHLITE 
CG-120 
( 100--200 mesh) 

3,7 3,4 

3,7 3,5 

4,5 3,8 

6,7 

6,6 

J?osteriol:!;ment;e os volumes dos eluídos foram red31 
zidos e cromatografados em n-butanol/ácido acético/águ a 
na proporção de 4: 1: O, 5 ( v /v /v) ( I1

10NSECA e ARZOLLA ( 19 65) � 

A Tabela 3-12 mostra os resultados dos cromato -
gramas, assim como a an�l e de carboidratos totais nos 
eluÍdos; a intensidade manchas detectadas, proporei 
onal ao número de sinais para glicose e fru.tose. 

NÜo se consegui� a olho nú., diferenciar as man -
chas para sacarose em re ão à'quantiàade; entretanto, 
pelos resultados quanti ta·ti vos da determinação dos açÚC§ 
res totais eluídos ( método de DUI30IS et al. ( 1956), pode--

- ·-
,se observar que nao houve retençao de açucares na coluna.� 
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mas somente degradação da sacarose. O extrato original, 

sem passar pela coluna, mostrou uma concentração de 92,4 

mg de carboidrato/g de café. 

Diversas retas, utilizando-se o método fenol-sul­

fúrico, foram feitas, usando-se amido, glicose, frutose, 
sacarose, manose e galactose como padrões. A análise es­
tatística revelou que os coeficientes de extinçio para 
glicose, f'rutose, manose e amido não diferiram entre si, 

sendo dif€�rentes dos correspondentes à sacarose e à gala:;;. 
tose, que também diferiram significantemente entre si. 

Esses resultados são bem concordsntes com os de DtJJ30IS et 

al. ( 19 5 6) � 

Devido ao fato de que a sacaroBe encontra-se em 
pordentagem bem mais elevada que os outros açúcares li-

"" d 4•J:. vre s no grao o l�8.L 13 , decidiu-se utilizar em todas as ana 

lises a sacarose como padrão. 

TABELA 3-12. Detecção dos carboidratos dos eluídos das 

Coluna 

A 

B 

e 

D 

E 

diferentes colunas e a quantida 
dratos encontrados nos eluídoa. 

total de carbo 

Sacarose Glicose Frutose mg Carb/g café 

+++++ 

+++++ 

+++++ 

+++++ 

+++++ 

++ 

++ 

+ 

+ 

+ 

84,8 

82,2 

84, 4 

85,3 

86 ,5 

Este resultado vem confirr:nar as observações de 

BARNETT e TAWAB ( 1957), de que o método fenol-rmlfúrico 
6 bem específico para carboidratos e seus derivados, pois 

na determinaç;o da lactose em leite e queijo a caseína,-
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,., 
aminoácidos, ácido lático e ácido cítrico nao interferi 
ram, assim como a gordura da manteiga. 

Com base nestes dados resolveu-se determinar os 
carboidratos livres totais soll.iveis em etanol a 80% sem 
uma posterior clarificação do extrato. Desta maneira fQ 
ram ob·tidos os dados do presente trabalho em relação aos 
carboidratos livres. 

Em posterior investigaçio sobre a metodologia Bfil 
pregada, notnu-se q_ri.e a méd.:La das análises estav-a um po11, 
co acima da m,dia encontrada na literatura para a sacaro 
se. 

R ., t~ � t . ' . . 1 "' eso�veu-ae en ao ae erminar se o ac1ao e oroge-
nico poderia interferir na reação. A alíquota de 2 ml do 
extrato para determinaç;o de carboidratos cont,m, aprox 
madamente, 80 ug de ácido clorog&nico total. Tomando is­
so como base, m.ontou-se um o no qual dife1�entes quan 
tidades de �cido clorog;nico foram adicionados e a reaç;o 
com fenol e ácido su.lf1...1rico revelou os resulte.dos aue vão 

� 

na �J:labela 3-13° 

Nº 

TABELA 3-13. Efeito do ácido clorog�nico na termina­
ção c1e carboidratos pelo método :fE:,nol-sulfÚrico. 

tubo 

l 
2 

3 
4 

5 

6 
7 

8 

µg �c.clorog/2 ml 1ª rep. 2ªrep. � menos branco 

1600 
1280 

800 
480 
160 

' ;J 

soi

50 
o 

69 ,o 

61,0 
58,0 

51,0 

,5,0, ,5 
47,0 
�7 to 

45,0 

72,5 
65,0 

54,0 

51,2 

45,,,2 
47,0 
47,0 

45,2 

25,65 

17 ,90 
10,90 

6,00 

2,75 

1,90 
1,90 
o,oo 

]!.: Quantidade encontrada na alíquota. 
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Como se pode verificar, existe uma pequena infl� 
ência do ácido clorogênico na reação do método fenol-sul 
fÚrico para carboidratos. 

Tentou-se precipitar o ácido clorogênico (e ou 
tros possíveis interferentes) com subacetato de chumbo 
saturado (o.r.c.c. (1962) - 7b - E/1960) e el:tminar o 
excesso de subacetado com carbonato de sódioº 

Consegu.iu-se eliminar todo o ácido c1orogênico, 
mas o acete.to não precipitado interferia no método.· A 
adição c1e carbonato ele s6dio dimün.üu bem a interferêncj_a,, 
mas até agora não foi possível estabilizar a cor e, assim 
sendo, a variação é bem grandee Este processo parece 
promissor, e es:pera-se q_ue em futuro próximo resultados 
mais positivos sejam alcançados. 

Tentou-se ve:rifioar se o etanol o, 80�0 a quente 
também extraía açúcar fosforilado e utilizando-se a técnJ. 
ca cromatográftca empregada por HA.N:ES e ISHERWOOD (1949) 

detectou-se uma mancha que reagiu como tal. O Rf,. no en.,, 
tanto, não pôde ser comparado com nenhum dos a,çú.cares fo.ê. 
forilados que estavam� disposiçio (glucose 1-P, glucose 
6-P, frutose 1-6 di-P). Tal composto poderá ser talvéz
um fosfolipídeo.

Foi difícil encontrar um solv-ente que separasse 
ao mesmo tempo a sacarose, o composto fosforilado desco-

h . d 
' . ' 

l 
" . n eci o e os aciaos e orogenicos, para o estudo da con -

tribuição de cada um dos interferentes na coloração final 
do método fenol-sulfúrico. 

A acetona pura conse6"U.iu separar bem os 3 compo::J­
tos sendo que os Hf foram: fosforilado desconhecido 0,15; 

ido · e :co 

Jí,ei to o cromato grama e eluídas as manchas e os 
brancos respectivos, foram fei s as análises para car -
boidratos totais pelo m6todo fenol-sulfúrico. 
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O composto fosforilado desconhecido deu uma lei­
tura de 1/20 em comparação com a sacarose, portanto deve 
contribuir com 5% para a coloração final do referido mé­
todo. 

Por outro lado, utilizando-se diferentes quanti­
dades de glicose-6-fosfato, verificou-se que, fazendo-se 
a reação do método fenol-sulfúrico, obtinham-se leituras 
�roporcionais ls quantidades de açúcar fosforilado pre -
sente: obedecia à lei de Beer pelo menos no intervalo de 
10 a 90 ug. 1!; interessante notar que no trabalho origi ... 
nal de DUBOIS et al. (1956) os autores não mencionam açli 
car fosforilado; além disso, também não foi encontrada 
nenhuma referência so·bre determinação de açúcares fosfo­
rilados pelo referido m�todo. 

Devido ao fato de o m6todo ser sensível para mi-
.... ·, ª ,, . " f" ·1 d. f 1 + � cro quan l;J.naa.es, ser rapia.o, aci e azer e so ore .,ua.o

barato, seria interessante um estudo mais detalhado pa:ra 
t . J . ,., � 

"t ;, f 1 lf' " . " f a u·1_1zaçao ao me ouo .eno_-su urico para açucares 0Q
forilados. 

A Tabela 3-·14 mostra os resultados conseguidos. 

TA13EL.A 3-14. Utili.zação do método fenol sulfúrico pa­
ra determinação de açtfoares fosf'orilados. 

NQ tubo ''F' G-6-P , v .. \....? 

1 13, 5 

2 22,5 

3 31,5 

,o 

5 67,5 

6 90,0 
7 o,o 

r,:: ') o ::, .) $ 

56,0 
63,5 

6,0 
86,5 

99,8 
40,0 

54,0 
. 58, 5 

64,2 
75,0 
86, 5 

100 :1 6 

42,5 

menos o branco 

12,25 
16,00 
22,60 

34 1 25 .' 
45,25 

58,95 
o

t
oo 
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A determinação dos açúcares redutores, que mais 
corretamente deveriam ser chamados de "poder redutor", 
foi feita logo em seguida à. extração, para evitar hidró­
lise da sacarose. Os resultados obtidos coincidem com 
as médias encontradas na maioria dos trabalhos mais re -
centes da literatura; entretanto TERRIER (1952) e ROSEN­
THALER (1923), citados por NAVELLIER (1970), afirmam que 
o ácido clorogênico tem um fraco :poder redutor e int
re em reaçoes desse tipo.

Com o bo j eti vo de ·verificar se o ácido clcrot;ên,;1, 
co, na concentração em quEi se. encon na amostra em que 
foram determinados açúcares redutores (cerea de 400 ug/ 
ml de ic. clorog;nico), interfere na reaçio para os �es­
mos, montou-se um ensaio seguindo o uétodo de HODGE e HQ. 
FREI::['EH ( 1962), util:izando-se o reativo de Somogy e Nel 
son. Os resultados a1xr·escntam-se na Tabela 3-15. 

TABELA 3-l5e Efeito do ácido cloroginico na determinã 
,,, ,, çao dos açucares redutores com o de Somo-

gy e Nelson. 

Nº tubo 11g ác. clorog., 

---��r:m,ir:w;c 

1 1000 
2 800 

3 600 

4 400 ,:

5 200 

100 
o 

L e :L t u r a s 

1ª rep. 21 rep. m�dia das leit. 
menos o branco 

�ª'�-,,-- .,1,.,..,�'""" -

18,0 19 ,1 0,05 
18,0 18,l - 0,04
21,0 18,0 1,00
18,1 18,2 - o, 35

16,0 18,0 - 1,50
17,5 19 ,o - 0,25
18 ,o 19,0 o,oo

x Quantidade encontrada na alíquota tomada para a deter­
minação de açúcares redutorese 
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~ 

Pela Tabela 3-15 pode-se observar que nao houve 
efeito algum do ácido clorogênico no poder redutor do 
extrato. 

O desconhecido composto fosforilado-isolado por 
cromatografia foi aluído e testado com o reativo de So­
mogy e Nelson (HODGE e HOFREITER (1962), verificando-se 
que não reduziu o cobre. Portanto o composto desconhe-• 
·cido não interfertu na determinação df; açúcares reduto­
res.

O m,todo oficial de determinaçio de proteínas 
totais e solúveis no café e na maioria dos alimentos é 
baseado na determinação do nitrogênio orgânico (A.O.AeC. 
( J a r70) ?,TA 7T1T I -W•T,'!,; ( 19 '7 0) T T"[ I t•,11K· ( "'9 '"70 ) o I e e .::J , J:ui\i:,J.) il..:.:.n / t .J,).;..,JJ.!::JV \. .L'- a t • • • � -

(1962) e HART e ]'ISlrnH (1971). J�nt:r•í:}téinto mGtodos mais 
" ·a · 

d ~ 
- · a 

· · 1 rapi os e mais acura os sao sempre aeseJa .os, principa_-
mcnte no controle de qualidade em indústrias alimentíci.­
as. 

Para o CEH30 espec:Lal do café, não foram encont:t\s1 
d.os na literatura ou.troe métodos que :não fossí.::m os ofic_i 
ais acima citados; indústrias de caf� tamb�m os t;m usa­
do porque não se conseguiu a.daptar u.m método mais rápido 
e que fürnse a mesma reproduti1)ilidade (R .. tT.OLSON (1971) 
G l ]·, � e e · ~ �'> -enera 1000.s o. - omunicaçao pesBoal .,

Pensou-se . "1 · � . 
t t ...... que seria va 2aa uma en-aviva de ada].

tar um. dos n1étodos largamente ur:mdos em bioqu.Ímica e que 
donsegcrnm medir micro quantidades com bastante precisão 
e rapidez. Entre os principai.s 9 escol::1eram-se o método 
do ultra violeta (U.Ve) (LAYNE (1957), o do biureto (ITZ­

Gl.LL (l964) e. o de Folin,(LOWRY et al.(1951)0 

SegT1iu-se o método descri to por LAYNE { 1957) que 
~ - , ºO se baseia na relaçao da absorçao das prote2nas a 2u nm•·" 
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e 260 nm e uma série de fatores de correção para a de -
terminação quantitativa de polipeptídeos em solução. 

Este método é muito indicado para �!oteínas se­
mi purificadas porque a solução não apresenta turbidez. 
Para o caso do café, a solução aquosa do mesmo é turYa 
e, para a remoção desta turbidez, utilizou-se éter etí­
lico para a eliminação das substâncias graxas. 

Um grama do pó desengordurado foi extraído com 
15 ml de tampão fN3fato :pH 7, O O, 01 M du.rante duas ho-
ras, com agi t8,çao 

... . mecanica. 

Depois de coado em :pano de malha fina, o extra­

to foi eentrif\.1.gado i e o sobrenadante precipitado com 
um volume dH ácido tricloro co ( TCA) a l07í. Dfjpois 
de um repouso na gela ira (O - 52c) de 12 horas, foi 
ccmtrifugado a 2000 durant:E) 15 min., e o sol/renadan-

te cantado. 

O 
. 'º"" • . precipitado pro�eioo foi dissolvido em 20 ml 

sfato 0,01 M, pH 7,0. Nio se conse-
6-uiu dissolução completa, ne111 com um leve aquec:Lmento. 

lavado com agua stilada e submetido ao 
o precipitado
tratamento pe-

lo reativo de Molish carboidratos e o de Millon 
ra :proteínas. �i\mboG deram rEH:111ltados positivos� 

Tentou-se solu'!oilizar as proteínas cipitadas 
com TCA a l01f por meio de O, 1 N. Conseg1.,du-se uma 

solubili 
� 

total, mas a solução adquiriu uma leve co­
loração amarelada e u.ma pequena turbidez. 

JJ & fato sabido que a turbidez e pigmentaçio 
nelo 

D.V. (LAYNE (1957).

Se�1iu-se o m4todo adaptado por ITZHAKI e G!LL -
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(1964) que é se5_s vezes mais sensível que o do biureto 

anteriormente conhecido (GORNALL et al.(1947). 

Este mátodo, baseado na absorçio no ultra vio­
leta do comple:z::o formado entre a proteína e o cobre qua.n, 
do estes estão em uma forte solução alcalina de sulfato 
de cobre. 

Preparou-se uma reta padrão com albumina de se­
rum de boi ( :BSA) (Sigma), uttl:lzando-se 100 a 2000 /ug de

proteína. 

A extração e procipit;ação das :proteínas foram 
feitas d.o mesmo modo descrito para o método do U.V� 
(ítem 3 .. 1.3.1,,). 

~ 

Nao se teve dificuldades para dissolver as pro-
teínas p1--eci1ütadas pelo 
a 5 , 6'}s ( C.ALiiAS ( 19 70) • 

TGA, pois :foi U ·t'" 1 -lz;-, (1q0 rr 010., ,..L .. , .... 'º" . :\..,) 
'· 

? 
e... �) 

·cobre),

50 mtn.

Ap6s adiç;o do reagente de biureto (sulfato de 
obeervou-se uma turbidez na soluç;o, e ap6e 45-

c:� ,�., �'\ .,. ;:; '{ d , ,-i - � 1� y: o d s ,., ... C � .; :• .,l ... ,.,_ rn ,• ,.__ uma ...;;u,,1,,ensc,O e.e cor t1i::,rr•,j111 e ,.e co,.1.;;:;J.,., �en,.,1.;::1. 
gelatinosa foi observada. N;o foi possível obter leitu 

ra. 

Tentou-se lavar o precipitado do TOA com acetona 

gelada (-1020) por 3 vezes. A turbidez praticamente de­
sapareceu, mas o precipitado marrom continuou aparecen -

do� Fato semelhante foi obser11ado nor POTTY (1969) ouan 
1:;' ;.i... --

do testava o m�todo do biureto para determinar proteínas 
em vesículas de laranja. Por outro lado, o autor nãci 
mencionou se esse efeito era devido a substgncias fen6 -
licas ou péoticas. 

a mesma dificuldade quando tentava adaptar o método do 

biureto para a determinação quantitativa de prote:(nas em. 
culturaa de tecido vegetal. O autor é de pensamento que 
esses precipitados sao polissacarídeos �recjnitados nela .t .... ..... lr4$'>! 
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cobre do reagente do biureto. Tal hip6tese pode ser 
verdadeira, pois no precipitado com TCA foram detecta -
dos carboidratos (ítem 3.1.3.1.), quando se tentava di� 
solver o precipitado do TOA para a leitura no U.V. 

Este é um dos métodos mais utilizados em bioquí­
mica por causa de sua alta sensibilidade e rapidez. 

Neste trstbalho fo:L seguida a adaptação feita por 

LOWRY et al. ( 1951). 
~ 

O fundarnen·to deste método baseia-se na reaçao do 
cobre com a proteína em meio alcalino com posterior re­
dução do reagente de fosforz�olibda:to e :fos:fotungstato pe-� 
la tirosina e triptofano da proteína tratada com cobre 
(LOWHY t;t al. (1951) e LILLI�VIK (1970b). 

Primeiramente fez-se uma extração como foi dE,,s·­
crita para o m4todo do U.V. (!tem 3.1.3.1.) e as proteí 
nas foram precip:Ltadt:'J.s com um volur.üe de TO.A a 107�.. I1e•­

., pois füi centrifuga,;ão e descarte do pigmentn,do sobrena­
dante, o precipitado foi dissolvido a 40 ml com K2co

3
a 

d 
3'.;,o .. 

Utilizando-se o mesmo m€todo de extraçio e pre­
cipitaçio com TCA a 10%, determinou-se o teor de nitro -
g;nio no precipitado pelo m6todo do micro-Kjeldahl adap­
tado por MALAVOLTA ( 1957). 

Os resulta.dos dos dois métodos de proteínas· em 
relaçio A mat�ria verde podem ser observados na Tabela 
3-16*

1�:·e·videnté que a pigmen:,các;ão 'ou outro interferen 
te qualquer ào extrato est'á influtnd.o na dete:cminação pe 
lo m6todo de Folin-Lowry. 
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TABELA 3-16. Determinação de proteína solúvel do ca­
fé pelo método de Folin-Lowry e pelo N x 6,25. 

Método 

N X 6,25 

Folin-Lowry 

li rep. 

2'i 73 

5,74 

% Proteína 

2,98 

5,90 
-------------------------------·--ffl-"" ----

Devido à coloração marrom do extrato, pensou�se 
em extrair as proteínas com ácido ascórbico a fim de e­
vi·tar a oxidação dos .feno:i.s. Adicionaram-se 15 mg de 
ácido ascórbico ( 15 rn1) na solu.ção -tampão fosfato pH 7 ,o
0,01 M. Os resultados sio encontrados na Tabela 3-17. 

Pela Tabela 3-17 ficou evidenciado que o ácido 
6 

� 
J , ase rbtco afetou a extraçao de pro ceinas porque s,baixoli 

o teor das mesmas p�lo m�todo de N x 6,25. O pH da so­
lução ext:ratora baixou para. 4,3 e isto deve ter sido a
causa principal da menor extração.

Não se tentou usar outros redutores como 2-mer­
oaptoetanol, ditiotreitol (Clealand 1 s reagent) e bis 
sulfito de s6dio porque interferem com o reativo de Fo-
1i.n ( AMORIM ( 19 70b). 

TABELA 3-17. Efeito do ácido ascórbico na determi.na.�­
ção de proteínas solÚVf;is do café :pelo método de 
Folin-Lowry e pelo N x 6,25. 

i ]Kétodo 

N X 6,25 
N x 6, 25 c/i::,1c. asc6rbioo 
Folin-Lo1.vry 

____!, _ _tr..,g__t§_ína _

_ 

l!.rep. 21 rep. 

3, 24 
1,88 

5,9 3 

3,06 
1,71 

5, 54 
Folin,,.l1owry c/::_fo .ascch·b:Lco 4, 60 4,86 

----

--------- ··-,� ... ,

.---

---�-------· .. --
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Com vistas a eliminar interferentes, uma série 
de ensaios foi planejada t sempre se comparando os resul­
tados obtidos pelo método de Folin-Lowry com os do N x 
6,25. 

Primeiramente tentou-se verificar se a lavagem 
do café moído com éter tinha algum efeito no teor de 
proteína medido pelos dois métodos. A Tabela 3-18 mos­
tra esse efeito. 

TABELA 3-18. Efeito do desengorduramento com éter e·­
tílico do grã·o de café verde moído na determina­
ção àe proteínas pelo m.Gtodo de Folin-Lowry e 
N X 6,25• 

Tratamento do p6 

com éter etílico 

sem éter etílico 

____ _,M -�...!...-◊ d o 
ll'olin - Lowry 

7, 74 

7,10 

8,15 

8,oo 

7,60 

7,06 

7 ,90 
7 ,85 

li X 6,25 

4,07 4,01 

4, 09 4,01 

4,44 4,75 

4, 7 4 4,94 
--

Pela Tabela 3-18 pode-se notar claramente que a 
lavagem do pó com éter etílico remove um ou mais compos­
tos nitrogenados e que reagem com Folin e são precipita­
dos ou carregados juntamente com as proteínas quando es­
tas são precipitadas com TCA a 10%. 

Vários fatores podem. contribuir para que ambos 
'Oa resultados dj_nin1.,:.isser2 Oúm o trcitamrmto c�n1 c1 éter. 
Para o caso do lilolin, é sabido q_ue hidroperóxidos de á­
cidos graxos, no caso linoleato, reagem com o reativo 
de Folin (;,!ATSUSHITA ( 1969). Talvez esse tipo de com 

posto tenha se formado devido à agitação por duas hora.§_ 
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para extrair as proteínas e posteriormente precipitado 
por arrastamento quando da adição do TCA. 

Por outro lado, substâncias fen6licas podem se 
ligar 11.s proteínas por pontes de hidrogênio ( LOOl.lIS e 
BATTAILE (1966) e desta naneira contribuírem para a co­
loração final pelo tente de Folin. A lavagem com o é­
ter pode extrair substâncias fenÓlicas do grão do café 
(AKORIM e GUERCIO - não publicado). 

A razão da diminuição do teor de proteínas oo­
lúveis medidas pelo N x 6,2?, quando se lava o p6 com 
éter, poderia residir no fato de c1ue algum composto ni­
trogenado que é arrastado ou precipitado junto com as 
prote:í.ne.s fosse solúvel no éter e removido em parte. 

Além a.as hipóteses apreeentadns para ex:plj_car 
o achado oxper:JJ:r .. ental, m:.1a outra explicação pode ser
dada: uma real extração de proteínas pelo éter poderia
estar ocorrendo� SIVETZ e FOOTE (1963) menclonarn que

..,. 
,. 

~ 

E # o grao do cafe, quando Doire extraçao com e ter de petr_q_
leo ou he,xano r perde Ól2os e ácidos graxos alGm de uma.
quantidade significante de fosfop:eoteínas. Teste de
Mtllon para JJroteínas no extrato r�téreo deu positivo.

Com base nestes resultados iniciais� resolveu­
se nao mais tratar o p6 com éter 1 IT'.as tentar lavar o 
precipita elo }}rotêico com diversos sol ventes com a fina­
lidade de extrair os interferentes. 

Baseado nos trabalhos de KH.ANHA et al. (1959) 
e POTTY (1969), tentou-se remover os compostos interfe­
rentes com etanol a 80% (duas lavagens). Os resultados 
po<lem. ser obse2·vados na Tabela 3-l9 � 

Pelos remiltados pode--se notar que, além dos

interferentes t o etanol a 8o�t deve solubilizar proteí­
nas também, cono por exemplo as prolaminas ( YOUHG( 1963), 
porque na análise pe1.o n x 6, 25 a quantidade encontrad.ê:, 
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depois do tratamento foi bastante redu3ida. 

TAEELA 3-19, Efeito da lavagem do precipitado protêi 
co com etanol a 80% na determinação de proteínas 
solúveis pelo método de Folin-Lowry e N x 6,25, 

M é t o d o 

Tratamento Folin-Lowry N X 6,25 

Sem tratamento 4,10 2,21 

4,60 2,61 

Com etanol a 80% 2,04 1,81 

2,30 1, 42 

Outros tratamentos for1:c\m testados utilj_zando-se 

acetona gelada (-102c) (LJJ,l e SHAW (1970), etanol abso­
luto e TOA a 10/S. Os resultados se encontram na Tabela 
3-20.

Pelos resulta dos obtidos pode-se :perceber que o 
etanol foi o que menores valores apresentou em relação 
aos dois métodos estudados. Depois, em uma posição in�­
termediária, vem o TCA a 10% e, finalmente, a acetona 
gelada, 

Devido ao fato de o teor de proteínas do trata­

mento com acetona dar os valores mais pr6ximos aos do 
N x 6,25 em relação ao controlo (sem tratar:ientos) e ta@_ 
bém valores significantemente mais baixos pelo Folin -
Lowry, foi escolhido o tratamento com acetona gelada 
(-lOºC) para continuação dos ensaios. 

·Doio ensaios foram montados,··um com café Riaóo
e outro caf6 Uole. 

-
,A mesma pr.oporçao de 1,0000 g de po 

para cada 15 ml de tampão fosfato foi usada. Foram fei 
tas dez repetições tanto para o método de Folin-Lowry 
como para o do N x 6,25, assim como para os cafés tra -
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� 

tados e nao tratados com acetona. •A Tabela 3-21 mostra 

os resultados. 

-- TABELA 3-20. Efeito de diversos tratamentos do pre-

cipitado 
solúveis 

Tratamento 

Sem tratamento 

Etanol Absoluto 

TOA a 10% 

Acetona 

·-

prote1.co na 

pelo método 

determinação de proteínas 

de Folin-Lowry e N x 6, 25.

Método 

Folin-Lowry N x 6, 25 

5 ,06 3, 57 
5,16 4,04 

3,54 3,15 

3,40 3,16 

3,90 3,41 

4,10 3, 39 

4,20 3,62 

4,34 3,61 

TABELA 3-21. Aná·lises de proteínas solúveis precipi­

tadas com TOA tratadas e não tr2�tadas com aceto­

na, e estimadas pelos métodos de Ji'olin-Lowry e 
N x 6�25. (cada número representa uma r.1édia de 

dez repetições). 

Tratamento 

Sem 

Coai 

Sem 

Com 

tratam�nto 
. . 

acetona 
"

tratamento 

acetona 

Café 

Riado 

Ria do· 

Mole 

Mole 

- ---

M
, te o d o 

---

Folin-Lowry N X 6,25 
---

3,77 3 ,84 

3, 5 3 3,62 ·-

5,19 5, 04 

4,54 4,8 3 
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Análise de variância e o teste de Tukey foram 

feitos para se avaliar a significância estatística das 

diferenças encontradas. Tanto para o café Riado como 

para o Mole houve dignificância estatística ao nível 

de 1% entre tratamentos. 

Para o café Riado, o tratamento com acetona di 

minuiu o teor de proteína tanto para o método de Folin 
Lowry como para o N x 6,25. Comparando os dois métodos 

analíticos, não houve diferença significativa entre am­

bos, seja considerando o tratado ou não tratado com a -

cetona. 

Para o café Mole, o mesmo ocorreu; o tratamen -

to com acetona diminuiu o teor de proteína tanto para 

o método de Folin-Lowry como para o N x 6 1 25. Os con -

trastes foram bem maiores. Por outro lado, houve dife­

rença significati-va quando se compararam os dois méto -

dos dentro dos cafés tratados com acetona; não houve

significância quando comparados sem o referido trata -·

mentoo

A não sigaificância estatística entre o método 

de Folin-Lowry e N x 6,25, exceção feita ao café Mole 

tratado com acetona, se por um lado é interessante , 

pois o ideal é obter a mesma quantidade de proteínas 

pelos dois métodos, por outro lado, nio concorda com 

os resultados obtidos até agora (Ver Tabelas 3-16; 3-

17; 3-18 e 3-19). 

Estes resultados servem para evidenciar a µr­

gência da necessidade de adaptàção de um método para a 

determinação de proteínas em café. 
~ 

grande, variaça.o nü teor. de :pro te s. solúveis 

extraídas de um mesmo caf� tem sido observada em outros 

laboratórios (R.JcOLSON (1970), General Foods Corpora -

tion - Comunicação Pessoal) e depende do método utili -

zado. l fato sabido no laboratório do autor que amos-
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tras de café muito manipuladas tornam-se esbranquiça­
das e a atividade da polifenol oxidase decresce bastag 
te. O branqueamento dos grãos de café foi bem estuda­
do por BACCHI (1962 a e b), que elegantemente provou 
que a causa do branqueamento era devida à injúria mecâ­
nica e acelerado pela crescente umidade relativa do ar. 
Não se sabe ao certo quais os compostos químicos que 
sofrem transformações; devem estar relacionados direta 
ou indiretamente com compostos fenólicos ou. inibidores 

da polifenol oxidase. 

O café Mole que foi. usado tem sido manipulado 

com certa freq{{ência para a remoção de amostras para 

as análises químicas. 

O extrato oetÔnico correspondente à lavagem do 
precipitado de TOA foi analisado crom.atogra.ficamente em 
papel de filtro (n-butanol-ácido acético-água; 4/1/2,2; 
v/v/v) e constatou-se a presença de grande quantidade 
de 6leos,, assim como de ácido clorogênico, isoclorogê­
nico, cafeína e quatro aminoácidos ( Hfs: O 1 28; O, 33; 

o,36;0
t

49). Para o método de N x 6,25, os aminoáciôos 

e a cafeína são interferentes e, para o método de Fo -
lin-Lowry, os ácidos clorogênicos, talvez os aminoáci­
dos e os Óleos 1 o são. Portanto a lavagem com acetona 
é vantajosa para qualquer um dos dois métodos utiliza­
dos, 

A determi.nação de proteínas solúveis do café 
exige precipitação do extrato aquoso por um agente pr2_ 
cipitante e lavagem do precipitado. Determinações de 
nitrogênio total no extrato aq_uoso antes da precipita­
ção com TCA revelaram valores de 8 a 9% de proteínas, 

'>" ) .. 
1 

O que' deve corresponder a um' ar"t;ifÍÔio. ( J. d. 0LIV1U?..A 

(1972) comunicação pessoal). 

Embora o TCA precipite a grande maioria das 

proteínas, existe a possibiliàade de proteí112.s forma 
rem complex_os com polissacarídeos e tornarem-se solú 
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veis em TOA (WOODSIDE et al (1965), 

Por outro lado, como já foi mencionado, no pr� 
cipitado do TCA foi detectado carboidrat� que, pela 
sua insolubilidade em acetona, provavelmente seja polis 
sacarídeo. Fato idêntico ocorreu com CLEMENTS e DEA -
THERAGE ( 1957), '/iOLFROM et al (1960), analisando poli!l_ 
sacarídeos do café, observaram que suas preparações 
davam reações positivas com ninhidrina e mais tarde 
WOLFROM e PATIN ( 1965) determinaram 0,171' de N nas arf_ 
binogalactanas. 

SHADAKSHARASWA!v!Y e RA!;IACHANDRA ( 1967) encontr,s! 
ram 3,3% de N (predominantemente não amínico) em polis 
sacarídeos de café arábica e 2,6% de Nem polissacarí­
deos de robusta. 

Amínico ou não amínico, esse nitrogênio de :po­
lissacarídeo entra na deter�in&ção do N total. Não e­
xiste possibilidade de separar esse polissacarídeo das 
proteínas por um processo rápido, constituindo este J.n 
terferen-ts :para o r.a.étodo de N x 6,25 mais un problem& 
a ser resolvido, o que não se mostra mui·t;o provável de 
ser feito em futuro próximo, com as atuais técnicas. 

3.1. 4. Eletroforese de i::irot_eínnf.t�.E2�1úveis

Com base nas re-visÕes f'ei tas por MORRIS e t�OR­

RIS ( 1963) e rnCHL ( 1967), tentou-se verificar se exi.e. 
tia alguma diferença entre as proteínas solúveis (albY:_ 
minas) em. tampão fosfato 0,05 M de diferentes cafés 
quanto ao seu caminhamente eletroforético no agar. 

Primeiranente vários ensaios forqm feitos pa-
, ra escolher a melhor porcentagem de agar" E�tre_ 0,5, 

1,0 e 1,5%, a que melhor reGultado forneceu foi a con­
centração de 1,0%. I'Jeio porcento ficava muito mole e 
dificultava demais a manipulação. Não deu melhor se­
paração que 1,0%. Um e meio por cento tar.1bém não deu-
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melhor separação que 1,0%; além disso, o gel quebra -
va-se facilmente e as proteínas caminhavam :pouco. 

Tomando-se café da melhor e pior qualidade 
quanto à prova de xícara, montou-se um ensaio com·o 

-

objetivo de se estudar o melhor pH para remoçao das 
proteínas e o melhor pH para correr, no sentido de :pe.r, 
mitir maior diferenciação. 

O pH do gel-agar era sempre o pH das soluções 
tampões para o desenvobrimento da eletroforese. 

Correram-se as proteínas no gel-agar em pH-
6,0, 7,0 e 8,0 com proteínas extraídas em pR 6,0, 7,0 

e 8,0. Portanto proteínas extraídas em pH 6,0 eram co.r, 
ridas em pH 6,0, 7,0 e 8,0 e assim por diante. 

As maiores diferenças entre caminhamente de 
proteínas e qualidade da bebida verificaram-se quando 

,, 
,.., 

se extraiam as proteinas com tampao fosfato no pH 7,0 
e corriam-se também no :pH 7,0. Geralmente as proteí­
nas dos piores cafés corriam muito pouco em direção ao 
polo positivo ou na maioria dos cafés se dirigiam pa­
ra o polo negativo. As proteínas dos melhores geral•­
mente se dirigiam para o polo positivo e caminhavam 
mais do que os dos cafés de péssima qualidade. 

Devido a estes resultados resolveu-se utili -
zar o pH 7,0 para extração e desenvolvimento das 24 
amostras. 

3.2. Dados exuerimenta�.§_ 

3. 2. 1. Análj.se�,.g_fil!nica e gualidad� *da bebida

3.2.1.1. �liL� 

Os carboidr.atos livre,s. to.tais solúveis em et§_ 
nol a 80%, os açúcares redutores e os polissacarídeos 
solúveis em oxalato de amônia a 0,5% parecem não ter 
relação com as qualidades das bebidas produzidas por-
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uma mesma variedade de café. 
tr� os resultados obtidos no 

Pelo menos é o que mos­
presente trabalho. 

Na-Tabela 3-22 pode-se observar _as médias dos 
6 cafés de cada qualidade analisados para carboidra -
tos livres totais, com os respectivos valores limites 

dentro de cada qualidade. A análise de variância e 
d.m.s. a 5% também são apresentadas.

TABELA 3-22. Carboidratos livres totais solúveis
em etanol a 80% do grão de café verde expres­
sos em porcentagem em relação ao material se­

co, segundo a qualidade de bebida (cada valor 
numérico é a média de 18 determinações de 6 a­
mostras diferentes com a mesma qualiàade de be 

bida). 

Qualidade de 
bebida 

Mole 

Duro 

Riado 

Rio 

Carboidratos 
livres totais 

% 

10,96 

10,51 

10,81 

10,06 

Valores limites 

% 

9,86 - 12,66 

9,96 - 10,84 

8,20 - 13,04 

8,85 - 11,ll. 

Como pode ser visto na discussão so·bre a me­

todologia da análise dos carboidratos, o carboidrato 
que está em maior quantidade nas porcentagens mostra­
das na Tabela 3-22 é a sacarose (superior a 50%). Os

dados da literatura mostram variações bem grandes, de 
1,9 a 10%. FELDM:P.N et al (1969) dá para o café "San­
tos II uma "média" de 5, 47% e para o Colombiano, 4, 59% 

de sacarose. O mesmo autor fornece também uma média-
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geral para sacarose, que se presume incluir cafés .r.2,­
busta também, de 7,3%• 

WOLFROM et al. (1960) fornecem para sacarose 
um valor :para o café "Santos" de 5,5%, berp, parecido 
com os resultados de FELDMAN et al (1969). 

Por outro lado, LUCKHART (1957) dá valores que 
vão de 5 a 10% de sacarose e O a 5% de açúcares redu­
tores. NAVELLIER (1970) aponta em média, entre sacar2 
se mais açúcares redutores, 8%.

~ 

Os resultados encontrados nestB trabalho nao 
estão muito fora dos encontrados na literatura, pois 
os carboidratos livres totais englobam a sacarose, a­
çúcares redutores e provavelmente alguma pectina, ami 
do ou outro polissacarídeo que foram extraídos por ar­

rasto. 

Em relação à qualidade da bebida, nada foi en­
contrado na literatura que relacionasse carboidratos 
com a mesma. Existe um autor que acha até mesmo que 

os carboidratos não interferem na qualidade do café e 
nem fazem parte de precursores do aroma (N'AVELLIER 
(1970): 

A Tabela 3-23 mostra os resultados em relação 
aos açúcares redutores. Os resultados apresentados 
neste trabalho coincidem com os dados mais recentes 
encontrados na literatura. 

FELDMAN et al. (1969) dá uma média de 0,7% em 
açúcares redutores enquanto que KROPLIEN (1971) obse� 
vou teores variando de O ,02 a 0,4%. NAVELLIER (1970) 
e SIVETZ eFOOTE (1963) ~ valores ao redor de 1%* 

r , ', 

Nenhum dado da literatura consultada faz relação dos 
teores em açúcar redutor com a qualidade da bebida. 

Os resultados apresentados neste trabalho ev.;!;_ 
dencie.m que a qualidade do café parece não estar relQ_ 
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cionada com a porcentagem de açúcares redutores, ap� 
sar do Café Duro apresentar valor mais alto e quase 
no limite de significância a 5%. 

TABELA 3-23• Açúcares redutores do grão de café 
verde, expressos em porcentagem em relação ao 
material seco, segundo a qualidade de bebida 

(cada valor numérico é a média de 18 determin� 
çÕes de 6 amostras diferentes com a mesma qua­

lidade de bebida). 

Qualidade de Açúcáres Valores limites 

bebida redutores % % 

Mole 0,82 0,70 1,04 

Duro 0,96 0,81 - 1, 48 

Riado 0,85 0,76 - 1,08 

Rio o ,8 3 0,77 - 0,96

A análise de polissacarídeos foi feita somen­
te para os 3 :nelhores cafés {Il"Iole) e os 3 piores (Rj_o). 

Os resultados encontram-se r..a Tabela 3-24. 

A diferença entre os dois cafés estudados não 
alcançou. significância estatística; portanto pelo me-­

nos os polissacarídeos totais solúveis em oxalato de 

amÔnio a o,5�b parecem não guaràar relação com a quali 

da de da bebi da. 

SHADAKSHARASYIAMY e RAl>'lACHA!sDRA ( 19 68) encont:s:a 
ram o:n c··.ar2·bioa cerca de 0,9)� de" um ·poliss2.carídeo ·· '., · · ,,

.,-

- --�--

extraído com ácido clorídrico 2 N, e l,5% em C.robus 

.!!'!.. 

Por outro lado, COURTOIS et al. (1963), em e.
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Canephora, encontraram 2,52% de polissacarídeos solú 
veis em água fria e 4,305% solúveis em água em ebu -
lição. 

TABELA 3-24. Polissacarídeos solúveis em oxalato 
de amônio a 0,5% do grão de café verde, expre.ê_ 
sos em porcentagem em relação ao material se -
co (cada valor numérico representa a média de 
6 determinações de 3 amostras diferentes com a 
mesma qualidade de bebida). 

Qualidade de Polissacarídeos Valores limités 
bebida % % 

Mole 1,48 1, 44 1,56 

Rio 1, 42 1 21 ' 
1,58 

WOLFROM et al, ( 19 60) encof ftraram 3, 5% de po -
lissacarídeos solúvej_s em água, precip:i.tado com ets. -· 
nol a 70% e sem lavagem do precipitado. O autor apon, 
ta ainda g_ue junto com esse precipitado de pollssaca­
rídeos encontrava-se uma quantidaàe desconhecida de 
proteínas. No atual trabalho não se fez bidrÓli::;e do 
polissacarÍC.eo para verificar sua oomposiçio; portanto 
-

nao se pode comparar com os dados da literatura em 
termos qualitativos. 

Os carboidratos, de um modo geral, se contri-· 
buírem para o gosto e aroma do café t o fazem de uma 
maneira unj.forme, não influindo em sv.as voriaçÕcs de:.:. 

.. ,- ' . .. ' 
. 

' '"'

"· 'tro do, cl�ssificação por quaJ.iclade da bebida adotada 
no Brasil. Isso é o que demons·tram os presentes da -
dos e os da líterat1.:tra. 
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3. 2, 1,2. Compostos fen6licos

Os resultados deste trabalho mostram uma di­
ferença significativa no teor de ácido c"iorogênico t.2, 
tal entre os cafés estudados. Pode-se observar esta 
diferença na Tabela 3-25, 

O teste F mostrou uma diferença significativa 
ao nível de 1%, Pelo teste de Tukey, não houve dife­
rença entre os cafés Duro, Riado e Rio, mas os três 
foram diferentes do Mole. 

TAB�LA 3-25, Ácido clorogênico total do grão de e� 
fá verde, expresso em porcentagem em relação 

ao material seco, segundo a qualidade da bebi­
da (cada valor numérico representa a média de 
18 determinações de 6 amostras difer1:;ntes com 
a mesma qualidade de bebida). 

-----

Qualidade de Ácido clorogênico Valores limites 
bebida % % 

--

Mole 6, 94 6,12 - 7,63

Duro 7,59 6t95 - 8, 33

Riado 7, 38 7,01 - 7 ,91 

Rio 7, 42 6,97 - 7,66

d,m,s, 51"'" 0,37 

A Tabela 3-26 mostra os teores dos ácidos isQ 
clorogênicos, neoclorogênico no:-:1 três melhores e nos 

O teste F não revE°Jlou significância estatísti 
capara nenhum dos ácidos fen6licos apresentados na 
Tabela 3-26, 
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TABELA 3-2�. Ácidos isoclorogênicos, ácido neoclo­
rogênico do grão de café verde, expressos em 
porcentagem em relação ao material seco segun­
do a qualidade de bebida, (cada valor numérico 
é a média de 9 determinações de 3 amostras di­
ferentes da mesma qualidade de bebida). 

( VJJ)fi
,, 

€1lleATA 2 
) 

Composto Qualidade de % Valores d.m.s. 5%

fenólico bebida limites% 

Ácido is,2. Mole 0,73 0,61 - 0,79 

clorogênicoII 0,13 

+ ác.cafêico Rio 0,86 0,73 - o,84 

Ácido isocl.Q. Mole 1,04 0,94 - 1,01 
0,12 

,,. 
genico I Rio 0,95 0,81 - 0,95 

Acido neocl.Q, Mole o,8 3 0,69 -� 0,81

0,16 
... 

genice Rio o,83 0,61 - 0,95 

--------------------------

Dos compostos fenólicos encontrados no grão 
do café, o icido clorog;nioo 6 o que se apresenta em 
maior quantidade. Além disso, na torração do café, 
uma boa parte do ácido clorogênico é decomposta (LENT 
NER e DEATHERAGE ( 1959) e FELDMAN et al. ( 1969), e a1 
guns compostos formados pela sua decomposição já fo -
ram identificados no aroma elo café (SMITH (1963). 

A simples detecçio .de compostos provenientes 
!!',,!, 

do J. nao ca 
este icido seja importante para o gosto e aroma do 
mesmo, mas a probabilidade de ser pelo menos um pequ� 
no contribuinte 6 grande. 
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A interessante observação feita por SMITH 
(1963) no Primeiro Col6quio Internacional sobre Quí-
-mica de Café mostra claramente que a relação entre
clorogenato de cafeína e potássio, e clorogenato de
potássio é bem maior nos cafés robusta que nos arábi­
�• Sabe-se, por outro lado, que o café arábiÇJ! tem
melhor mercado e é mais apreciado pelo seu aroma que
o robusta.

NORTHMORE (1967), alguns anos mais tarde, ob­
servou que a coloração verde azulada, que é caracte -
rística dos bons cafés de Quenia, estava relacionada 
com o teor de clorogenato de magnésio. Quanto maior 
o teor, melhor era o café. NORTHMORE (1967) não cal­
culou as relações que SMITH (1963) calculou; por esta
razão, nio se podem comparar os dois trabalhosº

GIBSON (1971a e 1971b) recentemente isolou 
Kahweol e seus ésteres e os responsabilizou pela colQ 
ração verde azulada dos cafés de Quenia. Provavelmen 
te a coloração do grão do café não seja dada somente 
por uma classe de compostos. 

Já é fato bem conhecido que o café J;:91?J:ls� 
possue um teor mais alto de. ácido clorogênico do que 
os aráti� ( SMITH ( 1963), VILLAR e FERREIRA ( 1971), 

mas este alto teor até hoje não pôde ser correlacion� 
do de u.ma mc:.neira consistente com uma be-bida de qual1 
dade inferior. Entretanto, FELDMAN et al. (1969), sem 
especificar se é uma média de várias amostras ou uma 
simples análise de uma amostra, encontraram para o e� 
fé t.: ns·· · t 11 5 -�Csof ., , • � �po kan os ,,u� ae aciao e co ( 3-

",• �à., V,... (_I, "', • 
' 

Ô �. v :: , oe-sE1 qu.e
fé Colombiano é mais suave por ser despolpado, e alcan 
ça preços mais elevados no mercado. 

VILLAR e FERREIRA ( 1971), an.alisando apenas 
uma amostra de cada padrão de belüda de cafés brasile1 
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ros encontraram as segu.intes quantidades de ácido clQ 

rogênico total: Mole 7,60%; Apenas Mole 7,51%; Duro 

_1,91%; Riado 8,09% e Rio 7,64%• 

Os valore� do Mole e Apenas Mole são mais ba1 
xos que o do Dtiro e Riado, mas não diferem do Rio. 
Até certo ponto os dados são concordantes com os do 
presente trabalho; há discordância para o café Rio. 

O único trabalho, feito com o objetivo de se 
estudarem as variações do ácido clorogênico total em 
relação ao processamento �o café (via Úmida e seca) 
encontrado na literatura, foi o do grupo CHASSEVENT 
et al. (1969) que trabalharam com café r:_o9uÊta e não 
encontraram diferença significativa no teor de ácido 
clõrog;nico nos cafás tratados pelos dois processos, 
embora o café processado por via seca tenha ãado pior 
bebida ( significan·te1 estatisticamente). 

KRUG (1940a,b e e) correlacionou infestação 
de fungos e bactérias com a bebida Dura, Riada. e Rio. 
Quanto maior a porcentagem de rn,icroorganismos, prin •­
cipalmente mfl�riµm �E·, pior era a bebida. Sabe-se, 
por outro lado, que injú.rias mecânicas e químicas ca11, 
sadas por microorganismos afetam o metabolismo das 
plantas, fazendo com que as mesmas produzam uma quan­
tidade maior de substâncias fenólicas (UIRITANI (1961) 
e KUd ( 19 64). No caso do café, onde o ácido clorogên:i. 
co é o fenol mais abundante, seria de se esperar que 
o teor de ácido cloroginico fosse elevado pelo ataque
de microorganismos; os resultados deste ·trabalho parQ_
cem confirmar esta hipótese. ( AMORIM: et al. ( 19 67) e

Como se pode observar pela literatura, os da- 
dos são bastante conflitantes; se fossem tomados so - 
mente os dados relativos ao café ará1?J..2.ª-, parece haver 
uma certa concordância entre os trabalhos de FELD!vIAN-

AMORIM, 1970.
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et al. (1969); VILAR e FERREIRA (1971) em parte, e 
os resultados deste trabalho. Um menor teor de ácido 
clorogênico tem sido encontrado nos melhores cafés. 

Os fen6is totais solúveis em metanol a 80% en 
centram-se na Tabela 3-27. 

TABELA 3-27. Compostos fenólicos totais (em% de 
ácido clorogênico), solúveis em metanol a 80%, 

do grão de café verde, expressos em relação ao 
material seco segundo a qualidade de bebida. 
( cada valor numérico representa a média de -12 
determinações de 6 amostras diferentes de um 
mesmo padrão de bebida). 

------�-----------------,-----·�-

Qualidade de 

bebida 

Fenóis tota:Ls 

em metanol % 

Mole 7,95 

Duro 8,26 

Riado 8,02 

Rio 8,07 

% 

7,20 - 8,63 

7, 31 - 9, 04 

7,23 �� 8,83 

7, 31 - 8 ,97 

O teste F da an,lise de vari�ncia não revelou 
signific�ncia para a an�lise dos fen6is totais solú -
veis em metanol como tamb�m para os fen6is totais so­
lúveis em água. Tabela 3-28. 

Os resultados obtidos por GOLDSTEIN e SWAIN 

(1963) a re 
tincias fen61icas com o amadurecimento de diversos 
frutos parecem não se adaptar ao presente caso. As 
investigações de TIH.A'.I'IA e ULLAH ( 19 65) em chá e FOR -
SYTH et al. (1958) em cacau, que observaram uma düni­
nuição em fenóis solúveis c:on o tempo de fermentação, 
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também não podem ser comparadas ao presente caso, em­
bora o café Duro, Riado e Rio sejam provenientes de_ 
fermentações indesejáveis (KRUG ( 1940 aj- b, e: 1947) .. 

TABELA 3-28. Compostos fenólicos totais (em% áci­
do clorogênico) solúveis em águ.a do grão do e� 
fé verde, expressos em relação ao material se-­
co segundo a qualidade de bebida - ( mda valor 
numérico representa a média de 12 determinações 
de 6 amostras diferentes de um mesmo padrão de 
bebida) .. 

w,..-� 

Qualidade, de Fenóis totais Valores limites 
bebida , em agua f 

70 % 

Mole 8,06 6,90 - 9,09 

Duro 7,92 7, 30 - 8, 69 

Riado 7 ,9 3 7, 30 - 9,24

Rio 8,08 7,26 - 8,76 

d.m. s. 57o= O ,81

A não concordância com a hipótese lançada na 
introdução desse trabalho, e que foi baseada nos tra­
balhos acima citados, pode ser devida ao fato de os 
fen6is do cafJ nio serem os mesmos da folha do eh� e 
da semente do cacau; portanto, ou os fenóis do café 
não se polimerizam com a fermentação, ou se polimeri­
zam e os :produtos forma.dos têm uma solubilidade dife-

s� J;.\, 

reta, poi.s os trabalhos de PIERPOilVi: ( 1969a e 1969b) 
sugerem que o ácido clorogênico e cafêico, além de fo� 
marem polír,rnros quando oxidados enzimaticamente, rea-
gem com aminoácidos livres e com aminoácidos li�ados 

º ·  

a proteínas .. 
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Investigações dos compostos fenólicos do ca­
fé solúveis em água e álcool e posteriormente hidroli 
sados talvez lancem alguma luz sobre o assunto. 

3. 2 .1. 3. Ni troaênio ·e nroteínas solúveis

O teor de nitrog;nio total encontra-se na Ta­
bela 3-29 e 

O Teste F da análise de variância não revelou 
significância para o teor de nitrogênio total em re -
laç;o l qualidade da bebida. 

TA:BBLA 3-29. Nitrogênio total do grão de café ver­
de, expresso em relação ao material seco, se -
gutj.do a qualidade de bebida- (cada valor numé­

rico representa a média de 18 determinações de 
6 amostras diferentes de cada padrão de bebida)� 

-··.,�-
Q1..1alidade de 

bebida 
-.::,;o - --� ..... .. 

Mole 

Duro 

Riado 

Rio 

d • m • s • 5 f = O , 15 

Nitrogênio 
% 

2;55 

2,66 

2,62 

2,55 

...,..,_ ____

total Valores limites 
% 

·-� ...... -� 

2,24 - 2,77

2,40 - 2,82 

2,32 - 2,73

2, 31 - 2,78

As quantidades de proteínas solúveis extraí -

na Tabela 3-30. 

O teste F da anilise de variRncia também nao 
revelou significância, embora o café Rio tenha reve -
lado um valor inferior aos outros �studados. 
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TABELA 3-30. Proteínas do grão de café verde, so­

lúveis em tampão fosfato pH 7,0, 0,01 Me pre­
cipitadas com TCA, expressas em porcentagem em 
relação ao material seco, segundo a quali.dade 
de bebida (cada valor numértco representa a 
média de 18 determinações de 6 amostras dife -
rentes de cada padrio de bebida). 

---------------- ' •• * . ..  -

Qualidade de 
bebida 

Proteínas solüv·eis Valores limites 

tampão % % 

Mole 

Duro 

Riado 

Rio 

3,78 

3,77 

3t77 

3,45 

3,25 - 4, 38 

3,16 - 4,22 

3�08 - 4,12 

2,96 - 4,30 

As proteínas solúveis EHn NaGl a 10%, pH 6, 5-, 

extraídas de café verde, encontram-se na Tabela 3-31. 

O t !. "(TI d pl. d 
. " es�e � a ana ise e varianc indicou uma 

significgncia ao nível de 5% para as proteínas eoltl -

veis em NaCl a 10%, ou globulinas. 

Em relaç�o aos valores dios encontrados, os 
teores de albuminas e globulinas do presente trabalho 
nao se situam fora dos dois valores encontrados na 
teratura. UNDER'.VOOD e D.EATHERAGJ� ( 19 52) encontraram 

2, 76% e BOMER et al. ( 19 34) 9 citados por -GROS�; I 

et C•:C

mais elevado encontrado neste trabalho pode ter sido 
' 

--� 

( ) devido a extraçao mais prolongada 2 horas do que a 
efetuada por UNDERWOOD e D}�ATHERAGE ( 19 52), que foi 

de alguns minutos� 
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~ 

TABELA 3-31. Proteínas do grao do café verde
1 

solú-
vei$ em NaCi a 10%, pH 6,5 e precipitadas com 
TOA, expressas em porcentagem em-relação ao 
material seco, segundo a qualidade de bebida 
(cada valor numérico representa a média de 18 
determinações de 6 amostras diferentes de ca-

~ \ da padrao de bebida). 

Qualidade de 
bebida 

Proteínas solúveis 
NaCl· %

Valores limites 

% 

Mole 

Du.ro 

Ris.do 

Rio 

J,51 

3,76 

3 i::;� 1' ..,.L 

3,24 

2, 98 - 4, 29 

3,05 - 4,33 

2,88 - 3,92 

2,72 - 3,84 

p ,. A ,. O teste F da analise de var1ancia indicou 
uma s:i.gnificânc:La ao nível de 5% para as proteínas 
solúveis em NaCl a 10%, pH 6,5 (globulinas). Pelo 
teste de Tukey houve diferença significativa de 5% 
entre o café Rio e o Duro. O Mole e o Riado não di­
feriram nem do Rio e ne::n do Duro e se situaram entre 
os dois .. 

A hipótese de A:.10RIM e SILVA ( 1968) sobre a 
possível inibiçio da polifenol oxidase por quinonas 
formadas pela oxidaç�o dos compostos fen6licos do 

a f3l13 
A insolubil:Lzação de proteínas no café, causada por 
fermentações ou outros fatores, parece não seguir o 
mesmo processo do cacau (FORSYTH et al.(1958) e do 
chá ( BHATIA e ULLAH ( 1965); os resultados obtido;3 nei'� 
te trabalho, e:n relação aos fenóis solúveis em EÍgua e 
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.., ~ 
em metanol, parecem indicar que estes fenóis nao sao 
os causadores da insolubilização de proteínas dentro 
do grão ( "áll YiY,2. tt) •

Traba1.ho mais recente sobre fermentação do 
cacau mostra elegantemente que o ácido acético é o 
:principal agente causador da morte da semente (QUES­
NEL (1965). Este, por sua vez, poderia ser o agente 
precipitante das proteínas, juntamente com os compo� 
tos fen6licos. 

Paralelamente, RODRIGUEZ et al.(1969) obser­
varam um grande aumento na produção de aldeído acéti­
co em cafés despolpados de prolongada fermentação, e 
SANINT e VAL:Ê:HCIA (1970) encontraram uma baixa ativi­
dade da :polifenol oxidase nos cafés despolpados que 
passaram. por uma fermentação superior a 2 4 horas. 1s 
improvável que o aldeído acético tenha Bido o agente 
precipitante de :proteínas, pois é bem volátil {ponto 
de ebulição é de 20ºC) e, devi d.o às temrJera:tu.ras ele­
vadas das fermentaç;es, logo se despreenderia do meio. 

E difícil encontrar uma explicaç�o razoável 
para o achado experimental deste trabalho, baseando­
se nos res--uJ:'cados aqui encontrados e os da literatura. 
A li teratu.:ca sobre proteínas de café é quase inexis­
tente, e os resultados aqui relatados não revelam um 
quadro claro do problema. 

Devido aos teores altos de proteínas (11 a -
15% da matéria seca) e compostos fen6licos ( 7 - 10% 
da matéria seca) encontrados no 6Tão de café, à imen-

~ 
p sa literatura sobre interaçao fenol-proteina em plan-

s ( ( 

de que algtun. fator seja o causador da irHmlubiJ.ização 
das proteínas no pior café, é de bom senso aguardar 
futuras investigações :para se terem mais dados à mão 
a fim de se comprovar se são Of-3 fenóis os causadores 
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do menor teor de proteínas solúveis encontrado nos 

piores cafés. 

Os ácidos clorogênicos são solúveis na água 

e no éter; há, portanto, uma·faixa de solubilidade 
bastante ampla� Por outro lado t é sabido que os fe­

n6is combinam-se reversivelmente com as proteínas por 

pontes de hidrogênio (LOOM:IS e J3ATTAILE (1966); é, 

portanto, possível que tanto a água como o metanol a 

80% removam a maioria dos fenóis ligados ou não às 

proteínas; é isso o que :parecem demonrrtl"ar os de.dos 
da TABELA 3-27 e 3-28: Os teores de fenóis totais 
sio praticamente os mesmos independente do solvente 

usado ou da qualidade da bebida do café. A descober­

ta de um solvente que extraia somente os fenóis li -

vres talvez pudesse esclarecer este ponto obscuro, ou 

também, o estudo de fenóis hidrolia.?l.dos pudesse modi­

ficar o atual quadro da situação. 

Os resultados com a eletrofore,se em gel•-agar 
das proteínas (princlpaJ.mente albuminas) mostraram 
diferenças significativas entre os cafés estudados. 
A Tabela 3-32 mostra os resultados numéricos, e a Fi­
gura 3-4, o comportamento das proteínas no gel-aga.r. 

O teste F revelou significincia 

1% entre o comportamento eletrofor�tico 

segundo a qualidade da bebida do café. 

ao nível de 
� das prote:i.nas, 

Pelo teste de Tukey, a difex·ença mínima ao 

nível de 5% foi de 9,87; portanto o_café 

o, t1ao r1lca11çr1r1 di 
significativa em relaçio ao Riado. 

Embora a diferença entre o café ]\fole e Riado 

nao tenha sido signi.ficativa, pode-se notar uma ten-
dincia linear entre cafl Mole e Rio, com exclusib do 
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café Duro. 

TABELA 3-32• Distância (mm) percorrida pelas pro­

teínas do café verde, solúveis em solução tam­

pão fosfato pH 7,0, Ó,05 Me corridas em gel­

agar (mesmo tampão de extração) por 24 horas 

(20 mA t 60vol·ts) e tingidas com amido black 
lOb. O sinal + ou - significa que a somatória 
das distâncias.percorridas pelas proteínas era 
em direção ao polo positivo ou negativo, res­
pectivamente. 

Qualidade de 
bebida 

Distância (mm) :percorrida 
pelas proteínas:(+) polo po 
sitivo e(-) polo negativo 

·--------------------·---.. �.-..

Mole 

Duro 

Ria.do 

Rio 

-�·----

5,50 

5,8 3 

- 1,33

7,16

O café Duro é um problema para os provadores 
de caf,, pois este caf& d caracterizado por uma ads­
tringência não encontrada. nos cafés I'i1oles. Existem 
cafés, no entanto, que não possuem essa adstringência, 
não possuem a suavi do Mole e mem podem ser clas-
sificados como Riado ou Rio :porque também não têm chei 
ro e gosto característico do Rio; neste caso, os pro­
vadores classif:i.cam este café como Duro, pois na es -

de s é 
·-

caçao 3SOa1). 

Este problema pode residir na diversidade de 
tipos de grãos que podem dar este gÔsto. Uns admitem 
o ataque de f\,mgos (KRUG (1940a 1 b e e), outros os
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FIGURA 3-4• Comportamento eletroforético em gel-agar 

das proteínas provenientes das 24 amostras segu!l 

do a qualidade de b�bida. 

l l 2 2 3 3 4 4 

PADRlO DE BEBIDA MOLE 

5 5 6 6 

19 19 20 20 21 21 22 22 23 2) 2� 24

PADRÃO DE BEBIDA RIO 
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g,rãos verdes, ardidos e prêtos (GRANER e GODOY (1959) 

GARRUTI e GOMES (1961) e TEIXEIRA E.PIMENTEL GOMES -

(1970), e ainda outros, a temperatura de secagem 
(FERRAZ e VEIGA (1954). 

Baseados nos trabalhos de AMORIM e SILVA 
( 1968b) ROTEM:BERG e IACHAN ( 1972) e SANINT e VALENCIA 

(1970), os quais encontraram uma correlação positiva, 
entre a atividade da pol:ifenol oxida.se e a qualidade 

da bebida do café, alguns ensaio::; em eletroforese em 
gel-agar com proteínas foram feitos, com o objetivo 
de elucidar o diferente comportam�nto das proteínas 

I 
,,..,,, f!'4 

f" dos bons cafes em relaçao aos que dao uma pessima be-
bida. 

As revisÕe s efetuadas por MASON ( 19 55), BOU-­
CHILLOUX (1962) e CORSE (1964) sobre polifenol oxida­
se, e mais recentemente a discussão sobre o mecanis­
mo de ação desta enzima feita por I'iIAill11STRôM e RYDEN 

(1968) mostram claramente a complexidade das reações 
. ,. . d" . 

d 
. '~ primarias e secun ar1as q_uan o em um meio es,:;a.o líre--

sentern as enzimar:J e os substratoG, que são os com:poii. 
tos fen6licos. Todavia, at6 hoje, o mecanismo de re­

ação da polifenol oxi e não foi esclarecido total 
mente e uma série de resu.l tados confli.tantef;; são en··· 
centrados na literatura (MALMS mvn""y,:r ( .. , 9 6º) e f}J,. ...... ;,.,:.t.r� _ ,) "'

Por outro lado, FORSYTH (1964) chama a aten­

çio para a importgncia oxidaç;o dos polifen6is do 
cacau e do chá durante a fermentação e seu efeito na 

qualidade do produto. A oxidaçÉ:o dos fen6is com pos­

terior polimerizaçio e precipitaç�o das proteínas so 

líve 

Os problemas caur�ados pelos fen6:Ls na extra·­
ção e purificação de proteínas, principalmente as en 
zi.mas, têm sido alvo de numerosos trabalhos nesta 1.ll 
tima década. (Ver JONES et al. (1965), LOO�IS e BAT-
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TAILE (1966) e LAM e SHAW (1970). 

As proteínas podem se combinar com os fen6is, 
reversivelmente, por pontes de hidrogênio (LOOMIS e 
BATTAILÉ (1966) ou irreversivelmente por oxidação e 
posteriores condensações covalentes (WOOD e INGRAHAIYI 
(1965). 

Devido à grande quantidade de substânc:i.as fQ 
n6licas encontradas no grão do café, a extraçio de 
proteínas e principalmente de enzimas sofre interfe­
rências bastante grandes. A oxidação de :fenóis na e� 
tração aquosas é mui to ma.is intensa nos cafés de boa 
qualidade (Mole) do que nos de má (Hio); este fato é 
devido a maior atividade aparente da polifenol oxidf!:, 
se encontrada nos melhores cafás. 

,p,._� F A A 

A oxidaçao do acido clorogenico e cafeico por 
extratos aquosos de plantas, que geralmente :possuem 
polifenol oxidase, transforma-os em clorogenoquinonas 
e cafeoquinonaic1 ( PIERPOINT ( 19 69a), que reagem faci1-
mente com uma s e de amino�cidos. Com exceçio da 
1. ' 

d . t " . . d 1s1na e a c1.s ·eina, a maioria os arn.inocícidos rea--· 
ge :prime:Lramente com o seu grupo --amino, reaçao esta, 
que compete com a polimer:Lzaçs'.o das qlünonas, seguida 

" -

- ,,., . � ainda de outras reaçoes se�1ndar1ae que consomem oxi-
" · A . 1. " • 1 genJ_ofl 02s·ve:ina reage com as qu:i.nonas pe o seu gr:.:1. 

po tiol (PIETIPOINT, (1969a). PIERPOINT (1969b) ainda 
mostra como estas quinonas reagem com proteínas (se­
rum de alburn.inas de boi) e alg-uns fatores que inf'luon 
ciam nestas reações� 

Devido ao fato de os melhores caf�s apresen-
Et l d 

RI�T e SILVA ( 19 68) , ROTEl'rIJ3EHG EJ IAC!HAN ( 1970) e SJL ··· 
NINT e VALÊNCIA (1970), uma maior oxidação aos fenóis 
deve correr na extraçio de proteínas destes caf�s e 

.. .j , • , � • d consequencemenie um maior numero ce qu1nonas eve re-
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agir com as proteínas alterando-lhes a carga elétri­

ca. PIERPOINT (1969b) mostra que há um consumo de 
oxigênio nestas reações; há, portanto, uma maior pro­
babilidade de se for�arem compostos de carga negati -
va, tendo assim (dependew.do do pR) um caminhamente 
para o polo positivo no gel-agar. JONES e LYTTLETOX 
{1972) recentemente observaram que, com a inativação 

da polifenol oxidase por di.et·ild.i.tilcarbamato de só­

dio, a fração 1 de proteínas de folhas se :separava e;n 
duas outras que corriam menos na eletroforese de gel 
de poliacrilamida. Os autores sugerem que os proQ..',.J.­
tos oxidados pela poltfonol oxidase moàificam as 1:irQ 

, 
-

te1.nas da fraçao 1 1 aumente.ndo a sua mobilidade ele-
troforética. 

Tomaram-se dois cafés, um Mole e outro Rio, 
para se estudar o comportamento das proteín8.S solú_ -­
veis com diversos tratamentos, com o objetivo dE:' ave-

, · ..i..  ~ .  f "  t '  riguar ae 1.nweraçoes aos eno:i.s con as pro· e1112.s� 

Pri.JJ.ciram.e,1te os cafés for.s.n1 extraídos com 
tampão fosfato, :pH 7 to e J)OsteriorJJ.entc foi aclicionn. 
do ácido ai:.::córbico 1 redutor univcroalmentc usado e 
polivinilpirrolidone ( P'VP) em sua forma soltível� 

Os resulta dos :podom eer vistos na }1 i,�ura 3-5 • 

Pelos resultados da Fieüra 3-5 ·oode-•se oboer - . 
-

var que o IJH da extração n;o afc. -t-:iu mui to a d.istr.:U:22,:i_ 
ção das proteínas no gol; o ácido ascórbico a 0,251' 
pH 6,0 não foi suficiente para mudar o caminhamanto 
das r>roteínas do café l'.lole, :na;J o foi para o café Rio� 
E evidente a mudança de carg;:H> d:-J.s proteÍfü:.s que f'o:-

Out:cos redutoreD e a forma J.nsohlvel do PVT:' 
também foram testados� A Figura 3-.6 mostra os resul 
tado s. 

PelOf'l resultadof-:: da Fi-e1,.;ra 3-6 vê-oe que os 
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FIGURA 3-5. Comportamento elet.roforético em gel-agar 
de proteínas de café Mole e Rio, utilizando-se 

diferentes tratament_os do extrato. Corrida no pH 

7,0, tampão fosfato 0,05 M.(Controle significa 
extração em.tampão fosfato pH 7,0, portanto sem 
tratamento) • 

2 3 4 5 6 7 8 ' 10 

• R • R • R • R • 

pH 4,0 pB 4,0 pH 7,0 pH 7,0 pB 7,0 

,. PVP sol. 0,25" Ao.Ase. 0,25 Ao.Ase. (controle) 

pH 6,0 pB 6,0 

PVP sol. 
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compostos redutores utilizados na extração reduzem 
as quinonas formadas e parecem inibir os compostos 
que devem atuar nus proteínas mudando-lhes a carga 
elétrica. 

� interessante notar que o tratamento com 
PVP insolúvel do sobrenadante do extrato extraído com 
cisteina removeu os pigm.en"Gos amarelados que aparecem 
quando não se tratou com PVP. A utilização do 2-mer­
captoetanol a O,l e 0,2% parece reduzir a interação 
das proteínas com os fen6ts e produtos de oxidação$ 
O PVP insolúvel (Pbliclar, AT) parece não exercer ef.§_i 
to algum quando adicionado depois da extração e até 
mesmo dnran.te a extração. ANDERSEN e SOWERS (1968) 
demonstraram que o melhor pH :para a ligação do ácido 
cafêico ( provavelmente do clorogênico também) ao J?VP 
é em redor de 3,5 a 4 t 0. O presente ensaio foi feí-

lT 

~ ~ # to em pJ. 7,0 para nao haver precipitaçao das prote1.-
nas. Os mesmos autores observaram também que, ew 
-pH menor que 3

,.
5 e r:1ato:c que 4,5, 9 poder d.e l:igac;ão 

do Policlar AT com o ácJ.do cafêico decresce consid0-­
ravelmcnte� 

A fim de se ve.rifioar se era o pH àa extraç0o 
ou o ácido asc6rbico que realmente alteravam as pro­
teínas, foi feito um ensaio para esclarecer es·te pon­

to� A Figura 3-7 most:!'a 08 resultados. 

Pelos resultados da l�igura 3-7 pode-se obser, 
var que o pH tem influência, pois mudou UJl pouco a 
distribuição das proteínas do café Rto. Entretanto 
as prote:lnas no pH 6,0, na 11resença de ácido ascórbi-

do café I,fole como as do Rio� A pequena varj_ação en­
contrada para o café Rio, quando extraída com pH ó,G 1

pode ser devida a diferentes proteínas extraídas nes 
te pH. 
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FIGURA 3-7. Comportamento eletroforético em gel­

agar de proteínas de café Mole e Rio, com di­

ferentes tratamentos. Corrida em tampão fosf�_ 

to pH 7,0 0,05 M. 

7 8 9 10 11 12 
M M R R jM M R R 

IM M R R 

pH 7,0 pH 6,0 pH 6,0 

controle 0,25"' /..e.Ase. 



- 83 -

Segundo LAM e SHAW (1970), resinas de troca 
iônica usadas na extração de enzimas removem também 
compostos fen6licos. WALKER e HULME (1965, usando d2_ 
tergentes, conseguiram melhorar os resultados da ati 
vidade da polifenol oxidase. 

Baseados nestes trabalhos, foram feitos al 
gv.ns ensaios para se verificar o;comportamento das 
proteínas com estes tratamentos. 

A Figura 3-8 mostra os resultados. 

Pelos resultados da Figura 3-3, pode-se con­
cluir g_ue a resina DOV/F,X - l - X8 ( Cl -) , além de evi 

-
, , tar a complexaçao dos fenois com as proteinas, remo-

ve uma boa parte destas também. Esses resultados 
concordam integralmente co::n os de 1AM e SHAW ( 1970), 
os quais observaram um decréscimo nas proteínas soJ.ú 
veis assim como nos fenóis quando extraídos com DO'NEX 
1 - X8 forma 01-. O TWEEN 80 na concentração de 4 
gotas por extração fez com que aparecessem proteínas 
no lado negativo, proteínas essas que, em.bera em pe­
quena quantidade, estavam ausentes no controle� 

Tentou-se verificar se o ácido ascórbico i um 
. 

-
. dos agentes que impedem a form.açao do um provavel COfil 

plexo• fenol-quinona-proteína exercia efeito em proteí 

nas purificadas. A Figura 3�9 mostra os resultados. 

Como se :pode observar pela Fig1.1ra 3-9 1 não 
houve mudança no caminhamente das duas proteínas uti­
lizadas. O que ocorreu foi uma ligeira insolubiliz§;_ 
ção de ambas devido ao pH mais baixo (6,0). Tentou­
se utilizar diversas concentrações de ácido ascórbico 

,,.•. ·(àté 1,570) f. mas os rnesz1os resultados forç;,n: obtióoG; 
o caminhamente da caseína não mudou de direção.

Com esses Últimos ensaios parece ter ficado 
evidenciado que as proteínas solúveis extraídas dos 
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FIGURA 3-8. Comportamento eletroforético em gel-agar 

de proteínas de café Mole e Rio com diferentes 

tratamentos. Corrida em tampão fosfato pH 7,0 

O,Q5 M •. 

+ 

1 2 3 4 

M R M R 

4 gotfl s 2 gotas 

Extraçiío 1 

Tween - 80 

5 '6 7 8 ·9 10 

M R M R M R 

10% 20% 30% 

Dowex - 1 - X 8 

( 200 - 400 mesh) 

l'l 12 

M R 

pH 7,0 

I ___ _ 

controle 
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FIGURA 3-9. Comportament.o eletroforético. de proteínas 
purificadas tratadas com ác-ido ascórbico. Corrida 
em tampão fosfato pH 7,0 e 0,05 M:

+ 

1 2 3 4 

Albumint-1 de ovo + Ac • .Asc. 0,25%

Albumin.t:1 de ovo

Caseín1=1. + .Ãc.Asc. 0,25%

CP.seína 
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melhores cafés, têm um comportamento diferente por 
causa da maior atividade enzimática da polifenol oxi­
dase, que oxida os ácidos clorogênicos e cafêico, e 
as quinonas formadas ou em formação reagem com os ami 
nóácidos das proteínas mudando-lhes as cargas elétri­
cas. 

O efeito de redutores como o ácido ascórbico, 
2 mercaptoetanol e cisteína, evitando a complexação 
das proteínas, talvez pudesse ser explicado pelo fato 
de que as quinonas, ou ainda na forma de radical li -
vre, fossem reduzidas imediatamente pelos redutores 

acima citados, impedindo a reação com os aminoácidos 
das proteínas, assim como a polimerização das quino -
nas formadas. 

A resina DOW:EX 1-XS forma Cl�, além de se li­
gar eletrostaticamente com os fenóis e quinonas, tar:c.­
bém se ligou com proteínas precipitando-as, fato esse 
facilmente comprova.do pelos resultados da Figura 3-8. 

O mecanismo de ação do PVP é mais difícil de 
se explicar. A literatura mesmo é conflitante quan -
to aos efeitos do PVP na extração de proteínas e en -
zimas. Enquanto Ai'fDERSEN e SOViERS (1968) indicam as 
condições ótimas para que o PVP se ligue aos fenóis, 
HULllE e JONES ( 19 6 3), JONZS et al. ( 19 65) e FERGUSON 

( 1969) decoonstram claramente que, dependendo da fab.ri 
cação ou do tipo do PVP, os resultados são completa -
mente diferentes quanto a atividades enzimáticas. LA'.'i 
e SHAW (1970) conseguiram aumentar a atividade especí 
fica da polifenol oxídase extraída de hlrmm u�­

sirnllm L� ( pls..nta com. alto teo:::- de fenóis) em ce:.,.,ce. Ce 
50-;�, mas 'dA- 1 . .KER e HUL:,rn ( 1965) observaram que o PVF 

inibia quese que completamente a atividade dn polife­
nol oxidase; posterior tratamento com detergentes con 
seguiu anular a inibição pelo PVP e dar alt21.s ativida 
des. 
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Alguns ensaios complementares foram efetuados 
a fim de comprovar a interação entre fenóia e proteí­
nas. 

Café Mole e Rio, depois de moídos, foram ex -
' 

,.,. ~ 

traídos a temperatura ambiente em soluçao tampao fos-
fato pH 7,0 e 0,05 M durante 15 min. por agitação me­
cânica ( com e sem áci.do ascórbico). Depois de centr,i 
fugadoa, os extratos foram deixados l hora à tempera­
tura ambiente. 

Cem ul de cada extrato aquoso foram cromato&:,a 
fados em papel de filtro Whatman n2 l e postos a cor­
rer com n-Butanol, ácido acético e água (4/1/2,2 
v/v/v). A �uantidade de ácidos clorogênicos detecta­
dos era muito superior nos cafés extraídos com ácido 
asc6rbico. Nos cafés onde não foi usado ácido ascór­
bico, verificou-se que, no caso do Rio, havia ainda 
uma quantidade razoáv-el de ácido clorogênico; no ca­
fé Mole, porém, a quantidade era mínima. Estes 1·esul 

tados confirmfilll as observações dos ensaios com a ele­
troforese em gal-agar. 

Utilizou-se também uma coluna de Sephadex,G-
25, fina (20 cm altura x 1,5 cm largura) e colocou-se 
l ml de extrato de um café !dolc. Depois de eluÍdo uru
volume de solvente equivalente ao volume da coluna,

as frações coletadas (4 ml por fração) eram analisa -
das para proteínas (Millon), carboidratos (Molish) e
atividade da polifenol oxidase.

Posteriormente, 200 �l de cada fração foram 

cromS:tografados em papel de filtro Whatman n2 l com 
., , .os mes:nos solventes acima cita.dos. /,As segulr:.tes 01".1-

servaçoes puderam ser feitas: 

a) duas faixas esverdeadas se formaram na coluna;
a primeira revelou a presença de carboidratos (polis­
sacarídeos, provavelmente), proteínas e atividade da 
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polifenol oxidase ( substrato; L-3-4 dihidroxifenila­
lanina), 

b) o cromatograma das 10 primeiras frações revelou
que, com as proteínas e polissacarídeos eluídas nas 
primeiras, um pouco de ácido isoclorogênico foi dete.s:. 
tado assim como traços de ácido clorogênico; 

c)na segunda faixa esverdeada foi encontrado um
pouco de ácido isoclorogênico, mas uma grande parte 
de ácido clorogênico (oitava e nona frações). Não f.Q, 
ram encontrados carboidra_tos, proteínas, e a ativida­
de da polifenol oxidase não pÔde ser detectada. 

Pode-se deduzir que, tjuntamente com as primei 
ras frações, o ácido clorogênico e isoclorogênico de­
tectados não foram oxidados pela polifenol oxidase, 
mas estavam ligados às proteínas por pontes de hidro­
gênio. Uma outra parte foi oxida-da, e não pÔde ser 
detectada. 

Nas frações posteriores, principalmente quan­
do a segunda faixa esverdeada foi eluída, a presença 
primeiramente do ácido isoclorogênico (peso molecular 
maior) e depois do ácido clorogênico veio confirmar 
que um.a parte dos compostos fen6licos se liga às pro-­
teínas enquanto que outra permanece sol1ível e não é 
oxidada, 

l difícil, com os dados preliminares apresen
tados neste trabalho e os encontrados na literatura, 
formular uma hip6tese concreta sobre estas interações 
de proteínas e fen6is com a qualidade da bebida do ca. 
fé. O assunto é por demais complexo e a fa: tn de da­
-dos é grande. Pode-se apenas especular sobre a exis­
tência de uma grande probabilidade de realmente exis� 
tir alguma relação, pois as reações dos aminoácidos 
em alimentos são bem conhecidas, assim como sua con 
tribuição para o gosto e aroma de vários alimentos 
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(HODGE (1967), 

A_pir6lise que ocorre durante a torração do 
café, conduzindo ao sabor e aroma característicos do 
mesmo, pode facilmente ser afetada por compostos fe -
n611cos que se ligam a proteínas, Sabe-se que tanto 
as proteínas como os ácidos clorogênicos são em gran­
de parte degradados na torração; o fato de estarem li 
gados ou não deve ter algum efeito na qualidade do 
produto, Café em côco, seco durante 60 minutos a 90º

e, apresentou atividade da polifenol oxidase (F.P.MO­
RAES e H,V,.A.�ORIM, não publicado); portanto, 
na torração do café, as enzimas poderão estar atuando 
ainda, pelo menos no início� 

3.2.2. Análise das c�rrelaçÕes·entre os com­
nostos analisados. 

A análise de regressão linear e o teste. T en­
contram-se na Tabela 3-33, O número de valores para 
cada composto analisado foi de 24- (médias de cada d� 
terminação). 

Como já foi dito na parte referente ao materi

ale métodos, a análise estatística de todos os dados 
expressos em % foi feita de duas maneiras, uma delas

considerando are sen•1,-e a outra os valores das por -
centagens. Para o caso d·a regressão linear, houve C.Q. 
incidência dos resultados para os dois métodos; entr� 
tanto somente a interação entre carboidratos totais 
livres e fen6is totais em água foi significativa a 5% 
quando se usou o valor da po+ .. centagem, e não o foi 
quando 

fen6is 
s0 usou are sen \/ ilG Portanto ·a in-teração entre

tota·is em água e· carboidratos totais livres

não deve ser considerada, s-ignifi-ca-ti.va, apesar de o 
ter sido a 10% quando se usou o valor de are sen ✓ %. 
O coeficiente de variação, quando se considerou are 
sen f%, foi menor; por esta razão deve-se considerar 
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TABELA 3-33, Correlação entre as médias das 
análises químicas dos compostos encontrâ_ 

dos no grão de café· verdé d_e quatro pa -
d.roes diferentes de bebida (Mole, Duro, 
Riado e Rio).(r=regressão)t=teste de sig­
nificância; ::t 5%,x::t 1% e xxx 0,1%(proba -
bilidade de não correr). 

Interação dos compostos r t 
N total X Carb, totais o, 30 1,52 
N total X Açúcar red. - 0,23 - 1,13
N total X Ác,clorog. 0,12 0,59 
N total X Prot.sol,NaCl 0,76 5, 52"""

N total x Prot.sol,t,fosf, 0,82 6,11""" 
N total X Fenóis T.água - 0,16 - 0,78
N total X Fen6is T.metanol 0,10 0,47
Carb.totais X Açúcar red. - 0,05 - 0,25
Carb.totais X Ác. clorog. - 0,18 - 0,87
Carb,totais X Prot.sol.NaCl 0,33 1,66 
Carb.totais X Prot.sol.t.fosf. o, 5 3 2, 99,t:,t 
Carb.±otais X Fen6is T.água - o, 40 - 2,08"
Carb.totais X Fenóis T.metanol - 0,02 - 0�12
Açúcar red. X Ác.clorog. 0,09 o, 42
Açúcar red. X Prot.sol.NaCl - 0,16 - 0,80
Açúcar red, X Prot.sol.t,fosf, - 0,26 - 1,28
Açúcar red. X Fen6is T,água 0,13 0,61
Açúcar red. X Fenóis T.metanol 0,21 1,35
Ác.clorog .. X Prot.sol.NaCl 0,25 1,23
Ác.clorog. X Prot.sol.t,fosf, 0,01 0,07
# 

3, 22::t::tÁc.clorog. X Fenóis T.água 0,56 
Ác.clorog. x Fenóis T.metanol o, 64 3, 9 5"lf"

Prot.sol.NaCl x Prot-sol .. t.fosf. o,.84 7,52XXX:

0 Prot.sol.:7aCl x: Fenóis T .. água - 0,14 - o,67

Prot.sol.NaCl X Fenóis T.metanol O,J.3 0,61
Prot.sol.t.fosf.x Fenóis T.água - 0,21 - 1,01
Prot.sol,t.fosf.x Fen6is T.metanol 0,11 0,52
Fen6is T,água x Fen6is T.metanol o, 40 2, 09::t
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os valores calculados desta maneira como oa mais pro­
váveis. 

Os resultados da Tabela 3-33 mostram que os 
teores de proteínas solúveis tanto em NaCl a 10% como 
em tampão fosfato pH 7,0, 0,01 M estão diretamente r� 
lacionados com o teor de N total. Este resultado já 

era esperado, desde que um maior teor de Nitrogênio 

significa, na maioria dos casos, um teor de proteínas 

totais maior, portanto um maior teor de proteínas so­

lúveis. 

E interessante notar que o teor de carboidra­

tos totais está correlacionado positivamente com o te 
, , 

- ,_ 

or de proteinas soluveis em tampao fosfato, mas nao 

com proteínas solúveis em NaCl a 10%. Nenhuma expli-
-

caçao pode ser dada a esta fato experimental. 

Pelas correlações entre ácido clorogênioo e 
fenóis solúveis em água e em metanol, pode-se obser -

var que foram significativas e os fen6is extraídos com 
o metanol se correlacionaram mais com o ácido clorogê

nico do que os fen6is extraídos com,água.

Um resultado que não foi muito esperado foi a 

pobre correlação entre fenóis solúveis em água e fe -

n6is solúveis em metanol. A significância a 5% foi 

quase no limite (2,07). Isto mostra que existe uma p� 

quena diferença entre os fen6is solúveis em água e os 

fenóis solúveis em metanol. 
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3.2.3. Teor dos compostos analisados em rela 

ção ao nitrogênio total 

Os teores de todos os compostoa·analisados 
baseados no nitrogênio total encontram-se na Tabela 

3-34,

TABELA 3-34, Relação entre as quantidades dos co�
postos analisados do grão de café verde com o 
nitrogênio total, segundo a qualidade de bebi 
da.(média de seis amostras), 

1 2 3 4 5 6 7 8 

Mole 4,31 o, 32 2, 65 3,18 3,14 1,48 1, 37 
Duro 3,95 o, 37 2,85 3,02 3,11 1,41 1, 40 
Riado 4,12 0,32 2,82 2,99 3,06 l,44 1,34 
Rio 3,94 0,33 2,92 3,19 3,16 l, 35 1,26 

d.m.e. 0,73 0,13 o, 40 o, 60 0,50 0,15 0,17 
5% 

LEGENDA: l= Qualidade de bebida 
2= Carboidratos 

3= Açúcares redutores 
� lcido clorogênico 

5= Fen61 T, agua 
6= l!'en6l T. metanol 
7= Proteína solúvel tampão 
8= Proteína solúvel NaCl, 

Como se pode observar pela Tabela 3-34 e pela 
análise de variância (F não si,gnificativo), não houve 

' 

'diferença signifioativa entre as quantidades dos com-

postos estudados no grão do café, quando se tomou por 
base o nitrogênio total. 
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4. RESUMO E CONCLUSÕES

4.1. Objetivos do trabalho

A finalidade principal deste trabalho foi tea 
tar correlacionru::- a composição química do grão do ca­
fé com a qualidade da bebida proveniente dos mesmos. 

Entre os compostos. que mais se degradam na 
torração do café estão a sacarose, ácido clorogênico 
e proteínas. Por este motivo os carboidratos livres 
totais (mais de 50% em sacarose), os açúcares reduto,­
res, os polissacarídeos, ·o ácido clorogênico e seus 
isômeros, os fenóis totais solúveis em água e em meta 
nol a 80�, as proteínas solúveis em tampão fosfato 
pl! 7,0 0,01 Me em NaCl 10%, e o nitrogênio total fQ

ram analisados quantitativamente em 24 amostras de ca 

fé (O.arábica L .. var. Mundo Novo), provenientes de 
várias regiões do Estado de são Paulo e classificadas 

quanto� qualidade da bebida, 

Aproveita�do os resultados obtidos, tentou-se 

correlacionar por análise de regressão linear cada 

composto analisado em relação a todos. 

4,2, Metodologia 
-

Devido ao fato de nao haver métodos oficiais 

definitivos para a maioria das determinações feitas, 

um.a série de modificações foram introduzidas nos mé­

todos existentes na literatura para a aplicação ao 

grão de café verde. 

4.2.1. Compostos fenÓli\l2.ê_ 

Três métodos de determinação do ácido cloro -
gênico foram comparados: MOORES et al. (1948), A.O.A.e. 
(1970) e GNAGY (1961 e 1962). 

O método cromatográfico de GNAGY (1961 e.1962), 
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além de ser moroso (cerca de 2 a 3 dias para cada de-
terminação), apresenta o risco 
e mostra grande variabilidade. 
de MOORES et al. (1948) e o da 

de permitir oxidações 
Comparando os métodos 

A.O.A.e. (1970), veri-
ficou-se que o primeiro apresentou valores at� 5%, 
mais elevados, sendo essa diferença constante e inde­
pendente do café. Ambos são bons e reprodutíveis. O 
método da A.O.A.O, (1970) ainda não é definitivo e 
está sob estudo (DICK (1972), Optou-se, portanto, p� 
lo de MOORES et al, (1948) que é bem mais rápido, 

A determinação dos fenóis totais solúveis ta� 
to em água como em metanol a 80% não apresentou difi-

' 
... 

, ~ 

culdades quanto a adaptaçao. A unica investigaçao 
que se achou necessária fazer foi a relativa, ao núme­
ro e ao teCTuo de extrações. 

4,2,2, Carboidratos 

Houve dificuldade na determinação dos carboi­
dratos solúveis em etanol a 80% devido a inte1-feren- -
teo .. 

O ácido clorogênico pode contribuir com até 
5% da coloração ãesenvolvida com o método fenol-sulf'}! 
rico de DUBOIS et al. ( 1952) na concentração encontra­
da no extrato utilizado. Um composto desconhecido 
(provavelmente um açúcar fosforilado) também inte:rfe­
riu com cerca de 5% para a coloração com o referido 
metodo, 

A extração dos carboidratos deve ser feita 

com etanol em ebulição e imediatamente ap6s a moagem 
do material para evitar hidrólise da sacarose. Vários 
tipos de coluna de troca, iônica também hidrolisam. a 
sacarose, provavelmente devido ao abaixamento do pH. 

A determinação do açúcar redutor tem que ser 
feita logo em seguida à extração ou será necessário 
neutralisar o extrato para evitar hidrólise da saca -
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rose. 

O teor de açúcares redutores deve ser tomado 
como "poder redutor", pois é possível a presença de 
substâncias redutoras que não são carboidratos nos 
extratos analisados� embora os dados encontrados si­
tuem-se dentro dos limites encontrados na literatura. 
O ácido _clorogênico e o com-posto desconhecido não in-

-
, terferem na determinaçao de açucares redutores pelo 

método de HODGE e HOFREITER (1962). 
-

A análise dos polissacarídeos nao apresentou 
problemas quando se usou o método de WOLFROM et al. 
(1960). 

4.2.3. Proteínas solúveis 

Oe métodos encontrados na literatura para pr.Q. 
teínas não podem ser aplicados diretamente ao grão do 
café. 

Problemas com insolubilização ou turbidez das 
proteínas impediram o uso do método do ultra-violeta 
(280 e 260 nm). O aparecimento de precipitados na de 
terminação de problemas pelo método do ºbiureto 11 im� -

possibilitou o uso deste método. 

O método de Folin-Lowry (LOWRY et al.(1951) 
parece ser o mais indicado_ para. o café, se forem toma 
das certas precauções quanto à lavagem do precipitado 
( TCA) protêico. 

Entre os solventes utilizados para a lavagem 
das proteínas, a acetona mos-trou-se superior� Na ac,:t 

r/< .. ,,4,,,-,,;,i.- ··tona de lavagem detect"a:rmn-ffff o �fo'±atf crlorogêhico e 
isoclorogênico, que interferem no método de Folin-Lo­
wry, e quatro aminoácidos e cafeína, que interferem 
no método do N x 6,25. O método de referência N x -
6,25 também sofre interferência pelos motivos acima 
descritos, como provavelmente também peloo polissac� 
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rídeos que contêm nitrogênio e que são precipitados 
juntamente com as proteínas. 

Quanto à eletroforese das proteínas solúveis, 
visando à melhor diferenciação quanto à-qualidade da 
bebida, a melhor solução extratora e de corrida no 
gel-agar foi o tampão fosfato pH 7,0, 0,05 M. 

4.3. Dados e Conclusões 

4.3.1. Compostos fenólicos 

Os cafés Moles ap�esentaram valores inferio -
, . 

-

res de acido clorogenico em reluçao ao Duro, Riado e 
Rio, significativo a 1%. Foram os seguintes os valo­
res encontrados: M=6,94%, IF7,59%, Ry= 7,38% e R=7,42%, 

Os cafés Duro, Riado e Rio não foram diferentes entre 
si estatisticamente. 

Os ácidos isoclorogênicos· e neoclorogênicos 

não apresentaram diferenças significativas entre os 
cafés analisados. 

Os teores de fenóis totais solúveis em água 
e em metanol a 80% também não apresentaram diferenças 
significativas entre as diferentes bebidas. Os teores 
de fenol total, tanto extraídos com água como metanol 
a 80%, foram da ordem de 8,00% em relação à matéria 
seca. 

O menor teor de ácido clorogênico no café Mo­
le pode ser um dos fatores que contribuem para uma m� 
lhor bebida, estando provavelmente relacionado com o� 
tros componentes do grao porque, em algumas amostras 
de café !fole o teor de ácido clorogênico oi tuava- se 
na faixa de outros cafésº 

4.3.2. Carboidratos 

Embora o teor de carboidratos livres solúveis 



- 97 -

em etanol a 80% tenha sido úm pouco mais elevado no 
café Mole, a análise estatística não revelou signifi 

--oância. A média encontrada para todos os cafés foi 
de 10,58%, baseados na matéria seca. 

O teor de açúcares redutores no café Duro foi 
um pouco superior aos outros cafés, mas esta diferen­
ça também não foi• significativa. O teor mádio basea<­
do na matéria seca foi de 0,86%. 

A porcentagem de polissacarídeos solúveis em 
oxalato de amônio 0,5% a quente também não varia en -
tre os três melhores- e os três piores caf"és. Os valo 

res encontrados foram em torno de l,45�, baseados na 
matéria seca. 

~ 
Os carboidratos estudados parecem nao influir 

na qualidade da bebida dentro da variedade de café e� 
tudada; entretanto não fica excluída a hipótese de que 
a interação destes carboidratos com algum outro com -
posto possa ter algum efeito. 

4.3.3. Proteínas solúveis 

4.3.3.1. Proteínas solúveis precipitadas com 
TOA 

Embora as proteínas solúveis em tampão fosfa­
to pH 7 ,o 0,01 M .  te.nham apresentado valores menores

para o café Rio, estes não diferiram significativamen 
te dos demais. Os teores encontrados, segundo a qua­
lidade de bebida, foram os seguintes: l,I; 3,78%, l}c -

3,77%, Ry= 3,77% e R= 3,45% (em relação a matéria se­

ca), 

As proteínas solúveis em NaCl a 10% foram 
quantitativamente diferentes entre o café Rio e Duro. 
Os resultados encontrados foram: M= 3,51%, l}c 3,76%, 

Ry= 3,51% e R= 3,24% (em relação� matéria seca). 
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A hip6tese apresentada no início deste trab� 
lho de que nos piores cafés os polifen6is tivessem 
sido os agentes precipitantes das proteínas não tem 
muito suporte nos resultados obtidos, pois os teores 
de fen6is totais em água e em metanol a 80% não foram 
diferentes para o café Rio. Por outro lado, não fica 
excluída a possibilidade de que os solventes utiliza­
dos na extração dos fenóis não tenham sido os melhores 
para o presente caso. 

4.3.3.2. Eletroforese de proteínas solúveis 

A eletroforese em gel-agar mostrou diferenças 
significativas ao nível de 1% e�re os cafés estuda -
dos. A somatória das distâncias percorridas pelas 
proteínas em direção ao polo positivo(+) e negativo 
(-) foi: M=(+) 5,50, D=(-) 5,83, Ry=(-) 1,33 e R= (-) 
7,16. Excluindo o café Duro, houve uma tendência li­
near quanto ao caminhamente dos outros cafés em rela-
-

. 

çao a bebida, e, quanto maior o can;.inhamento para o 

polo negativo, pior a bebida. 

Os diferentes caminhamentos das proteínas em 
relação à qualidade de bebida parecem ser devidos à 
atividade da polifenol oxidase que age sobre os com­
postos fenólicos durante a extração. Estes compostos 
fenólicos ligados às proteínas alteram sua carga elé­
trica. Como nos melhore-s ca·fé-rr a· atividade desta en­
zima é mais elevada (AMORIM e SILVA 1968; ROTEMBERG 
& IACHAN 1970; SANINT & VALtNCIA 1970), maior sérá a 
probabilidade dos compostos fenólicos oxidados form.ê.. 
rem complexos com- estas prote1na-s, alte·rando-lhes a 
Carga elétricaº Tai hipôt·ese foi provadtt com uma séM, 
rie de experimentos utilizando. su.bs .. tânc.ias redutoras 
e polímeros que se ligam a.os fenóis, impedindo que es 
tes se complexem com as proteínas. Tais experimentos 
foram completados por ensaios em coluna de Sephadex 
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G-25 fina e cromatografia em papel.

Embora com os resultados deste trabalho nao 
se possa afirmar que a qualidade da bebida dentro da 
variedade de café estudada esteja diretamente relaci 
onada com o teor de ácido clorogênico ou com a quan­
tidade de proteínas solúveis, é lícito especular que 
ralvez na interação entre fen6is e proteínas resida 
um dos fatores que contribuem para a �ormação dos pr� 
cursores do gosto e o aroma desejáveis do café. 

dos 
tal 

4. 3. 4 • .Q9mpostos analisados. em relação a�­
trogênio total 

Não houve di�erença significativa em nenhum 
- . 

compostos estudados em relaçao ao nitrogenio to -
com a qualidade da bebida do café. 

4.3.5. Correlação entre os compostos analisa­
dos 

Correlações positivas e altamente significan­
tes foram encontradas entre os teores de nitrogênio 
total e de proteínas solúveis em tampão fosfato ( r� 
0,82) como também em NaCl a 10� (r�0,76). Foi tam -
bém significante a correlação entre as duas proteínas 
solúveis, ao nível de 0,1% (r= 0,85). 

O teor de ácido clorogênico total está positi 
vamente correlacionado com os fen6is totais solúveis 
em água (r= 0,57) e metanol (r=0,64). 

A correlação entre teores de fen6is totais 
solúveis em metanol e· solúveis em á""gua foram signifi­

.,.\. ,\., 
cativas somente ao nível. de 5% (=0,40),

Uma correlação não espa,rada e que foi, signifi 
cativa a 1% (= 0,54) foi a encontrada entre carboi -
dratos solúveis e proteínas solúveis em tampão fos ' 
fato. Nenhuma explicação no momento pode ser dada ao 
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achado experimental. 

5. SUMMARY

5.1. Objectives of the work

The aim of this work was to try to correlate 
some chemical components of the green coffee bean 
with the quality of the beverage thereof. 

Among the compounds which undergo pirolysis 
at the most extensive rate on roasting, are sucrose, 

chlorogenic acid, and proteins. Due to this reason, 

total free carbohydrates (mostly sucrose), reducing 
sugara, polysaccharides, chlorogenic acid and its 
isomers, total phenols soluble in water and 80% me -
thanol, proteins soluble in phosphate buffer (pH 7,0 
0,01 M) and in 10% NaCl, and total nitrogen were es­
timated in the 24 coffee samples. These samples we­
re collected in several regions of the State of são 
Paulo and classified by the official tasters of the 
:Brazilian Institute of Coffee (SER.AC, SP-1). 

It was tried to correlate the content of each 

compound with the others by linear regresion. 

5. 2. Methodology

Due to the fact that there is no final action 
for the official methods for the most of the d'<>termi 
nations carried out, many modifications on the exis­

ting methods had to be made in order to apply them to 
green coffee beans. 

5.2.1, Phenolic ?-?-� 

Three methods for chlorogenic acid estimati­

on were compared: M00RES et al.(1948), A.0,A.C.(1970) 
and GNAGY (1961 and 1962). 

The cbrome.tographic method of GNAGY ( 1961 and 
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1962) is too time consuming (2 to 3 days to perform 

one single estimation) provide cond1tions to have 

phenolics oxidized and shows high variability. When 

comparing the MOORES et al.(1948) and A,0.A.C.(1970) 

methods, the former gave values up .to 5% higher· than 

the latter, but this difference was constant and in­

dependent of the coffee sample. Both are good and 

reproducible, The A,O.A,C, (1970) method is not on 

the final action and is under study (DICK(l972). It 

was decided to use MOORES'method because it is moee 

rapid. 

The determination of total phenols soluble 

in water and in 80% methanol showed no difficults on 

adaptation. The only investigation carried out was 

designed to find out the number of extractions and 

time required for the complete extraction. 

5.2.2. Carbohydrates 

The estimation of soluble carbohydrates in 

80% ethanol presented some problems with regard to 

the interfering substances. 

Chlorogenic acid may contritute with up to 
5% to the colar developed hy the phenol-sulfuric rne­

thod of DUBOIS et al, (1952). Arr unknown compound 

(probably a phosphorilat<>d sugar) increased by· 5% the 

color with this method. 

The extraction procedure of soluble carbohy­

drates should b,e made with hot ethanol and immediate;. 

ly after the grinding of the sample to avoid hydroli­

sis of sucrose. Several kinds of ion echange resins 

also hydrolízes sucrose, probably- becrause- i i; decrea-·

ses the pH of the eluate.

The estimation of reducing sugars has to be 

made following the extraction, otherwise the break -
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down of sucrose increases the reducing sugars value. 

It can be avoided by neutralizing the eluate after 

passing through the reain columm. 

The reducing sugara should be taken as the 

"re.ducing power", because it is possible that redu -

cing substances which are not sugara could be found 

in the extract, in apite of the fact that the values 

found in this work are in the range of those found 

in the literature. 

No problem was found on the isolation of po­

lysaccharides and estimation by using the WOLFROM et 

al. (1960) method. 

5.2.3. Soluble proteins 

Existing methods as found in the literature 

for soluble protein determination can not be applied 

directly to green coffee beans. 

The insolubility and /or -rurbidity of the 

proteins did not permit the use of ultra-violet (280/ 

260 nm) method. The fromation of a floculent preci­

pi tate wi th the biuret rea;.;ent, ma de i t impossi ble to 

measure proteins by the biuret method (LAYNE (1957). 

The Folin-Lowry method (LOWRY et al. (1951) 

seems to be the most suitable for protein estimation 

if one washes the TCA precipitate. 

Among the solvents tested to wash the preci­

pitated proteins, acetone seems to be the best one. 

ln the acetone that washed the TCA precipitate it we­

re found chlorogenic and isochlorogenü: acide, which 

interfere wi th the F·olin-Lowry method and four amino 

acida and caffeine which interfere with the N x 6,25 

method for dete�mination of proteins. 

The phosphate buffer (pH 7,0 0,05 M) was 
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chosen to extract the solubel proteins for eletropho 
reais separation in gel-agar. Also, this same buffer 

was the most suitable for protein migration and dif­
ferentiation among the samples tested. 

"5. 3. Resul ts and conclusions 

5.3.1. Phenolic compounds 

The chlorogenic acid content of the Soft cof 
fe was lower (significant at 1% level) than the Hard, 

Rioy and Rio coffees. 

The average for the six samples of each stan 

dard beverages were S= 6,94%, H= 7,59%, RY=7,38% and 

R= 7,42%, The Hard, Rioy and Rio coffees were not 

statistically different. 

The contenta of isochlorogenic and neochlor2.. 

genic acida showed no statistical difference among 

the coffees, 

The contenta of total phenols soluble in wa-
ter and in 80% methanol

1 
also 

difference among the coffees� 

ter and 80% methanol) content 
weiglíh basis. 

showed no sigúificant 

The total phenols ( WfJ.

was about 8,00% in dry 

The lower chlorogenic acid content found in 

the Soft coffee may be one of the factors which con­
tribute to the good beverage, but probably in relati 

onship with other componente of the bean, bec-�use it 
was found some 

of Soft coffee 

values for chlorogenic acid in samples 

that was in the range of other coffees. 

Carbohvdrates 
�-

Although the soluble carbohydrates found in 
Soft coffee was little higher than the others, statis 

tical analysis showed no difference. The average for 
all samples was 10,58% on dry weigth basis. 
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The reducing sugar content was higher in the 
Hard coffee, but also, no significant difference was 
found, The average for all samples was 0,86 in dry 
weigth basis. 

The porcentage of soluble polysaccharides in 
hot 0,5% ammonium oxalate showed no difference among 

the coffee tested, The average for the three best 
and the three worst coffees was 1,45%, 

The carbohydrates content estimated in this 
work t showed no difference among the coffees which 

differ on the quality of.the beverage, liowever, the 
hypothesis by which the interaction of these carbohy­
drates with other compound may have some correlation 

with the quality of the beverage, cannot be excluded. 

5.3.3. Soluble proteins 

5.3.3.1. TCA precipitate of soluble protein� 

No statistical difference was found on the 

phosphate buffer soluble protein among the standards 
coffee qualities. The soluble protein content of 
each standard was the following: S= 3, 78%, li= 3, 77%, 
Ry= 3,77% and R= 3,45% (dry wt.basis), 

The NaCl 10% solubl.e proteins extracted from 
the standards coffee quali ty showed a sj_gnificant dif

ference, at 5% level. The following resulta were 
observed: S= 3,51%, li= 3,76%, Ry= 3,51% and R= 3,24% 
( dry wt. basis). 

The hypothesis that in the Rio coffees the 
polyphenols· had bean the precipitating agents for the 

proteins, has no support with the data :pre,3entGd he -

re, because the content of total phenols soluble in 

water and in methanol were not different between the 

Rio coffee and the others. On the other hand, the 
possibility that the solvents used for extracting the 
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phenolic compounds were note proprer for the present 
case, is not exoluded. 

5.3.3.2. Eletrophoresis of the soluble �ro -
teins 

The gel-agar eletrophoresis separated signi -
ficantly (at 1% level) the proteins extrated from dif 
ferent standard coffee types. The following results 
(in mm) were obtained: S=(+) 5,50, H=(-) 5,83, Ry=(-) 
1,33 and R=(-) 7,16. Excluding the Hard coffee, it 
was observed a linear tendency to increase the distall 
ce toward the negative pole from the best coffee to 
the poorest. 

The different protein behavior in relation to 
the different qualities of the beverage, seems to be 
associated to the activity of the polyphenol oxidase 
which act on the phenolic compounds during the extra� 
tion procedure. These pehnolic compounds when atta • 
ched to the protein may change its electrical charge. 

The higher activity of polyphenol oxidase 
found in the good coffees (AMORIM & SILVA (1968), 
ROTE1vil3ERG & IACHAN (1970) and SANINT & VAI,tNCIA (1970) 
brought about more oxidati-on of the phenolio compounds 

than the case of poor coffees. Because of this, more 

proteins migrated toward the positive pole, compared 
with the poor coffee which shows a lower enzymatic 
activity. 

This hypothesis was checked with a serie of 
experiments using reducing agents, PVP (polyvinylpir­
rolidone) and. resim, 1 to avoid :phenolic9 and qtÜ:'.lon1.�0 
to complex with proteins. Such experiments were com-· 

pleted by passing extracts through a Sephadex G-25 
(fine) columm and by using paper chromatography tec­
niques. 
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5,3,4. Compounds content on total nitrogen 
basis 

No significant difference was observed for 
the compounds studied in relation to the total nitr.Q. 
gen, if one compares with the quality of the bevera­

ge, 

5,3,5. Correlation between the estimated com 
nounds 

Positive correlations, significant at 0,1 %

level, were found between total nitrogen and soluble 
protein in phosphate buffer (r=0,82) and also with 
soluble protein in NaCl (r=0,76), Between the two S.Q. 
luble proteins, the linear regression showed a value 
for r= o,85 (significant at 0,1% level). 

Total chlorogenic acid was positively corre­
lated with both, total phenolics soluble in water 
(r=0,57) and in methanol (r=0,64), The statistical 
significance was found to be at 1% and 0,1% level, 
res])ectively. 

Total phenol soluble in water were correla­
ted with the total phenols soluble in methanol only 
at the significant level of 5% ( r=O, 40). This resul t 
shows that phenolic compounds extracted with water 
are not same (at least in part) as those extracted 
with methanol, 

A significant correlation (at 1% level) was 

found between soluble carbohydrates and soluble pro­
teins in phosphatc buffer (r=0,54). 

No explanation could be found f'or this result� 
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TABELA A-35• lcido clorogênico total, de grãos de 
café verde, expressos em porcentagens em rel� 
ção ao material seco e às respectivas qualid� 
desde bebida (cada valor numérico representa 

a média de três determinações). 

Número da 
Amostra 

Qualidade de % ácido clorogênico Média 
Bebida Repetições 

l 
2 
3 
4 
5 
6 

7 
8 
9 

10 
11 
12 

13 
14 
15 
16 
17 
18 

19 
20 
21 
22 
23 
24 

Mole 
Mole 
Mole 
Mole 
Mole 
Mole 

Duro 
Duro 
Duro 
Duro 
Duro 
Duro 

Riado 
Riado 
Riado 
Riado 
Riado 
Riado 

Rio 
Rio 
Rio 
Rio 
Rio 
Rio 

6,27 
7,23 
7 ,19 
6,2 3 
7,51 
7,10 

7,82 
8,24 
7,01 
7 ,69 
7, 65 
7, 32 

7, 09 
7, 48 
7,53 
8,09 
7,12 
6,89 

7, 48 
7,52 
6,89 
7,85 
7,16 
7, 74 

6,43 
7,28 
7,03 
6,51 
7 ,68 
7,21 

7,76 
8, 35 
6,95 
7,52 
7,60 
7,16 

7 ,09 
7,80 
7,53 
7,82 
6,96 
7,05 

7, 48 
7,36 
6,99 
7, 53 
7,60 
7,52 

5,67 
7, 23 
6,97 6,94 
6,56 
7, 73 
7,21 

7,92 
8,41 
6,90 7,59 
7,52 
7,65 
7,16 

6,98 
8,02 
7, 47 7, 38 
7 ,82 
6,96 
7,22 

7,43 
7, 25 
7,05 7,42 
7,63 
7,71 
7, 47 

Análise de Variância 

Causa de Variaçao 

Trn.t(tmentos 

Resíduo 

Total 

d.m.s. 5% = 0,37

G.L.

3
68 

71 

llrro da li!é dia = O, 1014

S.Q. 

4, 0313 
12,5881 

16,6695 

Q.M. F. 

0,1851 

Coef. Var. = 5,86% 
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TABELA A-36. Fenóis totais solúveis em água, de 
grãos de café verde, expressos em porcentagem 

em relação ao material seco e às respectivas 

qualidades de bebida (cada valor numérico re­
presenta a média de três determinações). 

Número da 
Amostra 

1 
2 
3 
4 
5 
6 

7 
8 
9 

10 
11 
12 

13 
14 
15 
16 
17 
18 

19 
20 
21 
22 
23 
24 

Qualidade de 
Bebida 

Mole 
Mole 
Mole 
Mole 
Mole 
Mole 

Duro 

Duro 
Duro 
Duro 
Duro 
Duro 

Riado 
Riado 
Riado 
Riado 
Riado 
Riado 

Rio 
Rio 
Rio 
Rio 
Rio 
Rio 

% Fenóis totais 
Sol. em água 

Repetiçoes 
2 ª 

6,95 
8,63 
8,29 
7,65 
8,54 
9,06 

8,36 
9,07 
7, 49 
8, 29 
7,62 
7,01 

7,56 
7,92 
7 ,97 
9, 32 
7,11 
7,14 

8,02 
6,68 
7,55 
8, 67 
8,17 
8,44 

6,85 
9,03 
8,34 
7,11 
7,26 
9,13 

7,31 
8, 32 
7, 39 
8,66 
8 ,05 
7,59 

7 ,94 
6,85 
8,96 
9 ,17 
7,50 
7,76 

8,20 
7,84 
1, 31 
8,85 
8,09 
9 ,09 

Análise de Variancia 

Causa de Variaçao 

Tratamento 

Total 
d.m.s. 5:%=0,81
Erro da média; 0,2162

0oef. Var.; 9,35% 

G.L.

3
44 

47 

S.Q. 

24, 9 333 

Média 

8,06 

7,92 

7 ,93 

8,08 

F 

0,14 
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TABELA A�3-,. Fenóis totais solúveis em metanol a 
80% de grãos de café verde, expressos em por-

- ' 

oentagens em relaçao ao material seco e as re� 

pectivas qualidades de bebida (cada valor nu-
mérico representa a média de três determina -

çÕes), 

Número da Qualidade de Fen6is totais sol. Média 
Amostra Bebida Metanol a,..80%

Repetiçoes 
l@ 2§ 

1 Mole 7,34 7,29 
2 Mole 8,50 8,51 
3 Mole 7,79 8,05 7,95 
4 Mole 7,36 7,04 
5 Mole 8,90 7,46 

Mole 8,65 8,61 

7 Duro 8,16 8,71 
Duro 9,21 8,87 

9 Duro 7,27 7, 36 8,26 
10 Duro 7,69 8, 35 
ll Duro 8,76 8 ,86 
12 Duro 7,68 8,23 

13 Riado 7,10 7,36 
14 Riado 9,13 7, 42 
15 Riado 7,28 8,44 8,02 
16 Riado 8 ,8 3 8 ,84 
17 Riado 7,70 7 ,9 4 
18 Riado 8,10 8,18 

19 Rio 7,59 7,52 
20 Rio 8,82 9,13 
21 Rio 8,16 7,78 8,07 
22 Ria 8,66 9,17 
23 Rio 7, 84 7,65 
24 Ria 7 ,19 7,43 

Análise de Variância 

Cm1sa de Variaçao G.L. S.Q, Q�?s1. F, 
------�·"' --�------·��"-"" 

Tratamento 3 0,6113 0,2037 o, 45 

Resíduo 44 19 ,6090 o, 4456 

Total 47 20,2204 
d.m .. s. 5%= 0,12 

Erro da média = 0,19 Caef.Var. = 2,6202 
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TABELA A-38. Carboidratos livres totais solúveis 
em etanol a 80%, de grãos de café verde, ex­
pressos em porcentagens em relação ao material 

seco e às respectivas qualidades de bebida 

(cada valor numérico representa a média de 
três determinações). 

Número da 
Amostra 

Qualidade de 
Bebida 

% carboidratos Média 
Repetições 

1 
2 

3 
4 
5 
6 

1 
8 

9 
10 
11 
12 
13 
14 
15 
16 
17 
18 

19 
20 
21 
22 
23 
24 

Mole 
Mole 
Mole 
Mole 
Mole 
Mole 

Duro 
Duro 

Duro 

Duro 
Duro 
Duro 
Riado 
Riado 
Riado 
Riado 
Riado 
Riado 

Rio 
Rio 
Rio 
Rio 
Rio 
Rio 

1• 2• 3• 

13, 74 
11,09 

. 9, 70 
9,98 

11,36 
10, 39 

10,49 
10,95 
10,77 

9,43 
10,59 
10,18 
10,21 

. 14,89 
11,57 
9,08 
8,11 

13,86 

10,05 
9 ,91 

10,63 
8 ,94 

10,59 
8,80 

12,12 
11,09 
9,98 
9 ,96 

11,51 
10,78 

10,52 
10,33 
10,92 
9,85 

10,80 
9 ,97 

10,82 
12,75 
11,18 
9,53 
7,69 

13, 30 

10,34 
10,54 
11,22 

9,43 
10,80 
8,70 

12,12 
10,78 
9 ,91 

10,14 
11,47 
11,33 

11,53 
10,23 
10,52 
10,61 
10,59 
10,94 
10,60 
11,50 
11,02 
9,01 
8,80 

10,74 

10,26 
11,23 
11,50 
8,53 

10,59 
9,05 

10,96 

10,51 

10,81 

10,06 

Análise de Variãncia 

Causa de Varj_açao 

Tratamentos 
Resíduo 

Total 
d.m.s. 5%= 1,08
Erro da média ; 0,2906
Coef. Var,; 11,64%

G.L. S.Q. 

3 8,6317 
68 103,3947 
71 112,0264 

Q.M. F. 

2,8772 1,89 
1,5205 
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TABELA A-39, Açúcares redutores, de grãos de café 
verde, expressos em porcentagens em relação 

ao material seco e às respectivas qualidades 

de bebida (cada valor numérico representa a 

média de duas determinações). 

Número da 
Amostra 

1 
2 
3 
4 
5 
6 

7 
8 
9 

10 
11 
12 

13 
14 
15 
16 
17 
18 

19 
20 
21 
22 
23 

24 

Qualidade de Repetições 
Bebida 1§ 21 3ª 

Mole 
Mole 
Mole 
Mole 
Mole 
Mole 

Duro 
Duro 
Duro 
Duro 
Duro 
Duro 

Riado 
Riado 
Riado 
Riado 
Riaão 
Riado 

Rio 
Rio 

Rio 
Rio 

Rio 
Rio 

0,75 
1,03 
0,68 
0,65 

. o,so 
0,96 

0,85 
0,70 
o,so 
o,ss 
0,80 
1,45 

0,8 3 
o,63 
o,85 
0,98 
0,75 
1,00 

0,76 
0,85 
o,86 
o,85 
0,10 
0,75 

0,78 
1,05 
0,65 
0,75 
o,so 
0,90 

0,85 
0,90 
0,85 
0,96 
o,88 
1, 47 

0,80 
0,60 
o ,83
0,95 
0,75 
1,05 

0,76 
0,75 
0,78 
1,00 
1,03 
0,78 

Análise de Variância 

0,75 
1,05 
o, 65 
0,10 
0,83 
1,00 

O ,8 3 
O ,85 
0,80 
1,00 
1, O 3 
1,5 3 

0,73 
0,60 
0,85 
1,13 
0,78 
1,20 

o,so 
0,86 
o ,85
1,03 
0,78 
0,78 

Média 

0,82 

0,96 

o,85 

0,83 

Causa de Variação G.L. 

Tratamentos 

Resíduo 

Total 

d.m. s, 51'= 0,15

Erro da média ; 0,0411 

Coef,Var,; 20,10� 

3 
68 

71 

0,0833 0,2500 2,73 
0,0304 2,0711 

------

2,3211 
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TABELA A-40. Nitrogênio total, de grãos de café 
verde, expressos em porcentagens em relação 

ao material seco e às respectivas qualidades 

de bebida (cada valor numérico representa 
uma determinação). 

Número da 
Amostra 

1 
2 
3 
4 
5 
6 

7 
8 

9 
10 
11 
12 

13 
14 
15 
16 
17 
18 

19 
20 
21 
22 
23 
24 

Qualidade de 
Bebida 

Mole 
Mole 
Mole 
Mole 
Mole 
Mole 

Duro 
Duro 
Duro 
Duro 
Duro 
Duro 

Riado 
Riado 
Riado 
Riado 
Riado 
Riado 

Rio 
Rio 
Rio 
Rio 
Rio 
Rio 

% Nitrogênio Média 
Repetições 

lt 2ª 3ª 

2,61 
2,17 
2,56 
2,59 
2,87 
2,43 

2,77 
2,76 
2,86 
2,46 
2,82 
2, 32 

2,76 
2, 65 
2, 79 
2,80 
2, 33 
2, 69 

2, 61 
2, 45 
2,78 
2 ,5 3 
2,51 
2,36 

2 ,54 
2,28 
2,64 
2, 69 
2,56 
2,46 

2,70 
2,63 
2,78 
2, 5 3 
2,98 
2, 48 

2,62 
2,50 
2,62 
2, 74 
2,29 
2,62 

2,64 
2,52 
2,73 
2, 67 
2, 47 
2, 38 

2,69 
2,28 
2,67 2,55 
2,59 
2,88 
2,43 

2,77 
2,75 
2,82 2,66 
2, 45 
2,64 
2, 40 

2, 69 
2,67 
2,76 2,62 
2, 65 
2,35 
2,65 

2,46 
2,50 
2,84 2,55 
2,75 
2,44 
2,19 

Análise de Variância 

Causa de Variação 

Tratamentos 
Resíãuos 

Total 

d.m.s. 5fo=0,l5

Erro da média = 0,410
Coef.Var. = 6,69%

G.L.

3
68 

71 

S.Q. 

0,1610 
2,0581 

2, 2192 

Q.M. F. 

0,0536 l,77 
0,0302 
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T.AllELA A-41. Proteína solúvel em tampão fosfato 

pH 7,0 O,Ol M precipitadas com TCA, de grãos 

de café verde, expressas em porcentagem em 
relação ao material seco e às respectivas 

qualidades de bebida (cada valor numérico r� 

presenta a média de duas determinações). 

Número da 
Amostra 

1 
2 
3 
4 
5 
6 

7 
8 
9 

10 
11 
12 

13 
14 
15 
16 
17 
18 

19 
20 
21 
22 
23 
24 

Qualidade de 
Bebida 

Mole 
Mole 
Mole 
Mole 
Mole 
Mole 

Duro 
Duro 
Duro 
Duro 
Duro 
Duro 

Riado 
Riado 
Riado 
Riado 
Riado 
Riado 

Rio 

Rio 
Rio 
Rio 
Rio 
Rio 

% Proteínas Média 
Repetições 

3, 76 
2,99 
4,06 
3,99 
4, 38 
3,70 

4,14 
4,60 
4,23 
3,29 
4,11 
2, 79 

3,95 
4, 30 
4,13 
3,96 
3,26 
3,60 

3,54 
3,62 
4,31 
3,99 
3,26 
3,07 

2ª 3ª 

4,03 4, 38 
3,35 3,43 
3,01 4,06 . 3,78 
3,63 3,37 
4,38 4,38 
3,43 3,70 

4,57 
3,62 
3,97 
3,03 
4,02 
3,49 

4,21 
4, 30 
3,95 
3,52 
3,35 
3,96 

3,10 
3,18 
4,22 
3,98 
2,91 
3,07 

3,96 
3,54 
3,78 3,77 
3, 38 
4,19 
3,23 

3,59 
3,77 
3,60 3,77 
�,61 
2,64 
4,22 

2 ,9 3 
3,10 
4,39 3,45 
3,18 
2,72 
3,59 

Análise de Variância 

Causa de Variação G.L. S.Q. 

Tratamento 

Resíduo 
3 1,4036 

68 15,769 3 

Total 71 1 7, 17 30 

d.m. s. 51'= O, 42

0,4678 2,01 
0,2319 

Erro da média ; 0,1135 Coef.Var,; 13,03% 
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TABELA A-42,, Proteína solúvel em NaCl a 10%, pre­
cipitadas com TCA, de grãos de café verde, ex­
pressas em porcentagem em relação ao material 

seco e às respectivas qualidades de bebida (c� 
da valor numérico representa a média de duas 

determinações). 

Número da 
Amostra 

1 
2 
3 
4 
5 
6 

7 
8 
9 

10 
11 
12 

13 
14 
15 
16 
17 
18 

19 
20 
21 
22 
23 
24 

Qualidade de 
llebida 

Mole 
Mole 
Mole 
Mole 
Mole 
Mole 

Duro 
Duro 
Duro 
Duro 

Duro 

Duro 

Riado 
Riado 
Riado 
Biado 
Riado 
Ria elo 

Rio 
Rio 
Rio 
Rio 
Rio 
Rio 

% Proteína Média 
Repetições 

3,33 
2,81 
4,06 
3,99 
4,47 
3,17 

4, 74 
4,33 
4,31 
3,21 
4,11 
3,67 

3,86 
4,04 
3,69 
3,70 
3,00 
2,90 

3,63 
3,44 
3,87 
3, 5 3 
2,72 
3,42 

2• 3• 

2,97 3,50 
3,26 2,90 
3, 72 3,89 3, 51 
3,06 3,28 
4,21 4,21 
3,08 3,43 

4, 74 
3,62 
3,97 
2,84 
3, 76 
3,49 

3, 69 
4,04 
3,87 
3,34 
3,00 
3,69 

3,10 
3,10 
3,70 
3,36 
2,81 
3,25 

3,52 
3,62 
3,35 3,76 
3,12 
4,02 
3, 32 

3,33 
3,68 
3,51 3,51 
3,52 
2,64 
3,78 

3,02 
2,91 
3,96 3,24 
2 ,92 
2,64 
3,02 

Análise de Variância 

Causa de Variação 

Tratamento 

Resíduo 

Total 
d.m.s. 5%=0,40

3 
68 

S.Q. 

2,4265 

14,6840 

71 17,1105 

o,soss 3,74" 

0,2159 

Erro da média= 0,1095 Coef.Var,13,23% 
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TABELA A-43• Comportamento eletroforético em 
gel-agar das proteínas provenientes das 24 

amostras segundo a qualidade da_bebida. 

Número da Qualidade de Repetições Média 1,1·. Geral 
Amostra Bebida 

l 
2 
3 
4 
5 
6 

7 
8 
9 

10 
11 
12 

13 
14 
15 
16 
17 
18 

19 
20 
21 
22 
23 
24 

Mole 
Mole 
Mole 
Mole 
Mole 
Mole 

Duro 
Duro 
Duro 
Duro 
Duro 
Duro 

Riado 
Riado 
Riado 
Riado 
Riado 
Ríado 

Rio 
Rio 
Rio 
Rio 
Rio 
Rio 

l! 2! 

+ 5
+10
+ 5
+12
+14
-12

- 8
- 3
- 8
+ l
-16
- 7

-10
+11
-14
+ 2
+ 2
- 4

+ 7
+12
+ 2
+ 7
+15
-11

- 4
- 3
- 6
+ 2
-12
- 6

-11
+15
-12
+14
+ 3
-12

+18 + 5
-18 -16
- 3 O
- 8 -10
-14 -14
-15 -11

+ 6,0
+11,0
+ 3,5 + 5,5
+ 9,5
+14,5
-11,5

- 6,0
- 3,0

7,b - 5,8
+ 1,5
�14,0
- 6,5

-10,5
+13,0
-13,0 - 1, 3
+ 8,0
+ 2,5
- 9,0

+11,5
-17,0
- 1,5
- 9,0
-14,.0
-13,0

- 7,1

Análise de Variância 

Causa de Variação 

Tratamentos 

Resíduo 

Total 

d.m.s. 51= 9,87

Erro da média = 2,6202 

G.L. S.Q. F. 

3 ll74,9166 391,6388 4,75"" 
44 3625,0000 82,3862 

47 4799 ,9166 
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TABELA À-44• Relação em gramas do composto por gra-
ma de nitrogênio total de grãos de café verde, 
segundo a qualidade de bebida.

1 2 3 4 5 6 7 8 9 

1 Mole 4,85 0,29 2,80 2,64 2,34 1,56 1,25 
2 Mole 4,91 0,46 3,79 3,94 3,24 1,46 1,33 
3 Mole 3, 76 0,25 3,02 3,17 3,69 1,42 1, 48 
4 Mole 3,82 0,27 2,75 2,82 2,45 1,40 1, 31 
5 Mole 4,13 0,29 2,95 2,85 2,76 1,58 1,55 

Mole 4,44 o, 39 3,54 3, 73 2,44 1,48 1, 32 

7 Duro 3,87 0,30 3,34- 3,21 3,07 1, 45 1,42 
8 Duro 3,81 0,29 2,59 2,64 2,46 1,41 1, 38 
9 Duro 4,02 o, 38 3,23 3,42 3,06 1,30 1923 

10 Duro 3,79 o, 32 3,14 2,79 2,72 1,46 1,41 
11 Duro 4,32 0,62 3,31 3,04 3,00 1,32 1, 45 
12 Duro 3,9P 0,31 3,07 2,85 2,85 1, 53 1,57 

13 Riado 3,92 o, 29 2,69 2,88 2,62 1 1 46 1, 35 
14 Riado 5,00 0,23 3,17 2,83 2,98 1,58 1,50 
15 Riado 4,14 o, 31 2,89 3,11 2,76 1,43 1,36 
16 Riado 3,37 o, 37 3, 23 3938 2,90 1,36 1,29 
17 Riado 3,53 0,33 3,37 3,15 3,02 1,33 1,24 
18 Riado 4,77 0,41 3,07 2,81 2,66 1,48 1,31 

Rio 3,98 o, 30 3,16 1,26 19 2,94 2,90 1,24 
20 Rio 4,19 0,33 3, 56 2,88 2119 3 1

9 31 1,25 
21 Rio. 4,00 . 0,30 2,87 2,68 2,51 1,55 1,28 
22 Rio 3,38 0,36 3,36 3,31 2,88 1, 40 1,23 
23 Rio 4, 32 0,34 3,13 3,29 3,03 1,20 1,10 
24 Rio 3,83 o, 33 } 9 16 3979 3,28 1,40 1,40 

An�var. F .. o,87 0,44 0,11 0,46 1,23 2,00 1,87 

Signif .. a 5% N .,s. N .s .. N .. S .. N ., S ., NQS. N .. Sº N .. S .. 

LEGENDA: l= Número da Amostra
2= Qualidade de Bebida
3= Carboidrato 
4= .Açúcar Redutor 
5= T.,Fenol Metanôl 

6= T .. Fenol Água... ·.. . . .. 
7== Ácido Clorogenico 
8= Proteína Sol'Úvel Tampão 
9= Proteína Solúvel NaCl. 


