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ABSTRACT

The attributes of greater quality and importance of coffee drinks are the aroma, flavor,
color and body. To obtain a high performance coffee we must ensure their quality. This requires
analysis of coffee characteristics and how these help identify a high quality coffee. Of all these

characteristics, the coffee aroma is the main factor in the decision of purchase of the consumers.

The objective of this research was to identify the volatile components and compounds
responsible for the aroma of roasted Borbon and Caturra coffee beans to enable their objective
classification of cultivation on altitude as a high quality coffee. Evaluation also included the
development of these volatile components. Solid phase microextraction was used to obtain these
volatile components. Gas chromatography coupled to mass spectrometry was used for the
separation and identification of volatile components. Gas chromatography coupled to an

olfactometry port was used for the identification of the aromatic compounds.

A total of 56 volatile compounds were identified for the two varieties at different
altitudes. During the analysis of the aromatic components, 19 compounds were identified for
both varieties and altitudes. In conclusion, the coffee samples analyzed for each of the varieties
and altitudes showed differences between them in terms of chemical composition. It was found
that some compounds that are present in a variety more than in other, but the altitudes evaluated

not determine the development of volatile compounds.



RESUMEN

Los atributos de calidad de mayor importancia en las bebidas de café son el aroma, sabor,
color y cuerpo. Para obtener un café de alto rendimiento debemos asegurarnos de su calidad.
Esto requiere analizar las caracteristicas del café y como éstas ayudan en la identificacion de un
café de alta calidad. De todas estas caracteristicas, el aroma del café es el principal factor en la

decision de compra por los consumidores.

El objetivo de esta investigacion fue identificar los componentes volatiles y los
componentes responsables del aroma, de los granos tostados de café¢ Borbon y Caturra, de los
que permite la clasificacion objetiva como un café de alta calidad. Se evalud, ademas si la altura
de la siembra tiene un efecto en el desarrollo de estos componentes volatiles. Para la extraccion
de los componentes volatiles se utiliz6 la técnica de micro-extraccion en fase solida. La
cromatografia de gas acoplada a espectrometria de masas se utilizd para la separacion e
identificacion de los componentes volatiles. Cromatografia de gas acoplado a un puerto de

olfatometria se utiliz6 para la identificacion de los compuestos aromaticos.

Un total de 56 compuestos volatiles fueron identificados para las dos variedades en las
diferentes alturas. Durante el analisis de los componentes aromaticos, se identificaron 19
compuestos para ambas variedades y alturas. En conclusion, las muestras de café analizadas para
cada una de las variedades y alturas mostraron diferencias entre ellas. En términos de su
composicion quimica se encontré que hay algunos compuestos que estdn presentes en una
variedad mas que en otros, pero las alturas evaluadas no son determinantes en el desarrollo de los

compuestos volatiles.
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1. INTRODUCCION

El café, al igual que el té, es una de las bebidas de mayor consumo a nivel mundial (Kwon et
al., 2015). La calidad del grano del café¢ depende de las especies y ésta es influenciada
mayormente por la zona geografica, las condiciones ambientales para su crecimiento, la
composicion del suelo y las condiciones de recoleccion y almacenamiento a las cuales el café es
sometido (Bertrand et al., 2003). Todas estas condiciones son necesarias para obtener un café de
alta calidad. Por tal razén, es muy importante trabajar con la caracterizacion del grano, ya que
nos ayuda a identificar los componentes que distinguen a cada especie. Ademds permite
establecer comparaciones entre diferentes especies de café, cudles son los componentes que

definen la calidad del café.

Las dos especies de café de mayor consumo a nivel mundial son la especie Robusta (Coffea
canephora Pierre) y Arabica (Coffea arabica L.). El Ardbica generalmente crece en areas
montafiosas a gran altura, mientras que la especie Robusta se cultiva por lo general en tierras
llanas a baja altitud debido a su mayor resistencia a las enfermedades y a que contribuye a la

acidez, dulzura y sabor suave (Bertrand et al., 2003; Kwon et al., 2015).

El café es el cultivo agricola de mayor importancia social econémica y ecoldgica de la zona
montafiosa de Puerto Rico (Rojas, 2005). Una de las especies de café de mayor importancia
comercial en la Isla es el café Arabica (Coffea ardbica L.), tanto por la extension de su cultivo
como por el volumen de su produccion (Rojas, 2005). Esta especie cuenta con distintas

variedades entre las cuales se encuentran las variedades Borbon, Caturra y Limani.



En la actualidad, la industria de café¢ puertorriquefio se encuentra en un proceso de
recuperacion debido a una crisis econdmica, que acompafiada de problemas climaticos, afectaron
la produccion de café en los pasados afios. El uso del café se ha ido transformando con el pasar
del tiempo. Ademas de ser una de las bebidas de mayor demanda en la industria de alimentos, se
ha convertido en el ingrediente importante para bebidas alcohdlicas, cocteles, postres y refrescos;

permitiendo que la industria puertorriquefia desarrolle nuevas ideas para el imperio cafetalero.

En la caracterizacion del grano del café se ha encontrado que ciertos compuestos quimicos
tales como las proteinas, carbohidratos y lipidos pueden reaccionar entre si formando nuevos
compuestos que ayudan a desarrollar las propiedades organolépticas del café. Estas reacciones se
llevan a cabo durante el proceso de tostado debido a las interacciones entre los compuestos
organicos los cuales son importantes constituyentes de la composicion quimica del café. Como
resultado de estas reacciones quimicas el proceso del tostado convierte el grano verde en uno

atractivo y de un buen aroma (Baggenstoss ef al., 2008).

Los atributos de calidad de mayor importancia en las bebidas de café son el aroma, sabor,
color y cuerpo. De todas estas caracteristicas, el aroma del café es el principal factor en la
decision de compra por los consumidores (Bhumiratana et al., 2011; Sunarharum et al.,2014).
Dada la importancia del tueste en el desarrollo del aroma es muy importante que la industria sea
capaz de entender el atributo del aroma que se desarrolla durante el proceso del tueste. Es
importante que estos componentes responsables del aroma también estén presentes durante el
proceso de molienda y perduren hasta el momento de su consumo (Bhumiratana et al., 2011).
Actualmente no se cuenta con investigaciones que comparen tanto la composicion quimica como
los compustos responsables del aroma del aroma del café puertorriquefio, dependiendo de la

altura en la cual se cultiva.



2. OBJETIVOS

El objetivo principal de este estudio fue identificar preliminarmente las diferencias entre las
variedades de café Borbon y Caturra, y los componentes volatiles responsables del aroma de

cada una de las variedades.

2.1 Objetivos especificos

1. Identificar los componentes volatiles en café de Puerto Rico utilizando la técnica de
extraccion conocida como Microextraccion en Fase Solida (SPME por sus siglas en
inglés). Para la separacion e identificacion de los compuestos se utilizo la técnica
analitica de Cromatografia de Gas acoplada a Espectrometria de Masas (GC/MS) por sus
siglas en inglés).

2. Evaluar y comparar los componentes volatiles entre las variedades de café Borbon y
Caturra utilizando la base de datos NIST.

3. Determinar el efecto de altura en el desarrollo de los componentes volatiles.

4. Realizar pruebas de olfatometria para asignar descriptores a los componentes volatiles
encontrados en las variedades de café.

5. Confirmar los descriptores asignados por medio del uso de indices de retencion lineal

(LRI, por sus siglas en inglés).



3. REVISION LITERARIA

3.1. Café

El café es uno de los productos agricolas mas consumidos en todo el mundo (El-Abassy
et al., 2011). En términos de valor financiero, es el producto agricola mas importante después del
petréleo (Sunarharum et al., 2014). Segun el “Coffee World Markets and Trade”, la produccion
mundial de café aumentard para los afios 2016 - 2017, implantando un nuevo record para el café
Arabica. Esto da paso a las exportaciones mundiales y a la comercializacion del mismo. Sin
embargo, se espera que la produccion del café Robusta sufra una disminucidon considerable en
paises como Brasil, Vietnam e Indonesia, debido a los cambios climdticos, altas temperaturas y

condiciones secas para esas zonas.

El café es nativo de Africa (Etiopia) producido por un 4rbol que pertenece a la familia
Rubiaceae. Esta es una gran familia de unos 500 géneros y mas de 6000 especies, en su mayoria
arboles y arbustos. Pocos son de valor comercial y algunos arbustos se utilizan como plantas
ornamentales. Solo tres especies de café son las de mayor importancia econémica estas son la
especie Coffea arabica L., que actualmente representa cerca del 60% del comercio mundial, C.
canephora Pierre ex Froehner, que cuenta con una gran parte del resto del comercio y, por
ultimo, C. liberica Bull ex Hiern que contribuye en menos de 1%. La especie econdmica mas
importante de café, C. arabica L., es nativa de los bosques montafiosos de Etiopia y este puede
crecer en altitudes de 1,370 a 1,830 metros por encima del nivel del mar en las areas contiguas de
la Meseta Boma en el sudeste Sudan y norte de Kenia (Bigger, 2007). En general, los arbustos
del café crecen en climas tropicales a altitudes de 1000 a 2000 metros sobre el nivel del mar con

una temperatura anual promedio de 15 a 25 °C y humedad y sombra moderada. Pueden alcanzar



una altura de 5 al0 metros de alto y la mayoria estan adaptadas a un hébitat de bosque. Los

frutos maduran de 6 a 9 meses después de que el arbusto haya florecido (Bigger, 2007).

3.1.1. Beneficios

Los alimentos pueden afectar grandemente a la salud. A través del tiempo se han
desarrollado técnicas que ayudan a garantizar la seguridad y salubridad de éstos, basandose en
los riesgos microbiologicos y toxicologicos que puedan presentar. El café, al igual que los
alimentos, es una mezcla quimica compleja y estd formado por més de 1000 sustancias quimicas
diferentes. El café se considera como una bebida funcional debido a sus capacidades como
agente quelante, que son aportados por componentes fenolicos (Cheong et al., 2013). También es
considerado por muchos como una influencia en el comportamiento humano (Clarke &
Vitzthum, 2008). Segiin Vignoli y colaboradores (2011), se ha demostrado el efecto positivo del
café sobre la salud humana con muy poca evidencia de los riesgos por consumo moderado de

café.

El café se destaca por la presencia de antioxidantes. Segun Vignoli y colaboradores
(2011), algunos autores han encontrado una mayor cantidad de antioxidantes en las infusiones de
café instantaneo y café expreso que en vino tinto y té verde. El potencial antioxidante del café se
relaciona con la presencia tanto de componentes naturales como componentes formados durante
el procesamiento (Vignoli ef al., 2011). Entre estos se encuentran: la cafeina, acidos clorogénicos

y las melanoidinas, que son productos de la reaccion de Maillard (Vignoli et al., 2011).

Estudios realizados relacionados al consumo de café¢ han demostrado los beneficios asociados a
la proteccion en el sistema nervioso central (Risso et al., 2007), ya que la cafeina actia como un

estimulante nervioso y posee propiedades neurofarmacoldgicas. La cafeina puede producir



algunos efectos neuroquimicos pero en bajas cantidades de consumo no causa toxicidad. Otros
estudios demuestran que el consumo de café reduce significativamente el riesgo de desarrollar
enfermedades del higado (cirrosis) inducidas por la ingesta excesiva de alcohol debido al alto
contenido de antioxidantes y agentes que estimulan la desintoxicacion (Clarke & Vitzthum,

2008).

Durante el proceso del tostado, ocurren varios cambios quimicos que afectan la actividad
de los antioxidantes, tales como la activacion de la reaccion de Maillard y la degradacion de los
polifenoles. La degradacion termal de los polifenoles causa una disminuciéon en la actividad
antioxidativa y estd asociada a la intensidad del grado de tostado. Los cambios en la actividad
antioxidante en las infusiones de café tostado estan influenciados por la intensidad del proceso de

tostado (Sacchetti et al., 2009).

3.2. Café en Puerto Rico

En los pasados afos, Puerto Rico ha sido propenso a huracanes y a problemas en la
produccion, tales como, la escasez de mano de obra y los bajos ingresos de los pequeios
productores de café, que han afectado la cosecha de café (Borkhataria et al., 2012) . A finales del
siglo 20, la produccion de café habia incrementado debido a la dependencia de los subsidios
gubernamentales. Hoy en dia se mantiene como una de las industrias agricolas de mayor

importancia economica principalmente para la zona montafiosa (Avilés, 2009; Rojas, 2005).

El café fue introducido a Puerto Rico, segun Borkhataria y colaboradores (2012), en 1736
y fue un cultivo de gran importancia comercial para principios de la década de 1800. La
produccion de café en Puerto Rico comenzé a observar una expansion gradual desde mediados

del siglo XIX, sin embargo, fue en la década de 1870 cuando emprendi6é un aumento acelerado

6



en su produccién y venta mundial. Muy pronto, los cafetales dominaron los paisajes agricolas del
interior montafioso y las exportaciones puertorriquefias. Para el afio 1886, el valor de sus
exportaciones alcanzaba los 4.7 millones de pesos espafoles y representaba el 49% del valor de
las exportaciones totales de la Isla. Diez afios después, las exportaciones de café se reportaron
13.9 millones de pesos espafioles y constituian el 77% del valor total de las exportaciones totales
de la Isla. Para el 1890, Puerto Rico era el cuarto pais exportador de café en Las Américas
(Avilés, 2009) y para finales siglo 19, el café habia reemplazado al aziucar como principal
producto agricola de Puerto Rico. En 1897 el auge cafetalero habia llegado a su fin ya que los
precios del producto cedieron ese ano debido a la sobreproducciéon mundial. Por tal razoén, las
exportaciones del grano en 1899 sélo alcanzaron el 10% del promedio vendido en los cinco afos
anteriores. Por otro lado, el huracan San Ciriaco devastd gran parte de los cafetales trayendo
como consecuencia la replantacion de los cafetos, los cuales tardarian en obtener sus primeros

frutos de 3 a 5 afos aproximadamente (Rodriguez, 2000).

Las condiciones de cultivo del café tienen una gran influencia en la incidencia de plagas
y enfermedades o la capacidad que tenga la planta para resistir o tolerar el dafio que estas puedan
causar (Bigger, 2007). Una de las principales limitaciones para la produccion de café a nivel
mundial es el dafio ocasionado por las plagas. La principal plaga de café es Hypothenemus
hampei (Ferrari), mejor conocida como broca (Gonzalez, 2013; Bustillo, 2006; Peterson et al.,
2003; Vega et al., 2009; Vega et al.,2002).

La broca es un escarabajo endémico en Africa Central y tiene un impacto directo en la
produccion del cafetal, afectando toda la cadena de producciéon desde su cosecha hasta la
torrefaccion ocasionando pérdidas en peso, calidad y caida de las (Gonzalez, 2013; Bustillo,

2006; Peterson et al., 2003; Vega et al., 2009; Vega et al.,2002).Debido a que la mayor parte del



ciclo de vida ocurre dentro de las bayas, se dificulta su prevencion por métodos quimicos y no
quimicos (Vega et al., 2009).Se informd por primera vez su presencia en el 2007 en el municipio
de San Sebastian (Gonzalez,2013) y meses después se identificaron plantaciones con niveles de
infestacion altos en Adjuntas y Lares (Gonzalez, 2013; Rivera, 2009).

Otra de las preocupaciones de la industria cafetalera es la roya. La roya es la principal
enfermedad que ataca al cultivo de café Arabica en el mundo (Jackson et al., 2012). es causada
por el hongo Hemileia vastatrix Berkeley and Broome (Cristancho et al.,2007; Jackson et al.,
2012). Causan infecciones, disminucion de la fotosintesis y mayor defoliacion (Jackson et al.,
2012). Debido a su gran potencial epidémico es dificil de controlar por métodos convencionales
basados en agroquimicos (Salazar et al.,2002). Estas limitaciones causan pérdidas en el
rendimiento y produccion del café. Las pérdidas anuales se estiman desde 500 millones de
dodlares en el caso de la broca y en 1 billon de ddlares para la roya (Cristancho et al.,2007;

Jackson et al., 2012).

3.3. Composicion aromatica del café

El aroma u olor, seguramente es el componente mas importante del café (Sunarharum et
al., 2014). Es analizado por catadores e investigadores que buscan mejorar este atributo para
complacer las altas exigencias de los consumidores. Segun Rojas (2005), la definicion mas
aceptada para el aroma fue dada por el Consejo Oleicola Internacional en 1997, el cual lo define
como “todas aquellas sensaciones agradables percibidas indirectamente por el 6rgano olfativo al
probar alimentos o bebidas”. En cuanto a la cualidad de un aroma, se utilizan descriptores o un
lexicon que asignamos a dicho olor cuando la concentracioén del odorante que lo origina supera el
umbral de reconocimiento (Acefia, 2011). Sin embargo, esto depende de la complejidad del

odorante (Acefia, 2011). Para algunos compuestos, la cualidad de su olor varia con la



concentracion, lo que también implica que estos compuestos tengan varios umbrales de

reconocimiento (Acefia, 2011; Goodner & Rouseff, 2011).

Por tal razén, es necesario entender el aroma de un alimento y saber la composicion de
sus componentes volatiles tanto cualitativa como cuantitativamente. El aroma del café tostado,
ademas del sabor, es percibido por los consumidores de muchas maneras. El aroma se percibe
desde el momento en que se abre el empaque, durante la preparacion y finalmente la infusion que
conduce el aroma en la taza hacia la cavidad nasal y bucal. El aroma de la infusion de café
representa la manifestacion de los compuestos quimicos volatiles y de la particion dinamica de
compuestos aromaticos volatiles entre el café, agua, vapor y aire debido a la infusion de agua con
el café. Todos estos mecanismos son importantes para la percepcion total del aroma y cada uno,

contribuye individualmente a los impulsos de los sentidos (Fisk et al., 2012).

3.3.1. Efecto del proceso del tostado en el aroma del café

El café contiene diferente compuestos quimicos que aportan a la calidad del
producto final, (café tostado) (El-Abassy et al., 2011). Los granos contienen los precursores de
sustancias volatiles del aroma que se desarrollan durante el proceso de tostado (Bhumiratana et
al., 2011) tales como la sacarosa, acidos clorogénicos, proteinas e hidratos de carbono que
contribuyen significativamente al aroma. Tanto la composicién como los volatiles desarrollados
varian dependiendo de su origen y tratamiento (Fisk et al., 2012). Mas de 850 compuestos de
aroma se han asociado con el proceso de tueste del café (Clarke & Vitzthum, 2008). Las
diferentes variedades de café, la zona geografica, las condiciones de cultivo y los métodos de

procesamiento afectan a los compuestos aromaticos Unicos de cada tipo de grano (Bertrand et al.,



2003; Bhumiratana et al., 2011). Tanto la variedad del grano de café como el proceso del tueste

influyen en el aroma y el sabor. Segiin un estudio realizado por Bhumiratana y colaboradores

(2011), las caracteristicas del aroma, son afectadas por el tratamiento aplicado al grano (grado de

tueste).

El proceso de tueste controla el comportamiento de los compuestos volatiles, dando lugar

a una complejidad caracteristica al aroma del café, debido a las diferentes condiciones aplicadas

durante su procesamiento como por ejemplo el grado de tueste (claro, medio u oscuro)

(Bhumiratana et al, 2011; Liu & Kitts, 2011). El proceso de tueste puede dividirse en las

siguientes etapas.

Deshidratacion - Durante el proceso de tueste, ocurren procesos endotérmicos y
exotérmicos que inician una transferencia de calor hacia el grano de café
liberando el contenido de agua dentro de los granos. La transferencia de calor
puede ocurrir a través de gases, conveccion o conduccion (Sunarharum et al.,
2014). Al exponer el grano de café al calor, su estructura celular se rompe, lo cual
obliga a que el grano expulse la humedad y a su vez los compuestos aromaticos
que se encuentran quimicamente unidos en el interior del grano (Bhumiratana et
al., 2011). El olor del grano de café cambia de un olor parecido a guisantes a un
pan recién horneado. El color también cambia de verde a amarillo y finalmente a
marron (Buffo & Cardelli-Freire, 2004).

Pirdlisis - A 205°C ocurre pirolisis, dando inicio a la formacién de compuestos
que afectan al sabor, olor y color de los granos de café como, por ejemplo didxido
de carbono que depende del grado de tueste del grano. Este gas se libera cuando el

café es molido, pero en los granos se libera lentamente y esto puede ocasionar
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dafios en el empaque incluyendo la explosion del mismo (Buffo & Cardelli-Freire,
2004). Otros compuestos que pueden afectar lo son los &cidos, aldehidos, alcanos,
alquenos, cetonas, ésteres, lactonas, fenoles, furanos, piranos, tiofenos, pirroles,
oxazoles, tiazoles, piridinas, pirazinas, aceite, glicerol y compuestos azufrados
(Bhumiratana et al., 2011; Fisk et al., 2012; Frisullo et al., 2012; Sunarharum et
al., 2014). Estos compuestos son de gran interés, ya que proporcionan el atractivo
del café, es decir, que estos compuestos en su mayoria son los responsables de las
caracteristicas de aroma y sabor del caf€.

= Enfriamiento - El enfriamiento rapido por medio de aire o agua se realiza para
detener la parte exotérmica del proceso de tueste utilizando aire o agua (Buffo &
Cardelli-Freire, 2004).

En el proceso de tostado, la cantidad de calor aplicado a los granos es un parametro que
influye en el resultado final del producto y se controla variando la temperatura y el tiempo del
tostado. El color que obtiene el grano estd influenciado por la intensidad de la temperatura
aplicada. El grado de tueste del café se clasifica como ligero, medio y oscuro (Buffo & Cardelli-
Freire, 2004). Los aromas mas complejos se forman con un grado de tueste medio. En el tostado
ligero se produce un aroma descrito como parecido al cacao y a nueces con un sabor dulce,
mientras que un tostado oscuro da un aroma descrito como quemado y un sabor amargo

(Bhumiratana et al., 2011).

Debido a las diferencias en el grado de tueste, el aroma ha motivado a los investigadores
a realizar pruebas para determinar la identidad de sus principales componentes (Buffo &

Cardelli-Freire, 2004). Se han realizado varios estudios sobre la identificacion y determinacion
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de compuestos volatiles responsables del aroma de las dos principales especies comerciales a

nivel mundial, Coffea arabica L.y Coffea canephora (Rojas, 2005).

3.3.1.1. Reacciones quimicas en la formacion de compuestos aromaticos

La complejidad de los compuestos de aroma que se forman durante el proceso de tueste
se debe a diferentes reacciones quimicas, tales como la reaccion de Maillard, la degradacion de
Strecker, caramelizacion y oxidacion. Todas estas reacciones producen una mezcla compleja de
compuestos aromadticos (Fisk et al, 2012). A continuacidon, se describen algunas de las
reacciones que ocurren durante el proceso de tostado (Buffo & Cardelli-Freire, 2004;

Sunarharum et al., 2014).

. Reaccion de Maillard (pardeamiento no enzimatico) - La formacion de aromas
se debe principalmente a las reacciones de los aminoacidos presentes en el grano
verde de café con azucares reductoras que se encuentran también presentes en el
grano. Estas reacciones o transformaciones ocurren durante el tueste (Buffo &
Cardelli-Freire, 2004).

. Degradacion de azicares — Las azucares que no son volatiles como las pentosas,
hexosas y disacaridos, se degradan por el calentamiento obteniendo productos con
aroma a caramelo, y color oscuro. Por ejemplo: Furanol (2,5-dimetil-4-hidroxi-3-
[2H]-furanona), maltol (3-hidroxi-2- metilpiran-4-ona), cicloteno, compuestos
dicarbonilos como diacetilo (Rojas, 2005).

. Degradacion Strecker — Es una reaccién entre un amino acido y un o-

dicarbonilo (también conocidas como deoxiosonas, las cuales son producidas
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durante la reaccion de Maillard) con la formacion de una aminocetona que se
condensa para formar compuestos heterociclicos o reacciona con formaldehido
para formar oxazoles. Esta degradacion produce compuestos derivados de los
aminodcidos envueltos en la reaccion.

. Rompimiento hidroxi- En esta reaccion los amino &cidos serina y treonina
pueden reaccionar con sacarosa para formar alquilpirazinas.

. Rompimiento de prolina e hidroxiprolina - En esta reaccion uno de estos amino
acidos reacciona con productos intermediarios de la reaccion de Maillard
produciendo piridinas, pirroles y pirazinas.

. Degradacion de acido N-metil-nicotinico o trigonelina - El café contiene varios
alcaloides que contribuyen al sabor amargo. Entre estos se encuentran la cafeina,
la trigonelina, y paraxantina, teobromina y teofilina. Durante el tostado del café,
la trigonelina se desmetila a acido nicotinico, generando piridinas, pirroles, y
compuestos biciclicos.

. Degradacion de dcido quinico - Juega un papel importante como antioxidante y

en la formacion del sabor y la formacion de fenoles.

3.3.2. Compuestos volatiles del café tostado

Una de las caracteristicas mas importantes que ha contribuido a la alta aceptabilidad del
café entre los consumidores es el aroma(Bhumiratana et al., 2011). Este envuelve mas de 800
compuestos volatiles (Crews & Castle, 2007). Su composicién depende de la variedad botanica
del café, su elaboracion, molienda, envasado y, especialmente, el proceso de tueste. La

complejidad de los compuestos formados durante un tueste intermedio (claro) produce una serie
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de aromas con descriptores tales como nueces, cacao y dulce. Por otro lado, un grado de tostado
oscuro es responsable de los descriptores aromaticos tales como quemado, ceniza, hollin, picante

y amargo. (Bhumiratana et al., 2011).

Los compuestos volatiles presentes en el café se derivan de varios precursores que se
encuentran en el grano verde, las reacciones quimicas que ocurren durante el proceso de tostado
y el almacenamiento (Buffo & Cardelli-Freire, 2004; Sunarharum et al., 2014). Se ha reportado
que la mayor influencia en el aroma del café se debe al grado de tueste, ademas de la adicion de
azucar al final del proceso que puede estimular las reacciones de Maillard y la formacion de

compuestos volatiles (Lopez-Galilea et al., 2006).

Mayormente, durante el proceso de tostado, los granos de café se ponen en contacto con
superficies calientes o con gases para elevar su temperatura y de ese modo promover los cambios
fisicos a la vez que se promueve la formacion de sustancias quimicas complejas (Sunarharum et
al., 2014). El proceso de tostado es muy complejo y depende de varios pardmetros y procesos
que influyen entre si. Sin embargo, hay varios factores que pueden afectar el aroma del café tales
como la luz, altas temperaturas, humedad y la cantidad de oxigeno que puede acelerar el

desarrollo de rancidez y sabores desagradables (Clarke & Vitzthum, 2008).

La cuantificacion e identificacion de los compuestos responsables del aroma del café ha
sido una tarea dificil, ya que se han encontrado numerosos compuestos con una amplia variedad
de grupos funcionales y caracteristicas odorificas diferentes, las cuales pueden variar de acuerdo
a su concentracion (Clarke & Vitzthum, 2008; Gonzalez ef al, 2011). Seglin investigaciones
anteriores, se han encontrado que entre los compuestos de mayor aportacion al aroma y al sabor
del café estan los fenoles, furanos, aldehidos, pirazinas, piridinas, pirroles y cetonas (Lopez-

Galilea et al., 20006).
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3.3.2.1. Fenoles

Se han encontrado numerosos compuestos fendlicos en el café tostado, muchos de los
compuestos se derivan o estan relacionados a los acidos clorogénicos (Risso et al., 2007). Los
acidos clorogénicos son una familia de ésteres formados entre ciertos acidos trans-cinamicos
(acidos fenolicos que usualmente son los acidos cafeicos, fertlico y el p-cumarico) y el acido
quinico. Estos metabolitos secundarios estan presentes en los granos de café¢ verde y contribuyen
a la astringencia (Buffo & Cardelli-Freire, 2004) y al sabor amargo en las infusiones (bebidas) de
café. (Risso et al.,, 2007). Los fenoles presentan aromas descritos como: quemado, astringente,
medicina, especie de clavo, tabaco, ahumado, fenodlico, caucho, amargo, picante, terroso y
madera. Estos se encuentran en concentraciones bajas y su concentracion puede incrementar

dependiendo del grado de tostado del grano (Rojas, 2005; Puerta, 2011).

3.3.2.2. Furanos

Por mucho tiempo, los furanos han sido considerados como componentes volatiles
normales del sabor del café¢ (Crews & Castle, 2007). Son el grupo mas abundante entre todos los
compuestos volatiles presentes en el café tostado (Grosch, 2001). La formaciéon de los furanos
ocurre por degradacion termal de carbohidratos (Crews & Castle, 2007; Ribeiro et al.,, 2012;
Sunarharum et al., 2014). Se ha reportado que los furanos presentan aromas descritos como
césped, paja, almendra, ahumado, astringente, caf¢ tostado, malta, quemado, dulce, tostado,
caramelo, cuero y a frutas (Akiyama et al., 2005; Cheong et al., 2013; Gonzalez et al., 2011;

Lopez-Galilea et al., 2006; Puerta, 2011; Sunarharum et al., 2014).
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3.3.2.3. Pirazinas

La influencia en el sabor que produce el tostado, proviene de la degradacion, formacion y
liberacion de los compuestos quimicos que son producto de diferentes reacciones tales como
Maillard, Strecker, degradacion de amino acidos, interaccién entre productos intermediarios
entre otros (Buffo & Cardelli-Freire, 2004; Sunarharum et al, 2014). Las pirazinas son un
producto de la reaccion de Maillard y estas contribuyen al sabor y aroma a nuez presente en el
café tostado. Por otro lado, otras pirazinas muestran descriptores aromatico tales como tierra,
moho, lefia, chocolate, graso, maiz, alquitran, pimentoén, mani y rancio (Akiyama et al., 2005;
Gonzalez, et al., 2011; Puerta, 2011; Sunarharum et al., 2014). Las pirazinas forman gran parte
de los compuestos presentes en el café. Cuentan con concentraciones de bajo perfil olfativo y se

consideran sumamente importantes por sus aportaciones al sabor.

3.3.2.4. Piridinas y pirroles

Las piridinas y los pirroles muestran impresiones de olor tales como ahumado, café
quemado, tabaco, tierra, caramelo, hierbas verdes, mantequilla, maiz, cereal, aceite, medicinal,
setas comestibles, grasa, nuez y verde desagradable, olor fuerte y nauseabundo (Cheong et al.,

2013; Puerta, 2011). Ademas, poseen unas notas amargas, astringentes y tostadas (Rojas, 2005).

3.3.2.5. Aldehidos

Los aldehidos se pueden encontrar en concentraciones altas en los cafés recién tostados
(Rojas, 2005). Estos son productos de la degradacion de Strecker, donde ocurre oxidacion de los
aminoacidos durante la interaccion con azucares a altas temperaturas (Aggenstoss et al., 2008;
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Flament, 2002). Este grupo de compuestos volatiles muestran impresiones de olor a ocre, flores,
grasas, frutas, citricos, canela, vainilla, madera, pepino, rosa, miel, Jacinto, rancio, dulce, vinoso,
cocido, tostado, verde, malta, acido, fermentado, picante, herbal, papas cocidas, quemado, y
rancio (Acena, 2011; d’Acampora et al., 2008; Goodner & Rouseff, 2011; Maeztu et al., 2001;

Puerta, 2011).

3.3.2.6 Cetonas

Las cetonas forman parte importante de los compuestos, volatiles, representando el
21.5% de los componentes del aroma de café (Flament, 2002). El aroma de estas puede variar
considerablemente, ya que muestran impresiones de olor que van desde el olor a fruta hasta lo
grasoso. Otras impresiones de olor son dulces, picantes, mantecosas, azucar quemada,
mantequilla, lacteos, fruta cocinada, rosas, madera, caramelo, miel, floral, jarabe de arce y rancio
(Acefia, 2011; d’Acampora et al., 2008; Goodner & Rouseff, 2011; Maeztu et al., 2001; Puerta,

2011).

3.4. Microextraccion fase solida

SPME

Los aromas liberados durante la molienda del café tostado y café recién colado (infusion)
son particularmente atractivos y agradables. Sin embargo, debido a que estos aromas son
extremadamente volatiles o son compuestos inestables, los mismos se pierden con facilidad. Para
evitar esta pérdida, es necesario recolectar los compuestos volatiles en un corto periodo de

tiempo.
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Segun Akiyama et al, (2007), hasta la fecha, se han identificado mas de 800
componentes aromaticos en estudios sobre cerveza y café molido mediante la extraccion por
solvente y otros métodos de muestreo. Estos aromadticos volatiles son recolectados con los
métodos como purga y trampa, micro-extraccion en fase sélida y muestreo directo de jeringa

entre otros.

Para el andlisis de las muestras, primero se debe de realizar algiin método de extraccion
de compuestos, volatiles, ya que se debe obtener una muestra concentrada y libre de otras
sustancias que puedan causar algun tipo de interferencia durante los analisis en el cromatografo
(Bicchi et al., 2011; Gonzalez et al., 2011; Rojas, 2005). Entre los métodos de extraccion, la
micro-extraccion en fase solida (SPME, por sus siglas en inglés) permite el analisis de un amplio
espectro de compuestos volatiles de diferente polaridad (Peralta, 2011). Ademas de ser un
excelente método de preparacion de la muestra, ya que en el mismo paso extrae y concentra los
analitos de las muestra, es un método simple, rapido, libre de solventes y relativamente
econémico (Bicchi et al., 2011; Gonzalez et al., 2011; Lopez-Galilea et al., 2006). La extraccion
de los componentes volatiles utilizando este método se puede realizar por inmersion en la

solucidn o por exposicion al espacio de cabeza o “headspace” (HS, por sus siglas en inglés).

La técnica de micro-extraccion en fase solida por “headspace”, es utilizada para el
andlisis de sabores y fragancias en alimentos y bebidas. El proceso de HS-SPME consiste de dos
equilibrios: (1) equilibrio de los componentes volatiles entre la muestra y el HS, (2) equilibrio
entre el HS sobre la muestra y el recubrimiento de la fibra. En adicién, el analisis por SPME
envuelve dos pasos: extraccion de los componentes volatiles presentes en la muestra y la

desorcion de los volatiles extraidos en un instrumento analitico.
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SPME es una técnica de equilibrio, por lo que los perfiles de volatiles (recuperacion de
volatiles) obtenidos dependen grandemente de la composicion de la muestra y del control de
todos los pardmetros de muestreo. Esto incluye la composicion de la fase de cobertura de la fibra
y su espesor. El dispositivo de SPME consta de una fibra de silice fundida la cual tiene una
longitud de 1-2 cm. Su superficie estd recubierta con una fase estacionaria la cual esta unida a un
filamento de acero inoxidable. Esta fibra se encuentra localizada en el interior de un soporte

parecido a una jeringuilla como se muestra en la siguiente Figura.
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Figural. Diagrama de Ensamblaje SPME (Sacado de: Supelco)

Existen varias fibras diferentes, las cuales estan disponibles comercialmente, lo cual
permite que una gran variedad de compuestos con un rango amplio de polaridades y volatilidades
puedan ser analizados. Polidimetil siloxano (PDMS, por sus siglas en inglés) es una cobertura

no-polar, utilizada para extraer compuestos no-polares. Los compuestos polares pueden ser
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extraidos con una fase polar tal como carbowax y poliacrilato. Las fibras porosas tales como
Carboxen o Divinilbenceno (DVB, por sus siglas en inglés) son buenas para compuestos de alta
volatilidad y tienen diferentes espesores. Las fibras con cobertura gruesa (100 wm) son mejores
para volatiles, mientras que las finas (7 um y 30 wm) son mejores para moléculas grandes. Las
fibras con multiples fases, Carboxen/DVB/PDMS, extraen ambos tipos de compuestos (polares y
no-polares) por lo que son las mas utilizadas para el andlisis de componentes volatiles en

muestras que contienen compuestos con un amplio rango de polaridades (Sigma-Aldrich, 2016).

La ventaja del SPME es que es compatible con el sistema de Cromatografia de Gas por lo
que se utiliza su puerto de inyeccion para realizar una inyeccion directa. Generalmente el método

de inyeccion utilizado con esta técnica de extraccion es “Splitless”.

La técnica de extraccion consiste en colocar la muestra en un envase cerrado durante un
tiempo y temperatura suficiente para alcanzar el equilibrio entre la muestra y su HS; luego la
tapa es perforada a través del septo para dejar expuesta la fibra al HS el tiempo suficiente para
que su fase alcance equilibrio con los aromas del HS. Esto se hace para exponer el material
adsorbente a la muestra durante un periodo de tiempo que oscila entre 15 y 30 minutos. Se retira
el material adsorbente y se saca la jeringa del vial. Luego la fibra es llevada al inyector de un
cromatégrafo de gas o de un GC-MS, en donde se expone a alta temperatura para desorber los
componentes extraidos dentro del inyector. En esta técnica, se separan los analitos de una
muestra liquida o gaseosa hacia una fase estacionaria inmovilizada y subsecuentemente ocurre la
desorcion de los analitos en el puerto de inyeccion de un cromatoégrafo de gases para su andlisis
(Gonzalez et al., 2011). La efectividad en la extraccion depende de varios pardmetros entre ellos

el tipo de fibra, volumen de muestra, tiempo y temperatura de extraccion, presencia de sales, pH
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del medio, modo de extraccion y desorcion de los analitos en la fibra, para los cuales es

necesario establecer previamente estos parametros (Peralta, 2011).

3.5. Cromatografia de gas — Espectrometria de masas (GC/MS)

La cromatografia es una técnica de analisis en la cual los componentes de la muestra son
separados mediante su distribucion en dos fases, una de las cuales es estacionaria mientras la otra
se mueve en una direccion definida (Olguin & Rodriguez, 2004). Esta basada en la separacion de
analitos entre dos fases inmiscibles, la fase movil y la fase estacionaria. La fase movil fluye a
través de la fase estacionaria que se encuentra en la columna. La elucion de los analitos en la fase
estacionaria ocurre segun la dispersion y las interacciones entre los analitos y la columna, lo que

permite que los compuestos con diferentes polaridades se separen (Petronilho et al., 2014).

La muestra se inyecta en la fase movil que es un gas de arrastre inerte. En esta fase movil
los componentes de la muestra pasan a través de la columna que se encuentra dentro de un horno.
La separacion de los componentes se puede llevar a cabo utilizando un método isocratrico (se
utiliza la misma temperatura durante la duracion del anélisis) o con programacion de rampas de
temperatura. En el caso de las rampas de temperatura, los solutos presentes en la muestra tienen
diferentes afinidades a la fase estacionaria y diferentes puntos de ebullicion, lo que permite su
separacion. Los componentes que interaccionan fuertemente con la fase estacionaria se mueven
lentamente en la fase movil, mientras los que interaccionan débilmente fluyen con mayor

rapidez. (Gutiérrez & Droguet, 2002)

Para lograr el andlisis de los componentes, los cromatdgrafos de gases utilizan varios

tipos de detectores. Entre estos se encuentran: espectrometria de masas (MS, por sus siglas en
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inglés) y ionizacion de flama (FID, por sus siglas en inglés). Estos detectores son los mas
utilizados para la deteccion y cuantificacion de componentes volatiles. El detector de ionizacion
de flama es menos costoso en comparacion al MS (Petronilho ef al., 2014) y es un detector no

selectivo.

La cromatografia de gas, acoplada a la espectrometria de masas, es una de las técnicas
analiticas mas completas que existen actualmente. Ha sido ampliamente utilizada en el analisis
de procesos industriales, andlisis de contaminantes, control de calidad y en la industria de
alimentos (Gutiérrez & Droguet, 2002; Wang et al., 2013). Esta técnica puede lograr la
separacion e identificacion de mezclas complejas en una sola operacion, es apropiada para la
deteccion de compuestos volatiles y semi-volatiles. Ademas, es muy adecuada para la separacion
de compuestos no polares debido a su excelente capacidad de resolucion y separacion. (Gutiérrez

& Droguet, 2002; Rojas, 2005; Wang et al., 2013).

Entre las cualidades del GC-MS, se encuentra la capacidad de identificacion, ya que
proporciona un espectro caracteristico de cada molécula. También, permite medir las
concentraciones de las sustancias de forma cuantitativa y proporciona informacion estructural
sobre la molécula. La técnica de GC-MS puede ser aplicada a la generacion de perfiles
cromatograficos para diferenciar los compuestos presentes en las muestras. Una vez separados,
todos los componentes individuales de una muestra pueden ser identificados utilizando el tiempo
de retencion de los compuestos (Gutiérrez & Droguet, 2002; Wang et al., 2013) y el espectro de
masas obtenido durante el andlisis. Sin embargo, esta técnica no es viable para el analisis de
muestras termalmente inestables; muestras, de alto peso molecular y/o de alta polaridad debido a

que el pico cromatografico se ve afectado. (Wang et al., 2013).
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La técnica de espectrometria de masas se basa en la fragmentacion de compuestos
volatiles en iones de tamano y frecuencia predecible. Los enlaces quimicos méas débiles seran el
lugar en donde se fragmente la molécula en iones positivos y negativos por impacto electronico.
Los iones positivos que se forman se concentran y son atraidos por placas cargadas en funcion de
su masa. El numero de iones en cada masa se cuenta y se muestra en un diagrama para cada
masa. El resultado de ese diagrama es la fragmentacion de los compuestos, denominado espectro

de masas, el cual es caracteristico para cada molécula (Goodner & Rouseft, 2011).

El espectro de masas se puede comparar con otros espectros analizados en
investigaciones anteriores o de fuentes comerciales que se encuentran en bibliotecas o base de
datos tales como los son John Wiley & Sons, Inc. y NIST (National Institute of Standards and
Technology). No todos los compuestos volatiles se encuentran en las bibliotecas o bases de
datos. Ademas, las equivocaciones en la identificacion utilizando la base de datos pueden ser
posibles dado que algunos compuestos (especialmente los terpenos) presentan espectros
similares. Por tal razdn, el valor del indice de retencion lineal también se utiliza para confirmar la
identidad de los picos cromatograficos de interés. La coincidencia de la fragmentacion del MS y
el valor del indice de retencion lineal, se considera una identificacion y confirmacion solida. De
no utilizar los valores del indice de retencion para comparar los espectros se considera una

identificacion preliminar (Goodner & Rouseff, 2011).

3.6. Cromatografia de gas — Acoplada a Olfatometria (GC/O)

La sensibilidad del sistema olfatorio permite a los organismos detectar e identificar
cientos de moléculas de compuestos generalmente organicos (Acena et al., 2011; Firestein, 2001;
Van Ruth, 2001). El olfato, es el primer sentido que desarrollan los seres humanos, pero para el

resto de los animales, detectar compuestos en el ambiente es crucial para su supervivencia
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(Acena, 2011; Firestein, 2001). Los animales utilizan el olfato como el sensor del
medioambiente, ya que es el primer sentido que usan para encontrar su comida, detectar a sus

presas, identificar a sus depredadores o para detectar o identificar territorios (Firestein, 2001).

Un olor es capaz de estimular una respuesta anatdmica al entrar en contacto con el
sistema sensorial humano. Por ejemplo el sentido del olfato permite detectar la presencia de
algunas sustancias quimicas en el aire o ambiente, que se asocian con situaciones de riesgo o de
alerta (Brattoli et al, 2011). Ademas el olfato se relaciona estrechamente con las zonas
cerebrales que regulan y controlan la memoria y las emociones, ya que al percibir un estimulo
aromatico nuestra memoria se traslada a las situaciones que asociamos con ese aroma u olor

(Acena, 2011; Bartsch et al., 2015; Brattoli et al., 2011).

Cuando olemos algin alimento, los receptores olfatorios provocan una sensaciéon que
percibimos cuando los vapores aromaticos se introducen por las fosas nasales. Cuando un
alimento es llevado a la cavidad bucal, este presenta méas olor. Esto se debe a que liberan muchas
moléculas volatiles en el proceso de masticacion (Acena, 2011; d’Acampora et al., 2008). Estas
moléculas llegan a la cavidad nasal (via retronasal) y el olor que estas generan al llegar a la

mucosa olfativa se le conoce como aroma (Aceia, 2011; Roberts et al., 2000; Van Ruth, 2001).

Cada ser humano posee un numero elevado de diversos receptores olfatorios (Acefia,
2011; Van Ruth, 2001). Sin embargo, nuestro sistema olfatorio muestra un amplio poder de
discriminacion, ya que es capaz de detectar un gran niimero de espectros odorantes, esto se debe

a la selectividad de sus receptores olfativos (Acena et al., 2010; Acefia, 2011)

La nariz humana es un detector altamente sensible y muy selectivo (Chin & Marriott,

2014; Delahunty et al., 2006; Goodner & Rouseff, 2011). Tedricamente, esta posee un limite de
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sensibilidad de deteccion de olores de 10 ™'° moles (Goodner & Rouseff, 2011). La utilizacion de
la nariz como detector de aromas es lo que se conoce como Olfatometria. La capacidad de
deteccion de la nariz humana, al ser utilizada en el puerto de deteccion de olfatometria (ODP, por
sus siglas en inglés) tiene sus limitaciones en la identificacion de muchos compuestos en
comparacion con la mayoria de los instrumentos de deteccion disefiados con ese fin (Goodner &
Rouseff, 2011). Sin embargo, es el detector de predileccion para identificar los aromas (Goodner
& Rouseff, 2011), ya que es mds sensitiva que un detector mas convencional (Acefa et al., 2011;

Delahunty et al., 2006).

Aunque existe una amplia variedad de olores (Acefia et al., 2010; Acena, 2011;
d’Acampora et al., 2008), para los cientificos no ha sido impedimento a la hora de clasificarlos
(Acefia, 2011). Muchas veces se debe recurrir a cualidades como por ejemplo la sensacion que
produce a los otros sentidos o a cualquier criterio cultural (Acefia, 2011). Aunque hay palabras
que definen los olores basicos tales como: floral, mentolado, ect. (Acena, 2011) en el siglo

XVIII, Linneo establecio las siguientes categorias para clasificar los olores:

(a) aromaticos - laurel

(b) fragantes - jazmin, lis y tila

(c) ambrosianos - &mbar y almizcle

(d) aliaceos - ajo

(e) caprilicos - olor a cabro o algunos 4cidos grasos de cadena corta
(f) narcéticos - solanaceas

(g) fétidos - plantas putridas
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Luego en el siglo XVIIII, Zwaardemaker propuso dos nuevas categorias, los olores
etéreos (frutas muy maduras) y los olores empireumaticos (café, pan tostado y el tabaco) (Acena,

2011).

El aroma que expide un alimento, muchas veces es responsable de la primera impresion
que causa en los consumidores (Acefia, 2011). Los compuestos volatiles liberados de los
alimentos, depende del tipo de producto, materia prima, zona geografica y del proceso de
produccion y elaboracion (Acena, 2011; Plutowska & Wardencki, 2008; Van Ruth, 2001). Las
propiedades organolépticas de los alimentos tienden a ser valoradas en el dmbito comercial
(Lara, 2005). Por tal razén, el andlisis de la composicion aromadtica de los alimentos es muy
imprtante y constituye uno de los principales retos para la industria de alimentos. El aroma esta
compuesto por un gran nimero de compuestos volatiles y dada la complejidad que muestran las
matrices alimentarias y las caracteristicas de los analitos, la cromatografia de gases se muestra
como la técnica idonea para el andlisis de estos compuestos (Acefia, 2011); destacandose entre
esta técnica la cromatografia de gases con deteccion olfatométrica, en la que se emplea la nariz
humana como detector cromatografico en paralelo con otro detector (Acefia et al., 2011; Van

Ruth, 2001).

Esta técnica consiste en utilizar un cromatdgrafo de gas para separar los analitos volatiles,
generalmente con una columna capilar de pared recubierta “open tubular coated capillary
column”, un puerto de deteccion de olor “sniffing port” en paralelo a un detector de masas
(Acefia et al., 2011; Acefia, 2011; Chin & Marriott, 2014; d’ Acampora et al., 2008; Goodner &
Rouseff, 2011; Plutowska & Wardencki, 2008.). De esta manera se combinan tanto la respuesta

instrumental como la sensorial. Sin embargo, s6lo una parte de estos volatiles muestran olor y
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contribuyen al aroma, por lo que la evaluacién de las cualidades aromaticas tan so6lo puede

realizarse empleando la nariz humana (Acefia, 2011; Chin & Marriott, 2014).

La Cromatografia de gases acoplada a Olfatometria (GC/O) es una técnica que combina
la separacion de cromatografia de gases (GC) con la selectividad y sensibilidad de la nariz
humana (Acefia et al., 2011; Acefia, 2011; Chin & Marriott, 2014; d’Acampora et al., 2008;
Goodner & Rouseff, 2011; Plutowska & Wardencki, 2008). Este método, nos permite identificar
y caracterizar el olor de un compuesto con la actividad aromatica en una mezcla de componentes
volatiles (Acefa et al., 2011; Acefia ef al., 2010; Van Ruth, 2001). Ademas de que emplea la
participacion de panelistas “sniffers” para distinguir olores y atribuir descriptores de olor a los
compuestos analizados (Chin & Marriott, 2014; Delahunty et al., 2006; Goodner & Rouseff,

2011; Plutowska & Wardencki, 2008; Van Ruth, 2001).

Aunque la técnica de GC/O puede diferenciar entre las sustancias volatiles que tienen
actividad aromatica y las que no se debe tener en consideracién que este equipo no proporciona
resultados de como los compuestos aromaticos interactiian entre si o con la matriz alimentaria
(Acefia, 2011; d’Acampora et al., 2008; Goodner & Rouseff, 2011; Plutowska & Wardencki,

2008; Van Ruth, 2001).

Las identificaciones preliminares de estos compuestos aromaticos por lo general, se
obtienen comparando el tiempo de retencidon con los descriptores sensoriales que son asigandos
por los olfateadores (Goodner & Rouseff, 2011). Las identificaciones provisionales pueden ser
confirmadas cuando se comparan los tiempos de retencion y las caracteristicas sensoriales con
estandares (Goodner & Rouseff, 2011). Ademas, también se emplea la espectrometria de masas

para la confirmacion e identificacion de los compuestos (Goodner & Rouseff, 2011).
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Para identificar los compuestos voldtiles con actividad aromatica en las muestras de
alimentos se pueden utilizar varios tipos de detectores, entre estos se encuentran el de
espectrometria de masas (MS por sus siglas en inglés) y el de ionizacion de flama (FID por sus
siglas en inglés) (Acefia et al, 2011; Delahunty et al., 2006; Goodner & Rouseff, 2011). Los
cromatogramas del detector FID no representan el aroma de los alimentos (Goodner & Rouseff,
2011). Algunos de los volatiles producen una baja respuesta al FID o al MS, mientras que otros
compuestos se encuentran en concentraciones muy altas con poca o ninguna actividad aromatica

(Goodner & Rouseff, 2011).

Existen varios tipos de disefos de olfatometros que han sido desarrollados para la
evaluacion de los compuestos volatiles de actividad aromatica que eluyen por la columna, pero
en todos estos disefios ocurre la humidificacion del aire que se agrega a los efluentes de la
columna (Chin & Marriott, 2014; Goodner & Rouseff, 2011; Van Ruth, 2001). Algunos disefios
también permiten la adicion de un “neutral make-up gas” para cambiar la velocidad completa de
la mezcla de gases ya que incide en la nariz del evaluador “sniffer” (Acefia ef al., 2011; Goodner
& Rouseff, 2011). El propésito de la humidificacion del aire es la refrigeracion de los gases
calientes que eluyen del horno de la columna del GC y evitar la deshidratacion de los conductos
nasales durante la inhalacion del evaluador “sniffer” (Acena et al, 2011; Goodner & Rouseff,

2011; Van Ruth, 2001).

A pesar de ser una técnica muy util, hay que considerar una serie de requisitos a la hora
de llevar a cabo la evaluacion, ya que el ambiente puede influir en que el panelista cometa
errores de percepcion (Goodner & Rouseff, 2011). Factores como las distracciones, los ruidos,
olores extrafios o condiciones de andlisis poco confortables deben evitarse. Se recomienda

realizar el analisis olfatométrico en una habitacion aislada y tranquila, y que cuente con un buen
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sistema de ventilacion para evitar la entrada de olores extrafos (Acena et al., 2011; Delahunty et

al., 2006; Goodner & Rouseft, 2011).

Como parte del procedimiento se requiere que el tiempo de evaluacion no exceda de 30
minutos (Goodner & Rouseff, 2011). Algunos disefios de olfatdmetros requieren una posicion
cerca del GC, frente al puerto de olfateo “sniffing port” y esto resulta un poco incomodo para el
panelista, ya que regularmente hay que estar de pie y esto puede cudsar distraccion durante el
tiempo de evaluacion, por tal razon, los panelistas deben asumir una posicion coémoda
preferiblemente sentados, para que puedan estar alerta y centrar su atencion exclusivamente en la
deteccion y descripcion del aroma (Acefia, 2011; Goodner y Rouseff, 2011). Asimismo, se debe
considerar la sensibilidad de los panelistas, ya que cada ser humano tiene un umbral de deteccion
distinto para cada compuesto, y los rangos de percepcion pueden variar entre analistas. Otro
factor a considerar lo es la anosmia, una condicién en la que las personas aunque no hayan
perdido el olfato, son incapaces de detectar el olor de algunos compuestos (Acena, 2011;

Lemogne, et al., 2015).
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4. MATERIALES Y METODOS

4.1. Obtencion y manejo de la materia prima

En este trabajo se analizaron muestras de caf¢ ardbica (Coffea arabica L.) variedades
Borbon y Caturra (Tabla 1). Se recolectdé un almud de café en cada una de cuatro fincas
diferentes, localizadas a una altura de 500 pies o mas a nivel del mar en los pueblos de Jayuya,
San Sebastian y Adjuntas, entre los meses de mayo a junio (afios 2011 y 2012). Estos almudes
fueron transportados a la Estacion Experimental Agricola de la Universidad de Puerto Rico,
Recinto Universitario de Mayagiiez, localizada en Adjuntas, en donde se llevd a cabo el
beneficiado. Los granos de café fueron secados al sol siguiendo el protocolo establecido para la

evaluacion de catadores externos (Proyecto FIDA 8).

Tabla 1. Localizacion de las Muestras de Café por Zonas

Pueblo Finca Altura (pies)
Borbon Zona Alta
Jayuya 1 2,051
Adjuntas 2 1,995
Adjuntas 3 1,885

Caturra Zona Alta

Adjuntas 2 1,985
Adjuntas 4 1,935
Jayuya 1 1,730

Borbon Zona Baja
San Sebastian 5 574
San Sebastian 6 518

Caturra Zona Baja
San Sebastidn 7 580

(1) Finca de Rubén Atienza, (2) Estacion Experimental Agricola, (3) Finca Joaquin Santiago, (4) Finca Fito Serrano,
(5) Finca Rubén Ramirez (6) Finca Audeliz Padua, (7) Finca Miguel Olavarria
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Luego de seleccionar los granos café libre de dafio, se trasladaron al Laboratorio de café,
localizado en la Estacion Experimental Agricola de Adjuntas, donde fueron mantenidas en
reposo por treinta dias en cdmara, para evitar el sabor herbaceo del café (siguiendo el protocolo
de “coffee book™). Las muestras fueran transportadas al Laboratorio de Quimica Agroambiental
donde fueron empacadas al vacio y congeladas hasta su analisis. Se tostaron aproximadamente
250 gramos de café, siguiendo el mismo protocolo del Proyecto FIDA 8 al grado nimero 54 de
tueste. Luego del tueste los granos fueron almacenados y transportados en bolsas plasticas,
selladas herméticamente al vacio al laboratorio de Quimica de Alimentos, del Centro de
Investigacion y Tecnologia Agroindustrial de la Universidad de Puerto Rico, Recinto de
Mayagiiez. Las muestras fueron almacenadas a una temperatura de -80 °C hasta el momento del

analisis.

4.2. Proceso de Extraccion de los componentes volatiles por SPME

Las muestras de café tostado fueron molidas previo a la extraccion de los componentes
volatiles. En un molinillo de café eléctrico (Costum Grind Hands — Free Coffee Grinder
Platinum” (Hamilton Beach modelo 80365). El café fue molido a un tamafo de particula fina,
similaral que se utiliza para maquinas tipo expreso de vapor o bombeo. Para llevar a cabo la
extraccion de los componentes volatiles presentes en el café se pesaron aproximadamente 5.000
+ 0.002 gramos de muestra, los cuales fueron transferidos cuantitativamente a un frasco de vidrio
“vial”, de 40 mL color ambar con un tapon de rosca y con “septum” de silicona. Luego que la
muestra fue transferida al vial, este fue sumergido en un bano de Maria a 40 = 2C (Diaz, 2014).
Para la extraccion de los componentes volatiles de la muestra, se utiliz6 la técnica de Micro-

extraccion en Fase Solida (SPME, por sus siglas en inglés). Previo a la extraccion, se establecid
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un tiempo de equilibrio para la muestra en donde se dejé equilibrar por un periodo de 5 minutos
mientras el “vial” se encontraba sumergido en el bafio de Maria. Este periodo de reposo permitié
que ocurriera un equilibrio entre los componentes volatiles encontrados en la muestra y el

“headspace” sobre la misma.

La fibra que se utilizo para la extraccion de los componentes volatiles estd compuesta
por una cubierta de 50/30 pm Divinilbenceno /Carboxen/ Polidimetilsiloxano
(DVB/CAR/PDMS), Supelco®. Esta es una fibra de tipo bipolar que atrapa los analitos de
diferentes polaridades o estructuras como lo son sabores y aromas (Gonzalez et al., 2011; Vas &
Vékey, 2004). Con una temperatura maxima de operacion de 270°C. Su cubierta funciona como
una esponja que atrapa y concentra los analitos por medio de la absorcion y puede ser reutilizada
varias veces dependiendo de la matriz de la muestra a la que es expuesta (Gonzalez ef al., 2011;
Vas & Vékey, 2004). Previo a la extraccion, la fibra fue acondicionada utilizando Ilas
recomendaciones del manufacturero. En este caso, la aguja fue introducida en el puerto de

inyeccion, el cual se encontraba a una temperatura de 270 C y fue expuesta durante 60 minutos.

Luego de varias pruebas, se determind que el tiempo de exposicion debe ser por un
periodo de 15 minutos. Ademas, para llevar a cabo la extraccion, la jeringuilla de SPME fue
insertada a través del septo de silicona de la tapa del vial y luego fue expuesta al “HS”. Durante
este tiempo los analitos que se encuentran en el “HS”, son adsorbidos en la superficie de la fibra
(Diaz, 2014). Este procedimiento fue realizado para cada una de las muestras de café¢ molido en
cuadruplicado. Luego de cada extraccion, se insertd la aguja en el puerto de inyeccion del
cromatografo de gas, donde se llevo a cabo la desorcion termal de los compuestos adsorbidos por

la fibra (Rojas, 2005).
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4.3. Parametros de Analisis por GC-MS

La composicion quimica de las muestras de café¢ extraidas del “HS” se analizd por
cromatografia de gas acoplada a un detector de espectrometria de masas (GC-MS). El equipo
utilizado fue un cromatografo de gas, GC (Agilent 7890A) acoplado a un MSD (Agilent 5975C),
operado en el modo de inyeccion “splitless” con una rampa de temperatura que inici6 a 35 °C de
0 a 5 minutos. La rampa de temperatura utilizada fue de 5 °C por, minuto, hasta llegar a 265 °C.
La temperatura final del horno fue mantenida por un periodo de 5 minutos. La separacion de los
componentes volatiles extraidos de la muestra fue realizada utilizando dos tipos de columnas
capilares de diferente polaridades: una Columna Carbowax®: 30 m x 0.32 mm i.d. x 0.25-pm y
un Columna HP-5MS® de 30 m x 0.25 mm i.d. x 0.25-um. Para las muestras analizadas por

olfatometria se utiliz6 sélo la columna HP-5MS® descrita previamente.

4.4. Analisis por olfatometria

El éxito del andlisis por olfatometria depende de la uniformidad de los descriptores
provistos por las personas que llevaran a cabo el analisis. Es por esto, que una parte importante
de este andlisis envuelve el adiestramiento de las personas que serviran como “sniffers” u
olfateadores. El adiestramiento permite que las personas que actuaran como detectores de los
aromas puedan estar relacionados con los descriptores utilizados para los compuestos que pueden
estar presente en las muestras. Previo al andlisis por olfatometria, se adiestraron tres “sniffers” u
olfateadores para evaluar y describir los diferentes aromas de las muestras de café. Con este
proposito, se utilizaron 14 estdndares preparados a diferentes concentraciones. Los compuestos
utilizados fueron los de mayor importancia en el café tostado. Las diferentes soluciones fueron

rotuladas con nimeros y letras aleatoriamente. Cada uno de los panelistas describi6 e identifico
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la intensidad del olor y el aroma. Durante la evaluacion de los estandares se utilizaron unas tiras
olfativas. El adiestramiento de los panelista envolvié un total de 12 sesiones. Cada sesion tuvo
una duracion de 30 minutos. La determinacion del total de secciones a realizar se basé en la

consistencia de los descriptores provista por los olfateadores como se observa en la Figura 2.
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Figura 2. Porciento de Apreciacion de los Panelistas Durante su Adiestramiento

Para el andlisis de los compuestos volatiles con actividad aromadtica presentes en las
muestras de café se utilizo el puerto de Deteccion Olfatométrico (ODP por sus siglas en inglés).
El ODP permite la deteccion de compuestos utilizando la nariz humana una vez estos eluyen del
cromatografo de gases. El eluyente se divide en el puerto de salida de la columna, de manera que
llega simultdneamente al puerto olfatométrico donde se encuentra la nariz del analista “snifer” y
la otra parte va hacia el detector. Durante este analisis se utilizo el Detector de Ionizacion de
Flama (FID por sus siglas en inglés). Por otro lado, el ODP cuenta con un sistema de
reconocimiento de voz que permite grabar la evaluacion del panelista. Esto permiti6 asignar los
descriptores a los picos e identificar los tiempos de retencion a los cuales cada compuesto fue

percibido. Las muestras fueron analizadas dos veces por cada “sniffer”. La identificacion
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preliminar se realizd6 mediante la comparacion de los descriptores y sus indices de retencion

lineal con los reportados en base de datos.

Los indices de retencion lineal para cada compuesto fueron calculados construyendo una
gréfica de tiempo de retencion vs indice de retencion lineal para una serie de alcanos. Para esto,
se utilizo una solucion estandar de alcanos Cg— Cyo (Supelco, Cat No. 04070) en hexano la cual
fue analizada mediante inyeccion directa de 5 micro-litros en el puerto de inyeccion del
cromatdgrafo de gas. La separacion de estos compuestos se llevd a cabo utilizando el mismo
programa de temperatura utilizado para analizar las muestras de café. En la Figura 3 se muestra

un diagrama de flujo a modo de resumen de la metodologia utilizada.

Obtencion de

materia prima

IJ

Alamacenamiento
J
Microextracion Fese Solida
(SPME)
|
| |
Analisis por GC/MS Analisis por GC/O

Identificacion de componentes .
el Confirmacion de componentes
volatiles o e —
volatiles con actividad aromatica

Figura 3. Diagrama de flujo de la Metodologia Utilizada Durante la Investigacion
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5. DISCUSION Y RESULTADOS

5.1 Analisis Cualitativo de Compuestos Volatiles por GC-MS

En investigaciones anteriores se han identificado mas de 800 compuestos volatiles en café tostado
y solamente una pequeiia fraccion de estos compuestos volatiles contribuye al aroma del mismo (Deibler
et al., 1998; Mondello et al., 2005; Lopez-Galilea et al., 2006; Fisk et al., 2012; Gonzalez-Sanchez et al.,
2011; Puerta, 2011; Sunarharum et al., 2014). Estos compuestos pertenecen a las familias de los pirroles,
pirazinas, aldehidos, cetonas, furanos, piranos, fenoles, piridinas, lactonas y ésteres, entre otros (Deibler
et al., 1998; Mondello et al., 2005; Lopez-Galilea et al., 2006; Gonzalez-Sanchez et al., 2011; Puerta,

2011; Fisk et al., 2012; Sunarharum et al., 2014).

La mayoria de estos compuestos han sido reportados previamente en investigaciones tanto en café
puertorriquefio como en otras variedades de café de otras partes del mundo. Se ha encontrado que el
aroma del café es el resultado de la combinacion de diferentes factores. Estos factores se le atribuyen a la
ubicacion geografica, las condiciones, climatoldégicas, condiciones del suelo, el proceso de la torrefaccion
entre otros (Deibler et al., 1998; Akiyama et al., 2005; Mondello et al., 2005; Lopez-Galilea et al., 2006;

Gonzalez-Sanchez et al., 2011; Fisk et al., 2012; Sunarharum et al., 2014).

Durante la primera parte del andlisis se evaluaron las muestras de café Arabica (Coffea arabica
L.) variedades Borbén y Caturra de 7 fincas del centro de la isla localizadas a diferentes alturas. El
analisis se baso en el perfil de los compuestos volatiles que contribuyen al aroma. Se utilizé la técnica de
microextraccion en fase sélida (SPME) para extraer y analizar su composicion quimica. Las muestras se
analizaron por cromatografia de gas acoplada a un detector selectivo de masas (GC-MS) utilizando dos
tipos de columnas capilares de diferente polaridad: columna Carbowax® y columna HP-5MS. En la Tabla
2 se observa la identificacion de 56 compuestos responsables de la composicion de volatiles de las
variedades Borbon y Caturra para ambas zonas (Alta y Baja). Entre estos se encuentran pirroles,

pirazinas, cetonas, furanos, piranos, fenoles, piridinas y lactonas (Tabla 2).
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Tabla 2. Compuestos volatiles identificados en el C. arabica var. Borbon y Caturra en diferentes
alturas de la isla bajo la técnica HS-SPME- GC/MS

Borbon Caturra

Compuestos Zona Zona Zona Zona
Alta Baja Alta Baja

Pirroles

I-metil-1H-pirrol
1-(2-furanilmetil)-1H-pirrol
1H-pirrol-2-carboxaldehido

I-metil- 1H-pirrol-2-carboxaldehido
2-[N-Aziridil|metilpirrol
1-(1H-pirrol-2-yl)-etanona
1-(1-metil-1Hpirrol-2-yl)-etanona

PR K KX
MK XK XX
T T e
MR XX

Furanos

2,2’-bisfurano
5-metilfurfural
2-furanmetanol

Acetato de furfurilo
Propionato de furfurilo
3,5-dimetilfuran-2(5H)-ona
4,5-dihidro-2-metilfuran-3(2H)-ona
2-Metiltetrahidrofuran-3-ona
Acetato de 5-formilfurfurilo
2-Acetilfurano

Furfuril metil éter

Difurfuril éter

Sulfuro de metilo furfurilico
2-Metilfurano

3-Metilfurano

2-Furaldehido
Furfurilformato

el
Tl el el
= MR XX XXX

KRR R AR K X X XX XX
=

ol o T o T B B

Pirazinas

5-metil-6,7-dihidro-(5H)-ciclopentapirazina
2,5-dimetilpirazina

2,6-dimetilpirazina

2,3-dimetilpirazina
2-etil-3,5-dimetilpirazina
2-etil-3-metilpirazina

2-etil-5-metilpirazina

2-etil-6-metilpirazina
3-etil-2,5-dimetilpirazina

PP KR X KK
PP R R R X )
oo R R Rl
PP R R R X )
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Tabla 2. Compuestos volatiles identificados en el C. arabica var. Borbon y Caturra en diferentes alturas
de la isla bajo la técnica HS-SPME- GC/MS

Compuestos Borbon Caturra

Zona Zona Zona Zona
Alta Baja Alta Baja

Pirazinas

Etenilpirazina
Etilpirazina
2-metilpirazina
2,3,5-trimetilpirazina

Tl
el
el
el

Piridinas

N-acetil-4(H)-piridina

Piridina
I-metil-1,2,3,4-tetrahidropiridina
3-etilpiridina

ol
el
ol

b

Fenoles

4-vinil-2-metoxyfenol
2',5'-Dihidroxi-acetofenona
2-metoxyfenol
4-etil-2-metoxifenol

R KX
ol
ol

Cetonas

2-metil-5-propionilfurano
2,3-pentanodiona
Damascenona
1-Acetoxyacetona
1-Hidroxi-2-propanona.
4-acetilpirazol

KRR )
MR X
ol
ol

Piranos

Dihidro-2H-piran-3(4H)-ona

=
=
ol

3-hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona (maltol)

Lactonas
Dihidro-2(3H)-furanona
5-heptildihidro-2(3H)-furanona

ol

Esteres

Propionato de etilo X
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5.2 Analisis de las muestras Café Borbon

En las muestras de Café Borbon Zona Alta se obtuvieron un total de 50
compuestos. Entre estos se encuentran pirroles, pirazinas, cetonas, furanos, pirano,
fenoles, piridinas, lactonas y ésteres. Para el café Borbon Zona Baja se obtuvieron un
total de 38 compuestos: incluyendo pirroles, pirazinas, cetonas, furanos, pirano, fenoles,
piridinas y lactonas (Tabla 3).

De los compuestos identificados, los de mayor nimero fueron las pirazinas. Este
grupo estd compuesto por 2,5-dimetilpirazina, 2,6-dimetilpirazina, 2,3-dimetilpirazina, 2-
etil-3,5-dimetilpirazina, 2- etil-3-metilpirazina, 2- etil -5- metilpirazina, 2-etil-6-
metilpirazina, 3- etil -2,5- dimetilpirazina, etilpirazina, metilpirazina y trimetilpirazina
para un total de 11pirazinas.

Tabla 3. Clasificacion de compuestos volatiles para café Borbon Zona Alta y Zona Baja

Clasificacion Zona Alta Zona Baja
Pirroles 7 5
Pirazinas 13 11
Cetonas 5 4
Furanos 14 10
Piranos 1 1
Fenoles 4 3
Piridinas 3 3
Lactonas 2 1
Esteres 1 0
Total 50 38
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En la mayoria de las muestras analizadas, fueron detectadas las siguientes
pirazinas: 2,5-dimetilpirazina, 2,6-dimetilpirazina, 2,3-dimetilpirazina, 2- etil-3-
metilpirazina, 2- etil -5- metilpirazina, 2-etil-6-metilpirazina, etilpirazina y
trimetilpirazina estuvieron presentes en casi todas las muestras analizadas. Sin embargo,
3- etil -2,5- dimetilpirazina y metilpirazina fueron identificadas en la mayoria de las
muestras. Estas se identificaron en las muestras provenientes de tres fincas, localizadas
entre los pueblos de Jayuya y Utuado localizadas entre 2,051, y 1,885 pies de altura. La
2-etil-3,5-dimetilpirazina fue identificada en una sola muestra, proveniente de una Finca
en Adjuntas a una altura de 1,995 pies.

Segun Rojas (2005), estos compuestos fueron identificados anteriormente en café
de Puerto Rico, en los pueblos de: Jayuya, Adjuntas y San Sebastian a 3,000, 1,800 y 480
pies de altura, respectivamente. Los compuestos 2,5-dimetilpirazina, 2,6-dimetilpirazina,
2,3-dimetilpirazina, etilpirazina, 2-etil-6-metilpirazina, 2-etil-3,5-dimetilpirazina y
metilpirazina fueron identificados en las muestras de café C. ardbica variedades Borbon y
Limani. Ademas se identificaron en muestras de café¢ C. canephora variedad Robusta
sembrados en los pueblos de Jayuya, Adjuntas y San Sebastidn a las mismas alturas.

El compuesto 3- etil -2,5- dimetilpirazina se encontr6é en muestras de café¢ Borbon
y Limani en el pueblo de Jayuya a una altura de 3,000 pies y en el pueblo de San
Sebastian a una altura de 480 pies (Rojas, 2005). Sin embargo, en la variedad Robusta se
identifico en los tres pueblos y alturas. No se reportd en las muestras de café Borbon el 2-
etil -5- metilpirazina, pero se encontré6 en muestras de Limani y Robusta sembrados en
los pueblos de Adjuntas Jayuya y San Sebastian (Rojas, 2005). Para trimetilpirazina se

reportaron en las muestras de Borbon solamente en la zona de Adjuntas, mientras que
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para las muestras de Limani se reportaron en las tres altitudes. También fue reportado en
la variedad Robusta pero solamente en la zona baja de San Sebastian. La 2- etil-3-
metilpirazina sélo se ha reportado en la variedad Borbon a las alturas de San Sebastian y
Jayuya mientras que en la variedad Robusta solo se identifico en las muestras de Jayuya.

Otro compuesto que ha sido reportado previamente en café de Puerto Rico
variedad Borbon zona alta es etenilpirazina. La etenilpirazina fue reportada en las
muestras de Adjuntas y Jayuya, ademds también fueron detectados en las variedades
Limani y Robusta a las mismas alturas (Rojas, 2005). En comparacién con las muestras
obtenidas de nuestro analisis, la etenilpirazina también se encontr6 en las muestras
analizadas provenientes de las fincas de Adjunta y Jayuya. Por otro lado, se identificé al
5-metil-6,7-dihidro-(5H)-ciclopentapirazina en las muestras provenientes de la Estacion
Experimental de Adjuntas. Este fue reportado previamente por Rojas (2005) pero en
zonas bajas en las variedades Borbon y Limani. No obstante en la variedad Robusta fue
reportado en ambas zonas.

En el grupo de los furanos se identificaron un total de 10 compuestos en ambas
altitudes. En la identificacion de los furanos se obtuvo: 5-metil-2-furanocarboxaldehido,
2-furanometanol, acetato de furfurilo, dihidro-2-metil-3(2H)-furanona, 2-acetilfurano,
difurfuril éter, 2-metilfurano, 3-metilfurano, 2-furaldehido y furfurilformato. Estos
compuestos fueron identificados en las muestras que corresponden a las fincas de
Adjuntas y Jayuya para café Borbon zona alta. Se encontré que el 5-metilfurfural, 2-
furanmetanol, 2-acetilfurano, difurfuril éter, 2-metilfurano, 2-furaldehido, furfurilformato
se han reportado previamente en muestras de café C. ardbica var. Borbon, C. arabica var.

Limani y C. canephora var. Robusta obtenidos en los pueblos de Jayuya, Adjuntas y San
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Sebastian a unas alturas de 3,000, 1,800 y 480 pies respectivamente (Rojas, 2005). Sin
embargo, estos compuestos solo se identificaron en las muestras analizadas para Borbon
en ambas zonas (Tabla 3) en los pueblos de Adjuntas, Jayuya y San Sebastian. Mientras
que el 2-metilfurano se identific6 solamente para Borbon zona alta.

Por otro lado, so6lo se identificaron en la zona alta a 5-metilfurfural y 3,5-
dimetilfuran-2(5H)-ona, estas so6lo se identificaron en las muestras pertenecientes a
Jayuya. Furfuril metil éter y sulfuro de metilo furfurilico se identificaron en las muestras
pertenecientes la Estacion Experimental de Adjuntas y a Jayuya.

Otros de los compuestos identificados en menor niimero de las muestras fueron 5
pirroles, 3 cetonas, 3 fenoles, 2 piridinas y por Gltimo 1 lactona. Entre los pirroles se
encontrd a 1-(2-furanilmetil)-1H-pirrol solamente en las muestras analizadas de Jayuya y
en la finca de Joaquin Santiago en Adjuntas. Rojas (2005) identificd este compuesto en
las variedades Borbon zona alta mientras que en Caturra y Robusta los identifico en
ambas altitudes. El 1H-pirrol-2-carboxaldehido y 1-H-pirrol-2-carbox aldehido, 1-metil
fueron identificados en las muestras de Adjuntas y Jayuya, coincidiendo con Rojas
(2005). El 1-(1H-pirrol-2-yl)-etanona fue identificado en Adjuntas y en Jayuya,
coincidiendo con Rojas, 2005. Sin embargo, 1-(1-metil-1H-pirrol-2-yl)-etanona fue
identificada solamente Jayuya y en Adjuntas en la finca de Joaquin Santiago. Esta
también fue identificada por Rojas, 2005 en ambas alturas. Los compuestos identificados
so6lo en muestras de Borbon zona alta fueron I-metil-1H-pirrol y el 2-[N-Aziridil]
metilpirrol. La 1-metil-1H-pirrol fue identificada en las tres fincas. De acuerdo a Rojas
este compuesto fue identificado en las tres zonas ademds de estar presente en las

variedades Borbon, Caturra, Limani y Robusta. Entre las cetonas identificadas se
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encuentran: 2,3-pentanodiona, 1-acetoxiacetona, 4-acetilpirazol, damascenona, 2-metil-5-
propionilfurano, y 1-hidroxi-2-propanona.

La 2,3-pentanodiona, 1-acetiloxi-2-propanona, y 1-hidroxi-2-propanona fueron
identificadas para ambas alturas, mientras que damascenona y 2-metil-5-propionilfurano
solo se identificaron en las muestras de zona alta y por ultimo la 4-acetilpirazol
identificada en las zonas bajas. Rojas, 2005 encontré a 2,3-pentanodiona en muestras de
café Borbon, Caturra, Limani y Robusta de ambas zonas y a damascenona, y 2-metil-5-
propionilfurano, en muestras de la zona alta y baja pero solo en las variedades Limani y
Robusta. Tanto 1-acetoxiacetona y 1-hidroxi-2-propanona que no se han reportado
previamente en café de Puerto Rico, pero si se han reportado en la identificacion de
compuestos volatiles en café Ardbica (Akiyama et al, 2008; Akiyama et al, 2003;
Cheong et al., 2013; Maeztu et al., 2001; Sanz et al., 2001).

Dentro de la clasificacion de fenoles, el 4-vinil-2-metoxifenol se identificd en las
muestras de las dos alturas. El 2-metoxifenol se identific6 en las muestras de la zona alta
y por ultimo, el 4-etil-2-metoxifenol que so6lo se identificd en las muestras de café
provenientes del area de Jayuya. Rojas (2005) identifico el 2-metoxifenol y a 4-vinil-2-
metoxifenol en las muestras de café Borbon, Limani y Robusta sembrados en los pueblos
de Adjuntas, Jayuya y San Sebastidn. Pero el 4-etil-2-metoxifenol solo se reportd en las
muestras de café Robusta sembrados en el pueblo de San Sebastian donde la altura es
mas baja. Otro compuesto fenolico que se identificd solo en las muestras de Borbon zona
alta en los diferentes pueblos fue 2',5'-dihidroxi-acetofenona. Este también ha sido
reportado anteriormente en café de Puerto Rico por Rojas (2005) en las diferentes alturas

en las muestras de café Borbon, Limani y Robusta.
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Por otro lado, se obtuvieron dos piridinas el n-acetil-4(H)-piridina y piridina. Se
identifico el n-acetil-4(H)-piridina en la zona alta de Borbon. Mientras que la piridina se
identifico en las tres fincas de zona alta de igual manera esto sucedi6 en las muestras de
café Borbon zona baja. En adicion se pudo identificar a 3-etilpiridina so6lo en las
muestras de café zona alta en Jayuya. Esto coincide con las investigacion de Rojas, 2005
en la cual se encontraron estas piridinas en las zonas altas y bajas de las fincas de San
Sebastian, Adjuntas y Jayuya.

Los compuestos presentes en menor cantidades incluyeron 1 pirano, y 1 lactona.
El pirano, maltol, fue identificado en las fincas de la Estacién Experimental y en Jayuya.
Segun Rojas (2005), fue identificado s6lo en las muestras que corresponden a los pueblos
de Adjuntas y Jayuya en las variedades Borbon y Limani coincidiendo con el analisis de
esta investigacion. La dihidro-2(3H)-furanona y fue identificada en las muestras de
Adjuntas y Jayuya. Segiin Rojas (2005), la dihidro-2(3H)-furanona fue identificada en las
zonas de Adjuntas, Jayuya y San Sebastidn en las variedades de café Borbon, Caturra,
Limani y Robusta.

Otra lactona identificada en las muestras de café Borbon zona alta fue 5-
heptildihidro-2(3H)-furanona la cual se identifico en una sola de las muestras en el café
proveniente de la zona de la Estacion Experimental de Adjuntas. Rojas 2005 la identificd
en las variedades Borbon, Caturra y Limani en las zonas de San Sebastian y Adjuntas.
Finalmente el unico éster que se identifico en las muestras de Borbon fue el propionato
de etilo, en zona alta. Este compuesto no ha sido reportado previamente en muestras de
café puertorriqueio, pero si en investigaciones anteriores de aroma en café (Kipkorir et

al., 2015).
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En términos generales se puede apreciar que en las muestra de café Borbon
analizadas de la zona baja, la finca localizada a menor altitud presentdé una mayor
cantidad de compuestos que las muestras procedentes de las finca con mayor altura
(Tabla 4). Para las muestras de zona baja, se identificaron un total de 38 compuestos
volatiles en la finca de Audeliz Padua mientras que para la finca de Rubén Ramirez se
identificaron un total de 32 compuestos a 518 y 574 pies de altura respectivamente. Por
otro lado, las muestras de café de la zona alta mostraron lo opuesto a las muestras de la
zona baja. Ya que a mayor altitud mas cantidad de compuestos se identificaron. El
resultado fue que las muestra provenientes de Jayuya obtuvieron un total de 44
compuestos, seguido por la Estacion Experimental de Adjuntas con 39 compuestos y en
ultimo lugar la finca de Joaquim Santiago con 37 compuestos a unas alturas de 2,051,
1,995 y 1,885 pies altura respectivamente.

En términos de porcentaje, el grupo que obtuvo el mayor porcentaje que los otros
compuestos fue el de los furanos. Estos obtuvieron un porcentaje mayor en ambas zonas
con un 28.0 % en la zona alta y con 26.3 % en las zona baja. Luego le siguen las
pirazinas con un 28.9% en las muestras de zona baja y 26.0% en la zona alta. Los pirroles
y las cetonas mostraron entre 14.0 % y 10 % respectivamente. Los fenoles y piridinas
representaron el 8% y el 7 % . Lactonas, piranos y ésteres representaron los compuestos
minoritarios presentes en ambas alturas con menos de un 4.0%. Comparando estas
resultados se puede observar que existe diferencia entre las alturas y la composicion

quimica del café Borbon.
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Tabla 4. Compuestos encontrados en el café Borbon zona alta y baja en las distintas

altitudes.
Borbon Zona Alta Borbon Zona Baja
Compuestos Jayuya Adjuntas  Adjuntas  San Sebastiin  San Sebastidn
1 2 3 5 6
2,051 pies 1,995 pies 1,885 pies 574 pies 518 pies

Pirroles 6 5 6 5 5
Pirazinas 11 13 10 10 11
Cetonas 4 4 3 3 4
Furanos 13 9 11 8 10
Piranos 1 1 1 1 1
Fenoles 4 3 3 3 3
Piridinas 3 2 2 2 3
Lactonas 1 2 1 1 1
Esteres 1 0 0 0 0
Total 44 39 37 33 38

No obstante, el café¢ de la zona alta contiene compuestos de la familia de los esteres que
no se identificaron en las muestras de la zona baja. Por otro lado, se identificaron dos
compuestos que no se detectaron las muestras de Borbon zona alta la piridina, 1-metil-1, 2, 3,4-
tetrahidropiridina y el 4-acetilpirazol. Ninguna de ellas se ha reportado previamente en muestras
de café. Sin embargo, el 4-acetilpirazol ha sido reportada en muestras de “berryactus” bayas de

cactus, aportando descriptores aromaticos a fenol, tostado, café (Vazquez-Cruz et al., 2012).
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Tabla 5. Compuestos Identificados en Café Arabica Variedad Borbon en Zonas Alta y Baja
Reportados Previamente

Compuestos

Zona Alta Zona Baja

Reportados Previamente

Pirazinas

5-metil-6,7-dihidro-(5H)-
ciclopentapirazina

2,5-dimetilpirazina
2,6-dimetilpirazina

2,3-dimetilpirazina

o
o

7,20,23,21

2,3,4,5,7,8,13,15,14,18,20,21,22
3,4,5,7,8,22,13,15,14,16,21
3,14,5, 7,12,13,8,15,18,19,21,22

2-etil-3,5-dimetilpirazina X X 1,19,2,23,4,5,21,9,11,13,16,20,22

2-etil-3-metilpirazina X 7,13,14,21,22

2-etil-5-metilpirazina X X 3,4,5,7,8,13,22, 15,21

2-etil-6-metilpirazina X X 2,13,12357815,18,21,22

3-etil-2,5-dimetilpirazina X X 4,5,7,20,21,11

2-metilpirazina X X 2,3,4,5,7,8,12,16,15,21,22, 13,14

2,3,5-trimetilpirazina X X 1,21,15,6,8,23,9,11,16,18

Etilpirazina X X 3,4,13,5,16,8,22,15,12,14,18,20,21
Furanos

S-metilfurfural X 2,3,4,5,7,12,14,13,15,16,18,20,21,21,22

2-furanmetanol X 16,2,3,4,5,7,8,12,15,14,18,21,22,

Acetato de furfurilo X 2.34578,21,22,13,15,16,20,18

Propionato de furfurilo X X 3,5,21

3,5-dimetilfuran-2(5H)-ona X 5

2-Metiltetrahidrofuran-3-ona X 3,4,5,7,22,8,15,20,13,30

Acetato de 5-formilfurfurilo X X 24,25,26,27,28

2-acetilfurano X X 2,3,5,8,13,14,15,22,21

Sulfuro de metilo furfurilico X X 8,7,13,22

3-metilfurano X 7,22

2-furaldehido X X 2,21,22,5,8,11,13,14,15,16,18,20,23

2,2’-bisfurano X 7,12,16,18,21
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Tabla 5. Compuestos Identificados en Café Ardbica Variedad Borbon en Zonas Alta y Baja Reportados

Previamente (cont.).

Compuestos Zona Alta Zona Baja Reportados Previamente

Furfuril metil éter X 3,7,21,22,20
Difurfuril éter X X 3,5,8,21
Furfurilformato X X 2,3,5,7,8,12,14, 18,20,21,22

Pirroles
1-metil-1H-pirrol X 1,3,4,5,7,12,14,15,22,20,21
1-(2-furanilmetil)-1H-pirrol X X 4,5,7,13,12,22,21,21
1H-pirrol-2-carboxaldehido X X 2,3,4,5,8,14,15,21,
1-metil- 1H-pirrol-2-carboxaldehido X X 2,4,5,7,13,14,15, 18,21,22
1-(1H-pirrol-2-yl)-etanona X X 2,3,8,13,14,15,16,18,21,24
1-(1-metil-1Hpirrol-2-yl)-etanona X X 7,8,14,15,16, 18,21
Cetonas
2,3-pentanodiona X X 1,2,4,5,7,8,11, 12,13,14,18, 19,20,21,22,23
1-acetoxiacetona X X 8,22
1-hidroxi-2-propanona X X 4,578, 22,
Damascenona X 17,23,20,2,5,19,6,9, 10,13,21
Fenoles
4-vinil-2-metoxifenol X X 1,2,3,4,5,6,9,8,1013,15,16, 17,18,19,20,21,23
2-metoxifenol X X 11,8,129,2,3,13,4,14,15,57,18,19,20,23,21,22
4-etil-2-metoxifenol X X 2,3,5,6,8,9,1013,16,17,18,19,20,23, 21

Piridinas
Piridina X X 1.2.3.4.5,7,8,12,13,14,15,16,20,21,22
N-acetil-4(H)-piridina X X 14,21
3-etilpiridina X 5,12,14,16,18,21,22

Piranos
Maltol X 8,11,15,18,21
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Tabla 5. Compuestos Identificados en Café Ardbica Variedad Borbon en Zonas Alta y Baja Reportados
Previamente (cont.).

Lactonas
Dihidro-2(3H)-furanona X X 7,14,15,8,22,18,21
5-heptildihidro-2(3H)-furanona X 3,4,5,7,22,8,15,20,13,30

(1) Baggenstoss et al., 2008, (2) Akiyama et al. 2007, (3) Akiyama et al., 2005, (4) Akiyama et al., 2003,
(5) Akiyama et al., 2008, (6) Buffo & Cardelli-Freire, 2004, (7) Sanz et al.,2001, (8) Cheong et al., 2013,
(9) Deibler et al., 1998, (10) Peralta, 2011, (11) Fisk et al., 2012, (12) Gonzalez et al., 2011, (13) Lépez-
Galilea et al., 2006, (14) Mondello et al., 2005, (15) Moon & Shibamoto, 2009, (16) Ortega et al., 2007,
(17) Puerta, 2011, (18) Ribeiro et al,2012, (19) Semmelroch & Grosch, 1995, (20) Sunarharum et
al.,2014, (21) Rojas, 2005, (22) Maeztu et al., 2001, (23) Clarke & Vitzthum, 2008, (24) Vazquez-Cruz et
al., 2012, (25) Muratore et al., 2006, (26) Hillmann et al., 2012, (27) Guerrero et al., 2007, (28) Pereira et
al., 2011, (29) Conde et al.,2009, (30) Roberts et al., 2000.

Tabla 6. Clasificacion de Compuestos Encontrados en el Café Borbon Zona Alta y Baja
Expresadas en Porciento.

Compuestos Borbon Zona Alta  Borbon Zona Baja

Pirroles 14.0 13.2
Pirazinas 26.0 28.9
Cetonas 10.0 10.5
Furanos 28.0 26.3
Piranos 2.0 2.6
Fenoles 8.0 7.9
Piridinas 6.0 7.9
Lactonas 4.0 2.6
Esteres 2.0 0.0
Total 100.0 99.9
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5.3 Analisis de las muestras Café Caturra

Las muestras de café¢ analizadas para la zona alta fueron recolectadas en las fincas de
Estacion Experimental Agricola localizada en Adjuntas, en la finca de Fito Serrano (Adjuntas) y
en el pueblo de Jayuya a 1,985, 1,935 y 1,730 pies de altura respectivamente. Las muestras de la
zona baja fueron recolectadas en la finca de Martin Olavarria en San Sebastian a 580 pies de

altura (Tabla 7).

Tabla 7. Compuestos encontrados en el café¢ Caturra zona alta y baja en las distintas altitudes.

Caturra Zona Alta Caturra Zona Baja

Adjuntas Adjuntas Jayuya San Sebastian
Compuestos 2 4 1 7

1,985 pies 1,935 pies 1,730 pies 580 pies
Pirroles 5 4 5 4
Pirazinas 11 9 10 11
Cetonas 3 3 3 3
Furanos 10 6 8 9
Piranos 2 1 1 1
Fenoles 3 2 3 2
Piridinas 1 1 2 1
Lactonas 1 0 1 1
Total 38 26 33 32

En las muestras de Café Caturra Zona Alta se obtuvo un total maximo de 38 compuestos
entre estos se encuentran: pirroles, pirazinas, cetonas, furanos, piranos, fenoles, piridinas y
lactonas. Mientras que para el café¢ Caturra Zona Baja se obtuvo un total de 32 compuestos como

se muestra en la tabla 7.
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De los 56 compuestos identificados en las variedades de café Borbon y Caturra a
diferentes alturas; so6lo 30 compuestos fueron identificados en comln en ambas zonas para la
variedad Caturra. De los compuestos identificados, los de mayor niimero fueron las pirazinas y
los furanos seguido por los pirroles, cetonas, fenoles, piranos, piridinas y lactonas. Dejando asi
solo ocho compuestos caracteristicos de la zona alta. Mientras que la zona baja contd solamente
con dos compuestos.

En investigaciones anteriores de café puertorriquefio, se han reportado todas las pirazinas
a excepcion de 2- etil -5- metilpirazina y 2- etil-3-metilpirazina en las variedades Borbon,
Caturra, Limani y Robusta sembrados en zona alta y baja. 2- etil -5- metilpirazina si se ha
reportado en café Caturra, Limani y Robusta sembrados en zona alta y baja (Rojas, 2005).
Mientras que 2- etil-3-metilpirazina solo se ha reportado en la variedad Borbon y Robusta

(Rojas, 2005).

Tabla 8. Clasificacion de compuestos volatiles para café Caturra Zona Alta y Zona Baja

Compuestos Caturra Zona Baja  Caturra Zona Alta

Pirazinas 11 11
Furanos 9 11
Pirroles 4 5
Cetonas 3 3
Fenoles 2 3
Piranos 1 2
Piridinas 1 2
Lactonas 1 1
Total 32 38
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De la familia de los furanos se encontrd, que 5-metilfurfural, acetato de furfurilo, 2-
metiltetrahidrofuran-3-ona, 2-furanmetanol y 2-furaldehido estuvieron presentes en las muestras
realizadas por en las diferentes alturas, y fueron los compuestos identificados en mayor niimero
de muestras. Los furanos 5-metilfurfural, 2-furanometanol, y 2-furaldehido se han reportado en
café C. ardbica variedades Borbon, Caturra, Limani y C. canephora variedad Robusta sembrados
en zonas altas y bajas del centro de la isla. Mientras que el acetato de furfurilo se localizo en las
mismas condiciones a excepcion de la variedad Robusta (Rojas, 2005). El 2-
metiltetrahidrofuran-3-ona, no se ha reportado previamente en café en Puerto Rico pero si en
otras partes del mundo (Akiyama et al, 2008; Akiyama et al., 2003; Akiyama et al., 2005;
Cheong et al., 2013; Lopez-Galilea et al., 2006; Maeztu et al., 2001; Moon & Shibamoto, 2009;
Roberts et al., 2000; Sanz et al., 2001; Sunarharum et al., 2014). (Tabla 9).

El 2-acetilfurano y 2-metilfurano se hallaron en las diferentes altitudes y también han
sido reportadas en variedades Borbon, Caturra, Limani y Robusta de Puerto Rico (Rojas, 2005).
Se han reportado que S5-metilfurfural, 2-furanometanol, 2-acetilfurano, 2-metilfurano y 2-
furaldehido en muestras de café Borbon, Caturra, Limani y Robusta sembrados en zonas altas y
bajas en café puertorriquefio (Rojas, 2005). El acetato de furfurilo se reporté en muestras de café
Borbon, Caturra, Limani en zonas altas y bajas (Rojas, 2005).

También fueron identificados el propionato de furfurilo, sulfuro de metilo furfurilico y el
3-metilfuran. Estos son los furanos que se encuentran en menor cantidad de muestras y solo se
identificaron en las muestras provenientes de la Estacion Experimental Agricola de Adjuntas.
Estos compuestos podrian ser caracteristicos de esta zona en particular. Por otro lado, el
propionato de furfurilo ha sido previamente reportado en muestras de café arabica puertorriquefio

zonas altas y bajas, en areas similares en las variedades Borbon y Caturra.
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Tabla 9. Compuestos identificados en café arabica variedad Caturra en zonas alta y baja

reportados previamente.

Compuestos Zona Zona Reportados Previamente
Alta  Baja

Pirazinas
2,5-dimetilpirazina X X 2,3,4,5,7,8,13,15,14,18,20,21,22
2,6-dimetilpirazina X X 3,4,5,7,8,22,13,15,14,16,21
2,3-dimetilpirazina X X 3,14,5,7,12,13,8,15,18,19,21,22
2-etil-3,5-dimetilpirazina X X 1,19,2,23,4,5,21,9,11,13,16,20,22
2-etil-3-metilpirazina X X 7,13,14,21,22
2-etil-5-metilpirazina X X 3,4,5,7,8,13,22, 15,21
2-etil-6-metilpirazina X X 2,13,12357815,18,21,22
3-etil-2,5-dimetilpirazina X X 4,5,7,20,21,11
Etilpirazina X X 3,4,13,5,16,8,22,15,12,14,18,20,21
2-metilpirazina X X 2,3,4,5,7,8,12,16,15,21,22, 13,14
2,3,5-trimetilpirazina X X 1,21,15,6,8,23,9,11,16,18

Furanos
S-metilfurfural X X  234,5,7,12,14,13,15,16,18,20,21,21,22
2-furanmetanol X X 16,2,3,4,5,7,8,12,15,14,18,21,22,
Propionato de furfurilo X 3521
3,5-dimetilfuran-2(5H)-ona X 5
4,5-dihidro-2-metilfuran- X 24,25,26,27,28
3(2H)-ona
Acetato de furfurilo X X 2.34578,21,22,13,15,16,20,18
2-metilfuran X X 722
2-metiltetrahidrofuran-3-ona X X 3,4,5,7,22,8,15,20,13,30
Acetato de 5-formilfurfurilo X 25,24,26,27,28
2-Acetilfurano X X  23,5,8,13,14,15,22,21
Sulfuro de metilo furfurilico X  8,7,13,22
3-metilfuran X 7,22
2-furaldehido X X 221,22,58,11,13,14,15,16,18,20,23
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Tabla 9. Compuestos identificados en café arabica variedad Caturra en zonas alta y baja
reportados previamente (cont.).

Compuestos Zona Zona Reportados Previamente
Alta Baja
Cetonas
2,3-pentanodiona X X  1,2,45,7,8,11, 12,13,14,18,19,20,21,22,23
l-acetoxyacetona X X 822
1-hidroxi-2-propanona X X 45,78,22,
Fenoles
4-vinil-2-metoxifenol X X  1,2,3,4,5,6,9,8,1013,15,16, 17,18,19,20,21,23
2-metoxifenol X X 11,8,129,2,3,13,4,14,15,57,18,19,20,23,21,22
4-etil-2-metoxifenol X 2,3,5,6,8,9,1013,16,17,18,19,20,23, 21
Piridinas
N-acetil-4(H)-piridina X 14,21
Piridina X X 1.2.3.45,7,8,12,13,14,15,16,20,21,22
Piranos
3-hidroxi-2-metil-4H-piran-4- X X  8,11,15,1821
ona (maltol)
Lactonas
Dihidro-2(3H)-furanona X X  7,14,15,8,22,18,21

(1) Baggenstoss et al., 2008; (2) Akiyama et al. 2007; (3) Akiyama et al., 2005; (4) Akiyama et al., 2003;
(5) Akiyama et al., 2008; (6) Buffo & Cardelli-Freire; 2004, (7) Sanz et al.,2001; (8) Cheong et al., 2013;
(9) Deibler et al.,1998; (10) Peralta, 2011; (11) Fisk ez al., 2012; (12) Gonzalez et al., 2011; (13) Lépez-
Galilea et al., 2006; (14) Mondello et al., 2005; (15) Moon & Shibamoto, 2009; (16) Ortega et al., 2007,
(17) Puerta, 2011; (18) Ribeiro et al,2012; (19) Semmelroch & Grosch, 1995; (20) Sunarharum et
al.,2014; (21) Rojas, 2005; (22) Maeztu et al., 2001; (23) Clarke & Vitzthum, 2008; (24) Vazquez-Cruz
et al., 2012; (25) Muratore et al.,2006; (26) Hillmann et al., 2012; (27) Guerrero et al., 2007; (28) Pereira
etal, 2011; (29) Conde et al.,2009; (30) Roberts et al., 2000.

El sulfuro de metilo furfurilico y 3-metilfuran han sido reportados en café arabica de

otras partes del mundo (Cheong et al.,, 2013; Lopez-Galilea et al., 2006; Maeztu et al., 2001;
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Sanz et al., 2001). Para las 3,5-dimetilfuran-2(5H)-ona y 4,5-dihidro-2-metilfuran-3(2H)-ona
solo se identificaron en las muestras de Caturra zona baja y aun no han sido reportadas. Por
ultimo tenemos al acetato de S-formilfurfurilo, el cual, fue identificado por en las muestras

provenientes del area de Jayuya.

Este compuesto no ha sido reportado en café anteriormente y segiin Muratore et al., 2006
es indicativo de actividad microbiana. Sin embargo, ha sido reportado en investigaciones
relacionadas a frutas, vinagres y vinagre balsamico (Guerrero et al., 2007; Hillmann et al., 2012;

Pereira et al., 2011).

Por el grupo de los pirroles se encontr6 que 1H-pirrol-2-carboxaldehido, 1-H-pirrol-2-
carbox aldehido, 1-metil,1-(1H-pirrol-2-yl)-etanona y 1-(1-metil-1H pirrol-2-yl)-etanona fueron
identificados tanto en la zona alta y baja. Todas estas fueron identificadas en la zona alta a
excepcion de 1-(1-metil-1Hpirrol-2-yl)-etanona que fue detectada en ambas zonas. La 1-(2-
furanilmetil)-1H-pirrol solo se identificoé en las muestras de caturra zona alta. Todos estos
pirroles han sido previamente reportadas en muestras de café puertorriquefio en zonas altas y
bajas en las variedades Borbon, Caturra, Limani y Robusta, con la excepcion de 1-(1-metil-

1Hpirrol-2-yl)-etanona que no fue identificada en la variedad Limani (Rojas, 2005).

Posteriormente, se encontraron los pirroles, 1H-pirrol-2-carboxaldehido, 1-metil- 1H-
pirrol-2-carboxaldehido, 1-(1H-pirrol-2-yl)-etanona, 1-(1-metil-1Hpirrol-2-yl)-etanona en ambas
zonas. En la zona alta tenemos que 1-(2-furanilmetil)-1H-pirrol y 1-(1H-pirrol-2-yl)-etanona fueron
detectadas en las diferentes alturas. Y por ultimo, la 1-(1-metil-1Hpirrol-2-yl)-etanona sdélo se

identifico en las muestras analizadas de la Estacion Experimental en Adjuntas y en Jayuya.
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Segun (Rojas, 2005), todos estos compuestos han sido reportados previamente en café

puertorriqueno.

Por el grupo de las cetonas, se encuentran la 2,3-pentanodiona, l-acetoxyacetona y 1-
hidroxi-2-propanona. Se puede observar que no hay diferencias, ya que las muestras presentaron
el mismo comportamiento en ambas zonas. La 2,3-pentanodiona fue detectada tanto en zona alta
y baja mientras que 1-acetoxyacetona se identificd en la Estacion Experimental en Adjuntas y en
Jayuya. De todas las cetonas soélo la 2,3-pentanodiona ha sido reportado previamente en
muestras de muestras de café Borbon, Caturra, Limani y Robusta a diferentes altitudes del centro
de la isla (Rojas, 2005) En los fenoles, se identifico en ambas zonas a 4-vinil-2-metoxifenol y 2-
metoxyfenol. El 4-etil-2-metoxifenol sélo se observo en el café de zona alta en las muestras
provenientes de la Estacion Experimental en Adjuntas y de Jayuya. Ademas, ha sido reportado
previamente en muestras de café¢ Borbon, Caturra, Limani y Robusta a diferentes altitudes del
centro de la isla al igual que el 2-metoxyfenol (Rojas, 2005). Mientras que en la variedad
Robusta el 4-etil-2-metoxifenol so6lo se ha reportado en los cafés sembrados en el pueblo de San
Sebastian (Rojas, 2005). Otros compuestos de importancia en el perfil aromatico del café y que
representan la minoria en las muestras analizadas lo son las piridinas, piranos y lactonas. Por las
piridinas encontramos que para ambas zonas se identificd a piridina en ambas zonas. En la zona
alta se identifico a n-acetil-4(H)-piridina, solamente en las muestras provenientes de Jayuya. Por
los piranos tenemos a maltol en ambas zonas y a dihidro-2H-piran-3(4H)-ona en la zona alta.
Finalmente para las lactonas, se encontrd que dihidro-2(3H)-furanona, se identifico en ambas
zonas. Todos los compuestos antes mencionados, han sido previamente reportados en muestras
de café puertorriquefio variedades Borbon, Caturra, Limani y Robusta en zonas altas y bajas de

la isla a excepcidn del dihidro-2H-piran-3(4H)-ona (ver tabla 9).
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En resumen podemos decir que no se observaron diferencias en las muestras analizadas
por ambas alturas. Tenemos que para la zona baja se obtuvo un porcentaje mayor de pirazinas,
cetonas y lactonas mientras que para los piranos y piridinas se mantuvieron igual. En la zona alta
se obtuvieron mas grupos de compuestos en mayor porcentaje que los de zona baja (Ver Tabla
10). Esto también se debe a que la zona alta estuvo compuesta de tres fincas diferentes mientras
que en la zona baja solo se tomaron muestras de una sola finca, limitando una comparacion

equitativa entre diferentes ambientes dentro de esa zona.

Tabla 10. Clasificacion de compuestos encontrados en el café Caturra zona alta y baja
expresadas en porciento.

Compuestos Zona Alta Zona Baja
Pirazinas 28.9 % 34.4 %
Furanos 28.9 % 28.1 %
Pirroles 13.2 % 12.5 %
Cetonas 7.9 % 9.4 %
Fenoles 7.9 % 6.3 %
Piranos 53 % 3.1 %
Piridinas 3-3% 3.1%
Lactonas 2.6 % 3.1%
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5.4 Analisis Cualitativo de las muestras de GC-O

El olor y el aroma forman un papel importante en nuestro diario vivir, debido a que estos
estan directamente relacionados a nuestras emociones y recuerdos (Bartsch e al., 2016). En
investigaciones anteriores, se ha demostrado que hay diversidad de aromas y no se pueden
clasificar o identificar tan facilmente, ademas de que sélo una fraccion limitada de componentes
volatiles contribuye al aroma de un compuesto (Acefia et al., 2011). En muchas ocasiones, se
utilizan descriptores para poder identificar o clasificar esos aromas, mientras que otras veces se
utilizan cualidades para poder describir los olores que se perciben (Acefia, 2011). Hoy en dia el
analisis del aroma nos ayuda en la creacion de nuevos productos que puedan cumplir con las
exigencias de los consumidores. Para este tipo de analisis se han desarrollado instrumentos que
analizan como si fueran catadores, pero de manera rapida y objetiva como lo es la nariz
electronica (Acena, 2011). Aunque hay otro tipo de instrumentos que ayuda de forma mas directa

a los humanos para que estos mismos puedan ser los catadores como lo es el Olfatometro.

La cromatografia de gases acoplada a olfatometria esta basada en la evaluacion sensorial
de los compuestos quimicos que eluyen de la columna cromatografica para determinar cuales son
aromaticamente activos, utilizando como detector la (Acefia, 2011) nariz de una persona
adecuadamente entrenada para que perciba y describa la intensidad aromatica de los compuestos

(Acenia, 2011).

Actualmente, no existen estudios anteriores para identificar los aromas del café en Puerto
Rico por esta técnica. Sin embargo, si se han realizado estudios en otras partes del mundo a
muestras de café molido y su infusion (Akiyama ef al., 2008; Akiyama et al., 2007; Akiyama et
al., 2003, 2005; Deibler et al., 1998; Fisk et al., 2012; Lopez-Galilea et al., 2006; Maeztu et al.,

2001; Mayer & Grosch, 2001; Mondello et al., 2005; Sanz et al., 2001; Semmelroch & Grosch,
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1995). Durante mas de un siglo, se han realizado varias investigaciones para determinar los
componentes presentes en el aroma del café (Grosch, 1998). Muchos de los volatiles son el
producto de las reacciones a las que son sometidas las muestras de café¢ y son un factor

importante para determinar la calidad del mismo (Sunarharum et al., 2014).

Durante nuestra investigacion por Olfatometria se evaluaron las muestras de café Arabica
Coffea arabica L. variedades Borbon y Caturra de 7 fincas a diferentes alturas del centro de la
isla. El analisis se basd en la descripcion de los aromas percibidos en el puerto de olfateo. Se
utilizo la técnica de microextraccion en fase solida (SPME) para extraer la composicion quimica.
Las muestras se analizaron por cromatografia de gas acoplada a un detector FID y a un
olfatometro (GC-O) utilizando la Columna HP-5MS. Se identificaron 19 compuestos de las

variedades Borbon y Caturra Zona Alta y Zona Baja.

5.5 Analisis de las muestras Café Borbon por MS

En las muestras de Café Borbon Zona Alta se obtuvo un total de 11 compuestos entre
estos se encuentran: cetonas, furanos, piridinas, lactonas y aldehidos. Mientras que para el café
Borbon Zona Baja se obtuvo un total de 16 compuestos: pirroles, pirazinas, cetonas, furanos,

fenoles, piridinas, lactonas entre otros (Tabla 11).

De los 19 compuestos solo 9 fueron identificados en ambas zonas. De los compuestos
identificados, los de mayor nimero fueron los furanos. Este grupo esta compuesto por un total de
8 furanos que representan un 50 % de los compuestos de las muestras de café¢ Borbon zona baja y

el 54.5 % en las de zona alta.
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Tabla: 11. Clasificacion de compuestos voldatiles para café Borbon Zona Alta y Zona Baja

Compuestos Zona Alta Zona Baja

Pirroles 0 1
Pirazinas 0 1
Cetonas 2 2
Furanos 6 8
Fenoles 0 1
Piridinas 1 1
Lactona 1 1
Aldehidos 1 0
Otros 0 1
Total 11 16

En el grupo de las cetonas se identificaron un total de 2 compuestos en ambas altitudes,
formando un 12.5 % en las muestras de zona baja y un 18.2 % en la alta. El grupo compuesto de
piridinas y las lactonas obtuvieron un 9.1 y 6.3 % en la zona alta y baja, respectivamente. Los
aldehidos s6lo fueron identificados en la zona alta representando un 9 %. Otros compuestos
representaron un 6.25%. Los pirroles, pirazinas y fenoles no fueron identificados en la zona alta

pero obtuvieron un 6% en la zona baja, como se muestra en las Figuras 4 y 5.
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Aldehidos C
A etonas
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Piridinas
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Furanos
55%

Figura 4. Compuestos Encontrados en el Café Borbon Zona Alta Expresadas en Porciento

Se puede apreciar que la zona alta presenta menor cantidad de compuestos en
comparacion a la zona baja (Figura 4 y 5). Esto puede deberse a la diferencia en las zonas que

fueron plantadas, el tratamiento de los arboles, condiciones climatoldgicas entre otras.

Otros Pirroles
Lactonas 6% 7%, Pirazinas

Piridinas 97 6%

6% Cetonas
Fenoles 13%
6%

Furanos
50%

Figura 5. Compuestos Encontrados en el Café Borbon Zona Baja Expresadas en Porciento
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5.6 Analisis de las muestras Café Caturra por MS

En las muestras de Café Caturra zona alta se obtuvo un total de 10 compuestos. Entre
estos se encuentran: cetonas, furanos, piridinas y lactonas. Para el café Caturra zona baja se

obtuvo un total de 9 compuestos como se muestra en la Tabla 12.

Tabla 12. Clasificacion de Compuestos Volatiles para Café Caturra Zona Alta 'y Zona Baja

Compuestos Zona Alta Zona Baja
Pirroles 0 1
Cetonas 1 1
Furanos 7 6
Piridinas 0 1
Lactona 1 1
Total 9 10

De los compuestos identificados, los de mayor nimero fueron los furanos. Este grupo
estd compuesto por un total de 7 furanos que representan un 60 % de los compuestos de las

nuestras de café Caturra zona baja y el 77.8% en las de zona alta Figuras 6 y 7.

En el grupo de las cetonas y las lactonas se identificé solamente un compuesto en ambas
altitudes formando un 10.0% en las muestras de zona baja y un 11.0 % en la alta. El grupo de
pirroles se encontr6 en un 10% para las muestras de zona baja y no se identificaron en las
muestras de zona alta. Lo mismo sucedié con las piridinas las cuales obtuvieron un 10 % en la

zona baja como se muestra en las Figuras 6 y 7.
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Figura 6. Compuestos Encontrados en el Café Caturra Zona Alta Expresadas en Porciento

Lactonas Pirroles
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Piridinas Cetonas
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60%

Figura 7. Compuestos Encontrados en el Café Caturra Zona Alta Expresadas en Porciento
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Se puede apreciar que la zona alta presenta menor cantidad de compuestos en
comparacion a la zona baja. Esto puede deberse a la diferencia en las zonas que fueron plantadas,
el tratamiento de los arboles, condiciones climatologicas, entre otras. Por otro lado, se puede
apreciar que para ambas variedades Borbon y Caturra la zona alta presenta menor cantidad de
compuestos en comparacion a la zona baja. Otro factor a considerar es que en las muestras de

café Borbon obtuvieron mas familias de compuestos que en la variedad Caturra.

5.7 Analisis de las muestras Café Borbon por GC/O

En la parte de olfatometria se analizaron las muestras con la ayuda de tres olfateadores
previamente entrenados para describir la percepcion de las mismas. De todos los compuestos con
actividad aromatica hay algunos que proporcionan una esencia caracteristica. A estos
compuestos se les denominan como clave “key” o con caracter de impacto. Estos compuestos
son los que tienen el valor mas significativo pero esto implica que se encuentren en mayor

concentracion (Aceia, 2011; Buffo ez al., 2004; Maeztu et al., 2001; Sunarharum et al., 2014).

Luego de olfatear las muestras, se calcul6 el Linear Retention Index (LRI) y finalmente
se verificod el LRI con dos bases de datos: la Kovats y la University of Florida. Se identifico6 que
los odorantes mas potentes presentes en las muestras de café Borbon zona alta estan constituidos
por tres tipos de descriptores: en primer lugar se encuentran las notas herbaceas y verdes con un
38.9 %, seguidas de las notas dulces que constituyen un 30.6%, y finalmente las notas tostadas o
quemadas con un 19.4 %. La fracciéon minoritaria de los descriptores estuvo compuesta de los
aromas frutales, citricos, terrosos o himedos y los refrescantes. Estos contaron con un 2.78 %

para cada uno de los descriptores.
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En las muestras de café Borbon bajo predominan las notas herbaceas y verdes con un
50.0 %. Seguidas de las notas dulces con un 21.4 % vy las terrosas o himedas con un 14.30 %
(Ver Figura 9). Sélo dos grupos obtuvieron la menor representacion en las muestras. La primera
de ellas fueron las notas tostadas con un 7.10 % y el otro grupo estuvo compuesto por las
muestras que no pudieron ser identificadas utilizando las bases de datos que también representan
un 7.10 % (Ver Figura 8). La Tabla 5 y 6 en el Apéndice muestran los descriptores de aromas

que utilizaron los olfateadores para describir las muestras de café Borbon zona alta y zona baja.

Por otro lado, las muestras de café de la zona baja no presentaron aromas frutales, citricos

ni refrescantes como en las muestras de la zona alta, como nos presenta la Figura 8

Tierra/Huemdad Citrico
[1}
Refrescante 3% 3%
3%
Tostado Dulce
19% 30%
Frutas —
3% \ /

Herbaceo, verde
39%

Figura 8. Descriptores Identificados en el Café Borbon Zona Alta Expresadas en Porciento
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Podemos concluir que, segun lo reportado para ambas alturas, los compuestos
predominantes son los de las notas herbaceas y las dulces o caramelizadas. Mientras que en las
muestras de la zona alta hay mas descriptores con tendencias a tostados y en la baja predominan

las terrosas.

Tostado

7%
Tierra/ ° Dulce

Huemdad

Herbaceo,
verde
50%

Figura 9. Descriptores Identificados en el Café Borbon Zona Baja Expresadas en Porciento.

5.8 Analisis de las muestras Café Caturra por GC/O

Se identifico que los odorantes mas potentes presentes en las muestras de café Caturra
zona alta estdn constituidos por notas fuertes, pungentes, olor a especias, verde, vegetal, dulce,
floral, frutal y tostado. Los tipos de descriptores que predominaron fueron las notas herbaceas y
dulces que constituyen un 38.3 % y 23.4 %, respectivamente. El 17.0 % no pudo identificarse

utilizando la base de datos. Seguidas de las notas terrosas o himedos y las florales con un 8.5 %
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y 4.3 %, respectivamente. La minoria estuvo representada por los descriptores refrescantes,
rancios, tostados y frutales con un 2.1 % para cada uno de ellos. Mientras que en la zona baja
predominan las notas fuertes, pungentes, a especias, verde y vegetales que constituyen un 42.6
%. Seguidos por los aromas dulce o caramelo y los no identificados representando un 18.0 % y
14.8 %, respectivamente. Las notas frutales 8.2% seguida de las terrosas o hiimedas con un 3.3%
y por ultimo las notas tostadas, citricas, rancias y grasosas con un 1.6 % para cada una de ellas

(Ver Figuras 10y 11).

Tierra /
Frutal Humedad
Tostado 270 9%

Rancio 3¢/

2%
No Identificado

17%

Refrescant
2%
Floral
4%

Herbaceo, verde
38%

Figura 10. Descriptores Identificados en el Café Caturra Zona Alta Expresadas en Porciento



No Identificado

Grasa Tie;rra 15%
2% 3%
Rancio
2%
Citrico

2 -

Tostado
5%

Frutas
8%

Herbaceo
43%

Figura 11. Descriptores Identificados en el Café Caturra Zona Baja Expresadas en Porciento

Por otro lado, las muestras de café de la zona baja no presentaron aromas florales ni refrescantes
como las muestras de la zona alta. Por ultimo, podemos decir que segin nuestro analisis
olfatométrico se observd que las muestras de café zona baja variedad Caturra obtuvieron el
mayor nimero de compuestos identificados por los olfateadores, luego le sigue el café de zona
alta de la variedad Caturra. Mientras que para las muestras de café¢ variedad Borbon, el que
presenta mas descriptores es el de zona alta y finalmente la zona baja. En ambas variedades se
observa que en ambas alturas son cinco los descriptores que predominan son los herbaceos, en

segundo lugar las notas de caracter dulce, las notas tostadas, terrosas y por ultimo las notas
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frutales. Debemos mencionar que hubo algunos de los descriptores que no pudieron ser
identificados por medio del LRI, ya que las bases de datos utilizadas no nos proporcionaron un
descriptor compatible con la descripcion de la muestra analizada como se muestra en la Tabla 8
del Apéndice, en donde se muestran los descriptores de las muestras analizadas en ambas alturas.

Estas muestras corresponden a los cafés de altura de ambas variedades.

Los descriptores que se encuentran en menor cantidad lo fueron las notas grasas y rancias
que soélo fueron identificadas en las muestras de café Caturra zona baja. Para las muestras de
café Borbon no se identificaron notas grasas, rancias ni florales. Finalmente las dos notas que
fueron identificadas s6lo en una de las variedades lo fueron las notas florales identificadas en las
muestras de café Caturra zona alta. Las notas citricas fueron identificadas solamente las muestras

de café Borbon zona alta y Caturra zona baja como se muestra en la Tablal3.

Tabla 13 Numero de Descriptores Identificados en el Café Borbon y Caturra en Ambas Alturas.

Borbon Caturra

Descriptores Zona Alta Zona Baja  Zona Alta  Zona Baja
Herbéceo, Vegetal 14 14 18 30
Dulce, Caramelo 11 6 11 11
Frutas 1 0 1 5
Tostado, Horneado 7 2 1 1
Citrico 1 0 0 1
Rancio 0 0 1 1
Graso 0 0 0 1
Terrosos/ Himedos 1 4 4 2
Floral 0 0 2 0
No Identificado 0 2 0 9
Total 35 28 38 61
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5.9 Impresiones del aroma de algunas familias de compuestos volatiles responsables del

aroma del café tostado y molido.

Debido a que los olores presentan distintas intensidades aromaticas una sustancia puede
exhibir varios olores dependiendo de su contenido en el café (Puerta, 2011). Cabe mencionar
que esta investigacion, estd directamente relacionada con la parte psicologica de cada
olfateador (Acefia, 2011; Bartsch et al., 2016; Brattoli et al., 2011), y es cada uno de ellos el
que le otorga la descripcion de acuerdo a su nivel de percepcion o “umbral de percepcion “,
parte afectiva , emocional y su memoria , segun la persona asocie el aroma que eluye por el
puerto de olfateo. Resultando en una interpretacion subjetiva de cada individuo y cada
persona es capaz de interpretar y describir de una manera distinta un mismo aroma. En
algunos casos estas interpretaciones pueden causar emociones tales como nauseas o
repulsion, mientras que otros aromas pueden causar o dan la sensacion de hambre o algun
antojo. Por tal razon, minimizamos la subjetividad de los panelistas utilizando un vocabulario

general para identificar los aromas y la intensidad de los mismos.

Como los aromas que percibimos pertenecen a una matriz compleja hay que tener en
cuenta las interacciones que ha tenido la matriz como, por ejemplo, algunas reacciones que se
pueden llevar a cabo durante su almacenamiento o la forma en la cual estos compuestos son
extraidos de la matriz. Sin embargo, no podemos ignorar el hecho de que muchos de los
grupos o familias con actividad aromatica expiden un olor parecido a diferentes
concentraciones, pH, polaridad presencia de oxigeno o cambios en temperaturas (Aceia,

2011), creando confusiones a la hora de clasificar o identificar las mismas.
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Seglin estudios anteriores se ha reportado que las pirazinas contribuyen al aroma de
alimentos cocinados y al aroma del café (Clarke & Vitzthum, 2008; Sanz, Ansorena, Bello, &
Cid, 2001). Entre sus descriptores se encuentran las notas tostadas, terrosas, mohosas, lefiosas,
herbales, maiz dulce, amargo, mani tostado, pimentén, guisantes verdes, arveja, pimiento,
chocolate, galleta, nuez, graso, maiz, alquitran, paprika, rancio y quemado (Akiyama et al., 2005;
Cheong et al., 2013; Clarke & Vitzthum, 2008; Gonzalez ef al., 2011; Goodner & Rouseff, 2011;
Lopez-Galilea et al., 2006; Maeztu et al., 2001; Ortega, et al., 2007; Puerta, 2011; Sanz et al.,

2001; Rojas, 2005).

Para los pirroles se han reportado descriptores de aroma a dulce, maiz, cereal, aceite,
medicinal, setas comestibles, grasa, nueces, setas, quemado, ahumado, humo y pan horneado
(Cheong et al., 2013; Goodner & Rouseff, 2011; Kipkorir ef al.2015; Puerta, 2011; Rojas, 2005).
Aunque hay estudios que reportan que los pirroles suelen proporcionar efectos negativos al café
ya que pueden ofrecer aromas parecidos a hongos y humo (Goodner & Rouseft, 2011; Kipkorir
et al., 2015). Ademas, los pirroles se consideran de poca importancia en sabores porque son
demasiado inestables para fines de uso comercial (Goodner & Rouseff, 2011; Kipkorir et al.,

2015).

Las cetonas son muy volatiles y descritas con notas a hongos, manteca, moho, fruta,
caramelo, fruta cocinada, rosas, mantequilla, dulce, frambuesa, miel, manzana cocida, floral,
grasa, rancio, madera, jarabe de arce y jarabe de arce (Gonzalez et al., 2011; Goodner & Rouseff,
2011; Lopez-Galilea et al.,2006; Puerta, 2011; Rojas, 2005). En el caso de la 2,3-pentanediona se
percibe frecuentemente en las bebidas o infusiones de café mientras que 1-octen-3-ona en el café

de beneficiado con descriptor especifico de setas (Lopez-Galilea et al., 2006).
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Los compuestos derivados de los furanos son conocidos sus caracteristicas de sabor dulce
y caramelo (Moon & Shibamoto, 2009). Se ha reportado que estos compuestos son formados de
la reaccion entre un azucar y un aminodcido a temperaturas elevadas, lo que sugiere que la
composicion de los granos de café es una matriz ideal para la formacion de los mismos (Moon &
Shibamoto, 2009). Por otro lado, los furanos imparten notas con olor a quemado, caramelo o
azicar quemada, hierba, heno, aromas etéreos (flores, arboles, frutos, hierbas, especias,
semillas), cuero, pan, acetona, chocolate, tierra, aceite, mohoso, almendra, ahumado, astringente
y café tostado (Gonzdalez et al., 2011; Moon & Shibamoto, 2009; Puerta, 2011; Rojas, 2005;
Sanz et al., 2001). Los fenoles se asocian con el aroma al tabaco, ahumado, fenélico, quemado,
caucho astringente, amargo, picante, terroso, madera, medicina, clavo y especias ( Puerta, 2011;

Rojas, 2005; Sanz et al., 2001).

Las piridinas presentan un olor fuerte pero en ocasiones presenta un agradable a
quemado/ahumado en dilucion extrema, ademas fue uno de los primeros aromas reportados en
café en 1946 (Moon & Shibamoto, 2009). Segtn, Rojas (2005), estas aumentan segun el nivel de
tostado, y se encuentran en mayores cantidades bajo condiciones similares en las variedades de
café ardbica que en los cafés de la especie Robusta. También, muestran aromas con notas
ahumadas, amargo, astringente, caramelo, mantequilla, verde desagradable, hierbas verdes,
tabaco, tostados, nauseabundo, fuerte y a tierra (Cheong et al., 2013; Moon & Shibamoto, 2009;

Puerta, 2011; Rojas, 2005; Sanz et al.,2001).

Las lactonas han sido reportadas desde la década de 1960 y desde entonces se han
detectado constantemente entre los compuestos volatiles del café. La dihidro-2(3H)-furanona y

sus derivados poseen sabores y aromas a mantequilla, coco, melocotén nuez, dulce, especia,
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quemado, grasa. Por sus cualidades, estos compuestos han sido ampliamente utilizados para la

elaboracion de saborizantes y perfumes (Moon & Shibamoto, 2009; Puerta, 2011).

Otra de las familias presentes en el aroma del café es la de los aldehidos. Estos proporcionan
notas aromaticas descritas como chocolate, madera, pepino, grasa frita, rosa, miel, Jacinto, frutas
citricas, fermentado, malta, vinoso, papa cocida, manteca, vainilla, picante, quemado, tostado,
rancio , dulce, herbal, frutas y flores (Gonzalez et al, 2011; Puerta, 2011; Rojas ,2005).
Finalmente los esteres, estos presentan notas frutales, dulces, grasa, rancio, irritante y flora

(Puerta, 2011).

5.10 Factores a considerar para los aromas en las muestras de café

La busqueda de las identidades de los compuestos, nos lleva a la relacion que existe entre
el aroma y la percepciéon de calidad que esperan los consumidores (Acefia, 2011). Los
consumidores esperan obtener un café de alta calidad. Este café debe ser inocuo y con sabores y
aromas agradables (Puerta, 2011). Como hemos mencionado anteriormente, debemos tener en
cuenta que el nimero y la concentracion de los compuestos responsables del aroma y sabor del
café dependeran de la especie, ubicacion geografica, las condiciones climatologicas, condiciones
del suelo, madurez, el tipo de beneficiado, pH, el grado de tueste y las condiciones de
fermentacion, secado y almacenamiento (Deibler et al., 1998; Akiyama et al., 2005; Mondello et
al., 2005; Lopez-Galilea et al.,, 2006; Gonzalez-Sanchez et al., 2011; Fisk et al., 2012; Puerta,

2011; Sunarharum et al., 2014) .

En caso de identificar olores objetables o andmalos en las muestras de café no
necesariamente significa que son producto de la percepcion del panelista u olfateador. Aunque

no podemos decir exactamente cudl es la causa de la presencia de estos olores objetables si
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sabemos que pueden ser causados por defectos en el grano del café como lo son bacterias, moho,
hongos, dafio por insectos o animales, contaminaciéon con sustancias quimicas, granos
inmaduros, fermentacion no controlada o degradacion en el beneficio, utilizacion de ingredientes
inapropiados, contaminacion (a través del aire, del agua, por interaccion con los materiales del
envasado), por reacciones quimicas que tienen lugar en el propio alimento (oxidaciones,
pardeamientos no enzimadticos, cambio en las concentraciones de una o mads sustancias,
reacciones inducidas por la luz, etc.), o por el mismo proceso natural de deterioro del producto,
no solo durante el procesado, sino también durante el envasado y el almacenamiento. Todo esto
nos lleva a la pérdida y degradacion de los aromas y de compuestos impacto (Aceiia,

2011;Roberts et al., 2000; Puerta, 2011)

Sin embargo, debemos de mencionar que, aunque no se hayan identificado en esta
investigacion, hay otros compuestos que pueden estar presentes en las muestras de café, como lo
son los compuestos azufrados. Entre sus descriptores se encuentran los olores fuertes, azufre,
papa cocida, putrefacto,café tostado, cebolla, caramelo, vegetales verdes, nuez, café tostado
envejecido, descompuesto, animal, carne asada cereal y col. Otro grupo son las aminas con
descriptores picantes, penetrante, descompuesto, pescado, amoniaco y desagradables. En los
alcoholes se describen notas florales, ligeramente citrico, dulce, frutal, mohoso, tierra, tostado,
verde, herbal, rancio. Para los acidos notas descriptivas de queso, vinagre, dulce, rancio, floral,
mentolado, frutal, verde herbal, grasa, rancio, mohoso, terroso. Los hidrocarburos con
descriptores de olor fétido, petroleo, tabaco, manteca, terroso, madera Finalmente los oxasoles
con descriptores a almendra, leguminosas, dulce, avellana, tierra, papa, verde ( Puerta, 2011;

Rojas, 2005).
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La dificultad en las investigaciones relacionadas a los compuestos volatiles se asocia a la
complejidad de la matriz y la diversidad de estos aromas, ademas del esfuerzo exhaustivo de los

olfateadores en la evaluacion y analisis de las muestras.
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6. CONCLUSION

Las muestras de café analizadas para cada una de las variedades y alturas mostraron
diferencias entre ellas en términos de composicion quimica. Ademas, se demostré que hay
algunos compuestos que estan presentes mas en una variedad que en otras pero la altura no es un
factor determinante en el desarrollo de los compuestos volatiles de los mismos. Sin embargo,
debemos tener en cuenta que ademas de la altura, existen otros factores que pueden influenciar la
composicion quimica del café tales como: el origen de procedencia, la torrefaccion y el
almacenamiento. Estos pueden alterar su composicion de una manera tanto positiva o negativa,
dando paso a la formacion de aromas o reacciones que alteran sus propiedades organolépticas.

Respecto a los porcientos de los compuestos encontrados en ambas variedades, podemos
decir que los furanos, pirroles, cetonas y pirazinas fueron los compuestos con mayor
representacion en las variedades de cafés analizadas. Ademads, se pudo demostrar que en las
variedades Borbon y Caturra, hay la presencia de compuestos previamente reportados en
estudios de café puertorriquefio de otras variedades.

Por otro lado, respecto a la olfatometria podemos decir que se pudo observar como estos
descriptores de los olfateadores se acercan a los valores calculados para la determinacion del
indice Lineal de Retenciéon (LRI). Esta relacion confirma que la nariz humana sigue siendo uno
de los mejores métodos, ya que actiia como un detector sensible, cuyos limites de deteccion para
algunos volatiles son dificiles de igualar con los instrumentos analiticos.

Sin embargo este tipo de andlisis es de caracter subjetivo, ya que cada panelista puede
otorgar una descripcion deferente al compuesto percibido de acuerdo a su umbral de percepcion

o su capacidad de interpretar el mismo. Las muestras analizadas por el Olfatometro presentaron
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en su mayoria notas pungentes, herbaceas, vegetales y pimentases, seguidas de las notas un poco
mas dulces y frutales.

Finalmente, pudimos observar como la técnica de GC/O nos ayuda a identificar los
aromas de indeseados en nuestro producto final como lo fue el caso de los olores herbaceos que
son caracteristicos de los granos que no alcanzan completamente su grado de madurez. Estos
aromas objetables pueden surgir en cualquier parte del proceso desde la recoleccion de café hasta
su recoleccion distribucion. En adicion la técnica de GC/O demuesra la importancia que tiene

las buenas practicas agricolas y el manejo adecuado durante los demés procesos.
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7. RECOMENDACIONES

Utilizar otro tipo de detector selectivo que sea sensible a compuestos azufrados y

nitrogenados.
Analizar muestras de distintos puntos de la isla y diferentes alturas.
Analizar diferentes grados de tueste de los granos de café.

Realizar un anélisis sensorial para determinar los compuestos de aceptacion para los

consumidores.
Analizar diferentes variedades y especies de café.

Confirmar los compuestos volatiles con actividad aromatica en las variedades de café

analizadas.
Tener un mayor niimero de panelistas para realizar el andlisis olfatométrico.

Analizar por olfatometria el extracto del café colado y comparar con las muestras del café

molido o utilizar otras técnicas de extraccion de compuestos volatiles.
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Apéndice 1. Compuestos Identificados en las Muestras de Café Borbon Zona Alta

Muestras
Compuestos 1 2 3 5 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16
Pirazinas
X X X X X X X X X X X X X X
2,5-dimetilpirazina
X X X X X X X X X X X X X X
2,6-dimetilpirazina
o X X X X X X X X
2,3-dimetilpirazina
X
2-etil-3,5-dimetilpirazina
X X X X X X X
2-etil-3-metilpirazina
X X X X X X X X X X X
2-etil-5-metilpirazina
. o X X X X X X X X X X X X
2-etil-6-metilpirazina X
X X A ° X o A X A A X o
3-etil-2,5-dimetilpirazina
o X X
Etenilpirazina
o X X X X X X X X X X X X
Etilpirazina
A A A ° A A A o A A A A A A
2-metilpirazina
o X X X X X X X X X X X
2,3,5-trimetilpirazina
°

5-metil-6,7-dihidro-(5H)-ciclopentapirazina

X = Compuestos presentes en las muestras analizadas por columna Carbowax, ® = Compuestos presentes en las muestras analizadas

por columna HP-5, A= Compuestos presentes en ambas columnas
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Apéndice 1. Compuestos Identificados en las Muestras de Café Borbon Zona Alta (cont.)

Muestras
Compuestos 2 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16
Furanos
2,2’-bisfurano X
A A o A A A A A A A A A A A
S5-metilfurfural
A A o A A A A A A A A A A A
2-furanmetanol
A A o A A A A A A A A A A A
Acetato de furfurilo
X
3,5-dimetilfuran-2(5H)-ona
° ° A o o o A o A o A o
2-metiltetrahidrofuran-3-ona A °
. X X X X X X X X X X
2-acetilfurano
X X
Furfuril metil éter
A ° °
Difurfuril éter
X X
Sulfuro de metilo furfurilico
X
2-metilfurano
X X X X
3-metilfurano
X X X o X X X o X X X X X X
2-furaldehido X
° ° ° ° ° o o

Furfurilformato

X = Compuestos presentes en las muestras analizadas por columna Carbowax, A= Compuestos presentes en ambas columna, ® = Compuestos

presentes en las muestras analizadas por columna HP-5

88



Apéndice 1. Compuestos Identificados en las Muestras de Café Borbon Zona Alta (cont.)

Compuestos Muestras

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16
Pirroles
I-metil-1H-pirrol ) e o o A o e o o o o o o o o
1-(2-furanilmetil)-1H-pirrol X X X X
1H-pirrol-2-carboxaldehido X X X X X X X X X X X X X X X
I-metil- 1H-pirrol-2-carboxaldehido X X X X X X X X X X X X
2-[N-AziridilJmetilpirrol X
1-(1H-pirrol-2-yl)-etanona A X A X X A X X A X X A X X o
1-(1-metil-1Hpirrol-2-yl)-etanona X X
Cetonas
2-metil-5-propionilfurano X
2,3-pentanodiona ) e o o o o o o A o o o o °
l-acetoxiacetona X X X X X X X X X X
1-hidroxi-2-propanona. ) e o o o o o o o o o o o o o o
Damascenona °
Fenoles
4-vinil-2-metoxifenol A A A A A A A A A A A A A A A2
2’,5’-dihidroxi-acetofenona ° ° °
2-metoxifenol X X X X X X X X X X X X X X X Xx
4-etil-2-metoxifenol X
Piridinas
N-acetil-4(H)-piridina ° o o e o o o °
Piridina A X X o A A A ¢ X X X A X A o
3-etilpiridina X
Lactonas
5-heptildihidro-2(3H)-furanona °
Dihidro-2(3H)-furanona X X X X X X

X = Compuestos presentes en las muestras analizadas por columna Carbowax A= Compuestos presentes en ambas columnas
e = Compuestos presentes en las muestras analizadas por columna HP-5
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Apéndice 1. Compuestos Identificados en las Muestras de Café Borbon Zona Alta (cont.)

Compuestos Muestras

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16
Piranos
3-hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona (3-hidroxi-2- ° A o A X X A o o
metil-4H-piran-4-ona (maltol))
Esteres
Propionato de etilo X

X = Compuestos presentes en las muestras analizadas por columna Carbowax
e = Compuestos presentes en las muestras analizadas por columna HP-5
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Apéndice 2. Compuestos Identificados en las Muestras de Café Borbon Zona Baja

Compuestos

Muestras

=

5

|

Pirazinas

2,5-dimetilpirazina
2,6-dimetilpirazina
2,3-dimetilpirazina
2-etil-3-metilpirazina
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2-etil-6-metilpirazina
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2,3,5-trimetilpirazina
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Apéndice 2. Compuestos Identificados en las Muestras de Café Borbon Zona Baja (cont.)

Compuestos Muestras

1 2 3 4 5 6 7 8 9
Pirroles
1-(1-metil-1Hpirrol-2-yl)- X X X X X X X
Cetonas
2,3-pentanodiona ° ° ° ° ° A ° ° A
l-acetoxiacetona ° X X X ° X X
1-hidroxi-2-propanona ° ° ° ° °
4-acetilpirazol X
Fenoles
4-vinil-2-metoxifenol A A A A A A A A A
2-metoxifenol X X X X X X X X X
4-etil-2-metoxifenol X X X X X A X
Piridinas
N-acetil-4(H)-piridina ° ° ) ) ° °
Piridina A A X A A X A A X
Piridina, 1,2,3,6-tetrahydro-1-methyl X X
Lactonas
Dihidro-2(3H)-furanona X X
Piranos
3-hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona (maltol) X [ A A A A A X

X = Compuestos presentes en las muestras analizadas por columna Carbowax e = Compuestos presentes en las muestras analizadas por columna HP-5
A = Compuestos presentes en ambas columnas
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Apéndice 3. Compuestos Identificados en las Muestras de Café Caturra Zona Baja

Compuestos

Muestras

2

Pirazinas

2,5-dimetilpirazina
2,3-dimetilpirazina
2,6-dimetilpirazina
2-etil-3-metilpirazina
2-etil-5-metilpirazina
2-etil-6-metilpirazina
2-etil-3,5-dimetilpirazina
3-etil-2,5-dimetilpirazina
Etilpirazina
2-metilpirazina
2,3,5-trimetilpirazina

A O K A A

[ il B S

ol BT

Furanos

5-metil2-furaldehido
2-furanmetanol

Acetato de furfurilo
3,5-dimetilfuran-2(5H)-ona
4,5-dihidro-2-metilfuran-3(2H)-ona
2-metiltetrahidrofuran-3-ona
2-acetilfurano

2-metilfurano
2-furaldehido

e

> e

Pirroles

1H-pirrol-2-carboxaldehido
1-H-pirrol-2-carbox aldehido, 1-metil
1-(1H-pirrol-2-yl)-etanona
1-(1-metil-1Hpirrol-2-yl)-etanona

> < e
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Apéndice 3. Compuestos Identificados en las Muestras de Café Caturra Zona Baja (cont.)

Compuestos Muestras

1 | 2 |3
Cetonas
2,3-pentanodiona ° A
l-acetoxiacetona X X X
1-hidroxi-2-propanona ° °
Fenoles
4-vinil-2-metoxifenol A A A
2-metoxifenol X X X
Piridinas
Piridina X A A
Lactonas
Dihidro-2(3H)-furanona X
Piranos
3-hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona (3-hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona (maltol)) [ X

X = Compuestos presentes en las muestras analizadas por columna Carbowax e = Compuestos presentes en las muestras analizadas por columna HP-5
A = Compuestos presentes en ambas columnas
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Apéndice 4. Compuestos Identificados en las Muestras de Café Caturra Zona Alta

Compuestos Muestras
8 9 1

S
[\°]
w
=
)]
N
2
<

11 1

(S8

13 14 15

Pirazinas
2,5-dimetilpirazina
2,6-dimetilpirazina
2,3-dimetilpirazina
2-etil-3,5-dimetilpirazina
2-etil-3-metilpirazina
2-etil-5-metilpirazina
2-etil-6-metilpirazina
3-etil-2,5-dimetilpirazina
Etilpirazina

2-metilpirazina
2,3,5-trimetilpirazina
Furanos

5-metilfurfural
2-furanmetanol

Acetato de furfurilo
Propionato de furfurilo
2-metiltetrahidrofuran-3-ona
2-acetilfurano

Sulfuro de metilo furfurilico
3-metilfurano

2-metilfurano

2-furaldehido A
Acetato de 5-formilfurfurilo

sl ele
sl ele
P A A A
el
ol el
A A
A A

ol

P A AR A RA

P AR A A

PP AR A A
L il I

P AR A A K

ol Rl
ol el ol
Il ol
ol el ol
ol el ol
B ool

ol Il el g

> >
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> > >
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ol N o
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e
> X X AP (AP AR KA A AL
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4

>~
>
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>
>
>
>
>~
>
>
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X = Compuestos presentes en las muestras analizadas por columna Carbowax e = Compuestos presentes en las muestras analizadas por columna HP-5
A = Compuestos presentes en ambas columnas
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Apéndice 4. Compuestos Identificados en las Muestras de Café Caturra Zona Alta (cont.)

Compuestos Muestras
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

Pirroles

1-(2-furanilmetil)-1H-pirrol ) ° ) A ) ° ° A A ° o o ) A °
1H-pirrol-2-carboxaldehido X X X X X X X X X X X X X X X
1-H-pirrol-2-carbox aldehido, 1- X X X X X X X X X X X X X X X
metil

1-(1H-pirrol-2-yl)-etanona A A X X X X A A A A X X A A X
1-(1-metil-1Hpirrol-2-yl)-etanona X X X X
Cetonas

2,3-pentanodiona A A A A ° ° ° A A A ° A
l-acetoxiacetona X X X X X X X X X X A X X X X
1-hidroxi-2-propanona [ ° ° ° ° [ [ ) ° ° °
Fenoles

4-vinil-2-metoxifenol A A A A A A A A A A A A A A A
2-metoxifenol X X X X X X X X X X X X X X
4-etil-2-metoxifenol X X

Piridinas
N-acetil-4(H)-piridina ) ) ° °
Piridina X X X X X X X A X X X X A X
Piranos

2H-Pyran, 3,4-dihydro-4-hydroxy- °
(3-hidroxi-2-metil-4H-piran-4-ona X X X A X A X A X A
(maltol))

Lactonas

Dihidro-2(3H)-furanona X X X X X X X X X X

X = Compuestos presentes en las muestras analizadas por columna Carbowax e = Compuestos presentes en las muestras analizadas por columna HP-5
A = Compuestos presentes en ambas columnas
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Apéndice 5. Descriptores Identificados para las Muestras de Borbon Zona Alta

Descriptores Intensidad Compuestos Descriptores calculados LRI  Referencias
Percibidos Percibida por LRI
Muestral T
-------------- 713 -
Chocolate 3-hydroxy-2-butanone, hydroxybutanone butter, cream 718 Kovats
ethyl propanoate sweet, fruity, ethereal 714 UFL
Pimiento @ 1 ee—— e 776 -
Verde hexenone cooked vegetable 775 Kovats
Cebolla methyl-2-buten-1-ol, 3 herbaceous, powerful 778 UFL
Pimiento @ 1 ee—— e 826 -
Verde furfural pungent 830 UFL
Cebolla
Leche hervida furfural bread, almond, sweet 829 Kovats
furfural sweet, bread-like 830 UFL
Caféverde 2 e e 884 -
2-hexenol leaf, green 880 Kovats
Pimiento o-picoline sweat 886 Kovats
Verde allyl isothiocyanate, allyspol pungent, garlic 887 Kovats
Cebolla
Fruta hexyl acetate fruit 1014  Kovats
Dulce hexyl acetate sweet, fruity 1008  UFL
Caramelo
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Apéndice 5. Descriptores Identificados para las Muestras de Borbon Zona Alta (cont.)

Descriptores Intensidad Compuestos Descriptores calculados LRI Referencias
Percibidos Percibida por LRI

Muestral T

Pimiento 3 hexyl acetate y 2,3,4,5-tetrahydroanisole  herb, spice

Verde 5-(methylthio)-valeronitrile broccoli, cabbage 1014 Kovats

Cebolla 1015  Kovats

Acetona | 1026 -------
p-cymene solvent, gasoline, citrus 1027 UFL

Tostado 1 dihydrolinalool wood 1052  Kovats

Cafe henylacetaldehyd : 1047  UFL

Chocolate phetylacetaidehyae green, pungent, honey-like

Madera

Fruta seca 1 2-octenal nut 1060 Kovats

“Cranberry” o-ocimene fruit 1056  Kovats

Tostado e 1095  -——----

Nuez guaiacol smoke, sweet 1089  Kovats
guaiacol smoke, sweet 1087 UFL

B 1 propyl hexanoate fruit

CCogo’r} ethyl heptanoate fruity, wine-like, powerful 1097 Kovats

andy

1095  UFL
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Apéndice 5. Descriptores identificados para las muestras de Borbon Zona Alta (cont.)

Descriptores Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI Referencias
Percibidos Percibida por LRI
Muestral T
| 1110 ---——---
Quemado 2-acetyl-2-thiazoline roast 1105 Kovats
| 1110 ---——---
Chocolate 2-acetyl-2-thiazoline roast 1105 Kovats
3-hydroxy-4,5-dimethyl-2(5H)-furanone cotton candy, maple 1107 Kovats, UFL
maltol cotton candy, sweet 1108
Fenol | 1119 ——m-
Café 2-phenylethyl alcohol honey, spice 1118 Kovats
trimethyl-2-cyclohexen-1-one, 3,5,5 sweet, tobacco 1118 UFL
(-)-cis-rose oxide sweet 1117 Kovats
Pimiento 2 e e 1120 -------
Verde octadienal, (E,E)-2,4 woody, green 1121 UFL
Cebolla
Pimiento 2 perillen wood 1126 Kovats
Verde menthone green 1126 Kovats
Cebolla
Acetona, Alcoholadko e 1138 -
1 (Z)-limonene oxide fresh, citrus 1137 Kovats
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Apéndice 5. Descriptores identificados para las muestras de Borbon Zona Alta (cont.)

Descriptores Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI  Referencias
Percibidos Percibida por LRI
Muestral T
T 1143 -
Café tostado 1 Methylcyclopentapyrazine roast 1145 Kovats
T 1224 —moeeeee
Café verde 1 (Z)-piperitol herb 1220  Kovats
4-(1-methylethyl)- acid, sharp 1224  Kovats
Quemado 3 benzaldehyde
-------------- 1369 ---—---
Quemado 2 a-copaene wood, spice 1377  Kovats
T 1641 ---—---
Café verde 1 humulene oxide herb 1642 Kovats
(-)-cubenol spice, herb, green tea 1645 Kovats
e e 1640  -------
Pimiento 3 (-)-cubenol spice, herb, green tea 1645 Kovats
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Apéndice 5. Descriptores identificados para las muestras de Borbon Zona Alta (cont.)

Descriptores  Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos [.RI  Referencias
Percibidos Percibida por LRI

Muestra9 T

Pimiento e 824 oo

Verde furfural pungent 830  UFL

Cebolla

Pimiento 2 e e 885 -

Verde o-picoline sweat 886  Kovats

Cebolla allyl isothiocyanate, allyspol sulfur, pungent, garlic 887  Kovats

Cafe 2 (E)-3-hexenol fresh 1038 Kovats

Acetona cineole, 1,8 spicy, cool 1032 UFL

Guayacol

“Cotton 1 e e 1065  ----mmm--

Candy’ hydroxy-2,5-dimethyl-3(2H)-furanone, 4 caramel, cotton candy 1062 UFL
(Furaneol) caramel 1064 Kovats
2,5-dimethyl-4-hydroxy-3[2H]-furanone

“Cotton 2 — 010 J——

Candy’ Dulce 3-hydroxy-4,5-dimethyl-2(5H)-furanone cotton candy, spice, 1107 Kovats,
maltol maple 1108 UFL

cotton candy, sweet
Tierra 2 ethenyl-dimethylpyrazine earth 1102 Kovats
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Apéndice 5. Descriptores identificados para las muestras de Borbon Zona Alta (cont.)

Descriptores Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI Referencias
Percibidos Percibida por LRI

Muestra9 T

Fenol 1 2-phenylethyl alcohol honey, spice 1118 Kovats

Café a-p-dimethylstyrene pine 1118  Kovats

Caramelo (-)-cis-rose oxide sweet 1117 Kovats

Green

Tierra

Acetona I — s 1138 -

Café ethyl-4-hydroxymethyl- 3(2H)- caramel 1139 Kovats

Caramelo Furanone

“Cotton I — s 1148 ——---—---

Candy” sesquiphellandrene sweet, fruit 1149 Kovats

Guayacol

Caramelo

Fenol

Pimiento 1 isobutylmethoxypyrazine earth, spice, green pepper 1186 Kovats

Verde

Cebolla

Café 2 e e 1259 -——----

Caramelo, linalyl acetate sweet, floral, fruity 1257 UFL

Dulce B-phenethyl acetate honey, tobacco 1260 Kovats
linalyl acetate sweet, fruit 1261 Kovats
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Apéndice 6. Descriptores identificados para las muestras de Borbon Zona Baja

Descriptores Intensidad LRI Referencias
Percibidos Percibida Compuestos Descriptores obtenidos
por LRI
Muestra3 T
Pimiento P — 824 -
Verde furfural pungent 830 UFL
Cebolla
Café con leche 1 furfuoral e 831 -
bread,sweet 829 Kovats
sweet 830 UFL
Pimiento A 883 -
Verde o-picoline sweat 886 Kovats
Cebolla allyl isothiocyanate, allyspol pungent, garlic 887 Kovats
Café I — e 893 -
Dulce dimethyl pyrazine cocoa 892 Kovats
Pimiento 1 ee— s 977 -
Verde sabinene peppery, green 976 UFL
Cebolla sabinene pepper 972 Kovats
methylisohexenyl ketone pepper 974 Kovats
Café verde 2 - e 1036  Kovats
2-ethylhexanol green 1032 Kovats
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Apéndice 6. Descriptores identificados para las muestras de Borbon Zona Baja (cont.)

Descriptores  Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI Referencias
Percibidos Percibida por LRI

Muestra3 T

Abombado | e S 1040 --———--

Podrido acetophenone must 1041 Kovats

Humedad phenylacetaldehyde pungent 1047 UFL

Cotton Candy 2 e e 1060 -------

Acetona hydroxy-2,5-dimethyl-3(2H)-furanone, 4 (Furaneol)  caramel, “cotton candy” 1062 UFL
2,5-dimethyl-4-hydroxy-3[2H]-furanone caramel 1064 Kovats

Guayacol Tierra e | L —

Café¢ Humedad methyl benzoate prune, sweet 1103  Kovats
2-acetyl-2-thiazoline roast 1105 Kovats
3-hydroxy-4,5-dimethyl-2(5H)-furanone cotton candy, spice, maple 1107 Kovats, UFL
maltol cotton candy, sweet 1108 UFL

Caf¢, Almendra, 2 2-phenylethyl alcohol honey, spice 1118 Kovats

Acetona (-)-cis-rose oxide sweet 1117 Kovats

Humo, Ceniza | e S 1120 —————--

Pimiento 2 e e e e

Verde perillen wood 1126  Kovats

Cebolla menthone green 1126  Kovats
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Apéndice 6. Descriptores identificados para las muestras de Borbon Zona Baja (cont.)

Descriptores  Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI Referencias
Percibidos Percibida por LRI

Muestra3 T

Acetona 2 e e 1142 —eee-

Caf¢ tostado methylcyclopentapyrazine roast 1145 Kovats

Dulce

Pimiento 2 syntexan garlic 1228 Kovats

Verde

Cebolla

Muestra7 T

Plastico o0y E—
fucoserratene plastic 760  Kovats

Cebolla | S 790 -
dimethyl disulfide onion, cabbage, putrid 785  Kovats

Café I e 828 e
furfural bread, almond, sweet 829 Kovats

Pimiento 3 o-picoline sweat 886  Kovats

Verde allyl isothiocyanate, allyspol sulfur, pungent, garlic 887  Kovats

Cebolla
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Apéndice 6. Descriptores identificados para las muestras de Borbon Zona Baja (cont.)

Descriptores  Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI Referencias
Percibidos Percibida por LRI
Muestra 7 T
Pimiento R I 1012 —eme-
Verde hexyl acetate y 2,3,4,5-tetrahydroanisole  herb, spice 1014 Kovats
Cebolla 5-(methylthio)-valeronitrile broccoli, cabbage 1015 Kovats
Café | 1021 -------
Quemado acetylthiazole roast, nut 1020 Kovats
mercaptomethylbutyl formate roast 1023  Kovats
acetylpyrazine roast 1023  Kovats
propionylpyrroline roast 1024 Kovats
Humedad 1 methylethylpyrazine sweat 1035 Kovats
Café 2 e e 1080  -------
Dulce Caramelo guaiacol sweet 1089  Kovats
guaiacol sweet 1087 UFL
Humedad | e 1119 -
pinenol must, dust 1123 Kovats
Café verde | e 1127 e
menthone green 1126  Kovats
Yerba | e 1193 -
(Z)-dihydrocarvone Herb 1195 Kovats
Humedad
Pimiento Verde 1 ethyl octenoate must, pungent 1202 Kovats
Yerba | e 1227 -
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Apéndice 7. Descriptores identificados para las muestras de Caturra Zona Alta

Descriptores  Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI  Referencias
Percibidos Percibida por LRI

Muestra2 T

Pimiento 1 — e 738 e

Verde dimethyl disulfide onion, garlic 740 UFL

Cebolla

Plastico 1 — e 762 e
fucoserratene green, plastic 760  Kovats

Café 1 e 826  --—----
furfural bread, almond, sweet 829 Kovats
furfural sweet, bread-like 830 UFL

Pimiento 3 allyl isothiocyanate, allyspol sulfur, pungent, garlic 887  Kovats Kovats

Verde o-picoline Sweat 886

Cebolla

Cebolla 1 5-(methylthio)-valeronitrile broccoli, cabbage 1015 Kovats Kovats
hexyl acetate y 2,3,4,5-tetrahydroanisole herb, spice 1014

Pimiento 1 — e 1039 ——-----

Verde isobutyl thiazole tomato leaf, green 1043 Kovats

Cebolla phenylacetaldehyde green, pungent, 1047 UFL

Dulce , Caramelo 2 e e 1096 -------

Café guaiacol smoke, sweet 1089 Kovats
guaiacol smoke, sweet 1087 UFL
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Apéndice 7. Descriptores identificados para las muestras de Caturra Zona Alta (cont.)

Descriptores  Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI Referencias
Percibidos Percibida por LRI

Muestra2 T

Humedad 2 e e 1119 -
pinenol must, dust 1123 Kovats

“Green” 1 eee— e 1120 --——--
perillen wood 1126 Kovats
menthone green 1126  Kovats

Dulce Caf¢e 1 ceeeeeeee e 1152 ——eemem-
Sesquiphellandrene sweet 1149 Kovats

Humedad 1 w0 e 1199 -
(Z)-4-decenal must 1200  Kovats
decanal musty 1203 UFL

Pimiento 1 = eee— e 1224 —eeee-

Verde Syntexan garlic 1228 Kovats

Cebolla

Flores 1 = e e 1339 -

Dulce methyl anthranilate flower 1337 Kovats
p-menthadienhydroperoxide turpentine 1338 Kovats
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Apéndice 7. Descriptores identificados para las muestras de Caturra Zona Alta (cont.)

Descriptores  Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI Referencias
Percibidos Percibida por LRI
MuestraS T
Pimiento 2 ee— e UL S —
Verde pentanol balsamic 766  Kovats
Cebolla pentanol, 1 green 765  UFL
Podrido 30— e 813 -
Algarroba butyric acid rancid, cheese, sweat 820  Kovats
butanoic acid , 1 sweaty, vomit, rancid 820 UFL
Café I e e 827 -
Furfural bread, almond, sweet 829 Kovats
Pimiento 2 ee— e 827 -
Verde furfural pungent 830  UFL
Cebolla
Café con leche e 840 - -------
LT 852 -
Pimiento 1 hexanol green 851  Kovats
(E)-2-hexenol green, leaf 853 Kovats
Verde
2-hexenal green 854  Kovats
Cebolla
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Apéndice 7. Descriptores identificados para las muestras de Caturra Zona Alta (cont.)

Descriptores Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI Referencias
Percibidos Percibida por LRI
MuestraS T
et S e 888 -
Pimiento 4 o-picoline Sweat 886  Kovats
Verde allyl isothiocyanate, allyspol sulfur, pungent, garlic 887  Kovats
Cebolla
Popcorn 3 e s 946  ----—--
o hexyl acetate y 2,3,4,5-tetrahydroanisole  herb, spice 1014 Kovats
P\lfmlgnto 3 5-(methylthio)-valeronitrile broccoli, cabbage 1015 Kovats
erde
Cebolla
Café 3-octenone nut 1040 Kovats
Dulce 4 ethyl hydroxybutanoate caramel 1039  Kovats
benzyl alcohol sweet 1039  Kovats
-------------- 1059 --—----
Acetona Dulce 2 hydroxy-2,5-dimethyl-3(2H)-furanone, 4  caramel, cotton candy 1062 UFL
(Furaneol) caramel 1064 Kovats
2,5-dimethyl-4-hydroxy-3[2H]-furanone
“Cotton Candy”  —e———— e 1094 -——----
Dulce 2 guaiacol sweet 1089  Kovats
2-pentylthiophene sweet 1090  Kovats

110



Apéndice 7. Descriptores identificados para las muestras de Caturra Zona Alta (cont.)

Descriptores Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI Referencias
Percibidos Percibida por LRI
MuestraS T
-------------- 1098 --—----
Medicina 3
e e 1106 -----—---
Café tostado 3 2-acetyl-2-thiazoline roast 1105 Kovats
-------------- 1119 -
Acetona 3
Café
Fenol e s 1120 -—----
Tierra Humedad 3 pinenol must, dust 1123 Kovats
e e 1127 -
Hierba 3 perillen wood 1126 Kovats
menthone green 1126  Kovats
Acetona
Caramelo 2 ethyl-4-hydroxymethyl- 3(2H)-Furanone caramel 1139 Kovats
Cotton Candy
Cafe I e s 1185  ———m-m-
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Apéndice 7. Descriptores identificados para las muestras de Caturra Zona Alta (cont.)

Descriptores Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI Referencias
Percibidos Percibida por LRI

MuestraS T

Pimiento isobutylmethoxypyrazine spice, green pepper 1186 Kovats

Verde

Cebolla

Himedad 2 e s 1199 -
(Z)-4-decenal must 1200 Kovats
Decanal musty 1203 UFL

Pimiento 2 e e e

Verde syntexan garlic 1225  Kovats

Cebolla 1228

Humo 2 e e 1367  -——----

Pimiento 2 e e

Verde (-)-y-elemene green 1429 Kovats

Cebolla 1425

“Cranberry” coumarin sweet 1439 Kovats
linalyl butyrate pear, sweet 1437 Kovats
ionone, a dried fruit 1431 UFL
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Apéndice 7. Descriptores identificados para las muestras de Caturra Zona Alta (cont.)

Descriptores  Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI Referencias
Percibidos Percibida por LRI

Muestra 8§ T

Pimiento 2 e e 836 -

Verde

Cebolla

Pimiento 2 e e 885 -

Verde o-picoline sweat 886  Kovats

Cebolla allyl isothiocyanate, allyspol sulfur, pungent, garlic 887  Kovats

Caf¢ tostado 1 butyl methylbutyrate fruit, cocoa 1043  Kovats

Dulce norfuraneol caramel 1044 Kovats
2-acetylpyrrole nut, walnut, bread 1045 Kovats
methylethyl pyrazine roast 1047 Kovats

”Cotton Candy” 2 e e 1101 ——emeem-
3-hydroxy-4,5-dimethyl-2(5H)-furanone  cotton candy, spice, maple 1107 Kovats,
maltol cotton candy, sweet 1108 UFL

UFL

Guayacol

Café 2 2-phenylethyl alcohol honey, spice 1118 Kovats

Madera trimethyl-2-cyclohexen-1-one, 3,5,5 sweet, cedarwood, tobacco 1118 UFL

Quemado (-)-cis-rose oxide sweet, rose 1117 Kovats

Tierra

Chocolate

Caramelo
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Apéndice 7. Descriptores identificados para las muestras de Caturra Zona Alta (cont.)

Descriptores  Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI Referencias
Percibidos Percibida por LRI

Muestra 8§ T

Guayacol, Café 2 2-phenylethyl alcohol honey, spice 1118 Kovats

Madera trimethyl-2-cyclohexen-1-one, 3,5,5 sweet, cedarwood, tobacco 1118 UFL

Quemado (-)-cis-rose oxide sweet, rose 1117 Kovats

Tierra

Chocolate

Caramelo

Guayacol 1 e e 1199 -

Acholado carveol fresh 1197 Kovats

Fuerte

Pimiento I e e 1230 —--mmm--

Verde dimethyl tetrasulfide cabbage, sulfur 1232 Kovats

Cebolla myrtenal spice 1233 Kovats
epoxy-p-menthene dill 1235 Kovats

Flores 1 p-menthadienhydroperoxide turpentine 1365 Kovats
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Apéndice 8. Descriptores identificados para las muestras de Caturra Zona Baja

Descriptores  Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI Referencias
Percibidos Percibida por LRI
Muestra 4 T
Pimiento 2 pentanol balsamic 766 Kovats
Verde pentanol, 1 green, grassy, powerful 765  UFL
Cebolla
Pimiento 1 mercaptobutanone onion 804  Kovats
Verde
Cebolla
| e — 813 -
Podrido butyric acid rancid, cheese, sweat 820 Kovats
butanoic acid ,1 sweaty, vomit, rancid 820 UFL
Pimiento | e o — 825 -
Verde furfural pungent, sweet, bread-like 830  UFL
Cebolla
Tostado 30— e 827 -
furfural bread, almond, sweet 829 Kovats
furfural sweet, bread-like 830 UFL
Leche hervida 2 furfural sweet, bread-like bread, 830 UFL
furfural almond sweet 829 Kovat
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Apéndice 8. Descriptores identificados para las muestras de Caturra Zona Baja (cont.)

Descriptores  Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI Referencias
Percibidos Percibida por LRI

Muestra4 T

Café tostado I e e 872 -
methyl-3-furanthiol, 2- roasted 870  UFL

Acetona 2 e e 886 -
allyl isothiocyanate, allyspol pungent 887  Kovats

Pimiento 1 T 892 e

Verde acetylfuran balsamic 893 Kovats

Cebolla

Popcorn 3 e s 943 -

Pimiento | e o — 977 -

Verde sabinene peppery, green 976  UFL

Cebolla sabinene pepper 972  Kovats
methylisohexenyl ketone pepper 974  Kovats

Especias | e 994 -
myrcene balsamic, must, spice 992  Kovats

Melocotén | e 1003 ----—--
ethyl hexanoate apple peel, fruit 1002  Kovats
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Apéndice 8. Descriptores identificados para las muestras de Caturra Zona Baja (cont.)

Descriptores  Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI Referencias
Percibidos Percibida por LRI

Muestra4 T

Pimiento 3 hexyl acetate y 2,3,4,5-tetrahydroanisole  herb, spice 1014 Kovats

Verde 5-(methylthio)-valeronitrile broccoli, cabbage 1015 Kovats

Cebolla

Pimiento 2 ee— e 1040 --——---

Verde isobutyl thiazole tomato leaf, green 1043  Kovats

Cebolla phenylacetaldehyde green, pungent, 1047 UFL

Grasa e e 1056 ---—---
2-octenal fat 1060 Kovats

Cotton Candy 2 hydroxy-2,5-dimethyl-3(2H)-furanone, 4  caramel, cotton candy 1062 UFL

Dulce (Furaneol) caramel 1064 Kovats
2,5-dimethyl-4-hydroxy-3[2H]-furanone

Cotton Candy s e 1093 —---—--

Dulce propyl hexanoate fruit 1097 Kovats
ethyl heptanoate fruity 1095 UFL

Fenol 2 nonanal fat, citrus, green 1104 Kovats
nonanal piney, floral, citrusy 1103  UFL
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Apéndice 8. Descriptores identificados para las muestras de Caturra Zona Baja (cont.)

Descriptores  Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI  Referencias
Percibidos Percibida por LRI
Muestra4 T
e e 1102 --—----
Cafe 2 methyl benzoate prune, sweet 1103  Kovats
Dul 2-acetyl-2-thiazoline roast 1105 Kovats
uice 3-hydroxy-4,5-dimethyl-2(5H)-furanone  cotton candy, spice, maple 1107 Kovats, UFL
maltol cotton candy, sweet 1108 UFL
------------------ 1116 --—------
Fenol 2
e 1124 -
Tierra 2 pinenol must, dust 1123  Kovats
-------------- 1139 -
Acetona 2 (Z)-limonene oxide fresh, citrus 1137 Kovats
= 1142 —emeeeee-
Café 2 sesquiphellandrene sweet 1149 Kovats
Caramelo
-------------- 1112 —emeeeee-
Chocolate 2 3-hydroxy-4,5-dimethyl-2(5H)-furanone  cotton candy, spice, maple 1107 Kovats, UFL
maltol cotton candy, sweet 1108 UFL
------------------ 1134 —--em-
Medicina 1
------------------ 1208 ---------
Café tostado 3
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Apéndice 8. Descriptores identificados para las muestras de Caturra Zona Baja (cont.)

Descriptores  Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI  Referencias
Percibidos Percibida por LRI

Muestra4 T

Pimiento 3 linalyl formate coriander 1223 Kovats

Verde

Cebolla

Café tostado I e s 1224 -

Tierra I e e 1223 e

Pimiento 1 syntexan garlic 1228 Kovats

Verde

Cebolla

Cranberry mercapto hexyl acetate, 3 grapefruit 1244 UFL

Café Chocolate I e s 1427 -

Cranberry 1 linalyl butyrate pear, sweet 1437 Kovats

Frutas secas ionone, a dried fruit 1431 UFL

Café verde I e e 1518 -
bicyclogermacrene green, wood 1517 Kovats

Pimiento 3

Verde e e 1697 -----—---
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Apéndice 8. Descriptores identificados para las muestras de Caturra Zona Baja (cont.)

Descriptores  Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI  Referencias
Percibidos Percibida por LRI

Muestra 6 T

Plastico | e 763 -
fucoserratene green, plastic 760  Kovats

Café con Leche 2 e s 826  ---—---
furfural bread, almond, sweet 829 Kovats
furfural sweet, bread-like 830 UFL

Pimiento | e 843 -

Verde (E)-2-hexenol green, leaf 844  Kovats

I e s 855  -----

Café verde hexanol green 851  Kovats
hexen-1-ol, (E)-3 green 851 UFL
(E)-2-hexenol green, leaf 853 Kovats
2-hexenal green 854  Kovats
hexen-1-ol, (Z)-3 green 855 UFL

Cebolla I e e 881  —-mee-
o-picoline Sweat 886  Kovats
allyl isothiocyanate, allyspol sulfur, pungent, garlic 887  Kovats

Pimiento 3 o-picoline Sweat 886  Kovats

Verde allyl isothiocyanate, allyspol sulfur, pungent, garlic 887  Kovats




Apéndice 8. Descriptores identificados para las muestras de Caturra Zona Baja (cont.)

Descriptores  Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI  Referencias
Percibidos Percibida por LRI
Muestra 6 T
Pimiento @ eeeee— s 931 -
Verde 1 diethyl disulfide garlic, burnt rubber 929  UFL
Cebolla
Pimiento e s 1016 -——————--
Verde 2 5-(methylthio)-valeronitrile broccoli, cabbage 1015 Kovats
Cebolla hexyl acetate y 2,3,4,5-tetrahydroanisole herb, spice 1014 Kovats
Pimiento e s 1039 —-eee--
Verde 2 cineole, 1,8 spicy 1032 UFL
Cebolla
Abombado @ e e 1040 -------
2 acetophenone must 1041 Kovats
phenylacetaldehyde pungent 1047 UFL
Acetona e e 1059  ---m--
Dulce 2 hydroxy-2,5-dimethyl-3(2H)-furanone, 4 (Furaneol) caramel, cotton candy 1062 UFL
2,5-dimethyl-4-hydroxy-3[2H]-furanone caramel 1064 Kovats
Cotton Candy propyl hexanoate fruit 1097 Kovats
Dulce 2 ethyl heptanoate fruity, wine-like, powerful 1095 UFL
Café

121



Apéndice 8. Descriptores identificados para las muestras de Caturra Zona Baja (cont.)

Descriptores  Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI  Referencias
Percibidos Percibida por LRI
Muestra 6 T
Cafe e e 1110 --—-----
Quemado 1 2-acetyl-2-thiazoline roast 1105 Kovats
Tostado 3-hydroxy-4,5-dimethyl-2(5H)-furanone cotton candy, spice, maple 1107 Kovats,UFL
maltol cotton candy, sweet 1108 UFL
Guayacol 2-phenylethyl alcohol honey, spice 1119 Kovats
Café con Leche 2 trimethyl-2-cyclohexen-1-one, 3,5,5 sweet, , tobacco 1118 UFL
2-phenylethyl alcohol honey, spice, rose, lilac 1118 Kovats
(-)-cis-rose oxide sweet, rose 1117 Kovats
Humedad e e 1121 -
2 pinenol must, dust 1123  Kovats
Hiertba e e 1122 ——eeem-
2 octadienal, (E,E)-2,4 green 1121 UFL
Caramelo e e 1145 ——emeem-
1 sesquiphellandrene sweet 1149 Kovats
Café verde nonadienal, (E,Z)-2,6 green 1153 UFL
1 2,6-nonadienal green 1154 Kovats
nonanol green 1154 Kovats
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Apéndice 8. Descriptores identificados para las muestras de Caturra Zona Baja (cont.)

Descriptores  Intensidad Compuestos Descriptores obtenidos LRI  Referencias
Percibidos Percibida por LRI

Muestra 6 T
Café verde 1 dimethyloctadienal green 1186 Kovats
Café verde 2T 1225
Pimiento e 1226 —-——--
Verde 1 syntexan garlic 1228 Kovats
Cebolla
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