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IrRODUCCION

Para que ¢l hombre pueda distrutar de los alimentos que consume, éstos debetin de
ajustarse a ciertas propiedades organolepticas v asociadas a cllas deberian estar presentes
en la praporcion adecuada, de tal forma que recuerden al producto natural, v de esta

mancra cumplir con diversas reglamentaciones para su comercializacion. Todo esto, ha
impulsado una demanda cada ves mavor del control analitico de los productos, debido a
que ©8 necesario realizar diferentes pruchas que varian desde simples determinaciones de
las caracteristicas de composicion.  hasta  procbas  mis  complejas Dentro de as
reglunentaciones a las que han de ajustarse los alimentos para si analisis, es necesario
contar con normas de calidad que contengan Lt documentacion ¢ intormacion necesaria de
que el sistemn s conveniente, adecuado v gue cumple con las especificaciones que rigen
actualmente, con la finalidad de poder ofrecer al consumidor un producto de calidad

Ramirerz (1995)

Los avances tecnologicos de los ultimos anos, han hecho necesania una politica de
desarrollo capaz de obtener v mantencr una calidad, con un criterio de competitividad
internacional, que permita el aprosvechamiento integral de sus matcrias pritmas v que,
ademas, pueda evitar la dependencia que se ticne del exterior v, de esta manera, se pucda
ofrecer una norma de operacion v administracion confiable que disponga de un sustento
al capaz de enfrentar reclamos contra ¢! producto

hoy dia. uno de los productos de exportacion
5. solo es superado por el petroleo v el

le|
Fl café en sus diferentes presentaciones o
de nuestro pais y, como fuente captadora de divis
turismo. Sabiendo Ja importancia Jde este producto. ¢s convenicnte contar con una
tecnologia apropiada que asegure una completa v adecuada explotacion de dicho
producto, y que ademas genere los suficientes recursos voue permitan oftecer al
consumidor una calidad a un precio que cumpla con o precstablecido en las
reglamentaciones  a las que han de  ajustarse  este tipo de  alimentos  para su
comercializacion ¥, con esto, lograr su permanencia en el mercado  Inmecafe-Compaifia
Nestlé (1990), Luna (1994), Shmidt (1992)
n una gama amplia de o
tHasta ¢l momento, no existe en

s solubles descafeinados,
NMeéxico una

EEn el mercado nacional se encuent
con azucar, solubles enteros y de ugrano
Nornia Oficial que certifique adecuadamiente la calidad de estos productos Ademas, en la
actualidad hay un gran interés de consumir cafes sin cafeina por los etectos adversos que

ésta presenta

En México como en algunos pai
actualizadas desde <f punto de vista
aseguramiento de la calidad no es confiable Debido a Ia
instrumentacion analitica. se ha favorecido el desarrollo de tecnicas altamente especificas,
sensibles y confiables es asi que la espectroscopia de absorcion es indudablemernte una de
las técnicas analiticas que proporciona ventajas para ¢l analisis cuantitativo, de la cafe
ajustandose a las necesidades actuales de nuestra sociedad

ido este tipo de estudios gracias a la

s ose utilizan reglamentaciones que no han sido
de las nuevas tecnologias y. por lo tanto, el
cran  diversidad en la

La Espectroscopia de derivadas ha favore
introduccion del principio de diferenciacion numérica, haciendo posible 1l obtencion



derivadas de orden superior con una instrumentacion seacilla abriendo un amplio campo
de aplicaciones accesibles, a la mayoria de los Iaboratorios de analisis De Leon (1996)

-n del caf pere sin duda, las gratas
. Hienen ung explicacion, lis cafeina Esta

Mucho se ha hablado y escrito en tamo al ori

sensaciones que produce ol calé para ucha gent
es responsable de que ol calé actue en e arganismo como an estirmulante del Sisterna

"}

Nerviosa Central (S
se ingicre en grandes cantidades pucde causar una gran

ansiedad. insomnio, cefalea, arritinias,
feina en ol adulto sano (mas de 60

Sin embargo, cuando 1a cafein,
variedad de reacciones en el cucerpo. como son
vomito y confusion mental. L consumo excesivo de ¢
mg al dia osca ol equivalente a4 cinco o seis tasas de caté cargado) puede prosvocar

alucinaciones  sensoriales.  taquicardia,
los  musculos  esqueléticos
acciones depende de la

leear  a  delirio,
tension v dolor en

intranquilidad que pucde
extrasistoles,  diur intensa,
adelgazamiento. Desde lucgo, en ofras personas niuchas de estas o
igerida y de {a tolerancia que posee cada perseona Se dice que la dosis tolerable

cantidad
de cafeina en ¢l organismo cs de alrededor de 125 mg, por o que consurnir 40 a 60 mg de
1¢ instantanco fuerte) no rebasa ese

este alcaloide (lo que en promedio tiene una tarza de ci
limite ni causa trastornos fisiologicos Una persona no acostumbrada a la cafeina puede

llegar a beber de dos a tres tazas de caf padecers clectos negativos, especialmente si
se acompaiia el café con leche o alimentos Sin embargo, son pocas las personas menores
de 20 aios que beben café, of maximo de los consumidores se encuentra entre los 30y SO
afos de cdad y las personas ann mavores sacan ventaja de su estithulacion Esto provoc

que se desarrolle una tolerancia a la cafeina y al cafe, de maneta que los bebedores

Cabe mencionar que en algunas
sin cmbargo, en uvlras, causara

habituales necesitan mas para lograr tener un efecto
snes en cf

personas no les afectara ¢! tomar 2 ¢ 3 tazas al dia y
insomnios, trastornos caorporales, dolor intestinal, dolores de cabeza o palpitac
corazon. entre otras s por eosta rason que se ba popularizado el cafe descafeinado, asi
como también se han utilizado sustitutos del café, productos saborizantes de cafe. Por esta
razon, hoy dia e< mas probable fa adulteracion v uno de los agentes adulterantes que
merece  especial mencion es la achicoria, esta adulteracion se da  porque  algunos
consumidares preficren el color oscuro v el sabor algo amargo, que un poco de achicoria

imparte al café solo Bowman (198.4), Hart (19921), Person (1988)




2. JUSTIFICACION

Generalmente, en una gran cantidad de casos ¢s necesario recurrir a métodos fisicos,
quimicos o fisicoquimicos con el {in de separar las posibles interferencias ue presentan las
muestras a analizar, por 1o que resulta importante seleccionar adecuadamente el método
de anglisis, tomando en cucenta diversos factores como son selectividad,  precision,
sensibilidad, reproducibilidad, tiempo de desarrollo asi como ¢l costo En los métodos
espectrofotométricos, ka precision esta refenida a la detenmninacion de una concentracion y
ta a su ver, depende en parte de la precision de las medidas de Ja absorbancia Debido a
cantidad de estos mmdtodos analiticos involucran procesos  previos de
de los productos actuales de consumo es

¢
que una gran
separacion, asi como inconvenientes en ol analis
necesario un método de analisis que sca rapido. simple, eliciente v especifico, v oque
ademads pueda lograr, en lo posible, chiminar interferenc producidas por la mescla de los
componentes de la muestra Ya que los métodos actuales no pueden resolver de una
manera adecuada el problema, resulta interesante contar con un m¢todo de anahsis capaz
de poder ofrecer una via mus directa. cconamica, v confiable De Leon (19963, Cepeda
(1990), Oi-Wah Lau y col (1992)
En espectrofotometria de absorcion las representaciones graficas son especialimente datiles
en casos en quc ol tratamiento cuantitativo de los espectros normales es dificil e incluso
imposible, tanto para el analisis de productos puros comeo para ciertas meeclas, por lo que
la determinacion precisa de longitudes de onda de maxima absarcion de una banda muy
amplia o 1a resolucion de mezcelas de varios componentes donde existe traslape de los
Par todos estos incomenientes se requiere de
s de tal manera que se pueda poacr en

espectros representa enormes dificaltades
una técnica capaz de resohver todos estos problem
evidencia una estructura fina del analito de interes v poder seguir ademas los cambios mas
sutiles de todos v cada uno de los componentes Que se encucntian presentes en la muestia
de estudio, y mas aon, poder medisr la concentracion de un analito cuvo banda esta
escondida por una gran taslape con otra banda debido a algo que se encuentra en fa
muestra y que impide la posibilidad de resolverios por separaciones previas Harris (1902),
Skoog (1989) Skoog. (1992)

En la actualidad, existe una amplia informacion de téenicas y procedimientos que se
pueden aplicar para cevaluar la calidad v Ja composicion del cafe Dentro de estas
mctodologias s¢ pucden mencionar entre las mas importantes, las tecnicas oficiales las
cuales son. Norma oficial de método de prucba para la determinacion de cafeina en cafés
NONM-F-176-1968, café 100% puro tostado en grano o molido NOM-F-13-5-1980, cafe
tostado v café mezclado tostado con azucar NOM-F-173.8-1982, NMdétodo A O3 A C
Official Methods of Analysis Of the Association of Ofticial Analyvtical Chemists. Por otro
lado, se han venido estableciendo metodologias mas novedosas para ¢l estudio del
contenido de cafeina en los diferentes tipos de café. Cabe sefalar que estos métodos
actualmente no fueron proporcionadas por la Secretaria de Comercio y Fomento Industrial
[SECOFI]. sino por ¢l Conscjo Mexicano del Café, dentro de los cuales se encuentra la
Norma 1SO-4052 determinacion del contenido de cafeina en café, asi como la Norma 1SO-
10095 determinacion del contenido de cafeina en café utilizando ¢! método de
cromatografia liquida de alta resolucion. A OA C. (1992), Estandar Internacional de Café
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176G (196R), NON-1-13-s

(1992), NO

(1983), ). Estandar Internacionat de Cufé
(1980), NON-1-173-s (19R2)

Teniendo como base Ia necesidad de evolucionar de tal fimma que las posibilidades con
que ol quimico analista cuente puedan ampliarse, logrando asi que éste pueda contar con la
disyuntiva de elegir o scleccionar Ia mictodaologia de acuerdo a sus necesidades Dentro de
estas mctodologias, la mas novedosa eos Ia cromatogratia liguida de alta resolucion
(HPLC). siendo esta una teenica que no pude ser aplicada convenientemente, en cualkjuier
tipo de laboratorio debido a8l alto costo del equipo, asi como de los reactivos que se
utilizan. Se considero importante analizar las vontajas v dessentajas del uso de la
espectroscopia de derivadas fiente a los métodos va propuestos ent a cuantificacion de
cafeina, ya que en la actualidad el mercado nacional caenta con una amplia gama de cafés
solubles, solubles descafeinados, solubles con asucar v de grano Cepeda (1990), Houpt
€1977), Oi-Wah fau v col (1902)

Tomando en cuenta Que en aftos posteriores a 1908 no se han reportado métodos mas
actuales de andlisis de cafeina en muestras de café. se considero que el objetivo del
presente trabajo consistiera en resaltar las ventajas v conveniencia del uso de técenicas de
espectroscopia de derivada en la resolucion de los problemas actuales que presentan este
tipo de productos Balestrieri (1978). Bowman (198-3), F'ell (1978), Such (1980)




3. ORJIETIVO GENERAL,

Destacar la importancia y convenicncia del uso de téenicas de espectroscopia de derivadas
en la cuantificacion de cafcina en cafés del mercado Nacional Mexicano. el cual permita

establecer 1a calidad de dichos productos

ORBJIETIVOS PARTICUIARES

Estudiar las ventajas y desventajas de los diferentes métodos de cuantificacion de

cafeina en diferentes marcas de café comerciales

do las derivadas del espectro UV como

2. Estudiar la deter de cafeina 1
técnica alterna a las ya existentes.



ERALIDADES

4. GF
Los metodos espectioscopicos de analisis se basas en la medida de la radiacion
electromagndtica absorbida o emitida por Ia matenia
Los metodos espectrofotomatricos no se Timitan al uso de Ta tur visible, sino que también
incluyen a aqudllos que cmplean cnergrr tadiante  de otras regiones del espectro

electron nético, como el ultravioletr o ot infrarrojo

icion pucden describirse en funcion de dos modelos o ondulatorio ol
enusep

Estas formas de radi
cual describe a la radiacion como ondas viagando a o s clocidad de s luz 3 5 10
I se descnbe a ta tluz como un tlupo de particutas
JH)

en el vacio. v el modelo corpuscular ¢l cu
con donde cada particida (foton) Hleva asociada una cantidad detimda de enve;

La espectroscapia UV es un metodo instrumental que mide las transiciones clectromeas
ia de un electron desde un orbital ocupado

cantidad de energia

en las moleculas vy consiste en la (ransterenc

(no.mr, ) hasta otro de antienlice desocupado ( 3*

absorbida en la region ultravioleta del espectro depende de la estructura elecironica de Ja

molécula, v corresponde a la promocion de Jos electrones desde orhitales en el estado
»rr* o »t”

an* ) |

ig en estado excitado n

basal a orbitales de energ
En las moldéculas que absorben en ia region UV-VIS son importanies Tos siguientes tipos

de electrones
sencillos a Fstos clecttones, estan enlazados fuertemente, por

1. Electrones en enlaces
lo que requicte de gran energia para promoverlos a orbitales desocupados, por

consiguiente su absorcion se observara en el UV Jejano

los enlaces 1 son

Electrones en orbitales 7 presentes en los dobles v triples enlac
mas débiles que los a por lo que se requicre de menos energia para Ll excitacion de sus

2.

clectrones
ce, conocidos como electtones n, son contribuyentes potenciales

tintivos de las moleculas que 1os poseen

Elcctrones de no enls
de rasgos espectrales dis
Los cambios en una molécula ocasionados por absorcion de luz pueden ser clectranicos
{cambio en la en a de los clectrones distribuidos alrededor de los atomaos de la
molécula), vibracionales (cambios en la sepatacion promedio de los nocdeos de dos o mas
atomos) vy rotacionales (rotacion de un dipolo quimico) Se necesita una radiacion de
energia mas alta para que se efectuen transiciones electronicas (cambios), que la necesaria
para que sc cfectuen transiciones rotacionales o vibracionales  Por consiguiente, las
transiciones electronicas son ocasionadas por absorcion de fa tuz visible vy ultravioleta, en
tanto que Jos cambios rotacionales vy vibracionales son ocasionzdos por la absorcion de
radiacion infrarroja o de longitud de onda mavor Connors (1980, Harris (1992), Skoog
(1989), Skoog (1992)
La espectrofotometria analitica se ba en dos leyes fundamentales La primera ley,
atribuida a Bouger (1729), dice que la proporcion de la Juz absorbida en un medio es
independiente de la intensidad de la Juz incidente y que cada capa sucesiva del medio
absorbe una fraccidon igual a la luz incidente Connors  (1980), Harris (1992), Skoog

(1989).




La segunda ley es la de Beer (1852), introduce el concepto de minnero de entidades

absorbentes (concentracion)
l.a combinacion de estos descubrimicntos ha Hegado a ser conocida como la ley de Beer,
quizas porque la dependencia de la concentracion es la que mas se aplica en ol anilisis
quimico. Harris (1992)
Dec acuerdo con Ia Ley de Lambert- Beer La espectioscopia de absorcion es,
indudablemente, una de las técnicas analiticas con mayor ventaja; estas incluyen rapides,

sencillez especificidad vy sensibifidad, siendo este uno de los métodos fisicoquimicos mis

empleados en el anali
Las caracteristicas mas importantes de los metodos espectrofotométricos v fotomedtricos

son-
a) Amplia aplicabilidad - Esto se da tanto en especies organicas como inorganicas que
ble, pudiendo analizarse muchas otras especies

absotrben en el margen det UV o del v
absorbentes can un tratamiento quimico adecuado

b) Ala sensibilidad - Son normales absortividades molares comprendidas entre 10,000 y
40,000 Asi, es posible realizar el anilisis en e! margen de concentraciones de 107 111
M. quc pueden alcanzar limites inferiores de hasta 10* 6 107 A1

Alta o modcrada selectividad - La sensibilidad respecto a Ia concentraciaon, depende de
la velocidad de cambio de la absortividad molar () a una longitud de onda

. e .
determinada, - . en lugar de hacerlo sobre la magnitud ahsoluta de (£)

c)
Asi. son

posibles analisis mis sensibles de compuestos con picos de absorcion agudos,

especialmente cuando se obtienen derivadas de tipo electraonico

d) Bucena precision - En los procedimientos tipicos de espectrofotometria, el error
relativo en las medidas de concentracion sucle oscilar entre 1 v 3%, Con técnicas
especiales, entre ellas la espectroscopia de derivadas, se reduce la imprecision a varias
décimas del porcentaje

e) Senciller y comodidad
La ccuacion que describe a Ia ley de la absorcion de la luz es la siguiente
00

7.

1
A = log 7 log ab(” donde
A = Absorbancia

T = Transmitancia
a = Coeficiente de absortividad, o simplemente absortividad. Es una constante de
proporcionalidad que varia con fa longitud de onda de la radiacion empleada | es una

propiedad molecular de la especie que absorbe luz
b == Trayccto por la celda, expresado en centimetros

C = Concentracion de la sustancia absorbente.



La ley de Beer presenta

imitaciones por el hecho de no tomar en consideracion los efectos
ded pH. temperatura, longitud de onda o intetacciones soluto-solvente y soluto-soluto, por
lo que la lev de Beer se aplica generalmente i soluciones diluidas  en que  estas
interacciones son insigniticantes Connors (1980), Flarris €1992) Hart (1991), Skooyp
(1989), Skoog (1992)

Las desviaciones de L lev de fleer cacn en tres categorias
quimicas Connors (1980) Finris (1002)

1.- Las desv mbios en el indice de sefiaccion del
sistema analitico, la ley de Beer se aplica solo a bajas concemtraciones, A concentraciones
de 107" N el indice de refraccion es esencialimente constante, pero a concentraciones
elevadas el indice de refraccion tiene variaciones considerables y, por tanto, 1a absortividad
las representa tambicn Dentto de los errores de 1a fey de Beer estan los relativos a la
concentracion, los caates son funcion del suido e incertidumbre en la calibracion £l
intervalo optimo de concentraciones medible es aquél en el que las absorbancias caen entre
0.2 y 0 8, aunque en cquipus modernos el valor maximo de absorbancia puede ampliarse
hasta 3.0 Para evitat crrores por luz dispersa, deben evitarse Jas loneitudes de onda de los
exttemos del intervalo de UV-VIS Connors (1980), Narris (1902

ales, instoumentales v

nes reales: Provienen de los

2.- Las desviaciones instrumentales: Provienen, en primes Juga

. de los filtos de banda
o monocromadores  La ley de Beer supone una radiacion monocromatica s Iy
absortividad es practicamente constante sobie una banda de radiacion instrumental |
entonces la fey de Beer puede camplitse con pequedos intervalos de error Connors
(1980), Harris (1902)

Realmente un sistema pucde cumplir la ley de Beer i la intensidad de sariacion de la
absartividad, con la longitud de onda es constante en o} intervalo de longitudes de onda
que el sector del instrumento deja pasar (banda instrumental), siempre que el ajuste de la
longitud de onda nominal sea muy reproducible Connors (1980), Harris (1902).

Las desviaciones a la | de Beer son mas grandes para bandas instrumentales anchas y
para bandas de absorcion estrechas, v viceversa. Por 1o tanto lo mas imporstante ¢s la razon

o ventana espectral ¢ banda instrumental ) v el ancho de banda en ia
banda de absorcion Connors (1980), Harris (1992)

3.- Las desviaciones gquimicas: Son causadas por desplazamientos en la posicion de un
equilibrio, fisico 6 quimico, que involucra cspecies absorbentes de radiacion en un sistema
Connors. (19R0), Hartis (1992)

El control del pll afecta la ionizacion de una molecula, 1o que afecta en gran medida su
espectro. un cambio en el estado de protonacicn puede producir una variacion en la
longitud de onda maxima de hasta 30 nm o mas Harris (1992)

Un disolvente presenta diferentes interacciones con un soluto absorbente, éstas dependen
de la polaridad del soluto y el disolvente. Las interacciones pueden conducir a un cambio
en la longitud de onda maxima de un soluto absorbente cuando se utilicen dos disolventes
diferentes . Harris (1992)

Otro efecto que hay que considerar para evitar los errores por factores quimicos, son las
interacciones soluto-soluto en que hay que tomar en cuenta la agregacion molecular y los



equilibrios de asociacion-disociacion influidos también por ¢l pH. ademas de reacciones
acido-base y de formacion de complejos arris (1992)

4.1 FUNDAMENTOS TEORICOS DE LA ESPECTROSCOPIA DE DERIVADAS.
Bajo el nombre de espectros de derivadas, se centiende la representacion grafica en un
intervalo determinado de longitudes de anda, del cocicnte diferencial De Lean (1996) OO
‘Haver (1979), O "Haver. (1977), Skoog (19489), Skoog. (1902)

ad Para In primera derivada.

A

73 A .

.2 Parnia segunda derivada.

g2
Siendo A la absorbancia y A la longitud de onda Con base en lo anterior. se puede decir
que la primera derivada de un espectro de absorcion, es la representacion grafica de la
pendicnte de la curva de absorcion en cada longitud de onda del intervalo medido. o sea®

At
—= Cuando AA -- > 0
AA
Podriamos decir también que la primera derivada de un espectro de absorcion. es la
velocidad de cambio en la absorcion con respecto a la longitud de onda, mientras que Ja
scgunda derivada de un espectro de absorcion, seria la aceleracion de cambio de la
absorcion con respecto a la longitud de onda. Harris (1992)

La derivada de los espectros se puede obtener de dos formas segin cf tipo de
instrumentacion

I .- Espectrofotémetros que utilizan la sefal de salida que permite la derivacion mediante:
a) Diferenciacion electronica

b) Tacémetro mecanico

¢) Diferenciacion numeérica

2.- Espectrofotdmetros que emplean el sistema optico, para 1o cual debe tratarse de!

a8) Aparatos que emplean dos longitudes de onda

b) Mediante modulacion de longitudes de onda

¢) Sustraccion de cspectros desplazados

Dentro de los métodos mas importantes se encuentran:

1) El método de modulacion de Jongitud de onda. En cste método la longitud de onda se
hace oscilar rapidamente sobre un intervalo de longitud de onda. produciendo una
scflal modulada, la cual puedec ser descifrada para proporcionar ya sea la primera
derivada o derivadas de mayor orden, a una longitud de onda estacionaria. Si el
monocromador es simultanecamente registrado, se obtiene la derivada.

2) El método de doble longitud de onda. En ¢ste, el espectro de la primera derivada es
gencrado cuando  existe simultancamente un  intervalo de  longitud de onda



suficientemente pequefio entee los dos monocromadores segistradores  en este tipo de
aparitos. solo <e proporcions la primera derivada de un espectro de absorcion

Il método de diferenciacion clectionica Fn este cnso se conectan en serie modulos
electronicos entre of reristrador v la salida det espectrofotometro  Estos proporcionan
derivada, asi como derivadas de mayor orden Dentro de las ventajas

acilidad con que pueden

3

-~

tanto la primers

de este método.
ser adaptados re,

Algunos autores consideran gquoe en fos espectros de primera derivada existe un valos

maximo y un valor minimo, peio en realidad el namero de maximos s minimos dependera

(1977). Schmirtt

demas de un costo menor, se encuentsa la

stradores comunces

del tipo de espectio de absorcion en estudio Do Lean (1996) O “Haver

(1977)
Si se supone que un espectro de absorcion tiene un solo mavimo Figura No 1a) v que
iano (pico simetrico)  Siose obticne la

cumple con la caractensticas de un pico Giaus
primera derivada de dicho pico s se gratican dichos salores contra la longitud de onda. se

observa que este fuevo espoectro presenta un valor maxima v un valor minimo vy que el
valor maximo del espdctio de absorcion, cortesponde con cera en ol espectro de primera
derivada. tal como se observa en la Figura No Hb)

A la distancia vertical existente entre el maximo y ¢l minimo de la primcera derivada, se fe
conoce con ¢l nombre de amplitud del espectro de primera derivada, siendo esta distancia
proporcicnal a fa concentracion de la substancia en estudio

Ahora, si se obtiene la segunda derivada del espectro de orden cero Figura No Ha) v se
grafican los valorex de dicha derivada, se encuentra que ¢l nueva espectro presentara dos
valores maximos y un valor minimo Figura No 1<) I vator minimo de este espectro de

derivada, se presenta a la misima longitud de onda a la cual se presenta ef valor maximo de
Balestrieri (1978). Fell (1978), O “Haver

Ia absorcion del espectro de orden cero
{1979), O ‘Haver. (1977), Schmitt (1977)
Espectro de Espectiro de

Pico
Gaussiane primera segunda
Ideal derivada derivada
o 4 (//
P
Longitud
Mixima

(a) (b) (c)
Longitud Mixima

.1 {n) Pico Gausiano ideal, (b) Espectro de primera derivada(c) Espectro
de segunda derivada.

Figura



¥
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La distancia vertical entre ¢! valor minimo y cualquiera de Jos valores maximos, siempre
sera proporcional a la concentracion de Ia substancia en estudio

En l1a Figura No.2 | sc observa que tanto ¢n el espectro de primera derivada, como en el de
segunda derivada, existen valores positivos y negativos de ordenadas Estos valores de
ordenadas, no son proporcionales a la absorcion, sino a la pendicnte de cada uno de los
puntos del espectro de orden cero, siempre y cuando, el espectro de orden cero esté

registrado on unidades de absorcion

Otra de la caracteristicas de la espectroscopia de derivadas, es la presentada por bandas de

absorcion muy amplias o por bandas de absorcion constante (dA = €}), en este C4SO suUs

derivadas siempre seran cero, pero en of caso de las bandas de absorcion muy amplias, es

probable que presenten primera derivada no igual a cero, pero que su segunda derivada, so
‘Haver (1977),

igual a cero. Balestrieri (1978), Fell (1978), O 'Haver (1979), O

Schmitt (1977)

Estas dos altimas propicdades de Ja espectroscopia de derivadas, son amplinente usadas
en la cuantificacion de analitos, cuyo espectro de absorcion se encuentra interferido por el
espectro de absorcidon de otra sustancia este cjemplo se puede observar claramente en la

Figura No .2

Espectros
normales

a)

-

Con banda interferente

SR5PPe8%08 10

w /] /\
s

Banda P
del U’
analito solo
cCon banda interferente

Figura No.2 Espectrometria de primera derivada para Ia evaluaciéon cuantitativa de
una banda pequeia (a) sola y (b) ocultada por uaa banda de traslape ancha.

En la resolucion de espectros trasiapados. es de wgran impornancia coansiderar los
parametros siguientes:

a) Relacién entre Ia altura de la banda que interfiere ¥ la altura de la banda que se desca

medir.
b) Rclacion entre Ja anchura media de 1a banda que interfiere y la altura de Ia banda que
sc desea medir.
Separacion entre los maximos de absorcion de los dos componentces en estudio.

<)
d) Velocidad de registro



A caontinuaciaon se mencionan alaunas de las ventajas gue se tienen con el empleo de la

espectroscopia de detivadas
o primera derivada de un espectra deternmina la posicion
i que ol miavimo en la derivada de un espectro
vque el valor es igual a cero

so conviene mas emplear la segunda

a) Medida exacta de 2.
exactn de sus maximos de absorcion,
se da on aguellas loneitudes de omnda

b) Mejor resolucion de Jos espectros - Fn este
derivada, va que los maximos v minimos del espectro camvencional vy de la segunda
ticamente a fas mismas longitudes de onda v la estructura fina

derivada aparecen pr
se manifiesta mejor que en fa primera derivada
in generall éstas prescatan un aumento continoo de

Analisis de muestras turbias
ahsoibancia hacia longitudes de onda mas cortas, no abservandose variacion espectral

importante en la primera v serunda derivada, por lo gque en el registro de los espectros
con presencia de turbides, se elimina ef efecto de Ia absorcion de fondo debida a esta

[

d) Determiinaciones cuantitatisvas en sistemas de dos o mas componentes -fsta es de gran
utilidad cuando se presenta gran taslape entre Jos espectros Jde absorcion de los
componentes a detenmimu En una espectroscopia convencional, estos picos salo

pueden ger utilizados aceptando grandes ofrores ror el contrario. la
espectroscopia de derivadas permite <u atilizacion con errores sistematicos pequeitos ©

stemuticos

incluso despreciables
Con el ohjcto de resolver mescelas, se han empleando diversos mietodos  En algunos se ha

propuesto medir & una longitud de onda a ka cual no contribuya el compuesto interferente;
en otros ¢l problema se resucive plantcando un conjunta de ecuaciones de cuya solucion
sc obtengan las cancentraciones deseadas

cnicas empleagas en la resolucion de mesc

s se cncuentran las siguicntes

Dentro de 1a té
Técnica de medida del cruce en cero

Método del cociente de los espectros
a multiples fonpitudes de onda

Método de represion line;
Analisis de multicomponentes

TECNICA DE MEDIDA DEL CRUCE EN CERO.
Utiliza el valor absoluto de la derivada del espectro del orden que se esté utilizando, a un
valor de abscisa correspondiente a una longitud de onda a In que presente valor cero la
derivada del espectro del componente puro. cuva interferencia se desec evitar, Las
medidas realizadas a csa longitud de onda en el espectro miezela podran ser funcion
solamente de Ia concentracion del componente que se analiz ta técnica tambicn
permite determinaciones simultancas en dich mezelas. De Leon (1996), O ‘Haver

(1979).
La exactitud conseguida cn la resolucion de una mezcla de componentes en la técnica de
medida del cruce en cero, depende de los parametros siguientes:



a) Relacion de la altura de Ia banda que interfiere y de la banda de interés amalitico
b) Lo mismo respecto a la anchura medida

<€) Separacion entre los maximos de absorcion de los componentes

NTE DE 1LOS ESPECTROS,

espectros se encucentran solapados, 1a técnica

METODO DEL COCIE
En la resolucion de mezclas binarias cuyos
del cociente de los espectros en sus dos variantes: derivada del cociente de los espectros y
medicion del area del cociente de los espectros, proporcionan una alternativa en Ja
cuantificacion de cada uno de los componentes en la mezcla

METODO DE REGRESION LINEAL A MULTIPLES LONGITUDES DE ONDA.

Para cada longitud de onda, la absorbancia de una mezcla de dos componentes se puede
expresar por;
Al =, bCy + 220,
donde &, y Ci son las absortividades v concentraciones respectivas de los analitos
sidades se calculan a partir de los valores de la absorbancia de una solucion

Las absorti
patron; asi para cada componente

Ap e bCy,
donde C,, es la concentracion patron i y A es la absorbancia de una sohicion patron i

Operando con las ecuaciones anteriores, v si Cp, = Cpr = 1, se obtiene

A = Arz
A P 2]

A {72 . .

Represcentando o frente -IT—, para cada longitud de onda, se obticnc una recta cuya
e A
ccuacion se ajusta por minimos cuadrados y en que las concentraciones de los dos analitos
se deducen de jos valores de la ordenada en ¢l origen y de [a pendiente
E! cocficiente de correlacion, r. de la recta y Ia desviacion estandar, a.. son los parametros
que nos indicaran el grado de ajuste del espectro experimental frente al calcutado
Este método sirve ademas como criteria de seleccion del intervalo de longitudes de onda
mas apropiado para la determinacion. pucsto que solo se obtendrin lineas rectas para las
longitudes de onda en las que se cumpla la aditividad de las absorbancias
ANALISIS DE MULTICOMPON ‘TES.

En esta parte se hace referencia a la solucion de espectros complejos correspondientes a
mezclas de mas de dos componentcs.
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La aditividad de 1a fev de Lambett - Beer a la mezcla de componentes distintos se puede
expresar, para las distintas longitudes de omda, de s siguiente manera

Ay b b i s Oy s P ey

A hy o Cusge b Cazey o ¢ Cune oo

. F O, e

A, b Oy, s O

donde:

A, representa fa absorbancu de la mezcla a las
1.2.3. ..m)

bo.
C,, represeata los valores de concentraaion de cada uno de los
mezela i - 12,3, W)

v difesentes Jongitudes de onda "§” (-

« un término de correccion de laabsorbane

" componentes de Ia

£y, representa los vatores de Ia absortividad de los diferentes componentes afas "
longitudes de onda
¢;. es ¢} error de ajuste. es decir, la diferencia entre la absorbancia experimmental y caleulada

a cada longitud de onda

Para que 1a solucion de este sistema sea anica s necesario que n - k+1

Una forma de resolver este tema consiste en utilizar ¢l metodo de minimos cuadrados
cuyo principio basico es minimizar la suma de los cuadrados de las diferencias entre
valores arrojados por el modelo v los valores experimentales

42 FJEMPLOS DEL USO DE LA F

Una descripcion detallada de Ia interpretacion de Jos espectros de derivadas y de su
aplicacion en ¢l anilisis cuantitative, ha sido proporcionado por T C O Haver, Para esto
analizaremos ¢l espectro de absarcion de la guavanesina en solucion acuosa

PECTROSCOPIA DE DERIVADAS,

En el espectro de orden cero Figura No 3 (a), podemos obsenvar que solo consta de un
maximo de absorcion, siendo éste cf parametro de mayvor confiabilidad en ¢l analisis de
guayesina  Si nosotros analizamos 1a primera derivada del espectro de absorcion de Ia
guayesina Figura No 3 (b), verernos que existe un mayor numero de parametros utilizables
en la cuantificacion de dicha sustancia. Estos parametros estan constituidos por las
distancias verticales entre maximos v minitnos (EF, EG Y FG) Siempre se debe procurar
que la distancia medida, sea entie un maximo v un minimo adyacentes. O "Haver (1977)
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Figura No 3 Segunda derivada de? espectro de absorcion de la guayanesina en agua
les en la cuantificacion de dicha substancia. se

SOug/mi, el nomerv de parimetros

rcrementa
Ahora bien, si sc analiza la segunda derivada del espectro de absorcion de la guayancsina,
observaremos que el numero de parametros atiles en la cuantificacion de dicha substancia,
se incrementa, tal como puede observarse en la Figura No 3 (¢)

Una vez seleccionado el parametro mas adecuado, lo Gnico que tenemos que realizar para
evaluar cuantitativamente una sefial derivada, es comparar dicha sedal con la sedal
derivada obtenida mediante un cstandar, o extrapolarla en una curva patron obtenida con
seflales derivadas procedentes de un estandar. Cuando sc presenta ol problema de
espectros de  absorcion  interferidos, la scleccion  del parametro que  permita la
cuantificacion del analito en estudio, es bastante critica 1o primero que se debe realizar es

cl analisis de cada espectro de absorcion por separado v localizar zonas en las cuales e

analito cn estudio no seca interferido

Uno de los ejemiplos mas recicentes del empleo de los espectros de derivadas y su
aplicacion en el analisis cuantitativo. es cl estudio realizado por De Leon Rodriguez En
este trabajo de investigacion de colorantes azo, amarillos v rojos, que son ampliamente
utilizados en alimentos como aditivos, mas especificamente en bebidas refrescantes, jugos
naturales, gelatinas y polvos para preparar bebidas, cs importante resaltar que en ¢l empleo
de este tipo de sustancias se debe exigir un control riguroso, de modo que Ia presencia de
estos aditivos no disfrace alguna propicdad no descable de los alimentos, ya que estos se
deben aiadir a los alimentos con el tin de modificar sus caracteristicas organolépticas o
para mejorar su proceso de claboracion y/o conservacion. Dentro de los colorantes
estudiados tenemos al Amarillo-5, Amarillo-6, y Rojo-10, a los cuales se les aplico la
técnica de espectroscopia de derivadas para su determinacion tanto individual como en

mezcla en jugos y bebidas refrescantes. De Leon. (1996).
En jo que respecta a la aplicacion del método desarrotlado por espectrofotometria de

derivadas en meczclas sintéticas, se observo, que se puede hacer la determinacion de un
colorante en presencia de otro cn relaciones (C1/C2) (donde C = concentracion), desde
0.134 a 7 siendo importante considerar que en los casos en los que el colorante
determinado se presenta en bajas concentraciones respecto al otro, es en donde la
precision del método os mas baja. Fil aplicar los métodos de anilisis de factores a la
derivada de los espectros, contribuye a 1a obtencion de sistemas mis simples Ademas, se



observo que las parametros estadisticos de calibracion v prediccion mejoran. Eb analisis
por factores peritio "eliminat” interferencins de matriz y en conjuncion con et empleco de
espectros derivados ayvuda notablemente a obtener métodos mas precisos ¥y sumamente
sencillos, dado que 1o operacion de derivacion, disminuyve notablemente interferencias por
turbidez. De 1.con (1996)

4.3 FACTORES QUE FLUVYEN EN LA DERIVADA DE 1LOS ESPECTROS,

Cuando se obtiene la derivada de un espectio normul o de orden ce1o, debe buscarse
siempre la telacion entre ta fidelidad con que se calcula la derivada v 1a razon seial / ruido

La disminucion de la relacion sedal/tuido puede conscguirse promediando el calculo de la
derivada sobre una zor de tongitudes de onda que sea grande comparada con la
estructura del ruido, esto es. empleando un AA mavor para caleular la derivada  Sin
embargo, al aumentar el intervado de longitudes de onda, Ia derivada estard m,
distorsionada

A coatinuacion se tratatan fos siguientes aspectos
DISTORSION:

La derivada de una curva, calculada con un incrementa de longitud de onda finito, se
distorsiona debido a una disminucion en 1a sefal de la derivada v a una disminucion en la
resolucion

Existe unz medida cuantitativa de la disminucion de la derivada de la sefial que se obtiene
definiendo cl factor de distorsion, ” Faa 7, como la altura maxima medida del masimo al
minimo calculada con una longitud de onda finita (AX). dividida por la calculada exacta
mente (dA)

Es importante scilalar que la distorsion no atecta la lincatidad de Ia derivada de la seial

con la concentracion. pues "A" ¢s un operador lincal.
RELACION SENAL - RUIDO (S/N).

La relacion (S/N) va disminuyendao al aumentar el orden de 1a derivada

El ruido de un espectro notmal se puede expresar como la desviacion estandar de la
absorbancia blanco, o, Para una derivada de orden "n”, la desviacion estandar, o, se

calcula a partir de 5o empleando las reglas de propagacion de errores

La relacion (S/N) de la derivada de una seial depende de la forma del espectro. si la banda
es gausiana y se¢ supone que (S/N) es uno en ¢l espectro de orden cero, para la primera
derivada s=ria 2 .02/ M, para la segunda detivada 3. 26/, para la tercera 8 10/ M*, para la
cuarta 17.8/ M*, ctc . donde M es el nimero de puntos del pico a mitad de altura.
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Debido a esta disminucion de (S/N). los métodos de derivacion wlilizados emplean
técnicas de suavizado (filtrado) para controlar el incremento del ruido, ef efecto de

suavizado depende de dos variables
a) La razdn de suavizado, que es el cociente de la anchura dcl pico suavizado por el
numero "M~ de puntos de anchura a mitad de altura

b) EI nimero de veces que se efectaa el suavizado

SELECCION DEL ORDEN DFE LA DERIVADA.

La resolucion y distincion de picos aumenta con el orden de Ia derivada, mientras que la
relacion (S/N) decrece. En cualquier caso. se estima que

La primera derivada cs ¢l orden 6ptimo solo cuando el cspectro de absorcion es
generalmente ruidoso

L.a segunda derivada proporciona mejor resolucion,

un intervalo caracteristico  mas
facilmente identificable (un minimo frente a una pendiente negativa) v una relacion (S/N)

satisfactoria
Cuando la estructura no cs muy apreciable en el espectro de absorcion, es neccesario

obtener la tercera o cuana derivada para una buena resolucion. e leon. (1996)

4.4 CAFEINA,

CARACTERISTICAS FISICOQUIMICAS.

Nombre Genérico: Cafeina
Nombres Quimicos:

a) 2,6-dioxo.3.7-dihidro-1.3, 7-trimetil. 1 H Purina

b) 1,3, 7-Trimetilxantina ‘

c) Metilteobromina.

d) 1.3, 7-Trimetil-2,6-dioxo-1,2,3 6-tetrahidropurina.
e) 3.7-Dihidro-1.3,7-trimetil-1(H) 2.6 -purindiona.

N 1.3.7-Trimetil-$, 6-dioxopurina.

) 7-metiltecofilina.

Nombres triviales: Cafeina anhidra, Cofleinum.
Metilicobromina.

Foémmulas:

Empirica:

Cab 11N O:.

Guavanina, Theina, Guaranine,




Estruciural:

o Gt
HCe,, 1
b %
Q [

Chiy
Cafeina

Figure No 4 Formula estructoral de Ia cafeina

Composicion Elemental

H. S 10°, Tor 48%5

C. 49 48%% N, 28 85%, . .
freso Molecular

Cafeina Anhidra Co LNy, -
Cut o N

j09 10
Cafvina Monohidratinda HAO- 21221

Punto de Fusiaonn 238 0 7C, determinado despues de secado a 80 0 °C por 3 horas
1RO0°C

Empicza a sublimar hacia los  (007C,
descomposicion

pRKa=1 Kha o0 ' 07x 10" a250°C menorde 1 Ox 107

Absorcion nltravioleta
Enetanol: 273 am  8' . - 510

En acido clothidrico 0 1 N

277 nm om T 379

Incompatibilidades

sublimando  plenamente a los

Con los voduros, sales de plata, tanines y con solucionces fuertes de icidos ciausticos,

sin

No forma sales estables, sus sales de acidos fueites se hidrolizan con facilidad en el agua

Solubilidad

Enagua igen-do0mi
EnaguaaB0O'C lgens Sml
En H:0 en cbullicion
g ca S Sl

Tgen it Sl

En cloroformo
Enacctona: Ig en SO0 ml

En acetato de etilo: saluble

En éter de petroleo: ligeramente soluble

En acidos diluidos  soluble



En pinol y tetrahidrofurano con <126 de agua: libremenie soluble
La solubilidad de la cafeina sc reduce al adicionar sacarosa

Co-Solventes: benzoatos alcalinos, cinnpematos o salicilatos

Datos para extraccion La cafeina os una base debil se extrac de soluciones acuosas con
disolventes organicos Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanox  (1993), Florey.
(1986), L.una. (1994), The Merck Index (1989), The Pharmaccutical Codex (1979), The
Pharmacopeia of the United States of America (1004)

Descripcion.

Se presenta en forma anhidra o hidvatada. Corresponde a polvo blanco, como agujas
scdosas blancas; carece de olor v tiene sabor débilmente amargo  Cristaliza con una
molécula de agua, formando un hidrato que eflorece al aire,  British Pharmacaopovia
(1993), Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos (19943), Florey (1986). The
Pharmacopeia of the United States of América (1994)

I.a cafeina forma ¢n parte un compicjo n- molecular hidrofobo con el acido clorogénico en
la proporcion molar 1 1. En ¢! calé para beber se encuentra aproximadamente al 1°6 de
cafeina y 625 del acido clorogénico Braverman (198.3)

Densidad dyw = 1.23
PARAMETROS FARMACOCIN
Tiempo de Vida media en el plasma es de 4.9 horas

TOS:

Volumen de distribucion es de 0 61 1/Kg
Depuracion: en ¢l plasma es de 1 4 mI/min /Kg
Union a proteinas: en el plasma es de 35%

Se absorben bien por el aparato digestivo y constituyen ¢f principio activo de diversas
infusiones de plantas universalmente difundidas entre las que se cuentan cl café, ¢l té, el
mate, la cola. el cacao, etc Gareia (1978), The Pharmaceutical Codex (1979)

METODOS DE AN/ ISIS
Dentro de los métodos de analisis que existen para la
cncuentran los siguientes

identificacion de cafcina se

Titulacion con acido perclorico

Colorimétrico por formacion de complejos coloridos.
Absorcion al ultravioleta

Infrarrojo

Resonancia Magnética Nuclecar

Espectrometria de Masas

Polarografico

Cromatografia en papcl
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Craomatogeatia on capa fina

Cromatografia de ¢

Cromatogratia de liquidos de alta resolucion

Recientemente. ¢l estudio del contenido de cafeing en los diferentes tipos de cafes, ha
impulsado ¢! desarrollo de  numeroseos metodos  analiticos,  en los  cuales s¢ usa
principalmente la espectrofotometria altravioleta con o sin aplicaciones de derivadas y los
cromatograficos. tanto de pases como Cromatografia de liquidos de alta resolucion
Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos  (1994), Florey (1986), Hart (1991),
Higuchi. (1961), Houpt (1977), NMartindate The extra Pharmacopoceia (1989), O “THaver
(1979), O "Haver (1977) Oi-Wah Lau v col (1092

4.5 EL CAF

Actualmente el cafe se conoce como una prepatacion, consistente en una infusion de
semillas de cafe maduras y secas Jdesprovistas de cuticula v despues tostadas Inmecate-
Compaiiia Nestle (1990), Luna (1993)

La caficultura en México tuvo su inicio en Cordoba, Veracrurs, ésta fue la prinera zona
donde se cultivo ¢l cafe procedente de Cuba a tines del siglo XV Sin embargo, este
cultivo no se propago debido a 1a guerta de independencia vy no fue hasta el afo de 1817
cuando Don Juan Antonio Gomes importo plantas mievas de Cuba, habiéndose propagado
por todo el Norte de Oaxaca, Puebla, Hidalgo v San Luis Potosi Belitz (1988), Luna
(1994), Norman (190M

En Méxicn el cale constituye una de las principales fuentes de divisas y ocupa el tercer
lugar dentro de la actividad cconomica nacional A nivel mundial, nuestio pais tiene ef
cuano sitio como nacion, despucs de Brasil. Colomhia ¢ Indonesta Paradojicamente, solo
legamos a consumir alrededor de 2 Kg de café por persona al afio, cifra que desconcierta
toda vez quc se trata cie una cantidad entre 6 v 8 veces menor al consumo gue realizan los
habitantes de paises desarrollados en Europa, de los Estados Unidos e incluso de paises

latinoamericanas como Colombia  Immecate-Compaia Nestle (1990), Mever & Ruiz
(1977), Shmidt (1992)

E! comportamiento en la produccion mundial de cafe depende de varios factores, entre los
que destacan el agricola, climatologico, cconomico, mientras que los que condicionan el
consumo mundial del cat

Econémico:

Debido a que no es un bien necesatio, cuando los precios de éste se disparan al alza
desproporcionadatnente, sus niveles de consumo se ven drasticamente reducidos  El efecto
de los precios de bebidas competitivas (elasticidad cruzada de la demanda) es un clemento
adicional que puedc influir sobre el consuma de café

Asimismo, ¢l bajo grado de desariollo tecnologico que impera en la mayoria de los paises
productores. los ha condicionado a exportar ¢l cafe que producen salo con un grado de
procesamiento primario (el beneficiado) v los paises consumidores desarrollados se han



casi reservado el derecho de desarrollar las fases propiamente indusirinles como son- la

torrefaccion, In molienda. la solubilizacion, la liofilizacion y ¢l envasado

Psicolégica:
Se relaciona con los prejuicios mas o menos generalizados que existen hacia los cefectos
nocivos para la salud y frente al nulo valor nutritivo de esta bebida Otro tipo de factor
sobre ¢ consumo mundial del café, es la competencia de otras bebidas como son los
refrescos que cuentan con respaldas publicitarios  bastante clevados
tendencin a consumir bebidas frins debido a s disponibilidad inmediata en el mercado. ¢

por Jo que la

muy amplia

Debido a la gran diversidad de calidades de caté que
peculiaridad  ecologiva de cada region v al tipo de benefic
Organizacion Internacional del Café (OIC) se vio en fa necesidad de agrupar por tipos
todas las calidades de este grano v por, consiguiente, sus respectivas colizaciones a efecto
de facilitar la implementacion de un ajuste sclectiveo de las cuotas v de simplificar ¢}
mancjo del complicado sistemna de precios de este producto Bl sistema de precios
indicativos ha quedado estnucturado en cuatro grupos  Otros Suaves, Robustas, Suaves
Colombianos y No Lavadas. Shmidt (1992)

ADULTERACION

Ia utilizacion de materias extrafias, que al mezclarse con
el café tostado y cl calé mezclado tostado con azacar, modifiquen o reduzean sus
propicdades, incluyeéndose el arzucar refinado. el blanco directo (estandar blanco), el
mascabado v el piloncillo, si se emplean en porcientos muayotes a los permitidos v si

contienen cdulcorantes no permitidos por I3 Secretaria de Salubridad y  Asistencia
Internacional Standar Cofle (1983), Internacional Standar Cotte (19092) Multon
(1988). Nom- -F-176 (1968), Nom-{-13-s (1080), Nom-f-173-s (19R2) Pecrson (1988)

circulan en ol mercado, a la
ado que se aplica. la

Se considera como adulteracion,

N BEBIDAS

TABIA No. 1 CONTENIDO DE CAFEINA E?
Bebida Conremdo de Cafeina
Caf¢ 106 - 180 mustaza .
Caf¢ Instantinco S0 - X} mpitaza .

2 - 10 gz
RO g en un_mngoe de 30 - 170
1S mgcn un tango de 60 - 1RO
S - SO mn/taza
Boebida de Cola 35~ 85S mg/3IS0
Cacao 23) - 2R} mygz Teobromina/tazi
Analgdsicas Corricntes 30 - 60O mpvdosis.

Estimulantes Corricntes 100 myvdosis

Caf¢ Descafeinado
Café Percolado
Carl¢ por ¢l netodo de Goteo
T




REQUISITON LEGALES PARA DIVERSOS PRODUCTOS DE CAFE:
1 contenido de cafeina en ¢l producto estara en 1elacion al porcemtaje de cafe 100%6 puro
usado en la mezela
Estos valores deben espresarse sicmpre en base seca

TABLA No, 2 F

CIICACIONES QU DEBEN CEUMPLIR 1
CAFE J00% PURO T ADOE

PRODUGCTIO
RANO O MOLIDO

ESPECIVICACTIONES

T PURO TOS TADO
et PN GRANO O MOLIDO
Calcing, " minimo - o
1 Humedad, “i i I 6 1
! Cenzas, y sstma_ e - <u
lr Reductoris tutales € b iniusion ~e maximo T _

CLASIFICACION DEL CAFE

TOSTADO ¥ CAFE MEZCLADO TOSTADO
CON AZNCAR:

Producto claborado a partir de cale 100%a puro tostade en grano o molido, adicionado o
incorporando durante el proceso del tostado, de hasta un 10°6 de aztcar en el caso del
café tostado y de un 1% hasta un 305 como maximo para ¢l café mezciado tostado con
aziscar, pudiendo emplear los siguientes aztacares, caramelizados. solos o combinados
arucar refinado. azicar blanco directo (estandar blanco), azucar mascabado y piloncillo u
otros edulcorantes previamente autorizados por la Secretaria de Salubridad v Asistencia
Se prohibe ¢l empleo de mieles inctistalizables

El café 1ostado v ¢l cafe mesclado tostado con azucar se clasifica en dos tipos cada uno,
con un solo grado de calidad, designandose comao

Café tostado tipo A:

Café 100% puro tostado en prano o molido, * altura”™ © prima lavado™ v * buen lavado™,
conteniendo hasta un 10%6 de los arscares caramelizados

Café tostado tipoe 13:

Café 100°56 puro tostado en grane o molido, * desmanches”™ 3 no lavados™ o
* naturales™, conteniendo hasta un 10%6 de los arucares caramelizados
Café mezclado tosiado con azacar tipo A:

Café 100%% puro tostado en grano o molido = altura™ * prima lavado™ y  buen lavado™
conteniendo desde 11 hasta 30”6 de los azucares caramelizados

Café mezclndo tostndo con azicar tipo R:
Café 100%56 puro tostado en grano ¢ molido,” desmanches™ v =
conteniendo de 11 has

no lavados™ o ™
Cofife. (1983).

naturales™
306 de los azucares caranwlizados Internacional Standar
Internacional Standar  Coffe. (1992). Multon (1988), Nom- -F-176
{1968), Nom-f-13-5 (1980), Nom-f-173-s (1982) PPerson. {198R)
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TABLA No 3 ESPECIFICACIONES QUE DEREN CUMPLIR fl. I'R()l‘ll("l O CAFE
TOSTADO ¥V CAFE MEZCLADO TOSTADO CC

CAR
ESPECIFICACIONES A TC ADO (‘/\! E MBEZCLADO CON
(HASTA 0%, A?ll(‘/\ll ) AZUCAR
CIASTA 302 AZUICAR )
Cafcina %h minimo 0.7 [
Cafcina %u maximo Ho LX)
Cenizas % miaximo hit) 0
Reductores totales & 110 I
Exrructo ctéreo. % L] 75-12
Prucha de atmidon Negativa Nepativa

En todos los “extractos” el rendimiento de solidos de café secos del cafe crudo no deben
exceder de -31.73425 en peso William. (1984)

TABIA NO. 4 ESPECIFICACIONES QGUE DEBEN CUMPLIR LOS PRODUCTOS DR
CAFE INSTANTANEO

ESPECIFIACIONES

CONTENIDOS
Humedad '\Iu\(\r el sog
Cemzas = 14%
Alcalitudad de 1as cenizas solubies R- 13 mt dc acuto O IN/g
Cal a 2 -8
Azucares totales { como asucares reductorcs) 12 - 327,
Arsénico. cobre v ploimo

Deben contenar 1o menos del 96%%6 de los
solidos solubles en aprua, on base secn. de café

El café descafeinado o tas mezclas de café no deben contener mas de 0.1%6 de su café en
base seca como cafcina anhidra, mientras los extractos descafeinados no deben contener
mas det 0 3% del café en base seca como cafeina anhidia. Person (1988), William. (1984)



5. CUADRO METODOLOGICO

AGRUPACION Y SELECCION DE LOS
PRODUCTOS

v
Grupo 1: Cafe Soluble 1003 puro. producto A B.C
Grupo 2: Calé Soluble con 30% de azucar. producto D.

Grupo 3: Café Soluble descafeinado, producto E.,F.G H.

Grupo 4: Café de Grano, producto |.J
v
METODOS ANALIZADOS.
]

v
1.- Método Segunda Derivada a 299 nm. (2D299 nm)

2.- Método Segunda Denvada a 290 nm. (2D290 nm)
3.- Método Sin Derivar con hidréxido de sodio a 299 nm. (SDCNaOH 299)
4.- Método Sin Derivar con hidréxido de sodio a 290 nm. (SDCNaOH 290 nm)

85.- Mélodo A.O.A.C. Official Methods of analysis / Of the association of official
analytical chemists. (A O AC)
6.- Método Kjeldahl ( KJELDAHAL)

v
ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS.

v
CONCLUSIONES.
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6. PARTE EXPERIMENTAL:
Para el desarrollo de este trabajo de tesis se tomo como referencia principal los métodos
analiticos reportados por Oi - Wah y colaboradores. Oi-Wah Lau y col (1992)
ESPECTROFOTOMETRIA
METODO SEGUNDA DERIVADA
Se utilizdé un Espectrofotometro UV-V Modelo DU-65, Marca Beckman con celdas de
cuarzo de 1cm de longitud de paso optico
Se rcalizo un barrido en la region UV de 200 400 nm para determinar la longitud de onda
de maxima absorbancia de la cafeina, caramelo, dcido tanico, asi como una mezcla de los
tres componentes antes mencionados, cabe sefalar que se analizo la presencia y ausencia
de 1a solucion de NaOH en cada uno de ellos.
Por otro lado tomando como base 10 nm se realizaron para ¢l cilculo de la segunda
derivada, una seric de barridos de 270 a 330 nm, para cada una de los componentes arriba
mencionados con y sin NaOH..
CALCULO PARA DETERMINAR LA SEGUNDA DERIVADA:

A
Prii derivada = ——
rimera derivada 7

Az2— A
Az Ay

A, = Absorbancia obtenida de la longitud de onda primaria.
A = Absorbancia obtenida de la longitud de onda secundaria.

£in donde

A, = Longitud de onda primaria

A> = Longitud de onda secundaria

Segunda derivada = —‘!;—:—l! =

dAr— d

——————— En dondec :

dAz2 ~dAr onde

dAz = Valor de la primera derivaciéon para (Az - A))

dA; = Valor de la primera derivacion para (X - )

Para conocer la cc acion de cafeina en la muestra fue necesario claborar para cada
producto una curva de a on patrén en orden, cn presencia de hidroxido de sodio en un
intervalo de concentracion entre 45 - 100ug/ml cada una de las curvas sigue el siguiente
comportamiento.

P = K C 1o donde
P = Magnitud de Ia da derivada
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C ima = Es la concentracion total | en (mg) cn este caso esta dada por la concentracion del
problema mas Ia concentracion del estandar (C problema + C estandar)

K = Es Ia contante de proporcionalidad | que en este caso es la pendiente

Se determinéd la concentracion del problema a Ia longitud de onda de 299 y 290 nam
respectivamiente ya que osta ccuacion sigue un comportamicnto en ¢l cual se utiliza la

siguiente ccuncion de regresion
y = A + BX donde

A = Ordenada. Absorhancia del problema

B = Pendicnte

Adicionalmente, se carricion Barridos para el cileulo de fa segunda derivada de
Cafetna estandar sin Na()i|

Cafeina estandar con NaOlH

Caramelo sin NaOH

Caramelo con NaOH

Acido Tanico sin NaOI1

Acido Tanico con NaO#

Mezcln de Caramielo, Acido Tanico y Cafeina | sin NaOH

Mezcla de Caramelo, Acido Tanico v Cafeina Estandar con NaOH

MUESTRA.
PARA CAFES 100% SOLUBL
DESC
Se pesaron 70 mg de café, los cuales se diluyeron con agua destilada a 50 mi, una alicuota
de 1 mi de esta solucion se colocd en un matraz aforado de 10 ml. al cual se le adadio 0.5
ml de hidroxido de sodio 0.05 M, y e aford con agua destilada

PARA CAFE DE GRANO.
En ¢l caso de Café de grano S000 mg sc calentaron con 150 ml! de agua destilada y se
pevcolaron hasta 1a obtencion de 120 ml, de esta solucion se coloco una alicuota de 20 mj
en un matraz volumétrico de SO mi llevando al aforo con agua destilada. de esta solucion
se coloco una alicuota de ! ml en un matraz volumétrico de 10 ml y se aftadio 0 5 ml de
hidroxido de sodio 0 05 M, los cuales fueron Hevados al aforos con agua destilada

< CON 30% DFE AZUCAR Y SOLUBLE
AFEINADO

CURVA DE ADICION PATRON.
PARA CAFES 100% SOLUBLE .SOLUBLE CON 30% DE AZUCAR Y
SOLUBLE DESCAFEINADO

Para la claboracion de las curvas de adicion patron se utilizaron las condiciones descritas
anteriormente tanto para cafés solubles como para cafés de grano con la unica variante de
que ademas dc agregar la solucion de hidroxido de sodio se colocaron los siguientes



volumenes 0.5,0 7.0.9.1.0, y 2.0 m! de cateina estandar de 500u/ml. v se aford a 100 ml
con agua destilada tanto para Ias muesiras como para los porcentajes de recuperacion en
los cuales se utilizd S mg de cafeina. [2n of diagrama T se resume el método
METODO SIN DERIVAR

El desarrollo de este método surgio gracias a los resultados proporcionados por el método
de segunda derivada  debido a que en este las condiciones de anali mucestran que la
longitud de maxima absorcion para la cafeina es a 290 nm En este caso se considera
determinar la concentracion del problema sin necesidad de realizar ¢f calculo de la segunda
derivada, pero sin dejar a un lado los beneficios de la solucion de hidrosvido de sodio
ademas, se realizaron extracciones con el fin de correpir las interferencias presentadas por
la muestra 1.a longitud de onda a la cual se realizo el analisis tue de 290 v 2609 nm fin ol
Apéndice No 3 se explica con detalle el procedimiento del método SIN DERIVAR En el

diagrama 2., se resume este método

METODO A O.AC.

En el Apéndice No 3 se explica con detalle ¢l procedimiento del método A O AC
longitud de onda a la cual se realizo el analisis fue de 276 nm  En el diagrama 3 se resumc

La

el método

METODO MICRO KJELDAHIL
En el Apéndice No 3 se explica con detalle ¢l procedimiento del método KIELLDAIL
Ayres (1970), Person ( 1988), Plaza (1993) Fn el diagrama 4 se resume ef método



6.9 DIAGRAMA 1
SEGUNDA DERIVADA (2D)

1.- Cafe soluble (70 Omg/m|
de agua)

2.- Café de grano (5g/ en un

Nuestra de café en solucion R
! volumen conocido de agua)

|
v

Alicuota de Iml

; 0 S mil de NaOH

En una serie de matraces aforados colocar los siguientes
volumenes de estandar de SO0 up/ml 05, 0.7, 1.0,20m!

P

Barrido de 270 - 340nm

28
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6.2 DIAGRAMA 2

SIN DERIVAR (SD)

l t.- Cate solublc (70 Omgf
. ! S0m! de agua)
Muestra de Café en solucion
I 2.- Cafeé de grano (Sg en un
volumen conocido de agua)

CORRECCION

Extraer con cloroformo $ veces
con Sml cada una

» -

Alicuota de Im!
+
0.5 m! NaOH

Alicuota de Iml
+
0.5 ml NaOH

v v

Leer a las longitudes de onda
de 299 y 290 nm
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6.3 DIAGRAMA 3

AOAC,

Muestra de café on solucion

!
v

Nuestra 1 mnl
-~
KAInta 5 md S sminuatos
-
Salucion Reductars 30 m}
N2 SO RSON)
+

LEASLBEI Fal)

-

Nyt 3ot

I

L 4
b= Excraceion con S0 mi Je cloroforme

Filtrar y favar 2 veces c/u con
2 el e cloroformea

2.~ Fixtraccion con 30 mt de chrotorma

</ con

Filtrar y lavar 2 veces
2 mi de choraolomao
v

Completar el solumen o 1000
miy fecra 276 nm

34

I - Café sotuble (O 25 g2

2~ Cald de grano (5 0 g)



6.4 DIAGRANDMNA 3

KJELDAHL,
. cusoiozy
-
NMucstra de café 0.1 g I Naftsrog
i i 28 2 0 ml
v

DIGESTION

mpo aproximado 2 horas -

2.- Calentur antes Jdel punto de cbullicion, hastn
que cese la formacion de espuma.

3.« Aumecniar la temperaturs a cbullicion, y suspender hasta que Ia
solucion adguicra una coloracion verde clara o incolora,

4 - Transterir la solucion digerida a un
aparuto de desniacion.

|

DESTILAR

Con 20 mb de NatF 30735,

v
Burbujcar ¢l gas ohtenido cn 50 mil de
3O 4024 con indicador

l
v

VALORAR
Con HICI OIN

|
v

Punto final, vire do la
solucion indicadora
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7. RESULTADOS

Debido a que muchos aditivos en alimentos naturales estan en mezcla como ingredicntes
que interficren con la determinacion UV de caleina en cafd, Oi-Wah y colaboradores
reportan una serie de ostos, los cuales se presentan, en fa Tabla No 5 Oi-Wah Lau v col
(1992).

TABLA No. S ADITIVOS OUF INTERFIERFN E~N LA DETERMINACION

DF. CAFEINA

TNGREDIENTES . [ Concentracron dada en | Relacion de wsasa (s
Acido_acetica - Fear
Acido ascurtnea

Aspanarue

Acido benzoice

Acido citrico

Acido palico

Glucosa manohidratada

Acido_piutdnuco

lactosn

Leucinag

Metionina
Nars g

Sacarina solublc

Sulfito de sodio

Sorbato acido de potasso

Susent Ycllow VCF

Sacatosa

Acido Ko

Acido tantanco

Tantrazing

Taurna

amina )

Nuamina B2

o gl

En la Figuras No S, 6,v 7 se muestra Ja variacion de la longitud de onda con respecto a la
absorbancia. asi como la longitud de masxima absorcion que presenta la cafeina. el acido
tanico y ¢l caramelo en presencia y ausencia de NaOH, en cada uno de los componentes la
presencia de NaOll permite disminuir las intesferencias presentadas en solucion. Cabe
destacar que la absorbancia de acido tanico v cafeina a la misma longitud de onda, sigue
provocando interferencia. Es impaortante resaltar que a pesar gue el caramelo presenta una
maxima absorbancia a 284 3 cuando se encucntra solo, en presencia de cafeina y acido
tanico no es posible distinguir su presencia




Carelana
Con Naou

A
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s00 250
Longitudyg

Absorbancia

a0 A
e onda (am)

cafeina
Sin NaoH

/ 2730
200 250 300 00

Longitud de onda (nm)

fAbsorbancia

Figura No.5 Espectros de ahsorcidon de Cafeina en presencis y ausencia de NaOn
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ficido Tanico
Con NaOWH

fAbsorbancia

200 240 280 320 360 400
Longitud de onda (nn)

Acido Tanico
Sin NaOH

274.3

Absorbancia

200 240 280 3220 360 400

Longitud de onda (nm)

Figura No.6 Espectros de absorcion de Acido tinico en presencia ¥y ausencia de
NaOn
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Caramelo
Con NalOH
284.3

Absorbancia

200 240 2u0 320 360 400
tongitud de onda (nm)

Caramelo
sin NaOH

fbsorbancia

200 240 290 320 360 460
Longitud de onda (nm)

Figura No.7 Espectros de absorcién de Carameio en presencia y ausencia de NaOH



Upa vez que sc visualizo el efecto de In presencin de la solucion de NaOH. en los
componentes antetiores, <e decide observar dicho clecto, peto para la inercla de los tres
componentes en solucion, en la Fiuna No R se muestra la variacion de fa longitud de onda
con respoecto A la absorbancia para la mercla de Jos tres estandares

Acido Tinico
caramelo
cafeina

2743

fibsorbancia

.

200 240 %0 320 366 400
Longitud de onda (nm)

Figura No.8 Espectros de absorcion de ahsorcion de la mezcla de Cafeina, Acido
co ¥y Caramelo en presencia de NaOIl.

JGUNDA DERIVADA

ONDODE LA S

Experimentos preliminares muestran que la magnitud de 1a segunda derivada a 299 nm cs
afectada por la presencia de acido tanico, pero no por la de caramelo Las condiciones de
analisis pueden descomponer ¢l acido tianico y sicndo que la concentracion de acido
tanico-cafeina existente en las soluciones de cafe es de 371, una concentracion de NaOH
0.05 M es suficiente para disminuir el efecto del acido tanico que se presentan en este tipo
de bebidas de cafée (Yi-Wah Lau v col (1002)

Para conocer el cfecto de la solucion de hidroxido en presencia de cafeina estandar se
realizo un anilisis con ¢sta en ausencia v en presencia de hidroxido de sodia. en un
intervalo de concentraciones de 50-250 pg/ml para la cafeina estandar en ausencia de
hidréxido de sodio ¥y en un intervalo de 30 pe/m!-200 O ug’ml para la cafeina en presencia
de hidroxido de sodio, esto s¢ pucde observar en las Figura No @ v 10
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Como se pucde observar en la Figura No.9 Ia cafeina presento un comportasiiento lineal
entre 280-290 nm, en la ura No 10 en un intervalo de 30 0 - 100 0 p/ml se observa un
comportamiento lincal entre 280 - 290 nm

A partir del comnportamiento observado en Ja Figura No 9 se determine cuales deberian ser

fas concentraciones a las que se claborarian las curvas de adicion patron de cada producto
¢s1as concentraciones se cncuentran en un

analizado, coma se menciono anteriormente |
rango de 35 0-100 0 pe/iml, sin embargo, debido a las fluctuaciones que se presentan en
cada uno de los productos se hizo necesatio conocer la interferencia que provocan en la
determinacion de cafeina el acido tanico v el caramelo por lo que fie necesario, observar
el comportamiento de estos componentes en presencia ¥y en ausencia de hidroxido de
sodio, este se muestra claramente en Ias Figuras No 11 v 12
Figura No 11 ESPECTROS DE SEGUNDA
DERIVADA PARA ACIDO TANICO EN PRESENCIA
0.2 DE NaOH
. 1
!

-
g 0.1
= )
o«

-0.1
?
2 .02

B ¢ Y T U . S
270 280 290 300 310 320
LONGITUD DE ONDA ( nm )

= 10 0 ug/m! == 20.0 ug/m!
--30.0 ug/m! -+ 40.0 ug/ml
——50.0 ug/rmil «=AC TANICO SIN NaOH 50 ug/mt

R



Figura No 12 ESPECTROS DE SEGUNDA
DERIVADA PARA CARAMELO EN PRESENCIA DE
0.2 NaOH

0.1

o

-0.1

ABSORBANCIA

i
.
!
!
i
j
]
i

i

-03 t : :
290 300 310 320
LONGITUD DE ONDA ( nm )
-100.0 ug/mi —~ 200.0 ug/mi -==300.0 ug/m}

|
P

1
o
N

4000 ug/m! ==500.0 ug/mi ——CARAMELO SIN NaOH 200 ug/m!

En la Figura No. 11 el acido tanico ea presencia de hidroxido de sodio cruza en cero a 290
nm en un intervalo de concentraciones de 10 0 pg/mi-50 0 pg/ml Ep la Figura No 12 el
caramelo cruza en cero a 290 nm on un intervalo de concentracion de 200 O pg/ml-500.0
Hy/ml. Como se pucde observar, a una concentracion de 100 0 pesml el caramelo si es

detectable.

Para corroborar ¢l efecto que provocan componentes como el acido tanico, caramelo y
cafeina en solucion, fue necesano tencrlos a los tres presentes al mismo tiempo, este
comportamiento se puede obscrvar con la Figura No.13; en ¢€sta se muestra que a una
concentracion por arriba de 150 0 pg/iml la absorbancia presentada es significativamente
menor a la que se presenta a una concentracion de 30.0 pug/ml, lo cual establece que a una
concentracion menor de 200.0 pg/mi ¢l comportamiento de la segunda derivada si es lincal
a una longitud de onda de 290 nm

Es relevante tomar encuenta que en la combinacion de cafeina, caramelo y acido tanico. la
interferencia que provoca una concentracion de 200 ug/mi de caramelo es significativa en
el intervalo de concentracion do para la cafei aunque es importante destacar que
tal interferencia no significa que se afecte ¢l comportamiento lineal de esta a una longitud

de onda de 290 nm.



Figura No 13 ESPECTRO DE SEGUDA DERIVADA PARA
LA CONBINACION CAFEINA CARAMELO Y ACIDO
TANICO EN PRESENCIA DE NaOH

0.04
0 03
0.02
0.01
o]
0C%s0 " 280 300 310 320
LONGITUD DE ONDA (nm))

ABSORBANCIA

~~STD 30.0 ug/ml, + Ac.Tanico 50.0 ug/imi, + Caramelo 200.0 ug/mi

--STD 150.0 ug/mi, + Ac.Tanico 50.0 ug/ml, + Caramelo 200.0 ug/mi
El comportamiento del acido tanico v de caramelo que se observa en estas Figuras No 11-
13 nos permite corroborar que con la solucion de hidroxido de sodio si se minimiza la
interferencia provocada por la presencia de acido tanico; sin ermbargo. aungue tambicén se
pucde observar dicho efecto para ¢f caso de caramelo, es nocesario destacar que a una
concentracion de 100 pg/ml si es detectable su presencia, aunque en otros cstudios sc
indica que la presencia de caramelo no afecta la determinacion Oi-Wah Lau v col (1992)

La magnitud de la sequnda derivada a 290 i para acido tanico v caramclo ¢s minima y
maxima para cafeina. Es importante destacar que la longitud de maxima absorcion que
presentaron los productos analizados fue de 290 am, v cabe sefalar que. aunque los
productos no presentan una maxima absorcion a una longitud de onda de 209 nm va que la
interferencia de ambos componentes sigue presente, se considero relevante comparar la
diferencia que presentan ammbos métodos

7.0.1 ! TODO SEGUNDA DERIVADA A 299 nm.
En la Tabla No 6 sc presentan los parametros de regresion promedio de las
determinaciones efectuadas en cada café analizado Los resultados obtenidos muestran que
para cada una de las curvas realizadas presentan un coeficiente de correlacion por gripo
minimo de 0.991 7, el cual correspoande al grupo |y maximo de 0 9960 para el grupo 2, asi
como un coeficiente de determinacion minimo de 0.9920 para ¢! grupo 2 v maximo de
0.9865 para el grupo 3. como se puede observar, generalmente a esas concentraciones se

trabajo dentro del rango donde se encucntra la lincalidad

tres
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TADILA No 6
PARAMETROS DE REGRESION DEL
ETODO SEGUNDA DERIVADA 299nm

ha
GRUPO PRODUCTO 2D22990m
r - [0} nt
¥ A 0 9991 0 9983 0067 0 002
1 3] ) 9804 09613 -0 OLIR 0 002
1 « 0 9956 QU912 0 044 0 002
2 D ) Q960 0 9920 0 079 2 002
3 E 00 UER7 09776 0052 0 002
3 K ) ) QU93 0 Q987 -0 005 0003
3 (¢ 0 9968 0. 9920 Q039 0 002
3 H 0 9883 090767 0 028 0 002
4 f [S32: 1,4 0 27006 0020 0 002
4 J 0 9966 0 9032 0 008 0 002
Producto Soluble 10020 puro A B.C
Producto Soluble con 30%s de azucar D
Producto Soluble descateinada E, o -
Producto de Grano 1 J j
TABILA Nao 7
PARAMETROS DE REGRESION DEL
METODO SEGUNDA DERIVADA 290am
CRUPO FRODUCTO 2D290nm
r - B M

1 A 0.9999 0 9998 O 128 0012
1 B 1 0000 0.9999 0097 0012
1 (& 0 999 ) 9998 0 0VG 0013
2 D 0 V934 O 98068 0117 oot
3 E 0.9996 09991 0 060 0012
3 F 0 9989 0 9978 0 025 0012
3 G 0.9990 09981 0 060 0012
3 1) 0 98RO 09773 0043 0012
4 1 0.9992 0. 9983 0 0SS 0oz
<4 J 09908 3. 9997 0 066 0013

Producto Soluble 100%% puro. A B.C

Producto Soluble con 30%6 de azacar D

Producto Soluble descafeinado E.F.G H

Producto de Grano. 1.4
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En la Tabla No 7 se presentan los parametros de regresion promedio de las tres
determinaciones efectundas en cada café analizado, los resultadas obtenidos muestran que
para cada una de las curvas realizadas presentan un coeliciente de correlacion por grupos
minimo de 0.9934 ¢l cual conesponde Grupo 2 y maximo de 09999 para ¢ Grupo 1,
asi como un coeficiente de determinacion minitmo de 0 9808 para ¢l Grupo 2 y maximo de
0.9998 para cl Grupo 1 Lis impartante destacar que genesalmente a una longitnd de 200
am estos paramettos mejoran

Es importante resattar la difetencia que presentan los metodos 2299 nm y 2D290 nm ya
que a la longitud de onda de 290 mn, como se observa en ta Tabla No 7, cada uno de los
productos presentan una mejor linealidad  Fste hecho se puede explicar debido a que en
este estudio las mejores condiciones para la determinacion cafeina se presentan a una
longitud en !a cual la maxima absorbancia se encuentra en 290 nm y no a una longitud de
299 nm Cabe destacar que en la determinacion de cafeina por el metodo de la segunda
derivada este hecho es muy significativo, debido a que para el calculo del contenido real
de cafeina en los cafés es necesario utilizar 1a ordenada y pendiente de cada una de las
curvas que se realizaron para cada producto de café, por lo que se requiere que estos
parametros se ajusten lo mas que sea posible a un comportamiento lineal Un ejemplo en
que se¢ resalta mas este hecho es ¢l gque presenta la Figura No 14, en la cual se puede
observar que ¢l producto (E) presenta un mejor comportamiento lineal a una longitud de
anda de 290 nm que a una de 299 nm

Figura No 14 CURVAS DE CALIBRACION
PARA EL PRODUCTO (E)

COMPORTAMIENTO EN LAS DOS LONGITUDES
DE ONDA

ABSORBANCIA

0.2 .
(o] 45 50 100

CONCENTRACION ( ug/mi )
= LONGITUD 299 nm —-=LONGITUD 290 nm



7.2 METODO SIN DERIVAR:
Cabe scilalar que para Ia realizacion del método se determiné estudinrio de la siguiente
masncra
Primero fue nccesario conocer el efecto de la presencia v susencia de la solucion de
hidroxido de sodio, por lo que para ¢ analisis de las mucstras fue necesario contar con una
curva estandar parn cada uno de los casos, la longitud a la cual se realizaron dichas curvas
fue de 299 nm.
A continuacion, se presentan las ccuaciones de regre:
una longitud de onda de 299 nmm en presencia
respectivamente, en un intervalo de concentraciones uce varia de O - SO0 Oug/ml. con
aumentos de SO.0ug/ml en la Figura No 15 se observan dichas praficas

n para las curvas de calibracion a
ausencia de hidroxido de sodio

y = 00193 + 0.0012 X con NaOH la cual presenta un coeficiente de correlacion de r
0 9996 y un coeficiente de determinacion igual a ¢’ =~ 0 Q992

y = 0.0074 + 0 0013 X sin NaOl1 la cual presenta un coeficiente de correlacion de
0 9980 y un cocficiente de determinacian r? - 0 9061

Segundo se realizo una correccion, la cual se llevo acabo con ayuda de el resultado que
proporcionaron las mucstras tras haberlas sometido a extraccion Cabe seftalar que la
longitud de onda a la que se llevo a cabo el amilisis fue de 290 nm | para lo cual fue
necesario contar con una curva de calibracion en presencia de hidroxido de sodio. Ia cual
prescnta la siguiente ecuacion de regresion, en un intervalo de concentraciones de O -
100.0pge/mi en Ja Figura No 16 se observa este efecto

y = -0.0085 + 0.0097 X .con NaOH Ia cual presenta un cocficiente de correlacion de r
0.9697 y un coeficiente de determinacion r - 00403
y = -0.0706 + 0.0121 X sin NaO#H la cual presenta un cocficiente de correlacién de r =

0 9967 y un coeficiente de determinacion 19 = 0 9933



ABSORBANCIA (299 nm)

ABSORBANCIA ( 290 nm )

Figura No 15 CURVA DE CALIBRACION
EN PRESENCIA Y AUSENCIA DE NaOH
POR EL METODO SIN DERIVAR

LONGITUD DE ONDA ( 299 nm )

100 150 200 250 300 375 500

CONCENTRACION (ug/ml)
® CON NaOH ==SIN NaOH

0 so

Figura No 16 CURVA DE CALIBRACION PARA
CAFEINA EN PRESENCIA Y AUSENCIA DE
NaOH POR EL. METODO SIN DERIVAR
3.5 LONGITUD DE ONDA { 290 nm )

2.5
1.5

0.5

0.5
0 5 10 15 20 25 30 SO 100 150 250
CONCENTRACION ( ug/ml )

—Cafelna con NaOH e==Cafeina sin NaOH
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7.3 METODO A.OQ.AC.

Para ct desarrollo del método Official Mcthods of analysis / Of the Association of Official
analytical chemists (A O A C ) s¢ necesito para su implementacion contar con una curvi
estandar de cafeina, on la cual sea posible interpolar los resuliados obtenidos de cada
producto analizado. La lectura de estas muestras se realizo en un espectiofotometro en la
region ultravioleta (276 nm), las concentraciones ¢n las que se elaboro dicha curva son las
que marca el método. las cuales se encuentran entre O /mil, y 25 pw/ml, con incrementos
de Spuy/ml, como se puede observar en la Figura No.17, la cual presenta ta siguicnte
ccuacion de regresion y = -0.0126 + 0.0499 X £l coeficiente de cortelacian r — 0 9998 y
un coeficiente de determinacion rf = 0 9996 A OA C. (1992)

Figura No 17 CURVA DE CALIBRACION PARA
CAFEINA POR EL METODO DE LA A.O.A.C

LONGITUD DE ONDA ( 276 nm )

1.4
1.2

0.8
0.6
0.4
0.2

ABSORBANCIA { 276 nm)

62"
o s 10 1s 20 25

CONCENTRACION ( ug/mi )

7.4 METODO KJELDAHL.

Es sabido que este método se basa cn la cuantificacion volumetrica del amoniaco destilado
equivalente al nitrogeno de los compuestos nitrogenados, que se forman al someterlos a
digestion con dcido sulfitirico y posterior neutralizacion con hidroxido de sodio en exceso.

Es importante destacar que aun con los inconvenientes que el método presenta, se
considerd importante su estudio por ser uno de los métados alternativos que propone la
literatura, ademas que cn la Norma Oficial Mexicana NOM-F-176-1986 actualmente
vigente, dentro de su etapa final contempla este procedimiento. Claro esta que se
presentan algunas variantes dentro de las cuales se encuentra el catalizador, el indicador,
asi como la valoracion final. ya que en ésta reaccionan un acido v una base fuertes, por lo
que la disolucion no es ncutra en ¢l punto estequiométrico, debido a Ia presencia del jon
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olucion que acidifica ¢l medio  La modificacion del acido, borico del
metodo kjeldahl presenta In ventaja sobre el método clasico. de que sOlo se necesity uns
disolucion pateron de acidoe Bl amoniaco ¢ bsorbido en una disolucion de acido borico al
4 25 en exceso, Cuyia concentracion no es critica, puces lo que se valora es el ion borato
formado cn la reaccion Avies (1970), Person (198K), Plaza (1004)

amonio, presentc cn

NH. ¢ HBOS . NI, ¢ BOY Con una disolucion patron de acido BQ; ¢ T s JIBO,

El acido consumida en esta valoracion es equivilente al amoniaco obtenido v al contenido
en nitrogeno de In muestra Avres (1970)



ON DE CADA METODO ESTUDIADO

8. ANALISIS ¥ DISCUS
A continuacion se presentaran y discutiran los resultados obienidos para cada método
estudiado, asi camo para cada producto y grupo analizado. Fn la Tabla No 8 se muestra
los coceficientes de variacion promedio de cada uno de los productos en ésta se observa
que cn gencral éstos se encuentran dentro de los valores permitidos para un estudio de

esta naturaleza

Fn lo que respecta al coeficiente de variacion para el método (212299nm) que sc muestra
en la Tabla No.8 uno de los componentes del Grupo | producto (B) asi como el
componcente del Grupo 2 rebasan el valor permitido

Con respecto al contenido de cafeina en los grupos de estudio fa Tabla No 9 resume los
resultados  obtenidos. Como  podemos observar, las concentraciones fluctaan en un
intervalo de 0 §9 - 3 17°3 El resultado promedio obtenido ( 3 1726 ) para ¢l miembro del
Grupo 2 resulta ser ¢l dato mas alto encontrado para este método; esta diferencia se
asume cs debida a la interferencia provocada por sacarosa, en la Tabla No S se presenta
que la sacarosa interfiere en una concentracion mayor o igual a 2.9 pw/ml, por lo que en
un café con 30% de sacarosa adicionada, se espera debido a las diluciones mancjadas una
concentracion de 42 pe/ml de xacarosa, es decir mias del parametro minimo que sc
presenta en dicha tabla | como consceuencia se infiere que es posible que este fuera ol
motivo que influyo que dicha determinacion dicra una concentracion mas alia, otro de las
causas que pudicra haber influido es la Jongitud de onda a la cual se¢ esta haciendo la

determinacion
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TABLA No 8 COEFICIENTES DE VARIACION ENTRE ENSAYOS

GRUPO ‘Pnonucm; WM299om | 202%0m SDCN:OHI”] SDCNAOH ]A.O.,\.C.ZM KIELDAHL 1
nm 290am om
i N1 1% | s | 1% | os | qw | 4ss |
I B ] ‘265 | 29 { c3gi | 095 | < | i85 |
! C | 200 1 3 Lo [ es T sy
2 D | w0r . wu [ es 1 aer [ (10 | 99 |
3 E1 M4 2 b ed 1 e 1 ter 0
3 F] 188 ] 146 [ IS8 | 0% 1 ag | o8 |
3 G ] 19t e | a3 1 o8t i 2w
3 T 0 230 1 6 b e b s 130 )
™3 e | M L e [ 2 o ms o]
[ 4 [ R T
Promedio de tres Determinaciones para cada producto * Datos yue rebasan el valor permitido
TABLA No 9 CONTENIDO DE CAFEINA EN LOS PRODUCTOS DE CAFE
’ GRUPO [monrcml 20299nm f 20290nm | SDCNaOH | SDCNaON | A.0.AC. [KIELDARL
299nm <' 290nm
1 1 & dmmes ~<¢077~ 021100+-08 | 200-09 | 438+-01] 102402
[ 1L | 8 I N\ ¢o<s‘ 019644071 136--01395~-011 §89--02
[0 ] € [ 1er=-12]081--02/000+-08] I82+-01[3%+-01] 949--03 |
77 170 32 iassas[o2-08] 16501 [20-01f 027402 ]
HE E 12230403506 358+-08]133-01]0324-01] 677--01 |
3 F | D JOH0LIN0T 410 12 %01 892200 64i--01 |
3 G L L44-103 (039006 730+-09] 12001 {1178 --01] $0§+-01 |
31 U [092--08]025+119]006+-08{080+-02 [043--01] 610+-01 |

L]

Comtenido de Cafeina en( %5 ) Promedio de Tres Determmnaciones en cada producte — NI Datos no detemunados
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En lo que respecia al cocficiente de variacion encontrado en el meétodo (2DD290nm), sc
ento similar al método de (2DD299nm) con excepaion que cn tuno
Como se

presenta un compaortar
de tos componentes del Giupoe 3 producto (E) sobrepasa el valor permitido

pucde observar, en cuanto al contenido de cafeinie este varia entre O 14-1 26 %6 Iin
general, se tiene un contenido bajo, esto puede ser debido a que en este meétodo se utilizo
una muestra de 70 g de cafe con un contenido promedio de 2% de cafeina, fa dilucion
que se experimento durante el ensayoe fue de 1.500, por lo tanto la concentracion final
scria alvededor de (28 pg/ml) Como puede observirse de Ia Figura No 13 el limite de
sensibilidad para la determinacion es de (30 u/mi) par lo que si se considera Ia forma en
que se construyeron las curvas de adicion patron, la cantidiad de cafeina aportada pot la
mucstra es despreciable v, por lo tanto, los valores obtenidos solo ticnen una pequeiia

varacion.

Es importante resaltar que como ya se menciono, en ¢l presente trabajo se analizaron dos
productos de café de grano, en este caso estos se agruparon con ¢l numero 4, pero por
considerar inadecuados los resultados se decidio no presentar los contenidos de cafcina en
cada uno de los métodos analizados, aunque cabe destacar que como se puede observar en
la Tabla No B los coeficientes de variacion indican que estos productos fueron tratados
bajo condiciones adecuadas de analisis, va que en general todos estos productos presentan
en cada uno de los métodos valores que se encuentiia dentro del intervalo permitido

aOll 299nm) cn lo que se

Los resultados que se presentan para el niétodo de (SDC
refiere a coeficientes de variacion estos varian entre un 0 83 a un’ 3 K1, resulta importante
destacar que ¢l componente que sobrepasa el valor permitido es €] mismo que se presemao
para los métodos de 2D299mimn v 2D290 nm

El contenido presente de cafeina en este método oscila entre 0.06-10.°5 el intervalo en el
que se encuentran los porcentajes de recuperacion varia entre 65-243%, es imponante
resaltar que a excepceion del producto (F) los miembros del Grupo 3 son los que presentan
un mayor porcentaje de recuperacion, cste hecho pucde atribuirse a quce la longitud de
onda a la cual se esta haciendo la determinacion es de 299 nm

LOS

AJES DE RECUPERACION E

TABLA No 10 PORCEF
PRODUCTOS DE CA

GRUPO PRODUCTO SDCNaOI | SDONaO#H | AOALC, [ KJIELDALL
299nm 2900m
3 A 111.00 a8 40 11616 108 45
1 B NI 80O 52 97 34 106 5S4
] C ND 70306 i1t 48 94 9S8
2 69 31 83.49 113 83 8272
3 E 171.00 8O 94 83.42 102 98
3 F 65.00 87.70 13221 9977
3 G 195 14 82 72 128 16 101 43
3 H 243 12 79 65 105 97 105.09

Promedio de tres Determinaciones en cada producto — NI Datos no determinado
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Resulta interesante destacar que a esta fongitud de onda se analizaron los productos con la
diferencia de que estos no fucron triatados con hidroxido de sodio. BEstas muestras
presentaron cocficientes de var m oentie (0 83-2097 %, merodo resalto inadecuado
para la determinacion de cafeina, por ko gue se considero no presentarlo, sin embargo, en
este caso el producto B es of que presenta el menor porcentaje de recuperacion siendo este
de 51 70 2a, cabe resaltar que a escepeian de este producto los porcentajes de
TECUPETACION €1 Osfe Cso se encuentra por artiba del 85%%

En el método (SDONROL
entre un 0 73 a un 233 Ln cuanto al contenido de cafeing se puede observar que
vana entre un 0 20 v 2 0%, con respecto al porcentaje de recuperacion de la caleina Jos
resultados fluctuan entie GR-8770 Bl metodo representa un porcentije de recupetracion
con poca dispersian respecto a los demias metodos

290 nm), se presenta un coeficiente de variacion que osci
este

importante resaftar gue pata que este metodo presente mgjores . porcentajes de
recuperacion se deben tealizar extracciones como en ol caso de SDONAO 290 nm pari
que de esta manera se pued corregir alguna posible interferencia que pudiera estar
presente

La Tabla No 8 presenta ¢l resultado promedio para el coceficiente de variacion del metodo
AOAC el cual fluctna desde 0 83 hasta 2 60, cabe hacer notar que ef producto B del
Grupo 1 s el unico valor que sobrepasa los valores permitidos

Aplicando el método, de la ALOLALC se encontio que ¢l contenido de caivina de los cafe
oscila entre 3.58-+1 3R para el Grupo 1, de 2 00 pata el Grupo 2 y de 0 32-0.13 y para ¢!
Grupo 3, como se obhservar enla Tabla No ©

Es importante destacar que los resultados presentados por los productos F y G del Grupo
3 indican por su comportamiento ue sce encuentran fuera de la nonma establecida para
este tipo de cafés, debido a que el contenido de cateina de un caté descateinada no debe
ser mayor al 0.3 g/ 100 g de Cale, segun la Norma 150-10098 “determinacion del
contenido de cafeina en café”, ta cual utiliza metodo de 11P1.C

de recuperacion los cuales fluctuaron entre
ta un poreentaje alto, Cabe sefialar que en ¢l

La Tabla No 10 presenta los porcenmaje
84 42-132 21 26 lo que en gencral represe
caso del Grupo -t no fue posible hacer las determinaciones

Los resultados indican que los valores obtenidos s¢ encuentran por encima del contenido
real, en este tipo de productos Cabe mencionar que durante fa parte experimental, los
productos D, F ¥ G presentaron dificultades debido a 1a gran formacion de emulsiones En
algunos trabajos (Cepeda 1990) abordan esta problematica y proponen la utilizacion de
Oxido de Magnesio tras una extraccion v purificacion con minicolumnas Sep Pak C18 con
objeto de evitar Ia extraccion cloroformica v con esto evitar la formacion de emulsiones,
pues es sabido que otros autores han propuesto purificaciones en las cuales sea
comprobado que no se climina por completo las sustancias interferentes (dentro de cstas
sustancias se encuentra fa trigoneling). En este estudio proponen una digestion en caliente
con e! fin de climinar ¢l acido clorogénico y otras sustancias A OA C (1992), Cepeda
(1990)
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El comportamiento particular de este método pucde explicarse, pues ademis de lo que se
menciono anteriormente, Ia longitud de onda a Ia cual se lleva acabo el analisis de los
productos es de 276 nm. ¥ debido a que ingredientes como ¢l caramelo y los taninos
interficren en 1a determinacion de cafeina | ya que su absorbancia maxima esta en 276 4 y
275.8 nm, respectivamente. El métoado presenta tanto para el grupo de Cafés Soluble 100
%o puro, a ‘

como para ¢ grupo de Cafés Soluble con 30 °4% de Ardacar un mayor
contenido de cafeina

El método kjeldahl presentd un cocliciente de variacion que oscila entre un 0 83 a un
2.69, como puede observarse en la Tabla No 8

L.a Tabla No 9 resume los resultados obtenidos, en lo que respecia al contenido de
nitrogeno total en los diferentes grupos en estudio como sc puede observar estos fluctaan
entre 5 05 -10 24%

En cuanto al porcentaje de recuperacion este fluctuo entre 82.72 -108.45% Como se
puede observar, ¢l método representa el mas alto porcentaje con respecto a los demas
métodos analizados, este comportamiento es debido a que ¢l método kjeldahl sc basa en la
cuantificacion volumétrica del amoniaco destilado el cual equivale al nitrogeno total de los
compuestos presentes cn la muestta, por lo que resulta interesante observar quc los
resuttados presentes en este método confirman este comportamiento

s



9. CONCLUSIONF

En una notma se establecen as caractes 1s que debe satisfacer un material, articuto o
producto para garantizar Ia aptitud para el u<a al que esta destinado

importante estar consciente de la existencia de normas v ».abc sobre todo que ol
conocimicnto de estas pucden ofi S Uit profeceion v no importando el
papel que estamos desempennndo, vis sea como consumidor o como productores

La normalizacion se convierte on una herramienta de soposte que avada a impualsar a cada
una de las empresas del pais, va que incrementa ¢l nivel de calidad de 1odos los productos
mexicanos, logrando con esto ofertar cada dia y mejorar las condiciones de competitividad
con el mercado interno v externo

La absorcion de radiacion por moleculas g longitudes  de onda especifica se usa
frecuentemenie para ol analisis cuantitativo debido a ls relacion directa existente entre fa
absorbancia y ln coneentracion. es por e<o que la espectioscopia es uno de los medios mas
utiles de que dispone ef gquimico para ¢l analisis de muestras, es indodable que esta tecnica
analitica cuenta con una gran difusion debido a que presenta diferentes nodos  de
nteraccion con las especies quimicas, maneja un amplio intervalo de fongitudes y cuenta
con la existencia en el mercado de instrumentos de medida cada vez mas precisos
Estudiar la determinacion de cafeina usando las derivadas del Espectro UV como técnica
alterna a las yva oxistentes, pata que se pueda Hevar scabo una ilizacion mas adecuada, ya
que ésta nos ofrece un amplio campo de aplicaciones a un precio accesible debido a que
presenta vanas ventajas dentro de las cuales podemos mencionar una medida exacta de
Amar . Mcjor resolucion de los espectros, analisis de  muestias  turbias, asi como
determinaciones cuantitativas en sistemas de dos 0 mas componentes

Se presentaron en este trabajo las bases tedticas generiles del metodo de espectroscopia
de derivadas, asi como los principales avances v aplicaciones en relacion a estos métodos
de analisis, con ¢l proposito de que exista una mavar versatilidad en las técnicas para la
determinacion de cafeina en cafe

A la fecha, los mdétodos utilizados ¢n la determinacion de cafeinn en cafe han tenido una
gran problemaitica y aunque algunos son mas cficientes que otros, asi como mas scocilios y
faciles de realizar ¢ miplementar, es necesario hacer uso de 1a nuevas teenologia ya que
ésta pucde ayudarnos a ofrecer al consumidor un producto de calidad que sc ajuste mas a
las necesidades actuales de vida l.a capacidad de disponer de una técnica que pueda ser
aplicable para cualquier producto de ¢afe que se¢ expenda en el mercado nacional v que
pueda verificar con rapidez, eficacia confiabilidad, sin dejar de prescindir de una
especificidad y sensibilidad en cuanto al contenido de cafeina presente. es una necesidad
que no es proporcionada por los métodos actealmente vigentes, sin embargo, aunque
métodos como la espectroscopia de derivadas pueden ofrecernos varias ventajas para
resalver estas necesidades, ef implementar una técnica que resuclva la problematica actual
no es sencillo de realizar, pu se necesita afinar meticulosamente diversos parametros,
para que €stos aporten la suticiente informacion para establecer una método con el cual se
pueda confirmar con precision ¢l contenido real de cafeina en ¢l producto pues si no esta
cometicndo un fraude, asi como también se esta poniendo en jucro la sald del
consumidor




de hacer conci dc ia idad dec

Es importante scitalar que cste trabajo §

resolver ol problcmn que ce pr en la cuantificacion de cafei bargo aunque
los resul pr que el mejor método es el de Sin dcrwnr a 290 nm, la
al'rmacton de este resultado debe confirmarse di una validacion del método,

> e pr las jas que no ofrece la espectroscopia de derivadas en la

cuantificacion de cafcina no solo on cafés sino en diversos productos que la conticnen, no
olvidando que hay ndunos que muchas de cstas muestras contiencn gue provocan
interferencia cn la ion. Resulta inter ar que ¢l método que nos
ofrece mas apoyo cn la resolucion de los problemas que presentan los productos cxistentes
en el mercado es el de Segunda derivada a 290 nm debido a que este nos persnite seguir
tos cambios mas sutiles de todos y cada uno de los componentes de la muestra. Es
importante seflalar que los resultados indican que ¢! método nos permiite detcrmmar de
una manera el cc ido de cafeina que pr los cafés d dos. Una
de las inquictudes que el pi trabajo pl; es fa idad de exigir y poner en
evidencia los productos que no cumplen con la calidad quc se requiere para su optimo
consumo, asi como la urgencia de que [SECOF1} tenga un control mas riguroso en fla
desarrollo e implementacion de las normas que rigen la calidad de dichos productos
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APENDICE I:

1.1 CAFEINA

USOS:

Estimulante ligero del Sistema Netvioso Central

METODOS DE OBTENCION DE LA CAFEINA: Braverman. (1984)

Debido a la gran demanda de la cafeina, al igual que muchos otros alcaloides, no siempre
es posible obtencrlos de sus fuentes naturales debido a la imposibilidad de obtenerlos en
cantidades suticientes o por fa dificultad que pueda presentar tal o cual proceso de

obtencion, se¢ ha tenido que recurrir a métodos de sintesis organica. Estos procesos son
1861, cuando Strecker la obtiene a partir de la

innumerables teniendo su origen en
teobromina (3,7 dimetilxantina) que cs cl alealoide especifico del cacao Meyer & Ruiz

(1977)

La cafeina, pucde ser obtenida de varias formas

1.~ Como cafeina natural, a partir de los vegetales que la contienen, por medio de métodos
extractivos, ya sea en forma de sales o complejos solubles

2.- Por sintesis parcial. en las cuales se emplean materias primas naturales o sintéticas

1.2 SINTESIS:
a) A partir del acido urico. Flotey (1986), Mever (1977)

b) A partir de la tcobrobina

c) A partir de la teofilina citlcica

1.2 IMPORTANCIA FARMACOLOGICA:

La cafeina se considera como un estimulante del Sistema Nervioso Central. Pertenece a la
familia de las purinas denominadas xantinas Garcia (1978)

La importancia farmacologica de las xantinas resulta de la introduccion de grupos metilo
en los atomos de nitrogeno heterociclicos originandose la teofilina, la teobromina y la
cafeina, que cs una trimetilxantina. Forman diversos compuestos Que en su mayoria son
poco estables, sobre todo en medio acido. Estan distribuidas en diferentes bebidas que son
usadas ampliamente en todas partes de! mundo Hidalgo. (1969), Luna (1994), The
Pharmaceutical Codex (1979)

Estos compuestos tienen actividades farmacologicas del mismo tipo, pero en grado

diferente en la tabla No 11 se muestra esta relacion Hidalgo (1969), Linder. (1980).

1.4 MECANISMO DFE ACCION:
Las tres acciones celulares basicas de las metilxantinas que explican sus diversos efectos,
son: Bowman. (1984), Garcia 1978), Katzung. (1993), Kirk. (1962), Korolkovas. (1979),

Linder. (1980)
I.- Las asociadas con las translocaciones de calcio intracelular

2.~ Las mediadas por ¢l bloqueo de los receptores de la adenosina.

SR



3.-Las findas por Ia act lacion creciente de nucleotidos ciclicos.

Todas cstas acciones se interpretan hoy como consccuencia de la inhibicion de In
fosfodiesterasa. enzima intracelular que degrada ol cAMP | Este nucleotido ciclico es el
mediador intracelular de la accion de diversas hormonas a través de los receptores
correspondientes y en especial los receptores beta y dopaminérgicos. Fritz  (1963)

TABLA NO. TRUCTURA QUINICA ¥V ACTIVIDAD FARMACOLOGICA
DE LAS XANTINAS
FARMACO ESTRUCTURA ACTIVIDAD FARMACOLOGICA
QUINICA
Imdaczel o R- Est | & Accion
. » iR del Sistema Cardinca Diurética
wimedna M “'\N N Nemvaoso
N ~ )\ I \l'l‘ Centeal
l\ —N o N
N
3
PURINA Xantna (R {R3R7=H)
2.8-Dioxopurka
R, R: R,
Teofilina -CH, -CH, -1 [ e 4
Teobromina -H -CH, -Cliy . ‘. E
Cafcina ~CH, ~CH, -CHi 4+ - ++
1.8 FARMACOCINETICA:

La cafeina es distribuida con relativa lentitud en ol organismo humano, presenta una bucna
absorcion despudés de una administracion oral, siendo ésta, mas rapida que en una
administracion intramuscular. L.a absorcion despues de una administracion rectal es baja y
erratica. Higuchi. (1961), Linder. (1980), Remigton’s. (1990), The Pharmaceutical Codex
(1979).

Una vez distribuida por todos los organos, sufre después la biotransformacion, sobre todo
en el higado. La cafeina es metabolizada casi completamente via oxidacion, desmetilacion
(dimeti! y monometifxantina) y acetilacion, con respecto a la absorcion digestiva de la
cafeina, hay que scfialar que la cafcina liberada a nivel del estémago se comporta como
base sumamente débil y se encuentra parcialmente ionizada en el jugo gastrico e intestinal,
por lo que se absorbe también parcialmentc en el estomago ¢ intestino. Con menos rapidez
sec verifica en el tubo gastrointestinal, la absorcion de las sales dobles en las cuales también
la accidon excitante esta mas acentuada (Schuller), L.a mayor parte de la cafeina pasa
finalmente a urea, no a acido trico como scria de esperar, si bien solo pequcfas cantidades
de cafcina aparccen cn la orina. La mayor parte es desintegrada en ¢l curso de 5-6 horas y
durante este periodo se elimina también la casi totalidad de cafeina por la orina; el resto



tarda aun, por el contrario, unas 24 horas  por tanto la accion psiquica de la cafeina dura
io unas S-6 haras Frias (1095)

tambicn de ordi
1.6 FARMACOD
La cafeina hace aumentar la

A

ntesis y liberacion de noradrenalina en ¢l cercbro y en las
terminaciones simpaticas peritéricas Ademas, Ja cafeina y teofilina fonalecen la accion de
Ia ad fina y noradr lina endogenas sobre Ia circulacion y ¢l metabolismo reprimiendo
la 3,5-adenosinmonofosfato-fosfodiesterasa Garcia 197R), Linder (1980), Luna (1994),
Remigton’s (19090)
Actiza tanto central como periféricamente, produciendo un efecto  simpaticormimeético
suave. Centralmente produce cuforia, sensacion de bienestar, suprime la fatiga, el hambre,
el suefto y estimula ¢l centro respiratorio v el centro vasomotor. En la periferia es un
estimulante cardiaco, ade 1 potencia los efectos de los adrenérgicos, aumenta la fucrza
de contracciaon del miocardio y tambien del musculo esquelético
Dilata los vasos y promucve diuresis Sobre el mcetabolismo. promueve la glicogenol

la lipolisis cte. Fritz  (1963)

Las xantinas ticnen acciones opucstas Se comprueba que aumentan el riego sanguineo
coronarin. pero al mismo tiempo ticnen efectos estimulantes directos sobre el musculo
cardiaco que aumentan la demanda de oxigeno. Craig (1985).

La administracion o ingestion de cafeina produce primero estimulaciéon cerebrocortical
” efectos colaterales”. AMeyers.

apareciendo las acciones cardiovasculares v diurética como
(1980)

A - Estimulacion det SNC
I.- Contical: Las xantinas pucden producir falta de sueno y mejoria de la ejecucion

psicomotora
2.- Bulbar: Grandes dosis pueden estimular a la respiracion
especifico se debe a la ctilendiamina  La estimulacion del centro vasomaotor bulbar,
causa vasoconstriccion periférica, clevaria la presion sanguinea si esta accion no fuera
usualmente antagonizada por los efectos periféricos directos. La estimulacion de! centro
vagal del bulbo (cardioinhibitorio) conduce a disminucion de la frecuencia cardiaca

Sin embargo ¢l efecto
que

B.-Efectos cardiovasculares

1.-Sobre el miocardio: La frecuencia sinusal normal, la formacion de impulsos ccloplcos y
ia fuerza de la contraccion cardi son das. Se pueden producir extrasi
arritmias ventriculares importantes y el gasto cardiaco aumcma por lo regular.

-Dilatacion periférica: Las xantinas son relajantes directos del musculo liso, los vasos
dos. este efecto es reducido al minimo por los efectos presores de

seran dil
s estimulacion bulbar y cardiaca.
3.~ Circulacion coronaria: L.a vasodilatacion periférica causada por las xantinas, actuara
reduciendo el trabajo cardiaco. pero ¢l incr 3 de la frec ia cardiaca y de Ia fuerza
de contraccion actuarian en una direccion desfavorable

an



C.-Relacion del AMasculo Liso El efecto sobre ¢l masculo bronguial es el de importancia
terapéutica

D.- Diurcsis: Las xaminas blogquean La absorcion del sodio por los tabulos renales |

E.- Secrecion gastrica: las xantinas estimulan s

seCtecion wa
produccion de enzimas por ¢l estomago

rica de acido y la
Sin embargo. tanto el calée ordinario como el
descafcinado estimulan la secrecion de acido mas que la cafeina sola, o que sugiere que et
constituyente importante en ¢l cuté es alguna ot cosa distimta a la cal
(1980)

1.7 TOXICOLOGIA:

A ANlevers

El emipleo moderado de las bebidas que contienen cafeina no parece plantear problemas
para la mayor parte de personas Sin embargo, es indudable que tal uso crea habito que
surge con su administracion a largo plazo. La dependenc
abstinencia han sido demostrados en situaciones  expers

a fisica v ¢l sindrome de

nentales contioladas v se ha
observado que ¢l consumidor cronico de bebidas con cafeina que bruscamente las suprime

suele experimentar con frecuencia cetaleas, ¥ una sensacion general de (atiga que puede
durar incluso aftos. Aunque no se ha comprobado que estos sintomas constituvan un tipo
verdadero de sindrome de abstinencia, tal posibilidad no debe  excluirse  No  esta
demostrado que se desarrolle tolerancia para los ctectos estimulantes del sistema nervioso
central que posce la cafeina. Craig. (1985), Katzung (1993), Luna (1993),
(1980), Remigion’'s (1900)

Mevers

La dosis fatal estimada para la cafeina en humanos ¢s de unos 1og William  (1984)

Una sola taza de café puede elevar la frecuencia del pulso vy la presion sistolica
ligeramente, Cantidades mayores que pueden causar extrasistoles ventriculares. Otras
amritmias, por ejemplo taquicardia auricular paraxistica usualmente aparecen solo cuando
el efecto de la cafcina es reforzado por et wabaco v la fatiga

L.os aceites irritantes que
estan cn muchas de las bebidas a base de xantinas puecden originar gastritis ¢ incluso

diarrea, y activar una ulcera péptica tatente. L.as bebidas descaf
sustancias irritantes Fritz (10963), Mevers (1930)

Las xantinas no s¢ deben con

nadas aun poscen estas

erar estimulantes centrales importantes o atiles, en el
tratamicnto de la intoxicacion por medicamentos, no se debe permitit que interfieran con
formas de tratamiento mas especificas o mas efectivas NMeyers (1980)

Algunos autores han relacionado a la bebida de café o 1é con la frecuencia de infanto de
miocardio, En los pacientes con enfermedades coronarias se ha encontrado una relacion
significativa entre la concentracion de lipidos y lipoproteinas del sucro v la ingestion de
café, que no aparecen cn las personas sanas. La cafeina tiene accion directa sobre la fibra,
muscular, que se manificsta especialmente en el masculo cardiaco, libera iones calcio de
los grana del reticulo endoplasmatico y aumenta la permeabilidad celular de forma que se
facilita el flujo de calcio., con ¢l consiguiente aumento de la fuerza de contraccion cardiaca
en dosis altas, que normalmente no se alcanzan bebiendo café, impide que el calcio vuelva
a fijarse al reticulo endoplasmatico. Garcia 1978), Linder. (19R0), NMeyers (1980)

Paul encontro que existia una correlacion entre ¢l desarrollo de enfermedades coronarias y
€l cansumo de café, aunque ¢l nivel de colesterina en sucro permanecia normal. Es posible
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que ¢} favorecimiento de la aparicion de la esclerosis coronaria guarde relacion con la
accion de la cafeina sobre ol metabolismo de las catecolaminas Tanto las catecolaminas
como la cafeina aumentan el Hujo del calcio. Linder (1980), Meyers (1980)

La cafeina pucde producir ulcera de estomago por aumento de la secrecion gastrica. En
algunas personas los acidos grasos libres del plasma pueden triplicarse cuando sc ingiere
una cantidad de café que carresponde a 200-250 mg de cafeina

La inyeccion intramuscular de caleina aumenta los acidos grasos libres del suero, lo que
pucde inducir un aumento de la sintesis de lipoproteinas en ¢l higndo  En aparicncia esto
ocurre s0lo en determinadas personas

Los embarazos mal logrados, las malformaciones congénitas v ¢! bajo peso al nacer
también se han asociado al consuma de cafeina, aunque no hay nada concluyente en torno
a tales efectos. De cualquicr modo, por lo general s¢e recomienda a lTas mujeres

embarazadas que moderen ba ingestion de esta sustancia

Debido a la semcjanza estructural entre Jas <antinas v los nucleatidos de la purina, se han
efectuado numerosas investigaciones acerca de fos efectos mutagenos de la cateina. Se ha
observado la induccion de mutaciones en bacterias, hongos, plantas, moscas de Ia fruta,
ratones y en células humanas in vitro, también puede producirse un incremento de los
efectos mutagenos de otros compuestos quimicos o de las radiaciones. Sin embargo, la
ingestion de cafeina no representa un riesgo significativo de mutaciones para ¢l hombre.
Aunque los estudios con animates han demostrado que la cafeina posce cierto poder
teratogeno, no existe ningan dato que relacione la teratogenia con la cafeina, en humanos
William €1984)

Challis y Bartlett (1975) han evidenciado que los compuestos fenolicos facilmente
oxidados, constituyentes del café, catalizan la formacion de nitrosaminas a partir de nitrito
y de amina secundaria al pH gastrico. Estos experimentos muestran que ¢l d-metilcatecol y
el compuesto fenolico del acido clorogénico (aproximadamente 13%6 del peso seco de los
constituyentes solubles del café) ejercen cfectos cataliticas sobre la formacion de
nitrosaminas. Este resultado implica que diversos alimentos y bebidas, incluyendo el cafe.
pueden tener propicdades cancerigenas. Derache R (1986)
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APENDICE II:

1IL1 CALIDAD DEL CAFE EN MEXICO

La mayoria del café que produce México es del tipo Aribica con una pequefia porcion de
Robustas Su calidad esta cla cada de la siguiente manera

Altura, Prima Lavado, Buen Lavado y Consuma Nacional  El tipo Consumao Nacional esta
caonsiderado como el de mis baja calidad v ¢s el que normalmente se destina al mercado
Nacional. Sin embargo, solo se diferencia por el porcentaje de defectos fisicos  El tipo
Altura se cultiva a alturas mayores entre mavor sea ln altura a la que se sicmbra el café,
mayor es su calidad mientras que el Prima Lavado v ol Buen Lavado crecen a menos
alturas Shmidt (1092)

México cuenta con aliededor de 1500 beneficios bumedos y 300 beneficios secos, los
cuales se encuentran ubicados por orden de importancin en Chiapas, Veracruz, Pucbla,
Oaxaca, Hidalgo, Guerrero San Luis Potosi, Nayarit v Colirma Shimidt (1992)

Sc estima que ¢l 40%6 del consumo realizado en NMéxico es de café instantanco  Del 60%%
restante, la mayoria del consumo es cafd tostado con azucar  mientras que solo una
pequeda porcion es café tostado puro. Shmidt (1992)

1.2 CLASIFICACION:

pecies de café que se cultivan ca Mexico son. Cotlea Arabica v Coflea Canephoran
wra es de mayor importancia por sa calidad. valor en ¢l mecado nacional e
Internacional y por su extension territorial A las variedades pertenccicntes 2 C Arabica se
les conoce como calés arabes. micntras que la tnica variedad producida de C.Canephaora
se te denomina café Robusta Como su nombse lo indica, s una variedad de gran vigor, su
productividad es clevada pero su tamano dificulta su cosecha. Sc le seiala como tolerante
a la roya del cafeto y a los nematodos  Inmecafé-Compania Nestlé. (1990) Meyer & Ruiz
(1977). Shmids. (1992)

1.3 PRINCIPALES VARIEDADES:

Existen cuatro tipos de varicedades de cafetos: Arabica, Robusta, Excelsa, Libérica.
Inmecafé-Compaifiia Nestlé (1990)

La variedad en los cafés arabes se debe principalmente a la ocurrencia de mutaciones o a
Ia hibridacion, ya sea entre variedades de la misma especie o entre especics diferentes, las
variedades que se cultivan en Meéxico son

Typica, Burbon, Caturra, Mundo Novo. Catuai, Giarnica, Marago, camara, San
Bernardo, San Ramon, Villalobos. Villa Sarchi, Pacas. Blue MNlountain, Catimor,
Sarchimor, Colombia. Inmecalé-Compania Nestlé. (1990)

La clasificacion del café crudo se realiza atendiendo al aroma y sabor, pero ademas
examinando ¢l tamafo, color, forma, consistencia y corte de los granos, las causas que
obedecen a un mal sabor, son el acido acético, acctoina, diacetila, butanol ¢ isobutanol
que contiencn semillas congeladas y verdes Belitz, (1988)



L4 COMPOSICION:

El café verde crudo contiene agua, proteinas, cafeina,
{cspecialmente solubles v oo volatiles), trigonelina v materia mineral Person {198R8)

varios carbohidratos y acidos

El mucilago del cafe de la fruta estia compuesto por 85%6 de agua v 9%a de proteina, aztucar
425, acido peptico 126 ¥ cenizas 0 6%a  La composicion del aceite en ol café varia de
acucrdo con los tipos de los granaos, siendo su composicion aproximada, la siguiente
acido miristico 3%a, palmitico 2R%e, estearico 10%a, oleico 21%5 y linoléico 28%%. Ademas
contiene 3% de araquidico vy 7%a insaponificable Norman (1990), En la tabla No 11 sc

resumen algunos de los componentes del café verde

El grano de café verde se tuesta, adquiticndo con este proceso aroma v sabor

caracteristico

El tostada se ¢
aparicion de otros nuevos

tacteriza por o disminucion de los componentes originales v por la

En este proceso se distinguen cuatro (hses principales

Desecacion
50 °C Primeros cambios en las capas tisulares, v se coagulan proteinas

Crecimiento

100 °C. Por encima de esta temperatura se evapaora el agua y se pardean los granos debido
de los compuestos orgianicos acompaiada de

a la descomposicion térmica v a la pirolisi
destilacion seca

Disgregacion
150 °C. Aparccen productos gascosoas (vapor de agua, CO;, CO)

Tostado completo

180-200 °C. Sc bcia la fase de descomposicion, caracterizada por el estallido de los
granos, ademas sc presenta la produccion de humo azulado y la aparicion del aroma del
café. A conmtinuacion se alcanza, con aptima caramclizacion, ¢l estadio de tostado
completo. El dioxido de carbono componente del café tostado es el que contribuye a fa
calidad de la bebida. ya que le da vigor al sabor de la bebida Charley (1087)
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TABLA Na.12 COMPONENTES DEL CAFE VERDE

SOLUBILIDAD PORCIENTO EN EL CAFE VERDE
CLASES ¥ COMPONENTES ENAGUA

| INDIVIDUAL | TOTAL | SOLUBLE
Carbohudratos 60
Azicares teductores Solubles 10
Sacarosa Solubles 10
Pectinas Solubles 20
100 100
Almudon Facilmente solubilizable 100
Pentosas Factimente solubthizable 0
150
Hemicelulosas Hidrohizable 150
Halocelulosas No fudrolizables 120
Lignina No hidrohzables 1]
200
Acettes | Insolubles | T
Proteinas Depende del e de 13 40
desnaruralizado
Cenizas | (comoowdos) | [ 0
Acidos no volanles \
Clorogénico Soluble 10
Oxilico Soluble 02 }
Milico Soluble 03
Citneo Soluble 03
Tantanco \ Saluble 04
3
3 30
Trigoncli [ Solublz 1 T 10 |
Cafeina 1 Soluble | 1| 10 1
\ i Tm { %o |

Composicion det café verde (Base seca aproximada). Moffat. {1936)
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£l tostado es un proaceso en el cual se extrae 10 a 12 %5 de humedad seguido por uni
caramelizncion de la sucarosa v piralisis 1wl de dos carbobidiatos v prote
Dependicndo de Ja temperatura final de los granos tostados, casi siempre cercan
202°C. hay un 16°a de perdida de peso de los granos serdes al tostar Se desprende
humedad, aceite. dionido de carbono, cathon y 1 224 de cateina, constituy ente amargo gue
inte Chatleyv (1OK7)

le da a Ia bebida suelecio estitmu

temperatucn, pero mas gue nada of cofor del grano tostado se utiliza para

El tiempo y 1
bor deseado s necesario bacer

cstablecer ¢l punto final del tostado que corresponde al
un enfriamicnto brusco para detener con rapides Lt pirolisis v con frecuencia se utiliza un

rocio do agua antes del enfiado con aire Nonman (1000)

mhios en lacertesa serde de cafe

Fl tostado da tugar 4 dos tipos de
Los cambios estincturales Fsto luce af eate tostado lgero v porose

Los cambios quimicos

Algunos de éstos liberan o forman compuestos en el grano que influyen en o sabor, arcma
y apariencia del extracto Bl color del prano, que depende del gradao de tostado, por
supuesto, afecta ol color de la bebida  Los carbobidratos caramelizados contribuven al
Chatlev (1987)

cotor de la beb

El café tostado conticne azucares reductores, aszucares caramelizados, hemicelulosa, tibra,
proteina, acidos no volatiles (cafeico, clorogenico, citrico, malico,  oxalico, quinico,
tartarico), Cafeina, accite. trigonelina y las cenizas en las cuales los principales clementos
que existen son potasio, fosfiro v mnagnesio Los productos volatiles que provienen de ta
pirdlisis de las proteinas  tienen cierta importancia en relacion a los <abores del cafe La
metionina y» la cisteina se han identificado junto con ¢l indo! v el triptofano  Los
compuestos volatiles son numerosos. tales como acidos, alcoholes, aldehidos (que
predominan). diacetilo, furtural, sulfuro de hidrogeno, cetonas, mercaptanos v tfenoles en
la Tabla No 12 se resumen algunos componentes del cafe tostado Belits (1988), Mever
& Ruiz (1977), Person (198R)

Los granos de cafe tostado se enmohecen en aire a temperatura ambiente durante 10 a 143
dias. El enmohecimiento se debe principalmente ala oxidacion de fos aldehidos v otros
productos quimicos en el café que se acentua por la pédida de productos aromaticos, El
empaque al vacio sacrifica aun mas esta pérdida de sustancias aromaticas, asi como Ia
frescura o calidad. aunque esta pérdida es comercialmente tolerable Norman (1900)

Los acidos cuantitativamente mas importantes del café son los acidos clorogénicos, la
degradacion de setos trae coma consecuencia la formacion de compuestos aromaticos
entre los que destaca el fenol

Daos de los acidos cncontrados en el café tostado son compuestas fenolicos Uno de éstos
es el acido cafcico. El otro es el dcido clorogénico, tal como se muestra en la Figura
No. 18 este es el principal constituyente soluble en el café. s una sustancia algo acida y
ligeramente amarga, va que pertenece al grupo de las Antoxantinas. Charley (1987)




COOH
o H Acido. Clorogénico
O

OH OH

Figura No 18 Acido Clorogénico uno de 10s miis importantes encontrados on ¢l café
tostado

TABLA No 13 COMPOSICION DEL CAFE TOSTADO

COMPONENTE CANTIDAD (®a)
Agus 2.5
Protcing ~ 9
Polisa insofublcs cn agun 24
Polisacaridos, solubles co apua o
Sacarosn 0.2 e
Glucosa. Friciosa, Arabinosi - 0. -
1L.ipidos [
Acido (6rmico (LR 11}
Acido acdtico 0.28
Acidos ng voldnles * 0.0
Acidos clorogénicos T3 1
Cafcing 1.2

Tnpgoncling
Acido nicotinico
Sustancras aronuilicns v ok
Muncrales ( ceizas )
Componcnics sin identificar
* Café arabica, tostado normal

lcs

*Expresado como suma de aminoacidos tras hidrolisis acida, son hidrosolubles el 1,526,

¢ Acido lactico, acido piravico, acido oxalico. acido tantarico, acido citrico.

“Son hidrosolubles cl 3.5%

“Son hidrosolubles ef 7.5%%6

Los substratos fenolicos en las frutas y hortalizas intervienen en ¢ fenémeno de
pardecamiento enzimatico, la estabilidad de muchos alimentos depende de la presencia de
ciertos compuestos fendlicos que actuan como antioxidantes naturales

El fenilpropano es la unidad estructural principal de la lignina, una sustancia fendlica
macromolécular, que es constituyente principal de las paredes celulares en los vegetales.
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Los taninos son polifenoles de alto peso molecular, que desnaturalizan las proteinas

precipitandolas v son responsables de Ly astrinpencia de muchos alimentos

El acido galico es uno. de los mas importantes constituventes de los taninos ¥ sus ésteres

se encuc..ran ampliamente difundidos

L.os Taninos se Clasitican en dos Grapos
Los taninos hidrosolubles

Son paliésteres de azucares con acido galico (galotaninos), o acido clagico. (elagitaninos)
cstos se pucden observar en i Fivura No 19

El componente de bidrato de ciartbono suele ser 13- glucosa

COOH o
Acido, galico Acwdo élagico

Figura 19 Taninos hidrosolubles

Los taninos condensados Se forman  por polimerizacian de los flavan 3-oles (catequinas)
o flavan-23-d-dioles (antocianidinas) Belitz (1988)

Otros acidos orginicos encontrados en el cafe tostado incluyen ¢l citrico. malico. tartarico
y cantidades algo mas pequeias de, oxalico Estos acidos son facilmente extraidos del cafeé
tostado. lo que explica por qué ¢l sabor del cafe debil es predominantemente acido Abhora
se considera que ¢l envejecimiento del café molido esta relacionado con fa perdida de
constituyentes volatiles del aroma, Ia cual se acclera al awmentar la bumedad v no tanto a
causa de rancidez del aceite de ca Charley (1987), Person (1988)

En la torrrefaccion, s¢ asegura que la mayoria de los componentes del sabor y aroma del
café-bebida provienen de Ia oxidacion y desdoblamiento que muchos de los componentes
originales  del café sufien durante esta operacion, mismos que seran extraidos por
cualquier métoda extractivo con mayor facilidad que del cafe verde, debido al aumento
del volumen del prano, a la apertura de poros ¥ al arrastre que muchas substancias sufren
por la humedad salicnte Cusbe mencionar que Jla cafeina no sufre alteracion alguna y
disminuye su proporcion en forma poco apreciable, por lo que puede ser extraida de esta
etapa ¢n forma mas sencilla, sin embargo, obvio es decir que el calé torrado  constituye en
si mismo un producto sumamente valiosos comao materia prima del café bebida v sufriria
cuantiosa pérdida en sabor, aroma, color ¥ contextura con la descafeinizacion, por lo que
impaosible suu N posterior




APENDICE 111:

METODOS.
U1 METODO MICRO KJELDAN
FUNDAMENTO:
Determinacion de Nitrogeno total orgianico (nritropeno amino, amido y aminoacidos) y no
proteico (nitrdgeno inofginico) por la oxidacion de proteinas y materia arganica con H;$O,.

jandosc en nitrogeno con sulfato de amonio, el cual se caantifica pos su desprendimiento
en forma de amoniaco al reacciomar con una base fuerte

VENTAJAS:

Método contin de comparacion

Determina todo o] contenido de nitrogeno en una muestra alimenticia
DESVENTAJAS:

Pucde haber perdidas de nitrogeno

El contenido de nitrogeno pucde variar con la proteina

Presenta factores que afectan a la determinacion si no son comtrolados

Efecto de la temperatura durante la digestion, la recuperacion cuantitativa de  nitrogeno
depende de la temperatura siendo la optima de S00°C

Influencin del catalizador, debe ser eficaz en la descompusicion del material. El oxido de
mercurio causa menos perdidas gque los reactivos de selenio y cobre. Recientemente se
encontrd que el titanio puede sustituir ol mercurio, el cual no es 1OXICO y es de Mmenor costo

Causas de perdidas en la digestion cuando unha muesira tiene baja concentracion de
nitrogeno, grandes cantidades de carbohidratos, grasas y otras sustancias dificultan la

digestion ademas si el alcali no es suficiente para liberar todo el amoniaco habra pérdidas de
nitrogeno

Presenta factores que afectan a la determinacion general Cantidad de acido » de muestra,
facilidad de descomposicion. velocidad de calentamiento, ticmpo de digestion y tiempo de
aclaramiento

PROCEDIMIENTO:

1. Se pesaron 200 mg de sulfato de cobre, mas 100 my de sultato de sodio anhidro v
0.100 mg de muestra los cuales se colocaron en matraces de destdacion Kjcldahl, o
estos se les afadio 2 mi de acido sulfirico concentrado

N

Se digieren las muestra, antes del punto de ebullicion, y hasta que ceso la Tormacion de
espuma por aproximadamente 2 horas. La temperatura se incremento hasta ebutlicion
y se suspendio cuando la muestra no presento ningun punto negro

I.a digestion se
considerd completa hasta que 1a muestra se torno azul o verde claro

3. La solucion digerida se transfirio a un aparato de destilacion, esta se adiciond con 20
ml de hidroxido de sodio al 40%5, lo que provoco la liberacion de amoniaco el cual se

“ ESTA YESIS & DIBE
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cual contenia una solucion

burbujeo a una solucion de SO ml de acido botico al 4% )
indicadora de rojo de metilo vy verde de bromocresol, en proporcion ( 141 ) v se
valorad con acido clothidrico al O 1N

4 El calculo del) %a de cafeing se realizo en base a lo repartado en Ja fiteratura, de la
sigutente masicrn

%o = ( ml del dcido ) ¢ Normalidad del acido ) ¢ 0 01 meq de Nitrogeno ) 3463 € 100 )/ g

de muestia

feing 68

Factor para Ia ¢

Cabe destacar e en oste merodo se adicionaron un promedio de 10 0 mg de Cateina
estandar para determina el porcentaje de recuperacion

HL2 PROCEDIMIENTO DEL METODO A OAC.

El comportamiento de este mmctodo en las muestsas tratadas prosoco la formacion de
emulsiones duraderas 1o cual hace qtie se alargue enormemente ¢l proceso de extriccion,
Para café soluble 100% puito |, cotr 30 %o azucar v descafeinado se pesaron ( 250 0 iy ),
icton diluciones, [as cuales se presentan a continuacion

en cada caso se hi
1. Café descafcinado 290 0 mg en 10 mi

2. Café solublelN0% puro v con 30 % azucar 2500 mg en 50 mi de agua destitada. de
wn se coloco upa alicuata de S ml o la cual se dituvd a 10 ml con apua

esta soluci
destitada

En ¢l caso de cate de wrano SO mp se calentaron con 150 ml de avua destilada v se

percolarun hasta la obtencion de 120 ml, de esta solucion s¢ coloco una alicuota de 20 ml

en un matraz volumetrico de 56 ml levando al atoro con agun destilada

Para determinar el porcentaje de recuperacion se utiliza 1 mg de cafeina en todos los

casos

1. Una alicuota de 10 ml de muestra, se coloco en un embudo de sepatacion a este se le

afadid 5 ml de permanganato de patasio al 1 8% v se dejo reposar por espacio de S

minutos

Se agrego 10 ml de una solucion que contiene sultato de amonio 5%6 - tiocianato de

potasio al 826, asi como 1 ml de acido fosforico al 15%% » 1 mi de hidroxido de sodio

al 25%;

3. Se extrajo primeramente con 50 ml de cloroformo y despues con 40 mt Javando en
cada caso el papel filtro, y sc llevo al aforo de 100 ml con cloroformo

3

4. Setoma lalectura a 276 nm

La concentracion de Cafecina presente. en Ia muestra fue interpolada vy determinada con
base a una curva estandar

Uno de los métodos mas conocidos para la determinacion de cafeina es ¢l de Bailey
Andrew del A OAC. No 15.019 el método de se basa en la determinacion del nitrogeno
total de la muestra, ¢l inconveniente es que ese nitrogeno determinado puede provenir de



las proteinas y de otras substancias nitrogenadas no proteicas, que s€ encuentran prescntes

en cf grano de café
Otro métado del A.O A.C. es of cromatografico - espectrofotometrico No 15 020, que

consiste en la separacion del compucsto por medio de columnas cromatograficas (una
acida con acido sulfurica y Celite 545 y una basica con hidroxido de potasio y Celite 545)
Sc pasa una mucstra de café, primero por la columna basica y luego por la columna acida,
se colecta la muestra en un matraz volumdétrico que s¢ afora con agua y Jucgo se lee en un
espectrofotometto a 276 min contra un estandar de cafeina. Este método basado en la

ultravioleta por los alcaloides es muy complicado, tiene muchas

absorcion de Ia luz
manipwaciones debido a la preparacion de Ias columnas y a la separacion y obtencion de

Ias muestras en las columnas
L3 PROCEDIMIENTOMETODO SIN DERIVAR.

2 100% PURO , SOLUBLE CON 30% DE AZUCAR Y
SOLUBLE DESCAF NADO

Se pesaron 70 mg de café, los cuales sc diluyeron con agua destilada a 50 mi, | mi de esta

solucion se coloco en un matraz aforado de 10 ml, al cual se le adadio 0§ ml de hidroxido

de sodio 0.05M 1, y se aforo con agua destilada

PARA CAFE DE GRANO,

Se pesaron S000.0 mg de café, los cuales se calentaron con 150 ml de agua destilada y se

percolaron hasta la obtencion de 120 ml, de esta solucian se colocaron 20 ml en un matraz

volumétrico de 50 mi ¥y se diluyo con agua destilada, en un matraz aforado de 10 mf se
coloco | ml de esta solucion mas O S mi de hidroxido de sodio O O5M |y se aforo con agua

PARA CAFES SOLUBRL

destilada
Para determinar la concentraciaon de cafeina fue necesario

ETODOS :

EN LOS SIGUIENTES M
SDCNAaOH 299 nm y SDCNaOH 290nm:
Contar con una Curva Estandar de Cafeina en presencia de NaOIT O OSA a una
longitud de onda de 299 nm y 290 nm

En ¢l caso de SIMCNaOH 299 i y SDOCNaOH 290nm se realizaron extracciones n cada
uno de jos casos, estas se hicieron cuatro veces con § ml de cloroformo cada
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