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RESUMO: Um método analitico versétil e de facil utilizacdo para analise de matrizes complexas foi desenvolvido. O
equipamento é composto por um sistema de amostragem por microextragdo (microtrap), um sistema gascromatografico
de separagdo de fabricacdo prépria e uma unidade de detecgdo constituido por um arranjo de oito sensores baseados no
principio de propagacdo de ondas acusticas superficiais (SAW). Os resultados apresentados para a analise de trés
amostras de diferentes cafés demostraram éxito na discriminacdo da qualidade dos mesmos. O desenvolvimento do
sistema sera continuado objetivando a construcdo de uma versdo totalmente automatizada e de baixo custo que podera
ser amplamente utilizado pelos produtores de café.
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MONITORING THE QUALITY OF COFFEE THROUGH A COMBINED METHOD OF
MTRAP - GC - ELECTRONIC NOSE BASED ON SURFACE ACOUSTIC WAVES
SENSORS

ABSTRACT: An easy-to-use and versatile analytical method for complex matrix analysis like coffee was developed.
The system consists of a microtrap sample preparation, a home made simplified gaschromatographic separation unit and
an 8-fold surface acoustic wave based sensors (SAW) array detector. For the coffee quality analysis a successful
discrimination of three coffee samples could be achieved. The system would be further developed into a fully
automated, low cost version that can be broadly used by the coffee producers.
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INTRODUCAO

O uso de sensores quimicos baseados no principio de ondas acusticas superficiais (SAW), onde os sensores sao
recobertos com substancias poliméricas visando atingir sensibilidade de deteccdo analitica € uma técnica de analise
muito promissora na detecgdo de gases e em aplicacdo em narizes eletrdnicos [1]. No entanto, para a analise de matrizes
complexas, como é principalmente o caso de amostras gasosas obtidas do headspace de alimentos, tais sistemas de
deteccdo sdo muitas vezes sobrecarregados e saturados em virtude da complexidade da amostra, o que resulta na
impossibilidade da andlise, especialmente quando um perfil discriminatério simples tém que ser extraido, a fim de
caracterizar e avaliar a qualidade da matriz [2]. Para resolver este problema, apresentamos um método combinado para
alcancar uma resolucdo analitica notavelmente superior, onde dois niveis de preparacdo seletiva da amostra séo
combinados com um sistema sensor altamente sensivel e seletivo baseado em ondas acusticas superficiais.

MATERIAL E METODOS

O método consiste em primeira fase, no enriquecimento da amostra do headspace através da utilizacdo de uma
unidade externa de microextracao (utrap), seguida de um segundo passo onde a amostra sofre separacdo em unidade de
cormatografia a gas de fabricacdo propria. O terceiro passo € a deteccdo com sensores do tipo SAW miniaturizados com
um volume de amostragem extremamente pequeno da ordem de 50ul e uma superficie interna reduzida que minimiza o
tempo de resposta e os efeitos indesejados de memdria [3]. Com esta configuragdo respostas muito rapidas da ordem de
1 a 2 segundos, podem ser alcangadas, a fim de resolver picos acentuados decorrentes do tempo curto de injeccdo da
amostra na unidade de cromatografia a gas. Para este trabalho foi utilizado um amostrador automatico disponivel
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comercialmente (Firma CTC / Gerstel) com a sua opcdo "ITEX" comercialmente disponivel. Os controladores de
temperatura bem como sistema de controle do dispositivo sensor foram desenvolvidos por nds. O procedimento
analitico consiste da extracdo da amostra do headspace de frascos termicamente controlado e adsorvidos em uma
unidade de microextragdo (utrap) diretamente integrada ao sistema de injecdo. O ptrap foi preenchido com o absorvente
polimérico Tenax TA. Apos extracdo da amostra a seringa com o utrap é posicionada sobre a porta de inje¢do da
unidade de cromatografia a gas e aquecida para desor¢do da amostra. O material € entdo injetado na unidade de CG do
sistema, onde ocorre a separacdo de acordo com o perfil pré-programado de temperatura. A detecgdo é realizada pelo
conjunto de sensores SAW.

RESULTADOS E DISCUSSAO

O sistema analitico completo é mostrado na Figura 1.

Figura 1 — Sistema analitico composto pelo microtrap, unidade de CG e detector com sensores do tipo SAW

Os componentes separados alcangam o detector com sensores SAW de acordo com seus tempos de retencéo,
guando ocorre a interagcdo com cada um dos oito sensores. Devido & caracteristica linear dos sensores SAW, 0s sinais
sdo proporcionais & quantidade das substancias no headspace. Um exemplo do resultado da detec¢do sdo os oito
cromatogramas obtidos para cada amostra, mostrado na Figura 2.

Figura 2 - Exemplo do resultado obtido com o arranjo de oito sensores SAW para uma amostra de café.
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O pico mais intenso no cromatograma da Figura 2 é o pico da 4gua. A Figura 3 mostra uma expansdo da escala da
primeira parte do cromatograma da figura 2, delimitada pelo pico da &gua, e a Figura 3b mostra respectivamente uma
expansao da escala da segunda parte do cromatograma da figura 2.

Figura 3b - Expansdo da escala da segunda parte do cromatograma da figura 2

Pelos graficos pode ser observado claramente os diferentes perfis obtidos para cada um dos sensores. Para a
demonstracdo da capacidade de discriminagdo este método, foram avaliados apenas os primeiros cinco picos da Figura
3a. O tratamento destes dados foi feito utilizando-se 0os mesmos cinco picos de cada um dos oito cromatogramas
correspondentes aos oito sinais dos sensores do detector. Os picos foram normalizados considerando-se a altura maxima
de cada pico como parametro de discriminacdo. Este procedimento minimiza a variacéo devido a preparacdo da amostra
e fornece valores relativos e normatizados para a altura maxima para cada pico em cada sensor para as diferentes
amostras café. A figura 4 apresenta os resultados da analise dos sinais dos cinco picos — dispostos nas linhas da figura 4
- para trés diferentes amostras de café - dispostos nas colunas da figura 4.
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CAFE TIPO I CAFE TIPO II CAFE TIPO III

Figura 4 - Altura relativa normalizada de cinco picos (P1 a P5- mostrados nas colunas) da primeira parte do
cromatograma da figura 3a, obtidas para trés amostras de café (mostrados nas colunas do gréfico).

Como pode ser visto, os perfis obtidos com o sistema sensor permite uma facil diferenciacdo dos trés tipos de café.
Todas as funcionalidades implementadas no sistema podem ser controladas a partir de um Unico microcomputador com
0s programas elaborados especificamente para esta aplicacdo, o que proporciona o maximo de flexibilidade para a
analise de qualquer tipo de amostras gasosas complexas. A maior vantagem do método é a exclusdo da analise de
componentes indesejados tipicos, mesmo que estes interferiram em concentrac@es elevadas, especialmente como o caso
da 4gua. Isto pode ser feito tanto pela escolha do absorvedor no microtrap ou através da escolha adequada dos
pardmetros cromatograficos.
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CONCLUSOES

Com o método combinado empregado foi possivel a discriminacdo da qualidade das amostras de café, através da andlise
simples dos perfis obtidos. O sistema apresenta uma grande versatilidade analitica, uma vez que permite a livre escolha
do tipo de material absorvente, dos pardemtros cromatogréaficos, dos respectivos materiais de revestimento para cada um
dos oito sensores do sistema detector, assim como do tratamento dos dados. Agregado ao seu elevado poder analitico, a
configuracéo é simples, de facil utilizacdo e implementacdo e pode ser totalmente automatizada. Com este sistema é
possivel a andlise de um amplo espectro de substancias volateis presentes em matrizes complexas, especialmente em
uma matrizes de alimentos. Com a versdo de baixo custo do sistema proposto a ser construida a seguir, serd possivel a
facil deteccdo de marcadores especificos no aroma do café, através da determinagdo adequada dos pardmetros do
sistema. Esta versdo tem o objetivo especifico de possibilitar a larga difusdo da tecnologia para o setor produtivo do
café.
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