VALIDACAO DE METODO PARA DETERMINACAO DAS IMPUREZAS CASCAS E
PAUS em CAFE TORRADO E MOIDO?
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As acles para melhorar as caracteristicas dos grdos verdes e do café torrado e moido possuem também o
objetivo de monitorar e evitar a ocorréncia de impurezas, decorrente da adigdo de cascas e paus e de sedimentos como
terra, areia e torrdes. As fraudes mais comuns sdo feitas com as matérias estranhas como milho, trigo e cevada
(ASSAD et al., 2002; LOPEZ, 1983). As impurezas surgem de forma proposital ou da falta de aplicacdo de boas
praticas na producdo, beneficiamento e industrializacdo, afetando a qualidade fisica, sensorial e sanitaria do
produto.Devido ao aspecto granuloso, escuro e oleoso do café, estas impurezas se tornam imperceptiveis,
dificultando seu reconhecimento (INMETRO, 1998).

Trabalhos de pesquisa usando diversas ferramentas objetivaram desenvolver novas metodologias para essas
analises (TAVARES et. al., 2012; OLIVEIRA et al., 2009; GODINHO et al., 2003; ASSAD et al., 2002; AMBONI et
al., 1999). O método comumente utilizado para deteccdo de impurezas e matérias estranhas no café torrado e moido
consiste na preparagdo de amostras para analise visual em Iaminas microscopicas com auxilio de um microscépio
estereoscopico (LOPEZ, 1974; AOAC, 1995), sendo o mesmo indicado pela Associacdo Brasileira das Indistrias de
Café (ABIC).

Esse trabalho teve como objetivo validar o procedimento de microscopia em café torrado e moido quanto a
deteccdo e determinagdo das impurezas cascas pertinente do fruto do café e paus oriundos de fragmentos do caule do
cafeeiro, visando viabilizar a efetivacdo de andlises de rotina no controle de fraudes. As anélises das impurezas cascas
e paus do café torrado e moido foram realizadas na unidade de microscopia do Laborat6rio Nacional Agropecuario
(LANAGRO) do Ministério da Agricultura Pecuaria e Abastecimento (MAPA), situado em Pedro Leopoldo, MG.

Analisou-se 70amostras de café torrado e moido, duplicadas por trés analistas, que totalizaram
420determinagdes, expressas em porcentagens das impurezas cascas e paus. As amostras foram extraidas das
embalagens de café torrado e moido, coletadas ao acaso no mercado de Belo Horizonte, MG, sem ter havido adi¢do
ou fortificacdo do seu contetido e sem haver conhecimento da presenca e concentragdo de impurezas.

O método para deteccdo e determinacdo das impurezas foi desenvolvido por LOPEZ (1974), apresentado
com adaptacdo e detalhamento de procedimentos, sendo o mesmo baseado no principio da extragdo de gordura do
café com solvente orgénico, eliminagdo do pd fino por peneiracdo e determinacdo por catacdo através do uso de
microscopio estereoscdpico. Os pardmetros de avaliagdo da validagdo aplicados nas 420determinagdes em
porcentagens das impurezas cascas e paus do café torrado e moido foram precisdo de repetibilidade, precisdo
intermediéria, exatiddo e incerteza da medi¢do. Os coeficientes de variagdo (CV) e desvios padrdo dos resultados das
andlises foram calculados em seis faixas de concentracdo de impurezas cascas e paus, considerando o analista em
cada uma das faixas de impurezas: menor que 0,20%; de 0,20% a 0,50%; de 0,50% a 1,50%: de 1,50% a 3,0%; de 3%
a 5%; maior que 5,0%.

Resultados e conclusdes

Na determinagdo da precisdo sob condi¢des de repetibilidade, considerando a estratificacdo dos resultados
das andlises nas seis faixas de concentragdo das impurezas, verificou-se que os coeficientes de variagdo apresentaram
valores no intervalo de 7,0 a 27,9%, em que respectivamente, 0 menor valor de 7,0% equivaleu a faixa de
concentragdo de 1,5 a 3,0% e o maior valor de 27,9% correspondeu a faixa de concentracdo de 0,20 a 0,50% (Tabela
1).
Tabela 1. Média, desvio padrdo e coeficiente de variagcdo (CV) na andlise da precisdo sob condi¢des de repetibilidade
considerando a faixa de concentracdo de impurezas.

Faixa de Concentracao Média Desvio Padréo CcVv
(%) (%) (%) (%)
<0,20 0,20 0,03 16,7
0,20 - 0,50 0,36 0,10 27,9
0,50 - 1,50 1,38 0,26 19,0
1,50 - 3,00 2,16 0,15 7,0
3,00 - 5,00 3,61 0,43 11,8
>5,00 6,31 0,49 7,7

Os coeficientes de variagcdo foram considerados satisfatorios principalmente se tratando de um método
microscopico inerente a catacdo de impurezas, realizada manualmente e sujeita a variagdes na homogeneidade das
determinacdes. A precisdo deste tipo de método neste ensaio ndo pode ser comparada com aquela obtida por métodos
automatizados, entretanto como os coeficientes de variacdo permaneceram abaixo de 30%, consideraram-se esses
resultados compativeis com o objetivo pretendido nas analises de impurezas do café torrado e moido. Para métodos
microscopicos a referéncia nos embasa para um desvio padrdo maior que este, embora se considere ideal uma
variabilidade em torno de 20 a 25% (CODEX ALIMENTARIUS, 2005; INMETRO, 2010).
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Esses resultados combinam com o trabalho de SANTOS et al. (2013) sobre as avaliagdes iniciais da precisdo
e aplicacdo do método de microscopia na determinacdo de impurezas do café torrado e moido, cuja obtencdo do
coeficiente de variagdo de 22,5% foi plenamente aceitavel.

Na determinacdo da precisdo sob condicGes de precisao intermedidria, a variabilidade dos resultados diminui
significativamente a medida que se aumenta a concentracdo média das impurezas de cascas e paus, implicando que a
precisdo aumenta consideravelmente nas faixas de resultados de maior concentracdo de impurezas (Tabela 2).

Tabela 2. Média, desvio padrao, coeficiente de variacdo (CV) e nimero de amostra (n) na analise da precisdo sob
condicGes intermediaria conforme concentragédo de impurezas.

Faixa de Concentracéo Média Desvio Padrao cv n
(%) (%) (%) (%)
<0,20 0,12 0,08 66,0 108
0,20 - 0,50 0,37 0,16 443 46
0,50 - 1,50 0,89 0,32 35,6 80
1,50 - 3,00 2,12 0,62 29,0 66
3,00 - 5,00 3,98 0,76 19,0 34
>5,00 7,18 1,11 154 24

Entretanto esse resultado foi divergente do obtido por GONCALVES et al. (2007) que verificaram perda
acentuada da precisdo na validacdo intralaboratorial de um método por imagem na detec¢do e quantificacdo dessas
impurezas em concentraces maiores.

Verificou-se que o coeficiente de variacdo mais alto (66,0 %) foi obtido na faixa de amostras com
concentragdo de até 0,20% de impurezas, o que foi indicativo de que a variabilidade de medicdo nesta faixa ¢ alta e
que a confiabilidade da quantificacdo de impurezas € questionavel. Entretanto, nas faixas acima de 0,20% de
impurezas, os coeficientes de variagdo de precisdo intermediéria obtidos sdo aceitaveis mostrando a adequacgdo do
método. Nas condicBes de precisdo intermediaria houve efeito da variacdo do nimero de analistas, periodo de tempo
e concentragdo de impurezas das amostras, cujos resultados se apresentaram com variabilidade significativamente
maior.

A guantificacdo de amostras de café torrado e moido acima de 0,20% atende ao uso pretendido do método,
apesar da inexisténcia de referéncias no café que estabelegcam limites para precisdo intermediaria, sdo aceitaveis
desvios de reprodutibilidade abaixo de 40%, inclusive para métodos mais acurados como a cromatografia (BRASIL,
2011).

Como conclusdo verificou-se que as incertezas variam com a faixa de concentracdo de impurezas e tendem a
ser inversamente proporcionais a concentragdo das impurezas. A exatiddo e a precisdo do méetodo de microscopia do
café torrado e moido foram satisfatérias a partir da concentracéo de 0,2% das impurezas cascas e paus. O método foi

considerado adequado para andlise destas impurezas do café torrado e moido, e tem potencial para ser indicado nos
procedimentos de fiscalizagéo.



