
Desirability Surface/Contours; Method: Spline Fit (C&K)
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Planejamento de experimentos aplicado a derivatização da fração 
lipídica saponificável do café para análise por CG-EM
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O café é uma das bebidas mais consumidas no mundo, com grande
relevância econômica e social, movimentando cerca de US$ 25
bilhões anuais [1]. A qualidade, tradicionalmente avaliada por
métodos sensoriais, pode apresentar inconsistências, tornando
essencial a busca por abordagens analíticas complementares [2].
Nesse contexto, a lipidômica surge como estratégia promissora para
identificar marcadores lipídicos relacionados à qualidade do café,
apoiando a padronização e agregando valor ao produto, auxiliando
no cumprimento do ODS 8 [3].

Objetivos

Otimizar a reação de derivatização dos álcoois presentes na fração
lipídica saponificável do café a fim de permitir a quantificação
simultânea dos mesmos em estudos entre diferentes qualidade.
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O Planejamento Fatorial Completo 3³ mostrou-se eficiente na
otimização das condições reacionais para derivatização dos
terpenoides presentes na fração lipídica saponificável do café,
evidenciando a temperatura como o principal fator de influência,
enquanto tempo de reação e proporção Piridina:MSTFA
apresentaram efeitos secundários. A condição ótima identificada
(80 °C, 30 min, proporção 1:1) assegurou a conversão completa dos
analitos. O modelo matemático obtido apresentou R² > 0,93 e
Fcalculado > Ftabelado, confirmando sua qualidade preditiva. Como
perspectiva, destaca-se o potencial da abordagem na avaliação da
qualidade e autenticidade de grãos de café.

Fator Níveis

Baixo (-1) Médio (0) Alto (+1)

Temperatura (T, °C) 30 55 80

Tempo (t, min) 30 75 120

Solução derivatizante
(Piridina:MSTFA)

1:3 1:1 1:20

Tabela 1. Níveis variáveis no desenho experimental fatorial completo.
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Figura 2. (A) Gráfico de Pareto, (B) Superfície de resposta, (C)
Valores previstos e desejáveis para a derivatização do α-Tocoferol.

Profiles for Predicted Values and Desirability α-Tocopherol
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Pareto Chart of Standardized Effects; Variable: α-Tocopherol (%)

3 3-level factors, 1 Blocks, 30 Runs; MS Residual=,007029
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Figura 1. Esquema experimental do procedimento.
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