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El contenido de humedad es un parametro fisico de especial importancia, debido a que es el punto de partida para la
conservacion de la calidad durante la comercializacion y vida util del café. En esta investigacion, se evaluo la viabilidad
de la técnica de Espectroscopia de Infrarrojo Cercano NIRS como una alternativa para la prediccion del contenido de
humedad del café pergamino seco (cps) y café almendra. La humedad se determind por el método de referencia de
acuerdo a la NTC 2325 de 2005 y las mismas muestras fueron analizadas por NIRS en un rango de longitud de onda
de 400 nm a 2.490 nm. Para el desarrollo de los modelos se utilizaron 433 muestras de cps y 430 muestras de café
almendra. La regresion de minimos cuadrados parciales (PLS) fue la que presentd un mejor ajuste para las dos matrices
de café, lo cual se evidencia por el valor de los indicadores estadisticos. Para el cps, el coeficiente de determinacion
de la validacion cruzada (1-VR) fue de 0,91, el coeficiente de determinacion de la calibracion (RSQ) fue de 0,93 y el
error estandar de calibracion (SEC) de 0,17. Para el café almendra el 1-VR el valor fue 0,95, RSQ de 0,96 y el SEC
0,14. Con los valores obtenidos de los indicadores estadisticos de bondad puede concluirse que la técnica NIRS es una
herramienta rapida, confiable y reproducible que puede ser utilizada para determinar la humedad en granos de café.

Palabras clave: Calidad del café, espectro, indicador, regresion de minimos cuadrados parciales (PLS), Colombia.

DETERMINATION OF MOISTURE CONTENT OF DRY PARCHMENT COFFEE AND GREEN COFFEE BY
NEAR INFRARED SPECTROSCOPY

Moisture content is a physical parameter of particular importance, as it is the starting point for quality preservation
during the marketing and shelf life of coffee. In this research, the feasibility of the Near Infrared Spectroscopy technique
NIRS was evaluated as an alternative for the prediction of the moisture content of dry parchment coffee (cps) and green
coffee. Moisture was determined by the reference method according to NTC 2325 of 2005 and the same samples were
analysed by NIRS in a wavelength range of 400 nm to 2490 nm. For the development of the models, 433 samples
of cps and 430 samples of almond coffee were used. Partial least squares (PLS) regression was the best fit for the
two coffee matrices, as evidenced by the value of the indicator statistics. For cps, the cross-validation coefficient of
determination (1-VR) was 0.91, the calibration coefficient of determination (RSQ) was 0.93 and the standard error of
calibration (SEC) was 0.17. For green coffee the 1-VR value was 0.95, RSQ was 0.96 and the SEC was 0.14. With
the values obtained for the statistical indicators of goodness of fit, it can be concluded that the NIRS technique is a
fast, reliable and reproducible tool that can be used to determine moisture in coffee beans.

Keywords: Coffee quality, spectrum, indicator, partial least squares (PLS) regression, Colombia.
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El contenido de humedad en el café es un
parametro esencial debido a su influencia
en la vida 1til, la inocuidad, la calidad
sensorial y fisica, asi como la posibilidad
de comercializacion. Mantener el contenido
de humedad en un rango especifico, como
el recomendado del 10% al 12%, ayuda
a preservar la frescura y calidad del café
durante el almacenamiento (Oliveros et al.,
2010; Puerta, 2015; Reh et al., 2006). Un
alto contenido de humedad puede propiciar
la proliferacion de insectos (Alba-Alejandre
etal., 2018; Mendoza-Cervantes et al., 2021;
Valentine, 2005), hongos y la produccion
de micotoxinas, que son un riesgo para la
salud humana; ademas, de generar sabores
desagradables como moho, terroso y reposo, lo
que afecta negativamente el sabor y la calidad
del café (Escobar et al., 2020; Palacios-Cabrera
et al., 2004). Por otro lado, un contenido de
humedad demasiado bajo (< 9%) tampoco
es favorable, puesto que los granos de café
pueden volverse quebradizos, afectando
las reacciones que desarrollan el aroma, al
tiempo que dificulta el proceso de tueste y,
en consecuencia, la calidad sensorial (Osorio,
2021; Pabon & Osorio, 2019).

Existen diferentes métodos para realizar
la determinacion de la humedad, los directos
como los estandarizados con normas de
referencia (ISO 1446, ISO 1447 e ISO
6673), que permiten una determinacidn
cuantitativa del agua a través de la pérdida
de masa o cantidad de agua obtenida. Los
quimicos, basados en la reaccion del agua
principalmente con carburo de calcio o hidruro
de calcio, los cuales requieren mayor tiempo
(Morgano et al., 2008). Y otros métodos
indirectos, que se basan principalmente en
la reaccion de las moléculas del agua a
una influencia fisica como es el caso de
la resonancia magnética nuclear de baja
resolucidn, la espectroscopia de microondas
y la espectroscopia de infrarrojo cercano

(NIRS) (Biining-Pfaue, 2003; Morgano et al.,
2008; Patifio-Velasco et al., 2016).

La espectroscopia de infrarrojo cercano
NIRS (por sus siglas en inglés), ha sido un
método utilizado para la evaluacion de la
calidad, composicion quimica y caracteristicas
fisicas, como la determinacion de humedad
en diferentes productos agricolas. Heman &
Hsieh (2016) determinaron el contenido de
humedad en arroz, desarrollaron un modelo
de calibracion con la regresion lineal minimos
cuadrados parciales — PLSR y obtuvieron un
error estandar de calibracion (SEC) de 1,30
y el error estandar de prediccion de 2,51.
Hayati et al. (2021) desarrollaron un modelo
de prediccion en cacao, para determinar el
contenido de humedad, reportando que la
regresion PLSR fue la que present6é un mejor
resultado con un coeficiente de determinacion
(R?) de 0,81 y un error medio cuadratico
de prediccion de 0,41. En esparragos,
Flores (2009) desarrollé un modelo para la
determinacion de la calidad de la textura en
este producto, aplicé la regresion de minimos
cuadrados parciales modificados-MPLS, con
valores de R? de 0,55 y un error estandar
de validacion cruzada de 7,81. En términos
generales, las ventajas que mencionan del NIRS
es la rapidez del anélisis, la confiabilidad, no
requerir de preparacion de la muestra, ni se
utilizan reactivos quimicos; lo que la hace una
técnica sostenible ambientalmente, ademas
es un método multianalitico, es decir, que
puede realizar multiples determinaciones de
propiedades fisicas y quimicas simultaneamente
(Biining-Pfaue, 2003; Morgano et al., 2008;
Patifio-Velasco et al., 2016).

Especificamente en café se encuentran
diferentes trabajos referenciados utilizando la
técnica NIRS para la evaluacion de la calidad
sensorial, ya sea por el puntaje total de catador
o la prediccion de atributos, como la acidez,
el cuerpo, el dulzor o defectos sensoriales
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(Baquetaetal., 2019; Craig et al., 2014; Ribeiro
et al., 2011), determinacion de compuestos
quimicos como cafeina, lipidos, sacarosa y
acidos clorogénicos totales (Gallignani et al.,
2008; Gomez et al., 2021; Llano Suarez, 2016;
Vigo et al., 2022), en la identificacion de
adulteraciones o mezclas de café (Buratti
etal., 2015; Ebrahimi-Najafabadi et al., 2012;
Ribeiro et al., 2014), para la identificacion del
origen o zona de produccion del café (Gomez
et al., 2022; Siregar et al., 2020) y para la
determinacion de propiedades fisicas como el
contenido de humedad para el café almendra
de diferentes especies como Coffea liberica, C.
arabica y C. canephora (Adnan et al., 2017,
Caporaso et al., 2018; Kyaw et al., 2020).

Latecnologia NIRS consiste en la emision de
un haz de luz sobre la muestra. Dependiendo de
la naturaleza de ésta y de los enlaces presentes
en sus moléculas, principalmente los de tipo
-CH, -NH, -OH y -CO, la radiacién interactia
con dichos enlaces, provocando la absorcion
de una cantidad especifica de radiacion en la
region NIR (Goémez et al., 2023; Shenk &
Westerhaus, 1994). Las bandas de absorcion en
los espectros presentan diferentes intensidades,
las cuales pueden clasificarse como fuertes,
medias, débiles, anchas o agudas (Valenciaga
& Saliba, 2006).

La informacidn espectral se repite a lo
largo de todo el espectro electromagnético;
sin embargo, se ha identificado que las
sefiales de las bandas tienden a debilitarse en
orden de magnitud. Por ejemplo, en la region
visible, de 400 a 800 nm, las intensidades
de las bandas son considerablemente mas
débiles en comparacion con las de la region
cercana al infrarrojo (NIR), que abarca de
800 a 2.500 nm (Osborne et al., 1993).
Esta tecnologia se fundamenta en la ley
de Lambert-Beer, la cual establece que
el valor de absorbancia obtenido de una
muestra, cuando esta tiene la capacidad de

absorber radiaciéon en la region NIR, es
directamente proporcional a la concentracion
del analito (Gomez et al., 2023; Shenk &
Westerhaus, 1994).

El agua es un fuerte absorbente en el
infrarrojo (IR), debido a su capacidad para
asociarse intensamente con iones, mondmeros
organicos y polimeros mediante enlaces de
hidrégeno. Por esta razon, las bandas de
absorcion del agua en el espectro de infrarrojo
cercano (NIR) estan influenciadas por los
efectos de los solutos presentes en el agua. Se
ha identificado que las bandas o sobretonos
dominantes, amplios y cercanos a 1.440
y 1.930 nm, observados en casi todos los
espectros NIRS, se deben principalmente al
agua (Biining-Pfaue, 2003). En el caso del
café, algunas estructuras quimicas especificas
han sido asignadas a bandas de absorcion
en el espectro NIR. Por ejemplo, el agua
presenta una fuerte absorcion en la region de
1.900 a 1.950 nm y, con menor intensidad,
en torno a 1.400 nm. La cafeina muestra
absorciones caracteristicas entre 1.650 y
1.750 nm, con una intensidad reducida
alrededor de 1.100 nm, mientras que los
lipidos presentan bandas en el rango de
2.100 a 2.150 nm (Barbin et al., 2014; Corti
et al., 1991; Cozzolino et al., 2006).

En esta investigacion se evalud la técnica
NIRS como una alternativa para determinar el
contenido de humedad del café almendra y el
café pergamino seco, a partir del desarrollo
de modelos de calibracion.

MATERIALES Y METODOS

Se analizaron por la técnica NIRS, 863
muestras de café en dos matrices, 433 muestras
en pergamino seco—cps y 430 muestras de
café almendra sana, especie Coffea arabica L.,
provenientes de los departamentos de Caldas,
Cauca, Narifio y Tolima. La preparacion de
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las muestras consistio basicamente en la
trilla y analisis fisico separando la almendra
defectuosa y la almendra sana.

Determinacion de humedad

La determinacién del contenido de humedad,
en las dos matrices de café (almendra y
cps), se realizd de acuerdo a la Norma
Técnica Colombiana 2325 de 2005
(Instituto Colombiano de Normas Técnicas
y Certificacion, 2005). Se pesaron 10 £ 0,05
gramos de café para cada una de las matrices
evaluadas, utilizando cajas de Petri de 35 x 10
mm, a las cuales se les tomo el peso inicial.
La estufa utilizada fue la VWR 1370GM
de conveccion calibrada a una temperatura
de 105°C, el tiempo de secado fue de 16 +
0,5 horas, una vez cumplido el tiempo, las
muestras fueron dispuestas en desecadores por
una hora, para su posterior pesaje, el cual se
realiz6 en una balanza analitica Mettler Toledo
AB-S/FACT, con una precision de 0,01 mg;
se realizd por duplicado la determinacién del
contenido de humedad, para cada una de las
muestras analizadas. El valor de referencia
utilizado para el modelo es el resultado del
promedio de las dos repeticiones.

El contenido de humedad se determiné
a partir de la diferencia del peso del café
himedo (antes de colocarlo en la estufa) y
peso del café seco (después de transcurrido
el tiempo en la estufa), como se observa en
la Ecuacion <1>:

% Humedad = WIV;/WZ x 100 <1>

Donde:
W= peso inicial del café

W, = peso del café después de secado
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Técnica Espectroscopia de Infrarrojo cercano
- NIRS

El equipo utilizado fue el NIRS XDS RCA
(2012) de FOSS, ubicado en el laboratorio de
instrumental de Cenicafé. Las muestras fueron
analizadas en un rango de longitud de onda
del 400 — 2.490 nanémetros. Se pesaron 110
gramos por cada matriz de café (pergamino
seco -cps y almendra); las muestras fueron
colocadas en celdas para reflactancia de
transporte rectangular de 16 cm de largo, 5
cm de ancho y 5 cm de alto; las muestras
fueron analizadas por duplicado. Para el analisis
de la informacion espectral y el desarrollo de
los modelos predictivos se utilizo el software
WinlSI (version 4 Foss Infrasoft International,
USA) incorporado en el equipo. Se analizaron
863 muestras, se obtuvieron 1.726 espectros,
los cuales fueron promediados para el posterior
analisis de la informacion y desarrollo de los
modelos de calibracion.

RESULTADOS Y DISCUSION
Desarrollo de los modelos de calibracion

En los sobretonos del enlace OH (color negro),
en ambas matrices, se observaron incrementos
en los valores de la absorbancia (Figura 1), con
valores que concuerdan con los sobretonos de la
molécula de H,O reportada en la region NIRS
de 1.440 nm y 1.930 nm y 1.950 nm (Barbin
et al., 2014; Biining-Pfaue, 2003; Osborne
et al., 1993). Al comparar la tendencia de la
absorbancia se observa que el café almendra
presento valores mas altos a lo largo de toda
la longitud de onda respecto al cps (Figura 1).

En cuanto al café almendra, los valores de
absorbancia obtenidos en este estudio (Tabla 1)
son consistentes con los reportados por Adnan
et al. (2017), quienes identificaron el mayor
pico de absorbancia en 1.930 nm. Estos autores
también observaron valores mas elevados de




absorbancia (1.611nm) en muestras de café
con niveles de humedad superiores al 12%.
Por su parte, Reh et al. (2006) sefialaron que
el maximo punto de absorbancia ocurre en
1.940 nm, atribuyendo la eficacia de la técnica
NIRS para la determinacion de humedad a la
alta sensibilidad de la molécula de agua a la
luz infrarroja. Esto ha permitido identificar
con precision la region de sobretono entre
1.900 y 1.950 nm (Biining-Pfaue, 2003; Reh
et al., 2006).

Tabla 1. Mayor valor de absorbancia media por rango
de humedad en cps y almendra.

cps Almendra

Humedad Absorbancia  Absorbancia

(%) (1.920 nm) (1.930 nm)

<89 1.023 1.301

9,0-9,9 1.014 1.284
10,0-10,9 1.032 1.282
11,0- 11,9 1.050 1.273

>12,0 1.048 1.299

Posteriormente se realizo el analisis de
componentes principales —PCA, el cual

permiti6 identificar las muestras anomalas
(outlier) las cuales presentaron un valor de
distancia Mahalamobis >3. Para las muestras
de cps se identificaron 14 y cuatro para el café
almendra, estas muestras fueron eliminadas
del colectivo de calibracion; para garantizar
que el grupo de muestras con el cual se
desarroll6 el modelo tuviera las caracteristicas
requeridas (Figura 2).

Para el desarrollo de los modelos de
calibracion de café cps y almendra, se separaron
las muestras en dos grupos, el primero con
el mayor numero de muestras se utilizo para
desarrollar el modelo, y el segundo se reservo
para realizar la validacion cruzada. Los valores
de humedad de las muestras utilizadas oscilaron
entre 8,1% y 17,6%.

Para el modelo de café pergamino seco,
del total de 433 muestras analizadas, se
excluyeron 14 outliers, quedando un total
de 419 muestras validas. De estas, 341 se
utilizaron para el desarrollo del modelo y
78 para la validacion cruzada (22%). El
modelo se construyé mediante regresion de
minimos cuadrados parciales (PLS), aplicando

Figura 1. Absorbancia media por contenido de humedad respecto a la longitud de onda para cps y

almendra sana.
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cps

Figura 2. Box Plot del analisis de
componentes principales PCA, café
pergamino seco — cps y almendra.

la correccion scatter de los espectros mediante
la técnica Scale and Quadratic, lo que permitio
obtener los mejores resultados (Tabla 3). Entre
los parametros mas destacados, se encontrod el
coeficiente de determinacion de la validacion
cruzada (1-VR), cuyo valor fue de 0,91. Este
coeficiente, que debe ser cercano a uno, indica
la proporcion de los constituyentes explicados
por el modelo. Asi mismo, el coeficiente de
determinacion de calibracion (R?), que refleja
la correlacion entre los datos de referencia y
los predichos por el equipo, obtuvo un valor de
0,92, indicando una alta precision del modelo,
siendo el valor ideal cercano a uno. El error
estandar de calibracion (SEC), que mide la
diferencia media entre los valores de referencia
y los predichos, fue de 0,17, mientras que la
desviacion estandar (SD) fue de 0,64. Estos
resultados reflejan la solidez y fiabilidad del
modelo desarrollado para la prediccion de la
humedad en café pergamino seco.

Para el modelo de café almendra,
del total de 430 muestras analizadas, se
excluyeron cuatro outliers, quedando un

total de 426 muestras validas. De estas,
349 se utilizaron para desarrollar el modelo,
mientras que las 77 restantes (22%), se
emplearon para su validacion. EI modelo se
construyo utilizando regresion de minimos
cuadrados parciales (PLS) y aplicando la
correccion scatter de los espectros mediante
la técnica Derivative Scale and Offset. Los
indicadores estadisticos obtenidos fueron
altamente satisfactorios. El coeficiente de
variacion (1-VR) fue de 0,95, y el coeficiente
de determinacion (R?) alcanz6 un valor de
0,96, lo que indica una alta correlacion
entre los datos de referencia y los predichos
por el equipo. Ademas, el error estandar
de calibracion (SEC) fue de 0,14, y la
desviacion estandar (SD) fue de 0,70 (Tabla
2). De acuerdo con Fonseca (2012) y Shenk
& Westerhaus (1994), una calibracién se
considera excelente cuando el valor del
coeficiente de variacion (1-VR o R?) supera
0,90. En este caso, los resultados obtenidos
en los modelos desarrollados superaron
ampliamente este umbral, destacando la
alta precision y robustez del modelo.
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Tabla 2. Indicadores estadisticos del modelo desarrollado para la determinacion de humedad de café.

Matriz de Estimado Estimado
café SD Minimo Maximo SEC RSQ SECV 1-VR
cps 0,64 8,90 12,72 0,17 0,93 0,19 0,91
Almendra 0,69 9,09 13,21 0,14 0,96 0,16 0,95

SD, desviacion estandar; SEC, error estandar de calibracion; RSQ, coeficiente de determinacion de la calibracion; SECV,
error estandar de validacion cruzada; 1-VR, determinacion de la validacion cruzada.

Los indicadores estadisticos obtenidos en
los modelos de calibracion desarrollados para
las dos matrices de café evaluadas, permiten
establecer que la Técnica NIRS es adecuada para
la determinacion de humedad. Para confirmar
el resultado de los modelos de calibracion se
realiza la validacion cruzada, la cual permite
evaluar el desempefio de los modelos.

Validacion cruzada

Para el café pergamino seco, la validacion
cruzada se realizo utilizando las 78 muestras.
Los resultados estadisticos obtenidos, que se
detallan en la Tabla 5, muestran una diferencia
de 0,054 entre los valores reportados por el
modelo y los valores de referencia (BIAS).
Ademas, el coeficiente de determinacion (R?)
fue de 0,92, con una correlaciéon de 0,94.
En la Figura 4 se observa la relacion entre
los valores de referencia y los predichos
por el modelo. Es importante resaltar que el
modelo desarrollado para la prediccion de
humedad en café pergamino seco mediante
NIRS representa una alternativa eficaz para
complementar la funcién multianalitica de
esta técnica. Cabe destacar que la mayoria de
los trabajos referenciados estan relacionados
con las propiedades fisicas en la matriz de
almendra sana.

Para el café almendra, la validacion cruzada
se realizd con un grupo de 77 muestras. En este

caso, la diferencia entre la prediccion del modelo
y los valores de referencia (BIAS) fue de 0,01,
y el coeficiente de determinacion (R?) fue de
0,95. En la Tabla 5 se presentan los indicadores
de bondad obtenidos al realizar la validacion.
Las Figuras 3 y 4 muestran la relacion entre
los valores de referencia (determinados en
el laboratorio) y los valores predichos por
el modelo NIRS, evidenciando la excelente
calibracion de los modelos desarrollados para
la determinacion de humedad tanto en café
pergamino seco como en café almendra.

Los resultados obtenidos en esta
investigacion, especificamente en el desarrollo
de los modelos (Tabla 3), coinciden con los
reportados por diversos autores, quienes han
demostrado que la regresion de minimos
cuadrados parciales (PLS) es la técnica
que ofrece los mejores resultados para el
desarrollo de modelos de prediccion de
humedad en café. Por ejemplo, Adnan et al.
(2017) desarrollaron un modelo de prediccion
para café almendra verde utilizando 108
muestras, con un rango de humedad entre
7% y 22% y un R? de 0,97. Morgano et
al. (2008) desarrollaron un modelo con 157
muestras de café almendra, con un rango de
humedad entre 7% y 12%, reportando un R?
de 0,82. Caporaso et al. (2018) utilizaron 350
muestras de café, con un rango de humedad
entre 7% y 12%, obteniendo un R? de 0,96.
Por ultimo, Escobar et al. (2020) utilizaron
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Tabla 3. Indicadores estadisticos de la validacion cruzada para café pergamino seco y café almendra.

Café pergamino seco - cps

Café almendra

Indicadores estadisticos Valores valores
No. de muestras 78 77

Pendiente 0,94 0,91
Intercepto 0,61 0,94
Bias 0,05 0,01
Error estandar de calibracion (SEC) 0,19 0,17
Error estandar de prediccion (SEP) 0,20 0,18
Error estandar deS g;e(céi)ccién Corregido— 0.19 0.18
Coeficiente de determinacion (RSQ) 0,92 0,95
Promedio—Prediccion 10,78 11,01
Promedio — valor de referencia 10,72 11,09
Desviacion estandar (SD) de prediccion 0,69 0,80
Desviacion estandar SD de valor de referencia 0,67 0,79

100 muestras, con un rango de humedad
similar y un R? de 0,99. Estos resultados
confirman que la técnica de espectroscopia de
infrarrojo cercano (NIRS) es una herramienta
confiable para determinar el contenido de
humedad en café pergamino seco y café
almendra.

En este estudio, se evalud la técnica NIRS
y se desarrollaron modelos de calibracion
para la determinacion de la humedad en

café¢ pergamino seco y café almendra. Los
resultados obtenidos mostraron indicadores
estadisticos so6lidos que respaldan la alta
confiabilidad, precision y reproducibilidad de
esta técnica. Estos hallazgos posicionan a la
espectroscopia de infrarrojo cercano (NIRS)
como una herramienta altamente eficaz para
la medicion de humedad en café, con un gran
potencial para su implementacion en procesos
de control de calidad y en la industria del
café en general.
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Figura 3. Relacion de los valores de referencia respecto a los predichos por el modelo para café pergamino
Seco - cps.

Figura 4. Relacion de los valores de referencia respecto a los predichos por el modelo para café almendra.
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