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Streszczenie

Kawa typu cold brew to konkurencyjna kategoria napojéw o odmiennych cechach
sensorycznych w poroéwnaniu do kaw tradycyjnie parzonych na goragco. W ramach pracy
doktorskiej opracowano nowg receptur¢ kawy rozpuszczalnej cold brew coffee o dobrych
wlasciwos$ciach sensorycznych i zdrowotnych. Szczeg6lng uwage zwrocono na zawarto$é
akrylamidu w kawie prazonej, optymalizacj¢ procesu ekstrakcji prazonych ziaren kawy
oraz poréwnanie dwoch technik koncentracji (zatgzanie termiczne oraz kriokoncentracja)
w odniesieniu do zmian sktadu chemicznego wybranych zwigzkéw chemicznych: akrylamidu,
kwasu chlorogenowego (3-kawoilochinowego, 3-CQA), kofeiny oraz profilu zwigzkow lotnych,
ktore oznaczono technikg chromatografii cieczowej LC-MS oraz technika HS-SPME
chromatografii gazowej GC-MS. Wszystkie prace rozwojowe prowadzono w odniesieniu
do kluczowego produktu z portfolio firmy Etno Cafe — klasycznej wersji napoju cold brew coffee.

Optymalizacja procesu ekstrakcji kawy cold brew umozliwita weryfikacje
rekomendowanych przez Specialty Coffee Association (SCA) parametrow, ktore wyznaczaja
optymalny procent ekstrakcji w zakresie 1,15-1,35 % TDS (Total dissolved solids).
Z wykorzystaniem wykresoOw Pareta stwierdzono, ze czas ekstrakcji [h] decyduje w gtownej
mierze o skuteczno$ci tego procesu. Na podstawie uzyskanych wynikow w etapie 1 wskazano
trzy warto$ci czasu [6h, 9h, 12h] do analizy w dalszych etapach badan. Najlepsze pod wzgledem
wdrozeniowym byly kolejno 12-sta i 9-ta godzina ekstrakcji. Wyniki otrzymane dla czasu
ekstrakcji 24 godzin nie wykazywaly roznic istotnych statystycznie w poréwnaniu do 12-tej
godziny (p=0,05).

Analizy pod katem zawartosci akrylamidu w kawie prazonej wykazaly, ze st¢zenie tego
zwigzku chemicznego wynosito 289 pg/kg w kawie o profilu prazenia w temperaturze 210°C,

ktore byto srednio o 80 pg/kg wyzsze niz w wariantach obrobki termicznej na poziomie 220°C
i 230°C.

W  kolejnym  etapie  badan  dokonano w  szerokim  zakresie  analiz
zawartosci 3-CQA i kofeiny w ekstraktach oraz sporzadzonych na ich bazie koncentratach.
W kazdej probie doswiadczalnej] w miar¢ wzrostu temperatury ekstrakcji rosta wydajnosé
procesu. W wigkszo$ci przypadkow stezenie kwasu 3-kawoilochinowego rosto wraz z mniejsza
wielko$cig rozdrobnionych czastek ziaren uzytych w procesie ekstrakcji, przy czym dla kofeiny
rozmiar ziarna nie wykazywat istotnego wplywu na jej stopien ekstrakcji. Ponadto, w przypadku
kofeiny wyzsze st¢zenie w ekstrakcie roOwniez istotnie zalezato od wyzszej temperatury prazenia
ziaren. Zgodnie z literaturg najwyzsze stezenia 3-CQA w ekstrakcie stwierdzono dla profilu
210°C, ktoére wynosito od 0,606 do 0,639 mg/ml ( w wariantach o wartosci brew:ratio, stopniu
rozdrobnienia ziaren kawy, temperatury i czasu ekstrakcji wynoszacych 5gx1,0mmx25°Cx12h
oraz 6gx1,0mmx5°Cx6h), najmniejsze za$ dla profilu 230°C w zakresie od 0,318 do 0,334 mg/ml
(w wariantach 6gx1,5mmx5°Cx6h oraz 5gx1,5mmx25°Cx12h), cO jest zwigzane z niska
trwatoscia kwasu chlorogenowego w wyzszych temperaturach obrobki. Co istotne,
w przypadku procesu kriokoncentracji wyniki zawarto$ci 3-CQA pomiedzy profilami 210°C
i 220°C byty na porownywalnym poziomie i wynosity powyzej 1,5 mg/ml. Z kolei podczas
termicznego zatezania ekstraktow na wyparce pod zmniejszonym ci$nieniem zaobserwowano
srednio od pottora do dwoch razy mniejszg ilos¢ 3-CQA w porownaniu do procesu
kriokoncentraciji.



Poréwnujac uzyskane wyniki dotyczace zawartosci kofeiny stwierdzono $rednie stgzenie
tego zwigzku w ekstraktach dla profilu 230°C na poziomie 0,795 mg/ml, dla profilu 220°C
na poziomie 0,827 mg/ml oraz dla profilu 210°C na poziomie 0,633 mg/ml. Po procesie
kriokoncentracji dla profilu 230°C zawartos¢ kofeiny byta na poziomie 1,834 mg/ml, dla profilu
220°C na poziomie 1,867 mg/ml oraz dla profilu 210°C na poziomie 1,756 mg/ml. Po zatezaniu
termicznym zawartos$¢ kofeiny w koncentratach dla profilu 230°C byta na poziomie 2,783 mg/ml,
dla profilu 220°C na poziomie 2,41 mg/ml, za$ dla profilu 210°C wynosita 2,247 mg/ml.

Kolejny trzeci etap pracy zaktadal analiz¢ zawartosci akrylamidu w ekstraktach z kawy
prazonej otrzymanej w 220°C i 230°C. Stwierdzono, ze na proces ekstrakcji tego zwiazku
chemicznego z kawy do roztworu mialy wplyw zmienne: stopien rozdrobnienia ziarna,
temperatura oraz czas ekstrakcji. Srednia réznica dla wszystkich prob eksperymentalnych
rozpatrywana miedzy temperaturami prazenia wyniosta 1,29 ng/ml. W kazdym przypadku
wyzsze stezenia odnotowano wobec ekstraktow otrzymanych z kawy prazonej w temperaturze
220°C, za$ najwyzsza warto$¢ wynosita 10,63 ng/ml. W efekcie przeprowadzonych prac
zdefiniowano warianty o najnizszym stezeniu akrylamidu, ktorego zawarto$¢ wynosita kolejno
dla profilu 220°C: 4,84 oraz 6,29 ng/ml, a dla profilu 230°C: 4,42 oraz 5,11 ng/ml.

Opracowana w etapie czwartym technika kriokoncentracji blokowej pozwolita
na otrzymanie zadowalajacej (tj. na stosunkowo niskim poziomie) zawartosci akrylamidu
na $rednim poziomie 3,73 ng/ml. Niemniej jednak w przypadku zat¢zania termicznego
zaobserwowano istotnie wigkszy poziom redukcji akrylamidu - S$rednie stgzenie byto
na poziomie 2,88 ng/ml. Otrzymane proby o zwigkszonych wlasciwosciach prozdrowotnych
zostaly poddane ocenie w dwuetapowym teécie sensorycznym wykonanym przez ekspertow,
zwigzanych zawodowo z firmg Etno Cafe (pigty etap badan). Zastosowano skale liczbowag
dziesigciopunktowa, w  ktérej odpowiednim  poziomom  jakosci  (pozadalnosci)
i intensywno$ci przypisano odpowiednie liczby (1 — niska jako$¢/pozadalnos¢, niska
intensywnos$¢; 10 wysoka jako$¢/pozadalnos¢, wysoka intensywnos¢). W ocenie ekspertow
wykazano, ze technika zatezania skutkowata produktem finalnym o wyzszym stopniu
pozadalnosci. Koncentrat charakteryzowat si¢ smakiem stodkim i zapachem owocowo-
kwiatowym typowym dla kawy cold brew. Jednoczesnie wskazano na pojawiajacy
si¢ w trakcie produkcji koncentratow termicznych problem zwigzany z intensywnos$cia smaku
gorzkiego 1 aromatu palonego, co znalazto odzwierciedlenie w nisko ocenianym wyr6zniku
sensorycznym tzw. ,aftertaste”, czyli posmakiem po potknieciu. Badanie wybranych
do wdrozenia receptur kriokoncentratéw w ujeciu jakosci 1 ilosci sktadnikow aromatu metoda
chromatografii gazowej przy uzyciu technik analizy fazy nadpowierzchniowej umozliwito
wyjasnienie lepszych wlasciwosci sensorycznych napojow instant cold brew coffee
typu ,,liquid”. Wyrozniono trzy kluczowe zwigzki: 2-etylo-3,5-dimetylopirazyna, gwajakol
oraz aldehyd izowalerianowy, ktére posiadaly istotnie najwyzsze i jednocze$nie wysoce
dominujace warto$ci OAV.

Wartoscig wdrozeniowag badan bylo uzyskanie receptury kawy instant typu ,liquid”
opracowanej na bazie techniki kriokocentracji napoju z wykorzystaniem parametrow modelu
ekstrakcji 6gx1,0mmx25°Cx12 kawy prazonej w temperaturze 220°C, ktora zostala rowniez
wyprodukowana w firmie na opracowanym i skonstruowanym w trakcie prowadzonych badan
prototypowym urzadzeniu technologicznym.



Abstract

Cold brew coffee is a competitive beverage category with different sensory characteristics
compared to traditionally hot brewed coffees. In this dissertation, a new recipe of instant cold
brew coffee with good sensory and health properties was developed. Special attention was paid
to the acrylamide content of roasted coffee, optimization of the roasted coffee bean extraction
process and the comparison of two concentration techniques (thermal concentration and
cryoconcentration) with regard to changes in the chemical composition of selected compounds:
acrylamide, chlorogenic acid (3-caffeoylquinic acid, 3-CQA), caffeine and the profile of volatile
compounds, which were determined by liquid chromatography LC-MS and HS-SPME gas
chromatography GC-MS techniques. All development work was carried out on to a key product
in Etno Cafe's portfolio - a classic version of the cold brew coffee drink.

Optimization of the cold brew coffee extraction process made it possible to verify
the parameters recommended by the Specialty Coffee Association (SCA), which determine
the optimal extraction percentage in the range of 1.15-1.35 % TDS (total dissolved solids). Using
Pareto charts, it was found that the extraction time [h] mainly determines the efficiency
of the process. Based on the results, three time values [6h, 9h, 12h] were identified for analysis
in further stages of the study. The best in terms of implementation were the 12th and 9th hour of
extraction, respectively. The results obtained for the 24-hour extraction time showed no
statistically significant differences compared to the 12th hour (p=0.05).

Analyses for the content of acrylamide in roasted coffee showed that the concentration
of this chemical compound was 289 ug/kg in coffee with a roasting profile at 210°C, which was
on average 80 pug/kg higher than variants at 220°C and 230°C.

A wide range of analyses in the next stage were carried out
on the of 3-CQA and caffeine content in the extracts and the concentrates prepared from them.
In each experimental trial, as the extraction temperature increased, the efficiency of the process
increased. In most cases, the concentration of 3-CQA increased with the smaller particle size
of the grains used in the extraction process, while for caffeine, grain size showed no significant
effect on its extraction rate. Moreover, for caffeine, the higher concentration in the extract also
significantly depended on the higher roasting temperature of the grains. According to the
literature, the highest concentrations of 3-CQA in the extract were found for the 210°C roasting
profile, which ranged from 0.606 to 0.639 mg/ml (in variants with brew: ratio, degree of coffee
bean grinding, temperature and extraction time of 5gx1.0mmx25°Cx12h and
6gx1.0mmx5°Cx6h), while the lowest for the 230°C roasting profile ranged from 0.318 to
0.334 mg/ml (in variants of 6gx1.5mmx5°Cx6h and 5gx1.5mmx25°Cx12h), which is related to
the low persistence of chlorogenic acid at higher processing temperatures. Importantly,
in the case of the cryoconcentration process, the results of 3-CQA content between the 210°C
and 220°C roasting profiles were at comparable levels and were above 1.5 mg/ml. In contrast,
an average of one and a half to two times less 3-CQA was observed during thermal concentration
of extracts on an evaporator under reduced pressure compared to the cryoconcentration process.



Comparing the results obtained for caffeine content, the average concentration of this
compound in the extracts after roasting for the 230°C was found to be 0.795 mg/ml, for the 220°C
roasting profile at 0.827 mg/ml, and for the 210°C roasting profile at 0.633 mg/ml. After the
cryoconcentration process, for the 230°C roasting profile the caffeine content was at
1.834 mg/ml, for the 220°C roasting profile at 1.867 mg/ml and for the 210°C roasting profile at
1.756 mg/ml. After thermal concentration, the caffeine content of the concentrates for the 230°C
roasting profile was at 2.783 mg/ml, for the 220°C roasting profile at 2.41 mg/ml, and for the
210°C roasting profile at 2.247 mg/ml.

The third stage of the work involved analyzing the acrylamide content of roasted coffee
extracts obtained at 220°C and 230°C roasting profiles. It was found that the process of extracting
this chemical compound from coffee into solution was influenced by the variables of bean
fineness, temperature and extraction time. The average difference for all experimental samples
considered between roasting temperatures was 1.29 ng/ml. In each case, higher concentrations
were recorded against extracts obtained from coffee roasted at 220°C, while the highest value
was 10.63 ng/ml. As a result of the work carried out, variants with the lowest concentration of
acrylamide were defined, whose content was, respectively, for the 220°C roasting profile:
4.84 and 6.29 ng/ml, and for the 230°C roasting profile: 4.42 and 5.11 ng/ml.

The block cryoconcentration technique developed in the fourth stage made it possible to
obtain satisfactory (i.e. at a relatively low level) acrylamide content at an average level
of 3.73 ng/ml. Nevertheless, a significantly higher level of acrylamide reduction was observed
in the case of thermal concentration - the average concentration was at the level of 2.88 ng/ml.
The obtained samples with enhanced health-promoting properties were evaluated in a two-stage
sensory test performed by experts, professionally affiliated with Etno Cafe (the fifth stage of the
research). A ten-point numerical scale was used, in which the corresponding levels of quality
(desirability) and intensity were assigned corresponding numbers (1 - low quality/desirability,
low intensity; 10 high quality/desirability, high intensity). The expert evaluation showed that the
concentration technique resulted in a final product with a higher degree of desirability.
The concentrate was characterized by a sweet taste and a fruity-floral aroma typical of cold brew
coffee. At the same time, an emerging problem during the production of thermal concentrates
was pointed out, related to the intensity of the bitter taste and roasted aroma, which was reflected
in the low-rated sensory distinction of the "aftertaste”, sensation after swallowing. The study
of the cryoconcentrate formulations selected for implementation in terms of quality and quantity
of aroma components by gas chromatography using supersurface phase analysis techniques made
it possible to clarify the improved sensory properties of instant cold brew coffee drinks "liquid"
type. Three key compounds stood out: 2-ethyl-3,5-dimethylpyrazine, guaiacol and
isovalerialdehyde, which had significantly the highest and also highly dominant OAV values.

The implementation value of the research was to obtain a liquid instant coffee recipe
developed on the basis of the beverage cryocentration technique using the parameters of the
extraction model of 6gx1.0mmx25°Cx12 coffee roasted at 220°C, which was also produced
on a prototype technological device developed and constructed during the research.
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WYKAZ UZYWANYCH SKROTOW

3-CQA — kwas 3-kawoilochinowy (ang. 3- caffeoylquinic acid)
4-CQA - kwas 4-kawoilochinowy (ang. 4- caffeoylquinic acid)
5-CQA - kwas 5-kawoilochinowy (ang. 5- caffeoylquinic acid)

CQAs - kwasy kawoilochinowe (ang. caffeoylquinic acids), kwasy chlorogenowe (ang.
chlorogenic acids)

AA — akrylamid
GC-MS - chromatografia gazowa —spektrometria mas (ang. gas chromatography — mass

spectrometry)

LC-MS/MS - chromatografia cieczowa z tandemows spektrometriag mas (ang. liquid
chromatography with tandem mass spectrometry)

HS-SPME- mikroekstrakcja do fazy stacjonarnej z fazy nadpowierzchniowej (ang. headspace
solid phase microextraction)

OAYV — warto$¢ aktywnosci aromatu (ang. odor activity value)

OT — prog wyczuwalnosci sensorycznej (ang. odor treshold)

RSM - metoda powierzchni odpowiedzi (ang. response surface methodology)

VOCs — lotne zwigzki organiczne (ang. volatile organic compunds)



1. Wstep

Charakterystyczne wtasciwos$ci sensoryczne kawy cold brew, ktére wynikaja bezposrednio
z odmiennego sposobu ekstrakcji w porownaniu do tradycyjnie parzonej kawy, wplywaja
na wzrost popularno$ci napoju zaréwno w sektorze napojow bezalkoholowych
oraz przetworstwa kawy. Tym samym, dostrzegalny stodki smak oraz owocowy aromat kawy
macerowanej na zimno wskazuja na zmieniajace si¢ preferencje konsumentow,
co jest prognostykiem dalszego wzrostu sprzedazy tego typu napojow oraz wzrostu konkurencji
wsrod producentow.

Kwestie te stajg si¢ wazne 1 stawiaja wyzwanie przedsigbiorcom w kierunku nowych
receptur, jak i proceséw wytwarzania. Powyzsze aspekty sktonily do przypuszczen, ze kawa
instant typu cold brew coffee ze wzgledu na zawarto$¢ skoncentrowanej frakcji sktadnikow
bioaktywnych oraz lotnych moze odgrywac istotng role w sektorze napojow kawowych. Zgodnie
z dostepng wiedzg w momencie pisania rozprawy doktorskiej nie zidentyfikowano zadnej firmy
w Polsce, ktora podjetaby si¢ podobnego opracowania recepturowego kawy instant typu ,,liquid”
otrzymanej z napoju cold brew. Koncepcja nowego produktu moze odpowiada¢ aktualnym
trendom, tj. innowacji technologicznych, oczekiwaniom konsumenckim oraz uzyskaniu kawy
jak najbardziej prozdrowotnej, zwlaszcza pod katem zwickszenia zawarto$ci pozadanych
zwigzkow chemicznych, jak kwasy kawoilochinowe czy kofeiny przy jednoczesnej redukcji
akrylamidu.

Dzigki mozliwosci rozwoju W ramach 1V edycji doktoratu wdrozeniowego, realizowanego
w Szkole Doktorskiej Uniwersytetu Przyrodniczego we Wroclawiu, przeprowadzono prace
naukowo-wdrozeniowe, ktorych celem zostato otrzymanie kawy instant cold brew coffee typu
,liquid” o zwigkszonych wiasciwosciach sensorycznych i prozdrowotnych.

Program zrealizowano m.in. przez poszczeg6lne etapy badan:

1. Analiza zawarto$ci akrylamidu w kawie prazonej. Optymalizacja procesu ekstrakcji cold
brew w ujeciu calkowitej ilosci sktadnikow  rozpuszczonych (TDS —
Total Dissolved Solids).

2. Optymalizacja procesu ekstrakcji sktadnikow bioaktywnych w kawie cold brew (kofeiny

oraz  3-CQA). Ocena zawartosci kofeiny 1 kwasu kawoilochinowego

w koncentratach.

Analiza zawartosci akrylamidu w napojach cold brew coffee.

Proba redukeji akrylamidu — instantyzacja kawy cold brew coffee.

Wykonanie testow sensorycznych.

Analiza receptury o zwickszonych wlasciwosciach sensorycznych. Badania GC-MS

(analiza jakosciowa i ilo$ciowa zwigzkow lotnych) koncentratow. Kalkulacja wartosci

aktywnos$ci zapachu OAV (ang. odour activity value).

o gk w

Wymiernym efektem prac badawczo-rozwojowych przeprowadzonych w ramach
doktoratu wdrozeniowego to kawa rozpuszczalna wytwarzana z ziaren kawy arabica (Coffea
arabica L.) o zwigkszonych wlasciwosciach prozdrowotnych i sensorycznych, uzyskanych
bez stosowania dodatkowych substancji.



2.  Czesé literaturowa

2.1. Kawowiec - charakterystyka rosliny

Z punktu widzenia produkcji kawy na cele konsumpcyjne zasadnicza wiedza opiera
si¢ na rozrdznieniu dwoch gatunkéw owocow kawowca majacych znaczenie ekonomiczne:
Coffea arabica L (kawa arabica) i Coffea canephora L. Linden (kawa robusta). W literaturze
wskazuje si¢ rowniez trzeci gatunek Coffea liberica, jednak stanowi on mnigj
niz 1 % $wiatowej produkcji kawy (Chrostowska-Siwek, 2011). Robusta pochodzi z lasow
rownikowych potozonych na niskich i1 srednich wysokosciach (migdzy 300 a 900 m n.p.m.).
W poréwnaniu do Coffea arabica L. cechg charakterystyczng odmiany jest tatwiejsza i mniej
kosztowna kultywacja ro$liny oraz dwukrotnie wigksza zawarto$¢ wtérnych metabolitow.
Wynikajace ze sktadu chemicznego cechy organoleptyczne robusty wplywaja na smak kawy,
ktory ,,rozwija si¢” w ustach, pozostawiajgc mocniejszy, ,,Sciggajacy” i zdecydowanie bardziej
gorzki posmak (aftertaste). Uznana jest jednak za gorsza jako$ciowo odmiang (Lambot i wsp.,
2017). Pomimo tej powszechnej opinii, nalezy zwroci¢ uwage na jej znaczacy wzrost w obrocie
gospodarczym. Z badan wynika, ze na rynku kawy od roku 2020 przewaza popyt nad podaza,
dlatego w poréwnaniu do minionej dekady jako$¢ napojow produkowanych na §wiecie uznawana
jest przez specjalistow za produkty gorszej jakosci, ale optacalne ekonomicznie dla producentow
(zrddto internetowe nr 1).

Odmienny smak kawy C. arabica L. wynika przede wszystkim z faktu, ze ro$nie
ona na innych obszarach geograficznych, na ktérych wegetuje znacznie dtuzej w poroéwnaniu
gatunku do C. canephora. Popularnym kryterium oceny jakos$ci danych ziaren sg oznaczenia
literowe, stuzgce réwniez do okreSlenia ich wielkosci. HB (hard beans — twarde ziarna)
lub HG (high grown — wysoko uprawiana) — takimi symbolami okresla si¢ ziarna z plantacji
potozonych na wysokosci 1000-1500 m n.p.m. Wystepujaca na Hawajach na wysokosci
1000 m n.p.m. kawa moze by¢ w odczuciu delikatna wptywajac na niskie ,,body” — cielisto$¢,
czyli odczucie wypehlienia w ustach oceniane podczas testow tzw. ,,cuppingu” (t0 rodzaj
techniki uzywanej przez sensorykdw w celu oceny rodzaju oraz jakosci zardwno zapachu,
jak i smaku napoju sporzadzonego na bazie prazonych ziaren kawy). W  Brazylii,|
z ktorej pochodzi najwigksza cze$¢ Swiatowej produkcji kawy arabica, plantacje uprawiane
sg na $redniej wysokosci 1100-1200 m n.p.m. Ziarna s3 ci¢zsze 1 ge¢stsze w swojej strukturze,
co przektada si¢ na wysokie ,,body” napojow. Pozyskane kawy charakteryzuje wysoka stodycz
1 delikatny gorzki ,,aftertaste” (tzw. posmak, czyli odczucie na jezyku bezposrednio po wypiciu
napoju kawowego). Z kolei etiopska czy kolumbijska arabica uprawiana w gorach na wysokosci
ok. 1500 m n.p.m. wywotuje wrazenie egzotycznej nuty  OwocoOw
1 charakterystycznej kwaskowato$ci (Miechowska i Dmowski, 2008). Zdecydowanie nizsza ilo§¢
tlenu, ograniczona dostgpnos¢ §wiatta stonecznego sprawiaja, ze kawa etiopska dojrzewa bardzo
powoli, a jej jako$¢  opisuja  nastepujace  skroty lub  wyrazy: SHB
(strictly hard beans - wytacznie twarde ziarna), SHG (strictly high grown — wytacznie wysokie
uprawy)  lub  ,Altura"” —  kawa  pochodzaca z  plantacji  potozonych
co najmniej 1500 metréw nad poziomem morza (Nebesny i Budryn, 2006).

Czas zbioru kawy rownoznaczny jest z osiagnieciem 95% dojrzatosci owocow. Kolejny
etap produkcji majacy miejsce na plantacji, to przetwarzanie ,,wisni” (trzesni kawy) w celu
wydobycia pestek. Dla produkcji kawy zielonej znane sg trzy metody przetwarzania: metoda
sucha, potsucha i mokra. Najczgéciej praktykowana w Brazylii metoda dry-processing
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to najstarszy rodzaj obrobki kawy. W praktyce usunigcie zewnetrznej warstwy epikarpu polega
na suszeniu owocoOw na otwartych platformach, a osiggnigcie okreslonego poziomu wilgotnosci
kawy zachodzi w warunkach naturalnych. Finalnie zewngtrzne warstwy suszonej ,,wisni”
oddzielajg si¢ samodzielnie lub sg usuwane mechanicznie. Pomimo, ze proces pozornie wydaje
si¢ by¢ nieskomplikowanym, to sensoryczng jakos$¢ finalnego produktu uzyskanego metoda
sucha nie da si¢ wytlumaczy¢ tylko tg jedng zmienng. W trakcie suszenia nastepuja biochemiczne
przemiany naturalnych cukrow migzszu co prowadzi do uzyskania naturalnej stodyczy
i prekursorow aromatéw owocowych (Vincent, 1987).

skorka ziarma kawy

warstwa sluzu
z luska
pergaminowa

silver skin
miazsz

Rys.1. Owoc kawy (zrodto internetowe nr 2)

Metoda ,,wet-processing” w porownaniu do powyzszego procesu odzwierciedla bardziej
zaawansowany sposob pozyskiwania kawy zielonej, gwarantujac otrzymanie surowca
0 znacznie wyzszej wartosci smakowo-zapachowej. W urzadzeniach przypominajacych mtyn
wodny nastgpuje mechaniczne usunigcie skorki 1 znacznej czgsci migzszu okrywajacego ziarna
kawy. Glowng zaleta procesu jest redukcja czasu obrobki z 3-5 tygodni do 8-10 dni oraz
zmniejszenie tacznej powierzchni surowca w procesie suszenia kawy. Z uwagi na fakt,
ze procesowi od samego poczatku towarzyszy woda, roznice gestosci ziaren wynikajace
z ewentualnego porazenia mikrobiologicznego umozliwiaja wstepng selekcje, jak rowniez
oddzielenie zanieczyszczen fizycznych. W kolejnym etapie kawa transportowana
jest specjalnymi kanatami do basenu fermentacyjnego. Jest to klasyczny etap, ktory trwa
od kilku do kilkunastu godzin (moze by¢ to jedna doba). Zachodzacy w nim proces fermentacji
mlekowej zuzywa zawarte w ziarnach cukry oraz pektyny, a enzymy mikrobiologiczne
hydrolizujg biatka co sprawia, ze kawy myte wyrdzniaja si¢ owocowym aromatem (de Melo
Pereira i wsp., 2019).

Ostatnia z powszechnie stosowanych metod jest tzw. ,pulp”, ktéra polega
na mechanicznym rozcieraniu owocoOw kawowych 1 usunigciu ich wierzchniej warstwy,
z wylaczeniem fermentacji. Po oddzieleniu skorki od ziarna, kawe pozostawia si¢ na stoncu wraz
z pozostatosciami az do osiggnigcia wilgotno$ci na poziomie 10-12%. Charakterystyczne
deskryptory aromatow ,owocowych” oraz “czekoladowych”
dla surowcow pochodzacych z tej metody obrobki sa wypadkowa dwoch poprzednio
omoéwionych technik (Chrostowska-Siwek, 2011; Poltronieri i Rossi, 2016).



2.2. Technologia prazenia kawy zielonej — opis procesu

W praktyce przemystowej do prazenia zielonych ziaren powszechnie wykorzystywane
sa piece kontaktowo-konwekcyjne (rys.2), ktore przystosowano do wytwarzania wysokich
temperatur poprzez spalanie gazu lub dostarczania energii w sposob alternatywny
(promieniowanie). Transfer ciepla do zielonych ziaren nastgpuje zardwno przez przewodzenie
przez $ciany rotujacego bebna, jak i konwekcje od poruszajacego si¢ strumienia powietrza, ktore
unosi si¢ ku gorze i trafia do komory spalania (Schenker, 2000). Element niezbedny uktadu
stanowi chlodnica kawy prazonej. Zbudowana jest ona z perforowanej blachy zaopatrzonej
w przektadnie mieszajagca, do ktorej nastepuje wytadunek produktu poprzez uchylny segment
bebna. Wentylator scalony z chlodnica kieruje mechanicznie strumien powietrza
znad wypalonych ziaren, co sprzyja szybkiemu obnizeniu ich temperatury i zatrzymania
niepozadanych zmian termicznych, takich jak pirolityczny wzrost st¢zenia dwutlenku wegla
czy postgpujace po wypaleniu procesy endotermiczne (Geiger i wsp., 2005).

)

o)
E Zasyp kawy
—3 zielonej
P ——
=
o <
3 Kierunek
@ przeptywu
B cieptego
o powietrza
o
c
3
o
Kierunek
7] przeptywu
( = Komora pieca powietrza
-— U chiodzgcego

& & & & \_ | —
< /

Zv9

Rys. 2. Schemat budowy pieca do prazenia kawy zielonej (opracowanie wiasne, zrodto: Pantaleo i wsp., 2017)

W trakcie prazenia surowiec w calym przekroju osigga temperature powyzej 200°C.
W praktyce proces ocenia si¢ wizualnie obserwujgc zmiang barwy co ma kluczowy wptyw
na walory smakowe kawy. Pierwszy etap procesu, ktory charakteryzuje spadek temperatury
komory do 100-120°C po aplikacji surowca do wngtrza pieca, obejmuje suszenie ziarna
zielonego (rys.3). Zmiana barwy ziaren (z jasno stomkowej do ciemnobrazowej) jest efektem
wzrostu temperatury w ukladzie w drugiej czesci procesu. Branzowa nomenklatura odnoszac
si¢ do wizualnych obserwacji, w ktérej ziarna zmieniaja kolor, definiuje dany etap
jako karmelizacje. Z chemicznego punktu widzenia zjawisko to jest zwigzane z reakcjg Maillarda
(Michalska 1 Zielinski, 2007). Wypalane ziarna po osiagni¢ciu widocznych zmian strukturalnych
(wzrost objetosci  ziaren od 50 do 100%) pekaja, co powszechnie zwane
jest ,crackiem”. Towarzyszy temu charakterystyczny dzwigk, ktoéry wydaje surowiec,
gdy osigga po raz pierwszy temperature powyzej 180°C. Nastepuje wtedy efekt reorganizacji
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miejsca parowania zwigzanej wody (wewnetrzny wzrost cisnienia jako nastepstwo
pochlonigtego ciepta) oraz rozpoczynajacej si¢ pirolizy, podczas ktorej uwalniany
jest dwutlenek wegla (gaz ten negatywnie wptywa na smak kawy po zaparzeniu) oraz lotne

zwigzki organiczne (LZO) jak réwniez substancje tluszczowe (Chrostowska-Siwek, 2011).
Nieprawidtowe ustawienie wartosci poczatkowej temperatury lub w przypadku, gdy gradient
wzrostu temperatury jest nierdwnomierny i nhie nastgpuje stopniowe nagrzewanie ziaren
od ich powierzchni do rdzenia moze skutkowac uwolnieniem zbyt duzej ilosci substancji lotnych,
przez co aromat kawy moze ulec ostabieniu lub pogorszeniu (Pantaleo i wsp., 2018).
Przyktadowo, charakterystyczny w kawach z Kenii aromat, okreslany jako stodki pomidor
(mieszanina heksanalu wraz z izomerami i1 pochodnymi alkoholami), ktoéry nie bedzie
kwalifikowany jako defekt (przypalony pomidor) w napoju cold brew coffee wymaga doboru
odpowiedniej wartos$ci temperatury poczatkowej w stosunku do ilosci wsadu surowca,
jak rowniez Scistej kontroli wyznaczonego organoleptycznie profilu palenia (Yilmaz, 2001).

T[°C] profilowanie
suszenie | karmelizacja |
| = |
190°C
|
"ﬁ
I{I
1 r
III|I ////,,,
it Y/
150°C | || Y/
|\ Y szybki
| .: czas rozwoju Sredni
profilu
W\ wolny
A\ 4
oocc| N\
50 100 350 700 950t [s]

Rys. 3. Krzywe profilowania kawy zielonej podczas procesu prazenia (opracowanie wlasne)

Temperatura prazenia kawy na potrzeby konsumpcyjne waha si¢ od okoto
205 do 240°C. Czas wypalania trwa w przetworstwie przemystlowym zazwyczaj kilka minut
(7-12 min.), co stanowi polowe czasu potrzebnego na prazenie kawy w rzemieslniczych
palarniach kawy. Proces ten jest charakteryzowany przez profil palenia (np. jasny, Sredni,
ciemny), rodzaj otrzymanej kawy (np. lightbrown, cityroast, french) i w zaleznosci
od produktu - smak (np. mocna stodycz, lekka gorycz, petne “body”) (Hu i wsp., 2020).

W realiach przetwdrstwa przemystowego o wydajnosci powyzej 1000 kg/h, profil kawy coraz
czedcie] jest ~monitorowany w  sposéb  chemometryczny (np.  S-metylofurfural
lub 2-acetylofuran sg liniowo zalezne od barwy uzyskanej w procesie palenia) lub w bardziej
zaawansowanym standardzie proces ten moze opierac si¢ na badaniu wytworzonej lotnej frakcji.
Przyktadowo pirydyna, ktoéra jest nosnikiem nuty prazonej, przypalonej, moze stuzy¢ jako
ogbélny wskaznik prazenia, poniewaz powstaje przez caly czas trwania procesu
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(Baggenstoss i wsp., 2008; Ruosi i wsp., 2012; Pantaleo i wsp., 2018).W przypadku produkcji
rzemie$lniczej proces prazenia kawy polega zasadniczo na do$§wiadczeniu Sensorycznym
roastera (palacza kawy).

2.3. Technologia prazenia kawy zielonej - przeglad wybranych skladnik6éw lotnych

Matryce chemiczng kawy zielonej ksztaltuje srednio okoto 1000 zwigzkéw chemicznych.
Podstawowy podziat lotnych sktadnikow organicznych VOCs (volatile organic compounds)
odpowiedzialny za specyficzny aromat surowca ksztattuje srednio 200 zwigzkow, za$ samej
kawy palonej od 600 do 800 zwigzkéw. Ich powstawaniu towarzysza zmiany chemiczne
zwigzane z termiczng degradacja: weglowodanow (38-42%), lipidow (50%), biatka (10%),
kwasow kawoilochinowych (5-10%) i wolnych aminokwasow,
€0 zobrazowano na rysunku 4. Kierujgc si¢ analizg iloSciowg frakcji VOCs kawy prazonej warto
podkresli¢, ze od 30 do 90 zwigzkow moze by¢ przedmiotem badan
w kierunku zmian technologicznych procesu prazenia kawy w praktyce przemystowe;j.
Na ich podstawie producenci opisuja klasyczne zapachy takie, jak: orzechowy, skorka chleba,
karmelowy, miodowy, owocowy, ziotowy, ktére wptywaja na decyzje zakupowe klientow.
Przekazywane na opakowaniach informacje w wigkszosci przypadkéw determinujg kolejno:
pirazyny, furany, aldehydy, ketony i zwiazki siarki, ktore odpowiadaja za intensywnos$¢
1 zmiany aromatu kawy po przygotowaniu napoju, dlatego wybrane skladniki kawy palonej
opisano w dalszej czesci pracy (Holscher i Steinhart, 1994; Holscher i Steinhart, 1995;
Toledo i wsp., 2016; Yang i wsp., 2016).

aldehydyiketony

prekursorzy aromatu kawy palonej: ~ 7| 9000 pg/100g

weglowodany ok. 60% o

»lipidy 10-16% — ;
« biatka 10% U™ 16000 pg/100g
*kwasy hydroksycynamonowe7-10% o B

*kwasy alifatyczne 3% /// . pirazyny | 4000 pg / 100g

*kofeinal-2% _,/__« '
*trygonelinal% i/ S 800 pg/100g
I

+walne aminokwasy <1% L» " zwigzkilotne aminokwaséw siarkowych

u,ﬂnl% Zwiazkiaromatyczne 0,1%

Suchamasa kawy palonej:
*weglowodany 35%

slipidy 5-8%

*biatka 8%

skwasy hydroksycynamonowe 6-9%
*kwasy alifatyczne <1%
*kofeinal-2%

*trygonelina<0,5%

*wolne aminokwasy <0,1%

Rys.4. Wybrane zmiany sktadu chemicznego podczas prazenia kawy zielonej (opracowanie wiasne, Zrédio:
Chrostowska-Siwek, 2011; Seninde i Chambers, 2020)

2.3.1. Aldehydy i ketony

Krotkotancuchowe  frakcje ~ zwiazkéw  lotnych  aldehydow 1 ketonow
to charakterystyczne sktadniki aromatu, mogace mie¢ wptyw na poprawe jakosci sensorycznej
kaw rozpuszczalnych (Rodrigues i Fernandes, 2023). W badaniach Semmelroch i Grosch (1996)
nad substancjami zapachowymi przedstawiono zwigzki chemiczne majgce wpltyw na aromat
wykazujac, ze 3-metylobutanal i metylopropanal, to najwazniejsze aldehydy majace wptyw
na OAV napoju z palonych ziaren kawy. Co istotne, aldehydy moga stuzy¢ roéwniez za wskaznik
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niepozadanych zmian jako$ci ekstraktow kawy. Przyktadowo, w procesie ich utleniania zanika
charakter stodki i owocowy napoju, o potwierdzono podczas badan wlasnych w trakcie testow
przechowalniczych klasycznej wersji napoju marki Etno Cafe(Huige, 1993; Bayle, 2019;
Araujo et al., 2020). Innym przyktadem wadliwego aromatu napoju jest zapach ,,przypalonych
ziemniakow”, ktory skojarzono z metionalem (3-(metylotio)propanal) obecnym w kawie.
Powstanie tego zwigzku wynika najprawdopodobniej z interakcji = zwigzkéw
a-dikarbonylowychz nieenzymatycznie utleniong metioning podczas etapu degradacji Streckera
(Havkin-Frenkel iBelanger, 2008).

Ketony to zwiazki, ktore w zaleznosci od techniki ekstrakeji moga odpowiada¢ aromatom
kojarzacym si¢ konsumentom negatywnie (maslany, grzybowy, stechty) i1 pozytywnie
(owocowy, karmelowy) (Amanpour i Selli, 2016). W praktyce produkcyjnej kawy cold brew
najczesciej kojarzone sg z pozytywnymi nutami popcornu, stodkiej trawy lub kwiatow,
ktore powstajg podczas pierwszego przebarwienia kawy z koloru zielonego na z6ity. Za stan
ten odpowiadajg m.in. 2,3-butanodion i 2,3-pentanodion (aromaty cukierkéw krowek, orzechu,
popcornu) oraz 2-pentanon, 3-heksanon (aromaty kwiatowo-karmelowe, miodowo-palone).
Co istotne, gdy proces prazenia w trakcie etapu karmelizacji przebiega zbyt szybko aktywny
aromat popcornu (osiggajac kilkukrotnie wigksze stgzenia) moze odzwierciedli¢ niepozadany
w napoju cold brew aromat palonej stomy (Hofmann i wsp., 2000; Chrostowska-Siwek, 2011).

Innym przejawem niepozadanych zmian w obrgbie obydwu grup zwigzkéw okazuje
si¢ rowniez palenie kawy porazonej mikrobiologicznie (pH surowca powyzej wartos$ci
referencyjnej 5,9-6,0), ktory istotnie wplywa na aktywno$¢ aromatu okreSlanego,
jako sple$niaty, blotny (Bayle, 2019; Aratjo i wsp., 2020) lub zjelczaly ser, mleko kozie.
Aromaty te moga powstawa¢ na drodze przeksztalcenia leucyny w 3-metylobutanal,
a nastepnic w kwas izowalerianowy. Zapach ten bardzo rzadko pojawia si¢ w kawie,
ale jest wyrazny dla konsumentéw, dlatego dany zwigzek moze stuzy¢ za wskaznik oceny jakos$ci
kawy arabica(Loutfi i wsp., 2015; Iwasa i wsp., 2021).

2.3.2. Lotne zwiazki siarki

Zwiazki zwigzane z siarkg istotnie wptywaja na smak i zapach kawy, poniewaz wykazuja
ogotem najnizszy prog wyczuwalnosci od 0.01ppm do 1 ppb (Gemert, 2011). Przyktadowo,
2-metyl-3-furanotiol oraz 2-furanometanotiol o progu wyczuwalno$ci przy stezeniu
ok. 0,005 ng/kg sa s$wiadectwem charakterystycznych aromatéw palonego migsa, karmelowego
i kawowo-stodkiego. Powstaja gtownie z cysteiny i rybozy podczas reakcji Maillarda, przy czym
nie zawsze wystepuja w kawie cold brew. Najwyzsza zawarto$¢ sposrod heterocyklicznych
zwigzkow  siarki  kawy stwierdzono w  odniesieniu  do czterech zwigzkow:
2-furfurylotiol, ktory wywotuje pozytywne wrazenie zapachu i kojarzony jest jako ,,wedzony”
lub ,,palona kawa” oraz wywotujgce negatywne skojarzenia: 3-metyl-2-buten-1-tiol, mrowczan
3-merkapto-3-metylobutylu, metanotiol. Pomimo zazwyczaj pozytywnych wrazen (deskrypcji)
w zwigkszonym stezeniu sg uznawane za sktadniki nieprzyjemne, jako tzw. “off-flavour” -
skojarzenia te opisywane sg jako nuty ,kanalizacji” lub ,zepsutych warzyw”
(Parker i wsp., 2014).

Interesujacym wyrazem dynamicznych zmian w skladzie zwigzkow lotnych kawy
charakteryzuje si¢ metanotiol. Osiggajac poczatkowe stezenie 1,5-4,3 ppm dla ziaren palonych
moze ulec dekoncentracji w trakcie przechowywania o okoto 30% podczas pierwszych godzin
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lub 80-95% do trzech tygodni od wyprazenia. Istotny spadek stezenia danego sktadnika
obserwuje si¢ takze w trakcie ekstrakcji, za co odpowiada nisko polarna grupa funkcyjna zwigzku
i wysoka lotno$¢ sktadnika. Dla kawy typu italian, frenchroast zaobserwowano takze kolejny
silny potencjal niekorzystnych zmian odczuwalnych sensorycznie przez metanotiol.
W przypadku przechowywania ziaren ciemno palonych w miejscu bezposrednio narazonym
na S$wiatlo stoneczne nastepuje czesciowa autooksydacja tluszczu i wigzania metionalu
(3—metylotiopropanal), ktory najczesciej kojarzony jest z aromatem typu ,,obrane, thuczone
ziemniaki”.(Amorim i Amorim, 1977; Buttery i wsp., 1997; Flament, 2001).

2.3.3. Heterocykliczne zwigzki azotu i tlenu

Napoje z kawy sg lepiej oceniane sensorycznie w zaleznosci od sktadu i budowy zwigzkow
chemicznych w nich zawartych. Z tego tez wzgledu w poréwnaniu do atomow siarki utlenione
zwiazki heterocykliczne kojarzone sg z wyzszg jako$cig sensoryczng (generalna deskrypcja:
stodycz, nuty owocowo-palone, karmelowy stod). Ich ilo$¢ ro$nie wraz z krétszym czasem
1 wyzszg temperaturg prazenia osiggajac nawet 60% VOCs po pierwszym ,.cracku”. Z uwagi
na wysoka elektroujemnos$¢ tworza silne wigzania wodorowe, co ma wplyw na dlugotrwale
odczucie podobienstwa aromatu kawy cold brew po procesie pasteryzacji (Toledo i wsp., 2016).

Interesujacym sktadnikiem grupy heterocyklicznych zwigzkéw zwigzanych z atomem
tlenu jest furan. Zwigzek ten odpowiada za wlasciwosci niosgce aromat stodkiego karmelu
1 orzechow. Sprzegajac si¢ z innymi czastkami tworzy pochodne takie, jak: difurany, etery,
ketony, aldehydy, wypetniajac ponad 10% catkowitej liczby VOCs w napojach (Flament, 2001,
Meireles i wsp., 2022). Furan powstaje w gtownym szlaku z degradacji termicznej sacharozy
(rys. 5). We wczesnym etapie biosyntezy dochodzi do tworzenia pierscienia furanoidowego,
za$ w ostatnim do dehydratacji glukozy. Co istotne, zbyt szybki wzrost temperatury sprzyja
wzrostowi koncentracji pochodnych zwigzku, wsrod ktorych S-hydroksymetylofurfural
(5-HMF) i furfural (FF) stanowia glowne produktu (zaobserwowano mozliwg dekarboksylacje
furfuralu, ktora prowadzi w 10% do powstawania furanu i 90% alkoholu furfurylowego na skutek
uwodornienia w ciemnych profilach prazenia) (Mathew 1 wsp., 2018; Gruczynska i wsp., 2018;
Hernandez-Fernandez i wsp., 2023)
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Rys. 5. Schemat syntezy furanu podczas prazenia kawy zielonej (opracowanie wlasne, zrodto: Moon i Shibamoto,
2010; Hernandez-Fernandez i wsp, 2023)
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Biorgc pod uwage aspekty zdrowotne picia kawy nalezy zaznaczy¢, ze furan
byt przedmiotem dyskusji naukowych, poniewaz zostat sklasyfikowany jako prawdopodobnie
rakotworczy dla ludzi (ze wzgledu na toksyczng aktywno$¢ metaboliczng). Wyznaczono
margines ekspozycji niebezpiecznej dawki, ktora wynosi ponad 0,95 mg/kg masy ciata (dawka
$miertelna ponad 5 mgkg masy ciala) (Gruczynska i wsp., 2018). Co istotne,
sktadnik ten jest réwniez wykrywany w innych produktach zywno$ciowych czy positkach dla
dzieci, w ktorych wyznaczono $rednie stezenie furanu na poziomie 112 pg/kg (Minorczyk i wsp.,
2012). Warto zaznaczy¢, ze spozywanie kawy pomimo zawartego furanu ma pozytywny wplyw
na  zdrowie, poniewaz koncentracja aktywnych sktadnikow chemicznych
o wlasciwosciach prozdrowotnych dominuje nad potencjalnie szkodliwymi dla zdrowia
sktadnikami z frakcji lotnej. Ponadto, bezprecedensowa korzy$¢ z picia kawy zaobserwowato
w kraju Narodowe Centrum Edukacji Zywieniowej umieszczajac symbol filizanki kawy
w nowej Piramidzie Zdrowego Zywienia i Aktywno$ci Fizycznej dla oséb dorostych.
Stwierdzono, ze umiarkowane spozycie (3-5 filizanek dziennie) jest bezpieczne dla zdrowia
1taczone z calg gamg pozadanych skutkow fizjologicznych (zrodto internetowe nr 3).

Weglowodory  aromatyczne z  kontrapunktowym  atomem  azotu  stanowig
od 14% do 30% czesSci sktadnikow lotnych kawy. Sg posrednimi produktami reakcji Maillarda
1 degradacji biatek, z ktorych najwazniejszy wpltyw na aktywnos$¢ aromatu napojow kawowych
wykazujg pirazyny, pirydyny i pirole (Rusinek i wsp., 2022). W efekcie termicznej kondensacji
zwigzkdbw  aminowych,  pirazyna  uformowana w  pierscien  heterocykliczny
z dwoma atomami azotu, odpowiada w kawie za aromat dymny, stodki wedzony, palonych
kwiatow (Alvarez, 2016).

Przyktadowo, 2-metylopirazyna, 2,5-dimetylopirazyna oraz 2,3-dimetylopirazyna uznane
zostaty za trzy z czterech zwigzkéw markerowych w grupie aromatéow “pieczeniowych”
dla napojow kawowych, a 2-metoksy-4-winylofenol uznano za gléwny sktadnik aromatu kawy
palonej. Jesli te trzy zwigzki wystepuja w stosunku 6:3:1 to fakt ten dowodzi
0 prawidlowosci przeprowadzonego procesu prazenia, podczas ktorego zachowany zostat balans
miedzy aromatami palonymi 1 owocowymi. Z drugiej strony, gdy ich stezenie
w ekstraktach osigga powyzej 5000 pg/g dowodzi to o nieprawidlowo przeprowadzonym
procesie wyprazenia(Hashim i Chaveron, 1996; Toci i Farah, 2008). Inne pochodne takie,
jak 2-etylo-3,5-dimetylopirazyna, 2,3-dietylo-5-metylpirazyna odpowiadaja za kompozycje
aromatu z nutami ,,palonymi”, ,,pieczeniowymi”, podobnymi do gwajakolu. Wykazuja jeden
znizszych w tej klasie progow wyczuwalnosci oraz ksztattuja finalny charakter kawy po procesie
ekstrakcji, wptywajac na ogdlng akceptowalno$¢ konsumencka napojow kawowych (Nursten,
2005).Badania nad gtownymi skladnikami aromatu wykazaly, ze gwajakol jest jednym
z kluczowych zwigzkow aromatycznych kawy rozpuszczalnej, a jego obecno$¢ jest zwigzana
z wysoka jakoscig produktow typu instant (Bassoli i wsp., 2006). Ponadto wykazano,
ze w odniesieniu do aromatu kawy, gwajakol przyczynia si¢ do charakterystycznych roznic
w percepcji i réznic smaku miedzy gatunkami kawy (Semmelroch i wsp., 1995).

Zbudowana z sze$cioczlonowego pierscienia pirydyna odpowiada w kawie za wrazenia
0 gorzkim i cierpko-sciagajacym deskryptorze. Powyzej 500 pg/kg wptywa na aromat podobny
do wysuszonej na stoncu aronii, ktérego intensywnos$¢ w kawie jest niepozadana (Zhao i wsp.,
2020). Dominujaca i podwyzszona zawarto$¢ pirydyny, jak réwniez pochodnych zwigzku
jest wadg procesu prazenia kawy zielonej (Gancarz i wsp., 2022). Z kolei pirol stanowi kolejny
wazny sktadnik tlenowy frakcji VOCs z uwagi na pozadany aromat okreslany jako stodki,
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dymny. Wraz z pochodnymi powstaje z proliny w procesie pirolizy osiagajac stezenie pomigdzy
2,5-3,0 ppmw kawie jasno i $rednio palonej (Flament, 2001). Ze wzgledu na wolng parg
elektrondow tworzy silne wigzania wodorowe 2z czasteczkami wody odpowiadajac
za podobienstwo zapachow kawy przed zaparzeniem, jak i1 po przygotowaniu napoju
(Petisca 1 wsp., 2013). Co istotne, badania aktywnos$ci przeciwutleniajacej zwiazkoéw
heterocyklicznych wykazaty, ze pirol posiada najwigkszg aktywno$¢ przeciwutleniajaca sposrod
wszystkich sktadnikow VOCs(Yanagimoto i wsp.,2002). Sugeruje to, ze tzw. ,,ciemniejsze
prazenie” kawy zielonej moze pozytywnie wptyngé na zdolnos$¢ potencjatu antyoksydacyjnego
frakcji lotnej kawy instant cold brew typu ,,liquid” poprzez ukierunkowane ,,modelowanie”
sktadnikow aromatycznych. Niemniej zagadnienie to wymagaé¢ begdzie doktadniejszych badan
w przysztosci.

2.4. Technologia prazenia kawy zielonej. Wplyw procesu na zawarto$¢ kwasu
kawoilochinowego, kofeiny i akrylamidu.

Kawa jednym z najpopularniejszych napojéw na $wiecie stanowigcych bogate zrédto
kwasow kawoilochinowych (kawoilochinowych): 3-CQA, 4-CQA, 5-CQA nalezacych do grupy
polifenoli. Niestety w przypadku kwaséw kawoilochinowych akceptacja konsumencka napojow
o ich wigkszej zawartosci znacznie spada. Zwigzki te odpowiedzialne sg za cierpki i gorzki smak
kawy. W kawie jasno palonej ich zawarto$¢ jest najwigksza, a ilo$¢ wraz
z pochodnymi wynosi do 6% s.m. Z kolei profilowanie kawy typu frenchroast moze wykazywac
utrate do 80% wszystkich kwasow kawoilochinowych(Farah i wsp., 2006; de Melo Pereira
i wsp., 2020), wykazujacych szczegdlne wlasciwosci bioaktywne. Ich potencjat antyoksydacyjny
zmniejsza ryzyko wystgpienia chordb dietozaleznych, jak réwniez zmian nowotworzenia
komoérkowego. W zalezno$ci od sposobu przygotowania napoju z 1 g kawy arabica mozna
wyekstrahowa¢ do 100 mg polifenoli. Zalecana dawka dzienna na t¢ grupe zwigzkow
chemicznych wynosi 0,1-1,0 g (Gawlik, 2004; Jabtonska-Rys$ i wsp. 2013).

Z termicznego rozpadu kwasu kawoilochinowego powstaja m.in. kwas kawowy 1 kwas
chinowy. Zwiazki te w trakcie prazenia kawy sa prekursorami fenoli, ktéore odpowiadaja
za korzenny, gozdzikowy zapach kawy oraz charakteryzujag w odczuciu konsumenckim mniej
cierpki smak kawy. Kwas chinowy takze przyczynia si¢ do zmian stopnia odczucia kwasnosci
kawy, czyli tzw. sourness. Zwigzek pod wptywem goracej wody ulega odwracalnej cyklizacji
wytwarzajac w poroOwnaniu do substratu mniej kwasny “octowo’ lakton, ktory w miare spadku
temperatury napoju hydrolizuje do pierwotnej postaci kwasu. To wyjasnia zmiany niepozadane;j
kwasnosci “octowe]” kawy parzonej, ktoéra wzrasta po odstaniu (Parliment, 2000). W ujgciu
wlasciwosci sensorycznych kwaséw CQA warto podkreslié, ze izomeryczna frakcja 5-CQA pod
wplywem degradacji termicznej stanowi takze istotne zrodto dwutlenku wegla obejmujace nawet
20% zawartosci gazu w kawie prazonej. Dowiedziono, ze dany poziom koncentracji ma wptyw
na odczucie organoleptyczne, ktore powigzano z niskiej jakosci ,.kwaskowatoscig” (bgdaca
antagonistg ,,stodkosci”) tzw. acidity. Owocowa kwaskowato$¢ kawy to atrybut smaku napoju
kawowego, ktory swiadczy o wysokiej jakosci wykorzystanych do ekstrakcji ziaren, niemniej
duze znaczenie ma takze stopien prazenia. Profil typu light oraz medium roast wyraza
w aromacie kawy specyficzne nuty, takie jak np. jabtko, porzeczka, wisnia, cytryna co w efekcie
pozwala na uzyskanie silniejszego odczuwania kwaskowatosci (reakcji organizmu glownie
na kwasy: cytrynowy, jabtkowy oraz chinowy). W celu uniknigcia niepozadanych zmian
organoleptycznych niezbe¢dne jest odgazowywanie CO2 z palonych ziaren kawy (Wang i Lim,
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2017). Tym samym, przeznaczenie kawy do spozycia rekomenduje si¢ nie wcze$niej niz 5-7 dni
od jej prazenia.
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Rys. 6. Dekompozycja kwasu kawoilochinowego podczas prazenia kawy zielonej (opracowanie wtasne, zrodto:
Moon i Shibamoto, 2010,Toledo i wsp., 2016)

W napojach cold brew coffee stezenie kwaséw kawoilochinowych moze by¢ nizsze
w porownaniu do napojow przygotowanych przez zaparzenie. Odnosi si¢ to szczegoOlnie
w przypadku kawy light i medium roast, poniewaz mniejsza absorpcja w roztworze sktadnikéw
odpowiedzialnych za wtasciwosci prozdrowotne wynika réwniez z mniejszej zdolnosci zimnej
wody do ich rozpuszczenia (Stanek i1 wsp., 2021; Polanco-Estibalez i wsp., 2023).
Mozliwe jest uzyskanie podobnych stezen sktadnikow po zastosowaniu obydwodch technik
ekstrakcji, zwlaszcza po czynnosciach optymalizacyjnych parametréw fizycznych ekstrakcji
cold brew (Fuller i Rao, 2017). Niemniej jednak waznym jest, aby kwasy kawoilochinowe miaty
optymalny wptyw na zapach i smak napoju, a profilowanie kawy zielonej na typ medium roast
jest wypadkowa wilasciwosci prozdrowotnych oraz wyréznikow smakowo-zapachowych
opracowywanych koncentratéw typu ,,liquid”.

Kofeina (1,3,7-trimetyloksantyna) wydaje si¢ by¢ najlepiej poznanym biochemicznie
sktadnikiem kawy, ktory z tatwos$cia pokonuje bariere krew-moézg, za$ blokujac receptory
adenozyny wptywa stymulujagco na organizm. Ponadto, obniza uczucie zmg¢czenia
oraz zwigksza m.in. sprawno$¢ myslenia 1 aktywnos$¢ osrodkowego uktadu nerwowego
ze wzgledu na uwalnianie neuroprzekaznikow, takich jak dopamina czy noradrenalina.
Po spozyciu kofeina jest wchianiana do krazenia ogodlnego w ciggu 30-45 min z przewodu
pokarmowego 1 nie ulega kumulacji w organizmie (Pelczynska 1 wsp., 2019). W ujeciu
organoleptycznym przyczynia si¢ do gorzkiego smaku kawy (odpowiada za 10% odczuwanej
goryczki napoju kawowego) (Sunarharum i1 wsp., 2014). Ze wzgledu ilo§¢ praktykowanych
sposobow ekstrakcji zawarto$¢ kofeiny w napojach kawowych dostgpnych na rynku wykazuje
duza zmienno$¢. Przyktadowo, espresso oraz napoje przygotowywane z kawy w kapsutkach
zawierajg od 0,5 do 2,2 mg/ml kofeiny (Danhelova i wsp., 2012). Srednia zawarto$¢
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w napojach typu cold brew classic produkowanych przez marke Etno Cafe wynosi
75,4 mg/100ml, co wskazuje na 165,9 mg kofeiny zawartej w opakowaniu jednostkowym
wynoszacym 220ml. Zawarto$¢ kofeiny w produktach kategorii RTD (Ready-To-Drink
gotowych do spozycia) sporzadzonych z kawy na goraco dostgpnych na rynku wynosila
od 109,7 do 147,7 mg w analizowanych przez autoréw badan opakowaniach jednostkowych
(Fajara i Susanti, 2017). Z kolei st¢zenie w zakresie od 36,5 do 55,1 mg/100ml, co odpowiada
od 64,6 do 125,4 mg dla serwowanej porcji 175-300ml, zaobserwowano w literaturze przedmiotu
dla kaw instant (Jeon i wsp.,2019). Mozna stwierdzi¢, ze sposdb otrzymywania napoju oraz
mozliwos¢ stosowania podczas praktyki produkcyjnej réznego stosunku kawy do wody podczas
ekstrakcji odzwierciedla niejednakowe wartosci kofeiny w produktach dostgpnych na rynku.

Zalecenia Komisji Europejskiej dotyczgce referencyjnych zawartosci dla akrylamidu
w kawie palonej i rozpuszczalnej wynoszg odpowiednio 400 i 850 pg/kg (Endeshaw i Belay,
2020). Akrylamid (2-propenoamid, amid kwasu 2-propenowego) stanowi zanieczyszczenie
o wlasciwosciach kancerogennych powstate podczas obrobki termicznej. Jest produktem
kondensacji asparaginy i weglowodanow redukujacych. Najwigksza koncentracje akrylamidu
w kawie zaobserwowano na poczatku procesu prazenia. Co istotne, roznica pomiedzy kawa
jasno, a $rednio palong moze si¢ga¢ 40% poczatkowej wartosci stezenia akrylamidu. Niemniej
jednak,  praktyczne rozwigzania  profilowania kawy w  kierunku  darkroast,
ktore zmniejszylyby cato§ciowo poziom niepozadanego skladnika wydaja si¢ nieskuteczne
z dwoch powoddéw. Po pierwsze, w przypadku ciemnego profilu prazenia dochodzi
do rozpadu kwaséw thuszczowych, z ktérych powstaje kwas akrylowy 1 akroleina.
Sktadniki te s3a bezposrednimi potproduktami wtornej syntezy akrylamidu. Po drugie,
wraz z termiczng probg redukcji akrylamidu moze wystapi¢ niepozadany efekt tak zwanego
»schorching’u”, na skutek ktorego powsta¢ moga tzw. sktadniki antyodzywcze, co przejawia
si¢ w napojach charakterystycznymi nutami palonego papieru i thuszczu (Yasuhara i wsp., 2003;
Endeshaw i Belay, 2020). Zwiazek ten jest wysoce polarny, dlatego wigkszos$¢ akrylamidu ulega
rozpuszczeniu w wodzie w trakcie ekstrakcji kawy prazonej (Andrzejewski i wsp., 2004).
Srednia zawarto$¢ tego zwigzku po przygotowaniu kawy technika cold brew
w temperaturze 5°C i na goragco w temperaturze 80°C wynosi odpowiednio 4,1 1 3,5 ng/ml
co sugeruje, ze pokojowa temperatura jest jednym z czynnikdw decydujacych
o0 jego stabilnosci (Kang 1 wsp., 2020).

Na rysunku 7 ukazano graficzne podsumowanie aktualnego stanu wiedzy dotyczacego
surowca przeznaczonego do ekstrakcji, gdzie poréwnano koncentracje kwasow
kawoilochinowych, kofeiny i1 akrylamidu w zalezno$ci od temperatury procesu prazenia,
w kontekscie jego koncowych zmian wizualnych. Obnizenie wartosci zdrowotnych kawy moze
by¢ uzaleznione od prazenia w bardzo wysokich temperaturach. Wowczas ziarno charakteryzuje
barwa brazowo-czarna. Symboliczne przecigcie funkcji wyktadniczych kofeiny i kwasu
kawoilochinowego powiazano z granica profilowania kawy light w kierunku typu medium roast,
po ktorym niewielki wzrost procentowy kofeiny w ziarnie odzwierciedla wigkszo$ciowa
degradacje kwasow CQA oraz mozliwa wtornie postepujaca syntezg akrylamidu.
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Rys. 7. Schemat zmian zawarto$ci wybranych sktadnikow kawy oraz aromatu podczas prazenia kawy zielonej
(opracowanie wilasne)

3. Charakterystyka napoju cold brew coffee oraz produktu koncowego instant typu
Hliquid”

Kawa typu cold brew jest nowatorskim sposobem przyrzadzania napoju z prazonych ziaren
kawy,  ktorag  charakteryzuje  delikatny  profil  smakowy, mniejsza  gorycz
i stodko-owocowy aromat w pordéwnaniu do tradycyjnie parzonej kawy. Specyficzne
wlasciwo$ci napoju, ktorego schemat technologiczny przedstawiono na rysunku 8, zaleza
nie tylko od wykorzystanej w procesie kawy, ale przede wszystkim od procesu ekstrakcji -
trwajacego do kilkunastu godzin w zakresie od 15°C do 25°C lub warunkach chtodniczych
(Portela i wsp., 2021).
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Rys.8. Proces technologiczny produkcji kawy instant cold brew coffee typu ,,liquid” (opracowanie wiasne)

Woda jest podstawowym sktadnikiem napoju. Z standardow Specialty Coffee Association
(SCA) wynika, ze ogo6lna zawarto$¢ mineratow na poziomie 150 mg w litrze wody powoduje
optymalng ekstrakcje pod wzgledem smaku skutkujaca zréwnowazong iloscia sktadnikéw
stodyczy, owocowej kwaskowatosci i goryczy. Z Kkolei mineralizacja wody
na poziomie 70 mg/L (przy stosunku jonoéw Ca/Mg wynoszacym 50/50) odzwierciedla
w odczuciu organoleptycznym zwigkszong cierpko$¢ 1 “body” kawy w pordwnaniu
do ekstraktu wykonanego z wykorzystaniem wody destylowanej. Dysproporcja w kierunku
nadmiaru stezenia jonow Mg wzgledem Ca (75/25) odpowiada za zmiany zwigekszonej percepcji
aromatu owocow. Z kolei wigkszg ilos¢ wapnia w wodzie powigzanO Z wzrostem goryczy
W napoju (zrédto internetowe nr 4). W badaniach dotyczacych roli kationdw w ekstrakcji kawy
cold brew coffee ustalono, ze nie istnieje jeden rodzaj wody, ktéry zapewnia selektywna
rozpuszczalnos$¢ sktadnikow z palonej kawy. W przypadku niskiej mineralizacji wody mozna
przedstawi¢ argument za korzystng wymiana Ca®* na Mg?" w celu zwigkszenia wydajnosci
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ekstrakcji, bez pogorszenia smaku kawy i dodatkowej korzysci w postaci usunigcia zrodla
kamienia osadowego. Z kolei woda bogata w Mg?* moze by¢ czynnikiem wskazujacym
wyekstrahowanie wigkszej ilosci kofeiny i kwasowkawoilo chinowych (Hendon i wsp., 2014).
Wraz ze wzrostem stopnia mineralizacji wody zaobserwowano réwniez merytoryczny zwigzek
w odniesieniu do wydajnosci ekstrakcji sktadnikow bioaktywnych kawy - $rednio i wysoko
zmineralizowana woda wptywa na nizszg zawarto$¢ polifenoli w napojach. Zjawisko to wynika
najprawdopodobniej z samorzutnego wigzania przez kationy Ca?* zwigzkéw chemicznych
z grupy polifenoli (Chtopicka i wsp., 2015). Obecne rozwigzania w praktyce produkcyjnej cold
brew coffee wskazuja na catosciowe usuni¢cie rozpuszczonych jonow w wodzie
wykorzystywanej do produkcji napoju (Stan, 2016).

Podstawowa operacja wykonywang na kawie prazonej (zagadnienie prazenia opisano
w poprzednim rozdziale) w procesie technologicznym cold brew coffee jest proces
rozdrabniania. Z opisu mielenia kawy wedlug SCA zaobserwowano, ze wielkoSci
rozdrobnionych ziaren na poziomie 1,0 mm oraz 1,5 mm mozna uzna¢ za optymalne w praktyce
produkcyjnej kawy cold brew, a czas ekstrakcji danych rodzajow ziaren powyzejpigciu godzin
jest glownym czynnikiem wplywajacym na smak napoju (Arnot, 2019). Co istotne,
na podstawie doswiadczenia zwigzanego z marka Etno Cafe przyjeto, ze Srednie 1 grube mielenie
odpowiada polepszeniu jakosci produktu ze wzgledu na wigksza klarowno$¢ napoju,
gdy w procesie technologicznym zastosowano jednoetapowa filtracje klasyczng. W literaturze
przedmiotu stwierdzono réwniez, ze dla réznych stopni rozdrobnienia kawy cold brew
ekstrahowanej powyzej trzech godzin oraz w poréwnaniu do kaw parzonych na goraco
nie zanotowano istotnych zmian pH (Pérez-Martinez i wsp., 2008; Somnam i Kanna, 2020;Pan
i wsp., 2023). Mozna wigc wyciggna¢ wniosek, ze opinia ,,less acidic” odnoszaca si¢ do napoju
cold brew coffee ma zwigzek przede wszystkim z wrazeniami sensorycznymi, a odniesienie
do skali pH ma charakter jedynie porownawczy wzgledem kawy parzonej na goraco.

W celu pelnej charakterystyki procesu ekstrakcji nalezy rowniez bra¢ pod uwage ilosé
substancji rozpuszczonych w produkcie. Wartos$¢ ta jest standardowo wyrazana w procentach
jednostki TDS (total dissolved solids). Praktycznym narzedziem wykorzystywanym
w produkcji, wyrazajacym ilo$¢ sktadnikéw rozpuszczonych z 1 grama kawy jest diagram
Lockharta (rys. 9). Wykres opiera si¢ na dwoch wspotrzednych, tj. wydajnosci ekstrakcji [%]
oraz mocy ekstraktu [%], na ktorym ukazane sg linie reprezentujace iloraz ilosci wody do ilosci
kawy na tle r6znych cech sensorycznych napoju. Na rysunku tym zobrazowano wigc liste
konkretnych deskryptorow i statych atrybutow smaku, ktore stuzg do opisu rodznic
organoleptycznych.

Okresleniem organoleptycznym TDS jest ,,moc” ekstraktu - od stabego do mocnego,
obejmujgc takze intensywnos¢ aromatu (Colburn i wsp., 2016; Guinard i wsp., 2023). Wydajno$¢
ekstrakcji, ktora mozna opisa¢ jako stabg (kwasng lub roslinng) lub nadmiernie rozwinigta
(gorzka), definiuje stosunek ilosci rozpuszczonych w ekstrakcie sktadnikow kawy do ilosci
uzytej w recepturze kawy prazonej (Varady 1 wsp., 2022).
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Rys. 9. Diagram ekstrakcji kawy opracowany na podstawie wykresu Lockharta (opracowanie wiasne, Zrédto:
internetowe nr5)

W  przypadku kaw tradycyjnie parzonych stan réwnowagi procesu 1 ilosci
rozpuszczonych sktadnikow wyznaczajg wspotrzedne mocnego TDS oraz nadmiernej ekstrakcji.
Woéwezas finalny produkt charakteryzuje intensywny smak 1 typowe aromaty
0 pieczonym i palonym deskryptorze (Mestdagh i wsp., 2017). W przypadku kaw typu cold brew
zaobserwowano, ze ekstrakcja przebiega zwyczajowo w kierunku $redniej mocy
I umiarkowanej wydajnosci. W efekcie wlasciwos$ci sensoryczne napoju w porownaniu do kaw
tradycyjnie parzonych odzwierciedla balans smaku pomigdzy kwaskowatoscig 1 stodycza,
intensywny aromat cytrusow i orzezwiajacy charakter napoju (Kwok i wsp., 2020).

Zasadniczo metoda tzw. ,,pelnego zanurzenia” kawy do ekstrakcji cold brew odpowiada
klasycznej technice produkcji napoju. W praktyce przemystowej stosuje si¢ do tego celu zbiornik
wyposazony w mieszadto. Nieodtaczng zaletg tej techniki jest mozliwos¢ kontroli parametrow
procesu ekstrakcji, bez konieczno$ci zastosowania specjalistycznych uktadow pomiarowych
(Batali i wsp., 2022). Inng technikg ekstrakcji jest zimne przelewanie,
tzw. cold drip. Jest to metoda ,powolnego kroplenia”, ktéora odzwierciedla natrysk
rozpuszczalnika oraz przesaczenie ekstraktu. Sposob ten wymaga minimum 3 poziomoéw
konstrukcyjnych - kolejno na wodg, kawe i komor¢ zbierajaca ekstrakt. W poréwnaniu
do tradycyjnej maceracji uktad wiezy cold dripmoze by¢ problematyczny w zastosowaniu
przemystowym ze wzgledow finansowych oraz znacznie dtuzszego czasu ekstrakcji. Z drugiej
strony niewatpliwg zaleta tego rodzaju konstrukcji jest mozliwo$¢ ulozenia ziaren kawy
w filtrze, przez ktory grawitacyjnie przeptywa ekstrakt (przypomina to technike zaparzania kawy
w ekspresie przelewowym). W ocenie sensorycznej kawy otrzymanej metodg cold drip, ocenia
si¢ go jako napo6j bardziej gorzki w smaku i o mocniejszym, palonym aromacie
w porownaniu do ekstrakcji pelnego zanurzenia. Napoje uzyskane ta drugg technologia
sa charakteryzowane jako produkty o mocniejszym smaku stodyczy. Ze wzgledu na istotng
réznice zwigzkow lotnych, takich jak ketony, furany, furanony i pirazyny w aromacie
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stwierdzono silniejsze odczuwanie takich cech jak orzechowo$¢, karmel 1 stodowos¢ (Cordoba
i wsp., 2021). Zjawisko to moze wynika¢ z czesciowego utleniania sktadnikow kawy przelewane;j
na zimno, ze wzgledu na proces przesaczania. Walory sensoryczne napojow uzyskanych w ten
sposob sa zalezne réwniez od kofeiny, ktorej wyzsza zawartos¢ stwierdzono w przypadku
napojow uzyskanych technikg cold drip, za$ r6znica moze sigga¢ nawet 0,2 mg/ml (Angeloni
I wsp., 2019).

W kwestii maksymalnego stopnia redukcji czasu niezbgdnego do otrzymania kawy cold
brew, wykorzystuje si¢ takze tzw. niekonwencjonalne techniki. Przyktadowo ekstrakcja
wspomagana wigzka lasera powoduje uszkodzenia materiatu spowodowane zmianami
fizycznymi, ktore indukujg zjawisko kawitacji przy powierzchni kawy zanurzonej w wodzie,
ale z drugiej strony nast¢pujace zmiany ksztattu na porowatej strukturze materialu sg korzystne
gdyz przyspieszaja proces ekstrakcji. Finalnie sktad chemiczny kawy wspomaganej laserem
podczas ekstrakcji jest podobny do konwencjonalnej kawy macerowanej na zimno (Zieful3
I wsp., 2022). Innym przyktadem procesu umozliwiajacego optymalizacje czasu ekstrakcji cold
brew sg techniki zwigzane ze zmiang cisnienia. Zastosowanie prozni redukuje obecno$¢
powietrza uwiezionego w przestrzeni migdzykomoérkowej kawy ograniczajac fizyczng bariere,
ktorg napotyka woda w kontakcie z §ciang komorkowa surowca. Interakcja cykli prozniowych
1 czasu ich trwania ma wigc znaczacy wplyw na ilos¢ skladnikow mozliwych
do wyekstrahowania z kawy. Wada tej metody w poréwnaniu do ekstrakcji przy uzyciu
wysokiego cis$nienia jest mozliwos¢ pogorszenia wszystkich cech sensorycznych (aromatu,
body, aftertaste, rOwnowagi smaku), co mozna wytlumaczy¢ obnizeniem temperatury wrzenia
wody (Kyroglou i wsp., 2021, 2022) Z kolei metoda wysokich cisnien (HPP), powszechnie
wykorzystywana w przetworstwie owocowo-warzywnym, pozwala utrzymaé odpowiednig
jako$¢ smakowo-zapachowa 1 wysokie stezenie bioaktywnych skladnikow w napoju,
poniewaz mozliwe jest utrzymanie niskiej temperatury w procesie technologicznym. Ponadto,
w metodzie tej otrzymuje si¢ wzrost wartosci TDS, stezenia zwigzkdéw aromatycznych w napoju
i redukcjeczasu ekstrakcji (Liu i wsp., 2022; Zhang i wsp., 2022; Polanco-Estibalez i wsp., 2023).
Redukcje czasu ekstrakcji oraz  wzrost wydajnosci procesu mozna uzyskac
przy zastosowaniu techniki wspomaganej ultradzwigkami (US). Do§wiadczenia innych badaczy
wskazuja, ze w stosujac ultradzwieki powoduje si¢ intensyfikacje¢ mikroprzepltywu cieczy
w porowatej strukturze kawy, co skutkuje dwunastokrotnym zredukowaniem czasu ekstrakcji.
Co istotne, w probach eksperymentalnych US zaobserwowano podobne stezenia skladnikow
chemicznych w roztworze w poréwnaniu do wersji napoju produkowanego metoda petnego
zanurzenia. Metoda wspomagana ultradzwickami (US) wydaje si¢ by¢ aktualnie najlepsza
z alternatywnych technik do otrzymania napoju cold brew (Stasiak, 2005; Zhai i wsp., 2022).

W opracowaniu technologii produkcji kawy cold brew typu instant zwrocono szczeg6lna
uwage na fakt, ze koncentrat takiej kawy posiada bardzo dobrg jakos$¢ i jest bezpieczny
mikrobiologicznie przez ponad kilka tygodni (Bellumori i wsp., 2021; Wei, 2021),
co potwierdzono rowniez we wstepnych badaniach wlasnych. Tym samym podjeto decyzje
eliminacji procesu pasteryzacji w dalszej czesci badan, poniewaz zageszczone sktadniki kawy
prazonej wykazuja znaczacy wzrost trwalo$ci mikrobiologicznej produktu, rozwigzujac
czgsciowo problem jego utrwalenia (Calheiros i wsp., 2023). Na etapie wiasnych badan
naukowych nie zaprojektowano docelowego opakowania, co réwniez ma istotny wplyw
na wyznaczenie ostatecznej daty minimalnej trwatosci. Ponadto, jednostki pasteryzacji okreslane
sg doktadnie na podstawie rekomendowanych urzadzen, w tym wartosci netto potencjalnej
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produkcji, ktorych réwniez nie ustalano w momencie pisania niniejszej rozprawy.
Warto zaznaczy¢, ze napoje musza zosta¢ wyprodukowane wg standardow higieny
obowigzujacych dla produkcji zywnosci. W zakresie utrwalania kawy cold brew rozwazane
jest wdrozenie metod kombinowanych, dzigki ktéorym wuzyska¢ mozna produkt
bez niepozadanych zmian w jego skladzie chemicznym, zachowujac wszystkie walory
sensoryczne, jak rowniez biologicznie aktywne substancje. Perspektywa rozwoju wydaja
si¢ by¢ niskotemperaturowe metody fizyczne, ktérych potencjalne wdrozenie zaplanowano
po etapie studiow w ramach prowadzonej wspotpracy z firmg Elea (Zzrodlo internetowe nr 6).

Instantyzacja to kluczowy etap niniejszej rozprawy, ktorego celem jest nadanie
koncentratom ptynnym wiasciwosci btyskawicznego rozpuszczenia w czasie do kilku sekund.
W  wyniku zatezania przez odparowanie z ogrzanego roztworu wydziela si¢ para
rozpuszczalnika, za$ substancja rozpuszczona pozostaje w aparacie w postaci zatezonego
roztworu, ktorego temperatura wrzenia jest wyzsza od temperatury wrzenia wody pod tym
samym cisnieniem i zwi¢ksza si¢ w miar¢ koncentracji roztworu. W warunkach przemystowych
proces zageszczania prowadzi si¢ najczeSciej w  wyparkach prozniowych cigglych,
wyposazonych w skraplacz oparéw, ktory wspomaga efekt obnizenia temperatury w obnizonym
cisnieniu. Wyparki te sg bardziej ekonomiczne od wyparek o dziataniu okresowym ze wzgledu
na mniejsze starty energii zwigzane z uzyciem ciepta na okresowe rozgrzanie aparatu i daja
mozliwo$ci wykorzystania energii oparéw do zatezania samego roztworu przez podwyzszenie
temperatury oparow w konstrukcji urzadzen wielodzialowych (Dhluzewski, 2006). Pomimo,
ze przez indukowane ciepto nastepuje pogorszenie wartosci organoleptycznych istotnych
dla smaku kawy zwigzkow aromatycznych (Petrotos i Lazarides, 2001), to proces zaggszczania
przez odparowanie wybrano do czes$ci doswiadczalnej z uwagi na:

e obecno$¢ na rynku koncentratow kawy produktow niskiej jakosci, powstatych najczesciej
w oparciu 0 kawe¢ gatunku robusta, ktorej smak i1 zapach okresla aromat pozbawiony
zwigzkow lotnych o owocowym i kwiatowym deskryptorze (Farah, 2019; Kwok i wsp.,
2020),

e wykorzystanie w niniejszej pracy surowca wysokiej jako$ci, z ktorego mozliwe
jest uzyskanie koncentratu termicznego o lepszych wiasciwosciach sensorycznych
(badania witasne z tym zwigzane moga uzupei¢ réwniez niewielkg ilo§¢ publikacji
na temat sktadu chemicznego lotnej frakcji kawy instant typu cold brew),

e mozliwos¢ redukcji znacznej ilosci akrylamidu w kawie co moze ukierunkowaé rozwoj
alternatywnych procesow technologicznych zwigkszajacych wartosci prozdrowotne
finalnego produktu (Mariotti-Celis i wsp., 2017).

Drugi model procesu instantyzacji, wobec ktorego zwrocono szczegdlng uwage na fakt
uzupetnienia technologii produkcji kawy instant typu ,liquid” o nietermiczne operacje
jednostkowe, zwigzany jest z kriokoncentracjag. W pordwnaniu z technologia odparowania
czy technologia membranowa, ma miejsce minimalna utrata zwigzkéw lotnych 1 wartos$ci
odzywczej, co zwigzane jest z lepszym zachowaniem zwigzkoéw termolabilnych takich,
jak kwasy chlorogenowe (pozostaje ich okoto 70%) oraz substancji odpowiedzialnych za barwe
i smak (Petzold i wsp., 2015; Orellana-Palma i wsp., 2017). W ten sposdb wickszos¢
producentow wytwarza piwo typu kozlak lodowy (eisbock) czy wino lodowe i cydr lodowy,
poniewaz kriokoncentracja zwieksza wydajnos¢ fermentacyjng soku, utrzymuje wysokie walory
smakowo-zapachowe oraz pozwala otrzyma¢ wysokie OAV kluczowych aromatow napojow
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fermentowanych (Kirkey i Braden, 2014). Obecnie dost¢pne sg cztery techniki separacji poprzez
kriokoncentracje (Orellana-Palma i wsp.,2019):

e kriokoncentracja zawiesiny (tworzenie si¢ wielu krysztalow lodu, ktore oddziela
sigod stezonej cieczy),

e kriokoncentracja progresywna (tworzenie si¢ duzej masy lodu na powierzchni
chlodzacej),

e koncentracja opadajacego filmu (tworzenie si¢ pojedynczej warstwy lodu, ktéra powstaje
warstwa po warstwie z zatezonego roztworu),

e kriokoncentracja blokowa (uwzglednia etapy catkowitego zamrozenia roztworu
1 rozmrazania grawitacyjnego substancji rozpuszczonej z bryty lodu).

Co wazne, koncentracja blokowa w poréwnaniu z innymi nietermicznymi technikami
wymaga konstrukcyjnie prostszych urzadzen 1 mniejszych kosztow inwestycyjnych.
Na przeszkodzie w rozpowszechnieniu tej metody stoi nizsza wydajnos¢, wynikajaca z czasu
niezbednego na otrzymanie koncentratu. Z kolei w poroéwnaniu z metodami termicznymi,
pozwala unikngé nieprzyjemnych posmakow okreslanych, jako przypalone, cO pozytywnie
wplywa na jako$¢ finalng produktu (Krzysztofik i wsp., 2015). W procesie kriokoncentracji
blokowej, bez uwzgledniania schtodzenia wstgpnego surowca, wystepuja zasadniczo dwa etapy
(Orellana-Palma i wsp., 2019; Miyawaki i Inakuma, 2021;):

e zamrazanie - w miar¢ obnizania temperatury roztworu przycigganie mi¢dzy czasteczkami
wody wzrasta 1 postgpuje krystalizacja wody. W efekcie czasteczki substancji rozpuszczone;j
nie s3 zdolne do dalszego przemieszczania migdzy krysztatami lodu. Uktadaja si¢ w wysoce
ustrukturyzowang sie¢, powodujac ich skupienie w jednej czegsci bryly lodu.
W celu uzyskania wigkszej wydajnosci stosuje si¢ zamrazanie w temperaturze ponizej -
10°C, gdzie obserwowane sg duze krysztatki bedace w 100% zarodkami skrystalizowanej
wody;

e separacja skoncentrowanej fazy ptynnej - prowadzona okresowo lub w sposob ciagly
pod wptywem sity od$rodkowej lub grawitacji, polega na odebraniu fazy w kontrolowanych
warunkach rozmrazania. Korygowanie rozkladu sktadnikéw rozpuszczonych w bryle lodu
podlegajacych separacji, otrzymuje si¢ z cze$ciowego rozmrozenia bryty (etap przejsciowy)
1 mrozenia wtdrnego, wskutek czego nastepuje grawitacyjne skupienie substancji w jednej
czgdci bryly lodu. Ponadto, w celu zwigkszenia wydajnosci separacji, mozna stosowac
w skojarzonych metodach praktyki takie jak wstrzasanie lub proznia.
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4.  Cel pracy i hipotezy

Celem glownym badan bylo opracowanie receptury koncentratu typu ,liquid”
o0 jak najlepszym sktadzie kluczowych zwiazkéw chemicznych i wysokiej ocenie sensorycznej
uzyskanej w wyniku zastosowania technologii instantyzacji oraz optymalizacji wybranych
procesow technologicznych stosowanych w firmie.

W pracy postawiono nast¢pujace hipotezy:

1. Mozliwe jest wuzyskanie finalnego produktu o wysokiej zawartosci kwasu
kawoilochinowego 3-CQA przy jednoczesnym zredukowaniu w nim zawartosci akrylamidu.

2. Technika kriokoncentracji umozliwia ukierunkowanie procesu technologicznego
na zwigkszenie obecnosci kluczowych zwigzkow aromatycznych poprawiajacych aromat kawy
rozpuszczalnej.

5. Metodyka badan — material badawczy i metody analityczne

W odniesieniu do metodyki badan przygotowano uproszczony schemat pracy badawczej
(rys. 10), celem przyblizenia kluczowych etapow oraz wykonywanych analiz.

Kawa prazona

l

Optvmalizacja procesu ekstrakeiji tvpu cold brew

Analiza zawartosci akrylamidu w kawie ziarnistej Etap 1
"\1 d
Analiza zawartosci kofeiny 1 3-COQA —— = Etap 2
l
Analiza zawartosci akrylamidu
w ekstraktach Etap 3
Etap 4:
Analiza akryvlamidu w koncentratach ——= wybor wariantow o zrwieksronych

wlasciwosciach zdrowotnyvch

e Etap 5:
Testyv sensorvczne = wybor wariantu o zwiekszonych
wlasciwosciach sensoryvcznyvch

Analiza profilu zwiazkow lotnych. Kalkulacja

B .- - ——= Etap 6
wartosci aktvwnosci aromatu OV B

b

receptura instant cold
brew coffee typu Jliguid™

Rys. 10. Uproszczony schemat przeprowadzonych badan
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5.1. Przygotowanie ziaren kawy - prazenie

Niepalone ziarna kawy brazylijskiej gatunku arabica pochodzity z palarni kawy Etno Cafe
we Wroctawiu. Parti¢ zielonych ziaren kawy (4,5 kg) podzielono na 30 frakcji
po 150 g i przechowywano w firmowym opakowaniu (trojwarstwowym z wentylem
jednostronnym) w temperaturze -32°C dla celow pdzniejszej analizy laboratoryjne;.
Przed przystapieniem do badan pobierano 50 g surowca i wypalono w automatycznym
urzgdzeniu IKAWA (model nr Pro50, Londyn, Wielka Brytania) z wykorzystaniem aplikacji
IKAWA Pro App, przy domyslnym ustawieniu czasu 8 minut, w trzech r6znych temperaturach
koncowych: 210°C, 220°C, 230°C. Ziarno bezposrednio po wypaleniu mielono w mtynku
zarnowym marki Nivona (model Cafe Grano 130, Nurnberg, Niemcy) przy ustawieniu grubosci
mielenia 1500 pm i 1000um. Zmielony materiat przesiewano w celu zatrzymania homogenicznej
struktury ziaren o wielkosci 1000 pm i 1500 um wykorzystujac sita marki KURVE (model Sifter
Base, Ontario, Kanada). Zmielony i przesiany material poddano procesowi ekstrakcji
po 24 godzinach - celem odgazowania CO». Przez ten czas materiat znajdowat si¢ w chtodziarce
marki LG Electronic Polska (model GBB92MCACP1, Warszawa, Polska)w temperaturze 5°C.

5.2. Ekstrakcja kawy. Pomiar ilo$ci skladnikéw rozpuszczonych (TDS%)

Do szklanej kolby ptaskodennej o pojemnosci nominalnej 100 ml z korkiem na szlif
odmierzono 50 ml wody RO (uzyskanej przez odwrocong osmozg) ze stacji Aqua-Soft (model
ROS500, Biatystok, Polska) i przetrzymywano:

) w chtodziarce marki LG Electronic Polska (model GBB92MCACP1, Warszawa,
Polska) do ustabilizowania temperatury wody na poziomie 5°C

lub

i) w komorze termostatycznej marki ChemLand (model 06-WPL-30 BE, Stargard,
Polska) do ustabilizowania temperatury wody na poziomie 25°C.

Kawe mielong 1 przesiang, w zaleznosci od wariantu, w ilosci 2,5 g oraz 3 g, odwazano
do przygotowanych kolb, zamykano korkiem i obracano pigciokrotnie w kierunku gora-dot.
Mieszaniny odkladano na okres 2, 4, 6, 9, 12 lub 24 godzin celem ekstrakcji w ustalonych
warunkach temperatury (chtodniczych - lodoéwka, temperatury pokojowej - komora
termostatyczna). Nastepnie roztwory filtrowano wykorzystujac porcelanowy dripper marki
Hario (model V60-01, Tokyo, Japan) oraz biaty filtr papierowy do kawy marki Hario (model
V60-01, Tokyo, Japan).

Pomiar TDS % filtratu dokonano za pomoca refraktometru optycznego Atago (model

Pal-Coffee bx/tds, Tokyo, Japan). Kazde do$wiadczenie przeprowadzono w czterech
powtorzeniach (n=4).
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5.3. Instantyzacja ekstraktow cold brew coffee
5.3.1. Kriokoncentracja

45 ml ekstraktu kawy cold brew przenoszono z wykorzystaniem cylindra miarowego
do rurki szklanej (grubo$¢ $cianki 2 mm, $rednica wewngtrzna 20 mm, wysoko$¢ 200 mm),
jednostronnie izolowanej korkiem z gumy naturalnej Roth o wymiarze 12,5 mm dla dolnej
srednicy (Rotilabo 12,5 mm, Karlsruhe, Niemcy). Material izolowano styropianem (grubos¢
10mm=Imm, przewodnos¢ cieplna K = 0,031 W/mK) do gornej krawedzi rurki tak, tak aby
kierunek frontu zamarzania nastepowat od gory do dotu. Roztwdr mrozono przez 12 godzin
w temperaturze -16°C+£1°C w zamrazarce marki Whirlpool (UW8 F2Y XBI F 2 No Frost,
Warszawa, Polska). Po zamrozeniu rurk¢ bez korka umieszczano nad cylindrem miarowym
o objetosci 10 ml zaopatrzonym w lejek szklany w statywie laboratoryjnym w komorze
termostatycznej marki ChemLand (model 06-WPL-30 BE, Stargard, Polska). W temperaturze
25°C prowadzono proces instantyzacji 5 ml napoju przez okres ok. 16 min 30 s (koncowag
temperatura koncentratu 23°C+1°C). W dalszej kolejnosci koncentrat filtrowano przez filtr
strzykawkowy PVDF 0,2 um (LLG Labware, Niemcy), przenoszono do probowki 10 ml typu
Falcon i przechowywano w temperaturze -16°C do czasu wykonania analiz.

5.3.2. Koncentracja termiczna

45 ml ekstraktu odmierzono w cylindrze miarowym i przeniesiono do kolby okragtodenne;j
ze szlifem o objetosci 100 ml. Roztwdr odparowano w wyparce prozniowej Rotavapor R-210
(Buchi, Flawil, Szwajcaria) w temp. 65°C, przy cisnieniu 100 mbar, z szybkoscig 200 obr/min.,
w czasie ok. 11 min 20 s, do objetosci 5 ml. W dalszej kolejnosci koncentrat filtrowano przez
filtr strzykawkowy PVDF 0,2 um (LLG Labware, Niemcy), przenoszono do proboéwki 10 ml
typu Falcon i przechowywano w temperaturze - 16°C do czasu wykonania analiz.

5.4. Analizy zawartos$ci akrylamidu

Analizy zawartosci akrylamidu przeprowadzono na podstawie noty aplikacyjnej marki
Shimadzu z modyfikacjami wtasnymi (Wei Edwin Ting i wsp., 2014). Do probowki typu Falkon
o pojemnosci 50 ml dodano 0,5g (rys.11, wariant 1a) kawy prazonej, 10 ml wody destylowanej
i 10 ul wzorca wewnetrznego izotopu akryloamid-d3 (Sigma Aldrich, Schnelldorf, Niemcy).
W celu odtluszczenia matrycy oraz pelnej ekstrakcji analizowanego zwiazku wprowadzono
5 ml heksanu (Sigma Aldrich, Poznan, Polska ) i 10 ml acetonitrylu (Sigma Aldrich, Poznan,
Polska). Probke wytrzasano przez 1 min, odstawiono na 5 minut i ponownie wytrzasano przez
okres 15 s. Do mieszaniny wprowadzono BEKOIut SALT AC-4 (SALT-Kit-AC4,
Bruchmiihlbach-Miesau, = Niemcy) oraz 4g bezwodnego MgSO4  (SALT-Kit-
AC4,Bruchmiihlbach-Miesau, Niemcy) przyst¢pujac do ponownego wytrzasania przez okres
ok. 2 minut, po czym probke odstawiano do samorzutnego rozdzialu mieszaniny.
Po rozdzieleniu si¢ warstw, usuwano warstwe¢ heksanowa 1 przenoszono roztwor bez substancji
statej do kolby miarowej. Celem usuni¢cia kwaséw organicznych i wysolenia fazy wodnej
pochodzacej z probki (migracja analitu i wzorca do fazy organicznej) przenoszono z kolby
ptaskodennej 1 ml roztworu do probéowki BEKOIutQuEChERS  (SALT-Kit-
AC4,Bruchmiihlbach-Miesau, Niemcy), a nastepnie odwirowywano (13.000 obr./min, 10 min).
Otrzymany roztwor filtrowano przez filtr strzykawkowy PVDF 0,2 um (LLG Labware, Niemcy).
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Probke w ilosci 10 ul nastrzykiwano do analizy LC-MS/MS z wykorzystaniem aparatu marki
Shimadzu (model 8045, Kioto, Japonia), kolumny Kinetex (2,6 um C18 100A, 100 x 3 mm,
Phenomenex, Aschaffenburg, Niemcy) przy temperaturze 35°C, z gradientowa metoda elucji:
w czasie 0,01-1 min zatozono 1% B, ktorego warto$¢ zwigkszono do 80% B do 3 min,
z utrzymaniem wartosci do 4.5 min i kolejno obnizeniem gradientu do 1% B do 5.5 min,
z utrzymaniem wartosci do konca 10 min (faza A- woda + 0,1% kwas mrowkowy, faza B —
metanol + 0,1% kwas mréwkowy). Szybko$¢ przeptywu wynosita 0,3 ml/min.

Analize zawartosci akrylamidu w ekstraktach wykonano zgodnie z rysunkiem 11
od czynnosci 1b. Do probowki typu Falkon o pojemnosci 50 ml dodano 10 ml wybranego
roztworu i 10 pl wzorca wewnetrznego izotopu akryloamid-d3 (Sigma Aldrich, Schnelldorf,
Niemcy). W celu odtluszczenia matrycy oraz pelnej ekstrakcji analizowanego zwigzku
wprowadzono 5 ml heksanu (Sigma Aldrich, Poznan, Polska ) i 10 ml acetonitrylu (Sigma
Aldrich, Poznan, Polska). Dalsze czynnosci przygotowawcze oraz parametry oznaczen pozostaly
niezmienione w porownaniu do analizy akrylamidu kawy ziarniste;.

Analize zawarto$ci akrylamidu w koncentratach wykonano zgodnie z rysunkiem 11
z modyfikacja od czynnosci 1b. Do probowki typu Falkon o pojemnosci 50 ml dodano 5 ml
wybranego roztworu i 10 ul wzorca wewngtrznego izotopu akryloamid-d3 (Sigma Aldrich,
Schnelldorf, Niemcy). W celu odttuszczenia matrycy oraz pelnej ekstrakcji analizowanego
zwigzku wprowadzono 2,5 ml heksanu (Sigma Aldrich, Poznan, Polska ) i 5 ml acetonitrylu
(Sigma Aldrich, Poznan, Polska). Dalsze czynno$ci przygotowawcze oraz parametry oznaczen
zostaly nzmienione W poréwnaniu do analizy akrylamidu w ekstraktach, przy czym
wykorzystano doktadnie potowe wszystkich odczynnikéw do analizy.

Analizy przeprowadzono w trybie MRM w jonizacji dodatniej, przy parametrach
spektrometru mas: przeptyw gazu nebulizujacego 3 L/min, przeplyw gazu grzewczego 10 L/min,
temperatura granicy faz 400 °C, temperatura desolwatacji 200 °C, przeptyw gazu suszacego
10 I/min. Parametry analizy MRM przedstawia tabela 1. Optymalizacia MRM zostata
przeprowadzona przy uzyciu zautomatyzowanego programu stacji roboczej LabSolutions.
Analizy przeprowadzono w trzech powtorzeniach dla kazdego wariantu (n=3). Obliczenia
zawartosci akrylamidu wykonano na podstawie serii rozcienczen standardu zwigzku
z uwzglednieniem krzywej kalibracyjnej.

Tabela 1. Parametry analizy MRM dla akrylamidu ds i akrylamidu.

Mazw a zw igzku Przepgcia MRM miz (Q,->0.) Q, (V) CE (V) Q.
akrylamid d, 75.1-=58.0 -29 -15 -22
75.1-> 301 -28 -24 -30
akrylamid T21->5350 =17 =16 =24
T21-=271 =17 -22 =30

29



la) Pobrame 0.5g kawy ziarnistej 1 standardu 1b) Pobranie 10 ml ekstrakiu 1 standardu
wzorca AA d3 (C=1pg/ml) do probowki 50ml wzorca AA d3 (C=1pg/ml) do probowki 50ml

dodanie roztwordw: Sml heksanu,

dodanie  roztworéw:  10ml  wody 10 0l ACN
m

destylowanej, 5ml heksanu, 10 ml ACN

!

2 Vortex 1 mun, przerwa 5 min_ vortex 135

l Dodanie: BEKOlut SALT AC-4 + 4 g MgSO,

3. Wytrzasamie 2 min. Odstawieme do rozdzialu warstw

l

4. Usuniecie gbérme) warstwy. Przeniesienie roztworu do kolby plaskodenne;

l

5. Pobranie 1 ml roziworu do probowki BEK Olut QuEChERS
l Wirowanie (13 000 obr./min, 10min). filtracja 0.2pm

6. Pobrame 10ul roztworu do analizv

Rys.11. Kolejno$¢ dziatan w metodyce analizy akrylamidu
5.5.  Analiza kofeiny i kwasu kawoilochinowego 3-CQA

Oznaczenie ilosciowe kofeiny 1 3-CQA zawartych w probkach przeprowadzono metoda
LC-MS/MS z wykorzystaniem aparatu marki Shimadzu (model 8045, Kioto, Japonia). Ekstrakty
kawy cold brew oraz sporzadzone na ich bazie koncentraty filtrowano przez filtr strzykawkowy
PVDF 0,2 um (LLG Labware, Niemcy) i rozcienczano dziesig¢ciokrotnie. Badanie analityczne
wykonano z uzyciem kolumny Kinetex (2,6 um C18 100A, 100 x 3 mm, Phenomenex,
Aschaffenburg, Niemcy), stosujac W ustawieniach urzadzenia nastrzyk 5 pl. Warunki pracy
chromatografu w temperaturze 35°C utrzymata: faza A - woda z 0,1% kwasem mrowkowym
(Merck, Niemcy) i faza B - metanol z 0,1% kwasem mrowkowym (Merck, Niemcy). Szybkos¢
przeptywu ustawiono na 0,3 ml/min. Program pracy rozpuszczalnika B wzgledem
rozpuszczalnika A scharakteryzowano nastepujaco: od rozpoczgcia analizy do pierwszej minuty
wynosit 20%, nastepnie wzrastal do 90% do 10 minuty. Od czasu 10:01 min. gradient obnizono
tak, aby utrzymal warto$¢ poczatkowa w 12 minucie i utrzymat poziom do czasu zakonczenia
pomiaru (15 min.). Analizy przeprowadzono w trybie MRM w jonizacji dodatniej,
przy parametrach spektrometru mas: przeptyw gazu nebulizujacego 3 L/min, przeptyw gazu
grzewczego 10 L/min, temperatura granicy faz 300°C, temperatura desolwatacji 526°C,
przeptyw gazu suszacego 10 1/min. Parametry analizy MRM przedstawia tabela 2. Optymalizacja
MRM zostala przeprowadzona przy uzyciu zautomatyzowanego programu stacji roboczej
LabSolutions. Analizy przeprowadzono w trzech powtdérzeniach dla kazdego wariantu (n=3).
Obliczenia zawartosci kofeiny i 3-CQA wykonano na podstawie serii rozcienczen standardu
zwigzku z uwzglednieniem krzywej kalibracyjne;.
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Tabela 2. Parametry analizy MRM dla kwasu kawoilochinowego 3-CQA i kofeiny

Mazwa zwigzku Przejcia MRM miz (Q,->0.) Q. (V) CE{V) 0,0V
1952 -> 138.10 -10 -22 -22
-CQa 1952 -> 42.15 -10 36 15
3552 -> 163.05 =19 =15 =27

kofeina
3552 ->89.10 =11 -55 -30

5.6. Analiza sensoryczna koncentratow

5.6.1. Ekspercka analiza pozadalnosci

Analizy sensorycznej dokonal 6- osobowy zespotl ekspertow, ktory posiadat duze
doswiadczenie w ocenie sensorycznej produktow marki Etno Cafe. Badania sensoryczne
obejmowaty 0ogodlng oceng jakosci jako pozadalnosci w skali od 1 do 10 (1 - niska pozadalnos¢,
10 - wysoka pozadalnos¢ produktu). Biorgc pod uwage, ze analiza koncentratow zostala
przeprowadzona na podstawie firmowej procedury cuppingu z modyfikacjami wiasnymi,
do dalszej oceny produktow celem otrzymania kawy instant o zwigkszonych wilasciwosciach
sensorycznych wybrano potowe wariantow badawczych (o najwyzszej ocenie) z obydwoch
technik koncentracji.

5.6.2. Ekspercka analiza sensoryczna akceptacji konsumenckiej w ujeciu hedonicznym

Ogolnej oceny akceptacji sensorycznej dokonat 8- osobowy zespot ekspertow. Analiza
koncentratow zostata przeprowadzona w odniesieniu do ogodlnej oceny pozadalnosci
oraz akceptacji konsumenckiej, ktorg przeprowadzono w ujeciu hedonicznym wykorzystujac
do tego celu odpowiednio przygotowane karty ocen produktow w zmodyfikowanej skali
dziesieciopunktowej. Badania obejmowaly analize sensoryczng wybranych wyréznikow -
zapach, smak, aftertaste, body, balance badanych produktéw w skali od 1 do 10 (1 - niska jakos¢
danej cechy, 10 - wysoka jakos¢ danej cechy) oraz intensywno$ci smaku (kwasno$é, stodycz,
gorzkos$¢) 1 intensywnos$ci aromatu (owocowy, kwiatowy, ziolowy, orzechowy, czekoladowy,
palony) w skali od 1 do 10 (1 - niska intensywnos$¢ danej cechy, 10 - wysoka intensywno$¢ danej
cechy). Oceniajacy otrzymali dodatkowo po 100 ml wody ze stacji odwroconej osmozy
oraz po 10 ml roztwordéw: kofeiny 0,01%, kwasu cytrynowego 0,01%, sacharozy 0,01% celem
przyblizenia podstawowych smakow ujetych w ocenie.
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5.7. Analiza receptury o zwiekszonych wlasciwosciach sensorycznych. Badania
GC-MS  koncentratow.  Kalkulacja  wartosci  aktywnosci  zapachu  OAV
(odour activity value).

Do analizy chromatografii gazowej pobierano 0,9 ml koncentratu cold brew,
ktore umieszczono w szklanych fiolkach SPME wraz z wzorcem 2-undekaneonem (1mg/ml)
(Sigma-Aldrich, Schnelldorf, Niemcy). Ekstrakcj¢ zwigzkéw lotnych przeprowadzono
w srodowisku wiokna DVB/C-WR/PDMS SPME Arrow o $rednicy 1,10 mm (Shimadzu, Kyoto,
Japonia). Substancje lotne odzyskiwano przez 14 min w temperaturze 60°C. Frakcje zwigzkow
lotnych  poddano  desorpcji w  warunkach iniektora  chromatografu =~ GC/MS
i analizowano w sprz¢zeniu ze spektrometrem mas (Shimadzu GC-MS QP 2020, Shimadzu,
Kyoto, Japonia). Rozdzielanie zwigzkow przeprowadzono przy uzyciu kolumny Kkapilarnej
Zebron ZB-5 MSi(30 m x 0,25 mm x 0,25 pm; Phenomenex, Torrance, CA, USA). Parametry
analizy GC-MS ustanowiono nastgpujaco: zakres skanowania 40—400 m/z, temperatura zrodta
jonéw 250°C, napiecie jonizacji 70 eV, gaz no$ny (hel) przy natezeniu przeptywu
1,01 ml-min’, wspotczynnik rozdziatu 1:50.

Separacj¢ zwiazkéw lotnych zaprogramowano wobec temperatury poczatkowej 40°C
utrzymang przez pierwsza minute, kolejno ze wzrostem do 100°C z dynamikg 2°C/min,
do 140°C z dynamika 4°C/min, do 180°C w tempie z dynamika 8°C/min 1 ostatecznie do 280°C
z dynamikg 20°C/min. Catkowity czas pomiaru wynosit 53 minuty. Analizydokonano
w odniesieniu do czasu retencji szeregu n-alkanow wzgledem wzorca alkanow nasyconych
Supelco oraz widm masowych i wskaznikow retencji liniowej (£10) otrzymanych analitow
z dostgpnymi w bibliotece danych bazowych Flavours and Fragrances of Natural and
SyntheticCompounds 3.0 (FFNSC 3.0). Rozpoznanie ilosciowej wartosci substancji lotnych
wykonano na podstawie sygnaldow GC-MS metoda normalizacji powierzchni piku obliczong
w stosunku do powierzchni piku wewngtrznego standardu 2-undekaneonu. Analizy
przeprowadzono w trzech powtorzeniach dla kazdego wariantu (n=3).

Obliczenie warto$ci aktywnosci aromatu OAV dokonano wedtug aproksymacyjnego
stezenia zwigzku lotnego w stosunku do progu wyczuwalnosci sensorycznej OT (ang. odor
treshold) w wodzie. Progi wyczuwalnosci ustalono na podstawie literatury (Gemert, 2011).

5.8. Analiza statystyczna wynikow

Uzyskane wyniki poddano obrobce statystycznej przy uzyciu programu Statistica 13.3.
Wykonano wieloczynnikowa analiz¢ wariancji, porownujac srednie z testu post-hoc za pomoca
testu Duncana, wykazujagc grupy jednorodne na poziomie p < 0,05. W badaniach
optymalizacyjnych wykorzystano metodg ,,powierzchni odpowiedzi” (ang. Response Surface
Methodology) wykreslajac tylko te wykresy, dla ktorych obliczony model byt statystycznie
istotny.
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6.

Szczegoélowe schematy badan

Surowliec - kawa zielona

Y
Oddzialywania termiczne:
3 warianty profilu prazenia

zmienna: temperatura T [°C]

T =210°C | T=220°C | T=230°C

A

Przeprowadzone analizy Ekstrakcja kawy prazonej technika cold brew
w kawie prazonej: Zmienne:

Zawartosc¢ akrylamidu czas ekstrakcji [h]: 2h, 4h, 6h, 9h, 12h, 24h

st. rozdrobnienia [mm]: 1,0mm; 1,5 mm
brew:ratio [g]: 5g, 6g
temperatura ekstrakcji [°C]: 5°C, 25°C

h 4
Przeprowadzone analizy w kawie cold brew:

Ilos¢ skladnikow rozpuszczonych TDS

Rys. 12. Schemat szczegdlowy — pierwszy etap badan

Ekstrakcja kawy prazonej technika cold brew
zmienne:

¢ temperatura T [°C]: 210°C, 220°C,230°C
czas ekstrakcji [h]: 6h, 9h, 12h
st. rozdrobnienia [mm]: 1.0mm; 1.5 mm
brew:ratio [g]: 5g. 6g
temperatura ekstrakcji [°C]: 5°C, 25°C

" s & & @

Przeprowadzone analizy
w ekstrakcie kawy cold
brew:

Zawartos¢ kofeiny i 3-CQA

Y

Wrykonanie koncentratow:

Zastosowane techniki:
e kriokoncentracja (mrozenie: 12h, -6°C, odbiér koncentratu: 25°C, t= 16 min 30 s)
¢ koncentracja termiczna (65°C, 100 mbar, 200 obr/min, t= L1 min 20 s)

¥
Przeprowadzone analizy
w koncentratach kawy cold
brew:
Zawartosc kofeiny i 3-CQA

Rys. 13. Schemat szczegdtowy — drugi etap badan
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Ekstrakcja kawy prazonej technika cold brew

Zmienne:

e temperatura T [°C]: 220 °C, 230°C

czas ekstrakcji [h]: 6h, 9h,12h

st. rozdrobnienia [mm]: 1,0mm; 1,5 mm
brew:ratio [g]: 5g, 6g

temperatura ekstrakcji [°C]: 5°C, 25°C

Przeprowadzone analizy w kawie cold brew:

Zawarto$¢ akrylamidu

Rys. 14 . Schemat szczegolowy - trzeci etap badan

Proby eksperymentalne zostaly wyznaczone z poprzednich etapow po uwzglednieniu:
najmniejszej zawartosci akrylamidu w kawie cold brew (etap 3) i najwigkszej
zawartosci kwasu chlorogenowego po procesie koncentracji kawy cold brew (etap 2).

b4
profil prazenia
zmienna: temperatura T [°C]

T =220°C

¥

¥
profil prazenia
Zmienna: temperatura T [°C]

T =230°C

l

Technika kriokoncentracji

Technika kriokoncentracji

Warianty: [brew:ratio [g] /st. rozdrobnienia [mm]/

temp. ekstrakcji [°C]/ czas ekstrakcji [h]:

Warianty: [brew:ratio [g] /st. rozdrobnienia [mm]/
temp. ekstrakeji [°C]/ czas ekstrakcji [h]:

5g/1,5mm/5%C/6h
5g/1,0mm/25°C/12h
6g/1,5mm/5°C/6h
6g/1,0mm/25°C/12h

5g/1,5mm/5%C/6h
5g/1,0mm/25°C/12h
6g/1,5mm/5%C/6h
6g/1,0mm/25°C/12h

Technika koncentracji termicznej

Technika koncentracji termicznej

Warianty: [brew:ratio [g] /st. rozdrobnienia [mm]/

temp. ekstrakcji [°C]/ czas ekstrakcji [h]:

Warianty: [brew:ratio [g] /st. rozdrobnienia [mm]/
temp. ekstrakcji [°C]/ czas ekstrakcji [h]:

5g/1,5mm/5%C/6h
5g/1,5mm/25°C/12h
6g/1,5mm/5°C/6h
6g/1,0mm/25°C/12h

5g/1,5mm/5%C/6h
5g/1,0mm/25°C/12h
6g/1,5mm/5°C/6h
6g/1,0mm/25°C/12h

v

!

Przeprowadzone analizy w kawie cold brew:

Zawartos¢ akrylamidu

Rws. 15. Schemat szczegdlowy — czwarty etap badan
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Analiza sensoryczna

Panel nr 1

Y

Technika: krickoncentracja
Zmienna: temperatura T [°C] = 220°C

Technika: koncentracja termiczna
Zmienna: temperatura T [°C]=220°C

Warianty: [brew:ratio [g] /st. rozdrobnienia [mm]/

temp. ekstrakeji [°C)/ czas ekstrake;ji [h]:

Warianty: [brew:ratio [g] /st. rozdrobnienia [mm]/

temp. ekstrakeji [°C)/ czas ekstrakeji [h]:

e 5g/1,5mm/5°C/6h
s  6g/1,0mm/25°C/12h

s  5g/1,5mm/5°C/6h
¢ 6g/1,0mm/25°C/12h

Technika: krickoncentracja
Zmienna: temperatura T [°C] = 230°C

Technika: koncentracja termiczna
Zmienna: temperatura T [°C]=230°C

Warianty: [brew:ratio [g] /st. rozdrobnienia [mm]/

temp. ekstrakeji [°C)/ czas ekstrakeji [h]:

Warianty: [brew:ratio [g] /st. rozdrobnienia [mm]/

temp. ekstrakeji [°C)/ czas ekstrakeji [h]:

e 5g/1,5mm/5°C/6h
e  6g/1,0mm/25°C/12h

s 5¢/1,0mm/25°C/12h
s  6g/1,0mm/25°C/12h

I

|

Analiza sensoryczna

Panel nr 2

h h
Technika: kriokoncentracja
Zmienna: temperatura T [°C]=220°C

Warianty: [brew:ratio [g] /st. rozdrobnienia [mm]/
temp. ekstrakeji [°C)/ czas ekstrake;ji [h]:

s 5g/1,5mm/5°C/6h
s  6g/1,0mm/25°C/12h

Technika: koncentracja termiczna
Zmienna: temperatura T [°C]=220°C

Warianty: [brew:ratio [g] /st. rozdrobnienia [mm]/
temp. ekstrakeji [°C)/ czas ekstrakeji [h]:

s 5g/1,5mm/5°C/6h
s  6g/1,0mm/25°C/12h

Rys. 16. Schemat szczegdlowy — piaty etap badan

Analiza receptury o zwiekszonych wilasciwosciach
sensorycznych

Technika: kriokoncentracja
Zmienna: temperatura T [°C]= 220°C

Warianty: [brew:ratio [g] /st. rozdrobnienia [mm]/
temp. ekstrakcji [°C]/ czas ekstrakcji [h]:

e 5g/1.5mm/5°C/6h
e 6g/1.0mm/25°C/12h

Przeprowadzone analizy:

Analiza jakosciowa i ilosciowa skiadnikow
lotnych technika SPME GC-MS

Kalkulacja OAV

Rys. 17. Schemat szczegdlowy — szdsty etap badan
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7. Omoéwienie wynikow
7.1. Etapl

Optymalizacja procesu ekstrakcji kawy cold brew (TDS %)

Metoda powierzchni odpowiedzi RSM wykonano wykresy optymalizacyjne procesu
ekstrakcji skladnikow rozpuszczalnych kawy technologia cold brew. Zmiennymi byly
temperatura prazenia, tzw. profil (210°C, 220°C, 230°C) oraz czas ekstrakcji (2h, 4h, 6h, 9h, 12h,
24h) dla poszczegdlnych wariantow o wskazanych wartos$ciach (traktowanych jako stale)
dotyczacych roznego stopnia rozdrobnienia ziarna (1,0 mm lub 1,5mm), ilosci surowca
w stosunku do wody brew:ratio (5g lub 6g) oraz temperatury ekstrakcji (5°C lub 25°C).
Dla poszczegélnych wariantdow okre§lano catkowita ilo$¢ rozpuszczonych sktadnikow -
procentowg warto$¢ TDS (total dissolved solids). Pomiary wykonano w czterech powtdérzeniach
(n=4).

Calkowita ilo$¢ rozpuszczonych skltadnikéw (TDS %) wyznaczona metodg RSM dla
poszczegolnych wariantéw (zmienne: temperatura prazenia 210-220-230°C oraz czas
ekstrakcji 4-6-9-12-24h)

o Stale: stopien rozdrobnienia: 1,5mm; brew:ratio: 6g; temperatura ekstrakcji: 5°C

Analizujgc parametr TDS w zaleznoSci od réznych wartosci zmiennych (rys.18)
stwierdzono, ze probki skrajnych wartosci w odniesieniu do zmiennej ,.czas ekstrakcji”
nie wykazywaly przydatnosci aplikacyjnej. Analizowany parametr do 4-tej godziny ekstrakcji
charakteryzowat si¢ wprawdzie najszybszym wzrostem, ale wydajnos¢ procesu byta
na stosunkowo niskim poziomie. Stabilizacj¢ procesu zaobserwowano dopiero przy 12-tej
godzinie ekstrakcji. Nie wykazano istotnych rdznic pomiedzy 12-sta 1 24-ta godzing ekstrakcji.
Powierzchnia odpowiedzi RSM pozwolita okresli¢, ktore poziomy badanych czynnikéw mozna
interpretowac za optymalne. W badanych zakresach zaobserwowano je pomigdzy 9-tg a 12-stg
godzing ekstrakcji 1 wynosity od 1,04% do 1,22% TDS. Z wykresu Pareta (rys.19) wynika,
ze liniowa warto$¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu profilu prazenia przekroczyta
»granicznie” punkt istotnosci na poziomie p=0,05, przy czym réznica pomi¢dzy zmienng profil
[°C] a czas [h], jest ponad pieciokrotna. Efekt kwadratowy ,,profil” [°C] nie wplywa istotnie
statystycznie na wzrost jednostki TDS.
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkosc: TDS Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: TDS
2 wielk.; Resztowy MS=,0052421 2 wielk.; Resztowy MS=,0052421
22 7DS eSS

(2)czas [h](L) 11,21537

czas [h}Q) |-7.54153

(1)profil [C](L) -2.29704

profil [C}(Q) -437371

czas [h]

8
6
& [P TLwz.2L 2501755
2 <12
<1
0 []<08
208 210 212 214 216 218 220 222 224 226 228 230 232gm<o0g p=.05
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Rys. 18. Catkowita zawarto$¢ substancji  Rys. 19. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 18.

rozpuszczonych TDS [%] w ekstraktach otrzymanych
w zaleznosci od profilu prazenia:210°C, 220°C, 230°C
wedlug modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla
wariantu 1,5mm; 6g; 5°C]

° Stale: stopien rozdrobnienia: 1,Smm; brew:ratio: 6g; temperatura ekstrakcji: 25°C

Wyniki analizy dotyczace ekstrakcji w temperaturze 25°C przedstawiono na rysunku 20.
W zestawieniu z temperaturg srodowiska ekstrakcyjnego na poziomie 5°C stwierdzono roézne
warto$ci parametru TDS na kazdym poziomie pomiarowym. Wartosci byty wigksze 1 miescily
sic¢ w zakresie od 0,76% do 1,26% TDS. Analiza statystyczna i utworzone ,.centrum”
powierzchni odpowiedzi wskazaty, ze wobec wszystkich temperatur prazenia kawy [°C],
czyli tzw. profili, optimum wydajnosci procesu i potencjalnej jakosci organoleptycznej
(co wynika z wykresu kontroli ekstrakcji kawy Lockhart’a) osiagni¢to okoto 12-tej godziny
ekstrakcji.

Wobec profilu 210°C, pomiedzy 12-tg a 24-tg godzing ekstrakcji nie odnotowano wzrostu
TDS. W przeprowadzonym tescie dla profilu 220°C oznaczono wzrost 0,02% TDS (1,19%
dla czasu ekstrakcji 12 [h], 1,21% dla czasu ekstrakcji 24[h]), a dla profilu 230°C zanotowano
wzrost 0 0,01% TDS. Przeprowadzone do$wiadczenie wskazato, ze warto§¢ TDS zalezata
wylacznie od parametru czasu [h], ktorego izolinie utozyty si¢ rownolegle do zmiennej profilu
[°C]. Potwierdza to wykres Pareta (rys. 21), wedtug ktorego to czas ekstrakcji [h], wyrazony jako
gtéwny efekt liniowy oraz kwadratowy zmiennej, wptywa istotnie na mierzony parametr.
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czas [h]

Rys. 20. Catkowita zawartos¢ substancji  Rys. 21. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 20.
rozpuszczonych TDS [%] w ekstraktach otrzymanych

w zaleznosci od profilu prazenia:210 °C, 220°C, 230°C

wedlug modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla

wariantu 1,5mm; 6g; 25°C]

e  Stale: stopien rozdrobnienia: 1 mm; brew:ratio: 6g; temperatura ekstrakcji: 5°C

Na rysunku 22 ukazano wariant, w ktorym zastosowano mniejszej wielkosci ziarna
poddane ekstrakcji. Roznica wartosci TDS pomigdzy skrajnymi warto$ciami czasu ekstrakcji
dla kazdego profilu prazenia byta wigksza w porownaniu do wariantu, gdzie zastosowano wyzsza
temperature ekstrakcji na poziomie 25°C (rys. 24). W poréwnaniu do ekstrakcji kawy o stopniu
rozdrobnienia 1,5 mm (rys. 18) zaobserwowano podobny wptyw zmiennej ,,czas ekstrakcji” [h]
na wzrost wartosci TDS (rys.23).

Pomiar ilo$ci rozpuszczonych sktadnikow kawy w modelowych ekstraktach profilu 210°C
i 220°C wskazat dla 2-tej godziny procesu jednakowa wartos¢ 0,71% TDS,
ktora byta o 0,15% TDS wieksza wzgledem profilu 230°C. W miare uptywu czasu ekstrakc;ji
zaobserwowano dysproporcj¢ na korzys¢ profilu 210°C, ktora finalnie byta wigksza o 0,08%
TDS w poréwnaniu do zmiennej 220°C i 0,1%TDS wobec zmiennej 230°C. Ustabilizowanie
wydajnosci ekstrakcji dla profilu 210°C osiggnigto przy 9-tej godzinie ekstrakcji,
a dla pozostatych wariantow dopiero przy 12-tej godzinie.
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Rys. 22. Catkowita zawarto$¢ substancji  Rys. 23. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 22.

rozpuszczonych TDS [%] w ekstraktach otrzymanych
w zaleznosci od profilu prazenia:210°C, 220°C, 230°C
wedlug modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla
wariantu 1,0mm; 6g; 5°C]

e  Stale: stopien rozdrobnienia: 1 mm; brew:ratio: 6g; temperatura ekstrakcji: 25°C

Wariant ten potwierdzit fakt, Zze roéwniez przy mniejszym stopniu rozdrobnienia ziarna
wyzsza temperatura na poziomie 25°C przyczynita si¢ lepszej wydajnosci procesu mierzonego
wartoscig TDS (rys. 24 oraz rys. 25). W danym przypadku optymalng (ustabilizowang)
wydajnos$¢ procesu mozna zaobserwowac juz po 9-tej godzinie ekstrakcji, gdzie wartos¢ TDS
mieSci si¢ w przedziale od 1,14% do 1,22%. Maksymalna wartos¢ TDS
po 24-tej godzinie ekstrakcji osiagneta 1,29% TDS dla profilu 210°C i zalezata wylgcznie
od czasu. Ponadto warto$¢ przy 24-tej godzinie dla profilu 220°C byta o 0,04% mniejsza
wzgledem profilu 210°C.
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. , .o .
Rys. 24. Catkowita zawarto$¢ substancji  Rys. 25. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 24.

rozpuszczonych TDS [%] w ekstraktach otrzymanych
w zaleznoéci od profilu prazenia:210 °C, 220°C, 230°C
wedlug modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla
wariantu 1,0mm; 6g; 25°C]

° Stale: stopien rozdrobnienia: 1,5 mm; brew:ratio: 59; temperatura ekstrakcji: 5°C

Izolinie w poczatkowej fazie procesu ekstrakcji do 4h, potwierdzajg wysoka zdolnos¢
dyfuzji sktadnikow surowca do rozpuszczalnika (rys. 26). Ostatecznie zaobserwowano tylko trzy
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punkty pomiarowe, dla ktoérych okreslono akceptowalne wartosci TDS. Uzyskana
w ostatnim etapie powierzchnia odpowiedzi wskazuje na dwa punkty 1,19% TDS i 1,18% TDS
pozadanej jakosci. Przeprowadzony eksperyment pozwala takze na mozliwo$¢ rozpatrywania
procesow optymalizacyjnych ekstrakcji dla profilu 220°C, ktérego $rednig wartos¢ TDS
oszacowano na 1,16% w dwoch ostatnich wariantach czasu [h]. Na podstawie analizowanego
modelu mozna zauwazy¢, ze im wigkszy stosunek brew:ratio, to tym — wedlug wykresu Pareta
(rys. 27) — silniejszy jest efekt liniowy i kwadratowy czasu [h] oraz liniowy profilu [°C] modelu
RSM, co wplywa na koncowg wartos¢ parametru TDS w procesie ekstrakcji kawy typu cold
brew.
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Rys. 26. Catkowita zawartos$¢ substancji  Rys. 27. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 26.
rozpuszczonych TDS [%] w ekstraktach otrzymanych

w zaleznos$ci od profilu prazenia:210°C, 220°C, 230°C

wedlug modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla

wariantu 1,5mm; 5g; 5°C]

e  Stale: stopien rozdrobnienia: 1,5 mm; brew:ratio: 5g; temperatura ekstrakcji: 25°C

Wizualizacje krzywych odpowiedzi odnoszacych si¢ do wariantu o zastosowanej ekstrakcji
w  temperaturze 25°C  zaprezentowano na  rysunku  28. Uzyskane  wyniki
dlawszystkich trzech profili prazenia wskazujg na otrzymanie ekstraktow o odpowiedniej jakosci
juz po 12-tu godzinach ekstrakcji. Maksymalna warto$§¢ TDS wynoszaca 1,24% uzyskana zostata
dla profilu 210°C po 24 godzinnej ekstrakcji. Na podstawie wykresu Pareta (rys. 29) stwierdzono,
ze TDS zalezy w  istotny sposéb od  dwéch  badanych ~ zmiennych,
ale przede wszystkim od czasu ekstrakcji — zaréwno w aspekcie liniowym jak i kwadratowym
modelu RSM. Ponadto stwierdzono, ze prowadzenie ekstrakcji w temperaturze 25°C skutkuje
(dla stopnia rozdrobnienia surowca wynoszacego 1,5 mm i brew:ratio na poziomie 5g) lepsza
srednia ekstraktywnoscig dla catego zakresu powierzchni odpowiedzi o okoto 0,04-0,05% TDS
w poroéwnaniu do analogicznych warto$ci procesu ekstrakcji prowadzonej w temperaturze 5°C
(rys. 26).
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Rys. 28. Catkowita zawarto$¢ substancji  Rys. 29. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 28.

rozpuszczonych TDS [%] w ekstraktach otrzymanych
w zaleznosci od profilu prazenia:210 °C, 220°C, 230°C
wedlug modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla
wariantu 1,5mm; 5g; 25°C]

e  Stale: stopien rozdrobnienia: 1,0 mm; brew:ratio: 5g; temperatura ekstrakcji: 5°C

Kolejnym analizowanym wariantem byl model, w ktérym przyjeto niskie warto$ci
parametrow, czyli stopien rozdrobnienia ustalono na 1,0 mm, brew:ratio byl na poziomie 5 g,
za$ temperatura ekstrakcji wynosita 5°C. Zaobserwowano, ze wyzsza temperatura prazenia
i dluzszy czas lugowania kawy poprawily wydajnos¢ procesu ekstrakcji (rys. 30). W danym
przypadku po raz pierwszy oznaczono najwyzsza wielkos¢ jednostki TDS dla profilu 220°C.
Wynosita ona 1,23% TDS w 24-tej godzinie ekstrakcji i byla wigksza 0 0,02% TDS wzgledem
profilu 210°C oraz 0,1% TDS wzgl¢dem wyzszego profilu temperatury (tj. 230°C) prazenia kawy
zielonej. Sugeruje to, ze w tym wariancie wyzsza temperatura prazenia moze przyczynié
si¢ do wigkszej zawarto$ci sktadnikow rozpuszczonych w ekstrakcie oraz moze wplywac
na warto$¢ oceny smaku. Obserwacje te mozna powigzaé z wykresem Pareta (rys.31),
na podstawie ktorego mozna stwierdzi¢, ze wielko$¢ parametru TDS zalezata glownie
od czasu ekstrakcji, ale tez w mniejszym stopniu od profilu prazenia — w sposob statystycznie
istotny.
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Rys. 30. Catkowita zawarto$¢ substancji  Rys. 31. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 30.

rozpuszczonych TDS [%] w ekstraktach otrzymanych
w zaleznoéci od profilu prazenia:210 °C, 220°C, 230°C
wedlug modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla
wariantu 1,0mm; 5g; 5°C]
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e  Stale: stopien rozdrobnienia: 1,0 mm; brew:ratio: 5g; temperatura ekstrakcji: 25°C

Na podstawie rysunku 33 mozna stwierdzi¢, ze wielko$¢ parametru TDS jest bardzo mocno
uzalezniona zaréwno w aspekcie liniowym (L) i kwadratowym (Q) od czasu ekstrakciji.
W niewielkim stopniu, ale wcigz statystycznie istotnym, TDS zalezy od profilu prazenia kawy
(ale  tylko w aspekcie kwadratowym). Zaobserwowano, ze pomiedzy 12-ta
a 24-ta godzing warto$¢ TDS wykazywata juz nieco wigksza zalezno$¢ nie tylko od czasu
ekstrakcji [h], ale i od temperatury prazenia czyli profilu [°C] na co wskazujg izolinie, ktorych
ksztalt przypomina elipse. Jest to widoczne ,,centrum’ powierzchni odpowiedzi (rys. 32), ktorego
maksimum — wedlug modelu RSM — moze znajdowac si¢ w okolicach 18-tej godziny ekstrakcji.
Zjawisko to wskazuje na mozliwos¢ prowadzenia bardziej szczegdétowych badan
optymalizacyjnych dla tego okreslonego wariantu. Warto zwroci¢ uwage na fakt, ze rdznica
pomiedzy wartoscig TDS dla profilu 210°C oraz 220°C po 12-tu godzinach ekstrakcji wynosita
tylko 0,01% 1 nie byla istotna statystycznie (p<0,05).
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Rys. 32. Catkowita zawartos¢ substancji  Rys. 33. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 32.
rozpuszczonych TDS [%] w ekstraktach otrzymanych

w zaleznos$ci od profilu prazenia:210°C, 220°C, 230°C

wedlug modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla

wariantu 1,0mm; 5g; 25°C]

Analiza zawartoS$ci akrylamidu w kawie prazonej

Stwierdzono statystycznie istotng zalezno$¢ zawarto$ci akrylamidu w kawie
od temperatury prazenia (rys. 34). W przypadku kawy prazonej w temperaturze 210°C akrylamid
oznaczono w ilo$ci blisko 289 ng/g. Zwigkszenie temperatury procesu obrobki surowca do 220
lub 230°C spowodowalo istotng redukcje¢ ilosci akrylamidu. W rezultacie zastosowania wyzszej
temperatury procesu zawartos¢ tego zwigzku chemicznego pozostata
na podobnym poziomie i nie odnotowano statystycznie istotnej réznicy miedzy probkami.
Stwierdzono, ze warto$ci od 205,91 do 208,61 pg/g sa zdecydowanie nizsze od zawartoSci
akrylamidu w kawie po prazeniu w 210°C. Dlatego tez tylko te dwa warianty prazenia,
tj. w temperaturze 220 lub 230°C, zostaly (ze wzgledow zdrowotnych) wzigte pod uwage
w dalszych etapach badan.
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Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedziaty ufnosci
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Rys. 34. Zawarto$¢ akrylamidu [pg/g] w kawie prazonej. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych
(p<0,05)

7.2. FEtap2

Optymalizacja procesu ekstrakcji skladnikéw bioaktywnych w kawie cold brew (kofeiny
oraz 3-CQA).Ocena zawartosci kofeiny i kwasu kawoilochinowego w koncentratach.

Zgodnie z aktualnymi przekonaniami spotecznymi ekstrakt w niniejszej pracy odpowiada
kawie cold brew coffee. Ze wzgledu na specyfikacje badan jest to potprodukt przeznaczony
do dalszego przetworzenia. Produkt finalny (kawa instant typu ,,liquid”) stanowi koncentrat
otrzymany za pomocg procesu kriokoncentracji oraz koncentracji termicznej.

W drugim etapie badan omoéwiono wyniki dotyczace zawartosci kwasu
kawoilochinowego 3-CQA oraz kofeiny w ekstraktach cold brew oraz sporzadzonych
na ich bazie koncentratach. Celem tej czeSci badan bylo wskazanie takich parametréw procesu
technologicznego, dla ktorych zawarto$¢ analizowanych zwigzkow w kawie instant bylaby
najwyzsza. Z uzyskanych danych oraz obrazéw powierzchni odpowiedzi mozna okresli¢ takze
warto$ci posrednie stezen, ktore w praktyce produkcyjnej stanowig cenne zrodio informacji
w opracowaniu 1 rozwoju nowych produktéw. Chociaz w dalszej czeSci pracy
nie rekomendowano stosowania profilu 210°C ze wzgledu na istotnie wysoki poziom zawarto$ci
akrylamidu w kawie ziarnistej, to jednak dokonano w etapie 2 charakterystyki takze tego
wariantu ze wzgledu na brak w literaturze naukowej informacji dotyczacych tego aspektu.
Informacje te mogg stanowi¢ punkt odniesienia dla rozwoju nowych tematéw badawczych
w ramach dyscypliny Technologii Zywnosci i Zywienia, w ktorych kawa jasno palona bedzie
wykorzystywana do tworzenia nowych produktoéw, np. rozcienczonych aktywnie sktadnikami
biologicznie czynnymi, co moze ostatecznie obnizy¢ poziom akrylamidu w kawie.
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Zawartos¢ 3-CQA i kofeiny w ekstraktach, kriokoncentratach i koncentratach termicznych
cold brew (wieloczynnikowa analiza wariancji) (zmienne: temperatura ekstrakcji 5, 25°C;
czas ekstrakcji 6, 9, 12h; stopien rozdrobnienia [rozmiar] 1,0 lub 1,5 mm)

° Stale: temperatura prazenia: 210°C; brew:ratio: 59

W ekstraktach (napojach cold brew coffee) przeznaczonych do zatezania brak statystycznie
istotnych roznic pod wzglgdem zawartosci 3-CQA dla obydwu stopni rozdrobnienia kawy
prazonej zaobserwowano w probach po 6h ekstrakcji (rys. 35). Srednia zawarto$¢ kwasu
kawoilochinowego wynosita od 0,517 do 0,544 mg/ml. Ponadto, zawartos¢ 3-CQA w przypadku
maceracji  ziaren kawy o rozmiarze 15mm  wskazuje na  ograniczenia
w wydajnosci ekstrakcji tego zwigzku. Najwyzsze st¢zenia 3-CQA dla kawy prazonej
w temperaturze 210°C uzyskano przy zastosowaniu 9 lub 12 godzin ekstrakcji w temperaturze
25°C w odniesieniu do surowca rozdrobnionego na poziomie 1 mm.

Pionowe stupki oznaczajg 0.95 przedzialy ufnosci
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Rys.35. Wartosci stezenia 3-CQA [mg/ml] w ekstrakcie cold brew dla profilu prazenia kawy w 210°C
oraz brew:ratio 5g. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)

Na rysunku 36 przedstawiono zawarto$¢ kwasu kawoilochinowego w kriokoncentratach.
Niewatpliwie zatezanie roztworéw zawierajacych sktadniki o matej odpornosci termicznej jest
zaleta procesu. Niemniej jednak pod wptywem procesu wymrazania wody zawartos¢ 3-CQA
moze zwickszaé sie lub male¢, co zalezy od ,,umiejscowienia” sktadnika w bryle lodu. Sredni
poziom skoncentrowanego sktadnika byt trzy razy wyzszy wzgledem ekstraktu wyjsciowego
1 wynosit od 1,490 mg/ml do 1,750 mg/ml. Wigkszg zawarto$¢ kwasu w kriokoncentratach
stwierdzono w przypadku prob o stopniu rozdrobnienia na poziomie 1,0 mm.
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Rys. 36.Wartosci stezenia 3-CQA [mg/ml] w kriokoncentracie cold brew dla profilu prazenia kawy w kawy 210°C
oraz brew:ratio 5g . Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)

W wyniku zatgzania roztworéw przez odparowanie wody (rys. 37), otrzymano
w koncentratach termicznych $rednie stezenie zwigzku od 0,846 do 1,057 mg/ml, co stanowito
warto$¢ tylko dwukrotnie wicksza wzgledem stezenia poczatkowego w ekstraktach.
Zaobserwowano rowniez zmiang barwy uzyskanych koncentratow termicznych, ktora byta
ciemniejsza w porownaniu do kriokoncentratow. W przypadku procesu termicznego
nie stwierdzono statystycznie istotnych réznic pod wzgledem zawartoscikwasu 3-CQA
ze wzgledu na stopien rozdrobnienia lub czas ekstrakcji. Istotnym czynnikiem réznicujacym
ilo$¢ sktadnika byta temperatura — dla procesu 0 25°C byto go istotnie wiece;j.
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Rys. 37. Wartosci stgzenia 3-CQA [mg/ml] w koncentracie termicznym cold brew dla profilu prazenia kawy
W 210°C oraz brew:ratio 5g. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)

Na podstawie badan stwierdzono, ze temperatura ekstrakcji ma istotny wptyw na zwarto$¢
kofeiny w roztworze, a zmierzone stezenia wahaty sie w zakresie od 0,526 do 0,678 mg/ml
(rys. 38) i odpowiadaty wartosciom w powszechnie dostepnych na rynku napojach cold brew.
Dla wariantu 9-cio godzinnej ekstrakcji stwierdzono, ze stopien rozdrobnienia w zakresie
1,0 mm — 1,5mm wobec jednakowo zadanej temperatury nie ma wptywu na poziom kofeiny.
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Wariant 5°Cx1,5mm dla 12h ekstrakcji r6zni sie¢ od dwoch pozostatych (tj. dla 6 i 9h ekstrakcji).
Najwyzsze wartoSci kofeiny na poziomie 0,672 mg/ml oraz 0,678 mg/ml stwierdzono
w probach po 12-tu godzinach ekstrakcji w temperaturze 25°C.
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Rys. 38. Wartosci stgzenia kofeiny w ekstrakcie cold brew dla profilu prazenia kawy w 210°C oraz brew:ratio 5g.
Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)
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Rys. 39. Wartosci stezenia kofeiny w kriokoncentracie cold brew dla profilu prazenia kawyw 210°C
oraz brew:ratio 5g. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)

czas [h]: 9

Zawartos¢ kofeiny w koncentratach na bazie napojéw kawowych moze stanowi¢ jeden
z wskaznikow jakosci, a takze dowodzi¢ o prawidlowosci stosowanych etapow produkcji.
Na podstawie rys. 39 stwierdzono wzrost stezenia kofeiny dla prob eksperymentalnych
otrzymanych metoda kriokoncentracji wraz ze wzrostem temperatury i czasu ekstrakcji.
Maksymalne zawartosci tego zwigzku wynosily 1,845-1,847 mg/ml, 1,913-1,970 mg/mi
oraz 2,022-2,045 mg/ml odpowiednio dla ekstrakcji po 6, 9 i 12 godzinach w temperaturze 25°C.
W danych zakresach nie wykazano réznic istotnych statystycznie, a réznica ilo$ci rozpuszczonej
kofeiny pomigdzy rozpatrywanymi dwoma stopniami rozdrobnienia kawy byla niewielka.
Wymrazanie wody z roztworéw ekstrahowanych w temperaturze 5°C charakteryzowato
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si¢ stosunkowo niskg zawartos$cig kofeiny, ktora byta na poziomie 1,276 do 1,605 mg/ml.
Oceniajgc technike kriokoncentracji dla tego wariantu stwierdzono, ze ekstrakcja w temperaturze
25°C przez 9 godzin wykazuje duzy potencjat wdrozeniowy.

Pionowe stupki cznaczajg 0,95 przedzialty ufnosci
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Rys. 40. Wartoéci stezenia kofeiny w koncentracie termicznym cold brew z profilu prazenia kawy w 210°C
oraz brew:ratio 5g. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)

W odniesieniu do termicznej koncentracji kofeiny z kawy cold brew zaobserwowano
wysoka wydajno$¢ procesu. Zawartos¢ kofeiny dla rdéznych prob omawianego wariantu
przedstawiono na rysunku 40. Uzyskane wartosci stgzenia kofeiny wynosity
od 2,032 do 2,229 mg/ml. Opierajac si¢ interpretacji wynikajacej z rdznic statystycznych nalezy
stwierdzi¢, ze dla wigkszosci wynikdw wyniki pomigdzy 9-ta a 12-stg godzing ekstrakcji
nie ro6znity si¢ statystycznie. Proces zatezania termicznego na wyparce w warunkach obnizonego
Ci$nienia jest metoda korzystng w aspekcie wysokiej zawartosci kofeiny.

Zawartos¢ kwasu kawoilochinowego i kofeiny w ekstraktach, kriokoncentratach
i koncentratach termicznych cold brew wyrazona jako powierzchnie odpowiedzi RSM
(zmienne: temperatura ekstrakcji 5, 25°C oraz czas ekstrakcji 6, 9, 12h)

Metoda ,,powierzchni odpowiedzi” RSM wykazuje duza praktyczng przydatno$¢ celem
okreslenia badanych parametrow, takich jak zawarto$¢ kwasu kawoilochinowego i kofeiny,
w zalezno$ci od zastosowanych warunkow procesu (jak temperatura czy czas ekstrakcji). Majac
dokonane pomiary tylko dla wybranych par zmiennych mozna z duza dokladnoscig okresli¢
przewidywane wartosci np. zawartosci kofeiny dla takich par zmiennych, dla ktorych nie byty
prowadzone oznaczenia. Bardzo waznym jest fakt, ze przewidywane dzigki temu modelowi
warto$ci muszg miesci¢ si¢ w empirycznie przeprowadzonych zakresach pomiardéw. Innymi
stowy jezeli pomiary byly prowadzone dla prob w temperaturze 5 i 25°C to przewidywane
warto$ci badanego wyrdznika musza odnosic si¢ do zakresu 5-25°C. Tak samo dla wartosci czasu
ekstrakcji, gdzie minimalna warto§¢ wynosita 6h, za§ maksymalna 12h, prawidtowa predykcja
zawarto$ci np. kofeiny moze mie¢ miejsce tylko dla czasu ekstrakcji od 6 do 12h. Przedstawione
ponizej wykresy ,powierzchni odpowiedzi” majg praktyczny walor nie tylko
na potrzeby przeprowadzonych badan, ale moga by¢ punktem wyjsciowym dla innych badan
optymalizacyjnych na podstawie szczegblowo dobranych zmiennych parametréw
technologicznych.
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° Stale: temperatura prazenia: 210°C; brew:ratio: 5g, stopien rozdrobnienia: 1 mm

Na rysunkach 41 i 43 przedstawiono odpowiednio zawartos¢ 3-CQA 1 kofeiny
z zaleznosci od temperatury i czasu ekstrakcji dla wariantu o temperaturze prazenia wynoszacej
210°C, warto$ci brew:ratio 5g oraz stopnia rozdrobnienia 1 mm. Z wykreséw Pareta (rys. 42,
rys. 48) wynika, ze na zawartos¢ 3-CQA oraz kofeiny w ekstraktach podobny wptyw miaty
zarOwno temperatura, jak i czas ekstrakcji. Zaleznos¢ podobnego wplywu parametrow ekstrakeji,
czyli czasu i1 temperatury potwierdzaja podobne warto$ci bezwzgledne dla standaryzowanej
oceny glownych efektow liniowych (rys. 42 i rys. 44).

Zaobserwowano podobne poziomy zawarto$ci 3-CQA dla wariantu 12hx5°C oraz
6hx25°C (rys. 35). Z perspektywy optymalizacji czasu ekstrakcji, w tym kosztow potencjalnej
produkcji, zaleca si¢ prowadzenie procesu produkcji napoju w warunkach temperatury
pokojowej. Srednia najwyzsza zawarto$¢ kwasu 3-CQA wyniosta 0,639 mg/ml i byla
0 0,095mg/ml wieksza od wariantu 6hx25°C.

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: CGA (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0004778
ZZ CGA (CB)

Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: CGA (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0004778
27 CGA(CB)

(1)temp [CKL) .6‘3736

(2)czas [h](L) 5,06045

czas [h]

TLlwz.2L 2,455374

B > 066
Bl <065
0,544 | mm <063  czas[h)(Q) -,546907
I <061
<059

[C1<057
<0,55
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26= <0,53 p=.05

temp [C) Bl <051 Wartosé: bezwzglgdna standaryzowans] oceny efekiu

Rys. 41. Zawartos¢ 3-CQA [mg/ml] w_ekstrakcie Rys. 42. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 41.
w zaleznosci od temperatury i czasu ekstrakcji wedhug

modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:

210°C/5¢g/1mm]

Najnizsze stezenie kofeiny wynosito 0,526 mg/ml za$ najwyzsze 0,678 mg/ml (rys. 43).
Izolinie na catej powierzchni odpowiedzi w tym wariancie sg bliskie nachylenia pod katem
ok. 45°, co jest graficznym potwierdzeniem podobnego wptywu czasu i temperatury na zawarto$¢
kofeiny.
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Dopasowana powierzchnia ;: Wielko$¢: kofeina (CB) Wykres Pareto efektow standaryzow. | Wielkos¢: kofeina (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0000829 2 wielk.; Resztowy MS=,0000823
ZZ kofeina (CB) ZZ kofeina (CB)

(1)temp [CI(L) -22,1112

(2)czas [hi(L) 11,82794

czas [h]

1wz 2L 3,13932

I <066 czas [h)(Q) -,347851

- =
<0, p=
e 1!:mplgle vomomoH 26=:g:§; . Wartose: bezweggdna standaryzowane ocany efektu
Rys. 43. Zawarto$¢ kofeiny [mg/ml] w_ekstrakcie Rys. 44. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 43.
w zaleznosci od temperatury i czasu ekstrakcji wedtug

modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:

210°C/5g/1mm]

Zmniejszanie objetosci ekstraktow kawy cold brew w skutek oddzielenia czgsci wody
poprzez jej wymrozenie wptywa pozytywnie na wigksza zawarto$¢ kwasu kawoilochinowego
w kriokoncentracie. Porownanie powierzchni odpowiedzi otrzymanego koncentratu (rys. 45)
wobec ekstraktu wyjsciowego (rys. 41) wskazuje na ich duze podobienstwo. Obszar
reprezentujacy najwiekszg zawarto$¢ 3-CQA znajduje si¢ w zakresie od 9-tej do 12-stej godziny
ekstrakcji kawy cold brew. Mozna stwierdzi¢, ze im dluzszy czas ekspozycji ziaren kawy
poddanej lugowaniu, tym otrzymuje si¢ wyzszy poziom kwasu kawoilochinowego
w otrzymanym koncentracie (rys. 46).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: CGA (KK) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosé: CGA (KK)
2 wielk ; Resztowy MS=,0004473 2 wielk.; Resztowy MS=,0004473
27 CGA (KK) 27 CGA (KK)
(2)czas [)(L) ' 13,23529
(1)temp [C)(L) 7951652
=
o
©
]
1lwz.2L 3.579395
175 czas [n)(Q) 2,03031
<173
<168
[ ]<183
<158 -
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 259‘1‘53 p=05
temp [C] <148 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 45, Zawarto$¢ 3-CQA [mg/mi] IRyS. 46. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 45.
w_kriokoncentracie w zaleznosci od temperatury

i czasu ekstrakcji wedtug modelu powierzchni
odpowiedzi RSM [dla wariantu: 210°C/5g/1mm]

Parametry analizy termicznego procesu zatezania ekstraktu kawy cold brew wskazuja,
ze zmiany koncentracji 3-CQA w pierwsze] kolejnosci zalezg od temperatury $Srodowiska
ekstrakcji (rys. 48). W przypadku proby zageszczanej przez 12 godzin temperaturze 25°C
(rys. 47) zaobserwowano ponad 700 mg strat¢ tego zwigzku na 1 ml w poréwnaniu
do podobnego wariantu dla technologii koncentracji nietermicznej (rys. 45). Na podstawie
analizy tego wariantupotwierdzono, ze:

1. im wyzsza temperatura tugowania kawy w zakresie od 5°C do 25°C, tym wigksza
zawarto$¢ kwasu 3-CQA w otrzymanym ekstrakcie,
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2. zageszczanie termiczne charakteryzuje sie nizszg skuteczno$cig niz zaggszczanie
w formie kriokoncentracji

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: CGA (W) Wykres Pareto efektdw standaryzow. ; Wielko&é: CGA (W)
2 wielk_; Resztowy MS=,0010748 2 wielk.; Resztowy MS=,0010748
ZZ CGA (W) ZZ CGA (W)
13
12
(1)temp [C)(L) 8,720920
1
10 (2)czas [h)(L) 2,483497
=
a 9
3
8 1Lwz.2L -1,3078
7
- 102 czas [h](Q) -.082101
© B < 1.02
Bl <098
<094
5 = <09 -
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 g < 0.86 p=.05
temp [C] B <082 Wartos¢ bezwzglgdna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 47. Zawarto$¢ 3-CQA [mg/ml] w_koncentracie Rys. 48. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 47.
termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu

ekstrakcji wedhug modelu powierzchni odpowiedzi

RSM [dla wariantu: 210°C/5g/1mm]

W wybranych wariantach kaw instant otrzymanych na drodze kriokoncentracji
zaobserwowano zroznicowane st¢zenie kofeiny (rys. 49), a wzrost jej zawartosci w probach
stwierdzono wraz ze wzrostem temperatury ekstrakcji. W probkach dla 25°C zawarto$¢ kofeiny
w kriokoncentratach miescita si¢ w przedziale od 1,847 mg/ml do 2,045 mg/ml i w kazdym
przypadku byla wigksza w porownaniu do probek pochodzacych z ekstraktow otrzymanych
w temperaturze 5°C.

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (KK) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosc: kofeina (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,0007902 2 wielk.; Resztowy MS=,0007902
27 kofeina (KK) 27 kofeina (KK)

(1)temp [CI(L) .33,1 3475

(2)czas [h](L) 15,49725

czas [h]

1wz 2L

czas [h)(Q) 1133017
-2

<2025

-3,315692

I <1825
<1625
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 262 <1425 p=,05
temp [C] . <1.225 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowane] oceny efekiu

Rys. 49, Zawarto$¢ kofeiny [mg/mI] Rys. 50. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 49.
w_kriokoncentracie w zalezno$ci od temperatury

i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni

odpowiedzi RSM [dla wariantu: 210°C/5g/1mm]

Na rysunku 45 przedstawiono stezenia kofeiny w probkach po procesie instantyzacji
termicznej ekstraktow cold brew. Z analizy uzyskanych danych wynika, ze korzystny wydaje
si¢ wybor cieplnego procesu zatezania w celu uzyskania kawy cold brew typu instant
0 zwigkszonej koncentracji kofeiny, a przeprowadzone badanie potwierdza wysoka stabilno$¢
termiczng sktadnika. Wykazano, ze S$rednie stezenie kofeiny wynosi powyzej 2 mg/ml
w kazdym z wariantow. Z wykresu Pareto (rys. 52) wynika, ze gléwnym czynnikiem
wplywajacym na konicowg zawartos¢ kofeiny byt czas ekstrakeji.
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (W) Wykres Pareto efektéw standaryzow. : Wielkosé: kofeina (W)
2 wielk ; Resztowy MS=,0019929
ZZ kofeina (W)

2 wielk ; Resztowy MS=,0019929
22 kofeina (W)

(2)czas [h](L) IS‘BBQGZT
1lwz.2L 7615244
{1)temp [C(L) 7132028

czas [h)(Q) - 562757

czas [h)

=225
<225
22
B <215 p=05

=l<241

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 B <2.05 Wartoé¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efekiu

temp [C] -2
Rys. 51. Zawartos¢ kofeiny [mg/ml] w_koncentracie Rys. 52. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 51.
termicznym w zaleznosci od temperatury i czasu
ekstrakcji wedlug modelu powierzchni odpowiedzi RSM
[dla wariantu: 210°C/5g/1mm]

° Stale: temperatura prazenia: 210°C; brew:ratio: 5g, stopien rozdrobnienia: 1,5 mm

Na rysunkach 53-56 przedstawiono wyniki dotyczace zawarto$ci kwasu
kawoilochinowego oraz kofeiny z ziaren kawy o stopniu rozdrobnienia na poziomie 1,5 mm.
W przypadku zawarto$ci kwasu 3-CQA (rys. 53) wszystkie okreslone poziomy stezen zalezaty
wylacznie od czasu [h] ekstrakcji (rys. 54). Przy czasie ekstrakcji wynoszacym
9 godzinwarto$ci miescity si¢ w zakresie od 0,546 mg/ml do 0,552 mg/ml. Najwyzsze stezenie
kwasu kawoilochinowego zaobserwowano dla temperatury ekstrakcji 5°C w czasie 12 godzin
z warto$cig rowng 0,561 mg/ml. Nie stwierdzono rdznicy statystycznie istotnej wzgledem
wartosci  wynoszacej 0,554 mg/mi oraz 0,552 mg/ml  wobec  wariantu
dla temperatury ekstrakcji 25°C.

Dopasowana powierzchnia ; Wielko$¢: CGA (CB) Whykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: CGA (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0001312 2 wielk.; Resztowy MS=,0001312
ZZ CGA(CB) ZZ CGA(CB)

(2)czas [hI(L) Isaoaam
czas [h}(Q) -1,61378

czas [h]

Tlwz.2L -1.35096
0,528 | BW > 056 (1)temp [C](L) 6477969
o Il <0.5525
Bl < 05425
1 <0,5325
[ <0,5225
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 Z6gm-0s5125 =05
temp [C] N < 05025 Wartosé bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 53. Zawarto$¢ 3-CQA [mg/ml] w_ekstrakcie Rys. 54. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 53.
w zaleznoS$ci od temperatury i czasu ekstrakcji wedtug

modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:

210°C/5g/1,5mm]

W kolejnym modelu prob technologicznych otrzymanych na drodze ekstrakcji cold brew
(rys. 55) dla wariantu 12hx25°C zaobserwowano ogolne podobienstwo iloSci rozpuszczonej
kofeiny (0,672 mg/ml)w stosunku do odpowiedniego z modelu 210°Cx5gx1mm (0,678 mg/ml).
Biorac pod uwagg caly zakres analizowanych zmiennych oraz odpowiedni wykres Pareto
(rys. 56) nalezy stwierdzi¢, ze osiggni¢to maksymalne stgzenie kofeiny w roztworze,

ktoérej wydajnos¢ ekstrakeji z ziarnawyniosta blisko 90%.
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: kofeina (CB) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosé: kofeina (CB)

2 wielk_; Resztowy MS=,0003261 2 wielk ; Resztowy MS=,0003261
ZZ kofeina (CB) ZZ kofeina (CB)
(1)temp [C](L) .8.24664
(2)czas [h)(L) 7 257701
=
8
]
czas [h)(Q) 2,218794
. -o7
<07
Il <068 1lwz.2L -1,7265
Il <066
[ < 0.64
[1<062
<06
Il <058 p=.05
* 8 8 1o 1z 1 ® 1 2 22 2 Z2 I < 0.56 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu
temp [C] <054

Rys. 55. Zawartos¢ kofeiny [mg/ml] w_ekstrakcie Rys. 56. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 55.
w zalezno$ci od temperatury i czasu ekstrakcji wedtug

modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:

210°C/5g/1,5mm]

Dopasowana powierzchnia odpowiedzi modelu 210°Cx5gx1,5mm w odniesieniu
do techniki kriokoncentracji ukazata wysokie ilosci kwasu kawoilochinowego w wigkszo$ci
otrzymanych préb (rys. 57), ktére mozna zaobserwowaé w zakresie stezen od 1,568 mg/ml
do 1,701 mg/ml. Najnizsza koncentracja 3-CQA dla wariantu 6hx5°C wyniosta 1,490 mg/ml —
jako jedyna miesci si¢ ponizej poziomu optymalnego, ktéry na wykresie znajduje
si¢ w granicach st¢zania od 1,568 mg/ml do 1,615 mg/ml. Na podstawie analizy wykresu Pareto
(rys. 58) nalezy stwierdzi¢, ze wszystkie poziomy koncentracji zaleza od czasu
1 temperatury, jak rowniez od interakcji czynnikéw gtownych (LxL).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkost: CGA (KK) Wykres Pareto efekiow standaryzow. ; Wielkost: CGA (KK)
2 wielk ; Resztowy MS=,0001897 2 wielk ; Resztowy MS=,0001897
ZZ CGA (KK) ZZ CGA (KK)

(2)czas [h)(L) .16‘2913

(1)temp [CI(L) 12,63016

czas [h]

1lwz.2L

czas [h)(Q) -1 55805

-5,4862

1,53
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 = : 1.49 p=.05
temp [C] <145 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efekiu

Rys. 57. Zawarto$¢ 3-CQA [mg/ml] Rys. 58. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 57.
w_Kkriokoncentracie w zalezno$ci od temperatury

i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni

odpowiedzi RSM [dla wariantu: 210°C/5g/1,5mm]

W odniesieniu do zawartosci kwasu kawoilochinowego w modelowych ekstraktach
210°Cx5gx1,5mm poddanych procesowi zatezania termicznego zaobserwowano mniejszg
skutecznos$¢ tego procesu (rys. 59) w porownaniu do kriokoncentracji (rys. 57). Z ksztaltu
powierzchni odpowiedzi wynika, ze technika termicznego zageszczania skutkowata zawartoscia
kwasu kawoilochinowego na poziomie od 1,035 mg/ml do 1,057 mg/ml (rys. 59) w poréwnaniu
do poczatkowych wartosci w ekstrakcie (rys. 53) wynoszacych od 0,528 mg/ml do 0,554 mg/ml
(w obu przypadkach dla temperatury ekstrakcji rownej 25°C (rys. 53).
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: CGA (W)
2 wielk.; Resztowy MS=,0009197
ZZ CGA (W)

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 286 < 0:9
temp [C] B <085

Rys. 59. Zawarto$¢ 3-CQA [mg/ml] w_koncentracie
termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu
ekstrakcji wedlug modelu powierzchni odpowiedzi
RSM [dla wariantu: 210°C/5g/1,5mm]

Wykres Pareto efekiow standaryzow. ; Wielkos¢: CGA (W)

2 wielk_; Resztowy MS=,0009197

ZZ CGA (W)

(1)temp [C](L)

(2)czas [h)(L) P,031139

lwz.2L -. 78444
czas [h](Q) 0817471

p=,05

Wartosé bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 60. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 59.

Zawarto$¢ kofeiny w zageszczonych ekstraktach po przeprowadzonym procesie
kriokoncentracji zalezata od temperatury i czasu ekstrakcji (rys. 62). Wzrost temperatury
ekstrakcji 0 20°C spowodowat $redni wzrost koncentracji kofeiny o ponad 0,4 mg/ml (rys. 61),
za$ najnizsza warto$¢ 1,381 mg/ml stwierdzono w przypadku wariantu 6hx5°C, ktora to ilos¢
jest o0 0,835 mg/ml wigksza od zawartosci kofeiny ekstraktu wyjsciowego (rys. 55). Wzgledem
proby 12hx25°C roznica ta wynosita 1,35 mg/ml.

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,0022953
ZZ kofeina (KK)

czas [h]

-2
Bl <2025
W <1925
B < 1,825
<1725
1 < 1.625
B < 1,525
4 6 8 10 12 14 16 18 20 2 24 26gm<q4zs

temp [C] B <1325

Rys. 61. Zawartos¢ kofeiny [mg/mi]
w_Kriokoncentracie w zalezno$ci od temperatury
i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni
odpowiedzi RSM [dla wariantu: 210°C/5g/1,5mm]

Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosc: kofeina (KK)

2 wielk.; Resztowy MS=,0022953

ZZ kofeina (KK)

(1)temp [CL(L)
(2)czas [h](L) 7.255741
1lwz.2L -,855589
czas [h)(Q) 6372322

p=,05

Wartos¢ bezwzgledna standaryzowane] oceny efekiu

Rys. 62. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 61.

Na podstawie wynikow zwigzanych z procesem termicznego zat¢zania kawy cold brew
w analizowanym wariancie wynika, ze zawarto$¢ kofeiny w zageszczonym ekstrakcie byla
na wysokim poziomie, tj. od 2,076 mg/ml do 2,221 mg/ml (rys. 63).Zawarto$¢ kofeiny uzyskanej
na skutek ekstrakcji zalezata tylko od czasu ekstrakcji (rys. 64).
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: kofeina (W)
2 wielk.; Resztowy MS=,0033353
2Z kofeina (W)

Wykres Pareto efektow standaryzow. : Wielkosé: kofeina (W)

2 wielk.; Resztowy MS=,0033353
27 kofeina (W)

(2)czas [)(L)

la,sasm

czas [h)(@) - 875678

czas [h]

1lwz.2L -.749649

—‘-.570905
p=.05

Wartosé bezwzgledna standaryzowane| oceny efekiu

. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 63.

(1)temp [CI(L)
.22
<218
14 16 262:5'3;
temp [C) Wl <203
Rys. 63. Zawarto$¢ kofeiny [mg/ml] w_koncentracie
termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu
ekstrakcji wedlug modelu powierzchni odpowiedzi

RSM [dla wariantu: 210°C/5g/1,5mm]

20

4 6 8 10 12 18 22 24

Rys. 64

e  Stale: temperatura prazenia: 210°C; brew:ratio: 6g

W trakcie dalszych czeSci badan zastosowano brew:ratio na poziomie 6 g kawy
do ekstrakeji typu cold brew. Wyniki zawartosci kwasu kawoilochinowego w otrzymanych
roztworach przedstawiono na rysunku 65. Stwierdzono $redni wzrost st¢zenia na poziomie
bliskim 0,1 mg/ml w poréwnaniu do poprzednich wariantéw, wobec ktorych zaobserwowano
réwniez podobienstwo przyrostu sktadnika w roztworze - jest najwigkszy w trakcie pierwszych
6-ciu godzin ekstrakcji.

Z analizy wykresu wynika, ze zmierzona warto$¢ 0,733 mg/ml 3-CQA dla ekstraktu
12hx25°Cx1,0mm jest statystycznie najwieksza spo$rod wszystkich otrzymanych w danym
etapie. Druga  najwigksza  wielko$¢ 0,696 mg/ml zostala ~ wyznaczona
w wariancie12hx25°Cx1,5mm, ktora z kolei wykazata podobienstwo statystyczne wzgledem
obydwu wariantow 9-cio godzinnej maceracji kawy w temperaturze pokojowej. Na tym etapie
badan warto$¢ potencjalu wdrozeniowego byla najwyzsza w odniesieniu do wariantu
12hx25°Cx1,0mm —ze wzgledu nanajwyzszy poziom kwasu kawoilochinowego, a w drugiej
kolejnosci wzgledem proby 9hx25°Cx1,0mm —ze wzgledu na krotszy czas ekstrakcji.

Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedzialy ufnodci

-

0.78 - - - r

0.76
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0,66
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de |
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3-CQA (CB) [mg/ml]

0,62
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0.80 hg go6| | [ | |
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temp [CI: 25 temp [C]: 25 temp [CI: 25
5 5 5

=§— rozmiar 1
czas [h]: 6 czas [h]: 12 —i- rozmiar 1.5
Rys. 65. Wartosci stezenia 3-CQA [mg/ml] w ekstrakcie cold brew dla profilu prazenia kawy 210°C

oraz brew:ratio6g. Jednakowe litery oznaczajg brak roéznic statystycznych (p<0,05)

czas [h]: 9
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Efekty zatezania ekstraktow, ktore odnosza si¢ kolejno do techniki kriokoncentracji
oraz termicznego odparowania wody, przedstawiono na rysunkach 66 i 67. Zaobserwowano
istotne zmiany potencjalu koncentracji pomigdzy wdrozonymi do badan technikami.
Na przyktadzie zatezenia termicznego ekstraktu 12hx25°C zaobserwowano statystycznie
podobne wyniki wzgledem wariantow 12hx5°C oraz 9hx25°C, ktore poddano koncentracji.
Tym samym, proces termiczny miat istotny wplywu na obnizenie wydajnosciprocesu —
im bylo wicksze stezenie kwasu kawoilochinowego w ekstrakcie wyjsciowym, tym byla
relatywnie mniejsza wydajnos¢w produkcie finalnym. Z kolei charakterystyka wptywu badanych
zabiegow kriokoncentracji wskazuje, ze wzrost st¢zenia analitu nast¢puje przede wszystkim
w miar¢ postepu czasu ekstrakcji oraz temperatury. Wyjatkiem od reguly jest prdoba
6hx25°Cx1,0mm, ktorej wynik moze $wiadczy¢ nierdOwnomiernym rozktadzie tego zwiazku
w bryle lodu, z ktorej dokonywano odbioru okreslonej objetosci cieczy. Najwyzszym wzrostem
ilosci  kwasu  kawoilochinowego  charakteryzowal si¢  wariant12hx25°Cx1,0mm,
a najnizszym 6hx5°Cx1,5mm. W przypadku procesu koncentracji roztworu 12hx25°Cx1,5mm,
dla ktérego wartos¢ analizowanego sktadnika wyniosta 1,889 mg/ml,
nie wykazano istotnie wigkszej zawartosci wzgledem najwickszego ilosciowo poziomu
1,908 mg/ml.

Pionowe slupki oznaczajg 0.95 przedzialy ufnosci

2,0
a
10 | . | [1,908] o ab |
- b | m 1,889
= cd 1,057|%
E 1,817 ! ,
o - de
E 1o ' Lm (4,795 e
= m{1,773
W f M
= m1,723 1,722 )e
17| f9] (gl 1 1l fe
a: (168018 & 4676 = 1,682
0 | .
i ™ (1,628"
1,6 |
temp [C]: 25 temp [C]: 25 temp [C): 25
5 5 5 =% rozmiar 1
czas [h]: 6 czas [h]: 9 czas [h]: 12 - rozmiar 1.5

Rys. 66. Wartosci stezenia 3-CQA [mg/ml] w kriokoncentracie cold brew dla profilu prazenia kawyw 210°C
oraz brew:ratio 6g. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)
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Pionowe slupki oznaczajg 0.95 przedziaty ufnosci
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Rys. 67. Warto$ci stezenia 3-CQA [mg/mlI] w koncentracie termicznym cold brew dla profilu prazenia kawy
w 210°C oraz brew:ratio 6g. Jednakowe litery oznaczajg brak roznic statystycznych (p<0,05)

Ilo$¢ kofeiny mozna przyjac¢ na poziomie +1,5% sktadu chemicznego dla kawy prazone;j
w temperaturze 210°C. W wyniku eksperymentu stwierdzono, ze wszystkie ekstrakty otrzymane
w temperaturze 25°C charakteryzowaly si¢ rozpuszczalno$cig na poziomie od 60% do ponad
70% (rys. 68), a zwigkszenie temperatury prazenia moglo przyczyni¢ si¢ do lepszej wydajnosci.
W danym etapie wytwarzania napojow poziom analitu w caloSciowym ujeciu interakcji
wszystkich  zmiennych oraz po u$rednieniu  wynikéw  wynosit 0,66 mg/ml.
W zakresie stezen 0,749 — 0,764 mg/ml mozna zaobserwowac istotnie wickszg zawarto$¢ kofeiny
wzgledem temperatury 5°C oraz w odniesieniu do przyktadow analiz z krotszego czasu
ekstrakcji. W celu otrzymania produktu o zwiekszonej wartosci kofeiny korzystne
jest wykorzystanie ekstraktow 12hx25°C oraz 9hx25°C.

Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedzialy ufnosci

D.B’D - = . - : = S
) a
J'_',.._u.?aaé
0,75 e / Mo 749
& 0.724
A
= 0,70 | , all /4
I 0,691 @
£ e, mosss]| | 282 %083
£ [0,669)4 '
=) 0,65 | ; t
< ® (0,623
o . £ pgihcsl a
€ g0 (0,607 @ 0,609 ™
& W, . ™ '
£ 0,581 ™ ™ 0,579
0,55 | t
0.5'0 ! & - & & L & -
temp [C]: 25 temp [C]: 25 temp [C]: 25
3 5 5 —&— rozmiar 1
czas [h]: 6 czas [h]: 9 czas [h]: 12 —i- rozmiar 1,5

Rys. 68. Wartosci stgzenia kofeiny [mg/ml] w ekstrakcie cold brew dla profilu prazenia kawyw 210°C
oraz brew:ratio 6g. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)
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Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedzialy ufnosci
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Rys. 69. Wartoéci stgzenia kofeiny [mg/ml] w kriokoncentracie cold brew dla profilu prazenia kawy w 210°C
oraz brew:ratio 6g. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)

Po procesie koncentracji (zarowno krio- jak i termicznej) wzrost zawartosci kofeiny
w kazdym z produktow zwiekszyt sie¢ w sposéb istotny statystycznie (rys. 69 oraz 70) wzgledem
ekstraktow ~ wyjsciowych  (rys. 68). Z porownania obydwu technik  wynika,
ze procesami 0 mniejszej wydajnosci zageszczenia tego zwigzku po zatezeniu byly wszystkie
proby kriokoncentracji, co jest zgodne z poprzednimi wynikami. Z kolei po zageszczeniu
ekstraktu na wyparce zaobserwowano mniejsze zroznicowanie, co nalezy thumaczyé tym,
ze proces zachodzi rownomiernie w catej objetosci produktu. Charakterystyka wydajno$ci
procesu zaggszczania metoda termiczng jest bardzo podobna dla czaséw ekstrakeji 9 1 12h
(rys. 64). Sugeruje to, ze otrzymano maksymalny poziom zat¢zonej kofeiny, a zwigkszanie czasu
obrobki lub zmiana zastosowanej temperatury procesu nie wplynie znaczaco na dalszy wzrost
sktadnika w ptynie (porownujac wprost warianty z czasem ekstrakcji na poziomie
9h i 12h). Najwyzsza zawarto$¢ uzyskana w probach po koncentracji termicznej wynosita
2,476 mg/ml 1 byla wigksza od analogicznejwarto$ci z procesu kriokoncentracji
0 0,31 mg/ml.

Pionowe stupki oznaczaja 0,95 przedziaty ufnosci
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Rys. 70. Wartosci st¢zenia kofeiny [mg/ml] w koncentracie termicznym cold brew dla profilu prazenia kawy
w 210°C oraz brew:ratio 6g. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)
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Zawarto$¢ kwasu kawoilochinowego i kofeiny w ekstraktach, kriokoncentratach i
koncentratach termicznych cold brew wyrazona jako powierzchnie odpowiedzi RSM
(zmienne: temperatura ekstrakcji 5, 25°C oraz czas ekstrakcji 6, 9, 12h)

° Stale: temperatura prazenia: 210°C; brew:ratio: 6g, stopien rozdrobnienia: 1 mm

W wyniku zmiany ilorazu parametru brew:ratio, czyli dla zastosowania 6g kawy
zaobserwowano wicksza wzgledem brew:ratio dla 5g ilo$¢ wyekstrahowanego do wody
3-CQA oraz kofeiny ze zmielonej kawy dla stopnia rozdrobnienia 1,0mm, co jest zjawiskiem
naturalnym. Uzyskana warto$¢ 0,648 mg/ml kwasu kawoilochinowego (rys. 71) dla wariantu
12hx5°C wskazuje podobienstwo ilo$ci rozpuszczonego zwigzku do wariantu 12hx25°C
z modelu 210°Cx5gx1,0mm. Okre$lone stezenia zalezne s3 od tej samej ilo$ci gtdéwnych efektow
liniowych z jedng réznica — dla wigkszej ilosci kawy uzytej w procesie ekstrakcji
(tj. 69), czas [h] jest gtdéwngzmienng wplywajacg na model RSM opisujacydyfuzje zwigzku
z kawy do wody (rys. 72).

Dopasowana powerzchnia : ielkost: CGA (G8) Wykres Pareto fektow standaryzow. - Wiekost: CGA (CB)

2 wielk.; Resztowy MS=,0003531 2 wielk.; Resztowy MS=,0003531
ZZ CGA(CB) ZZ CGA(CB)

(2)czas [h)(L) 6,746017

(1)temp [CIL) 5741646

czas [h]

TLwz.2L 2,900051

o czas [h](Q) -1,16346

< 0,64 p=.05

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24
temp [C]

Rys. 71. Zawartos¢ 3-CQA [mg/ml] w_ekstrakcie Rys. 72. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 73.
w zaleznosci od temperatury i czasu ekstrakcji wedlug

modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:

210°C/6g/1mm]
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0:5 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Ilo§¢ spozywanej kofeiny zalezy w gléwnej mierze od rodzaju sporzadzonego napoju.
Kawa typu espresso, dla ktorej wysoka temperatura jest jedng z dwoch kluczowych zmiennych
umozliwiajacych natychmiastowe otrzymanie napoju, dostarcza $rednio kofeing na poziomie
+0,6 mg na 1 ml kawy. W przypadku techniki cold brew wydtuzony czas kontaktu kawy
z woda moze wptywac na wigksza ekstrakcje kofeiny w jednostce objetosci (rys. 73). Najkrotszy
czas ekstrakcji kawy na zimno umozliwia podobny odzysk kofeiny w porownaniu do kawy typu
espresso. Optymalny zakres zmiennej czasu [h], ktory miesci si¢ w przedziale od 6-ciu do 9-ciu
godzin  ekstrakcji, moze w  praktyce  produkcyjnej  odzwierciedli¢ = napdj
z wysoce oczekiwanym efektemwplywu na czynnosci fizjologiczne ze wzgledu na umiarkowany
poziom kofeiny. Wpltyw zmiennej czasu [h] na stopien ekstrakcji kofeiny byl silniejszy
niz wptyw temperatury w tym (rys. 74).

58



Dopasowana powierzchnia ; Wielkosc: kofeina (CB) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: kofeina (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0000377 2 wielk.; Resztowy MS=,0000377
ZZ kofeina (CB) ZZ kofeina (CB)

(2)czas [h](L) -31 6786
(1)temp [C)(L) 16,6132

-8,19163

czas [h)
©

czas [h](Q)

1lwz.2L 8,001496

6 > 0.76
B <074
I <07

0,66
4 6 8 0 12 14 16 18 20 22 24 26920152 p=.05

temp [C] Il <058 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

5

Rys. 73. Zawarto$¢ kofeiny [mg/ml] w_ekstrakcie Rys. 74. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 75.
w zaleznosci od temperatury i czasu ekstrakceji wedlug

modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:

210°C/6g/1mm]

Eksperyment dla przypadku kriokoncentracji ekstraktu otrzymanego z wigkszej dozy kawy
ziarnistej wskazuje na brak wzajemnej interakcji czynnikow gtownych (LxL) (rys. 76), co jest
zjawiskiem odmiennym w poréwnaniu do eksperymentu dla proporcji 1:20 brew:ratio (tj. 59).
W celu otrzymania produktu o zwigkszonych wtasciwosciach zdrowotnych, wynikajacych
z whasciwosci przeciwutleniajacych kwasu kawoilochinowego, na podstawie uzyskanych
wynikow mozna zasugerowaé, aby w praktyce produkcyjnejzastosowa¢ wydluzenie czasu
ekstrakcji do 12-stu godzin. Wowczas stgzenie skladnika miesci w  przedziale
od 1,857 do 1,908 mg/ml (rys. 75).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: CGA (KK) Wykres Pareto efektéw standaryzow. ; Wielkosé: CGA (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,000991 2 wielk.; Reszlowy MS=,000991
ZZ CGA (KK} ZZ CGA(KK)
(2)czas [h](L) . 11,24918
(1)temp [CJ(L) 3,216629

czas [h]

1lwz.2L

- 196

<195 czas [h)(Q) 6835149
—ERK]

[ < 185

515847

<18
=175
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 25= <17 p=.05
temp [C] <165 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 75. Zawartos¢ 3-CQA [mg/ml] Rys. 76. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 75.
w_kriokoncentracie w zalezno$ci od temperatury

i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni

odpowiedzi RSM[dla wariantu: 210°C/6g/1mm]

Na podstawie przedstawionych wykreséw dotyczacych zat¢zonych pod wplywem
wysokiej temperatury ekstraktow otrzymanych w stosunku brew:ratio na poziomie 1:16,6,
tj. 6g (rys. 77, rys. 78) zaobserwowano podobny wpltywczasu ekstrakcji [h] oraz temperatury
[°C], co przejawia sie podobnym nachyleniem izolinii (ok. 45°) wzgledem osi X (rys. 77)
oraz podobnymi wartosciami efektow standaryzowanych (rys. 78). W tym przypadku korzystne
jest wydtuzenie czasu ekstrakcji oraz temperatury ekstrakcji w celu otrzymania kwasu
kawoilochinowego powyzej 1 mg/ml w koncentracie.
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: CGA (W) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosc: CGA (W)
2 wielk.; Resztowy MS=,0011431 2 wielk.; Resztowy MS=,0011431
ZZ CGA(W) ZZ CGA (W)

{1)temp [CI(L) Is‘ggmz
(2)czas [h](L) Is.smozz

czas [h)

Lwz.2L -1,20466
16
<116
—PheH czas [h)(Q) -.930062
B < 1,08
<104
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26mc,
B <096 p=05

1 C] I <092
emp [C] Warlosé bezwzgledna standaryzowane] oceny efektu

Rys. 77. Zawartos¢ 3-CQA [mg/ml] w_koncentracie Rys. 78. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 77.
termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu

ekstrakcji wedlug modelu powierzchni odpowiedzi

RSM[dla wariantu; 210°C/6g/1mm]

Podczas prowadzenia dalszej czeSci eksperymentu wartosci liczbowe odpowiadajace
poziomowi zawartej kofeiny w koncentratach nietermicznych uzyskanych z 6 gramow kawy,
rozdrobnionej do wielko$ci 1,0mm i prazonej przy 210°C, mieszcza si¢ w przedziale
od 1,431 mg/ml do 2,168 mg/ml (rys. 79). Stwierdzono dwukrotnie wigkszy wptyw temperatury
[°C] ekstrakcji w odniesieniu do czasu [h] na koncowe stezenie kofeiny
w kriokoncentracie (rys. 80), co umozliwito odzysk maksymalny sktadnika w zakresie
od 1,966 mg/ml do 2,168 mg/ml.

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: kofeina (KK) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosc: kofeina (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,0050512 2 wielk.; Resztowy MS=,0050512
ZZ kofeina (KK) ZZ kofeina (KK)

(1)temp [C)(L) .125452

6.55611

(2)czas [h)(L)

czas [h)(Q@) -1,80145
=21
Il <2025
B <1925 1lwz.2L -1,63368
[ < 1,825
[1<1725

[ < 1625
<1525

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26- <1425 p=05
temp [C] M <1325 Warto$¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu
Rys. 79. Zawarto$¢ kofeiny [mg/ml] Rys. 80. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 79.
w_kriokoncentracie w zaleznosci od temperatury
i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni

odpowiedzi RSM[dla wariantu: 210°C/6g/1mm)]

czas [h]

Powierzchne odpowiedzi w odniesieniu domodelu ekstrakcji kawy 210°Cx6gx1,0 mm
poddanej zat¢zaniu na skutek odparowania cze$ci wody przedstawiono na rysunku 81.
W przypadku najnizszych wartosci uzyskanego st¢zenia kofeiny (lewy dolny rég wykresu
w okolicach stezenia 2,254 mg/ml) mozna zaobserwowaé podobny wptyw czasu [h] ekstrakciji,
jak réwniez temperatury na stopien skoncentrowanej kofeiny (rys. 81). Dla ekstraktow
otrzymanych w temperaturze bliskiej 25°C, ktore poddano procesowi zat¢zania na wyparce, daje
si¢ zaobserwowac wiekszy wplyw temperatury [C°] niz czasu ekstrakcji (prawa czes¢ rys. 73).
W tym przypadku najnizszy poziom koncentracji kofeiny wynosit 2,354 mg/ml,
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a najwyzszy 2,455 mg/ml. W odniesieniu do calego modelu RSM wigkszy wplyw
na koncowg zawarto$¢ kofeiny miata temperatura (rys. 82).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: kofeina (W) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosc: kofeina (W)
2 wielk.; Resztowy MS=,0014283 2 wielk; Resztowy MS=,0014283
ZZ kofeina (W) ZZ kofeina (W)

(1)temp [C](L) Iﬁ‘iﬂﬁ-ﬂ

(2)czas [](L) 4,228774
=
&
g

czas [h](Q) -1.18633
Lwz.2L 4288964
[ <229 p=105

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26-<225
temp [C] . < 2:21 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 81. Zawarto$¢ kofeiny [mg/ml] w_koncentracie Rys. 82. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 81.
termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu

ekstrakcji wedlug modelu powierzchni odpowiedzi

RSM[dla wariantu: 210°C/6g/1mm]

e  Stale: temperatura prazenia: 210°C; brew:ratio: 6g, stopien rozdrobnienia: 1,5 mm

Na rysunku 83 zaprezentowano dopasowane powierzchnie odpowiedzi wobec kolejnego
modelu ekstrakcji kawy: 210Cx6gx1,5mm, gdzie zaobserwowano izolinie o najmniejszym
stopniu skupienia w poréownaniu do dotychczas przeprowadzonych analiz. Wartosci st¢zenia
3-CQA na poziomie 0,650 mg/ml oraz 0,642 mg/ml oszacowano jednakowa powierzchnig
odpowiedzi. Sugeruje to, ze wydluzenie czasu ekstrakcji z 9-ciu do 12-tug godzin
w $rodowisku 5°C nie spetnia oczekiwanego efektu wzrostu stezenia analizowanego zwigzku
w ekstrakcie. Porownujac kolejne wariantyniniejszego modelu badawczego nalezy zwrdci¢
uwage, ze uszeregowanie ilosci rozpuszczonego 3-CQA nastapilo wedlug istotnosci efektow
zmiennych, w ktorych czas [h](L) jest nieznacznie bardziej istotny od temperatury [°C](L) (rys.
84).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: CGA (CB) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: CGA (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0003558 2 wielk.; Resztowy MS=,0003558
2Z CGA (CB) ZZ CGA (CB)
(2)czas [h)L) .3 541186
(1)temp [C)(L) 3.080671
1Lwz.2L 1,761526
czas [h)(Q) -, 750095
Il > 068
Il <068
0,66
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26% :0_64 p=.05
temp [C] I <062 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 83. Zawartos¢ 3-CQA [mg/ml] w_ekstrakcie Rys. 84. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 83.
w zalezno$ci od temperatury i czasu ekstrakcji wedtug

modelu powierzchni odpowiedzi RSM[dla wariantu:

210°C/6g/1,5mm]

Zalezno$¢ powierzchni odpowiedzi odwzorowujaca rzeczywisty wpltyw czasu [h]
oraz temperatury [°C] na stezenie kofeiny dla omawianego modelu przedstawiono na rysunku
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85. Ilos¢ wyekstrahowanego zwigzku w analizowanym zakresie pomiarowym ro$nie glownie
wraz z czasem prowadzonego procesu, w mniejszym stopniu wraz temperaturg rozpuszczalnika.
Najwyzszgwartos¢ kofeiny (0,749 mg/ml) uzyskano przy temperaturze 25°C. W eksperymencie
zaobserwowano takze statystycznie istotny wplyw interakcje¢ czynnikow gtownych (LXL)
na model RSM (rys. 86).

Wykres Pareto efeklow standaryzow. ; Wielkosé: kofeina (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0002284
227 kofeina (CB)

(2)czas [h)(L) -1 5,5665

(1)temp [C](L) 6,540034

Dopasowana powierzchnia ; Wielko$é: kofeina (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0002284
ZZ kofeina (CB)

czas [h]

1wz 2L 3,877299

Il -078 czas [h)(Q) 2315752
<076

<072
[]<068
< 0,64
4 [ 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 E <06 p=.05
temp [C] Il <056 Warto$¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 85. Zawarto$¢ kofeiny [mg/ml] w_ekstrakcie Rys. 86. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 85.
w zaleznosci od temperatury i czasu ekstrakcji wedhug

modelu powierzchni odpowiedzi RSM[dla wariantu:

210°C/6g/1,5mm]

Dla kwasu kawoilochinowego w kriokoncentracie uzyskanym z  ekstraktu
210°Cx6gx1,5mm okreslono maksymalne stezenie zwigzku na poziomie 1,889 mg/ml (rys. 87).
Warto$¢ ta uzyskana byta w probie po 12-to godzinnej ekstrakcji kawy w temperaturze 25°C.
Model RSM zalezat przede wszystkim od liniowej warto$ci czasu [h] oraz w mniejszym stopniu
od temperatury [°C] efektu liniowego (rys. 88).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: CGA (KK) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielko$é: CGA (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,0004529 2 wielk; Resztowy MS=,0004529
ZZ CGA (KK) 77 CGA (KK)

(2)czas [h](L) - 12,667
(1)temp [CIL) ]10753

czas [h]

czas [h](Q) 1,343448
-1 1wzl 8423402
Il <1386
<181
<176
<171
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26-¢1,66 p=,05
_ temp[C] B <161 Wartosé bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 87. Zawarto$¢ 3-CQA [mg/ml] Rys. 88. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 87.
w_kriokoncentracie w zaleznosci od temperatury

i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni

odpowiedzi RSM [dla wariantu: 210°C/6g/1,5mm]

Proces zatezania termicznego ekstraktu kawy cold brew w tym wariancie badawczym
w odniesieniu do kwasu kawoilochinowego charakteryzuje si¢ mniejszg skutecznoscia (rys. 89),
niz  kriokoncentracja (rys. 87). Maksymalne stezenie tegozwigzku  wynoszace
1,149 mg/ml bylo o 0,74 mg/ml mniejsze w poréwnaniu do préby uzyskanej droga
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kriokoncentracji. Wobec analizowanego przypadku, optymalizacja polegajaca na okreSleniu
minimalnych strat komponentu pozwolita na wyznaczenie zalecanej temperatury ekstrakcji kawy
na poziomie 25°C. Na poziomie istotnosci p=0,05 okreslono trzy wartosci majace wptyw
na stezenie kwasu kawoilochinowego po procesie instantyzacji, tj. temperature, czas ekstrakcji
oraz ich liniowg interakcj¢ (rys. 90).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosc: CGA (W) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: CGA (W)
2 wielk.; Resztowy MS=,000984 2 wielk.; Resztowy MS=,000984
ZZ CGA (W) ZZ CGA(W)

(1)temp [C](L) .8.024686
(2)czas [h](L) 4.7‘651102

-3,44618

Lwz.2L

=115 czas [h](Q) 87969565
<113

I < 1,08

CJ<103
<098
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 2&% <093 p=05
temp [C] Il <088 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 89. Zawartos¢ 3-CQA [mg/ml] w_koncentracie Rys. 90. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 91.
termicznym w zaleznoéci od temperatury i czasu

ekstrakcji wedlug modelu powierzchni odpowiedzi

RSM[dla wariantu: 210°C/6g/1,5mm]

Na kolejnych wykresach przedstawiono zmiany zawartosci kofeiny w zaleznosci
od zastosowanego sposobu koncentracji ekstraktu cold brew uzyskanego wzgledem ekstraktu
wyjsciowego (wariant210°Cx6gx1,5mm). Stwierdzono, ze koncentraty termiczne posiadajace
bardziej zr6znicowang powierzchnie odpowiedzi (rys. 93) charakteryzowaty si¢ znacznie
wyzszymi  wielkoSciami  stezonej kofeiny w  poréwnaniu do  kriokoncentratow
(rys. 91). W przypadku koncentratu termicznego maksymalna zawarto$¢ kofeinywyniosta
2,467 mg kofeiny na 1 ml objetosci koncentratu. W podobnych warunkach dla procesu
kriokoncentracji zmierzona warto$¢ wyniosta 2,143 mg/ml. W obydwu wariantach istotnym
czynnikiem decydujacym o wielkosci st¢zonego zwigzku byla w pierwszej kolejnosci
temperatura, a w drugiej czas tugowania kawy (rys. 92, rys. 94).

D ia ; : kofeina (KK) Wykres Pareto efektéw standaryzow. ; Wielkosé: kofeina (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,0017285 2 wielk ; Resztowy MS=,0017285
ZZ kofeina (KK) ZZ kofeina (KK)
(1)temp [C)(L) .19,1&32
(2)czas [h](L) 16,6347
lwz 2L J-ZG?BGS
czas [h)(Q) =116
-2
5
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26- = 1:5 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efekiu
temp [C] <13

Rys. 91. Zawarto$¢ kofeiny [mg/ml]  Rys. 92. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 91.
w_kriokoncentracie w zaleznosci od temperatury

i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni

odpowiedzi RSM[dla wariantu: 210°C/6g/1,5mm]
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: kofeina (W) Wykres Pareto efektow standaryzow. : Wielkos¢: kofeina (W)
2 wielk ; Resztowy MS=,0027222 2 wielk.; Resztowy MS=,0027222
ZZ kofeina (W) ZZ kofeina (W)

(1)temp [CKL) 4,780946

(2)czas [h](L) 3,908606
1lwz.2L 1,100865
245 czas [h)(Q) -1,0673
B <241

<236

B <231
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 g < 2.26

temp [C] <221

czas [h]

p=.05
Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efekiu

Rys. 93. Zawarto$¢ kofeiny [mg/ml] w koncentracie Rys. 94. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 93.
termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu

ekstrakcji wedlug modelu powierzchni odpowiedzi

RSM[dla wariantu: 210°C/6g/1,5mm]

Zawarto$¢ kwasu kawoilochinowego i kofeiny w ekstraktach, kriokoncentratach i
koncentratach termicznych cold brew (wieloczynnikowa analiza wariancji) (zmienne:
temperatura ekstrakcji 5, 25°C; czas ekstrakcji 6, 9, 12h; stopien rozdrobnienia
[rozmiar] 1,0 lub 1,5 mm)

e  Stale: temperatura prazenia: 220°C; brew:ratio: 5g

Zawarto$¢ kwasu kawoilochinowego dla procesu ekstrakcji kawy prazonej
w temperaturze 220°C i brew:ratio na poziomie 5g przedstawiono na rysunku 95.
W przypadku prob otrzymanych po 6-cio godzinnej ekstrakcji nie odnotowano statystycznie
istotnych rdznic pomigdzy analizowanymi prébami — Srednie wartosci kwasu kawoilochinowego
wynosity od 0,341 do 0,349 mg/ml.

Statystycznie wigcej kwasu kawoilochinowego zostato wyekstrahowane w wariantach,
gdzie zastosowano wyzsza temperature (25°C), za$ czas ekstrakcji wynosil co najmniej 9h.
Pomimo zaobserwowania nieco wyzszych wartosci 3-CQA w wariantach, w Kktorych
zastosowano mniejszy stopien rozdrobnienia (1,0 mm), to rdéznice w poroéwnaniu do prob
0 stopniu rozdrobnienia na poziomie 15 mm nie byly statystycznie istotne
(odnosito si¢ to do wszystkich wariantéw). Udowodniono wigc, ze maksymalna wydajnosé¢
kwasu kawoilochinowego uzyskuje si¢ juz po zastosowaniu krotszego czasu ekstrakcji,
tj. po 9 godzinach. Dhuzszy czas procesu (tj. 12h) nie wptywa w istotny sposob na wyzszy stopien
ekstrakcji kwasu kawoilochinowego.
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Plonowe stupki oznaczajq 0.95 przedzialy ufnosci
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0.9 | 1 ,-'0.3;7?' [ Pl ae
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0,34 “.'-01341

3-CQA (CB) [mg/ml]

0,33
0,32

temp [C]: 25 temp [Cl: 25 termnp [C): 25
5 3 3

b= ]

4 L

0,31

—= rozmiar 1
czas [h]: & czas [h]: 9 czas [h]: 12 —i- rozmiar 1.5

Rys. 95. Wartosci stezenia 3-CQA [mg/ml] w ekstrakcie cold brew dla profilu prazenia kawy w 220°C
oraz brew:ratio 5g. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)

Zawarto$¢ kwasu kawoilochinowego w koncentratach uzyskanych technikg wymrazania
i zageszczania przedstawiono odpowiednio na rysunkach 99 oraz 97. Proby
po kriokoncentracji cechowaly si¢ podwyzszong zawartosciag prozdrowotnego sktadnika
3-CQA. Z kaw otrzymanych po 6-tej godzinnej maceracji stezenie 3-CQA 0znaczono
na poziomie od 1,432 do 1,515 mg/ml. Zastosowanie kawy o wielkosci czastek 1,0 mm
spowodowato wzrost zawartosci kwasu kawoilochinowego po 12h ekstrakcji do poziomu 1,654
mg/ml - istotnie wigkszej w porownaniu do podobnego wariantu, w ktérym zastosowano 1,5 mm
- wiekszy stopien rozdrobnienia (1,611 mg/ml).

Pionowe stupki oznaczajg 0.95 przedziaty ufnosci

1.70 . - 1T - qr .
7. H.
1,65 | 1,654
=160 c c| m1,611
E (1,587 | [ 1,587 |
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= -'-1.5-13l ] #1526
1,50 ) f L
Eg: (1,483 ] a ._.’ 2403
) A [1,470 |
ey 1,45 h. .~ g (]
(1,432 |4 (1,435
1.40
1,35 . . : : - : :
temp [C]: 25 temp [C]: 25 temp [C]: 25
5 5 5

= rozmiar 1
czas [h]: 6 czas [h]: 9 czas [h]: 12 —i- rozmiar 1.5
Rys. 96. Wartosci stezenia 3-CQA [mg/ml] w kriokoncentracie cold brew dla profilu prazenia kawy w 220°C

oraz brew:ratio 5g. Jednakowe litery oznaczajg brak roznic statystycznych (p<0,05)

W koncentratach uzyskanych wskutek odparowania wody (rys. 97) stwierdzono mniejsza
wydajnos$¢ procesu w kazdym analizowanym przypadku w poréwnaniu do kriokoncentracji.
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Dla koncentratow po 6h ekstrakcji nie stwierdzono statystycznie istotnych réznic pomiedzy
prébami o ro6znym brew:ratio. W kolejnych wariantach o dluzszym czasie ekstrakcji stopien
rozdrobnienia byl istotnym czynnikiem réznicujagcym zawarto$¢ kwasu kawoilochinowego
w uzyskanych koncentratach. Najwyzsze st¢zenie kofeiny wynoszace 0,988 mg/ml uzyskano
W wariancie, gdzie zastosowano 12 godzinng ekstrakcje w temperaturze 25°C. Co istotne,
stosujac zatezanie termiczne w tym wariancie zaobserwowano wigksza stabilno$¢ uzyskanych
stezen kofeiny. Fakt ten ma duzy potencjat praktyczny, poniewaz technologia termiczna
umozliwia wzglednie szybkie otrzymanie koncentratu, ktory moze stanowi¢ komponenty
roznego rodzaju produktéw o zamierzonych cechach jakosciowych.

Pionowe slupki oznaczajq 0,95 przedzialy ufnosci
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temp [C]: 25 temp [C]: 25 temp [C]: 25
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== rozmiar 1

czas [h]: 6 czas [h]: 9 czas [h]: 12 —i- rozmiar 1,5
Rys. 97. Wartoéci stezenia 3-CQA [mg/ml] w koncentracie termicznym cold brew dla profilu prazenia kawy
w 220°C oraz brew:ratio 5g. Jednakowe litery oznaczaja brak rdznic statystycznych (p<0,05)

Wartosci stezenia kofeiny w probach po maceracji surowca (wariant 220°C/5Q)
przedstawiono na rysunku 98. Stwierdzono istotny wptyw wszystkich analizowanych czynnikow
na ilo$¢ rozpuszczonej kofeiny. Stopien rozdrobnienia ziarna kawy mial istotne znaczenie tylko
w przypadku niskotemperaturowej ekstrakcji (5°C) przez 6 lub 9 godzin. Najwyzsze stezenie
kofeiny zaobserwowano — podobnie jak w wielu innych wcze$niej omawianych wariantach —
podczas ekstrakcji w temperaturze 25°C przez 12 godzin (bez istotnego wplywu stopnia
rozdrobnienia ziaren kawy).
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Pionowe slupki oznaczajg 0,95 przedzialy ufnosci
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Rys. 98. Warto$ci stezenia kofeiny [mg/ml] w ekstrakcie cold brew dla profilu prazenia kawy w 220°C
oraz brew:ratio 5g. Jednakowe litery oznaczajg brak roznic statystycznych (p<0,05)

Gléwnym czynnikiem réznicujagcym wartosci st¢zenia kofeiny w procesie krioskopowego
zageszczania ekstraktu kawy byla przede wszystkim temperatura oraz w nieco mniejszym
stopniu czas ekstrakcji (rys. 99). Stopien rozdrobnienia nie miat istotnego wplywu na zawarto$¢é
kofeiny w zaggszczonym koncentracie w przypadku prob, ktorych ekstrakcja byta prowadzona
przez 6 lub12 godzin w temperaturze 25°C, albo w temperaturze 5°C przez 9 lub 12 godzin.
Najwyzsze st¢zenie kofeiny (ponad 1,9 mg/ml) uzyskano stosujac ekstrakcje w 25°C
przez 12 godzin.

Fionowe slupki oznaczajg 0.95 przedziaty ufnosci
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Rys. 99. Wartoéci stezenia kofeiny [mg/ml] w kriokoncentracie cold brew dla profilu prazenia kawy w 220°C
oraz brew:ratio 5g. Jednakowe litery oznaczajg brak roznic statystycznych (p<0,05)

Zatezanie termiczne prowadzilo do uzyskania koncentratow o wyzszej zawartosci kofeiny
(rys. 100) w porownaniu do kriokoncentratow, ale o stosunkowo mniejszym zréznicowaniu
(dla wigkszosci przypadkéw na poziomie 2,23-2,36 mg/ml). Statycznie istotng wigksza
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zawartos¢ kofeiny (ok. 2,5 mg/ml) stwierdzono tylko w przypadku koncentratow uzyskanych
z wezesniejszej ekstrakciji prowadzonej w temperaturze 25°C przez 12 godzin.

W efekcie przeprowadzonych badan mozna wnioskowac, ze koncentracja termiczna kawy
cold brew moze konkurowa¢ swoja wydajnosciag z technikami wspomaganej ekstrakcji
(ultradzwieki, ekstrakcja laserem, redukcja ci$nienia) celem otrzymania wysoko kofeinowych
produktow.

Piocnowe slupki ocznaczajg 0,95 przedzialty ufnosci
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Rys. 100. Wartosci stezenia kofeiny [mg/ml] w koncentracie termicznym cold brew dla profilu prazenia kawy
w 220°C oraz brew:ratio 5g. Jednakowe litery oznaczajg brak roznic statystycznych (p<0,05)

Zawarto$¢ kwasu kawoilochinowego i kofeiny w ekstraktach, kriokoncentratach
i koncentratach termicznych cold brew wyrazona jako powierzchnie odpowiedzi
RSM(zmienne: temperatura ekstrakcji 5, 25°C oraz czas ekstrakcji 6, 9, 12h)

o Stale: temperatura prazenia: 220°C; brew:ratio: 5g, stopien rozdrobnienia: 1 mm

Nastepujacy w tej czeSci zakres pomiarow kwasu kawoilochinowego 3-CQA
oraz kofeiny obejmowat ekstrakty 1 koncentraty, dla ktérych surowcem wyjsciowym byla kawa
prazona w temperaturze 220°C. W przedstawionym profilu zawartos¢ 3-CQA w ekstraktach
stanowigcych potprodukt do dalszego przetworzenia byta istotnie nizsza wzgledem profilu 210°C
w wiekszosci przypadkoéw. Z drugiej strony zaobserwowano wigksza wydajnos¢ stopnia
koncentracji kwasu kawoilochinowego z ekstraktu cold brew dla kawy prazonej w temperaturze
220°C, zwlaszcza na przyktadzie techniki kriokoncentracji. Z kolei prazenie kawy zielonej
w warunkach podwyzszonej temperatury o 10°C wptywa na uwolnienie cze$ci kofeiny zwigzanej
z biologiczng strukturg $ciany komorkowe;j, dlatego wobec zwigzku zanotowano wzrost stezenia
w stopniu $rednim. Alkaloid ten rdwniez mozna traktowac za czynnik prozdrowotny ze wzgledu
na specyficzny mechanizm dziatania na organizm cztowieka o podtozu farmakologicznym.

Na rysunku 101 przedstawiono uzyskane powierzchnie odpowiedzi z modelowego
ekstraktu 220°Cx5gx1,0mm. Analiza wptywu czasu oraz temperatury ekstrakcji wykazata,
ze maksymalng zawarto$¢ kwasu kawoilochinowego mozna uzyska¢ stosujac parametry procesu
zblizone do prob 9hx25°C oraz 12hx25°C, dla ktoérych oznaczono odpowiednio poziomy 3-CQA:
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0,387 mg/ml 1 0,403 mg/ml. Wzrost poziomu koncentracji tego zwigzku zalezal w wigkszym
stopniu od czasu ekstrakcji (rys. 102).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosc: CGA (CB) Woykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosé: CGA (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0000998 2 wielk.; Resztowy MS=,0000998
77 CGA (CB) ZZ CGA (CB)
(2)czas [h](L) ] 7780382
(1)temp [C](L) 4398301
=
@
@
8
1lwz.2L 1,64113
041 o
I < 04025
Il <0.3925 czas [h](Q) - 53868
I < 0,3825
[]<0.3725
[ <0,3625
0,3525
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 2ﬁ= :0:3425 p=.05
temp [C] I < 03325 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 101. Zawarto$¢ 3-CQA [mg/ml] w_ekstrakcie Rys. 102. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 101.
w zaleznosci od temperatury i czasu ekstrakcji wedtug

modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:

220°C/5g/1mm]

W przypadku zawartosci kofeiny stwierdzono, ze na model RSM statystycznie istotny
wplyw ma temperatura oraz czas ekstrakcji (rys. 104). Ksztalt izolinii dla zawartosci kofeiny
(rys. 103) byt podobny jak w przypadku zawartosci kwasu kawoilochinowego (rys. 101),
tj. z lokalnym maksimum dla obszaru reprezentujgcego temperature bliskg 25°C i czas ekstrakcji
na poziomie 12 godzin.

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (CB) Wykres Pareto efeklow standaryzow. ; Wielkos¢: kofeina (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0009194 2 wielk.; Resztowy MS=,0009194
ZZ kofeina (CB) ZZ kofeina (CB)

(1)temp [CI(L) -6‘3469
(2)czas [h](L) .5.515995
1wz 2L 7511478
0,732 | B > 086 czas [h](Q) -,575541
O | WM <084
<08

czas [h]

<076
072
4 6 a 10 12 14 16 8 20 22 24 QSE : 0,68 p=.05
temp [C] Il <084 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efekiu

Rys. 103. Zawartos¢ kofeiny [mg/ml] w_ekstrakcie Rys. 104. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 103.
w zaleznosci od temperatury i czasu ekstrakcji wedtug

modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:

220°C/5g/1mm]

Zaobserwowany ,.szczyt” maksymalnego stezenia kwasu kawoilochinowego w polu
prawego, gornego rogu powierzchni odpowiedzi (rys. 105) dla kriokoncentratu jest okoto
czterokrotnie wigksza warto$cia wzgledem ekstraktu i wynosi ponad 1,65 mg/ml kwasu
kawoilochinowego. Sredni poziom stezenia tego zwiazku miescil sic w przedziale
od 1,526 mg/ml do 1,587 mg/ml. W przypadku produkcji kriokoncentrowanej kawy instant
0 zwiekszonej zawartosci kwasu 3-CQA nalezy rozwazy¢ kazdy wyjsciowy parametr fizyczny
procesu ekstrakcji, ktory wplywa na utrzymanie pozadanego poziomu stezenia zwigzku
w trakcie kolejnego etapu przetwarzania napoju, tzn. zaré6wno czas i temperature ekstrakcji,
jak rowniez ich liniowg interakcje¢ (rys. 106).
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Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢é: CGA (KK)
2 wielk_; Resztowy MS=,0001805
ZZ CGA (KK)

(2)czas [h](L) '17,179&9
(13temp [CI(L) I 15,56729

1Lwz.2L 4,990898

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: CGA (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,0001805

ZZ CGA (KK)

czas [h]

czas [h](Q) -.73616

Il - 165
I < 1.61
[ <156

1,51
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 QGE S p=.05

temp [C] <141 Wartosé bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu
Rys. 105. Zawarto$¢ 3-CQA [mg/ml] Rys. 106. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 105.
w_kriokoncentracie w zalezno$ci od temperatury
i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni
odpowiedzi RSM [dla wariantu: 220°C/5g/1mm]

Ksztalt izolinii modelu RSM dotyczacego zawarto$ci kwasu kawoilochinowego
w koncentracie termicznym wykazuje koncentracje wokot lokalnego minimum usytuowanego
na obszarze lewego dolnego rogu rysunku 107 nicopodal wartosci 0,765 mg/ml. Przebieg ten jest
nieco inny niz na rysunkach 101 i 105, gdzie izolinie koncentruja si¢ wokot lokalnych maksimum
(gérny prawy rog). Niemniej obszary o maksymalnych i minimalnych warto$ciach zawartos$ci
kwasu kawoilochinowego sa we wszystkich trzech przypadkach takie same
(rys. 101, 105, 107). Poréwnujac bezposrednio wartosci kwasu kawoilochinowego w ekstraktach
przed zatezeniem oraz w koncentracie termicznym stwierdzono ich ponad dwukrotny wzrost
(w odniesieniu do porownywalnych warunkéw ekstrakcji). Gléwnym czynnikiem wptywajacym
na model RSM byta temperatura ekstrakcji (rys. 108).

‘Wykres Pareto efeklow standaryzow. ; Wielkos¢: CGA (W)
2 wielk_; Resztowy MS=,0003138
ZZ CGA (W)

(1)temp [C)(L) .13.85275

4.084853

Dop a; : CGA (W)

P Ni:
2 wielk.; Resztowy MS=,0003138
ZZ CGA (W)

(2)czas [h](L)

czas [h)(Q) .9644884

czas [h]

Tlwz.2L 269379
094
B <093
Il <0.89
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 Ll<o8s D
Il <0.81 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu
temp [C) < 0.77

Rys. 107. Zawarto$¢ 3-CQA [mg/ml] w koncentracie Rys. 108. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 107.
termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu

ekstrakcji wedlug modelu powierzchni odpowiedzi

RSM [dla wariantu: 220°C/5g/1mm]

Analizujgc zmiennosci st¢zen kofeiny dla obydwu stosowanych technologii (rys. 109,
rys. 111) zaobserwowano, ze w przypadku koncentratdow termicznych kazda préoba
eksperymentalna osiggneta poziom tego alkaloidu powyzej 2 mg na ml koncentratu.
Aby osiggna¢ maksymalne st¢zenie kofeiny nalezy wykorzysta¢ ekstrakt uzyskany przez
maceracj¢ w czasie 12-tu godzin w temperaturze 25°C, ktory dla procesu kriokoncentracji
odzwierciedli warto$¢ kofeiny na poziomie 1,964 mg/ml, a w przypadku procesu termicznego
2,51 mg/ml. Na podstawie rysunku nr 110 mozna stwierdzi¢, ze wszystkie czynniki zmiennoS$ci
miaty istotny wptyw na model RSM dotyczacy kriokoncentracji, zas w odniesieniu do zatezania
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termicznego istotnie na model RSM wptywal czas 1 temperatura ekstrakcji, jak rowniez
ich liniowa interakcja (rys. 112).

Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: kofeina (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,0004134
ZZ kofeina (KK)

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: kofeina (KK)
2 wielk ; Resztowy MS=,0004134
ZZ kofeina (KK)

(2)czas [h](L) 13,45936
=
2
g
5
Lwz.2L 13,115574
> 196
. <194
B <189 czas [h](Q) -2,22845
I <184
<179
<174
B < 169 =05

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 g < 1,64
temp [C] Il <159

Rys. 109. Zawartos¢ kofeiny [mg/ml] Rys. 110. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 109.
w_kriokoncentracie w zalezno$ci od temperatury

i czasu ckstrakcji wedlug modelu powierzchni

odpowiedzi RSM [dla wariantu: 220°C/5g/1mm]

Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosc: kofeina (W) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosc: kofeina (W)
2 wielk.; Resztowy MS=,0008942 2 wielk.; Resztowy MS=,0008942
ZZ kofeina (W)

ZZ kofeina (W)
(2)czas [hl(L) . 9,670759

(1)temp [CI(L) J5.999245

czas [h]

1Lwz.2L 3,811896

M > 255 czas [h])(Q) 1,835722
I <251

Bl <246
<24
2,36
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 2a=§2331 p=05
temp [C] <226 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 111. Zawartos¢ kofeiny [mg/ml] w koncentracie Rys. 112. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 111.

termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu
ekstrakcji wedlug modelu powierzchni odpowiedzi
RSM [dla wariantu: 220°C/5g/1mm]

° Stale: temperatura prazenia: 220°C; brew:ratio: 5g, stopien rozdrobnienia: 1,5 mm

Z powierzchni odpowiedzi dla warto$ci stezenia kwasu kawoilochinowego w modelu
220°Cx5gx1,5mm zaobserwowano, ze czas ekstrakcji byt gldownym czynnikiem wptywajacym
na wzrost zawartosci tego zwigzku chemicznego (rys. 114, 116). W wyniku przeprowadzonych
badan w ramach tego wariantu mozna zwro6ci¢ uwage na wartosci zmiennych posiadajacych
niewielki potencjat wdrozenia do produkcji. Dla prob ekstrahowanych w temperaturze 5°C
od ok. 9,5 godziny wydtuzenie czasu ekstrakcji nie zwigksza istotnie poziomu koncentracji
3-CQA. Z kolei estymacje ksztattu linii powierzchni odpowiedzi dla kofeiny nie wykazaly
podobnej zalezno$ci (rys. 115). Ksztaltty izolinii oraz wykres Pareta (rys. 116) wskazuja,
ze w miar¢ wzrostu czasu ekstrakcji oraz temperatury wzrasta st¢zenie kofeiny.
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: CGA (CB)
2 wielk ; Resztowy MS=,0002408
ZZ CGA (CB)

czas [h]

0,349 | mm - 038
B <038
B <037
[1<036
Bl <035
26 <034
temp [C] I <033

Rys. 113. Zawartos¢ 3-CQA [mg/ml] w_ekstrakcie
w zalezno$ci od temperatury i czasu ekstrakcji wedhug
modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:;
220°C/5g/1,5mm]

24

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0008217
ZZ kofeina (CB)

czas [h]

B - 038
Bl <088
Il <036
B <034
[ <082
[1<08
[ <078

0,76
14 16 26 = : 074
temp [C] Il <072

Rys. 115. Zawartos¢ kofeiny [mg/ml] w_ekstrakcie
w zalezno$ci od temperatury i czasu ekstrakcji wedtug
modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:
220°C/5g/1,5mm]

6 8 10 12 18 20 22 24

Wykres Pareto efektow slandaryzow. ; Wielkos¢: CGA (CB)
2 wielk_; Resztowy MS=,0002408

ZZ CGA (CB)
(2)czas [I(L) -3.375355
(1)temp [C(L) 2,146989
czas [h](Q) -.906884
lwz.2L 16445662
p=.05

Wartosc bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 114. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 113.

Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: kofeina (CB)

(2)czas [h](L)

2 wielk.; Resztowy MS=.0008217
ZZ kofeina (CB)
-4‘522035
.4‘250568

(1)temp [CI(L)

1lwz.2L

7166367

czas [h](Q)

4889883
p=.05

Wartos¢ bezwzglgdna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 116. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 115.

Optymalizacja procesu zaggszczania ekstraktu kawy metoda kriokoncentracji (wariant

220°Cx5gx1,5mm) wskazuje, ze zawartos¢ 3-CQA w produkcie finalnym wiaze
si¢ synergicznym  wplywem czasu oraz temperatury w procesie ekstrakcji.
Zaleznos¢ ta reprezentuja powierzchnie odpowiedzi utozone pod katem ok. 45° (rys. 117). Sredni
stopien zageszczenia kwasu kawoilochinowego w koncentracie w stosunku do jego zawarto$ci
w ekstrakcie wyniost 4,2. Uzyskany wynik wskazuje $rednio 2 razy wigksza wydajnos¢
wzgledem procesu zatezania termicznego (rys. 119). Spadek ten moze mie¢ zwigzek
z zjawiskiem degradacji termicznej zwigzku. W przypadku zageszczania metoda termiczng
na ogolny model RSM wigkszy wplyw miata temperatura ekstrakcji (rys. 120),
za$ w odniesieniu do kriokoncentracji — wazniejszg zmienng byt czas ekstrakeji (rys. 118).

V4
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Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: CGA (KK)
2 wielk.; Reszlowy MS=,0000806
ZZ CGA (KK)

Dopasowana powierzchnia ; Wielko$é: CGA (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,0000806

ZZ CGA (KK)
e - o
(1)temp [C](L} 17.358
=
§
wz.2L -3,12617
. 162 czas [h[(Q) t2.06244
<16
B <156 —
<152
4 [3 8 10 12 14 16 18 20 22 24 25% : 1‘:2 p=.05

temp [C] <14 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 117. Zawarto$¢ 3-CQA [mg/ml] Rys. 118. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 117.
w_kriokoncentracie w zaleznosci od temperatury

i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni

odpowiedzi RSM [dla wariantu: 220°C/5g/1,5mm]

D powierzchnia ; Wi CGA (W) Wykres Pareto efektow standaryzow. | Wielkos¢: CGA (W)

2 wielk.; Resztowy MS=,0004387 2 wielk.; Resztowy MS=,0004387
ZZ CGA (W) 2Z CGA (W)

{1)temp [CI(L) ]13.17749
(2)czas [h}(L) staaaﬁ
czas [h)(@) -1,25636

B >098 1Lwz.2L - 455048
B <095
Bl <0.91
1<0487
[ <083
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26gm.o79 p=.05

temp [C] I <0.75 Wartost bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 119. Zawartos¢ 3-CQA [mg/ml] w_koncentracie Rys. 120. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 113.
termicznym w zaleznosci od temperatury i czasu

ekstrakcji wedtug modelu powierzchni odpowiedzi

RSM [dla wariantu: 220°C/5g/1,5mm]

czas [h]

Z ksztattu izolinii na rysunku 121 wynika, ze obszar bliski temperaturze ekstrakcji
na poziomie 25°C i jej czasu trwania okoto 12 godzin daje najlepszy efekt w postaci najwyzszej
zawartosci kofeiny na poziomie ponad 1,9 mg/ml. Stwierdzono podobng zalezno§¢ wptywu
zmiennych (rys. 122) na model RSM jak w innych wariantach, tj. istotny wplyw miata
temperatura i czas ekstrakcji, jak rowniez ich wzajemna liniowa interakcja.

Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: kofeina (KK)
2 wielk ; Resztowy MS=,0004944
ZZ kofeina (KK)

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,0004944
ZZ kofeina (KK)

(1)temp [C](L) -13,&31049
(2)czas [hI(L) 9,904441
=
@
]
8
1Lwz.2L 2,924152
Il > 196
Il <196 czas [h](Q) 0949707
I <191
B <186
CI<181
176
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26= : 1,71 p=.05
Il <166 Wartosé bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

temp [C]

Rys. 121. Zawartosc¢ kofeiny [mg/ml]  Rys. 122. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 121.
w_kriokoncentracie w zaleznosci od temperatury

i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni
odpowiedzi RSM [dla wariantu: 220°C/5¢/1,5mm]
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W  przypadku zatezania termicznego stwierdzono, ze S$rednia zawarto$¢ kofeiny
byta w koncentratach na poziomie 2,3 mg/ml (rys. 123), co byto wartoScig prawie trzykrotnie
wiekszg od stezenia w ekstraktach wyjsciowych (rys. 115). Wynik ten wskazuje na wysoka
warto$¢ aplikacyjng tego wariantu. Gléwnym czynnikiem wpltywajacym na model RSM
byt w pierwszej kolejnosci czas ekstrakeji, za§ w drugiej — temperatura ekstrakcji (rys. 124).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (W) Wykres Pareto efektéw standaryzow. ; Wielko$¢: kofeina (W)
2 wielk.; Resztowy MS=,0033144 2 wielk.; Resztowy MS=,0033144
ZZ kofeina (W) ZZ kofeina (W)

(2)czas [h)(L) Im?mag

2611524

(1)temp [CL(L)

czas [h]

1lwz.2L 8665339

czas [h](Q) 6411337

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 g <213 p=.05
temp [C] Bl <225 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 123. Zawartos$¢ kofeiny [mg/ml] w koncentracie Rys. 124. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 123.
termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu

ekstrakcji wedlug modelu powierzchni odpowiedzi

RSM [dla wariantu: 220°C/5g/1,5mm]

Zawarto$¢ kwasu kawoilochinowego i kofeiny w ekstraktach, kriokoncentratach
i koncentratach termicznych cold brew (wieloczynnikowa analiza wariancji) (zmienne:
temperatura ekstrakcji 5, 25°C; czas ekstrakcji 6, 9, 12h;stopien rozdrobnienia [rozmiar]|
1,0 lub 1,5 mm)

e  Stale: temperatura prazenia: 220°C; brew:ratio: 6g

Na podstawie przeprowadzonej analizy stwierdzono, ze S$rednie st¢zenie kwasu
kawoilochinowego w probkach cold brew otrzymanych z 6 g (brew:ratio) nawazki badanej kawy
wynosito (rys. 125) od 0,368 mg/ml do 0,438 mg/ml (dla stopnia rozdrobnienia 1,5mm) oraz
od 0,382 mg/ml do 0,457 mg/ml (dla stopnia rozdrobnienia 1,5mm). Zawarto$¢ tego zwigzku
w zaleznosci od parametrow fizycznych procesu ekstrakcji wynosita od 0,6%
do 0,76% w przeliczeniu na mas¢ uzytej kawy, co odpowiada danym literaturowym. Decydujacy
wplyw na zawarto$¢ kofeiny w przygotowanych naparach mialty temperatura i czas parzenia.
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Pionowe slupki oznaczajg 0,95 przedzialy ufnosci
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Rys. 125. Wartosci stezenia 3-CQA [mg/ml] w ekstrakcie cold brew dla profilu prazenia kawyw 220°C
oraz brew:ratio 6g. Jednakowe litery oznaczajg brak roznic statystycznych (p<0,05)

Na podstawie uzyskanych wynikow z procesu kriokoncentracji — Stwierdzono,
ze w przypadku prob ekstrahowanych przez 6 godzin najwyzszg statystycznie istotng zawartos¢
kwasu kawoilochinowego (1,610 mg/ml) posiadata proba otrzymana z surowca ekstrahowanego
w temperaturze 25°C i rozdrobnionego na poziomie 1,5mm (rys. 126). Kontynuacja procesu
powyzej 9-ciu godzin ekstrakcji sprzyjata wzrostowi zawartosci 3-CQA w probach o stopniu
rozdrobnienia 1,0mm. Najwyzszg i statystycznie istotng zawarto$¢ kwasu kawoilochinowego
w koncentracie (1,818 mg/ml) stwierdzono w probie rozdrobnionej na poziomie 1,0mm
i ekstrahowanej w temperaturze 25°C przez 12 godzin. Zastosowang technike zageszczania wraz
z dobranymi parametrami procesu uzna¢ mozna za przydatng w praktyce przemystowe;.

Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedzialy ufnosci
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Rys. 126. Wartosci stezenia 3-CQA [mg/ml] w kriokoncentracie cold brew dla profilu prazenia kawyw 220°C
oraz brew:ratio 6g. Jednakowe litery oznaczajg brak roznic statystycznych (p<0,05)
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Zageszczanie ekstraktow metodg termiczng (rys. 127), a wiec w temperaturze + 65°C
wyzszej w porownaniu do procesu Kriokoncentracji (rys. 126), skutkowato w tym wariancie
uzyskaniem zawartosci kwasu 3-CQA na poziomie 60-70% w odniesieniu do analogicznych
kriokoncentratow. Jednakze zaleta tej metody jest znaczna oszczedno$¢ czasu przeznaczonego
na zaggszczanie. Na podstawie uzyskanych wynikow mozna réwniez zaobserwowac relatywnie
staby zwigzek, jaki wystgpuje migedzy stopniem rozdrobnienia kawy wykorzystanej w procesie
ekstrakcji, a wyzszym stopniem koncentracji kwasu kawoilochinowego. Stwierdzono
nastepujacag zawartos¢ tego zwigzku w przyrzadzonych koncentratach:

e po 6 h ekstrakcji: od 0,896 mg/ml dla ziarna 1,0mm do 1,120 mg/ml dla ziarna 1,5mm,
e po 9 h ekstrakcji: od 0,957 mg/ml dla ziarna 1,0mm do 1,184 mg/ml dla ziarna 1,0mm,
e po 12h ekstrakcji:od 1,073 mg/ml dla ziarna 1,0mm do 1,193 mg/ml dla ziarna 1,0mm.

Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedziaty ufnosci
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Rys. 127. Warto$ci stezenia 3-CQA [mg/ml] w koncentracie termicznym cold brew dla profilu prazenia kawy
w 220°C oraz brew:ratio 6g. Jednakowe litery oznaczajg brak roznic statystycznych (p<0,05)

Na rysunku 128 przedstawiono $rednie wartosci kofeiny w ekstraktach kawy
dla wariantu 220°C/6g. Stopien rozdrobnienia ziaren kawy nie mial statystycznie istotnego
wpltywu na skutecznos¢ ekstrakcji. Stgzenie kofeiny w ekstraktach wynosito od 0,809 mg/ml
do 0,943 mg/ml (rozmiar 1,0mm) oraz od 0,822 mg/ml do 0,961 mg/ml (rozmiar 1,5mm).
Ponadto, wyzszg zawartos¢ kofeiny zaobserwowano w przypadku prob poddanych ekstrake;ji
w temperaturze 25°C.
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Fionowe slupki oznaczajg 0,95 przedziaty ufnosci
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Rys. 128. Wartosci stezenia kofeiny [mg/ml] w ekstrakcie cold brew dla profilu prazenia kawyw 220°C
oraz brew:ratio 6 g. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)

Oddzialywania procesOw zatgzania generalnie wplynglty w sposob statystycznie istotny
na warto$¢ zwigkszonego poziomu kofeiny, co nalezy pozytywnie oceni¢ W odniesieniu
do wdrozeniowych prob rozwoju nowych produktow kawowych. Niemniej jednak
na podstawie przeprowadzonych badan stwierdzono, ze kriokoncentracja byla technologia
0 nizszej wydajnosci w poréwnaniu do technologii zat¢zania termicznego (rys. 129 oraz
rys. 130). Fakt ten wynika najprawdopodobniej z horyzontalnego roztozenia substancji
w bryle lodu, na skutek zbyt szybkiego zamrozenia ptynu. Kriokoncentracja ukierunkowana
na odzysk kofeiny powinna stanowi¢ alternatywny sposob przetwarzania ekstraktow typu cold
brew coffee.

Pionowe slupki oznaczajg 0,95 przedzialy ufnosci
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Rys. 129. Wartoéci stgzenia kofeiny [mg/ml] w kriokoncentracie cold brew dla profilu prazenia kawyw 220°C
oraz brew:ratio 6g. Jednakowe litery oznaczajg brak roznic statystycznych (p<0,05)
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W prébach uzyskanych zarowno metoda termiczng, jak i wymrozenia, zawarto$¢ kofeiny
nic byla zréznicowana ze wzglgdu na stopien rozdrobnienia kawy - w odniesieniu
do préb poddanych wcze$niejszej ekstrakcji w temperaturze 5°C (rys. 129, 130). Wysoka
wydajno$cia procesu zaggszczania termicznego charakteryzowaty si¢ proby zaréwno
po 9 jak i 12 godzinach ekstrakcji w temperaturze 25°C. Zawarto$¢ kofeiny w tych probach nie
roéznita si¢ w sposob statystycznie istotny i osiggata ponad 2,6 mg/ml wobec stopnia
rozdrobnienia 1,0 mm (rys. 130). Poréwnujac najwyzszy stopien ekstraktywnosci
w metodzie kriokoncentracji i zat¢zania termicznego mozna stwierdzi¢, ze byl on w tym
wariancie badawczym na poziomie 80%, czyli koncentraty termiczne zawieraly wigcej kofeiny
w jednostce objetosci.

Pionowe slupki oznaczajg 0,95 przedziaty ufnosci
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Rys. 130. Wartosci stezenia kofeiny [mg/ml] w koncentracie termicznym cold brew dla profilu prazenia kawy
w 220°C oraz brew:ratio 6g. Jednakowe litery oznaczajg brak rdznic statystycznych (p<0,05)

Zawarto$¢ kwasu kawoilochinowego i kofeiny w ekstraktach, kriokoncentratach
i koncentratach termicznych cold brew wyrazona jako powierzchnie odpowiedzi RSM
(zmienne: temperatura ekstrakcji 5, 25°C oraz czas ekstrakcji 6, 9, 12h)

o Stale: temperatura prazenia: 220°C; brew:ratio: 6g, stopien rozdrobnienia: 1 mm

Zastosowanie wariantu badawczego, w ktorym wykorzystano stopien rozdrobnienia ziarna
kawy na poziomie 1,0mm, profil prazenia 220°C i tugowane w proporcji 6g na 100ml wody,
umozliwito ekstrakcje kwasu 3-CQA w zakresie od 0,382 do 0,457 mg/ml
(rys. 131). Czas i temperatura ekstrakcji w tym wariancie miaty istotny wplyw na model RSM,
czyli na zawarto$¢ kwasu kawoilochinowego w ekstrakcie (rys. 132).

Na rysunku 133 przedstawiono uzyskane stezenia kofeiny w ekstraktach
na tle krzywych odpowiedzi. Ekstrakcja tego zwigzku byla statystycznie zalezna
od temperatury i czasu ekstrakcji (rys. 134). Najwyzsze wartosci kofeiny wynoszace
od 0,883 mg/ml do 0,943 mg/ml uzyskano po zastosowaniu przede wszystkim 12 godzinnej
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ekstrakcji. Uzyskana zawartos¢ kofeiny w ekstraktach byla wyzsza w pordéwnaniu
do powszechnych napojow typu cold brew dostepnych na polskim rynku (gdzie $rednie stezenie
kofeiny wynosi 0,7 mg/ml).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosc: CGA (CB) Wykres Pareto efektdw standaryzow. ; Wielkosé: CGA (CB)
2 wielk; Resztowy MS=,0002325 2 wielk.; Resztowy MS=,0002325
ZZ CGA (CB) ZZ CGA (CB)

(2)czas [h](L) -4,329535
(1)temp [C](L) .4424311

=
1lwz.2L 6323265
czas [h)(Q) -31698
B 046
Il <046
<044
042
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 269 : 0.4 p=.05
temp [C] Il <038 Wartos¢ bezwzglgdna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 131. Zawarto$¢ 3-CQA [mg/ml] w_ekstrakcie Rys. 132. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 131.
w zalezno$ci od temperatury i czasu ekstrakcji wedtug

modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:

220°C/6g/1mm]

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (CB) Wykres Pareto efektow standaryzow. : Wielkos¢: kofeina (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0004823 2 wielk_; Resztowy MS=,0004823
ZZ kofeina (CB) ZZ kofeina (CB)

(1)temp [CIL) -sauzr
(2)czas [h](L) .5,734123

czas h](Q) -1,02238

czas [h]

. >094
<093
<091 TLwz.2L -,095297
I <0.89
[ J1<087
[ <0.85
<083
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 - <0,81 p=.05

temp [C] <079 Warto$¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu
Rys. 133. Zawartos¢ kofeiny [mg/ml] w_ekstrakcie Rys. 134. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 133.
w zalezno$ci od temperatury i czasu ekstrakcji wedtug
modelu powierzchni odpowiedzi RSM[dla wariantu:
220°C/6g/1mm]

Na rysunku 135 pokazano wplyw zamrazania ekstraktow na zawarto$¢ kwasu
kawoilochinowego w uzyskanych koncentratach. Gléwnym czynnikiem wplywajacym
na zawarto$¢ skladnika byl czas wczesniejszej ekstrakcji. W mniejszy sposob, ale wcigz
statystycznie istotny, odnotowano wplyw temperatury ekstrakcji oraz interakcji liniowej czasu
i temperatury (rys. 136).
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: CGA (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,0008667
ZZ CGA (KK)

czas [h]

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 25=:j‘ 25
temp [C] <15
Rys. 135  Zawartos¢ 3-CQA  [mg/ml]

w_kriokoncentracie w zalezno$ci od temperatury
i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni
odpowiedzi RSM[dla wariantu: 220°C/6g/1mm]

W  przypadku zatgzania termicznego

Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosc: CGA (KK)

2 wielk.; Resztowy MS=,0008667
- o

77 CGA (KK)

(2)czas [h)(L)

(1)temp [C](L) 5.741112

1lwz.2L 2,47839

czas [h)(Q) -92631

p=.05
Warto$¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 136. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 135.

stwierdzono mniejsza wydajnos¢ procesu

(pod katem zawartosci kwasu kawoilochinowego) w poréwnaniu do procesu kriokoncentracji
(rys. 137). Przedstawiona ptaszczyzna odpowiedzi wskazuje, ze uzyskane warto$ci miescity
si¢ w zakresieod 0,896 mg do 1,193 mg kwasu kawoilochinowego w przeliczeniu na 1 ml
produktu. W wariancie tym potwierdzono statystycznie istotny wplyw temperatury i czasu
ekstrakcji na zawartos¢ kwasu kawoilochinowego w koncentracie termicznym (rys. 138).

Dopasowana powierzchnia ; Wielko$¢: CGA (W)
2 wielk; Resztowy MS=,0009771
ZZ CGA (W)

czas [h]

-2t
<119
<14
<109
<104
<099
B <094
26 g < 0.89
temp [C] Il <084

Rys. 137. Zawartos¢ 3-CQA [mg/ml] w_koncentracie
termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu
ekstrakcji wedtug modelu powierzchni odpowiedzi
RSM[dla wariantu: 220°C/6g/1mm]

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24

Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: CGA (W)

2 wielk.; Resztowy MS=,0009771

ZZ CGA (W)
8,286221

(1)temp [C](L)

(2)czas [h]iL)

1lwz.2L e

- 774313

1708

czas [h)(Q)

p=.05
Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 138. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 137.

Zawarto$¢ kofeiny byla wyzsza w kriokoncentratach uzyskanych w probach poddanych
wczesniejszej ekstrakcji w temperaturze 25°C i wynosita od 2,024 do 2,130 mg/ml (rys. 139).
Na podstawie wykresu Pareto stwierdzono, ze zawarto§¢ kofeiny w tym modelu RSM zalezy
w istotny sposob od czasu ekstrakcji [h] oraz temperatury [°C] (rys. 140).
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (KK) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: kofeina (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,0006765 2 wielk_; Resztowy MS=,0006765
ZZ kofeina (KK) ZZ kofeina (KK)

(1)temp [C](L) . 18,164

6,807234

czas [h]

(2)czas [h](L)
215

1lwz 2L \2784783
<213

Il <208 czas [h](Q) 2530563
Bl <203
<198 —
<193
I <188
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26- <183 p=,05

temp [C] <178 Wartoé¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 139. Zawarto$¢ kofeiny [mg/ml] Rys. 140. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 139.
w_kriokoncentracie w zalezno$ci od temperatury

i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni

odpowiedzi RSM[dla wariantu: 220°C/6g/1mm]

Zmiany zawartos$ci rozpuszczonej kofeiny w koncentracie termicznym omawianego
modelu przedstawiono na rysunku 141. Szerokie plaszczyzny odpowiedzi maksymalnego
poziomu stgzenia wskazuja, ze proby technologiczne oraz ustawienia stacji wyparnej zostaty
dobrze dopasowane do zageszczanej probki. We wczesnym etapie wezesniejszej ekstrakeji,
tj. po 6 godzinach, poziom kofeiny w koncentraciewynosit od 2,283 mg/ml do 2,434 mg/ml,
a w koncowej fazie procesu (po 12 godzinach ekstrakcji) zanotowano wielko$¢
od 2,512 mg/ml do 2,663 mg/ml.Statystycznie istotny wptyw na koncowa zawarto$¢ kofeiny
w koncentracie mial czas 1 temperatura ekstrakcji, z tym, ze w przypadku czasu
byt to zardwno aspekt liniowy jak i kwadratowy model RSM (rys. 142).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (W) ‘Wykres Pareto efekiow standaryzow. ; Wielkosc: kofeina (W)
2 wielk.; Resztowy MS=,0008679 2 wielk.; Resztowy MS=0008679
ZZ kofeina (W) ZZ kofeina (W)
(2)czas [h](L) .13 47553
(1)temp [C](L) 11,42933
£
8 B S
8
czas [h](Q) |-4,58469
1wz.2L 017442
>26
<26
<25
<24
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 262 <23 p=.05
temp [C] <22 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 141. Zawarto$é kofeiny [mg/ml] w_koncentracie Rys. 142. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 141.

termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu
ekstrakcji wedlug modelu powierzchni odpowiedzi
RSM[dla wariantu: 220°C/6g/1mm]

° Stale: temperatura prazenia: 220°C; brew:ratio: 6g, stopien rozdrobnienia: 1,5 mm

W odniesieniu do kolejnego wariantu badawczego (tj. 220°C/6g/1,5mm) stwierdzono,
ze wraz z wydluzeniem czasu maceracji kawy prazonej nastgpowat wzrost stezenia kwasu
kawoilochinowego i kofeiny w ekstrakcie (rys. 143, rys. 145). W przypadku ekstrakcji
6 godzinnej $rednia proporcja iloSci wyekstrahowanej kofeiny w stosunku do kwasu
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kawoilochinowego wyniosta okoto 2,5. Najwyzsze zanotowane st¢zenie kofeiny wyniosto 0,961
mg/ml (rys. 145), zas kwasu 3-CQA 0,438 mg/ml (rys. 143). W wyniku dziatan
optymalizacyjnych sredni stosunek kofeina : kwas kawoilochinowy byt na poziomie okoto 2,2.
W obydwu przypadkach zaréwno czas jak i1 temperatura ekstrakcji istotnie wplywaty
na stopien ekstrakcji tych dwoch zwigzkow chemicznych (rys. 144 i 146).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: CGA (CB) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: CGA (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0002918 2 wielk.; Resztowy MS=,0002918
ZZ CGA(CB) ZZ CGA (CB)
13
12
(2)czas [h](L) 15,3974
"
10
(1)temp [C](L) 2,645708

=
o 9
8

8 Lwz.2L 1,351893|

7

czas [h](Q) -012683
6 Il >044
Bl <044
[ <042
5 []<04
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 25gmooas =05
temp [C] B <036 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 143. Zawarto$¢ 3-CQA [mg/ml] w_ekstrakcie Rys. 144. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 143.
w zaleznosci od temperatury i czasu ekstrakcji wedtug

modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:

220°C/6g/1,5mm]

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (CB) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: kofeina (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0008939 2 wielk.; Resztowy MS=,0008939
ZZ kofeina (CB) ZZ kofeina (CB)

S—— -%
(1)temp [CI(L) '4,153412

1wz 2L -,281397

czas [h]

B > 0.96

<095
Il <093 czas [h)(Q) L0939
Bl <091
[ 1<089

B <087

Il <085
4 6 8 0 12 14 16 18 20 22 24  26gmcgs3 p=.05

_ temp[C] ] Bl <081 . Wartosé bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu
Rys. 145. Zawartos¢ kofeiny [mg/ml] w_ekstrakcie Rys. 146. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 145.
W zaleznos$ci od temperatury i czasu ekstrakcji wedtug
modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:
220°C/69/1,5mm]

W efekcie zageszczania krioskopowego ekstraktu, stezenie kwasu kawoilochinowego
w produkcie osiggngto maksymalne poziomy (rys. 147) wyzsze w poréwnaniu do kawy jasno
palonej z modelu 210°Cx5gx1,0mm (rys. 45). Powierzchnie odpowiedzi ustalonej receptury
wskazuja na podobienstwo wydajnosci procesu dla wariantow 12hx5°C oraz 9hx25°C,
Najwigkszy potencjat aplikacyjny nalezy jednak odnies¢ do wariantu 12hx25°C, dla ktorego
uzyskano maksymalne st¢zenie kwasu kawoilochinowego wynoszace 1,776 mg/ml.
Czas 1 temperatura ekstrakcji, jak rowniez ich liniowa interakcja, w sposob istotny wptywaty
na wydajnos¢ procesu w ramach tego modelu RSM (rys. 148).
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: CGA (KK) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosc: CGA (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,0003684 2 wielk.; Resztowy MS=,0003684
77 CGA (KK) 2Z CGA (KK)

(2)czas [h](L) I 11,86293

(1)temp [C](L) 8,75312

czas [h]

1Lwz.2L 3,177043

czas [h](Q) 1851222
->18

<177
B < 1,72
<167 -
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 zsgﬂrsz p=05
temp [C] Ml <157 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 147. Zawartos¢ 3-CQA [mg/ml] Rys. 148. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 147.
w__kriokoncentracie w zaleznosci od temperatury

i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni

odpowiedzi RSM [dla wariantu: 220°C/6g/1,5mm]

Zastosowanie wyparki wobec analogicznego ekstraktu wyjSciowego celem jego
koncentracji wskazuje na szerokie maksimum powierzchni odpowiedzi dla analizowanej
zmiennej (rys. 149). Przeprowadzona analiza statystyczna potwierdzita ro6znice migdzy czterema
kluczowymi  wariantami:  12hx5°C, 6hx25°C, 9hx25°C, 12hx25°C. Stwierdzono,
ze najwyzsze wartosci kwasu kawoilochinowego wedlug modelu RSM znajduja si¢ o obszarze
bliskim wariantom 9hx25°C oraz 12hx25°C. Na podstawie wykresu Pareto (rys.150)
stwierdzono zalezno$¢ modelu RSM od temperatury oraz czasu ekstrakcji, zarowno w aspekcie
liniowym jak i kwadratowym.

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: CGA (W) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosé: kofeina (W)
2 wielk_; Resztowy MS=,0015153 2 wielk.; Resztowy MS=,0022065
ZZ CGA (W) ZZ kofeina (W)

(1)temp [C](L) Is.ew 6759

4,350891

(2)czas [h](L)

czas [h]

czas [h)Q) -2,6009
lwz.2L -,482111
115
<111
[1<106
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26- <101 p=.05
temp [C) Il <096 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 149. Zawarto$¢ 3-CQA[mg/ml] w_koncentracie Rys. 150. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 149.
termicznym w zaleznosci od temperatury i czasu

ekstrakcji wedlug modelu powierzchni odpowiedzi

RSM [dla wariantu: 220°C/6g/1,5mm]

Na podstawie rys. 151 mozna stwierdzi¢, ze na podobnym stopniu wydajnosci procesu
zageszcezania (okoto 1,94-1,95 mg kofeiny na 1 ml) znajdujg si¢ procesy kriokoncentracji
przeprowadzone na probach otrzymanych podczas 12 godzin ekstrakcji w temperaturze
5°C lub podczas 6 godzin w temperaturze 25°C. Ogodlna wydajnos¢ w aspekcie kofeiny
dla tego wariantu mieScita si¢ w zakresie od 1,780 mg/ml do 2,073 mg/ml. Potwierdzono istotny
wpltyw temperatury i czasu ekstrakcji na koncowa zawarto$¢ kofeiny w kriokoncentracie
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(rys. 152). Otrzymane wydajnosci w ramach tego wariantu potwierdzajg jego przydatno$¢
do celow wdrozeniowych.

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (KK) Wykres Pareto efekiow standaryzow. : Wielkosc: kofeina (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,0015127 2 wielk.; Resztowy MS=,0015127
ZZ kofeina (KK) ZZ kofeina (KK)
(1)temp [CI(L) '7,735949
(2)czas [h](L) 6,344765
1lwz.2L -.959868
-2
Il <206 czas [h](Q) 5647345
<201
[ < 1,96 —
<191
I < 1.86 -
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26- <181 p=,05
temp [C] <176 Warto$¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 151. Zawartos¢ kofeiny [mg/ml] Rys. 152. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 151.
w_kriokoncentracie w zaleznosci od temperatury

i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni

odpowiedzi RSM [dla wariantu: 220°C/6g/1,5mm]

Analiza uzyskanych wynikow dotyczacych zawartosci kofeiny w koncentracie termicznym
(rys. 153) wskazuje na lepsza wydajnos¢ w tym wariancie procesu termicznego
niz kriokoncentracji. Lokalne maksimum wydajnos$ci kofeiny prognozowane jest wedtug modelu
RSM w obszarze czasu ekstrakcji na poziomie 9-12 godzin oraz temperatury 20-25°C. Zakres
uzyskanego  stezenia  kofeiny w tym modelu miescit sie¢ w  zakresie
od 2,314 do 2,567 mg/ml. Gtéwnym czynnikiem wplywajacym na odzysk kofeiny
z macerowanych ziaren kawy byta temperatura ekstrakcji (rys. 154).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosc: kofeina (W) Wykres Pareto efekiow standaryzow. ; WielkoS¢: kofeina (W)
2 wielk.; Resztowy MS=,0022065 2 wielk.; Resztowy MS=,0022065

ZZ kofeina (W) ZZ kofeina (W)
(1)temp [C](L) .5,615?59
(2)czas [h](L) 4,359891

czas [h](Q) -2,6099
1lwz.2L -482111
<235
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 25= <23 p=05
temp [C) Bl <225 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efekiu

Rys. 153. Zawartos¢ kofeiny [mg/ml] w_koncentracie Rys. 154. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 153.
termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu

ekstrakcji wedtug modelu powierzchni odpowiedzi

RSM [dla wariantu: 220°C/6g/1,5mm]
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Zawartos¢ kwasu kawoilochinowego i kofeiny w ekstraktach, kriokoncentratach
i koncentratach termicznych cold brew (wieloczynnikowa analiza wariancji)
(zmienne: temperatura ekstrakcji 5, 25°C; czas ekstrakcji 6, 9, 12h;
stopien rozdrobnienia [rozmiar] 1,0 lub 1,5 mm)

° Stale: temperatura prazenia: 230°C; brew:ratio: 59

Na podstawie wieloczynnikowej analizy wariancji wykazano, ze stopien rozdrobnienia
ziarna kawy nie mial wptywu na stgzenie kwasu kawoilochinowego w otrzymanych ekstraktach
(rys. 155). Najwyzsza wartos¢ 3-CQA, wynoszacg 0,334 mg/ml, osiggnigto po zastosowaniu
12 godzinnej ekstrakcji w temperaturze 25°C, za$ najnizszg (0,290 mg/ml) po 6 godzinnej
ekstrakcji w temperaturze 5°C. Dla wigkszo$ci przypadkow temperatura ekstrakcji nie miata
istotnego wptywu na wydajnos¢ procesu, ale tylko w ramach poszczegolnych czasow ekstrakeji,
tj. osobno dla 6h, 9h i 12h. Wyjatkiem byt tylko wariant 9h/1mm, dla ktorego wyzsza wydajnos¢
miata miejsce w przypadku prowadzenia ekstrakcji w temperaturze 25°C.

Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedzialy ufnosci
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Rys. 155. Wartosci stezenia 3-CQA [mg/ml] w ekstrakcie cold brew dla profilu prazenia kawy w 230°C
oraz brew:ratio 5g. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)

Pozytywny efekt zaobserwowano w wyniku wymrazania wody stwierdzajac,
ze najwigkszy odzysk kwasu kawoilochinowego w kriokoncentracie miat miejsce w probach
po 9 i 12 godzinach ekstrakcji w temperaturze 25°C (rys. 156). W ostatnim analizowanym
przypadku nie stwierdzono rdznic istotnych statystycznie pomigdzy warto$ciami
1,292 mg/ml 1 1,299 mg/ml. Zatezenie roztworow przez kriokoncentracje umozliwito
zwigkszenie stezenia kwasu kawoilochinowego o okoto 0,880-0,914 mg/ml. Mniejsza
skutecznos$cig zatezania ekstraktow charakteryzowat si¢ proces termiczny, za pomoca ktérego
osiggnieto stezenie kwasu kawoilochinowego na poziomie 0,7 — 0,9 mg/ml (rys. 157).
We wszystkich przypadkach zaréwno w odniesieniu do kriokoncentracji jak i zatezania
termicznego temperatura ekstrakcji (w ramach poszczegolnych czasow ekstrakcji,
tj. osobno 6, 9 1 12h) rdéznicowala w sposdb statystycznie istotny zawarto$¢ kwasu
kawoilochinowego w koncentratach (rys. 156, 157).

Istnieje potrzeba dalszych badan nad zwigkszaniem skutecznos$ci zatgzania kwasu

kawoilochinowego z wykorzystaniem odpowiednich parametrow procesu technologicznego.
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Rys. 156. Wartosci stezenia 3-CQA [mg/ml] w kriokoncentracie cold brew dla profilu prazenia kawy w 230°C
oraz brew:ratio 5g. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)

Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedziaty ufnosci
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Rys. 157. Wartoéci stgzenia 3-CQA [mg/ml] w koncentracie termicznym cold brew dla profilu prazenia kawy
w 230°C oraz brew:ratio 5g. Jednakowe litery oznaczajg brak roznic statystycznych (p<0,05)

Na podstawie analizy danych z rys. 158 stwierdzono, ze dla czasu ekstrakcji 9 i 12 godzin
w temperaturze 25°C stopien rozdrobnienia ziarna kawy miat istotny wptyw na wydajnosé
ekstrakcji kofeiny. Drobniejszy rozmiar ziaren kawy (1mm) przyczyniat si¢ do statystycznie
istotnie lepszej ekstrakcji kofeiny w tych dwoch przypadkach, ktora byla na poziomie
0,85-0,90 mg/ml. Zaleznosci tej nie potwierdzono w pozostatych przypadkach tego wariantu.
Penetracja wody w glab ziaren o mniejszej wielkosci wzrasta wiec dla wyzszych temperatur
ekstrakcji oraz w kierunku dhuzszego czasu na skutek pokonania bariery nasigkliwosci ziarna.

86



Pionowe slupki oznaczajg 0,95 przedzialy ufnosci
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Rys. 158. Warto$ci stezenia kofeiny [mag/ml] w ekstrakcie cold brew dla profilu prazenia kawy w 230°C
oraz brew:ratio 5g. Jednakowe litery oznaczajg brak ro6znic statystycznych (p<0,05)

Lepsza wydajnoscig procesu zageszczania charakteryzowalo si¢ zatgzanie termiczne, gdzie
stezenie kofeiny bylo na poziomie 2,6-2,9 mg/ml. Bylo to o okoto 0,9-1,0 mg/ml wigcej
niz w przypadku kriokoncentracji, dla ktorej finalne warto$ci stezenia kofeiny byly na poziomie
1,6-2,0 mg/ml (rys. 159). Na stosunkowo wysokim poziomie uzyskano zawartos¢ kofeiny
(2,845 mg/ml) w koncentracie termicznym, ktory uzyskano z proby o stopniu rozdrobnienia
1,0mm poddanej wcze$niejszej ekstrakcji przez 6 godzin w temperaturze 25°C (rys. 160).
Generalnie dla wariantu tego uzyskano wysokie st¢zenia kofeiny. Nie zawsze jest potrzeba
przygotowania produktow o bardzo wysokiej zawartosci kofeiny, dlatego tez proces wymrazania
wydaje si¢ wystarczajacy, aby uzyskac¢ odpowiedni produkt koncowy bez negatywnego wpltywu
nadmiernej ilo$ci kofeiny na wiasciwosci sensoryczne lub funkcjonalne.

Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedzialy ufnosci
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Rys. 159. Wartosci stezenia kofeiny [mg/ml] w kriokoncentracie cold brew dla profilu prazenia kawy w 230°C
oraz brew:ratio 5g. Jednakowe litery oznaczaja brak roéznic statystycznych (p<0,05)
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Fionowe stupki oznaczajg 0,95 przedziaty ufnosci
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Rys. 160. Wartosci stgzenia kofeiny [mg/ml] w koncentracie termicznym cold brew dla profilu prazenia kawy
w 230°C oraz brew:ratio 5g. Jednakowe litery oznaczajg brak rdoznic statystycznych (p<0,05)

Zawarto$¢ kwasu kawoilochinowego i kofeiny w ekstraktach, kriokoncentratach
i koncentratach termicznych cold brew wyrazona jako powierzchnie odpowiedzi RSM
(zmienne: temperatura ekstrakcji 5, 25°C oraz czas ekstrakcji 6, 9, 12h)

o Stale: temperatura prazenia: 230°C; brew:ratio: 5g, stopien rozdrobnienia: 1 mm

Otrzymane ekstrakty z wykorzystaniem kawy, dla ktorej temperatura prazenia osiaggngta
warto$¢ 230°C mogg stanowi¢ cenny surowiec do produkcji koncentratow lub potproduktow
do dalszego przetworzenia (suplementy diety, farmacja) zawierajacych w swoim sktadzie
wysoka dawke kofeiny. Analogicznie do poprzednich prob eksperymentalnych ustalono
empirycznie poziomy stezenia kwasu kawoilochinowego, a metoda RSM utworzono
tzw. powierzchnie odpowiedzi ukazujace przewidywany poziom analizowanych zwigzkow
chemicznych, tj. kwasu kawoilochinowego lub kofeiny.

Stezenie 3-CQA dla analizowanego wariantu 230°Cx5gx1,0mm miescito si¢ w zakresie
od 0,290 mg/ml do 0,329 mg/ml (rys. 161). Zanotowano $redni spadek zawartosci 3-CQA
wzgledem wariantow profilu prazenia 210°C na poziomie okoto 50%. Z uwagi na witasciwosci
termofizyczne kwasu kawoilochinowego zalozono, ze na skutek mozliwej izomeryzacji kwasu
5-CQA do 3-CQA nie doszto do catkowitej jego transformacji. Niezaleznie od temperatury
ekstrakcji na koncowe stgzenie kwasu kawoilochinowego w ekstrakcie wptywa w pierwszej
kolejnosci czas ekstrakcji, a nastepnie temperatura (rys. 162).
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Dopasowana powierzchnia : Wielkosc: CGA (CB) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: CGA (CB)

2 wielk.; Resztowy MS=,0001215 2 wielk.; Resztowy MS=,0001215
ZZ CGA (CB) ZZ CGA (CB)
e 1.4‘ o
{1)temp [CIIL) 3,117589
=
»
1]
2]
czas [h](Q) - 571529
1Lwz.2L 3116406
B > 033
N <0.3225
[ <0,3125
[] <0.3025
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26- <0,2925 p=,05
temp [C] B <0.2825 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 161. Zawartos¢ 3-CQA [mg/ml] w_ekstrakcie Rys. 162. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 161.
w zalezno$ci od temperatury i czasu ekstrakcji wedtug

modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:

230°C/5g/1mm]

W przypadku zawarto$ci kofeiny zaobserwowano lokalne maksimum wyznaczone przez
powierzchnie odpowiedzi modelu RSM w zakresie czasu 9-12 godzin i temperatury ekstrakcji
20-25°C (rys. 163). Na koncowe st¢zenie kofeiny wigkszy wptyw miata temperatura ekstrakcji,
niemniej czas ekstrakcji miat rowniez, cho¢ o nieco mniejszym znaczeniu (rys. 164).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosc: kofeina (CB) Wykres Pareto efekiow standaryzow. ; Wielkosc: kofeina (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0003717 2 wielk.; Resztowy MS=,0003717
ZZ kofeina (CB) ZZ kofeina (CB)

(1)temp [CI(L) -14,60

(2)czas [h](L) 7.423043

1wz 2L 1.597251
Il 092
I <091 czas [h](Q) - 749474
W <0287

B <083
[1<0.79

<0,75
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 = <071 p=.05

temp [C] <067 Wartoé¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efekiu
Rys. 163. Zawarto$¢ kofeiny [mg/ml] w_ekstrakcie Rys. 164. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 163.
w zalezno$ci od temperatury i czasu ekstrakcji wedtug
modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:
230°C/5g/1mm]

czas [h]

Stezenie kwasu kawoilochinowego w  badanym kriokoncentracie = wynosito
od 1,193 mg/ml do 1,299 mg/ml (rys. 165). Utworzone powierzchnie odpowiedzi utworzyty
wyrazne, ale stosunkowo nieduze maksimum odpowiadajgce temperaturze ekstrakcji 20-25°C
I czasowi ekstrakcji 11-12 godzin. Najwigkszy wpltyw na wykreslony model RSM miat
w kolejnosci: czas i temperatura ekstrakcji, jak rowniez ich wzajemna liniowa interakcja
(rys. 166).
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: CGA (KK) Wykres Pareto efektéw standaryzow. ; Wielkos¢: CGA (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,000029 2 wielk.; Resztowy MS=,000029
ZZ CGA (KK) ZZ CGA (KK)
(2)czas [h](L) I23‘2714s
(1)temp [C](L) 13,6887
=
8
8
1Lwz 2L 6,314586
czas [h)(Q) 1,006871
B <123 (s
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 g < 1,21 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu
temp [C] <119 B 4

Rys. 165. Zawarto$¢ 3-CQA [mg/ml] Rys. 166. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 165.
w kriokoncentracie w zaleznosci od temperatury i czasu

ekstrakcji wedtug modelu powierzchni odpowiedzi RSM

[dla wariantu: 230°C/5g/1mm]

Na podstawie rysunku 167 stwierdzono, ze badania rozwojowe nad termiczng technologia
zatgzania kawy macerowanej na zimno celem jej skalowania i zwigkszenia efektywnosci
koncentracji kwasu kawoilochinowego nalezy prowadzi¢ w temperaturze bliskiej 25°C.
Obserwacje te potwierdza wykres Pareta (rys. 168), na podstawie ktorego mozna jednoznacznie
stwierdzi¢, ze wplyw temperatury na model RSM byl znacznie wigkszy
niz czasu ekstrakcji.

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: CGA (W) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: CGA (W)
2 wielk ; Resztowy MS=,0003072 2 wielk ; Resztowy MS=,0003072
ZZ CGA (W) ZZ CGA (W)

(1)temp [C)(L) .15.49135

(2)czas [h](L) 716267

Lwz.2L -1.0023

> 092 czas [h)(Q) -,001816
Bl <089
[l <085
[1<081

<077
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 = <073 p=.05

temp [C] B <069 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowane] oceny efekiu
Rys. 167. Zawarto$¢ 3-CQA [mg/ml] w_koncentracie Rys. 168. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 167.
termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu
ekstrakcji wedtug modelu powierzchni odpowiedzi RSM
[dla wariantu: 230°C/5g/1mm]

czas [h]

Wedlug modelu RSM zawarto$¢ kofeiny w kriokoncentratach byta najwyzsza
(ok. 1,9-2,0 mg/ml) dla dluzszych czaséw (rzedu 9-12h) i wyzszej temperatury ekstrakcji
(20-25°C), co wyraznie jest zobrazowane w prawym, gornym rogu rysunku 169. Warto zwroci¢
uwage na fakt, Zze rdznica stezenia kofeiny pomiedzy 12-ta godzing ekstrakcji, a 9-ta godzing
dla temperatury 25°C wyniosta tylko 0,05 mg/ml, co jest porownywalne z procesem zat¢zania
termicznego dla analogicznych warunkéw wczesniejszej ekstrakcji (rys. 171). Pomimo
podobnego ksztattu powierzchni odpowiedzi w obu procesach =zatgzania ekstraktu
(rys. 169 i 171), koncentraty termiczne charakteryzowatly si¢ wyzszymi wartoSciami kofeiny
1 wynosity 2,634 do 2,914 mg/ml. W obu przypadkach temperatura wczesniejszej ekstrakeji
miata wickszy wptyw na zawarto$¢ kofeiny, niz czas ekstrakcji (rys. 170, 172).
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (KK) Wykres Pareto efektow standaryzow. . Wielkos$¢: kofeina (KK)

2 wielk ; Resztowy MS=,0014026 2 wielk_; Resztowy MS=,0014026
ZZ kofeina (KK) ZZ kofeina (KK)
(1)temp [C](L) ]14.520
(2)czas [](L) 8,839756
=
@
8
g
1wz 2L -154518
czas [h](Q) -,545219
-2
Wl <1925
[ <1825
. O <1.725
4 6 a8 10 12 14 16 18 20 22 24 26- < 1,625 p=.05
temp [C] Il <1525 Warteé¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 169. Zawarto$¢ kofeiny [mg/mI] Rys. 170. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 169.
w_kriokoncentracie w zalezno$ci od temperatury

i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni

odpowiedzi RSM [dla wariantu: 230°C/5g/1mm]

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (W) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: kofeina (W)
2 wielk.; Resztowy MS=,0010258 2 wielk.; Resziowy M8=,0010258
ZZ kofeina (W) 77 kofeina (W)
(1)temp [C](L) . 10,26428
(2)czas [N)(L) 6,168489
=
-
]
3
Lwz2L -2,41601
czas [h)(Q) - 701791
B <27
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 B <265 p=.05

temp [C] <26 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowane] oceny efektu
Rys. 171. Zawarto$¢ kofeiny [mg/ml] w_koncentracie Rys. 172. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 171.
termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu
ekstrakcji wedtug modelu powierzchni odpowiedzi
RSM [dla wariantu: 230°C/5g/1mm]

° Stale: temperatura prazenia: 230°C; brew:ratio: Sg, stopien rozdrobnienia: 1,5S mm

Przedstawiajac wyniki modelu dotyczacego profilu 230°C ze stopniem rozdrobnienia kawy
na poziomie 1,5mm i brew:ratio wynoszacym 5g, nalezy zwrdci¢ uwage na podobng zawarto$é
kwasu kawoilochinowego 1 czgSciowy spadek zawarto$ci kofeiny w pordwnaniu
z eksperymentami, gdy surowiec rozdrabniano do poziomu 1,0mm. W biezagcym wariancie
wedlug modelu RSM réwniez utworzyty si¢ lokalne maksima zgrupowane w prawym goérnym
rogu rysunkoéw 173 i 175 wskazujace, ze przy najdtuzszych czasach i temperaturach ekstrakcji
uzyskuje si¢ najwicksza wydajno$¢ procesu. Model RSM w odniesieniu do kwasu
kawoilochinowego zalezat tylko od czasu ekstrakcji (rys. 174), zas§ w przypadku kofeiny istotna
zaleznos$¢ zostata potwierdzona w pierwszej kolejnosci od temperatury, w drugiej za$ od czasu
ekstrakcji  (rys. 176). Wartosci  stezenia  kwasu  kawoilochinowego  miescity
sic w zakresie 0,309-0,334 mg/ml, za$ kofeiny 0,710-0,861 mg/ml. Stwierdzono tez,
ze najwyzsze stezenie kofeiny w  tym  wariancie bylo jednak  nizsze
o 0,041 mg/ml w poréwnaniu do wariantu, w ktdrym zastosowano mniejszy stopien
rozdrobnienia ziarna, tj. na poziomie 1,0mm.
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkoé: CGA (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0001186
77 CGA (CB)

czas [h]

Il >0.335
B <0331
Bl <0326
[1<0.321

<0,316
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 2ﬁE<0.311

) temp [C] ] I <0306 |
Rys. 173. Zawartos¢ 3-CQA [mg/ml] w_ekstrakcie
w zalezno$ci od temperatury i czasu ekstrakcji wedtug
modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:
230°C/5g/1,5mm]

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,000204
2ZZ kofeina (CB)

czas [h]

Il >0.88

Il <0587

Bl <0.83

C]<079

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 B <075
temp [C] Il <071

Rys. 175. Zawarto$¢ kofeiny [mg/ml] w_ekstrakcie
w zaleznos$ci od temperatury i czasu ekstrakcji wedlug
modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:
230°C/5g/1,5mm]

Wykres Pareto efektdw standaryzow. ; Wielko$¢: CGA (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0001186

77 CGA (CB)

(2)ozas [hl(L)

-2,3335

(1)temp [C](L)

1Lwz.2L

czas [h](Q)

1.049592

- 422611

1.396422

p=,05

Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 174. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 173.

Wykres Pareto efekiéw standaryzow. ; Wielkos¢: kofeina (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,000204
Z7 kofeina (CB)

(1)temp [C)(L)

(2)ozas [h)(L)

TLwz.2L

8251259

czas [h](Q)

6679915

7277176

p=05

Wartos¢ bezwzgledna standaryzowane] oceny efektu

Rys. 176. Wykres Pareta odhoszqcy si¢ do rys. 175.

Najkorzystniejszymi wariantami zaréwno dla procesu kriokoncentracji (rys. 177),
jak i koncentracji termicznej (rys. 179) okazaty si¢ proby 12hx25°C, dla ktorych zanotowano
stezeniekwasu kawoilochinowegona poziomie kolejno 1,292 mg/ml oraz 0,880 mg/ml.
Dla warunkéw procesu kriokoncentracji zaobserwowano, ze cztery zmienne osiagnety wysokie
warto$ci wplywu, wyraznie przekraczajac poziom istotnosci (rys. 178).W przypadku stezenia
kwasu kawoilochinowego metoda termiczng istotny wplyw na jego zawarto$¢ miata temperatura
i czas ekstrakcji (rys. 180). Uwarunkowania te mogg wskazywac¢ skale wyzwan w zaktadzie
technologicznym o niskim stopniu automatyzacji, a w efekcie duza trudno$¢ wdrozeniowa

takiego modelu.
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: CGA (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,0002129
ZZ CGA (KK)

czas [h]

temp [C] <115
Rys. 177. Zawarto$¢ 3-CQA [mg/mi]
w__Kkriokoncentracie w zalezno$ci od temperatury
i czasu ckstrakcji wedlug modelu powierzchni
odpowiedzi RSM[dla wariantu: 230°C/5g/1,5mm]

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosc: CGA (W)
2 wielk.; Resztowy MS=,0002381
ZZ CGA (W)

czas [h]

Il >0388
B <087
Bl <085
[ < 0,83
[1<081
<079
B <077
4 6 8 10 12 14 16 18 20 2 24 6gmg7s

temp [C] <073

Rys. 179. Zawarto$¢ 3-CQA [mg/ml] w_koncentracie
termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu
ekstrakcji wedlug modelu powierzchni odpowiedzi
RSM[dla wariantu: 230°C/5¢/1,5mm]

Wykres Pareto efekiow standaryzow. ; Wielkosc: CGA (KK}
2 wielk.; Resztowy MS=,0002129
27 CGA (KK)

(2)czas [](L) -3,522109
(1)temp [C)(L) I 7.746906

1lwz.2L 5,648315

czas [)(Q) 241161

p=.05
Wartos¢ bezwzglgdna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 178. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 177.

Wykres Pareto efekiow standaryzow. ; Wielkose: CGA (W)
2 wielk.; Resztowy MS=,0002381
Z7 CGA (W)

(1)temp [C](L) - 11,2828

(2)czas [h)(L) 7,422346

czas [h](Q) 1,498652
Lwz.2L 793779

p=.05
Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 180. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 179.

W zatezanych Kkriokoncentratach zawarto$¢ kofeiny we wszystkich probach wzrosta
w stosunku do warto$ci poczatkowej $rednio o 1 mg/ml (rys. 181). Kontury powierzchni
odpowiedzi reprezentujace najwyzszewartosci kofeiny usytuowane sa w okolicach prob
12hx5°C i 6hx25°C. Najwyzszym st¢zeniem kofeiny (1,908 mg/ml) charakteryzowat
si¢ obszar potozony niecopodal proby 12hx25°C. Na analizowany model RSM najwigkszy wptyw

miata temperatura i czas ekstrakcji (rys. 182).
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Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: kofeina (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,0050155
27 kofeina (KK)

(1)temp [C(L) -3,55793
(2)czas [h](L) la,mggA

1lwz.2L -1,0135

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,0050155
ZZ kofeina (KK)

M1 czas [h](Q) -,051435
Il <188
<183
[J<178

173
2 24 Zgmiie p=.05

temp [C] . <163 Wartosé bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu
Rys. 181. Zawartos¢ kofeiny [mg/ml] Rys. 182. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 181.
w_Kkriokoncentracie w zalezno$ci od temperatury
i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni
odpowiedzi RSM[dla wariantu: 230°C/5g/1,5mm]

Wskutek koncentracji termicznej proby charakteryzowaty si¢ wysoka zawarto$cia kofeiny
(rys. 183). Wobec ekstraktu otrzymanego w temperaturze 5°C zmierzona wartos¢ kofeiny
w koncentracie wynosita od 2,660 mg/ml do 2,710 mg/ml, zas§ w temperaturze 25°C
od 2,721 mg/ml do 2,867 mg/ml. Mozna przypuszczac, ze oprocz wyrdznikéw funkcjonalnych,
analizowana technologia moze by¢ akceptowalnym rozwigzaniem wzgledem stabilnoSci
mikrobiologicznej produktu. Zawartos¢ kofeiny w koncentratach tego modelu byta statystycznie
uzalezniona od temperatury i czasu ekstrakcji, jak rowniez od ich wzajemnej liniowej interakcji

(rys. 184).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (W) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosé: kofeina (W)
2 wielk.; Resztowy MS=,0010788 2 wielk ; Resztowy MS=,0010788
ZZ kofeina (W) ZZ7 kofeina (W)
(1)temp [C(L) -?,18360
(2)czas [h]L) 5,172232
=
4
§
1Lwz.2L 2,532001
B >288
<288 czas [h)(Q) -1,08803
<284
<28
<276
<272
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26gm<oes p=05
temp [C] I <264 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efekiu

Rys. 183. Zawartos¢ kofeiny [mg/ml] w koncentracie Rys. 184. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 183.

termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu
ekstrakcji wedlug modelu powierzchni odpowiedzi
RSM [dla wariantu: 230°C/5g/1,5mm]
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Zawarto$¢ kwasu kawoilochinowego i kofeiny w ekstraktach, kriokoncentratach
i koncentratach termicznych cold brew (wieloczynnikowa analiza wariancji)
(zmienne: temperatura ekstrakcji 5, 25°C; czas ekstrakcji 6, 9, 12h; stopien rozdrobnienia
[rozmiar] 1,0 lub 1,5 mm)

° Stale: temperatura prazenia: 230°C; brew:ratio: 69

Stezenia kwasu  kawoilochinowego dla wariantu badawczego odnoszacego
si¢ doprofilu 230°C w proporcji 6g/100ml, osobno dla ekstraktow i koncentratow uzyskanych
metodg wymrozenia i termiczng przedstawiono na rysunkach 185-187. Zaobserwowano,
ze wyzsza temperatura i wigkszy stopien rozdrobnienia kawy prazonej zwigksza wydajnosé
ekstrakcji 3-CQA, przy czym miedzy zmiennymi w obrebie jednakowego czasu ekstrakcji,
tj. osobno dla 6, 9 i 12h, nie zanotowano statystycznie istotnych réznic w zaleznosci
od temperatury i poziomu rozdrobnienia (rys. 185). Z kolei dla procesu kriokoncentracji
stwierdzono, ze najwicksze rdznice w stezeniu kwasu kawoilochinowego zalezne
byty od czasu ekstrakcji (rys. 186).

Wyniki dotyczace procesu termicznego wskazuja, ze najkorzystniejszymi probami

0 wzglednie wysokim stezeniu 3-CQA byly te, ktorych ekstrakcja w temperaturze 5°C trwata

9 godzin, zas w temperaturze 25°C - 12 godzin (rys. 187). Uzyskane wyniki wskazuja,

ze dla wigkszos$ci przypadkéw (w odniesieniu do wyzszych stezen kwasu kawoilochinowego)
czas ekstrakcji i temperatura nie miaty istotnego wptywu.

Pionowe slupki oznaczaja 0,95 przedzialy ufnosci

0,40 - . -
0,39 |
0.38 |

0,37 |

0,36 ¢ . 11 1 01%56

! 11 - | be |
0.35 ﬂ.%’lﬁ abc u.#ﬁabcuti‘ﬁa ¢

D,iﬁda

dbe
l T 11 0,339 |
0,34 y ¥ mi}sabc 0 Fsab“
1

0,33 |

0,372
0,32 + tﬁﬂc

0,31 ¢

3-CQA (CB) [mg/ml]

0,30 |

0‘.29 L ! | | | ] ! | | 1

temp [C] 25 temp [C]: 25 temp [C]: 25
5 5 5 =% rozmiar 1

czas [h]: 6 czas [h]: 9 czas [h]: 12 =i rozmiar 1.5

Rys. 185. Wartosci stezenia 3-CQA [mg/ml] w ekstrakcie cold brew dla profilu prazenia kawyw 230°C
oraz brew:ratio 6g. Jednakowe litery oznaczajg brak roznic statystycznych (p<0,05)
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3-CQA (KK) [mg/mli]

Rys.

3-CQA (W) [mg/ml]

Picnowe stupki oznaczajg 0,95 przedziaty ufnosci
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186. Wartosci stezenia 3-CQA [mg/ml] w kriokoncentracie cold brew dla profilu prazenia kawyw 230°C
oraz brew:ratio 6g. Jednakowe litery oznaczajg brak roznic statystycznych (p<0,05)
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Rys. 187. Warto$ci stezenia 3-CQA [mg/ml] w koncentracie termicznym cold brew dla profilu prazenia kawy
w 230°C oraz brew:ratio 6g. Jednakowe litery oznaczajg brak roznic statystycznych (p<0,05)

Stezenia kofeiny dla analizowanego wariantukawy prazonej oraz zastosowanych zabiegow
technologicznych przedstawiono na rysunkach 188-190. Wydajno$¢ proceséw zatgzania byta
zroznicowana. Analiza $redniej zawartosci kofeiny pozwala wysnu¢ wniosek, ze stopien
rozdrobnienia ziaren kawy na poziomie 1,5 mm umozliwia znacznie wigkszy odzysk kofeiny
w warunkach chtodniczych w porownaniu do kriokoncentratow otrzymanych z ekstrakcji ziaren
o wielkosci 1,0mm (rys. 188). Wydaje si¢ to by¢ zjawiskiem nietypowym, poniewaz w miarg
wzrostu temperatury oraz czasu ekstrakcji statystycznie istotnie wzrastaly réznice wynikow
z korzyscig dla mniejszej wielkosci ziaren kawy. Kofeina wyodrgbniona z ziaren 1,0mm
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dla poszczegdlnych godzin ekstrakcji w temperaturze 25°C wyniosta kolejno 0,867mg/ml,
0,914mg/ml 1 0,952 mg/ml, a warto$ci roznity si¢ statystycznie.

Pionowe slupki oznaczajg 0,95 przedzialy ufnosci
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Rys. 188. Wartosci stezenia kofeiny [mg/ml] w ekstrakcie cold brew dla profilu prazenia kawyw 230°C
oraz brew:ratio 6g. Jednakowe litery oznaczajg brak roznic statystycznych (p<0,05)

Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedziaty ufnosci
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Rys. 189. Wartosci stezenia kofeiny [mg/ml] w kriokoncentracie cold brew dla profilu prazenia kawyw 230°C
oraz brew:ratio6g. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)

Srednie stezenie kofeiny po procesie kriokoncentracji wynosito od 1,671 mg/ml
do 2,078 mg/ml (rys. 189). Dwie wartoéci stezenia przekroczyly poziom 2 mg/ml,
co $wiadczy o potencjale wdrozeniowym tego wariantu. Jeszcze wyzsza zawartoscig kofeiny
charakteryzowaly si¢ proby uzyskane za pomoca zat¢zania termicznego (rys. 190).
Rowniez 1 technologiczne parametry zat¢zania termicznego w tym wariancie mogg mie¢
znaczenie aplikacyjne w produkcji nowych asortymentow o bardzo wysokiej zawartosci
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zwigzku. Najnizsza uzyskana $rednia zawarto$ckofeiny byla o 0,573 mg/ml wigksza
od najwyzszej wartosci (2,078 mg/ml) otrzymanej w procesie kriokoncetranciji.

Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedzialy ufnosci
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Rys. 190. Wartosci stezenia kofeiny [mg/ml] w koncentracie termicznym cold brew dla profilu prazenia kawy
w 230°C oraz brew:ratio 6g. Jednakowe litery oznaczajg brak rdznic statystycznych (p<0,05)

Zawartos$¢ kwasu kawoilochinowego i kofeiny w ekstraktach, kriokoncentratach
i koncentratach termicznych cold brew wyrazona jako powierzchnie odpowiedzi RSM
(zmienne: temperatura ekstrakcji 5, 25°C oraz czas ekstrakcji 6, 9, 12h)

o Stale: temperatura prazenia: 230°C; brew:ratio: 6g, stopien rozdrobnienia: 1 mm

Powierzchnie odpowiedzi oraz wykresy Pareta dla uzyskanych ekstraktow wariantu
230°Cx6gx1,0mm przedstawiono na rysunkach 191-194. Analiza powierzchni odpowiedzi
izolinii zawarto$ci kwasu kawoilochinowego dowodzi wzrostu wydajnosci dla obszaru
temperatury 18-25°C i czasu ekstrakcji 9-12 godzin (prawy gorny rog rysunku 191). Podobny
efekt wydajno$ci uzyskuje si¢ stosujac parametry procesu ekstrakcji na poziomie 12hx5°C
oraz 6hx25°C (rys. 191). Temperatura ekstrakcji byta glownym czynnikiem wptywajacym
na wydajno$¢ kwasu kawoilochinowego w tym wariancie badawczym (rys. 192). Krzywe
powierzchni odnoszace si¢ do stgezenia kofeiny byty podobne do tych opisujacych zawartos¢
kwasu kawoilochinowego, z ta rdznica, ze krzywe dotyczace modelu kofeiny koncentrowaty
si¢ wobec najnizszych wartos$ci czasu 1 temperatury ekstrakcji (lewy dolny rég rys. 193),
za$ dotyczace kwasu kawoilochinowego — wokot najwyzszych (prawy gorny rog rys. 191).
Jesli chodzi o wplyw zmiennych na ekstrakcje kofeiny to istotne sa dwa czynniki,
ale ich wartosci sg dysproporcjonalne (na korzys¢ silniejszego wplywu temperatury ekstrakcji),
co nalezy uwzgledni¢ w potencjalnym wdrozeniu i skalowaniu receptury tego wariantu
(rys. 194). Zawarto$¢ kofeiny w ekstrakcie miescita si¢ w zakresie od 0,688 mg/ml
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do 0,759 mg/ml (przy zastosowaniu temperatury na poziomie 5°C) oraz od 0,867mg/mi
do 0,952 mg/ml - dla temperatury ekstrakcji wynoszacej 25°C (rys. 193).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: CGA (CB) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosé: CGA (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0002882 2 wielk.; Resztowy MS=,0002882
ZZ CGA (CB) ZZ CGA (CB)
13
12
{1)temp [CIL) 2451896
1
10
(2)czas [h(L) 2151036
=
w
&
N
8
czas [h](Q) -,430984
1Lwz.2L -154739
O 1 Il ->036
Il <0,3575
[l <0,3475
' [1<0,3375
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26gg<07s p=.05
temp [C] I <0.3175 Warto$¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys.191. Zawartos¢ 3-CQA [mg/ml] w_ekstrakcie Rys. 192. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 191.
w zaleznosci od temperatury i czasu ekstrakcji wedlug
modelu powierzchni odpowiedzi RSMJ[dla wariantu:

0,
230°C/6g/1mm]
Dopasowana powierzchnia ; Wielkosc: kofeina (CB) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosé: kofeina (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0002047 2 wielk.; Resztowy MS=,0002047
ZZ kofeina (CB) 22 kofeina (CB)
(1)temp [C](L) . 2867258
(2)czas [h)(L) 9429492
=
@
8 —
&)
czas [h](Q) 8122297
Bl > 095 1Lwz.2L 869357
B <092
[ <087 —
<082
I <0.77
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 Bl <0.72 p=.05
temp [C] Il <067 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys.193. Zawartos¢ kofeiny [mg/ml] w_ekstrakcie Rys. 194. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 193.
w zaleznosci od temperatury i czasu ekstrakcji wedlug

modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:

230°C/6g/1mm]

Powierzchnie odpowiedzi ukazane na rysunku 195 wskazujg na pozytywny efekt procesu
kriokoncentracji, ktoérego $redni stopien zatezeniadla kwasu kawoilochinowego byt okoto
czterokrotny (tj. z poziomu nieco ponad 0,3 mg/ml do poziomu ok. 1,2-1,3 mg/ml). Z uwagi
na wysoka wydajno$¢ procesu kriokoncentracji w tym wariancie badawczym stwierdzono
wysokie mozliwos$ci aplikacyjne tegoprocesu w warunkach przemystowych, przy czym retencja
zwigzku z wymrazanej wody wymagac bedzie istotnej kontroli jakos$ci, poniewaz wystepuje
efekt istotnego wptywu az czterech czynnikow modelu RSM (rys. 196).

Podobng zalezno$¢ istotnosci 1 ilosci wplywu zmiennych stwierdzono wzgledem préob
zatgzanych metoda termiczng (rys. 198). Najwyzszy poziom kwasu kawoilochinowego
stwierdzono dla powierzchni odpowiedzi w obszarze bliskim czasowi ekstrakcji
od 9 do 12 godzin przy temperaturze 25°C, co odpowiadato stezeniom tego zwigzku
na poziomie nieco wyzszym niz 1 mg/ml (rys. 197).
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: CGA (KK)
2 wielk ; Resztowy MS=,0000112
ZZ CGA (KK)

czas [h]

> 148

Wl <145

<141

<137
<1

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26= < 133

temp [C] <125

Rys. 195. Zawarto$¢ 3-CQA [mg/ml]
w_Kkriokoncentracie w zalezno$ci od temperatury
i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni
odpowiedzi RSM[dla wariantu: 230°C/6g/1mm]

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosc: CGA (W)
2 wielk.; Resztowy MS=,000208
ZZ CGA (W)

czas [h]

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26gmcqgsd
temp [C] <08

Rys.197. Zawarto$¢ 3-CQA [mg/ml] w_koncentracie
termicznym w zaleznosci od temperatury i czasu
ekstrakcji wedtug modelu powierzchni odpowiedzi
RSM [dla wariantu: 230°C/6g/1mm]

Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: CGA (KK)

2 wielk.; Resztowy MS=,0000112

ZZ CGA (KK)
(1)temp [C)(L) -62‘4205
(2)czas [h](L) J 55,183
1lwz.2L 16,89107
czas [h](Q) 6,13888

Rys. 196. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 195.

p=.05

Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

2 wielk.; Resztowy MS=,000208
ZZ CGA (W)

Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosé: CGA (W)

(1)temp [C)(L)

(2)czas [h(L)

1wz 2L

5,636392

czas [h)(Q)

-5,00162

12,10683

-15,2"54

Rys. 198. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 197.

p=.05

Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Pola powierzchni odpowiedzi charakteryzujace proces kriokoncentracji wskazuja,
ze wraz ze wzrostem temperatury ekstrakcji od 5°C do 25°C $rednia wielko$¢ przyrostu stezenia
kofeiny wynosio koto 0,23 mg/ml (rys. 199). Najwigkszg roéznice 0,244 mg/ml zaobserwowano

w odniesieniu do koncentratow

uzyskanych

na bazie

wczesniejszej

9-cio godzinnej ekstrakcji. Analizowany model RSM wuzalezniony byl w kolejnosci —

od temperatury oraz czasu ekstrakcji (rys. 200).
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (KK) Wykres Pareto efekiow standaryzow. ; Wielkosc: kofeina (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,0016294 2 wielk.; Resztowy MS=,0016294
ZZ kofeina (KK) ZZ kofeina (KK)

{1)temp [CKL) .12.09275

6,720407

(2)czas [h)(L)

czas [h]

czas [h)(Q) -873261
-2 1Lwz.2L 2296274
W <205
Bl <195
4 [3 8 1 12 14 16 18 20 22 24 2522]:32
temp [C] B < 165 p=05

Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 199. Zawarto$¢ kofeiny [mg/ml] Rys. 200. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 199.
w_Kkriokoncentracie w zaleznosci od temperatury

i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni

odpowiedzi RSM[dla wariantu: 230°C/6g/1mm]

Wykazano istotny i duzyw zrost stezenia kofeiny w koncentratach uzyskanych metoda
termiczng. Zaleznie od wariantu wcze$niej przygotowanego ekstraktu zawarto$¢ tego zwigzku
w koncentracie termicznym wynosita od 2,651 mg/ml do 2,997 mg/ml (rys. 201).
Wartosci te byly na najwyzszym poziomie sposrod wszystkich przeprowadzonych prob
eksperymentalnych. Roéznice w finalnej zwarto$ci kofeiny w koncentratach termicznych
uzaleznione byly tylko od temperatury i czasu ekstrakcji (w aspekcie liniowym modelu RSM)
(rys. 202).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkose: kofeina (W) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosé: kofeina (W)
2 wielk.; Resztowy MS=,0011392 2 wielk.; Resztowy MS=,0011392
ZZ kofeina (W) ZZ kofeina (W)

(1)temp [C)(L) .12,5693«

8.363147

(2)czas [h)(L)

Lwz 2L |2,013754
czas [h](Q) -1.58784
<27
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26=<255 p=.05
temp [C] <26 Wartoé¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 201. Zawartos¢ kofeiny [mg/ml] w koncentracie Rys. 202. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 201.
termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu

ekstrakcji wedlug modelu powierzchni odpowiedzi

RSM [dla wariantu: 230°C/6g/1mm]

° Stale: temperatura prazenia: 230°C; brew:ratio: 6g, stopien rozdrobnienia: 1,5S mm

Krzywe odpowiedzi modeli RSM oraz odpowiadajace im wykresy Pareta dotyczace
zawarto$ci kwasu kawoilochinowego oraz kofeiny w ekstraktach przedstawiono na rysunkach
203-206. Stwierdzono, ze zawarto$¢ kwasu kawoilochinowego (rys. 203) byta na poziomie
niewiele przekraczajagcym 0,3 mg/ml z lokalnym maksimum przy obszarze reprezentujacym
najwyzsza temperaturg ekstrakcji (j. 25°C) oraz czas ekstrakcji (12h). Na model RSM wplyw
miat tylko czas ekstrakcji (rys. 204).

W  przypadku rozktadu powierzchni odpowiedzi obrazujacych stezenie kofeiny
stwierdzono, ze najwyzsze jej wartos$ci byly na poziomie 0,867 mg/ml i uzyskane byty poprzez
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zastosowanie czasu ekstrakcji 12 godzin w temperaturze 25°C (rys. 205). Istotny wplyw
na warto$ci stezenia kofeiny w tym modelu miata zarowno temperatura jak i czas ekstrakcji

(rys. 206).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: CGA (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0002068
2Z CGA(CB)

czas [h]

Il > 035
B < 0,345
] <0,335

4 & 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26w .p3s
temp [C] B <0315

Rys. 203. Zawartos¢ 3-CQA [mg/ml] w_ekstrakcie
w zalezno$ci od temperatury i czasu ekstrakcji wedlug
modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:

230°C/6g/1,5mm]

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: kofeina (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0003749
27 kofeina (CB)

czas [h]

I > 086
Il <085
I <083
B <081
<079
= <077
Il <075
26 <073
temp [C] <071

Rys. 205. Zawartos¢ kofeiny [mg/ml] w_ekstrakcie
w zaleznosci od temperatury i czasu ekstrakcji wedhug
modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:
230°C/6g/1,5mm]

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24

Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosé: CGA (CB)
2 wielk.; Resztowy MS=,0002068

ZZ CGA (CB)
(1)temp [C](L) 1,381715
Lwz2L 4416306
czas [h)(Q) |- 035028

p=.05
Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 204. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 203.

Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: kofeina (CB)

2 wielk.; Resztowy MS=,0003749

77 kofeina (CB)
6,04313

(1)temp [C(L)

(2)czas [h](L)

1Lwz.2L -,884013
czas [h](Q) - 210391
p=.05

Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 206. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 205.

Stopien zageszczenia kwasu kawoilochinowego metoda wymrazania byt na poziomie
okoto czterokrotnym, tj. z ok. 0,3 mg/ml w ekstrakcie do 1,3-1,4 mg/ml w koncentracie
(rys. 207). Wszystkie czynniki analizowane w modelu RSM miaty istotny wptyw na koncowa
zawarto$¢ tego zwigzku w kriokoncentracie, ale najwigkszy — temperatura i czas ekstrakcji

w aspekcie liniowym (rys. 208).
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: CGA (KK) Wykres Pareto efektéw standaryzow. ; Wielkos¢: CGA (KK)

2 wielk ; Resztowy MS=,0000662 2 wielk ; Resztowy MS=,0000662
77 CGA (KK) 27 CGA (KK)
13
12
(1)temp [C](L) 2226024
1
10 (2)czas [hl(L) 19,84026
=
]
)
8 Lwz.2L 3,850737
7
1,334 | mm>146 czas [h](Q) -3,2615
6 o { El<145
B < 141
. 0 < 137
<133
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 zag“]gg p=05
temp [C] Bl <125 Warlos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efekiu

Rys. 207. Zawartos$¢ 3-CQA [mg/ml] Rys. 208. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 207.
w_Kkriokoncentracie w zalezno$ci od temperatury

i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni

odpowiedzi RSM [dla wariantu: 230°C/6g/1,5mm]

W przypadku badan nad procesem termicznego zatezania zaobserwowano znaczacy
spadek stezenia kwasu kawoilochinowego w koncentracie w porownaniu do kriokoncentratu
(rys. 209). Temperatura i czas ekstrakcji byly rowniez najwazniejszymi czynnikami
wplywajacymi na koncowsa zawarto$§¢ kwasu kawoilochinowego w koncentracie zaggszczanym
termicznie (rys. 210).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: CGA (W) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosé: CGA (W)
2 wielk.; Resztowy MS=,000577 2 wielk.; Resztowy MS=,000577
ZZ CGA (W) ZZ CGA(W)
(1)temp [C](L) '32655
(2)czas [h](L) 4,225908
=
@
T
g
czas [h](Q) -2,66304
.02 1wz 2L 1,084746
Bl <099
B <0,95
3 <091
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26
Bl <087 p=05

temp [C] Il <083
Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efekiu

Rys. 209. Zawarto$¢ 3-CQA [mg/ml] w_koncentracie Rys. 210. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 209.
termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu

ekstrakcji wedlug modelu powierzchni odpowiedzi RSM

[dla wariantu: 230°C/6g/1,5mm]

Porownujac ksztatt i kierunek koncentrowania si¢ izolinii powierzchni odpowiedzi
na rysunkach 211 oraz 213 mozna stwierdzi¢, ze w przypadku technologii kriokoncetrancji
ogniskowanie si¢ izolinii reprezentujacych stezenie kofeiny ma miejsce wokot minimalnych
wartosci temperatury i czasu ekstrakcji (lewy dolny rog rys. 211), za§ w przypadku technologii
termicznego zageszczania — wokot maksymalnych (prawy gorny rog rys. 213). Podjecie decyzji
na tym etapie badan, ktorg technologie powinno si¢ zastosowaé jest trudnym
do jednoznacznego okreslenia. Wyznacznikiem powinien by¢ przede wszystkim cel uzytkowy
produktu, jednak bardzo istotna jest takze analiza ekonomiczna, koszty otrzymywania produktu
oraz sensoryczna pozadalnos¢ konsumencka. W przypadku kofeiny proces zaggszczania
termicznego znacznie wigkszym poziomem stgzenia tego zwigzku (od 2,678 do 2,884 mg/ml)
w poréwnaniu do kriokoncentracji (1,671 do 1,922 mg/ml).
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkosc: kofeina (KK) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosc: kofeina (KK)
2 wielk.; Resztowy MS=,0013291 2 wielk.; Resztowy MS=,0013291
ZZ kofeina (KK) ZZ kofeina (KK)

(1)temp [C](L) <-?‘79311

(2)czas [h)(L) 6,10482

lwz.2L -1,14586
1,95

= Z 1,94 czas [h)(Q) 7347785

B <189

czas [h]

B <184
C1<179
<174 =
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26= <169 p=.05
temp [C] Il < 164 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 211. Zawarto$¢ kofeiny [ma/ml] Rys. 212. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 211.
w__Kkriokoncentracie w zaleznosci od temperatury

i czasu ekstrakcji wedlug modelu powierzchni

odpowiedzi RSM [dla wariantu: 230°C/6g/1,5mm]

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosc: kofeina (W) Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosc: kofeina (W)
2 wielk.; Resztowy MS=,0015244 2 wielk.; Resztowy MS=,0015244
ZZ kofeina (W) ZZ kofeina (W)
(1)temp [C)(L) -7033135
(2)czas [h)(L) 3,488997
=
@
@
hj
1lwz.2L 1.208518
czas [h](Q) -1,0453
285
<285
<28
<275
4 [ 8 10 12 14 18 18 20 22 24 2BE<27 p=05
temp [C] Il <265 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 213. Zawartos¢ kofeiny [mg/ml] w_koncentracie Rys. 214. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 213.
termicznym w zalezno$ci od temperatury i czasu

ekstrakcji wedlug modelu powierzchni odpowiedzi

RSM [dla wariantu: 230°C/6g/1,5mm]

7.3. Etap3

Analiza zawartoS$ci akrylamidu w napoju cold brew coffee

° Stala: temperatura prazenia: 220°C

W etapie trzecim badan oznaczono akrylamid w ekstraktach typu cold brew coffee
otrzymanych z kawy prazonej w 220°C i 230°C. Na podstawie analizowanych parametrow
procesu ekstrakcji stwierdzono, ze wzrost stezenia danego sktadnika miat miejsce w przypadku
zastosowania najdluzszego czasu ekstrakcji w temperaturze 25°C. Kolejnym czynnikiem,
ktory istotnie wptynat na zwigkszenie ilo$ci tego zwigzku byl stopief rozdrobnienia ziaren kawy.

Wyniki zawarto$ci akrylamidu po maceracji 5 gramow kawy prazonej w temperaturze
220°C przedstawiono na rysunku 215. Najwyzsze stezenie akrylamidu (8,136 ng/ml) otrzymano
w 12-stej godzinie ekstrakcji, w temperaturze 25°C dla kawy rozdrobnionej
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do wielkosci 1,0 mm. Najmniejsze (4,843 ng/ml) - w 6-stej godzinie ekstrakcji w temperaturze
5°C dla kawy rozdrobnionej do wielkosci 1,5 mm.

Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedziaty ufnosci

9,0
8,5 2
. b 8,136
d 8,028 ._______.- ) c
8.0 f e [7.883 _ m(7.936]
7,634 - - f e m
7.5 . gm W e1e| [ [7.742]
[7,422] )

:'E 7,0
g b
8 »(6.300]

6,0 s )
=33 J :

[
5.5 i / m|5,617
5,0 | o k 1
W [4.843
4.5
4.0
temp [C]: 25 temp [C]: 25 temp [C]: 25
S 5 5
czas [h]: 6 czas [h): 9 czas [h]: 12

—$— rozmiar 1
—& rozmiar 1,5

Rys. 215. Wartos$ci stgzenia akrylamidu [ng/ml] w ekstrakcie cold brew dla profilu prazenia kawy w 220°C
oraz brew:ratio 5g. Jednakowe litery oznaczajg brak roznic statystycznych (p<0,05)

11,5

1,0t
10,5 |
10,0 |
95 |
9.0 |

AACB [ng/ml)

751

7.0
6.5
6,0
5.5

8.5 r
8,0

Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedzialy ufnosci

I al
b | a [10,625]
] d (0,350} (10:512 — @ ¢|
(10,105] o= _ d 10,273
| e —_e| [19,133|™ : T
 f . moger| [
[9,748]
g |
_olT612
h g h|
. 7,059
eo61je =
i
6,289 | W
temp [C]: 25 temp [C]: 25 temp [C]: 25
5 5 5
czas [h]: 6 czas [h]: 9 czas [h]): 12

=& rozmiar 1
— rozmiar 1,5

Rys. 216. Wartosci stezenia akrylamidu [ng/ml] w ekstrakcie cold brew dla profilu prazenia kawy w 220°C
oraz brew:ratio 6g. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)

Na podstawie analiz przeprowadzonych z proby brew:ratio na poziomie 6 gramow kawy
prazonej w temperaturze 220°C, zawarto$¢ akrylamidu wzrosta $rednio o 2 ng/ml (rys.216).
Jego ilos¢ wahata si¢ od 6,289 do 10,273 ng/ml dla roztworow otrzymanych z kawy
0 stopniu rozdrobnienia 1,5mm oraz od 6,961 do 10,625 ng/ml dla stopnia rozdrobnienia 1,0mm.
Ponadto, dla zmiennej 1,0mm zanotowano réwniez trzy najwyzsze statystycznie warto$ci:
10,390; 10,512 10,625 ng/ml. Mozna wigc stwierdzié, ze lepszy efekt prozdrowotny wynikajacy
z mniejszego stezenia AA moze mie¢ miejsce przy wyborze wariantu 1:20 brew:ratio (tj. 5g).
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° Stala: temperatura prazenia: 230°C

Wyniki zawarto$ci akrylamidu dla prob kawy prazonej w temperaturze 230°C
przedstawiono na rysunku 217 oraz rysunku 218.

Stopien rozdrobnienia ziaren kawy nie miat statystycznie znaczenia na zawarto$¢
akrylamidu dla préb o brew:ratio wynoszacym 5g i poddanych ekstrakcji 6-cio godzinnej
(rys. 217). Wyniki badan wskazuja, ze wydtuzenie procesu maceracji wptywa na zwigkszenie
zawartos$ci akrylamidu oraz zréznicowanie jego poziomu w zaleznosci od stopnia rozdrobnienia
kawy. Wyzsza zawartos¢ akrylamidu zostata stwierdzona dla prob poddanych ekstrakceji w czasie
9 1 12 godzin, za$§ stezenie tego zwigzku miescito si¢ w  zakresie
od 6,330 do 6,99 ng/ml (dla stopnia rozdrobnienia na poziomie 1,0 mm). Obydwie proby
doswiadczenia  6hx5°C  znajdujag si¢ w  pierwszej grupie zywnosci O niskiej
zawarto$ci akrylamidu. Nieznacznie powyzej tej warto$ci znajduja si¢ ekstrakty z wynikiem
5,27 ng/ml.

Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedziaty ufnosci

7.5 1
b a
7.0} - -
$[6,891 c 46,990
) 6,794 @
6,5 | F d dl | _ d
6,330/4 6,289 e {6,345
= ) e m (6,173 |l
E go0! -16,121 [
=
8
g 2,9t f _ f
(5,274} @m 15,278
A
50 j,f‘._
g f’f’-’ -
e Eiﬁ}mzf
4.0
temp [C]: 25 temp [C]: 25 temp [C]: 25
5 5 5 =% rozmiar 1
czas [h]: 6 czas [h]: 9 czas [h]: 12 —i- rozmiar 1,5

Rys. 217. Warto$ci stgzenia akrylamidu [ng/ml] w ekstrakcie cold brew dla profilu prazenia kawy w 230°C
oraz brew:ratio 5g. Jednakowe litery oznaczajg brak roznic statystycznych (p<0,05)

W trakcie biezacego etapu badan potwierdzono, ze tworzenie si¢ akrylamidu w Zywnosci
uzaleznione jest m.in. od surowca, temperatury oraz czasu trwania procesu. Na rysunku 218
przedstawione zostaly warto$ci stezenia akrylamidu po maceracji kawy o brew:ratio
na poziomie 6g. Generalnie otrzymane roztwory odznaczaty si¢ o wiele nizszym udziatem ilo$ci
rozpuszczonego akrylamidu w porownaniu do roztworéw otrzymanych z kawy prazonej
w 220°C. Potwierdza to, ze akrylamid w wybranych warunkach srodowiska moze by¢ zwigzkiem
mato  stabilnym.  CzeSciowy rozpad sktadnika  odzwierciedlit jego  stezenie
w napojach od 5,112 do 9,025 ng/ml. Z zastosowanej proporcji kawy do wody (tj. brew:ratio
na poziomie 6g) wynika, ze w tych warunkach ekstrakcji mozliwa byta migracja ok. 50-75%
tego zwigzku z matrycy ro$linnej. Ponadto, pomiary na kazdym poziomie eksperymentu
wskazuja na istnienie roznic statystycznie istotnych. W efekcie wskazuje to na mozliwos¢
wykorzystania danego profilu kawy prazonej do prac optymalizacyjnych w kierunku uzyskania
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jak najlepszych wlasciwosci prozdrowotnych produktu finalnego z uwagi na wzglednie niski
poziom akrylamidu w kawie prazone;.

Pionowe slupki oznaczajg 0,95 przedzialy ufnosci
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Rys. 218. Wartos$ci stgzenia akrylamidu [ng/ml] w ekstrakcie cold brew dla profilu prazenia kawy w 230°C
oraz brew:ratio6g. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)

Zawartos¢ akrylamidu w ekstraktach cold brew wyrazona jako powierzchnie odpowiedzi
RSM (zmienne: temperatura ekstrakcji 5, 25°C oraz czas ekstrakcji 6, 9, 12h)

° Stale: temperatura prazenia: 220°C; brew:ratio: 5g, stopien rozdrobnienia: 1 mm

Na rysunku 219 przedstawiono wptyw srodowiska ekstrakcyjnego na ilo$¢ rozpuszczonego
AA z kawy ziarnistej o wielko$ci 1,0mm, prazonej w 220°C. Dopasowana powierzchnia wykresu
wskazuje, ze parametr czasu ekstrakcji [h] byl zmienng najbardziej wptywowa na wzrost stezenia
sktadnika w roztworze. Wzgledem 6-tej godziny ekstrakcji, zanotowano najmniejsze warto$ci
AA i zaobserwowano najwigksza roznice stezen pomigdzy zmienng temperatura [°C], ktora
wyniosta 1,24 ng/ml. Srednia warto$¢ stezenia AA w temperaturze 5°C miescita si¢ w zakresie
0d 5,060 do 8,028 ng/ml, za§ w przypadku temperatury 25°C od 6,300 do 8,136 ng/ml. Wszystkie
zmienne modelu RSM mialy wplyw na zwartos¢ akrylamidu w roztworze, ale najwiekszy — czas,
zaro6wno w aspekcie liniowym jak i kwadratowym modelu RSM (rys. 220).
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: AA CB [ng/mi] Wykres Pareto efektow standaryzow. : Wielkos¢: AA CB [ng/mi]

2 wielk.; Resztowy MS=,0139957 2 wielk.; Resztowy MS=,0139957
ZZ AACB [ng/mi)

ZZ AA CB [ng/ml)

(2)czas [h](L) I35,1725

-14,8388

czas [h](Q)

czas [h]

(1)temp [C](L) 9,543407

1lwz.2L -8,29175

-8
<79
B <69
<59 =05
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 262“1.9 ?

temp [C] <39
Rys. 219. Zawartos¢ akrylamidu [ng/ml] w ekstrakcie Rys. 220. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 219.
w zaleznosci od temperatury i czasu ekstrakcji wedtug
modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:

220°C/5g/1mm]

Wartos¢ bezwzglgdna standaryzowanej oceny efektu

° Stale: temperatura prazenia: 220°C; brew:ratio: 5g, stopien rozdrobnienia: 1,5 mm

Na podstawie wykresu Pareto (rys. 222), ktory dotyczy procesu ekstrakcji kawy o stopniu
rozdrobnienia ziarna 1,5mm wynika, ze czas [h] w wymiarze liniowym w pierwszej kolejnosci
wpltywa na ilo$¢ rozpuszczonego AA z matrycy kawy prazonej. Z analizy dopasowanej
powierzchni wynika, ze dla 6 godzinnej ekstrakcji stezenia akrylamidu osiggaly warto$ci
od 4,843 do 5,617 ng/ml, za§ dla 12 godzin ekstrakcji byly najwieksze 1 wynosily
od 7,742 do 7,936 ng/ml (rys. 221).

Wykres Pareto efektéw standaryzow. ; Wielkos¢: AA CB [ng/mi]
2 wielk.; Resztowy MS=,0080363
ZZ AA CB [ng/ml]

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: AA CB [ng/ml]
2 wielk.; Resztowy MS=,0080363
27 AACB [ng/ml]

(2)czas [h)(L) 50.41579

czas [h)(Q) 21,9682

(1)temp [C)(L) 9,171894

-5,60943

czas [h]

1lwz.2L

p=.05
4 ] 8 10 12 14 16 18 20 22 24 6 <47 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu
temp [C] <37

Rys. 221. Zawartos¢ akrylamidu [ng/ml] w ekstrakcie Rys. 222. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 221.
w zaleznosci od temperatury i czasu ekstrakcji wedtug

modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:

220°C/5g/1,5mm]

° Stale: temperatura prazenia: 220°C; brew:ratio: 6g, stopien rozdrobnienia: 1 mm

Kolejng wazng kwestig bylo zastosowanie wariantu brew:ratio na poziomie 6g kawy celem
sprawdzenia stopnia ekstrakcji akrylamidu. Ma to znaczenie praktyczne, poniewaz zastosowana
proporcja wydaje si¢ w podobnym stopniu wykorzystywana w przemystowej produkcji napojow
typu cold brew, co poprzednia, tj. w stosunku 1:20 brew:ratio (czyli 5g kawy na 100ml roztworu).

Uzyskane wyniki wskazuja na wyzszy stopien ekstrakcji akrylamidu (rys. 223)
w poréwnaniu do prob, w ktorych zastosowano podobny stopien rozdrobnienia ziarna kawy
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i brew:ratio na poziomie 5¢g (rys. 219). Najwiekszy wzrost zawartosci sktadnika zaobserwowano
miedzy 6-t3 a 9-ta3 godzing ekstrakcji. Z danych uzyskanych za pomoca RSM wynika,
ze w przypadku czterech wariantéw do$wiadczenia warto$¢ AA przekroczyta 10 ng/ml,
a oznaczenia kolejno: 10,390; 10,512 1 10,625 ng/ml odzwierciedlaja trzy najwigksze zmierzone
wielko$ci  sposrod  wszystkich wykonanych analiz. Wptyw czasu [h] ekstrakcji
na zawarto$§¢ rozpuszczonego AA wykazal przewazajaco istotny wpltyw wzgledem innych
czynnikéw (rys. 224). Przeprowadzone badania potwierdzaja, ze wraz z wigksza iloscig kawy
przeznaczong do sporzadzenia napoju (czyli gdy brew:ratio jest na poziomie 6g) wzrasta ilo$¢
akrylamidu w finalnym produkcie.

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: AA CB [ng/ml] Wykres Pareto efektow standaryzow. : Wielkosé: AA CB [ng/mi]
2 wielk.; Resztowy MS=,0027054 2 wielk.; Resztowy MS=,0027054
22 AACB [ng/ml) 2ZZ AACB [ng/ml]

(2)czas [h)(L) I10‘3.2

-50,7545

czas [h](Q)

czas [h)

(1)temp [CI(L) 14,27346

1Lwz.2L W-B‘QEBE
10

<95

<85

4 6 8 10 12 14 16 1B 20 2 24 zsg:;:g S
temp [C] Bl <55

Rys. 223. Zawarto$¢ akrylamidu [ng/ml] w ekstrakcie Rys. 224. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 223.

w zalezno$ci od temperatury i czasu ekstrakcji wedlug

modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:

220°C/6g/1mm]

Wartos¢ bezwzgledna standaryzowane] oceny efekiu

° Stale: temperatura prazenia: 220°C; brew:ratio: 6g, stopien rozdrobnienia: 1,5 mm

Na rysunku 225 przedstawiono zalezno$¢ pomigdzy czasem ekstrakcji a temperaturg
w odniesieniu do zawarto$ci akrylamidu w wariancie, w ktorym zastosowano stopien
rozdrobnienia kawy na poziomie 1,5mm i prazonej w 220°C. Osiagni¢to wysokie stezenia AA
(od 10,133 do 10,273 ng/ml) przy najdluzszym czasie ekstrakcji  wynoszgcym
12 godzin. Uzyskane wyniki wskazuja, ze temperatura rowniez miata istotny wplyw
na zawarto$¢ akrylamidu w prébach, ale w porownaniu do zmiennej czasu,
wplyw ten byt znacznie mniejszy (rys. 226).
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Dopasowana powierzchnia ; Wielkosé: AA CB [ng/ml] Wykres Pareto efeklow standaryzow. : Wielkos¢: AA CB [ng/mi]
2 wielk.; Resztowy MS=,0151843 2 wielk ; Resztowy MS=,0151843
ZZ AA CB [ng/ml] ZZ AA CB [ng/ml]

(2)czas [hI(L) Iaa.em

czas [h)(Q) 22,218

(1)temp [CKL) 5917

1lwz.2L -4,43146

<o
<875
<775
<675 .
4 & 8 10 12 14 16 18 20 22 24 25945375 R

temp [C) W <475
Rys. 225. Zawartos¢ akrylamidu [ng/ml] w ekstrakcie Rys. 226. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 225.
w zalezno$ci od temperatury i czasu ekstrakcji wedtug
modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:
220°C/6g/1,5mm]

Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

° Stale: temperatura prazenia: 230°C; brew:ratio: 5g, stopien rozdrobnienia: 1 mm

Na rys. 227 przedstawiono prognozowany rozktad stezenia akrylamidu w zaleznoS$ci
od czasu i temperatury ekstrakcji dla wariantu 230°C/5g/Imm. Najnizsze wartoSci AA
(4,426-5,273 ng/ml) uzyskano w probach, ktore poddane byty najkrotszemu czasowi ekstrakcji.
Dla dhuzszych czasoéw ekstrakcji uzyskane wartosci stezenia AA nie byty na wysokim poziomie,
gdyz nie przekraczaly wartosci 7 ng/ml. Najwiekszy wplyw na zawarto$¢ akrylamidu
w ekstrakcie mial czas ekstrakcji — zarowno w liniowym jak i w kwadratowym aspekcie modelu
RSM (rys. 228).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: AA CB [ng/ml] Wykres Pareto efekiow standaryzow. : Wielkos¢: AA CB [ng/mi]
2 wielk.; Resztowy MS=,0013845 2 wielk.; Resztowy MS=,0013845
ZZ AA CB [ng/ml] ZZ AA CB [ng/ml]

(2)czas [h](L) I95.04334

czas [h](Q) -39,7588

czas [h]

(1)temp [C](L) 30,4986
1wz 2L -15,1462
<45 =05
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 25= <d P
‘Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu
temp [C] <35

Rys. 227. Zawartos¢ akrylamidu [ng/ml] w ekstrakcie Rys. 228. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 227.
w zaleznosci od temperatury i czasu ekstrakcji wedhug

modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:

230°C/5g/1mm]

° Stale: temperatura prazenia: 230°C; brew:ratio: Sg, stopien rozdrobnienia: 1,5 mm

Zalezno$¢ koncowego stezenia AA dla wariantu badawczego 230°C/5g/1,5mm
przedstawiono na rysunku 229. Zastosowanie sze$ciu godzinnej ekstrakcji skutkowato
uzyskaniem od 4421 do 5278  ng/ml  akrylamidu, zas ekstrakcja
12-sto godzinna powodowala wzrost zawartosci AA kolejno o 1,75 oraz 1,07 ng/ml.
W przeprowadzonym eksperymencie zaobserwowaé mozna byto wieksza zalezno$¢ stezenia
akrylamidu od zmiennej czasu [h] w poroéwnaniu zmiennej temperatury [°C] (rys. 230),
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gdzie zmierzony wzrost stezenia nie przekraczat 0,86 ng/ml pomiedzy probami 6hx5°C oraz
6hx25°C.

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: AA CB [ng/ml]
2 wielk.; Resztowy MS=,0123674
ZZ AACB [ng/ml]

Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosc: AA CB [ng/mi]
2 wielk.; Resztowy MS=,0123674
ZZ AACB [ng/ml]

(2)czas [h](L)

I21,950

czas [h](Q)

-11,695

7,609389

czas [h]

(1)temp [C)(L)

M -65
Ml <62
<57
<52
[ <47
6 <42

1Lwz 2L -5,33066

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24
temp [C] <37

Rys. 229. Zawarto$¢ akrylamidu  [ng/ml]
w_ekstrakcie w zalezno$ci od temperatury i czasu
ekstrakcji wedtug modelu powierzchni odpowiedzi
RSM [dla wariantu: 230°C/5g/1,5mm]

p=.05
Wartosc bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 230. Wykres Pareta odnoszacy si¢ do rys. 229.

° Stale: temperatura prazenia: 230°C; brew:ratio: 6g, stopien rozdrobnienia: 1mm

W kolejnej czesci eksperymentu, gdzie zastosowano temperaturg prazenia rowng 230°C
oraz brew:ratio na poziomie 6g kawy o stopniu rozdrobnienia na poziomie 1,0mm
dla temperatury ekstrakcji wynoszacej 5°C uzyskano stezenie akrylamidu w zakresie
od 5,634 do 8,851 ng/ml (rys. 231). Nieco wyzsze wartosci (dla tych samych czasow ekstrakcji)
uzyskano w przypadku zastosowania temperatury ekstrakcji wynoszgcej 25°C,
gdyz miescily si¢ one w zakresie 0d 6,199 do 9,025 ng/ml (rys. 231). Potwierdzono tym samym
praktyczne zastosowanie technologii prazenia, jako sposobu redukujacego zawarto$¢ AA.
W porownaniu do modeli ekstrakcji 220°Cx6gx1,0mm/1,Smm w zadnym przypadku
nie przekroczono stgzenia 10 ng/ml. Kontur powierzchni odpowiedzi przypominajacy parabole
(prawy gorny rog rys. 231) nieopodal wartosci AA w zakresie 8,493 — 9,025 ng/ml potwierdza
istotny wplyw temperatury, lecz gtownym czynnikiem wptywajacym na model RSM byt czas
ekstrakcji — zarowno w aspekcie liniowym jak i kwadratowym (rys. 232).

Dopasowana powierzchnia ; Wielkosc: AA CB [ng/ml]
2 wielk_; Resztowy MS=,0050858
ZZ AA CB [ng/ml]

Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosé: AA CB [ng/ml]
2 wielk.; Resztowy MS=,0050858
ZZ AACB [ng/ml]

(2)czas [h](L) 73,38353

czas h](Q) 27,9751

czas [h]

(1)temp [C)(L) 8689889

Lwz.2L -4,75162

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24
temp [C]

Rys. 231. Zawartos¢ akrylamidu [ng/ml] w ekstrakcie
w zaleznoéci od temperatury i czasu ekstrakcji wedtug
modelu powierzchni odpowiedzi RSM [dla wariantu:
230°C/6g/1mm]

p=.05
Wartosc bezwzgledna standaryzowanej oceny efekiu

Rys. 232. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 231.
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° Stale: temperatura prazenia: 230°C; brew:ratio: 6g, stopien rozdrobnienia: 1,Smm

Zmienno$¢ st¢zenia akrylamidu w zalezno$ci od czasu i temperatury ekstrakcji kawy
dla wariantu 230°C/6g/1,5mm przedstawiono na rysunku 233. Wydajno$¢ rozpuszczonego
w wodzie AA rosta glownie liniowo wraz ze wzrostem czasu i temperatury obrobki (rys. 234),
przy czym wplyw czasu na st¢zenie akrylamidu byt najwickszy, zwlaszcza w pierwszych
godzinach ekstrakcji. Wraz ze wzrostem dtugosci czasu ekstrakcji w temperaturze 5°C stezenie
akrylamidu rosto od wartosci 5,112 do 8,647 ng/ml. Z kolei prowadzenie ekstrakcji w wyzszej
temperaturze (tj. 25°C) powodowato wzrost stezenia AA od 6,093 do 8,735 ng/ml.

Dopasowana powierzchnia ; Wielkos¢: AA CB [ng/ml] Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkos¢: AA CB [ng/mi]
2 wielk_; Resztowy MS=,0092085 2 wielk ; Resztowy MS=,0092085
2Z AA CB [ng/ml] ZZ AACB [ng/mi]

(2)czas [h](L) 56,74854

czas [h)(Q) -22,3331

czas [h]
©

(1)temp [C](L) 9,270469

1lwz.2L -8,06524

-8

<775
0 <675
I

<575

<475 p=.05

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 2
temp [C] Il <375 Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 233, Zawartos¢ akrylamidu [ng/ml] Rys. 234. Wykres Pareta odnoszacy sie do rys. 233.
w_ekstrakcie w zalezno$ci od temperatury i czasu

ekstrakcji wedtug modelu powierzchni odpowiedzi

RSM [dla wariantu: 230°C/6g/1,5mm]

7.2. Etap4
Proba redukcji akrylamidu — instantyzacja kawy cold brew coffee

W ramach zadania etapu zwigzanego z proba redukcji akrylamidu z zastosowaniem dwoch
technik instantyzacji analizowano 16 wariantow. Proby eksperymentalne zostaty wyznaczone
na podstawie wynikow z poprzednich etapow wybierajac po jednym wariancie 0 najmniejszej
zawartosci akrylamidu w kawie cold brew uwzgledniajac profil prazenia (220°C i 230°C) oraz
stosunek brew:ratio (5g i 6g kawy) (etap 3) i najwigkszej zawartosci 3-CQA po procesie
koncentracji kawy cold brew dla obydwoch technik koncentracji uwzgledniajac profil prazenia
(220°C i 230°C) oraz stosunek brew:ratio (5g i 6g kawy) (etap 2). Warto podkresli¢, ze z punktu
widzenia nabywcy do najwazniejszych  czynnikow  zwigzanych z  akceptacja
nowoopracowywanych produktow, a szczegoOlnie dla kawy, nalezg wlasciwosci zwigzane
z jakoScig sensoryczng. Bylo to takze przedmiotem analiz w kolejnym etapie badan, do ktorego
wyodrebniono po cztery warianty z dwodch technik koncentracji, przeprowadzajac testy
organoleptyczne.

Na podstawie przeprowadzonej jednoczynnikowej analizy wariancji zaobserwowano,
ze $rednie wyniki stgzen akrylamidu w kriokoncentratach otrzymanych z kawy prazonej w 220°C
(rys. 235) (wariant brew:ratio na poziomie 5g) odpowiadajg wartosciom 3,470 ng/ml oraz 3,612
ng/ml. Dla wariantu brew:ratio na poziomie 6g tego samego surowca zmierzone wartosci
wynosza kolejno 4,075 ng/ml oraz 4,158 ng/ml i nie byty zréznicowane w sposob statystycznie
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istotny. W porownaniu do ekstraktow wyjSciowych stwierdzono warto$¢ zredukowanego
akrylamidu w ilosci od ponad 1 do ponad 5 ng/ml.

Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedziaty ufnosci
4,3

4,2}

41t 3+-[4,075]2

4,0

+-[a458]°

3,9}
3,8t
3,7t

a6 | +[3,612]
[od
o0 3-[3.470]

3.4}

Akrylamid [ng/ml]

353

5g/1,5mm/5C/6h 6g/1,5mm/5C/6h
5g/1mm/25C/12h 6g/1mm/25C/12h

wariant
Rys. 235. Wartosci stezenia akrylamidu [ng/ml] w Kkriokoncentratach cold brew dla profilu prazenia kawy
w 220°C. Jednakowe litery oznaczaja brak réznic statystycznych (p<0,05)

W przypadku analiz wykonanych dla kriokoncentratow otrzymanych z kawy prazonej
w 230°C zaobserwowano mniejsze zréznicowanie wynikow (rys. 236), gdyz wieksza ilosé
akrylamidu przy wyzszej temperaturze prazenia ziaren ulegta degradacji. Srednia zawarto$é AA
to 3,475 ng/ml dla brew:ratio 5 g kawy oraz 3,803 ng/ml dla brew:ratio 6g kawy, wobec ktorej
nie stwierdzono réwniez roéznic istotnych statystycznie pomiedzy wynikami 3,836 1 3,770 ng/ml.
Na podstawie dotychczas analizowanych parametrow stezen stwierdzono niskie zawarto$ci
akrylamidu, ktore wskazujg na potencjal wdrozeniowy w kierunku projektowania nowych
produktow.

Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedziatly ufnosci
4,0

3.9}
a

{a

3.7
b

$zse3)

35}

Akrylamid [ng/ml]
[
o

3.4

Nexcaly

33}

3.2

5g/1,.5mm/5C/6h 6g/1,5mm/SC/6h
5gMmm/25C/12h 6g/1Tmm/25C/12h

wariant
Rys. 236. Wartosci stezenia akrylamidu [ng/ml] w kriokoncentratach cold brew dla profilu prazenia kawy
w 230°C. Jednakowe litery oznaczajg brak roznic statystycznych (p<0,05)

Zagegszczanie termiczne skutkowato uzyskaniem akrylamidu w zakresie od 2,695
do 3,236 ng/ml z kawy prazonej w 220°C (rys. 237). Zaobserwowano rowniez, ze wiekszy
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dodatek kawy (czyli brew:ratio na poziomie 6g) w probach przygotowanych do procesu
ekstrakcji odzwierciedlit brak rdznic statystycznie istotnych — wartosci 3,160 oraz 3,236 ng/ml
stanowig jedng grupe jednorodna.

Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedziaty ufnosci
3.4

3.3 a
- }

3,1
3.0

29

2.7 }‘ :

2,6 1

Akrylamid [ng/ml]

25

5g/1.5mm/5C/6h 6g/1.5mm/SC/6h
2g/1,5mm/25C/12h 6g/1mm/25C/12h

wariant
Rys. 237. Wartos$ci stezenia akrylamidu [ng/ml] w koncentratach termicznych cold brew dla profilu prazenia
kawy w 220°C. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)

Dla produktow zatgzanych termicznie z wykorzystaniem kawy prazonej w 230°C
stwierdzono wicksze mozliwosci wdrozeniowe (rys. 238). Dla wszystkich prob uzyskano wyniki
na poziomie blisko 0,85 ng/ml mniejszym w poréwnaniu do procesu kriokoncentracji,
co wskazuje na bardzo wysoki stopien redukcji akrylamidu. Zaobserwowano rdwniez,
ze wigkszy stopien rozdrobnienia, wyzsza temperatura oraz 12 godzinna ekstrakcja
spowodowaty istotny spadek zawartosci akrylamidu w koncentratach termicznych. Najwyzsza
warto$¢ AA stwierdzono po zat¢zaniu ekstraktu w wariancie 6gx1,5mmx5°Cx6h, najnizsza
za$ w wariancie 5gx1,0mmx25°Cx12h, ktére osiagnety kolejno 3,110 ng/ml oraz 2,524 ng/ml.

Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedziaty ufnosci

3.3
3.2}
31} } *
30l

29 ¢t

28| ¢$-2821]°
27| $-z8%0]

26

d
25| ¢ {2523

2.4

Akrylamid [ng/ml]

5g/1.5mm/SC/6h 6g/1,5mm/SC/6h
Sg/1mm/25CHM12h 6g/1mm/25C/12h

wariant
Rys. 238. Wartoéci stgzenia akrylamidu [ng/ml] w koncentratach termicznych cold brew dla profilu prazenia
kawy w 230°C. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)

114



7.3. Etap5
Wykonanie testow sensorycznych

Ekspercka analiza pozadalnosci cech sensorycznych

Testy sensoryczne produktéw typu ,,instant” cold brew coffee wskazaty, ze obrébka
technologiczna (temperatura prazenia) oraz technika koncentracji wykonana wzgledem
wybranych modeli wyj$ciowych ekstraktow cold brew coffee maja istotny wplyw na stopien
pozadalnos$ci czyli poziomu akceptowalnosci konsumenckiej. W praktyce zawodowej jesli
wskaznik pozadalnos$ci cechy sensorycznej przyjmuje najwyzszg warto$¢ tym lepsza jako$cia
charakteryzuje si¢ produkt, dlatego stanowig one kluczowa role przy wyborze finalnych
koncentratow typu ,liquid”. Na rysunkach 239 i 240 przedstawiono ogo6lng pozadalnosé
sensoryczng réznych wariantow kawy cold brew uzyskanych zar6wno metoda kriokoncentracji,
oraz zatezania termicznego oceniong przez panel ekspertow. Generalnie wyzsze wyniki
pozadalnosci dla koncentratow otrzymano z ekstraktow kawy prazonej w 220°C. Najwyzszy
poziom pozadalnosci uzyskano dla procesu kriokoncentracji wzglgdem wariantow:
220°Cx5gx1,5mmx5°Cx6h oraz 220°Cx6x1,0mmx25°Cx12h (rys. 239). Wzgl¢dem wariantow
5gx1,5mmx5°Cx6h otrzymanego z kawy prazonej w 220°C oraz 6x1,0mmx25°Cx12h
otrzymanego z kawy prazonej w temperaturze 230°C nie zanotowano rdznic statystycznie
istotnych pod wzgledem ogdlnej pozadalnos$ci sensoryczne;.

Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedziaty ufnosci
58,0

75t
7.0}
6.5 |
6.0 | b

55 ¢

Pozadalnosc

50|

40t

35

220C/5g/M1 ,5mm/5C/6h 230C/5g/M1,5mm/5C/Eh
220C/6gMmmI25C/iM12h 230C/6g9/M1mm/25C/12h

wariant

Rys. 239. Ogolna pozadalnos¢ sensoryczna w skali 10-punktowej réznych wariantow kawy cold brew uzyskanej
technika kriokoncentracji — panel ekspertow. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)
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Pionowe stupki oznaczaja 0,95 przedzialy ufnosci
6.5

6.0 | .

55 | 8

ab
45 | g

pozadalnost

a0t 1

3.0

220C/5gM . 5mm/SC/Eh 230C/5gMMmmi25CHM12h
220CH/5g/Mmmi25CH12h 230C/6gMmmi25CHM12h

Wariamt

Rys. 240. Ogo6lna pozadalno$¢ sensoryczna w skali 10-punktowej réznych wariantow kawy cold brew uzyskanej
technika zatezania termicznego - panel ekspertow. Jednakowe litery oznaczajg brak roznic statystycznych (p<0,05)

Majac na uwadze praktyczne znaczenie cuppingu do nastepnego etapu eksperckich badan
sensorycznych typu konsumenckiego posiadajacego wartos¢ wdrozeniowa wyznaczono
nastgpujace warianty produktow:

e kriokocentraty (KK) pozyskane z kawy prazonej w 220°C z modelu ekstrakcji:
i) 5gx1,5mmx5°Cx6h,
i) 6gx1,0mmx25°Cx12h oraz
e koncentraty termiczne (W) pozyskane z kawy prazonej w 220°C z modelu ekstrakcji:
i) 5gx1,5mmx5°Cx6h,
i) 6gx1,0mmx25°Cx12h.

Ekspercka analiza sensoryczna akceptacji konsumenckiej w ujeciu hedonicznym

Na rysunku 241 przedstawiono wyniki drugiej serii konsumenckiej analizy sensorycznej
przeprowadzonej przez panel ekspertow. Istotny wptyw na pozadalno$¢ produktu miata technika
jego koncentracji. Wyniki badah nie wykazaly statystycznej rdznicy pomigdzy probami
uzyskanymi metodg zat¢zania termicznego. Na podstawie skali dziesigciopunktowej najwicksza
warto$¢ wskaznika zanotowano na §rednim poziomie 6,75, ponizej ktorego odnotowano druga
warto$¢ istotnie si¢ roznigca (5,87). Tym samym stwierdzono, ze potencjal wdrozeniowy
wykazuja dwa kriokoncentraty otrzymane z kawy palonej w 220°C.
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Pionowe stupki oznaczajg 0,95 przedziaty ufnosci

8,0

75}

B

7.0}
a

6,5

B

6,0 | b

55 ¢

Pozadalnosc

50 |
45| c

40 |

9 KK."22OC;"59!‘II SmmiSCI/Bh I WJ"220CIEQI‘II SmmiSCi6h
KK/220C/69/1mmi25Ci/12h Wi220C/69/1mmi25CJ/12h
wariant
Rys. 241. Ogdlna pozadalnos¢ sensoryczna w skali 10-punktowej réznych wariantow kawy cold brew (prazonej
w 220°C) uzyskanej technikg kriokoncentracji oraz zatezania termicznego z ekstraktow— koncowa ekspercka

analiza konsumencka. Jednakowe litery oznaczaja brak roznic statystycznych (p<0,05)

W danej czesci omowienia wynikow wykorzystano wykresy radarowe (rys. 242-244),
poniewaz sg powszechnie uzyteczne do celow naukowych oraz z uwagi na fakt, ze przedstawiaja
wiele zmiennych ilosciowych i utatwiajg dostrzezenie, ktoére z nich maja podobne wartosci
odzwierciedlajac jednocze$nie w zestawie danych wysokie i niskie oceny.

pozadalnosc ——KK 220/7
3001~ 5gx1,5mMmx5Cx6h

— KK 220/18
6gx1,0mmx=25Cx12h

W 220/7
5gx1,5mmx5Cx6h
balance
—\W 220/18
6gx1,0mmx=25Cx12h

body —

aftertaste

Rys. 242. Wykres radarowy odnoszacy si¢ do analizy jakosci dla wybranych wariantow kriokoncentratow oraz dla
wybranych wariantow koncentratow termicznych, gdzie ,,1”0znacza niska jako$¢/ pozadalnos¢ danej cechy, ,,10”
oznacza wysoka jako$§¢/ pozadalno$¢ danej cechy

Testy sensoryczne analizowanych produktow typu ,,instant” cold brew coffee wykazaty,
ze obrobka technologiczna (temperatura prazenia) oraz sposob koncentracji ma wplyw na cechy
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jakosciowe ewaluowanych wyrdznikéw (zapach, smak, aftertaste, body, balance) (rys 242).
Dla kriokoncentratow otrzymano wigkszg warto$¢ pozadalnosci, co przektada si¢ na odbior
produktow jako bardziej przyjemnych podczas spozywania. Najwigksze dysproporcje
w analizowanych probach (w obrebie tej samej techniki koncentracji) wobec zmiennej zapachu
stwierdzono dla produktéw otrzymanych w wyniku wymrazania wody. Z drugiej strony
uwzgledniajac, ze jednoczaca cechg ,,aftertaste” jest posmak odczuwalny po potknigciu napoju,
mozna wnioskowaé, ze jest on kolejnym wyrdznikiem decydujacym o akceptacji
kriokoncentrowanej kawy instant typu ,,liquid”. Przeprowadzone badanie $wiadczy o wigkszych
mozliwos$ciach modyfikacji walorow sensorycznych produktu z wykorzystaniem danej techniki.
Z oceny ekspertow jednoznacznie wynika réwniez negatywny wplyw procesu termicznej
koncentracji ekstraktow cold brew coffee na zapach w otrzymanych produktach. Z kolei
dla danej techniki wyniki wskazuja na ,,rozwini¢cie body” produktu, ktéra jest pozytywnym
wyznacznikiem dla jako$ci napojow kawowych.

Oceng podstawowych smakoéw wyrazonych w skali intensywnosci przedstawiono kolejno
na rysunku 243. Efekt zat¢zania ekstraktow cold brew metodg termiczng mozna poroéwnac
do specyficznych smakow kawy typu espresso, dla ktorej parametry pozyskania napoju
wpltywaja podobnie na charakterystyke sensoryczng. Na podstawie uzyskanych wynikow mozna
stwierdzi¢, ze dla koncentratow termicznych uzyskano wysoki poziom intensywnosci kwasnosci
oraz smaku gorzkiego. Dla produktow otrzymanych technikg kriokoncentracji zaobserwowano
dwa najwyzsze poziomy stodyczy.

kwasnosc
9,00 |

—KK 220/18
6g=x1,0mmx25Cx12h

8,00

W 220/7

7,00 5gx1,5mmx=5Cx6h

6,00

—KK 220/7

5,00 5gx1,5mmx5Cx6h

W 220/18
6gx1,0mmx=25Cx12h

gorzkosc slodycz

Rys. 243. Wykres radarowy odnoszacy si¢ do analizy intensywno$ci smaku dla wybranych wariantow
kriokoncentratow oraz dla wybranych wariantow koncentratéw termicznych, gdzie ,,17oznacza niska
intensywno$¢ danej cechy, ,,10” oznacza wysoka intensywnos¢ danej cechy

Analizujac wyniki intensywnosci poszczegolnych zapachow (rys. 244), nalezy stwierdzic,
ze w ocenie ekspertow aromat palony mial najwieksze znaczenie w profilu lotnych zwigzkow
organicznych wzgledem produktéw otrzymanych technika koncentracji termicznej. Badania nad
technikami  zaggszczania odzwierciedlity roznice pomiedzy zapachem owocowym
I czekoladowym. W konsekwencji kriokoncentracji zaobserwowano wzrost odczucia
intensywnosci zapachu owocowego, za$ dla koncentracji termicznej - wzrost czekoladowego.
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Co istotne, po procesie zageszczania przez wymrozenie wody zaobserwowano takze wyzsza
intensywno$¢ aromatu kwiatowego. Stwierdzono, ze zachowanie kwiatowo-owocowego profilu
lotnych zwigzkéw w produkcie jest efektem utrzymania warunkow niskotemperaturowych
od etapu ekstrakcji kawy prazone;j.

OWOCOWY

5,00 — KK 220/7
5gx1,5mmx=5C=6h

800 -

-'7,99_. S~ T~ _ —KK 220/18

~ '6;01_)__. . 6g%1,0mmx25Cx12h

T kwiatowy W 220/7

- P ,00 |- 5gx1,5mmx5Cx6h
| K~ W 220/18
. 6gx1,0mmx25Cx12h
czekoladowy ~1 ) ziololowy

orzechowy

Rys. 244. Wykres radarowy odnoszacy si¢ do analizy intensywnos$ci aromatu dla wybranych wariantow
kriokoncentratow oraz dla wybranych wariantéw Kkoncentratow termicznych, gdzie ,,1” oznacza brak
wyczuwalnego aromatu, ,,10” 0znacza intensywny i wyczuwalny aromat

7.6. Etap6

Analiza receptury 0 zwiekszonych wlasciwosciach sensorycznych.
Kalkulacja OAV

Dla wybranych kriokoncentratow dokonano analizy chromatograficznej technika SPME
GC-MS celem dodatkowych badan bedacych uzupelieniem do analizy sensoryczne;j.
Zidentyfikowano 59 zwiazkow lotnych w produkcie otrzymanym z kawy prazonej w 220°C
w modelu ekstrakcji 5gx1,5mmx5°Cx6h oraz 60 zwigzkéw w produkcie otrzymanym z kawy
prazonej w 220°C w modelu ekstrakcji 6gx1,0mmx25°Cx12h. (tab.1, tab.2). Wzgledem
wprowadzonego standardu wzorca wewnetrznego 2-undekanonu dokonano aproksymacji
obliczen Wartosci Aktywnosci Aromatu (OAV- ang. Odour Activity Value). Kalkulacje
przeprowadzono w celu zbadania wptywu poszczegélnych zwiazkow na zapach, a pominigcie
omowienia wigkszosci zidentyfikowanych zwigzkéw chemicznych byto zabiegiem $wiadomym
gdy nie oczekiwano, ze beda one gldownym czynnikiem przyczyniajacym si¢ do powstawania
zapachu odzwierciedlajacego wyniki z testow sensorycznych. Bioragc powyzsze pod uwage
wytypowano trzy kluczowe zwiazki o najwiekszym wpltywie na wyczuwalny aromat dla jednej
receptury.
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Rys. 245. Wybrany chromatogram GC-MS dla kriokoncentratu KK 220/18 — wariant 6gx1,0mmx25°Cx12h

Poréwnujac probki stwierdzono wysokie podobienstwo sktadu chemicznego zwigzkéw
lotnych w obu przypadkach (tab. 3, tab.4). Po procesie kriokoncentracji kaw typu cold brew
najwigksze stezenia skladnikdw zanotowano we frakcji heterocyklicznych zwigzkoéw
furanowych, co jest zjawiskiem naturalnym (furan wraz z pochodnymi zajmuje od 20 do 50%
zwigzkow chemicznych w aromacie w kawy palonej). Na podstawie uzyskanych wynikow
stwierdzono, ze alkohol furfurylowy, ktorego st¢zenie wyniosto od 18,32 do 18,65 pg/ml istotnie
wyro6zniat si¢ poziomem st¢zenia na tle catej frakcji VOCs. Silny wzrost zawartosci wykazano
réwniez dla octanu 2-furfurylu i 5-metylofurfuralu, ktére wykazujg wysoce pozadany zapach
o charakterze stodko-owocowym. Zajmuja one ponad 30% sktadu zwigzkoéw lotnych,
a ich stezenie wyniosto kolejno 16,36 pg/ml 1 13,47 pg/ml w koncentracie z modelowego
eksperymentu ekstrakcji: 5g kawy rozdrobnionej do wielkosci 1,5mm, macerowanej
w temperaturze 5°C przez okres 6-ciu godzin oraz 16,78 pg/ml i 14,22 pg/ml oznaczonego
dla produktu skoncentrowanego z eksperymentu: 6g kawy rozdrobnionej do wielkosci 1,0mm,
macerowanej w temperaturze 25°C przez okres 12-ciu godzin.

Z analizy zwiazkow lotnych dla obydwu wariantow kaw instant cold brew mozna wyr6znic¢
drugie co do wielko$ci zakresy stgzen, ktore zaobserwowano wzgledem furfuralu i1 pirydyny.
Pirydyna dodatkowo wyznaczata w kompozycji zapachowej znaczacy wpltyw na aktywno$¢
aromatu kriokoncentratow. Mozna to wyjasni¢ ponad 80-krotnie wyzsza wartoscia OAV
wzgledem furfuralu. Co wazne, oba sktadniki sg przyczyna wzglednie nieprzyjemnego aromatu.
Pirydyna wywotuje zapach prazono-gorzki, wywolujacy mdtosci, z kolei furfural charakteryzuje
mdly, stodko-chlebowy aromat, ale w rozcienczeniach oba sktadniki daja prazony, dymny
karmelowo-cynamonowy aromat. W zaleznosci od rodzaju koncentratu stezenie furfuralu
wyniosto od 5,82 do 7,05 pg/ml, pirydyny od 5,79 do 6,26 pg/ml.

W mniejszych ilos$ciach tj. w zakresie od 2 do 5 pg/ml zidentyfikowano sze$¢ zwigzkoéw
nalezagcych do pochodnych pirazyny (pirazyna, 2-metyl; pirazina, 2,5-dimetyl-; pirazina,
2,6-dimetyl-; 2-etylopirazina; pirazyna, 2-etyl-3-metyl; 2-etylo-3,5-dimetylopirazyna). Pirazyny
moga wptywaé korzystnie na aromat — nadajac czekoladowe i orzechowe nuty, ale w zakresie
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wickszych st¢zen przyczyniaja si¢ do powstania wrazenia ziemistego, palonego aromatu
co jest charakterystyczne dla kawy robusta, ktora traktowana jest za odmiane gorszej jakoSci.

Na podstawie badan stwierdzono, ze pirazyny odgrywaja istotng role w ksztattowaniu
wlasciwosci zapachowych kawy instant typu cold brew. Przyktadem reprezentatywnego
sktadnika danej frakcji wplywajacego na jako$¢ sensoryczna, zalezng od stezenia i progu
wyczuwalno$ci zapachu zwigzku jest pirazyna,2-metyl, dla ktorej warto§¢ OAV 1219 i 1465
wyliczono ze stezen 3,95 ng/ml i 3,96 ng/ml. W modelowych procesach kriokoncentracji
szczegolna obserwacja wskazuje wartosci OAV wyliczone dla 2-etylo-3,5-dimetylopirazyny,
ktora charakteryzowata si¢ wartoscig dominujaca, tj. 4828 1 5118 OAV. W efekcie sktadnik ten
charakteryzuje si¢ najwyzszym udzialem w bukiecie zapachowym pomimo 8-krotnie mniejszej
ilosci w poréwnaniu do octanu 2-furfurylu i 9-krotnie mniejszej w porownaniu do alkoholu
furfurylowego.

Nieco nizszg, ale wysoka warto§¢ OAV odnotowano dla gwajakolu odpowiedzialnego
za spalone, pieczone nuty aromatyczne o pikantnym charakterze. Gwajakol wraz z innymi
pochodnymi metoksyfenoli powstaje w wyniku termicznej degradacji kwasow fenolowych,
dlatego ich stgzenia wzrastajg gtdéwnie wraz z wzrostem temperatury w trakcie prazenia kawy
zielonej. Indywidualne przeliczenia dla kriokoncentratow okreslaja warto$ci na poziomie
293713377 OAV od stezen kolejno 0,63 pg/ml i 0,88 pg/ml. Stwierdzono, ze drugie wrazenie
sensoryczne, jakie odzwierciedli produkt w trakcie konsumpcji zalezy od danego zwiazku.
Jest to zgodne z powszechnie dostepna wiedza, poniewaz gwajakol nalezy do niewielkiej grupy
zwigzkoéw majacych najwigkszy wplyw na aromat napoju sporzadzonego z palonych ziaren
kawy. Stezenie sktadnika rowniez moze wzrasta¢, gdy stosuje si¢ wyzsze temperatury ekstrakcji
(przygotowanie kawy z uzyciem ekspresu automatycznego lub urzadzenia typu syfon).

Dalsze poréwnanie sktadnikoéw lotnych nalezacych do pochodnych zwigzkéw fenolowych
wskazuje, ze w obu produktach duzy wplyw na aromat maja zwiagzki takie,
jak 2-metoksy-4-winylofenol i 2-metoksy-4-etylofenol, gdyz maja wysoki wskaznik OAV.
Z analizy danych sktadnikow bardziej aktywny okazat si¢ 2-metoksy-4-winylofenol,
ktory osiagnat stezenia: 0,77 pg/ml 1 wartos¢ 478 OAV. Stezenie 0,24 pg/ml oznaczone
dla koncentratu powstatego z mniejszej iloSci kawy uzytej podczas ekstrakcji wyniosto 200
OAV. Obecnos¢ 2-metoksy-4-winylofenolu odpowiada pozadanym aromatom: gozdzikow,
prazonych owocow dzikiej r6zy, prazonego rokitnika. W przypadku skladnika etylofenolowego
zapach jest bardziej kompleksowy, a na pozytywna percepcje wrazen ma wptyw stezenie. Dla
zmierzonych warto$ci w niniejszym badaniu nuty 2-metoksy-4-etylofenol mozna opisac¢, jako:
palone, waniliowe. W przypadku wzrostu stezenia zapach moze przybiera¢ deskrypcje aromatu
sojowego, medycznego, fenolowego.

Wskazujac charakterystyczny profil kawy typu cold brew oraz sporzadzonego na jej bazie
koncentratu nalezy zwréci¢ uwage na sktadnik odpowiedzialny za nuty lub mieszaniny
zwigzkow organicznych o przyjemnej woni, wystgpujacych w kwiatach lub owocach.
3-metylobutanal, bedacy produktem degradacji Streckera aminokwasow o rozgatezionych
tancuchach, ustanowit maksimum zapachu o charakterze owocowym dla wariantu KK 220/18.
W wyniku przeprowadzonej analizy mozna stwierdzi¢, ze jest skladnikiem pozbawiajagcym
koncentrat odczucia goryczy, wptywajac jednoczesnie na rownowage pomiedzy aromatem
owocowo-kwiatowym a czekoladowo-palonym. Stezenie sktadnika na poziomie 0,53 pg/ml
odpowiadato wartosci 2827 OAV, a stgzenie 0,42 pg/ml wartosci 2685 OAV.
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Ponadto, 3-metylobutanal odzwierciedlit dla wariantu KK 220/7 nieco odmienny poziom
wptywu na warto$¢ aktywnosci zapachu z uwagi na stezenie diacetylu. Obecnos¢ tego sktadnika
w kawie odpowiedzialna jest za nuty kojarzone m.in. z mastem lub tluszczem. Z roznicy
wskaznikow aktywnosci aromatu wynika, ze warto$¢ diacetylu 2700 OAV byla 15 wigksza
w poréownaniu do 3-metylobutanalu, co skutkowato przesunigciem pozycji aldehydu do czwartej
pozycji wptywu na aromat. Z Kolei, jednym z gtéwnych sktadnikoéw majacych oryginalny wktad
do bukietu smakowo-zapachowego otrzymanych koncentratdéw jest heksanal. Z wyliczonej
wartosci OAV (557 dla stezenia 0,28 ug/ml oraz 918 dla stezenia 0,55 pg/ml) sktadnik
ten odpowiada za pozadany aromat okreslany jako owocowy, skoszonej trawy. Uwaza sig,
ze jest on wazny dla akceptacji konsumentow. Cechg charakterystyczng skladnika
jest dwubiegunowy wptyw na wrazenia sensoryczne. W przypadku kaw ciemno palonych moze
nadawa¢ zjelczaly smak wskutek dwukrotnie wigkszego wptywu na warto$¢ aktywnosci
zapachowej. W trakcie przechowywania kawy w niekontrolowanych warunkach mozna réwniez
zaobserwowacé negatywny wplywu tego zwigzku na aromat kawy, poniewaz powstaje na drodze
utleniania lipidow.
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Tab. 3. Lotne zwigzki chemiczne oznaczone z wykorzystaniem analizy chromatograficznej technika SPME GC-MS

wystepujgce w aromacie kawy cold brew dla wariantu proby prazonej w 220°C i w odniesieniu do modelu
ekstrakcji6bgx1,0mmx25°Cx12h
KK 220416
czas indeks oT
Ip. retencji nazwa zwigzku pow. piku % retendi pg/ml | identyfikacja |Mumer CAS | pgig /el oav
1 | 2,165 dizcetyl 116096 | 022 595 0,25 RI, M5, 1§ 431-03-8 | 047 | ooon | 4wz
2 | 2729 butanon £51935 013 545 014 RI, M5, 15 75933 | 0.8 7 0
3 | g77g | WMdehvdizowsledanowy (300 ne | dae 652 0,53 RI, MS, 13 So0-86-3 | 0,99 | o,00085 | 2827
metvlobutanall
4 | 3,716 2 pentanon 21662 0,04 B85 0,05 RI, M5, 15 107-87-9 | 009 | o001 9
s | 3,323 2 5pe ntanadian 124275 | 024 B35 0,258 RI, M5, 15 s00-14-6 | 052 | 002 26
& | 3587 acetaina 36417 0,07 713 0,058 RI, 5, 15 513-86-0 | 0,14 | 0014 10
7 | 4087 pirazyna 99235 0,19 736 0,22 RI, M, 15 200-37-9 | om 75 0
8 | 4797 Pirydyna 2862260 | 553 745 5,26 RI M5, 15 110-86-1 | 1159 | noo7s | 1467
9 | 5,374 Fheksanon 20933 0,04 784 0,04 RI, M5, 1§ see-36-8 | 008 | 0041 2
10 | 5,831 |n-heksanal + 3,4-heksanodion| 234418 | 0,48 501 0,55 RI, M5, 15 g6251 | 101 | oooil | =s
11 | 6,062 | dikydro- = metylo-3-furanon | 285541 | 0,55 51O 0,64 RI, M5, 15 sge009 | 119 | ooos | 23
12 | 6,385 4 metylotizzal S0676 0,10 LG 0,11 RI, M5, 1§ 593-95-8 | 0,20 | 0055 4
15 | 6,494 pirydyna, > metyl- 15249 0,03 LS 0,05 RI, M5, 15 109-06-8 | oos | o001 &
14 | 6,605 pirazyna, & rethyl 1796664 | 3,47 29 3,95 RI, M5, 15 109-08-0 | 7.3 | ooos | 1219
15 | 7,007 furfursl s210285 | 6,21 33 7,05 RI, M5, 1§ 9011 | 1306 | 0,77 17
16 | 7.3 kwas izowale i anawey 55657 0,11 58 0,13 RI, IS, 15 s03-74-2 | 0,24 | 0012 20
17 | 7702 trimetyloksazal 52065 010 852 012 RLM$ 15 | 20862-84-4] 022 | 0017 13
15 | 7,991 alkohol furfurylo 8418853 | 16,78 860 18,65 RI M5, 15 ggo00 | 3454 | 19 18
Z4-pentanodion [acetyla
19 | 8646 357756 | 0,75 570 0,87 RI, M5, 15 sez-20-1 | 182 | 0,04 40
aceton)
20 | 10,409 mréw czan furfurylu 67345 0,13 902 0,18 RIS, 15 | 13493975] 0,29 -
21 | 10487 pirazina, 2,5 dimetyl- 1167097 | 2,26 915 2,55 RI, M5, 15 125-32-0 | 473 | o008 59
22 | 10,571 pirazing, 2,6 dimetyl- 1821341 | 352 916 3,97 RI, M5, 15 108-50-9 | 7.35 0.4 18
23 | 1068 pirazing 2,5 dimetyl- 181281 | 0,35 915 0,38 RI, M5, 15 123-32-0 | 0,67 0.8 1
24 | 10,761 2 etylopirazina 933971 | 1,80 920 2,00 RLMS, 15 | 13925003 ] 3,71 4 1
25 | 10,937 pirazing, 2,3 dimetyl- 276738 | 0,53 921 0,59 RI, 5, 15 sal0-g2-4 | 109 0.4 3
26 | 11628 pirazyna, 2-winyl 165439 | 0,33 945 0,37 RI, M5, 15 4177-166 | 0,69 07 1
27 | 12689 | 2,5 dimetylo-3(2H)-furanon | 129743 | 0,25 944 0,28 R MS, 15 | 14400-67-0| 0,53 -
28 | 13,072 2 furyloace tan 203446 | 0,39 952 0,45 RI, M5, 1§ Ea7s-60-6 | 0,83 -
29 | 13,298 benzalde hyd 534609 | 0,85 962 0,75 RI, M5, 15 100-52-7 | 139 | o024 58
30 | 13,551 S rnetylofurfural 5484585 | 12,54 954 14,22 RI, M, 15 s20-02-0 | 2633 | 05 53
31 | 13936 | 2butanon, 1-(acetyloksy) | 192701 | 0,37 957 0,45 RI, M5, 15 1575571 | 0,80 -
32 | 15041 fe nol 176063 | 0,34 981 0,40 RI, M5, 15 108-95-2 | 074 | ooz 24
33 | 15.674 actan 2 furfurylu 7644320 | 14,78 995 16,78 RI, M5, 15 623-17-6 | 3L07 | 01 311
31 | 15772 | Setylo-z-metylopirayna | 637396 | 1,22 1005 1,28 RLMS, 15 | 13360-64-0| 237 | ool | 148
35 | 15874 2,3 5trimetylopirazyna sz2372s | 1,01 1004 1,08 RILMS, 15 | 14867-551| 2,00 | 0023 a7
36 | 16085 | pirasyna 2-etylo-3 metyl 1032540 | 1,99 1016 2,14 RILMS, 15 | 15707230 397 | 013 31
37 | 16502 | pirol 2karboksealde hyd zogEdE | 0,60 1014 0,68 RI, IS, 15 w00%228 | 1,26 65 0
38 | 16991 | Pyrazine, > rnethyl-S-vinyl- 92582 0,18 1030 0,21 RILMS, 15 | 13925081 | 0,39 07 1
39 | 17,139 4{H}- pirydyna, N-acetyl 264542 | o052 1052 0,59 RILMS, 15 | 67402839 110 | o002 55
40 | 17,908 2-Acetylopirydyna 125557 | 0,24 1054 0,27 RI, M5, 15 1122629 | 0,5 | 0019 27
41 | 18279 2 acetyl-5 me tyl of uran 159348 | 0,31 1039 0,34 RI, M5, 15 1193729 | 0,64 -
42 | 18389 4-he ksanolid 31517 0,06 1058 0,05 RI, M5, 15 ga5-06-7 | 014 | 008 3
43 | 18,644 | 2,5furanokarboksyaldehyd | 157832 | 0,30 1076 0,35 RI, M5, 15 g23-82-5 | 0,65 -
44 | 12,455 |  2butanan, 1-(2furanyl)- 135852 | 0,27 1089 0,31 RI, M5, 15 4208633 | 057 -
45 | 19,881 2-acetypiral s7a114 | 110 1085 1,24 RI, M5, 15 72839 | 230 58 0
46 | 2007 | Smetylo->(metylotialfuran | 200205 | 0,41 1080 0,46 RILMS, 15 | 1367%-60-2 | 0,86 -
47 | 20,592 translinalal 256725 | 0,49 1086 0,59 RLMS, 15 | 110e37e6| 1,00 | ooor | 1ss
45 | 20,714 2 acetyl-M-metylopiral 544809 | 1,08 1091 1,19 RI, M5, 15 932-16-1 | 2,711 51 0,04
49 | 21,03 | 2etylo-35-dimetylopirazyna | 1187270 | 2,30 1091 2,61 RILMS, 15 | 13925070 483 | ooo | 4828
50 | 21,236 2-acetylotiofen 56235 0,11 1092 0,13 RI, M5, 15 ge153 | 0,24 | 0084 3
51 | 71736 owajakal go9607 | 077 1090 0,88 RI, M5, 15 ar051 | 162 |oo0m48]| s377
52 | 21,845 Propianian furfurylu s95778 | 0,77 1097 0,87 RI, M5, 15 523-19-5 | 1,62 -
55 | 23,484 |etanon, 1-[Fmetylopirazyna)-| 115451 | 0,22 1130 0,25 RILMS, 15 | 23787-806| 048 | o002 23
acetylo, metylopirazvna,
54 | 2374 . ) 145800 | 0,29 1134 0,31 RI, M5, 15 - 0,58 - -
Nie Znany 1Zamer
55 | 26,447 | Zmetylo-3,5 dietylopiramyna | 153421 | 0,30 1152 0,33 RILMS, 15 | 18138051| o6l | ooo | 610
56 | 28,191 N-furfurylopirol gza057 | o6z 1170 0,71 RI, M5, 1§ 1456944 | 131 ol 13
57 | 34301 | *metoksy-4-etylofenal 152831 | 030 1252 0,34 RI, M5, 15 o7g5-829 | 064 | noosa | 145
58 | 95,166 wrariec s286725 | 10,18 1294 - - - - - -
59 | 35566 & te  diful rfuryl o 263881 [ 051 1299 0,57 RI, M5, 15 3437-223 | 108 -
60 | 36081 | Zmetoksy-4-winylofenal 47094 | 0,67 1516 0,77 RI, M5, 15 rrecel-0 | 1,43 | ooos | ave
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Tab. 4. Lotne zwiazki chemiczne oznaczone z wykorzystaniem analizy chromatograficznej technika SPME GC-MS
wystepujgce w aromacie kawy cold brew dla wariantu proby prazonej w 220°C i w odniesieniu do modelu ekstrakcji

5gx1,5mmx5°Cx6h
KK 220/7
Lp. fzas " nazwa wigzku pow. piku % deki pg/ml | identyfikacja |Mumer CAS| pz/g or 0AY
retencji retencji g gl
1 2,161 diace tyl 545992 1,06 595 1,22 Rl, M5, 15 431-03-8 270 0,001 2700
2 2,192 2-butanon 542665 1,09 295 120 BRI, M5, 13 78-93-3 267 7 o]
5 | g7ap | Mdehvdizowsledsnowy (3| o e 852 0,42 RI, M5, 15 conges | oos |oo00ss | 2685
metylobutanall
4 315 Z-pentanan 40507 0, 05 G555 0,09 Rl, M5, 13 107-57-9 0, 20 0,01 20
5 5277 2.3-pe ntanodion 145196 0,28 695 0,31 RI, M5, 15 500-14-5 0,69 0,02 35
& 5. 567 acetoina 57041 0,115 713 013 RI, M5, 15 5153560 0,29 0014 21
7 | 4084 pirazyna 127527 | 0,245 736 0,28 RI, M3, 13 200379 | 062 75 0
i 4. 281 Pirydyna 2652251 515 7E6 579 RI, M5, 15 110561 12,87 | 0,0073 1630
g 5. 314 Fheksanon 559354 0,075 790 0,08 RI, M5, 15 55893885 0,15 0,041 4
10 5775 |n-heksanal + 3,4-he ksanodion | 126383 0,245 goo 0,25 RI, M5, 13 66-25-1 061 0,0011 9597
11 5,995 dihydro- 2 me tylo- Ffuranon 334114 0,645 go7 072 BRI, M5, 13 J155-00-9 161 0,005 J21
12 5, 361 4-rne by lotiazal 34655 0,065 515 0,07 Rl, M5, 15 593958 0,16 0,055 3
13 5, 505 pirydvna, 2mety |- 17031 0,03 gle 0,03 BRI, M5, 13 109068 0,08 0,01 g
14 6, 545 pirazyna, 2 methyl 1510573 3,5 g29 3,90 BRI, M5, 13 109080 §.79 0,005 1465
15 B, 932 furfural 2675465 5,179 34 5,82 RI, M5, 13 95-01-1 12,94 0,77 17
16 7. 361 kwvas iz owalerian ow 20429 0,62 gd42 0,69 BRI, M5, 13 503742 1,53 0012 125
17 7. 796 trmetyloksazol 131570 0,255 45 0,27 RI, M5, 13 20662-54-4 1 0,59 0,017 35
15 7,911 alk ohol furfurl ow 54236592 | 16,275 853 15,32 RI, M5, 15 95-00-0 40,70 19 21
2 4-pentanodion (acetylo
19 | 8571 514339 | 1575 567 1,76 RI, M3, 13 sax201 | 392 | 0,04 95
aceton]
20 10,305 rrdwezan fufuryu 190025 0,37 06 041 RI, M5, 13 13493-97-5| 0,92 -
21 10,414 pirazina, 2,5-dimetyl- 1132479 219 05 249 BRI, M5, 13 123320 5,94 0,05 =€)
22 10,4594 pirazing, 2 6-dimetyl- 2073652 4,02 910 4, 65 Rl, M5, 15 105 50-9 10,40 0,4 26
23 10,618 pirazina, 2,5-dimetyl- 230735 0,445 915 0,53 BRI, M5, 13 123320 1,18 0.5 1
2 | 10682 > etylopirazina 1016050 | 1,97 a1s 227 RIMS, 15 | 13925-00-3| 5,05 4 1
25 10,577 pirazing, 2. 3-dimetyl- 277007 0,535 921 061 RI, M5, 15 S910-55-4 135 0.4 5
26 11,674 pirazvng, 2winyl £2035 012 959 013 RI, M5, 15 MN7F1E6 0,29 0.7 i
27 12645 | 25dimetvlo-3(2H)-furanon 127375 0 245 345 0,25 BRI, IS, 15 14400-67-0] 0,61 -
28 12,973 2furyloaceton 193667 0,385 952 0,43 RI, M5, 15 BI7E-E0-6 0,95 -
29 152 benzaldebyd 287539 0,555 955 0,62 Rl, M5, 15 100-52-7 1,38 0,024 57
S0 15445 S-metylofurfural 5207549 | 11935 052 135 47 BRI, IS, 15 E20-02-0 2995 05 50
31 13,547 2-butahion, 1-(ace tvlok s¢)- 2435946 0,47 966 0,53 Rl, M5, 15 1575571 1,18 -
32 14,9357 fe nol 124573 0,23 955 0,27 Rl, M5, 15 105952 0,61 0,051 20
33 | 15583 octan 2-furfurylu 7493378 | 14,485 995 18,36 RI, IS, IS 623176 | 35,36 0,1 364
34 | 15686 | Setylo-2-metylopiraryna 760307 | 1,475 1003 1,75 RI, IS, 1S | 13360-64-0| 388 | 0,018 242
35 15,796 2,3,5trimetylopirazyna 376444 0,735 1004 0,20 RI, M5, 13 14667-55-1] 2,01 0,023 57
36 | 15968 | pirazvna, 2-etvlo-Fmetyl 1186645 | 2,295 1014 262 RI,MS, 15 | 15707-25-0] s.82 | 013 45
37 16,445 pirol-2-karboksyaldehyvd 142527 0,275 1016 0,30 BRI, M5, 13 1003255 0,68 85 o]
35 | 16939 | Pyrazine, 2 methyl Svingl- 39522 | 0,075 1020 0,08 RIMS, 1S | 13925-08-1] 0,15 07 o
9 | 1705 4{H)-pirydyna, N-acetyl 156009 0,3 1022 032 RIMS, 15 | 67402-83-9| o070 | 0,02 35
a0 | 17801 2 Acetylopirydyna 292558 0,58 1030 061 RI, M3, 13 1122629 | 136 | o019 71
41 18,193 2-acetyl-S-metylofuran 124197 024 10356 0,27 BRI, M5, 13 1195759 0,59 -
42 185,342 4-he ksanolid 26308 0,03 1058 0,08 RI, M5, 13 595067 0,13 0,05 3
43 18537 | 25furanokarboksyaldehyd 80121 0,165 1041 0,138 BRI, M5, 13 523525 041 -
44 18,535 2 butanon, 1 (2-furanyl)- 24476 0,185 1056 021 RI, M5, 15 4208655 0,47 -
45 19,531 Zacetylpirol 451507 0,87 1062 0,95 RI, M5, 13 1072-559 211 55 o]
16 | 19974 | 5metylo-2 (metylatio)furan | 141820 | 0,275 1068 031 RIMS, 15 | 13673-60-2| 0,69 -
47 20,483 tran s linalol 224071 0,43 1076 0,45 RI, M5, 15 11065-75-8] 1,07 0,007 155
45 20,815 2-acetyl-MN-metylopiral 493395 0,95 1078 109 BRI, M5, 13 9532161 234 o1 o]
49 20,945 | 2-etylo-3,5-dimetylopirazyna | 1072976 2,079 1051 2,30 RI, M5, 13 13925-07-0] 512 0,001 5115
S0 21,341 Z-acetylotiofen 123554 0,24 1054 0,27 Rl, M5, 13 §5-15-3 0, 50 0,054 7
51 21,629 mwvajakol 287512 0,555 1058 0.63 RI, M5, 15 90-05-1 141 | 000045 | 2957
52 21,736 Propionian furfurylu 596291 0. 765 1081 0,85 RI, M5, 15 £25%1%-8 1,89 -
53 | 25,598 [etanon, 1-{5metylopirazyna)-| 75952 | 0,145 1119 0,16 RI,MS, 15 | 23787-80-6| 035 | 0,02 1&
54 23,675 acew!DJ mety!oplrazyna, 91el0 0,158 1124 0,19 RI, M5, 15 - 0,58 - -
higznany izomer

55 | 26,576 | 2 metylo-3,5 dietvlopirazyna | 160246 0,31 1156 0,35 RI,MS, 15 | 18138-05-1| o078 | oool | 7se
o6 28,077 M-furfury lopirol 120322 0,23 1171 0,25 BRI, M5, 13 1435594-4 0,58 01 [
57 25,551 terpinenl zalpha= 354392 074 1158 0,82 Rl M5, 13 95-55-5 1,82 0, 0048 396
55 34,209 2-metoksy-4-etylofenal 20136 0,175 1251 0,20 RI, M5, 13 27585559 0,44 0,0044 100
o8 35,054 WIONZeC 53089590 | 10,225 1294 Rl M5, 13 - - - -
&0 55,486 eterdifurfury low 192265 037 1502 042 RI, M5, 15 4457225 0,92 -
61 | 36008 | >metokse-4-winylofenal 124545 0,24 1515 0,27 RI, M3, 13 7786-61-0 | 060 | o003 | 2o
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8.  Dyskusja

Wprowadzanie nowych i ulepszanie istniejacych produktow ma istotne znaczenie dla firm
w $wietle obserwowanej na rynku konkurencji. Pierwszorzedng czynno$cia w projekcie
byla optymalizacja ilosci sktadnikow rozpuszczonych w ekstrakcie cold brew coffee,
czyli potprodukcie przeznaczonym do koncentracji kawy instant typu ,liquid”. Proces
modelowano m.in. profilami prazenia, proporcjami ilosci uzytej kawy wzgledem
rozpuszczalnika (wody), stopniami rozdrobnienia ziaren prazonych, srodowiskiem ekstrakcji
w warunkach chtodniczych i temperatury pokojowej oraz szeScioma wariantami czasu ekstrakcji.
Zaobserwowano podobienstwo schmatu pracy badawczej do literatury dotyczacej whasciwosci
fizykochemicznych  ekstraktu kawy cold brew, zaleznych od profilu prazenia
i stopnia rozdrobnienia kawy prazonej (Rao i wsp., 2020). Autorzy zastosowali trzy profile kawy
prazonej (194°C, 203°C, 209°C), dla ktorych wydajno$¢ procesu ekstrakcji ustalono na wyzszym
poziomie od 1,88 do 2,06% TDS po maceracji ziaren kawy o $redniej wielkosci 1,25mm.
Stwierdzono, ze przyczyna réznic w warto§ciach TDS w porownaniu do badan witasnych
jest dwa razy wigksza ilo$¢ kawy wykorzystanej przez badaczy w procesie ekstrakcji.
Rozpatrujac teoretycznie zachowanie podobnego stosunku brew:ratio, uzyskano by zbiezne
wartosci TDS. Ponadto, istotnym wydaje si¢ brak zachowania podobnego stopnia
homogenicznosci wobec zmiennej dotyczacej wielkosci ziarna.

Znamiennym do poréwnania wydaja si¢ rowniez wyniki badan, w ktérych ziarna o §rednim
stopniu zmielenia (0,7mm) poddanych ekstrakcji typu cold brew wykazaly poziom TDS
w zakresie 1,54-1,61%, na ktory miala wplyw czternasta godzina ekstrakcji (Cordoba i wsp.,
2019). Nie stwierdzono w badaniach wlasnych, aby stopien rozdrobnienia miat istotny wptyw
na wzrost wydajnosci ekstrakcji w wigkszosci wykonanych prob po przekroczeniu dwunastu
godzin maceracji. Podobng zalezno$¢ zaobserwowano w pracy Wang i Lim (2021).
Co istotne, Severini 1 wsp. (2017) stwierdzili, Zze ilo$¢ rozpuszczonych sktadnikow nalezy
rozpatrywa¢ indywidualnie dla wybranej techniki, a zastosowanie mniejszych czasteczek
zmielonych ziaren w procesie ekstrakcji kawy wplywa pozytywnie na szybkos¢ dyfuzji tylko
na poczatku procesu.

Biorac powyzsze pod uwage nalezy stwierdzi¢, ze maksymalizacja wydajnosci procesu
ekstrakcji nie jest czynnikiem decydujagcym o pozadanej jakosci, a przede wszystkim smaku
kawy cold brew, co zaobserwowano w doniesieniach optymalizacji wtasciwosci sensorycznych
(Kyroglou i wsp., 2022) oraz w poréwnaniu do napoju przygotowanego na gorgco
(Zakaria i1 wsp., 2023). Wyniki te majg szczegdlne znaczenie, poniewaz autorzy wyznaczyli
warto$¢ TDS na poziomie do 1,3% dla kawy cold brew, ktéra mozna uwzgledni¢ w aspekcie
zwigkszonych wlasciwosci sensorycznych. W badaniach wlasnych, po pierwsze szczegdlng
uwage zwrocono na walory smakowo-zapachowe potproduktu, ktoére w $wietle literatury
wyznaczono od 1,15 do 1,35% TDS. Po drugie na mniejszy naktad i nizszy koszt pracy co mozna
bezposrednio przelozy¢ na ograniczenie poziomoéw filtracji w skutek wykorzystania ziaren
wigkszych rozmiarow (1,0mm i 1,5mm). Tym samym, wobec czterogodzinnego czasu ekstrakcji
sredni zakres TDS wynosit od 0,63 do 1,07%, ktory zgodnie z wykresem parzenia kawy
odzwierciedla ekstrakt niskiej intensywnos$ci oraz o niskim, wodnistym body, czyli
nieakceptowanym przez konsumentow. Wydtuzenie procesu ekstrakcji o dwie godziny istotnie
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wplyneto na jako$¢ otrzymanego produktu, ktora ulegta polepszeniu. Sredni zakres wartosci TDS
wynosit od 0,89 do 1,16% 1 pomimo, Ze nie znajduje si¢ w ramach tzw. wartosci optymalne;,
to ,graniczne” przekroczenie zaledwie o 0,01 punktu procentowego zadecydowato
o uwzglednieniu tej zmiennej do dalszego etapu instantyzacji dla celow naukowych.
W przypadku 12-godzinnej ekstrakcji w temperaturze 25°C uzyskano wartos¢ TDS
w zakresie od 1,14% do 1,27%. Praktyczne warianty po procesie optymalizacji ekstrakcji,
wspomagajace potencjalnie proces instantyzacji, ustalono wzgledem trzech wartosci czasu
ekstrakcii, tj. szesciu, dziewigciu oraz dwunastu godzin.

Dokonujac préb technologicznych zalozono, ze cechy produktu takie, jak witasciwosci
zdrowotne, sensoryczne czy funkcjonalne zalezne be¢dg takze od kwasu kawoilochinowego
i kofeiny (Yust i wsp., 2024). Zwiazki te nalezg do najwazniejszych sktadnikow chemicznych
kawy o dzialaniu bioaktywnym, przy czym takze odgrywaja istotng rol¢ w percepcji smaku
i zapachu (kwasy CQA sg w dodatku prekursorami frakcji lotnej) (Maksimowski i wsp., 2022).
Podobienstwo wyboru sktadnikow mozna zaobserwowa¢ w innych badaniach, gdzie kofeing
oraz kwasy CQA wyznaczono za wskaznik korzysci zdrowotnych napoju sporzadzonego na
bazie prazonych ziaren kawy (Rao i wsp., 2019). Autorzy badan stwierdzili, ze niski stosunek
kofeina:CQA moze odzwierciedla¢ zwigkszone wlasciwosci prozdrowotne. W opinii wlasnej
proponowane rozwigzanie wymaga doprecyzowania badan i wynikow badan medycznych,
poniewaz efekt zdrowotny zalezny od ilo§¢ spozywanej kofeiny nalezy rozpatrywac
m.in. w kwestii indywidualnych aspektow jej metabolizmu oraz zjawiska tachyfilaksji,
czyli wzrostu tolerancji organizmu na dziatanie w tym przypadku alkaloidu lub stopniowe
ostabianie jego dzialania w miar¢ wzrostu konsumpcji napojow kawowych (Depaula i Farah,
2019). Zgodnie z literaturg (Correa i wsp., 2018), 3-CQA wytypowano do analiz chemicznych
w drugiej czgsci badan whasnych.

Z analizy wynikéw badan wlasnych wynika, ze czas ekstrakcji i temperatura wody
sg istotnymi czynnikami wptywajacymi na sktad chemiczny ekstraktu kawy cold brew.
W zaleznosci od modelu ekstrakeji wskazano rowniez na odmienny wplyw profilu prazenia
na retencje kofeiny i kwasu kawoilochinowego z kawy. Z eksperymentu przeprowadzonego
przez Cordoba i wsp. (2019) wynika, ze na ilo$¢ sktadnikow w napoju cold brew ma wptyw
trzecia zmienna — stopien rozdrobnienia ziaren kawy. Naukowcy przyznali jednak, ze ich badania
maja pewne ograniczenia, a te mozna odnie$¢ bezposrednio do zjawiska sedymentacji czastek
kawy w probce z uwagi na brak zastosowanej czynnosci mieszania.

W badaniach wlasnych zaobserwowano, ze wigkszy stopien rozdrobnienia ziaren kawy
ma wigkszy wptyw na ilo§¢ rozpuszczonego 3-CQA w odniesieniu do profilu prazenia
w temperaturze 210°C. Z dalszej czgéci eksperymentu mozna wnioskowaé, Ze stopien
rozdrobnienia (1,0mm i 1,5mm), ktory traktowano za zmienng produkcji przemystowej, wydaje
si¢ by¢ nieistotnym czynnikiem dla ekstrakcji kwasu kawoilochinowego po szdstej godzinie
ekstrakcji. W poréwnaniu do badan Fuller i Rao (2017), pomimo wyst¢pujacej roznicy wielkosci
czastek kawy na poziomie 0,4mm oraz 0,6mm, otrzymano finalnie porownywalny wynik stezen
3-CQA w zakresie £300-500 mg/L wzgledem $redniego i ciemnego profilu prazenia. Wskazuje
to na bardzo dobre dziatania optymalizacyjne w badaniach wtasnych.

Rozpatrujac kolejne zmienne nalezy stwierdzi¢, ze wzrost temperatury prazenia z 210°C
do 220°C spowodowat 30% spadek zawarto$ci kwasu 3-CQA oraz wzrost stezenia kofeiny
w ekstraktach o 20%. Stanek i wsp. (2021) w przypadku analizy ekstrakcji cold brew
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z wykorzystaniem ziarna typu specialty wyznaczyli wyzsze stezenie 3-CQA
w podobnym do badan wtasnych profilu prazenia. Potencjalng réznice wynikow w zakresie
+0,3 — 0,4 mg/ml nalezy rozpatrywa¢ wzgledem rodzaju wykorzystanego surowca. Kawa
uprawiana w innym regionie ma ro6zng zawarto$¢ kwasow chlorogenowych i kofeiny
oraz dystrybucje wymienionych sktadnikow w ziarnie (Ayelign i Sabally, 2013).

W przypadku kofeiny jej wigksze stezenie w probach po prazeniu w 220°C
oraz pdzniejszym zatezaniu termicznym wynika bezposrednio z ubytku masy surowca
(hipotetycznie do £10% wody, £10% suchej masy) oraz z niewielkich, ale znaczacych ilosci
uwigzionego alkaloidu w kawie zielonej (ktory uwalniany jest podczas wypalania z kompleksow
kwasow chlorogenowych S$ciany komorkowej). Termiczne zmiany sg zgodne z wynikami
wczesniej uzyskanymi - hydroliza enzymatyczna kwasu kawoilochinowego przed prazeniem
kawy nie odpowiadata wzrostowi zawartosci kofeiny w kawie zielonej (Lee i wsp., 2017; Tfouni
i wsp., 2012). Stezenie kofeiny wyznaczono na $rednich poziomach 0,77 mg/ml po ekstrakcji
kawy wariantu brew:ratio na poziomie 5g oraz 0,89 mg/ml po ekstrakcji kawy wariantu
brew:ratio na poziomie 6g. Podobne poziomy stezenia obserwowano w innych badaniach, ktore
dodatkowo charakteryzowaty wysoka akceptacj¢ konsumencka napojow, co nalezy rozpatrywaé
z umiarkowanym odczuciem gorzkosci (Heo i wsp., 2020). Dalszy wzrost temperatury w miare
ciemniejszego palenia powodowat $redni spadek zaréwno stezenia kofeiny jak rowniez kwasu
kawoilochinowego, dla ktorego istotnie nizszy poziom obserwowany byla dla temperatury
prazenia w zakresie 208-210°C, kiedy to przekroczona zostata temperatura topnienia zwigzku,
za$ drastyczny spadek zawarto$ci tego sktadnika w kawie obserwuje si¢ w temperaturze powyzej
238°C (Arnot, 2019).

Z doniesien literatury wynika, ze chleb i kawa stanowig gtdéwne zrodto akrylamidu w diecie
cztowieka (warto podkresli¢, ze dla konsumentow duzych ilosci przekasek, takich jak chipsy
ziemniaczane i popcorn, udzial AA z chleba oraz kawy jest stosunkowo niewielki) (Svensson
I wsp., 2003). Majac na uwadze efekty toksykologiczne akrylamidu, analiz¢ danego sktadnika
uznano za niezbedna w ujeciu wlasciwosci prozdrowotnych opracowywanych koncentratow.

Powszechnie wiadomo, ze temperatura procesu powyzej 120°C ma decydujacy wptyw
na ilo§¢ powstajacego akrylamidu w zywnos$ci. W takich warunkach dochodzi do syntezy
zwigzku we wczesnych etapach reakcji Maillarda, inicjowanej przez kondensacj¢ asparaginy
i cukrow z wolnymi grupami karbonylowymi (Guenther i wsp., 2007). Z tego wzgledu ziarna
kawy jasno palone moga zawiera¢ stosunkowo wigksze ilosci akrylamidu niz ciemno palone
(Soares 1 wsp., 2015). Zalezno$¢ te potwierdzono w badaniach wlasnych stwierdzajac,
ze najwyzsze stezenie tego sktadnika (289 pg/kg) byto w ziarnach po prazeniu w temperaturze
210°C. Prazenie surowca w wyzszych temperaturach (220°C i 230°C) doprowadzito
do zmniejszenia st¢zenia akrylamidu w probach. Doswiadczenia, w ktorych podstawag badan
byla technologia przemystowa, wykazaty, ze zawartos¢ akrylamidu wynosita
od 170 do 351 pg/kg dla kaw komercyjnych prazonych w temperaturze 210°C-230°C (Taeymans
1 wsp., 2004). W ogdlnej ocenie wlasciwosci prozdrowotnych wynikajgcych z kontroli poziomu
akrylamidu w zywnos$ci zwrocono uwage na tres¢ pracy Friedmana (2003), z ktorej mozna
wnioskowaC, ze bezpieczne stezenie akrylamidu w zywno$ci wynosi maksymalnie
do 260 pg/kg. Uwzgledniajac cel praktyczny badan, czyli opracowanie nowej receptury napoju
instant o zwigkszonych wlasciwosciach prozdrowotnych, realizacja pierwszego etapu pozwolita
na eliminacje profilu 210°C w kolejnych eksperymentach z uwagi na istotnie najwyzszy poziom
akrylamidu w kawie prazone;.
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Alves 1 wsp. (2010) przedstawili zaleznos¢, gdzie po wypaleniu kawy na jasny, $redni
oraz ciemny profil zmierzono nastepujace poziomy akrylamidu: 783 pg/kg, 183 nugkg
oraz 132 ng/kg. Eksperymenty z deuterowanym standardem zwigzku dodanym do zielonej kawy
przed paleniem potwierdzaja zjawisko spadku zawartosci tego zwiazku, co sugeruje jego mata
stabilno$¢ indukowang termicznie (Taeymans i wsp., 2004). Dokonujgc poréwnania poziomu
najwyzszego st¢zenia akrylamidu w badaniach witasnych nalezy podkresli¢ jego znaczng
zmienno$¢. Zjawisko to jest szczegolnie interesujgce, poniewaz w doswiadczeniach zastosowano
ten sam surowiec. W niektorych przypadkach réznice mogg wynikaé z nieznanych i odmiennych
parametrow fizykochemicznych surowca, gdzie waznym aspektem syntezy zwiazku wydaje
si¢ niska zawartos¢ wody (Taeymans i wsp., 2004). Autorzy tej pracy przedstawili wartosci
pomiaru barwy, co wskazuje na ,jasniejszy profil” w poréwnaniu do profilu wiasnego.
Obserwacje t¢ potwierdzaja wyniki innych badan (Mojska i Gielcinska, 2013), gdzie poré6wnano
m.in. zawarto$¢ akrylamidu w kawie palonej w zaleznos$ci od intensywno$ci zabarwienia,
a najwyzsza istotna statystycznie zawarto$¢ akrylamidu miata miejsce w przypadku kawy jasniej
palonej - 323 ng/kg.

W trakcie maceracji kawy prazonej zaobserwowano wzrost st¢zenia akrylamidu w miare
wydhluzenia czasu ekstrakcji oraz temperatury, co jest zjawiskiem odwrotnym dla syntezy
zwigzku w trakcie procesu prazenia kawy zielonej. Zalezno$¢ jest zgodna z badaniami
przedstawionymi w literaturze przedmiotu (Alves i wsp., 2010). Na ich podstawie stwierdzono
rowniez, ze wydluzenie czasu ekstrakcji typu cold brew z dwunastu do dwudziestu czterech
godzin istotnie zwigkszyloby poziom akrylamidu w napoju. W tym przypadku, z uwagi
na wysoka hydrofilowo$¢ sktadnika, mozna by si¢ spodziewac ponad 90% dyfuzji akrylamidu
z kawy do roztworu.

W  odniesieniu do otrzymanych ekstraktow z profilu prazenia kawy zielonej
w temperaturze 230°C stezenie akrylamidu oznaczono na poziomie od 4,42 do 9,02 ng/ml.
Natomiast uzyskane wyniki dla profilu 220°C byly statystycznie wyzsze (p<0,05),
charakteryzowaty si¢ szerszym zakresem 4,84 do 10,63 ng/ml i dla obydwu profili byty to wyniki
zgodne z badaniami Bertuzzi i wspotpracownikow (2020). W innych badaniach, gdzie oceniano
zawarto$¢ sktadnika w ekstraktach sporzadzonych w temperaturze 5°C oraz 20°C, st¢zenie
akrylamidu odnotowano na $rednim poziomie kolejno 4,55 ng/ml oraz 4,75 ng/ml (Kang i wsp,
2020). W przeciwienstwie do warunkow chtodniczych ekstrakcji, roznica 5°C (w poréwnaniu
do temperatury 25°C stosowanej w badaniach wtasnych) dla umownej temperatury pokojowej
wydaje si¢ by¢ istotna w odniesieniu do koncowej zawartosci akrylamidu w finalnym produkcie.
W swojej pracy Kang i wsp. badali kawe pochodzaca z Ugandy, co réwniez moglo mie¢ wptyw
na nizszg zawarto$¢ analitu. Niemniej jednak zawarto$¢ akrylamidu w badaniach wtasnych
byta $rednio o 2,5 ng/ml wigksza w porownaniu do wynikow otrzymanych dla kawy cold brew
macerowane] w temperaturze 20°C. Z kolei Basaran i wsp. (2020) wykazali seri¢ wynikow
dla komercyjnie dostepnych ekstraktow, okre§lajac w swojej pracy stezenie akrylamidu
na poziomie od 7,2 do 23 ng/ml. Tak duze réznice w porownaniu do badan wlasnych moga
wynika¢ z zastosowania bardzo mocno palonej kawy, w ktorej zachodzi wtérna synteza
akrylamidu wskutek degradacji oksydacyjnej lipidow (Yasuhara i wsp., 2003).

Poddajac zageszczaniu ekstrakty kawy cold brew wykorzystano proces termiczny przez
odparowanie wody oraz kriokoncentracj¢ blokowa, ktdra polegata na wymrozeniu czgsci wody
I selektywnym rozpuszczeniu w warunkach temperatury pokojowej fazy skoncentrowanej.
Zastosowanie wyparki proézniowe] do zaggszczania ekstraktow w sektorze spozywczym
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jest powszechnie stosowane z uwagi na korzystng zaleznos$¢ ilosci otrzymanego koncentratu
1 czasu zageszczania oraz wzglednie pozytywny wptyw procesu na jakos$¢ produktu w przypadku
stosowania niskich temperatur podczas odparowania w granicach 50-70°C (Nadulski, 2009).
Drugi rodzaj techniki zaggszczania umozliwil zachowanie niskich temperatur w calym procesie
technologicznym. Ponadto, kriokoncentracja prowadzi do niewielkich strat wlasciwosci
sensorycznych (na skutek utrzymania zwigzkéw o niskiej lotnosci) i odzywczych w trakcie
przetwarzania zywnosci (Aider i de Halleux, 2008). Udowodniono réwniez, ze koncentrat
zimnego naparu ma potencjat wydtuzenia okresu przydatnosci do spozycia oraz stanowi cenne
zrodto zwigzkoéw bioaktywnych (Lane i wsp., 2017; Wei, 2021). Przyszte badania w tym zakresie
mozna rozwing¢ o obliczenia energetyczne oraz optymalizacje kosztow produkcji.

Rzeczywista ocena spozycia kofeiny w odniesieniu do pojedynczego konsumenta wydaje
si¢ by¢ bardzo trudna do oszacowania, niemniej jednak powszechnie zaktada si¢, ze dawka
50 mg jest optymalna dla czlowieka (Severini i wsp., 2017). Najnizsze i najwyzsze stezenia
kofeiny w otrzymanych kriokoncentratach wyniosty 1,28 mg/ml oraz 2,13 mg/ml
i charakteryzowaty si¢ r6znica 60 procent, przy czym najwyzsze $rednie poziomy tego zwigzku
zanotowano dla produktéw otrzymanych z kawy prazonej w 220°C - od 1,63 do 2,13 mg/ml.
Z kolei, najnizsze i najwyzsze stezenia kofeiny w koncentratach termicznych wynosity 2,04
mg/ml i 3,00 mg/ml i charakteryzowaly si¢ réznicg 68 procent, przy czym najwyzsze $rednie
poziomy zwigzku zanotowano dla produktow otrzymanych z kawy prazonej w 230°C -
od 2,63mg/ml do 3,0 mg/ml. Wiedza ta moze by¢ przydatng szczegélnie w kontekscie doboru
odpowiednich parametrow technologii produkcji kawy instant.

Inne badania przeprowadzone w celu poznania wilasciwosci kawy rozpuszczalnej
wykazaty, ze poziom kofeiny powyzej 2.5% odpowiada wysokiej jakosci produktu
(Langi i wsp., 2023). Arai i wsp. (2015) potwierdzili pozytywne wyniki dotyczace zawartosci
kofeiny w komercyjnych kawach instant w zakresie od 28,8 do 35,0 mg/g, ktore oznaczyli
technikg chromatografii cieczowej. Na rynku, w ktorym koncentraty cold brew coffee zyskuja
coraz wigksza popularno$¢ zaobserwowano, ze pozadany poziom kofeiny miesci si¢ w zakresie
od =£1,5 do 3,0 mg/ml. Ekstremalnie wysokie ste¢zenie zanotowano w jednym z produktow
na poziomie 5mg/ml (Zrodlo internetowe nr 7), ktore jest $rednio dwa razy wigksze
od koncentratow sporzadzonych na wyparce. Nalezy stwierdzi¢, ze nowo opracowane
kriokoncentraty z poziomem kofeiny od 1,8mg/ml do 2,03mg/ml odpowiadaja pozadanym
warto$ciom przez zagraniczny rynek, a tak szeroki zakres moze stanowi¢ istotny czynnik
w ogolnym interesie konsumentow, ktorzy coraz czesciej pija kawe instant lub RTD dla wygody
i stymulacji kofeing (Sunarharum i wsp., 2021).

Istotne zagadnienie w konteks$cie zawarto$ci kofeiny w kawach rozpuszczalnych podjeli
rowniez Arai i wsp. (2015), ktérzy udowodnili na przyktadzie komercyjnych probek kaw instant,
ze zwigkszenie zawartoSci kofeiny odpowiadalo zmniejszeniu koncentracji kwasu
kawoilochinowego w kawie rozpuszczalnej. Podobne zjawisko mozna zaobserwowac
w badaniach wtasnych, ale tylko dla procesu zageszczania przez termiczne odparowanie wody.
Z przeprowadzonych analiz wynika, Ze wzrost kofeiny +0,16 mg/ml moze prowadzi¢ do spadku
zawarto$ci kwasu 3-CQA na poziomie £0,04 mg/ml (poréwnanie profilu 220°C do 210°C).
Wskazuje to, ze proces kriokoncentracji blokowej wptywa na zwigkszenie wiasciwosci
zdrowotnych produktow z uwzglednieniem zwigzkoéw fenolowych.
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Dokonujac analizy wynikow zageszczonego kwasu 3-CQA stwierdzono, ze dla procesu
kriokoncentracji kawy cold brew otrzymanej z profilu 220°C oraz 230°C wystepuje
porownywalny stopien zageszczenia na poziomie od 3,9 do 4,1 w stosunku do ekstraktu
wyjsciowego. W przypadku kriokoncentracji ekstraktow z profilu 210°C stopien zaggszczenia
3-CQA zanotowano na $rednim poziomie 2,8. Ubytek wydajnosci stopnia odzysku danego
sktadnika mozna wytlumaczy¢ silniejszym zjawiskiem wigzania wodorowego czasteczek
sktadnika w bryle lodu, gdy jest go wiecej w ekstrakcie wyjsciowym lub ksztattem
wykorzystanej probowki, ktora w eksperymencie determinowata wertykalny rozrost bryty lodu,
co w efekcie moglo zamrozi¢ cze¢s¢ kwasu kawoilochinowego w wyzszej warstwie
nie podlegajacej pozniejszemu rozpuszczeniu. Tym samym, po procesie kriokoncentracji
produkty o warto$ci wdrozeniowej odzwierciedlajg kawy instant otrzymane z surowca prazonego
w temperaturach 220°C oraz 230°C, dla ktorych wyznaczono kolejno $rednie poziomy 3-CQA:
1,6 mg/ml oraz 1,3 mg/ml. Z eksperymentu wlasnego wynika, ze wartosci te nie bylty
poréwnywalne z licznymi doniesieniami w literaturze. Kriokoncentracja kawy technika
opadajacego filmu wykazata $rednie stezenie 3-CQA na poziomie 0,6 mg/ml (Correa i wsp.,
2018). Zastosowanie powyzszej techniki przy produkcji przemystowej nalezy rozwazac, stosujac
optymalizacje procesu, a tym samym podnoszac jego wydajnos¢é. Najprawdopodobniej w skutek
zjawiska okluzji autorzy otrzymali wysokie straty na poziomie 40% substancji statych,
zaobserwowane w koncowej frakcji lodowej stanowigcej produkt uboczny. W przypadku
kriokoncentracji blokowej odnotowano ponad dwukrotnie mniejsze straty 3-CQA (ha poziomie
16%), dlatego proces mozna rozpatrywac jako bardziej optacalny w praktyce przemystowe;j
(Moreno i wsp., 2014). Pomimo przedstawionych mniejszych strat autorzy dokonali jeszcze
nizszego odzysku kwasu kawoilochinowego na poziomie 0,48 mg/ml, co nalezy wytlumaczy¢
wykorzystaniem w badaniach kawy rozpuszczalnej poddanej wtornej instantyzacji. Niniejsze
doniesienia wydaja si¢ by¢ korzystnym przyktadem do poréwnania wobec zastosowanej techniki
w badaniach wlasnych, ktéra wraz z zastosowaniem kawy wysokiej jakosci moze zwigkszy¢
wydajnos¢ procesu oraz wlasciwosci funkcjonalne produktu.

Waznym czynnikiem, ktory powinien by¢ brany pod uwage przy opracowywaniu nowych
produktow Iub przy zastosowaniu nowych rozwigzan technologicznych do praktyki
przemystowej jest odbior spoteczny. Sporo kontrowersji obserwowano wobec kawy
rozpuszczalnej, ktora oceniano jako ,,co$ niezdrowego”. Nalezy zwroci¢ uwage, ze popularny
rodzaj kawy instant stanowi forme zageszczonego lub wysuszonego ekstraktu (kawa
liofilizowana, suszona rozpytowo, aglomeryzowana), zazwyczaj bez zadnych dodatkdw.
Niemniej jednak te opini¢ konsumentdow mozna w pewnym zakresie zrozumie¢ poniewaz -
po pierwsze - wigkszo$¢ kaw rozpuszczalnych produkowana jest z gorszej jako$ci ziaren
1 aby ukry¢ defekty jakoSciowe surowca, ziarna wypala si¢ w temperaturze powyzej 230°C
w bardzo krotkim czasie (Langi i wsp., 2023). Po drugie, mozna tez merytorycznie zgodzi¢ sig
z opiniami konsumentow, poniewaz sposrod wszystkich rodzajow dostepnych na rynku kaw,
produkty typu instant zawieraja najwigcej akrylamidu, gdyz w ich produkcji stosuje si¢ dodatek
gatunku robusta (Orzet i Biernat, 2011).

Do analizy stopnia redukcji akrylamidu w procesie technologicznym produkcji kawy
instant typu ,,liquid” wytypowano szesnascie prob eksperymentalnych. Powodem takiej decyzji
bylo uwzglednienie tylko tych ekstraktow cold brew coffee z etapu trzeciego,
ktore charakteryzowaly si¢ najmniejszg zawartoscig akrylamidu oraz koncentraty z etapu
drugiego, ktore odznaczaly si¢ najwigkszg zawarto$cig kwasu 3-CQA. Zastosowane w toku
badan techniki koncentracji skutkowaly rdznicami statystycznie istotnymi pod wzglgdem
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redukcji akrylamidu. Wzgledem oznaczonego st¢zenia tego zwigzku w ekstraktach stwierdzono
w przypadku prob termicznych, ze pierwotna obecno$¢ akrylamidu zostata obnizona $rednio
od 3,6 do 4,4 ng/ml, natomiast dla kriokoncentratow od 2,7 do 3,6 ng/ml.

W literaturze przedmiotu zwigzanej z analizg zawartosci akrylamidu w kriokoncentratach
powstatych z kawy cold brew w momencie pisania rozprawy stwierdzono brak doniesien
naukowych na ten temat. Najnizszymi warto$ciami st¢zenia akrylamidu charakteryzowaty sig¢
koncentraty termiczne otrzymane z kawy prazonej w temperaturze 230°C, czyli w zakresie
od 2,7 do 3,11 ng/ml, za$ najwyzszymi kriokoncentraty otrzymane z kawy prazonej w 220°C,
ktore charakteryzowaty si¢ iloscig akrylamidu od 3,47 do 4,16 ng/ml. Basran i wsp. (2020)
w swoich badaniach uzyskali znaczaco wyzsze wyniki zawartosci akrylamidu w kawach
rozpuszczalnych z przeznaczeniem do wtérnej rehydratacji, ktore miescity sie¢ w przedziale 16,5-
79,5 ng/ml. Z kolei st¢zenie tego zwigzku w koncentratach ptynnych wahato si¢ od 10,1 do 38,8
ng/ml. Czynnikami determinujgcymi réznice w zawarto$ci akrylamidu w poréwnaniu do badan
wlasnych wydaja si¢ by¢ wieksze proporcje kawy do wody, ktore zgodnie z tureckimi
zwyczajami stanowig stosunek 1:10 oraz stopien bardzo drobnego zmielenia ziaren,
ktore poddano ekstrakcji przed procesem otrzymania produktow typu instant (Kucukkomurler
Ozgen, 2009). Biorac pod uwage, ze kawe typu espresso rowniez uznano za typ koncentratu,
autorzy Sores i wsp. (2006) przedstawili wyniki st¢zen akrylamidu dla danego rodzaju produktu
w zakresie od 10,66 do 48,66 ng/ml, co jest zgodne z wynikami badan innych autoréw
(Mohammed i Shehasen, 2020). Tym samym nalezy stwierdzi¢, ze kawa typu espresso bedgca
termiczng alternatywa powszechnego zabiegu przygotowania skoncentrowanej kawy
charakteryzuje potencjal do wykorzystania jako dodatek do funkcjonalnych produktow,
ale przy nizszych poziomach st¢zen akrylamidu. Niemniej jednak kazdy z opracowanych
koncentratow typu ,liquid” mozna stosowa¢ zaré6wno jako dodatek oraz Zzywno$¢
o zwigkszonych wlasciwosciach zdrowotnych ze wzgledu na obnizony poziom akrylamidu
oraz jako zywno$¢ nutraceutyczng z uwagi na obfito§¢ substancji czynnych biologicznie
(takich jak kofeina i CQA).

Pomimo, ze smak kawy ksztaltuje gorycz oraz bogaty aromat, wprowadzenie nowej
receptury do potencjalnej produkcji wymaga wczeSniejszego zaangazowania ze strony
producenta 1 przeprowadzenia badan sensorycznych. Podobnych czynnosci dokonano
we wcezesniejszych badaniach nad kawga instant, w ktorych uwzgledniono zbiezng liczbg 0sob
podczas paneli sensorycznych w porownaniu do badan wiasnych (Oliveira i wsp., 2009).
Dzigki przeprowadzonym testom sensorycznym wykazano rowniez, ze oddziatywanie na smak
kawy przez kwasy fenolowe moze by¢ zwigzane z obnizeniem jakosci (pozadalnosci) napojow.
Wowczas na niekorzystng percepcje naktada si¢ dlugi 1 cierpki aftertaste wynikajacy
z dysproporcji stosunku kofeina’kwasy CQA. Znamiennym wydaje si¢ fakt, Zze negatywny
wpltyw wzrostu stezenia CQA w odniesieniu do smaku kawy zaobserwowano w badaniach
Kuswardhani i wsp. (2021), w ktorych stopniowy proces usuwania kofeiny spowodowat ogoélna
redukcje akceptacji konsumenckiej kawy odmiany Robusta (Farah i Donangelo, 2006).
Poréwnanie do badan nad kawa bezkofeinowa wydaja si¢ istotne dla eksperymentéw wilasnych
z dwoch powodow. Po pierwsze, wykorzystana przez autoréw odmiana kawy zawiera wigksze
stezenia kwasow CQA wzgledem odmiany arabika uzytej w niniejsze] rozprawie (wyzsze
stezenia wspomnianych kwasow rowniez uzyskano poprzez koncentracj¢ ekstraktow). Po drugie,
proces zageszczenia nie wplyngl niekorzystnie na proporcje wyzszego stezenia kofeiny
wzgledem CQA, co stwierdzono na przyktadzie wysoko ocenianej jakosci produktow (zapach,
smak, aftertaste, body, balance) zwtaszcza w przypadku kriokoncentratow.
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Na odmienng jako$¢ produktu z uwzglednieniem roznej techniki jego otrzymania
,na zimno” lub ,,na ciepto”) zwrocono uwage we wezesniejszych badaniach (Farah i Donangelo,
2006; Asiah i1 wsp., 2019; Pan i wsp., 2023). Biorac pod uwage odrebnosé¢ technik koncentracji,
ktore zastosowano w badaniach, nalezy stwierdzi¢, ze proces kriokoncentracji pozytywnie
wplynat na uznane przez autoréw walory smakowo-zapachowe kawy cold brew. Utrzymanie
niskich temperatur w trakcie dalszego przetworzenia ekstraktow umozliwilo tym samym
na trzykrotnie wigksza percepcje intensywnosci smaku stodkiego oraz aromatu owocowego
w poréwnaniu do koncentratow termicznych, ktore to z kolei odzwierciedlaja wyzszej
intensywnoS$ci aromat palony. Zjawisko to jest takze wyraznym efektem testow sensorycznych
ekspertow, ktorzy nie zalecali stosowania profilu 230°C w koncowych etapach prac
wdrozeniowych.

Rozw@j przemystu kawowego powoduje réwniez, ze wzrastajag wymagania konsumentow
co do poziomu jakosci. W zwigzku z tym kluczows role odgrywajg oswiadczenia zywieniowe,
ktérych postrzeganie oraz prawdziwo$¢ uwierzytelniaja wysoce specjalistyczne techniki
analityczne (Varvolgyi i wsp., 2015; Kyroglou i wsp., 2022). W przypadku o$wiadczenia
zywieniowego o zwickszonych wlasciwosci sensorycznych opracowywanych koncentratow typu
,liquid” mozna wyznaczy¢ trzy kluczowe zwiazki frakcji lotnej sposrdd szescédziesieciu jeden,
ktore dominowaty w zapachu produktow finalnych. Najwigkszy wplyw na zapach o deskrypcji
stodkich i owocowych wrazen sensorycznych byt odpowiedzialny 3-metylobutanal, wobec
ktérego oznaczono trzecie co do wartoSci najwyzsze OAV w analizowanych probkach
koncentratow (2827 przy stezeniu 0,99 pg/g oraz 2685 przy stezeniu 0,94 ng/g). Zapata i wsp.
(2018) wyrdznili aldehyd w kawach instant, stwierdzajac, ze sktadnik ten w 70% odpowiada
za sumaryczny udzial w tworzeniu aromatu kawowego i suszonych stodkich owocow).
Z kolei Wang i wsp. (2024) badajac wptyw alternatywnej metody ekstrakcji kawy cold brew
wnioskuja, ze dany zwiazek nalezy do dziewieciu kluczowych sktadnikow majacych istotny
wplyw na charakter napoju. Zjawisko to mozna przypisa¢ temu, ze aldehydy stanowia ponad
17% komponentéow lotnych w brazylijskiej kawie arabika, ktora zastosowano rowniez
w badaniach wiasnych (Abdelwareth i wsp., 2021).

Podsumowanie kluczowych zwiazkéw aromatycznych zidentyfikowanych dla odmiany
kawy arabika pozwolito rowniez na stwierdzenie, ze obecnos¢ gwajakolu wpltywa pozytywnie
na typowy aromat kawy okreslany, jako palony (Sunarharum i wsp., 2014). Podobienstwo takie
zaobserwowano rowniez w badaniach wlasnych. Sposrod wszystkich sktadnikow frakeji lotnej
dla kriokoncentratoéw wartos¢ OAV gwajakolu wynosita 3377 (przy stezeniu 1,62 ug/g) oraz
2937 (przy stezeniu 1,41 pg/g). W obydwu analizowanych produktach byly to drugie najwyzsze
poziomy OAV majace wplyw na oceniang intensywno$¢ aromatu, czyli tak samo,
jak w przypadku kawy typu cold brew analizowanej przez Cai i wsp. (2022). Autorzy badan
na pierwszym miejscu z wartoscig OAV 173 ocenili 3-etylo-2,5-dimetylopirazyne, zas gwajakol
na drugim - z wartoscig OAV 41. Z poréwnania badan mozna byto réwniez wyciagna¢ wniosek,
ze warto$¢ OAV sktadnikow lotnych w trakcie procesu koncentracji wykazuje wzglednie
wyktadnicza tendencje wzrostu. Co istotne, w wyniku przeprowadzonego testu sensorycznego
nie stwierdzono zaleznosci, ze wraz ze zmiang stezenia ten sam zwigzek moze wywotywac inne
wrazenia zapachowe (Marcinkowska, 2023), poniewaz rozpatrujgc sumarycznie intensywnos¢
aromatu orzechowego i czekoladowego nalezy stwierdzi¢, ze w przypadku kriokoncentratow jest
ona poréwnywalna do intensywnosci pojedynczego aromatu palonego wyznaczonego przez
gwajakol. Za te dwie powyzsze nuty z najwyzszymi wartosciami OAV (4828 przy stezeniu 4,83
ug/g oraz 5118 przy stezeniu 5,12 ng/g) odpowiada 2-etylo-3,5-dimetylopirazyna, ktora nalezy
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uzna¢ za jedng z trzech substancji odpowiadajacych za zwigkszone wlasciwosci sensoryczne
koncentratow kawy cold brew.

Podsumowujac, kriokoncentracja blokowa moze by¢ w najblizszych latach interesujacym
tematem wielu badan naukowych, rowniez dla polskiego przemystu czy tez sposobem
na utrwalanie skladnikow bioaktywnych oraz lotnych, poniewaz w poréwnaniu do procesu
liofilizacji kawy cold brew, 2-etylo-3,5-dimetylopirazyna ulegla prawie catkowitej degradacji
(Zhang i wsp. 2024). Ponadto, charakterystyczng wlasciwoscig produktow poddanych finalnej
ocenie byla niska intensywno$¢ aromatu ziotlowego. Cecha ta wydaje si¢ by¢ szczegolnie istotna,
poniewaz na podstawie analizy sensorycznej kawy cold brew coffee wynika, ze dany aromat

skorelowano ze smakiem przypominajagcym lekarstwo, czyli negatywnym atrybutem napoju
(Heo i wsp., 2019).
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Metoda powierzchni odpowiedzi RSM wykazata swoja przydatnos¢ w prowadzonych
badaniach pod katem optymalizacji zawarto$§ci wybranych zwigzkéw chemicznych
w napojach kawy w zalezno$ci od zastosowanych parametréw technologicznych takich,
jak: czas i temperatura ekstrakcji.

Uzyskane wyniki dowodza, ze parametr czasu stanowi glowna zmienng majaca wplyw
na ilo$¢ sktadnikéw rozpuszczonych w ekstrakcie kawy cold brew.

Stwierdzono, ze optymalne parametry procesu ekstrakcji kawy cold brew majg miejsce
podczas procesu trwajgcego 12 godzin w temperaturze 25°C, dzigki czemu maksymalna
zawarto$¢ ekstraktu wyniosta od 1,14 do 1,27% TDS.

Proces prazenia kawy zielonej stwarza zar6wno warunki do powstawania akrylamidu,
jak réwniez mozliwos$¢ jego redukcji. Empirycznie zmierzone zawartosci akrylamidu
w kawie prazonej potwierdzily istotnie najwyzsze st¢zenie skladnika w kawie jasno
palonej, czyli w temperaturze 210°C.

Oddziatywania procesOw zat¢zania wptynety w sposob statystycznie istotny na warto$¢
zwigkszonego poziomu kofeiny oraz kwasu kawoilochinowego w otrzymanych
koncentratach, przy czym proces instantyzacji przez odparowanie wody powodowal
jednoczesnie czgsciowe straty 3-CQA

Maksymalny stopien odzysku 3-CQA stwierdzono po procesie kriokocentracji ekstraktu
cold brew otrzymanego z kawy prazonej w temperaturze 220°C, ktorego wartos¢ $rednia
wyniosta 1,596 mg/ml produktu, za§ maksymalny stopien odzysku kofeiny stwierdzono
po procesie zatgzania termicznego ekstraktu cold brew otrzymanego z kawy prazonej
w temperaturze 230°C, ktorej warto$¢ srednia wyniosta 2,783mg/ml produktu.

Stezenie akrylamidu w otrzymanych koncentratach bylo na r6znym poziomie. W kazdej
z przeprowadzonych prob stwierdzono znaczaco mniejsza zawarto$¢ tego zwiazku
w poréwnaniu do ekstraktu wyjsciowego. Dla procesu kriokoncentracji uzyskano redukcje
akrylamidu na poziomie ponad 40 %, za$ dla procesu termicznego na poziomie ponad 50%.
Produkty badanych technik koncentracji réznily si¢ pod wzgledem sensorycznych
wyroéznikow  jako$ciowych smaku, intensywnos$ci aromatu oraz pod wzgledem
akceptowalnosci ocenianych parametréow. Proces kriokoncentracji istotnie wplynat
na wyzszg pozadalnos$¢ napoju instant cold brew coffee typu ,,liquid”.

Kompozycja aromatyczna wybranych kriokoncentratow charakteryzowata si¢ najwyzsza
intensywno$cia  przyjemnych, owocowo-kwiatowo-palonych nut  zapachowych.
Porownanie OAV  umozliwilo wyznaczenie trzech kluczowych zwiazkow
odpowiedzialnych za aromat: 2-etylo-3,5-dimetylopirazyna, gwajakol oraz aldehyd
izowalerianowy.

Do wdrozenia przemystowego wybrany zostal wariant, w ktérym surowiec poddany
byt prazeniu w temperaturze 220°C, ekstrakcja byta przeprowadzona w temperaturze 25°C
przez 12 godzin w odniesieniu do prob o stopniu rozdrobnienia ziaren kawy na poziomie
1,0 mm 1 wspotczynniku brew:ratio 5g, za$ zatezanie ekstraktu oparte byto na technice
kriokoncentraciji.
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11. Dokumentacja aplikacyjna

W ramach projektu finalng recepturg¢ kawy instant poddano testom produkcji na prototypie
technologicznym, ktéry opracowano w toku studiéw. Podstawowe elementy wchodzace w sktad
uktadu to: zbiornik ekstrakcji w filtrem wstgpnym oraz komora na kawe prazona, pompa
dwukierunkowa, zbiornik buforowy, zbiornik do procesu kriokoncentracji oraz wyposazenie
pomiarowe (kontrola temperatury, czasu, automatyczny wylacznik). Glowng zaleta
prototypowego uktadu jest sposob ekstrakcji, ktoéry polega na przeptywie wody przez state
podloze w systemie cigglym Iub periodycznie. Ponadto, zastosowano jednostopniowy
modul koncentracji w oparciu o system blokowy (zamrazanie catej objetosci ekstraktu),
ktory charakteryzuje si¢ prosta konstrukcjg 1 obstugg.

Rys. 246. Prototypowy uktad technologiczny do ekstrakcji i koncentracji kawy cold brew

W  wyniku prob eksperymentalnych pozyskiwano $rednio 2000 ml ekstraktu,
ktory zamrazano w calej objeto$ci otrzymujac 22 porcje koncentratu. Parametry sktadu
chemicznego (kofeina, 3-CQA, akrylamid) produktu byly zgodne ze skladem wariantu
do$wiadczalnego 6gx1,0mmx=25°Cx12h, ktory wytypowano do produkcji.

Dokonano wstepnych analiz wydajno$ci. Za ciepto wlasciwe roztworu przyjeto wartosé
4,18 kJ/kgxK. Ze wzgledu na grubos¢ $cian 1mm zbiornika koncentracyjnego i niska pojemno$¢
cieplng stali nierdzewnej (0,5 kJ/kgxK w poréwnaniu do 4,18 kJ/kgxK dla wody) w obliczeniach
teoretycznych energii potrzebnej na zamrozenie kg ekstraktu pominigto opdr cieplny materiatu.
Z uwagi na fakt, ze w kazdym cyklu produkcyjnym proces instantyzacji nastgpowat w zmiennych
warunkach temperatury hali produkcyjnej w firmie, ustalono, ze potrzebna jest $rednia dawka
w 1losci 430 kJ energii do otrzymania gotowego produktu. Wartos¢ wyliczono tylko dla procesu
krzepniecia, z rbwnania na ilo$¢ ciepta okreslajaca zmiang energii wewngtrznej uktadu:

Q=CwxmxAt
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Obliczenia parametrow procesu wydajnosci zatgzania obliczano w kazdym cyklu za
pomoca nast¢pujacego roOwnania:

1N (%)= ((TDS koncentratu — TDS frakcji lodu)/ TDS koncentratu)x100%,
gdzie $rednia warto$¢ wynosita £ 83%.

Odzysk substancji rozpuszczonej (Ws) obliczono dla kazdego cyklu kriokoncentracji
przy uzyciu nast¢pujacego rownania:
Wer= Vk/Ve,

wobec, ktorego Srednia warto$¢ wynosita 0,11 litr koncentratu/ 1 | ekstraktu, gdzie Vi to obj¢tosé
otrzymanego koncentratu, a Ve to poczatkowa objetos$¢ ekstraktu.

Podsumowujac, wyniki badan uzyskane w ramach 1V edycji Doktoratu Wdrozeniowego
zrealizowanego w Szkole Doktorskiej Uniwersytetu Przyrodniczego we Wroctawiu oraz zdobyte
dos$wiadczenie B+R o wartosci aplikacyjnej w firmie odzwierciedla duze mozliwosci
rozszerzenia asortymentu produkcji. W konsekwencji projekt przedstawil zlozong
konceptualizacj¢ innowacyjnosci produktowej, ktére maja z jednej strony posiadaé typowe
pozytywne cechy napoju o wlasciwos$ciach pobudzajacych, a z drugiej strony maja by¢ rowniez
w zatozeniach produktem zdrowszym i o bogatej charakterystyce aromatyczno-smakowe;j.
Ponadto, korzysci wynikajace z docelowego poziomu technologii to nowy rodzaj napoju
w sektorze napojow bezalkoholowych typu instant.
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