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RESUMO

BARROS, Schirley A. F. S. P. de, Universidade Vila Velha — ES, janeiro de 2025. Estudo
da otimizac&o de extracdo de cafeina e Acidos Clorogénicos em grdos de café.
Orientador: Rodrigo Scherer.

A bioprospeccao de produtos naturais a partir de diferentes métodos de extracdo pode
utilizar as condicdes ideais de extracdo, e com isso, o rendimento de extracdo nem
sempre € o esperado, além de ndo atender as boas praticas de otimizacdo de tempo e
reducéo no uso de solventes. O café € uma das bebidas mais consumidas mundialmente,
possui compostos bioativos, que incluem acidos clorogénicos (CGAS) e cafeina, que sao
de grande interesse de industrias farmacéuticas e de alimentos. O objetivo deste trabalho
foi otimizar as condi¢Bes de extracao de cafeina e CGAs em café Arabica e Conilon por
meio da aplicacdo de um método de superficie de resposta. De acordo com o objetivo
foram realizadas as extracbes em graos de café torrados, que utiliza trés variaveis:
granulometria (MESH 20, MESH 40 e MESH 60), tempo (5, 20 e 35 minutos) e relacéo
sélido-liquido (1:200, 1:800 e 1:1.400). A quantificacdo foi realizada por cromatografia
liqguida (UHPLC-DAD). A analise da metodologia de superficie de resposta RSM revelou
gue os parametros utilizados ja estdo no valor de otimizacdo ndo sendo significativo. A
maior extracdo de cafeina de 2,59g /100g no conilon e menor no café arabica foi de
1,949/100g. O melhor desempenho de CQAs Total foi de 3,68g/100g para conilon, sendo
que o arabica foi de 3,47g/100g. Para ambos cafés o total de CQAs que atingiu maior
extracdo, foi de 3, 4 e 5-CQA, 3,4 e 5-FQA e 3,4 e 3,5-diCQA, obteve resultados de
cafeina maiores que 50%, 5CQA de 62% e 3CQA de 89% na extracdo em café conilon
e no café arabica, a cafeina de até 20%, 5CQA de 50% e 3CQA de pelo menos 74%.
Houve a extracdo de Cafeina e CGAs nos extratos de café, em todas as faixas
estudadas, de acordo com método de superficie de resposta ndo houve resultados
significativos na otimizacdo da extracdo e sugere reproduzir novos parametros para

analise que evidencie essa busca.

Palavras chaves: Café, Extracdo, Cafeina, Acidos Clorogénicos, Metodologia de
Superficie de resposta.



ABSTRACT

BARROS, Schirley A. F. S. P. de, Vila Velha University- ES, janeiro de 2025. Study of
the optimization of caffeine and chlorogenic acid removal in coffee beans. Advisor:

Rodrigo Scherer.

Bioprospecting of natural products from different extraction methods may use ideal
extraction conditions, and therefore, the extraction yield is not always as expected, in
addition to not meeting good practices for optimizing time and reducing the use of
solvents. Coffee is one of the most consumed beverages worldwide and contains
bioactive compounds, including chlorogenic acids (CGAS) and caffeine, which are of
great interest to the pharmaceutical and food industries. The objective of this study was
to optimize the extraction conditions for caffeine and CGAs in Arabica and Conilon coffee
by applying a response surface method. According to the objective, extractions were
performed on roasted coffee beans, using three variables: granulometry (MESH 20,
MESH 40, and MESH 60), time (5, 20 and 35 minutes) and solid-liquid ratio (1:200, 1:
800 and 1: 1.400). Quantitation was performed by liquid chromatography (UHPLC-DAD).
Analysis of the RSM response surface methodology revealed that the parameters used
are already at the optimization value and are not significant. The highest caffeine
extraction of 2.59g/100g in conilon and the lowest in Arabic coffee was 1.94g/100g. The
best Total CQAs performance was 3.68g/100g for conilon, while Arabica was 3.479g100g.
For both coffees, the Total CQAs that achieved the highest extraction were 3, 4 and 5-
CQA, 3.4 and 5-FQA and 3.4 and 3.5-diCQA, obtaining caffeine results greater than 50%,
5CQA of 62% and 3CQA of 89% in the extraction in conilon coffee and in Arabica coffee,
caffeine of up to 20%, 5CQA of 5-% and 3CQA of at least 74%.There was extraction of
caffeine and CGAs in the coffee extracts, in all the ranges studied, according to the
response surface method there were no significant results in the optimization of the
extraction and suggests reproducing new parameters for analysis that evidence this

search.

Keywords: Coffee, Extractions, Caffeine, Chlorogenic Acids, Response Surface

Methodology.
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1. INTRODUCAO

O café por ser uma bebida muito conhecida mundialmente, vem ganhando
destaque quanto aos seus componentes de acado antioxidantes presentes, e que tem
atraido a atencdo do mercado investidor em potencializar essa perspectiva de
avancos na melhoria da satde humana, a fim de introduzir diversos coprodutos do
café para fins diversos. E uma das bebidas mais populares, seu preparo a partir dos
graos torrados e moidos, sua origem uma planta da espécie da familia Rubiaceae,
género Coffea (FREITAS, 2024).

Uma das variedades mais conhecidas Coffea canephora no mercado mundial
do género Coffea em relagdo ao coffea arabica possui melhor valor quanto ao
comercio, onde se destaca como mais rustico, resistente ao estresse climatico, baixa
sensibilidade ao ciclo bisanual e sua variacdo de produtividade menor (CONAB 2020;
CONAB 2021). O café Conilon possui plantas de menor porte, tem precoce floragéo
e maior resisténcia aos periodos de seca, sendo que o Robusta precisa de maior

guantidade de agua, gera maiores custos na producédo (TEIXEIRA, 2020).

Cerca de 141 plantas de C.arabica L. estdo dentro dos registros de venda no
pais, de acordo com o registro nacional de cultivares, érgao fiscalizador MAPA-
Ministério de Agricultura, Pecuaria e Abastecimento, suas caracteristicas de
maturacao, resisténcia a pragas, doencas, estrutura da planta entre outros. No Brasil
cerca de 90% da area, produz o cafeeiro ardbica de cultivares da espécie Catuai e
Mundo Novo. As variedades mais recentes os 10% restantes, comecaram a ser
comercializadas atualmente, como os Catucai, Acauds, Arara, entre outros
(MATIELLO et al., 2020).

O Brasil é o segundo maior produtor da espécie e em 2022 C. canephora obteve
1,7% de crescimento na producdo em comparacao a 2021 (CONAB, 2022). A espécie
Coffea arabica L. se destaca na producéo de café do Brasil, cerca de 1,50 milhdo de
hectares plantados e producgéo de 45 milhdes de sacas para o ano de 2018. Entre
julho de 2021 a abril de 2022 final do ano-safra as exportacfes de café arabica foram
de 27,49 milhdes de sacas (60 kg), representando 82,7% da participacdo nas
exportacdes de café no periodo (CECAFE, 2022).



A producéo no Estado do Espirito Santo em 2021 foi de cerca de 14,17 milhdes

de sacas beneficiadas, com area de producéo de 400.442 hectares (CONAB, 2022).

Os estados que representam mais de 90% da producdo brasileira sdo os
Estados de Minas Gerais, Sao Paulo e Espirito Santo, respectivamente, considerados

como o0s maiores produtores do pais (CONAB, 2022).

Considerado um pais com maior biodiversidade, o equador € um dos paises
que possui identidade geografica estratégica, clima favoravel e obtém variedades de
culturas (MIHAI, 2024).

Entre as bebidas mais consumidas no mundo esta o café, recorde de consumo
de 176,6 milhdes de sacas de café em 2021/22 (ICO, 2023).

A organizacao internacional do café, apresentou dados da producéo global de
café, de cerca de 172 milhdes de sacas (60kg/ saca) (DE CARVALHO, 2021). Nas
etapas de secagem, descascamento e torrefacdo dos graos sdo gerados os residuos
de café e sdo usados para fertilizar as plantacdes de café e racdo animal (KLINGEL,
2020). Esses extratos possuem moléculas biotivas, compostas de polifendis e cafeina
(GARCIA-ROLDAN, 2023; VANDEPONSEELE, 2021), a extracdo de antioxidantes de
residuos de café tem sido utilizada na aplicacdo de produtos cosméticos e formulas
alimentares como tratamento ou fase de enriquecimento (MIRON-MERIDA, 2023). A
maior parte desses residuos sdo compostos essenciais fendlicos, cafeina, proteina e
fibras (GEMECHU, 2020).

Os residuos gerados do café representam aproximadamente 50% do fruto, o
gue representa cerca de 5 milhGes de toneladas de residuos gerados (FIGUEROA,
2021). A composicdo dos residuos das etapas de tratamento do café néo é fixa,
dependendo do processo que foram obtidos (Umido ou seco), do clima, da composicdo
do solo de cada ambiente e dos nutrientes ofertados a planta (HEINA, 2021). A
extracdo dos compostos quimicos fenolicos torna de dificil acesso por serem instaveis
e pode ser afetada sua atividade biol6gica em relacéo ao processo (tempo de extragdo

e temperatura), presenca de luz e oxigenacdo (OSORIO-TOBON, 2020).

A matéria prima do café nos CGAs pode ser de grande utilidade, poréem as

condic¢bes de torrefacdo podem determinar a sua qualidade (DEHOND et al., 2020).



2. REVISAO BIBIOGRAFICA
2.1. Café Arabica e Conilon

O Brasil € o maior produtor mundial de café, com 47,7 milhdes de sacas
vendidas ao ano, e o maior exportador de gréaos (VELOSO, 2020; CONAB, 2022). As
duas principais espécies cultivadas no mundo e no Brasil sdo o café arabica (Coffea
arabica) e o conilon e robusta (Coffea canephora) (VELOSO, 2020). No Espirito Santo,

a producdo de café é um dos grandes elementos do setor agronegocio,
compreendendo uma area de cerca de 460.000 hectares (CONAB, 2020).

Os acumulos de precursores quimicos podem influenciar na qualidade
sensorial do café como bebida, por isso a importancia da forma de colheita dos gréos
de café, o conhecimento pelo processo de amadurecimento da fruta é de grande
relevancia nos resultados finais (LEMOS, 2020). Existe uma série de fatores atrelados
a qualidade do café, como: caracteristicas quimicas, sensoriais, fatores genéticos e
guestdes ambientais (FREITAS, 2020). A colheita com menor impacto fisico e social,
€ mais viavel e agrega valores, como a colheita seletiva para agricultores familiares,
com plantio em pequenos lotes. Deste modo o mercado de café especiais é um

mercado promissor e de boa op¢&o para o agricultor (BOREM et al., 2020).

O consumo moderado de café esta ligado a beneficios a saude, levam a
resultados da melhora no sistema cognitivo, melhor condi¢do nas atividades fisicas e
reducgéo do risco de muitas doengas (KENNEDY, 2022).

A presenca de antimicrobianas, anticancer e antidiabéticas, com as aplicacoes
vitais em industriais alimenticias, industrias domésticas, como também
desenvolvimento de fertilizantes, tintas, plasticos, etc (DE ARAUJO et al., 2021;
SINGH & YADAYV, 2022). Sendo assim utilizar de metodologias ainda melhores na
extracdo e a obtencdo da cafeina e CGAs, para oferecer o que o mercado mais
procura, um produto de alto valor e de alto potencial nutritivo e perspectivas de mais
saude, que atendam as necessidades pela procura de produtos que contenham esses
elementos de forma isolada ou n&o, pode ser interessante. O intuito é oferecer
técnicas de extracdo em café com menor numero de gradientes como solventes e
reduzir o tempo em cada analise. Justifica-se pela necessidade de avangar com novas

metodologias e reprodutiveis de forma analisadas e testadas, a extracdo por



10

maceracao assistida por ultrassom pode ser uma alternativa mais sustentavel e

ecologica.

2.2. Cafeina

O Café possui varias substancias ativas, a cafeina é o mais caracteristico
alcaloide presente, responsavel pela melhora do humor (OLECHNO et al., 2021;
SAFE et al., 2023). Essa composigao tem influéncia d e muitos fatores, incluindo as
espécies de café, para cultivo, 0 método de preparo e a intensidade da bebida
(GORECKI et al., 2020; BASTIAN et al., 2021). No organismo efeitos dependem da
guantidade consumida (SAIMAITI et al., 2023).

T
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Figura 1. Estrutura quimica da caffeine

Fonte: https://pt.wikipedia.org/wiki/Cafe

A estrutura quimica da cafeina representa um composto essencial de alto valor
presente no café. Neste experimento foi realizada a separacdo desse composto

cafeina para analise em aparelho de UHPLC-DAD no café conilon e arabica.

2.3. Acidos clorogénicos

Uma variedade de compostos, incluindo acidos clorogénicos, pirazinas,
furanos, alcaléides, melanoidinas e outros sdo responsaveis pelas caracteristicas
organolépticas do café (ANDRADE, 2024).


https://pt.wikipedia.org/wiki/Cafe
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Os éacidos cafeoilquinicos sdo os encontrados como compostos que podem
apresentar muitas vantagens (BEAUDOR, 2023). No café encontramos fontes de
antioxidantes, onde testes experimentais tém demonstrado que podem proteger o
DNA de estruturas de células da oxidacdo (TOMAC, 2020). No café as trés mais
importantes classes de CGAS sao os acidos cafeoilquinicos (CQA), os acidos
feruloilquinicos (FQA) e os acidos dicafeoilquinicos (diCQA) (SANTOS et al., 2021).

OH
OH

Figura 2. Estrutura quimica do clorogenic acid (CGAS)

Fonte:www.lineaysalud.com

Os CGAs sdo moléculas complexas que possuem caracteristicas e
propriedades fisico-quimicas, que por causa da esterificacdo posicional na fracdo do

acido quinico, levando a regi isémeros (RAMABULANA et al., 2020).

A estrutura quimica do &cido clorogénico sao os antioxidantes essenciais e que
agregam sabor entre outros no café. Neste experimento foi realizada a separacao dos

compostos CGAs para analise em aparelho de UHPLC-DAD no café conilon e arabica.

Para serem usadas na formulacéo de dietas (NZEKOUE, 2020). O material rico
em cafeina e 5-cafeioilquinico (5CQA), tem sido aplicado na formulagcéo de iogurtes
funcionais, bebidas e medicamentos (PRANDI, 2021).

Os residuos de café anteriores ap0s extragdo possuem bioativos como
compostos (BALZANO, 2020; SEVERINI, 2020). No café existem o0s principais
compostos fendlicos que sdo os acidos clorogénicos (CGA), cafeico e ferulico
(MUNOZ et al., 2020; LIAO et al., 2022). Sao importantes os antioxidantes por iSso 0
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interesse crescente, pois possuem capacidade de inibir reacfes oxidativas, eliminar

radicais livres e na preservacao de alimentos (AHMAD et al., 2023).

HO. _O OH HO. _O OH o
OH HO__O O 7 QH
% OH
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Figura 3. Estrutura quimicas de 3-O-caffeoylquinic acid (3-CQA), 4-O-caffeoylquinic acid (4-CQA),
and 5-O-caffeoylquinic acid (5-CQA)

Fonte: https://www.researchgate.net/figure

As estruturas quimicas caffeoylquinic acid sdo antioxidantes de maior
expressao no café, em varios estudos evidenciados. Neste experimento foi realizada
a separacdo desses 3 compostos 3, 4 e 5 caffeoylquinic acid para analise em aparelho

de UHPLC-DAD no café conilon e arabica.

0. 0
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Figura 4. Estrutura quimica de 3 feruloylquinic acid (3 FQA)

Fonte: https://www.medchemexpress.com
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Os fendlicos sdo uma das classes que compdem o mais abundante elemento
nas plantas, caracterizadas pela presenca de um ou mais grupos de hidroxila fenolicos
(SINGH & YADAYV, 2022).

O |H?‘:Hxve"11wf 0 “"mx‘T"nn,-fGH
OH
- (9]

Figura 5. Estrutura quimica de 4 feruloylquinic acid (4 FQA)

Fonte: https://www.medchemexpress.com
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Figura 6. Estrutura quimica de 5 feruloylquinic acid (5 FQA)

Fonte: https://www.medchemexpress.com

As estruturas quimicas feruloylquinic acid presentes no café sdo importantes
antioxidantes, repletos de funcdes excelentes para o organismo humano e colaboram
em diversos fatores em sua composi¢ao. Neste experimento foi realizada a separagéo
desses 3 compostos 3, 4 e 5 feruloylguinic acid para andlise no café conilon e arabica.

Existem varios estudos sobre a composicdo de diversos compostos fendlicos em


https://www.medchemexpress.com/
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varias fontes ambientais, do valor agregado a saude humana (MUDGAL & SINGH,
2022; GAO et al., 2023; KUMAR et al. 2023a, 2023b).

HO,
: COOH
HO pss ‘e
Q_\—g Q’OH
HO )
HO s

HO

Figura 7. Estrutura quimica de 3,4-di caffecylquinic acid (3,4-di CQA)

Fonte: https://www.medchemexpress.com

As estruturas quimicas caffeoylquinic acid sdo antioxidantes presentes no café,
e tem inimeras funcdes importantes que elevam o fator de propriedades funcionais
excelentes no café. Neste experimento foi realizada a separacéo desses 2 compostos
3,4 e 3,5 di- caffeoylquinic acid para analise em aparelho de UHPLC-DAD no café

conilon e arébica.
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Figura 8. Estrutura quimica de 3,5-di caffecylquinic acid (3,5-di CQA)

Fonte: https://www.medchemexpress.com
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2.4. Técnicas de Extracao

A técnica utilizada no experimento em maceracao assistida por ultrassom na
extracdo de elementos quimicos em extrato de café, tem sido muito empregada em
andlises € um dos exemplos de métodos como, decoccdo, extracdo de Soxhlet
chamados convencionais e consideradas desfavoraveis, exigi, portanto, meios
alternativos seguros e menos demorados, com menores quantidades de solventes e

matriz vegetal.

Assim, tendo o nome de “métodos de extragao verde” devido a sua seguranga
indicativa, extracdo assistida por micro-ondas, extracdo assistida por ultrassom,
extracao liquida pressurizada sdo exemplos claros desses métodos. Alguns métodos
convencionais usavam maiores quantidades de solventes organicos como metanol,
que ndo sao indicados para uso térmico direto (BELWAL, 2023; MARIJAN et al.,
2022).

As varias técnicas para extracdo de polifenois e cafeina, como extracdo por
ultrassom assistida por micro-ondas, extracdo de Soxhlet, tratamento hidrotérmico e
outros, porém, a mais utilizada é extracao sélido-liquido, ndo exige equipamentos de
maior custo (BOUHZAM, 2023; CHATZIMITAKOS, 2023), na perspectiva de
sustentabilidade de evitar solventes toxicos. Ha recomendacéo de alguns autores do
uso de solventes polares na extracdo de polifendis, como etanol, acetona e metanol
(BEAUDOR, 2023).

O método de extracdo fendlica influencia diretamente na construcdo dos
compostos bioativos e os diferentes métodos de extracdo fendlica e de cafeina, os
métodos convencionais (extracdo solido-liquido) e ndo convencionais (ultrassom,
micro-ondas, fluido supercritico, 4gua subcritica ou extracdo assistida por campo
elétrico pulsado), usando solventes seguros como agua e etanol em diferentes
proporcdes (BONDAM et al., 2022).

2.5. Metodologia de superficie de resposta (RSM)

A metodologia de superficie de resposta, foi escolhida para essa pesquisa por

ser um método de excelente avaliacdo e de facil compreensdo, muito utilizada em
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analises de substancias quimicas, biolégicas e em diversos seguimentos, para esse
modelo, de andlise da extracdo de cafeina e acidos clorogénicos em extrato de café

para uma avaliacao de alta performance.

A RSM, atua nas relacdes entre variaveis explicativas entre outras de resposta.
Foi introduzida por George EP Box e KB Wilson, em 1951 e a ideia principal é usar
uma sequéncia de experimentos planejados para obter resposta. Um modelo
polinomial de segundo grau para fazer isto, é sugerido por Box e Wilson, sendo um
modelo apenas de aproximacao, facil de estimar e aplicacdo (KARMOKER, 2019),
também é um dos varios métodos que servem para aplicacdes e suas vantagens e
atender os objetivos e requisitos especificos da pesquisa e pode combinar a
otimizacdo geral ou meta-heuristica, como otimizacao do exame de particulas (RPSO)
e o algoritmo dragon fly (RMODA) para utilizar a otimizagao a resposta das equacoes
(VISWANATHAN et al, 2022; AFZAL et al.,2021; POURES et al., 2023).

3. OBJETIVOS
3.1. Objetivo geral

- Realizar a otimizacao de extracdo de cafeina e 4cidos clorogénicos de grédos de café

torrados arabica e conilon por meio da metodologia de superficie de resposta.

3.2. Objetivos especificos

- Preparar extratos de café pelo método de extracdo por ultrassom assistida de acordo
com as variaveis granulometria, tempo, relacdo solido-liquido e concentracdo de

solvente;

- Avaliar a concentracéo de cafeina nos extratos preparados pelo aparelho de UHPLC-
DAD;

- Analisar a concentracdo de CGAs nos extratos preparados no aparelho de anélise
UHPLC-DAD;
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- Verificar pelo método de extracao por ultrassom assistida e RSM a melhor condicéo

para extracdo de cafeina e CGAs.

4. METODOLOGIA
4.1. Cafés utilizados nos experimentos

Foram utilizados graos torrados de café conilon “Conquista ES 8132” e arabica
Catuai 81. Os cafés foram produzidos pelas fazendas experimentais do Incaper de
Marilandia - ES (Conilon) e Venda Nova do Imigrante — ES (Ar4bica). Os cafés foram
secos ao natural em terreiro suspenso com cobertura plastica e solo impermeabilizado
com cimento até umidade 11 + 1%. Os cafés foram torrados em um torrador modelo
Probatino (Probat®©), e para determinar o grau de torra, o sistema de disco de cor de
classificacdo de torra da Agtron / SCAA foi usado (Agtron 55). Os cafés foram moidos
em moedor de bolas e peneirados em agitador de peneiras (Bertel), até atingir a

granulometria desejada.

Os valores utilizados nos 15 experimentos e os parametros para andlise de testes
em amostra de extrato de café torrados.

4.2. Delineamento experimental

Foi utilizada a metodologia de superficie de resposta no presente trabalho para
a avaliacdo das trés variaveis escolhidas, cada uma contendo trés niveis, por meio da

elaboracdo da matriz utilizando o delineamento Box—Behnken (BBD).

4.3. Preparo dos extratos

Os extratos foram preparados em ultrassom nos tempos e concentragoes
descritos na Tabela 1. Os extratos serdo preparados de forma aleatoria. A extracao
foi realizada com agua fervente em baldo volumétrico de 10 mL. Foram utilizadas as
proporcdes de amostra e 4gua, e tamanho de particula de café conforme descrito na
Tabela 1. O conteudo foi submetido a ultrassom (Cristofoli P 50/60 HZ) de acordo com

0s tempos previamente estipulados na Tabela 1, e o volume foi ajustado (10 mL) apés
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a ambientacdo da solucdo. Apos o extrato foi filtrado (0,45 pum) para um vial e levado

para as analises cromatograficas.

Tabela 1. Planejamento superficie de resposta de café Ardbica e Conilon.

_ Granulometria Tempo Relacéo
Experimento X1 X2 X3
(MESH) (min) solido/liquido
1 20 -1 5 -1 1:800 0
2 60 1 5 -1 1:800 0
3 20 -1 35 1 1:800 0
4 60 1 35 1 1:800 0
5 20 -1 20 0 1:200 -1
6 60 1 20 0 1:200 -1
7 20 -1 20 0 1:1400 1
8 60 1 20 0 1:1400 1
9 40 0 5 -1 1:200 -1
10 40 0 35 1 1:200 -1
11 40 0 5 -1 1:1400 1
12 40 0 35 1 1:1400 1
13 40 0 20 0 1:800 0
14 40 0 20 0 1:800 0
15 40 0 20 0 1:800 0

4.4. Andlises por UHPLC-DAD

As andlises dos compostos 3-CQA, 4-CQA, 5-CQA, 3,4-diCQA, 3,5-diCQA, 3-
FQA, 4-FQA, 5-FQA e cafeina foram realizadas de acordo com Costa et al. (2024) em
um UHPLC (Dionex Ultimate 3000rs - Thermo Scientific) equipado com bomba
quaternaria, desgaseificador, injetor automatico e forno de coluna, acoplado a um
detector DAD. Para separacéo, foi usada uma coluna C18 de nucleo fundido (50 x 2.1
mm, 2.6 u - ACE Generix) a 35°C. As amostras foram injetadas no UHPLC e a fase
movel utilizada foi uma solucdo aquosa de acido acético 1% (A), e metanol (B), em
um fluxo de 0,5 mL/min. Foi utilizado um modo gradiente de elui¢do, deteccao dos
compostos foi feita em um detector DAD nos comprimentos de onda 325 nm, para 0s

acidos clorogénicos, e 270 nm para a cafeina. A quantificacdo foi realizada por
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padronizacao externa de 5 pontos. Os resultados foram expressos em porcentagem

(%) do composto por grama de café torrado.

4.5. Andlises estatisticas

A normalidade de todos os dados obtidos foi analisada por meio do teste
Shapiro-Wilk. Foi realizada uma analise de superficie de resposta para a observagao
da melhor condicdo para a extracdo dos compostos. Para isso, foi utilizado o pacote
rsm (LENTH, 2009) no software RStudio. Utilizou-se um valor de p < 0,05.

5. RESULTADOS

O mercado de café cada vez mais exigente busca por novas tecnologias para
o melhoramento da qualidade do fruto e da bebida. O pais que tem bons cafeicultores
segue as boas préaticas e tecnologias inovadoras desenvolvidas por 6rgdos de
ensino, pesquisa e extensao, que participam da cultura e vivencia os resultados do
aumento da sustentabilidade ligados produtividade do café (GUERRA, 2021). Nesta
pesquisa foi utilizada a fase movel composta por uma solu¢do aquosa de &cido
acético 1% (A), e metanol (B), em um fluxo de 0,5 mL/min. e eluicdo gradiente nas
propor¢des de 0—11 min: 95% A; 11-15 min: 80% A; 15-18: 80% A; 18—20 min: 70%
A; 20-25 min: 70% A; e 25-28 min: 95% A; 28-35min: 95% A.

A deteccdo dos compostos foi realizada em um detector DAD nos
comprimentos de onda 325 nm para os acidos clorogénicos, e 270 nm para a cafeina.
O resultado esperado da otimizacdo de cafeina e acidos clorogénicos em graos de
café torrados em processo de extracao por ultrassom assistida, obteve extracao nas
diversas faixas estudadas e identificada por imagens cromatogréficas a cafeina e os
CGAs. Os valores obtidos na analise da metodologia de superficie utilizados
apresentam resultados néo significativos.

Os resultados encontrados na (Tab.2) café conilon foram: 3CQAs: (1,55q), 4
CQAs: (0,73g) e 5 CQAs: (0,62g) obtiveram excelente percentual de concentracao
desses acidos clorogénicos presentes no extrato de café, cerca de (2,599) de cafeina
e CQAs Totais de 3,68g. Os resultados encontrados na (Tab.3) café arabica foram:
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3CQAs: (1,809), 4 CQAs: (0,769) e 5 CQAs: (0,609) obtiveram excelente percentual
de concentracao desses acidos clorogénicos presentes no extrato de café, cerca de
(1,949) de cafeina e CQAs Totais de 3,47g. permanecendo de acordo com o limite
pré-estabelecido — por meio da Portaria n°® 377, de 26 de abril de 1999 — de 0,05). De
acordo com o Teste de suposicfes, levando em conta os erros relacionados ao
delineamento Box—Behnken (BBD), no processo de extracdo dos componentes
quimicos, por analise de cada experimento, ndo foi significativa para otimizacédo

encontrada nos cafés estudados.

5.1 Café conilon

Este valor de extracdo de cafeina encontrado estd acima do relatado em
estudos prévios para C. canephora, com teores de cafeina entre 1,69 a 2,45 g/100g
(KALSCHNE, 2019; REIS, 2019; PINHEIRO, 2019). No estudo, observa o conteudo
de 5-CQA variando de 0,35g a 0,629/100g (Tab.2) conilon e arabica 0,329 a
0,609/100g (Tab.3) arabica. Neste estudo o café conilon apresentado na (Tab.2) no
Experimento (11), mostra os maiores valores e menores extracao de cafeina: 2,599 e
CQAs Totais de 3,68g conilon, esses valores estdo superiores na faixa superior
daquele relatado para cafés C. canephora com diferentes graus de torrefagdo como
de 0,21 a 2 g/100g (KLIKAROVA, 2022). O teor de CGAs Totais em cafés de C.
canephora de torra média foram descritos valores de 2 a 2,32 g de CGAs 100 g/100g
(KALSCHNE, 2019; Reis et al., 2019). PORTELA et al. 2021, neste estudo os CGAs

totais encontrados no café 2,49 polpa, 2,59 cascas, 3,0g borra de café.
5.2 Café arabica

Neste estudo o café arabica apresentado na Tabela 3 no Experimento (1), mostra os
maiores valores e menores extracdo de cafeina: 1,949 e CQAs Totais de 3,47g. Na
Tabela 3 os CQAs de maior propor¢cdo no café ardbica foram: 3CQAs: (1,809), 4
CQAs: (0,76g) e 5 CQAs: (0,609). A andlise atual tem identificado no potencial de
qualidade sensorial e tamanho dos grdos das novas cultivares de café arabica, as

varias condi¢des edafoclimaticas.
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Comparando-se o café conilon Tabela 2, com o arabica Tabela 3, observou-se que o
café conilon apresentou teores superiores de cafeina ao café arabica. Estes
resultados sao condizentes com alguns dados da literatura (KLIKAROVA, 2022), que

descreve o café conilon com valores de cafeina superior ao café arabica.

No pais, ainda que em sua maioria como as cultivares de C. arabica sejam
originadas de uma base genética complexa, expressa grande similaridade genética e
deste modo dificulta a diferenciagdo, apesar de suas variacOes, diversos autores
relatam que possuem potencial para produzir cafés especiais (FERNANDES et al.,
2020).

Resisténcia as mudancas climaticas e analise sensorial (2022), contribui para
melhor qualidade e produtividade do café arabica, apoio micro agricultores e preserva
identidade genética Unica do café, e revela tendéncias emergentes, atua na
perspectiva global, em analises bibliométricas para pesquisas futuras em café arabica
(RASERA, 2023; B'ERDI, 2023; SANTANA, 2021; AFUYE, 2021; ANSHORI, 2023).

O café arabica uma das caracteristicas que as plantam crescem e alguns anos
até amadurecer e produzir e frutificar e sdo sensiveis a fatores biolégicos, gréos que
passam por colheita cuidadosa para manter a qualidade (NAJIMI et al., 2024; KEMIRA
et al., 2023; BIRATU et al., 2024).

Realizar a colheita do grédo no ideal grau de amadurecimento é muito importante
no processo produtivos, independente da técnica adotada, pois nesta fase ocorrem os
precursores quimicos que podem contribuir na qualidade sensorial da bebida (LEMOS
et al., 2020).



Tabela 2. -Teor de cafeina e acidos clorogénicos (g/100 g) em café conilon submetidos a metodologia de superficie de resposta.
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Experimento  Cafeina 3-CQA 4-CQA 5-CQA 3-FQA 4-FQA 5FQA 3,4-diCQA  3,5-diCQA  Total CQA
1 2,06 1,19 056 043 021 018 0,08 0,02 0,02 2,69
2 1,71 099 0,47 035 0118 0,15 0,06 0,02 0,04 2,26
3 2,13 1,30 0,60 046 022 019 0,08 0,02 0,03 2,90
4 2,08 1,25 0,57 043 021 018 0,08 0,03 0,07 2,82
5 2,12 1,26 0,59 046 023 020 0,08 0,02 0,03 2,89
6 2,17 1,20 0,56 043 021 018 0,08 0,02 0,05 2,74
7 2,46 1,47 0,69 054 026 023 0,10 0,02 0,03 3,34
8 2,34 1,38 0,65 051 024 021 0,09 0,03 0,31 3,40
9 2,36 1,39 0,62 049 026 022 0,10 0,02 0,04 3,14
10 2,13 1,23 0,57 044 024 020 0,09 0,03 0,05 2,85
11 2,59 1,55 0,73 0,62 028 024 0,12 0,04 0,10 3,68
12 2,34 1,42 0,66 051 026 023 0,09 0,02 0,05 3,24
13 2,11 1,26 0,59 046 024 020 0,09 0,03 0,05 2,92
14 2,29 1,33 0,62 051 025 021 0,10 0,02 0,03 3,05
15 2,34 1,42 0,66 051 027 023 0,10 0,03 0,06 3,28
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Tabela 3. -Teor de cafeina e acidos clorogénicos (g/100 g) em café arabica submetidos a metodologia de superficie de resposta.

Experimento Cafeina 3-CQA 4-CQA 5-CQA 3-FQA 4-FQA 5-FQA 3,4-diCQA  3,5-diCQA  Total CQA
1 1,94 1,80 0,76 0,60 0,16 0,08 0,06 ND ND 3,47
2 1,12 1,02 0,43 0,33 0,11 0,05 0,03 0,02 ND 2,00
3 1,26 1,13 0,49 0,38 0,12 0,06 0,04 ND ND 2,23
4 1,07 0,99 0,43 0,33 0,11 0,05 0,03 ND ND 1,93
5 1,10 1,01 0,44 0,33 0,11 0,05 0,03 ND ND 1,97
6 1,08 0,99 0,43 0,32 0,10 0,05 0,03 ND ND 1,93
7 1,18 0,96 0,42 0,32 0,11 0,05 0,03 ND ND 1,90
8 1,23 1,18 0,52 0,39 0,12 0,06 0,04 0,04 0,01 2,36
9 1,01 0,92 0,39 0,30 0,10 0,05 0,03 ND ND 1,80
10 1,09 0,98 0,42 0,32 0,11 0,05 0,03 ND ND 1,92
11 1,24 1,11 0,48 0,37 0,12 0,06 0,04 0,02 ND 2,19
12 1,32 1,20 0,51 0,40 0,13 0,07 0,04 0,02 0,01 2,38
13 1,18 1,04 0,45 0,35 0,11 0,06 0,04 ND ND 2,05
14 1,16 1,03 0,44 0,34 0,11 0,06 0,04 ND ND 2,02
15 1,10 0,97 0,42 0,32 0,11 0,05 0,03 ND ND 1,91
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Figura 9: Cromatogramas de café conilon (experimento 8) obtido em (a.) 270 nm para a identificacdo
da cafeina; e (b.) 325 nm para a identificacdo dos padrdes 5-CQA (1); 3-CQA (2); 5-FQA (3); 4-CQA
(4); 3-FQA (5); 4-FQA (6); 3,5-diCQA (7); e 3,4-diCQA (8)

Os teores dos acidos clorogénicos 3-CQA, 4-CQA, 5-CQA, 3-FQA,4-FQA (5);
5-FQA; 3,4-diCQA, 3,5- diCQA e de cafeina, quantificados nos extratos aquosos das
amostras preparados a partir do café, analise por UHPLC-DAD, estédo dispostos na
Tabela 2, em % de compostos no café torrado, bem como as equacdes obtidas por
meio da curva de calibracdo (ER), os limites de deteccdo (LD) e quantificacdo (LQ)
de cada um dos padrbes. Os cromatogramas dos (8) experimentos nos diferentes
comprimentos de onda utilizados estéo dispostos na Figura 9 como demonstracao
visual das corridas cromatograficas obtidas em (a) e (b). Todos os compostos

apresentaram distribuicdo normal e homogeneidade.

Foi encontrado nessa analise um teor de acidos clorogénicos totais entre
2,69% e 3,47% e entre 2,40% e 9,33%, com valores mais elevados nas torras claras,

seguido pela torra média e, por ultimo, torra escura (COSTA et al., 2022). Dentre os
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CGAs, o composto 3-CQA foi encontrado nesse experimento em maior quantidade,
variando entre 0,92% e 1,80% conilon Tabela 2 e 1,19% e 1,55% arabica Tabela 3 e
entre 1,41% e 5,94% (COSTA et al., 2022). Foi encontrado nesse experimento maior
quantidade de 3,5-diCQA entre 0,02% e 0,10% conilon Tabela 2, porém di-CQA no

arabica nao foi encontrado em nenhuma das amostras.

Os teores dos CQAs foram superiores aos di-CQAs e, além disso, foi
observada uma quantidade superior de acidos clorogénicos. Foi encontrado um teor
de cafeina entre 1,71% e 2,59% conilon Tabela 2, entre 1,01 e 1,94 % arabica na
Tabela 3 e entre 2,16 e 2,41% (C100 e M60, respectivamente), (COSTA et al., 2022),
sem diferencas significativas entre as amostras, estando acima do minimo exigido
de 0,7% (BRASIL, 1999).
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Figura 10: Cromatogramas de identificac@o da cafeina em extrato de café arabica.

Foi observado na FiguralO os cromatogramas de cafeina (a) para café arabica,
respectivamente apresentou resultados menores em relacéo a cafeina (a) comparado
a Figura 9 de cromatogramas de café conilon. Apresentou valor superior a 55%, onde

a cafeina no café arabica proximo de 30%.
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Figura 11: Cromatogramas de café arabica (experimento 8) obtido em (a.) 270 nm para a identificacdo
da cafeina; e (b.) 325 nm para a identificacdo dos padrdes 5-CQA (1); 3-CQA (2); 5-FQA (3); 4-CQA
(4); 3-FQA (5); 4-FQA (6); 3,5-diCQA (7); e 3,4-diCQA (8).

Os teores dos &cidos clorogénicos 3-CQA, 4-CQA, 5-CQA, 3-FQA,4-FQA (5);
5-FQA; 3,4-diCQA, 3,5- diCQA e de cafeina, quantificados nos extratos aquosos das
amostras preparados a partir do café, analise por UHPLC-DAD, estéao dispostos na
Tabela 3, em % de compostos no café torrado, bem como as equacdes obtidas por
meio da curva de calibragéo (ER), os limites de detec¢ao (LD) e quantificagao (LQ)
de cada um dos padrbes. Os cromatogramas dos (8) experimentos nos diferentes
comprimentos de onda utilizados estdo dispostos na Figura 9 como demonstracao
visual das corridas cromatograficas obtidas. Todos 0s compostos apresentaram

distribuicdo normal e homogeneidade.

Os extratos de café conilon e arabica preparados foram colocados em
pequenos frascos apos filtrados em um estojo interno do aparelho UHPLC-DAD, para
analise e separacdo dos compostos propostos neste estudo. Houve resultados de
extracao desses elementos expressos na Figura 11 de cromatografia (b), através dos
picos, sendo os de maior concentracéo foi 5CQA em 50% e 3CQA de cerca de 74%

de extracao no café arabica.

Retacio soado fuda
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Figura 12: Teor de cafeina e acidos clorogénicos (CGAS) totais em café conilon em

diferentes variaveis.

O Teor de cafeina em infusdes de café conilon e arabica, torrados e moidos
(preparados em laboratorio); * representam diferencas estatisticamente significativa
(p<0,0001). Valores marcados com letras diferentes forma significativamente
diferentes. Em relacao ao tipo de café, dos dois estudados, o café conilon apresentou
o maior teor de cafeina, e menor teor o café arabica Figural2. As diferencas

encontradas foram estatisticamente significativas (p<0,05).

O café conilon nas Figuras 12 A- F em analise das trés variaveis escolhidas,
por matriz de delineamento Box—Behnken (BBD); utilizados no exercicio das
atividades laboratoriais, em pesquisa de extratos de café conilon e arabica que foram
preparados para esse estudo. No café conilon apresentaram teores de extracdo,

porém nao houve resultados significativos observados na Figura 12.

Conforme a Figura 12 A- CGAs totais % o > valor encontrado foi o Tempo de
5- (2,8 € 1,9). Na Figura 12 B- CGAs totais % o0 > valor foi a granulometria de 40—
(3,0 e 3,3) e na Figura 12 C- CGAs totais % o > valor foi na Relacao solido liquido de
0,0714- (3,3 e 3,5). As Figuras apresentam extracdo de CGAs totais, com

caracteristicas de extracao entre eles, porém ndo houve resultado significativo.

De acordo a Figura 12 D- CGAs totais % o > valor encontrado foi o Tempo de
5-(2,5e 3,4). Na Figura 12 E- CGAs totais % o > valor foi o Tempo de 5'- (1,1 e 1,6)
e na Figura 12 F- CGAs totais % o > valor foi na Relacao solido liquido de 0,0714—
(1,2 e 1,3). As Figuras D e E mostram mesmo valor de Tempo 5’, porém nao houve

diferenca significativa.

A ' B C i —

Tempo
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Figura 13: Teor de cafeina e &cidos clorogénicos (CGAS) totais em café.arabica em

diferentes variaveis.

O café arabica nas figuras 13 A-F, em analise das trés variaveis escolhidas, por
matriz de delineamento Box—Behnken (BBD); utilizados no exercicio das atividades
laboratoriais, em pesquisa de extratos de café conilon e arabica que foram preparados
para esse estudo. A Analise apesar de apresentar teores diferentes de extracdo no
café arabica ndo houve resultados significativos nas Figuras 13 para otimizacédo de

CGAs e cafeina.

A disposicdo da Figura 13 A- Cafeina % o > valor encontrado foi a
granulometria de 40 - (2,2 e 2,4). Na Figura 13 B- Cafeina % o > valor foi na relacédo
Solido ligquido (SL) de 0,714 — (2,3 e 2,5) e na Figura 13 C- Cafeina % o > valor foi o
Tempo de 5 — (1,9 e 2,5). E possivel observar que houve extracio de cafeina % em

todas as figuras, sem resultado significativo entre eles.

Verificamos na Figura 13 D- CGAs totais % > valor foi encontrado na Relacao
Sdlido liquido (SL) de 0,0714 - (2,1 e 2,4). Na Figura 13 E- CGAs totais % > valor foi
a Granulometria de 20 — (1,9 e 2,8) e na Figura 13 F- CGAs totais % > valor foi na
Relacdo Sdlido liquido (SL) de 0,714 - (3,1 e 3,5). As Figuras D e F apresentaram

mesmo valor de 0,0714 de extracdo para SL.

A B C
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Figura 14: Graficos de superficie de resposta dos compostos MSR cafeina e

CGAs totais conilon.
As figuras de analise MRS apresentam movimentos de ampliagdo de extragédo

nas faixas estudadas. Porém nao houve um resultado significativo nas Figuras14 A-
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N, apresentaram o mesmo perfil de imagens que nao atingiram o angulo de curvatura

de otimizacao dessas extracoes.

Verificamos na Figura 14 A- Relacdo Sdlido liquido (SL) e granulometria em
relagdo ao Tempo de 20’ — (0,5 e 20). Na Figura 14 B- Relacao Sdlido liquido (SL) e
Tempo em relacdo a granulometria de 40 — (0,10 e 5’). Na Figura 14 C- Granulometria
e Tempo em relagéo SL de 0,21 — (0,35e 5’). As Figura B e C apresentaram mesmo

valor de 5’ de extragéo para granulometria e SL.

De acordo com a Figura 14 D- Relacao Sdlido liquido (SL) e granulometria em
relacdo ao Tempo de 20’ — (0,11 e 20). Na Figura 14 E- Relacado Sdélido liquido (SL)
e Tempo em relacao a granulometria de 40 — (0,5 5’). Na Figura 14 F- Granulometria
e Tempo em relacdo SL de 0,800 — (0,45e 5’). As Figura E e F apresentaram mesmo
valor de 5’ de extragao para granulometria e SL. Todas as figuras demonstram em
suas imagens um perfil de extracédo visivel, porém ndo chegam a intensidade de

maior extragdo que evidencie angulos de curvatura esperados na técnica de MSR.

Apresentado na Figura 14 G- Relacéo Sélido liquido (SL) e granulometria em
relacdo ao Tempo de 20’ — (0,05 e 20). Na Figura 14 H- Relacao Sélido liquido (SL)
e Tempo em relacdo a granulometria de 40 — (0,30 e 5’). Na Figura 14 I-
Granulometria e Tempo em relacdo SL de 0,21 — (0,10 e 5’). As Figura H e |
apresentaram mesmo valor de 5’ de extragéo para granulometria e SL.

Foi observado na Figura 14 J- Relacdo Sdlido liquido (SL) e granulometria em
relacdo ao Tempo de 20’ — (0,11 e 20). Na Figura 14 K- Relacdo Sdlido liquido (SL) e
Tempo em relacdo a granulometria de 40 — (0,06 e 5°). Na Figura 14 L- Granulometria
e Tempo em relacdo SL de 0,800 — (0,05 e 5’). As figuras 14 K e L ambos mesmo

valor de tempo em §'.

Ao analisar a Figura 14 M- Relacdo Sdlido liquido (SL) e Tempo e relacdo a
granulometria de 40 — (0,31 e 5’). Na Figura 14 N- Relag&do Solido liquido (SL) e
granulometria em relagdo ao Tempo de 20’ — (0,30 e 20). As imagens do perfil de
extracdo, as cores nado se intensificam, ndo apresentam caracteristicas de maior

extracdo que evidencie angulos de curvatura de MSR.

D
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Figura 15: Graficos de superficie de resposta dos compostos cafeina e CGAs totais

arabica.

Na andlise da metodologia de superficie de resposta, e também considerando
a extracao de cafeina e CGAs por parametros: granulometria, tempo e relacao sélido
liquido. Apresentam um leve movimento nas faixas estudadas que caracteriza a
extracdo dos componentes quimicos. As Figuras 15 de A-N apresentaram o mesmo
perfil de imagens que néo atingiram o angulo de curvatura superior que apresentam o
maior ponto de extragdo, normalmente visto com a coloragdo avermelhada para

apresentar a otimizacao dessas extracoes.

De acordo com a Figura 15 A- Granulometria e Tempo em relacdo SL de 0,800
— (0,006 e 35’). Na Figura 15 B- Relacdo Sdlido liquido (SL) e Tempo em relacdo a
granulometria de 40 — (0,010 e 5’). Figura 15 C- Relacdo Sdélido liquido (SL) e
granulometria em relagdo ao Tempo de 20’ — (0,009 e 40).

Verificamos que a Figura 15 D- Relacdo Solido liquido (SL) e Tempo em
relacdo a granulometria de 40 — (0,00 e 5’). Figura 15 E- Relacao Sdlido liquido (SL)
e granulometria em relacdo ao Tempo de 20’ — (0,00 e 60). Na Figura 15 F-
Granulometria e Tempo em relacdo SL de 0,21 — (0,00 e 35’).

Em relacdo a Figura 15 G- Relacao Sélido liquido (SL) e Tempo em relacao a
granulometria de 40 — (1,10 e 35’). A Figura 15 H- Granulometria e Tempo em relagao
SL de 0,21 - (1,10 e 5’). Na Figura 15 |- Relag&o Sdlido liquido (SL) e granulometria
em relacdo ao Tempo de 20’ — (0,34 e 20).

Observamos na Figura 15 J- Relagao Sélido liquido (SL) e Tempo em relagéo
a granulometria de 40 — (1,10 e 35’). Figura 15 K- Granulometria e Tempo em relacao
SL de 0,21 - (1,10 e 5’). Na Figura 15 L- Relag&o Sélido liquido (SL) e granulometria
em relacdo ao Tempo de 20’ — (0,34 e 20).

Foi apresentado na Figura 15 M- Relacdo Sdlido liquido (SL) e Tempo em
relacdo a granulometria de 40 — (1,10 e 5’). Figura 15 N- Granulometria e Tempo em
relacdo SL de 0,800 — (1,10 e 5’). As Figuras M e N apresentaram mesmo valor de

1,10 e 5’ de extragao para granulometria e SL.

Obtemos nas Figuras a seguinte analise: que as atividades de extracdo dos
compostos, houve grande contribui¢cdo para transformagdes bioquimicas sofridas no

processo de extracdo nos extratos de café. As principais alteracdes que ocorreram
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durante a extracdo foram: movimentos de curvatura inicial na figura; variacdes de
valores; extracdo dos compostos CGAs e cafeina, mudanca dos pigmentos entre

outros.

No entanto houve uma série de fatores que contribuem para a rapida extracédo
dos compostos: como sua composicao, atividade do solvente agua, granulometria,
tempo e relacdo solido liquido, portanto, nesse processo de extracdo nado foi

encontrado valores significativos para otimizagdo desses compostos.

6. DISCUSSAO

O Estado do Espirito santo vem ganhando destaqgue como segundo maior
produtor e exportador do pais. O desenvolvimento e cultivo de café a décadas gera
renda, e traz novos imigrantes, conhecimento de agronegdcio, solidez em seus
produtos, que parte atendem o nosso mercado nacional, cada vez mais forte em
exportacdes de café para o mundo.

Para encontrar maiores concentracées dos compostos quimicos nos graos de
café, é importante obter uma variedade de café de boa procedéncia e qualidade.
Podemos observar que de acordo com os resultados das analises em relagcéo ao teor
encontrado de cafeina neste experimento no extrato de café conilon foi de
2,59¢g/100g e no café arabica 1,949/100g, foi possivel encontrar bons resultados para
ambos, pois foi acima da média recomendada (BRASIL, 1999), como também nesta
pesquisa foi encontrado um teor de cafeina entre 2,16 e 2,41% (C100 e M60,
respectivamente) (COSTA, 2022), e sem diferencas significativas entre as amostras,
acima do minimo exigido de 0,7% (BRASIL, 1999).

Ao analisar os Gréaficos de Teor de cafeina e CGAs conilon e arabica
apresentados nas Figuras 12 e 13.

e O Parametro de Tempo (5, 20 e 35 min), observa-se resultados: O café
conilon- CGAs totais % os > valores encontrados foram o Tempo de 5’-
Figura 12 A, (2,5e 3,4) na Figura 12D e (1,1 e 1,6) na Figura 12 E; O
café arabica- Cafeina % os > valores encontrados foram o Tempo de 5’
— Figura 13 C- (1,9 e 2,5), 0 que permite entender, essa leitura para
ambos cafés, onde ocorre a extracdo em tempo > 5’ para ambos cafés

e CGAs totais % e Cafeina %.
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Ao analisar os Gréficos de Superficie de resposta dos compostos MSR cafeina

e CGAs totais conilon e arabica apresentados nas Figuras 14 e 15.

Observa-se resultados: O café conilon- Os > valores encontrados foram o
Tempo de 5'- (SL) e Tempo em relagéo a granulometria de 40 — (0,10 e 5°) na Figura
14 B e Granulometria e Tempo em relacdo SL de 0,21 — (0,35 e 5’) na Figura 14 C.
As Figuras B e C apresentaram mesmo valor de 5’ de extragao para granulometria e
SL. Relagéo Sdlido liquido (SL) e Tempo em relacdo a granulometria de 40 — (0,5 e
5’) na Figura 14 E e Granulometria e Tempo em relagéo SL de 0,800 — (0,45¢e 5°) na
Figura 14 F. As Figuras 14 E e 14 F apresentaram mesmo valor de 5’ de extragéo
para granulometria e SL. Relacdo Solido liquido (SL) e Tempo em relacdo a
granulometria de 40 — (0,30 e 5’) na Figura 14 H e Granulometria e Tempo em relagao
SL de 0,21 — (0,10 e 5’) Na Figura 14 |. As Figuras H e | apresentaram mesmo valor
de 5’ de extragao para granulometria e SL. Relac&o Solido liquido (SL) e Tempo em
relacdo a granulometria de 40 — (0,06 e 5’) na Figura 14 K e Granulometria e Tempo
em relacdo SL de 0,800 — (0,05 e 5’) na Figura 14 L. As Figuras 14 K e L ambos
mesmo valor de tempo em 5’. Relacdo Sdélido liquido (SL) e Tempo e relacdo a
granulometria de 40 — (0,31 e 5’) na Figura M. Na granulometria de 40, relacdo SL

0,21 e 800, encontramos > valores de tempo 5'.

Observa-se resultados: O café ardbica- Os > valores encontrados foram:
Granulometria e Tempo em relacdo SL de 0,800 — (0,006 e 35’) na Figura 15 A e
Relacéo Sélido liquido (SL) e Tempo em relacéo a granulometria de 40 — (0,010 e )
na Figura 15 B e Relagdo Sdlido liquido (SL) e Tempo em relacdo a granulometria
de 40 — (0,00 e 5’) na Figura 15 D e Granulometria e Tempo em relacdo SL de 0,21
— (0,00 e 35’) na Figura 15 F e Relacdo Sélido liquido (SL) e Tempo em relagédo a
granulometria de 40 — (1,1 e 35’) na Figura 15 G e Granulometria e Tempo em relacao
SL de 0,21 - (1,1 e 5’) na Figura 15 H e Relagdo Sdlido liquido (SL) e Tempo em
relacdo a granulometria de 40 — (1,1 e 35’) na Figura 15 J e Granulometria e Tempo
em relacdo SL de 0,21 - (1,1 e 5’) na Figura 15 K e Relagao Sdlido liquido (SL) e
Tempo em relagédo a granulometria de 40 — (1,1 e 5’) na Figura M e Granulometria e
Tempo em relacdo SL de 0,800 — (1,1 e 5’) na Figura 15 N.

As Figuras M e N apresentaram mesmo valor de 1,1 e 5’ de extragcdo para

granulometria e SL. Na granulometria de 40 encontramos > valores de tempo 35’ e



35

relacdo SL 0,21 > valores de tempo 5’; Relagdo SL 800 > valores de tempo 5’ e 35,
Houve extracdo também utilizando MSR o que favorece > fluxo sendo favoravel esse
método na industria, quanto aos > volumes de producgédo, gera otimizacédo de tempo
e < custo de equipamentos e matéria prima.

Ao analisar os Graficos de Teor de cafeina e CGAs conilon e arabica
apresentados nas Figuras 12 e 13.

e O Parametro de Granulometria entre (MESH 20, 40 e 60), observa-se
resultados: O café conilon- CGAs totais % os > valores encontrados
foram na Granulometria de 40— (3,0 e 3,3) na Figura 12 B. O café
arabica- Cafeina % os > valores encontrados foram na granulometria
de 40 - (2,2 e 2,4) na Figura 13 A e CGAs totais % > valor foi a
Granulometria de 20 — (1,9 e 2,8) na Figura 13 E. Nas Figuras B e E

apresentaram valores similares em granulometria de 40.

Ao analisar os Graficos de Superficie de resposta dos compostos MSR cafeina

e CGAs totais conilon e arabica apresentados nas Figuras 14 e 15.

Observa-se resultados: O café conilon- Os > valores encontrados foram a
Relagao Solido liquido (SL) e granulometria em relagédo ao Tempo de 20’ — (0,5 e 20)
na Figura 14 A e Relac&o Sdlido liquido (SL) e granulometria em relacdo ao Tempo
de 20’ — (0,11 e 20) na Figura 14 D e Relagéo Salido liquido (SL) e granulometria em
relagdo ao Tempo de 20’ — (0,05 e 20) na Figura 14 G e Relagéo Sdlido liquido (SL)
e granulometria em relagdo ao Tempo de 20’ — (0,11 e 20) na Figura 14 J e Relacéo
Solido liquido (SL) e granulometria em relagdo ao Tempo de 20’ — (0,30 e 20) na
Figura 14 N. Nas Figuras 14 A-N todas apresentaram mesmo > valor de
granulometria de 20.

Observa-se resultados: O café arabica- Os > valores encontrados foram
Relagao Sdlido liquido (SL) e granulometria em relagdo ao Tempo de 20’ — (0,009 e
40) na Figura 15 C e Relagédo Solido liquido (SL) e granulometria em relagdo ao
Tempo de 20’ — (0,00 e 60) Figura 15 E e Relacao Sélido liquido (SL) e granulometria
em relagao ao Tempo de 20’ — (0,34 e 20) na Figura 15 | e Relacdo Sdlido liquido
(SL) e granulometria em relagédo ao Tempo de 20’ — (0,34 e 20) na Figura 15 L. Nas
Figuras 15 C, | e L > valor de granulometria de 20, 15 E > valor de granulometria de
60.
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Ao analisar os Graficos de Teor de cafeina e CGAs conilon e arabica
apresentados nas Figuras 12 e 13.

e O Parametro Relacao solido-liquido no café conilon - CGAs totais % o

> valor foi na Relagéo solido liquido de 0,0714— (3,3 e 3,5) na Figura 12

C e CGAs totais % o > valor foi na Relacao sodlido liquido de 0,0714—

(1,2e 1,3) na Figura 12 F. As figuras C e F apresentaram mesmo valor

de SL. Na Figura 13 B- Cafeina % o > valor foi na relacéo Sélido liquido

(SL) de 0,714 - (2,3 e 2,5) na Figura 13 D- CGAs totais % > valor foi
encontrado na Relacdo Sdlido liquido (SL) de 0,0714 - (2,1 e 2,4) na
Figura 13 F- CGAs totais % > valor foi na Relagdo Sdlido liquido (SL)

de 0,714 - (3,1 e 3,5). Nas Figuras D e F apresentaram valores similares

para SL.

Ao analisar os Graficos de Superficie de resposta dos compostos MSR cafeina

e CGAs totais conilon e arabica apresentados nas Figuras 14 e 15.

Observa-se resultados: O café conilon- Os > valores encontrados foram:
Relagao Sélido liquido (SL) e granulometria em relagdo ao Tempo de 20’ — (0,5 e 20).
Figura 14 A. Relacdo Sdlido liquido (SL) e Tempo em relacdo a granulometria de 40
— (0,10 e 5") na Figura 14 B. Relacdo Sélido liquido (SL) e granulometria em relacéo
ao Tempo de 20’ — (0,11 e 20) na Figura 14 D. Relagao Sdlido liquido (SL) e Tempo
em relacdo a granulometria de 40 — (0,5e 5’) na Figura 14 E.

Observa-se resultados: O café ardbica- Os > valores encontrados foram:
Relacéo Sélido liquido (SL) e Tempo em relacdo a granulometria de 40 — (1,10 e 35’)
na Figura 15 G. Granulometria e Tempo em relacdo SL de 0,21 - (1,10 e 5’) na Figura
15 H. Relacao Sdlido liquido (SL) e granulometria em relagdo ao Tempo de 20’ —
(0,34 e 20) na Figura 15 I. Nas Figuras G e H houve diferencas relacdo ao tempo,
porém mesma SL.

Verificamos na Figura 15 J- Relacdo Sdélido liquido (SL) e Tempo em relagéo
a granulometria de 40 — (1,10 e 35’). Na Figura 15 L- Relac&o Sdlido liquido (SL) e
granulometria em relagdo ao Tempo de 20’ — (0,34 e 20). Figura 15 M- Relagéo Sélido
liquido (SL) e Tempo em relac&o a granulometria de 40 — (1,10 e 5°). Nas Figuras J,
G, H e M houve diferencas em relagéo ao tempo, e diferengas néo significativas em
SL.
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Revela que quanto maior a concentracdo, maior a extracdo dos elementos
guimicos nos extratos de cafés arabica e conilon. Os parametros indicam resultados
muito similares, porém em maior quantidade nos graficos estudados em relacéo a
Tempo foi de 5’, SL 0,125 e Granulometria de 20 para ambos cafés.

A metodologia de superficie de resposta, aponta que n&do houve otimizagao
dos elementos quimicos sugeridos cafeina e CGAs. Ha uma indagagao de que esses
resultados por serem extratos de alto valor de concentracdo desses compostos, ja
estariam na faixa de maxima extragdo. Porém é interessante reavaliar os parametros
de tempo, granulometria e a relagéo solido liquido.

A analise para recriar uma formagcado de parametros que produzam a
ampliagdo dessa estrutura de extracdo e mudar seus valores iniciais a fim de
entender sua formacao e qual proporcao de cafeina e CGAs iniciaria essa curvatura

de maxima extragao.

7. CONCLUSAO

O estudo foi realizado com o extrato de perfil quimico das espécies C. ardbica
e C. canephora var. conilon, na utilizacdo de trés parametros para o extrato de café
de duas qualidades, para analise no aparelho de cromatografia liquida UHPLC-DAD,
na determinacdo da extracdo de cafeina e CGAs. Ao todo foram identificados 8
compostos, divididos em 15 experimentos, sendo estatisticamente diferentes entre os
compostos.

O teor de acidos clorogénicos totais do café conilon e ardbica da cultivar situa-
se entre 3,68 e 3,47%, enquanto o teor de cafeina esta entre 2,59 e 1,94%, valor
esperado para a espécie. A extracdo dos compostos para ambos os cafés utilizando
a metodologia de extracdo por maceracdo em ultrassom assistida em e diluicdo no
preparo do extrato em agua fervente a 96° C demonstrou ter alto potencial para extrair

diferentes componentes.

Houve resultados expressos nas Figuras 9 a 11 de cromatografia, dos picos
gue correspondem aos CQAs e cafeina. Os valores de cafeina foram maiores de até
50%, 5CQA de 62% e 3CQA de 89% na extracdo em café conilon e no café arabica,
a cafeina de até 20%, 5CQA de 50% e 3CQA de pelo menos 74%.
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Os resultados encontrados de CQAs de maior concentracao na Tabela 2, o café
conilon foram: 3CQAs: (1,559), 4 CQAs: (0,73g) e 5 CQAs: (0,629) e Tabela 3, o café
arabica foram: 3CQAs: (1,80g), 4 CQAs: (0,76g) e 5 CQAs: (0,60g). Os resultados
obtidos da extracdo desses compostos nas Figuras 14 e 15 de metodologia de
superficie de resposta, mostra variacdo de teores de extracdo, porém nao houve
resultados significativos, o que sugere pesquisas para identificar a otimizacdo desses

compostos em atingir a maxima extracao.

No entanto a ampliacdo das faixas estudadas, novas variaveis e parametros,
poderdo identificar a otimizacdo da maxima extracao dos CQAs totais e cafeina, pela
MSR e em outras metodologias de caracter especifico para material vegetal, de alto

valor em resultados analiticos e de facil analise cientifica.
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