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Resumo: Os acidos clorogénicos estdo entre os compostos bioativos mais importantes do café, sendo
responsaveis por propriedades antioxidantes e sensoriais. Este trabalho avaliou os efeitos da temperatura, teor
de metanol e volume de extrator sobre a extragdo de compostos bioativos em amostras de café verde. O estudo
foi conduzido por meio de um planejamento fatorial fracionario. Os resultados mostraram que as trés variaveis
avaliadas influenciam significativamente a eficiéncia da extragcdo, e por conseguinte as concentragdes
registradas. Destaca-se os efeitos da temperatura sobre a extragdo de acidos clorogénicos, volume do extrator
para trigonelina e teor de metanol para cafeina. Conclui-se que a padronizagdo dos métodos de extragédo é
essencial para a comparagao de resultados entre publicagbes/estudos.
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Introducgao

Os acidos clorogénicos (AC) sdo compostos bioativos importantes encontrados no café,
séo o principal grupo de polifendis presentes no grao verde, compondo cerca de 12% da dos
graos verdes despolpados. Esses compostos sdo conhecidos por suas propriedades
antioxidantes e seus potenciais beneficios a saude, além de contribuirem para o sabor e

aroma caracteristicos do café (Stefanello, et al., 2019; Makiso, et al., 2023).

Dentre os AC destacam-se os isbmeros (3, 4 e 5) do acido cafeoilquinico (CQA), sendo
o acido 5-O-cafeoilquinico (5-CQA), conhecido como acido neoclorogénico, o0 mais abundante
(Nogueira e Trugo, 2003). Além dos AC, muitos estudos se dedicam a medicdo das
concentragdes de trigonelina e cafeina em cafés verdes e torrados na busca de contrastes
composicionais entre as variedades conilon e arabica (Agnoletti et al., 2019), bem como na
tentativa de correlacionar atributos sensoriais com a composigao (Farah, 2006; Cwikova, et
al., 2022). Desta forma, fica claro a importancia de estudar as variaveis que influenciam a
eficiéncia dos procedimentos de extragao dos compostos bioativos. Este trabalho objetivou
avaliar os efeitos da temperatura, teor de metanol e volume de extrator sobre a concentracao

medida de 11 compostos bioativos de amostras de café verde.
Metodologia

Uma amostra de café verde (CV) conilon (safra 2024/25) foi moida (moida <0,8mm),

seca (100 °C/2h) e porgdes de 0,500g pesadas em tubos Falcon de 50mL para avaliar a
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eficiéncia das condigdes de extragdo, seguindo um planejamento fatorial fracionario, 23, com
ponto central e duplicatas. Foram estudados os efeitos da variacdo da temperatura, do volume
e do percentual de metanol na solugao extratora, conforme apresentado na tabela 1, sendo
as extracdes realizadas em banho-maria durante 20 minutos, com agitagdo em vortex (por 10

segundos) a cada 5 minutos.

TABELA 1. Condigdes empregadas na extragdo, conforme planejamento 23!, com ponto central

Ensaios Temperatura (° C) V (ml) extrator Metanol (%)
A 60 20 40
B 60 40 10
C 100 20 10
D 100 40 40
E 80 30 25

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Os extratos obtidos foram centrifugados (4.000rpm/1min), por¢gdes de 0,25mL foram
filtradas em membrana de 0,45um (Perfecta, Nylon) e gravimetricamente diluidas com 4,8mL
de solucdo metandlica a 20% (v/v). Todos reagentes usados foram de grau HPLC (Sigma-
Aldrich). As determinacdes foram realizadas em cromatografo Shimadzu (Prominence 20i)
com detector PDA, pela injecdo de 4uL em coluna C18 (ODS2, de 150x4,6mm),
termostatizada a 40°C, com vazao de 1,05mL/min da fase moével composta por 2,3% de
solugao de acido fosférico 0,20% (v/v) com gradiente de metanol entre 5 a 55% em 30 min,
seguidos de 10 de estabilizagdo. Os acidos clorogénicos-AC (isbmeros 3, 4 e 5-CQAs, 3,4 e
5-FQA, 3.,4; 3,5 e 4,5-di-CQAs) foram quantificados pela integragdo dos picos registrados em
325m, trigonelina e cafeina com a absorbancia em 270nm. Por¢cbes de 1 a 10mg dos
compostos (AC e trigonelina adquiridos de MCE-Veritas, com pureza >98,5% e cafeina da
Sigma-Aldrich, >99%) foram dissolvidos em solu¢do metandlica a 20% obtendo-se padrdes
entre 100 e 500 mg/kg. Para as analises, o aparelho foi calibrado com uma mistura cobrindo
a faixa de 5 a 50 mg/L para os CQAs e cafeina e entre 1 e 10 mg/L para os demais compostos.
Uma amostra foi repetidamente analisada, no inicio e a cada 10 amostras para verificar a
estabilidade do sinal analitico, que demonstrou precisao melhor que 5 % entre replicatas da

amostra controle.
Os efeitos foram avaliados com o software livre Chemoface (Nunes et al., 2012).
Resultados e Discussao

Uma sintese dos resultados € apresentada na tabela 2, para os acidos clorogénicos, os

teores totais de cada grupo sao apresentados, além da soma geral (ACtwtal). Uma escala de

VI Semana de Quimica do Norte do Espirito Santo - SEQUINES
Sao Mateus/ES - 03 a 06 de novembro de 2025



cores foi aplicada. Para destacar, em vermelho os maiores valores obtidos nos ensaios

realizados com a condi¢cdo D para ambas amostras.

Tabela 2. Teores (%) registrados na amostra CV

Ensaios| Trigonelina | Cafeina | CQAs | FQAs | di-CQAs | ACioq
A 0,54 2,27 6,06 1,32 0,64 8,01
0,52 2,28 5,86 1,26 0,71 7,83
B 0,59 2,32 6,07 1,17 0,51 7,74
0,55 2,12 5,72 1,13 0,11 6,96
C 0,54 2,28 6,50 1,45 0,38 8,34
0,54 2,25 6,46 1,46 0,67 8,59
D 0,70 2,94 8,28 1,81 0,86 10,95
0,72 3,04 8,39 1,78 1,01 11,18
E 0,55 2,33 6,42 1,36 0,71 8,50
0,56 243 6,65 1,41 0,78 8,85

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Diagramas de Pareto foram empregados na avaliagao estatistica dos efeitos, figura 1.
De modo geral, todas as 3 variaveis estudas influenciam significativamente (a=5%) a extragcéo

dos compostos estudados.

Figura 1 — Diagramas de Pareto, usados na avaliacdo da significancia (0=5%) dos efeitos das variaveis
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Para a trigonelina, o volume da solugao extratora foi o fator de maior influéncia. Ja para
a cafeina, a eficiéncia da extragao dependeu principalmente do percentual de metanol e da
temperatura. No caso dos acidos clorogénicos (representados pela soma dos CQAs, cerca de
80% do ACwtal), a variavel mais determinante foi a temperatura de extragdo. Mapas de
contorno, entre teor de metanol e temperatura de extragdo, sdo apresentados na figura 2.
Percebe-se incrementos de 30 a 70% nas concentragdes medidas entre os niveis inferior e
superior das variaveis testadas. Por exemplo, para o 5-CQA a concentragdo média dos
ensaios com as condigbes B e D variaram de 4,2 a 6,0% (figura 2), sendo sempre mais efetiva

na condigao D.

Figura 2 — Mapas de contorno (Temperatura Vs Percentual de Metanol) para alguns paradmetros
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).
Consideragoes Finais
As variaveis avaliadas mostraram efeitos significativos, indicando que os procedimentos

de extracao influenciam fortemente os resultados. Assim, a comparacéao entre estudos deve
considerar essas condigdes, o que dificulta a obtengao de valores de referéncia para genétipos
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e variedades. Recomenda-se a padronizacdo da extragdo de compostos bioativos do cafe,

sendo possivel utilizar uma mesma condi¢ao 6tima para cafés verdes e torrados.
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