x

<o

x

XXXIIl Congresso de
» .. Iniciacd&o Cientifica da
o

x

Unicamp

o
<

APLICACAO DE FERRAMENTA IN SILICO PARA
EXPLORACAO DE NOVOS SOLVENTES VISANDO A
EXTRACAO DE ACIDO CLOROGENICO A PARTIR DE
CAFE ARABICO VERDE E DE ERVA-MATE

Palavras-Chave: ACIDO 5-CAFEOILQUINICO, SOLVENTE EUTETICO, COSMO-RS

Autores:

ERICA KAORI MATSUSAKA IJICHI, FCA — UNICAMP

ANNA GIULIA CORREIA MENINO, FCA - UNICAMP

Dr. FELIPE SANCHEZ BRAGAGNOLOQO, FCA - UNICAMP

Dr®. MONIQUE MARTINS STRIEDER (Coorientadora), FCA - UNICAMP
Prof. Dr. MAURICIO ARIEL ROSTAGNO (Orientador), FCA - UNICAMP

INTRODUCAO:

A utilizacdo de tecnologias in silico para o
desenvolvimento de novos solventes com intuito de
extrair compostos bioativos, os quais tem a finalidade
de enriquecimento de alimentos, tem representado
uma estratégia promissora na area da industria
alimenticia. Neste cendrio, este projeto visa o
desenvolvimento de um novo solvente natural para a
extracdo do écido S-cafeoilquinico (5-CQA), também
conhecido como acido clorogénico, a partir do café
arabico verde e da erva-mate.

O 5-CQA ¢ um composto fenolico amplamente
encontrado em plantas, especialmente no café
verde (Gallardo-Ignacio et al.,, 2023). No
entanto, uma quantidade consideravel desse
composto ¢ perdida durante a torra do café,
devido a hidrélise, que resulta em sua
degradacdo em compostos fenolicos simples
(Gallardo-Ignacio et al., 2023).

Por outro lado, o 5-CQA estd em uma maior
quantidade na erva-mate poOs-processada,
quando comparado com ela in natura, devido a
inativagdo das enzimas polifenol oxidase e

peroxidases, as quais degradam o acido
clorogénico (dos Santos et al., 2023).

Estudos apontam beneficios a satde ligados ao
acido 5-CQA, como: a redugdo do risco de
doencas neurodegenerativas (Gallardo-Ignacio
et al., 2023) e a regulagdo do metabolismo da
glicose e dos lipidios. Portanto, utiliza-los como
um aditivo alimentar pode ser uma estratégia
promissora para a industria, trazendo beneficios
aos seus consumidores.

Para a extra¢do de 5-CQA a partir do café e da
erva-mate, com posterior aplicacio em
alimentos, diferentes estratégias tém sido
avaliadas. Em geral, essas abordagens envolvem
a utilizagdo de solventes organicos, como agua,
etanol, metanol entre outros para a extragdo do
composto. Apds a obtengdo do extrato, este €
submetido a um processo de secagem,
resultando em um extrato seco que pode ser
incorporado a alimentos.

No entanto, com o objetivo de simplificar o
processo e reduzir o nimero de etapas, uma
estratégia promissora ¢ o uso de solventes que
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possam ser diretamente incorporados em
formulagdes  alimenticias, eliminando a
necessidade de etapas adicionais de separacio
ou purificagdo.

Para este proposito, a selecdo de solventes
empregando técnicas in silico como o software
COSMO-RS (COnductor-like Screening MOdel
for Realistic Solvents) auxiliam a definir
potenciais misturas de compostos alimenticios
para produgdo de solventes eutéticos com alta
solubilidade para o composto alvo: &cido
clorogénico.

Dessa forma, o objetivo desse estudo foi
desenvolver solventes eutéticos a partir de
compostos alimenticios e a predicio do
COSMO-RS para extrair 5-CQA de café verde e
erva-mate. Para tal fim, diferentes relagdes
molares dos compostos naturais selecionados
por COSMO-RS foram testadas em comparacao
ao solvente convencional empregando (85:15
agua:etanol, v/v). Assim, o extrato que
apresentou o maior teor de 5-CQA serd
futuramente caracterizado quanto a sua
estabilidade em produtos alimenticios.

METODOLOGIA:
2.1 Materiais

Os materiais utilizados foram o café arabico
verde (Figura 1A) e a erva-mate (Figura 1B),
comprados em comércio local em Limeira — SP.
Eles foram moidos ¢ as fragdes retidas nas
peneiras de didmetro de 180 mm, 300 mm e 500
mm foram misturadas e utilizadas nesse estudo.

(A) (B)

Figura 1 - Café aradbico verde (A) e erva-mate (B) empregados
nesse estudo.

2.2 Selecdo do Solvente

A escolha dos componentes utilizados para
alimentar o COSMO-RS baseou-se na selegdo
de compostos com potencial aplicagio em
alimentos, com o objetivo de viabilizar a
obtencdo de extratos prontos para uso, sem a
necessidade de remocdao do solvente. Esses
compostos foram selecionados das bases de
dados apresentadas nos estudos de Omar, et al.
(2023) e Bragagnolo, et al. (2024) os quais
reinem potenciais compostos naturais para a
formulacdo de solventes eutéticos. A
composi¢ao dos solventes foi definida buscando
misturas de compostos com solubilidade para
extrair 5-CQA. As combinacdes de cada
composto foram escolhidas com base nos
valores do coeficiente de atividade de diluicao
infinita (In yoo) em relagao ao 5-CQA.

2.3 Preparo do Solvente

As misturas sugeridas por COSMO-RS que
apresentaram menor In yoo em relacdo ao 5-
CQA foram tentativamente formulados na
relagdo molar de 1:1, pesando as respectivas
massas. Apds pesadas as composigoes, elas
foram homogeneizadas sob aquecimento ~80°C
até a formag¢ao de uma mistura transliucida. Caso
a mistura ndo se formasse, 10% de 4gua (em
base massica) era adicionada a formulagdo para
verificar a formagdo de um sistema solvente
translacido.

A primeira formulacdo que permaneceu
translucida apds o preparo foi selecionada para
ser estudada para extracdo de 5-CQA. Essa
mistura (ndo divulgada devido a natureza
confidencial e ao potencial de protecao por
patente) foi formulada e testada para extracao
nas relagdes molares de 1:1, 1:2 e 2:1. Todas
com adi¢ao de 10% (em base massica) de agua
destilada. Um solvente convencional (85:15
agua:etanol) foi empregada como controle.

A Figura 2 apresenta a imagem dos solventes
obtidos.

XXXIII Congresso de Iniciaciio Cientifica da UNICAMP — 2025 2



Figura 2 - Solvente produzido nas proporgdes: 1:1 (A), 1:2 (B) e
2:1(C).

2.4 Extracdo

Em um becker de 50 mL, foi pesado 15 g do
solvente. Ele foi aquecido na placa agitadora
magnético até atingir 70°C. Apds atingida a
temperatura, 1.5¢ do material (café arabico
verde e erva-mate) foi adicionada ao solvente,
sendo magneticamente agitado por 5 min.

Ap0s a extragdo, 10 g de agua foi adicionada a
mistura para favorecer a filtracdo para separacao
do material solido. Assim, essa mistura foi
filtrada empregando papel filtro e logo foi
diluida e preparada para analise de 5-CQA.

2.5 Identificagdo e quantificacdo do 5-CQA

O método para identificagdo e quantificacdo de
5-CQA nos extratos de café seguiu o protocolo
descrito por Strieder, et al. (2024) por
Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia com
Detector de Arranjo de Diodos (HPLC-PDA). J&
o empregado para as amostras de erva-mate
seguiu 0 método descrito por Souza, et al.
(2021). Os compostos foram separados em uma
coluna Kinetex C18 (100 X 4,6 mm di, 2,6 pum,
Phenomenex, Torrance, EUA) usando um de
fluxo de 1 ml/min. A fase movel consistiu de
0,1% de acido acético (v/v) em agua (solvente
A) e 0,1% acido acético (v/v) em acetonitrila
(solvente B). O 5-CQA foi detectado e
quantificado em 350 nm, A identificagdo do
composto foi realizada comparando seu tempo
de retencdo e espectros UV-vis com seu padrao
de referéncia e a quantificacdo empregando uma
curva padrdo (0,5 a 200 ppm).

2.6 Analise estatistica

A diferenga das médias foi verificada por andlise de
variancia (ANOVA) utilizando o software Minitab 18
com nivel de confianca de 95% (valor de p < 0,05). O
teste de médias de Tukey foi realizado com nivel de
confianga de 95% (valor de p < 0,05).

RESULTADOS E DISCUSSOES:
3.1 Identificacdo do 5-CQA

As figuras 3 e 4 apresentam os cromatogramas
obtidos a 350 nm para identificagdo e
quantificagdo de 5-CQA nos extratos obtidos de
café verde e de erva-mate. Além da
identificagdo do 5-CQA, outros dois compostos
previamente tentativamente identificados na
amostra de café: 4acido 3-cafeoilquinico (3-
CQA) e acido 3-O-feruloil-D-quinico ou acido
4-O-feruloil-D-quinico (FQA) foram
quantificados (Strieder et al., 2024). Na amostra
de erva-mate também foi tentativamente
identificado o 3-CQA, como indicado na Figura
4.
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Figura 3 - Cromatogramas obtidos para os extratos de café
verde e padrdo.
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Figura 4 — Cromatogramas obtidos para os extratos de erva-
mate e padrdo.

Os perfis dos cromatogramas foram os mesmos,

variando  apenas na sua intensidade,
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independentemente do solvente empregado para
a extracao.

3.2 Rendimento de extragao

As Figuras 5 e 6 apresentam o rendimento de
extracdo obtido por cada solvente para cada
composto extraido do café verde e da erva-mate.
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Barras com letras diferentes apresentam diferenga pelo teste de Tukey
com 95% de significancia (valor de p <0,05).

Figura 5 - Efeito do solvente no rendimento de extragdo dos
compostos do café verde.
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Barras com letras diferentes apresentam diferenca pelo teste de Tukey
com 95% de significancia (valor de p < 0,05).

Figura 6 — Efeito do solvente no rendimento de extragdo dos
compostos da erva-mate.

Os maiores rendimentos de 5-CQA foram
obtidos com o solvente preparado pela mistura

2:1, independente da fonte (café e erva-mate).
Além disso, ele permitiu maior rendimento que
o controle, solvente que tém apresentado
maiores rendimentos para extracao de 5-CQA de
café.

Esse comportamento pode ser explicado pela
predicdo dos potenciais sigmas (o) pelo
COSMO-RS apresentados na Figura 7.

Pode-se observar que o composto 1 apresenta
perfil mais similar ao 5-CQA do que o
composto 2, o que pode indicar a maior
solubilidade do solvente 2:1 para extragao do 5-
CQA.
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Figura 7 — Potencial o gerado por COSMO-RS para o 5-CQA e os
componentes dos solventes.

CONCLUSOES:

Foi possivel produzir um solvente com
ingredientes naturais com alta eficiéncia para
extracdo de 5-CQA do café e da erva-mate.
Além disso, o programa COSMO-RS,
demonstrou-se eficiente nas predi¢des, uma vez
que os resultados experimentais seguiram o
predito. Futuros estudos envolverdo a
otimizagdo da extracdo empregando a tecnologia
de ultrassom de alta eficiéncia e a aplicacdo do
extrato em produtos alimenticios.
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