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INTRODUCAO:

O &cido 5-cafeoilquinico (5-CQA) é um dos compostos fenélicos mais abundantes em matrizes
vegetais, sendo o café sua principal fonte de consumo direto. Este composto possui efeitos benéficos
reconhecidos a saude, como por exemplo, a reducdo do risco de doencas neurodegenerativas e a
regulacdo do metabolismo (Lu, et al.,, 2020). Além de suas propriedades funcionais, a presenca de
extratos de café contendo 5-CQA contribui para o enriguecimento das caracteristicas sensoriais dos
alimentos, agregando valor ao produto final. Dessa forma, o desenvolvimento de produtos enriquecidos
com extratos de café contendo este composto fendlico torna-se uma estratégia promissora para
potencializar seus efeitos benéficos. Além disso, € importante destacar que a maior concentracéo desse
composto é encontrada no café verde, antes do processo de torrefagdo, uma vez que a torra promove a
degradacéo térmica parcial do seu contetdo.

A obtencé&o de extratos de café pode ser realizada através de diferentes métodos empregando distintos
solventes, sendo que as misturas de agua e etanol tem se demonstrado mais eficientes para a extracao
de 5-CQA (Strieder, et al., 2023). No entanto, ao utilizar misturas hidroetandlicas etapas adicionais séo
necessarias antes da aplicacdo do extrato para remogado do solvente. Nesse sentido, a utilizagéo de
solventes eutéticos pode ser uma vantagem quando formulados com componentes alimenticios com alta
seletividade para o 5-CQA, pois 0 extrato juntamente com o solvente pode ser aplicado diretamente em
formulacdes alimenticias. Assim, o uso de ferramentas in silico para desenvolvimento e selecdo de
solventes é essencial. O COnductor-like Screening MOdel for Realistic Solvents (COSMO-RS) € uma
ferramenta usada para a predicdo de propriedades termo fisicas de misturas, derivando suas
informagbes de calculos mecéanicos quéanticos. Ela tem se demonstrado eficiente para predi¢do de

misturas eutéticas visando a extracdo de um composto alvo (Strieder et al., 2024).
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Por outro lado, as técnicas de extracdo que vem sendo estudadas para obtencéo de extratos a partir
do café sdo agitacdo, Soxhlet, ultrassom, microondas, e fluidos pressurizados (Bondam et al., 2022).
Dentre essas, a de ultrassom de alta intensidade (HIUS) vem se destacando por permitir altos
rendimentos de extracdo em curtos tempos de processo e € mais facil de ser operada com solventes
mais viscosos, como € o caso dos solventes eutéticos. A tecnologia HIUS é caracterizada pela aplicacéo
de energia acustica em meios liquidos em frequéncias acima de 20 kHz e altas intensidades acusticas
(> 1 W/cm?) (Mason, et al., 1996). Essa energia promove o fendmeno da cavitagdo acustica, que consiste
na compressao e descompressao simultaneas do meio devido a subsequente formacéo e ecloséo de
microbolhas. Este fenbmeno favorece a extracdo de compostos bioativos, pois produz fissuras e poros
nas estruturas fisicas das matrizes vegetais, além de promover aumento da temperatura do meio extrator
(Knorr, et al., 2004). Nesse contexto, o objetivo deste trabalho é a extracdo de 5-CQA a partir de café
arabica verde visando a obtencdo de extratos que possam ser aplicados diretamente em produtos

alimenticios, sem a necessidade de etapas de separacdo adicionais.

METODOLOGIA:

2.1 Materiais

Café arabica verde foi adquirido em um comércio local de Limeira-SP e, em seguida, submetido a
moagem. Apds a moagem, o material foi peneirado utilizando peneiras do tipo Tyler, sendo as fracdes

retidas nas malhas de 180 um, 300 um e 500 um misturadas e empregadas neste estudo.
2.2 Selecéo do solvente

A escolha dos componentes utilizados para alimentar o COSMO-RS baseou-se na selecdo de
compostos com potencial aplicacdo em alimentos. Esses compostos foram selecionados das bases de
dados apresentadas nos estudos de Omar, et al. (2023) e Bragagnolo, et al. (2024) os quais retnem
potenciais compostos naturais para a formulacdo de solventes eutéticos. As combinacdes de cada
composto foram escolhidas com base nos valores do coeficiente de atividade de diluicao infinita (In y=)

em relacdo ao 5-CQA, (menores valores indicam maior solubilidade para o 5-CQA).
2.3 Preparo do solvente

A mistura sugerida por COMO-RS que apresentou baixo In y~ em relacdo ao 5-CQA foi formulada na
relacdo molar de 1:1:1 adicionada de 10% agua (em base massica). ApOs pesada, a mistura foi

homogeneizada sob aquecimento ~80 °C até a formag&o de uma mistura translucida.
2.4 Extracao

A HIUS extracdo do 5-CQA a partir de café verde foi realizada utilizando ultrassom do tipo sonda de

20 kHz (Ultronique, S&o Paulo, Brazil). A relacdo de solvente/massa de material (S/F) foi de 10, ou seja,
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foram utilizados 3 g de café verde moido para 30 g de solvente. O solvente foi pesado em um tubo
Falcon de 50 mL e aquecido em banho-maria até atingir a temperatura de extracdo (50 °C). Apdés
alcancar os 50 °C, o café moido foi adicionado ao tubo e acoplado no sistema de extracdo por HIUS. A
poténcia nominal de 400 W do HIUS foi mantida em todas as extracdes e foram avaliados o tempo de
extracdo (0,4 — 4,6 min) e a proporcao de agua adicionada ao solvente formulado (10 — 57%) por meio
de um delineamento composto central rotacional (DCCR). Apds a extracdo, a temperatura do sistema
foi medida e 10 g de &gua foram adicionados a mistura para favorecer a filtracdo para separacdo do
material sélido. Assim, essa mistura foi filtrada empregando papel filtro e logo foi diluida e preparada
para analise de 5-CQA.

2.5 ldentificacédo e quantificacdo do 5-CQA

O método para identificacdo e quantificacao 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). A identificacdo do composto foi realizada comparando seu tempo de retencéo e espectros

UV-vis com seu padréo de referéncia e a quantificagdo empregando uma curva padrao (0,5 a 200 ppm).
2.6 Analise estatistica

A extracdo dos compostos fendlicos do café foi avaliada através de um DCCR, apresentado na Tabela
1, incluindo quatro pontos axiais e cinco pontos centrais, totalizando treze ensaios. Os dados foram

analisados usando o Minitab 18® software com nivel de confianca de 90% (p <0,1).

Tabela 1. Delineamento composto central rotacional (DCCR).

Numero do ensaio Porcentagem de agua (%) Tempo (min)
1 0 (34) 0(2,5)

2 0 (34) 0(2,5)

3 +1 (50) -1(1,0)

4 0 (34) -1,41 (0,4)
5 -1(17) -1(1,0)

6 -1,41 0(2,5)

7 0 (34) 0(2,5)

8 0 (34) 0(2,5)

9 0(34) 0(2,5)

10 0 (34) +1,41 (4,7)
11 -1(17) +1 (4,0)
12 +1 (50) +1(4,0)
13 +1,41 (57) 0(2,5)

RESULTADOS E DISCUSSAO:

3.1 Identificagédo do 5-CQA

Através da analise de HPLC-PDA foi possivel identificar o 5-CQA e outros dois compostos previamente
identificados: &cido 3-cafeoilquinico (3-CQA) e acido 3-O-feruloil-D-quinico ou &cido 4-O-feruloil-D-

quinico (FQA) foram quantificados (Strieder et al., 2024).
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3.2 Rendimento de extragéo

A Figura 1 apresenta os resultados obtidos quanto ao efeito da porcentagem de agua no solvente e o
tempo de extracdo no rendimento de extracdo do (A) 3-QCA, (B) 5-CQA e (C) FQA e (D) na temperatura

final do processo de extragéao.
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Figura 1 — Gréficos de Pareto e superficies de contorno demonstrando os efeitos da porcentagem de dgua no solvente e tempo de HIUS
extracdo no rendimento de (A) 3-CQA, (B) 5-CQA e (C) FQA e na (D) temperatura final do processo.
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A porcentagem de &gua no solvente foi o fator que mais afetou o rendimento de extragéo de todos os
compostos, indicando que uma maior porcentagem (57%) favoreceu a extracdo. A Figura 1D também
indica que os processos realizados com maiores porcentagens de agua no solvente apresentaram uma
maior temperatura final no processo, indicando que a temperatura gerada pela aplicacdo de energia
acustica pode ter favorecido a transferéncia de massa e consequentemente a extracdo dos compostos.
O tempo de extracdo teve um efeito significativo (p < 0,1) quadratico na extracdo de 3-QCA (Figura 1A)
e FQA (Figura 1C), indicando que um tempo intermediario de extracao (entre 0,4 e 4,6) favoreceu a
extracdo desses compostos. Isso pode ter ocorrido porgue o aumento do tempo de extragdo aumenta a
temperatura final da extragéo até ~90 °C o que pode ter promovido a degradacéo térmica dos compostos
(Figura 1D). Nesse sentido, visando maximizar o rendimento de todos 0os compostos, determinou-se a
condicéo 6tima de 57% de agua no solvente e de 3,25 min de extracdo. Os proximos experimentos
envolverdo a validacdo do resultado otimizado, comparando o rendimento de extracdo obtido no ponto
otimizado com o obtido pela utilizacdo de solventes convencionais. Além disso, posteriormente o extrato

sera avaliado quando a sua estabilidade em produto alimenticio.
CONCLUSOES:

O atual projeto demonstrou uma abordagem promissora e sustentavel para a obtencdo de 5-CQA a
partir de café arabico verde, utilizando um novo solvente natural de grau alimenticio. A metodologia
empregou o software COSMO-RS para a formulacdo do solvente, validando seu potencial para o
desenvolvimento de ingredientes funcionais. A porcentagem de agua no solvente teve um papel crucial
na extracdo de 5-CQA, sendo que solventes com maior teor de agua apresentaram resultados
significativamente superior. Em contrapartida, a otimizacdo do tempo de extracédo revelou um ponto de
maxima eficiéncia em 3,25 min. O prolongamento do tempo além desse ponto ndo resultou em ganhos,
mas sim em um aumento da temperatura que pode ter induzido a degradac¢édo dos compostos bioativos,

caracterizando um comportamento parabdélico para o rendimento.
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