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RESUMO

Extracdo assistida por micro-ondas de compostos fenolicos totais e analise da
capacidade antioxidante influenciados pela torrefacio em amostras de café especial

O presente trabalho teve como objetivo principal determinar o teor de compostos fenolicos
totais e a capacidade antioxidante em amostras de café especial em diferentes graus de torra,
utilizando a extracdo assistida por micro-ondas. Foram empregadas metodologias que incluiram
a extra¢cdo dos compostos fenodlicos por meio de radiagdo micro-ondas, seguida da quantificagao
utilizando espectrofotometria UV-Vis. A atividade antioxidante foi avaliada através de ensaios
DPPH e ABTS, considerando a influéncia dos diferentes graus de torra sobre a concentragao
de compostos fendlicos e a atividade antioxidante, permitindo identificar tendéncias e
diferengas significativas. Os resultados obtidos indicaram que a torrefacdo afeta de maneira
significativa tanto a concentragdo de compostos fendlicos quanto a atividade antioxidante do
café. Amostras com torra mais leve apresentaram maiores teores de compostos fendlicos e,
consequentemente, uma atividade antioxidante superior em comparacao as amostras com torra
mais intensa.

Palavras-chave: Café, Extracdo, Compostos bioativos



ABSTRACT

Microwave-assisted extraction of total phenolic compounds and analysis of antioxidant

capacity influenced by roasting in specialty coffee samples

The main objective of this study was to determine the total phenolic compound content and
antioxidant capacity in specialty coffee samples at different degrees of roast using the
microwave-assisted extraction. Methodologies that included the extraction of phenolic
compounds by microwave radiation and quantification using UV-Vis spectrophotometry were
used. The antioxidant activity was evaluated through DPPH and ABTS tests, considering the
influence of different roasting degrees on the concentration of phenolic compounds and
antioxidant activity, allowing the identification of trends and significant differences. The results
indicated that roasting significantly affects both the concentration of phenolic compounds and
the antioxidant activity of coffee. Samples with lighter roasting presented higher levels of
phenolic compounds and, consequently, a higher antioxidant activity than samples with more
intense roasting.

Keywords: Coffee, Extraction, Bioactive compounds
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1. INTRODUCAO

A crescente busca por qualidade de vida tem impulsionado o interesse em alimentos
com a presenga significativa de compostos bioativos, ou seja, alimentos capazes de promover
beneficios a satide humana (PIZARRO DE MATTOS BARRETO, 2008). Os compostos
bioativos, também denominados fitoquimicos, sdo encontrados em diversos alimentos e
desempenham fungdes essenciais no organismo, influenciando os processos metabodlicos e
fisioldgicos e auxiliando na prevencao e tratamento de doencas cronicas (DUARTE, 2014;
SHASHIREKHA; MALLIKARJUNA; RAJARATHNAM, 2015). Podendo ser encontrados
em diversas matrizes alimentares, como cebola (SAGAR et al., 2022), lupulo (SUN et al., 2022)
e café (WU et al., 2022a).

O café destaca-se como uma das bebidas mais amplamente consumida, possuindo
significativa relevancia socioecondmica. O café provém de planta tropical da familia
Rubiaceae, género Coffea, apesar de existirem mais de 100 espécies catalogadas, as espécies
Coffea arabica e Coffea canephora destacam-se pela importancia comercial, popularmente
conhecidos como caf¢ ardbica e conilon, respectivamente. Estas variedades se diferenciam em
diversos aspectos, como composicdo quimica e fisica, valor de mercado e qualidade
(MATULOVA et al., 2011).

Além da classificagdo por género, existe outros tipos de classificagdo, como por
exemplo os cafés especiais e tradicionais, no qual os graos sdo classificados como especiais
quando atingem pontuacdo minima de 80 pontos e possuem rastreabilidade certificada,
conforme avaliacdo no teste da xicara seguindo o protocolo da Spealcity Coffee Association of
America (SCAA) (SPECIALTY COFFEE ASSOCIATION OF AMERICA, 2008).
Atualmente, vem crescendo o interesse por cafés especiais devido sua qualidade superior,
impulsionado por novas formas de consumo e também por mudangas nas preferéncias dos
consumidores (SEPULVEDA et al., 2016).

No grao de café cru, os compostos mais relevantes sdo os fendlicos, cafeina, trigonelina,
acidos organicos e inorganicos (MANCHA AGRESTI et al., 2008). Destacando-se os
compostos fendlicos com caracteristicas antioxidantes, por desempenhar importante papel nas
propriedades benéficas do café.

As caracteristicas organolépticas e atributos essenciais do café sao atribuidas através da
complexa interagcdo de compostos quimicos formados durante a etapa de torrefagdo, tendo em
vista que os distintos graus de torra influenciam diretamente na qualidade e nas caracteristicas

sensoriais da bebida (MELO, 2004; NICOLI et al., 1997). Durante a torra, a maior parte dos
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compostos bioativos reage com os radicais livres da reagdo de Maillard e sdo incorporados em
produtos de escurecimento (DJILAS; MILIC, 2005) ou destruidos.

Os antioxidantes sdo importantes representantes das classes dos compostos bioativos,
pois auxiliam na prevenc¢do dos danos oxidativos causados por radicais livres e influenciam
diversos processos fisiologicos e metabolicos (HU et al., 2019). Também neutralizam espécies
reativas de oxigénio, evitando modificagdes em macromoléculas e outros metabolitos
(GRUBER; SCHAFFER; HALLIWELL, 2008).

Dentro da classe dos compostos antioxidantes, os fendlicos destacam-se ndo apenas pela
capacidade antioxidante, mas também pelas propriedades anti-inflamatodrias e antimicrobianas.
Ademais, desempenham papel crucial na formagao das caracteristicas sensoriais, como aroma,
sabor e adstringéncia do café¢ (ROSSETTI, 2007).

Estudos foram realizados para avaliar o contetido fenolico em alimentos explorando
diferentes abordagens de extragdo (CHAMPAGNE; FUSTIER, 2007; FONTANA;
ANTONIOLLI; BOTTINI, 2013), como banho aquecido com agitacdo (CRUZ et al., 2019),
extracdo sequencial (DE SOUZA et al., 2014) e extragdo sequencial assistida por ultrassom
(OSZMIANSKI et al., 2015).

O uso do micro-ondas tem se consolidado para a extragdo de compostos fitoquimicos
(KAUR et al., 2023), inclusive de amostras de café (MONTENEGRO et al., 2021; WONG;
NILLIAN, 2023). A metodologia explora a rotacdo de dipolo e processos de migracao idnica
para rapido aquecimento da amostra, bem como efeitos ndo térmicos para melhorar a extragao

do analito.

2. OBJETIVOS
2.1.  Objetivo geral

O presente trabalho teve como objetivo determinar o teor de compostos fendlicos totais
(CFT), empregando a extragdo assistida por micro-ondas e analisar a capacidade antioxidante

de amostras de café especial em diferentes graus de torra.

2.2. Objetivos especificos
a) Extrair os CFT utilizando a extragdo assistida por radiagdo micro-ondas;
b) Quantificar os compostos fendlicos totais, utilizando a espectrofotometria UV-Vis;
c) Determinar a atividade antioxidante através dos ensaios DPPH e ABTS;
d) Analisar a influéncia dos diferentes graus de torra e identificar tendéncias ou diferencas

significativas na concentragdo de CFT e na atividade antioxidante.
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3. FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1 Composicio quimica do café verde

O grao de café verde ¢ composto por diversos minerais, tais como potassio, magnésio,
calcio, sodio, ferro manganés, zinco e cobre. Além disso, € rico em aminoacidos como alanina,
arginina, acido glutamico, glicina e histidina, e em lipidios, como triglicerideos e acidos graxos
livres. Os agucares presentes incluem sacarose, glicose, frutose, arabinose, galactose, maltose
e polissacarideos. Entretanto, os 4cidos clorogénicos, pertencentes a classe dos compostos
fenolicos, sdo os mais abundantes, correspondendo entre 7 a 10% do conteudo total
(NASCIMENTO, 2006).

A constitui¢do quimica do grao de café inclui variedade de componentes volateis e ndo
volateis, que desempenham papéis fundamentais na defini¢do dos atributos organolépticos de
sabor e aroma da bebida. Ambos sdo formados durante a etapa de torrefacdo, sendo as
substancias volateis responsaveis pelo aroma e as ndo volateis pelas sensacdes de acidez,

amargura e adstringéncia (BUFFO; CARDELLI-FREIRE, 2004).

3.1.1. Torrefagdo

O processo de torrefacao dos graos envolve uma fase pirolitica, que resulta na conversao
da 4gua interna em vapor, catalisando uma série de reacdes e sintese de compostos ndo-volateis
e volateis (NASCIMENTO, 2006).

O impacto desse processo ¢ evidenciado pela degradacdo e sintese ou liberagdo de varios
compostos quimicos por meio de reagdes de Maillard, quebra de aminoacidos, degradacao da
trigonelina, acido quinico, pigmentos, lipidios e a interagdo entre produtos intermediarios
(BUFFO; CARDELLI-FREIRE, 2004).

Os compostos bioativos estdo presentes tanto no grao de café cru quanto no grao torrado,
porém em diferentes concentragdes e estruturas quimicas. No processo de torrefagdo, diversos
compostos bioativos sofrem transformacdes quimicas, podendo interagir com radicais livres
provenientes da reagdo de Maillard, sendo incorporados em produtos de escurecimento ou

completamente degradados (DJILAS; MILIC, 2005).

3.1.2. Antioxidantes
Duas classificacdes de antioxidantes s3o relatadas: primdrios e secundarios

diferenciando-se pela forma de atuacdo. Os antioxidantes primarios agem como doadores de
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protons e sdo representados por compostos fendlicos, aminoacidos, tocoferdis e carotenoides.
Enquanto, os antioxidantes secundarios bloqueiam a decomposicdo de perdxidos e
hidroperéxidos, convertendo-os em formas inativas por meio de agentes redutores,
interrompendo a reagdo em cadeia ao captar intermediarios reativos como radicais peroxila e
alcoxila. Neste grupo, estdo incluidos antioxidantes sintéticos, vitaminas A e E e compostos
fenolicos (DONNELLY; ROBINSON, 1995).

Nos graos de café verde, os compostos com atividade antioxidantes mais abundantes
sd0 os acidos clorogénicos (Figura 1), que possuem propriedades bem estabelecidas de
neutralizacdo de radicais livres, conferindo protecdo contra o estresse oxidativo (HU et al.,
2019). Apesar de sofrerem degradacdo durante a torrefagdo, ainda permanecem presentes em

concentragdes significativas no café torrado (NASCIMENTO, 2006).

Figura 1: Estrutura quimica do 5-O-cafeoilquinico representante da classe dos acidos

clorogénicos.

OH
OH

Fonte: Autora.

Antioxidantes e compostos fenolicos, embora frequentemente inter-relacionados,
possuem distingdes conceituais e funcionais. Antioxidante ¢ uma caracteristica quimica que
alguns compostos apresentam, sendo capazes de neutralizar radicais livres, evitando danos
oxidativos (HU et al., 2019). Por outro lado, compostos fenolicos constituem uma classe
especifica de moléculas orgdnicas compostas por um ou mais nucleos aromaticos com
substituintes hidroxilados e/ou derivados funcionais, como glicosideos, ésteres e éteres
(MAMARI; MAMARI, 2021). Muitos compostos fendlicos, como os acidos clorogénicos e
flavonoides, tém propriedades antioxidantes, entretanto, nem todos os fenolicos atuam como
antioxidantes, assim como nem todas as moléculas com caracteristica antioxidante pertencem

a classe dos fenolicos.
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Para avaliar a atividade antioxidantes dos compostos bioativos, ndo hd um método
simples e universal, em virtude dos diferentes tipos de radicais livres e formas de atuacdo nos
organismos vivos. Para garantir uma avalia¢do precisa e escolher a metodologia apropriada, ¢
necessario identificar quais radicais sdo gerados, como agem, onde atuam e a gravidade do dano
causado. Os ensaios antioxidantes aplicados em alimentos e sistemas biologicos podem ser
classificados em dois grupos: ensaios que avaliam a peroxidagdo lipidica, onde lipidio ou
substrato lipoproteico ¢ submetido a condi¢des controladas, medindo o grau de inibicdo da
oxidacao, e aqueles que quantificam a capacidade de sequestrar radicais livres (ALVES et al.,
2010).

Entre os métodos mais empregados para a determina¢do do potencial antioxidante,
destacam-se os ensaios de DPPH (2,2-difenil-1-picrilidrazil) (BRAND-WILLIAMS;
CUVELIER; BERSET, 1995) e ABTS [2,2-azinobis (3-etilbenzoatiazolina-6-acido sulfonico)]
(NENADIS et al., 2004), por serem métodos bem estabelecidos e confidveis.

O DPPH ¢ um radical de nitrogénio organico, estavel, de colorag@o violeta, e aplicado
para determinar o potencial antioxidante de compostos em sequestrar radicais livres, sendo um
dos mais utilizados por ser considerado rapido, eficaz e estavel.

Na preseng¢a de doador de hidrogénio ou elétron, a intensidade de absor¢do ¢ reduzida,
fazendo com que a solugdo violeta se torne amarela. A mudanga na coloragdo ¢ causada quando
o atomo de nitrogénio do DPPH, com elétron desemparelhado, captura 4&tomo de hidrogénio

fornecido por compostos antioxidantes (Figura 2).

Figura 2: Reag¢do de captura do DPPH.

ON O,N
R
. /
A= 515 nm DPPH-H

Fonte: Autora.
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O radical ABTSe+ ¢ gerado a partir do acido 2,2-azino-bis(3-etilbenzotiazolin)-6-
sulfonico, apresentando alta solubilidade em 4gua e maximo de absor¢do em 414 nm, além de
medidas secundarias em 645, 734 ¢ 815 nm.

O ensaio de ABTS ¢ fundamentado na formagdo do radical ABTSe+, que apresenta
coloracdo azul esverdeada, por meio da reagdo entre ABTS e persulfato de potéssio (Figura 3).
A adi¢do de um antioxidante promove a redug¢do do radical, causando perda de coloragdo no
meio reacional. Essa alteracdo de cor permite a avaliagdo da porcentagem de inibi¢ao do radical

em relacdo ao padrdo Trolox, que € submetido as mesmas condi¢des analiticas

Figura 3: Reducao do radical livre ABTS por antioxidante.

el T e

Csz

Fonte: Autora.

3.2. Extracao e quantificacio de compostos fendlicos totais

Estudos focados na quantificacdo de compostos fenodlicos em alimentos exploraram
diferentes técnicas de extragdo, como a agitacdo com aquecimento em banho-maria (CRUZ et
al., 2019), que atua aquecendo e agitando a amostra, a transferéncia de calor a amostra promove
a interagdo e solubilizacdo das moléculas (MOTA et al., 2008). Enquanto a extragdo sequencial
(DE SOUZA et al., 2014) ¢ realizada através da utilizacdo de dois solventes organicos que
interagem com os compostos por polaridade, e a extragdo sequencial assistida por ultrassom
(OSZMIANSKI et al., 2015) é baseada na agdo de ondas mecanicas de baixa frequéncia que
resultam em cavitacdo com bolhas de alta energia combinadas com pressdo, o que facilita o
processo de extragdo (CACIQUE et al., 2020).

Embora as técnicas apresentadas sejam eficazes, apresentam limita¢cdes em termos de
atender os principios da quimica verde (ANASTAS; EGHBALI, 2009), como o uso de
solventes organicos em grande quantidade, nivel de toxicidade dos reagentes empregados,
geracdo de grande volume de residuos, baixa eficiéncia de extragdo. Um sistema alternativo e
sustentavel para novos métodos de extragdo de compostos organicos ¢ o uso da extracdo
assistida por micro-ondas, visto que consegue reduzir o volume de amostra, reagentes e residuo,

além de conseguir reduzir tempo de extracdo (TSUKUI; REZENDE, 2014).
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O método desenvolvido por Singleton et al. (SINGLETON; ORTHOFER; LAMUELA-
RAVENTOS, 1999) vem sendo empregado como metodologia padrio em estudos de
quantificagdo de compostos fenolicos totais em diversas matrizes alimentares. O reagente de
Folin-Ciocalteau, baseia-se na redugdo dos acidos fosfomolibdico (H:PMo01204) e
fosfotiingstico (Hs:PW12040) pelas hidroxilas fendlicas em meio alcalino, geralmente alcangcado
com solu¢do de carbonato de sddio (Na;COs). Isso gera complexos azulados de molibdénio

(Mog0O23) e tungsténio (Ws023) que absorvem radiagdo em torno de 770 nm (Figura 4).

Figura 4: Reag¢do do acido galico com o reagente de Folin-Ciocalteau.

00"

COOH
Na,CO,
HO OH
HO OH
H
H
COO’ / Co0"
+ 2 Mo(Vl) ——> + 2Mo(V)+ 2 H’
~
HO OH 0 | OH

H

Fonte: Autora.

3.3. Tendéncias da literatura cientifica: analise cienciométrica

A cienciometria surge como uma vertente da bibliometria que consiste em aplicar
técnicas numéricas analiticas a fim de avaliar quantitativamente e analisar as intercomparagdes
da atividade, produtividade e progresso da ciéncia através das publicagdes de artigos cientificos,
enquanto a bibliometria estuda a literatura como um todo (SILVA; BIANCHI, 2001).

Essa perspectiva de estudo permite visualizar de maneira ampla os impactos de um
determinado tema, indicando quantitativamente os autores mais influentes, as palavras-chave
mais empregadas, numero de citagdes de um autor, as instituicdes e/ou paises com maior
producdo cientifica, dentre outros quesitos de um determinado banco de dados (SILVA;

BIANCHI, 2001).



20

A Web of Science (WoS) consiste em uma base de dados mundial e multidisciplinar que
unifica artigos de conceituadas revistas cientificas. Permite a identificagdo de citagcdes e
referéncias da producdo cientifica. Sendo que as citagdes sdo responsaveis por certificar que
um determinado trabalho possui embasamento teodrico firme e técnico, garantindo a
confiabilidade.

Softwares sdo empregados para realizagdo das andlises cienciométricas como o
VOSviewer (VAN ECK; WALTMAN, 2010). Este ¢ especializado em visualizagdo e andlise
de dados de redes bibliométricas, oferecendo a possibilidade de criagdo e interpretagdo de
mapas de redes de diversos parametros, como redes de coautoria, citagdes e palavras-chave.

Mediante a utilizacdo de algoritmos avancados de clustering e visualizagdo, o
VOSviewer contribui significativamente na identificacdo de padrdes e tendéncias em grande
volume de dados bibliométricos, possibilitando que os pesquisadores explorem profundamente
as relagdes e influéncias na literatura. A geragdo e mapas interativos e detalhados ¢ um
diferencial que torna o software importante ferramenta para a andlise e representagdo grafica
de dados complexos, auxiliando na compreensado da estrutura e dindmica do campo de pesquisa
cientifica global (VAN ECK; WALTMAN, 2010).

Nas pesquisas realizadas empregando a WoS, para a formacao do banco de dados, foi
realizado o recorte temporal, considerando os tltimos 10 anos (janeiro de 2014 a julho de 2024).
As palavras-chave empregadas foram “roasted coffee + phenolic compounds” (Pesquisa 1) e
“roasted coffee + “chlorogenic acid" (Pesquisa 2) e foram excluidos os artigos cientificos de
revisdo, uma vez que a cienciometria ndo engloba esse tipo de documento. Além disso, a busca
também foi direcionada pela area de pesquisa, selecionando a opcdo “Food Science
Technology”, logo exibindo apenas pesquisas relacionadas a area de ciéncia e tecnologia de
alimentos com énfase ao conteudo de compostos fendlicos e acidos clorogénicos em café
torrado. Desta maneira, resultou em 123 artigos para ser realizada a andlise cienciométrica,

conforme descrita nos itens a seguir.

3.3.1. Andlise de autores

Primeiramente, foi realizada andlise dos autores dentro da temdtica (Figura 5). Foi
possivel visualizar a rede de coautoria, que apresenta a colaboracio entre autores dos tltimos
10 anos. Cada circulo no grafico representa os autores, enquanto as conexdes entre os circulos
representam a coautoria em publicacdes cientificas. A coloragdo dos circulos e das conexdes
varia de acordo com o0 ano da publicagdo, conforme indicado pela legenda na parte inferior do

grafico, que vai de azul (publicagdes mais antigas) a amarelo (publicagdes mais recentes).
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Figura 5: Grafico de visualizagdo de rede de coautoria.
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Fonte: Software VOSviewer.

Conforme Figura 5, foi perceptivel a evolugdo das colaboragdes entre os autores ao
longo dos anos. O autor Farah, A. sobressai pela posicdo central na rede, indicando ser
colaborador frequente com muitos autores, atuando como ponto de ligacdo entre diferentes
grupos, facilitando a troca de conhecimento e colaboracdo entre subgrupos distintos. Farah, A.
se destacou como principal pesquisador no assunto até 2018, se tornando a ponte entre 0s novos
pesquisadores e antigos, quando se trata da avaliacdo de compostos bioativos em café torrado.
Pode-se perceber também uma separagao temporal nas colaboragdes, com determinados grupos
de autores trabalhando mais intensamente em periodos especificos, o que reflete na mudanga
das dinamicas de colaboracao ao longo do tempo.

Na construcao da Figura 6, as citagdes dos autores foi o principal pardmetro, onde a cor
dos circulos varia de acordo com o numero de citagdes que cada autor recebeu, conforme a

legenda na parte inferior do gréfico.
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Figura 6: Grafico de visualizacdo de rede de citagdo entre autores.
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Fonte: Software VOSviewer.

Os autores Farah, Depaula e Cruz aparecem em tom esverdeado, indicando serem
autores que sdo bens citados, porém os autores Lemos Miguel, Mellinger Silva, Sales, de Paulis,
King e Lima s3o os que mais se aproximam da cor amarela, demonstrando que sdo alguns dos
autores mais citados. Logo, esses autores sao os principais geradores de conhecimento quando
se trata de compostos bioativos (dcidos clorogénicos e compostos fenolicos) em café torrado
nos ultimos 10 anos.

A andlise conjunta das Figuras 5 e 6 com Farah, A. em posi¢do central em ambos os
graficos, indica que o autor ndo apenas colabora extensivamente com outros pesquisadores, mas

também foi amplamente citado, demonstrando influéncia significativa na tematica.

3.3.2. Analise de paises
A Figura 7 apresenta uma visualizagdo de rede com as conexdes ou relacionamentos
entre diferentes paises, onde o tamanho dos circulos indica a quantidade de artigos publicados

de cada pais e as cores s3o responsaveis por separar as conexoes.
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Figura 7: Grafico de visualizagdo de rede de paises.
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O Brasil esta alocado ao centro e fortemente conectado a vérios paises, indicando
posi¢do de grande importancia ou influéncia na rede, sendo condizente com analise de autores
(Figuras 6 e 7), uma vez que o pesquisador Farah, A. ¢é brasileiro. Demonstrando que nos
ultimos 10 anos, o Brasil vem se destacando como o principal gerador do conhecimento
cientifico quando se trata de compostos bioativos (4cidos clorogénicos e compostos fendlicos)
em café torrado. Espanha e Franca também se destacam como centrais, enquanto outros como

Japao, Australia e Canada sdo mais isolados.

3.3.3. Analise de palavras-chave

Na Figura 8 tem-se visdo detalhada sobre os temas mais frequentes e interligados na
area de pesquisa (compostos fenolicos e dcidos clorogénicos em café torrado). A analise elucida
a centralidade de termos como “chlorogenic acids”, “coffee” e “roasted coffee”, os quais se

destacam como tdpicos centrais e frequentemente discutidos na literatura cientifica.
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Figura 8: Grafico de visualizag@o de rede de palavras-chave.

trigonelithe
coff?e roasting consvpuan
@ 'lder w n

‘ -
phenolic g@mpounds chloromc aad

'@ %idactive @mpounds o
mep chlorovc BOI05 ot i
Y i antioxidant activi
fl‘)r ro‘ng chemlcal charactenzatlon

coffeaqarabica 2 *
chemicalattributes”aSt‘OffegP@ ? dletauflber
a t
acs ¥ ObEEPs . greer FEE T
ability faod
chlorogenic acid Ian:ionesst
quality- msgjidentification

Fonte: Autora.

Esta andlise abrangente do grafico de palavras-chave (Figura 8) forneceu visao clara das
principais areas de pesquisa e interrelagdes no campo do café, demostrando como diferentes
aspectos do café sdo estudados de forma integrada e interdisciplinar.

Os clusters de palavras-chave indicam diferentes areas de foco dentro do tema proposto.
O cluster verde, com palavras como ‘“chlorogenic acid” e “consumption”, sugere interesse
significativo nos efeitos do consumo de café e a influéncia de seus componentes na saude.
Como pode ser visto no trabalho de MONTENEGRO et al., 2021, no qual buscou avaliar a
influéncia de compostos bioativos, apds extragdo assistida por micro-ondas de extratos de café
verde e torrado, quanto a atividade antioxidante e efeitos antiproliferativos em células de cancer
de prostata.

O cluster vermelho, contendo termos como “roasting” e “flavor”, indica foco nos
processos de torra do café e como afetam o sabor e os compostos quimicos do café, abordando
aspectos mais técnicos e sensoriais da preparacao da bebida. Como foi explicado por WU et al.,
2022b, no qual buscou avaliar como a torra pode influenciar nos compostos fenélicos e volateis.

9 ¢¢

No cluster azul, palavras como “coffee”, “antioxidant activity” e “bioactive compounds”
sugerem forte interesse nas propriedades antioxidantes dos compostos bioativos do café. No
estudo de MUNOZ et al., 2020, foram avaliadas as diferencas na capacidade antioxidante e nos
compostos fendlicos do café verde e torrado e a relacdo com as propriedades sensoriais.

Por fim, no cluster roxo, contém termos como “green’ e “quality”, apontando para

pesquisa focada na qualidade do café, desde o grao verde até o produto final. Neste grupo,

ocorre uma indicagdo de como os acidos clorogénicos e as lactonas impactam a qualidade e as
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caracteristicas do café. O que foi demonstrado por KITZBERGER et al., 2020, no qual foi
avaliado o impacto dos precursores de sabor e atributos sensoriais do café quando submetido a
diferentes processamentos pds-colheita.

A densa rede de conexdes entre essas palavras destaca a interconexdo dos varios
aspectos da pesquisa sobre café, refletindo em abordagem multidisciplinar, a qual inclui
quimica, saude, processamento e beneficiamento do grao e avaliagdo sensorial. A centralidade
de termos como "chlorogenic acid" e "antioxidant activity" sugere que estes sdo topicos de alta
importancia e foco na literatura cientifica nestes tltimos 10 anos. Demonstrando que existe
relevante investigagdo quanto aos compostos bioativos presentes no café, sendo que
determinados autores e paises possuem impacto significativo nesse campo.

Ademais, ¢ possivel verificar que o Brasil desempenha papel central na rede de
publicagdes, estabelecendo colabora¢des numerosas com paises estrangeiros. Os compostos
fenolicos e acidos clorogénicos sao amplamente estudados em pesquisas devido aos possiveis
beneficios a saude, incluindo propriedades antioxidantes e potenciais anticancerigenos. Ao
longo dos anos, o interesse por essa area tem continuamente crescido conforme as tendéncias

temporais sugerem, além disso, foi possivel observar clara evolucdo nos topicos emergentes.

4. MATERIAL E METODOS
4.1. Amostras, reagentes e equipamentos

As amostras de graos especiais foram obtidas de trés fornecedores diferentes, Breathe
Co (3 amostras), Reduto do Café (4 amostras) e Cafeeira Alto Carapo (5 amostras). As amostras

foram previamente torradas pelos fornecedores em diferentes graus de torra (Figura 9).
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Figura 9: Curvas de torra das amostras de café especial separadas por fornecedor.

Amostra 1: Breathe Co
TORRA CLARA TORRA MEDIA TORRA ESCURA

Amostra 2: Reduto do café

4 min 5 min 6 min 6 min 40”

Amostra 3: Cafeeira Alto Caparad
1,45 min 2,15 min 2,45 min

0,45 min

Fonte: Autora.

Os equipamentos e reagentes para o desenvolvimento desse trabalho estavam
disponiveis no Laboratorio de Analitica e Quimica de Alimentos da ESALQ/USP. Para as
analises, foram empregados dgua deionizada (18,2 MQ cm a 25 °C) e reagentes de grau
analitico, como etanol, DPPH (2,2-difenil-1-picrilidrazil), ABTS [2,2-azinobis(3-
etilbenzotiazolina-6-acido sulfonico)], persulfato de potassio, Trolox (acido 6-hidroxi-2,5,7,8-
tetrametilcroman-2-carboxilico), reagente de Folin-Ciocalteu, carbonato de sédio e acido
galico. No preparo das amostras foram empregado balanga analitica (Mettler Toledo, modelo
ME104), moinho de facas (Tecnal, modelo TE-631/4), forno micro-ondas (MILESTONE,
modelo Ethos One) e espectrofotometro UV-Vis (AGILENT, modelo Cary 60).

Os graos de café¢ foram moidos e peneirados (20 mesh) para padronizacdo e
armazenados sob veda¢do em tubos tipo Falcon®, de forma com que ndo houvesse exposi¢ao

aluz.

4.2. Atividade antioxidante
4.2.1. Preparo da bebida

O método de infusdo foi utilizado para preparar a bebida, conforme o protocolo de
analise sensorial de café (SPECIALTY COFFEE ASSOCIATION OF AMERICA, 2008). Foi
pesado 0,6875 g de café¢ moido e mantido em contato com 12,5 mL de 4gua aquecida a 90 °C

por 5 minutos, sendo posteriormente filtrada em papel filtro convencional.
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4.2.2. Determina¢do da atividade antioxidante pelo método do radical DPPH

Foram adicionados em tubos tipo Falcon® 1320 puL da bebida café diluida em 4dgua na
proporgédo 1:25 (v/v) € 2680 uL do radical DPPH 1,5 mmol L'! em etanol absoluto. As solugdes
foram homogeneizadas, incubadas por 45 min a temperatura ambiente e ao abrigo da luz,
seguida da determinagdo espectrofotométrica em 522 nm (AL-DUAIS et al., 2009; BRAND-
WILLIAMS; CUVELIER; BERSET, 1995).

Os resultados obtidos foram expressos em capacidade antioxidante equivalente ao
Trolox (mg de capacidade antioxidante equivalente de Trolox-TEAC por 100 g de café torrado).

Todas as determinagdes foram efetuadas em triplicata.

4.2.3. Determina¢do da atividade antioxidante pelo método do radical ABTS

O radical ABTS foi obtido através da reagio da solugdo ABTS 7 mmol L' com a solugéo
de persulfato de potassio 140 mmol L', mantido por 16 horas em temperatura ambiente e sob
auséncia de luz. Apds a formagdo, a solucdo do radical foi diluida em etanol absoluto na
proporcao 1:100 (v/v) (NENADIS et al., 2004).

Foram adicionados 30 pL da bebida café diluida em agua na proporcao 1:25 (v/v) e
3000 pL do radical ABTS em tubos tipo Falcon®. Os tubos foram agitados e a determinagao
espectrofotométrica foi realizada em 734 nm, ap6s 6 min de reacdo (NENADIS et al., 2004).

Os resultados obtidos foram expressos em mg de TEAC por 100 g de café torrado moido

(AL-DUALIS et al., 2009). Todas as determinagdes foram efetuadas em triplicata.

4.3. Compostos fenolicos totais
4.3.1. Extragdo assistida por micro-ondas

Para a realizacdo da extragdo dos compostos fenodlicos totais através do micro-ondas,
0,5 g de amostra foi colocada em frasco de PEEK para micro-ondas juntamente com 30 mL de
etanol 50% (v/v), a temperatura foi ajustada para 50 °C e o tempo de extracdo foi de 10 minutos,

conforme condi¢des de extra¢do otimizadas previamente.

4.3.2. Determinag¢do do conteudo de compostos fenolicos totais

A determinagdo dos compostos fenolicos totais foi realizada espectrofotometricamente
em 770 nm, conforme proposto por SINGLETON; ORTHOFER; LAMUELA-RAVENTOS,
1999. Uma aliquota de 600 pL do extrato hidroalcoolico diluido na propor¢do 1:25 (v/v) foi
transferida para tubo tipo Falcon® de 15 mL com adi¢do de 3000 uL do reagente de Folin-
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Ciocalteau. Apds 5 min de reacdo, foram adicionados 2250 pL de Na;COs 4% (m/v), a mistura
foi homogeneizada e mantida em temperatura ambiente sob abrigo da luz por 40 min. O
contetido de compostos fendlicos totais foi expresso em concentragdes equivalentes de acido

galico (mg GAE g!). Todas as determinagdes foram efetuadas em triplicata.

4.4. Analise estatistica

Para a analise de dados foi utilizado o Software “OriginLab”, versao 2022 (OriginLab
Corporation, Massachusetts). Os dados foram avaliados por meio da analise de varidncia
(ANOVA) e a comparagao das médias pelo teste de Tukey com nivel de confianga de 95% (o=
0.05).

5. RESULTADOS E DISCUSSAO
As informagdes sobre as faixas de concentragdo, as equacdes de reta, os coeficientes de
correlacdo e os limites de detec¢@o e quantificagdo das analises realizadas nas amostras de café

estdo descritos na Tabela 1.

Tabela 1: Caracteristicas analiticas das analises realizadas.

- Resposta ~ 2 Cv
Analise linear Equaciao R LD LQ (n=11)
Alividade antioxidante —=DPPH ) oy _ 1 A=-76+082C 0,996 0,003 0,009  2,93%
(mmol L)
Atividade antioxidante — ABTS 45 50 A=-2,1+057C 0,994 0,02 006  2,56%
(mmol L)
Fenz’ﬁ;‘)i_f‘))mls 10-50  A=-0,0131+0,0091C 0,999 1,14 347  0,76%

Fonte: Autora. R?: coeficiente de correlagdo; LD: limite de detecgdo; LQ: limite de quantificagdo e CV: Coeficiente
de variacao.

5.1. Avaliagdo da atividade antioxidante pelo método do radical DPPH

Na Figura 10a-c sdo apresentados os resultados da atividade antioxidante pelo ensaio
DPPH para as amostras de café Breathe Co (Figura 10a), Reduto do Café (Figura 10b) e
Cafeeira Alto Caparad (Figura 10c) e na Tabela 2 sdo apresentados os valores numéricos

correspondentes e desvio padrao.
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Figura 10: Atividade antioxidante (DPPH) das amostras de café Breathe Co (a), Reduto do Café

(b) e Cafeeira Alto Caparad (c).
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Fonte: Autora.

Tabela 2: Atividade antioxidante (DPPH) das amostras de café (média + desvio padrdo),

expressos em g TEAC/100 g.

Produtor Amostra

Breathe Co CLARA MEDIA ESCURA
0,6292+ 0,002 0,6402+ 0,003 0,6052 = 0,001

Reduto do Café 4 min 5 min 6 min 6 min 40”

0,6302+0,002 0,6252+0,001 0,6123+0,002 0,5936 + 0,008

Cafeeira Alto Caparao 0,45 min 1,15 min 1,45 min 2,15 min 2,45 min
0,6221 £ 0,004 0,6282 +0,005 0,6283 +0,003 0,6280+ 0,001 0,6289 + 0,003

Para as amostras da Breathe Co (torras clara, média e escura), Figura 10a, a Analise de
Variancia (ANOVA) com nivel de confianca de 95%, mostrou que as torras diferem
significativamente entre si. A torra média apresentou a maior atividade antioxidante, sugerindo
que essa intensidade pode ser a ideal para maximizar e preservar os compostos antioxidantes
caracteristicos da amostra.

Nas amostras da Reduto do Café (tempos de torra de 4, 5, 6 ¢ 6 minutos e 40 segundos),
Figura 10b, observou-se variacdo minima na atividade antioxidante. A analise ANOVA indicou
que as torras de 4 e 5 minutos apresentaram valores antioxidantes mais altos e foram
estatisticamente semelhantes entre si. Esses resultados sugerem que tempos mais curtos de
exposicdo ao calor (neste intervalo especifico) podem otimizar a atividade antioxidante,

preservando melhor os compostos bioativos.
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Para as amostras da Cafeeira Alto Caparao, Figura 10c (tempos de torra de 0,45, 1,15, 1,45,
2,15 e 2,45 minutos), a atividade antioxidante manteve-se estavel, sem diferencas
estatisticamente significativas. O que estd em acordo com o observado na Figura 10b, em que
tempos de torra abaixo de 5 min, ndo afetaram a atividade antioxidante da bebida de café.

Conforme estudos como os de SMRKE et al., 2013 e outros trabalhos sobre quimica do
café, compostos antioxidantes, como os acidos clorogénicos, tendem a degradar-se a medida
que a torra avanga devido as temperaturas elevadas. Contudo, essa degradacao ¢ acompanhada
pela formagao de novos antioxidantes, como as melanoidinas, resultantes da reacdo de Maillard,
que contribuem significativamente para a atividade antioxidante, especialmente nas torras mais
escuras (WOLOSIAK et al., 2023). Entretanto, enquanto essas torras mais escuras sio ricas em
melanoidinas, apresentam menor contetido de fenois originais, como os acidos clorogénicos
devido a degradacao.

A estabilidade observada na amostra Cafeeira Alto Caparad pode indicar que,
dependendo do perfil quimico especifico de cada grao, alguns cafés conseguem manter a
atividade antioxidante ao longo de diferentes niveis de torra. No entanto, a andlise conjunta das
amostras da Breathe Co e Reduto do Café¢ indica que, em geral, as torras médias estdo mais
associadas ao pico de atividade antioxidante, representando um equilibrio entre preservagao e

formagdo de antioxidantes.

5.2. Avaliagdo da atividade antioxidante pelo método do radical ABTS

Na Figura 11a-c sdo apresentados os resultados da atividade antioxidante pelo ensaio
ABTS para as amostras de caf¢ Breathe Co (Figura 11a), Reduto do Café (Figura 11b) e
Cafeeira Alto Caparad (Figura 11c) e na Tabela 3 sdo apresentados os valores numéricos

correspondentes e desvio padrao.
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Figura 11: Atividade antioxidante (ABTS) das amostras de café Breathe Co (a), Reduto do Café
(b) e Cafeeira Alto Caparad (c).
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Fonte: Autora.

Tabela 3: Atividade antioxidante (ABTS) das amostras de café (média + desvio padrio)

expressos em mg TEAC/100 g.

Produtor Amostra

Breathe Co CLARA MEDIA ESCURA
501+039 6,09+0,73 591+039

Reduto do Café 4 min 5 min 6 min 6 min 40”

6,12+1,55 6,17+0,77 597+0,23 5,59+0,24

Cafeeira Alto Caparao 0,45min  1,15min 145min  2,15min 2,45 min
584+0,17 598+041 6,26+0,29 6,16+0,60 527+0,70

Para as amostras de Breathe Co, Figura 11a (torras clara, média e escura), ndo foram
observadas diferencas significativas na atividade antioxidante. Esse comportamento pode ser
atribuido a resisténcia de certos compostos antioxidantes, como as melanoidinas e outros
produtos da reagdo de Maillard, que se formam durante a torra e podem compensar a degradacao
dos antioxidantes originais, como os acidos clorogénicos (BASSOLI; VIGNOLI; VIEGAS,
2008; RAMALAKSHMI; RAHATH KUBRA; JAGAN MOHAN RAO, 2008). Essa
estabilidade ¢ consistente com a literatura, onde o método ABTS tem sido eficaz em quantificar
compostos antioxidantes formados na torra, os quais permanecem relativamente estaveis
mesmo em diferentes niveis de intensidade.

As amostras de Reduto do Café, Figura 11b, torradas por 4, 5, 6 ¢ 6 minutos e 40

segundos, também apresentaram atividade antioxidante constante e sem diferencas
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significativas entre os tempos de torra. A estabilidade observada sugere que a composi¢ao
antioxidante desses graos ¢ resistente ao aumento do tempo de exposicdo ao calor. Estudos
anteriores confirmam que, em cafés, a estabilidade antioxidante pode ser mantida devido a
formagdo de compostos resistentes ao calor, especialmente as melanoidinas, que contribuem
para a atividade antioxidante em torras mais intensas (DEL CASTILLO; AMES; GORDON,
2002).

As amostras de Cafeeira Alto Caparad (torras de 0,45 a 2,45 minutos), Figura 1lc,
também ndo mostraram diferencas estatisticamente significativas na atividade antioxidante.
Esse resultado sugere que os compostos antioxidantes presentes nessa amostra sao
particularmente resistentes a degradagdo nas condigdes de torra avaliadas. CORTES-MACIAS
et al., 2022 demonstraram que, sob certas condi¢cdes de processamento térmico, antioxidantes
especificos, incluindo produtos da reacao de Maillard, mantém a integridade e contribuem para
atividade antioxidante consistente, mesmo com o aumento do tempo de exposicao ao calor.

As discrepancias entre os resultados dos métodos ABTS e DPPH podem ser atribuidas
a sensibilidade de cada método a diferentes tipos de compostos antioxidantes. O método ABTS,
por exemplo, ¢ mais eficaz em detectar uma ampla gama de compostos antioxidantes, incluindo
aqueles formados durante a torra, como as melanoidinas. Isso resulta em maior estabilidade nos
valores medidos pelo ABTS, mesmo em torras mais avancadas, enquanto o DPPH tende a ser
mais sensivel aos compostos fendlicos que podem ser degradados durante a torra (SONG et al.,

2018).

5.3. Avaliac¢ao do conteudo de compostos fenolicos totais

Na Figura 12a-c sdo apresentados os resultados do contetido de compostos fendlicos
totais para as amostras de café Breathe Co (Figura 12a), Reduto do Café (Figura 12b) e Cafeeira
Alto Caparad (Figura 12c) e na Tabela 4 s3o apresentados os valores numéricos

correspondentes e desvio padrao.
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Figura 12: Contetudo de compostos fendlicos totais das amostras de café Breathe Co (a), Reduto
do Caf¢ (b) e Cafeeira Alto Caparad (c).
a) b) c)
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Fonte: Autora.

Tabela 4: Contetido de compostos fendlicos totais das amostras de café (média + desvio padrao)

expressos em g GAE/g.
Produtor Amostra
Breathe Co CLARA MEDIA  ESCURA

58,30+1,82 56,43+2,15 55,60+4,18

Reduto do Café 4 min 5 min 6 min 6 min 40”

44,74+1,52 50,63+1,96 43,75+1,93 49,27+3,12

Cafeeira Alto Caparaco 0,45 min 1,15 min 1,45 min 2,15 min 2,45 min
62,70 +2,98 61,73+1,53 62,38+2,89 60,36+1,55 58,33+3,34

Para as amostras Breathe Co, Figura 12a (clara, média e escura), ndo foram observadas
variagoes significativas no teor de compostos fenolicos totais pela ANOVA, com nivel de
confianc¢a de 95%, indicando que o grau de torra ndo impactou significativamente a quantidade
de fenolicos totais. Esse resultado esta de acordo com estudos, como o de MUSSATTO et al.,
2011, que indicam que em algumas variedades de café, os compostos fendlicos podem ser
resistentes a variagdes iniciais de torra, mantendo-se estaveis mesmo com o aumento gradual
da temperatura.

Nas amostras Reduto do Café, Figura 12b, foi observada variacdo nos valores de
compostos fendlicos totais entre os diferentes tempos de torra (4, 5, 6 ¢ 6 min e 40 seg). A
ANOVA com 95% de confianga mostrou que a torra de 5 minutos proporcionou um teor
significativamente superior de compostos fendlicos em compara¢do aos outros tempos,

sugerindo que esse ponto de torra otimiza a presenc¢a de compostos fendlicos. Trabalhos como
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o de GLOESS et al., 2013 apontam que, em alguns casos, tempos intermediarios de torra podem
preservar mais compostos bioativos em compara¢do com torra clara ou escura devido ao
equilibrio entre degradacgao térmica e formagao de novos compostos antioxidantes.

Para as amostras de Cafeeira Alto Caparao, Figura 12c (0,45, 1,15, 1,45, 2,15 ¢ 2,45
min), ndo foram observadas diferengas significativas no teor de compostos fenolicos totais pela
ANOVA, indicando estabilidade entre os tempos de torra testados. O estudo de GLOESS et al.,
2013 também sugere que a estabilidade dos compostos fendlicos pode ser atribuida a fatores
como a variedade do grdo e as condig¢des iniciais de processamento, que influenciam a

resisténcia desses compostos a degradacdo durante a torra em periodos mais curtos.

6. CONCLUSAO

Os resultados das andlises antioxidantes pelos métodos DPPH e ABTS e dos teores de
compostos fenolicos totais nas amostras de café Breathe Co, Reduto do Café e Cafeeira Alto
Capara¢ indicam que o perfil de torra influencia a atividade antioxidante e a preservagdo de
compostos bioativos.

Para o Breathe Co, a torra média se destacou no método DPPH como a que apresentou
maior atividade antioxidante, sugerindo que esse nivel de torra pode maximizar os compostos
bioativos que contribuem para o potencial antioxidante. No entanto, no ensaio ABTS e na
analise de compostos fenolicos, ndo houve diferengas significativas entre os graus de torra,
apontando para uma estabilidade na preservacdo de antioxidantes independentemente do nivel
de torra.

Nas amostras Reduto do Café, o teor antioxidante medido pelo DPPH mostrou
estabilidade entre as torras mais curtas (4 e 5 minutos), destacando-as como as que
possivelmente preservam mais antioxidantes, o que corrobora com outros estudos que indicam
que torras breves sdo mais eficazes na manutengdo de compostos fendlicos e antioxidantes. Por
outro lado, na anélise dos compostos fenolicos houve aumento no teor total apos 5 minutos de
torra, sugerindo que esse tempo pode otimizar a extracao de fendis bioativos.

As amostras Cafeeira Alto Caparad apresentaram estabilidade tanto na atividade
antioxidante quanto nos teores de compostos fendlicos entre os tempos de torra analisados, o
que pode ser explicado pela resisténcia dos antioxidantes de certas variedades de café as
condi¢des de torra. Destacando que o tempo maximo de torra empregado foi 2,45 min, o que

estd abaixo do primeiro tempo empregado na amostra do Reduto do Café.
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Assim, os resultados sugerem que a torra média, para o Breathe Co, e a torra curta, para
as amostras do Reduto do Café e da Cafeeira Alto Caparad, podem ser os perfis ideais para

maximizar a atividade antioxidante e os teores de fendis.
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