
UNIVERSIDADE FEDERAL DE VIÇOSA

DALIANE CLÁUDIA DE FARIA

EXTRAÇÃO SÓLIDO-LÍQUIDO DIRETA À QUENTE (ESL-DQ): UMA 

ABORDAGEM SUSTENTÁVEL PARA A DETERMINAÇÃO DO TEOR LIPÍDICO

EM GRÃOS DE CAFÉ 

VIÇOSA – MINAS GERAIS

2023





DALIANE CLÁUDIA DE FARIA

EXTRAÇÃO SÓLIDO-LÍQUIDO DIRETA À QUENTE (ESL-DQ): UMA 

ABORDAGEM SUSTENTÁVEL PARA A DETERMINAÇÃO DO TEOR LIPÍDICO

EM GRÃOS DE CAFÉ

Dissertação  apresentada  à 

Universidade Federal de Viçosa, como 

parte das exigências do Programa de 

Pós-Graduação em Agroquímica, para 

obtenção  do  título  de  Magister  

Scientiae.

Orientador:  Fábio  Junior  Moreira 

Novaes

Coorientadora:  Maria  Eliana  Lopes 

Ribeiro de Queiroz

VIÇOSA - MINAS GERAIS

2023





https://v3.camscanner.com/user/download


Aos meus pais e irmão.



AGRADECIMENTOS

Agradeço primeiramente a Deus, por não me deixar desistir da caminhada.

Agradeço aos meus pais,  José e Almerinda, ao meu irmão Jhonata,  os 

quais me apoiaram em todos os momentos, auxiliando-me a manter-se de pé, não 

desistir e por sempre me lembrarem do meu valor.

Agradeço a Universidade Federal de Viçosa pelas oportunidades de me 

graduar e pós-graduar.

Agradeço  ao  Professor  Fábio  Junior  Moreira  Novaes  pela  orientação, 

apoio, paciência, incentivo e por confiar mais em mim do que eu mesma. Sou 

grata pelos ensinamentos repassados a mim, adquiridos em vossa experiencia 

profissional e, em especial, aqueles que me deixaram mais próxima de Deus. 

Agradeço  a  professora  Maria  Eliana  pela  coorientação  e  pelos 

ensinamentos profissionais e de vida. Sou grata por cada abraço reconfortante e 

por se preocupar comigo.

Agradeço  ao  grupo  LAQUA  (laboratório  de  Química  Analítica)  pelo 

companheirismo,  em especial,  a  Diana Cardoso  Silva,  ao  Renato  Toledo e  a 

Paula Severo que me auxiliarem na execução deste trabalho, por todo apoio e 

suporte nos momentos difíceis.

Ao Pesquisador Antônio Carlos Baião de Oliveira da Embrapa Café que 

cedeu  as  amostras  de  café  Arábica  e  informações  relevantes  para  o 

desenvolvimento desse trabalho.

Aos  Professores  Hermínia  Emília  Prieto  Martinez  (DAA-UFV)  e  Sérgio 

Antônio  Fernandes  (DEQ-UFV)  por  fornecer  espaço  físico  e  equipamento  de 

moagem  das  amostras  de  café  e  aparelhagem  Soxhlet para  as  extrações, 

respectivamente.

O presente trabalho foi  realizado com o apoio da Conselho Nacional de 

Desenvolvimento  Científico  e  Tecnológico  (CNPq,  bolsa  de  estudos)  e  da 

Fundação  de  Amparo  à  Pesquisa  do  Estado  de  Minas  Gerais  (FAPEMIG, 

Processo APQ-01574-22).



“Somos feitos de poeira de estrelas sistematicamente organizadas, para formar  

seres dotados de consciência, então podemos dizer que somos o universo  

pensando sobre si próprio.”

(Carl Sagan)



RESUMO

FARIA,  Daliane  Cláudia  de,  M.Sc.,  Universidade  Federal  de  Viçosa,  julho  de 

2023.  Extração  sólido-líquido  direta  à  quente  (ESL-DQ):  uma  abordagem 

sustentável  para  a  determinação  do  teor  lipídico  em  grãos  de  café. 

Orientador:  Fábio  Junior  Moreira  Novaes.  Coorientadora:  Maria  Eliana  Lopes 

Ribeiro de Queiroz.

A extração por  Soxhlet é uma técnica preconizada pela AOAC (Association of 

Official Analytical Chemists) para determinar o teor lipídico em amostras vegetais. 

Essa  requer  um  balão  acoplado  a  uma  câmara  de  extração  seguida  de  um 

condensador. O balão acomoda o solvente extractor (≥250 mL), geralmente  n-

hexano (grau 5 de toxicidade) sob aquecimento à temperatura de ebulição por 

longos períodos (16 h) e o condensador circula água refrigerada para o refluxo 

(90 L/h).  A fim de substituir  a extração por Soxhlet,  um Planejamento Fatorial  

Completo 33 foi proposto para a extração sólido-líquido direta à quente (ESL-DQ) 

em frascos de 4 mL. A razão entre solvente e massa de amostra (3, 6,5 e 10  

mL/mg), temperatura (60, 70 e 80 °C) e tempo (30, 60 e 90) foram avaliados em 

30 experimentos e o teor lipídico medido por análise gravimétrica. Os resultados 

foram ajustados por análise de variância, validados pelo teste F (FCalculado>FTabelado) 

e pelo coeficiente de determinação de 0,92. Uma condição ótima foi obtida, 10 

mL/g,  80  °C  e  90  min,  a  qual  se  mostrou  estatisticamente  equivalente  ao 

rendimento  por  Soxhlet (11,5%,  m/m)  e,  portanto,  foi  utilizada  para  a 

determinação do teor lipídico de 50 amostras de café em parceria com a Embrapa 

Café. O presente estudo oferece uma abordagem analítica alternativa a extração 

por Soxhlet para grãos de café e, possivelmente, para outras matrizes, uma vez 

que reduz vantajosamente a massa de amostra de 30 g para 0,2 g, o volume de 

solvente de 300 mL para 2 mL, o tempo de extração de 16 h para 1,5 h, o gasto 

energético  para  o  aquecimento,  além  de  eliminar  o  uso  de  água  de  refluxo, 

resultando  em  uma  economia  de  1.440  L  de  água  por  amostra.  Portanto,  o 

método desenvolvido é uma estratégia química-analítica sustentável compatível 

com os Objetivos 12 e 14 do Desenvolvimento Sustentável das Nações Unidas.

Palavras-chave: Óleo, Coffea arábica, análise gravimétrica, Agenda 2030



ABSTRACT

Faria,  Daliane Cláudia de,  M.Sc.,  Universidade Federal  de Viçosa,  July,  2023. 

Direct  hot  solid-liquid  extraction  (ESL-DQ):  a  sustainable  approach  for 

determining  lipid  content  in  coffee  beans.  Adviser:  Fábio  Junior  Moreira 

Novaes. Co-adviser: Maria Eliana Lopes Ribeiro de Queiroz.

Soxhlet  extraction  is  a  technique  recommended  by  the  AOAC (Association  of 

Official Analytical Chemists) to determine the lipid content in plant samples. This 

requires a flask and specific  glassware,  which consists  of  a  tube containing a 

cartridge and siphon to extract compounds from the sample, n-hexane (≥250 mL) 

as extracting solvent (degree 5 of toxicity) and heating to the boiling temperature 

of the solvent for long periods (16 h) of extraction, resulting in a high consumption 

of refrigerated water for reflux (90 L h-1). In order to replace Soxhlet extraction, a 

33  Full  Factorial  Design  was  proposed  for  ESL-DQ in  4  mL  vials.  The  ratio 

between solvent and sample mass (R: 3, 6.5 and 10 mL g -1), temperature (T: 60, 

70 and 80 °C) and time (t: 30, 60 and 90) were evaluated in 30 experiments and 

lipid  content  measured  by  gravimetric  analysis.  The  results  were  adjusted  by 

analysis of variance, validated by the F test (FCalculated>FTabled) and the correlation 

coefficient of 0.92. An optimal condition was obtained, 10 mL g -1, 80 °C and 90 

min,  which  was statistically  equivalent  to  the  Soxhlet  yield  (11.5%,  m/m).  The 

present  study  offers  an  effective  analytical  approach  for  determining  the  lipid 

content  in  green  coffee  beans  and,  possibly,  for  other  matrices,  with  Soxhlet 

extraction being an alternative, as it  advantageously reduces the sample mass 

from 30 g to 0.2 g, the volume of solvent from 300 mL to 2 mL, the extraction time 

from 16 h to 1.5 h, the energy expenditure required for heating, in addition to 

eliminating the use of reflux water, resulting in a saving of 1,440 L of water per 

sample.  Therefore,  the  method  developed  is  a  sustainable  chemical-analytical 

strategy compatible with United Nations Sustainable Development Goals 12 and 

14.

Keywords:  Coffea arabica,  Vegetable  oil,  Coffea  arabica,  Gravimetric  analysis, 

Agenda 2030.
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1. INTRODUÇÃO

A qualidade  dos grãos de café  é  influenciada por  seus  constituintes 

químicos e atributos sensoriais (OSSANI  et al., 2021). Para aprimorar a sua 

qualidade,  é  necessário  estabelecer  correlações  entre  fatores  como cultivo, 

processamento e condições edafoclimáticas (SILVA, 2013). A análise sensorial, 

realizada por provadores certificados, é essencial na avaliação dos atributos do 

café, mas variações individuais podem ocorrer (ALMEIDA, 2022). Compostos 

químicos  foram relacionados  com a  qualidade,  por  exemplo,  Oliveira  et  al. 

(2005)  indicaram  que  as  aminas,  histamina  e  a  triptamina,  apresentaram 

correlação negativa com a qualidade do café. Por outro lado, a presença de 

açúcares naturalmente presentes no grão e do ácido 3,4-dicafeoilquínico foram 

correlacionadas  positivamente  com cafés  de  boa  qualidade  (FARAH  et  al., 

2006). Novaes et al. (2015) relataram que a relação cafestol/caveol como um 

preditor da qualidade dos cafés verdes. Para os autores, quando essa razão é 

maior que 1 há associação com qualidade superior, aqueles classificados como 

"Mole" ou acima. Por outro lado, quando era inferior a 1 aos grãos de bebida 

Dura à Rio Zona.

Os lipídios são um dos principais constituintes dos grãos de café verde, 

responsáveis por conduzirem à formação do aroma durante a torra por meio de 

reações de oxidação e decomposição (BARBOSA et al., 2019). Decazy et al., 

(2003), França et al., (2005), Amorim et al., (2009) Zhu et al., (2021) e Pérez et 

al.,  (2023)  relataram  que  grãos  de  café  verde  com  maior  teor  de  lipídios 

apresentaram melhor qualidade. Com isso, a análise dos lipídeos é de extrema 

importância para a indústria cafeeira, uma vez que a qualidade do café é um 

fator crítico para o mercado. 

A extração por Soxhlet (Figura 1) é a técnica tradicional e amplamente 

empregada  para  a  determinação  do  teor  de  lipídeos  totais  e/ou  de  seus 

componentes  a  partir  de  matrizes  vegetais  ou  animais  (IUPAC,  1979; 

KLUCZKOVSKI  et al., 2021; SILVA  et al.,  2023; SOXHLET, 1879; VALDÉS, 

2023), sendo a mais empregada em grãos de café (ARAÚJO; SANDI, 2007; 

GUERCIA et al., 2016; LAM et al., 1982; LERCKER et al., 1995; NOVAES et 

al., 2015; OIGMAN et al., 2012; PÉREZ et al., 2023; PETTITT JR., 1987). Essa 
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requer  uma manta  para  aquecimento  de  um balão  que  é  acoplado  a  uma 

câmara de extração seguida de um condensador. O balão acomoda o solvente 

extractor  (≥250 mL),  geralmente  n-hexano,  um solvente  volátil  de  ponto  de 

ebulição (P.E.) a 68,8°C, de baixo custo (R$ 320,00 L-1) e de fácil obtenção 

pela origem petroquímica, (SIGMA-ALDRICH, 2023) contudo, possui grau de 

toxicidade igual a 5, não é renovável e de impacto ambiental alto ((NOVAES et 

al., 2023).  Esse, permanece sob aquecimento a temperatura de ebulição por 

longos períodos (16 h), sendo evaporado e então condensado no interior do 

extrator de Soxhlet, vidraria específica dessa técnica que consiste em um tubo 

contendo um cartucho com a amostra triturada e um sifão para remoção do 

extrado em direção ao balão, onde o solvente é novamente evaporado para 

retomada do ciclo  (BERTHOUCHE et al., 2018; CASCANT et al., 2017; JOSHI, 

2019; LI  et al., 2014; YARA-VARON  et al., 2016). O processo de refluxo no 

condensador resulta em um descarte de 90 L de água para cada 1 h de uso 

(Pinto e Silva, 2012). Por tudo isso, a busca por alternativas sustentáveis se faz 

necessária,  visando  reduzir  o  alto  consumo  energético,  de  solvente  e  de 

amostra requerida (~30 g) (DOS SANTOS et al., 2023). Além disso, um novo 

método  deve  permitir  realizar  múltiplas  extrações  simultâneas  e  reduzir  ou 

eliminar o uso de água para refluxo. 

Figura 1 – Extrator de Soxhlet e seus atributos.

Extração por Soxhlet é o método preconizado pela

AOAC (Association of Official Analytical Chemists) 

Determinação do teor lipídico em 
amostras vegetais (grão de café cru)

• 30 g de amostra 

• 300 mL n-hexano (solvente com grau 5 de toxicidade)

• 16 h de extração

• 90 L de água refrigerada por hora para o refluxo

$
As condições para o preparo por amostra são:
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Fonte: Autoria própria.

2. REVISÃO DA LITERATURA 

2.1 A importância do café

O café faz parte de uma das mais complexas cadeias de alimentação do 

mundo, envolvendo US$ 200 bilhões ao ano no Mercado Global que abrange o 

plantio,  produção,  industrialização  até  o  consumidor  final  (SAMPER; 

GIOVANNUCCI; VIEIRA, 2017). 

O consumo de café pelo mundo tem aumentado constante, mesmo com 

a  crise  mundial  gerada  pela  pandemia  do  novo  Corona  vírus  (COVID-19). 

Segundo a Associação Brasileira das Indústrias de Café (ABIC), o consumo 

interno de café no país teve um crescimento de 21,2 milhões de sacas de 60 kg 

entre novembro de 2019 a outubro de 2020, o que representa uma alta de 

1,34% com relação ao mesmo período anterior  (ROCHA, 2021).  De acordo 

com  a  Organização  Internacional  do  Café  (ICO  -  International  Coffee 

Organization),  representante  da  cafeicultura  mundial,  em  seu  relatório  do 

mercado cafeeiro de setembro de 2021, afirmou que com o controle da COVID-

19 e a recuperação econômica na maioria dos países, o consumo seja maior 

do que o registrado durante a pandemia (COFFEE MARKET REPORT, 2021).

O café é um produto economicamente importante para o Brasil, sendo 

significativo  componente  das  exportações  (CARVALHO et  al.,  2017).  A 

produtividade alta  do  café  possibilita  um aumento  no Produto Interno Bruto 

(PIB), a soma de todos os bens e serviços finais produzidos. As exportações de 

café em grão proporcionaram uma renda para o país de R$ 11 bilhões no PIB e 

R$ 729 milhões em impostos líquidos (SESSO et al. 2021).

Os  consumidores  estão  familiarizados  com  o  sabor  do  café, 

possibilitando aproveitar a associação positiva que temos com o café para criar 

bebidas que possam ser aceitas no mercado, assim como está ocorrendo com 

cafés  gelados,  além  de  refrigerantes,  balas  e  doces  oriundos  de  café 

(GONÇALVES 2009). Por essas e outras razões, faz-se necessário aprimorar 

as técnicas de cultivo do café a fim de abastecer um mercado consumidor em 

contínua expansão.
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2.2 O café brasileiro

Em razão da extensa faixa territorial e os diversos biomas do Brasil, a 

produção cafeeira brasileira tem uma grande variedade de cultivos e sistemas 

de produção (VOLSI et al., 2019). Sistemas esses necessários para abastecer 

o mercado interno e externo, visto que, há mais de 100 anos o Brasil tem uma 

colocação importante no mercado mundial de café, sendo líder de produção 

por  controlar  com cerca  de  40% a  produção  global  (SCOLARI,  2006).  Em 

relação  ao  consumo,  no  período  de  2019/2020,  mais  de  9,96  milhões  de 

toneladas de grão de café foram consumidas em todo o mundo, sendo o Brasil  

responsável por 13,4% do consumo total, o que o coloca como o segundo país 

que  mais  consome  café,  atrás  apenas  dos  Estados  Unidos  (16,2%)  (OIC, 

2021).

A  distribuição  da  indústria  cafeeira  no  Brasil  compreende  quinze 

estados. A produção é espacialmente espalhada por 2,2 milhões de hectares, 

287 mil produtores, em 1.900 municípios no Brasil, principalmente em mini e 

pequenas propriedades (SOUZA, 2014). Os estados de Minas Gerais, Espírito 

Santo e São Paulo são os maiores produtores contribuindo com cerca de 87% 

da produção total do país (MAYA  et al., 2014). A cadeia do café brasileiro é 

produtiva, competitiva e reconhecida internacionalmente (CALDARELLI, 2019). 

2.2.1 O café em Minas Gerais

Em  2020,  a  safra  mineira  foi  recorde  e  alcançou  2,1  milhões  de 

toneladas de café (34,65 milhões de sacas de 60 kg), representando 54,93% 

da  produção  nacional  (CONAB,  2020).  Com  isso  Minas  Gerais  é  o  maior 

produtor  de  café  do  Brasil,  sendo  o  estado  detentor  do  maior  número  de 

microrregiões especializadas em café Arábica, o que corresponde a 60% das 

microrregiões brasileiras. A espécie Arábica (Coffea arabica L., Rubiaceae) é 

responsável  por  75,4%  da  produção  nacional  e  81,4%  do  PIB  do  estado 

mineiro, o que destaca a importância de Minas Gerais na economia cafeeira 

brasileira (VOLSI et al., 2019).
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O cerrado de Minas Gerais abriga uma produção de café moderna e de 

alta produtividade. O relevo permite o uso de irrigação e ferramentas agrícolas, 

na  preparação  do  solo,  para  um  plantio  e  colheita  que  proporciona  uma 

expansão da área de cultivo e maior produção (AZEVEDO 2018; VOLSI et al. 

2019).

Em 2020, a safra da região do Sul de Minas foi de 19,2 milhões de sacas 

e respondeu por 55% da produção estadual, que está entre as melhores do 

mundo em qualidade dos grãos, resultado do clima favorável e as modernas 

técnicas de cultivo e administração empregadas que permitem a colheita de um 

produto refinado e diferenciado comparado aos demais produzidos em outras 

regiões do país (CONAB, 2020). O sul de Minas Gerais possui predomínio da 

mecanização em áreas planas e de baixo uso de maquinários nas serras, com 

um misto de mecanização e trabalhadores contratados (PIRES  et al., 2003). 

Minas Gerais ainda possui duas microrregiões especializadas na produção da 

espécie  Coffea canephora Pierre ex A. Froehner,  sendo estas na região do 

norte do estado (BAFFA, 2014). 

Diante disso, é notável que Minas Gerais é o estado com a principal 

região produtora de café do Brasil (VOLSI et al. 2019).

2.3 A Química do café

 O  grão  de  café  é  uma  matriz  complexa,  que  após  a  torra  obtém-se  um 

alimento aromático (TOLEDO et al., 2016). A infusão do café libera cerca de 

1000  compostos  orgânicos  voláteis  (VOCs)  diferentes,  os  quais  compõem 

cerca de 1 g kg-1 do grão (TOCI; FARAH, 2014). O café verde (cru) (Figura 2A), 

antes  de  ser  torrado  (Figura  2B),  contém  cerca  de  800  substâncias  não-

voláteis, como polissacarídeos, lipídios (FARAH, 2012; NOVAES et al., 2018; 

SPEER;  KÖLLING-SPEER,  2006),  a  cafeína  (BURDAN,  2015;  GASPAR; 

RAMOS,  2016),  ácidos  clorogênicos  (HALL;  TREVISAN;  DE  VOS,  2022; 

MUBARAK et al., 2012; SATO et al., 2011) entre outros. A Figura 3 apresenta 

um gráfico da composição química percentual dessa matriz.  
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Figura 2 – Representação de imagem A) Grãos de café verde (cru) e B) Grãos 

de café torrado.

A) B)

Fonte: Autoria própria.

Figura 3 — Composição química percentual do grão verde de café Arábica, sua 

fração lipídica e algumas das estruturas moleculares que os compõem.
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Novaes e outros, p. 27, copyright 2022, com permissão da Sociedade Brasileira 

de Química (Termo de autorização no Anexo I).

A fração lipídica do café (Figura 3) pode ser extraída a partir do grão cru 

por  prensagem,  maceração,  extração  por  micro-ondas,  ultrassom,  solvente 

acelerado, fluido supercrítico e por  Soxhlet, sendo esse último o mais citado 

(BRUM, 2004; SOUZA et al., 2022; TSUKUI, OIGMAN E REZENDE, 2013). A 

Tabela  1  resumo  as  principais  técnicas  de  extração  de  óleo  de  café  e 

condições de trabalho. 

Tabela 1 – Métodos de extração do óleo de café

Técnica de 

extração

Detalhamento do 

procedimento

Percentual de 

óleo no grão (%) Referência

Soxhlet 20 g de café arábica 

(verde ou torrado); 

Hexano em 10 mL g-1; 16 

h em temperatura de 

ebulição

11,4 (Grão verde) 

– 15,5 (Grão 

torrado)

Araújo & Sandi, 2006

30 g de café Arábica 

verde moído; 300 mL de 

hexano; 90 °C; 16 h

8,8 Oigman et al., 2012

Petroleum ether; 16 h; 

temperatura de ebulição 

(35-50 °C)

Não Identificado
AOAC (1965) apud Speer 

and Kolling-Speer (2006)

Razão 4:1 de éter de 

petróleo/amostra  grão 

Arabica verde,  por 4 h.

7,5 – 9,5 Tsukui et al., 2014

30h de café verde 

Arábica moído; 300 ml de 

hexano por 4 e 16h.

10,4 – 10,5 Novaes et al, 2015

Éter de petróleo por 8 – 

16 horas
Não identificado Instituto Adolfo Lutz (2008)

Grãos verdes de café 11,4 % (6h), Picard, Guyot and Vicent 
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Canephora sobmetidos 

de 6 – 12h de extração 

em hexano e dietil éter 

11,6% (8h), 

11,0% (10h) e 

10,9% (12h) 

(1984) apud Speer e 

Kolling-Speer (2006)

Período de 4 horas de 

extração com solvente 

éter de petróleo

Não identificado

Deutsch 

Frschunzgsgemeinschaft 

(1952) apud Speer e 

Kolling-Speer (2006)

Grãos verdes de café 

Canephora sobmetidos a 

16h de extração em 

hexano

8,3
Dibert, Cros e Andrieu 

(1989)

Café Arabica  e 

Canephora submetidos a 

extração por 5h em metil 

tert-butil éter (MTBE)

Não identificado
Speer e Kolling-Speer 

(1989)

Grãos verdes de café 

Arabica e Canephora 

sobmetidos a 8h de 

extração em hexano

15 (Arabica) e

 12 (Canephora)
Carrera et al. (1998)

Grão de café Arabica 

verde submetido por 7h 

em hexano 

8,5 Topala e Tataru (2015)

Café Arabica submetido 

por 3-5h em cada um dos 

solventes: acetona, 

etanol, etil acetato, 

hexano, isopropanol e 

éter de petróleo

8,31 (acetona), 

11,78 (etanol), 

6,44 (etil acetato), 

8,85 (hexano), 

10,23 

(isopropanol) e 

7,67 (éter de 

petróleo)

Oliveira (2019)

Café Arabica verde, metil 

tert-butil eter (MTBE) por 

6 horas

18,6 Dias (2009)

Micro-ondas 2 g de grão verde; 8 mL 5,9 – 7,6 Tsukui et al., 2014
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de éter de petróleo por 

45°C por 10 min; 600 

rpm

Extração por 

solvente 

acelerado

22 g de café verde 

moído, 30 mL de Etanol, 

3 ciclos, pressão 10,30 

Mpa 

6,60 – 9,78 Oliveira et al., 2018

Extração 

com 

ultrassom

120 min; hexano/etanol 5,39 Longo et al., 2020

Extração 

com fluido 

supercrítico 

CO2

200 mg de café verde ou 

torrado moído; 235 - 380 

bar; 60 - 90 °C; 25 min 

total; 1,5 mL min-1 de CO2

10,3 – 14,0 Araújo & Sandi, 2006

Grão de café Arabica 

Verde em 300 bar, 90 °C, 

695,42 kg/cm3 de 

densidade do CO2, com 

20 min de contato 

estático seguido de 6h de 

contato dinâmico.

6.5 Oliveira et al., 2014

6 h, 20 min, 30 Mpa e 70 

°C
8,8 Oliveira et al., 2018

Extração por 

prensagem

Grão cru submetido a 

prensa
3,5 Sandi, 2003

Prensa contínua Ecirtec; 

485 kg de café verde 

Arábica

4,0 Turatti, 2001

Fonte: A autora e referencias apresentadas na tabela.

Nota-se que a extração por Soxhlet é a mais empregada devido o maior 

rendimento de extração comparado as demais tecnologias e ao baixo custo 

relativo,  sendo  o  método  preconizado  pela  AOAC.  São  utilizados  30  g  da 

amostra, por períodos de 4 a 16 horas e ciclos de 4 a 6 sifonagens do solvente 
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(250 mL) por hora na camara de extração (AOAC 2006). É fundamental evitar 

refluxo   prolongado,  por  favorecer  reações  de  peróxidação  e  de  hidrólise, 

comprometendo  a  quantificação  de  componentes  lipídicos,  devido  ao 

aquecimento  constante  da  micela  e  a  exposição  oxigênio  durante  o 

procedimento (BRUM, 2004; KATES, 1972). 

Outro procedimento oficial para a extração de lipídios do café utilizando 

Soxhlet é descrito pela Sociedade Alemã de Ciência Lipídica ("German Society 

of  Lipid  Science,  GSLS"),  que  recomenda  que  o  material  seja  moído,  em 

seguida, seco a 105°C por 30-35 minutos (se o teor de umidade exceder 10%) 

e extraído por 4 horas com éter de petróleo (faixa de ebulição de 40° a 55°C) 

(GSLS, 1952). No entanto, tempos de extração mais curtos podem resultar em 

uma  lixiviação  incompleta  do  analito  na  superfície  da  matriz.  Na  extração 

Soxhlet  ,  n-hexano  é  o  solvente  extrator  mais  utilizado  devido   a  sua  a 

polaridade, por ser um solvente volátil (ponto de ebulição igual 68,8 °C) que 

mantêm  componentes  termolábeis,  como  terpenos,  favorecendo  a 

concentração da amostra por sua vaporização, de custo acessível (R$ 320,00 

por litro)  e de origem petroquímica, portanto,  facilmente disponível  (SIGMA-

ALDRICH, 2023). Contudo, o n-hexano possui grau de toxicidade alto, igual a 

5, não é de origem renovável, o método requer volumes (≥250 mL) de solvente 

moderados  a  altos,  bem  como  elevado  volume  de  água  para  refluxo  no 

condensador  (90  L  por  hora)  (AOAC 2006;  BRUM, 2004;  PINTO & SILVA, 

2012).

Na análise de lipídios, é crucial adotar práticas sustentáveis, alinhadas 

aos Objetivos de Desenvolvimento Sustentável  (ODS) da Agenda 2030 das 

Nações Unidas. Destacam-se metas específicas, como a redução da exposição 

a produtos químicos (ODS 3.9) e a eliminação do despejo de águas residuais 

(ODS  6.3),  incluindo  o  aumento  da  eficiência  do  uso  da  água  (ODS  6.4) 

(NAÇÕES UNIDAS BRASIL, 2023).  A superação das limitações do solvente 

hexano é essencial, considerando seu alto grau de toxicidade, não renovação e 

impactos ambientais e de saúde. Esta abordagem busca atender aos ODS 9.1, 

9.2-3 e 9.4, relacionados ao desenvolvimento confiável, sustentável e inclusivo, 

bem como a processos ambientalmente corretos e a prevenção,  redução e 
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reciclagem de solventes  (NAÇÕES UNIDAS BRASIL,  2023).  Adotando uma 

abordagem  que  reduz  significativamente  consumo  energético,  volume  de 

solvente e amostra, contribui-se para os ODS 11.6 e 12, referentes à redução 

do impacto ambiental e garantia de padrões sustentáveis de consumo e gestão 

de produtos químicos e resíduos. O foco na conservação e uso sustentável da 

água (ODS 14) reforça o compromisso de transformar a extração de lipídios 

para práticas mais sustentáveis, alinhadas aos ideais da ONU para um futuro 

equitativo e preservativo (NAÇÕES UNIDAS BRASIL, 2023).

2.4 Avaliação sensorial do café e marcadores químicos de qualidade

O teste de xícara é o método utilizado em todo o mundo para avaliar a 

qualidade do café com base em seu aroma e sabor. O método consiste em 

adicionar água fervente a 10 g de café torrado (Figura 2B) e moído em uma 

xícara.  Painelistas  treinados  e  certificados  conhecidos  como  Q-graders 

garantem a avaliação sensorial,  classificando a bebida em categorias como 

Extremamente Mole (a melhor qualidade) Mole, Meio Mole, Dura, Riado, Rio e 

Rio Zona (a pior qualidade) (Figura 4) (BRASIL, 2003).

Figura 4 — Classificação sensorial dos cafés com base na escala da SCAA e 

na legislação brasileira.
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Fonte: SCAA (2022) e BRASIL (2003).

A Associação Americana de Cafés Especiais – SCAA (sigla em inglês 

Specialty  Coffee  Association  of  America)  estabeleceu  um  padrão  aceito 
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internacionalmente  que  avalia  10  atributos  na  prova  de  xícara,  como 

fragrância/aroma,  sabor,  ausência  de  defeitos,  corpo,  finalização,  harmonia, 

impressão geral, acidez, uniformidade e doçura (SCAA, 2022). Para esse, a 

pontuação  final  varia  de  zero  a  100,  dos  quais  acima  de  80  pontos  é 

classificado como cafés especiais e acima de 90 pontos cafés de qualidade 

superior (Figura 3A). Essa descrição determina a qualidade de um lote de café. 

No  entanto,  à  diversidade  de  aromas  e  sabores  presentes  no  café,  os 

avaliadores  estão  sujeitos  a  variações  individuais  que  podem  resultar  em 

pequenas diferenças ao final da avaliação (BELCHIOR et al., 2019).

Com base nisso e complementando o que foi discutido na seção 1, é 

conhecido que marcadores químicos da qualidade do café incluem a relação 

cafestol/caveol, que é apontada como preditor da qualidade do café (NOVAES 

et al., 2015). Além disso, um maior teor de lipídios é indicativo de uma melhor 

qualidade do grão (BARBOSA et al.,  2019). Devido à crecente demanda de 

métodos de extração mais sustentáveis, torna-se essencial investir na criação 

de metodologias confiáveis para determinar o teor lipídico e, posteriormente, 

avaliar a qualidade do grão. Essa abordagem pode complementar a análise 

sensorial, uma vez que os avaliadores estão sujeitos a variações individuais.
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3. OBJETIVOS

3.1. Objetivo geral

Esboçar uma nova abordagem para avaliar se o teor lipídico do grão verde 

de café Arábica possui correlação com a qualidade da bebida, sendo este um 

potencial marcador descrito na literatura.

3.2. Objetivos específicos

 Desenvolver método de extração alternativo ao Soxhlet e o aplicá-lo para a 

determinação do teor lipídico em amostras de café verde;

 Avaliar a hipótese que a análise química de grãos de cafés verdes pode 

ser utilizada para predizer a qualidade sensorial da bebida de cafés.
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4. MATERIAIS E MÉTODOS

4.1. Amostras de café

Grãos  verdes  de  café  Arábica  foram  cedidos  pelo  Departamento  de 

Fitopatologia da Universidade Federal de Viçosa (UFV) – MG (Viveiro de Café, 

20° 44’ 53” S, 42° 15’ 106” W, 667 m de altitude; colhidos no mês de junho de 

2021). Esses foram utilizados para avaliar os processos extrativos (itens 4.2 e 4.3) 

e também prensados em prensa de parafuso infinito pela empresa Cooxupé a fim 

de se obter a composição química percentual por cromatografia gasosa acoplada 

ao espectrômetro de massas (CG-EM) (item 4.4).   

Amostras de grãos verdes de cafés Arábica de diferentes notas sensoriais 

foram  fornecidas  pela  Empresa  de  Pesquisa  Agropecuária  de  Minas  Gerais 

(EPAMIG), as quais foram codificadas e discriminados quanto altitude de cultivo e 

parâmetros de qualidade.

4.2. Extração sólido-líquido por Soxhlet

Trinta gramas de grãos de café verde foram moídos em moinho (SL 38, 

SOLAB, Piracicaba - São Paulo) e tamisados em peneira (Modelo 15P4040.08.C, 

Bronzinox,  São  Paulo)  para  obtenção  de  partículas  de  0,686  a  1,651  mm.  A 

extração por  Soxhlet foi realizada empregando com 300 mL de  n-hexano (Grau 

HPLC, Sigma-Aldrich,  São Paulo)  por 4 h (4 ciclos/h),  realizados em triplicata 

(AOAC,  2003).  Após  extração  e  resfriamento  do  sistema,  os  extratos  foram 

concentrados  em  evaporador  rotativo  (RV  3,  IKA,  Campinas)  sob  pressão 

reduzida, cuja massa do extrato foi  pesada para determinação do teor lipídico 

(Equação 1).

Extração (%)=
Massa deóleo extraído

Massade grão decafé
×100%                         (1)

4.3. Extração sólido-líquido direta à quente (ESL-DQ)

Duzentos  miligramas  de  amostra  triturada  foram  transferidos  para  um 

frasco de rosca (4 mL), posteriormente acrescido de uma barra magnética e 2 mL 

de n-hexano. O frasco hermético foi fechado com uma tampa de rosca contendo 
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selo interno de PTFE e submetido à extração direta a 80 °C por  90 min sob 

vigorosa  agitação.  A  suspensão  resultante  foi  filtrada  utilizando  um  filtro  de 

seringa  (membrana  de  Teflon,  13  mm  ×  0,45  μm,  Labquip  Technologies, 

Melbourne, Austrália) e o filtrado aplicado evaporado para análise gravimétrica do 

teor lipídico (Equação 1). Um esquema do procedimento é apresentado na Figura 

5.

Figura 5 – Esquema do procedimento de extração ESL-DQ.
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Fonte: Autoria própria.

4.4. Análise qualitativa e semi-quantitativa por Cromatografia Gasosa 

Cromatógrafo a gás (CG) Agilent Technologies, Inc. (Palo Alto, CA, USA) 

modelo 7820A equipado com amostrador automático G4513A e espectrômetro de 

massas quadrupolar (EM) Agilent (MSD 5977B Network). Gás carreador hélio a 

2,0 mL min-1 em modo de vazão constante. Coluna capilar DB-17HT (50 % fenila 

e 50 % metilsiloxana, 10 m, 0,25 mm D.I., 0,15 µm). Injetor com divisão de fluxo 

(1:50) a 315 °C com pulso de pressão de entrada de 25 psi  durante os 25 s  

iniciais; volume de injeção de 1,0 µL. Programa de temperatura do forno do CG: 

50 °C (1 min) // 30 °C min-1 até 120 °C // 25 °C min-1 até 265 °C // 5 °C min-1 até 

350 °C (5 min).
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Condições de operação do Espectrômetro de Massas (EM): temperatura da 

fonte  iônica,  230  °C;  temperatura  da  interface,  365  °C;  temperatura  do 

quadrupolo,  200  °C;  voltagem de  ionização  de  70  eV.  Espectros  de  massas 

obtidos  no  modo  de  varredura  (50-800  Da).  Aquisição  e  processamento  dos 

dados  foram  realizados  utilizando  o  software  MassHunter  GC/MS  Aquisition 

B.07.04.2260 (Agilent Technologies, Inc) e identificação dos compostos baseado 

em valores de correspondência (Match) ≥750 obtidos na biblioteca NIST/EPA/NIH 

Mass spectral Library (Version 2.2, 2014, Standard Reference Data Program of 

the NIST, USA).

4.5. Análise estatística  

Todo  o  planejamento  experimental  e  a  análise  estatística  foi  realizada 

utilizando software Statistica versão 7.0 (Statsoft, Inc., Tulsa, OK), considerando 

5% como nível de significância. Um modelo quadrático sobre um Planejamento 

Experimental Fatorial Completo 33 foi usado para descrever o teor lipídico como 

uma função dos três fatores estudados: temperatura (T, °C), tempo (t, min) e a 

relação entre volume de solvente e a massa de grãos verdes de café moídos (R, 

mL g-1).
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO
5.1. Extração lipídica de grãos verdes de café Arábica por prensagem

Uma amostra de grãos verdes de café Arábica foi  prensada pela empresa 

Cooxupé, utilizando prensa tipo Expeller parafuso sem fim, obtendo rendimento 

igual  a  3,35%  m/m  de óleo para  grão cru (SILVA,  2023;  TURATTI,  2001).  O 

procedimento  é  usado na indústria,  contudo não descreve o  teor  lipídico  com 

exatidão devido a ineficiência de extração.

5.2. Identificação e semi-quantificação dos componentes lipídicos do café

A fim de obter a composição lipídica do café Arábica, o óleo obtido por 

prensagem de grãos verdes foi  analisado por CG-EM. A Figura 6 apresenta o 

cromatograma  com  destaque  para  as  regiões  de  eluição  por  classe  de 

compostos. Na primeira é observado os picos de metil ésteres de ácidos graxos e 

da cafeína. A segunda, os diterpenos cafestol e caveol (C&K), β-tocoferol e três 

esteróis triterpênicos. A terceira há diacilgliceróis e ésteres diterpênicos do C&K. 

Já na última região os triacilgliceróis (TAGs) (Figura 6). 

Figura 6 — Cromatograma do óleo de café Arábica verde obtido por prensagem 

com realce para as regiões de eluição. Siglas: Cafestol (C), caveol (K), palmitato 

(P), oleato (O), linoleato (L), estearato (S), araquidato (A), e linoleneato (Ln).
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Todos os picos foram identificados e listados na Tabela 2, a qual apresenta 

os nomes dos compostos baseado na biblioteca NIST 14 e os respectivos valores 

de área.

Tabela 2 — Composição química percentual do óleo de café Arábica.

Componentes da amostra
Tempo de 
Retenção 

(tR)

Valor de área

(Counts) (%)

Ácido palmítico  5,71 1429377 5,64

Cafeína 6,39 1431295 5,65

Ácido linoleico 6,47 788984 3,11

Caveol 9,07 174527 0,69

Cafestol  9,12 153634 0,61

β-Tocoferol 9,23 129069 0,51

Campesterol  9,82 371059 1,46

Estigmasterol 9,94 81641 0,32

β-sitosterol  10,15 215047 0,85

Palmitato de caveol 17,22 5905190 23,29

Palmitato de cafestol  17,64 4316196 17,03

1,2-dipalmitoil-3-linoleoil glicerol (PPL) 23,11 3207356 12,65

1-palmitoil-2-stearoil-3-linoleoil-glicerol 
(PSL)  

23,41 235216 0,93

1-palmitoil-2-oleoil-3-linoleoil-glicerol (POL)  24,75 604568 2,38

1-palmitoil-2,3-dilinoleoil-glicerol (PLL) 24,81 4283580 16,90

1-palmitoil-2-linoleoil-3-araquidonoil-glicerol 
(PLA)  

25,08 115122 0,45

1-stearoil-2-oleoil-3-linoleoil-glicerol (SOL) 25,85 67861 0,27

1-stearoil-2-linoleoil-3-linolenil-glicerol 
(SLLn) 

25,96 361903 1,43

1-oleoil-2-linoleoil-3-linolenil-glicerol (OLLn) 26,24 408259 1,61

1,2-dilinoleoil-3-linolenil-glicerol (LLLn) 26,42 486507 1,92

Área total 25351353 100
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Fonte: Autoria própria.

5.3. Extração lipídica de grãos verdes de café Arábica por outras técnicas

Com o objetivo de obter o teor lipídico em grãos verdes de café Arábica por 

outras técnicas, os grãos foram moídos e tamisados entre 0,686 e 1,651 mm. A 

Figura  7  apresenta  a  distribuição  em  tamanho  de  partícula,  cuja  amostra  foi 

reservada para posterior extração.

Figura 7 — Distribuição granulométrica do café verde Arábica moído.
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Fonte: Autoria própria.

5.3.1. Extração lipídica por Soxhlet a partir de grãos verdes de café Arábica 

Os métodos oficiais GSLS e AOAC são usados para extração lipídica em 

amostras  de  café  utilizando  aparelhagem  Soxhlet por  4  h  ou  16  h, 

respectivamente  (AOAC,  2006).  Contudo,  esses  tempos  de  extração  se 

apresentaram  estatisticamente  equivalentes  em  rendimento  de  óleo  obtido, 

utilizando 30 g de amostra e 300 mL de solvente (NOVAES et al., 2015). Por essa 

razão, o período de 4 h foi empregado para avaliação do teor lipídico na amostra  

como método de referência, sendo realizado em triplicata. A Tabela 3 apresenta 
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os teores obtidos, cujo percentual  médio foi  de 11,56%, valor condizente com 

dados da literatura, os quais variam de 7 a 17% m/m para grãos verdes de café 

Arábica  (Tabela  1)  (SPEER,  KÖLLING-SPEER,  2006;  NOVAES  et  al.,  2015, 

2018; FARAH, 2019).

Tabela 3 — Rendimento lipídico (%) da extração por  Soxhlet a partir de grãos 

verdes de café Arabica.

Experimento Rendimento (%)
Replicata 1 11,54
Replicata 2 11,50
Replicata 4 11,65
Média 11,56
Desvio padrão 0,08
Coeficiente de variação (%) 0,60

Fonte: Autoria própria.

5.3.2. Extração lipídica sólido-líquido direta à quente (ESL-DQ)

5.3.2.1. Planejamento Experimental aplicado a ESL-DQ

A  fim  de  encontrar  uma  alternativa  a  extração  por  Soxhlet,  uma  nova 

metodologia utilizando  n-Hexano foi proposta, para a qual menor quantidade de 

amostra e solvente se fazem necessários devido a pouca quantidade de amostras 

em certos momentos e também devido ao grau de toxicidade do solvente. Por 

esses motivos, uma extração sólido-líquido direta à quente (ESL-DQ) foi avaliada 

quanto a recuperação do óleo extraído sob uma escala menor que a  Soxhlet e 

comparada ao final com esta. Para isso, um Planejamento Experimental Fatorial  

Completo 33 foi utilizado, variando temperatura (T, °C), tempo (t, min) e a relação 

entre volume de solvente e a massa de grãos verdes de café moídos (R, mL g-1), 

consideradas no planejamento como variáveis independentes, sendo a resposta 

obtida em função do rendimento da extração de óleo (%) a partir de grãos verdes 

de  café  moído  como  variável  dependente.  Ao  todo,  foram  realizado  30 

experimentos, 27 oriundos do planejamento e 3 replicatas no ponto central. As 

variáveis de respostas e níveis são apresentados na Tabela 4, enquanto que a 

matriz experimental contendo os resultados obtidos estão na Tabela 5.
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Tabela 4 — Níveis de variáveis no Planejamento Experimental Fatorial Completo.

Variável
Níveis

Inferior (-1) Central (0) Superior (+1)
T, temperatura (°C) 60 70 80
R, razão entre volume de 
solvente e massa de café 
(mL g-1)*

3:1 
(2 mL 0.667 g-1)

6,5:1
(2 mL 0.308 g-1)

10:1
(2 mL 0.200 g-1)

t, tempo (min) 30 60 90
*Valores escolhidos de modo a não exceder 75% da capacidade do frasco do reator de 4 mL.

Tabela 5 — Planejamento experimental e valores de rendimento obtidos.

Experimento
T

(°C)
R

(mL g-1)
t

(min)
Recuperação de óleo

(%)
1 60 3.0 30 9,46
2 60 3.0 90 10,64
3 60 3.0 60 9,71
4 60 6.5 90 10,52
5 60 6.5 60 10,42
6 60 6.5 30 10,26
7 60 10.0 60 10,68
8 60 10.0 30 10,55
9 60 10.0 90 11,02
10 70 3.0 90 9,44
11 70 3.0 60 8,02
12 70 3.0 30 9,37
13 70 6.5 60 10,67
14 70 6.5 30 9,79
15 70 6.5 90 10,32
16 70 10.0 30 9,93
17 70 10.0 90 9,33
18 70 10.0 60 10,69
19 80 3.0 60 10,13
20 80 3.0 30 9,48
21 80 3.0 90 8,14
22 80 6.5 30 9,80
23 80 6.5 90 8,83
24 80 6.5 60 10,18
25 80 10.0 90 10,77
26 80 10.0 60 10,80
27 80 10.0 30 9,16
28 70 6.5 60 10,22
29 70 6.5 60 10,15
30 70 6.5 60 10,25
Média dos pontos centrais (Exp. 28-30) 10,21

Desvio Padrão (DP) 0,04
Desvio Padrão Relativo (DPR, %) 0,05



36

T:  temperatura;  t:  tempo; R: Razão entre volume de solvente e massa de grão de café verde 

moído.

Os teores lipídicos foram obtidos com satisfatória reprodutibilidade entre as 

replicadas (desvio  padrão relativo  <0,05%) e  pequena variação (Tabela  5).  O 

maior rendimento é apresentado pelo experimento 9 (11,02%).

A Figura 8 apresenta os gráficos de superfície  de resposta e linhas de 

contorno que ilustram o efeito positivo de cada variável (T,  R e  t) utilizada na 

extração  lipídica.  A  superfície  de  resposta  também  indica  os  pontos  axiais 

superiores (Tabela 1: nível  +1) como a melhor  condição para a realização da 

extração: 80 °C, 10 g L-1 e 90 min. A melhor condição de extração também é 

obtida  pela  função  de  desejabilidade,  indicada  pelas  curvas  dos  gráficos 

presentes na Figura 9, e o valor de 0,93637 para a função.

Figura 8 — Superfícies de respostas e linhas de contorno que ilustram o efeito 

das variáveis temperatura (T), razão (R) e tempo (t) sobre o rendimento lipídico.
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Fonte: Statistica.

Figura 9 — Perfil dos valores previstos e desejáveis para a extração lipídica.
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Os dados experimentais foram ajustados ao modelo proposto pela análise 

de variância (ANOVA) (Tabela 6). O modelo foi validado pelo  teste  F (FCalculado> 

FTabelado)  obtendo bom coeficiente de determinação de 0,9233 e reprodutibilidade 

entre os pontos centrais igual a 0,05% (Tabela 5). 

Tabela 6 — Análise de variância (ANOVA) para validação do modelo matemático.
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Fator
Soma 

Quadrá
tica

Grau 
de 

Liber
dade

Média
Quadráti

ca
FCalculado

FTabe

lado

Valor
de p

Temperatura (T, L) 2,8575 1 2,8575 48,1092 2,42 <0,0001

Temperatura (T, Q) 0,0724 1 0,0724 1,2195 2,42 0,2809

Razão (R, L) 10,0245 1 10,0245 168,7750 2,42 <0,0001

Razão (R, Q) 1,6083 1 1,6082 27,0770 2,42 <0,0001

Tempo (t, L) 1,4211 1 1,4211 23,9265 2,42 <0,0001

Tempo (t, Q) 0,0953 1 0,0953 1,6048 2,42 0,2179

Resíduos 0,0594

Falta de Ajuste

Erro Puro 1,3661 23 0,0594

Total 17,8195 29
Fonte: Statistica.

O gráfico de Pareto (Figura 10) apresenta os termos lineares (L) da razão 

(R) e da temperatura (T) como os mais importantes para a extração, seguidos do 

termo quadrático (Q) da razão (R) e o termo linear do tempo (t). O Gráfico de 

Pareto apresenta concordância com o teste F (Tabela 6), com os resultados dos 

valores previstos e desejáveis para a extração (Figura 9) e com as superfícies de 

respostas apresentadas na Figura 5.

Figura 10 — Gráfico de Pareto para os efeitos estimados na ESL-DQ de lipídios.
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As estimativas de efeito calculadas pelo software  Statistic apresentam os 

coeficientes  presentes na Tabela  7  para cada um dos fatores.  Novamente os 

fatores  lineares  para  R,  T e  t, seguidos  pelo  fator  quadrático  para  R foram 

considerados significantes para descrever o experimento por apresentar valor de 

p<0,05. 

Tabela 7 — Parâmetros dos efeitos estimados para o estudo sobre a ESL-DQ.

Fator Efeito Coeficiente
Erro padrão do 

coeficiente

Valor

de p

Mean/Interc. 10,26617 10,26617 0,045413 0,000000

Razão (R, L) 1,49253 0,74627 0,057443 0,000000

Temperatura (T, L) 0,79686 0,39843 0,057443 0,000000

Tempo (t, L) 0,56197 0,28098 0,057443 0,000061

Razão (R, Q) 0,48429 0,24214 0,046534 0,000028

Tempo (t, Q) 0,11790 0,05895 0,046534 0,217901

Temperatura (T, Q) 0,10278 0,05139 0,046534 0,280871

Fonte: Statitica.

A  Equação  2  apresenta  o  polinômio  que  descreve  o  experimento,  os 

coeficientes de cada termo são apresentados na Tabela 7.

γ=10,27+0,75R+0,40T+0,28 t+0,24 R2+0,24 R2+0,06t 2+0,05T2     (2)

Os resultados apresentados corroboram para afirmar que em temperaturas 

maiores obtêm-se o efeito positivo sobre a extração dos lipídios, pois acarreta na 

redução da viscosidade do solvente, facilitando sua permeação nos interstícios do 

grão,  aumentando  a  solubilidade  dos  lipídios  no  solvente  e,  portanto,  a 

transferência  de  massa.  Temperaturas  maiores  que  80  °C  não  foram 

consideradas no experimento devido a termolabilidade dos diterpenos cafestol e 

caveol, componentes lipídicos do café (NOVAES et al., 2023).

Uma quantidade maior de solvente em relação a massa de café (R = 10) 

proporcionou maior rendimento de extração por não saturar o solvente, ou seja, 

exceder  sua  capacidade  de  solvatação.  Além  disso,  razões  menores  são 

indesejáveis  para  possibilitar  a  transferência  do  extrato  e  para  posterior 
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determinação  gravimétrica.  Pelas  razões  mencionadas  acima,  foi  escolhido 

empregar a temperatura de 80 °C e a razão de 10 para a ESL-DQ dos lipídios do 

café.

5.3.2.2. Otimização da ESL-DQ

Um novo experimento foi sugerido a fim de observar se havia uma extração 

exaustiva pelo acréscimo do tempo no procedimento. Nesse sentido, uma análise 

univariada foi realizada ao estender o tempo de extração de 90 min para 120 e 

150 min.  A Tabela  8  apresenta  esses resultados e  também a reprodução da 

extração em 90 min, sendo observado rendimentos de extração equivalentes em 

função dos valores médios e os respectivos coeficientes de variação. 

Tabela 8 — Rendimento de óleo de café (%) versus tempo de extração (min). 

Mantendo a proporção de 10 mL g-1 e temperatura de 80°C.

Rendimento (%)
Tempo de extração (min)

90 120 150
Réplica 1 11,75 11,73 11,38
Réplica 2 11,74 11,83 11,49
Réplica 3 11,29 11,34 11,50

Média (%) 11,59 11,63 11,46
Desvio padrão (%) 0,26 0,26 0,07

Coeficiente de variação (%) 2,27 2,23 0,58
Fonte: Autoria própria.

Essa equivalência nos resultados é confirmada pela análise de variância 

(Tabela  9),  cujo  valor  de  F esperado  (5,143)  foi  maior  do  que  F calculado 

(0,5497), indicando não haver diferença significativa entre os dados, assegurando 

o uso de 90 min para a extração lipídica.
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Tabela 9 — Análise de variância para os valores de extração de óleo da Tabela 8.

Fator
Soma 
Quadrática

Grau  de 
Liberdade

Média 
Quadrática

FCalculado FTabelado
Valor 
de p

Entre 
grupos

0,0515 2 0,0257 0,5497 2,42 0,6037

Dentro 
de 
grupos

0,281 6 0,0468

Total 0,3325 8
Fonte: Statitica.

Por  fim,  o  tempo  de  extração  de  90  min  foi  escolhido  e  aplicado  em 

conjunto com a temperatura de 80 °C e razão de 10 mL g-1, como a metodologia 

otimizada para a determinação do teor lipídico em amostras de grãos verdes de 

café Arábica.

5.3.2.3. Validação da ESL-DQ frente a extração por Soxhlet

Ao comparar  a  média dos resultados obtidos pela extração por  Soxhlet 

(Tabela  3:  11,56%)  com  a  média  obtida  pela  ESL-DQ  otimizada  (Tabela  8: 

11,59%), obtêm-se o gráfico de comparação desses percentuais (Figura 11) que 

demonstra equivalência entre os resultados.

Figura 11 – Comparação da eficiência de extração por Soxhlet e ESL-DQ.
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Fonte: Autoria própria.
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A Figura 11 apresenta um gráfico de barras que compara os percentuais 

de extração obtidos por dois métodos distintos: o tradicional método de extração 

por  Soxhlet, representado  pelo  valor  de  11,56%,  e  a  avançada  técnica  de 

extração por ESL-DQ otimizada, cuja média alcançada foi de 11,59%, conforme 

detalhado na Tabela 3 e Tabela 8,  respectivamente.  A  representação gráfica 

reforça  visualmente  a  equivalência  notável  entre  os  percentuais  de  extração 

alcançados pelos método ESL-DQ otimizado, revelando uma diferença mínima de 

0,03% e destacando a eficácia dessa abordagem na extração dos compostos 

desejados em comparação com o método convencional de Soxhlet.

Para  fundamentar  estatisticamente  a  equivalência  dos  percentuais  de 

extração obtidos pelos métodos de extração por  Soxhlet e ESL-DQ otimizada, 

realizou-se uma análise de variância (ANOVA), que permite avaliar se existem 

diferenças significativas entre as médias dos grupos. Os resultados desta análise 

são apresentados na Tabela 10 a seguir,  oferecendo uma perspectiva robusta 

sobre a comparabilidade estatística entre os métodos.

Tabela 10 — Análise de variância  para os  valores  de vaalidação da ESL-DQ 

comparada a extração Soxhlet.

Fator
Soma 

Quadrática

Grau de 

Liberdade

Média 

Quadrática
FCalculado FTabelado

Valor 

de p

Entre 

grupos
0,0014 1 0,0014 0,0360 7,7086 0,8588

Dentro 

de 

grupos

0,1501 4 0,0375

Total 0,1515 5

Fonte: Statitica

A  Tabela  10  apresenta  o  valor-p  de  0,8588  indicando  que  não  há 

evidências suficientes para rejeitar a hipótese nula, sugerindo que os percentuais 

de  extração  são  estatisticamente  iguais.  Adicionalmente,  o  Fcalculado,  que  é  de 

0,0360, é menor do que o Fcrítico (7,7086). Este resultado fortalece a conclusão de 

que não há diferenças significativas entre os métodos, consolidando a ESL-DQ 
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otimizada  como uma alternativa  estatisticamente  equivalente  e  potencialmente 

mais eficiente ao método tradicional de Soxhlet.

Além da equivalência no poder extrativos das duas técnicas de extração, a 

ESL-DQ é um procedimento mais seguro, utilizando 2 mL de solvente contra 300 

mL da extração por Soxhlet – devido estrutura física da vidraria que requer maior  

quantidade de amostra.  Outra vantagem é que o método necessita  de menor 

tempo (1,5 h), enquanto que o Soxhlet demanda de 4 a até 16 h, exigindo maior 

gasto  energético.  Além  dessas  questões,  a  extração  por  Soxhlet  necessita 

elevado consumo de água para refrigeração no condensador. Pinto e Silva (2012) 

estimaram um descarte de 90 L de água para cada 1 h de uso condensador e o 

método proposto não utiliza água para arrefecimento. A quantidade de amostra é 

outro fator importante, visto que pode haver pequena quantidade desta disponível, 

reduzindo também custos e tempo para moagem do material,  onde é possível 

haver  perdas.  Finalmente,  o  procedimento  desenvolvido  permite  fazer  24 

extrações simultâneos sobre uma placa de aquecimento,  contra apenas 1 por 

Soxhlet,  embora  há  sistemas  que  permitem  conter  6  ou  mais  extratores  de 

Soxhlet em uso simultaneamente. Essas vantagens são resumidas na Tabela 11.

Tabela 11 – Comparação da viabilidade das extrações lipídicas em café cru via 

ESL-DQ e Soxhlet.

Estimativa por amostra Soxhlet ESL-DQ

Tempo necessário 4 a 16 h 1,5 h

Volume de n-hexano 300 mL 2 mL

Resíduo de água 90 L por hora 0

Massa de amostra 30 g 0,2 g

Extração de lipídios em café verde (cru) 11,56% 11,59%

 

Esses  ganhos  estão  de  acordo  com  os  Objetivos  de  Desenvolvimento 

Sustentável das Nações Unidas: (objetivo 3.9) redução da exposição a produtos 

químicos  e  seus  impactos  a  saúde  humana;  (6.3)  eliminar  despejo  de  águas 

residuais e (6.4) aumentar a eficiência do uso da água; (9.1) desenvolvimento 

confiável,  sustentável  e  (9.2-3)  inclusivo  com  (9.4)  processo  ambientalmente 

correto; (11.6) redução do impacto ambiental negativo, (12) garante padrões de 
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consumo e gestão sustentáveis de produtos químicos e seus resíduos, reduzindo 

a  geração  e  liberação  destes  para  o  meio  ambiente  e  os  impactos  a  saúde 

humana  por  meio  da  prevenção,  redução  e  possível  reciclagem  e  reuso  do 

solvente;  (14)  conservação  e  uso  sustentável  da  água  (NAÇÕES  UNIDAS 

BRASIL, 2023).

5.4. Correlação lipídica de grãos verdes de café Arábica com a qualidade da 

bebida 

A partir do método de ESL-DQ desenvolvido, foi determinado o teor lipídico de 

50  amostras  de  grãos  verdes  de  café,  apresentadas  na  Tabela  12.  Essas 

amostras foram previamente avaliadas sensorialmente por painelistas treinados a 

fim de verificar a existência de uma correlação da qualidade da bebida com o teor 

lipídico. 

Tabela 12 — Descrição das amostras e o teor lipídico obtido pelo método 
desenvolvido.

Código Variável Origem
Altitude

(m)
Pontos

Teor
lipídico (%)

1 Ex Guatimi - Natural Ibiraci 1085 80 8,58

3 Ex
22 IV (EP20-15) 

Desp.
CELP/Epamig 
(Leopoldina)

228 82 7,14

6 Ex 2 D (EP19-13) Desp. Viçosa 730 82,5 9,14

7 Ex 2 N (EP19-13) Nat. Viçosa 730 85 10,48

8 Ex RCS3-01 (RCS2-41) UFV 660 84 10,19

9 Ex
Catiguá Am. 
MS-FBS-Nat.

Airões-Paula 
Cândido

779 86 10,68

10 Ex
Catiguá Am. 

MS-FBS-Desp.
Airões-Paula 

Cândido
779 83 11,43

1 EP 20-1
Paraíso MG H419-1 

(FOV-Lavras)
São Miguel do 

Anta
661 85 9,85

2 EP 20-1
MGS Paraíso 2
(FOV-Lavras)

São Miguel do 
Anta

661 85,5 7,98

3 EP 20-1
MGS Ametista 

(CEPC)
São Miguel do 

Anta
661 85 9,23

4 EP 20-1 MGS Aranãs (CEPC)
São Miguel do 

Anta
661 89 10,00

5 EP 20-1 Catiguá MG2 (CESP)
São Miguel do 

Anta 
661 88,5 9,58

6 EP 20-1 Arara (Procafé)
São Miguel do 

Anta
661 92 9,53

7 EP 20-1
Catucaí Amarelo 

2SL (Procafé)
São Miguel do 

Anta
661 87,5 9,69
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8 EP 20-1
Catucaí Amarelo 
24/137 (Procafé)

São Miguel do 
Anta

661 89 10,93

9 EP 20-1 IAC Catuaí SH3
São Miguel do 

Anta
661 89 7,96

10 EP 20-1
Catiguá Amarelo-FOV 

Lavras
São Miguel do 

Anta
661 88 8,01

11 EP 20-1
Catiguá Amarelo 6-

MS-FBS
São Miguel do 

Anta
661 86 9,74

12 EP 20-1
Catiguá Amarelo 9-

MS-FBS
São Miguel do 

Anta
661 85,5 9,49

13 EP 20-1
MGS Turmalina-BB 
(Faz. Amizade-C.

 Altos)

São Miguel do 
Anta

661 90,5 9,64

14 EP 20-1
MGS Turmalina-BV 
(Faz. Amizade-C. 

Altos)

São Miguel do 
Anta

661 87 9,54

15 EP 20-1
Pioneira 

(FOV-Lavras)
São Miguel do 

Anta
661 84 11,98

16 EP 20-1 Pau-Brasil 2 (CEPC)
São Miguel do 

Anta
661 85 7,48

18 EP 20-1
H427-2-3-301-MS 

(Montanari)
São Miguel do 

Anta
661 86 10,68

19 EP 20-1
Oeiras MG 6851 

(FBS)
São Miguel do 

Anta
661 84,5 10,83

20 EP 20-1
Catuaí Vermelho IAC 

144 (FBS)
São Miguel do 

Anta
661 87 11,43

21 EP 20-1
Catuaí Amarelo IAC 

62 (FBS)
São Miguel do 

Anta
661 87 9,71

22 EP 20-1
Topázio MG1190 

(FBS)
São Miguel do 

Anta
661 85,5 7,99

1 EP 19-7 IPR 103 Araponga 1240 85 10,67

2 EP 19-7 IPR 99 Araponga 1240 86 10,13

3 EP 19-7 IPR 100 Araponga 1240 85 8,65

4 EP 19-7
Catuaí Amarelo 

IAC 62
Araponga 1240 84 9,15

5 EP 19-7
Catuaí Vermelho

IAC 144
Araponga 1240 86 9,35

6 EP 19-7 MGS Ametista Araponga 1240 87,5 10,61

8 EP 19-7 Oeiras MG6851 Araponga 1240 85,5 8,50

9 EP 19-7 Acauã Novo CV-8 Araponga 1240 86 8,07

10 EP 19-7 MGS Paraíso 2 Araponga 1240 85 8,16

11 EP 19-7 Catigua MG2 Araponga 1240 85 6,93

12 EP 19-7 IAC 125 RN Araponga 1240 86 10,30

15 EP 19-7
Catucaí Amarelo 

24/137
Araponga 1240 85,5 8,81

16 EP 19-7 MGS Aranãs Araponga 1240 87,5 10,14

18 EP 19-7
34 I P42 FV PN 

(H419-6-2-5-2-14)
Araponga 1240 82 8,05

18-2 EP 19-7
32 I P30 FV PN 

(H419-6-2-7-3-2)
Araponga 1240 85 11,65
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19 EP 19-7
32 I P30 FV PN 

(H419-6-2-7-3-2)
Araponga 1240 85 8,21

20 EP 19-7
24 I P28 FA PN 

(H419-6-2-3-4-10)
Araponga 1240 87,5 7,36

22 EP 19-7
16 I MS 

(I.F. Machado)
Araponga 1240 89,5 8,51

24 EP 19-7
19 I MS 

(I.F. Machado)
Araponga 1240 86 7,46

25 EP 19-7 Arara Araponga 1240 88 6,49

26 EP 19-7 MGS Catiguá 3 Araponga 1240 85,5 8,80

28 EP 19-7
Trat2-RII (Gilmar 

Coimbra) Catiguá Am. 
H514-7-8-3-3-1-3-1-1

Araponga 1240 84,5 8,84

Fonte: Embrapa Café.

A Tabela  12 apresenta  os  códigos das amostras  e  sua sua descrição, 

juntamente  com a cidade e  a altitude de cultivo,  a  pontuação e  o  percentual 

lipídico obtido pela ESL-DQ. Os resultados da correlação entre a pontuação e o 

teor lipídico são apresentados graficamente na Figuras 12.

Figura  12  —  Correlação  matemática  entre  o  teor  lipídico  com  qualidade  da 

bebida.
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Fonte: Autoria própria.

A Figura 12 descreve não haver correlação estatística entre o teor lipídico 

com  qualidade  da  bebida  em  virtude  do  baixo  valor  do  coeficiente  de 

determinação (R2)  obtido.  Entretanto,  as  amostras  avaliadas são de cultivares 
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diferentes  e,  portanto,  possuem  carga  genética  variada,  além  de  terem  sido 

colhidas  em  diferentes  regiões  das  Matas  de  Minas,  podendo  ter  sofrido 

processos pré e pós-colheita particulares, incluindo variáveis ao estudo que não 

foram consideradas. Por fim, a faixa nos valores de qualidade é curta (Tabela 12:  

Pontuação 80-92) e, por conseguinte, maior erro é esperado. Assim, a pergunta 

“Se o teor lipídico é um parâmetro de qualidade sensorial para a bebida de café?” 

é ainda uma incógnita a ser respondida, carecendo de mais amostras que serão 

recebidas,  analisadas e correlacionadas com sua respectiva pontuação, sendo 

este um trabalho futuro deste projeto. 
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6. CONCLUSÃO E PERSPECTIVAS

A  ESL-DQ  proposta  demonstrou  rendimento  extrativo  equivalente  a 

extração  por  Soxhlet  após  uso  de  um  Planejamento  Experimental  Fatorial 

Completo 33, variando tempo, temperatura e razão entre o volume de solvente e 

massa de café. O melhor resultado foi obtido com 90 min, a 80°C e razão igual a 

10 mL g-1, resultando em 11,6%  m/m de óleo de café Arábica cru. Portanto, a 

ESL-DQ é uma abordagem sustentável  por reduzir  significativamente a escala 

amostral, o volume de solvente utilizado, o tempo de extração e por eliminar o uso 

de água e sistema para sua circulação. Além disso, permite a realização de até 24 

extrações  simultâneas  em  comparação  com  a  extração  por  Soxhlet, 

proporcionando uma abordagem mais produtiva e econômica.

Apesar  de  não  ter  encontrada uma correlação  significativa  entre  o  teor 

lipídico e a qualidade da bebida de café, é importante destacar que todas as 50 

amostras  analisadas  apresentaram pontuações  de  qualidade  superiores  a  80. 

Para  uma  validação  completa  deste  estudo,  recomenda-se  incluir  uma  maior 

variedade de classificações de qualidade das amostras. 
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