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Introducao

O cafestol e o caveol (Fig. 1) sao diterpenos pentaciclicos que estao naturalmente presentes no café. Nos ultimos anos estes compostos tém atraido atencao devido aos seus potenciais efeitos na saude humana. O
efeito hipercolesterolemiante esta comprovado por diversos estudos em humanos [1, 2], bem como um aumento das transaminases, indicando eventuais danos a nivel hepatico [2]. Por outro lado, o efeito
observado em estudos animais e em modelos celulares no metabolismo de fase Il de xenobidticos, em particular de enzimas metabolizadoras de carcinogénios (CYP450, sulfotransferases), parece explicar uma

reducao na incidéncia de algumas formas de cancro [3-5]. De modo a averiguar as quantidades destes compostos presentes em misturas de bebidas de café, desenvolveu-se uma metodologia analitica para
guantificar os niveis totais de cafestol e caveol.
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® R=H - alcool de diterpeno (diterpenos livres: 0,7 — 3,5%) Acido palmitico (40 - 49%)* Acido estedrico (9 - 11%)*
® R = Radical de acido gordo (diterpenos esterificados: 96,5 — 99,3%) o 0
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Acido linoleico (24 - 30%)* Acido eicosanoico (3 - 6%)*
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Fig. 1. Estrutura quimica do cafestol e do caveol e respectivos radicais de acidos gordos para as formas esterificadas [6]. * Percentagem dos acidos esterificados totais [6].

Materiais e Méetodos Resultados

Preparacao de amostras de café Validacao método analitico

Tabela 1. Tipos de cafés e respectivos parametros de preparacao

e e ragas de Méquina de Magquina de Cafeteira Café soo000 ;  Recta de calibragao de caveol Tabela 2. Pardmetros de validagdo do método de extrac¢do de caveol e cafestol e andlise por
café vendas SREEXDIEs SO filtro francesa ELUELE instantaneo 2500000 - HPLC-DAD
wall ) v / E Caveol Cafestol
L € 1500000 - N .
g v ﬁ) @ £ Gama de linearidade S .
, ’ N : E 1000000 - — -
- - ~ 500000 | % (mg/L)
Volume por chavena 25 25 110 110 110 110 Coeficiente de e e
e : : : .
Quantidade " "o 10 20 30 40 correlagao ' '
S , 8,25 8,25 8,25 8,25 1,80

de café utilizado (g/chavena) [Caveol] (me/1) Limite de detecco ®

Pressdao da agua (bar) 1-2 8 -20 Press?c.J Press?g Press?(? Press?g (mg/L) 0,31 0,33

atmosférica atmosférica atmosférica atmosférica Recta de calibracdo de cafestol g
Tempo de extrac¢do 10-30s 10-30s 2 -5 min 5 min 5 min I Limite de quantifica¢ao @ T 1
Filtro Metal Metal Papel Metal/Nylon Sem Filtro Sem Filtro S (mg/L) ’ ’
Amostras preparadas com agua da torneira; Café expresso, de maquina de filtro, de cafeteira francesa e café fervido preparados com a mesma amostra. 'g: e
* Quantidade nao determinada; E 1500000 - 1,0 mg/L 12,1 mg/L 1,7 mg/L 37,6 mg/L
% 1000000 -
~ 2 o0 | S Recuperacio (%) ® 64% 99%
PrOCESSO de EXt ra Cgao - Area = 53677 [Cafestol] + 122916
0 /== T T T )
0 20 40 60 80 Repetibilidade (% CV) © 8% 7% 8% 4%
[Cafestol] (mg/l)

Saponificacao

*** 5 mL café + 450 mg KOH

Evaporacao e reconstituicao

% Evaporagdo sob N,

Extraccao e clean-up

¢ Extraccdo:

Fig. 2. Recta de calibracao para cafestol e para
caveol (calibracdo simultanea de padrdoes de
mistura de caveol e de cafestol a diferentes niveis
de concentracao).

@ Obtido através da recta de calibracao e supondo um factor de pré-concentragdo de 10.
b Determinada através de amostras de café com adicdo de acetato de cafestol a diferentes niveis de concentragdo.
¢ Determinada para amostra de café.

4 x 5 mL éter dietilico

®

*%* Reconstituicao em:
0,5-2mLde
55% ACN / 45% H,0

¢ Banho de ultrasons:
temperatura = 65 2C
tempo = 60 min

& Clean-up: Estudo de diversas metodologias de saponificacao

15 mL NaCl (aq.) 2 M a Cafestol

Caveol

A saponificacdo com KOH:

- Com aguecimento por microondas nao revelou ser
apropriada devido ao aquecimento demasiado excessivo
(degradacao e evaporacao da amostra);

Analise por HPLC-DAD

Area do pico (min.mAU)
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-  Em forma de sal permitiu obter recuperacdes maiores

\/
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Sistema HPLC Merck Hitachi Elite LaChrom

Coluna: Purospher STAR LichroCART RP 18 endcapped (250 x 4 mm, 5 um)
Fase mével: 55% Acetonitrilo / 45% Agua em eluicdo isocratica

Caudal: 1,0 mL.min!

de cafestol e de caveol (medidas através das areas dos
respectivos picos) quando comparado com a mesma
guantidade em solucéao;
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- Com aguecimento em banho de agua e ultrasons

Fig. 3. Estudo de diversas metodologias de saponificacdo do cafestol e caveol demonstrou ser a metodologia mais apropriada.
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Volume de injecg¢ao: 20 ulL
Comprimento de onda de deteccao: 225 nm (cafestol) e 290 nm (caveol)

<

CondigOes das experiéncias:

Quantidade de amostra de café =5 mL; Quantidade de KOH = 450 mg;

Tempo de saponificacdo = 60 min (excepto microondas = 10 min);

Temperatura de saponificacdo = 80 2C (excepto: ultrasons = 60 2C; microondas = sem controlo).
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Niveis de cafestol e caveol em amostras de café

Conclusoes

i O método de preparacdo de café influencia
Os resultados obtidos nesta andlise de cafés preparados por diferentes metodologias permite 155 - z'gmggf‘ntglsrg?gi i d%r(;&:;eségﬁg Odse ﬁﬁl\ggl'rsﬂi
concluir que o processo de preparacao influéncia significativamente a extraccao dos diterpenos - variados de cafestol e caveol.
;o . . g 0.0 - M Cafestol
cafestol e caveol e consequentemente os niveis destes na bebida final. g - Os fiveis maisleloyat
’ ’ . . ’ . . % v S nivels malis elevados de caresio , mg/Chavena) e
Deste modo é relevante o estudo dos niveis destes diterpenos em cafés tipicamente consumidos pela 2 060 de caveol (0,057 mg de caveol) foram obtidos utilizando
populacao portuguesa de modo a determinar a relevancia destes para a saude populacional. 3 na preparacéo de café turco.
g 0.40 -
S} Os niveis mais baixos de cafestol (0,013 mg/chavena) e
A . o cafestol (inferior 0,03 mg/chavena) foram detectados no
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Fig. 4. Niveis de cafestol e de caveol por chavena detectados nas amostras de café.
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