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CAFFEINE EXTRACTION FROM STIMULATING BEVERAGES: A NEW APPROACH FOR A CLASSIC ORGANIC
CHEMISTRY EXPERIMENT. Caffeine extraction procedures from water soluble and water insoluble materials for preparing

stimulating beverages are described. Water soluble materials used were instant tea and coffee and water insoluble materials were,

among others, guarand powder and maté leaves. The extraction of caffeine from water soluble materials, especially instant tea, is
more suitable for an organic chemistry teaching laboratory than the classic experiment using tea leaves, due to the economy of
time and a larger amount of extracted caffeine. The procedure is time-saving and requires only a four-hour period. The experiments
illustrate the extraction process as used in undergraduate organic chemistry laboratories.
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INTRODUCAO

O isolamento de compostos organicos a partir de fontes naturais
¢ um tipo de experimento muito empregado em disciplinas experi-
mentais de graduacdo em quimica organica. A extracdo de cafeina
das folhas de chd mate (Ilex paraguariensis) é um exemplo bastante
popular em livros texto de quimica orgénica experimental' e artigos
em revistas especializadas®*. Esse experimento geralmente é empre-
gado nas disciplinas iniciais de quimica organica, onde sdo apresen-
tadas as principais técnicas de isolamento, purificagdo e caracteriza-
cdo de substincias. O experimento alia a motiva¢do do estudante,
através da utilizacdo de um produto de uso cotidiano, ao aprendiza-
do de técnicas de extracdo com solventes e purificaciio de substinci-
as naturais, no caso a cafefna. Além disso, os reagentes empregados
sdo de baixo custo e ndo téxicos. Com o mesmo propdsito, embora
de forma menos abundante, a literatura cita a extracio de cafeina a
partir de outras fontes como, por exemplo, o café (Coffea arabica)’
e o chd preto (Camellia sinensis)°. A erva mate (Ilex paraguariensis)
e o guarand (Paullinia cupana)’ também contém cafeina, contudo,
no melhor do nosso conhecimento, a utiliza¢do destes materiais com
este proposito ainda ndo foi descrita na literatura.

Neste trabalho, descreve-se a extracdo de cafeina a partir de be-
bidas estimulantes utilizando-se dois métodos: um, para amostras
soliveis em dgua, que pode ser aplicado em disciplinas de quatro
horas de durac@o e outro, para amostras insoliveis em dgua, que
requer dois perfodos ndo consecutivos em disciplinas de quatro ho-
ras de duracdo.

A CAFEINA

A cafefna é um alcaléide (Figura 1), um composto contendo ni-
trogénio, que apresenta propriedades bdsicas. Ela pertence a uma
classe de compostos de ocorréncia natural chamada xantina. Possi-
velmente, as xantinas sdo os estimulantes mais antigos conhecidos
sendo que, neste contexto, a cafeina é um dos mais potentes®.
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Figura 1. Formula estrutural da cafeina

Os principais efeitos fisiolégicos® da atuag@o da cafeina no orga-
nismo humano sdo o efeito estimulante, o efeito diurético e a depen-
déncia quimica. Entre outros efeitos, causa o aumento da taxa meta-
bdlica, o relaxamento da musculatura lisa dos bronquios, do trato
biliar, do trato gastrintestinal e de partes do sistema vascular. Apds
cinco minutos do consumo, a cafefna pode ser detectada em todo o
corpo humano, atingindo o seu méximo depois de 20-30 min'’. Ela é
metabolizada no figado e tem uma meia vida de cerca de 3-6 h, ndo
acumulando no corpo. A ingestdo de cafeina em excesso pode cau-
sar vdrios sintomas desagradaveis incluindo a irritabilidade, dores
de cabeca, insOnia, diarréia, palpita¢des do corac¢do. A dose letal para
uma pessoa adulta pesando 70 kg é cerca de 10 g o que € equivalente
a se tomar 100 xicaras de café ou 200 latas de Coca-Cola ou ingerir
50 kg de chocolate''.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A concentragdo de cafefna no cha ou café depende de varios
fatores, incluindo a espécie da semente do café ou folha do chd, local
de cultivo, granulacdes da amostra, etc. Estudos mostraram que, no
caso do cha, a localizac@o da folha na planta afeta o seu contetido de
cafeina. Por este motivo, os valores relatados na literatura sdo varia-
veis. No caso do café e do chd, eles podem variar entre 2 a 4,6%®.
O conteddo de cafeina no caso do guarand pode variar entre 3 a
6%".

O objetivo desse trabalho é o de apresentar metodologias ade-
quadas a um curso de gradua¢do em quimica organica, ndo se pre-
tendendo fazer determinagdes quantitativas do contetido de cafeina
de vdrias fontes, uma vez que existem metodologias mais adequadas
para esta finalidade.
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A Tabela 1 e a Figura 2 apresentam os resultados obtidos utili-
zando-se dois métodos para a extrag@o de cafeina de bebidas estimu-
lantes. O método 1 é adequado para amostras soliveis em dgua e, o
método 2, para amostras soldveis e insoliveis em dgua. Através dos
dados tabelados, percebe-se claramente que, independentemente do
método utilizado, as amostras que apresentaram um maior contetido
de cafeina foram o café solivel (0,24 g ou 2,4%) e as folhas de chd
preto (0,21 g ou 2,1%), em seguida o café em pé e o p6 de guarand
(0,15 g cada ou 1,4%), depois a erva mate (0,12 g ou 1,2%) e o mate
solivel (0,10 g ou 0,99%) e, por ultimo, as folhas de chd mate (0,03
g ou 0,29%). Nas amostras de café e mate soliveis, é possivel que o
contetido de cafeina seja maior em func¢do da auséncia de residuos
de sementes, galhos e folhas que costumam estar presentes nas amos-
tras de café em p6 ou de chd mate. Segundo a referéncia utilizada
para este estudo'?, independentemente do material utilizado (semen-
tes de café, café solivel, folhas de chda mate e erva mate), o rendi-
mento esperado de cafeina é cerca de 2%. Vogt e colaboradores',
determinaram o conteudo de cafeina no cha preto usando como téc-
nica a cromatografia micelar eletrocinética, obtendo cerca de 2,4%.
Segundo os autores este ¢ um valor tipico para amostras de cha pre-
to. Mitchell e colaboradores?, ao extrairem cafeina de saquinhos de
chd mate obtiveram cerca de 0,2-0,4% de cafeina purificada. Assim,
os valores obtidos para o conteddo de cafeina neste estudo, usando-
se vdrios materiais, sdo concordantes com os ja descritos.

A Figura 2 também mostra que ndo ha diferencga significativa no
conteudo de cafefna extraida das amostras soltiveis em dgua (café e
mate soldvel) para as duas metodologias empregadas. Isto significa
um ganho de tempo importante na aplicacdo do método 1, no caso
de disciplinas em que se dispde de periodos curtos para as praticas.

Embora a amostra de mate solivel tenha apresentado um menor
conteudo de cafeina que o café solivel, ela é uma alternativa bastan-
te interessante em relacdo ao uso das folhas de chd mate, ja que este
apresentou o menor contetido de cafeina extraida entre todas as amos-
tras e atualmente, como jd dissemos, ¢ um dos experimentos mais
populares em quimica organica. Em relag@o as folhas de chd mate
(0,03 g), a erva mate apresentou um contetido de cafeina bruta extraida
(0,12 g) muito superior. A diferenga entre a erva mate e o chd mate é
que o dltimo sofre um processo de queima (chd mate tostado, con-
forme a embalagem). Neste processo, é possivel que haja alguma
perda de cafeina em relacdo a erva mate. Caso a aplicagdo do método
1 em uma amostra de mate solivel ndo fosse possivel, uma melhor
opcao seria a utilizagdo da erva mate ao invés das folhas de chd mate.
A aplicag@o do método 1 permite que o estudante obtenha uma quan-
tidade de amostra suficiente (s6lido branco amarelado), para realizar
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Figura 2. Grdfico da % de cafeina bruta extraida de bebidas estimulantes
usando-se dois métodos

uma purificagio, tendo a oportunidade de aprender técnicas bdsicas
e muito usadas em quimica organica como a recristaliza¢do'’, subli-
macgdo'® e a cromatografia em coluna'” podendo, em seguida, deter-
minar o ponto de fusdo da amostra pura (238 °C)’.

Uma quantidade maior de amostra também permite ao estudante
a preparagdo de um derivado da cafeina'®, o sal derivado do 4cido
salicilico, o qual apresenta ponto de fusdo de 137 °C! facilitando a
caracterizacio da amostra obtida, como indicado no Esquema 1.
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Esquema 1. Preparacdo do salicilato de cafeina

Finalizando, observa-se que tanto o café em pé quanto o guarand
em pé apresentaram o mesmo conteido de cafeina bruta extraida
(0,15 g). Embora o café seja menos utilizado na literatura que as

Tabela 1. Resultados obtidos na extragdo de cafeina de varias bebidas estimulantes de amostras soltiveis e ndo soliveis em agua

Amostra Método de Massa Massa de Cafeina Bruta Cafeina Bruta
Extracao” Inicial/g Extraida/g Extraida/%

Café Soldvel® 1 10,20 0,23 2,3
Mate Solivel® 1 10,02 0,09 0,90
Café Soluvel* 2 10,20 0,24 2,4
Café em P6¢ 2 10,75 0,15 1,4
Mate Soldvel® 2 10,15 0,10 0,99
Folhas de Ch4 Mate 2 10,17 0,03 0,29
Erva Mate® 2 10,27 0,12 1,2
Folhas de Ch4 Pretof 2 10,13 0,21 2,1

P6 de Guaranas 2 10,38 0,15 1,4

*Café (Coffea arabica) do Ponto Soldvel Granulado Tradicional, ®*Mate (Ilex paraguariensis) Soldvel Matte Ledo, <Café (Coffea arabica) do
Ponto em P6 Extra Forte, ‘Chd Mate (Ilex paraguariensis) Tostado Extra Forte Carrefour, °Erva Mate (Ilex paraguariensis) Chimarrao
Gaucho,'Chd Preto (Camellia sinensis) Royal Blend, P4 de Guarana (Paullinia cupana) Fonte de Juventude, "Método 1 — Amostras soliveis

em agua, Método 2 — Amostras soliveis e insoliveis em dgua.
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folhas de chd mate para a extragdo de cafeina, neste contexto, no
melhor do nosso conhecimento, o pé de guarand ndo tem sido em-
pregado, sendo que a quantidade de cafeina bruta extraida ¢ uma
quantidade apropriada para experimentos subseqiientes ao da sua
extracdo, conforme exemplificamos acima. Adicionalmente, o p6 de
guarand apresenta um forte apelo motivador ao estudante, como uma
amostra do cotidiano.

CONCLUSOES

O método descrito neste trabalho para a extracdo de cafeina de
amostras soldveis em dgua, como o café e o mate soldvel, apresen-
tou um conteido de cafeina similar a0 método que emprega a utili-
zagdo de um extrator de Soxhlet e permite a sua implementacido em
disciplinas que dispdem de periodos curtos de aula. Além do tempo
mais curto, a amostra soltvel, principalmente no caso do chd mate,
permite a obteng@o de um contetddo maior de cafeina do que a amos-
tra oriunda das folhas possibilitando que, numa etapa posterior, pos-
sa ser feita a purificacdo e a caracterizacdo da cafeina obtida. Com-
parativamente a outros métodos descritos na literatura e ja citados
anteriormente, este método apresenta como vantagens a utilizacio
de reagentes de baixa toxicidade, o emprego de pequenas quantida-
des de amostra e reagentes e a geracio de poucos residuos.

Embora requeira um periodo extra de quatro horas de aula, a
adocdo do método que utiliza um extrator de Soxhlet permite a am-
pliagdo do tipo de amostras que podem ser utilizadas e que ainda ndo
haviam sido descritas na literatura com este prop6sito, como o p6 de
guarand e as folhas de erva mate. Adicionalmente, a aplicagdo deste
método permite que os conceitos de extracdo continua e descontinua
possam ser abordados com o estudante, enfatizando-se as principais
diferencas entre eles.

PARTE EXPERIMENTAL
Método 1

Procedimento para amostras soldveis em dgua'®. Este procedi-
mento foi adaptado de um procedimento descrito na literatura e
realizado como a seguir.

Em um béquer de 500 mL, pesar 10 g de café ou mate instanta-
neo e dissolver em cerca de 125 mL de dgua quente. Deixar a solu-
¢do esfriar um pouco e adicionar 100 mL de uma solu¢do 10% em
6xido de magnésio e agitar a mistura em banho-maria por cerca de
30 min. Isto faz com que os taninos formem sais insoliveis em dgua
e precipitem da solugdo. Depois de decorrido o tempo necessdrio,
retirar a mistura do banho-maria e deixar esfriar um pouco. Filtrar a
suspensdo a vacuo e adicionar, ao sobrenadante, cerca de 10 mL de
uma solucdo de dcido sulfurico 0,1 mol/L para acidificar o meio
(medir o pH com um papel indicador e, se necessario, adicionar mais
acido sulftrico até o pH ficar préximo de 1). Em uma placa de aque-
cimento e agitagdo, concentrar o sobrenadante até a metade do seu
volume original. Depois de frio, extrair o sobrenadante com 3 por-
coes de 15 mL de diclorometano. Aos extratos organicos combina-
dos, adicionar cerca de 8 mL. de uma solu¢do de hidréxido de potas-
sio 0,1 mol/L. Isto remove parcialmente a coloragdo amarelada do
extrato orginico. Transferir a camada orginica para um erlenmeyer
e lavar a fase aquosa bdsica com duas porcdes de 5 mL de
diclorometano. Combinar ambos 0s extratos organicos e secar com
sulfato de sddio anidro. Filtrar e evaporar o diclorometano em um
baldo de 100 mL previamente tarado.
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Método 2

Procedimento para amostras soldveis e néo soltiveis em dgua®.
Utilizando-se um extrator de Soxhlet, realizou-se o procedimento ja
descrito na literatura” conforme indicado a seguir.

Pesar cerca de 10 g de amostra em um cartucho para Soxhlet e,
caso isto ndo seja possivel, montar um cartucho com papel de filtro.
Utilizar um baldo de 250 mL como reservatdrio e adicionar 150 mL
de etanol juntamente com algumas pedras de ebulicdo. Inserir o car-
tucho com a amostra na cadmara do extrator e montar o conjunto.
Usar uma manta de aquecimento para refluxar a mistura por duas
horas®'. Esperar o extrato esfriar antes de adicionar 100 mL de uma
soluc@o de 6xido de magnésio a 10%. Evaporar o etanol em um
evaporador rotativo e transferir a pasta resultante para um béquer de
500 mL com o auxilio de 125 mL de dgua destilada. Colocar esta
mistura em um banho-maria e deixar em ebulicdo por cerca de
30 min. O procedimento restante ¢ idéntico ao descrito acima para o
método 1.
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