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RESUMEN

La industria cafetera, cafeterias y restaurantes se encuentran en constante expansion. En
consecuencia, se generan grandes cantidades de residuos solidos de café — Spent Coffe Grounds
(SCQ), que son obtenidos después del proceso de lixiviacion del café molido. Este residuo puede ser
reutilizado debido a sus compuestos fenolicos. El objetivo del presente estudio fue evaluar el efecto
del tiempo de extraccion (30-90 min) asistido por ultrasonido (45 kHz y 50 W), relacion liquido-
solido (10-40 ml/g) y concentracion de etanol (20-93.8% ) en el contenido de compuestos fendlicos
totales (CFT) expresado en mg de acido galico/g de SCG en materia seca. Se utilizd la metodologia
de respuesta superficial (MSR), como una técnica eficiente que minimiza el numero de
experimentos, a través del disefio del rotacional central compuesto (DCCR) para determinar el
efecto de estos 3 factores y para optimizar las condiciones del proceso de extraccion de compuestos
fenolicos totales compuestos. Las predicciones del modelo se correlacionaron con los valores
experimentales en 84.04%, donde hubo una fuerte influencia (p <0,05) de las variables de tiempo de
extraccion asistida por ultrasonido y la relacion liquido-sélido en los resultados. Las condiciones
optimas de 21.03% de etanol en una relacion liquido-sélido de 11.65 ml/g de SCG y procesamiento
asistido por ultrasonidos durante 32.42 min, permitieron obtener un contenido de compuesto
fendlico total de 1429.09 mg AG/g de SCG. Este contenido fué mayor al obtenido por otras técnicas
de extraccion descritas en la literatura.

ABSTRACT

The coffee industry, coffee shops and restaurants are in constant expansion and growth.
Consequently, large amounts of Spent Coffee Grounds (SCG) are generated, which are solid coffee
residues obtained after the ground coffee leaching process. This residue can be reused because of its
compounds as phenolics. The objective of the present study was to evaluate the effect of extraction
time (30-90 min) assisted by ultrasound (45kHz and 50 W), liquid-solid ratio (10-40 ml/g) and
ethanol concentration (20-93.8%) in the total phenolic compounds (CFT) content expressed as mg
gallic acid/g SCG dry matter. Surface response methodology (MSR) was used, as an efficient
technique that minimizes the number of experiments, through the central rotational compound
design (DCCR) to determine the effect of these 3 factors and to perform the optimization of the
extraction process conditions of total phenolic compounds. The predictions of the model were
correlated with the experimental values in 84.04%, where there was a strong influence (P <0.05) of
the ultrasound-assisted extraction time variables and liquid-solid ratio in the results. Optimal
conditions (21.03% ethanol at a liquid-solid ratio of 11.65 ml/g SCG and ultrasonic assisted
processing for 32.42 minutes) allowed a total phenolic compound content of 1429.09 mg AG/g of
SCG to be obtained, a content higher than Obtained by other extraction techniques reported in the
literature.
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I. INTRODUCCION

El grano de café es el producto agricola utilizado para
producir una de las bebidas mas consumidas. La cual
es muy apreciada por su aroma, sabor y propiedades
estimulantes debido a su contenido en cafeina
(Gémez-Ruiz, Ames, & Leake, 2008). La industria
cafetalera estd en constante expansion, donde la
produccién de café instantaneo se ha convertido en
uno de los mas importantes. Como consecuencia, se
obtienen grandes cantidades de café molido durante
el procesamiento, generando en todo el mundo
alrededor de 6.000.000 de toneladas de residuos
(Mussatto, Ballesteros, Martins, Teixeira, 2011). Estos
desechos solidos se conocen como depositos de café
gastado 0 Spent Cofe Grounds (SCG), que no tienen
valor comercial y generalmente se eliminan. Para la
eliminacion de SCG, se debe realizar un tratamiento
adecuado ya que su alto contenido y la presencia de
compuestos tales como cafeina, taninos y polifenoles
pueden tener efectos negativos sobre el medio
ambiente (Silva, Nebra, Silva y Sanchez, 1998). Por
estas razones, recientemente se ha centrado el interés en
la reutilizacién de estos residuos (Magalhaes,
Machado, Segundo, Lopes & Pascoa,2016).

Por otro lado, la actividad antioxidante en alimentos y
bebidas viene generando gran interés (Giilgin, 2012).
De hecho, los alimentos suelen ser fortificados con
cantidades adicionales de antioxidantes, ya sean
naturales o sintéticos. Sin embargo, debido a
problemas de seguridad, el interés por los
antioxidantes naturales se ha intensificado (Shahidi,
2000). En este contexto, los residuos de café se
consideran ricos en nutrientes bioactivos (Esquivel &
Jiménez, 2012). Por lo que este material representa
una fuente alternativa para obtener antioxidantes
naturales, considerandose completamente seguros en
comparacién con los sintéticos (Pascoa, Magalhaes,
& Lopes, 2013).

El presente estudio buscé optimizar las condiciones
de extraccion de compuestos fenolicos, reduciendo

asi el impacto ambiental generado por los residuos de

café. Los compuestos fenolicos pueden utilizarse de
diferentes maneras en los alimentos y en la
prevencion de enfermedades cronicas degenerativas,
entre otros (Scalbert., Johnson & Saltmarsh, 2005)
Ramalakshmi, Rao, Takano-Ishikawa y Goto, 2009).

El método utilizado para extraer compuestos
fendlicos juega un papel importante en la calidad del
extracto. La extraccion asistida por microondas (Yang
& Zhai, 2010), extraccion ultrasonica (Pan, Yu, Zhu &
Qiao, 2012), extraccion acelerada con disolvente
(Skalicka-Wozniak, Szypowski y Glowniak 2011) y
extraccion supercritica (Liu, Lin, Wang, Wang, Zhang
& Liu, 2011) son algunas técnicas para la
recuperacion de compuestos fendlicos. La empleada
en esta investigacion fue la técnica asistida por
ultrasonido, cuyos efectos de extraccion se basan en el
fendmeno de la cavitacion acustica. El ultrasonido
induce una serie de efectos fisicos, quimicos y
mecanicos (Wang, Sun, Cao, Tian y Li, 2008),
resultando en un aumento en la tasa de recuperacion
de compuestos fenolicos (Ma, Ye, Fang, Chen, Xu &
Liu, 2008).

El objetivo de este estudio, basado en la metodologia
de superficie de respuesta, fue optimizar las
condiciones de extraccidon: tiempo (t), relacion
liquido-soélido (LS) y concentracion de etanol (E) en
el contenido total de compuestos fenolicos.

II. MATERIALESY METODOS

A.Materiales y reactivos

Los residuos de café (variedad ardbica, 1 kg de
muestra) fueron obtenidos en la cafeteria Starbucks,
Trujillo, Peru. El material se seco a 37 °C usando un
sistema de aire forzado (Memmert, modelo SM 200,
Alemania), hastaun 10% de contenido de humedad.
Todos los reactivos utilizados fueron de grado
analitico. Reactivo de Folin-Ciocalteau
"HC389020", 2,2-difenil-1-picrilhidrazina (DPPH)
(Sigma Aldrich, EE.UU.), Na2CO3 (EINECS,
China), acido galico y agua destilada.
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B. Proceso de extraccion asisitida por ultrasonido

Se homogeneiz6 un gramo de muestra seca con
diferentes concentraciones de etanol (20 — 93.8%),
mezclando con diferentes relaciones liquido - s6lido
(10-40 ml/g). Posteriormente, el homogeneizado se
traté con ultrasonido a diferentes tiempos (30 - 90
min), de acuerdo con la tabla 1. Para ello, se coloco el
homogeneizado en un bafio ultrasénico (modelo GT
SONIC VGT-1620, potencia de 45 kHz y 50 W,
China). Los sobrenadantes se filtraron y vertieron en
depositos herméticamente sellados y aislados de luz

para analisis posteriores.

C. Determinacion de compuestos fendlicos totales
(CFT)

Enun tubo de ensayo se colocaron 20 pl de la solucion
extraida de café, 1580 ul de agua destilada, a
continuacion, se afiadieron 100 pl del reactivo Folin-
ciocalteau (2 N), se agito y se dejo en reposo durante 8
minutos a temperatura ambiente. Después se
afiadieron 300 pl de solucion de carbonato de sodio al
20%, se mezcld y se incubd durante 18 minutos a
40°C. finalmente, se midid la absorbanciaa 765 nm en
espectrofotometro (UV-VIS 6300 JENWAY,
Inglaterra), usando acido galico para la curva
estandar. Los resultados se expresaron como mg AG
/g de materia seca de residuo de caf€.

D. Disefio experimental y analisis estadistico

Con el fin de examinar y optimizar el proceso de
extraccion de compuestos fendlicos por ultrasonido,
se determind el efecto del tiempo de extraccion, la
relacion liquido-solido y la concentracion de etanol
en el contenido de compuestos fendlicos. Las
variables estadisticas seleccionadas se codificaron en
tresniveles (- 1, 0, +1) y dos puntos axiales (-a, +a) de
acuerdo a lo descrito por Maran, (2015). Las
concentraciones utilizadas en cada experimento se
establecieron de acuerdo con el disefio rotacional
central compuesto (DCCR), presentado en la Tabla 1
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Tabla 1. Valores de variables independientes, de
acuerdo con el disefio rotacional central compuesto
(DCCR)

niveles
Variable unidad . -1 0 +1 +a
Tiempo de extraccion (t) min 30 422 60.0 77.8 90
Relacion solido-liquido (LS) ml/g 10 16.1 25.0 339 40
Concentracion de etanol (E) % 20 350 569 78.8 93.8

El analisis de regresion multiple se utilizé para
analizar los datos experimentales. La interaccion
lineal y los coeficientes cuadraticos se evaluaron
mediante ANOVA (p <0.05). Se determinaron los
valores de F-test y probabilidad (p) para analizar la
contribucion estadistica significativa de todos los
términos. El ajuste del modelo se verifico mediante el
coeficiente de determinacion (R2). Las condiciones
del proceso se optimizaron a través de los graficos de
superficie de respuesta deseados. Todos los analisis se
realizaron utilizando el software (Statistica 7.0.61.0,
EE.UU.)

III. RESULTADOS Y DISCUSION

El disefio experimental y la respuesta CFT
correspondiente se muestran en la Tabla 2. El modelo
presentd un total de 20 experimentos, con seis
repeticiones en el punto central. Los resultados del
disefio experimental se procesaron mediante la
aplicacion de un andlisis de regresion multiple, a
partir del cual se obtuvo una ecuacién polinomial de
segundo orden completa, obteniéndose los
coeficientes de regresion del intercepto lineal,
cuadratico y los términos de interaccion del modelo.
La relacion empirica, con p < 0,05 y R2 = 84,04%,
entre las variables independientes y CFT se obtuvo

mediante la siguiente ecuacion polinomial.

CFT =4999.68-98.08*t+0.623*t>-
89.810*LS+0.961*LS>-
32.05¥E+0.267*E*+1.152*t*LS-
0.060*t*E+0.128*LS*E

De acuerdo con las condiciones de extraccion
aplicadas en este trabajo, el contenido total de

compuestos fendlicos estuvo en el intervalo de
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179.70-1429.09 (mg AG/g SCG). El SCG tiene un
contenido de fenol mas alto que el del orujo de oliva,
las cascaras de papa (Makris, Boskou y
Andrikopoulos, 2007), la cascara de manzana
(Sudha, Baskaran & Leelavathi, 2007), cuyos valores
fueron cercanos a 10 mg AG/de uvas blancas y rojas,

que eran iguales a 48,2 y 54 mg AG/g,
respectivamente (Makris et al., 2007). Por lo tanto, en
comparacion con estos tipos de materia prima, SCG
puede considerarse una buena fuente de compuestos
fenolicos (ZuorroA.,2015).

Tabla 2. Disefio de la matriz con los valores reales de las variables independientes y la respuesta CFT

correspondiente

Exp. t LS E Exp. t LS E

N[ min | @D | 00 | g orseg | N | M | (I | 0O | \gyorscoy
1 42.2 16.1 35 905.0763 11 60 10 56.9 179.7009
2 42.2 16.1 78.8 865.5725 12 60 40 56.9 882.3804
3 42.2 33.9 35 1182.1958 13 60 25 20 895.1940
4 42.2 33.9 78.8 1374.9595 14 60 25 93.8 461.9100
5 77.8 16.1 35 289.3184 15 60 25 56.9 449.2522
6 77.8 16.1 78.8 289.3184 16 60 25 56.9 449.2522
7 77.8 33.9 35 1429.0918 17 60 25 56.9 449.2522
8 77.8 33.9 78.8 1396.0843 18 60 25 56.9 709.2226
9 30 25 56.9 449.2522 19 60 25 56.9 449.2522
10 90 25 56.9 1302.1888 20 60 25 56.9 449.2522

Figura 1. Area de contorno para el contenido total de fenol en SCG, mostrando los efectos combinados de LS y tiempo de
extraccion (t) (A), concentracion de etanol (E) y tiempo de extraccion (t) (B), Concentracion de etanol (E) y relacion LS
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A través del grafico de Pareto se observo que la
relacion liquido-solido era la variable mas importante
que afectaba al contenido fendlico total del SCG,
seguido por el tiempo de extraccion. Las condiciones
optimas para obtener el mayor contenido de
compuestos fendlicos se determinaron a través de los
graficos de contorno (Figura 1). Las condiciones
optimas fueron: tiempo de extraccion de 32.42 min,
relacion liquido-sélido de 11,65 ml/g y una
concentracion de etanol de 21,03%. Estas
condiciones permitieron obtener un valor de CFT de
1429,09 mg AG/g SCG. Otros estudios reportaron
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que el proceso Optimo de extraccion se encontro en
condiciones de potencia ultrasénica de 244 W,
temperatura de 40 °C, 1:17 g/ ml de larelacion de LS,
procesado durante 34 min, obteniendo 33.84 + 0.59
mg AG/ g de SCG (Al-Dhabi, Ponmurugan, &
Jeganathan, 2016). Por otra parte, segin Mussatto et
al., (2011) la extraccion de compuestos antioxidantes
fenolicos de SCG con 60% de metanol en una
relacion solvente/solido de 40 ml/g SCG, durante 90
min fue la condiciéon mas adecuada para producir un
extracto con un alto contenido de compuestos
fendlicos (16 mg AG/g SCG) por el método
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convencional sdlido-liquido. Estos resultados son
inferiores a los obtenidos en el presente estudio,
debido a la influencia del tipo de disolvente, asi como
de las condiciones utilizadas. La relacion LS aumenta
la velocidad de disolucién, debido a la alta
concentracion y diferencia de soluto entre el
disolvente y la matriz material (Maran, Manikandan,
Thirugnanasambandham, Nivetha y Dinesh, 2013).
Este fendmeno se explica por los principios de la
transferencia de masa, que establece que la tasa de
difusiéon es directamente proporcional a la
concentracion (Al-Dhabi et al., 2016). Otro estudio
indica que el mayor contenido de polifenoles totales
de 398.95 mg AG/g de materia seca se obtuvo con una
solucién acuosa al 20% de etanol durante 40 s de
radiacion de microondas (80 W) en la extraccion de
CFT de residuos de café (Pavlovi¢, Buntic, Siler-
Marinkovi¢ y Dimitrijevi¢-Brankovié, 2013). En
comparacion con la energia de microondas, la energia
ultrasonica utilizada en este estudio permitio un

mayor rendimiento de CFT.
IV. CONCLUSION

Se determino el efecto de las variables independientes
sobre el contenido de compuestos fenolicos de los
depositos de café gastado (SCQ), siendo la relacion
liquido-soélido y el tiempo de extraccion las variables
mas influyentes. El contenido maximo de compuestos
fenolicos (1429.09 mg AG/g SCG) puede ser
extraido utilizando una relacion liquido-solido de
11.65 ml/g, con solucion de etanol al 21,03%,
mediante un proceso de extraccion asistido por
ultrasonido durante 32.42 min. Los resultados de este
estudio indican que los SCG son una fuente potencial
de compuestos fendlicos que pueden recuperarse
facilmente. Se demostréo que el etanol era un
disolvente adecuado para la extraccion de
compuestos fendlicos debido a su alta polaridad,
ademas se determind que el uso de ultrasonido mejora
la extraccion de compuestos fendlicos, obteniendo
mayor rendimiento comparado con métodos

convencionales.
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