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POPIS OZNAKA, KRATICA I SIMBOLA

HPLC (eng. High-performance liquid chromatography) - Tekucinska kromatografija visoke
ucinkovitosti

SoxROC — uredaj za automatsku ekstrakciju temeljen na Soxhlet metodi

GC/FID (eng. Gas Chromatography with Flame lonization Detector) - Plinska kromatografija s
plameno-ionizacijskim detektorom

PTFE — politetrafluoroetilenske

EssCaff — uzorak mljevene kave za pripremu espresso napitka od kave

SCG - talog kave zaostao nakon pripreme espresso kave
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Kava je jedan od najpopularnijih napitaka u svijetu, s milijardama Salica koje se konzumiraju
svakodnevno. Napravljen od przenih i mljevenih zrna kave, ovaj napitak ima dugu tradiciju i uziva
svjetsku popularnost zahvaljujuéi svojoj bogatoj aromi i stimulativnom djelovanju uzrokovanom
kafeinom. U mnogim kulturama kava igra vaznu ulogu u druStvenim okupljanjima, dok je u
poslovnom okruzenju nezaobilazan dio radnog dana. Njena ucestala konzumacija poticaj je
razvoja globalne industrije od uzgoja do distribucije. Medutim, proces proizvodnje rezultira
velikom koli¢inom otpada, posebno u obliku pulpe ploda kave te taloga kave koji zaostaje nakon
pripreme napitka od kave. Kako bi se postigla odrzivost proizvodnje kave i napitaka od kave, a
koja je u skladu s nacelima kruznog gospodarenja, posljednjih godina raste interes za
pronalazenjem nacina iskoriStavanja otpada od kave u znanstvenim krugovima i industrijskom

sektoru (Komes i sur., 2021).

Najveca koli¢ina otpada tijekom proizvodnje napitka od kave i industrijske proizvodnje instant
kave nastaje u obliku taloga kave. 1z jedne tone zelene kave nastane 650 kg istroSenog taloga kao
otpada. Prema istrazivanju Organizacije za hranu i poljoprivredu Ujedinjenih naroda (FAO) i
Medunarodne organizacije za kavu (ICO) u 2022. godini proizvedeno je 10 712 040 tona zelene
kave, $to odgovara koli¢ini od 6 962 826 tona taloga kave. Zbog velikih koli¢ina taloga kave koji
zaostaje nakon pripreme napitka od kave te njegovog visokovrijednog sastava, talog kave mogao
bi se iskoristiti u razli¢ite svrhe poput izolacije bioaktivnih komponenti (kafein, klorogenska
kiselina) 1 ekstrakcije ulja od kave s potencijalnom primjenom u prehrambenoj, farmaceutskoj i
kemijskoj industriji te u proizvodnji ambalaznih materijala i slicno. Medutim, talog kave jo$ uvijek
se tretira kao otpad (Ocevidnik ukidanja statusa otpada, 2024., O¢evidnik nusproizvoda, 2024.) i

u velikoj koli¢ini odlaze se na odlagalista (Brekalo i sur., 2023).

Ekstrakcijom taloga kave dobije se ulje bogato kafeinom i razli¢itim masnim kiselinama.
Ekstrakcija je dugotrajan proces stoga su inovacije 1 modifikacije postoje¢ih metoda od velikog
znaCaja posebno u pravcu skracivanja vremena ekstrakcije medu kojima je i automatska

ekstrakcija metodom prema Soxhletu.

U ovom diplomskom radu prikazani su rezultati ekstrakcije taloga kave na automatskom uredaju
SoxROC temeljenom na ekstrakciji metodom prema Soxhletu te ekstrakcije na sobnoj temperaturi
uz ravnomjerno mijesanje materijala i otapala, tzv. hladnom ekstrakcijom s ciljem pronalazenja

optimalne metode i uvjeta ekstrakcije ulja kave iz taloga kave.
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2.1. EKSTRAKCIJA

Ekstrakcija je operacija izdvajanja pojedine komponente iz smjese na osnovi razlicite topljivosti u
otapalu (Tomas i sur., 2013). Ekstrakcija se provodi u sustavu s dvije faze gdje je vazno da ciljana
tvar bude bolje topljivija u otapalu nego u pocetnoj fazi. Ekstrakcija se u ovisnosti o pocetnoj fazi

moze podijeliti na:

Ekstrakciju kruto-tekucée (izluzivanje) koja podrazumijeva izdvajanje komponente iz krute u
tekucu fazu. Ovim procesom iz ¢vrstog materijala, koji se sastoji od vise komponenata,
odgovaraju¢im otapalom izdvaja se jedna ili vise komponenata. Cimbenici koji utje¢u na kruto-
tekucu ekstrakciju su temperatura, otapalo, vrijeme ekstrakcije, svojstva materijala i priprema
materijala. Prilikom odabira otapala potrebno je odabrati otapalo koje je selektivno, manje
viskozno i s nizom povrSinskom napetosti kako bi se ubrzala cirkulacija i difuzija otapala u krutu
tvar (Buci¢-Koji¢, 2008). Kruto-tekuca ekstrakcija najceSée se koristi za izolaciju bioaktivnih
tvari, kao Sto su fenolni spojevi i antioksidansi iz otpadnih materijala prehrambene industrije, te u

farmaceutskoj industriji za ekstrakciju eteri¢nih ulja (Jelusic, 2023).

1. Ekstrakciju tekuce-tekuce (ekstrakcija u uzem smislu) koja podrazumijeva izdvajanje
komponente iz tekuée u tekuéu fazu. Zeljena tvar se raspodjeljuje izmedu dvije faze pri
¢emu je jedna vodena faza, a druga faza organsko otapalo. Organsko otapalo treba biti
kemijski inertno, §to znai da ne reagira s tvarima koje se ekstrahiraju. Takoder,

otapalo treba biti jeftino, manje Stetno 1 opasno (PriS¢an, 2021).

1.1.1. SOXHLET METODA

Standardna metoda odredivanja slobodnih masti u prehrambenim proizvodima ekstrakcijom
temelji se na Soxhlet metodi. Njemacki kemicar francuskog porijekla, van Soxhlet, je 1879. godine
razvio metodu koja je viSe od stoljeca bila standardna metoda odredivanja slobodnih masnoca iz
razliCitih uzoraka. Razlog tome je jednostavnost metode 1 aparature te upotreba male koliCine
uzorka. Medutim, postoji i niz nedostataka poput dugotrajnosti samog procesa, upotrebe velike

koli¢ine otapala te visoke temperature (Luque de Castro, Priego-Capote, 2010).

Metodom po Soxhletu odreduju se slobodne masti, sve Sto se dobije direktnom ekstrakcijom sa
otapalom poput n-heksana, petroletera i/ili dietiletera. Aparatura za ekstrakciju po Soxhletu

prikazana na Slici 1 sastoji se od tikvice s otapalom, ekstraktora u kojemu se nalazi tuljak s
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uzorkom 1 hladila.

hladilo

posuda za ekstrakciju

paraI

sifon

tikvica s otapalom
za ekstrakciju

Slika 1 Aparatura za ekstrakciju po Soxhletu (Izvor: Kemijski rjecnik, 2023)

Vrijeme ekstrakcije propisano je metodom ili brojem prelijevanja ekstraktora i ovisno o uzorku
traje izmedu 6 1 8§ sati. Nakon ekstrakcije masnoca zaostaje u tikvici, a otapalo se predestilira
(Primorac 1 Flanjak, 2012). Zbog dugog vremena trajanja ekstrakcije te velike koli¢ine potroSenog
otapala uz jednostavnost u izvedbi, Soxhlet metoda sve ¢eS¢e podlijeze modifikacijama u svrhu
nadilaZzenja istaknutih nedostataka, npr. Soxhlet ekstrakcija pri povisenom tlaku, Soxhlet
ekstrakcija ultrazvukom, Soxhlet ekstrakcija mikrovalovima te automatska Soxhlet ekstrakcija

(Luque de Castro, Priego-Capote, 2010).

1.2. KAVA

Biljka kave pripada porodici Rublaceae, roda Coffeea koja raste u tropskim i1 suptropskim
podruc¢jima kao zimzeleni grm ili nisko stablo. Za pripremu napitka kave koriste se samo dvije
vrste: Coffea arabica (Arabika) i Coffea canephora (Robusta). Brojne su razlike u kemijskom
sastavu 1 sadrZzaju bioaktivnih komponenata, no zna€ajna razlika je u udjelu kafeina pri cemu

Robusta sadrzi ve¢i udio kafeina u odnosu na Arabiku (Komes i sur., 2021).
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Perikarp 1 zrno dva su osnovna dijela ploda kave. Postupci prerade zrna kave do napitka kave dijele
se na primarnu i sekundarnu preradu kave. Primarna prerada ukljuc¢uje suhu ili mokru preradu zrna,
dok sekundarna prerada ukljucuje przenje i pripremu napitka. Svaki od koraka prerade i pripreme

kave rezultira odredenom koli¢inom nusproizvoda/otpada. (Komes i sur., 2021).

1.2.1. TALOG KAVE

Prema objavljenim rezultatima istrazivanja autora Murthy i Naidu glavninu otpada pripreme
napitka kave i industrijske pripreme instant kave ¢ini talog kave (Murthy i Naidu, 2012). Europska
unija je jedan od najvecih potroSaca kave, uvozi gotovo 5 milijuna tona zrna kave dok Republika
Hrvatska 23 tisu¢e tona. Ako se uzme u obzir Cinjenica da se oko polovice zrna kave potrosi za
proizvodnju napitka od kave, dolazi se do podatka da se u svijetu godisnje proizvede oko 6 milijuna
tona taloga kave (Budzaki i sur., 2022). Talog kave klasificira se na domaci (kucéanski),
komercijalni (kafi¢i, restorani) i industrijski (industrija topljive i instant kave) gdje je veéina

istrosenog taloga kave neprimjereno zbrinuta.

Talog kave se odlaze na odlagalistima kao biootpad te kao takav dovodi do zagadenja okolisa.
Odlaganjem taloga kave dolazi do anaerobne razgradnje te stvaranja i emisije staklenickih plinova
poput metana i ugljikovog dioksida (Franca i Oliveira, 2022). Nadalje, zbrinjavanje talog kave
provodi se 1 spaljivanjem u svrhu proizvodnje biogoriva (Uddin i sur., 2019). Proces spaljivanja
oznacava kraj Zivotnog ciklusa taloga kave pri ¢emu dolazi do emisije staklenickih plinova. Jedan
od nacina o€uvanja okoliSa je 1 koriStenje taloga kave za kompostiranje prilikom ¢ega se mijesa s
organskim otpadom (Campos-Vega 1 sur., 2015). De Bomfin 1 sur., proucavali su talog kave za
primjenu u poljoprivredi, to¢nije kao gnojivo koje ne sadrzi teSke metale opasne za prehrambeni
lanac. Pronasli su da talog kave sadrzi hranjive tvari poput K, Mg, P i Ca, te poboljsava tlo u
poljoprivredi, ubrzava rast biljaka 1 smanjuje zagadenje pravilnim zbrinjavanjem otpada.
Medutim, isto tako su pronasli da talog kave moze biti toksi¢an u ve¢im koli¢inama $to se moze
ublaziti kompostiranjem s drugim otpadom 1 tretmanima za uklanjanje toksi¢nih elemenata (De
Bomfin i sur., 2023). U Europskoj Uniji, usjevi koji su uzgojeni sa gnojivima na bazi taloga kave,
kategorizirani su kao ekoloski proizvodi. Osim pozitivnog utjecaja na okolis, talog kave bogat je
razli¢itim spojevima poput polisaharida, proteina, fenola, lipida i alkaloida te se moze koristiti u
razliite svrhe poput proizvodnje biogoriva; kao katalizatori; u sastavu kozmetickih preparata,

stone hrane te prehrambenih proizvoda te kao kompozitni materijali 1 sliéno (Franca 1



2. TEORIJSKI DIO

Oliveira,2022).

1.2.2. SASTAV TALOGA KAVE

Talog kave sastoji se 60-80 % od vode, dok suha tvar ¢ini 20-40 % sastava. U suhoj tvari nalazi se

40-50 % ugljikohidrata, 10-20 % lipida, 10-15 % proteina (Ahmed i sur., 2024).

Nakon brojnih analiza taloga kave poznat je kemijski sastav koji sadrzi mnoge visokovrijedne
bioaktivne komponente medu kojima su najznacajniji polifenolni spojevi. Neki od polifenolnih
spojeva u talogu kave su klorogenska kiselina, alkaloidi (kafein, trigonelin), diterpeni, metilksantin
i brojni drugi (Komes i sur., 2021). Kafein ¢ija je kemijska struktura prikazana na Slici 2, prema

IUPAC nomenklaturi naziva se i 1,3,7-trimetil-1H-purin-2,6(3H,7H)-dion.

HSC\ N
N
A0
07" N N

CHs,

Slika 2 Kemijska struktura kafeina (Vandeponseele 1 sur. 2021)

Kafein je najraSirenija psihotropna tvar u svijetu jer se nalazi u sastavu gaziranih 1 energetskih
pica, kave, Caja, guarane, lijekova protiv bolova pa ¢ak i1 krema za mrSavljenje (Vandeponseele i
sur., 2021). Udio kafeina u Arabika kavi je 0,9 — 1,4 %, dok u Robusti 1,5 — 2,6 % (Tomac, 2016).
S druge strane, prema istraZivanju Brekalo 1 sur. (2023.), ekstrakcijom 100 g taloga kave dobiveno
je 204 mg kafeina (0,2 %), 76 mg klorogenske kiseline, 1,63 g proteina te 5,58 g Secera (Brekalo
1sur., 2023).

Zrna kave 1 talog kave sadrze velike koliCine klorogenske kiseline i njezinih derivata poput
kafeoilkinske kiseline, feruloilkinske kiseline, p-kumaroilkinske kiseline te mijeSanih diestera
kafeinske 1 ferulinske kiseline s kininskom kiselinom. Svi nabrojani spojevi zajednicki se nazivaju
klorogenske kiseline od kojih se dio apsorbira u Zelucu i dvanaesniku, a dio razlaZe crijevnom
mikroflorom na kafeinsku 1 kininsku kiselinu. Dokazano je da upravo ti spojevi posjeduju

neurotrofna i1 neuroprotektivna svojstva koja su vazna pri proizvodnji funkcionalne hrane i
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dodataka prehrani koji sadrze fenole kave. Klorogenske kiseline snazni su in vitro antioksidansi
koji imaju blagotvorno zdravstveno djelovanje, poput sposobnosti da sprjecavaju razlicite faze

razvoja raka (Zuorro i Lavecchia, 2012).

U suhoj tvari taloga kave nalazi se 10 — 15 % ulja koje sadrzava 80 — 90 % triacilglicerola. Ulje je
bogato vitaminom E te masnim kiselinama poput palmitinske i omega-6-linolne kiseline (Komes
1 sur., 2021). Prema studiji Brekalo 1 sur. (2023.), ekstrakcijom 100 g taloga kave dobiveno je
10,58 g ulja koje je bogato linolnom i palmitinskom kiselinom. Stoga, ulje dobiveno ekstrakcijom
iz taloga kave predstavlja vrijednu sirovinu, odnosno jeftin i pristupacan izvor triacilglicerola

(Brekalo i sur., 2023).
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3. EKSPERIMENTALNI DIO

2.1. ZADATAK

Zadatak ovog diplomskog rada bio je pronaci optimalne uvjete ekstrakcije slobodne masti sadrzane
u mljevenoj kavi za pripremu espresso napitka od kave i pripadaju¢em talogu kave. Provedene su
dvije metode ekstrakcije koriste¢i dva otapala uz promjenjiv omjer mase uzorka i volumena
otapala. Kori$tene metode su metoda po Soxhletu na automatskom uredaju za ekstrakciju SoxROC
te ekstrakcija na sobnoj temperaturi uz mijeSanje na magnetnoj mijesalici (hladna metoda
ekstrakcije). Nakon ekstrakcije, ulja su analizirana na sastav masnih kiselina plinskom
kromatografijom (GC/FID) i udio kafeina teku¢inskom kromatografijom visoke djelotvornosti

(HPLC).
2.2. MATERIJALI I METODE

2.2.1. SIROVINA

Sirovine koriStene u ovom rad su mljevena kava (100 % Arabika) od koje je pravljen espresso
napitak od kave te pripadajuci talog kave. Uzorak taloga kave prikupljen je u kaficu s podrucja

grada Osijeka.
3.2.2. KEMIKALIJE I REAGENSI

Kemikalije koriStene tijekom eksperimentalnog dijela rada su: petroleter proizvodaca Carlo Erba
(Francuska), n-heksan proizvodaca Carlo Erba (Francuska), izopropanol proizvodaca J. T. Baker

(Poljska), metanol proizvodaca Millipore Simplicity 185 (Njemacka).
3.2.3. UREDAJI

Uredaji koriSteni tijekom eksperimentalnog dijela rada su: suSionik proizvoda¢a Memmert UF55
(Njemacka) i susionik proizvoda¢a Heraeus (Svicarska), analititka vaga proizvoda¢a Kern 320
(Njemacka), uredaj za automatsku ekstrakciju metodom po Soxhletu proizvodaca OPSIS
LiquidLINE SoxROC (Svedska), rotacijski upariva¢ proizvoda¢ LabTech (Hrvatska), sustav za
ultra ¢istu vodu Millipore Simplicity 185 (Njemacka), HPLC sustav proizvodaca Agilent 1260
Infinity II (SAD), GC-FID sustav proizvodaca Agilent Technologies (SAD), tresilica HS260
control proizvodaca IKA Werke GmbH & Co. KG (Njemacka).
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3.2.4. PRIPREMA UZORAKA

Priprema uzoraka taloga kave prikupljenih iz lokalnog kafic¢a, ukljucivala je suSenje kako bi se
uklonila slobodna voda i omogucila u¢inkovita ekstrakcija ulja. Uzorci taloga kave ravnomjerno
su rasporedeni u pliticama na debljinu od 1-2 cm (Slika 3) 1 osuSeni u suSioniku na 60 °C kroz 24
sata. Susenje taloga kave klju¢no je zbog nekoliko razloga: vlaga moze ometati proces ekstrakcije
lipida smanjenjem ucinkovitosti otapala, smanjujuéi tako ukupni prinos. Osim toga, vlaga moze
uzrokovati mikrobiolosku razgradnju uzoraka tijekom skladiStenja, Sto negativno utjece na
stabilnost 1 kvalitetu ulja. Uklanjanje vlage stoga optimizira uvjete za uspjeSnu ekstrakciju, ¢ime

se dobivaju precizniji rezultati i ve¢i prinos lipida iz taloga kave.

Slika 3 Talog kave u pliticama za susenje

3.2.5. ODREDIVANJE SUHE TVARI

Odredivanje udjela suhe tvari ili sadrzaja vode provedeno je standardnom gravimetrijskom
metodom. SuSenje je provedeno do konstantne mase na uzorcima mase 3 — 5 g na temperaturi od
105 °C u trajanju od 1 sata (Primorac i Flanjak, 2012).

Prema jednadzbi (1) odreden je udio suhe tvari u uzorcima taloga kave

m(a)-m(b)
m(uzorak)

ST =100 — X 100[%] (1)
gdje je
ST udio suhe tvari [%]

m(a) masa posudice s uzorkom prije susenja [g]
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m(b) masa posudice s uzorkom nakon susenja [g]

m(uzorak) masa uzorka [g]
3.2.6. EKSTRAKCIJA NA AUTOMATSKOM UREDAJU SoxROC

Za ekstrakciju ulja iz taloga kave, jedna od metoda koja je koriStena u te svrhe u ovom radu je

ekstrakcija na automatskom ekstraktoru SoxROC, OPSIS LiqudLINE.

Jedinica za ekstrakciju OPSIS LiquidLINE SoxROC (Slika 4) je automatiziran instrument za
ekstrakciju vruéim otapalima, cvrsto-tekuce, 1 za ekstrakciju masti prema standardnoj
laboratorijskoj Soxhlet metodi, uz do 98 % regeneracije otapala. Uredaj se temelji na Randall 1
Twisselmann tehnikama koriste¢i toplo otapalo i zatvoreni sustav kako bi se smanjilo vrijeme

ekstrakcije u odnosu na standardnu Soxhlet ekstrakciju (Opsis AB, 2016).

Slika 4 SoxROC uredaj za automatsku ekstrakciju

Automatski uredaj za ekstrakciju, SoxROC, sastoji se od kucista koje je podijeljeno u dvije sekcije,
sekcija za uzorke (6 mjesta) opremljena s grijacom plohom za zagrijavanje ekstraktora s uzorcima
1 otapalom i sekcija sa hladilima za kondenzaciju para otapala te upravljacke jedinice za digitalno
postavljanje uvjeta provodenja ekstrakcije. Obzirom da je uredaj automatski nakon zavrSetka
ekstrakcije otapalo se redestilira (98 %) 1 sakuplja u odvojenu posudu te se mozZe koristiti u

sljedecoj ekstrakeciji.

13



3. EKSPERIMENTALNI DIO

Ekstrakcija se provodi u tri faze:

1. Vrenje — uzorci se zagrijavaju do zeljene temperature zajedno s otapalom prilikom cega

dolazi do prijenosa topljivih tvari uzoraka u otapalo.

2. Ispiranje — uzorci se ispiru s otapalom pri ¢emu dolazi do ekstrakcije Zeljenih komponenti
iz uzoraka otapalom koje kontinuirano isparava i kondenzira i preljeva se preko uzoraka u

ekstraktorima.

3. Susenje — uzorci se suse nakon §to je svo otapalo (do 98 %) ispareno i u posebnu posudu

skupljen kondenzat pri ¢emu se ekstraktori odvajaju od grijace plohe i ujedno hlade.

Na automatskom ekstraktoru SoxROC u okviru eksperimentalnog dijela ovoga rada provedena je
ekstrakcija ulja iz dva uzorka: mljevene kave za pripremu espresso kave i1 pripadajuceg taloga
kave. Ekstrakcija je provedena s dva otapala, petroleterom i n-heksanom s razli¢itim omjerima
volumena otapala i mase uzorka §to je postignuto koriStenjem stalnog volumena otapala od 90 mL
(prema specifikaciji proizvodaca) i razli¢itim odvagama masa uzoraka od 3, 6,91 12 g, pri ¢emu
je omjer otapala 1 masa uzorka iznosio 30, 15, 10 1 7,5, a sve u svrhu pronalazenja optimalnih
uvjeta ekstrakcije ulja kave iz taloga kave na automatskom ekstraktoru. Omjer volumena otapala
i mase uzorka kod uzoraka mljevene kave za pripremu espresso napitka od kave iznosio je 30. Sva
odredivanja provedena su u Sest paralela, a rezultati su izrazeni kao srednja vrijednost uz

odgovarajucu standardnu devijaciju.

Priprema uzoraka za ekstrakciju podrazumijevala je suSenje uzoraka taloga kave, tj. uklanjanje
povrsinske vlage S$to olakSava ekstrakciju lipida kako je opisano u podpoglavlju 3.2.4. Sto za

uzorke mljevene kave nije bilo potrebno obzirom da su ti uzorci niskog udjela vlage (ispod 2 %).

U tuljak je odvagana potrebna koli¢ina uzorka na analitickoj vagi s to¢noscu 0,001 g te je tuljak
pokriven vatom koja sprjeCava izbacivanje uzorka iz tuljka tijekom ekstrakcije. U prethodno
odmasc¢en 1 osusSen ekstraktor s kuglicama za vrenje stavljen je tuljak s uzorkom te dodano
odgovarajuce otapalo volumena 90 mL. Tako pripremljeni uzorci postavljeni su u uredaj za
automatsku ekstrakciju, SoxROC. Nadalje, u programskom sucelju samog uredaj odabrani su

uvjeti provedbe ekstrakcije prema specifikaciji proizvodaca kako je navedeno u Tablici 1.
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Tablica 1 Uvjeti provedbe ekstrakcije na automatskom uredaju za ekstrakciju SoxROC

Faze provedbe ekstrakcije

Temperatura Vrenje Ispiranje Susenje Redukcija otapala
°C min min min min
100 30 40 5 15

Nakon zavrSenog postupka ekstrakcije tuljci s ekstrahiranim uljem preneseni su u suSionik na
suSenje pri temperaturi od 105 °C do konstantne mase te izvagani na analitickoj vagi. Udio

ekstrahiranog ulja odreden je kako slijedi prema jednadzbi (2)

M = M@-m®) 100[%)] (2)

m(uzorak)
gdje je
M udio ulja u uzorku [%]
m(a) masa tuljka nakon ekstrakcije [g]
m(b) masa tuljka prije ekstrakcije [g]

m(uzorak) masa uzorka [g]
3.2.7. EKSTRAKCIJA NA SOBNOJ TEMPERATURI

Ekstrakcija na sobnoj temperaturi provodila se pri istim uvjetima (vrsta otapala, masa uzorka,
vrijeme trajanja ekstrakcije) kao 1 ekstrakcija na automatskom uredaju SoxROC s ciljem
usporedivosti rezultata. Prikaz aparature vidljiv je na Slici 5, a sastoji se od tikvice u kojoj se nalazi
otapalo te odgovaraju¢a masa uzorka spojena na hladilo za kondenzaciju para otapala postavljene
na magnetnu mijeSalicu uz 500 okretaja u minuti. Vrijeme trajanja ekstrakcije na sobnoj
temperaturi bilo je 90 min Sto odgovara vremenu trajanja ekstrakcije na automatskom uredaju
SoxROC (vrenje 30 min, ispiranje 40, suSenje 5 min 1 redukcija otapala 15 min) dok je sobna
temperatura na kojoj je provedena ekstrakcija iznosila 20 °C. Obzirom da je cilj rad utvrditi

optimalne uvjete ekstrakcije ulja kave iz taloga kave, ekstrakcija ulja kave na sobnoj temperaturi
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provedena je samo iz uzoraka taloga kave uz promjenjivi omjer volumena otapala 1 mase uzoraka
na nacin kako je opisano u podpoglavlju 3.2.6.. Ekstrakcija je provedena sa dva otapala, petroleter

1 n-heksan.

Slika 5 Aparatura za ekstrakciju taloga kave pri sobnoj temperaturi

Nakon zavrSene ekstrakcije suspenzija taloga kave, otapala i ekstrahiranog ulja je profiltrirana na
Buchnerovom lijevku preko Whatman GF/C filter papira. Dobiveni filtrat sastojao se od
ekstrahiranog ulja iz taloga kave i1 odgovarajuceg otapala. Organsko otapalo otpareno je na
rotacijskom uparivacu na temperaturi od 45 °C pri sniZzenom tlaku. Ekstrahirano ulje iz taloga kave
je nadalje suSeno u suSioniku pri temperaturi od 105 °C do konstantne mase. Udio ekstrahiranog
ulja odreden je prema jednadzbi (2). Sva odredivanja provedena su u tri paralele, a rezultati su

izrazeni kao srednja vrijednost uz odgovarajucu standardnu devijaciju.
3.2.8. ODREDIVANJE UDJELA KAFEINA

Udio kafein u uzorcima ulja odreden je pomo¢u HPLC sustava Agilent 1260 Infinity II (Slika 6)
koji je opremljen kvarternom pumpom (G7111B), grijacem kolone (G7116A) temperaturnog
raspona od 10 do 85 °C, DAD detektorom (G7115A), autosamplerom (G7129A) kapaciteta 36
vijala od 6 mL sakupljaca frakcija (G1364E). Obrada podataka i upravljanje sustavom provedeno
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je pomocu pripadajuceg racunalnog programa ChemStation. Navedeni sustav koriSten je za
odvajanje, identifikaciju 1 kvantifikaciju kafeina iz ekstrahiranog ulja kave. Kromatografsko
razdvajanje postignuto je koristenjem kolone InfinityLab Inertsil ODS-3V, duljine 250 mm, s

unutarnjim promjerom od 4,6 mm i veli¢inom cestica 5 pm.

.
e t

Slika 6 Visoko djelotvoran tekucinski kromatograf s detektorom s nizom dioda (Aladi¢, 2015)

Priprema uzoraka za analizu na HPLC-u provedena je na nacin da je u uzorke ekstrahiranog ulja
kave mase 0,1 g dodano 1,9 g izopropanola te iz tako dobivene mati¢ne otopine izuzeto 100 pL
otopine uzorka i razrijedeno s metanolom do volumena od 2 mL. Tako pripremljeni uzorci filtrirani
su prije analize kroz politetrafluoroetilenske (PTFE) filtere za Spricu s veli¢inom pora 0,45 um u
vijalu od 6 mL. Ovim postupkom su uklonjene eventualne krute Cestice koje bi potencijalno mogle

ostetiti HPLC sustav. Za injektiranje koriSteno je 10 uL pripremljene otopine uzorka.

Odvajanje analiziranih spojeva provedeno je postupnim ispiranjem pri brzini protoka od 1 mL/min
tijekom 65 minuta, pri ¢emu je kao faza A koriStena 0,1 % mravlja kiselina u miliQ vodi, a kao
faza B 0,1% mravlja kiselina u metanolu. Gradijent je postavljen kako slijedi: 0,00 — 8,00 min
90 % A; 8,00 — 16,00 min 75 % A; 16,00 — 28,00 min 55 % A; 28,00 — 55,00 min 20 % A; od
55,00 — 65,00 min 10 % A nakon cega je uslijedilo period od 15 min za vrac¢anje uvjeta analize na
pocetnu vrijednost. Analiza je provedena na valnoj duljini UV detekcije od 280 nm pri temperaturi

od 50 °C.

Identifikacija kafeina provedena je usporedbom vremena zadrzavanja i1 spektra izdvojenog pika s
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dostupnim standardima, a kvantifikacija pomoc¢u metode vanjskog standarda upotrebom

kalibracijskih krivulja.
3.2.9. ODREDIVANJE SASTAVA MASNIH KISELINA

Za odredivanje sastava masnih kiselina u ekstrahiranom ulju iz mljevene kave za pripremu
espresso napitka od kave i pripadaju¢em talogu kave koristen je plinski kromatograf s plameno-
ionizacijskim detektorom (GC/FID) Agilent Technologies 7890. Uvjeti odredivanja masnih

kiselina u uzorcima su prikazani u Tablici 2.

Tablica 2 GC/FID uvjeti za odredivanje sastava masnih kiselina

GC/FID Karakteristike
Kapilarna kolona HP88 100 x 0,25 mm x 0,20 um (Agilent
Kolona )
Technologies, Lake Forest, SAD)
Detektor FID detektor
Autoinjektor Agilent 7683 A
Temperatura injektora 250 °C
Volumen injektiranja 1 pL
Split/ Soitless Mod Split 1:50
Plin nosac i protok Helij 5.0; 2 mL/min
120 °C, 1 min; 10 °C/min do 175 °C zadrzavanje 10 min; 5 °C/
Temperaturni program min do 210 °C zadrzavanje 5 min; 5 C/min do 230 °C
zadrzavanje 5 min
FID parametri Helij 40 mL/min; Zrak 450 mL/min; Dusik 30 mL/min

Vrijeme uravnoteZenja kolone 2 minute na 120 °C

Priprema metilnih estera masnih kiselina provedena je prema normi HRN EN ISO 12966-2
(Medunarodna organizacija za standardizaciju, 2017), a analiza na plinskom kromatografu prema

normi HRN EN ISO 12966-4 (Medunarodna organizacija za standardizaciju, 2015).

Metilni esteri masnih kiselina identificirani su usporedbom s vremenima zadrzavanja (engl.

retention time) 37 metil estera masnih kiselina standardne smjese analizirane pri istim uvjetima.
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Pri svakoj analizi, uz uzorke i1 standard, koriSten je i certificirani referentni materijal koji je
pripremljen 1 analiziran na isti nacin kao 1 uzorci. Rezultat je izraZzen kao postotak (%) pojedine
masne kiseline u odnosu na ukupno odredene masne kiseline uz granicu detekcije metode od 0,1
%. Vrijednosti utvrdene u validacijskom postupku za parametar istinitosti su usporedivane s
kriterijem definiranim Pravilnikom o provodenju analitickih metoda i tumacenju rezultata (NN
2/2005) (Ministarstvo poljoprivrede, 2005), koji za dokazivanje istinitosti pri udjelu mase
>10 pg/kg moze odstupati od — 20 % do +10 % u odnosu na certificiranu vrijednost (Aladi¢, 2015).
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Cilj ovog diplomskog rada bio je odrediti optimalne uvjete ekstrakcije slobodne masti (ulja)
sadrzane u talogu kave metodom po Soxhlet-u na automatskom uredaju za ekstrakciju (SoxROC)
te ekstrakcije na sobnoj temperaturi uz mijesanje na magnetnoj mijesalici. Nakon ekstrakcije ulja
su analizirana na sastav masnih kiselina plinskom kromatografijom (GC/FID) i udio kafeina

teku¢inskom kromatografijom visoke djelotvornosti (HPLC).

Rezultati analiza prikazani su u tablicama i dijagramima na temelju kojih su utvrdeni optimalni

uvjeti ekstrakcije ulja kave iz taloga kave.
3.1. UDIO SUHE TVARI

Udio suhe tvari odreden je u uzorcima mljevene kave za pripremu espresso napitka od kave,
pripadajuéeg vlaznog i suhog taloga kave standardnom metodom suSenja do konstantne mase.

Rezultati su prikazani u Tablici 3 1 izrazeni kao srednja vrijednost + standardna devijacija.

Tablica 3 Udio suhe tvari u uzorcima mljevene kave za pripremu espresso napitka od kave,

pripadajuéeg vlaznog i suhog taloga kave

Uzorak Udio suhe tvari [g/100 g]
Mljevena kava 98,36 + 0,20
Vlazni talog kave 37,17 £ 0,23
Suhi talog kave 98,15+ 0,36

Udio suhe tvari u ispitivanim uzorcima posluZzilo je kao pokazatelj nuznosti provedbe suSenja
uzoraka prije ekstrakcije, za obje metode, obzirom da uklanjanje povrSinske vlage u uzorcima
olakSava ekstrakciju lipida. Na temelju rezultata prikazanih u Tablici 3 postupak pripreme uzoraka
za ekstrakciju ukljucivao je suSenje samo uzoraka vlaznog taloga kave prije ekstrakcije. Mljevenu
kavu nije bilo potrebno susiti prije ekstrakcije obzirom da je udio suhe tvari iznosio 98,36 %, tj.

udio slobodne vode bio je 1,64 %.

3.2. UDIO SLOBODNE MASTI

Udio ulja u uzorcima mljevene kave za pripremu espresso napitka od kave 1 pripadajuceg taloga
kave odreden je ekstrakcijom na automatskom uredaju za ekstrakciju SoxROC te hladnom
ekstrakcijom na sobnoj temperaturi uz primjenu dva otapala, petroleter i n-heksan. Uzorci su

analizirani u 6 paralela te su rezultati prikazani kao srednja vrijednost uz standardno odstupanje.
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Rezultati su prikazani u Tablici 4.

Tablica 4 Udio ulja u uzorcima mljevene kave za pripremu espresso napitka od kave 1

pripadajuceg taloga kave

Udio ulja
Oznaka uzorka* [%o]
n-heksan petroleter

EssCaff 14,41 £ 0,15 11,93 +£ 0,29
SCG-30-SoxRoc 12,86 + 0,16 11,88 + 0,46
SCG-15-SoxRoc 13,33 £ 0,09 12,48 £ 0,08
SCG-10-SoxRoc 13,42 +£ 0,11 12,78 £ 0,17
SCG-7,5-SoxRoc 13,09 £+ 0,06 12,51 £ 0,09
SCG-30-ColdEx 12,11 +£ 0,29 12,49 + 1,68
SCG-15-ColdEx 12,33 £ 0,06 11,78 £ 0,42
SCG-10-ColdEx 11,58 + 0,91 13,59 + 0,51
SCG-7,5-ColdEx 10,96 + 0,08 11,52 + 1,00

*EssCaff — uzorak mljevene kave za pripremu espresso napitka od kave; SCG — talog kave odgovarajuceg
omjera otapala i mase uzorka; 30 - omjer mase uzorka 3g u 90 mL otapala; 15 — omjer mase uzorka 6 g u
90 mL otapala; 10 — omjer mase uzorka 9 gu 90 mL otapala; 7,5 — omjer mase uzorka 12 g u 90 mL otapala;
SoxROC — uzorci ekstrahirani na automatskom uredaju za ekstrakciju; ColdEx — uzorci ekstrahirani
hladnom ekstrakcijom.

Iz Tablice 4 mozZe se uociti da je udio ulja u uzorcima mljevene kave za pripremu espresso napitka
od kave (EssCaff) veci prilikom koristenja n-heksana kao otapala (14,41+ 0,15 %) u usporedbi s
petroleterom (11,9340,29 %). Nadalje, iz tablice je takoder vidljivo da se u sluc¢aju ekstrakcije na
automatskom uredaju SoxROC ekstrahira vise ulja kave iz taloga kave, bez obzira na omjer mase
uzorka i otapala, u slucaju koriStenja n-heksana u odnosu na petroleter. Najveca zabiljeZena

vrijednost odnosi se na uzorak SCG-10-SoxROC 1 iznosi 13,42+0,11 %.

Promatrajuci rezultate prezentirane u Tablici 4 moZe se zakljuciti da je za ekstrakciju ulja kave iz

taloga kave na automatskom uredaju SoxROC pogodnije otapalo n-heksan od petroletera.

Usporedujuci rezultate udjela ulja kave iz taloga kave dobivene na automatskom uredaju SoxROC
u odnosu na hladnu ekstrakciju (Tablica 4) vidljivo je da se u slucaju koristenja n-heksana kao
otapala viSe ulja kave ekstrahira na automatskom uredaju SoxROC nego hladnom ekstrakcijom.

U slucaju petroletera kao otapala bolji rezultati udjela ulja kave u talogu kave zabiljezeni su u
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slucaju hladne ekstrakcije pri ¢emu se najveca dobivena vrijednost odnosi na uzorak SCG-10-

SoxRoc 1 iznosi 13,59+0,51 %.

Promatraju¢i rezultate prezentirane u Tablici 4 moze se zakljuciti da je za ekstrakciju ulja kave iz

taloga kave postupkom hladne ekstrakcije pogodnije otapalo petroleter u odnosu na n-heksan.

Iz navedenog, moze se zakljuciti da bez obzira na metodu ekstrakcije, automatski uredaj SoxROC
ili hladna ekstrakcija, optimalan omjer mase uzorka i otapala iznosi 10, tj. 9 g uzorka u 90 mL

otapala.

Pregledom literature uo€eno je da su rezultati prezentirani u ovom radu u skladu s rezultatima
objavljenim u znanstvenim radovima drugih autora. Tako su Brekalo i sur. (2023) odredili udio
ulja kave u talogu kave ekstrakcijom na automatskom uredaju SoxROC u vrijednosti od 10,58 +
1,63 % Ssto je u skladu s rezultatima u okviru ovoga rada uzimajuéi u obzir srednju vrijednost uz
pripadajuc¢e standardno odstupanje. Nadalje, Ahmed 1 sur. (2024) su u okviru svog istrazivanja
ekstrahirali ulje kave iz taloga kave n-heksanom metodom po Soxhletu pri ¢emu su se vrijednosti
kretale u rasponu od 13,4 — 14 %, $to je u skladu s rezultatima u okviru ovog diplomskog rada.
Druga skupina autora, Somnuk i sur., (2017) provela je hladnu ekstrakciju ulja kave iz taloga kave
n-heksanom pri ¢emu su im se udjeli ulja kave u talogu kave kretali u rasponu od 10 — 14 % Sto je

takoder u skladu s rezultatima u okviru ovog diplomskog rada.

Prema post-hoc analizi provedenoj Tukey HSD testom (Tablica 5 i 6) veci broj statisticki
znacajnih razlika uocen je izmedu uzoraka koji su, bez obzira na primijenjenu metodu ekstrakcije,
ekstrahirani uz n-heksan kao otapalo. Statisti¢ki zna¢ajnih razlika izmedu vrijednosti udjela ulja
kave u ispitivanim uzorcima, bez obziran na primijenjenu metodu, u slucaju kada je petroleter

koriSten kao otapalo gotovo i da nema (Tablica 6).

Udio ulja kave u uzorcima mljevene kave za pripremu espresso napitka od kave znac¢ajno je veci
od svih ostalih vrijednosti koje se odnose na udio ulja kave u talogu kave primjenom automatske
1/ili hladne ekstrakcije uz n-heksan kao otapalo. To je bilo i za o¢ekivati obzirom da se espresso
napitak od kave priprema pri poviSenoj temperaturi i tlaku pri ¢emu se dio ulja ekstrahira u napitak,
a dio zaostaje u talogu kave. Statisti¢ki znacajna razlika uocena je (Tablica S) gotovo kod svih
uzoraka, bez obzira na primijenjenu metodu ekstrakcije, u slucaju koristenja n-heksana kao

otapala.

24



4. REZULTATII RASPRAVA

Tablica 5 Tukey HSD test uzoraka ekstrahiranih n-heksanom

Vrijednost
Oznaka uzorka {1 12} 3} ) 5} (6} 7 8} 19}

M=14,41 M=12,86 M=13,33 M=13,42 M=13,09 M=12,11 M=12,33 M=11,58 M=10,96
EssCaff {1} 0,000144 0,000144 0,000147 0,000144 0,000144 0,000144 0,000144 0,000144
M=14,41
SCG-30-SoxRoc {2} 0,000144 0,080683 0,017133 0,823023 0,007622 0,123260 0,000145 0,000144
M=12,86
SCG-15-SoxRoc {3} 0,000144 0,080683 0,999162 0,821222 0,000147 0,000277 0,000144 0,000144
M=13,33
SCG-10-SoxRoc {4} 0,000147 0,017133 0,999162 0,428153 0,000144 0,000168 0,000144 0,000144
M=13,42
SCG-7,5-SoxRoc {5} 0,000144 0,823023 0,821222 0,428153 0,000334 0,005669 0,000144 0,000144
M=13,09
SCG-30-ColdEx {6} 0,000144 0,007622 0,000147 0,000144 0,000334 0,983257 0,265120 0,000270
M=12,11
SCG-15-ColdEx {7} 0,000144 0,123260 0,000277 0,000168 0,005669 0,983257 0,031606 0,000148
M=12,33
SCG-10-ColdEx {8} 0,000144 0,000145 0,000144 0,000144 0,000144 0,265120 0,031606 0,111607
M=11,58
SCG-7,5-ColdEx {9} 0,000144 0,000144 0,000144 0,000144 0,000144 0,000270 0,000148 0,111607

M=10,96

*EssCaff — uzorak mljevene kave za pripremu espresso napitka od kave; SCG — talog kave odgovarajuéeg omjera
otapala i mase uzorka ekstrahiran na automatskom uredaju za ekstrakciju (SoxRoc) te hladnom ekstrakcijom
(ColdEx); M — srednja vrijednost udjela ulja kave u uzorku
*Tukey HSD test; oznaéene razlike su zna¢ajne na razini p < 0,05000

U slucaju koriStenja petroletera kao otapala (Tablica 6) nema statisticki znacajne razlike medu

uzorcima koji su ekstrahirani na automatskom uredaju za ekstrakciju bilo da se radi o uzorcima

mljevene kave za pripremu espresso napitka od kave 1/ili uzorcima taloga kave. Statisticki znacajne

razlike uocene su izmedu uzoraka koji su ekstrahirani hladnom metodom ekstrakcije i to izmedu

uzoraka SCG-10-ColdEx u odnosu na uzorke SCG-15-ColdEx i SCG-7,5-ColdEx. Takoder,

statistiCki znaCajne razlike zabiljezene su u slucaju uzorka SCG-10-ColdEx u odnosu na uzorke

koji su ekstrahirani na automatskom uredaju za ekstrakciju, EssCaff i SCG-30-SoxROC.
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Tablica 6 Tukey HSD test uzoraka ekstrahiranih petroleterom

Vrijednost
Oznaka uzorka 1 21 (3} {4} {5 {6} {7} {8} {9}

M=11,925 M=11,869 M=12,483 M=12,779 M=12,507 M=12,487 M=11,783 M=13,591 M=11,519
EssCaff {1} 1,000000 0,722991 0,205601 0,677561 0,880719 0,999990 0,005037 0,980050
SCG-30-SoxRoc {2}  1,000000 0,613708 0,146624 0,565880 0,815599 1,000000 0,003445 0,992304
SCG-15-SoxRoc {3}  0,722991 0,613708 0,990419 1,000000 1,000000 0,697983 0,152117 0,295259
SCG-10-SoxRoc {4}  0,205601 0,146624 0,990419 0,994516 0,997773 0,258425 0,517481 0,066577
SCG-7,5-SoxRoc {5} 0,677561 0,565880 1,000000 0,994516 1,000000 0,660220 0,171376 0,266497
SCG-30-ColdEx {6}  0,880719 0,815599 1,000000 0,997773 1,000000 0,826786 0,305960 0,475535
SCG-15-ColdEx {7}  0,999990 1,000000 0,697983 0,258425 0,660220 0,826786 0,009871 0,999618
SCG-10-ColdEx {8}  0,005037 0,003445 0,152117 0,517481 0,171376 0,305960 0,009871 0,002121

SCG-7,5-ColdEx {9}  0,980050 0,992304 0,295259 0,066577 0,266497 0,475535 0,999618 0,002121

*EssCaff — uzorak mljevene kave za pripremu espresso napitka od kave; SCG — talog kave odgovarajuéeg omjera
otapala i mase uzorka ekstrahiran na automatskom uredaju za ekstrakciju (SoxRoc) te hladnom ekstrakcijom
(ColdEx); M — srednja vrijednost udjela ulja kave u uzorku

*Tukey HSD test; oznacene razlike su znacajne na razini p < 0,05000

Nakon provedene ekstrakcije dobiveni ekstrakti su fotografirani i prikazani na Slikama 7 i 8.

A B

Slika 7 Ekstrakti nakon ekstrakcije mljevene kave za pripremu espresso napitka od kave 1
pripadajuceg taloga kave na automatskom ekstraktoru SoxRoc
Legenda: 1-5 A ekstrakti nakon ekstrakcije n-heksanom; 1-5 B ekstrakti nakon ekstrakcije petroleterom.
Uzorci: 1 — mljevena kava za pripremu espresso napitka od kave; 2 — talog kave uz omjer mase uzorka i otapala 30;
3 — taloga kave uz omjer mase uzorka i otapala 15; 4 — taloga kave uz omjer mase uzorka i otapala 10; 5 — taloga
kave uz omjer mase uzorka i otapala 7,5.

1z Slike 7 vidljivo je kako su svi ekstrakti dobiveni ekstrakcijom na automatskom uredaju SoxRoc
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n-heksanom (A) tamnije boje u odnosu na one dobivene koriStenjem petroletera (B) kao otapala.
Povezivanjem boje ekstrakata s rezultatima udjela ulja kave u uzorcima (Tablica 4), mljevene
kave za pripremu espresso napitka od kave i pripadajuéeg taloga kave, moze se zakljuciti da je

tamnija boja ekstrakata pokazatelj ve¢eg udjela ulja kave.

Slika 8 Ekstrakti nakon ekstrakcije taloga kave hladnom ekstrakcijom
Legenda: 1-5 A ekstrakti nakon ekstrakcije n-heksanom; 1-5 B ekstrakti nakon ekstrakcije petroleterom.
Uzorci: 1 — talog kave uz omjer mase uzorka i otapala 30; 2 — taloga kave uz omjer mase uzorka i otapala 15;
3 —taloga kave uz omjer mase uzorka i otapala 10; 4 — taloga kave uz omjer mase uzorka i otapala 7,5.

Na Slici 8 prikazani su ekstrakti taloga kave nakon hladne ekstrakcije n-heksanom (A) 1
petroleterom (B) kao otapalima. Usporedujuci boje ekstrakata taloga kave nema vidljivo uoc€ljivih
razlika u boji ekstrakata prikazanih pod A i pod B. Ukoliko se boje ekstrakata povezu s rezultatima
predstavljenim u Tablici 4 moze se uociti da su srednje vrijednosti udjela ulja kave dobiveni
hladnom ekstrakcijom petroleterom nesto vis$i u odnosu na srednje vrijednosti udjela ulja kave
dobivene ekstrakcijom n-heksanom iako isto nije moguce primijetiti u razlici u boji uzoraka. Uzmu
li se u obzir vrijednosti za standardno odstupanje uzoraka ekstrahiranih n-heksanom i petroleterom

moze se zakljuciti da su razlike u udjelima ulja kave zanemarive (Tablica 4).
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UDIO KAFEINA

Udio kafeina u ulju kave, ekstrahiranom iz mljevene kave za pripremu espresso napitka od kave i
pripadajuceg taloga kave na automatskom uredaju SoxROC te hladnom ekstrakcijom uz n-heksan
1 petroleter kao otapala, odreden je na teku¢inskom kromatografu visoke djelotvornosti (HPLC), a

rezultati su prikazani prema vrsti otapala koriStenog za ekstrakciju te metodi ekstrakcije ulja.

Udio kafeina u ulju kave koje je ekstrahirano iz mljevene kave za pripremu espresso napitka od
kave na automatskom uredaju SoxROC n-heksanom iznosio je 5,13 mg kafeina/mL ulja, a
petroleterom 3,15 mg/mL. U uzorcima taloga kave udio kafeina znacajno je niZi u odnosu na

uzorke mljevene kave za pripremu espresso napitka od kave (Slika 9 i 10).

Na Slikama 9 i 10 prikazan je udio kafeina u ulju kave nakon ekstrakcije na automatskom uredaju
za ekstrakciju (SoxROC) uz n-heksan (Slika 9) i petroleter (Slika 10) kao otapala iz uzoraka taloga

kave.

SCG-7,5-SoxRoc

SCG-10-SoxRoc

Uzorak

SCG-15-SoxRoc

SCG-30-SoxRoc

o

01 02 03 04 05 06 07 08 09
Udio [mg/mL]

Slika 9 Udio kafeina u ulju kave nakon ekstrakcije na automatskom uredaju za ekstrakciju

(SoxROC) sa n-heksanom kao otapalom
(SCG - talog kave odgovaraju¢eg omjera mase uzorka i otapala)
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SCG-7,5-SoxRoc

SCG-10-SoxRoc

Uzorak

SCG-15-SoxRoc

SCG-30-SoxRoc

o

0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3
Udio [mg/mL]

Slika 10 Udio kafeina u ulju kave nakon ekstrakcije na automatskom uredaju za ekstrakciju

(SoxROC) sa petroleterom kao otapalom
(SCG - talog kave odgovarajuc¢eg omjera mase uzorka i otapala)

Iz dijagrama prezentiranih na Slikama 9 i 10 vidljivo je da je najve¢i udio kafeina u ulju kave
ekstrahiranom na automatskom uredaju za ekstrakciju odreden za uzorak taloga kave omjera mase
uzorka i otapala 15 i iznosio je 0,84 mg/mL uz n-heksan kao otapalo. Koristeéi petroleter za
ekstrakciju ulja kave na automatskom uredaju za ekstrakciju, prema vrijednostima prezentiranim
na Slici 10, manji je udio kafeina u ulju u odnosu na ekstrakciju n-heksanom. U slu€aju petroletera
najveci udio kafeina u ulju kave zabiljeZen je kod uzorka €iji je omjer mase uzorka i otapala iznosio
30. Moze se zakljuciti da su optimalni uvjeti za ekstrakciju kafeina na automatskom uredaju za
ekstrakciju (SoxROC) koristenje n-heksana kao otapala i omjer mase i otapala 15 (6 guzorka i 90

mL otapala).
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SCG-7,5-ColdEx

SCG-10-ColdEx

Uzorak

SCG-15-ColdEx

SCG-30-ColdEx

o

0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7

Udio [mg/mL]

Slika 11 Udio kafeina u ulju kave nakon hladne ekstrakcije (ColdEx) sa n-heksanom kao

otapalom
(SCG - talog kave odgovarajuc¢eg omjera mase uzorka i otapala)

SCG-7,5-ColdEx

SCG-10-ColdEx

Uzorak

SCG-15-ColdEx

SCG-30-ColdEx

o

0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3

Udio [mg/mL]

Slika 12 Udio kafeina u ulju kave nakon hladne ekstrakcije (ColdEx) sa petroleterom kao

otapalom
(SCG — talog kave odgovaraju¢eg omjera mase uzorka i otapala)

Iz dijagrama prezentiranih na Slikama 11 1 12 vidljivo je da je najveci udio kafeina u ulju kave

ekstrahiranom metodom hladne ekstrakcije odreden za uzorak taloga kave omjera mase uzorka 1
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otapala 10 1 iznosio je 0,62 mg/mL uz n-heksan kao otapalo. Koristeci petroleter za ekstrakciju
ulja kave metodom hladne ekstrakcije, prema vrijednostima prezentiranim na Slici 12, manji je
udio kafeina u ulju u odnosu na ekstrakciju n-heksanom. U slucaju petroletera najveéi udio kafeina
u ulju kave zabiljeZen je kod uzorka ¢iji je omjer mase uzorka i otapala iznosio 30. Moze se
zakljuciti da su optimalni uvjeti za ekstrakciju kafeina metodom hladne ekstrakcije koriStenje n-

heksana kao otapala i omjer mase i otapala 10 (9 g uzorka i 90 mL otapala).

Interesantno je za primijetiti da je kod ekstrakcije petroleterom, bez obzira na primijenjenu
metodu, najveci udio kafeina odreden kod uzorka s omjerom mase uzorka i otapala 30 (3 g uzorka

u 90 mL otapala).

Rezultati udjela kafeina u uzorcima taloga kave u okviru ovoga rada u skladu su sa rezultatima
udjela kafeina publiciranim u radovima autora Ahmed i sur., (2024), Bouhzam i sur., (2022),
Campos-Vega i sur., (2015) i Olechno i sur., (2021). Vrijednosti udjela kafeina u talogu kave u

spomenutim radovima kretali su se u rasponu od 0,117 do 0,972 mg/mL.

Na temelju rezultata prezentiranih na Slikama 9-12 moZe se zakljuciti da su optimalni uvjeti za
ekstrakciju kafeina ekstrakcija na automatskom uredaju za ekstrakciju (SoxROC) uz n-heksan kao

otapalo te omjer mase uzorka i otapala 15 (6 g uzorka u 90 mL otapala).

3.3. UDIO MASNIH KISELINA

Uzorci ulja kave ekstrahirani iz mljevene kave za pripremu espresso napitka od kave 1 pripadajucih
taloga kave analizirani su plinskom kromatografijom s plameno-ionizacijskim detektorom
(GC/FID) u svrhu odredivanja profila masnih kiselina. Analiza je pokazala da je, bez obzira na
primijenjenu metodu ekstrakcije, otapalo 1 omjer mase uzorka 1 otapala, profil masnih kiselina u
svim ispitivanim uzorcima jednak uz mala odstupanja koja se pripisuju ponovljivosti metode te su

rezultati prikazani kao srednje vrijednosti svih uzoraka uz standardno odstupanje (Tablica 7).
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Tablica 7 Profil masnih kiselina u ulju ekstrahiranom iz taloga kave

Masna Kkiselina Oznaka Udio [%]
Palmitinska kiselina C16:0 35,72 +0,18
Stearinska kiselina C18:0 -
Oleinska kiselina C18:1 8,67 £+ 0,40
Linolei¢na kiselina C18:2 (n-6) 48,93 £ 0,30
a-linolenska kiselina C18:3 (n-3) 1,66 £ 0,04
ArahidiCna kiselina C20:0 3,06 £ 0,02

Iz Tablice 7 vidljivo je da je ulje kave bogato na linolei¢noj, palmitinskoj i1 oleinskoj kiselini.

Profil masnih kiselina odreden u okviru ovog diplomskog rada u odnosu na literaturne podatke
publicirane u radovima autora Brekalo i sur., (2023), Acevedo i sur.,(2013) i McNutt i He (2019)
te Lauberts i sur. (2022) pokazuje odstupanja u udjelu stearinske kiseline (C 18:0) koja u
ispitivanim uzorcima ulja kave iz taloga kave nije detektirana. U radu autora Somnuk 1 sur. (2017)
udio stearinske kiseline u ulju kave ekstrahiranom iz taloga kave nije detektirana $to je u skladu s
rezultatima u okviru ovog diplomskog rada kao 1 ostale vrijednosti koje se odnose na udio masnih
kiselina u ulju kave iz taloga kave (palmitinska kiselina 34,44 %, oleinska kiselina 7,74 %,

linolei¢na 43,12 %, a-linolenska kiselina 1,18 % 1 arahidi¢na kiselina 2,83 %).
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Na temelju rezultata istrazivanja provedenih u ovom diplomskom radu, mogu se izvesti sljedeci
zakljucci:

1. Optimalni uvjeti ekstrakcije na automatskom uredaju za ekstrakciju, SoxROC, su omjer
mase uzorka i otapala 10 (9 g uzorka u 90 mL otapala) uz n-heksan kao otapalo.

2. Optimalni uvjeti ekstrakcije hladnom metodom ekstrakcije su omjer mase uzorka i otapala
10 (9 g uzorka u 90 mL otapala) uz petroleter kao otapalo.

3. Najveci udio kafeina u uzorcima taloga kave odreden je u uzorku ulja kave iz taloga kave
koje je ekstrahirano na automatskom uredaju za ekstrakciju (SoxROC) uz n-heksan kao
otapalo uz omjer mase uzorka i otapala 15 (6 g uzorka u 90 mL otapala) te je iznosio
0,84 mg/mL.

4. Bez obzira na primijenjenu metodu ekstrakcije, otapalo i omjer mase uzorka 1 otapala,
profil masnih kiselina u svim ispitivanim uzorcima (mljevena kava za pripremu espresso
napitka od kave i pripadajuci talog kave) je nepromjenjiv pri ¢emu prevladavaju linolei¢na,

palmitinska 1 oleinska kiselina te ¢ine 98,05 % ukupnih masnih kiselina u ulju kave.
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