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Resumo

O Brasil destaca-se como maior produtor mundial de café, no entanto, este status
também implica em uma elevada geracao de residuos provenientes desta atividade,
como a borra, a qual tem atraido atencao dos pesquisadores devido sua acao
antioxidante. O presente trabalho teve por objetivo desenvolver um insumo
farmacéutico ativo antioxidante de extrato seco de borra de Coffea arabica. A borra
seca passou por analise microbiolégica para controle da qualidade da matéria-prima.
Obteve-se o extrato por maceracao dinamica durante 4 horas, com solucao
hidroalcéolica 50%. Concentrou-se o extrato em rotaevaporador. Os extratos secos
foram produzidos através da técnica de spray drying, avaliando a utilizacao de
diferentes adjuvantes de secagem puros e misturas destes. A caracterizacao dos
extratos secos consistiu nas analises de residuo seco, teor de fendlicos totais (FT),
atividade antioxidante (CE50), teor de acido clorogénico por CLAE-DAD, analise
termogravimétrica (TGA), calorimetria exploratéria diferencial (DSC) e microscopia
eletrénica de varredura (MEV). Os extratos obtidos apresentaram um elevado teor de FT
(297,40 = 0,06 mgEAG/qg) e atividade antioxidante (EC50 = 253,96 = 13,59 ug/mL). O
armazenamento dos extratos em estufa a 40 °C apresentou alteragcdes na cor e no
aspecto do pé para todos os excipientes empregados, com excecao da mistura binaria
amido modificado:celulose microcristalina (H). Os resultados da analise térmica (TGA e
DSC) mostraram melhora em sua estabilidade térmica, no que se refere a perda de
massa (Am %). A mistura binaria H foi a Unica que apresentou o primeiro evento térmico
em temperatura superior a 82 °C (Tonset = 145,1 °C; Tpico = 176,3 °C; AH = -29,3 J/9),
ainda, ocorrem outros dois eventos exotérmicos (Tonset = 432,9 e 559,0 °C),
mostrando que este tratamento exibe estabilidade até temperaturas préximas a 400 °C.
A analise morfoldgica das particulas revelou sistemas polidispersoss, com particulas
esféricas de diametro médio variando de 1,11 a 6,75 um para os diferentes excipientes
empregados, porém com aspectos semelhantes entre si. Dessa forma, visando sua
utilizacao como insumo farmacéutico antioxidante, o sistema composto por amido
modificado e celulose microcristalina, apresentou-se com propriedades fisicas,
composicao quimica e atividade antioxidante promissoras para aplicacdo como insumo
farmacéutico ativo.

Introducao

O café é uma das matérias-primas da agroindustria mais importante e de maior valor
comercial em todo o mundo e, conforme o Ultimo relatério divulgado pela CONAB
(Companhia Nacional de Abastecimento), em maio de 2023, a producao de café arabica
totalizou 37,93 mil sacas, representando ganho de 15,9% em relacdo ao mesmo periodo
da safra anterior (Brasil, 2023). No entanto, sabe-se que uma tonelada de café cru
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origina em média 480 kg de borra, tornando o processo desde a colheita até o preparo
da bebida fonte de geracdo de uma grande quantidade de residuos (Duran et al., 2017).
O relatorio da ABRELPE (Associacao Brasileira de Empresas de Limpeza Publica e
Residuos Especiais) revelou que 81,8 milhdes de toneladas de residuos sélidos urbanos
(RSU) foram geradas no ano de 2022 no Brasil (Brasil, 2022).

Neste sentido, a borra de café, apresenta um numero significativo de pesquisas
voltadas para a extracao de seus compostos antioxidantes (Mussatto et al., 2011; Okur
et al., 2021; Seo; Park, 2019), devido a sua composicao, que contém cafeina, taninos e
polifendis, como o acido clorogénico (ACG) (Duran et al., 2017). Sabendo da
problematica enfrentada quanto a geracao de residuos sélidos urbanos, diversas
alternativas tém sido buscadas para o reaproveitamento de materiais como a borra,
visando minimizar os impactos negativos dos residuos no meio ambiente. Desta forma,
a presente pesquisa objetivou desenvolver extrato seco de borra de C. arabica como
insumo farmacéutico ativo com potencial antioxidante.

Método

A borra de café empregada nesta pesquisa, tem origem de grdaos 100% ardbica, das
variedades Catuai 62 amarelo e Catuai 44 vermelho, cultivados na Serra do Caparad-
MG. Os produtores possuem reconhecimento e certificacao pelo Certifica Minas e 4C
Association, érgdo que atesta as boas praticas de manejo do café. Obteve-se a borra de
café na Cafeteria Sun Coffee, localizada na cidade de Itajai - SC, sendo elas, resultantes
do acimulo dos diferentes métodos de preparo que utilizam graos 100% arabica.
Inicialmente, secou-se o material em estufa com recirculacao de ar, a temperatura de
60 °C, até umidade inferior a 5% (Peshev et al.. 2018). A analise microbioldgica do
material seco foi realizada conforme a matriz “Produtos farmacéuticos - Substancias
para uso farmacéutico” da Farmacopeia Brasileira (Brasil, 2019). Obteve-se o extrato
por maceracao dinamica durante 4 horas, com solucao hidroalcéolica 50%, proporcao
de 1:10 (borra:solvente) e velocidade de rotacao ajustada em 400 rpm. Filtrou-se o
extrato a vacuo e concentrou-se utilizando rotaevaporador a 50°C.

Na obtencado do extrato seco utilizou-se como técnica a secagem por aspersao em spray
dryer. Os adjuvantes de secagem puros (diéxido de silicio coloidal, amido modificado,
maltodextrina e celulose microcristalina) e suas misturas, foram testados na
concentracao de 20% em relacao ao residuo seco. O spray dryer operou nas seguintes
condicdes: vazao de ar comprimido 40 L/min, vazao de alimentagao 4 mL/min, taxa de
aspiracao 90% e temperatura de entrada do ar 150 °C. A caracterizacao dos extratos
secos consistiu nas analises de residuo seco, teor de fendlicos totais (FT), atividade
antioxidante (CE50), teor de acido clorogénico por CLAE-DAD, analise termogravimétrica
(TGA), calorimetria exploratdria diferencial (DSC) e microscopia eletronica de varredura
(MEV).

Na determinacao de residuo seco, transferiu-se 2 mL de extrato para cadinhos de
porcelana, os quais foram secos em estufa a 105 °C por 3 horas, resfriados em
dessecador e pesados (Brasil, 2019). Expressou-se o residuo seco em % (g/100mL). Na
quantificacao de compostos fendlicos, adicionou-se uma aliquota de 0,3 mL de cada
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extrato em um tubo de ensaio, acrescentando-se 0,3 mL do reagente Folin-Ciocalteau e
4,5 mL de agua destilada. A mistura foi homogeneizada em vortex e apds 5 minutos,
adicionou-se 0,9 mL de carbonato de sddio 12,5%. Colocou-se os tubos em banho a 30
°C por 30 minutos e quantificou-se a absorbancia em 755 nm (Bonoli et al., 2004).
Expressou-se o teor em mgEAG/g.

Avaliou-se a atividade antioxidante dos extratos através da sua capacidade
sequestradora de radicais DPPHe (2,2-difenil-1-picrilhidrazila). Assim, transferiu-se uma
aliquota de 0,05 mL de cada diluigao (2,5 - 12,5 % v/v) do extrato para tubos de ensaio
com 1,95 mL de solucao DPPH 0,06 mM. Quantificou-se a absorbancia em 515 nm,
expressando a atividade antioxidante em termos de CE50 (Rufino et al., 2007). Ja a
quantificacdo de acido clorogénico por CLAE se deu pela adaptacdo da metodologia
descrita por Naegele (2013), baseada na German National Standard DIN 10767. Para
isto, utilizou-se cromatdgrafo equipado com um detector de matriz de Diodo, coluna C18
Luna, com temperatura fixa de 35 °C e fase mdvel gradiente, composta por acido
fosforico 1% (A) e acetonitrila (B).

Na analise térmica, aproximadamente 10 mg de amostra foram colocadas em uma
panela de aluminio, utilizando uma panela vazia como referéncia. O ensaio ocorreu
entre as temperaturas de 25 e 600 °C, com aumento linear de 10 °C/min, sob atmosfera
de nitrogénio. A entalpia foi calculada utilizando a area dos picos entre o inicio e as
temperaturas finais ajustadas. Foram avaliadas as temperaturas de inicio, a
temperatura de pico e as entalpias de cada evento (Ballesteros; Teixeira; Mussatto,
2017). Ainda, visando avaliar a estabilidade frente a temperatura fixa, as amostras
foram levadas a estufa a 40 °C durante 30 dias em embalagem de plastico. A andlise
por microscopia eletronica de varredura foi realizada com fita de carbono e
recobrimento em ouro, observando os aumentos de x2000, 5000 e 1000.

Resultados e discussdes

Os resultados obtidos do controle microbiolégico da borra de C. arabica permitiram
observar que nao houve crescimento microbiano de Pseudomonas aeruginosa,
Satphylococcus coagulase positiva e Escherichia coli, considerados microrganismos
patogénicos. O crescimento de bactérias, bolores e leveduras esteve dentro dos limites
permitidos (Brasil, 2019), apresentando resultados de crescimento inferior a 10 UFC/qg.

A secagem utilizando-se dioxido de silicio (A) apresentou o menor teor de fendlicos
totais, porém a maior atividade antioxidante (36,46%), diferindo-se dos demais
tratamentos. O tratamento com a mistura bindria de amido e celulose microcristalina
(H) foi o Unico capaz de manter o teor de compostos fendlicos semelhante ao do extrato
concentrado (238,37 mgEAG/qg) diferindo de todos os outros tratamentos. No entanto,
sua atividade antioxidante apresentou-se estatisticamente igual a maioria dos
tratamentos. Nenhum tratamento foi capaz de atingir a CE50 do extrato, tal fato pode
estar associado a uma pequena degradacao de compostos fendlicos antioxidantes
presentes nos extratos (Souza et al., 2015).

Quanto aos aspectos visuais, todos os extratos tratavam-se de um pé muito fino, com
odor fraco de café. O tratamento com celulose microcristalina e as misturas binarias,
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apresentaram coloracdo levemente mais clara que os demais. Apos 30 dias em estufa a
40 °C observou-se alteracdes na coloracao ou no aspecto do p6 para todas as amostras
avaliadas, com excecao da amostra H, obtida com a mistura de amido modificado e
celulose microcristalina.

No que tange a andlise termogravimétrica, todos os extratos, apresentaram dois
eventos de perda de massa. O primeiro ocorre até 110 °C, sendo referente a perda de
agua e o segundo variou de acordo com a estabilidade dos excipientes empregados. Os
extratos secos apresentaram melhora em sua estabilidade térmica quando comparados
ao extrato concentrado, no que se refere a perda de massa (Am %). Os extratos secos B
e G tiveram o inicio da segunda perda de massa em aproximadamente 150 °C,
engquanto os demais iniciaram em temperaturas superiores a 220 °C. Por sua vez, a
analise de calorimetria exploratdria diferencial revelou que a mistura binaria H foi a
Unica que apresentou o primeiro evento em temperatura superior a 82 °C (Tonset =
145,1 °C; Tpico = 176,3 °C; AH = -29,3 J/g) e outros dois eventos exotérmicos (Tonset =
432,9 559,0 °C), mostrando que este tratamento exibe estabilidade até temperaturas
proximas a 400 °C.

A andlise morfoldgica das particulas revelou sistemas polidispersos, com particulas
esféricas. O extrato obtido com didxido de silicio e maltodextrina (E) apresentou o maior
diametro médio de particula (6,75 = 3,01 um) enquanto o extrato obtido com amido
modificado e celulose microcristalina (H) apresentou o menor (1,11 + 0,44 um). Os
demais tratamentos exibiram diametros semelhantes, em torno de 2,37 um. Todos os
sistemas apresentaram as aspectos morfoldgicos semelhantes sendo esféricos, com
superficie lisa e ndo aglomerados.

Consideracoes finais

Os resultados obtidos revelaram a qualidade microbioldgica da borra de C. arabica
conforme estabelecido para matérias-primas de uso farmacéutico. O tratamento com a
mistura binaria de amido e celulose microcristalina (H) destacou-se frente aos demais
tratamentos, apresentando o maior teor de fendlicos totais (238,37 mg EAG/g) e acido
clorogénico (68,44 = 0,03). Ainda, 0 mesmo extrato apresentou estabilidade por 30 dias
em estufa a 40 °C, primeiro evento térmico superior a 82 °C e estabilidade até
temperaturas proximas a 400 °C. Ainda, na analise morfoldgica das particulas, todos os
sistemas revelaram-se polidispersos, com particulas esféricas, onde o extrato H
apresentou o menor diametro médio de particula (1,11 = 0,44 um). Dessa forma,
visando sua utilizacao como insumo farmacéutico antioxidante, o sistema composto por
amido modificado e celulose microcristalina, apresentou-se com propriedades fisicas,
composicao quimica e atividade antioxidante promissoras para aplicacdo como insumo

farmacéutico ativo.
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