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RESUMO

PERES, Vanusa Baeta Figueiredo, M.Sc., Universidade Federal de Vigosa, dezembro de
2023. Nanocapsulas de extrato de café: formulacdo cosmeética, caracterizacdo
espectroscopica e atividade antioxidante. Orientador: Antonio Jacinto Demuner.

A nanotecnologia esta se tornando um dos principais recursos para o desenvolvimento e
inovacdo em diferentes areas. As nanocapsulas sdo capazes de uma penetragdo mais
profunda na pele e qualidade aumentada dos produtos cosméticos, melhorando a
distribuicdo do composto bioativo, controle da liberacdo, acontecendo a distribuicdo
gradual da substdncia e maior protecdo do composto bioativo contra possiveis
degradacGes provenientes do meio. Assim, as nanocapsulas apresentam-se como novo e
eficiente sistema de liberacdo de ativos no alvo. Dentre 0s compostos bioativos destacam-
se 0s compostos fenolicos presentes no café. A polpa do café é um dos principais
subprodutos durante seu processamento. A composi¢cdo quimica do café constitui um
parametro fundamental na distin¢ao das diferentes variedades deste produto, devido a sua
composicao quimica, os subprodutos ja sdo usados popularmente para a estética, na pele
e cabelo. No entanto, o uso popular dos extratos de plantas ndo € suficiente para atestar
sua seguranca e uso. Estudos devem ser realizados em ensaios in vitro e in vivo,
certificando sua acao bioldgica para o aproveitamento na satde humana. Sendo assim, no
presente estudo os compostos fendlicos foram extraidos dos grdos de café arabica e
conilon, bem como das folhas e borra de diferentes marcas de café, além da determinacéo
da atividade antioxidante dos extratos livres e encapsulados visando a aplicacdo dos
extratos em creme, shampoo e sabonete previamente preparados. Foram realizadas
analises comparativas com aplicativo PhotoMetrix® e espectrofotdmetro ultravioleta-
visivel (UV-Visivel) para investigacdo do teor de compostos fendlicos e potencial
antioxidante dos extratos das amostras de café livres e encapsulados. Também foi
avaliada a interacdo do extrato com a nanocapsula por espectroscopia de Infravermelho
(FTIR). Os resultados mostraram maior atividade antioxidante da nanocéspula com
extrato do grdo de café conilon. Os extratos aplicados nos cosméticos apresentaram boa
estabilidade, sem sinais de degradagéo durante 90 dias. O desenvolvimento do trabalho
agregou valor aos residuos da polpa e borra de café e expandiu as possibilidades de
aplicacdo dos extratos de café nos cremes hidratante, shampoo e sabonete.

Palavras-chave: Café; Compostos fendlicos; Antioxidante; Nanocapsula; Cosméticos






ABSTRACT

PERES, Vanusa Baeta Figueiredo, M.Sc., Federal University of Vigosa, December 2023.
Coffee extract nanocapsules: cosmetic formulation, spectroscopic characterization
and antioxidant activity. Advisor: Antonio Jacinto Demuner.

Nanotechnology has been one of the main resources for development and innovation in
different areas. Nanocapsules are capable of deeper penetration into the skin and
increased quality of cosmetic products, improving the distribution of the bioactive
compound, control of the release, a gradual distribution of the substance and greater
protection of the bioactive compound against possible degradation stemming from the
medium. Thus, nanocapsules present themselves as a new and efficient system of release
of assets on the target. Among the bioactive compounds stand out the phenolic
compounds present in coffee. Coffee pulp is one of the main by-products during its
processing. The chemical composition of coffee is a fundamental parameter in
distinguishing the different varieties of this product, due to its chemical composition,
coffee by-products have been popularly used for aesthetics, skin and hair. However, the
popular use of plant extracts is not enough to attest to their safety and use. Studies should
be carried out in vitro and in vivo trials, certifying their biological action for the use in
human health. Thus, in the present study, phenolic compounds were extracted from
Arabica coffee and conilon, as well as from leaves and lees of different coffee brands, in
addition to determining the antioxidant activity of free and encapsulated extracts as well
as application of extracts in cream, shampoo and soap previously prepared. Were realized
comparative analyses analises with app PhotoMetrix® and  ultraviolet-visible
spectrophotometer (UV-Visivel) for determinations of phenolic compounds and
antioxidante activity of free and encapsulated extracts. Infrared spectroscopy (FTIR) was
also evaluate. The results showed higher antioxidant activity of the nanocapula with
conilon coffee bean extract. The extracts applied in the cosmetics showed good stability,
with no signs of degradation for 90 days. The development of the work added value to
the residues of pulp and coffee grounds and expanded the possibilities of application of

coffee extracts in moisturizing creams, shampoo and soap.

Keywords: Coffee; Phenolic compounds; Antioxidant; Nanocapsule; Cosmetics
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1. INTRODUCAO

Nanocapsulas vem sendo utilizadas para incorporacdo de extratos de plantas,
bem como seus metabolitos especificos. Assim, o composto bioativo encapsulado pode
ser carreado, distribuido de forma eficiente e mais protegido, atingindo o tecido ou
célula alvo, impedindo o contato do extrato ou substancia bioativa com o restante da
formulacdo. Além disso, esse procedimento de encapsular o extrato de plantas
proporciona a liberagdo controlada do composto bioativo, prolongando o tempo de
contato com o tecido ou célula, potencializando atividade bioldgica dos extratos de
plantas e compostos isolados (KUMAR, 2000; JIMENEZ et al., 2004; ARROYO et al.,
2020; CHAUSALI et al., 2022).

Dentre os compostos bioativos que podem ser encapsulados nas nanocapsulas
destacam-se os compostos fenolicos presentes no café. A composicdo quimica do café
constitui um pardmetro fundamental na distingdo das diferentes variedades deste
produto, onde sdo encontrados compostos fendlicos, aos quais é atribuida potencial
atividade antioxidante e outros compostos bioativos (SARROUH et al., 2020).

Na composic¢do quimica do café sdo encontrados os compostos fendlicos com
capacidade antioxidante, anticancerigeno e anti-inflamatéria (SHAHEEN et al., 2021;
LICZBINSKI & BUKOWSKA, 2022; FUNAKOSHI-TAGO et al., 2022).

Os residuos, polpa de café, pergaminho, borra, ndo sdo utilizados com eficiéncia
e sdo descartados podendo resultar em graves impactos ambientais (KUMAR et al.,
2018; MONTOYA etal., 2020; SOUSA et al., 2012; CORDOBA et al., 2020; HASSAN
et al., 2020).

Com relacdo a producéo de café, cerca de 55% da cereja de café sdo convertidos
em graos e o desafio do descarte de subprodutos e residuos de diferentes amostras de
café vem sendo devido a presenca de cafeina, fendis e taninos na biomassa (MURTHY
& NAIDU, 2012).

Alguns relatos vem mostrando a investigacdo da composi¢do quimica e atividade
bioldgica dos extratos de plantas por procedimentos experimentais que necessitam de
reagentes e equipamentos com preco elevado. No entanto, pesquisas vem sendo
realizadas com métodos de avaliacdo da composicdo quimica de diferentes amostras

acessiveis aos pesquisadores e estudantes vem sendo realizadas usando programas de
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computador e smartphone em analises colorimétricas atraves de capturacdo de imagem
digital e processamento de dados (BOCK et al., 2020; SOARES et al., 2020 SOARES
et al., 2017; VITTORAZZI et al., 2020; PAPPIS et al., 2019; MOHAN et al., 2019;
BAZANI et al., 2021; ALMEIDA et al., 2022; SANTOS et al., 2022).

Dentre os aplicativos de smartphone, destaca-se o PhotoMetrix®. Nesse
aplicativo séo usados os canais vermelho (R), verde (G) e azul (B). No momento da
avaliacdo da concentracdo da amostra cada canal apresenta o nimero que pode chegar
a duzentos e cinquenta e cinco (BOCK et al., 2020).

PhotoMetrix® vem sendo usado em varios trabalhos tanto em pesquisas nas
universidades quanto em escola de ensino médio devido a sua mobilidade, eficiéncia,
funcionalidade e rapidez nos resultados das analises quimicas (HELFER et al., 2017,
BAZANI et al., 2021; BOCK et al., 2020).

15



2. OBJETIVOS

2.1  Objetivo Geral
Desenvolver nanocépsulas para encapsulamento de extratos de café com

propriedades antioxidantes e uso cosmético.

2.2  Objetivos Especificos

Extrair compostos fendlicos de café arabica e conilon;

Preparar as nanocapsulas e encapsular os extratos de café;

Determinar atividade antioxidante dos extratos de café livres e encapsulados;

Utilizar o aplicativo PhotoMetrix® na determinagio de fendlicos e antioxidante;
Comparar os resultados do PhotoMetrix® pelo método convencional usando
espectrofotbmetro;

Investigar a interacdo do extrato com a nanocépsula através da caracterizacdo pela
técnica de FTIR;

Verificar a estabilidade dos referidos extratos .

Obter formulagdes de creme hidratante, shampoo solido e sabonete contendo extratos

de café.

16



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Café

O Brasil destaca-se mundialmente pela producdo do café (Figura 1). A safra
total dos Cafés do Brasil em 2022 foi equivalente a 50,38 milhdes de sacas de 60 kg.
Dentre as sacas, a espécie Coffea arabica, representa 64% da safra brasileira, ja a

espécie Coffea canephora (robusta e conilon), representa 36% (CONAB, 2022).

Figura 1. Café. Fonte: Embrapa Café.

A receita bruta total dos Cafés do Brasil prevista para o ano-cafeeiro 2022 foi
calculada em R$ 61,82 bilhdes (VPB, 2022).

Minas Gerais, estado que contempla a maior area de café, com cerca de 1.334,3
mil hectares entre areas em producdo e areas em formacdo, registrou um aumento de
2,8% em relacdo a safra 2021, sendo responsavel por aproximadamente 60% de toda a
area cultivada no pais (CONAB, 2022).

As espécies de café Coffea arabica (Arabica) e Coffea canephora (Robusta), séo
conhecidos comercialmente como café arabica e café robusta (ESQUIVEL; JIMENEZ,
2012). O café arabica vem sendo o mais apreciado pelos consumidores (BAGUETA et
al., 2017). O fruto do café apresenta 10-15 mm de comprimento, com dois graos de
café. O grdo de café se apresenta em camadas, essas camadas Sa0 a casca (exocarpo),
polpa (mesocarpo), pergaminho (endocarpo) e prata de café (FERREIRA et al., 2019;
GEMECHU, 2020).

17



3.2  Composicéo quimica e atividade antioxidante do café

A composicao quimica do grdo de café vem sendo influenciada pela espécie,
condicdes de solo, clima, coleta e processamento de torra (BAGUETA et al., 2017). O
fruto do café apresenta metabdlitos especificos que podem ser armazenados de maneira
desigual casca, polpa (mesocarpo), pergaminho (endocarpo) (GEMECHU, 2020). Os
compostos fenolicos sdo encontrados em grande quantidade no fruto do café, como por
exemplo os acidos clorogénicos (Figura 2) (CLIFFORD et al., 2017; HU et al., 2019).

Compostos fendlicos, sdo uma classe de compostos bioativos que consiste em
uma ou mais hidroxila ligada diretamente ao hidrocarboneto aroméatico (HAMINIUK et
al., 2012). Os compostos fendlicos podem ser flavonoides, na estrutura quimica tem o
anel benzeno (A), condensado com anel de seis membros pirano (C), com anel fenil (B)

na posicdo 2 ou 3. A flavona é um flavonoide conforme mostra a Figura 3.

HQ, CO.H

OH

OH
Figura 2. Acidos clorogénicos.

Figura 3. Estrutura quimica da flavona.

Compostos fendlicos presentes nos extratos de café apresentam diversas
atividades bioldgicas e assim cada vez aumenta o interesse pelos pesquisadores a estudar
esses metabdlitos especificos de plantas (GEMECHU, 2020).

Estudos mostram o potencial antioxidante dos compostos fendlicos, bem como
beneficios aos tratamentos e prevencdo de cancer e doencas cardiovasculares
(MURADOR et al., 2019; NAYAK et al., 2015; SHAHIDI; YEO, 2016).
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Atividade Antioxidante é capacidade da molécula ou extrato de planta em
retardar ou reduzir a oxidacao de outras moléculas. Essa atividade pode ser avaliada por
diferentes métodos in vivo e in vitro e é classificada de acordo com seu mecanismo de
acdo (APAK et al., 2007; SHAHIDI; ZHONG, 2015; GRANATO et al., 2018).

3.3  Nanocéapsula

O desenvolvimento de sistemas de liberacdo cutaneo de substancias bioativas
com potencial antioxidante vem aumentando nos dltimos anos devido liberacéo
controlada do principio ativo no tecido alvo especificos (ABLA et al., 2016;
ROBERTS et al., 2017).

Nanocéapsulas (Figura 3) sdo constituidas de polimero natural ou sintético, onde
0 composto bioativo encontra-se na cavidade preenchida por ndcleo oleoso, revestido
por membrana polimérica (GUTERRES et al., 2007; MORA-HUERTAS et al., 2010).

Matriz ‘
polimérica

&€

=
(3

Extrato de ‘
planta

Al

i~ )/
7
‘ Nanocapsula ‘

Figura 4. Nanocapsula.
Fonte: Adaptada de SUFFREDINI (2013).

As nanocapsulas apresentam tamanho nanomeétrico, que permite a penetracdo até
as camadas mais profundas da pele, as nanocéapsulas também podem proteger a
substancia ativa frente a oxidacdo devido a presenca do revestimento polimérico, de
transportar substancias insoldveis em &agua com altos niveis de eficiéncia de
encapsulacdo e de proporcionar o controle da liberagio (MORA- HUERTAS et al.,
2010).

Dentre as matrizes poliméricas, acetato de celulose (CA) pode ser produzido pela

acetilacdo da celulose por rota homogénea ou heterogénea, usando acido acético como
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solvente, &cido sulfarico como catalisador, e anidrido acético como agente acetilante
(MEIRELES, 2007).

O acetato de celulose apresenta baixa toxicidade, elevada permeacdo a agua e
compatibilidade com varios agentes ativos (EDGAR, 2007). Pesquisas relatam a
viabilidade de desenvolver nanocépsulas com acetato de celulose para encapsulamento
de cosméticos (RODRIGUES et al., 2009; CRUZ et al., 2011).

3.4 Cosméticos

Os povos primitivos utilizavam os cosméticos para pintar o corpo humano com
finalidades de préticas religiosas ou ornamentais (SEBRAE/ESPM, 2008; CORREA,
2012).

Com relacdo ao mercado dos cosméticos, existem no Brasil muitas empresas
atuando no mercado de produtos de Higiene Pessoal, Perfumaria e Cosméticos (HPPC)
(ABIHPEC, 2016).

Os produtos cosméticos estdo sujeitos as legislacbes e regulamentacbes
sanitarias brasileiras para a producdo, envase, comercializacdo, importagdo e
exportacdo, conforme Lei n° 6.360, de 23 de setembro de 1976, sob autorizacdo da
Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA), criada e instituida pela Lei n°
9.782, de 26 de janeiro de 1999, vinculada ao Ministério da Saude (MS) e integrada ao
Sistema Unico de Saude (SUS), sendo também responsavel pela coordenacdo do
Sistema Nacional de Vigilancia Sanitaria (SNVS) (BRASIL 1976; BRASIL, 1999;
CORREA, 2012; COELHO, 2013).

Produtos de Higiene Pessoal, Cosméticos e Perfumes: sdo preparacdes
constituidas por substancias naturais ou sintéticas, de uso externo nas diversas partes do
corpo humano, pele, sistema capilar, unhas, labios, 6rgdos genitais externos, dentes e
membranas mucosas da cavidade oral, com o objetivo exclusivo ou principal de limpa-
los, perfuma-los, alterar sua aparéncia e ou corrigir odores corporais e ou protegé-los ou
manté-los em bom estado (ANVISA, 2015).

Cosmético verde ou fitocosmético &, por definicdo, um cosmeético, e assim deve
ser abordado em todos os aspectos da cadeia produtiva, considerando as etapas de

producdo, controle de qualidade, registro, transporte, garantia, comercializacdo e
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cosmetovigilancia, sendo necessaria a adequagéo a todas as regulamentacdes vigentes
relacionadas aos produtos de Higiene Pessoal, Perfumaria e Cosméticos, publicadas pela
ANVISA (THIESEN, 2013).

Os fitocosméticos ou cosméticos verdes podem, ainda, assumir a definicao de
cosmeéticos naturais ou eco-friendly, que remetem, além da substituicdo dos ingredientes
de origem quimico-sintética por ingredientes de origem vegetal, ao uso e processos de
obtengdo e produgdo limpos e sustentaveis. Porém, o termo ‘“natural” ou “verde”
também é associado ao produto cosmético que utiliza processos sustentaveis e material
reciclavel na producdo de embalagens, ja apresentando tendéncias quanto ao uso de
embalagens biodegradaveis e desenvolvimento de insumos isentos de testes em animais,
fatores que contribuem para o planejamento e desenvolvimento do setor cosmético nos
préximos anos (ABIHPEC et al., 2014).

Os cosmeéticos a base de produtos vegetais sdo atualmente um importante foco
das pesquisas e desenvolvimento de produtos, buscando-se uma fonte de recursos
renovaveis, de ampla disponibilidade e obtidos através de processos sustentaveis
(BORGES et al., 2013).

3.5 PhotoMetrix®

O PhotoMetrix® vem sendo um método alternativo para determinacdo de
composicdo quimica e atividade biologica, apresentando vantagens aos métodos
convencionais, tais como: baixo custo, mobilidade e rapidez nas anélises (BAZANI et
al., 2021; BOCK et al., 2020).

A analise colorimétrica baseia-se na reacao entre o analito de interesse e reagente
de forma a produzir um composto colorido. As informacGes contidas em imagens
processadas pelo aplicativo sdo os valores das componentes R, G e B (Red, Green,
Blue). As figuras (Figuras 4, 5, 6 e 7) mostram as etapas do aplicativo PhotoMetrix®. A
figura 8 mostra a imagem do aplicativo PhotoMetrix® pronto para ser usado ( HELFER
etal., 2017)
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PhotoMetrix PRO

Univariate Analysis o . :
y Analise Univariada
Multivariate Analysis Analise Multivariada

Settings Configuragdes
About this app Sobre a ferramenta

[ Tela inicial do aplicativo PhotoMetrix J

Amostras

Figura 5. Aplicativo PhotoMetrix®

PhotoMetrix PRO

Calibration Curva de calibracio
Quantificar amostra

bl Resultados salves

{ Segunda tela do aplicative PhotoMetrix }

Amostras

l | ; \

Figura 6. Segunda tela do aplicativo PhotoMetrix®
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Nimero de
amostras
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Captura de
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Figura 7. Construcdo da curva de calibracdo

7 ™
E_ Posicione a cimera do celular sobre cada amostra

que representam os pontos da curva de calibracio.

J

Defina a concentraciio da amostra e clique em capturar 1

Regiiio a ser analisada

Capturando imagens

" A

Figura 8. Etapa de capturar imagem

Figura 9. Aparelho celular no suporte da caixa confeccionada
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4 MATERIAL E METODOS
4.1  Obtencao das amostras de café

Os gréos de café maduros e as folhas frescas de cultivares de Coffea arabica e
Coffea canephora, variedade Conilon (Figura 8 e 9) foram provenientes de pomares no

municipio de Vigcosa-MG. O residuo de café denominado borra (Figura 12) foi obtido
na cafeteria da UFV.

Figura 10. Café arabica

Figura 11. Café conilon

Figura 12. Residuos de café
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4.2  Extragdo de compostos bioativos

4.2.1 Extrato etanélico

Para obtencdo do extrato etandlico as amostras de café maduro in natura, folhas
e a borra de café foram pesadas separadamente em triplicata 1 g de amostra, triturada
com auxilio do gral e pistilo e submetidas a extracdo com 30 mL de etanol comercial
70° INPM foi adquirido no comércio local. Em seguida o extrato obtido foi filtrado e
concentrado em evaporador rotatério, conforme mostra a (Figura 13). As extragdes

foram realizadas em triplicatas.

Café Extracao Extrato Evaporador
rotatorio

Figura 13. Esquema da extracdo dos compostos bioativos do café

4.2.2 Extrato aquoso

As amostras de aproximadamente 1 g de café maduro in natura, folha e a borra
de café foram trituradas em triplicata e submetidas a extracdo com 30 mL agua destilada
a temperatura ambiente sob agitacdo. Em seguida o extrato liquido obtido foi filtrado
com papel filtro e levado a liofilizacdo (Figura 14). As extragdes foram realizadas em

triplicatas.

B - =
Ly - o
o ™ = |-
Café Ultra Freezer [ jjofilizador

Figura 14. Esquema de extracdo aquosa
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4.2.3 Extrato etanol :4gua (1:1)

Aproximadamente 1g de café maduro in natura, folha e borra de café foram
trituradas separadamente em triplicata com auxilio do gral e pistilo e adicionada 30
mL da mistura etanol:agua (1:1), 25 mL de etanol e 25 mL de 4gua até obter o volume

final de 50 mL. Os extratos liquidos foram obtidos em triplicatas.

4.3  Nanocépsulas

4.3.1 Preparo de nanocapsulas

As nanocépsulas foram preparadas utilizando 150 mg do polimero de acetato de
celulose (Merck), 30 mL de acetona como solvente organico (Rauter Quimica), 200 mg
de lecitina de soja e 10 mg de extrato de café seco. Em seguida nessa mistura foram
adicionados 60 mg de Tween 80 e 30 mL de &gua deionizada (Milli-Q, Millipore). A
suspensdo resultante ficou em agitacdo por 10 minutos e o solvente orgénico foi
removido em evaporador rotativo a pressdo reduzida formando as nanocapsulas
(SOUZA et al., 2012). Na figura 13 estd representado 0 esquema do preparo da
nanocapsula.

Esquema do procedimento de obtencdo das nanocdpsulas

polimero + solvente + lecitina
de soja + extrato de café

D)

‘fT -/['f-» ;E L= g

7 \

Mistura de
fases

=

I AN

Y Il

Amostra

\ /

Agitacio

pY s p¥

Evaporacio

Agua + Tween

N 4

Figura 15. Esquema do preparo da nanocapsula
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4.3.2 Caracterizacdo das nanocapsulas

Os extratos previamente preparados conforme mostrado anteriormente causaram
efeitos na dindmica da nanocdpsula, que foram investigados pela técnica
Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR). Os espectros
no infravermelho foram obtidos com o FTIR, modelo VARIAN 600, equipado com
GladiATR (Attenuated Total Reflectance (ATR), do Departamento de Quimica da
Universidade Federal de Vigosa (UFV). Os espectros foram obtidos infravermelho
médio na faixa de 400 a 4000 cm™.

Os espectros obtidos usando o PhotoMetrix® foram comparados aos espectros
utilizando o espectrofotdmetro UV-Vis de feixe Gnico (Shimadzu, UV Mini 1240)
equipado com uma cubeta de vidro com comprimento 6tico de 1 cm. Com o aplicatico
RGB, utilizando um software gratuito, as imagens digitais foram decompostas.
(BAZANI et al., 2021).

4.4  Determinacao de fenolicos totais

Para determinacdo de fendlicos totais foi utilizado o padrdo acido galico para
construcdo da curva analitica variando as concentracdes de 0, 5, 10, 15, 20, 25 e 30 ppm
preparadas a partir da solucéo estoque de acido galico (100 mg L) em agua:etanol (1:1).

Para leitura no aplicativo PhotoMetrix®, foram pipetados 340 pL das solugdes
de &cido géalico, em diferentes concentracdes, e adicionados 70 puL da solugdo de cloreto
férrico 1%.

O teor de fenodlicos totais também foi determinado utilizando a técnica de
espectrofotometria no ultravioleta visivel (UV-Vis). Para construcdo da curva analitica,
foram utilizadas as mesmas solucdes de acido galico preparadas para obtencéo da curva
analitica usando o PhotoMetrix®. Tanto para obtencdo da curva analitica como para
determinacdo do teor de fenolicos totais nos extratos foram utilizados 2,0 mL das
solugdes de acido galico e dos extratos, respectivamente, aos quais foram adicionados

70 pL da solugdo de cloreto férrico 1% (p/v). A leitura foi realizada em A =294 nm.
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4.5  Determinacgéo da atividade antioxidante

A determinacdo do potencial antioxidante dos extratos foi realizada utilizando
como padrdo o 2,6-di-tert-butil-4-metilfenol (BHT), de acordo com a metodologia
citada por YEN e CHEN (1995), com alterac@es. Inicialmente, foi construida a curva
analitica com diferentes concentragfes de BHT (0; 0,1; 0,25; 0,50; 0,75; € 1,0 mg L?)
preparadas a partir da solugdo estoque de BHT 100 mg L™ em &gua: etanol (1:1).

Foram utilizados 6 tubos de ensaios de 25 mL para os quais foram transferidas
aliquotas da solucao padrdo de BHT (0, 10, 25, 50, 75 e 100 uL), e acrescentados 2,5
mL da solucdo de ferricianeto de potéssio 1% (p/v); 2,5 mL do tampé&o fosfato 0,2 mol
Lt (pH = 6,6) e a mistura foi incubada a 45 °C por 20 min. Em seguida, foram
adicionados 2,0 mL de &cido tricloroacético 10% (p/v), e o volume final foi completado
até 10,0 mL com agua ultrapura e etanol (1:1). A leitura no aplicativo PhotoMetrix®,
foi feita pipetando 340 pL das misturas contendo BHT em diferentes concentragoes,
aos quais foram adicionados 70 ulL da solugdo de cloreto férrico 1% (p/v). A
determinacéo do poder redutor nos extratos, foi feita usando uma quantidade 10 mg do
extrato bruto seco preparado anteriormente diluido em 2,0 mL de agua ultrapura, que
foi transferida para um tubo de ensaio de 25 mL e foram adicionados 2,5 mL da solucéo
de ferricianeto de potassio 1% (p/v); 2,5 mL do tamp&o fosfato 0,2 mol L (pH = 6,6) e
a mistura foi incubada a 45 °C por 20 min. Foram adicionados 2,0 mL de acido
tricloroacético 10% (p/v) e 1,0 mL de &gua ultrapura para completar o volume para 10,0
mL. Para determinar 0 poder antioxidante nos extratos usando o aplicativo
PhotoMetrix® , foi feito da mesma forma para a obtengdio da curva analitica (340 pL
das misturas contendo BHT, em diferentes concentragdes e 10 uL da solugdo de cloreto
férrico 1% p/v). Tanto o teor de fendlicos, como o poder redutor também foi
determinado por UV-Visivel. Obteve-se a curva analitica com as mesmas soluc@es de
BHT preparadas para obtengéo da curva analitica usando o PhotoMetrix®. Paraa leitura
no UV-Vis (A =706 nm) tanto das solu¢des para obtencdo da curva analitica como da
mistura contendo os extratos, foi necessario acrescentar um volume de 2,0 mL (das
solucdes de BHT e da mistura contendo os extratos) e 70 uLL da solucao de cloreto férrico

1% (p/v). A Figura 16 mostra o esquema da analise de fendlicos e antioxidante.
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Figura 16. Esquema da andlise de fendlicos e antioxidante

46  Aplicagdo do extrato obtido em creme hidratante, shampoo e sabonete

Os extratos obtidos para elaboracdo do sabonete contendo os referidos extratos
foram submetidos a andlise de estabilidade durante 90 dias. O creme hidratante,
shampoo e sabonete contendo extrato foram avaliados pelas absorbancias para cada
extrato e cosmético. Todas as analises foram realizadas em triplicata. As formulacGes
dos cosméticos foram realizadas em vérias etapas, seguindo procedimentos

estabelecidos na Farmacopeia Brasileira ( 62 edicao, Vol. 2)

4.6.1 Creme hidratante 1

Foram preparados 2 tipos de creme hidratante. Para preparar o creme hidratante
1 foram utilizadas duas etapas. Na primeira etapa foi preparada a fase 1, ou seja, a fase
oleosa, onde foram pesados 30 g da cera Lanette BASF e adicionado 10 mL de dleo de
améndoas (IPQ - Industria de Produtos Quimicos) e apds, essa mistura foi aquecida a
65-75°C , em chapa. Para preparar a etapa 2, foram utilizados 10 g de uréia ( Labsynth
Produtos para Laboratdrios Ltda) e acrescentados 100 mL de agua destilada (MIlli- Q(J,
aquecendo essa mistura a 45 °C. Apos finalizar as duas etapa, ambas foram retiradas

do aquecimento e adicionado a fase 2 a fase 1, agitando constantemente até completa
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homogeinizacdo. O pH foi ajustado entre 5,5 a 6,0, com solucgéo aquosa de &cido citrico
0,01% (CHEMCARE Solugoes).

4.6.2 Creme hidratante 2

Para preparar o creme hidratante 2 (Figura 17) com extrato de café seco (Figura
18) foram realizadas 2 etapas. Na etapa 1 (fase oleosa) foram pesados 7,5 g de cera
polawax (Croda do Brasil) e adicionado 1 mL de miristato de isopropila (Sigma- Aldrich
Quimica do Brasil Ltda) 3 mL de 6leo de améndoas (IPQ - IndUstria de Produtos
Quimicos),1 mL de glicerina (IPQ - Industria de Produtos Quimicos). Os reagentes
foram homogeneizados e levou-se ao aquecimento a 55 °C, em chapa sob agitacdo. Na
etapa 2 (fase aquosa), foram misturadas 2,5 mL de glicerina e 50 mL &gua destilada
(Milli -Q) A mistura obtida foi aquecida a 70 °C, em chapa . Por fim, a fase aquosa foi
vertida na fase oleosa , sob agitacao constante , até obter a temperatura de 25 °C, e entdo,

acrescentou-se o extrato de café previamente preparado sob agitacéo .

Figura 18. Creme hidratante sem extrato
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Figura 19. Creme hidratante com extrato de café

4.7  Sabonete liquido

Para preparar o sabonete liquido foram pesados 20 g amida 90 (dietanolamina
de &cido graxo -Univar Solutions), 20 g cocoamidopropil betaina e acrescentados 250
mL de lauril éter sulfato de so6dio (Univar Solutions). Em seguida, adicionou-se 250
mL de &gua deionizada, sob agitacdo. Acertou-se o pH entre 6 - 7, adicionando gotas
de solucdo aquosa de &cido citrico 0,01%. Posteriormente foram pesados 10 g de
glicerina (IPQ - Industria de Produtos Quimicos). e 5 g de carboximetilcelulose (MV
Quimica) que foram adicionados aos poucos, sob agitacdo, a mistura previamente
preparada até completa homogeinizag&o. Por tltimo foi adicionado 20 mL do extrato de
café aquoso, etanolico e (1:1) separadamente a 400 mL do sabonete obtido, agitando por

30 minutos.

Figura 20. Amostras para o preparo do sabonete com extrato de café

Figura 21. Desenvolvimento de sabonete sem extrato de café e com extrato de café
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4.8  Shampoo liquido

O preparo do shampoo liquido foi realizado com os seguintes reagentes: 200 mL
de agua destilada, 50 mL lauril éter sulfato de sddio, 10 mL amida 90 (dietanolamina de
acido graxo - Univar Solutions) e 20 mL cocoamidopropilbetaina (anfétero betainico -
Univar Solutions).Primeiramente foi adicionado o lauril sulfato (Univar — Solutions) no
béquer com agua destilada (Milli-Q) sob agitacdo constante, formando a mistura 1.
Paralelamente foi aquecida separadamente a dietanolamina de acido graxo (Univar
Solutions) a 50 °C em chapa. Este reagente foi adionado & mistura 1. A mistura foi
adicionado o anféteo betainico sob agitacdo lenta. Finalizando o preparo do shampoo
foi ajustado o pH (5,5 a 6,5), com a adicéo de gotas de acido citrico 0,01% diluido em
agua. Por ultimo foi adicionado 10 mL do extrato de café aquoso, etanolico e (1:1)

separadamente agitando até a mistura ficar homogénea.

4.9  Shampoo solido

O shampoo sélido foi elaborado com 250 gramas de base shampoo sélido
(Limne Cosmeéticos) e 15 gotas de extrato aquoso etanolico e (1:1) separadamente.
Chapa de aquecimento foi colocado o béquer com a base de shampoo sélido, agitando
até a homogeinizacdo completa, apds, foi adicionado gotas de extrato de café. Para
obter o shampoo solido no formato desejado, a mistura foi colocada em formas. Apés
secar totalmente, por aproximadamente 12 horas foi desenformado o shampoo e

embalado em papel.

Figura 22. Preparo do shampoo sélido |
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4,10 Sabonete com argila

Para confeccionar o sabonete com argila foram pesados 250 gramas de base
glicerinada, constituida de uma mistura de 6leos como palma, palmiste e babacu,
enriquecida com a glicerina natural dos 6leos usados na saponificacdo e aquecida na
chapa de aquecimento até formar um liquido e foram adicionados 15 gotas de extrato de
café aquoso, etanolico e (1:1) separadamente e 100 g de argila branca (Mundo Verde)
Essa mistura foi colocada em formas para sabonetes por um periodo de 12 h e apos, foi
desenformado e embalado em papel de seda. A Figura 22 mostra sabonete com argila e

extrato de café.

Figura 23. Sabonete com argila e extrato de café

4.11 Avaliacédo da estabilidade de compostos fendlicos dos extratos de café

Os extratos de café foram armazenados sob refrigeracéo a temperatura de 4 °C,
durante um periodo de trés meses (90 dias) e a estabilidade foi avaliada aos 30, 60 e 90
dias, por meio da quantificacdo do teor de fendis totais nos extratos, técnica realizada
por espectrofotometria, usando 0s mesmos reagentes da determinacdo de fendlicos ja

descrita.

33



5 RESULTADOS E DISCUSSAO

O presente estudo apresenta novo meio de transporte de substancias bioativas,
preparada com acetato de celulose, polimero natural que se destacou por possuir
caracteristicas favoraveis para se obter as nanocépsulas. Foram realizadas
determinacOes de atividade antioxidante das nanocépsulas com extrato de café e os
resultados foram satisfatorios.

Com esse estudo foi possivel perceber que os extratos estudados mostraram-se
propicios , e podem ser usados nas morfologias de nanocéapsulas, como carreadores de
substancias bioativas. Os resultados alcangados demonstraram que o encapsulamento
pode ser uma altenativa para os sistemas de aplicacdo convencional de uso topico.

As nanocéapsulas desenvolvidas nesse trabalho foram analisadas por FTIR, para
verificar a influéncia dos extratos de café na dindmica da nanocépsula. A Tabela 1
apresenta os valores de nimero de onda, ou frequéncia, de grupos funcionais localizados

na nanocapsula em regides polar e apolar na auséncia e presenca dos extratos.

Tabela 1. Dados espectrais no infravermelho de nanocépsulas e varia¢gdes do nimero
de ondas (cm™)

Grupo Nanocépsula | Nanocépsula + | Nanocapsula + | Nanocapsula  +
Funcional | pura, sem | extrato extrato etanolico | extrato  aquoso
extrato Aquoso da | da folha Conilon | grdo de  café

folha Conilon | (variacéo) Conilon
(variacéo) (variacéo)

POy 1162 1162 1164 (2) 1162

C=0 1743 1743 1743 1741 (2)

CH2 2852 2852 2852 2852

sCH2 2921 2921 2921 2921

OH 3386 3369 (17) 3361 (25) 3351 (35)

Os efeitos provocados pelos extratos das folhas e grdo de café conilon na
dindmica da nanocépsula foram investigados através da técnica de FTIR, UV-visivel e
Photometrix. Utilizando essas técnicas, comparou-se a dindmica da nanocapsula pura e
nanocapsula contendo os extratos. Com objetivo de detectar a localizacdo dos
componentes da nanocéapsula, bem como compreender a influéncia dos extratos na
dindmica das regides especificas da nanocapsula, foram analisados os espectros de FTIR

para a referida nanocapsula pura como apresenta a Figura 23.
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A Figura 23 apresenta a nanocépsula pura, a nanocapsula com extrato aquoso de
folhas de café Conilon na Figura 24 e a nanocépsula com extrato etanélico de folhas de
café Conilon na Figura 25.

A presenca das bandas em 1742 cm™ (alongamento da carbonila do éster) e a
banda 3459 cm (alongamento da OH celul6sica) caracterizam o filme analisado como
material formulado a base de acetato de celulose (MARK et al., 1999; HE et al., 2009).

Com relacédo a regido polar da nanocapsula, foi observada a regido do grupo
fosfato, onde o extrato etanolico mostrou interacdo causando um aumento no
deslocamento da frequéncia do estiramento do grupo fosfato em 2 cm™, esse
deslocamento no ndmero de onda estd relacionado no aumento da ligacGes de
hidrogénio, ou seja, aumento no grau de hidratacdo dessa regido, devido a interacdo do
extrato etanolico com a nanocapsula. Ja com extrato aquoso das folhas de café Conilon
nédo teve alteracdo nessa regido. No entanto, na carbonila aconteceu alteracdo com
extrato do gréo de café Conilon. A presenca do extrato provocou uma diminuicdo do
deslocamento no nimero de onda, o que indica a variacdo das ligacdes de hidrogénio e
grau de hidratacdo no grupo carbonila, isso pode influenciar na atividade antioxidante,
pois 0s atomos de hidrogénio dos grupos hidroxila adjacentes (orto-difendis),
localizados em vérias posicdes dos anéis A, B e C, as duplas ligagdes dos anéis
benzénicos e a dupla ligacdo da fungdo oxo (-C=0) de algumas moléculas de
flavonoides garantem a esses compostos sua alta atividade antioxidante (RICE-EVANS;
MILLER; PAGANGA, 1996).

N&o teve alteracdo de deslocamento no nimero de onda nas regiGes de
estiramento simétrico e assimétrico na presenca dos extratos de café Conilon. No
entanto, pode-se observar alteracdo de deslocamento no nimero de onda nas regifes de
OH, mas a alteracdo maior no comprimento da ligacdo foi com extrato aquoso do grao
de café Conilon, o que indica maior absorcdo da energia por meio das transi¢des
vibracionais da ligacdo O-H, o que poderia justificar maior agao antioxidante.
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Figura 24. Espectro no infravermelho (ATR) das amostras de nanocépsula pura.
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Figura 25. Espectro no infravermelho (ATR) de nanocépsula contendo extrato aquoso
da folha de café Conilon.
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Figura 26. Espectro no infravermelho (ATR) de nanocépsula contendo extrato etanélico
da folha de café Conilon.
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Figura 27. Espectro no infravermelho (ATR) de nanocapsula contendo extrato do gréo
de café Conilon.

Com relacdo aos extratos de café arabica, os espectros podem ser observados nas
Figuras 28. 29 e 30.
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Figura 28. Espectro no infravermelho (ATR) de nanocépsula contendo extrato aquoso
da folha de café arabica.
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Figura 29. Espectro no infravermelho (ATR) de nanocépsula contendo extrato etanolico
da folha de café arabica.
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Figura 30. Espectro no infravermelho (ATR) de nanocapsula contendo extrato do gréo

de café arabica.

A influéncia dos extratos de café arabica na dindmica da nanocapsula pode ser

observada na Tabela 2, a qual mostra os valores de nimero de onda, ou frequéncia, de

grupos funcionais localizados na nanocapsula em regides polar e apolar na auséncia e

presenca dos extratos.
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Tabela 2. Dados espectrais no infravermelho (ATR) de nanocéapsulas provocados pela

incorporacdo do extrato e variacdes do nimero de ondas (cm™)
Grupo | NPSE | NEAFA | NEEFA | NEGCA |Variacdo | Variacdo Mariacdo
* ** *k*k

POy 1162 1160 1164 1162 2 2

C=0 1743 1741 1741 1741 2 2 2

sCHz | 2852 2852 2852 2852 - -

asCH2 | 2921 2921 2921 2921 - - -

OH 3386 3359 3343 3367 19 27 43

Nanocapsula pura sem extrato (NPSE), Nanocépsula + extrato aquoso da folha arabica
(NEAFA), Nanocéapsula + extrato etandlico da folha ardbica (NEEFA), Nanocéapsula +

extrato grao de café arabica (NEGCA) * com extrato gréo de café arabica, ** com extrato aquoso
arabica, *** com extrato etanolico arbica

Com relacdo a regido polar da nanocapsula, foi observada a regido do grupo
fosfato, onde o extrato etandlico de café ardbica mostrou interacdo causando uma
diminuicdo no deslocamento da frequéncia do estiramento do grupo fosfato em 2cm™,
esse deslocamento no nimero de onda esta relacionado ao aumento da ligacGes de
hidrogénio, ou seja, aumento no grau de hidratacdo dessa regido, devido a interacdo do
extrato etan6lico com a nanocapsula. No entanto, na carbonila aconteceu alteracdo com
os trés extratos de café ardbica. A presenca do extrato provocou uma diminui¢do do
deslocamento no numero de onda, o que indica a variacao das liga¢fes de hidrogénio e
grau de hidratacdo no grupo carbonila.

Nédo teve alteracdo de deslocamento no nimero de onda nas regides de
estiramento simétrico e assimétrico na presenca dos extratos de café Conilon. No
entanto, pode-se observar alteracdo de deslocamento no nimero de onda nas regides de
OH, mas a alteracdo maior foi com extrato aquoso da folha de cafe.

5.1 Determinacgdo dos compostos fenolicos

Para determinacdo dos compostos fendlicos foram construidas curvas de
calibracdo com padrdo acido galico conforme mostra as (Figuras 31 e 32). Sendo que a
(Figura 31) mostra a curva obtida no espectrofotdmetro e a (Figura 32) foi a curva obtida

no aplicativo PhotoMetrix®.
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Figura 31. Curva analitica com padrdo acido galico usando UV-visivel.
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Figura 32. Curva analitica com padrdo Acido galico usando Photometrix.

Os dados obtidos para o teor de compostos fendlicos totais e atividade
antioxidante dos extratos analisados através do aplicativo e através do UV-Vis sdo
apresentados nas Tabelas 3 e 4. Os experimentos foram realizados em triplicata. Os
resultados obtidos para atividade antioxidante das nanocapsulas contendo extratos sao
mostrados na Tabela 5.
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Tabela 3. Teor de fendlicos totais de café analisados por Photometrix® e UV-Vis.

Amostra APP UV-Vis Absorbéancia
mg/100g | mg/100 g
Extrato aquoso folha Conilon 327,22 341,19 0,195
Extrato aquoso folha Conilon 327,22 341,19 0,195
Extrato aquoso folha Conilon 327,22 341,19 0,195
Extrato etandlico folha Conilon 367,09 368,01 0,242
Extrato etandlico folha Conilon 367,09 368,01 0,242
Extrato etandlico folha Conilon 367,09 368,01 0,242
Extrato (1:1) do grdo de café arabica 692,93 693,25 0,436
Extrato (1:1) do grdo de café arabica 692,93 693,25 0,436
Extrato (1:1) do grdo de café ardbica 692,93 693,25 0,436
Extrato aquoso folha arabica 298,35 298,12 0,173
Extrato aquoso folha arabica 298,35 298,12 0,173
Extrato aquoso folha arabica 298,35 298,12 0,173
Extrato etandlico folha arabica 325,18 325,07 0,220
Extrato etandlico folha arabica 325,18 325,07 0,220
Extrato etandlico folha arabica 325,18 325,07 0,220
Extrato (1:1) do grdo de café Conilon 742,15 742,59 0,495
Extrato (1:1) do grdo de café Conilon 742,15 742,59 0,495
Extrato (1:1) do grdo de café Conilon 742,15 742,59 0,495
Extrato aquoso da borra de café 470,32 470,45 0,318
Extrato aquoso da borra de café 470,32 470,45 0,318
Extrato aquoso da borra de café 470,32 470,45 0,318
Extrato etandlico da borra de café 480,49 480,57 0,334
Extrato etandlico da borra de café 480,49 480,57 0,334
Extrato etandlico da borra de café 480,49 480,57 0,334
Extrato (1:1) da borra de café 493,77 493,92 0,389
Extrato (1:1) da borra de café 493,77 493,92 0,389
Extrato (1:1) da borra de café 493,77 493,92 0,389

A maior concentracdo de compostos fendlicos foi observada no extrato (1:1)
(etanol: agua) do grdo de café Conilon com 742,59 mg/100 g pelo espectrofotdmetro
UV-Visivel, ja no extrato (1:1) do grdo de café arabica foi verificado 639,25 mg/100 g.
Os teores de fenois totais obtidos no café conillon foram relativamente superiores aos
teores de fendis totais descritos na literatura para o café arabica (MORAIS et al., 2008;
HELOISA & CELESTE, 2006).

Estudos relatam que a diferenca na concentracdo dos compostos fendlicos no

café Conilon e arabica pode estar relacionada com o sabor da bebida, conferindo uma
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melhor qualidade do café arabica quando comparado ao café Conilon que tem forte
amargor (FARAH et al., 2006).

Pode-se perceber que o extrato etandlico de ambas espécies e partes da planta
extraiu mais compostos bioativos. Os solventes polares sdo os mais utilizados para
extragdo de compostos fendlicos, contendo etanol, metanol e acetona (SULTANA et al.,
2009; ANOKWURU et al., 2011). Com relacéo a borra de café, os compostos fendlicos
presentes nesses residuos podem conferir aos extratos atividade antioxidante. O
reaproveitamento desse residuo pode ser uma alternativa para a industria farmacéutica,

levando em consideracédo a reconhecida atividade bioldgica desses compostos fenolicos.

5.2  Determinacdo da atividade antioxidante

A Tabela 4 apresenta os resultados da atividade antioxidante dos extratos na

forma livre, ou seja, sem nanocépsula.

Tabela 4. Determinacao antioxidante de café analisada por Photometrix e UV-Vis.

Amostra APP UV-Vis mg/g Absorbéancia
mg/g
Extrato aquoso folha Conilon 7,598 7,729 0,105
Extrato aquoso folha Conilon 7,598 7,729 0,105
Extrato aquoso folha Conilon 7,598 7,729 0,105
Extrato etandlico folha Conilon 8,265 8,282 0,116
Extrato etandlico folha Conilon 8,265 8,282 0,116
Extrato etandlico folha Conilon 8,265 8,282 0,116
Extrato (1:1) do gréo de café arabica 16,40 16,40 0,205
Extrato (1:1) do gréo de café arabica 16,40 16,40 0,205
Extrato (1:1) do gréo de café arabica 16,40 16,40 0,205
Extrato aquoso folha arabica 6,905 6,876 0,088
Extrato aquoso folha arabica 6,905 6,876 0,088
Extrato aquoso folha arabica 6,905 6,876 0,088
Extrato etandlico folha arabica 7,761 7,774 0,102
Extrato etandlico folha arabica 7,761 7,774 0,102
Extrato etandlico folha arabica 7,761 7,774 0,102
Extrato (1:1) do gréo de café Conilon 32,17 32,55 0,408
Extrato (1:1) do grdo de café Conilon 32,17 32,55 0,408
Extrato (1:1) do grdo de café Conilon 32,17 32,55 0,408
Extrato aquoso da borra de café 25,59 25,72 0,304
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Extrato aquoso da borra de café 25,59 25,72 0,304
Extrato aquoso da borra de café 25,59 25,72 0,304
Extrato etandlico da borra de café 27,61 27,84 0,319
Extrato etandlico da borra de café 27,61 27,84 0,319
Extrato etandlico da borra de café 27,61 27,84 0,319
Extrato (1:1) da borra de café 28,46 28,71 0,337
Extrato (1:1) da borra de café 28,46 28,71 0,337
Extrato (1:1) da borra de café 28,46 28,71 0,337

Avaliando a Tabela 4, pode-se perceber que o teor de compostos fendlicos totais
dos extratos (Tabela 3), confirma os resultados das atividades antioxidantes. A melhor
extracdo foi com agua e etanol (1:1), utilizando o grédo de café Conilon , apresentando
maiores teores dos compostos bioativos.

Esse extrato apresentou maior potencial antioxidante com valor de 32,55 mg/g,
o menor valor observado foi o extrato aquoso da folha de café arabica com 6,876 mg/g.

Atividade antioxidante da borra de café também foi elevada. Assim, pode-se
constatar que a borra de café é uma fonte importante de compostos bioativos como
polifendis, antioxidantes podendo ser de grande interesse para as industrias de
cosméticos. Estudo avaliou atividade antioxidante do extrato da borra do café em
capsulas, usando etanol como solvente (PAGE et al., 2017). Outro estudo investigou
atividade antioxidante nos extratos metanolicos da borra do café (CHOI et al., 2017).

Pesquisas relatam que a borra de café possui diversos componentes bioativos e
a extracdo com agua e etanol, esta sendo considerada como um método satisfatério
para a sua obtencdo (SHANG et al., 2017).

Além disso, estudos vem sendo realizados verificando a potencialidade das
borras de café em extratos bioativos usados com a afinalidade de melhorar a satde da
pele, e pode-se perceber que o uso das formulas com extrato da borra de café
contribuiu de forma consideravel para melhorar a hidratagdo da pele (RIBEIRO et al.,
2013).

Pesquisadores utilizaram a técnica de espectroscopia de infravermelho para
detectar o teor de fendlicos principais, acido cafeico, catechina e acido clorogénico em
amostras de borra de café obtidas de diferentes marcas de café, corroborando que trata-
se de uma técnica eficaz para identificar amostras de borra com alta quantidade de
compostos bioativos (MAGALHAES et al., 2016).
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A borra de café é considerada um residuo valioso, fonte rica em nutrientes de

compostos bioativos como fendlicos, flavonoides, carotendides, lipidios, clorogénicos

e protocatecoicos acido acético, melanoidinas, diterpenos, xantinas, precursores de

vitaminas e a industria de cosméticos pode utilizar esse produto como aditivo em
varios processos (STYLIANOU et al., 2018).
No estudo sobre o potencial de compostos bioativos da borra do café em

produtos de cuidados com a pele, os dados analisados indicaram que compostos

bioativos podem ser acrescentados as formulacGes cosméticas, tais como protetores

solares ou formulas

fotoprotecdo e anti-rugas das formula¢Ges (RODRIGUES et al., 2017).

antienvelhecimento,

a fim de potencializar os efeitos de

Resultados da atividade antioxidante do extrato encapsulado esta na Tabela 5.

Tabela 5. Determinagdo antioxidante extrato encapsulado por PhotoMetrix e UV-Vis

Amostra APP mg/g UV-Vis | Absorbancia
mg/g
Extrato aquoso folha Conilon 9,118 9,125 0,127
Extrato aquoso folha Conilon 9,118 9,125 0,127
Extrato aquoso folha Conilon 9,118 9,125 0,127
Extrato etandlico folha Conilon 10,226 10,281 0,149
Extrato etandlico folha Conilon 10,226 10,281 0,149
Extrato etandlico folha Conilon 10,226 10,281 0,149
Extrato (1:1) do grdo de café arabica 20,056 20,083 0,238
Extrato (1:1) do grdo de café arabica 20,056 20,083 0,238
Extrato (1:1) do grdo de café arabica 20,056 20,083 0,238
Extrato aquoso folha arabica 8,492 8,456 0,120
Extrato aquoso folha arabica 8,492 8,456 0,120
Extrato aquoso folha arabica 8,492 8,456 0,120
Extrato etandlico folha arabica 9,214 9,205 0,124
Extrato etandlico folha arabica 9,214 9,205 0,124
Extrato etandlico folha arabica 9,214 9,205 0,124
Extrato (1:1) do gréo de café Conilon 41,06 41,19 0,463
Extrato (1:1) do gréo de café Conilon 41,06 41,19 0,463
Extrato (1:1) do grdo de café Conilon 41,06 41,19 0,463
Extrato aquoso da borra de café 34,05 34,27 0,419
Extrato aquoso da borra de café 34,05 34,27 0,419
Extrato aquoso da borra de café 34,05 34,27 0,419
Extrato etandlico da borra de café 34,82 34,95 0,423
Extrato etandlico da borra de café 34,82 34,95 0,423
Extrato etandlico da borra de café 34,82 34,95 0,423
Extrato (1:1) da borra de café 36,55 36,99 0,454
Extrato (1:1) da borra de café 36,55 36,99 0,454
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Extrato (1:1) da borra de café | 36,55 | 3699 | 0454

Comparando as Tabelas 4 e 5, foi observado que a atividade antioxidante dos
extratos foi potencializada pelo encapsulamento. O extrato do grdo de café arabica tem
maior atividade antioxidante que o extrato da folha de café Conilon. A atividade
antioxidante de extratos de café pode estar associada a presenca de compostos fenolicos,
na Tabela 3 pode ser observada a composi¢do quimica dos extratos, onde mostra a maior
concentragdo no extrato do gréo de café arabica.

Os compostos fendlicos sdo capazes de interagir com o centro hidrofébico de
membranas e superar a insolubilidade em agua, além de formarem complexos com as
cadeias polares dos fosfolipideos (ARORA et al., 1998; BOMBARDELLI e SPETTA,
1991).

Estudos relatam que o principal objetivo em encapsular compostos bioativos tem
sido a superacdo da insolubilidade em agua, além das atividades antioxidantes dos
compostos quando incorporados em nanocépsulas (PAWLIKOWSKA-PAWLEGA et
al., 2014; AREIAS et al, 2001; OTEIZA et al., 2005). Dentre os fatores que podem
influenciar nas atividades bioldgicas das nanocapsulas, tem sido relatado que o tamanho
da membrana pode influenciar nas propriedades fisico-quimicas da nanocépsula e
atividades bioldgicas, devido area superfial (THERDPHAPIYANAK et al., 2013). No
estudo de ROEDIG-PENMAN (1998), a atividade antioxidante da quercetina foi
eficiente em nanocépsulas unilamelares pequenas. No estudo de MANDAL et al.,
(2002) a rutina encapsulada em lipossomas apresentou melhor atividade biologica que
o flavonoide livre. Outro estudo relatou que a eficiéncia na atividade bioldgica depende
do composto a ser incorporado, onde a potencialidade da rutina incorporada foi melhor
que os demais compostos fenolicos (FRIESEN et al., 2015).

Os lipossomas sdo um sistema de encapsulamento atraente devido a sua
biocompatibilidade, biodegradabilidade e auséncia de toxicidade, a pequena dimenséo
e a capacidade de carrear varios compostos bioativos devido ao seu carater anfipatico
(LEEUW et al., 2009).

Contudo, é necessario assegurar a presenca e atividade biologica dos compostos
nos produtos finais, sendo que uma das exigéncias para a funcdo antioxidante é a
permeacao no extrato corneo e manutencao de concentracdes adequadas na epiderme e

derme para obtencéo de resultados positivos.
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As curvas de calibracéo utilizadas para determinar atividade antioxidante podem

ser observadas nas Figuras 32 e 33.
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Figura 34. Curva analitica com padrdo BHT usando UV-visivel.

Na pesquisa dos compostos fendlicos e atividade antioxidante dos extratos de

café Conilon e Arabica foram capturadas as imagens digitais e observados os valores de

RGB para as amostra. Os valores podem ser observados nas tabelas 6 ,7 e 8. Esses

valores foram utilizados para analisar o sinal referente ao potencial redutor presente nos

extratos de café avaliados.

Tabela 6. RGB para cada amostra analisada na determinacéo de compostos fendlicos.

Amostra RED GREEN BLUE
Extrato aquoso da folha de café conilon 183 182 186
Extrato aquoso da folha de café conilon 183 181 186
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Extrato aquoso da folha de café conilon 183 181 186
Extrato etandlico da folha de café conilon 181 172 175
Extrato etandlico da folha de café conilon 181 172 175
Extrato etandlico da folha de café conilon 181 172 175
Extrato (1:1) gréo de café arabica 153 145 148
Extrato (1:1) gréo de café arabica 153 145 148
Extrato (1:1) gréo de café arabica 153 145 148
Extrato aquoso folha arabica 187 185 184
Extrato aquoso folha arabica 187 185 184
Extrato aquoso folha arabica 187 185 184
Extrato etandlico folha arabica 184 183 185
Extrato etandlico folha arabica 184 183 185
Extrato etandlico folha arabica 184 183 185
Extrato (1:1) do gréo de café Conilon 149 142 146
Extrato (1:1) do grdo de café Conilon 149 142 146
Extrato (1:1) do gréo de café Conilon 149 142 146
Extrato aquoso da borra de café 175 173 170
Extrato aquoso da borra de café 175 173 170
Extrato aquoso da borra de café 175 173 170
Extrato etandlico da borra de café 170 171 174
Extrato etandlico da borra de café 170 171 174
Extrato etandlico da borra de café 170 171 174
Extrato (1:1) da borra de café 164 167 166
Extrato (1:1) da borra de café 164 167 166
Extrato (1:1) da borra de café 164 167 166
Tabela 7. RGB para cada amostra analisada na determinacdo antioxidante
Amostras GREEN RED BLUE
Extrato aquoso da folha de café conilon 198 195 192
Extrato aquoso da folha de café conilon 198 195 192
Extrato aquoso da folha de café conilon 198 195 192
Extrato etandlico da folha de café conilon 182 172 175
Extrato etandlico da folha de café conilon 182 172 175
Extrato etandlico da folha de café conilon 182 172 175
Extrato (1:1) gréo de café arabica 154 150 152
Extrato (1:1) grédo de café arabica 154 150 152
Extrato (1:1) gréo de café arabica 154 150 152
Extrato aquoso folha arabica 198 197 195
Extrato aquoso folha arabica 198 197 195
Extrato aquoso folha arabica 198 197 195
Extrato etandlico folha arabica 190 194 190
Extrato etandlico folha arabica 190 194 190
Extrato etandlico folha arabica 190 194 190
Extrato (1:1) do gréo de café Conilon 125 121 128
Extrato (1:1) do grdo de café Conilon 125 121 128
Extrato (1:1) do gréo de café Conilon 125 121 128
Extrato aquoso da borra de café 137 139 142

47



Extrato aquoso da borra de café 137 139 142
Extrato aquoso da borra de café 137 139 142
Extrato etandlico da borra de café 134 137 133
Extrato etandlico da borra de café 134 137 133
Extrato etandlico da borra de café 134 137 133
Extrato (1:1) da borra de café 130 131 129
Extrato (1:1) da borra de café 130 131 129
Extrato (1:1) da borra de café 130 131 129

Tabela 8. RGB para cada amostra encapsulada analisada na determinacdo antioxidante

Amostras RED GREEN BLUE
Extrato aquoso da folha de café conilon 188 185 182
Extrato aquoso da folha de café conilon 188 185 182
Extrato aquoso da folha de café conilon 188 185 182
Extrato etandlico da folha de café conilon 172 162 165
Extrato etandlico da folha de café conilon 172 162 165
Extrato etandlico da folha de café conilon 172 162 165
Extrato (1:1) grdo de café arabica 151 135 140
Extrato (1:1) gréo de café arabica 151 135 140
Extrato (1:1) grdo de café ardbica 151 135 140
Extrato aquoso folha arabica 198 195 192
Extrato aquoso folha arabica 198 195 192
Extrato aquoso folha arabica 198 195 192
Extrato etandlico folha arabica 187 184 181
Extrato etandlico folha arabica 187 184 181
Extrato etandlico folha arabica 187 184 181
Extrato (1:1) do gréo de café Conilon 123 120 118
Extrato (1:1) do gréo de café Conilon 123 120 118
Extrato (1:1) do gréo de café Conilon 123 120 118
Extrato aquoso da borra de café 130 131 134
Extrato aquoso da borra de café 130 131 134
Extrato aquoso da borra de café 130 131 134
Extrato etandlico da borra de café 126 124 122
Extrato etandlico da borra de café 126 124 122
Extrato etandlico da borra de café 126 124 122
Extrato (1:1) da borra de café 122 119 120
Extrato (1:1) da borra de café 122 119 120
Extrato (1:1) da borra de café 122 119 120

A Tabela 9 apresenta a estabilidade dos compostos fenolicos durante os trés
meses de estocagem sob refrigeracédo a 4 °C, observa-se que ndo houve muita alteracéo
nos teores dos compostos fendlicos, diminuindo um pouco o teor desses compostos,

podendo ocorrer a degradacdo de alguns compostos presentes.
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Tabela 9. Estabilidade dos compostos fendlicos de café no periodo de 90 dias a 4 °C

Dias Amostra APP UV-Vis Absorbancia
mg/100g mg/100 g
30 dias | Extrato aguoso folha Conilon 325, 05 339,08 0,194
60 dias  Extrato aquoso folha Conilon 322,18 319,08 0,192
90 dias | Extrato aguoso folha Conilon 321,05 321, 08 0,190
30dias | Extrato etandlico folha Conilon 365,14 365,14 0,240
60 dias | Extrato etandlico folha Conilon 364,25 368,01 0,239
90 dias | Extrato etandlico folha Conilon 363,44 368,00 0,238
30dias  Extrato (1:1) do gréo de café arabica 690,24 690,25 0,432
60 dias | Extrato (1:1) do grdo de café arabica 689,88 689,15 0,431
90 dias | Extrato (1:1) do grdo de café arabica 688,00 688,55 0,430
30 dias | Extrato aquoso folha arbica 297,35 297,12 0,172
60 dias | Extrato aquoso folha arabica 296,35 296,12 0,171
90 dias | Extrato aquoso folha arabica 295,35 295,12 0,170
30dias = Extrato etanolico folha arabica 321,44 321,18 0,216
60 dias | Extrato etandlico folha arabica 320,18 320,07 0,215
90 dias | Extrato etandlico folha arabica 319,18 319,07 0,214
30 dias | Extrato (1:1) do grédo de café Conilon 740,15 740,59 0,492
60 dias | Extrato (1:1) do grdo de café Conilon = 739,15 739,59 0,491
90 dias  Extrato (1:1) do grdo de café Conilon = 738,15 738,59 0,490
30 dias | Extrato aquoso da borra de café 469,48 469,11 0,315
60 dias  Extrato aquoso da borra de café 468,55 468,22 0,314
90 dias  Extrato aquoso da borra de café 467,21 467,01 0,313
30dias | Extrato etandlico da borra de café 475,33 476,84 0,328
60 dias  Extrato etanélico da borra de café 475,33 476,84 0,328
90 dias | Extrato etandlico da borra de café 475,33 476,84 0,328
30dias  Extrato (1:1) da borra de café 488,02 488,49 0,382
60 dias | Extrato (1:1) da borra de café 488,02 488,49 0,382
90 dias  Extrato (1:1) da borra de café 488,02 488,49 0,382

Na determinacdo da estabilidade dos compostos fendlicos totais extraidos de
café armazenados durante o periodo de 90 dias sob refrigeracdo a 4 °C, foram capturadas
as imagens digitais e observados os valores de RGB para as amostra. Os valores podem
ser observados na Tabelas 10 e foram usados para determinar o sinal referente ao

potencial redutor presente nos extratos de café avaliados.

Tabela 10. Valores de RGB referente a estabilidade dos compostos fendlicos de café

Amostras Estabilida RED GREEN @ BLUE
de
Extrato aquoso da folha de café conilon 30 dias 185 184 188
Extrato aquoso da folha de café conilon 60 dias 186 183 189
Extrato aquoso da folha de café conilon 90 dias 187 188 189
Extrato etandlico da folha de café conilon 30 dias 183 175 175
Extrato etandlico da folha de café conilon 60 dias 184 172 175
Extrato etandlico da folha de café conilon 90 dias 185 172 175
Extrato (1:1) gréo de café arabica 30 dias 154 145 148

49



Extrato (1:1) gréo de café arabica 60 dias 155 145 148
Extrato (1:1) grdo de café arabica 90 dias 156 145 148
Extrato aquoso folha arabica 30 dias 188 185 184
Extrato aquoso folha arabica 60 dias 189 185 184
Extrato aquoso folha arabica 90 dias 190 185 184
Extrato etandlico folha arabica 30 dias 185 183 185
Extrato etandlico folha arébica 60 dias 186 183 185
Extrato etandlico folha arébica 90 dias 187 183 185
Extrato (1:1) do grédo de café Conilon 30 dias 150 142 146
Extrato (1:1) do gréo de café Conilon 60 dias 151 145 146
Extrato (1:1) do gréo de café Conilon 90 dias 152 148 146
Extrato aquoso da borra de café 30 dias 177 175 170
Extrato aquoso da borra de café 60 dias 178 175 170
Extrato aquoso da borra de café 90 dias 179 175 172
Extrato etandlico da borra de café 30 dias 172 170 171
Extrato etandlico da borra de café 60 dias 172 170 171
Extrato etandlico da borra de café 90 dias 172 170 171
Extrato (1:1) da borra de café 30 dias 164 162 166
Extrato (1:1) da borra de café 60 dias 164 162 166
Extrato (1:1) da borra de café 90 dias 164 162 166

Os contetdos dos compostos fendlicos totais extraidos, permaneceram com sua
estabilidade durante os trés meses de armazenamento a 4 °C. Dessa maneira, 0 tempo e
a refrigeracdo ndo afetaram negativamente os compostos fenolicos extraidos do café.
Com relacdo a aplicacdo dos extratos em creme hidratante, podemos observar abaixo 0s
espectros dos extratos, reagentes, creme hidratante, sabonete e shampoo. Os efeitos
provocados pelo extrato etandlico das folhas de café conilon na dinamica do creme
hidratante foram investigados através da técnica de ATR-FTIR. Utilizando essa técnica,
comparou-se a dinamica do creme puro e do creme contendo o extrato. Com objetivo
de detectar a localizag&o dos componentes do creme hidratante, bem como compreender
a influéncia do extrato na dindmica das regi6es especificas do creme hidratante, foram
analisados os espectros de ATR-FTIR para o referido creme hidratante como apresenta
as Figura 35 e a Figura 36 mostra o espectro do creme hidratante com extrato etandlico
de cafeé.
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Figura 35. Espectro no Infravermelho (ATR) do creme hidratante sem extrato de café.
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Figura 36. Espectro no Infravermelho (ATR) do creme hidratante com extrato de café.
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Figura 37. Espectro no Infravermelho (ATR) do creme hidratante com extrato
encapsulado.
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Comparando os espectros de infravermelho do creme hidratante sem extrato de
café e com extrato de café pode-se observar alteragdes do deslocamento no nimero de
onda. Na regido de 1630 cm™ aconteceu alteragio com os trés extratos de café arabica.
A presenca do extrato provocou uma diminui¢do do deslocamento no nimero de onda,
0 que indica a varicdo das ligagdes de hidrogénio e grau de hidratacdo no grupo
carbonila, j& com extrato encapsulado provocou um aumento do deslocamento no
numero de onda.

Teve alteracdo de deslocamento no nimero de onda nas regides de estiramento
simétrico e assimétrico do CH> na presenca dos extratos de café. Pode-se observar
alteracdo de deslocamento no nimero de onda nas regides de OH, mas a alteragcao maior
foi com extrato encapsulado. Também foram preparados sabonetes com extrato de café,

borra de café e argila, a Figura 38 apresenta o espectro da borra de café.

95 -
90
85 +
80
75

70 4

Transmitancia

65

60

55 3340

T T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Nlmero de onda (cm™)

Figura 38. Espectro no Infravermelho (ATR) da borra de café.
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Figura 39. Espectro no Infravermelho (ATR) do sabonete com borra de café.
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Figura 40. Espectro no Infravermelho (ATR) do sabonete com extrato de café.
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Figura 41. Espectro no Infravermelho (ATR) do sabonete sem extrato.
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Figura 43. Espectro no Infravermelho (ATR) do extrato 1:1 do gréo de café conilon.

Comparando os espectros de infravermelho dos sabonetes sem extrato de café e
com extrato de café pode-se observar alteracdes do deslocamento no nimero de onda.
Teve alteragdo de deslocamento no numero de onda nas regides de estiramento simétrico
e assimétrico do CHa na presenca dos extratos de café. Pode-se observar alteracdo de
deslocamento no nimero de onda nas regides de OH, mas a alteragdo maior foi com
extrato e argila. Na regifo de 1630 cm™ aconteceu alteragdo da borra de café com os
demais espectros de sabonete. A presenca do extrato provocou uma diminui¢do do
deslocamento no nimero de onda, o que indica a variagdo das ligacdes de hidrogénio e

grau de hidratacdo no grupo carbonila, ja com extrato encapsulado provocou um
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aumento do deslocamento no numero de onda. Também foram preparados shampoo

com extrato de café, a Figura 36 apresenta o espectro de infravermelho.
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Espectro no Infravermelho (ATR) do shampoo liquido sem extrato.
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Figura 45. Espectro no Infravermelho (ATR) do shampoo liquido com extrato de café.

Foi observda alteracdo de deslocamento no nimero de onda nas regies de

estiramento simétrico e assimétrico do CH2 na presenca dos extratos de café. Na regiéo

do OH ndo teve diferenca. Com relagdo ao shampoo solido, a Figura 46 apresenta o

espectro do shampoo com extrato
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Figura 46. Espectro no Infravermelho (ATR) do shampoo sélido com extrato.

Com relacdo aos reagentes utilizados no preparo dos cosméticos, a Figura 47
mostra o espectro do lauril éter.
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Figura 47. Espectro no Infravermelho (ATR) do Lauril éter.
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Figura 48. Espectro no Infravermelho (ATR) da Lecitina de soja.
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Figura 49. Espectro no Infravermelho (ATR) da Glicerina.
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Figura 50. Espectro no Infravermelho (ATR) da Ureia.
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Figura 51. Espectro no Infravermelho (ATR) do 6leo de soja.
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Figura 52. Espectro no Infravermelho (ATR) do &cido citrico.
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Figura 53. Espectro no Infravermelho (ATR) da amida 90.

80 4
80 4
70 4

80 4

Transmitancia

50 4
40

30

3353

4000

T T

T T T T T
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Nomero de onda (cm-1)

Figura 54. Espectro no Infravermelho (ATR) do anfétero betainico.

59



Transmitancia

754 1052

T T 7 T T T T T T T i T ¥ I
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
NOmero de onda (cm-1)

Figura 55. Espectro no Infravermelho (ATR) do carboximetilcelulose.
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Figura 56. Espectro no Infravermelho (ATR) da argila.
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6 CONSIDERACOES FINAIS

Neste trabalho realizou-se o estudo da atividade antioxidante dos extratos de
café, bem como avaliacdo da atividade antioxidante dos extratos encapsulados.
Realizou-se também a caracterizacdo da influéncia destes extratos em diferentes regides
da nanocépsula.

Todos os extratos apresentam atividade antioxidante in vitro pelo método de
poder redutor, sendo que o extrato etandlico apresentou maior atividade. Os extratos na
forma encapsulada demonstraram uma atividade antioxidante maior.

Foram determinados o teor de compostos fendlicos nos referidos extratos de
café. A maior concentragdo foi no extrato etanolico, corroborando com resultado da
atividade antioxidante.

A influéncia do extrato na dinamica da nanocapsula foi analisada de acordo com
as regides polar, interfacial e apolar. Na regido polar, o extrato etandlico aumentou o
grau de hidratacdo da regido fosfato, como visto por FTIR.

Na regido de interface, o extrato aquoso provocou uma dimunicdo no
ordenamento na regido da carbonila e, aumentou a mobilidade. Na regido hidrofébica,
0 extrato etandlico provocou um desordenamento na regido dos grupos metilas,
aumentando assim, a fluidez desta regido.

Pode-se observar que os extratos se comportaram de maneira diferente na
interacdo com a nanocapsula, isso pode estar relacionado a composicdo quimica, visto
gue o extrato etandlico apresentou maior teor de compostos fendlicos.

Os resultados deste estudo servem como base para novas pesquisas, cOmo
ensaios bioldgicos e estudos de interagdo dos compostos isolados do extrato com as
nanocaspulas.

Além disso, os resultados do presente estudo mostraram o potencial da borra do
café para ser usada na industria cosmética, pois além de se tratar de um residuo rico
em compostos bioativos, como antioxidantes, apresentam resultados comprovados no
tratamento de disfuncdes da pele, e considerando a borra de café como sendo um
residuo disponivel em grandes quantidades no mundo, a sua aplicacdo pode ser feita
em substituicdo aos produtos sintéticos , que acabam por valorizar o desenvolvimento

sustentavel.
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