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RESUMO

O volume de residuos gerado pela producao de café impulsiona as pesquisas
de inovagao e de tecnologias alternativas para minimizar os impactos ambientais e
agregar valor aos produtos. A pelicula prateada do café, considerada um residuo do
processamento, € um fino tegumento que se destaca do grao de café no processo de
torracdo. A utilizacdo da pelicula prateada do café em produtos alimenticios € uma
alternativa interessante para o reaproveitamento desse residuo devido as substancias
bioativas presentes. Contudo, € necessario otimizar os métodos de producédo de
ingredientes para preservacao das suas atividades bioldgicas e incorporacao eficiente
aos produtos alimenticios. Diante disso, este trabalho foi realizado visando o
desenvolvimento de um ingrediente alimenticio contendo bioativos da pelicula
prateada do café e matrizes proteicas, utilizando secagem por atomizacao (spray-
drying). O extrato aquoso da pelicula prateada foi submetido a secagem por
atomizacdo empregando leite em po6 desnatado e proteina de soro concentrada
(WPC). A caracterizacao das amostras foi realizada por meio da determinacao de teor
de agua, atividade de agua, distribuicdo do tamanho das particulas, analise de cor,
contetido total de compostos fendlicos, atividade antioxidante, pelos métodos de
sequestro do radical 2,2-difenil-1-picril-hidrazil (DPPH) e inibicdo do radical éxido
nitrico (NOe), e analise morfologica. Os ingredientes produzidos apresentaram
atividade de agua dentro de uma faixa que garante maior estabilidade e reducédo da
degradacdo para produtos em pé. O extrato da pelicula prateada do café com WPC
teve uma melhor capacidade de reidratacdo. O parametro L* foi maior para os
ingredientes produzidos quando comparado ao extrato da pelicula prateada puro, e 0
indice de escurecimendo (BI) foi menor. O teor de compostos fendlicos (de 29,23 +
8,39mg AGE/g e de 34,00 + 8,38mg AGE/g para o extrato da pelicula prateada do
café utilizando leite em p6 desnatado e WPC, respectivamente) e a atividade
antioxidante dos ingredientes confirmaram o potencial como fonte natural de
compostos fendlicos antioxidantes. Por meio desse trabalho foi possivel concluir que
0 processo de secagem por spray-drying permitiu melhorar as caracteristicas
tecnolégicas do produto, além de preservar as substancias bioativas e associar a
proteinas lacteas, desenvolvendo um ingrediente alimenticio com caracteristicas
favoraveis a incorporacao em produtos alimenticios.

Palavras-chaves: Pelicula prateada. Compostos bioativos. Antioxidante.



ABSTRACT

The waste generated by coffee production drives research into innovation and
alternative technologies to minimize environmental impacts, adding value to products.
Coffee silverskin, considered a processing waste, is a thin tegument that stands out
from the coffee bean in the roasting process. Coffee silverskin is used in food products
as an interesting alternative for the reuse of this residue due to the bioactive
substances present. However, it is necessary to optimize the production methods of
ingredients to preserve its biological activities and efficient incorporation into food
products. Therefore, the aim of this study is to develop a food ingredient containing
bioactives of coffee silverskin and protein matrices, using spray-drying methods.
Aqueous extract of coffee silverskin was subjected to spray-drying using skimmed milk
powder and whey protein concentrate (WPC) at 10% (w/v). The characterization of the
samples was carried out through the determination of water content, water activity,
particle size distribution, color analysis, total phenolic compounds content, antioxidant
activity, by 2,2-diphenyl-radical 1-picrylhydrazyl (DPPH) scavenging methods and
nitric oxide (NOe) radical inhibition and morphological analysis. The ingredients
produced showed water activity within a range that ensures greater stability and
reduced degradation for powdered products Coffee silverskin extract with WPC had
better rehydration ability. The L* parameter was higher for the encapsulated samples
when compared to the pure coffee silverskin extract, and the browning index (BI) was
lower. The phenolic compounds content (29.23 + 8.39mg AGE/g and 34.00 + 8.38mg
AGE/g for the coffee silverskin extract using skimmed milk powder and WPC,
respectively) and the antioxidant activity of the ingredients confirmed their potential as
a natural source of antioxidant phenolic compounds. In this work, it was possible to
conclude that the spray-drying process allowed to improve the technological
characteristics of the product, in addition to preserving the bioactive substances and
associate with protein milk, developing a food ingredient with favorable characteristics

for incorporation in to food products.

Keywords: Coffee silverskin. Bioactive compounds. Antioxidant.



LISTA DE ILUSTRACOES

Figural — Estruturas dos alcaloides presentes no extrato da pelicula prateada do

CaATE e ——————— .16
Figura 2 — Estruturas dos acidos cafeoilquinicos (3-ACQ, 5-ACQ e 3,5-diACQ)

presentes no extrato da pelicula prateada do café

Figura 3 — Imagens obtidas por microscopia eletrénica de varredura das amostras

ANALISATAS ..e e e



Tabelal —

Tabela 2 —

Tabela 3 —

LISTA DE TABELAS

Teor de agua, atividade de agua e tamanho de particulas do ingrediente

bioativo da pelicula prateada do café
.............................................................................................................. 31
Valores médios dos parametros de cor e do incide de escurecimento das
2 1 L0 1S 1 = 1 PP 34

Compostos fendlicos e atividade antioxidante das amostras



3,5-diACQ
3-ACQ
5-ACQ
o
ABIC
ALA
ANOVA
AOAC
b*

o
CIELAB

CO2
DHA
DPPH
GAE
h*
HPLC
IAL

L*
LC-PUFAs
NaOH
NCL
pH
UHT
uv

LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS

3,5-0-acido dicafeoilquinico

3-0O-éacido cafeoilquinico

5-0O-4cido cafeoilquinico

Coordenada CIELab relacionado a tonalidade de vermelho a verde
Associacao Brasileira da Industria de Café

Acido alfa-linolénico

Analise de Variancia

Association of Official Analytical Chemists

Coordenada CIELab relacionado a tonalidades de amarelo a azul
Coordenada CIELab relacionado a intensidade da cor

Comissao Internacional de lluminag&o em termos de coordenadas
colorimétricas L*, a* e b*

Dioxido de carbono

Acido docosahexaenoico

2,2-difenil-1-picril-hidrazil

Acido gélico

Angulo Hue

High Performance Liquid Cromatography

Instituto Adolfo Lutz

Luminosidade

Acidos graxos poliinsaturados de cadeia longa w3

Hidroxido de sodio

Carreadores lipidicos nanoestruturados

Potencial hidrogenidnico

Ultra high temperature

Ultravioleta



SUMARIO

1. INTRODUGAO .. ..ottt ettt et e sttt eee e enas 10
P © 1= I | I 1 1 PPN 12
2.1 OBIETIVO GERAL ..ot e e ees 12
2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS ......coviviiiiitieie ettt 12
3. REVISAO BIBLIOGRAFICA ... 13
3.1 PELICULA PRATEADA DO CAFE ......ooitiieieiesieie sttt 13
3.2 CARACTERIZAGCAO QUIMICA DA PELICULA PRATEADA DO CAFE ............. 15
3.3 APLICAQOES INDUSTRIAIS DA PELICULA PRATEADA DO CAFE ................ 18
3.4 SECAGEM POR ATOMIZAGCAO (SPray-arying).........cceceeeeeeeeeeeeeeeeseeenseeeeenen. 20
3.5 UTILIZAC}AO DE FONTES VEGETAIS COM SUBSTANCIAS BIOATIVAS COMO
INGREDIENTES ALIMENTICIOS ...t e 23
4. MATERIAIS E METODOS ....ooiuiiieieceie ettt ettt et 26
4.1 AMOSTRAS DE PELICULA PRATEADA DO CAFE ......ooooiiieeeeee e 26
4.2 OBTENCAO DO EXTRATO DA PELICULA PRATEADA DO CAFE .................. 26
4.3 PREPARO DAS MICROCAPSULAS POR SPRAY-DRYING ......c.cooovevieeiieennn 26
4.4 CARACTERIZAC}AO DO EXTRATO DA PELICULA PRATEADA DO CAFE
MICROENCAPSULADO ...cuiiiii ettt e a e et eeaa s 27
4.4.1 Determinacdo do teor de agua e atividade de agua.............cceevvvieeeveennnnnnn. 27
4.4.2 Determinacdo da distribuicdo do tamanho das particulas..........ccccceeveeenn. 27
G N g = L RS T= o [ o o | PSSO PPPUPUPPRR 27
4.4.4 Determinacao de compostos fenolicos totaiS......coevvevvveiiiieeevveeicie e, 28
4.4.5 Atividade antioXidanTe .......couuuiii i 28
4.4.6 AnAlisSe MOIfOIOQICA ....uui i 29
4.5 ANALISE ESTATISTICA ...ooviieieeeteee ettt 30
5. RESULTADOS E DISCUSSAO ..ottt 31
5.1 CARACTERIZACAO DO INGREDIENTE BIOATIVO DA PELICULA PRATEADA
D 1 I O A e 31
5.1.1 Determinacdo de teor de agua, atividade de agua e distribui¢cdo do
tamanho das PartiCUlas ........ccocooviiii i 31
LI A N o = LT = o = o o 1 SR 33
5.1.3 Determinacao de compostos fendlicos e atividade antioxidante............... 36
5.1.4 AnalisSe MOrfOlOQICa ....ccuuuiiiiieiii e e 39

B.  CONCLUSAD oo e, 42



REFERENCIAS



10

1. INTRODUCAO

A producao de café para comercializacdo como grao cru gera cerca de 45 a
50% de residuos que sao descartados e podem causar Varios problemas ambientais
(GEMECHU, 2020). O volume de residuos impulsiona as pesquisas de inovagao e
tecnologias alternativas para minimizar os impactos ambientais, reduzir as perdas do
processo e agregar valor aos produtos (COSTA et al., 2014).

Esses residuos podem ser uma importante fonte de compostos bioativos que
podem ser usados em alimentos, cosméticos e produtos farmacéuticos (COSTA et
al., 2018). Dentre as substancias bioativas presentes, o acido clorogénico se destaca
pelas varias atividades biolégicas de interesse industrial, como por exemplo atividade
antioxidante, anti-inflamatéria, quimiopreventiva, inibicdo da a-amilase, inibicdo da
lipase, melhora na tolerdncia a glicose e efeitos anti-obesidade (OLIVEIRA et al,;
REGAZONNI et al.; SARRIA et al., 2016; TOMAC; IERUGA; LABUDA, 2020).

O desenvolvimento de novos produtos na industria de alimentos € importante
para a inovagao no setor e também para atender as necessidades dos consumidores.
Ha uma demanda emergente de alimentos com atribuicées funcionais, devido a acédo
como promotores de saude (GORMLEY, 2019). Em decorréncia disso, as matérias-
primas de origem natural e os subprodutos do processamento de alimentos com
potenciais aplicacdes tém se destacado nesse setor.

No processamento do café, a etapa de torracdo € responsavel pelo
desenvolvimento da cor e das caracteristicas sensoriais do café torrado utilizado no
preparo da bebida. Durante a torracdo, o grao de café apresenta uma perda média de
peso de cerca de 16%. Essa porcentagem abrange, além da perda de agua, o principal
subproduto dessa etapa, a pelicula prateada do café (GEMECHU, 2020). A pelicula
prateada do café € um fino tegumento que se destaca do gréo de café no processo
de torragdo, tornando-se um residuo (BORRELLI et al., 2004; MUSSATTO et al.,
2011). Sua composicado quimica, como celulose, hemicelulose, proteinas, lipideos e
polifendis a tornam um poluente porque demanda elevada quantidade de oxigénio na
degradacéao (ATES; ELMACI, 2018).

A utilizagdo da pelicula prateada do café em produtos alimenticios como fonte
de fibra alimentar e de compostos bioativos é uma alternativa interessante para o
reaproveitamento desse residuo, por agregar valor ao produto no qual for adicionada

e proporcionar beneficios a saide humana (NZEKOUE et al., 2020). Seu alto teor de
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fibras pode ser usado para aprimorar os valores nutricionais, para consumidores que
buscam alimentos com essa funcionalidade (ATES; ELMACI, 2018).

Apesar de representar um grande potencial de aplicacdo em diversos setores
da industria alimenticia, as caracteristicas que tornam os antioxidantes do café téo
atraentes para uso em nutracéuticos também podem ser responsaveis por suas
limitacBes. Os antioxidantes naturais tendem a apresentar sensibilidade tanto a luz
guanto ao calor (AGUIAR et al., 2016). Além disso, também €& necessario preservar a
estabilidade de compostos bioativos durante processamento e armazenamento,
prevenindo interagdes com outras substancias; retardar processos de degradacgéo;
melhorar a retencdo no alimento; mascarar possiveis sabores desagradaveis;
melhorar a solubilidade e permitir uma liberacdo controlada e prolongada (RAY;
RAYCHAUDHURI; CHAKRABORTY, 2016; BALLESTEROS et al., 2017).

O processo de secagem por atomizacdo (spray-drying) € caracterizado por
transformar solugfes ou emulsdes em produtos na forma de po, envolvendo o material
em uma capsula. A formacdo dessa camada protetora, permite o isolamento dos
compostos, possibilitando a estabilidade e promovendo a manutencéo dos principios
ativos durante o armazenamento, evitando alteracdes indesejaveis (SUN et al., 2019).
Além disso, essa técnica pode mascarar sabores e odores desagradaveis que alguns
componentes bioativos apresentam, incluindo o sabor amargo e a adstringéncia dos
polifendis (BALLESTEROS et al., 2017).

Ha poucos trabalhos com a pelicula prateada do café utilizando a secagem por
atomizagéao, o que requer o desenvolvimento de novos trabalhos, visando otimizar a
sua aplicabilidade. Varios pontos ainda precisam ser elucidados, considerando a
tecnologia de producdo para o desenvolvimento de um produto que associe as
propriedades bioativas do café com as proteinas do leite.

Diante do exposto, o processo de secagem por atomizacao utilizando matrizes
proteicas € uma alternativa que pode contribuir para potencializar as atividades
bioativas da pelicula prateada do café e melhorar as caracteristicas tecnoldgicas do
ingrediente obtido. Somado a importancia de se minimizar os impactos ambientais
gerados pelos residuos do processamento do café, o objetivo deste trabalho foi
desenvolver um ingrediente, com possibilidade de ser utilizado em diferentes produtos
alimenticios, contendo bioativos extraidos da pelicula prateada do café associados a

matrizes proteicas.
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2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Desenvolver um ingrediente alimenticio contendo bioativos extraidos da
pelicula prateada do café associado a matrizes proteicas, utilizando secagem por
atomizacgao (spray-drying), bem como avaliar os efeitos das condicbes de secagem

sobre as propriedades fisico-quimicas e biolégicas do produto obtido.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

o Preparar extrato da pelicula prateada do café;

. Produzir um ingrediente alimenticio por meio da secagem por atomizacéo e
emprego de matrizes proteicas;

. Caracterizar os produtos obtidos quanto ao teor de agua, atividade de agua e
distribuicdo do tamanho de particula;

. Determinar os parametros colorimétricos (L*, a* e b*) e o indice de
escurecimento (BI);

o Determinar os compostos fendlicos totais e a atividade antioxidante por meio
dos métodos de sequestro do radical livre 2,2-difenil-1-picril-hidrazila (DPPH) e
avaliacdo da atividade de sequestro de 6xido nitrico (NO);

o Avaliar a morfologia das microparticulas do ingrediente por microscopia

eletrénica de varredura (MEV).
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 PELICULA PRATEADA DO CAFE

O café é um dos produtos primarios mais valorizados no comércio mundial,
devido ao alto consumo da bebida (MUSSATO et al.,, 2011). Segundo ABIC
(Associacao Brasileira da Industria de Café), o consumo interno do grdo no pais
registrou crescimento em 2021, sendo 21,5 milhdes de sacas entre novembro de 2010
e outubro de 2021, o que representa uma alta de 1,71% em relacdo ao periodo
anterior, que considerou dados de novembro de 2019 a outubro de 2020. Esse
volume representa 45,3% da safra de 2021, que foi de 47,7 milhGes de sacas,
segundo a Conab. Os numeros coletados pela ABIC revelam que o Brasil manteve a
posicdo de segundo maior consumidor de café do mundo e destacam o pais como o
maior mercado mundial em volume total de café como bebida quente (ABIC, 2020).

O gréo de café é o principal produto comercializado, representando de 50 a
55% da matéria seca do fruto. O restante representa a quantidade de subprodutos
gerada durante o processamento (FRANCA; OLIVEIRA, 2016). Esses constituem uma
fonte de contaminacdo e um grave problema ambiental, especialmente devido aos
compostos fitotdxicos, ja que esses compostos podem limitar seu uso direto em
aplicacdes no solo ou ragbes. No entanto, eles podem ser uma boa fonte de
compostos bioativos que podem ser extraidos e usados posteriormente em alimentos,
cosméticos ou produtos farmacéuticos (COSTA et al., 2018).

O gréo de café é envolvido por camadas de pericarpo, sendo este formado
pelas camadas externas do exocarpo (casca do café), mesocarpo (polpa do café) e
endocarpo (pergaminho) (ESQUIVEL; JIMENEZ, 2012).

O processamento do café inicia-se, com a retirada desses componentes
externos, seja por via seca ou Umida, para a obtencdo do grdo de café verde
(GEMECHU, 2020). No processamento seco, apos a colheita, ocorre a secagem dos
frutos até se obter de 10 a 11% de umidade, e o material que cobre os graos €&
removido em uma maquina descascadora. Os materiais que cobrem o grado sdo a
casca, polpa e pergaminho, que constituem os residuos do processamento nesta
etapa. No processamento Umido, a casca externa € removida mecanicamente e 0s
graos podem ser submetidos a um processo mecanico ou fermentativo para retirada
da polpa antes da etapa da secagem (FRANCA; OLIVEIRA, 2016).
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O grao de café verde, obtido no processamento primario, segue entdo para o
processo de torracdo (GEMECHU, 2020). Durante a torracdo, os graos sao aquecidos
pelo ar quente em condicBes controladas de tempo e de temperatura. Na primeira
etapa, por meio da liberacdo de 4gua e substancias volateis, os grados sao secados,
com mudanca da cor verde para amarelo. Em seguida, ocorrem complexas reacoes
de pirdlise, com remocado de CO2, agua e substancias volateis, nas quais 0s graos se
tornam marrons, devido principalmente as reacdes de Maillard e de caramelizacéo, e
formam-se as substancias responséaveis pelo sabor e aroma. Por ultimo, os graos séao
resfriados (COSTA et al., 2014).

A pelicula prateada do café e o café moido ja utilizado para a obtencdo da
bebida constituem os subprodutos do processamento secundario do café. A pelicula
prateada do café, um tegumento da camada externa do gréo, representa cerca de
4,2% (v/v) dos gréos de café (BEHROUZIAN et al., 2016). Essa pelicula se destaca
do gréo de café no processo de torracdo, tornando-se um residuo, sendo fonte de
nutrientes, principalmente proteina e fibra alimentar, além de compostos bioativos com
importantes atividades biolégicas (MURTHY; NAIDU, 2012; IRIONDO-DEHOND et al.,
2019; NZEKOUE et al., 2020).

A torracdo de café propicia mudancas quimicas, particularmente na
degradacgdo do &cido clorogénico. No entanto, ocorre também a formacéo de novos
compostos como as melanoidinas, produtos da reacdo de Maillard, que também
contibuem para a atividade antioxidante do café (FRANCA; OLIVEIRA, 2016).

A pelicula prateada do café tem uma atividade antioxidante comparavel a varios
vegetais frescos, que sao fontes antioxidantes bem conhecidas (BORRELLI et al.,
2004). As melanoidinas da pelicula prateada do café conferem sabor, aroma e cor, e
apresentam propriedades benéficas além de antioxidante, como antimicrobiana,
anticariogénica, anti-inflamatoria, anti-hipertensiva e antiglicante (MOREIRA et al.,
2012).

Estudos recentes comprovaram que a pelicula prateada do café contém fibras
comparaveis a farinha de trigo integral, além de menor teor de acuUcar e conteudo
mineral superior. Os niveis de proteinas do extrato de pelicula prateada do café estdo
proximos aos de ovos e acima do teor de proteina do leite (IRIONDO-DEHOND et al.,
2019).

Contudo, a presenca de materiais organicos faz com que esse residuo seja

altamente poluente devido a uma grande demanda de oxigénio para ser degradado
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(JIMENEZ-ZAMORA et al., 2015). A utilizacdo da pelicula como fonte de fibra
alimentar e de compostos antioxidantes é uma alternativa interessante para o
reaproveitamento desse residuo, podendo agregar valor ao produto no qual for

adicionada, proporcionando beneficios & saude humana (MURTHY; NAIDU, 2012).

3.2 CARACTERIZACAO QUIMICA DA PELICULA PRATEADA DO CAFE

A composicdo quimica do grdo de café € amplamente estudada, sendo a
cafeina o constituinte mais investigado devido ao seu papel estimulante, com efeito
fisiologico documentado. Contudo, o consumo de café esta associado aos efeitos de
promocao da saude de outros compostos, sendo essa funcéo principalmente atribuida
a polifendis antioxidantes, especialmente ao &cido clorogénico (CLIFFORD et al.,
2017).

O contetdo quimico do grdo de café contém um grande namero de produtos
sollveis e insolUveis em agua. Dentre os compostos solUveis em agua se destacam:
cafeina, trigonelina, acido nicotinico (niacina), acido clorogénico e outros fendlicos,
monossacarideos, dissacarideos, oligossacarideos, proteinas, minerais e acidos
carboxilicos. E os componentes insolUveis em agua incluem celulose, polissacarideos,
lignina e hemicelulose, bem como algumas proteinas, minerais, vitaminas e lipidios
(PEREZ-SARINANA; SALDANA-TRINIDAD, 2017). Uma vez que muitas dessas
composic¢des quimicas estudadas no gréo de café também estdo presentes em niveis
de concentragao significativo nos subprodutos, o estudo dos seus constituintes
funcionais também é atraente para novas pesquisas (JANISSEN; HUYNH, 2018).

No que diz respeito a composicdo quimica da pelicula prateada do café,
existem caracteristicas que favorecem sua aplicagcdo em alimentos como ingrediente
natural e sustentavel (COSTA et al., 2018). Ha uma grande quantidade de proteinas,
as gorduras sado muito baixas e os carboidratos redutores estdo quase ausentes. O
teor das cinzas é alto, sugerindo um importante conteddo mineral, contudo, os
polissacarideos sdo os componentes principais (BORRELLI et al., 2004).

A pelicula prateada do café apresenta ainda, um elevado conteudo de fibra
alimentar (50-60%), divididos em 15% soluveis e 85% insoluveis (BORRELLI et al.,
2004), mesmo em comparagdo com fontes de fibras comumente empregadas como
farelos de trigo e aveia (29-42%) (NARITA; INOUYE, 2014).
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Em estudos de caracterizacdo anteriores, indicam que o acido clorogénico e o
cafeico sdo os principais fendis presentes na pelicula prateada do café. A
concentracdo de compostos fendlicos livres € muito menor do que a detectavel em
gréos torrados. Isso provavelmente é devido a temperatura mais alta nas camadas
externas dos graos durante a torracdo, 0 que causa a rapida degradacdo dos
compostos fenolicos (BORRELLI et al., 2004; NZEKOUE et al., 2020).

A cafeina foi o composto bioativo mais abundante em todos os extratos
analisados por Nzekoue e colaboradores (2020), com teores variando de 1,00% a
3,59% da massa seca do extrato. Esses niveis sdo bastante elevados, considerando
gue os niveis de cafeina podem variar entre 1,01% e 8,16% de graos de café secos e
extratos de café secos (JESZKA-SKOWRON et al., 2016).

Considerando que o principal componente da maioria das bebidas energéticas
€ a cafeina (ALSUNNI, 2015), os extratos de pelicula prateada do café podem
representar um ingrediente ideal para a preparagdo de bebidas energéticas e barras
energéticas (BONDESSON, 2015) devido ao alto teor de cafeina e ao baixo custo de
compra. Ainda dentre os alcaloides, a quinina foi encontrada em todos os extratos
analisados. O quinina € um alcaloide isolado pela primeira vez da casca da arvore
cinchona e conhecida como um potente agente antimalarico (JONES; PANDA; HALL,

2015). As estruturas da cafeina e da quinina estdo demonstradas na figura 1.

Figura 1 - Estruturas dos alcaloides presentes no extrato da pelicula prateada do
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Os compostos fendlicos contém duas estruturas de carbono, hidroxicinamica e
hidroxibenzoica. Especificamente, os subprodutos do processamento secundario do
café, entre eles, a pelicula prateada do café, apresentam graus variados de acido
clorogénico (BRESCIANI et al., 2014). Os &cidos cafeoilquinicos (3-ACQ, 5-ACQ e
3,5-diACQ), figura 2, foram os polifendis mais abundantes nos diferentes extratos de
pelicula prateada do café, com suas concentracdes correspondendo a 78,5-96,8% do
nivel total de polifendis detectados (NZEKOUE et al., 2020).

Ao contrario de estudos anteriores, que afirmavam que ndo ha &cido fendlico
ndo conjugado no extrato de pelicula prateada do café (BRESCIANI et al., 2014), o
estudo de Nzekoue e colaboradores (2020) identificou e quantificou ainda 7 &cidos
fendlicos ndo conjugados no extrato da pelicula, sendo eles: acido galico, acido
vanilico, acido cafeico, acido singico, acido p-cumarico, acido ferulico e &cido trans-
cinamico. Dentre eles, o acido vanilico (345,13 £ 50,11 ug g 1), acido ferdlico (226,23
+6,20 ug g ~ 1) e acido cafeico (212,38 + 27,86 ug g ~ 1) estavam presentes com niveis

mais elevados.

Figura 2 - Estruturas dos acidos cafeoilquinicos (3-ACQ, 5-ACQ e 3,5-diIACQ)
presentes no extrato da pelicula prateada do café
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Fonte: CLIFFORD et al., 2017

Entre os diferentes flavonoides, foram detectados 7 polifendis pertencentes a
varias subclasses de flavondides, sendo eles: rutina (1,63-8,70 ug g ~ 1), quercetina
(1,53-2,46 ug g ~ 1), kaempferol (0,76-1,66 ug g ~ 1), quercitrina (0,15-0,51 ygg ") e
Hiperosideo (0,28-0,39 ug g ~ 1), pertencentes a subclasse de flavondis, epicatequina
(151,07 £ 0,26 ug g ~ 1), da subclasse de flavan-3-ols, naringina (0,32 £ 0,01 ugg ~ 1),
que pertence a subclasse das flavanonas (0,32 + 0,01 ug g = 1) (NZEKOUE et al.,
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2020). Além disso, pequenas quantidades de isogentisina (0,03-0,50 ug g ~ 1) também
foram encontradas em extratos da pelicula (NZEKOUE et al., 2020). Este composto,
gue é um polifenol da classe das xantonas, € um importante composto bioativo
presente em Gentiana lutea L. A isogentisina atua na prevencao de doencas
endoteliais induzidas pelo fumo (SCHMIEDER et al., 2007) e para inibir a monoamina
oxidase (MUSTAFA et al., 2015).

3.3 APLICACOES INDUSTRIAIS DA PELICULA PRATEADA DO CAFE

O uso mais comum da pelicula prateada do café tem sido como combustivel
direto, para compostagem e fertilizacdo do solo (COSTA et al., 2018), mas,
recentemente, varias abordagens inovadoras tém sido sugeridas, devido a sua
propriedade nutricional e funcional (MURTHY; NAIDU, 2012). Surgiram varias
publicacdes propondo sua utilizacdo em produtos de panificagdo (POURFARZAD et
al., 2013; ATES; ELMACI, 2018), em bebidas (MARTINEZ-SAEZ et al., RIBEIRO et
al., 2014), como adsorvente para recuperacao de oOleos de fritura usados (ISMAIL et
al.,, 2017), e em produtos cosméticos (CASTILLO et al, 2013, RODRIGUES et al.,
2015, IRIONDO-DEHOND et al., RODRIGUES et al., 2016)

O potencial anti-envelhecimento dos subprodutos do café foi proposto
utilizando um extrato da pelicula prateada do café em cosméticos, com objetivo de
prevenir o envelhecimento fisiologico. Além de atribuir resultados a antioxidantes,
como cafeina e acido clorogénico, o0s pesquisadores apontam outros papéis
importantes como: conservante, antioxidante, antienvelhecimento e anticelulite
(CASTILLO et al., 2013).

Dados pré-clinicos sobre as propriedades anti-envelhecimento de extratos de
pelicula prateada do café também mostraram que extratos de 1 mg / mL promovem
uma protecao antioxidante para células da pele quando o dano oxidativo € induzido
por hidroperéxido de terc-butila (IRIONDO-DEHOND et al., 2016). Além disso, uma
formulacao foi desenvolvida para o tratamento da celulite a partir da cafeina extraida
da pelicula prateada do café e incorporada em carreadores lipidicos nanoestruturados
(NCL) formulados por dupla emulsdo. A cafeina associada as nanoparticulas tem a
capacidade de atravessar a barreira da pele, logo, esta formulacdo apresentou uma
boa entrega topica (RODRIGUES et al., 2016).
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No que diz respeito a sua atividade anti-inflamatoria, estudos demonstraram
gue extratos aquosos de pelicula prateada do café s&do capazes de inibir a
hialuronidase, que promove a degradacao do acido hialurénico de alto peso molecular,
sendo assim eficaz na supresséao da inflamacao (FURUSAWA et al., 2011).

Ja sobre a atividade antimicrobiana, diferentes extratos da pelicula prateada do
café foram investigados contra bactérias (gram positivas e negativas) e uma levedura.
Os extratos ndo apresentaram atividade contra Candida albicans ou Pseudomonas.
aeruginosa, entretanto, apresentam resultados positivos (variando de 31,3 a 250 pg /
mL) contra todos os outros microrganismos testados (Staphylococcus aureus,
Staphylococcus epidermidis, Escherichia coli e Klebsiella pneumoniae) dependendo
do sistema solvente utilizado (RODRIGUES et al., 2015).

Ao quantificar o teor de vitamina E da pelicula prateada do café pela primeira
vez, se obteve um perfil muito completo, composto por sete vitaminas diferentes, em
gue apenas o a-tocotrienol ndo estava presente. Ainda de acordo com os resultados
desse mesmo estudo, os extratos de pelicula prateada serdo capazes de inibir a
hemolise induzida (COSTA et al., 2018).

Na industria de alimentos, atendendo a crescente a demanda dos
consumidores por produtos de panificagdo menos e caléricos e maiores teores de fibra
alimentar, Pourfarzad et al. (2013) utilizaram a pelicula prateada do café a fim de
fornecer melhor qualidade, vida util e propriedades sensoriais (POURFARZAD et al.,
2013).

Visando a obtencéo de produtos mais saudaveis enriquecidos de proteina e de
fibra alimentar, um estudo aprimorou a formulacdo de uma pré-mistura comercial para
panificacdo sem gluten, por meio da adicdo de extratos de subprodutos do café
(pelicula prateada e casca). As propriedades de promocdo da saude observadas
sugerem que os extratos de subprodutos do café podem ser usados como
ingredientes ou suplementos alimentares funcionais para reduzir o risco de doencgas
cronicas associadas ao estresse oxidativo e para controlar os niveis de glicose pos-
prandial (GUGLIELMETTI et al., 2019).

A pelicula prateada do café foi avaliada como substituto da gordura em bolos,
avaliando os atributos fisicos, quimicos e sensoriais. Como resultados, o estudo
constatou que a pelicula tratada com agua pode ser usada como substituto de gordura
em até 30% em formulacdes de bolo para melhorar o seu teor de fibra, sem alterac6es

significativas nas caracteristicas (ATES; ELMACI, 2018). Em uma pesquisa
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realizada com suplementacdo da pelicula para aumentar o contetdo fendlico e a
capacidade antioxidante de biscoitos, os resultados demonstraram um bom potencial
para o desenvolvimento de biscoitos funcionais e aceitaveis e também produtos de
panificacdo semelhantes (GOCMEN et al., 2019).

Outros estudos também analisaram a adi¢do da pelicula prateada do café em
bebidas. Ao realizar a caracterizacdo quimica e a avaliacdo das propriedades
antioxidantes de uma nova bebida com cacau, pelicula prateada do café e graos de
café verde minimamente processados, se concluiu que a mistura de café desenvolvida
apresentou um contetdo enriquecido de compostos bioativos (acido clorogénico,
trigonelina, teobromina e cafeina), com importante capacidade antioxidante e sendo
favoravelmente apreciada por suas caracteristicas sensoriais (RIBEIRO et al., 2014).

Com a proposta de obter uma bebida para redugéo corporal, outro grupo de
pesquisadores também propuseram uma formulacdo de uma nova bebida a base de
pelicula prateada do café. Como resultados, obtiveram uma bebida antioxidante
contendo concentracdes fisiolégicas ativas de cafeina e acido clorogénico, para
prevencdo do acumulo de gordura corporal e possuindo propriedades sensoriais
aceitaveis (MARTINEZ-SAEZ et al., 2014).

3.4 SECAGEM POR ATOMIZAGAO (Spray-drying)

Spray-drying € um processo de transformacédo de um fluido em um produto
seco, por meio de uma Unica operagdo (BEGUM; DEKA, 2017). Esse método consiste
em transformar uma solugéo, suspensdo ou emulsdo de um estado liquido para o
estado solido. Durante a secagem, uma camada de revestimento protetora sera
formada por intermédio do agente encapsulante que ira envolver o material ativo. A
agua contida na solucao/emulsédo é evaporada, o que confere uma baixa umidade dos
pés, reduzindo a atividade de agua, proporcionando estabilidade fisica e quimica dos
produtos que, consequentemente, proporciona estabilidade microbiologica (VEIGA,
2019).

Essa técnica € amplamente utilizada na obtencéo de pds e encapsulacdo de
diversas substancias, tais como antibidticos, acidulantes, aromatizantes, corantes,
Oleos, vitaminas, proteinas, minerais, polifendis, extratos de frutas e vegetais, entre
outros produtos (KESHANI et al., 2015; PASRIJA et al., 2015; PEREIRA et al.,

2018). Ela apresenta vantagens como: simplicidade do processo; eficiéncia; custo
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relativamente baixo, quando comparado aos outros métodos; alta estabilidade do
produto seco final, que devido ao baixo teor de agua garante a estabilidade
microbiologica e evita degradacfes quimicas; reducdo de volume, que facilita o
manuseio, transporte e armazenamento do produto final; além do produto apresentar
boa solubilidade (GHARSALLAOQUI et al., 2007; KESHANI et al., 2015; PASRIJA et
al., 2015). Geralmente, os pés secos por pulverizacdo tém boas propriedades
funcionais tecnologicas, como boa capacidade de reidratacao, alta fluidez e longa vida
atil (NIKOLOVA et al., 2015).

As caracteristicas que tornam os antioxidantes do café tao atraentes para uso
em nutracéuticos também podem ser responsaveis por suas limitacbes quando
aplicados a industria alimenticia. Os antioxidantes naturais tendem a apresentarem
sensibilidade substancial tanto a luz quanto ao calor. Além disso, outras limitacdes
tipicas da aplicacdo direta dessas substancias nos alimentos incluem sabor
desagradéavel, pouca disponibilidade e alta suscetibilidade a condi¢des ambientais, de
processamento e gastrointestinais (CHAO et al., 2011; NEDOVIC et al.,, 2011,
LOZANO-VAZQUEZ et al., 2015; AGUIAR et al., 2016).

Dentre os métodos de estabilizacdo existentes, a microencapsulacao € uma
técnica comumente utilizada para estabilizar e proteger compostos bioativos em
particulas microscopicas. Por meio dessa técnica, cria-se um micro-ambiente,
incorporando ingredientes instaveis dentro de uma matriz carreadora e assim
desenvolvendo uma protecdo ao ambiente externo (FANG; BHANDARI, 2010;
AGUIAR et al., 2016). E uma abordagem promissora, pois protege os antioxidantes
do calor, luz e oxigénio, permitindo estabilidade, biodisponibilidade, mascaramento de
sabor e liberacdo controlada, mantendo suas propriedades funcionais e aumentando
a facilidade de manuseio, reduzindo custos com armazenamento e transporte (FANG;
BHANDARI, 2010). O encapsulamento fornece protecdo contra reacbes de
degradacdo e evita a perda de sabor, nutrientes e/ou compostos bioativos. Além disso,
ele também pode ser usado para limitar a liberacdo de componentes durante o
processamento e armazenamento de alimentos, enquanto controla a taxa de liberacéo
em condic¢des fisiologicas (gastricas, intestinais) (NEVES et al., 2019).

Existem diversas técnicas de encapsulagdo, sendo caracterizadas em
processos quimicos e mecanicos. Sao classificados como processos quimicos, 0s
processos de encapsulacao por coacervacao, polimerizacao interfacial em interfaces

liquido--liquido, polimerizacéo in situ, evaporacdo de solvente, extrusdo com bocal
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submergido. Por sua vez, sdo classificados como processos mecanicos de
encapsulacdo a atomizacdo, a liofilizacdo, o leito fluidizado, a polimerizac&o interfacial
em interfaces solido-gas ou liquido-gas, a extrusao com centrifugacao, a extrusdo ou
gotejamento em banho de dessolvatacdo, a separacdo por suspensdo rotacional
(spinning disk), entre outros (RAY, 2016).

O encapsulamento por atomizacdo envolve uma série de etapas, como: 1) a
mistura ou emulsdo que constitui a solucdo de alimentacdo sendo bombeada para a
camara de secagem; 2) o fluido é disperso como goticulas, produzindo uma grande
area superficial; 3) as goticulas dispersas entram em contato com uma corrente de ar
aguecido havendo transferéncia de calor; 4) evaporacéo da agua presente na solucao
com formacéo da particula sélida; 5) as particulas de p6 formadas sao arrastadas pelo
ar de secagem para o ciclone, podendo ser recolhidas para o armazenamento
(DROSOU et al., 2017).

No entanto, a principal restricdo esta relacionada aos materiais encapsulantes,
0s quais devem apresentar boa solubilidade em agua, devido a maioria dos processos
de secagem por atomizacao serem realizados a partir de formulacbes aquosas de
alimentos (PEREIRA et al., 2018).

A interacao formada na microencapsulagéo do agente protetor com compostos
bioativos, principalmente fendlicos, pode ajudar na biodisponibilidade desse composto
durante a etapa digestiva (GRGIC et al., 2020), além de prevenir a perda durante a
etapa de armazenamento. As condi¢cdes de estocagem, principalmente umidade e
temperatura, interverem na quantidade de compostos bioativos disponiveis
(RAJAPAKSHA; SHIMIZU, 2020). O uso de material protetor previne a degradacéo de
fendlicos quando comparado com amostras sem agentes protetores. Estudos
mostram que as proteinas do soro apresentam melhor protecéo de fenodlicos do café,
durante a estocagem, quando comparadas com outros polimeros (ABRAHAO et al.,
2019).

O leite em p6 desnatado é o material de parede a base de proteinas mais
utilizado para microencapsulacao devido a sua alta eficiéncia com baixo custo e facil
acesso (CANO-HIGUITA et al., 2015). Sua porcdo de proteina tem um excelente
carater anfifilico, oferecendo as caracteristicas ideais para microencapsulacdo de
compostos bioativos, enquanto a por¢cdo de carboidrato oferece uma baixa
temperatura de transicao vitrea (JARUNGLUMLERT; NAKAGAWA; ADACHI, 2015).

Esse carater anfifilico pode ser devido a sua capacidade de absorver rapidamente 0s
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compostos hidrofébicos formando camadas espessas com baixa mobilidade lateral
gue poderiam ser ligadas a outro complexo proteico por ligaces coesivas, impedindo
a coalescéncia ou floculacdo da emulséo por ligacOes eletrostaticas e/ou estéricas
(SHAMAEI et al., 2017).

O concentrado protéico de soro de leite (WPC) é um subproduto da industria
de queijos e possui multiplas aplicac6es na indastria alimenticia (PINTO et al., 2015).
E uma mistura de diferentes proteinas como B-lactoglobulina, a-lactalbumina e outros
constituintes menores, como albumina sérica e imunoglobulinas (LAM; NICKERSON,
2015). A proteina do soro do leite pode ser usada sozinha ou em combinagdo com
outros materiais de parede, e apresenta uma excelente capacidade de formacgao de
filme e grande capacidade de retencéo de nutrientes no processo de encapsulamento
(BHUSARI et al., 2014; BAZARIA; KUMAR, 2016; SHISHIR; CHEN, 2017). Além
disso, a proteina do soro do leite € amplamente consumida por atletas e praticantes
de atividade fisica devido ao seu conteudo de amino&cidos de cadeia ramificada
(leucina, isoleucina e valina), peptideos bioativos e calcio, sendo considerado um
produto que apresenta propriedades fisiologicas e funcionais que intensificam a
hipertrofia (DAVIES et al., 2018).

A secagem por atomizagdo € um processo que apresenta vantagens para o
encapsulamento de bioativos. Trata-se de um método simples e de facil operacdo que
possui baixo custo operacional, permite o controle de caracteristicas especificas como
tamanho e morfologia das particulas, possibilita o processamento de substancias
sensiveis ao calor com baixo risco de degradacao, viabiliza o projeto de particulas
com propriedades de liberacdo controlada, alta eficiéncia de encapsulamento e vida
util estendida para os pos obtidos (ASSADPOUR; JAFARI, 2019). Portanto, o uso da
técnica de microencapsulacéo por spray-drying de compostos bioativos extraidos da
pelicula prateada do café, é uma técnica que pode viabilizar a ampliacdo da aplicacéo

desse residuo em produtos alimenticios.

3.5 UTILIZACAO DE FONTES VEGETAIS COM SUBSTANCIAS BIOATIVAS COMO
INGREDIENTES ALIMENTICIOS

Héa grande demanda de consumo por alimentos com propriedades bioativas,
porém, muitos desses componentes sao instaveis em condicdes de processamento e

armazenamento ou exibem um sabor residual, o que limita sua aplicacdo. Os extratos
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vegetais podem ser incorporados diretamente nos produtos alimenticios ou
submetidos anteriormente a técnicas que possam maximizar suas caracteristicas
bioativas e tecnoldgicas. Assim, a técnica de encapsulacdo é uma alternativa para a
aplicagdo desses compostos em matrizes alimentares diversas (BALLESTEROS et
al., 2017; SUN et al., 2019).

Muitos trabalhos tém utilizado a encapsulacéo com diversas finalidades, como
por exemplo, em microcapsulas de 6leo de linhaga para manter estabilidade quando
adicionadas em pdo (GALLARDO et al., 2013); microcapsulas de 6leo de tomilho
como ingrediente antimicrobiano em bolo (GONCALVES et al., 2017); e a adicao de
microcapsulas de resveratrol em bala de goma e barra de cereal para atenuar o seu
amargor e instabilidade a luz (KOGA et al., 2016).

Além do uso da encapsulacdo para protecdo da estabilidade térmica,
manutencdo das propriedades e mascaramento do sabor e odor, outros trabalhos
realizaram a coencapsulacéo de xilitol e mentol para aplicagdo em goma de mascar
com o objetivo de intensificar a sensacao refrescante de hortela e controlar a liberacdo
desses compostos (SANTOS et al., 2014); e a microencapsulacéo de carotenoides do
Oleo de palma para promover a estabilidade e liberagdo controlada em condi¢des
especificas quando aplicadas em iogurte e pao (RUTZ et al., 2016).

Outro estudo analisou a diferenca de encapsulacdo de extratos de polpa de
acerola e seus residuos por dois métodos de secagem: spray-drying e liofilizacao.
Como principal resultado, foi observado que o tratamento com spray-drying
apresentou o melhor perfil, apresentando extratos encapsulados com concentracdes
mais elevadas de compostos bioativos, como antocianinas, flavonoides e compostos
fenolicos totais, maior atividade antioxidante e melhores caracteristicas fisico-
guimicas, como menor umidade, atividade de agua, higroscopicidade e maior
solubilidade (REZENDE; NOGUEIRA; NARAIN, 2018).

Em uma pesquisa com objetivo de analisar a extracdo de compostos
antioxidantes do bagaco de amora-preta e avaliar o efeito da microencapsulacao por
spray-drying, utilizando maltodextrina, na estabilidade das amostras em diferentes
valores de pH, os extratos microencapsulados apresentaram menor variacao de cor
ao longo do armazenamento, quando comparado aos extratos ndo encapsulados, e
menor degradacdo de antocianinas. Foi observado que os extratos encapsulados
apresentaram maior estabilidade, apresentando maiores tempos de meia-vida e

menores constantes de degradacao de antocianinas em valores de pH até 5,0, sendo
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possivel utiliza-los como corante e como compostos antioxidantes em diversos tipos
de alimentos, como iogurtes, bebidas lacteas, sucos, geleias, dentre outros (SANTOS
et al., 2017).

O encapsulamento de compostos bioativos extraidos de borras de café
expresso utilizando a técnica de spray-drying foi avaliado. O encapsulamento foi
realizado utilizando proteina isolada de soro de leite e sua combinacdo com
maltodextrina, goma arabica e inulina. Foi observado que os encapsulados obtidos
apresentaram quantidades consideraveis de antioxidantes, como a cafeina e &cido
clorogénico, presentes na borra de café. As amostras apresentaram caracteristicas
morfologicas semelhantes, com formato esférico, superficie enrugada e auséncia de
fissuras na superficie, conferindo maior protecdo e estabilidade dos compostos
bioativos. Os autores concluiram que os produtos encapsulados podem ser
potencialmente usados como um ingrediente alimentar ou farmacéutico, permitindo a
formulacdo de produtos com aspectos funcionais (ABRAHAO et al., 2019).

Ao realizar a encapsulacédo de cascas de gréo de cacau com solucfes a 50%
(m/v) de WPC e maltodextrina, Joki¢ et al. (2020) encontrou como principais
resultados que a proteina do soro foi vantajosa ao encapsulamento de fendlicos, em
termo de reidratacao, indice de solubilidade em agua e indice de absor¢édo de agua.
Verificou-se também uma melhor preservacdo de compostos fendlicos.

Embora a utilizac&do da pelicula prateada do café em produtos alimenticios seja
descrita na literatura cientifica, ha poucos trabalhos direcionados a encapsulacao da
pelicula prateada, mas outros componentes da producdo do café foram estudados.
No trabalho de Desai e colaboradores (2019), o extrato de café verde foi encapsulado
com leite em po desnatado e maltodextrina. Como principal resultado, os produtos
microencapsulados forneceram melhor protecéo durante digestdo simulada, quando
comparada ao extrato ndo encapsulado.

Carmo (2019) também realizou a secagem de extrato de café verde por spray-
dryer, utilizando inulina e polidextrose como encapsulantes. O uso da técnica foi
eficiente na microencapsulacdo do extrato de café verde, permitindo a producdo de
extratos encapsulados com quantidades consideraveis de fendlicos totais, cafeina,
acido clorogénico, trigonelina e elevado potencial antioxidante. Ja Araujo et al. (2022)
ao encapsular borra de café com maltodextrina, goma arabica e albumina do ovo em
diferentes combinacdes, encontrou altos teores de compostos fendlicos e

antioxidantes.
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4, MATERIAIS E METODOS

4.1 AMOSTRAS DE PELICULA PRATEADA DO CAFE

As amostras de pelicula prateada do café (Coffea arabica L.) foram obtidas de
uma empresa de torrefacdo. A pelicula foi moida em moinho de facas micro (SOLAB

SL32) e tamisada (granulagédo de 53 ym).

4.2 OBTENCAO DO EXTRATO DA PELICULA PRATEADA DO CAFE

Para a obtencédo do extrato da pelicula prateada do café foram adicionados 1g
da amostra moida e tamisada, em 50 mL de 4gua, sendo em seguida submetida a
50°C em chapa aguecedora e constante agitagdo (600rpm) em agitador mecénico
(FISATOM). Posteriormente, o extrato foi filtrado sob bomba de vacuo por meio de
funil de Buchener e vidraria de kitassato, utilizando papel de filtro, tipo millex 14 um.
A extragcdo foi realizada em triplicata e armazenada a -25°C antes das analises
(COSTA et al., 2014).

ApGs 0 processo de extragdo, parte do extrato foi congelado a -80 °C e
liofilizado (JJCIENTIFICA®, JJ04) por 24horas, para utilizagdo como controle. Apos a
liofilizac&o, o extrato foi mantido em dessecador (LAINE et al., 2008; RUTZ, 2013).

4.3 PREPARO DAS MICROCAPSULAS POR SPRAY-DRYING

Solucdes de agentes encapsulantes (leite em po desnatado e WPC) foram
preparadas a 10% (p/v). As misturas resultantes foram homogeneizadas até completa
solubilizacdo em agitador mecéanico (FISATOM). A microencapsulacéo foi realizada
por spray-dryer (Buchi Mini Spray Dryer B-290) com temperaturas do ar de entrada e
saida de 162,5 +-2,5°C e 82,5 +-2,5°C, respectivamente. Os po6s obtidos foram
acondicionados em sacos de polietiieno contendo uma camada laminada e

armazenados na auséncia de luz em dessecador.
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4.4 CARACTERIZACAO DO EXTRATO DA PELICULA PRATEADA DO CAFE
MICROENCAPSULADO

4.4.1 Determinacdo do teor de 4gua e atividade de 4gua

A determinacdo do teor de agua, foi avaliado no analisador de umidade por
infravermelho (Shimadzu, modelo MOC63u, Quioto, Japdo). Previamente, a termo
balanca foi calibrada, conforme as indica¢des do fabricante. Para cada amostra, uma
massa, de aproximadamente 1,0 g, foi colocada em um prato de aluminio e mantida
em aguecimento a 105°C, durante um periodo de tempo variavel, até a massa
constante. O valor em porcentagem referente a perda de massa foi calculado como
sendo o teor de 4gua da amostra. A atividade de agua (aw) foi medida por leitura direta,
usando um instrumento AqualLab 4TE (Decagon Devices, Pullman, Washington) a 25

+ 1 °C. Ambas as analises foram realizadas em triplicatas.

4.4.2 Determinacao da distribuicdo do tamanho das particulas

A distribuicdo do tamanho de particula foi medida por difracdo a laser
Beckman Coulter LS 13320, equipado com moddulo liquido aquoso (ALM).
Quantidades suficientes das amostras para gerar a turbidez necessaria para as
leituras foram adicionadas ao reservatorio do médulo de andlise de liquidos, contendo
agua em temperatura ambiente. A intensidade da luz dispersa foi transformada no
fator de difusdo (HEJJAJI; SMITH; MORRIS, 2017).

4.4.3 Analise de cor

Para a obtencé&o do perfil colorimétrico das amostas, foi utilizado o colorimetro
da marca Chroma Meter®, com leitura direta da reflectancia das coordenadas L*, a*,
b*. Foram realizadas trés medicbes de cada parametro colorimétrico com
homogeneizagcdo em cada uma das amostras (STANGERLIN et al., 2013). O indice
de escurecimento (Bl), utilizado para avaliar a intensidade de cor marrom das
amostras, foi calculado pela equacéo (1) que correlaciona os parametros L*, a* e b*
(OLIVEIRA et al., 2012).
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BI = [100x0l(;c;0.31)] (1)

(ax +1.750 x L*)
(5.645 x L* +a* —3.012 x b*)

Onde x =

4.4.4 Determinacdo de compostos fenolicos totais

A determinacdo de fendis totais foi realizada por meio do método
espectrofotométrico Folin Ciocalteu, segundo metodologia desenvolvida por Singleton
e Rossi (1965) com modificagdes. As amostras (1 mg/mL) foram pesadas e
solubilizadas em metanol. Em microplaca de 96 pocos foram adicionados 120uL de
solugao Folin Ciocalteu (20% v/v em agua destilada), 100 pL de solugao carbonato de
sédio (4% m/v em agua destilada) e 30 pL da solugéo estoque das amostras. Apos 30
minutos de reacdo ao abrigo da luz, a absorbancia foi medida em 770 nm no
espectrofotometro. Foi feito um branco utilizando-se as mesmas substancias
preparadas, com excecdo da amostra, a qual foi substituida por metanol. Os
resultados foram expressos em mg/g extrato equivalente a acido galico, baseada na
curva de calibracdo de acido galico construida com concentracfes variando entre
0,0075 mg/mL a 0,2 mg/mL. Todas as determinacdes foram realizadas em triplicata.
Para analise dos resultados foi usado Excel (regresséo linear).

4.4.5 Atividade antioxidante

4.4.5.1 Método de sequestro do radical 2,2-difenil-1-picril-hidrazil (DPPH)

Para determinar o potencial antioxidante das amostras, utilizou-se o método de
sequestro do radical livre 2,2-difenil-1-picril-hidrazila (DPPH) descrito por
Govindarajan e colaboradores (2003), com algumas modificacbes. Em uma placa de
96 pocos foram adicionados 100uL da substancia da referéncia quercetina e amostras
(1 mg/mL) nas concentragdes de 250 a 0,49ug/mL (diluicdes sucessivas). Em seguida,
foram adicionados 150uL de solugédo de DPPH (20 pg/mL) em metanol em todos os
pocos contendo amostra e substancia de referéncia.

A substancia padrdo (quercetina) e as amostras foram solubilizadas em
metanol. A placa foi incubada por 30 min ao abrigo da luz e, sequencialmente, a

absorbancia foi determinada a 517nm em espectrometro de microplacas. Todo o
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experimento foi realizado em triplicata e os resultados foram expressos na forma de

IC50 e porcentagem de inibicdo, com auxilio do programa GraphPad Prism 5.0.

4.4.5.2 Inibigéo do radical 6xido nitrico (NOe)

O potencial antioxidante das amostras foi mensurado através da capacidade
das amostras em inibir o radical NO-. Foi utilizado o método descrito por Green et al.
(1982) com modificacdes, através de dosagem indireta pelo Método de Griess. Para
0 ensaio, as amostras e substancia de referéncia foram solubilizadas em tampéao
fosfato e testadas nas concentragdes de 250 a 7,8 pg/mL (diluigdes sucessivas). Foi
utilizado controle negativo com todos 0s reagentes exceto a amostra.

Em placa de 96 pocgos foram adicionados 62,5 uL de nitroprussiato de sédio
(NPS) (10 mM) solubilizado em tampao fosfato (10mM, pH 7,4) e 62,5 yL das amostras
(Img/mL) e substancia de referéncia (acido galico) (Img/mL). Apés a adicdo do NPS,
a placa permaneceu a luz e temperatura ambiente por 60 minutos. Em seguida, 125
ML do reagente de Griess foi adicionado, procedendo-se a leitura da absorbancia apés
10 minutos, no comprimento de onda 540 nm em espectrofotdbmetro de microplacas.
Para o célculo da porcentagem de inibi¢cdo a seguinte equacéo (2) foi utilizada:

% de inibicao = 100 — (

Aam x 100)
Ac

2)
Onde:
Ac é a absorbancia do controle negativo;

Aam é a absorbancia da amostra subtraida do branco da amostra.
4.4.6 Analise morfoldgica

A anélise morfolégica dos extratos de pelicula prateada do café secados em
spray-drying foi realizada com o auxilio de microscopio eletrdnico de varredura (MEV)
JEOL modelo TM3000. As amostras encapsuladas com leite em p6 desnatado e WPC
foram fixadas em um suporte metalico com auxilio de uma fita dupla-face de carbono.

A visualizacéo foi realizada no aumento de 100, 250, 500 e 1000x.
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4.5 ANALISE ESTATISTICA

A analise estatistica dos resultados foi realizada pelo programa de estatistica
GraphPad Prism® (versado 8.0). Os resultados foram expressos pela média * erro
padrdo da média, comparando os diferentes grupos de acordo com o método de
analise de variancia ANOVA, seguido do teste de Tukey. Foram consideradas

diferencas significativas os valores de p<0,05.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 CARACTERIZACAO DO INGREDIENTE BIOATIVO DA PELICULA PRATEADA
DO CAFE

5.1.1 Determinacdao de teor de agua, atividade de dgua e distribuicdo do tamanho

das particulas

A caracterizacdo do extrato da pelicula prateada do café e dos ingredientes
obtidos, quanto ao teor de &gua, atividade de agua e distribuicdo do tamanho das

particulas, estdo apresentados na Tabela 1.

Tabela 1 — Teor de agua, atividade de agua e tamanho de particulas do ingrediente
bioativo da pelicula prateada do café

E E/LP E/WPC
%H20 9,83 +2,332 4,02 +0,26" 4,77 +0,39°
aw 0,44 + 0,002 0,24 +0,01° 0,20 +0,01¢
Dv90 (um) 31,57 + 0,372 196,17 + 7,71° 18,61 + 7,462
<1um (%) 9,50 + 0,352 6,92 + 1,842 9,07 + 4,122

Valores expressos como média + desvio padrao. Médias seguidas por letras iguais na linha nao diferem
entre si (p<0,05). E: extrato de pelicula prateada do café; E/LP: extrato de pelicula prateada do café
encapsulado com leite em p6 desnatado; E/WPC: extrato de pelicula prateada do café encapsulado
com proteina concentrada do soro do leite.

Fonte: ELABORADO PELA PROPRIA AUTORA (2022)

N&o houve diferenca significativa (p<0,05) para o teor de agua entre os
ingredientes obtidos. O teor de agua do extrato da pelicula prateada do café
encapsulado com leite em p6 desnatado instantaneo foi de 4,02 + 0,26 % e do extrato
da pelicula prateada do café encapsulado com WPC foi de 4,77% + 0,39 %. Os
resultados de teor de agua para os ingredientes foram inferiores ao obtido para o
extrato da pelicula prateada do café (9,83 + 2,33 %).

O teor de 4gua é uma caracteristica importante em produtos em p6 por interferir
na fluidez, pegajosidade e estabilidade ao longo do armazenamento. Os valores de
teor de 4gua obtidos para os ingredientes estdo dentro de uma faixa ideal, abaixo de
5%, que garante maior estabilidade e diminuicdo da degradacé&o para produtos em po6
(COUTO et al., 2013; CARMO et al., 2018). Além disso, o baixo teor de agua evita a
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aglomeracao de particulas e 0 empastamento, o que poderia reduzir a retencdo de
componentes bioativos (DAZA et al., 2016).

A atividade de agua apresentou diferencas significativas (p<0,05) entre os
valores encontrados. Comparando 0s materiais encapsulantes, o extrato da pelicula
prateada do café encapsulado com WPC apresentou menor aw que o encapsulado
com leite em po instantaneo, para p<0,05. A atividade de agua do extrato encapsulado
com WPC foi de 0,20 = 0,01 e leite em p0 desnatado foi de 0,24 + 0,01. Em ambos os
casos, a atividade de agua é significativamente menor (p<0,05) quando comparada
ao extrato liofilizado da pelicula prateada do café (0,44 + 0,00).

Esses valores foram menores do que os encontrados por Calva-Estrada et al.
(2018), em que as microcapsulas de extrato natural e sintético de baunilha
encapsuladas com WPC, apresentaram atividade de agua de 0,350 + 0,01 e 0,335 *
0,02, respectivamente. Os valores encontrados para atividade de agua também sdo
ligeiramente menores que os encontrados por Rocha et al. (2019), em que os po6s
encapsulados de jabuticaba, jussara e mirtilo tiveram valores entre 0,3 e 0,4 para 0s
diferentes agentes encapsulantes utilizados, entre eles WPC, maltodextrina e goma
arabica.

Os alimentos de baixa atividade de agua (<0,60) s&o microbiologicamente mais
estaveis. A atividade de agua elevada indica maiores teores de agua livre para a
ocorréncia de reacdes bioquimicas e, portanto, menor prazo de validade (FENNEMA,
2010). De acordo com de Paula et al. (2020), as atividades de agua acima dessa faixa
podem resultar em reagfes de degradagcdo do produto, hidrélise e reagbes néo
enzimaticas, possibilitando o desenvolvimento de microrganismos. Portanto, 0os pos
encapsulados com leite em pd desnatado instantaneo e WPC nessa faixa de valor
podem ser considerados valores baixos de atividade de agua, promovendo a melhor
conservacgao e prolongamento da vida util dos produtos em pé.

Na Tabela 1 também foram apresentados os dados referentes a distribuigéo
granulométrica pela porcentagem de particulas menores que 1um de tamanho e os
dados Dv90, em que 90% das particulas com valores iguais ou inferiores ao resultado
obtido. O extrato da pelicula prateada do café encapsulado com WPC apresenta um
valor significamente (p<0,05) menor de Dv90 quando comparado ao extrato da
pelicula prateada do café encapsulado com leite em pd desnatado. Enquanto no
extrato da pelicula prateada do café encapsulado com WPC 90% das particulas estéo

com tamanho abaixo de 18,61 + 7,46um, para o extrato da pelicula prateada do café
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encapsulado com leite em pdé desnatado, 90% das particulas estdo com tamanho
abaixo de 196,17 £+ 7,71um. Para esse mesmo parametro, ndo houve diferenca
significativa (p<0,05) entre o extrato da pelicula prateada do café e o extrato da
pelicula prateada do café encapsulado com WPC.

Sabe-se que quanto maior o valor de Dv90, menor a eficiéncia de reconstituicéo
do po6 (DE PAULA et al., 2020). De Paula et al. (2020), encontrou uma média de 51,11
a 171,18 para Dv90 em trés dos tratamentos utilizados, valores maiores quando
comparado ao valor de Dv90 encontrado para o extrato de pelicula prateada do café
encapsulado com WPC, o que demonstra uma pior reconstituicdo dos pos.

Com relagédo ao parametro <1um (%), ndo houve diferenca significativa
(p=0,05) entre a porcentagem de particulas menores que 1um nas trés amostras. Na
andlise das particulas da pelicula prateada do café, 9,50 + 0,35% estao na regido
abaixo de 1um. Enquanto no extrato da pelicula prateada do café encapsulado com
leite em po, 6,92 + 1,84% das particulas estdo na regido menor que 1um e no extrato
da pelicula prateada do café encapsulado com WPC, 9,07 + 4,12% das particulas
estdo abaixo de 1um. Uma maior quantidade de particulas na regido abaixo de um
micrometro, mostra uma melhor capacidade de reidratacdo dos pés (FRANCISQUINI
et al., 2020).

Por meio dos resultados obtidos, € possivel inferir que o extrato da pelicula
prateada do café encapsulado com leite em po teve uma pior capacidade de
reidratacdo, visto que seus resultados apresentaram uma menor quantidade de
particulas na regiao abaixo de 1um e o0 Dv90 é maior. J4 0 extrato da pelicula prateada
do café encapsulado com WPC, apresentou numericamente o maior percentual de
particulas abaixo de 1um e Dv90 estatisticamente menor (p<0,05), ou seja, grande
parte das particulas dele estdo numa regido bem mais baixa do que o extrato da
pelicula prateada do café com leite em p6. Com isso, pode-se inferir que o extrato da
pelicula prateada do café encapsulado com WPC foi o que teve uma melhor

capacidade de reidratacéo.
5.1.2 Andlise de cor
Os parametros de cor avaliados foram, a coordenada L* que representa a quéo

clara ou escura € a amostra, com valores variando de 0 (totalmente escuro) a 100

(totalmente claro); coordenada a* (componente verde/vermelho) e a coordenada b*



34

(componente azul/amarelo). O indice de escurecimento (BI) foi utilizado para avaliar
a intensidade da cor marrom das amostras, correlacionando os parametros L*, a* e

b*. Os resultados colorimétricos obtidos estdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 2 — Valores médios dos parametros de cor e do indice de escurecimento das

amostras
E LP WPC E/LP E/WPC
L* 31,16+1,162 95,91 +0,01° 92,47 +0,02° 88,47 + 0,221 88,21 + 0,05¢
a*  9,93+0,20° -4,62 +0,02° -2,28 +0,01¢ 0,75 +0,37¢ -0,07 £0,07°
b* 13,02 + 2,562 16,25 + 0,09° 16,24 +0,11° 15,90 + 0,30° 15,35+ 0,14°
Bl 77,36 + 16,652 14,46 +0,12° 16,99 + 0,14° 19,99 + 0,40° 18,60 + 0,14°

Valores expressos como média + desvio padrdo. Médias seguidas por letras iguais na linha néo
diferem entre si (p<0,05). L* indica luminosidade, coordenada a* verde-vermelho, coordenada b* azul-
amarelo e Bl (browning index) o indice de escurecimento. E: extrato de pelicula prateada do café; LP:
leite em po desnatado; WPC: proteina concentrada do soro do leite; E/LP: extrato de pelicula prateada
do café encapsulado com leite em p6é desnatado; E/WPC: extrato de pelicula prateada do café
encapsulado com proteina concentrada do soro do leite.

Fonte: ELABORADO PELA PROPRIA AUTORA (2022)

Ao analisar os resultados obtidos para L*, houve uma variagéo de 31,16 + 1,16
a 95,91 + 0,01 para as amostras. Houve diferenca significativa (p<0,05) entre o extrato
da pelicula prateada do café (31,16 £+ 1,16), o leite em p6 desnatado (95,91 £ 0,01) e
o WPC (92,47 £ 0,02). Essa coordenada foi menor para o extrato liofilizado da pelicula
prateada do café, o que pode ser explicado pela sua cor caracteristica do café torrado.
Em contrapartida, o nimero foi maior para o leite em p6 desnatado, indicando que sua
coloracdo é a mais préoxima de branco. Nas amostras dos ingredientes bioativos, o
resultado de luminosidade néo teve diferenca significativa (p<0,05) entre eles, sendo
de 88,47 + 0,22 para o extrato da pelicula prateada do café encapsulado com leite em
pé desnatado e de 88,21 + 0,05 para o extrato da pelicula prateada do café
encapsulado com WPC. Por meio da analise desses resultados, € possivel concluir
gue a encapsulacdo torna o pé mais claro, sendo essa uma caracteristica que
beneficia seu uso como ingrediente na industria de alimentos.

Quanto a coordenada a* houve diferenca significativa entre os tratamentos
(p<0,05). A média de encapsulados com leite em p6 desnatado instantéaneo foi de 0,75
+ 0,37 e WPC foi de -0,07 £ 0,07. Esses resultados indicam que o valor encontrado
para o extrato da pelicula prateada do café encapsulado com WPC, esta mais proximo
de verde, quando comparado ao extrato da pelicula prateada do café encapsulado
com leite em po desnatado. Também houve diferenca significativa (p<0,05) dos
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resultados do extrato da pelicula prateada do café, leite em p6 desnatado e WPC (9,93
+ 0,20, 4,62 £ 0,02 e -2,28 £+ 0,01, respectivamente). Entre eles, os valores
encontrados para a pelicula prateada do café indicam maior proximidade da coloracéo
avermelhada, em comparacdo aos demais.

Ao comparar a variavel b*, observa-se que ndo ha diferenca significativa
(p=<0,05) entre as amostras de leite em pé desnatado (16,25 + 0,09), WPC (16,24 +
0,11) e ambos os extratos da pelicula prateada do café encapsulados (15,90 + 0,30
para o extrato da pelicula prateada do café encapsulado com leite em p6 e 15,35 +
0,14 para o extrato da pelicula prateada do café encapsulado com WPC). Contudo,
h& diferenca significativa (p<0,05) para o extrato de pelicula prateada do café (13,02
+ 2,56). Esses resultados indicam a maior proximidade das amostras de leite em po
desnatado, WPC e dos extratos da pelicula prateada do café encapsulados com a
coloracdo amarela, quando comparadas ao extrato da pelicula prateada do café puro.

O indice de escurecimento é usado para avaliar a intensidade da cor marrom
de diferentes produtos alimenticios, como kiwis durante a secagem com ar quente e
micro-ondas (MASKAN, 2001), cogumelos frescos fatiados (OLIVEIRA et al., 2012),
soro de leite isolado proteico (NORWOOD et al., 2017). Nesse trabalho, com relacéo
ao indice de escurecimento, ndo houve diferenca estatistica significativa (p<0,05)
entre as amostras de leite em p6 (14,46 £ 0,120), WPC (16,99 + 0,14) e os ingredientes
bioativos produzidos (19,99 + 0,40 para o extrato da pelicula prateada do café
encapsulado com leite em p6 e 18,60 + 0,14 para o extrato da pelicula prateada do
café encapsulado com WPC), demonstrando que eles ndo séo diferentes entre eles
em termos de intensidade de coloragdo marrom. J& o extrato puro da pelicula prateada
do café, diferiu significativamente (p<0,05) das demais amostras, sendo o valor de Bl
encontrado 77,36 * 16,65.

Por meio desses resultados, é possivel concluir que ambos os ingredientes
obtidos a partir da pelicula prateada do café e matrizes proteicas apresentaram
resultados favoraveis a producdo de um ingrediente alimenticio com relagdo ao
aspecto colorimétrico. Isso se confirma pelo parametro L* que foi maior para as
amostras encapsuladas quando comparada ao extrato da pelicula prateada do café
puro, e também para o Bl, em que ambos os extratos da pelicula prateada do café
encapsulados apresentaram resultados menores estatisticamente (p<0,05) quando

comparados ao extrato da pelicula prateada do café puro. Essa caracteristica de um
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pé mais claro é favoravel no desenvolvimento de um ingrediente alimenticio por

apresentar menor interferéncia na coloracéo do produto final da industria.
5.1.3 Determinac&o de compostos fendlicos e atividade antioxidante

Os resultados da andlise de compostos fendlicos, de atividade antioxidante
frente ao radical DPPH e da avaliacéo da atividade de sequestro de 6xido nitrico (NO)
do extrato de pelicula prateada do café e dos ingredientes obtidos a partir da pelicula

prateada do café e as matrizes proteicas, estdo apresentados na tabela 3.

Tabela 3 — Compostos fendlicos e atividade antioxidante das amostras

Quercetina*/

E E/LP EWPC Acido Galico™
Compostos
Fendlicos (mg 74,78 + 5,022 29,23 +8,39° 34,00 + 8,38° -
AGE/q)
DPPH (IC50) 66,15 + 6,662 184,35 + 33,85° 9,63 + 2,92°¢ 0,05 + 0,00°

NO (% inibi¢cdo na
concentragdo 250 59,40 £ 3,152 57,73 + 3,052 44,24 + 0,76° 51,74 + 3,09°
pg/mL)

Valores expressos como média + desvio padrdo. Médias seguidas por letras iguais na linha néo
diferem entre si (p<0,05). *Padrao utilizado como referéncia no teste do DPPH; **Padrao utilizado
como referéncia no teste do NO; E: extrato de pelicula prateada do café; E/LP: extrato de pelicula
prateada do café encapsulado com leite em p6 desnatado; E/WPC: extrato de pelicula prateada do
café encapsulado com proteina concentrada do soro do leite.
Fonte: ELABORADO PELA PROPRIA AUTORA (2022)

Com relacdo aos compostos fenolicos, os resultados encontrados foram de
74,78 + 5,02mg AGE/g de extrato liofilizado da pelicula prateada do café, 29,23 +
8,39mg AGE/g para o extrato da pelicula prateada do café encapsulado com leite em
p6 desnatado e de 34,00 + 8,38 mg AGE/g para o extrato da pelicula prateada do café
encapsulado com WPC. Néao houve diferenca significativa (p<0,05) entre os extratos
da pelicula prateada do café encapsulados. O mesmo ndo acontece para o extrato da
pelicula prateada do café, em que héa diferenca significativa (p<0,05) em comparacao
aos demais.

Nzekoue et al. (2020) realizou a extracdo da pelicula prateada por meio de
solventes distintos, os quais influenciaram diretamente no conteudo total de fendlicos.

A média dos resultados obtidos variou entre 40,4 a 73,4mg AGE/g. Valores menores
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foram encontrados por Zengin et al. (2020), que realizou a extragcdo em banho
ultrassénico. Foram encontrados valores para a composicao de fendlicos entre 20,49
a 35,68 mg AGE/qg.

Existem véarias metodologias de extracao para compostos fendlicos, uma vez
gue sua solubilidade pode variar de acordo com o solvente utilizado e também de
acordo com outras variaveis, como tempo, temperatura e agitacdo. Nesse contexto,
nao existe uma unica metodologia que abranja a extracdo de compostos fendlicos,
onde a otimizacdo da extracdo pode se dar pela interpolacdo de solventes, preparo
da amostra ou métodos de extragdo, o que acarreta na amplitude de resultados
encontrados (MARTUSCELLI et al., ALARA et al., 2021).

Vimercati et al. (2022) relata ter encontrado valor aproximado a 6 mg AGE/g ao
analisar a composicdo de fendlicos em extrato de pelicula prateada do café
encapsulada com goma arabica, maltodextrina e albumina do ovo. Outros estudos
analisaram a composicéo de fendlicos para diferentes extratos, utilizando leite em po
e WPC como encapsulantes.

Diferentes métodos podem ser utilizados para avaliar a atividade antioxidante
em alimentos e sistemas biolégicos (BALLESTEROS et al., 2017). No entanto, como
cada método é baseado em reacdes diferentes, € altamente recomendavel determinar
0 potencial antioxidante de uma amostra por métodos diferentes para melhor
interpretar os resultados.

No ensaio de DPPH, observou-se aumento da capacidade antioxidante no
extrato da pelicula prateada do café encapsulado com WPC. Este método € baseado
no consumo de radical DPPH pela reagdo com o0s extratos, em que a menor
guantidade de reducdo de DPPH em 50% tem a maior capacidade antioxidante
(DAWIDOWICZ et al., 2012). Ou seja, o resultado de IC50 obtido para o extrato da
pelicula prateada do café encapsulado com WPC (IC50 9,53 + 2,92) mostrou maior
potencial antioxidante do que o encontrado para o extrato liofilizado da pelicula
prateada do café (IC50 66,15 + 6,66) e também para o extrato da pelicula prateada
do café encapsulado com leite em p6 desnatado (IC50 184,35 + 33,85), além de ser
estatisticamente equivalente a quercetina, substancia de referéncia na reacdo. Isso
pode ser atribuido a inativacdo de peroxidases, que apresentam atividade pro-
oxidante, ou a formagdo de novos compostos antioxidantes, ou a melhora da

capacidade antioxidante de compostos naturais (GOMES et al., 2020).
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O resultado do presente estudo para atividade antioxidante foi melhor do que o
encontrado por Calva-Estrada et al. (2018), em que as microcapsulas de extrato
natural e sintético de baunilha encapsuladas com WPC, apresentaram IC50 de 36,20
+ 3,50 e 29,50 + 0,09, respectivamente.

Para a avaliacdo da atividade de sequestro de oxido nitrico (NO), o extrato
liofilizado da pelicula prateada do café inibiu 59,40 + 3,15% na concentracédo de 250
Hg/mL; enquanto o extrato da pelicula prateada do café microencapsulado com leite
em poé desnatado e WPC inibiu 57,73 £ 3,05% e 44,24 + 0,76%, respectivamente, na
mesma concentracdo. Houve diferenca significativa (p<0,05) entre os extratos da
pelicula prateada do café encapsulados.

Tanto o leite em p6 desnatado quanto o WPC tém atividade antioxidante
descrita na literatura (GAD et al., 2011; HU et al., 2018; KUIAJ et al., 2022). A
combinacdo de WPC com o extrato da pelicula prateada do café potencializou
significativamente a atividade antioxidante pelo método DPPH. O aumento do
potencial da atividade antioxidante também foi relatado por Tsali e Goula (2018) e
Kufaj et al. (2022) utilizando leite em po e por Gad et al. (2011) e Hu et al. (2018)
utilizando WPC.

Em geral, a atividade antioxidante pode ser elevada pela conjugagao de
proteinas com compostos fendlicos, no entanto alguns estudos relatam a reducgéo de
atividade (FU et al., 2017; FENG et al., 2018, LIU et al., 2019). A atividade antioxidante
dos conjugados fendlicos-proteinas depende do método de determinacédo da atividade
antioxidante bem como da natureza dos fendlicos que participam da reacdo (LIU et
al., 2019). Desta forma, 0 aumento da atividade antioxidante ao associar as proteinas
do leite com os compostos fendlicos presentes no extrato da pelicula prateada do café,
pelo método DPPH, pode ser justificada pela interacéo sinérgica entre as moléculas.

O teor de compostos fendlicos e a atividade antioxidante dos ingredientes
bioativos produzidos a partir da pelicula prateada e matrizes proteicas demonstram o

grande potencial de aplicacao na industria de alimentos.
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5.1.4 Analise morfoldgica

Na figura 3 estdo as imagens obtidas por microscopia eletronica de varredura,
do extrato da pelicula prateada do café e dos extratos da pelicula prateada do café
encapsulados com leite em p6 desnatado e WPC.

Figura 3 — Imagens obtidas por microscopia eletronica de varredura das

amostras analisadas

NEEM-UFJF 20220918 D51 x1.0k 100 um

NEEM-UFJF 202209718 AL D52 x1.0k 100 um

NEEM-UFJF 202210914 AL D51 x1.0k 100 um

Onde: A: extrato de pelicula prateada do café; B: extrato de pelicula prateada do café encapsulada com
leite em po6 desnatado e C: extrato de pelicula prateada do café encapsulado com proteina concentrada
do soro do leite. Eletromicrografias em aumento de 1000x.

Fonte: ELABORADO PELA PROPRIA AUTORA
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De acordo com os resultados, é possivel observar que o extrato liofilizado da
pelicula prateada do café, observado em A, apresentou uma morfologia
completamente diferente, quando comparado as particulas secas por spray-dryer. A
morfologia ficou semelhante a serragem, que é tipica do processo de liofilizacédo
(MAHDAVEE KHAZAEI et al., 2014). De acordo com Kuck e Norefia (2016), a rigidez
estrutural ocasionada pela superficie congelada e a falta de agua no estado liquido
resultam em uma estrutura porosa sem encolhimento, que € a principal caracteristica
de alimentos secos por liofilizacdo. Além disso, o maior tamanho das particulas pode
ser atribuido a baixa temperatura do processo e a falta de forca para quebrar as
particulas congeladas ou para alterar a superficie durante a secagem (CHEN; CHI;
XU, 2012).

Por outro lado, as amostras B e C apresentaram maiores quantidades de
particulas finas, mantiveram tamanhos muito semelhantes e a maioria das particulas
apresentou um aspecto desidratado. As particulas encapsuladas por spray-dryer
apresentaram uma superficie esférica com uma superficie externa enrugada com
algumas concavidades, caracteristicas tipicas desse método de encapsulacéo
(PASRIJA et al.; PINTO et al.; SANTIAGO-ADAME et al., 2015; BALLESTEROS et al.,
2017).

Essas capsulas esféricas absorvem o extrato e, apds o processo de secagem,
permitem que os componentes sejam protegidos nos materiais (BASLLESTEROS et
al., 2017). As concavidades presentes na superficie provavelmente sao formadas pela
retracao/contracao das particulas durante as etapas iniciais do processo de secagem,
devido a drastica perda de umidade seguida de resfriamento (PINTO et al., 2015;
KUCK; NORENA, 2016).

Além disso, o aspecto enrugado de algumas particulas pode estar relacionado
a formacao mais lenta da camada protetora durante a secagem das gotas atomizadas,
que podem estar associadas ao uso de baixas temperaturas de secagem. Nesse caso,
a camada protetora formada permanece umida e flexivel por mais tempo, de modo
gue a particula pode desinflar e enrugar enquanto o vapor formado no interior da
particula se condensa a medida que a particula se move para as regides mais frias do
secador (DIAS et al., 2018).

Segundo Ballesteros et al. (2017) é esperado que a morfologia das capsulas
mude apos os processos de liofilizacdo e spray-dryer, devido as diferentes condi¢cdes

gue sao usadas em cada processo. As duas técnicas de encapsulamento que
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envolvem diferentes condi¢cbes operacionais que influenciam fortemente a morfologia,
a estabilidade e o mecanismo de liberacdo do composto bioativo (PASRIJA et al.,
2015). Estas diferencas morfologicas podem alterar o poder de encapsulacéo e o
mecanismo de liberacdo, podendo ter impactos diferentes quando incorporados em
produtos alimenticios.

Por meio desses resultados, podemos concluir que os extratos da pelicula
prateada do café encapsulados por spray-dryer produzem particulas esféricas que
podem proteger o material do nucleo, com encapsulamento uniforme sem poros na
superficie, sendo fundamental para a ressuspensdo e na melhor distribuicdo das
particulas na industria de alimentos, aprimorando as caracteristicas tecnolégicas do

ingrediente.



42

6. CONCLUSAO

Os ingredientes produzidos a partir do extrato da pelicula prateada do café e
leite em p6 e WPC apresentaram atividade de agua dentro de uma faixa que garante
maior estabilidade e diminuicdo da degradacdo para produtos em po6. Esses
resultados indicam que os ingredientes produzidos sdo microbiologicamente mais
estaveis, promovendo assim a melhor conservacao e prolongamento da vida atil dos
produtos em po.

Na andlise da distribuicdo do tamanho das particulas, a partir dos resultados
obtidos para Dv90 (um) e <1um (%), pode-se inferir que o extrato da pelicula prateada
do café e WPC propicia uma melhor capacidade de reidratacdo, favorecendo as
caracteristicas tecnoldgicas do ingrediente. Os ingredientes produzidos apresentaram
coloracbes mais claras, resultados favoraveis a producdo de um ingrediente
alimenticio com relagédo ao aspecto colorimétrico.

O teor de compostos fendlicos e a atividade antioxidante dos ingredientes
demonstram o grande potencial deles como fonte natural de compostos fendlicos e
atividade antioxidante. Os ingredientes apresentaram particulas esféricas que podem
proteger o material do ndcleo, com encapsulamento uniforme sem poros na superficie,
sendo fundamental para a ressuspensao e na melhor distribuicdo das particulas na
industria de alimentos, aprimorando as caracteristicas tecnologicas do ingrediente.

O encapsulamento por spray drying demonstrou ser um processo para superar
as desvantagens da instabilidade das moléculas bioativas e melhorar as
caracteristicas tecnolégicas do produto.

Por meio desse trabalho foi possivel desenvolver um ingrediente contendo
bioativos extraidos da pelicula prateada do café associados a matrizes proteicas,
utilizando um método de secagem por spray-drying, com propriedades promissoras
para aumentar a estabilidade e biodisponibilidade das substancias fendlicas e
caracteristicas tecnoldgicas desejaveis, permitindo a aplicabilidade desse ingrediente

em produtos alimenticios.
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