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RESUMO 

 

O Brasil é o maior produtor e exportador mundial de café, apresentando forte impacto na 

economia do país. Diante disto, a cultura do café dá origem a elevados volumes de 

subprodutos, tendo destaque para a casca. As cascas do café são caracterizadas por conter 

metabólitos secundários, como os compostos fenólicos, apresentando-se como matéria-

prima para obtenção de compostos bioativos de interesse em alimentos. Sendo assim, o 

objetivo do trabalho foi avaliar diferentes métodos de extração (convencional sólido-líquido 

com temperatura de 60 ºC em banho-maria e não convencional assistido por ultrassom), 

formas de obtenção da matéria-prima (in natura e desidratada) e soluções extratoras (água 

100% ou etanol 100% ou a mistura de ambos 1:1) de compostos bioativos a partir da casca 

de café (Coffea arabica L.). Os extratos foram avaliados através do potencial antioxidante 

utilizando os ensaios de atividade sequestradora do radical 2,2-diphenyl-1-picrylhydrazil 

(DPPH•), atividade sequestradora do radical 2,2- azino-bis (3-etilbezotiazolina)-6-ácido 

sulfônico (ABTS●+) e redução ao ferro (FRAP) e posteriormente foi ralizada a 

quantificação dos compostos fenólicos totais, flavonoides totais, taninos condensados e 

identificação dos compostos fenólicos majoritários por cromatografia líquida. Verificou-se 

que a mistura de água e etanol (1:1) apresentou melhor capacidade de extração dos 

compostos com atividade antioxidante e ambos os métodos, convencional e não 

convencional exibiram resultados satisfatórios. Somados a isso, verificou-se também que os 

melhores resultados foram apresentados pelos extratos que utilizaram a matéria-prima 

desidratada. O extrato EBDM apresentou elevada atividade antioxidante (84,95 %, e 

92,81%) para os ensaios DPPH e ABTS. Avaliando o teor de compostos fenólicos totais 

(97,89 mg CAE/g) e taninos condensados (79,71 mg CE/g) dos extratos, corroborando com 

os resultados das atividades antioxidantes, de forma geral, a solução extratora de melhor 

atuação foi a mistura de água e etanol (1:1), utilizando a casca desidratada e extração 

convencional como melhor método, apresentando maiores teores dos compostos bioativos 

em questão. Para análise de flavonoides totais, além do extrato que usou a mistura dos 

solventes, o extrato obtido em água (15,69 mg CE/g) obteve destaque na extração pelo 

método convencional. No entanto, a partir da análise do perfil fenólico, os compostos 

majoritários encontrados em ambos os extratos foram o ácido gálico, cafeico e clorogênico, 

sendo este último o composto identificado em maior concentração (337,07 µg/g). Sendo 

assim, os resultados obtidos neste trabalho demonstram que a utilização da casca de café se 

mostrou eficiente como uma matéria-prima para obtenção de extratos ricos em compostos 

bioativos com elevado potencial antioxidante. 

Palavras- chave: Atividade antioxidante, compotos fenólicos, café, casca de café, extração 

convencional, extração assistida por ultrassom.  

 

 

 

 

 

 



ABSTRACT 

 

Brazil is the world's largest coffee producer and exporter, with a strong impact on the 

country's economy. In view of this, the coffee culture gives rise to high volumes of waste, 

with emphasis on the husk. Coffee husks are characterized by exhibiting secondary 

metabolites, such as phenolic compounds, presenting themselves as raw material for 

obtaining bioactive compounds of interest in food. Therefore, the objective of the work was 

to evaluate different extraction methods (conventional solid-liquid with a temperature of 60 

ºC in a water bath and unconventional assisted by ultrasound), ways of obtaining the raw 

material (in natura and dehydrated) and solutions extractors (100% water or 100% ethanol or 

a mixture of both 1: 1) of bioactive compounds from the coffee husk (Coffea arabica L.). 

The extracts were evaluated for their antioxidant potential using the 2,2-diphenyl-1-

picrylhydrazil (DPPH •) scavenging activity assay, 2,2-azino-bis (3-ethylbezothiazoline) -6-

acid scavenging activity sulfonic (ABTS ● +) and reduction to iron (FRAP) and later the 

quantification of total phenolic compounds, total flavonoids, condensed tannins and 

identification of major phenolic compounds by liquid chromatography was performed. It 

was found that the mixture of water and ethanol (1: 1) showed better extraction capacity of 

compounds with antioxidant activity and both methods, conventional and unconventional, 

showed satisfactory results. Added to this, it was also found that the best results were 

presented by the extracts that used the dehydrated raw material. The EBDM extract showed 

high antioxidant activity (84.95%, and 92.81%) for the DPPH and ABTS assays. Evaluating 

the content of total phenolic compounds (97.89 mg CAE / g) and condensed tannins (79.71 

mg CE / g) in the extracts, corroborating with the results of antioxidant activities, in general, 

the best extraction solution was the mixture of water and ethanol (1: 1), using the dehydrated 

peel and conventional extraction as the best method, presenting higher levels of the bioactive 

compounds in question. For analysis of total flavonoids, in addition to the extract that used 

the solvent mixture, the extract obtained in water (15.69 mg CE / g) was highlighted in the 

extraction by the conventional method. However, from the analysis of the phenolic profile, 

the major compounds found in both extracts were gallic, caffeic and chlorogenic acid, the 

latter being the compound identified in the highest concentration (337.07 µg / g). Thus, the 

results obtained in this work demonstrate that the use of coffee husks proved to be efficient 

as a raw material for obtaining extracts rich in bioactive compounds with high antioxidant 

potential. 

 

Keywords: Antioxidant activity, phenolic compounds, coffee, coffee husk, conventional 

extraction, ultrasound assisted extraction. 
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1 INTRODUÇÃO  

 

 Atualmente, o Brasil se encontra como o maior produtor e exportador mundial de café 

apresentando forte impacto na economia, sendo o país responsável por 30% do mercado 

internacional, produzindo um total de aproximadamente 20 milhões de sacas, onde 46,25% 

são destinadas ao consumo interno. Sua produção mundial atingiu cerca de 168,72 milhões de 

sacas entre 2018-2019 (USDA, 2019; ABIC, 2019).   

Entretanto, devido à elevada produção de café, após o processamento, acarreta na 

geração de uma grande quantidade de subprodutos, dentre os principais, a casca, a polpa, a 

mucilagem e pergaminho (GEMECHU, 2020).  

Segundo Murthy e Naidu (2012), os subprodutos do café são ricos em nutrientes como 

proteínas, carboidratos,  fibras alimentares além de serem fonte de compostos bioativos como 

a cafeína e o ácido clorogênico. Nos últimos anos estudos vem avaliando a composição 

química de matrizes vegetais e seus subprodutos, na busca por uma fonte natural desses 

compostos bioativos. Esses compostos apresentam alta capacidade antioxidante, 

principalmente por apresentarem elevado teor de compostos fenólicos e por isto o uso de 

subprodutos tem recebido uma grande atenção (HU; WANG; ZHANG; QIU, 2019; 

CASTALDO et al., 2020).  

Diante disto, os subprodutos do café, com destaque para a casca foi objeto de estudo 

de pesquisadores, que estão atualmente em busca de compostos bioativos com potencial 

antioxidante (ANDRADE et al., 2012; MATOS, 2014; BAGUETA et al., 2017; SOUSA, 

2018; IRIONDO-DEHOND et al., 2019a). 

No entanto, uma grande desvantagem em relação a esses compostos é a dificuldade de 

extraí-los. Ainda assim, estudos sobre métodos de extração de compostos bioativos vêm 

sendo desenvolvidos, e em paralelo, métodos de quantificação e identificação dos compostos 

(QUATRIN et al., 2019; BARROS et al., 2019). 

Segundo Wijngaard et al. (2012), diferentes técnicas são utilizadas para a extração, 

podendo ser classificadas em métodos convencionais e não convencionais. Dentre as técnicas 

convencionais pode-se destacar a extração sólico-líquido com aquecimento utilizando banho-

maria. Nesse método de extração, a aplicação do calor aumenta a solubilidade dos compostos 

e faz com que o solvente aumente sua capacidade de penetração na matriz para extrair os 

compostos de interesse (ERDOGAN et al. 2011; MARAN et al. 2013).  
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Dentre os métodos não convencionais a extração assistida por ultrassom tem ganhado 

destaque, o método consiste na aplicação de ondas mecânicas que atuam rompendo a parece 

celular da matriz vegetal facilitando o contato sólido-solvente e assim liberando os compostos 

bioativos (ARRUDA et al. 2019).   

Existem vários solventes que são utilizados no processo de extração de compostos 

bioativos. Etanol, metanol, acetona e misturas aquosas são frequentemente usados e tem 

demonstrado eficiência na recuperação desses compostos. Entretanto, não existe um único 

solvente que seja capaz de extratir ao mesmo tempo todas as classes de compostos bioativos e 

sendo assim, é de extrema importância estudos para se determinar a melhor solução extratora 

dos compostos de interesse (NGO et al., 2017; MAGRO; CASTRO, 2020).  

A extração dos compostos fenólicos a partir da casca do café foi reportada 

anteriormente (ANDRADE et al., 2012; MATOS, 2014; BAGUETA et al., 2017; SOUSA, 

2018), nestas pesquisas, as extrações foram realizadas pelas técnicas de ultrassom, soxhlet, 

extração supercrítica, maceração e shaker, e os solventes orgânicos mais eficientes  foram 

metanol, etanol, acetato de etila, éter de petróleo e água.  

Diante do supracitado, o presente trabalho teve como objetivo estudar diferentes 

métodos de extração (convencional e assistida por ultrassom) e soluções extratoras (etanol, 

água e a mistura de ambos) de compostos fenólicos a partir da casca de café (Coffea arábica 

L.), in natura e após desidratação, bem como quantificar e identificar os compostos fenólicos 

e avaliar a atividade antioxidante in vitro dos extratos. E dessa forma, obter compostos 

fenólicos antioxidantes através de uma matriz vegetal que apresenta baixo custo, utilizando 

métodos de extração simples e eficientes bem como, obter informações importantes acerca de 

possíveis propriedades funcionais da casca de café, fornecendo suporte científico para o 

desenvolvimento de produtos alimentícios ricos em antioxidantes naturais.  

2 REVISÃO DE LITERATURA  

 

2.1 CAFÉ: PRODUÇÃO, CONSUMO E EXPORTAÇÃO 

 

A história do café teve origem na Etiópia há cerca de mil anos atrás, onde foram 

observados seus efeitos quando seus grãos eram consumidos. O país responsável pela difusão 

dessa cultura foi a Arábia, onde o mesmo se tornou conhecida como “vinho da Arábia”, ao ser 

inserido na Europa no século XIV (ABIC, 2019).  
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De acordo com Hejna (2021), o café é a commodity alimentar mais importante do 

mundo, onde cerca de 60 países tropicais e subtropicais produzem café extensivamente e, para 

alguns desses países, essa matéria-prima é o principal produto agrícola de exportação.  

A bebida café é amplamente consumida na maior parte do mundo em virtude aos seus 

atributos de sabor agradável, além do seu efeito estimulante. Os maiores mercados de 

consumo da bebida café são os países Estados Unidos, Brasil e Alemanha, sendo o Brasil o 

segundo maior consumidor do produto (AYSELLI et al., 2021).  

Sua produção mundial nos anos de 2018-2019 atingiu cerca de 168,72 milhões de 

sacas, sendo o Brasil responsável por 1/3 da produção mundial de café (ABIC, 2019). Para 

2019-2020 a produção mundial do café foi estimada em 169,34 milhões de sacas, sendo o 

consumo global esperado de 168,39 milhões de sacas. O Brasil é o maior produtor de café, 

onde sua produção se concentra nos estados de Minas Gerais, Espírito Santo, Paraná e São 

Paulo (ICO, 2020). 

Segundo o Conselho dos Exportadores de Café do Brasil (CECAFÉ), no período de 

Janeiro a Setembro de 2020, o total de café exportado foi de 30,5 milhões de sacas, com uma 

receita equivalente a R$ 19,6 bilhões. Entre as variedades embarcadas, o café arábica teve 

participação de 77,9% nas exportações, já o café robusta também se destacou, pelo aumento 

de 22,3% nas exportações.  

Os principais destinos do café brasileiro foram Estados Unidos com 5,6 milhões de 

sacas de café, Alemanha, com 5,1 milhões de sacas, Bélgica, com 2,4 milhões de sacas, Itália, 

com 2,3 milhões de sacas, Japão com 1,5 milhão de sacas, Turquia com 960,8 mil sacas, 

Federação Russa, com 940,5 mil sacas, México, com 782,2 mil sacas, Espanha com 700 mil 

sacas e Canadá, com 624,2 mil sacas (CECAFÉ, 2020).  

Os grãos do café podem ser produzidos e processados tanto por unidades de 

cooperativas agrícolas como por grandes indústrias (DEBASTIANI  et al. 2021). Segundo 

Consonni; Polla; Gagliani (2018), o cultivo convencional do café ainda é o mais utilizado nas 

lavouras brasileiras, nesse sistema de cultivo faz-se o uso de produtos químicos, como 

fertilizantes, tanto para adubação como para o manejo de pragas, na busca de se obter uma 

maior produtividade.  

No entanto, existe uma tendência de substituição dessa forma de cultivo por novas 

técnicas, como por exemplo, a utilização do sistema orgânico. Atualmente, a agricultura 

orgânica tem se detacado pelos benefícios que oferece para a segurança alimentar e 

sustentabilidade, pela ausência do uso de fertilizantes químicos e agrotóxicos (BEDOYA et 

al. 2017). 
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Existem mais de 100 espécies de café dispersas pelo mundo, no entanto, apenas duas 

apresentam importância econômica, Coffea arabica (Arábica) e Coffea canephora (Robusta), 

sendo responsáveis por 70% e 30% da produção global, respectivamente, sendo conhecidos 

comercialmente como café arábica e café robusta (ESQUIVEL; JIMENEZ, 2012; NEVES et 

al., 2019). A composição do grão de café pode variar de acordo com a espécie utilizada, sendo 

o café arábica o mais apreciado pelos consumidores (BAGUETA et al., 2017).  

O fruto do café é desenvolvido em uma cereja de 10-15 mm de comprimento, 

contendo duas sementes, ou seja, dois grãos de café. Os grãos são cobertos em camadas de 

pericarpo, que é formado por camadas externas de exocarpo, mesocarpo e endocarpo do fruto 

(Figura 1). Essas camadas são a casca de café (exocarpo), polpa de café (mesocarpo), 

pergaminho de café (endocarpo) e prata de café (FERREIRA et al., 2019; GEMECHU, 2020). 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 1- Fruto do café 

Fonte: Ferreira et al., 2019 

 

O fruto do café apresenta metabólitos primários e secundários que se acumulam de 

forma desigual em todas as partes do fruto (GEMECHU, 2020). Da mesma forma que outras 

matrizes vegetais, os grãos de café são compostos de polissacarídeos, como celulose e 

hemicelulose, contendo também, quantidades significativas de carboidratos solúveis, 

proteínas, aminoácidos livres e minerais (ESQUIVEL; JIMENEZ, 2012).  

Em soma, os metabólitos secundários que são encontrados em maior proporção no 

fruto do café são a cafeína (abundante na bebida café e que está associado aos efeitos 

estimulantes) e os compostos fenólicos, mais especificamente, os ácidos clorogênicos, que são 

amplamente difundidos como promotores de saúde (CLIFFORD; JAGANATH; LUDWIG; 

CROZIER, 2017; HU; WANG; ZHANG; QIU, 2019). Devido à composição química e amplo 

consumo, o café e os seus subprodutos vem sendo objeto de estudo de interesse de 

pesquisadores.  
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2.2 SUBPRODUTOS DO CAFÉ 

 

A grande produção e consumo do café acarretam em uma elevada quantidade de 

subprodutos gerados (ANDRADE et al., 2012). De acordo com Janissen e Huynh (2018), o 

processamento do café produz cerca de 0,5 e 0,8 toneladas dos subprodutos polpa e casca de 

café, respectivaente, ao mesmo tempo que gera cerca de seis toneladas de borra de café por 

ano.  O tipo do subproduto gerado é consequente do método utilizado para o processamento 

do café, pois existem dois métodos (Figura 2), via seca e úmida, a diferença dos métodos se 

dá pela complexidade e tipo de café que é produzido (GEMECHU, 2020).  

No processamento por via seca após a colheita as cerejas de café são secas até um teor 

de umidade de 10-11%. Durante este processo os grãos do café são separados e o material que 

os cobre, casca, polpa e pergaminho são retirados em máquina de descasque, sendo os 

principais subprodutos gerados. O principal produto desse processo é denominado café não 

lavado. No processamento úmido as polpas dos frutos são retiradas antes da etapa de 

secagem. Esse processo é baseado na despolpação dos frutos, gerando o subproduto polpa de 

café. Em seguida os grãos podem ser fermentados, onde o produto final é chamado de café 

despolpado, ou podem ser diretamente secos e o produto final é chamado de café descascado. 

Em ambos os casos, após secagem a aproximadamente 12% de umidade, os grãos são 

descascados novamente para remover o pergaminho (OLIVEIRA; FRANCA, 2015; ALVES 

et al., 2017; GEMECHU, 2020).   
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Figura 2- Etapas do processamento de café, por via seca e úmida 

Fonte: Oliveira e Franca, 2015 
 

Os subprodutos oriundos do café se apresentam como potenciais recursos 

agroindústriais ricos em compostos fenólicos que podem ser utilizados pela indústria de 

alimentos como ingredientes na formulação de novos produtos, para uso como aditivos 

naturais (IRIONDO-DEHOND et al. 2019b). Podendo se apresentar também, como uma fonte 

sustentável, já que a preocupação com problemas ambientais tem aumentado o interesse sobre 

o destino desses subprodutos (GEMECHU, 2020). E dessa forma, de acordo com Setter et al. 

(2020) é de grande importância a busca de alternativas e tecnologias que permitam o uso 

desses subprodutos de maneira sustentável.  

2.2.1 Casca de café 

  

Apesar da quantidade de subprodutos agroindustriais que são gerados no mundo, 

apenas uma pequena parcela é aproveitada. Da geração dos subprodutos agrícolas no Brasil, a 

casca de arroz, o bagaço de cana e a casca de café são os predominantes (CAMPOS-VIEGA 

et al., 2015). 
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A composição química da casca do café pode variar de acordo com sua variedade, 

condições de cultivo e seu processamento (BAGUETA et al., 2017). De acordo com Janissen 

e Huynh (2018) a composição química da casca de café em base seca, apresenta carboidratos 

(57,8%), fibras solúveis (31,9%), cinzas (6%), lipídeos (2%), proteínas (9,2%), podendo ser 

uma fonte de compostos bioativos, como a cafeína (1,3%), taninos (4,5%) e cianidinas (20%), 

para a indústria alimentícia.  

Os compostos fenólicos presentes na casca do café apresentam interesse de estudo 

por pesquisadores devido aos seus potenciais efeitos positivos na saúde humana. Até o 

momento, esse subproduto tem sido usado como fonte de fibra alimentar e também como 

fonte de antocianinas (GEMECHU, 2020). Dessa forma, considerando sua composição 

química, a casca do café apresenta grande potencial como ingrediente alimentar e como fonte 

natural de nutrientes e compostos bioativos (IRIONDO-DEHOND et al., 2019a).  

Estudos relacionados com o aproveitamento das cascas do café são de grande interesse 

e importância e resultados de algumas pesquisas comprovam o potencial de sua utilização 

(GEMECHU, 2020). Na Tabela 1 encontram-se descritas pesquisas que utilizaram a casca de 

café e suas bioatividades.  
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Tabela 1. Atividades bioativas da casca de café.  

Bioatividade Método utilizado Resultados encontrados Referência 

 

 

Antioxidante  

O estudo avaliou a atividade antioxidante in vitro da 

casca de café pelos ensaios DPPH e ABTS. 

A extração dos compostos foi realizada pelos métodos de 

ultrassom, soxhlet e supercrítica, com etanol, hexano, 

acetato de etila e diclorometano como solução extratora. 

A identificação dos compostos foi realizada utilizando 

HPLC. 

Os compostos fenólicos encontrados em maior 

concentração nos extratos da casca de café foram os  

ácidos clorogênico, gálico, tânico, além da cafeína e 

teobromina. Os extratos apresentaram porcentagem de 

inibição frente ao radical DPPH que variaram de 16,5 a 

90,3% e parao radical ABTS de 4,3 a 29,3 %.  

 

 

Andrade et al. 

(2012) 

 

 

Antimicrobiano  

O estudo avaliou a atividade antimicrobiana dos extratos 

da casca de café através da Determinação da 

Concentração Inibitória Mínima e Concentração 

Fungicida Mínima (MIC-MFC). Os compostos foram 

obtidos através de banho ultrassonico e identificados 

através de Cromatografia líquida de alta pressão 

(UHPLC). 

Os resutados indicaram que os extratos metanólicos da 

casca de café apresentaram atividade antimicrobiana de 

P. camemberti, P. expansum, P. roqueforti, A. flavus e 

A. niger. Os valores da concentração inibitória mínima 

(MIC) e concentração fungicida mínima (MFC) para as 

cepas de Penicilliums variaram de 6,3 a 50 g / L e nas 

cepas de Aspergillus os dados detectados variaram de 25 

a 50 g / L. 

 

 

 

Castaldo et al. 

(2018) 

 

 

 

Anti-

inflamatório 

O trabalhou avaliou o potencial inibitório de extratos 

aquosos da casca de café e seus compostos na 

adipogênese, inflamação relacionada à obesidade, 

disfunção mmitocondrial e resistência a insulina, in vitro.  

Os resultados da pesquisa mostra que os extratos da 

casca de café reduziu o acúmulo de lipídios e aumentou 

a atividade mitocondrial em adipócitos 3T3-L1. Os 

compostos fenólicos encontrados inibiram a adipogênese 

e provocaram o escurecimento dos adipócitos. A 

supressão da interação macrófagos-adipócitos aliviou a 

disfunção mitocondrial desencadeada por inflamação e a 

resistência à insulina 

 

 

 

Rebollo-

Hernanz et al. 

(2018) 

 

 

Efeito 

prebiótico 

O trabalho produziu a xilooligossacarídeo (XOS) por 

hidrólise enzimática, utilizando a casca de café como 

fonte de xilana. Foi realizados testes de digestibilidade da 

XOS e avaliação do potencial antioxidante. 

Os resultados demostram que das culturas probióticas 

testadas Lactobacillus e Bifidobacterium foram capazes 

de utilizar a XOS produzida através da casca de café, 

apresentando crescimentos nos meios que continham a 

XOS, consumindo as frações X2 e X3 como única fonte 

de carbono. O XOS produzido também exibiu uma 

considerável resistência à hidrólise de enzimas 

digestivas, bem como uma atividade antioxidante.  

 

 

 

Avilla et al.  

(2020) 
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2.3 COMPOSTOS BIOATIVOS PRESENTES NA CASCA DE CAFÉ 

 

Os compostos bioativos exercem efeitos positivos na saúde humana devido às suas 

propriedades antioxidantes e anti-inflamatórias que podem estar associadas à prevenção de 

doenças como o câncer, doenças cardiovasculares, entre outros benefícios (MURADOR et al., 

2019).   

 Nos últimos anos, diversos compostos bioativos vêm sendo obtidos de fontes naturais, 

classificados em diferentes categorias, como os compostos fenólicos, vitaminas, carotenóides, 

alcalóides e compostos organossulfurados. Muitos desses compostos bioativos são isolados de 

frutas, vegetais, óleos e grãos integrais (CHEMAT et al., 2015; ARAÚJO et al., 2019; 

ARRUDA et al., 2019; MEREGALLI et al., 2020; MUNEKATA et al., 2020; KALSCHNE et 

al., 2020). No entanto, de acordo com Recharla et al. (2017) a incorporação desses compostos 

em produtos alimentares comerciais é uma tarefa desafiadora em função da sua baixa 

estabilidade e alta solubilidade. 

 Os compostos bioativos que vem sendo mais estudados e encontrados em fontes 

vegetais são os compostos fenólicos, que além de apresentarem diversos benefícios à saúde, 

também podem apresentar inúmeras aplicações na ciência e indústria de alimentos (RASHMI; 

NEGI, 2020). 

Os compostos fenólicos são metabólitos secundários distribuídos no reino vegetal, são 

caracterizados por possuir anéis aromáticos que contêm um ou mais grupos fenóis e apesar da 

grande variedade desses compostos que ocorrem na natureza, os principais são os ácidos 

fenólicos, flavonoides e taninos (Figura 3) (HAMINIUK et al., 2012). De acordo com Nayak; 

Liu; Tang (2015), esses compostos fenólicos despertam grande interesse em função da sua 

capacidade antioxidante, observada em estudos in vivo e in vitro (SHAHIDI; YEO, 2016). 
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Figura 3- Principais classes de compostos fenólicos 

Fonte: Ferreira e Abreu, 2007 

 

Nos vegetais, os subprodutos também se apresentam como fonte de compostos 

fenólicos. E desta forma, os mesmos exibem potencial de utilização e posterior aplicação. 

Dentre os subprodutos vegetais destacam-se as cascas (GEMECHU, 2020).  

As propriedades antioxidantes presentes na casca do café são provenientes, 

principalmente, da presença da cafeína e do ácido clorogênico e seus metabólitos 

(ANDRADE et al., 2012).Os ácidos clorogênicos são os principais compostos fenólicos 

encontrados no café e seus subprodutos, pertencem à família de ésteres formados por ácidos 

hidroxinâmicos como os ácidos ferúlico, cafeico e fumárico com o ácido quínico. As 

principais classes de ácidos clorogênicos no café e seus busprodutos são os ácidos 

cafeoilquínico (CQA), os ácidos dicafeoilquínico (CQA) e os ácidos feruloilquínico (FQA) 

(MONTEIRO; FARAH, 2012; CLIFFORD; JAGANATH; LUDWING; CROZIER, 2017).  

A cafeína (1,3,7 trimetilxantina) é uma metilxantina encontrada em maior quantidade 

na natureza, seguida pela teobromina e teofilina. As metilxantinas são pseudoalcaloides 

originadas de bases purínicas, de caráter anfótero e esses compostos são encontrados em 

várias bebidas de importância econômica e cultural como o café, chá e refrigerantes (HU; 

WANG; ZHANG; QIU, 2019; KALSCHNE et al., 2019).  
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Zapata et al. (2020), avaliou o efeito anti-obesidade da cafeína do chá-mate no 

acúmulo de lipídios in vitro e obesidade induzida por dieta in vivo em ratos, e observou que 

houve redução do acúmulo de gordura corporal em animais alimentados com uma dieta rica 

em gordura e sacarose. Os resultados desmosntram que o chá-mate e a cafeína podem ser 

considerados como agentes anti-obesidade.  

De acordo com Castaldo et al. (2018) o composto fenólico encontrado em maior 

quantidade em casca de café é o ácido 5-O cafeoilquínico, além de apresentar quantidades 

significativas de trigonelina (1,83 mg / g), cafeína (1,33 mg / g), teofilina (15,04 mg / kg) e 

teobromina (3,33 mg / kg).  

Exemplos de compostos bioativos comumente encontrados na casca de café estão 

apresentados na (Figura 4).  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 4- Estrutura química dos principais compostos bioativos encontrados na casca de café 

Fonte: Adaptado de Gemechu (2020) 

 

 

2.4 CAPACIDADE ANTIOXIDANTE  

 

Reações de oxidação ocorrem naturalmente nos tecidos vivos durante o metabolismo 

para que se tenha um bom funcionamento do organismo. O processo de oxidação ocorre pela 

transferência de elétrons de uma molécula que se oxida e outra que se reduz. Durante a 
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oxidação, o agente oxidante abstrai um átomo de hidrogênio de uma molécula susceptível 

formando radical livre, pela ação das espécies reativas de oxigênio (ROS) ou nitrogênio 

(RNS) (BEKHIT et al., 2013; LEÃO et al., 2017).  

Os radicais livres ou espécies reativas de oxigênio ou nitrogênio são íons instáveis e 

reativos, em função da presença de elétrons desemparelhados, que favorecem a reação de 

oxidação de outras moléculas, como proteínas, lipídeos e DNA (SHARIDI; ZHONG, 2015; 

GRANATO et al., 2018).    

Segundo Amarowicz et al. (2004), espécies reativas de oxigênio (ERO) que se 

encontram na forma de ânion superóxido, peróxido de hidrogênio e radical hidroxila, são 

produtos naturais do metabolismo humano, no entanto, quando em excesso no organismo 

podem atacar as moléculas biológicas levando a lesão de células ou dos tecidos associados a 

doenças degenerativas. Apesar de o organismo humano apresentar mecanismos de defesa para 

combater o dano oxidativo, existem evidências epidemiológicas que apontam que o consumo 

de alimentos ricos em antioxidantes pode auxiliar o organismo no combate a redução dos 

danos oxidativos (ROJAS; BUITRAGO, 2020). 

Halliwell (1996) define antioxidante como uma molécula capaz de retardar ou reduzir 

a oxidação de outras moléculas. Os antioxidantes são divididos em categorias de acordo com 

sua função que pode ser eliminadores de radicais livres, eliminadores de agentes oxidantes, 

compostos que inibem a geração de oxidantes, agentes quelantes de metais de transição, 

podem ser solúvel em água e lipossolúvel, de fonte exógena e endógena (GRANATO et al., 

2018). 

Os antioxidantes podem neutralizar a ação das espécies reativas de membranas 

celulares por três mecanismos, transferência de átomo de hidrogênio (HAT), transferência de 

elétron (SET) e por capacidade de quelar metais de transição (PRIOR; WU; SCHAICH, 

2005). Os métodos baseados na transferência de átomos de hidrogênio medem a capacidade 

que um antioxidante tem de sequestrar radiais livres pela doação de um átomo de hidrogênio, 

como mostra a equação 1: 

 

𝐴𝐻 + 𝑅𝑂𝑂 → 𝑅𝑂𝑂𝐻 + 𝐴                                                                                     (1) 

                                                                                

Entretanto, os métodos baseados na transferência de elétrons medem a capacidade de 

um antioxidante de transferir um elétron para reduzir os radicais livres, metais pró-oxidante e 

carbonilos, como mostra a equação 2 (APAK et al., 2007, 2013; GRANATO et al., 2018): 
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𝑅𝑂𝑂 + 𝐴𝐻 → 𝑅𝑂𝑂 + 𝐴𝐻+  

𝐴𝐻+ + 𝐻2 𝑂 ↔ 𝐴 +  𝐻3 𝑂 +  

𝑅𝑂𝑂 + 𝐻3 𝑂+ ↔ 𝑅𝑂𝑂𝐻 + 𝐻2𝑂                                                                          (2) 

 

As atividades antioxidantes são avaliadas por diferentes métodos e são classificados de 

acordo com seu mecanismo de ação (Tabela 2). Os ensaios de transferência de átomos de 

hidrogênio (HAT) incluem a capacidade de absorção do radical de oxigênio (ORAC). Os 

métodos de transferência de elétrons (SET) incluem a capacidade redutora do ferro (FRAP), 

efeitos de eliminação do radical 1,1-difenil-2-picrilhidrazil (DPPH) e do radical 2,2′-azino-bis 

(ácido 3-etilbenzotiazolina-6-sulfônico (ABTS) (APAK et al., 2007; SHAHIDI; ZHONG, 

2015).  

Entretanto, não existe um procedimento padrão para se avaliar a capacidade 

antioxidante de compostos, porém os métodos de DPPH, ABTS, ORAC e FRAP estão entre 

as técnicas mais utilizadas para avaliar a capacidade antioxidante in vitro de alimentos e 

extratos de plantas (SHAHIDI; ZHONG, 2015).  
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Tabela 2. Métodos e seus princípios de ação utilizados na determinação da atividade 

antioxidante in vitro de alimentos 

 

 Método  Princípio Referências 

 

 

Atividade 

Sequestradora do 

Radical 2,2 

etilbenzotiazolina-

6-sulfônico 

(ABTS•) 

O composto ABTS é oxidado a sua forma radical cátion 

(ABTS•
+
) a partir da reação com persulfato de potássio 

(K2S2O8), que absorve em comprimento de onda de 734 nm, 

na coloração verde-azulado, por meio da perda de um 

elétron. Na presença de um antioxidante ocorre a 

descoloração da solução com o decréscimo da absorbância. 

 

 

Apak et al. (2007); 

Shahidi; Zhong (2015); 

Vuolo; Lima; Maróstica 

Júnior (2020) 

 

 

 

 

 

 

Atividade 

Sequestradora do 

Radical 2,2-difenil-

1-picrilhidrazil 

(DPPH•) 

O método avalia a atividade sequestradora do radical 

DPPH• em solução alcoólica, que absorve em comprimento 

de onde de 515 nm, na coloração púrpura. Pela ação de um 

antioxidante o radical é reduzido formando difenil—picril-

hidraina (DPPH-H), de coloração amarela, sendo 

acompanhada pelo decréscimo da absorbância que é 

proporcional à concentração de sequestradores de radicais 

adicionados à solução reagente de DPPH. 

 

 

 

Haminiuk et al. (2012); 

Shahidi;   

Zhong (2015); Vuolo; 

Lima; Maróstica Júnior 

(2020) 

 

 

 

Capacidade 

Redutora do Ferro 

(FRAP) 

Baseia na capacidade do antioxidante de reduzir o Fe
3+

 a 

Fe
2+

, na presença de 2,4,6-Tri(2-piridil)-1,3,5-triazina 

(TPTZ), em baixo pH (3,6). O TPTZ de cor amarela é 

reduzido a forma ferrosa Fe
2+

,
 
pela ação do antioxidante 

formando um complexo corado de cor azul violeta com 

absorção a 593 nm. 

 

Benzie; Strain, (1999);        

Sucupira et al. (2012); 

Vuolo; Lima; Maróstica 

Júnior (2020) 

 

 

 

Capacidade de 

Absorção do 

Radical Oxigênio 

(ORAC) 

 

Mede a capacidade de um antioxidante contra o radical 

peroxila que é gerado através da decomposição de 

compostos nitrogenados tais como AAPH (2,2’-azobis-(2- 

metilpropionamidina)-dihidroclorado) a 37 °C, onde o 

antioxidante e um marcador fluorescente disputam por 

radicais peroxilas que são gerados pela decomposição de 

compostos nitrogenados. A atividade antioxidante é 

determinada calculando a curva de decaimento da 

fluorescência de um indicador na presença e ausência do 

antioxidante. 

 

 

Apak et al. (2007); 

Shahidi; Zhong (2015) 
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2.5 MÉTODOS DE EXTRAÇÃO DE COMPOSTOS BIOATIVOS 

 

A extração é a primeira etapa de qualquer estudo relacionado à obtenção de compostos 

bioativos a partir de vegetais (AZMIR et al. 2013). Esse procedimento é utilizado para 

quantificar e caracterizar compostos presentes em uma determinada matriz ou recuperar 

determinado composto alvo para aplicação na ciência (AMEER; SHAHBAZ; KWON, 2017).   

Segundo Meregalli et al. (2020), a extração é uma operação unitária que envolve a 

transferência de massa, separando os compostos de interesse de uma matriz através de 

processos que podem ser físicos, químicos e mecânicos, sendo realizada em meio sólido-

líquido, líquido-líquido ou gás-líquido.  

Diversas técnicas estão sendo desenvolvidas e aprimoradas na busca de facilitar a 

extração dos compostos bioativos de matriz alimentar. As diferentes técnicas podem ser 

classificadas em métodos convencionais e não convencionais (WIJNGAARD et al., 2012).  

As técnicas convencionais, através da extração sólido-líquido utilizando banho-maria, 

soxhlet, hidrodestilação e maceração, são as técnicas mais aplicadas pela indústria para 

extração desses compostos. No entanto, apresentam limitações tais como o uso de uma grande 

quantidade de solventes, tempo de extração longo e perda de compostos termolábeis. Sendo 

assim, os métodos não convencionais como ultrassom, micro-ondas e extração supercrítica, 

estão sendo estudadas nos últimos tempos com o intuito de se obter procedimentos mais 

seguros e eficazes (AZMIR et al., 2013).  

A eficiência do método de extração pode ser afetada por inúmeros fatores, como 

temperatura, tipo de solvente, tempo de contato e relação sólido-solvente. Portanto, a escolha 

da técnica utilizada e os parâmetros empregados devem ser levados em consideração e 

avaliados intensamente (HERNANDEZ; LOBO; GONZÁLEZ, 2009; KHODDAMI; 

WILKES; ROBERTS, 2013).  

  

2.5.1 Extração convencional sólido-líquido utilizando temperatura 

 

Os processos de extração convencionais se baseiam na utilização de um solvente que 

irá extrair os compostos de interesse de um soluto, podendo ou não estar associado ao uso do 

calor. A aplicação do calor para extração de compostos bioativos é um fator que afeta, 

positivamente, a eficiência do processo. Temperaturas elevadas aumentam a solubilidade e as 

taxas de difusão dos compostos, diminuindo a tensão superficial e viscosidade do solvente, 
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acelerando a extração (ERDOGAN et al., 2011). Além disso, Maran et al. (2013) relata que os 

solventes apresentam maior capacidade de penetração na matriz em temperaturas elevadas.  

Durante o processo de extração a temperatura influência na estabilidade dos 

compostos por meio de degradações químicas e enzimáticas e pela volatização dos 

compostos, que podem ter seu conteúdo diminuído por atuação do aumento da temperatura 

(DORTA; LOBO; GONZALEZ, 2012).  No entanto, em estudo realizado por Cruz (2013), os 

autores observaram que embora a maior parte desses compostos bioativos sejam termolábeis, 

não houve perda de compostos em temperaturas entre 50-60ºC.  

Diversos estudos mostram que a aplicação do calor na extração de compostos 

bioativos melhorou a eficiência da extração e aumentou assim, o potencial antioxidante dos 

extratos fenólicos. Guglielmetti et al. (2019) estudou a extração de compostos bioativos nos 

subprodutos prata e casca de café, a extração ocorreu em meio aquoso com temperatura de 

100ºC por 10 minutos. Os autores encontraram nos extratos valores de fenólicos totais de 

81,03 mg CAE/g (na prata) e 19,67 mg CAE/g (na casca).  

Castaldo et al. (2020) estudou a extração de compostos bioativos no subproduto prata 

de café e encontrou valores de cafeína de 31,2 mg/g em extrato obtido em meio aquoso a uma 

temperatura de 80ºC por 30 minutos.  Valores de fenólicos totais (17,44 mg GAE/g) também 

foram encontrados em borra de café, obtido em extrato aquosos com temperatura de 80ºC por 

10 minutos (BRAVO et al., 2013).  

 

2.5.2 Extração assistida por ultrassom  

 

A extração de compostos bioativos utilizando ultrassom se baseia na aplicação de 

ondas mecânicas, que possuem uma frequência maior do que 20 KHz, superior a frequência 

da capacidade auditiva humana. As ondas ultrassônicas atuam rompendo a parede celular da 

matriz vegetal facilitando assim, a penetração da solução extratora e consequentemente, o 

contato do soluto-solvente liberando os compostos de interesse (ARRUDA et al., 2019). 

Conforme Chemat et al. (2017), a extração assistida por ultrassom pode ser realizada 

por principalmente dois equipamentos, a sonda e o banho ultrassônico. O banho ultrassônico é 

um método indireto, uma vez que as ondas irão ser propagadas através do recipiente da 

amostra, enquanto que a sonda age diretamente em contato com a amostra.  

Esse método de extração oferece vantagens como maior penetração do solvente no 

material celular, baixo consumo de solvente, menor tempo de extração e alta reprodutibilidade 
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dos ensaios, além de ser considerada uma tecnologia verde (AZMIR et al., 2013; 

MEREGALLI et al., 2020).  

Estudos demostraram a eficiência do uso do ultrassom na extração de diversas 

moléculas como os antioxidantes, pigmentos, lipídios, fitoquímicos e aromas, destinados a 

aplicações diretas ou indiretas nas indústrias alimentícia, farmacêutica e cosmética                  

(ANDRADE et al., 2012; AL-DHABI; PONMURUGAN; MARAN, 2017; BARROS et al., 

2019; NZEKOUE et al., 2020).  

Al-Dhabi et al. (2017) estudaram a obtenção de compostos fenólicos totais no 

subproduto borra de café utilizando extração assistida por ultrassom, durante 34 minutos em 

temperatura de 40ºC, operando com potência de 244 W e encontraram valores de 33,84 mg 

GAE/g.  

Da mesma forma, em estudo realizado por Andrade et al. (2012) para obtenção de 

compostos bioativos e avaliação da atividade antioxidante de extratos da casca de café 

utilizando extração assistida por ultrassom, com frequência de 55 kHz e potência 220 V, por  

120 min em temperatura ambiente, operando, foi encontrado valores de fenólicos totais de 

133,4 mg CAE/g e um percentual de inibição frente ao radical DPPH de 91,5 %.  

Nzekoue et al. (2020) também estudando um subproduto do café, a prata, encontrou 

valores de fenólicos totais de 73,4 mg GAE/g em extratos obtidos por ultrassom, operando 

com frequência de 40 kHz , em temperatura de 20ºC por 120 minutos. Barros et al. (2019) 

encontrou valores de fenólicos totais que variaram entre 16-39 mg GAE/g em casca de 

jabuticaba obtidos utilizando extração assistida por ultrassom a 30ºC por 60 minutos, 

operando com frequência de 40 kHz e 150 W.  

 

2.6 SOLUÇÕES EXTRATORAS DE COMPOSTOS BIOATIVOS 

 

As extrações por solventes são os procedimentos mais utilizados para recuperação de 

compostos bioativos de matrizes vegetais para o preparo de extratos devido à sua facilidade 

de uso, eficiência e por apresentar uma ampla aplicabilidade. Diversos solventes são 

utilizados nesse processo e são escolhidos com base na polaridade do soluto e dos compostos 

que se deseja extrair, pois diferentes compostos fenólicos, por exemplo, apresentam 

polaridades diferentes podendo ou não ser solúveis em um determinado solvente (DAI; 

MUMPER, 2010; ALTEMIMI et al., 2017).  

Os solventes polares são os mais utilizados para extração de compostos fenólicos, 

sendo amplamente aplicadas misturas aquosas, quentes ou frias, contendo etanol, metanol, 
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acetona ou acetato de etila e tem demonstrado altos rendimentos de extração (SULTANA; 

ANWAR; ASHRAF, 2009; ANOKWURU et al., 2011). A polaridade, do menos polar para o 

mais polar, de alguns solventes é: Hexano<Clorofórmio<Acetona<Metanol<Etanol<Água. 

Dentre esses solventes a água é o que apresenta baixo custo e não apresenta toxicidade 

(ALTEMIMI et al. 2017; MAGRO;CASTRO, 2020). 

 De acordo com Thouri et al. (2017) misturas hidroalcoólicas, como por exemplo, 

etanol e água são mais eficientes no processo de recuperação dos compostos fenólicos, pois 

apresentam uma melhor eficiência no processo de solvatação, como resultado da interação 

(pontes de hidrogênio) entre os sítios polares dos compostos antioxidantes e o solvente.  

Entretanto, não existe um único solvente que seja capaz de extrair todas as classes de 

compostos fenólicos de uma matriz simultaneamente, devido a diversos fatores, que envolve a 

natureza do composto e se o mesmo é um ácido fenólico, flavonoides ou taninos. Outro fator 

seria a interação do composto antioxidante com as moléculas de carboidratos e proteínas 

presentes. Sendo assim, existem solventes que extraem melhor um tipo especifico de 

composto do que outro (BIESAGA, 2011; MOKRANI; MADANI, 2016).  

Vale salientar que o uso de solventes orgânicos para produção de alimentos é 

regulamentado. O metanol, por exemplo, não é considerado seguro para aplicação em 

alimentos, apesar de ser um dos mais utilizados para obter extratos fenólicos. O etanol é 

classificado pela American Food and Drug Administration (FDA), como solvente seguro para 

aplicação em alimentos (GONZÁLEZ-MONTELONGO; LOBO; GONZÁLEZ, 2010; 

CHEMAT; VIAN; CRAVOTO, 2012).  

Na literatura há uma grande quantidade de estudos que utilizaram diversas soluções 

para extração de compsotos fenólicos do café (Tabela 3).  

Nezekoue et al.(2020), em estudo sobre quantificação de compostos bioativos em 

extratos do subproduto prata de café obtidos com diferentes solventes de extração (metanol, 

água, metanol: água 50:50 e etanol: água 70:30)  observou que o extrato obtido com a mistura 

dos solventes etanol: água 70:30 apresentou o melhor resultados em relação ao teor de 

compostos fenólicos totais. Entretanto, para o teor de flavonoides totais, a água foi o solvente 

que apresentou melhor resultado. Castaldo et al. (2018), em seu trabalho com casca de café, 

obteve um extrato utilizando metanol: água (80:20 v/v) que se mostrou eficiente na extração 

de compostos antioxidantes.  
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Tabela 3 – Soluções extratoras utilizadas na recuperação de compostos bioativos dos subprodutos do café  

 

Matéria-prima Solução extratora Parâmetros de extração Composto bioativo extraído Referência 

 

 

 

 

Prata de café 

 

Etanol: água (70:30, v/v) 

 

 

 

 

Método: Ultrassom (40 kHz) 

Temperatura: 20 ºC 

Tempo: 2 horas 

Cafeína ( 35879.16  µg g
-1

) 

Ácido cafeico (212,38  µg g
-1

) 

Ácido ferúlico (226,23  µg g
-1

) 

Ácido gálico (15,76  µg g
-1

) 

 

 

 

 

 

 

Nzekoue et al. 

(2020) 

 

Metanol: água (50:50, v/v) 

Cafeína ( 25176,74  µg g
-1

) 

Ácido cafeico (112,65 µg g
-1

) 

Ácido ferúlico (104,64  µg g
-1

) 

Ácido gálico (31,07 µg g
-1

) 

 

Água 

Cafeína (19599.04 µg g
-1

) 

Ácido cafeico (79,00 µg g
-1

) 

Ácido ferúlico (66,52  µg g
-1

) 

Ácido gálico (24, 36 µg g
-1

) 

 

 

 

 

 

Polpa de café 

 

 

 

Acetona: água (80:20, v/v) 

Método: Shaker 

Temperatura: 40ºC 

Tempo: 30 min 

 

 

Ácido clorogênico (516,83 μg 

mL
-1

) 

 

 

García e Bianchi 

(2015) 

 

 

 

Isopropanol: água (60:40, 

v/v) 

 

 

Método: Sólido-líquido 

utilizando Soxhlet 

Temperatura: 121ºC 

Tempo: 20 min 

 

 

 

 

Ácido clorogênico (10.7 %) 

 

 

 

Murthy e Naidu, 

2012 
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Casca de café 

 

Metanol: água (80:20, v/v) 

 

Método: Vórtex seguido de 

banho ultrassonico e agitador  

Tempo: 2 min/10 min/20 min 

Cafeína: (1327.39 mg/kg) 

Ácido cafeico (6.12 mg/kg) 

Ácido ferúlico (10.24 mg/kg) 

Ácido gálico (3.22 mg/kg)  

Catequina (1,55 mg/kg) 

 

 

Castaldo et al. 

(2018) 

 

Água 

 

Método: Agitação a 250 rpm 

Temperatura: 100 ºC 

Tempo: 10 min 

 

 

 

Cafeína: 13,9 (mg/g) 

 

I 

 

Iriondo-DeHond 

et al. (2019a) 

 

 

 

 

Isopropanol: água (60:40, 

v/v) 

Método: Sólido-líquido 

utilizando Soxhlet 

Temperatura: 121ºC 

Tempo: 20 min 

 

Ácido clorogênico (12.59 %) 

 

Murthy e Naidu, 

2012 

 

 

 

 

 

Etanol 

Método: Ultrassom (55 kHz-220 

V) 

Temperatura: Ambiente  

Tempo: 2 horas  

 

Ácido vanilico (75.7 µg/g) 

 

 

 

 

 

Andrade et al. 

(2012) 

 

Método: Soxhlet 

Tempo: 6 horas  

 

Ácido tânico (80,3 µg/g) 

Método: Supercrítico (300 

bar/333,15k) 

Tempo: 4 horas e 30 min 

 

 

Ácido clorogênico (942,8  µg/g) 
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Sendo assim, de acordo com Magro; Castro (2020), uma comparação entre solventes é 

de extrema importância para se determinar a melhor solução extratora de compostos 

antioxidantes em estudo. Entretanto, deve-se levar em consideração a aplicação posterior do 

extrato.  

 

3. MATERIAL E MÉTODOS  

 

3.1 COLETA E PREPARAÇÃO DA AMOSTRA 

 

As cascas de café utilizadas neste trabalho foram fornecidas pela Fazenda Yaguara 

Ecológica que possui produção de café orgânico 100% arábica e typica, localizada na cidade 

de Taquaritinga do Norte, PE, Brasil (Latitude: -7.88809, 36° 5′ 33″ Oeste). A matéria-prima 

foi utilizada tanto na forma in natura como também foi utilizada após passar por um processo 

de secagem em estufa com circulação de ar forçada a 40 °C por 48 horas e em seguida moída 

em moinho de bolas (Solab, V 3E, São Paulo, Brasil) (Figura 5).  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 5- Casca de café in natura e desidratada  

Fonte: Próprio autor 

 

3.2 DELINEAMENTO EXPERIMENTAL 

 

A pesquisa foi realizada em duas etapas (Figura 6). Na primeira etapa, o estudo de 

extração dos compostos foi realizado utilizando o método de extração convencional sólido-

líquido com temperatura de 60 ºC em banho-maria e não convencional, utilizando ultrassom,   

com três sistemas de solventes (água, etanol e a mistura 1:1), tanto na casca in natura, quanto 
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na casca desidratada. Na segunda etapa, foi realizada a avaliação da atividade antioxidante in 

vitro e a determinação dos compostos fenólicos dos extratos da casca de café. 

Os extratos foram codificados da seguinte forma: EBE- método convencional, casca in 

natura, etanol; EBW-método convencional, casca in natura, água; EBM-método convencional, 

casca in natura, etanol:água; EBDE- método convencional, casca desidratada, etanol; EBDW- 

método convencional, casca desidratada, água; EBDM-método convencional, casca 

desidratada, etanol: água; EUE- ultrassom, casca in natura, etanol; EUW- ultrassom, casca in 

natura, água; EUM-ultrassom, casca in natura, etanol: água; EUDE-ultrassom, casca 

desidratada, etanol; EUDW-ultrassom, casca desidratada, água; EUDM: ultrassom, casca 

desidratada, etanol: água.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 6 - Delineamento experimental da obtenção e caracterização de extratos da casca do café 

 

3.3 OBTENÇÃO DOS EXTRATOS 

3.3.1 Extração convencional sólido-líquido com temperatura de 60 ºC em banho-maria 

A extração convencional foi realizada seguindo a metodologia de Neto (2019). A 

matéria-prima (casca in natura ou casca desidratada) foi homogeneizada manualmente por 5 

minutos com a solução extratora 1:10 (p:v) e em seguida, foi submetida à incubação em 

banho maria (Cientec, CT 245-9, São Paulo, Brasil) a 60 °C por 1 h. Logo após, a mistura foi 
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centrifugada a 3.500 x g por 20 min a 10 °C (Solab, SL 706, São Paulo, Brasil) e os 

sobrenadantes recolhidos e filtrados em papel de filtro qualitativo (80 g.m
-2

).  

3.3.2 Extração assistida por ultrassom 

 A extração assistida por ultrassom foi realizada seguindo metodologia de Andrade et al. 

(2012),  com adaptações. A extração foi realizada por 1 h com solução extratora de 1:10 (p:v), 

em temperatura de ± 35°C. Em seguida, a mistura foi centrifugada a 3.500 x g por 20 min a 

10 °C (Solab, SL 706, São Paulo, Brasil) e os sobrenadantes recolhidos e filtrados em papel 

de filtro qualitativo (80 g.m
-2

). O equipamento usado foi um banho ultrassônico (Marconi, 

Ultracleaner 1400), operando em frequência de 40 kHz e potência de 220 V.  

 

3.4 DETERMINAÇÃO E IDENTIFICAÇÃO DOS COMPOSTOS BIOATIVOS 

 

3.4.1 Compostos fenólicos totais 

 

O conteúdo de fenólicos totais foi determinado pelo método de Folin-Ciocalteau 

descrito por Singleton e Rossi (1965), adaptado por Andrade et al. (2012). Alíquotas de 100 

µL dos extratos foram homogeneizados com 7.900 µL de água destilada, 500 µL do reagente 

Folin Ciocalteau e 1.500 µL de carbonato de sódio à 20%. Em seguida, os frascos foram 

agitados e mantidos em repouso, no escuro, por 2 horas, seguidos de leitura em 

espectrofotômetro UV-VIS (Quimis, Q798U, São Paulo, Brasil), a 765 nm. Os resultados 

foram calculados com o auxílio de uma curva padrão de ácido clorogênico (10 à 50 μg.mL
-1

) 

e o conteúdo de compostos fenólicos totais foi expresso em miligramas de ácido clorogênico 

equivalente (CAE) por grama de amostra (mg CAE g
-1

).  

3.4.2 Determinação de flavonoides totais  

O teor de flavonoides totais foi determinado de acordo com o método proposto por 

Zhishen, Mengcheng e Jianming (1999), com algumas adaptações. Uma alíquota de 100 µL 

do extrato foi homogeneizado com 150 µL de NaNO2  5% (m:v), aguardando reagir por 5 

minutos. Em seguida, foi adicionado 150 µL de AlCl3 10% (m:v), aguardando reagir por 6 

minutos. Por fim, foi adicionado 1000 µL de NaOH 1M e 1200 µL  de água destilada. A 

absorbância da mistura foi comparada a um branco (solvente) e medido a 510 nm. Uma curva 

padrão foi construída com catequina (20 - 200 μg/mL) e o conteúdo de flavonoides totais foi 

expresso como miligrama de catequina equivalente por grama de amostra (mg CE/ g
-1

). 
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3.4.3 Determinação de taninos condensados 

A determinação de taninos condensados foi realizada pelo método de Broadhurst e 

Jone, (1978).  Uma alíquota de 30 μL do extrato foi misturada com 900 μL de vanilina 4% 

(m:v) preparada com metanol e, em seguida, foi adicionado 450 μL de HCl concentrado. A 

mistura foi incubada a temperatura ambiente por 20 minutos ao abrigo da luz. Após o período 

de incubação, a leitura da absorbância foi realizada a 500 nm usando o espectrofotômetro 

UV/Visível (Quimis, Q798U, São Paulo, Brasil).  A curva padrão foi preparada com padrão 

de catequina (50 - 800 μg/mL), e o resultado expresso em miligrama  equivalente de 

catequina por grama de amostra  (mg CE/ g). 

3.4.4 Perfil de compostos fenólicos  

O perfil dos compostos fenólicos dos extratos da casca de café foi determinada através 

de cromatografia líquida de alta eficiência em fase reversa (CLAE), usando uma coluna C18 

Shim-pack (com diâmetro interno de 4,6 mm e comprimento de 250 mm). Uma alíquota de 20 

μL de cada amostra foi injetada na coluna termostatizada a 40 °C, utilizando a fase móvel 

composta de acetonitrila/ácido fórmico 0,1% (15:85, v/v) escoando com vazão de 0,8 

mL/min. A determinação quantitativa foi baseada no método de padrão externo por 

comparação com o tempo de retenção de padrões de compostos fenólicos puros. Para todas as 

amostras, a concentração final dos compostos será determinada pela média dos resultados de 

duas injeções consecutivas (ANDRADE et al. 2012).   

3.5 AVALIAÇÃO DA ATIVIDADE ANTIOXIDANTE IN VITRO  

3.5.1 Atividade sequestradora do radical 2,2-diphenyl-1-picrylhydrazil (DPPH•) 

 

A capacidade sequestradora do radical DPPH● dos extratos da casca de café foi 

determinada seguindo a metodologia descrita por Brand-Williams, Cuvelier e Berset (1995). 

Uma alíquota de 100 µL do extrato foi adicionada a 3,9 mL do radical DPPH (0,06 mM) em 

metanol. Após homogeneização, foi realizada a leitura do tempo zero apenas do ensaio branco 

(radical livre e solvente) e os demais ensaios foram mantidos a 25ºC por 60 minutos.Em 

seguida a atividade de eliminação do radical de acordo com a capacidade antioxidante dos 

extratos foi verificada a 515 nm em espectrofotômetro UV-VIS (Quimis, Q798U, São Paulo, 

Brasil), em triplicata de ensaio. Os resultados foram expressos em porcentagem de inibição do 
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radical DPPH● em relação ao potencial antioxidante das amostras, de acordo com a equação 

1. 

           % 𝐼𝑛𝑖𝑏𝑖çã𝑜 = [
(𝐴𝐷𝑃𝑃𝐻−𝐴𝑒𝑥𝑡𝑟𝑎𝑡𝑜)

𝐴𝐷𝑃𝑃𝐻
] 𝑋 100 

Equação 1. Porcentagem de inibição do radical  DPPH●  

Onde, ADPPH é a absorbância da solução de DPPH e Aextrato é a absorbância da amostra.  

 

3.5.2 Atividade Sequestradora do Radical 2,2- azino-bis(3-etilbezotiazolina)-6-ácido 

sulfônico (ABTS●+)  

 

A capacidade sequestradora do radical ABTS●+ foi determinada seguindo a 

metodologia proposta por Re et al. (1999).  A solução de ABTS•+ foi preparada usando 5 mL 

de uma solução de 2,2’-Azinobis-[3-ethylbenzothiazoline-6-suphonic acid)-diammonium salt] 

– (ABTS) 7,0 mM e 88 μL de uma solução de persulfato de potássio (K2S2O8) 140 mM. O 

sistema foi mantido em repouso de 12 a 16 horas a temperatura ambiente e na ausência de luz. 

Uma vez formado o radical ABTS•+, o mesmo foi diluído em etanol para o ajuste da 

absorbância de 0,70 ± 0,02 a 734 nm. Em seguida, uma alíquota de 30 µL da amostra foi 

adicionada à 3000 µL do radical ABTS●+. Após 6 minutos de incubação à temperatura 

ambiente e no escuro, a absorbância foi medida a 734 nm contra um branco (etanol). Em 

seguida, a atividade de eliminação do radical de acordo com a capacidade antioxidante dos 

extratos foi verificada a 734 nm em espectrofotômetro UV-VIS (Quimis, Q798U, São Paulo, 

Brasil).  Os resultados foram expressos em porcentagem de inibição do radical ABTS●+ em 

relação ao potencial antioxidante das amostras, de acordo com a equação 2. 

          % 𝑑𝑒 𝐼𝑛𝑖𝑏𝑖çã𝑜 =  [
(𝐴𝑏𝑠. 𝐴𝐵𝑇𝑆 −  𝐴𝑒𝑥𝑡𝑟𝑎𝑡𝑜)

𝐴𝑏𝑠. 𝐴𝐵𝑇𝑆
] 𝑋 100 

Equação 2. Porcentagem de inibição do radical ABTS●+  

Onde, Abs. ABTS é a absorbância da solução de ABTS●+  e Aextrato é a absorbância da 

amostra. 
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3.5.3 Poder Antioxidante de Redução do Ferro (FRAP) 

 

A capacidade de redução férrica foi avaliada utilizando a metodologia FRAP (Ferric 

Reducing Antioxidant Power), conforme descrita por Benzie e Strain (1999). O reagente de 

FRAP foi preparado por mistura de acetato tampão (300 mmol/L - pH 3,6) a uma solução de 

10 mmol / L TPTZ (2,4,6-tripiridil-s-triazina) em HCl a 40 mmol / L e 20 mmol / L de FeCl3 

a 10:1:1 (v:v:v). Uma alíquota de 90 µL do extrato foi  adicionada a 270 µL de água destilada 

e 2,7 mL do reagente FRAP, seguida de homogeneização e incubação em banho-maria à 37ºC 

por 30 minutos.  Posteriormente, de acordo com o potencial antioxidante, a atividade de 

redução do ferro (Fe
3+

) para a forma ferrosa (Fe
2+

) dos extratos foi verificada a 595 nm em 

espectrofotômetro UV-VIS (Quimis, Q798U, São Paulo, Brasil), utilizando-se solvente e 

reagente FRAP como branco. Com base na curva padrão preparada com diferentes 

concentrações de Trolox (50-1000 μM), os resultados serão expressos em μmol de 

equivalente Trolox (TE) por grama de amostra (μmol TE/g).    

 

3.6 ANÁLISE ESTATÍSTICA  

Foram realizadas análises de influência das variáveis de extração (processo, obtenção da 

matéria-prima e solução extratora) sobre a atividade antioxidante e o conteúdo de compostos 

fenólicos totais, flavonoides totais e taninos condensados por análise de variância (ANOVA) 

usando o software Minitab 16® (Minitab Inc., State College, PA, EUA) com um nível de 

confiança de 95% (valor p ≤ 0,05).  
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4. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

4.1 ARTIGO  

 

Obtaining bioactive compounds from the coffee husk (Coffea arabica L.) using different 

extraction methods 
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 5. CONCLUSÃO 

 

A partir dos resultados obtidos com o presente estudo pode-se constatar que a 

utilização da casca de café se mostrou eficiente como uma matéria-prima para obtenção de 

extratos com elevado potencial antioxidante. Além do mais, a utilização da casca de café 

auxilia minimizando a quantidade de subprodutos agroindustriais gerados pela indústria 

cafeeira, agregando valor ao produto.  

 Ambos os métodos de extração, convencional (sólido-líquido com temperatura de 60 

ºC em banho-maria) e não convencional (ultrassom), apresentaram resultados eficientes para 

recuperação dos compostos bioativos e consequentemente a obtenção de extratos com elevado 

potencial antioxidante. No entanto, a extração convencional apresentou maior destaque, sendo 

este um processo mais vantajoso frente à extração assistida por ultrassom, uma vez que 

extração convencional apresenta baixo custo. A mistura de solventes água: etanol (1:1) foi a 

solução extratora mais eficiente na extração dos compostos fenólicos da casca do café, bem 

como a utilização da matéria-prima desidratada.  

Os compostos fenólicos majoritários encontrados em ambos os extratos foram o ácido 

gálico, cafeico e clorogênico, sendo este último o composto identificado em maior 

concentração em todos os extratos.   

Estudos futuros sobre a aplicação desses extratos pela indústria de alimentos devem 

ser realizados, como a posterior secagem dos extratos. Os extratos em pó facilitarão a inserção 

em produtos processados, como produtos cárneos ou embalagens, atuando como um 

antioxidante natural capaz de inibir reações de oxidação lipídica e proteica. Bem como, novos 

estudos tanto in vitro como in vivo, sobre outras possíveis atividades biológicas dos extratos 

da casca de café.  

 

 

 


