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Resumo. O café é uma das comodities mais comercializadas no mundo, sendo o Brasil um dos
maiores produtores de café. Aliado a isto, o café verde apresenta muitas propriedades
quimicas, devido a presenca do acido clorogénico (ACG) em sua composi¢ao. O processo de
recobrimento entérico é uma alternativa para superar as limita¢fes impostas a degradacdo em
condicdes fisiologicas do trato gastrointestinal superior. O objetivo desse trabalho foi estudar
0 processo de recobrimento de gréos in natura de café verde com o polimero Eudragit® L100
e avaliar, por meio de testes de dissolucéo in vitro, se o0 ganho de camada adquirido conferiu
o perfil de liberacdo entérica do ACG aos gréaos revestidos. O ganho de camada nos processos
de recobrimento variou entre 14,3% e 19,8%, o teor de ACG entre 4,6% e 6,6%, a perda do
teor de ACG variou de 13,2% a 37,9% e a eficiéncia entre 66,6% e 92,8%. Os ganhos de
camada de 17,0% e de 38% nao foram suficientes para conferir o perfil entérico aos graos de
café verde recobertos, sugerindo a necessidade de um ganho maior para esse fim, o uso de
outros polimeros para o recobrimento ou a mudanca da faixa granulométrica a ser utilizada.

Introducéo

O café é uma das bebidas mais comercializadas pelo mundo, justificando sua
importancia econdmica e incentivo a estudos referentes a sua composicdo e propriedades
(Tavares A., 2002). Dentre as comodities negociadas pelo Brasil o Coffea robusta L,
popularmente conhecido como café verde, se encontra em segundo lugar. A exportacao de café
do Brasil durante o periodo de maio de 2020 e 2021, atingiram um volume fisico total
equivalente a 45,88 milhGes de sacas de 60 kg, mantendo-se na posicao de lider mundial na
exportacdo de café (EMBRAPA, 2021). As plantas desta espécie sdo arbustos multicaules, que
apresentam inicialmente um desenvolvimento mais lento do que o C. arabica, entretanto quando
atingem a maturidade possuem copas mais desenvolvidas e porte mais elevado (Tavares &
Ferreira, 2006). O café verde apresenta em sua composicdo quimica a cafeina, teobromina
teofilina, taninos, flavonoides e 0 ACG (Tavares & Ferreira, 2006; Abrahdo, et al., 2008).

Os ACGs, agentes antioxidantes naturais, sdo 0s principais compostos fenolicos nao
volateis no café, chegando a 12% da composicdo do café verde in natura (Alcantara, 2019).
Este &cido e formado atraves da condensagéo do acido cafeico e do acido (L)-quinico, sendo o
composto fendlico mais presente na dieta humana (EI- Seedi, et al., 2012). Durante o processo
de torrefacdo, devido a alta temperatura os ACGs sofrem degradacao, formando os compostos
fenolicos volateis que dao caracteristicas sensoriais como o0s niveis de amargor do café, e os
fenolicos livres responsaveis pela cor caracteristica do grdo torrado (Farah, et al., 2005).
Contudo, as propriedades antioxidantes atribuidas ao ACG néo estdo diretamente relacionadas
com os compostos fendlicos livres formados com a degradacdo térmica (Turgo & Macrae,
1984).

Dentre as propriedades conferidas ao ACG pela literatura destacam-se os efeitos
antioxidantes (Yashin, et al., 2013), anti-inflamatorio (Moreira, et al., 2013), auxilio no
metabolismo, anti- hipertensiva (Iniesta & Al-Duijaili, 2014; Garambone & Glorimar, 2008),
anticarcinogénica (Gaascht, et al., 2015) de diabetes tipo 2 e da obesidade (Cho, et al., 2010;
Ong, et al., 2013) justificando o interesse de suplementacéo dietética de ACG como agente



nutracéutico (Fuentes, et al., 2014). Todavia, apenas um ter¢co dos ACGs sdo absorvidos pelo
trato gastrointestinal inferior e chegam a circulacdo sanguinea para posterior metaboliza¢do no
figado ap0s a ingestdo (Cho, et al., 2010; Ong, et al., 2013).

Como alternativas as limitagdes impostas pela degradacdo térmica e a degradacdo em
condicdes fisioldgicas do trato gastrointestinal superior, tem-se 0s processos de encapsulacao e
0 recobrimento entérico, que sejam capazes de garantir a estabilidade e funcionalidade
antioxidante do ACG (Shi, et al., 2007).

Um dos processos para o recobrimento de uma particula é utilizando o leito fluidizado.
Este processo consiste na aspersdo de uma suspensao de recobrimento sobre um leito de solidos
que é movimentado utilizando-se uma corrente gasosa ascendente (Costa, 2003). A répida
evaporacdo do solvente acarreta no molhamento e secagem simultaneo das particulas, formando
uma camada uniforme da suspensdo na superficie da particula. A escolha para a solucéo de
recobrimento deve se levar em consideracdo as caracteristicas dos materiais e 0 meio de
liberacdo onde deveré ocorrer a degradacdo da camada de recobrimento. Dentre os polimeros
comerciais a serem utilizados para se realizar o recobrimento entérico, tem-se o Eudragit®
L100 (Freire et al, 2006), um copolimero de acido metacrilico (Remington, 2004), devido a sua
capacidade de formar uma suspensdo de alta flexibilidade, alta taxa de adesdo, facil
processamento e baixo tempo de preparacdo. Estas caracteristicas permitem a melhora nas
propriedades de liberacdo entéricas, uma vez que aumentam a resisténcia da camada de
recobrimento nos sucos gastricos e permitem a liberacdo do principio ativo nos fluidos
intestinais (Silva, 2003). Para que o recobrimento seja considerado adequado ele deve resistir
as condi¢des adversas do trato gastrointestinal superior, sendo estas o pH acido do estdmago e
atividade enzimatica intensa no intestino delgado, e atingir regifes especificas do célon mais
adequadas para a liberacdo, sendo estas 0 cego e a regido do colon ascendente (Freire et al,
2006). Os sistemas responsaveis por liberar seletivamente os farmacos no coldn sdo os sistemas
pH- dependentes, que exploram essa diferenca de pH ao longo do trato gastrointestinal para a
liberacdo controlada. Estes sistemas empregam o revestimento das particulas com polimeros
insollveis a pH &cido e sollveis a pH neutro ou geralmente alcalino, por consequéncia
preservando o ativo do meio acido estomacal e liberando no meio bésico do intestino (Freire et
al, 2006; Brunton et al, 2010). Entre os possiveis recobrimentos do ACG na literatura tem-se
uso de Yeast-cells, que preservam o ACG em meios acidos e basicos melhorando sua absorcao
no organismo (Shi, et al., 2007).

O objetivo do presente trabalho € estudar o processo de recobrimento de gréos in natura
de café verde com o polimero Eudragit® L100 e avaliar, por meio de testes de dissolugdo in
vitro, se 0 ganho de camada adquirido conferiu o perfil de liberacédo entérica do ACG aos graos
revestidos. Testes de dissolucdo in vitro dos grdos recobertos foram realizados em meio &cido
(pH 1,2) e meio béasico (pH 7,2), seguindo os parametros estabelecidos na farmacopeia
americana (USP XXXII, 2009).

Material e Métodos

Caracterizacdo fisica dos gréos de café verde in natura

As particulas utilizadas como matéria-prima foram graos de café verde moidos, tipo
arabica, apos beneficiamento, adquiridos do Armazém de Café Bernardes LTDA (Machado,
MG). As particulas foram classificadas quanto a sua granulometria, por meio de um conjunto
de peneiras com base vibratdria (Abronzinox), frequéncia de 15 Hz por 15 minutos. A faixa
granulométrica dos grdos in natura, utilizada no recobrimento, apresenta diametro entre 1,40
mm e 2,00 mm, o que corresponde ao diametro médio de Sauter de 1,70 mm. A determinacao
da esfericidade dos grdos de café verde in natura foi realizada segundo Paulo (2017), pela
analise de imagens obtidas no Microscépio Estéreo (National, DC4-456H) (Schertz, EUA),
com o auxilio do software ImageJ. Foram realizadas 508 medidas aleatorias, sendo considerado




o valor da esfericidade media. As imagens foram obtidas no modo luz incidente, com
ampliacdes de 10 vezes e régua-padrdo com escala de 2000 um para medicao.

Teor de ACG

Para a quantificacdo do teor de ACG nos graos de café verde, foi estabelecida a curva
de calibracdo utilizando-se o padrdo de ACG da The United States Pharmacopeial Convention
(USP). A solugio mae foi preparada com uma concentragdo de 100 mg-L™ em agua destilada,
da qual foram preparadas solugdes diluidas de concentragdes de 5, 10, 15, 20 e 25 mg-L?%, em
vidrarias envoltas com papel aluminio e protegidas da luz. As absorbancias das solucdes foram
lidas no espectrofotometro UV/Vis em comprimento de onda 324 nm. Com o auxilio do
Microsoft Excel realizou-se o ajuste da reta aos pontos experimentais.

A extracdo da cafeina dos grdos de café verde foi realizada seguindo o método de
(BELAY et al., 2008) com adaptacdes. As amostras compostas por 40 g de graos de café verde,
com faixa granulométrica de 1,40 mm a 2,00 mm foram trituradas em um Moedor (Hamilton
Beach) no modo gréos finos por um periodo aproximado de 2 minutos, e entdo, peneirados em
uma peneira de 425 um. Aliquotas de 12 mg de café verde moidos foram pesados em uma
balanca analitica e adicionados 60 mL de &gua destilada. As solugdes foram colocadas em um
béquer e mantidas sob agitacdo com auxilio de um agitador magnético por 60 min, com a
temperatura sendo mantida na faixa de 60°C a 70°C. Seguidamente, as solugdes foram filtradas
em funil de vidro com filtro de papel, para remocéo das particulas de café.

Com o uso do solvente organico diclorometano (Sigma-Aldrich) foi realizada a extragao
da cafeina, com o objetivo de se evitar a sobreposicéo espectral da cafeina no ACG. Adicionou-
se a solucdo 60 mL do diclorometano que foi mantida sob agitacdo por um agitador magnético
por 10 minutos a temperatura ambiente. Com um funil de separacéo, a diferenca de densidade
do diclorometano e da &gua destilada permitiu a separacdo de fases e assim a remocao da
cafeina. Este processo foi repetido 4 vezes com objetivo de garantir maior remocdo da cafeina.
A absorbancia da amostra foi lida utilizando-se o espectrofotdmetro no comprimento de onda
324 nm, que corresponde a maxima absorcao do ACG.

A concentracdo de ACG nos grdos de café verde foi calculada a partir da equacdo obtida
na curva de calibracdo do ACG padrdo. Com as absorbancias medidas no comprimento de onda
de 324 nm, foi possivel determinar a quantidade de ACG presente nas amostras, por meio das
equacoes (1), (2) e (3).
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Recobrimento

O polimero utilizado para o recobrimento visando a um perfil de liberacdo entérica é o
Eudragit® L100, da Evonik. O preparo da suspensdo polimérica seguiu as recomendagdes do
fabricante. A concentragéo de solidos utilizada foi de 15%, conforme Tabela 1. As particulas
foram recobertas utilizando o leito fluidizado (Zelus, LF-50). O ar de fluidizag&o foi fornecido
pelo compressor radial (IBRAM, CR6), que é aquecido através de uma resisténcia elétrica
controlada pelo regulador PID (Novus, N1100). A temperatura do ar de entrada é monitorada
utilizando-se o termopar e deve ser mantida na faixa de 35°C a 45°C. A solucgéo polimérica de
Eudragit L100 foi bombeada através de uma bomba peristaltica (IPC/IPC-N, Ismatec), até um
aspersor do tipo duplo fluido, com vaz&o com 15% de solidos (1,5 g/min a 3,5 g/min).

«100 ©)
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Tabela 1 - Base da formulagdo polimérica

Substancia Fabricante Quantidade (%)
Eudragit®L100 Evonik 10
Hidroxido de aménio Haloquimica 5
Trietil-Citrato Jungbunzlauer 5
Talco puro Synth 5
Agua 75

Com base no conhecimento adquirido nos ensaios exploratorios foi proposto um
planejamento fatorial completo, com triplicata no ponto central, totalizando 7 experimentos,
para 0 estudo do processo de recobrimento. As variaveis de entrada estudadas foram a
temperatura do ar de entrada (35 °C a 45 °C) e a vazdo de alimentacdo da suspenséo (2,5 g/min
a 3,5 g/min). As variaveis operacionais massa de material (0,210 g), pressao de atomizacéo do
ar (1,5 kgf-cm?) foram mantidas em valores fixos. A vazdo média do ar de fluidizag&o variou
de 197 N-m*h™a 230 N-m*h. Como respostas foram analisadas a umidade das particulas, a
eficiéncia do processo, o ganho de camada real, o teor de ACG e a perda do teor de ACG. Para
cada variavel de resposta foi proposto um modelo matematico. A significancia estatistica dos
modelos e a qualidade do ajuste foram determinadas pela anélise de variancia (ANOVA),
realizando-se o teste F de Fischer. De acordo com esse teste, para um modelo ser considerado
significativo, o valor de F calculado para verificar a significancia da regresséo deve ser maior
do que o valor de F tabelado. Para 0 modelo ser considerado preditivo, o valor de F calculado
para verificar a falta de ajuste deve apresentar um valor menor que o valor de F tabelado.

Dissolucéo in vitro

Para a quantificacdo da liberacdo de ACG dos grdos de café verde em meio acido (pH
1,2) e meio bésico (pH 7,2), nos ensaios de dissolucéo in vitro, foram estabelecidas as curvas
de calibracdo utilizando-se o padrdo de ACG da The United States Pharmacopeial Convention
(USP). A preparacdo do fluido gastrico (meio acido pH 1,2) e intestinal (meio basico pH 7,2),
utilizados na dissolucdo in vitro, sequiu o padrdo da farmacopeia americana (USP XXXIl,
2009). As solugdes estoques foram preparadas com uma concentragio de 100 mg-L ™t em meio
acido e meio bésico, das quais foram preparadas solucgdes diluidas de concentracdes de 5, 10,
15, 20 e 25 mg'L?, em vidrarias envoltas em papel aluminio e protegidas da luz. As
absorbancias das solugdes foram lidas no espectrofotdmetro UV/Vis em comprimento de onda
324 nm. Os testes de dissolucdo foram baseados na farmacopeia americana (USP XXXII, 2009).
Nestes testes sdo simuladas as condic¢des do trato gastrointestinal, com objetivo de analisar o
comportamento de liberacdo de ativos presentes nos grdos. As analises foram realizadas no
dissolutor (Nova Etica, Brasil), com o auxilio de uma balanca analitica, cubetas de quartzo e
seringas. Para o ensaio em meio &cido, preparou-se 6 litros de fluido gastrico conforme a
farmacopeia americana. Cada cuba do dissolutor foi preenchido com 900 mL de fluido gastrico
e foram pesadas 100 mg de amostras de café verde para cada cesto do dissolutor. O dissolutor
foi previamente programado para manter a temperatura em 37 °C, pelo periodo de 2 horas para
as analises do meio &cido, com rotagdo em 100 rpm para cada cesto. As aliquotas foram
retiradas nos tempos (5, 10, 15, 30, 40, 60, 80, 100, 120) minutos apds o inicio do ensaio de
cada cuba utilizando-se seringas de 5 mL. Estas amostras foram analisadas no
espectrofotdmetro UV/VIS, comprimento de onda 324 nm. O meio basico seguiu as mesmas
configuraces do dissolutor que o meio &cido. Para o preenchimento das 6 cubas foram
preparados 6 litros do meio basico com pH 7,2 e pesados 100 mg de café verde para cada cesto.
As amostras foram retiradas nos tempos 5, 10, 15, 30, 40, 60, 80, 100, 120 minutos ap0s o inicio
do ensaio e analisadas no espectrofotometro UV/Vis, comprimento de onda 324 nm.




Resultados e Discussao

Caracterizacdo fisica dos gréos de café verde in natura

O valor médio de esfericidade dos gréos de café verde é de 0,66 + 0,12. Belay et al.
(2014) encontraram valores préximos (entre 0,64 e 0,67) para gréos de café verde com 10,22%
de umidade em base Umida. Huamani-Meléndez et al (2021) e Araujo (2019) encontraram
faixas de valores ligeiramente maiores, 0,695+0,009 a 0,732+0,007 e 0,72 a 0,81,
respectivamente. As imagens de micrografia obtidas no Microscopio Estéreo (Figura 1)
confirmam o formato nédo esférico das particulas.

Figura 1 - Gréos de café verde in natura (ampliagdo  Figura 2 - Curva de calibracdo para quantificacdo do
ACG nos graos de café verde. Meio: gua destilada
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Teor de ACG
A curva de calibracdo para determinacdo do teor de ACG nos grdos de café verde in
natura e recobertos é apresentada na Figura 2. O ajuste linear apresentou boa qualidade, com
R2 proximo da unidade (0,9999). A Equacdo 4 determina a concentracdo de ACG presente nas
amostras de café verde.
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O teor de ACG nos grdos de café verde in natura obtido por meio do processo de
extracao foi de 8,88+0,09%, em base seca, correspondendo a 81,47 + 0,81 mg/g, em base Umida.
Este teor esta proximo ao maior valor (8,4 %) da faixa relatada por Farah et al. (2006), e superior
em aproximadamente trés pontos percentuais ao valor médio (6,2%) encontrado por (Dado et
al. 2019), para gréos de café arabica. O teor de ACG determinado no presente estudo também
corrobora com a faixa de 61,15 + 1,40 mg/g a 86,42 * 2,04 mg/g encontrada por (Moon et al.,
2009), em graos de café verde organicos.

Recobrimento

As variaveis respostas analisadas no processo de recobrimento (umidade das particulas,
a eficiéncia do processo, 0 ganho de camada real, o teor de ACG e a perda do teor de ACG)
estdo apresentadas na Tabela 2. O teor de umidade das particulas recobertas variou entre 6,91%
e 15,47% (b.u.), o ganho de camada real variou entre 14,26% e 19,77%, o teor de ACG entre
4,60% e 6,58%, a perda do teor de ACG variou de 13,20% a 37,95 % e a eficiéncia do processo
de recobrimento entre 66,60% e 92,80%. Os valores dos teores de ACG nos gréos recobertos
variaram entre 4,6% e 6,58%, inferiores aos encontrados nos grdos de café in natura (8,88%),
devido ao ganho polimérico conferido no processo de recobrimento. Observa-se que ha perdas
do teor de ACG em todos 0s ensaios. Dentre as possiveis causas para este fendmeno esta a
degradacdo do ACG a exposicdo a luz (Turgo & Macrae, 1984), uma vez que durante o
recobrimento 0s graos sdo expostos a luz por um periodo aproximado de 2 horas. Outro fator é
a presenca do polimero de recobrimento, que cria uma barreira dificultando a extracdo do ACG



em graos recobertos. Além disso, 0 ACG sofre decomposicdo oxidativa em contato com o ar,
sendo que sob aquecimento esta taxa de decomposi¢cdo aumenta (Owusu-Ware et al., 2013).
Além disso, fatores ambientais ou mecanicos que alterem a estrutura da membrana externa do
café ativam a polifenoloxidase, que oxidam os &cidos clorogénicos a quinonas (Amorim, 1978),
desta forma a perda de ACG nos gréos recobertos, pode estar correlacionada com a atividade
enzimatica da polidenoloxidase.

Tabela 2 - Resultados dos ensaios de recobrimento dos gréos de café verde

Ganho
. . ~ o U (b.u) Perdade Teor Teor ACG exp
Ensaio T (°C) Vazéo 1 (%) rc:;?((;)a) (%) ACG (%) (%) (b.s)
1 35 2,5 84,23 18,30 11,01 17,68 6,18
2 35 35 88,91 19,43 15,47 13,99 6,39
3 45 2,5 66,60 14,26 6,91 31,52 5,32
4 45 3,5 92,80 19,77 8,15 37,95 4,60
5 40 3,0 77,19 15,98 8,64 20,70 6,07
6 40 3,0 76,00 16,32 8,47 16,90 6,34
7 40 3,0 80,11 17,03 8,58 13,20 6,58

Observa-se que que menores temperaturas resultaram em menores perdas do teor de
ACG (T= 35°C, ensaio 1 e ensaio 2) e que altas temperaturas (T=45 °C, ensaio 3 e ensaio 4)
estdo relacionadas com maiores perdas de teor. Pode-se observar que o ensaio 4 (T=45 °C e
Q=3,5 g/min) resultou em uma maior eficiéncia (92,80%) e ganho de camada real (19,77%). A
vazdo de suspensdo polimérica favoreceu o umedecimento das particulas, ja a temperatura
favoreceu a secagem da suspensdo. Verifica-se também que o uso de alta temperatura aliada a
baixa vazdo (T = 45 °C e Q = 2,5 g-min, ensaio 3), resultou em menor umidade (6,91%),
menor ganho de camada polimérica (14,26%) e menor eficiéncia de processo (66,6%). Esse
resultado pode ser atribuido ao uso de alta temperatura do ar aliada a baixa vazao de suspensao,
que proporcionam menor umidade no interior do leito aumentando a taxa de secagem. Com
iSs0, a secagem da suspensao pode ter ocorrido antes de entrar em contato com as particulas.
Tais condicdes, dificultam a formacéo de uma camada uniforme da suspenséo sobre a superficie
das particulas, implicando em menor eficiéncia, ganho de camada e umidade das particulas.

A distribuicdo granulométrica antes e ap6s o recobrimento das particulas é apresentada
na Figura 3. Observa-se um aumento no tamanho das particulas, o que é representado pelo
surgimento de particulas com tamanho maior que 2,36 mm. Contudo a maior porcentagem de
fracdo retida permaneceu na faixa granulométrica inicial de 1,40 mm a 2,00 mm. A presenca
de particulas com diametros menores pode ser justificada por meio da quebra dos grdos dentro
do leito fluidizado, devido ao atrito entre as particulas durante o processo.

Figura 3 — Distribuicdo granulométrica dos gréos de café verde recobertos
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Os gréaficos de Pareto para as respostas estudadas sé@o apresentados na Figura 4. Os
efeitos estatisticamente significativos se localizam a direita do limiar de significancia (p < 0,05)
para o teor de umidade (b), perda de teor de ACG (d) e teor de ACG (e). Ja para o ganho de



camada real (a) e eficiéncia (c), os graficos normais indicaram que todos os efeitos sdo
significativos, o que foi observado com 90 % de confianga (p < 0,1). Na Figura 4 (a), (b) e (c)
verifica-se que o efeito da vazdo de suspensdo é positivo, indicando que o aumento da vazéo
proporciona maior ganho de camada, maior teor de umidade e maior eficiéncia de processo. O
efeito negativo da temperatura foi observado na Figura 4 (a), (b), (c) e (e), sugerindo que o
aumento da temperatura proporciona menores valores de ganho de camada real, teor de
umidade, eficiéncia de processo e teor de ACG. A perda do teor de ACG, Figura 4 (d), esta
diretamente relacionada ao efeito positivo da temperatura, sendo que o aumento da temperatura
proporciona maior perda do teor de ACG.

Figura 4 - Gréaficos de Pareto para: (a) Ganho de camada real (b) Teor de umidade (c) Eficiéncia (d) Perda do
Teor de ACG (e) Teor de ACG
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Os valores do teste F de Fisher estdo apresentados na Tabela 3. Observa-se que o modelo
linear proposto ndo é significativo para o ganho de camada e o teor de umidade (F calculado <
F tabelado para a regressédo de residuos). Além disso, 0 modelo néo € preditivo para o teor de
umidade e eficiéncia de processo (F calculado > F tabelado para a falta de ajuste). O modelo
linear também néo é adequado para a perda de teor e o teor de ACG, apesar de ser significativo
e preditivo, uma vez que o0s residuos ndo se distribuem aleatoriamente.



Tabela 3 - Valores de Fisher calculados e tabelados para as respostas

Variavel Regressdo de residuos Falta de Ajuste
F calculado F tabelado F calculado F tabelado
Ganho de camada Real 4,36 5,39 13,38 8,53
Teor de umidade 7,59 9,28 765,65 18,51
Eficiéncia 6,88 5,39 11,05 8,53
Perda de teor ACG 10,2 6,61 3,48 19,614
Teor de ACG 6,91 6,61 5,84 19,614

Curva de calibracéo meio &cido e basico
As curvas de calibracdo para a quantificacdo de ACG liberado no meio acido (pH 1,2)
e no meio basico (pH 7,2) estdo representadas na Figura 5. O ajuste linear apresentou boa
qualidade para os dois meios (R? proximos da unidade).
Figura 5- Curva de calibracdo de ACG em meio acido (pH 1,2) e em meio béasico (pH 7,2)

1,4

¢ Meio acido

1,2 ®  Meio basico v= 0’{,?5%;9(;,2016 ’
--------- Linear (Meio acido) ’
1 eeeseeees Linear (Meio basico) ’ y =0,0499x - 0,0019
R?=0,9997
o
S 0,8 Lot
c o5
<_(§ .'."'"".
o "
306
< 28
L
oa e
A
o
¢
0,2
0
0 5 10 15 20 25 30
C(mg/L)

Dissolucéo in vitro

Os perfis de liberacdo do ACG nos gréos de café verde in natura estdo apresentados nas
Figura 6 e Figura 7, para 0 meio acido (pH 1,2) e meio basico (pH 7,2), respectivamente. Nos
primeiros 5 minutos de dissolu¢do no meio acido (pH 1,2) ha a liberacdo de 21,2% do ACG e
apos 2 horas, mais de 80 % do teor de ACG, sugerindo a necessidade de realizar o recobrimento
dos grdos de café verde com polimero de liberacdo entérica. Nos primeiros 5 minutos de
dissolugdo no meio basico (pH 7,2) ha a liberacdo de 20,7% do ACG e apds 2 horas
aproximadamente de 75 % do teor de ACG presentes nos graos de café verde ja havia sido
liberado.

Figura 6 — Liberacdo de ACG em meio acido (pH Figura 7 - Liberacdo de ACG em meio bésico (pH
1,2) em gréos de café verde in natura 7,2) em grdos de café verde in natura
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Os testes de dissolugcdo em meio acido e basico foram realizados nos graos recobertos
no ensaio 7 e estdo apresentados na Figura 8. Observa-se que em meio &cido a liberagdo foi
reduzida em 50% aproximadamente nos 15 primeiros minutos quando comparado com o perfil
de liberacdo dos gréos sem recobrimento, contudo ocorreu a liberagdo completa do ACG no
periodo de 120 minutos, sugerindo que o ganho de camada real néo foi suficiente para conferir
o perfil de liberacdo entérico. Este resultado corrobora com Shi et al. (2007) que estudaram o
perfil de liberacdo do ACG encapsulado pela levedura Yeast-cells. Os autores observaram que
ocorre a liberacdo significativa do ACG nos primeiros minutos em ambos 0s meios.

Figura 8 - Teste de dissolucdo em meio acido e Figura 9 - Liberacdo do ACG em meio &cido dos
béasico de gréos recobertos graos recobertos com ganho de camada de 38%
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O ganho de camada de 17%, adquirido no processo de recobrimento, ndo conferiu o perfil
de liberacdo entérica aos grdos de café verde in natura. Portanto, como alternativa realizou-se
um novo recobrimento visando adquirir um ganho de camada superior, visto que ganhos de
camada superiores conferem uma liberacdo mais lenta dos ativos (Azeem, et al., 2016; Algerate,
et al., 2014). O ganho de camada nas novas condic¢des de processo foi de 38,42%, com uma
eficiéncia de processo de 86,98%. As amostras foram submetidas ao ensaio de dissolucéo para
verificar se o perfil entérico foi conferido aos graos recobertos. Observa-se na Figura 9 que
ocorreu a liberacdo no meio acido de 17% do ACG em 10 min, portanto ndo conferindo o perfil
de liberagdo entérico desejado.

0 50 100 150 200
Tempo (min)

Conclusodes

O perfil de liberacdo do ACG nos grdos de café verde em fluido gastrico simulado
sugere a necessidade do recobrimento polimérico para uma liberacdo entérica. Os ganhos de
camada polimérica de 17% e 38% nos processos de recobrimento com Eudragit L100 ndo
conferiram o perfil de liberacdo entérico nos gréos de café verde com diametro médio de Sauter
de 1,70 mm.
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